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(54) Zpusob p¥ipravy 4-chlor-2-nitrodifenyletheru

Vynalez se tyka zpUsobu piipravy 4-chlor-
-2-nitrodifenyletheru, ktery lze pouZzit jako
polotovar pfi vyrobé protimolovych priprav-
ki nebo neutralné vytahujicich kyselych bar-
viv na vinu.

Pro vyrobu protimolovych piipravka se
dosud pouzivalo polotovaru 4,4’-dichlor-2-
-nitrodifenyletheru, pii jehoZ pfipravé se vy-
chazelo z bezvodého parachlorfenolu alkalic-
kého kovu. Technologie této piipravy je viak
nebezpeénd nebot bezvody p-chlorfenolat je
silné vybusny. Toto nebezpeéi lze snizit pri-
tomnosti flegmatizatoru — napt. chlorbenze-
au, ktery viak zté%uje a komplikuje techno-
logii. V dal3i fazy vyroby protimolovych pfi-
pravki je tento polotovar obtiZné&ji zpracova-
telny, pti niz8ich vyt&zeich. ’

Jiny postup vyroby protimolovych pri-
pravkt. vychazi ze 4-chlor-2-nitrodifenyl-

etheru, ktery se pfipravuje kondenzaci bez-

vodého fenolatu sodného s 2,5-dichlornitro-
benzenem za pritomnosti fenolu jako tavidla
bezvodého fenildtu. Nevyhodou tohoto postu-
pu je vysoky prebytek fenolu spojeny s eko-
logickymi a technologickymi problémy pti
jeho likvidaci, nebezpe¢i vybuchu pfi praci
s bezvodym fenolatem za piitomnosti nitro-
latky a dlouhd doba kondenzace (4 aZ 5 dni)
z dtivodu nutnosti vést reakei pii teploté niz-
§i nez 105 °C.
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Nyni bylo zjisténo, ze uvedené nedostatky
zplisobu ptipravy 4-chlor-2-nitrodifenylethe-
ru kondenzaci fenolatu alkalického kovu
s 2,5-dichlornitrobenzenem lze odstranit po-
stupem podle vynalezu, ktery spociva v tom,
7e se kondenzace provadi za pfitomnosti 1,4
a7 3 mold vody na 1 mol fenolatu alkalického
kovu pred ptidavkem 2,5-dichlornitro-benze-~
nu, na¢e? se v prabéhu piidavani 2,5-dichlor-
nitrobenzenu nebo po jeho ukonéeni voda od-
destiluje pti teploté 100 az 130 °C.

Piitomnost vody v celém prabéhu konden-
zace zaruéuje bezpeénost provozniho postupu,
jeji celkové mnoZstvi a zplsob pouziti umoz-
fiuji dosahovat vytéZnosti az 95 %, teorie 4-
chior-2-nitrodifenyletheru na 2,5-dichlorni-
trobenzenu. V dalsi fazi vyroby protimolo-
vych ptipravk umozituje dosdhnout vyssich
vytézka pii snadnéjsim zpracovéni polotova-
ru jako kapalné latky. Vylucuje pfebyte¢ny
a ekologicky obtizny fenol pii podstatném
zkraceni doby kondenzace.

Priklady provedeﬁ‘i

Priklad 1

Do banky se zpétnym chladicem bylo pfed-
lozeno 157,2 g smési obsahujici 132 g fenolatu
draselného a 25,2 g vody (1,4 molu). Obsah
bafiky byl zahfat na 105°C a pti této teplo-



té se zacalo davkovat 192 g 2 5-dichlornitro-
benzenu. Voda zkondenzovana v chladiéi se
vracela zpét do reakéni smési. Po ukonéeném
davkovani 2,5-dichlornitrobenzenu byl na-
hrazen zpétny chladi¢ sestupnym a teplota
reakéni smési se v prubéhu 8 h zvysila na
125°C pti soucdasném oddestilovani veskeré
vody. Po jejim oddestilovani byla kondenza-

ce skondena. Reakéni smés se pii 90 °C pro-

myla 450 ml vody. Bylo ziskano 245 g vlhké-
ho produktu s obsahem 237 g 4-chlor-2-nit-
rodifenyletheru, coz bylo 95 %, teorie.

Priklad 2

Do banky opattené sestupnym chladidem .
bylo predloZzeno 142,1 g smési obsahujici -

116 g fenolatu sodného a 26,1 g vody (1,6 mo-
lu). Obsah batlky byl zahiat na 105°C. P#
této teploté se zacalo davkovat 192 g 2,5-di-
chlornitrobenzenu a ihned se zapoé&alo s od-
destilovanim vody. Po ukondeném davkovani

2,5-dichlornitrobenzenu se teplota zvysila po-
stupné na 130 °C. Po 8 h byla voda oddesti-
lovana a kondenzace ukonéena. Reakéni smés
se dale zpracovala stejnym zplsobem jako
v prikladu 1. Bylo ziskdno 232 g 4-chlor-2-
-nitrodifenyletheru, coZ bylo 93 %, teorie.

Piiklad 3 g
Do banky opatiené sestupnym chladid¢em
bylo predloZzeno 156,6 g smési obsahujici
116 g fenolatu sodného a 40,6 g vody (2,5 mo-
lu). Obsah bariky byl zahrat. na 105 °C. Pii
této teploté se zacdalo davkovat 192 g 2,5-dich-
lornitrobenzenu a ihned se zapo¢alo s oddes-
tilovinim vody. Po ukonéeném davkovéni
2,5~dichlornitrobenzenu se teplota zvy$ila po-
stupné na 110°C. Po 10 h byla voda oddes-
tilovina a kondenzace ukonéena. Reaké&ni
smés se dale zpracovala stejnym zplisobem
jako v pr. 1. Bylo ziskano 225 g 4-chlor-2-
-nitrodifenyletheru, co% bylo 90 %/, teorie.

- PREDMET VYNALEZU -

Zpusob piipravy 4-chlor-2-nitrodifenyl-
etheru kondenzaci fenoldtu alkalického kovu
s 2,5-dichlornitrobenzenem, vyznadeny tim,
Ze se kondenzace provadi za pritomnosti 1,4
az 3 moll vody na 1 mol fenolatu alkalického

kovu pred pridavkem 2,5-dichlornitrobenze-
nu, nacez se v prubéhu pridavéani 2,5-dichlor-
nitrobenzenu nebo po jeho ukonéeni voda od-

. destiluje pri teploté 100 az 130 °C.
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