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1

Vyndlez se tykd zphsobu vyroby metylenjodidu reakei kovového hliniku s jbdem a ndsled-

nou konversi vznikajiciho jodidu hlinitého s metylenchloridem.

BéZnym zpisobem p¥ipravy metylenjodidu je redukce jodoformu, nebo zpisoby zaloZené na
reekcl metylenchloridu s jodidem sodnym nebo hlinitym. Hoffman (Annalen der Chemie 115,
str. 267) a Butlerov (Annales de Chimie et de Physique) popisuji pripravu hetylenjodidu
z jodoformu. Henry (Berichte 24 - Referate) (a Perkin a.Scarborough) (J.Chem.Soc. 119,
1408) popisuji p¥ipravu z jodidu sodného a metylenchloridu. Vaviin a kol. {pat. &. 144 027)
pFipravuji metylenjodid 2 jodidu hlinitého a metylenchloridu. Na rozdil od Gustavsona
(Annalen der Chemie 172, str. 173) pfipravuji jodid hlinity v roztoku. Jako reskéni pro=
stFedi pouZivaji p#{mo metylenjodid. I v tomto p¥ipad$ je vytd¥ek reskce priiis nizky
(prakticky kolem 60 %), nebot soudasn& probihaji jiné konkurendni reakce, které maji za né-
sledek sniZen{ vytéiku a jsou p¥idinou obti¥né isolace produktu. &s. autorské osvédéeni &.
205568 popisuje pFipravu metylenjodidu z jodidu hlinitého a metylenchloridu, p¥#idem¥ piie
prava jodidu hlinitého se provddi v rozpustidle aromatického charakteru a konverse s me-
tylenchloridem v alifatickém nebo alycyklickém rozpoudtddle. I kdy% tento zplsob poskytuje
vytéZky kolem 85 % a vyrobn¥ je bezpedny, predstavuje vymsna typu rozpustidla v jednotlie
vyoh fdzich pi¥ipravy technologické obtije.

Zplisob p¥ipravy metylenjodidu podle vyndlezu odstrarmuje ne¥§hodu spojenou s pouZitim
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rdznfoh rozpustidel u ¥s. sutorského osvéddeni &. 205568, Jeho podstata mpodivd v tom, Ze

p¥iprava jodidu hlinitého i nésledujici konvewse s metylenchloridem se provédi v prostiedi
cykloparafinickych uhlovodikd o podtu uhlikld v molekule 5 a3 10 nebo jejich smés{ s vyho=
dou v oyklohexamu. Tim se poda¥ilo nalézt vhodné rozpustidlo, ve kterém s dostatednou rych-
losti probihd reakce jodu s hlinfkem a které je soudasnd inertni v podminkéch reakce mety-
lenchloridu s jodidem hlinitym, zjednodudile se podstatnd technologickd strénka vyroby

a navic tim, %e nedochdzi k Zddnym manipuladnim ztrdtdm na jodidu hlinitém nastalo soulas-
n§ 1 zwydeni vytéiku. Jako vhodnd rozpustidla jsou oykloparafinické uhlovodiky. Zv14i8té
pak cyklohexan. P¥i piipravé jedidu hlinitého je na zaddtku reakce pii dosa¥eni teploty bo-
du varu krétkéd perioda samovolné exothermické reakce, kterd viak velmi brzy ochabne & V
dal¥i Pdzi nutno reak¥ni sm&s piihFivaet. V p¥ipad¥ velké ndéady jodu v provoznich podmine
kéch by bylo nebezpedné vykypanl reakéni smési., Postadi vyhidti obsahu kotle na 40 af 60 °C
a udrfovéni reakdni amési za miohdni pFi této teplotd po dodbu 0,5 aZ 1 hodinu a teprve po=-
tom vyh¥dti k refluxu. Pop¥ipadé moZno pou¥it mirné ochlazeni. K omezeni bou¥livého vyvoje
reakce lze jod nebo hlinik nebo ob¥ slofky ddvkovat po Zdstech. V laboratornich podminkdch
gse tato perioda projevuje pousze zv&tSenim refluxu na zaddtku reakce po dosaZeni teploty
bodu varu reekdni smési. Lze té postupovat tak, Ze se metylenchlorid zadne p¥idédvat do
reakdni smési po ukon&eni samovolné exotermické reekce jodu s hlinikem.

P¥{klad 1
Do ¥ty¥hedlé reakdni banky o objemu 500 ml opat¥ené michadlem, zpStnym chladidem, teplomé=
rem a vyh¥{vané olejovou lézni se predlo¥i 100 g jodu, 8 g hlinfkové krupice a 400 ml bez=
vodého cyklohexanu. Obsah banky se za michdni zvolna zah¥ivéd a¥ k’rerluxu. Po dosaZeni tep=
'1o£y bodu veru se obsah refluxuje po dobu 3 a% 4 hodin za gsoudasného intensivniho michéni.
Po této dobd dojde k Uplnému zresgovini komponeht e k odbarveni reakin{ smdsi. Poté se re-
ak&ni smés ochledi na 40 %¢ a z kapadky se zvolna p¥ipousti 35 g suchého metylenohloridu.
Rychlost piipoustdéni se $#{d{ tak, aby zhruba 3/4 celkového mnofatvi metylenchloridu se pfi-
dalo béhem 1 hodin. Zbytek se piiddvd zvolna po dobu daldi hodiny. Reakdni teplota se udr—
fuje mezi 40 af 50 Oa, Poté se obsah p¥i této teplotd micHd je¥t¥ 2 hediny, nadef se reak-
dni smés ochladi na 20 °C a vypadly chlorid hlinity se odfiltruje a promyje 50 ml cyklohe=
xanu. Piltrdt se promyje t¥ikdrt 500 ml vody a zahust{ se za pou¥iti kolonky o 3 af 5 TP.
Destila¥ni zbytek se v téie bance jedtd prehdni vodni parou za idelem odstranéni pohlccn‘ho
cyklohexanu, Obdrii se dvd frakce. Hlavni frakce, kterd zistene v destiladni bance, se od-
d%1f{ a promyje jedenkrdt roztokem hydrosiFiditanu sodného a tHikrdt Sistou vodou. Ziskd se
‘80 g &istého metylenjodidu. Oddestilovand oyklohexanové frakce se zpracuje stejnym zpisobem.
VypoStem podle hustoty se zjisti obsah metylenjodidu. Celkovy vytéZek je kolem 95 % teorie
na jod. Cyklohexanovd frakce ve virob$ lge piidat k daldi ¥arii.

$1klad 2

Aperatura i mnoistvi surovin se pou¥ije stejné jako v p¥ikladu 1. Rozd{le spodivéd v tom,
¥e konverse se wade p¥i teploté 75 aZ 80 °¢ a metylenchlorid se do rekdni mési dévkuje
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v roztoku 50 ml eyklohexanu., Celkovd dobe konverse i s vymichdnim prob&hne za 1 hodinu.

Isolace se provddi stejn& jako v piikladu 1. Vyt&Zek reakce 91,5 % teorie na pouZity jod.

Priklad 3

Aparatura stejnd jako v piikladu 1. Do reak¥ni banky se predlo3i 350 ml suchého cyklohexa=
nu, 100 g jodu a 7,2 g hlinfikové krupice. Obsah banky se zvolna vyhiivéd af k bodu varu,
reakdni smdsi, Po prob&hnut{ samovolné exothermni reakce se do reakéni smési piiddvd pres
ngtni chladié 34 g suchého metylenchloridu po dobu asi 0,5 hod. Rychlost p¥iddvéni je na
zaéétku podstatné vy$8{ neZ ke konci. Po piiddni veSkerého metylenchloridu se reakéni smés
udriude pri mirném refaxu po dobu 2 hodin. Zpisob isolace je stejny jako v p¥ikladu 1.
VytéZek reakce Je kolem 92,5 % teorie na pouzity jod.

P¥{i{klaed 4

Aparatura jako v p¥ikladu 1. Do reakdni banky se predloZi 300 ml suchého cyklooktanu, 100 g
Jodu a5 g bezvodého chloridu hlinitého. Po 1/2 hodin¥ michéni ze laboratorni teploty se !
p#idd 7,2 g hlinfkové krupice. Po probdhnuti samovolns exothermické raakce se do reakdni
smési zvolna p¥idévéd 34 g suchého metylenchloridu. Teplota reakce se chlazenlm udriuje na
50 aZ 60 °c. Ke koneci mutno misto chlazeni m{rn$ pRih¥ivat. Po pFiddni .vedkerého metylen-
shloridu se obsah banky michéd pFi 60 °@ po dobu 2 hodin.‘Poté se reakdni smés ochladi

a filtruje. Chlorid hlinity se promyje 100 ml cyklooktanu. Filtrdt se promyje roztokem py=
rogifiditamu a vodou a zahusti se destilaci na olejové ldzni a% do teploty 1dznd 160 °cC.
Destiladni zbytek se po ochlazéni 0dd&li od zbylého éyklooktaﬁu a vydisti se stejnym zpi~

sobem jako v piikladu 1. VytéZek je 89 % teorie.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby metylenjodidu reakci kovového hlinfku s Jjodem a ndslednou konversi vznikae
jiciho Jodidu hlinitého s metylnchloridem vyznadeny tim, e prlprava Jjodidu hlinitého i né=
sledudici konverse s metylenchloridem se providi v prost¥edi cykloparafinickych uhlovodikd
o podtu uhlikd v molekule 5 a% 10 nebo jejich smési s vyhodou v cyklohexanu,
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