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Vyndlez se tykd zlep¥eného zpusobu pféﬁravy o=kyanbenzylchloridu-vzorce

chloraci o~tolunitrilu., Létka se pouZivd jake dileZity polotoves pro vyrobu opticky zjashu=-
jiéich prost¥edkd a jinych sloZit&jsich organickych léteke.

Primyslovd vyroba o-kyanbenzylchloridu nebyla dosud v literatufe popséna a podle védec~
ké literatury Jjej lze p¥ipravit chlorac{ o-tolunitrilu p¥i teplot¥® 140 aZ 150 °C za ozafovd-
ni s maximdlnim vyt&*kem kolem 61 % teorie (Barkenbus, HoltzclaW: J. Am. Soc. 47, 2189, 1925).

Nyni bylvnalezeh zptisob, jak pripravit Zddany produkt ve vysokém vyt&Zku za Jjednoduché=-
ho zptsobu izolace. P¥i ovérovéni udajt shora uvedené v&decké literatury byly p¥i chloraci
o-tolunitrilu zjist&ny ddlesité zdvislosti, které vyplyvaji z grafu na pFiloZeném vykresu,
kde na ose x Je vynesen polet atomd absorbovaného chloru, na ose y obsah jednotlivych sloZek
reak®ni smisi v % mol., prifemZ k¥ivka a zndzorfiuje o-tolunitril, kF¥ivka b o-kyanbenzylchlo-
rid 2 kPivka ¢ o-kyanbenzalchlorid.

Z2jistsné zdvislosti ukazyji, Ze meximdlng dosaZitelny vyt¥%ek o-kyanbenzylchloridu na-
stdvé pPi pohlceni jednoho ekvivalentu chloru a dal¥i absorpce chloru mé za nésledek prudky
pokles vyt&Zku produktu na Ukor vzniku o-chlorbenzalchloridu. Izolaci z reakdni smési lze
vEak odsdtim vyloudeného produktu 21skat pouze kolem 80 % vzniklého mnoZstvi, co¥ predstavu-
je kolem 59 % teoretického vytdZku, a retifikaci matednych louhd &-,3jejich op&tovnym podchla=
zowdnim se vytdZek dd zvy¥it maximdlné na 65 % teorie. Velky obsah o-kyanbemzalchloridu v
matednych louzich znesnadnuje mimoto U&inné odd¥leni o-kyanbenzylchloridové frakce, nebot
tevloty varu obou létek jsou velmi blizké, pro o-kyanbenzylchlorid 252 °C a pro o-kyanbenzale
chlorid.260 °C. ’ '

Zplsob pPipravy -o-gjol “anzylchloridu vzorce
CH, &

chloraci o-tolunitrilu za ozafovdni UZinnym sv&tlem a separaci o-kyanbenzylchloridu spolivd
podle vynilezu v tomg 3e se chlorace provadi pii teplot® 155 aZ 160 oC s preru¥enim po absor-
bovani poloviny ekvivalentniho mnoZstvi chloru, naleZ se separuje o-kyanbenzylchlorid rekti-
fikac?, pritem¥ se pPedni frakce zbyvajiciho o=tolunitrilu vraci zpét do dalli chlorace a
mezifrakce obsantijici zbytky o-toiunitrilu a o-kyanbezzylchlotidu se pripojuji do rektifika-
ce nisledujic{ operace a tenfo postup so n&lislikdndsobn& opakuje.

Ukézslo sa jako velmi vyhodné vést chlorali jen do absorpce poloviny ekvivalentu chlo~-
ru, pri niZ nastava konverze jen z 59 %, vznikd v3ak pouze 5 % o-kyanbenzylchloridu. Nezrea-
govany o-tolunitril se pro svou dosti odliZnou teplotu varu, 205 °C, dé pri rektifikaci chlo-
radni sm&si snadno odd&lit dd chlorovanych podild a nasadit znovu do pF¥isti chlora&ni operace
Malé mno¥stvi vzniklého o-kyanbenzalchloriuu ji% podstatn® nedkodi. P¥i rektifikaci zd skany

o-kyanbenzylchlorid méd jen o 2 OC ni#%{ teplotu tdni neZ produkt ziskany obvyklym postupem.
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1 tento rozdil se déd s nejvétsi pravdZpodobnosti eliminovat p¥i pouZiti U&inn&js{ rektifi-
ka&ni kolony. Dosahuje se vytiZka kolem 82 % teorie na nasazeny a 87 % na spotFebovany o~-to-
Junitril, '

Postupem podle vyndlezu lze pFipravovat &isty o-kyanbenzylchlorid ve vzydeném vyté&iku
za omezeni nutné manipulace s drdZdivymi ldtkami, za sniZeni spot¥eby chloru a podstatného
omezeni odnadajici*o o=-kvanbenzalchloridu.

V?hédy nalezeného voxtupu ddle zobrazujl niZe uvedené pfiklady, z nichZ prvy popisujé
zpracovdni podle védecké literatury a druhy dostate&n® ukazuje podstatu provedeni vpfipravy
podle vyndlezu, aniZ zachycuje moZné obmZny, hlavn& pokud jde o pouZiti riézné rektifikadni
kolony a vakua oPi destilaci. UZinn&jsi rektifikadni kolona zaru&i dobré oddéleni frakci a
stupen vakua se miZe vohybovat ve viech prakticky vyhovujicich nebo dosaZitelnych mezich.
Udédvané d{1y jsou hmotnostni,

Priklad 1
Postup zpracovan’ podle védecké literatury

Do sklen#né banky, ovatfené michadlem, teplom&rem, uvddsci fritou a zpétnym chladidem
s absorpei chlorovodiku, sepfedlo¥i 468 dil& o-tolunitrilu, vyhFeje se na 150 °C a za ozafo-
vén{ k¥emennou lampou se bZhem 2 hodin pFi tenlot# 155 a¥ 160 °C zavede kolem 32C dild suché-
ho chloru aZ do hmotnostniho pFirdstku reak&ni sm&si o 140 dild, Pak se suchym vzduchem vyfou-
kaji zbytky chlorovodiku a po poklesu tevloty na 70 °C se do reakdni smési pFivusti 40 dilé
etanolu, Smés se za michdni ochladi na 10 °C a po vyloudeni se produkt odsaje pies sklendnou
fritu. Po dobrém odsdni se jeitZ promyJje vievrstvenim 40 dily etanolu a dobfe se odsaje.

Po vysu¥eni na vzduchu se ziskd 358 dilh o-kyanbenzylchlorid o teplot& téni 6; OC, coZ pred-
stavuje 59 % teorie. Filtrdty po izolaci produktu se uschovaji a po provedeni deseti operaci
se postupn& zoracuji. Za atmosférického tlaku se z nich oddestiluje etanol a zbytek se po-
stuong rektifikuje ve vakuu kolem 1 866 Pa. Rektifikaci lze provédét i za libovolného jiného
tlaku. Jimd se frakce I : jako surovy o-tolunitril do tegloty 89 °C; frakce IT : od 8% do
138 °C, obsahujici o-kyanbenzylchlorid, ktery se z ni ziskd ochlazenim na 10 °C, odsdtim a
promytim etanolem, a frakce III, o teplot& varu nad 138 °c, predstavujici surovy o-kyanben-
zalchlorid.

Izolaci hlavniho podilu a zpracovénim odpadajicich mate&nych louh se ziskéd z deseti
operaci celkem 3 922 d{ilt &istého o-kyanbenzylchloridu a regeneruje se 453 dild o-tolunitri-
lu. Vyt&Zek je tedy 64,7 % teorie na nasazeny a 7i,6 % na spot¥ebovany o-tolunitril. Redesti-
laci zbytkd z frakce II a frakce III se ziskd 1 258 di1G &istého o-kyanbenzalchloridu o te-
plot& vaeru 138 a3 139 °C/ 1866 Pa. Spotfeba chloru je 3 200 dfld.

Pfiklad 2
Postup podle vyndlezu

Do chleradni banky jako v o¥ikladu 1 se predlo¥i 468 dild o~tolunitrilu, vyhfeje se na
150 °C a za ozaPovéni kfemennéu lampou se b&hem 1 hodiny v¥i teplotd 155 a¥ 160 °C zavede
kolem 160 dild suchého chloru do hmotnostniho p¥irfistku 70 dild. Pak se vyfoukaji zbytky
chlorovodiku suchym vzduchem a sm&s se prelije do destila&ni vakuové aparatury s kolonkou

délky 30 cm, pramdru 3 cm, plnénou Raschigovymi krouZky. Chlora&ni smés se pak rektifikuje
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ve vakuu kolem 1466 Pa a jimaji se tyto frakce (rektifikovat lze i za libovolného jiného
tlaku):

frakce I = do 90 OC : pfedstavuje o-tolunitril a nasazuje se do pPisti operace,

frakce IT = do 124 OC: mezifrakce se pripojuje k destilaci ndsledujici nédsady,

frakce III ~ do 128 °C: predstavuje o~-kyanbenzylchlorid vyhovujici &istoty,

destiladni zbytek: ponechdvd se v bance p¥i dal¥i destilaci,

Vyt&%ky a regenerovany o-tolunitril jednotlivych operaci v hmotnostnich dilech:

operace 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
o-kyanbenzylchlorid 257, 328, 315, 321, 342, 325, 331, 339, 320, 346,
o=-tolunitril 177, 198, 192, 169, 187. 171. 182, 193, 189, 170,

Z deseti provedenych operaci se ziskd 3 022 dild o-kyanbenzylchloridu a zbyvd 170 dild
o-tolunitrilu. Vyti¥ek tedy &ini 82,4 % teorie na nasazeny a 87,3 % na spotfebovany o-tolu- -
nitril. Teplota tdni produktu je 60 Oc. Spotfeba chloru je 1 600 dill, coZ Je 65 % potreb-

ného mno¥stvi podle p¥ikladu 1.

PEEDMET VYNKLEZU

Zptisob pripravy o-kyanbenzylchloridu

CH, LI
eN

chloraci o-tolunitrilu za oza¥ovéni u&innym sv&tlem a separaci o-kyanbenzylchloridu, vyzna=-
%eny tim, %e se chlorace provadi p¥i teplot® 155 aZ 160 °C s prerufenim po absorbovéni polo=-
viny ekvivalentniho mnoZstvi chloru, nae? se separuje o-kyanbenzylchlorid rektifikaci, prfi=-
%em? se predni frakce zbyvajiciho o-tolunitrilu vraci zp&t do dal3i chlorace a mezifrakce
obsahujici zbytky o-tolunitrilu a o-kyanbenzylchloridu se pripojuji do rektifikac€ ndsledu-

jici separace.

1 vykres
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