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Zpisob ¢ist&ni 2-chlor-4-nitrotoluenu,
ktery se poufivd k vyrob& 4-amino-2-chlor-
toluenu pro vyrobu herbicidl. Podstata
feSeni spoéivd v tom, Ze se tavenina suro-
vého produktu ochladi na teplotu 30 °C a%

0 OC a p¥i této teplotd se ponechd aZ 20 ho-
din, pak se postupn& oh¥eje na 56 a% 62,5 °C
a po 2 aZ 32 hodin&ch se zbyvajic{ krysta-
lick& hmota roztav{ vyh¥4tim na 63 ©C a%

95 OCc. Odtékajici kapalné podfly se ji-
majf.
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Vyndlez se tyka.zplsobu éiéténi 2-chlor-4-nitrotoluenu, pouZivaného k vyrob& 4-amino-
~2-chlortoluenu, ktery je polotovarem pro vyrobu herbicidd.

Dosavadni znidmé zplsoby vyroby 2-chlor-4-nitrotoluenu se li%{ navzdjem nejen zplsobem
ziskdn{ surového produktu, ale i zpisobem pFeli¥t&ni tohoto produktu. Zpisoby rafinace
surového produktu parovodni destilacf jsou nevyhodné zejména z divodd vysoké spot¥eby
pary, chladici vody a odpadajiciho toxického produktu v odpadnich voddch. Nevyhodou &i&t&ni
surového produktu frakdni vakuovou destilaci je op&t vysok& spot¥eba pdry a chladici vody
a nebezpeli explozivniho rozkladu destila&nfho zbytku v disledku jeho nizké termické

stability. Surovy produkt rafinovany vypocovdnim je nfzké kvality vlivem nevhodného teplot~
niho reZimu. '

Uvedené nevyhody odstraiuje zplsob &i&t&nf{ 2-chlor-4-nitrotoluenu podle vynélezu
od privodnich sloudenin vznikajicich p¥i jeho vyrob&, jehoZ podstata spo&ivd v tom, Ze
tavenina surového 2-chlar-4-nitrotoluenu se béhem 6 a% 20 hodin ochladi z teploty 75 °c az
55 °C na teplotu 30 °C az 0 ©c, krystalické masa se ponechd na této teplot& po dobu 0,5 aZ
20 hodin, pak se b&hem 10 a% 45 hodin rovnomdrn& vyh¥eje na teplotu 56 °C a% 62,5 °c, p¥i
které se ponechd po dobu 2 aZ 32 hodin, p¥iemZ kapalné podily odtékajfci z krystalické hmoty
pisobenim gravitace a/nebo tlakového spddu v teplotnim rozmezi od 0 °c az 30 °c g0
56 °C a% 62,5 °C se jimajf, nadeZ se zbyvajici krystalick& hmota 2-chlor-4-nitrotoluenu
roztavi vyh¥atim na teplotu 63 °C aZ 95%%,

Zplisobem podle vyndlezu se postupuje tak, ¥e tavenina surového 2~-chlor-4-nitroto-
luenu, ziskand chloraci 4-nitrotoluenu a eventudln& vakuovou nebo parovodni destilaci
produktu chlorace, se bé&hem 6 aZ 20 hodin ochladi z teploty 75 °c a3 55 °C na teplo-
tu 30 oc az 0 °%C a pfi této teploté se pak ponechd vznikld krystalické hmota
po dobu 0,5 aZ 20 hodin. 0d pol&tku nebo od konce této teplotni vydrie se po&ne jimat
prvni frakce kapalnych podild, vytékajicich z krystalické hmoty. Po ukondeni teplotni
vydrZe se krystalickd masa za&ne rovnom&rn& vyh¥fvat b&hem 10 aZ 45 hodin a’? do dosaZeni
teploty 56 % a3 62,5 % a pfi této teploté se pak ponechd v teplotni vydrZi po dobu 2 aZ
32 hodin. Prvni frakce kapalnych podild, vytékajicich z krystalické masy, se odebird aZ do
dosaZen{ teploty 15 °c a¥ 45 °c.

Tato frakce obsahuje nejvét${ mnoZstvi nelistot a miZe byt zpracovéna ddle vakuovou
destilaci nebo parovodni destilaci wmebo opakovanou krystalizaci z taveniny. Druhd frakce ka-
palnych podilt se odebird po dosafeni teploty 15 Oc az 45 °C a odbér se ukonZuje soudasné
s ukondenim teplotnf vydrZe p¥i teploté 56 °c a% 62,5 “C. Druhé& frakce se svym sloenim p¥ibli-
fuje kvalit& surového 2-chlor-4-nitrotoluenu a je recyklovéna do procesu krystalizace z taveni-
ny a frakénfho vytavovdni. Po ukon&eni teplotn{ vydrize p¥i teplot& 56 °C a% 62,5 °C se zbyly
krystalicky skelet rafinovaného 2-chlor-4-nitrotoluenu roztavi vyh¥&tim na teplotu 63 °c az
95 °c. odtok kapalnych frakc{ ze zpracovdvané krystalické hmoty gravitaci miZe byt urychlen
vytvofenim niZ8iho tlaku v pfedloze, do niZ jsou kapalné frakce jimany.

Pouziti nizkoteplotni techniky krystalizace z taveniny a frak&niho vytavovan{ pro
rafinaci 2-chlor-4-nitrotoluenu umoZiuje podstatné sniZenf energetickych ndkladd v po-
rovndni s vakuovou nebo parovodni destilaci. Nizké provozni teploty rovné&Z eliminuji auto-
katalytické termické rozklady produktu a nedistot, ke kterym dochdzi v prib&hu destilace.
Tim je zarudena vyS$3{ bezpelnost procesu a vy$8{ vyt&Znost produktu ve srovndni s destilaci.

Pro bli%8{f objasn&ni podstaty vyndlezu jsou ddle uvedeny p¥iklady provedeni.
P¥iklad 1

Do plastové sklenéné trubice o vnit¥nim priméru 25 mm a délce 800 mm, vertikdlnd&
situované, ve spodni &4sti opatfené kovovym sf{tkem a pryZovou z&tkou, v horni &4sti opat¥ené
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teplomérem, programov& temperované teplonosnym médiem cirkulujicim v pl4sti, bylo nadévko-
vadno 264 g surového 2-chlor-4-nitrotoluenu o obsahu 94,2 % hmotnostnich 2-chlor-4-nitro-
toluenu. Surovy 2-chlor-4-nitrotoluen byl vytemperovdn na teplotu 66 °c a pak b&hem

6 hodin ochlazen na teplotu 20 ®c. Po 30 minutéch byla pfi teplot& 20 O¢c odstranéna ze spodni
&&sti trubice pryZova zdtka a byl zapolat odbér I. frakce. Soulasné se zapoletim odbéru I. frakce
bylo zapo&ato s rovnom&rnym vyh¥evem obsahu vnit¥ni trubice z teploty 20 °C na teplotu

62 °C ktery trval po dobu 38 hodin. P¥i teplot& 25 °c byl ukonlen odbér I. frakce a bylo
zapotato s odbé&rem II. frakce. Po dosaZeni teploty 62 ©c nésledovala pfi této, teploté
teplotni vydrZ po dobu 4 hodin. Sculasné s ukonlenim této teplotni vydrZe byl ukon&en

odbér II. frakce uzavienim spodni &&sti trubice pryZovou zdtkou. Pak byl zbyvajici krysta-
licky skelet produktu v trubici roztaven vyh#dtim na teplotu 68 °c.

Bylo ziské&no 160 g rafinovaného 2-chlor-4-nitrotoluenu o obsahu 99,63 % hmotnostnich
2-chlor-4-nitrotoluenu, 82 g returni II. frakce o teploté krystalizace 56,3 O a 22 g
odpadni I. frakce o obsahu 44,5 % hmotnostnich 2-chlor-4~nitrotoluenu.

P¥riklad 2

Do lefaté Zelezné vdlcové nddoby. opatfené horizontdlné situovanymi Zebrovymi trubkami,
perforovanym dnem s vypust{, programové temperované teplonosnym médiem cirkulujicim
v Zebrovanych trubkdch a dvou &elnich vdlcovych prostorech vymezenych dvéma trubkovnicemi,
bylo nadévkovdno 57 kg surového 2-chlor-4-nitrotoluenu o obsahu 94,2 % hmotnostnich
2~chlor~4-nitrotoluenu.

surovy 2-chlor-4-nitrotoluen byl vytemperovdn na teplotu 60 % a pak b&hem 10 hodin
ochlazen na teplotu 18 %¢c. Po 1 hodin& byla p¥i teploté 18 °c otev¥ena spodni vypust
nddoby a byl zapolat odbér I. frakce kapalného odkapu. Soulasné se zapofetim odbéru I. frakce
bylo zapodato s rovnomé&rnym vyh¥evem obsahu krystalizdtoru z teploty 18 °¢ na teplotu
61,5 °c, ktery trval po dobu 40 hodin. P¥i teploté 26 i byl ukonfen odb&r I. frakce a bylo
zapo&ato s odbérem II. returni frakce. Po dosaZeni teploty 61,5 °c n4sledovala pfi této
teploté teplotni vydrz po dobu 10 hodin. Soudasné& s ukonenim této teplotni vydrie byl
ukon&en odb&r I1I. frakce uzavienim spodni vypusté krystalizdtoru. Pak byl zbyvajici
krystalicky skelet produktu roztaven vyhfdtim na teplotu 70 °c.

Bylo ziskdno 35 kg rafinovaného 2-chlor-4-nitrotoluenu o obsahu 99,7 % hmotnostnich
2-chlor—-4-nitrotoluenu, 17 kg returni II. frakce o teploté krystalizace 57 °cas kg

odpadni I. frakce o obsahu 45 % hmotnostnich 2-chlor-4-nitrotoluenu.

PREDMET VYNALEGZU

Zpusob Cigt&ni 2-chlor-4-nitrotoluenu od pravodnich sloudenin vznikajicich pfi jeho
vyrob&, vyznadeny tim, Ze tavenina surového 2~chlor-4-nitrotoluenu se b&hem 6 aZ 20 ho-
din ochladi z teploty 75 °c az 55 °C na teplotu 30 °C az 0 °c, krystalickd hmota se
ponechd na této teploté& po dobu 0,5 aZ 20 hodin, pak se béhem 10 aZ 45 hodin rovnomérné
vyhfeje na teplotu 56 °c az 62,5 °c, pti které se ponechd po dobu 2 aZ 32 hodin, p¥idemiZ
kapalné podily odtékajici z krystalické hmoty plsobenim gravitace a/nebo tlakového spéadu
v teplotnim rozmezi od 0 °c az 30 °c do 56 °c az 62,5 °C se jimaji, nace? se zbyvajici
krystalickd hmota 2-chlor-4-nitrotoluenu roztavi vyh¥étim na teplotu 63 % a3 95 °c.
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