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(54) Spdseb stabilizdcie benzoylchloridu

Vyndlez sa tyka spésobu stabilizdcie ben-
zoylchloridu prisadami, resp. privedenim do
styku s aspoil jednou latkou zo skupiny he-
xametyléntetramin, glycidylétery, anorganic-
ké soli kyselin, zvl4st uhliditany a octany
alkalickych kovov a kovov alkalickych ze-
min, prepdstanim cez vrstvu obsahujtcu tie-
to latky a/alebo pridanim priamo do ben-
zoylchloridu v mnoistve 0,01 aZz 3 % hmot.,
s vfhodou 0,1 a% 2 % hmot.
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[54] Spisob stabilizdcie benzoylchloridu

Vynédlez sa tyka jednoduchého spdsobu
stabilizacie benzoylchloridu aplikdciou Siro-
kej Skaly technicky dostupnych prisad.

Je znéme, Ze benzoylchlorid je latka vel-
mi citlivd na vodu aj vo forme vihkosti, pri-
¢om aj za teploty miestnosti okrem Kkyseliny
benzoovej vznika aj chlorovodik:

CeHsCOCI + H,0—-C4H,COOH + HCI,

Chlorovodik obzvl4st korozivne pOsobi na
kovové obaly, armatiry, zasobniky a pod.
Tento nepriaznivy tinok sa zvlast vyrazne
prejavuje dlhodobej$im skladovanim alebo
brepravou, a preto sa ako kon$truk&éné ma-
terialy, prichadzajice do styku s benzoyl-
chloridom, pouZivaji bud drahé kovové ma-
teridly obsahujtice deficitné kovy alebo
Specidlne syntetické materialy. PouZitie skla
je v mnohych pripadoch vylaéené preprav-
nymi predpismi.

Z literattry (NSR pat. &. 2 848 356) je zna-
ma stabilizacia chloridov aromatickych kar-
boxylovych kyselin, kam patri aj benzoyl-
chlorid, vo&i zmene sfarbenia, pridavkom
stabilizdtorov vSeobecného vzorca
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Dalej je znama stabilizacia polyacylch’ori-
dov polykarboxylovych kyselin, napr. adi-
poylchloridu, dimetylformamidom, N-formyl-
morfolinom a N-formylpolyetyléniminom
(USA pat. & 3557 205). Dochédza vsak k zne-
Cisteniu vlastného produktu.

Uvedené nedostatky odstrariuje v3ak spo-
sob stabiliz4cie benzoylchloridu pomocou
stabilizdtorov, ktory sa uskutociiuje tak, Ze
benzoylchlorid sa privedie do styku s aspoii
jednou latkou zo skupiny hexametyléntetra-
min, glycidylétery, anorganické a organické
soli kovov I. a II. skupiny periodického sy-
stému prvkov, s vyhodou zasadito reaguju-
cich soli alkalickych kovov a/alebo kovov
alkalickych zemin, a aménne soli alebo S0
Zmesou tychto latok s modovinou, prepus-
tanim cez vrstvu obsahujicu tieto latky
a/alebo sa uvedené l4tky priamo pridavaja
do benzoylchloridu v mnoZstve 0,01 aZ 3 %
hmot., s vyhodou 0,1 a# 2 % hmot., vztiah-
nuté na benzoylchlorid. ’

Vyhodou spésobu podla tohto vynélezu je
skuto€nost, Ze priddvané latky ako stabili-
zatory sa jednak technicky lahko dostupné,
jednak okamZite blokuji u&inok vlhkostou
vznikajuceho chlorovodika, pritom st z ben-
zoylchloridu lahko a jednoduchym spdso-
bom oddelitelné, napriklad filtraciou, de-
kantéciou, odstredovanim, priGom praktic-
Ky nezvySuji néklady na vyrobu, dopravu a
skladovanie benzoylchloridu.

Latky, ktoré sa modZu pouZit ako stabili-
zdtory, st lubovolné anorganické a/alebo
organickeé soli slabych kyselin a alkalickych
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kovov a/alebo kovov alkalickych zemin, pri-
dom uprednostiiuje sa pridavok zasadito-
reagujicich latok, predovSetkym soli alka-
lickych kovov a kovov alkalickych zemin so
slabymi kyselinami a/alebo aménne soli ta-
kychto Kkyselin, dalej organické dusikaté
latky, ako hexametyléntetramin, modovina,
dalej glycidylétery a pod.

Uvedené latky moZno aplikovat bud jed-
notlivo alebo v zmesiach dvoch, pripadne
viacerych latok. Ich aplikdcia sa realizuje
bud ich priamym pridanim do benzoylchlo-
ridu alebo prepastanim benzoylchloridu cez
vrstvu obsahujicu tieto zla€eniny, bud sa-
motné alebo na inertnom nosi&i. Je mozZné
vsak volit aj taky postup, Ze benzoylchlorid
sa najskOr vedie vrstvou obsahujicou sta-
bilizdtor a nésledne sa pridéva aspon jedna
sol, priCom tento postup m4 vyhodu v tom,
Ze priddvané mnoZstvo je relativne velmi
malé, takZe obvykle ho nie je potrebné z
benzoylchloridu ani odstrafiovat.

K parametrom, ktoré ovplyviiuji potreb-
né mnoZstva priddvaného stabiliza¢ného
prostriedku, patri predovSetkym obsah vody
v benzoylchloride, doba skladovania, ako aj
vlastny spdsob stabiliz4cie. Priddvané mno?-
stvo stabilizatora vzhladom na obsah vody
musi byt vécSie ako je mnoZstvo teoreticky
vzniknutého chlorovodika z benzoylchloridu
pOsobenim sumdrneho mnoZstva vody. Pre-
dlZovanim doby sk’adovania ako aj nedosta-
tofnym spdsobom zamedzenia pristupu vih-
kosti sa zdkladné mnoZstvo pridédvaného sta-
bilizatného prostriedku zvy3uje. Ak sa sta-
bilizdcia uskutotiiuje tak, 7e sa pred skla-
dovanim alebo expediciou benzoylchlorid
vedie najskor cez vrstvu s G&innou latkou,
v dBsledku odstrdnenia uZ vzniknutého chlo.-
rovodika, pripadne aj vlhkosti, zniZuje sa
potrebné mnoZstvo dodatodne priddvaného
stabilizaéného prostriedku.

S prihliadnutim na uvedené skuto&nosti
pohybuje sa mnoZstvo pdsobiacej anorganic-
kej a/alebo organickej soli obvykle v hrani-
clach 0,01 az 3% hmot.,, a len vynimo&ne
je potrebné pridavat védsie mnoZstvo.

Nasledujtice priklady ukazuji niektoré ty-
pické pripady stabilizacie, nevyCerpdvaju
v3ak v3etky moZnosti postupu podla vyna-
lezu.

Priklad 1

Do Sirokohrdlej banky sa nadavkuje 500 g
technického benzoylchloridu a vlo#i sa dnu
Zelezny plech o rozmere 30X 100 mm, ktory
pred ponorenim sa vysus$i, odvaZi. Potom sa
banka uzavrie a ponechd sa pri teplote
miestnosti pofas dvoch mesiacov. Po uply-
nuti tejto doby sa vzorka plechu vyberie,
oplachne destilovanou vodou, vysusi, odvazi
a z hmotnostnej diferencie, ako aj zo vzhla-
du (vizudlne) sa hodnoti korozivny G&inok.

Pouzité latky — stabilizatory, ako aj vy-
sledky si z jednotlivfch pokusov spracova-
né v tabulke 1. :



Tabulka 1 216 862
Hodnotenie
Pokus L&tka MnoZstvo .
&tslo (stabilizétor) (% hmot) | ehlont kovovd vzorka
enzoylchlorid - vizulne gravimetricky
(% hmot.)
Skvrny,
1 referenény pokus — 0 tmavy strata 015
bez pridavku stabilizatora
lesku
2 hltéitan draselny 0,5 bez zr strata
uhliditan draselny , ez zmeny lesku 0
. strata
3 uhli¢itan sodny 0,5 bez zmeny lesku 0
strata odchylka v rdmci
4 uhliditan amOnny 0,5 naZltly lesku pripustného roz-
ptylu merania
na povrchu
prichytené
5 t 7
kyslignik véapenaty 3,0 bez zmeny siastozky + 0,001
Ca0
6- tosforedian sodny 1,0 bez zmeny bez zmeny 0
miestna .
. jemn4 odchylka v ramci
7 siran Zelezitoamoénny 0,5 nazltly zmena pripustného roz-
lesku ptylu merania
miestna d h‘i ) .
jemna ~odchylka v ramci
8 siran Zeleznaty 0,5 bez zmeny Zmena pripustného roz-
. lesku ptylu merania
g9 siran hore&naty 0,5 ‘bez zmeny bez zmeny 0
10 uhliditan vépenaty 1,0 bez zmeny bez zmeny 0
11 octan sodny 0,5 bez zmeny bez zmeny 0
12 hexametyléntetramih 0,5 bez zmeny bez zmeny 0
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Hodnotenie
Pokus Latka MnoZstvo
tislo (stabiliz&tor) (% hmot.) kovova vzorka
. benzoylchlorid vizudlne gravimétricky
. {% hmot.)
strata e
13 fenylglycidyléter 0,005 bez zmeny lesku [t}
14 fenylglycidyléter 0,5 bez zmeny bez zmeny 0
15 butylg'lycidyléter 0,01 bez zmeny bez zmeny ' 0
. ; miestna
16 mo§0v1na, hexametyléntetramin 0,3 bez zmeny strata 0
1 ’ 1 04 lesku
hexametyléntetramin; 0,5 )
17 fgnylglycidyléter 0‘05 bez zmeny bez zmeny 0
butylglycidyléter; 0,06
18 octan sodny 08 bez zmeny bez zmeny 0
uhli¢itan draselny; 0.3
19 uhligitan sodny 0.4 bez zmeny bez zmeny _ 0
na povrchu
uhli¢itan draselny; 0.3 prichytené
! ’ 4 e + 0,0005
20 kysliénik vépenaty 2,5 bez zmeny ¢iastogky
Ca0
jemna
. 5 . miestna
21 siran Zeleznaty; 0,3 bez zmeny 0
sfran hore&naty 0,3 strata
lesku
uhliditan sodny; 0,6
22 ’ bez zmen bez zmen 0
uhligitan vipenaty 0,6 z zmeny Z zmeny




Priklad 2
3

sklenend rurka priemeru 30 mm, opatre-
nd na jednom konci troma vpichmi, sa vo
vertikdlnej polohe naplni Géinnou latkou —
stabilizdtorom, do vy3ky 300 mm a na hor-
nom konci sa vzduchotesne prepojl na ban-
ku, pri¢om na atmosfericky tlak sa tdto ban-
ka napoji cez chlorkalciova rirku, napl-
neni vysuSenym chloridom védpenatym. Na
spodnom konci je riirka napojend na vy3Sie

Tabulka 2
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poloZenid nddobku so z4dsobnym benzoylchlo-
ridom cez trojcestny kohut, na ktorého dal-
§i v§vod je napojeny privod dusika cez préac-
ku s kyselinou sirovou a suSiacu banku s vy-
Zihanym chloridom véapenatym. Pred prepis-
tanim benzoylchloridu cez vrstvu sa cela
aparatira prefika suchym dusikom a prete- -
teny benzoylchlorid sa zhodnoti ako v pri-
klade 1. Dosiahnuté vysledky si v tabulke 2. .

Hodnotenie
Pokus Néplii kolény " p "
P . s ovova vzorka
dislo stabiliz&tor benzoyl- peT——"
chlorid i gravimetricxy
vizudlne (% hmot.)
1 referenény pokus — tmavy gkvrny, strata lesku — 0,15
bez pridavku stabilizdtora
2 uhliditan sodny bez zmeny strata lesku 0
. na povrchu prichytené
3 kysli¢nik va bez zmen + 0,001
ysliénik vépenaty y tiasto¢ky CaO
) odchylka v ramci
4 siran Zeleznaty nazltly miestna jemnd pripustného rozptylu
strata lesku merania
5 uhliéitan vapenaty bez zmeny bez zmeny 0
6 hexametyléntetramin bez zmeny bez zmeny 0
7 butylglycidyléter bez zmeny bez zmeny 0
8 uhligitan sodng; bez zmeny bez zmeny 0
fosforedilan sodny
. odchylka v rémci
9 siran Zelezitoaménny; nazltly jemné strata lesku pripustného rozptylu
uhli¢itan aménny merania
10 mogovina; bez zmeny bez zmeny 0
fenylglycidyléter
11 octan sodny; bez zmeny bez zmeny 0
uhliditan draselny
Pozndmka: zloZky .zmesného stabilizdtora sd v pomere 1:1.




Priklad 3
5

Postupuje sa ako v priklade 2, t. j., Ze ben-
zoylchlorid sa prepista cez vrstvu stabiliza-
tora. Pretefeny benzoylchlorid sa dalej sta-
bilizuje pridavkom uaéinnych latok priamo
do benzoylchloridu.
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Stabilizovany benzoylchlorid sa hodnoti
ako v priklade 1, pri¢om dosiahnuté vysled-
ky sii zhrnuté do tabulky 3.

Tabulka 3
Pridand latka Hodnotenie
Pokus .
&islo Naplii kolony kovova vzorka
stabilizator mnoZstvo benzoyl- -
(% hmot.} { chlorid vizudlne | Sravimetr.
(% hmot.)
1 siran Zeleznaty modovina 0,3 bez zmeny | bez zmeny 0
2 3 fosforeciian 08 b bez zmen 0
hexametyléntetramin sodny X ez zmeny e y
3 uhligitan sodny fenylglycidyléter 0,08 bez zmeny | bez zmeny 0

PREDMET VYNALEZU

1. Spbsob stabilizdcie benzoylchloridu po-
mocou stabilizatorov, vyznacujici sa tym, Ze
benzoylchlorid sa privedie do styku s aspoii
jednou latkou zo skupiny hexametyléntetra-
min, glycidylétery, anorganické a organické
soli kovov 1. a II. skupiny periodického sy-
stému prvkov, s vyhodou zédsadito reaguju-
cich soli alkalickych kovov a/alebo kovov
alkalickych zemin, aménne soli, alebo so
Zmesou tychto latok s modovinou, prepusta-

nim cez vrstvu obsahujicu tieto 1atky a/alebo
sa uvedené latky priamo priddvaji do ben-
zoylchloridu v mmnoZstve 0,01 aZ 3 % hmot.,
s vyhodou 0,1 az 2 % hmot., vztiahnuté na
benzoylchlorid.

2. SpOsob podla bodu 1, vyznacujlci sa
tym, Ze sa priamo do benzoylchloridu prida
uhlifitan sodny a/alebo draselny v mnoZstve
0,01 aZ 2,5 % hmot.
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