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(564) Zpasob chemické rafinace technického 2,6-xylenolu

Vyndlez se tykd4 chemické rafinasce tech-
nického 2,6-xylenolu, obsshujici jeko nedis-
toty v rdzném pom&ru i jiné produkty metyla-
ce fenolu, zehfivdnim s vodnym roztokem :
formaldehydu v mno¥stvi 10 a% 500 % hmotnost-
nich, propo&t&no na bezvody 100%n{ formelde-
hyd, na hmotnostni obsah ne&istot, za pFi-
tomnosti kovovych soli mastnych kyselin s 1
a%: 30 atomy whliku v mno¥stvi 0,1 a%¥ 10~
hmot. % na pou¥ity technicky Z,é-xylenol.

Vyde uvedené soli mestnych kyselin plsobi
jeko selektivnf katslyzdtory podporujici
reakci formaldehydu s volnou ortho-polohou
fenolu nebo jeho metylderivdtl.
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Vyndlez se tykd zplsobu chemického ZiZt¥ni surového 2,6-xylenolu jeho zahiivédnim
s vodnym roztokem formeldehydu.

Je zndmo, fe 2,6-xylencl se poufivd k pripravd polyfenylenoxidu. K jeho polymeraci
je nutny urgity stupeh &istoty.

Zdrojem 2,6-xylenoclu je reekini sm&s po metylaci fenolu, kterd obsshuje predeviim
metylfenoly (o=, m- & p~krezoly), di- o trimetylfenoly. V men3f mi¥e, z kventitativniho
hlediska nepodstatné, i del3i produkty metylece fenolu. Pédle reskénich podminek metylace
fenolu obsahuje reakdni sm&s rizny pom&r o-krezolu a 2,6-xylenolu a to podle poZedavku zda
hlavnim produktem metylace mé byt o-krezol nebo 2,6-xylenol, Po oddestilovéni o-krezolu
zlstdvd ve zbytku reek&ni sm&si jeko hlevni e nejddleZitdj3i sloZka 2,6-xylenol, Z ostetnich
‘metylderivédtd 'fenolu tvo¥i semotné o-, m- a p-krezoly 90 e% 95 % ne¥istot.

Z této sm&si se dosud 2,6~xylen61 izolovel a izoluje fyzikdlniml postupy jako jsou
rektifikace, krystelizace nebo kombinecf t¥chto postupi. Pro v3echny tyto postupy je che-
rekteristické, ¥e jsou zna&n& energeticky ndro&né, zdlouhavé a vyZaduji slofité a nékladné
za¥izeni,

S Usp&chem lze provédd¥t chemickou rafineci technického 2,6-xylenolu jeho zsh¥fivdnim
s pareformeldehydem ze p¥ftomnosti mastnych kyselin,

Predmétem vyndleku je zplisob chemické refinece technického 2,6-xylenolu, u kterého jsko
netistoty jsou derivéty fenolu mejfc{ alespoh jednu volnou ortho-polohu vzhledem k fenolické
OH-skuping, zsh¥ivdnim této sm¥si s vodnym roztokem formeldehydu za p¥ftomnosti katalyzdto-
r& kovovych soli mestnych kyselin s 1 a% 30 ulhikovymi atomy v mno%stvi 0,01 a% 10 hmotovych
procent na poufity techmicky 2,6-xylencl.

Reekce fenold s vodnym roztokem formeldehydu probihd pii veru reekini sm&si pouze zs
p¥{tomnosti katalyzdtorl, P¥i pH 4 a¥ 7 reskdni sm¥si a pouZiti alkalickych soli nap¥.
Zn, Mg, Al, Mn, Cd, Co, Pb, Cr, Ni a Cu vznikajf{ p¥edev3{m o-o’-izomery. 15 a% 30%ni pPfeby-
tek fenolu vede tém&¥ vihredn® k o-o’-struktufe produktd reakce. Stopy kyselin vedou ke
vzniku Be-p’'-izomerd, A ' ’

Produkty reskce, piedevdim nedistot fenolického charskteru s formasldehydem se vyznsdujf
vy$81 molekuldrni hmotnostf{., P¥i destileci rafinovaného 2,6-xylenolu s nim netdkejl a zGsté-
vaji v'destileénim zbytku.

PouZité mnoZstvi roztoku formaldehydu zdvisi{ na obsahu nefistot fenolického charskteru.
Zpravidle nepfevy3uje hmotnostn& p¥tindsobek obsah nelistot (propoditdno na bezvody 100%ni
formeldehyd)., Men8i pPebytek formeldehydu vyZeduje deldf resk¥ni doby. )

Z kovovych solf mastnych‘kyselin Jsou nejvhodngj8i soli nejdostupnéj8ich kyselin,
mravendi, octové, lsurové, stéarové, ekrylové & olejové, Nejvhodn¥jdi teplota chemické
refinace technického 2,6-xylenoclu vodnym roztokem formeldehydu je teplota bodu veru reskni
sm¥si, tj. cca 100 °C, v zdvislosti od pom¥ru vodného roztoku formaldehydu a jeho koncentra=-
ci k technickému 2,6-xylenolu.

Po oddestilovéni vody a nezreagovaného formaldehydu z resk&n{ sm&si je pPedestilovany
2,6=xylenol tém&# dpln& zbaveny vySe uvedenych nedistot, derivétd fenolu obsshujicf alespon
jednu volnou ottho-polohu vzhledem k fenolické OH-skupini,

Ve srovndnf se stejnym postupem, sle s pouZitf{m parsformsldehydu, md tento postup vy=-
hodu v tom, %e je moZno vyuZit snedngji dostupného a levn&jsiho vodného roztoku formeldehy-
du rdznych koncentracf.
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Charskteristickym rysem pro tento novy zpisob &i¥t¥ni technického 2,6-xylenolu je
jednoduchost a rychlost proveden{, jednoduchost @ nendrodnost vyrobniho zotizeni se znadénou
dsporou energie. Nevic ziskeny 2,6-xylenol je pln¥ vyhovujici pro polymersci s piipravu
polyfenylenoxidu. Vyndlez osv&tli ndsledujfci p¥ikledy.

Priklad 1

Do 500 ml t¥{fhrdlé benky opst¥ené michedlem, teplomdrem 2 zp8tnym chladifem se vnese
244 g technického 2,6-xylenolu obsshujfci.jeko nedistoty 8,2 hmot. % jinych metylderivatd
fenolu vznikhjfc! p¥i metylaci fenolu, 30 ml 36%niho vodného roztoku formeldehydu a 2,5 g
octenu zine&netého, Smés se zehiivd pfi teplotd bodu veru 8 hodin. Pek se reskini voda spo-
lu s nezreagovenym formeldehydem oddestiluje @ 2,6-xylenol pPfedestiluje. Ziskd se 208 g
2,6=-xylenolu o obsshu 1,2 hmot. % nelistot,

P¥iklad 2

. Postupuje se podle prikledu 1, jen se poufije 265 g 2,6-xylenolu o obsahu 6,5 hmot. %
nedistot a 40 ml stejného vodného roztoku formaldehydu. Ziszkd se 230 g 2,6-xylenolu o obsehu
0,7 hmot. % netistot.

P¥L{klad 3

Postupuje se podle pffkledu !, jen se pouZije 305 g 2,6-xylenolu o obsahu $,5 hmot. %
nedistot, 40 ml vadného roztoku formaldehydu stejné koncentrace a misto octanu zinednatého
se pouiije 5 g octanu olovnetého e reskini em¥s se refluxuje 3 hodiny. Ziské se 285 g
'2,6-xylenolu o obsehu 1,4 hmot. % ne¥istot.

Priklesd 4
Postupuje se podle pPikledu !, jen se pouZije 305 g 2,6-xylenolu o obsshu 3,3 hmot. %
ne&istot, 40 ml vodného roztoku formaldehydu stejné koncentrace, misto octanu zinegnatého

se pouZije 5 g stearanu védpenatého a sm¥s se reflexuje 2 hodiny. Ziskd se 292 g 2,6-xyle~
nolu o obsahu 0,2 hmot. % nelistot.

P¥1iklead 5

Postupuje se podle prikladu 4, jen misto stearanu vépenatého se pou¥ije Qtejné mnoZ-
stvi leuranu olovnatého. Ziskd se 290 g 2,6-xylenolu o obsshu 1,0 hmot. % ne¥istot.

Priklad 6

Postupuje se podle p¥fkladu 4, jen misto stearanu vdpenatého se pouzije 3 g octanu
sodného., Ziskd se 286 g 2,6-xylenolu o obsghu !,! hmot. % nelistot.

A

P¥r{L{klad 7

Postupuje se podle p¥ikladu 4, jen misto stearsnu vépenatého se pouzije 30 g stearanu
zinednstého., Ziskd se 290 g 2,6-xylenolu o obsshu 0,4 hmot. % neéistot.

P¥riklad 8

Postupuje se podle p¥fkladu 4, jen misto stearsnu vépenatého se pouzije 0,! g octanu
zine&natého. Ziskd se 286 g 2,6-xylenolu o obsahu 1,4 hmot. % nedistot.
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Priklad 9

Postupuje se podle pirikladu 4, jen misto stearanu vépenstého se pouZije 3 g mravenda-
nu sodného. Ziskd se 285 g 2,6-xylenolu o obsahu 1,2 hmot. % nedistot.

Priklad 10

Postupuje se podle piikladu 1, jen misto octeanu zine&natého se pouZije 5 g olesnu
zinednatého. Ziskd se 210 g 2,6-xylenolu ¢ obsahu 0,9 hmot. % nelistot,

Priklad 11

Postupuje se podle prikladu 1, jen misto octenu zine¥netého se pouZije 2,5 g skrylanu
zinednatého. Ziskd se 204 g 2,6-xylenolu o obsshu 1,3 hmot. % nedistot.

PREDMET VYINLLEZU

Zpisob chemické rafinace technického 2,6~xylenclu, obsshujici jako nedistoty v rdzném
pomEru i jiné produkty metylace fenolu jeko jsou krezoly, xylenoly, trimetylfenoly, poly-
metylfenoly, enisol, jekoZ i nezresgovany fenol & charskterizujfci tgto nedistoty jako de-
rivédty fenolu elespon s jednou volnou ortho-polohou k fenolické OH-gskuping, zeh¥fvénim
s vodnym roztokem formeldehydu v mnoZstvi 10 a% 500 % hmotnostnich, propo¥teno na bezvody
100%ni formaldehyd, ne hmotnostni obseh nelistot, vyznaZeny tim, ¥e vySe uvedend smés fe-
nolickych ldtek s vodnym roztokem formeldehydu se zah®{vé pod zp&tnym chledidem zs p¥ftom-
nosti kovovych solf mastnych kyselin s ! aZ 30 etomy uhliku v mno¥stvi 0,1 a% 10 % hmot-
nostnich na pou¥ity technicky 2,6-xylenol, reakini vode spolu s nezreagovanym formaldehydem
se oddestiluje & pak bez nebo zs vakua se 2,6-xylenol p¥edestiluje.

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