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Zplsob ¢isténi 4-chlor-2-nitrotoluenu na
minimédlng 96 % hmotnostni obsah vy&ists-
né slouteniny v produktu od priyodnich
sloufenin vzniklych nitraci 4-chlortoluenu.
Podstata vynélezu spo¢ivda v tom, Ze se ta-
venina surovéhpo produktu ochladi na tep-
lotu 15 aZ 30 °C, po teplotni vydrZi 0,5 aZ
20 hodin se pomalu wyhfeje na 34 aZ 38 °C
a pri této teplotd se udrZuje po dobu 3 aZ
30 hodin. Kapalné odtékajici podily se ji-
maji. Zbyvajici krystalickd hmota 4-chlor-
-2-pitrotoluenu se roztavi vyhfatim na 38 aZ
g5 °C.

Vytisténd latka je polotovarem pro vyro-
bu organjckych pigmentd.
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Vynélez se tykéd zptsobu vyroby 4-chlor-
-2-nitrotoluenu, pouzivaného k vyrob# 2-a-

mino-4-chlortoluenu, ktery je polotovarem

pro vyrobu organickych pigmentd.

Dosud zndmym zplisobem vyroby 4-chlor-
-2-nitrotoluenu je diazotace 2-nitro-4-tolui-
dinu, rozklad diaza reakci s chloridem méd-
nym v prostfedi kyseliny chlorovodikové a
rafinace surového produktu parovodni des-
tilaci nebo nékolikandsobnou rekrystaliza-
ci z rozpoudtédla. Je moZné také surovy
produkt vyprat vodou, roztavit a granulo-
vat. P#i pripravé 4-chlor-2-nitrotoluenu ni-
traci 4-chlortoluenu se surovy produkt d&li
frak¢ni destilaci a vypocovanim v teplotnim
rozmezi 0 aZ 24 °C mebo 3 aZ 34 °C. Dosud
zndmé a popsané zplsoby rafinace surové-
ho produktu maji nékteré nevyhody, ktera
u parovedni destilace spodivaji predevsim
ve vysoké spotrfebé pary a vody a pomérné
znatném odpadu produktu v odpadni vod&.
Nevyhodou frakéni destilace je op8t vysoka
spotfeba péary a chladici vody a kromé& toho
i nebezpeti exploze destilaéniho zbytku. Re-
krystalizace z rozpouStédla vyZaduje mani-
pulaci s organickymi rozpoustédly a jejich
regeneraci. Zmin&ny zplisob vypocovéni je
mélo Gdinny, nebot v disledku nevhodného
teplotniho reZimu je prediSt&ny produkt niz-
ké kwvality.

Uvedené nevyhoedy odstraiiuje zplsob &is-
téni 4-chlor-2-nitrotoluenu na miniméalng
96 % hmotnostni obsah vy&i¥téné sloudeni-
ny v produktu od neéistot, vzniklych nitraci
4-chlortoluenu zpfisobem podle tohoto vy-
nédlezu. Podstata spofivd v tom, Ze se tave-
nina surového 4-chlor-2-nitrotoluenu b&hem
2 aZ 20 hodin ochladi z teploty 20 °C aZ
60 °C na teplotu 15 °C aZ 30 °C, krystalickd
hmota se ponechd na této teploté po dobu
0,5 aZ 20 hodin, pak se b&hem 5 aZ 50 hedin
rovhomé&rné vyhfeje na teplotu 34 °C a%
38 °C, pri které se ponechd po dobu 3 az
30 hodin, pri€emZ kapalné podily odtékaji-
ci z krystalické hmoty pliscbenim gravita-
ce a/nebo tlakového spddu w teplotnim roz-
mezi 15 °C aZ 30 °C .do 34 °C a 38 °C se ji-
maji, nateZ se zbyvajici krystalickd hmota
4-chlor-2-nitrotoluenu roztavi vyhfatim na
teplotu 38 °C aZ 95 °C.

Zplsobem podle vyndlezu se postupuje
tak, Ze tavenina surového 4-chlor-2-nitro-
toluenu, ziskaného diazotaci 2-nitro-4-tolui-
dinu a rozkladem pomoci CuzCle, eventudl-
né zpracovaného vakuovou nebo parovodni
destilaci, se b&¢hem 2 aZ 20 hodin ochladi z
teploty 20 °C aZ 60 °C na teplotu 15 °C aZ
30 °C a pfi této teplot® se pak poneché
vznikld krystalickd hmota po dobu 0,5 aZ
20 hodin. Od poc¢dtku nebo od konce této
teplotni vydrZe se pofne jimat prvni frakce
kapalnych podild, vytékajicich z krystalické
hmoty. Po ukon€eni teplotni vydrZe se krys-
talickd masa zatne rovnom&rné vyhfivat
b&hem 5 aZ 50 hodin aZ do dosaZeni teplo-
ty 34 °C aZ 38 °C a pfi této teploté se pak
ponechd v teplotni vydrZi po dobu 3 aZ 30
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hodin. Prvni frakce kapalnych podild, vyté-
kajicich z krystalické masy, se odebird aZ
do dosazeni teploty 15 °C aZz 30 °C. Tato
frakce obsahuje najvétsi mnoZstvi ne€istot
a miiZe byt zpracovdna déle vakuovou ne-
bo parovodni destilaci nebo krystalizaci z
taveniny. Druhd frakce kapalnych podill
se odebird po dosaZeni teploty 15 °C aZ
30 °C a odbé&r se ukonfuje soufasn& s u-
kon&enim teplotni vydrZe p¥i teploté 34 °C
aZ 38 °C. Druhda frakce se svym sloZenim
priblizuje kvalité surového 4-chlor-2-nitro-
toluenu a je recyklovdna do procesu Krys-
talizace z taveniny a frak&nfho vytavovani.
Po ukondeni teplotni vydrZe pii teploté
34 °C aZ 38 °C se zbyly krystalicky skelet
rafinovaného 4-chlor-Z-nitrotoluenu rozta-
vi vyhFatim na teplotu 38 °C aZ 95 °C. Od-
tok kapalnych frakci ze zpracovavané Krys-
talické hmoty gravitaci mfiZze byt urychlen
vytvofenim niZ$iho tlaku v p¥edloze, do niZ
jsou kapalné frakce jimany.

PouZiti nizkoteplotni techniky krystaliza-
ce z taveniny a frakéniho vytavovani pro
rafinaci 4-chlor-2-nitrotoluenu  umoZiluje
podstatné sniZeni energetickych nédkladd v
porovndni s vakuovou nebo parovodni des-
tilaci. Nizké provozni teploty rovnéZ elimi-
nuji autokatalyticky termicky rozklad pro-
duktu a netistot, ke kterému dochédzi v prii-
b&hu destilace. Tim je zarufena vy38i bez-
petnost procesu a vyS§i vytéZnost produktu
ve srovnéni s destilaci.

Pro bliz8i objasn&ni podstaty vynélezu
jsou dale uvedeny pFiklady provedeni.

PrFiklad 1

Do plaStované sklendné trubice o vniti-
nim priméru 25 mm a délce 800 mm, ver-
tikdlnd situované, ve spodni &4sti opatfené
kovovym sitkem a pryZovou zdtkou, v horni
¢asti opatfené teplomérem, programové tem-
perované teplonosnym médiem cirkulujicim
v plasti, ‘bylo nadavkovdno 215 g- surové-
ho 4-chlor-2nitrotoluenu o obsahu 94,7 %
hmotnostnich 4- chlor-2-nitrotoluenu a 0,5
procent hmotnostnich 2-nitrotoluenu a 4,8
procent hmotnostnich dvanécti dalSich me-
identifikovany¢h organickych I1atek. .Suro-
vy 4-chlor-2-nitrotoluen byl wvytemperovan
na teplotu 34 °C a pak b&hem 5 hodin o-
chlazen na teplotu 26,5 °C a na této teplo-
t& udrZovédn po dobu 2 hodin. Po 1 hoding&
od polatku této teplotni vydrZe byla ze
spodni ¢ésti trubice odstran&na pryZova zéat-
ka a byl zapocat odbér 1. frakce. Po ukon-
¢eni dvouhodinové teplotni vydrZe bylo za-
podato s rovnomérnym vyhfevem obsahu
vnitini trubice z teploty 26,5 °C na teplotu
37 °C, ktery trval po dobu 18 hodin. PFi
teploté 29/5 °C byl ukonfen odbér 1. frakce
a bylo zapotato s odb&rem II. frakce, ktery
trval aZ do dosaZeni teploty 36 °C, kdy za-
pofal odbé&r III. frakce, ktery trval aZ do
ukondeni Sestihodinové teplotni vydrZe pfi
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teploté 37 °C. Po ukondeni této findlni tep-
lotni wvydrZe byl ukonfen odbé&r III. frakce
uzavienim spodni C€4sti trubice pryZovou
zétkou. Pak byl zbyvajici krystalicky skelet
IV. frakce v trubici roztaven vyhfatim na
teplotu 50 °C.

Bylo ziskdno 51,5 g I. frakce o obsahu
82,81 % hmotnostnich 4-chlor-2-nitrotolue-
nu, 63,5 g II. frakce o obsahu 96,55 % hmot-
nostnich 4-chlor-2-nitrotoluenu, o sloZeni
99,8 % hmotnostnich 4-chlor-2-nitrotoluenu,
0,05 % hmotnostnich 2-nitrotoluenu a 0,15
procent hmotnostnich dvou neidentifikova-
nych organickych latek, a 52 g IV. frakce
o sloZeni 99,9 % hmotnostnich 4-chlor-2-
-nitrotoluenu a 0,1 % hmotnostnich dvou
neidentifikovanych organickych latek.

Priklad 2

Do plaStované sklenéné trubice o vniti-
nim priméru 25 mm a délce 800 mm, ver-
tikdlné situované, ve spodni €asti opatfené
kovovym sitkem a pryZovou zdtkou, v horni
fasti opatfené teplomérem, programove
temperované teplonosnym médiem cirkulu-
Jjicim v plasti, bylo naddvkovano 115 g su-
rového 4-chlor-2-nitrotoluenu o  sloZeni
91,68 % hmotnostnich 4-chlor-2-nitrotolue-

Zplsob ¢isténi 4-chlor-2-nitrotoluenu na
minimélnd 96 % hmotnostni obsah vyGists-
né sloudeniny v produktu, od privodnich
slou€enin vzniklych nitraci 4-chlortoluenu,
teplotné Fizenym odstratiovanim priivodnich
sloudenin vyznacCujici se tim, Ze tavenina
surového 4-chlor-2-nitrotoluenu se hé&hem 2
aZ 20 hodin ochladi z teploty 20 °C aZ 60 °C
na teplotu 15 °C aZ 30 °C, krystalickd hmota
se ponechd na této teplot& po dobu 0,5 aZ
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nu, 1,04 % hmotnostnich 2-nitrotoluenu a
7,28 % hmotnostnich daldfch dvanédcti ne-
identifikovanych organickych latek. Suro-
vy 4-chlor-2-nitrotoluen byl vytemperovan
na teplotn 30 °C a pak b&hem 4 hodin o-
udrZovdn po dobu 0,5 hodiny. Soudasné s
ukonenim této teplotni vydrZe byla ze
spodni ¢4asti trubice odstranéna pryZovd
zatka, ¢imZ byl zapotat odbér I. frakce, a
bylo zapoato s rovnomérnym vyhievem
obsahu vnitfni trubice z teploty 18 °C na
teplotu 34 °C, ktery trval po dobn 17 ho-
din. P¥i teplot& 29 °C byl ukonten odbér L.
frakce a bylo zatato s odb&rem II. frakce,
ktery trval aZ do ukonteni teplotni vydrZe
pri 34 °C. Po ukondgeni této teplotni vydrZe
pfi 34 °C byla uzaviena spodni Cést trubice
pryZovou zétkou a zbyvajici krystalicky ske-
let III. frakce v trubici byl roztaven vyhia-
tim na teplotu 45 °C.

Bylo ziskdno 30,3 g I. frakce o obsahu
85 % hmotnostnich 4-chlor-2-nitrotoluenu,
51,6 g II. frakce o obsahu 91,85 % hmot-
nostnich 4-chlor-2-nitrotoluenu a 33,1 g II.
frakce o sloZeni 97,53 % hmotnostnich 4-
-chlor-2-nitrotoluenu, 0,2 % hmotnostnich
2-nitrotoluenu a 2,27 % hmotnostnich 3es-
ti neidentifikovanych organickych latek.

PREDMET VYNALEZU

50 hodin rovnomérn& vyhfeje na teplotu
34° C aZ 38 °C, pfi které se ponechd po do-
bu 3 aZ 30 hodin, pfitemZ kapalné podily
odtékajici z krystalické hmoty plisobenim
gravitace a/nebo tlakového spadu v teplot-
nim rozmezi od 15 °C aZ 30 °C do 34 °C aZ
38 °C se jimaji, naleZ se zbyvajici krystalic-
kd hmota 4-chlor-2-nitrotoluenu roztavi vy-
hiatim na teplotu 38 C aZ 95 °C. '
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