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Rie¥i sa sp8sob v§roby zmesnych triaryl-
fosfdtov, ktory spotfva v tom, Ze zmes alkyl-
fenolov tvorend 2- aZ 4-izopropylfenolu, 2,4-
a 2,6-dilzopropylfenolis a 2,4,6-triizopropyl-
fenolu a fenolu za pritomnosti katalyzédtora
kovového hor&ika, alebo jeho soli je esteri-
fikovand s oxichloridom fosfore&nym. Tak
sa dosahuje maximélna moZnéd kondenzéicia
oxichloridu fosforetného a jeho minimélny
Gbytok z reak&ného systému rovnako ako
zniZenie kor6znych problémow vyplyvajdeich
z vlastnost{ oxichloridu fostoretného.
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Predmetom vyndlezu je spdsob vyroby
zmesnych triarylfosfdtov, ktoré vznikaju
kondenzéaciou oxichloridu fosforetného so
zmesou alkylfenolov a fenolu za poufZitia
katalyzdtora, kovového horéika alebo jeho
zli€enin. Vyznamom zmesny alkylfenol sa
rozumie:

2- & 4-izopropylfeno],
2,4- a 2,6-diizopropylfenol a
2,4,6-triizopropylfenol.

Ziskany zmesny triarylfosfdt sa dalej spra-
cuvdva destildciou a rektifikdciou ako je
uvedené v &s. autorskom osvedfeni &islo
220 995, &im sa ziska produkt o poZadova-
nych fyzikélno-chemickych vlastnostiach
vhodnych pre jeho pouZitie ako retardéra
horenia a plastifiktora PVC.

Postupy vyroby triarylfosfdtov podla tda-
jov uvedenych v US.-patentoch &. 1858 659,
1840325, 2890235, 2851476 a 2931823
ako aj v &s. patente &. 186 971 predstavujt
zdkladné technolégie, ndro&né na realizédciu
vzhladom k agresivite médii, pritom vyta-
Zok nie je dostatotne ekonomicky. Ani je-
den z patentov neuvddza technologicky po-
stup, ktory by zabezpe€oval plynuly chod
reakcie, pri¢om straty v technologickom
procese su znatné. Nedostatky doterajS$ieho
stavu techniky pomé&ha odstrénit navrhova-
né riesenie.

Podstatou technolégie vyroby zmesnych
triarylfosfatov podla vyndlezu je, Ze do zme-
si alkylfenolowv pripravenych alkyléciou fe-
nolu propénom za pritomnosti katalyz4tora,
vyhriatej na 130 aZ 160 °C sa d4vkuje oxi-
chlorid fosforedny a po vydavkovani jeho
30 aZ 60 ‘% hmotnostnych sa sdbeZne s nim
déavkuje fenol. Katalyzdtorom je kovovy hor-
¢ik alebo jeho soli. Alkylfenoly sa pripra-
vené alkyldciou fenolu propénom za vzniku
izomérov propylfenolu, 2- a 4-izopropylfe-
nolu, 2,4- a 2,6-diizopropylfenolu a 2,4,6-tri-
izopropylfenolu.

Zmes uvedenych komponent je ddvkované
do mieSaného kondenza&ného reaktora za
dalej uvedenych technologickych podmie-
nok. Vyhodne sa pritom postupuje tak, Ze
zmes alkylfenolovi a fenolu (obsah fenolu
10 aZ 50 % hmotnostnych} a katalyzatora
sa za mieSania vyhreje na teplotu 130 aZ
160 °C. Polas reakcie je udrZiavany mierny
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podtlak (99 aZ 99,5 kPa). Do vyhriatej re-
akfnej zmesi za mieSania sa pod hladinu
privddza oxichlorid fosforetny aZ do vydav-
kovania 30 aZ 60 % hmotnostnych. Potom
sa sibeZne s d4dvkovanim oxichloridu fos-
foretného ddvkuje fenol s obsahom 1 aZ 20
percent hmotnostnych alkylfenolov (v mo-
larnom pomere POCI3 : fenolu = 1:1). Po
vyddvkovani oxichloridu fosforedného sa za
uvedenych podmienok ukoné&i dé&vkovanie
poZadovaného mnoZstva fenolu. Po ukonde-
nf ddvkovania fenolu sa obsah reaktora vy-
hreje ma 160 aZ 180 °C a chlérovodik roz-
pusteny v. reak&nej zmesi sa vyftika suchym
dusikom.

Uvedenym spbsobom sa ziska zmesny tri-
arylfosfét, v ktorom je 3 aZ 20 % hmotnost-
nych prebytok alkylfenolov a &islo kyslosti
zmesi je do 10 mg KOH/g.

Odplyny chlérovodika z reaktora st dvoj-
stupiiovo ochladené a skondenzované pro-
dukty (POCls a alkylfenoly) sa vracaji na-
spdt do reak&nej zmesi.

Hlavné vyhody navrhovaného rie3enia sd
v tom, Ze reakcia je robend nad teplotou
varu oxichloridu fosforedného a uvedené
usporiadanie odplynového systému zabezpe-
¢1 ndvrat oxichloridu fosforedného do re-
akénej zmesi. Ddvkovanie oxichloridu fosfo-
regného pod hladinu zaruduje dokonalé

‘prereagovanie fenolu s POCl3, umoZiiuje

zrychlit reakciu a ddva zdruku rychlej§iemu
zreagovaniu prvého chléru s POCIs s alkyl-
fenolmi a tym zabréni jeho tniku z reaké-
ného systému.

Priklad

Do kondenza&ného reaktora sa predloZi
2 300 kg alkylfenolov o obsahu fenolu do
20 % hmotnostnych a vlhkosti do 0,1 %
hmotnostnych. Vyhreje sa ma 150 °C, pridé
sa katalyzdtor MgClz a zalne sa prid4vat
POCIs v mnoZstve 1000 kg. Po vyddvkovani
tohto mnoZstva sa sifasne ddvkuje daldich
1110 kg POCI3 a fenol v mnoZstve 2600 kg,
pridom sa teplota zvysi na 160 aZ 165 °C.
Po vydévkovani cboch komponent sa zmes
vyhreje na 170 aZ 180 °C a vyfika sa dusi-
kom na odstrédnenie volného chléru. Ziska-
ny trifenylfosfat obsahuje 6 % hmotnost-
nych fenolov, obsah Cl je pod 0,1 % hmot-

nostnych a ¢islo kyslosti je 5,6 mg KOH/g.
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PREDMET VYNALEZU

Spésob vyroby zmesnych triarylfostatov
Z alkylfenolov tvorenych zmesou 2- a 4-izo-
propylfenolu, 2,4- a 2,6-diizopropylfenolu a
2,4,6-triizopropylfenolu za katalyzy kovové-
ho horéika alebo jeho soli, vyznadujici sa
tym, Ze do zmesi alkylfenolov pripravenych
alkyldciou fenolu propénom za pritomnosti
katalyzdtora vyhriatej na 130 aZ 160 °C sa
d4vkuje oxichlorid fosforetny a po vyddv-
kovani jeho 30 a% 80 % hmotnostnych sa
sibeZne s nim dédvkuje fenol s obsahom al-

kylfenolov do 20 9% hmotnostnych, pricown
moldrny pomer oxichloridu fosforetného a
fenolu tvorf 1:1, po jeho vyddvkovani sa
zmes vyhreje na 160 aZ 180 °C a dusikom
sa vyfika v reak¢nej zmesi rozpusteny chlé-
rovodik, pritom potas vlastnej reakcie al-
kylienolov s oxichloridom fosforenym je
vznikajici odplyn chlérovodika dvojstupiio-
vo chladeny a kvapalny kondenzdt je vra-
cany naspét do reakcie.
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