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Vyndlez sa tyka #pBsobu pripravy zmesnjeh tris(alfa,alfa-dimetylbenzylfenyl)fosfitov
za poufitia sm8l, odpeddvajuicich pri vyrobe fenolu z kuménu, ako v¥chodiskove] suroviny.

Dosial znéma priprava tris substituovanych fenylfosfitov ako si napirfklad tris(nonyl-
fenyl)fosfit, tris(alfa-fényletylfenyl)fosfit alebo tris(térc.oktylfenyl)fosfit, spodiva
v reakeii chloridu fosforitélic s alkylovenym, prip. aralkylovanjm fenolom. Pre reakciu po-
trebné substituovené fenoly sa vyrdbaju elkyldciou fenolu, nspr. trimérom propylénu, styré-
nom pripadrie diizobutylénom. Réekcia seme sa uskuto¥nuje v pritomnosti kvapalného alebo pev-
ného katalyzdtora, popripade katalyzdtora naneseného na pévnom nosi¥i, napr{klad kyseliny
o-fosfore¥nej na bieliacej hlinke ako je tomu v pripade fenolu substituovaného styrénom.

I Popisané sp8soby pripravy tris substituovenych fenylfosfitov meju rad nevyhod. Je po-
trebnéd semostatnd priprava elkylovenych fenolov, na ktord sa spotrebovdva fenol a prisludny
olef{n., Pre alkyldciu Je potrebny katalyzdtor. Ak sa poufije kvapalny katalyzétor, treba ho

L ¥ z reak¥nej zmesi vypierat, ¥o je spojené so vznikom odpadnych fenolickyech v8d. Pevny kataly-
zdtor je potrebné predom pripravit a po reskcii odfiltrovat. Dalfou operdciou navyle byva
oddestilovanie zvy¥kov nezreagovaného fenolu. Tieto nevyhody v podstatnej miere odstrénuje
podYa vyndlezu sp8sob pripravy tris(alfa,alfa-dimetylbenzylfenyl)fosfitov obecného vzorcs I
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kde R' znemend alfa,alfa~dimetylbenzyl, z chloridu fasforitého a alkarylfenoclov. Spo¥iva

v tom, Ze smola odpadad@ca pri vyrobe fenolu z kuménu sa rektifikuje za zniZeného tlaku,

na zmesnd frakeiu cbsshujicu 50 a% 99,8 % hmotnostngch p-(alfa,elfa-dimetylbenzyl)fénolu,
.0 a% 30 % hmotnostnych o-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu‘ ako aj 0 a% 20 % hmotnostnych
alkyleromdtov o relativnej molekulovej hmotnosti 236, alebo na jednotlivé zlokky, ktoré sa
zmiesaju na zmesni frakciu v koncentralnom rozsehu uvedepom vySSie a této sa nechéd reagovet
s chloridom fosforitym pri teplote 50 a% 180 9¢ v atmosferickych podmienkach popripade

v inertne] atmosfére s vyhodou v dusikove]. )

Zlo%enie jednotlivych frakeif moZno volit podla intervalu teploty varu pri rbéznej
Y¥innosti rektifika¥nej koldny. MoZno odobrat zvolend zmesnd frakciu tek, ako je uvedené
v prikladoch. Teplotny intervel frakcie Jje zdvisly od zvoleného pomeru zloZiek a pouZitého
tlaku. Pri vysokej u&innosti rektifikalnej kolény a vhodnom refluxnom pomere mo¥no jednot-
1ivé zlolky, tvoriace zmesné frakcie prismo izolovat v &istom stave. Zmes o poZadovanom
zlo¥eni mo¥no potom ziskat ich Tubovornym zmieSanim. Po reekcii zfskany fosfit moino upra-
vit, ak je to %iadice, na zvoleni viskozitu pridavkom vhodneJ inertnej kvapaliny, nepri-
klad zmesi rafinovénych a naftenickych uhlovodfkov (petropal). V pripede sprévneho obsahu
alkylaromédtov relatfvnej molekulovej hmotnosti, dalej RMH 236, ktoré s zloZkou v smole od-
padajicej pri vyrobe fenolu z kuménu a si to izoméry diméru kuménu, nie je potrebné na R
dpravu viskozity pridévat daliiu zloZku.

" Po rektifikdcii smoly sa predné frakcie s destila¥nym zvySkom likvidujui spélenim tak
ako doteraz celd smola.

Spbésob podla vyndlezu mé oproti doterajsim znémym spbsobom pripravy tris substituove-
nych fenylfosfitov mnohé vfhody. Hlawné vihode spolfva v tom, Ze ako vychodiskovy materidl
sa vyu¥iva odpadnd smola, ktord sa beZne spaluje; nahradzuji sea cenné suroviny, aké pred-
stavujy fenoly a olefiny. Eliminuje sa nutnost predbeZne] pripravy substituovenych fenolov.
Nemiesto alkyldcie - reskcie fenolu s olefinom - je vEak potrebnd rektifikdcia smoly. Bal-
%ou vfhodou spbsobu podla vyndlezu je to, Ze netreba pouZit katalyzdtor; odpadd nutnost ho
osobitne pripravit, ale hlavne ho po alkyléeii odstranovat dalsfmi operdciami a proces nie
je zataZeny odpadnymi vodemi.

Pokiel ide o ochranni u&innost pre keu¥uky a ich vulkanizdty, produkt pripraveny spb-
sobom podTa vynélezu je zrovnatelny s obdobnymi, doposial existujicimi produktami ako su
napriklad tris(nonylfenyl)fosfit, tris(alfe-fenyletylfenyl)fosfit, popripade tris(terc.-
oktylfenyl)fosfit.

Dalej sa uvddzejl priklady moZného praktického uskuto¥nenia sp8sobu podYa. vyndlezu.

Priklad 1

Rektifikdciou odpadnyeh smbl vznikajicich pri vyrobe fenolu z kuménu za podmienok "
150 a% 170 °C/1 064 Pa sa z{ska frakcia I. o zloZeni:

82 % 4-(slfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu
10 % slkylarométov o RMH 236
8 % 2-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu

K 55,5 g frakcie I. v 250 ml Stvorhrdlej banke sa pridd 13,7 g chloridu fosforitého
ze stdleho miedenia v dusfkovej atmosfére. Po 10 hodindch reakcie pri teplote 145 oC aa
reek&nd zmes prefikava dusikom dalsich 10 hodin. Po ochladeni na 30 aZ 40 oC sa pridd
0,1 ml propylénoxidu. Izoluje sa svetloZflty kvapalny tris-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenyl-
fosfit s obsahom C1 = 0,06 % a obsahom P = 4,0 %.
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Pri{iklad 2

Rektifikdciou odpadnfch smbl vznikajdcich pri vyrobe fenolu z kuménu za podmienck 160
a3 185 °C/1 064 Pa sa izoluje frekcia o zloZeni:

99,8 % 4-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu
0,2 % 2-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu

Postupom uvedenym v priklade 1 sa pripravi zmesny tris-(alfa,alfa~dimetylbenzyl)fenyl-
fosfit ako viskdzna svetloZltd kvapalina s obsahom C1 = 0,09 %, obsah P = 4,4 %, ktord sa
dalej mé%e podla potreby riedit 5 aZ 10 %-ami alkylarométov alebo leteckjym petrolejom.

Prikled 3

-

Rektifikdciou odpadnych sm8l vznikajicich pri vyrobe fenolu z kuménu sa izoluji frak-

cle:
I. za podmienok 160 a% 170 °C/931 Pa o zloZent:

19,2 % elkylaromdtov o RMH 236
8,6 % 2-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu
72,2 % 4-(alfa,alfa~dimetylbenzyl)fenoclu

II. ze podmienok 170 aZ 190 %c/931 Pa o zloZeni:

97,5 % 4-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenol
1,7 % alkylaromdtov o RMH 236
0,8 % 2-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenol

Obidve reakcie sa zmie3aji v pomere 1:1 & reakciou s PCl, rovnakym postupom ako aj
uvedené v priklade | se pripravi zmesny tris-(alfa,alfa-dimetylbenzylfenyl)fosfit ako svet-
lo%1td kvapalina s obsshom Cl = 0,5 % a P = 4,1 %.

Priklad 4

Rektifikéciou'odpadnych smdl vznikejucich pri vyrobe fendlu z kuménu sa izoluji frek-
cle:
1. za podmienck 160 a% 170 °C/931 Pa o zloZeni:

/
19,2 % alkylarométov o RMH 236

8,6 % 2-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu
72,2 % 4-(alfa,slfe-dimetylbenzyl)fenoclu

II, za podmienok 170 a% 190 °C/931 Pa o zloZeni:

97,5 % 4-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu
1,7 % alkyleromdtov o RMH 236
0,8 % 2-(alfa,alfa-dimetylbenzyl}fenolu

Obidve frakcie sa zmledajy v pomere 1:1 & pridd sa chlorid fosfority za stdleho miefa-
nia. Po 10 hodindch reakcie pri teplote 145 9¢ sa na banku napoji vékuum (2 300 Pa) na lep-
sie odstrénenie chlorovodika. Odsdvanie chlorovodika trvd 10 hodin. Po ochladeni na 30 a%

40 °C sa pridd 0,1 ml propylénoxidu. Izoluje sa 21ty kvapalny tris-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)-
fenylfosfitu s obsahom C1 = 0,1 % a P = 4,2 %.
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Pri{klad 5

Zmes 4-(alfe,alfa-dimetylbenzyl)fenolu s teplotou varu 175 °C/931 Pa, 2-(alfa,alfa-
~-dimetylbenzyl)fenolu s teplotou varu 151 °C/1 596 Pa s alkylarométom s teplotou varu
170 °C/1 596 Pa izolovanych . stipcovou chromatografiou a ndslednou destildciou, gzmieSanych
v pomere 8:1:1, sa reaguje s chloridom fosforitym postupom uvedenym v priklade 1. Izoluje
sa svetloZltd kvapalina s obsahom C1 = 0,05 % a obsahom P = 4,0 %.

PREDMET VYNALEZU

Spbsob pripravy zmesnych tris(alfa,alfa-dimetylbenzylfenyl)foafitov obecného vzoree I

o1

kde R' gnemené alfe,alfa-dimetylbenzyl, z chloridu fosforitého a aralkylfenolov vyznadujici
sa tym, Ze smola odpadajica pri vyrobe fenolu z kuménu sa rektifikuje za znifeného tleku,
na zmesni frakciu obsahujdcu 50 a% 99,8 % hmotnostnych p-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu,
0,0 aZ 30,0 % hmotnostnych o-(alfa,alfa-dimetylbenzyl)fenolu ako aj 0,2 a% 20,0 % hmotnost-
nych alkylarométov o relativnej molekulovej hmotnosti 236, alebo na Jednotlivé zlo¥ky, kto-
ré sa zmie3aji na gmesmi frakeiu v koncentranom rozsshu uvedenom vySiie a nechd sa reago-~
vat s chloridom fosforitym pri teplote 50 a% 180 °C v atmosferickych podmienkéch pripadne

v inertnej atmosfére s vyhodou v dusfkovej.
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