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(54). ‘ ' ' Spbsob pripraﬁy'zmesnych triarylfosfétov

2

(57) Je popigand esterifikéeia zmesi feno- '
lov, obsahujucej 30 a% 50 % hmot. monoizo-.
propylfenolov, 2 a% 10 % hmot. diisopro~- .
pylfenolov, 0,2 a% 2 % hmot. triizopropyl-.
fenolov a 30 a% 70 % hmot. fenolu s oxy-
chloridom fosforednym diskontinudlnym a
kontinudlnym spBsobom tvorenym kaskddou
prietokovyeh mieéanychoreaktorov 8 rdznou
teplotou od 80 do 180 “Cc. .

Tento spdsob esterifikdeie je mo¥né uplat--
nit v organickej technoldgii pri priprave
zmesnyeh triarylfosfdtov so Sirokymi mo%-
nostani uplatnenia s vyuiitim vlastnosti
Jednotlivych izomerov, alebo ich zmesi.
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Spdsob pripravy zmesnych triarylfosfdtov vznikajdecich esterifikdeiou oxychlori-
du fosforedného s fenolom a izopropylfenolmi za katalytického d&inku kovového hordf-
ka, alebo jeho zld¥enin. Zmes alkylfenolov sa pripravi alkyldciou fenolu propénom
tak, Ze v alkyladnej zmesi je 30 a? 40 % hmotnostnych izopropylfenolov a 60 a% 70 %
hmotnostnych fenolu, Z{skany triarylfosfdt sa ndsledne spracuvdva destildciou, rek-
tifikdeiou a extrakciou, kde sa odstrénia nezreagované fenoly, neiiadice esterifi-
kadné produkty a katalyzdtor., Takto sa ziska produkt o po¥adovanych fyzikdlno-che-
mickych vlastnostiach.

Priprava zmesnych triarylfosfétov je popisand napriklad v US patentoch 1 858 659,
1 8B40 325, 2 851 476, 2 931 823 a v &eskoslovenskych autorskych osved¥eniach 186 971,
230 995, 233 262 a 260 173.

Vys3ie uvedené spdsoby pripravy si odliZné a uvddzajd iny technologicky postup
a zlo¥enie strojno-technologického zariadenia, si néroéné na spotrebu energif, pridom
si znadné straty materidlu v technologickom procese.

PodYa uvedenych patentov sa vyroba uskutodnovala tak, Ze sa fenol alkyloval pro-
pénom za pouZitia aktivovanej bieliacej hlinky kyselinou fosfore¥nou ako katalyzdto-
ra na zmes fenolu a izopropylfenolov, v ktoryeh prevaZoval 2-izopropylfenol. Tdto
zmes sa rektifikovala, kde sa oddelil nezreagovany fenol, tak aby ho bolo v zmesi
pod 20 % hmotnostnych, Takdto alkylainé zmes sa esterifikovala pri teplote 150-180 °C
8 POCl3. Po doreagovani sa do reakéne]J zmesi pridal &isty fenol a reakecia sa dokonélla
za vzniku zmesnych. triarylfosfdtov, kde obsah trifenylfosfdtu bol pod 35 % hmotnost-
nych. '

Podstatou spB®sobu vyroby zmesnych triarylfosfdtov podla vyndlezu je, ¥e sa pri-
pravi alkylelnd zmes fenolu, 30 a% 50 % hmot. izopropylfenolov, 2 aZ 10 % hmot.
2,4~ a 2,6-diizopropylfenoclov a 0,2 a% 2 % hmot. triizopropylfenolu alkyldeciou feno-
lu s propénom. Uvedend reskénd zmes sa neupravuje destildciou na odstrdnenie nezrea-
govaného fenolu, ale tdto pri celkovom obsahu fenolu 30 a¥ 70 % hmotnostnyeh fenolu
s vyhodou 60 % sa priamo esterifikuje s oxychloridom fosforednym tek, %Ze moldrny po-
mer fenolov ku POCl Je rovny 1 ku 3-3,5. Uvedené fenoly sa vyhrejd ne teplotu 80 °¢
a% 100 °C a postupne sa do tejto zmesi naddvkuje katalyzdtor a hordfk alebo jeho zli-
deniny a oxychlorid fosforedny. Teplota reaktora sa zvybuje na 160 - 180 %¢c. Pri tep-
lote do 120 °c zreaguje fenol, 2-izopropylfenol a 2,4-diizopropylfenol. V dalzom
stupni pri zvy¥en{ teploty na 150-160 °C doreaguje predovietkym 2-izopropylfenol, na-
koYko ostatné zlotky ui v reakénej zmesi nie si pritomné a 2-izopropylfenol reaguje
8 tretim chldrom z POCl3 na zmesny triarylfosfdt o poZadovanych fyzikdlno-chemickych
vlastnostiach. Po skondeni reakcie sa reakénd zmes vyfuika suchym dusfkom, aby sa
z neJ odstrénil rozpusteny chldrovodik. To sa prevddza pri 160 - 180 g,

Unikajice odplyny sd chladené a skondenzované produkty (POCl3 a alkylfenoly) sa
vracaji naspat do reakdnej zmesi.

'Hlavné vyhody navrhovaného rie¥enia si v tom, %e na zaliatku reakeia je vedens
pri bode varu P0013, udetr{ sa energia na rektifikdciu alkyladnej zmesi, vyuZije sa
exotermickost reakecie, plynule sa zabezpe¥f odvod vznikajdceho chldrovodika a zdroven
proces sa dd usporiadat do kaskddy prietokovyech miedanyeh resktorov, z ktorych kaidy
bude vyhrieveny na r8znu teplotu, &im sa zabezpedi plynulost procesu, zni{#{ sa na mi-
nimum vplyv na #ivotné prostredie a zabrdni dniku POCl3 a fenolov 'z reakéného systému.
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Priklad &. 1

Do kondenza&ného reaktora typu trojhrdlej banky sa predloZf 245 g zmesi alkylfe-
nolov o obsahu 62 % hmotnostnyeh fenolu a 38 % hmotnostnyeh izopropylfenolov, ktorych
zloZenie je nédsledujice 65,6 % hmotnostnych fenolu, 31,5 % hmotnostnych monoizopropyl-
fenolov a 3 % hmotnostné diizopropylfenolov. Do tejto zmesi sa naddvkuje 0,5 g kata-
lyzdtora MgCl,, zmes sa zahreje na 80 °¢ a naddvkuje sa do nej 55,5 g POCl3. Za stdle~-
ho mie¥ania & odvodu chldrovodika cez spatny chladi& sa plynule zvy3uje teplota polas
2 hodfn na 120 °C a v priebehu Jal¥fch 4 hodfn na 160 °C. Po dosiahnut{ 160 °C ea
reakdnd zmes nechd 2 hodiny doreagovat a vyfuka sa dusikom. Po ochladeni sa ziska suro-
vy fosfdt, ktorého obsah ehldru Je pod 0,1 % hmotnostnych a &{slo kyslosti je 6,2 mg
KOH/g.

PREDMET VYNALEZU

1. SpBsob viyroby zmesnych triarylfosfdtov reakeiouw zmesi fenolov s oxychloridom /
fosforednym za pritomnosti soli hordfka vyznadujdei sa tym, Ze do zmesi obsahujﬁcej
od 30 do 50 % hmotnostnych monoizopropylfenolov, od 2 do 10 % hmotnostnych diizopro-
pylfenolov, od 0,2 do 2 % hmotnostnych triizopropylfenolov a od 30 30 70 % hmotnost-
nyeh fenolu vyhriatej na 80 a¥ 100 °C sa naddvkuje 0,28 a3 0,33 mdlu oxychloridu
fosforetného na 1 mol, teplota sa zvy3i na 160 a? 180 °C a zéverom sa vyfika chldro-
vodik suchym dusikom pri 160 a¥ 180 °c. T

2. SpGsob podla bodu 1 vyznadujlici sa tym, %e sa reakecim prevédza v kaskdde
reskdnych zdn, ktoré si miedané a ktoryeh teplota je zvySovand tek, %e v prvej zdne
Je teplota 80 aZ 120 °C, v druhej zdne 120 a¥ 150 °C a v tretej zdéne 150 az 180 °c.
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