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Zplsob izolace 2-benzyl-4-chlorfenolu z reakini smési

Vyndlez se tykd zplsobu izolace 2-benzyl-4-chlorfenolu
<2 reakdni sm¥si, piipravend reakc{ p-chlorfenolu a benzyl-

chloridu za pfitomnosti kyselého katexu.

2-benzyl-4~chlorfenol se pripravuje reakcf p=-chlor-
fenolu s benzylchloridem v pRebytku p-chlorfenolu, p¥i
teplotdch nad 100 °C, katalyzovanou katexem, Vysledné
reak¥ni smés obvykle obsahuje 20 az 35 % hml.2-benzyl-
-4=-chlorfenolu, 55 a% 75 % hml,neztengovaného
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p-chlorfenolu a 0,1 aZ 10 % md.nedestilovatelnich 1l4tek,

Rafinace surového benzylchlorfenolu se dosud provddi
krystalizaci z extrakiniho benzinu nebo jiného vhodného
rozpoudtddla. Ziskd se produkt s vysokym obsehem benzyl-
chlorfenolu, Nevyhodou tohotolZpﬁsobu je zavedeni daldi
14ty do procesu, manipuiace s pevaymi ldtkami (krystaly
benzylchlorfenolu), nutnost suSeni produktu od rozpoud-
tédla, nutnost regenerace rozgpoustédla a vznik zirdt

na rozpoustédle.

Vy%e uvedené nevyhody odstranuje * > vyndlez, jimZ
je zptsob i20lace 2-benzyl-4-chlorfenolu 2z reakéni smési,
pPipravené reakei benzylchloridu & chlorfenolu za p¥itom-
nosti kyselého katexu. Tento zpdsob spodivd v tom, Ze
se 50 a% 95 % nezreégovaného.p-chlorfenolu 0dddli destilaci
z filmu reakdni sm¥si za tlaku 130 aZ 1330 Pa a na to se
z destiladniho zbytku odd¥li rektifikaci za tlaku 130 aZ
1330 Pa jako hlavové produkty frakce p-chlorfenolu
a frakce 2;benzy1-4-ghlorfenolu. P¥1 postupu podle vyndlezu
odpadéd pouZivdni pomocnych ldtek a prédce s peviou Pz1,

P¥4 tom tepelnd expozice produktu je minimdln{ a nedochdzi
k jeho tepelnému rozkladu.

1

Bisty benzylohlorfenol s obsahem p-chlorfenolu

do 1 % hmet-se ziské tim zplsobem, %e se z reakdni smési
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nejprve oddestiluje na filmové odparce nebo na jednoduchém

destiladnim zafizeni prebytek chlorfenolu, Takto upravend
reakéni smés se potom podrobfi vakuové éestilaci na nédsadové
rektifikadni koloné&é, V pPipadé kontinudlni rektifikace musi
byt kolony dvé, zapojené za sebou. Na prvani koloné se od-
strani zbytky chlorfenolu‘aﬁna druhé se 0dd8li benzylchlor-
fenol od ostatnich létek.vJe-li po%adovén produkt vysoké
istoty, je moZno bdhem destilace provddét jesté stripovdni

dusikenm,

Priklad

Do filmové rotadni odparky o ploSe 0,25 n? bylo d4vko-
véno 38,5‘kg/h reakéni smfsi o sloZeni: 70,4 % p-chlorfenolu,
24,9 % benzylchlorfenolu, 3,1 % nedestilovatelnych l4tek
a 1,6 % ostatnich 14tek., Teplota ddvkované reaklni smdsi
byla 80 °C. Tlak na odparce byl 670 Pa, teplota topného
media pro oh¥ev odparky byla 170 °C. Piry odchdzejici{ z od-
parky o teploté 98 °¢c byly'kondenzovény v trubkovém chladili
o plode 1,3 mé; chlazeni bylo provedeno cirkulaénim.okruhem
o teplotd chladici kapéliny 45 a¥ 55 °C. Mno¥stvi ziskaného
destildtu bylo 25,5 kg/h a jeho sloZeni bylo ndsledujici:
98,4 % p-chlorfenolu, 1,2 % benzylchlorfenolu a 0,4 % ostat-
nich ldtek., Destildt byl vracen zpdt do reakce na vjrobu:
benzylchlorfenolu. Z odparky odchizelo 12,0 kg/h destiladniho



225 059
‘zbytku. Destiladni zbytek z £ilmové odparky byl podroben

daldimu &i8t8n{ na yakuové rektifikadni kolond.

Do vaPdku rektifikadn{ kolony o obsahu 350 1 bylo
predlofeno 181 kg destiladnfho zbytku z filmové odparky
o nédsledujicim slo¥eni: 12,8 % p-ohlorfenolu, 76,9 % ben-
zylchlorfenolu, 10,3 % nedestilovatelnych podild, Topeny
vaidku bylo provedeno delorovym okruhem, teplota.deloru
byla 224 °C. Vakuum na kolond bylo 260 Pa, tlakové dife-
rence 2000 Pa, teplota ve vafdku 190 a¥ 224 °C, teplote
v hlavé kolony 159 aZ 163 °c. Teplota chladfciho osruhu
byla 45 a¥ 55 °C. Nejprve destiloveal p-chlorfenol; ktery
byl jimén do p¥edlohy 1 o obsahu 30 1. Potom destilovala
mezifrakce (sm¥s chlorfenolu & benzylchlorfenolu), kterd
byla také Jiména do pPedlohy 1._H1avn£ frakce benzylchlor=-
fenolu (produkt) byla Jiméga do predlohy 2 o obsahu 200 1.
MnoZstvi prvni frakce bylo 20,7 kg a jeji sloienivbylo
nésledujicis 96,2 % p-chlorfenolu, 1,9 % benzylchlorfenolu
a 1,9 % ostatnich ldtek. Tato frakce byla vrdcena zpét
do reakce na p¥ipravu benzylchlorfenSIu. Hlavni frakce
o véze 106 kg obsahovala 97,4 % benzylchlorfenolu, 0,7 %
p-chlorfenolu a l,é % ostatnich l4tek. 7

Mno¥stvi destiladniho zbytku bylo 43,3 kg a obsahoval
0,7 % p-chlorferolu, 50,3 % benzylchlorfenolu a 49,0 % .
nedéstilovatelnjch 14tek. Destiladni zbytek je moZno dile
vyuéit k ziskdni benzylchlorfenolu destilaci na filmové

odparce.



Piednét vyndlezu
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Zpisob irzolace 2-benzyl-4-chlorfenolu z reakéni smési,

pripravené reakei p-chlorfenolu a beanzylchloridu za p¥ri-

tomnosti kyselého katexu, vyznaleny tim, Ze se nejprve

50 az 95 % nezreagovaného p-chlorfenolu oddéli destilaci

z filmu reakdni sm8si za tlaku 130 aZ 1330 Pa a na %o se

z destilaéﬁiho zbytku rektifikaci za tlaku 130 a¥ 1330 Pa

0ddéli jako hlavové produkty frakcelp-chlorfenoiu a frakce

2-benzy1-4-chlorfenoiu. |
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