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Vyndlez se tykd zplsobu vyroby metylenjodidu reakcf kovového hliniku s jodem a nésled~
nou konversi vznikajfcfho jodidu hlinfkového s metylenchloridem.

Zptusoby piipravy metylenjodidu redukei jodoformu maji dnes jiZ vyznam pouze historic-
k¥. Dnes vSeobecng ﬁouéivané zplgoby jsou zaloZeny na reakci metylenchloridu s jodidem hli-
nitym a 1i8{ se vzdjemmd pouze zplisoben p¥ipravy jodidu hlinitého a reakdnim prostiedim
p¥i konversi s metylenchloridem.'Vavi":(n a kol. (pat. 8. 144 027) pou¥ivd jako reakini pro-
gtied{ samotny metylenjodid. Vzhledem k znalné reaktivit® metylenjodidu s kovovym hlinikem
ji¥ za obylejné teploty Je pouziti metylenjodidu jako reakdni prostiedi nevhodné. Autor-
gké osvéddeni (205 568) po\pisu;je p¥{pravu jodidu hlinitého v rozpoustédle eromatického
charakteru a jeho konversi s, etylenchloridem v alivatickém nebo alivatickém rozpustidle.
zémdna typu rozpustidel v jednotlivyoh reakdnich stupnich je viak technologicky nérodné.
Autorské osviddeni (205 568), ktexé navezuje na phedchoz{ PV, pouZivéd jako reakéni prost¥e-
d{ v obou re'akénioh stupnich cjkloparafinické uwhlovodiky. Ziskéni 3istého cykloparaficnic=-
kého uhlovodiku na:céﬁ:i nékdy na’vjrobné-ob_chod.ni potiZe & byla proto snsha nalézt vhodné
veakdéni podminky tak, aby bylo moZno fmué':’.t b&Zné komerdnd dostupné -rozpustidlo.

Zplisod piipravy metylenjodidu podlé vynélezu bdatra.ﬁu;]e nevyhodu PV l4621-79 spojenou
s dostupnosti oyklohaxam;- a vy’zn_aéuje ge tim, Ze p¥iprava jodidu hlinitého i nédsledujici

konverse 8 metylenchloridem se provdddji v prostied{ parafinickych uhlovodikid o podtu uhli-
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ki 5 a% 10, nebo jejich sméei, nebo smés:_( parafinovfoh a oykloparafinovjoh uhlovodikd

o podtu atomd uhliku 5 af 10. Pouziti tdchto uhlovodikd je umoindno tim, e lze obé fdse
reakce, tj. Jak tvorbu jodidu hlinitého, tek i néslednjfoil konversi s metylenchloridem
provdd&t soubdind. Tim se zabrdni ulpivdni jodidu hlinitéhe na povrchu kovového hlin{lu
v disledku jeho malé iozpustnosti v pou¥itém rozpustidle. Reakce vedend timto zpisobem
probihd velmi %ivé a Je dobie regulovatelnd rychlosti ndtoku metylenchloridu.

P¥{klad '

Jako reakdni prostied{ se poufije lékaPsky benzin, zbavenj aromatickyoh a nenasycenych
uhlovodfkd a ni¥sfch parafinickyoh frakei. Za tim Gdelem se surovy léka¥sky benzin reflu-
xuje pd dobu 2 hodin ‘s bezvodjm chloridem hlinitym a metylenchloridem v pomém. cce 20
hmot. 4138 benzinu k 1 hmot. dilu 6hlor1du hl}initého a metylenchloridu. Poté se kapalny
komplex odpusti e obsah se piedestiluje. Frekce do b.v. 55° se 0dd¥lf a do reakoe se po-
usije frakoe o b.v. 55 ai 90 °C*

Do &tyFfhrdlé reekdni bailqr o objemu 500 ml. opat¥ené michadlem, zp&tnym chladidem,
teplomdrem a kepadkou, se pFedloZi za mfchdn{ 250 ml benzinové frekce, 100 g jodu a 5 g
chloridu hlinitého. Obsah se ze normilni teploty 15 min mdchd a poté se piidd 7,2 g hlini=-
kové Xkrupice. Teplota samovolnd vystoupi na 30 a¥ 40 °c, Jakmile taplota’pi‘estane' semovol-
nd stoupat, zadne se zvolna piikepdvat metylenchlorid (34 g). Reakce se i‘.ivé.r'ozbéhne
a chlazenim se teplots reakce udriuje na 45 aZ 50 °Gc. Doba dé.vkbvén:’. me tylenchloxridu Je
1,5 a# 2 hodiny. Ke konci nutno reakci mirné p¥ihi¥ivat. Po bi"idéni veiiekerého metylenchlo~
cidn se obsah reskdni baiky jesté 1 hod, miohd pFd 50 °C. Poté se obssh oohladf a dekan<
tuje. lazlavy chlorid hlinit§ se rozmichd se 100 ml benzinové frakce a dekantuje se. Ben-
zinovy roztok se promyje roztokeﬁ pyrosifiditenu sodného a poté vodou e zahusti se z olejo-
vé 1ldznd a% do teploty ldzné 150 %¢. Destiladni zbytek se po ochlazeﬁi oddél{ od lehké
benzinové féze. Ziské se kolem 89 g surového metylenjodidu, ktery po vytiepdni s konc., ky-
aselinou sirovou, rozfokem pyrosifiditunu a vodou poskytne kolem 80 g S8istého metylen;)odiiu.

PpREpMET VYNALEZU

Zpisob viroby metylenjodidu reekei kovového hlinfku s jodem & néslednou konvers{ vzni-
kajfefho Jodidu hlinitého s metylenchloridem, vyznadeny tim, ¥e se piiprave jodidu hlinité-
ho i nésledujfci konverse s metylenchloridem provéd¥ji v prost¥ed{ parafiniokfoch uhlovodi~
K& o podtu uhlfkd 5 a¥ 10 nebo jejich smés{ nebo smis{ perafinickych a cykloparafiniclkfch
uhlovodikd o podtu atomd uhlfim ¥ a% 10. "
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