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ResSenf se tfkd vfrodby tetrachlor-.
=-/2,2/paracyklofanu, kterd spodivd v
tepelném rogkladu p¥i 30 a% 140 °C, s
vihodou p¥i 30 af 90 °C vodného rostoku
/dichlor-4-methylbengyl/-trime thylamoni~
. umhydroxidu p¥ipraveného in situ 2
/dichlor«j-methyl-bensyl/-trimethylemo-
niun bromidu v prostifedi roztoku silné
bdge, dimethylsulfoxidu a uhlovod{kového
" rozpoustddla., Tetrachlor-/2,2/paracyklo-

fan je vyohozi ldtkou pro p%ipravu poly~
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Vyndlez se tyké zplsobu vyroby tetrachlor-/2,2/paracyklo-
fanu. Tetrachlor-/2,2/paracyklofan je znédmé sloudenina vzorce
IV, slou¥fc{ k p¥ipravé polymeru polydichlor-p-xylylenu, ktery
vykazujé vynikajfcf dielektrické vlastnosti, chemickou, mecha-
. nickou a termélni stabilitu, velmi nizkou propustnost pro agre-
* eivni plyny jeko HpS, SOp, Cly a vlhkost. Tyto vlaétnoéti Jaou
vyusivény v mikroeléktroniée, optice a medicin& pro dlouhodobou
ochranu souddstek proti korozi a znediiténi jejich‘povrchﬁ.

Jsou. zhémy postupy pifpravy tetrachlor-/2, 2/paracjklofanu
‘zaloiené na chloraci /2, Z/paracyklofanu /U.S.Pat. &, 3221068,
3342754/« '

Nevyhodou uvedenych‘postupﬁfpfipravy tetrachlor-/Q;a/para-
cyklofanu je skute¥nost, ¥e vyZaduji jake vychoz{ sloudenimm
/2,2 /paracyklofan, sloudeninu, kterd je obtf¥n& dostupné a ce-
nové nékladné. Dal3{ nevyhodou pOpéanych zplisobl pFipravy tet-
rachlor-/2, Z/baracyklofanu je fakt, Ze reakén{ produkt vznika-

jici chloractf /2, Z/baracyklofanu obsahuje mimo tetraehlor-/? 2/

paracyklofan nezreagovanou vychozi létku, monochlorderivét Cdi-

chlorderivédt, trichlorderivét, pentachlorderivét a tetrachlor-.
- derivét s‘tfémi.atomy'chloru vézanymi na Jjednom aromatickém
jéd¥e a jednim atomem chleru vdzanym na druhém aromatickém Jjéd-
‘¥e. Vzhledem k dal3fmu pouZiti, vyrobé pfesné definovaného po-
lymeru, jsou uvedené p¥imdsi ne¥édouct a musi se odatranovat
napi'{fklad rektifikaci za snfZeného tlaku,

. Uvedené nedostatky pripravy tetrachleor-/2,2/paracyklofanu
Pe31 zplsob podle vyndlezu, ktery spolivéd v tom, Ze se na kvar-
terni amoniovou sdl obecného vzorce II, kde R je stejny nebo
rozdflny alkyl s 1 a% 12 atomy uhlfku a X je atom chloru, bro-
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mu nebo jodu plsobf silnou zésadou v systému tvoteném inertnim
uhlovodikovym rozpoultédlem a dimethylsulfoxidem a vznikld
kvartern{ amoniové béze obecného vzorce I, kde R mé vpfedu uve-
deny vyznam, se pak bez izolace v tomto prostfedi rozklédd za
zv¥Sené teploty 30 a% 140 °C, & vyhodou p¥i 30 aZ 90 °C. Inert-
- nim uhlovod{ikovym rozpousdtddlem mohou byt podle vyndlezu na-
pFiklad aromatické uhlovodiky benzen, toluen a xylen. Alkylovy
radikdl R je vyhodn& methyl nebo ethyl. Silnou zdsadou je

a vyhodou vodny roztok hydroxidu sodného nebo draselného.

Kvartern{ amonioveu sil obeéného vzorce IT lze piipravit
o sob& zndmym zpisobem z pFi{sludného halogenderividtu III; kde
X méd vpredu uvedeny vyznam, reakci{ s trimethylaminem, &{m#
_ vznikne kvartern{ amoniovd sil II, kterd se vySe uvedenym zﬁﬁa

sobem prevede na amoniovou bdzi I. :
postupu

Vyhodou' podle vyndlezu je, Ze se kvarterni amoniovéa béze
neizoluje, %e odpadd &i3t&ni meziproduktd a %e se vytéiky po-
hybujf mezi 70 aZ 75 % hmot. Zdsadni prednosty vynédlezu JG =
skutednost, Ze vznikajici tetrachlor-/2, 2/paracyklofan mé pres-
-n& definovanou strukturu, charakterizovanou pfitomnosti dvou
atomi chloru na ka¥dém benzenovém jédre ~ tudf% i polymer pii-
 praveny z tetrachlor-/2,2/paracyklofanu mé p¥esnd definovanou
strukturu i vlastnosti, coZ doposud ¥édny znémy postup nedovo-
loval.

Postup podle vynélezu Je nejlépe osvétlen v nésledugicim
prikladu. :

Pi{klad .

X smési obsahujfef 4 1 toluenu, roztok 120 g NaOH v 180 ml
vody a 750 ml dimethylsulfoxidu se za michénf p¥idd suspenze
312,0 g /dichlof-4-methylbenzyl/rtrimethylamonium bromidu

" v 300 ml vody v prib&hu 1 hodiny. Po ukondeni pi¥idavku se tep-
. lota ivyéi‘na 40 °C a sm&s se miché po dobu 2 hod. Potom se tep~
lota v prib&hu 4 hod. zvy31, ga stdlého michdnf, na 60 °C a po
"4 hodindch se teplota zvy3{ na konednych 90 °C. Pii této teplo-
t& se smds michd 8 hodin. '
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Po ochlagzeni reakéni smési se o0ddéli féze, organickéd fésze

se promyje  vodou, prefiltruje a odpa¥{ do sucha.

Vyt&tek 129,0 g tetrachlor-/2,2/paracyklofanu, to je

75 % hmot .

1.

PREDMET VYINAKLEZU

Zplsob vy¥roby tetrachlor+2,2/paracyklofanu, vyznaleny tim,
¥e se na kvarterni amoniovou sil obecného vzorce II, kde R

‘Je stejny nebo rozdflny.alkyl s 1 a¥ 12 atomy uhlika a X je

atom chloru, bromu nebo jodu, pisobf v reakénimiproatfodi
tvoteném smdsi inertnfho uhlovodikového rozpoustédla a di-
methylsulfoxidu silnou.zdsadou a vznikléd kvartérni amoniové
bdze obecného vzorce I, kde R méd vp¥fedu uvedeny vyznam, se
pak bez izolace Vv tomto‘proatfedi rozklddd za zvydené tep-
loty 30 a¥ 140 °C, s vy¥hodou p#i 30 aZ 90 °C. '

Zpisob podle bodu 1, vyznadeny tim, %e silnou zésadoﬁ Jje ved-
ny roztok hydroxida sodného nebo draselného.

Zpisob podle bodu 1 a¥ 2, vyznaleny tim, Ze inerinim uhlove-

dfkovym rozpoudtddlem jsou aromatické uhlovodiky, napriklad
benzen, toluen nebo xylen. ' '

1 vykres

256776



256776

Ly
. n,c@- CH,N/R/yOM
cty
usc@wzwn/,x

.
HyC CH,X

s .

@




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

