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(54) Sposob pripravy syntetického triesliva

UZelom vyndlezu je spdsob pripravy
syntetického triesliva na bdze 4-izopropyl-
fenolu pouZiteIného na ¢inenie usni v kom-
bindcii s prirodnymi trieslivami. Postupuje
sa tym. spdsobom, Ze na smolu z vyroby feno-
lu kuménovym spSsobom alebo na 4=~izopropyl-
fenol ziskany z nej neutraliziciou, desti-
laciou pri 0,1 kPa a teplote 130 aZ 190 ©C
a ndslednou rekry3talizdciou z n-hexdnu, sa
pésobi kyselinou sirovou pri teplote 80 aZ
110 ©°C, s vyhodou 100 ©°C., Potom sa produkt
kondenzuje s postupne priddvanym vodnym roz-
tokom formaldehydu pri teplote 40 a% 80 ©c,
s vyhodou 60 °C, Dalej sa pridd vodny roz-
tok hydroxidu vdpenatého do hodnoty pH 3 aZ
4,5 a filtruje sa., Alkalizdciou filtrdtu
hydroxidom sodnym na hodnotu pH 7 aZ 8 sa
ziska vodny roztok sodnej soli, ktord po
zahusteni na vdkuovom odparovadi poskytuje
vodny rozt -k syntetického triesliva.
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Vyndlez sa tyka spdsobu pripravy syntetického triesliva na bdze 4-izopropylfenolu, ob-

siahnutého v smole vznikajicej pri kuménovom spdsobe vyroby fenolu.

Doteraz sa pre pripravu syntetickych trieslovin pouZivali naftolsulfokyseliny a fenoly
/NSR pat. &, 1 127 909 a 2 061 898/, ktoré v3ak z hladiska ndro&nosti pripravy alfa~hydroxy-
naftalénsulfokyseliny, ako aj z hladiska celosvetového deficitu fenolu a naftalénu sd nevy-
hodné.

4~izopropylfenol, ktoxry odpadd v zna¥nom mnoZstve ako dopad v tzv. smole II. pri kumé-
novom spbsobe vyroby fenolu a nemd zatial vhodné pouZitie. Smola IIL,, ziskand pri vjrobe ku-
ménového fenolu obsahuje okrem 54,8 hm., % 4-izopropylfenolu aj daldie zloZky, a to 1,42 hm,
percent fenolu, 4,11 hm., % acetofenolu, 0,8 hm, 7 -metylstyrénu, 0,4 hm, 7 dimetylfenylkar-
binolu, 0,4 hm. % dimetylizopropylinddnu a trimetylizopropylinddnu, 0,4 hm. Z 1,1,3-trimetyl-
-3-fenylind4nu, 10,9 hm. % 2,4~difenyl-4-metyl-2-penténu, 3,45 hm. % 2,4-difenyl-bd-metyl~1-
-penténu, 0,25 hm, % o-kumylfenolu, 5,4 hm. % m-kumylfenolu, 1,67 hmu. % neidentifikovanych
litok. Nedestilovatelny zvyZok smoly IL. pri tlaku 0,1 kPa o teplote 210 °C je 16 hm. %

z vloZenej ndsady.

PouZitie 4~-izopropylfenolu na pripravu vyiZSie molekulovych, napr. epoxidovych Zivic je
popisané v Jap. pat. &. 74 44, 958/, Vy3iie molekulové Zivice, rozpustné len v oleji, vzni-
kajd aj pri kondenzédcii odpadnych smél z vyroby kuménového femolu /ktoré obsahujd prevaZne
4-izopropylfenol/ s formaldehydom [chim. Ind. /Sofia/ 49 111 /1977/]. Odpadné smoly sa pouZi-
1i spolu s epoxidovymi Zivicami ako pojidld /ZSSR pat. &. 530501/,

Vyndlez riedi spbsob pripravy syntetického triesliva na bdze 4-izopropylfenolu, ktorého
podstatou je, %e sa na smolu z vyroby fenolu kuménovym spdsobom alebo na 4-izopropylfenol
ziskany z nej neutralizdciou, destildciou pri 0,1 kPa a teplote 130 a% 190 0C, a nédslednou
rekryStalizdciou z n-hexdnu, pdsobi kyselinou sirovou pri teplote 80 a% 110 °C, s vyhodou
100 ©C, a dalej sa produkt kondenzuje 8 postupne priddvanym vodnym roztokom formaldehydu pri
teplote 40 a%Z 80 °C, s vyhodou 60 ©C. Dalej sa prid4d vodny roztok hydroxidu vdpenatého do
hodnoty pH 3 a% 4,5 a filtruje sa. Alkalizdciou filtrdtu hydroxidom sodnym na hodnotu pH 7
a% 8 sa ziska vodnjy roztok sodnej soli, ktord po zahusteni vo vdkuovom odparova&i poskytuje

vodny roztok syntetického triesliva.

Spésob pripravy syntetického triesliva je ozrejmeny na prikladoch prevedenia, V dalSom

priklade je uvedené analytické vyhodnotenie pripraveného syntdnu.

Priklad 1

4-izopropylfenol sa oddelil zo smoly II. z vyroby fenolu kuménovym spdsobom, ktofej
zloéenieije popisané predtym, destildciou pri tlaku 0,1 kPa po prvotnej neutralizdcii volnej
kyseliny sirovej 1,5 % uhliitanu sodného. Odoberala sa frakcia 130 a%Z 190 °C obsahujica
85 hm., % p-kumylfenolu., Rekry3talizdciou z n-hexanu bol ziskany p-kumylfenol 99 Z-nej &istoty
/teplota topenia 70 a¥ 72 ©°C, teplota varu 335 °C pri 101,3 kPa/.

Ku 100 hm. d. p~kumylfenolu, uvedenej &istoty, sa pridd 100 hm. d. 98 obj. Z-nej kyse-
liny sirovej. Za stdleho mic3ania sa zmes zohrieva pri teplote 105 oc a 1/2 hodiny. Potom sa
pridd 20 hm. d. vody a po&as 2 hodin pri 60 9C sa po kvapkdch za stdleho mie3ania pridédva
25 hm. d. 37 %-ného formaldehydu. Po skonleni priddvania sa v mieSani pokraduje 5 hodin. Po~
las tejto doby sa postupne po kvapkdch priddva 45 hm. d. vody. Ku vzniknutému kondenzalnému
produktu sa prid4 800 hm. d. koncentrovaného vodného roztoku hydroxidu vépenatého, &im sa
upravi pH roztoku na hodnotu 3 a% 4. Zrazenina siranu vdpenatého sa po filtrdcii premyje
200 hm. d. vody a filtrdt sa upravi pridanim hydroxidu sodného na pH 7 a% 8., Po zahusteni
filtrdtu vo vdkuovom odparovati sa ziskalo 53,7 % Ziadaného produktu vo forme sodnej soli

rozpustnej vo vode.
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Priklad 2

Ku 100 hm, d. smoly z vyroby kuménového fenolu sa pridd 80 a% 98 Z-nej kyseliny sirovej
a zmes sa zahrieva 41/2 hodiny pri teplote 100 9C za stdleho mieSania. Potom sa pridd 20 hm.,
d. vody a po&as 3 hodin pri teplote 50 ©C sa po kvapkdch za stdleho mieSania priddva 25 hm.
dest. 37 7Z-ného vodného roztoku formaldehydu. Po skondeni priddvania sa v miefani pokraduje
4 hodiny. Podas tejto doby sa postupne po kvapkdch priddva 45 hm, d. vody. Ku vzaniknutému
kondenza&nému produktu sa prid4 500 hm. d. koncentrovaného vodného roztoku hydroxidu védpena-
tého, €im sa upravi pH na hodnotu 3 a} 4, Vypadnutd pevnd substancia sa odstredi a premyje
8a 250 hm, d. vody. Vo vidkuovom odparovali sa zahusteny produkt upravi pridanim hydroxidu
sodného na hodnotu pH 7 a3 8., Ziskalo sa 63,7 % hm, ¥iadaného produktu vo forme sodnej soli

rozpustnej vo vode,

Priklad 3

Syntetické trieslivo spdsobom podla prikladu 1 a 2 bolo podrobené analyze na obsah
trieslovin a netrieslovin, bol vypolitany ich pomer a tieto hodnoty sa na porovnanie para-
lelne stanovili aj u syntdnu KARTAN SN 25. Stanovenia sa uskutodnili metddami podIla podniko~
vych noriem TPJ 2 172-99-62 ako aj TPJ 2 174-79-62, TPJ 2 177-79-62, TPJ 2 180~79-62 a ostat-
nych noriem VHJ &eského obuvnickeho priemyslu.

Vysledky analyzy sd takéto:

SYNTAN SYNTAN
KARTAN SN 25 /z/ podla vyndlezu /%/
triesloviny 34 26,73
netriesloviny 7 15,9
triesloviny/netries~
loviny 4,85 10,77

Ziskany produkt je vhodny ako Ziniace ¢inidlo, a to najmi kombinovany s prirodnymi

trieslovinami.

PREDMET VYNALETZU

Spdsob pripravy syntetického triesliva na bize 4-izopropylfenolu vyznaleny tym, Ze sa
smola z vyroby kumenového fenolu pouZije neupravend alebo sa upravuje neutralizdciou uhligdi-
tanom sodnym, destiluje sa z nej pri tlaku 0,1 kPa a teplote 130 a¥ 190 ©°¢ 4-izopropylfenol,
ktory sa rozkrystalizuje z n-hexdnu, potom sa pdsobi na smolu upravend alebo rekryStalizovany
4-izopropylfenol kyselinou sirovou pri teplote 80 a%¥ 110 9C, s vyhodou 100 9c, produkt sa
kondenzuje s vodnym roztokom formaldehydu pri teplote 40 a¥ 80 °C; s vyhodou 60 °C, dalej sa
priddva hydroxid vépenaty do hodnoty pH 3 a%¥ 4,5 a zrazenina sa po filtrdcii premyje vodou
a filtrdt sa upravi pridanim hydroxidu sodného na hodnotu pH 7 a% 8, zahusti sa a pou¥ije ako

trieslivo riedeny vodou.

Severografia, n. p., zévod 7, Most
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