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{54) Zpisob rafinace 2,6-xylenolu

Vyndlez se tykd chemického &istdn{ 2,6-
-xylenolu od jinych produktl metylace fenolu
s alespoll jednou volnou ortho-polohou reakcit
s formaldehydem nebo paraformaldehydem. P¥f-
davek benzenu, toluenu nebo xylenu nebo jejich
smési k reakéni sm&si p¥ed oddestilovdnim
reak&nich podfld nebo k destildtu usnadfiuje
separaci vodn{ féze a 2,6-xylenolu. Cisty
2,6-xylenol, pop¥fpadé jeho roztok v aroma-
tickych rozpoust&dlech, je meziprodukt pro
organické syntézy a vyrobu polymerd.
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Vyndlez se tykd zpisobu rafinace 2,6-xylenolu a izolace &istého 2,6-xylenolu ve formé
roztokd v aromatickyjch uhlovodfcich, které jsou pouZitelné jako meziprodukt organiékfch syn-
téz nebo pro vyrobu polymert. N

zdrojem 2,6-xylenolu je reakn{ sm&s po metylaci fenolu, kterd obsahuje ptedevBim metyl-
fenoly /o-, m- a p-krezoly/, di- a trimetylfenoly. V men${ mife z kvantitativniho hlediska
nepodstatné, i dal¥f produkty metylace fenolu. Podle reakdnich podminek metylace fenolu ob-
sahuje reak®ni sm&s rizny pomér o-krezolu a 2,6-xylenolu, a to podle poZadavku, zda hlavnim
produktem metylace méd byt o-krezol nebo 2,6-xylenol. Po oddestilovén{ o-krezolu zstdvd ve
zbytku reak®n{ sm&si jako hlavn{ a nejddle¥it&j¥{ sloZka 2,6-xylenol. 2 ostatnich metylderi-
v4td fenolu tvoff samotné o-, m- a p-krezoly aZ 95 % nedistot.

7 této smésli se dosud’2,6-xylenol izoloval a izoluje fyzik&lnfmi postupy, jako jsou
rektifikace, respektive frak®n{ krystalizace nebo kombinaci téchto postupl. Pro viechny tyto
postupy je charakteristické, Ze jsou znadn& energeticky néro&né, g@louhavé a vy%aduji slo-
¥ité a ndkladné za¥fzeni.

Je zndmo, %e s uspéchem lze technicky 2,6-xylenol zbavovat vy3e uvedenych nelistot s
paraformaldehydem nebo vodnym roztokem formaldehydu za pf¥itomnosti katalyzdtord.

Jako nejvhodn&j%{ katalyzdtory se uvddéjf kysliéniky kovi /dvou- a vicemocnych/, solf
alifatickych karboxylovych kyselin dvou- a vicemocnych kovi. Za p¥itomnosti t&chto kataly-
z4tord prednostnd reaguje paraformaldehyd nebo vodny roztok formaldehydu se sloudeninami
s alespofi jednou volnou ortho-polohou vzhledem k fenolické OH-skupiné, Jjako jsou nezreago-
vany fenol a pfedevdfm produkty metylace, zv143té krezoly. ) .

P¥i izolaci 2,6-xylenolu se z reakénf smdsi nejdifve odéestiluje reakén{ voda nebo
p¥ebytek nezreagovaného vodného roztoku formaldehydu a pak 2,6-xylenol.

Nevyhodou tohoto postupu je, fe éfi oddestilovdnf reak®nf vody /pEi pouXitl paraform-
éldehydu/ nebo nezreagovaného vodného roztoku formaldehydu t&k4 p¥i jeiich oddestilovéni
v obou p¥fpadech i 2,6-xylenol. V pi{pad& pouZitf paraformaldehydu obsahuje oddestilovand
teakén{ voda asi 11 % hmotnostnich 2,6-xylenolu a u vodného roztoKu paraformaldehydu nezrea-
govany vodny roztok formaldehydu a¥% 15 % hmotnostnich 2,6-xylenolu. Navic reakéni smés,
i po oddestilovédni viech tékavych podfld a% do 150 a¥ 160 °C v reak¥n{ sm&si, obsahuje vice
ne¥ polovinu reak&ni vody. JejL dals{ odstrafiovdni destilaci je spojeno s nefddoucimi ztréd-
tami 2,6~xylenolu.

pfednmétem vyndlezu je zplsob rafinace 2,6-xylenolu, obsahujfciho jako nedistoty pro-
dukty metylace fenolu tvorené derivdty fenolu s alesponl jednou volnou orthopolohou k feno-
1ické hydroxylové skupin&, jako i nezreagovany fenol, zah¥{vdn{m s paraformaldehydem nebo
vodnym roztokem formaldehydu, popfipadé za éiitomnosti katalyzdtord, p¥i kterém se k reakdni
sm&si pfed oddestilovdnim t8kavych pod{ld nebo k destildtu p¥id4 benzen, toluen, xylen nebo
jejich smés v mno¥stvi 20 a¥ 200 % hmot. na pouZity 2,6-xylenol a vznikld vodni a~organick3
fize se separujf. ’

Reakéni vodu, respektive nezreagovany vodny roztok.formaldehydu, s podstatnd niZs{m ob-
sahem 2,6-xylenolu, lze odstranit piidénim—aromatickéhd uhlovodfku nebo smési aromatickych
uhlovodikd k reak¥nf smési a vekkeré t¥kavé produkty, vEetn& pfidaného aromatického uhlovo-
dfku nebo jejich smési a rafinovaného 2,6-xylenolu pfedestilovat, nebo aromaticky uhlovodik,
nebo jejich sm&s p¥idat k vydestilovanym t&kavym pod{lim z reakdn{ smési.

Dojde k rozd&leni £4z{ a spodni, obsahujfci reakénf vodu nebo nezreagovany vodny roz-
tok formaldehydu se v d8li¥i odd&li. Tf{m se zisk4 &isty 2,6~-xylenol ve formé roztoku v aro-
matickém uhlovodfku nebo jejich smési s obsahem vody odpovidajfci pribli¥n¥ jej{ rozpust-
nosti v pouZitych aromatickych uhlovodicich.
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2 .aromatickych uhlovodfkd jsou nejvhodn&jss benzen, toluen, xylen nebo jejich smé&si.
Pf{tomnost aromatickych uhlovodfkd ve smési reak&ni vody nebo vodného roztoku formaldehydu

$ 2,6-xylenolem umo¥fiuje snadné odd&lenf, jak reakéni vody, tak i vodndho roztoku nezreago-
vaného formaldehydu od roztoku 2,6~xylenolu v aromatickém uhlovodfku nebo jejich sm@si.

Vyhodou tohoto postupu je moZnd p¥fprava roztoki 2,6-xylenolu v aromatickych uhlovodf-
cich o ridznych koncentracfch.

Dal¥f vfhodou je, %e reakén{ voda, nebo nezreagovany vodny roztok formaldehydu obsahuje
jen asi 0,5 % hmotnostnich 2,6-xylenolu, a tim jeho dal3f zpracovdn{ jako odpadu je jedno-
du$¥{ a snadn&jsf.

V neposlednf mff¥e, velkou v¥hodou je zjednodufent vyrobnfho za¥fzenf, spo&ivajict ve
zplisobu izolace a uskladn&n{ reak&nif vody, respektive nezreagovaného vodného roztoku form-
aldehydu s vyse uvedenym obsahem 2,6~xylenolu a nutnosti jejfho dali¥fho zpracovdnf odstrafio-
vdnim 2,6-xylenolu.

V pffpad& pot¥eby se z roztokd aromatickych uhlovodfkd 2,6-xylenol izoluje destilacf.
Vynédlez osvétlf ndsledujict p¥fklady /% v pifikladech jsou hmotnostnif/.
P¥{fklad. 1

Do sulfonaZn{ bafiky o objemu 1 500 ml, opat¥ené michadlem, teplomé&rem a zp&tnym chla-
diem, se vnese 1 002 g 2,6-xylenolu, obsahujfeftho 4,63 % ne¢istot, 263 g 37% vodného roz-
toku formaldehydu a 10 g stearanu zineZnatého a smés se zah¥{vi pEi varu 3 hodiny. Potom se
k reakénf smési p¥idd 900 g toluenu a oddestilujf veXkerd tékavé'podily /toluen, nezreago-
vany vodny roztok formaldehydu a 2,6-xylenolu/, odd&lf spodn{ vrstva nezreagovaného vodného
formaldehydu a zf{sk4 se 1 888 g toluenového roztoku 2,6-xylenolu, obsahujictho 900 g 2,6-
—xylenolu s obsahem 0,2 % ne&istot.

P¥fklaa 2

Postupuje se podle p¥fkladu 1, jen mf{sto toluenu se pouZije stejné mno¥stvi benzenu.
21{skd se stejné mno¥stv{ roztoku 2,6~xylenolu o stejném obsahu nedistot.

P¥r{klad 3

Postupuje se podle pffkladu 1, jen misto toluenu se poufije stejné mnoZstv{ xylenu.
Z{skd se stejné mno¥stv{ roztoku 2,6-xylenolu v xylenu o stejném obsahu nedistot,

Pfrf{klad 4 .

Postupuje se podle p¥fkladu 1, jen stejné mnoistv{ toluenu se p¥id4 k oddestilovanym
t&kavym podflfm reak&nf smési. 21{skd se stejné mno¥stv{ toluenového roztoku 2,6-xylenolu se
stejnym obsahem ne&istot.

Prf{klada 5

Postupuje se podle ptfkladu 1, jen misto védného roztoku formaldehydu a stearanu zine&-

natého se pouZije 17 g paraformaldehydu. zf{sk4 se stejné mnoZstv{i toluenového roztoku 2,6~

-Xylenolu obsahujfctho 900 g 2,6~xylenolu s obsahem 0,6 % ne&istot.

Pf¥{f{klad 6

Postupuje se podle p¥fkladu 1, jen poloviéni mnoZstvi toluenu se nahrad{ benzenem.
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71{skd se stejné hmotnostni mno¥stv{ roztoku 2,6-xylenolu ve smdsi benzen-toluen se stejnym
obsahem neéistot.

p¥iklad 7

Postupuje se podle p¥fkladu 1, jen misto stearanu zine&natého se pouzije stejné mnoZstvi
kysli&nfku titaniitého a toluenu se pouZije 200 g. z{skd se 1 100 g toluenového roztoku
2,6-xylenolu se stejnym obsahem nelistot.

Pp¥f{klad 8

Postupuje se podle p¥fkladu 1, jen technického 2,6-xylenolu se pouZije 250 y, 37% vod-
ného roztoku formaldehydu 66 g, stearanu zinednatého 2,5 g a m{sto toluenu 500 g xylenu.
z{skd se 725 g xylenového roztoku 2,6-xylenolu o stejném obsahu nefistot.

pREDMET VYNALEZU

zpdsob rafinace 2,6-xylenolu, obsahujicfho jako netistoty produkty metylace fenolu
tvotené derivdty fenolu a alespon jednou volnou ortho-polohou k fenolické hydroxylové sku-
pin&, jakoZ i nezreagovany fenol, zahif{vdnim s paraformaldehydem nebo vodnym roztokem form-
aldehydu za pfitomnosti“katalyzétorﬁ, vyznaéeny tim, Ze k reakéni sm&si pied oddestilovénim
. t&kavych podflld nebo k destildtu se pfidd benzen, toluen, xylen nebo jejich smés v mnoZstvi
20 a% 200 % hmot. na poufity 2,6-xylenol a vznikld vodni a organickd fdze se separuji.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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