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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmide
til formindskelse af nitrosaminindholdet i dinitroaniliner.

I Russian Chem. Rev., 40 (1), 34-50 (1971) (eng.),
ggres der generelt rede for kemien af aliphatiske N-nitrosami-
ner. Blandt andre emner beskrives reaktiviteten af nitrosaminer.
Artiklen omtaler reaktionen af brom og svovlsyre med nitrosami-
ner. En artikel i Lieb. Ann., 151, 366 (1869), beskriver, at
nitrosodibenzylamin oplgstes i brom. Produkterne var mono- og
dibromerede dibenzylaminer. Det angives, at hydrogenbromid er
et effektivt denitroseringsmiddel (Chem. Abst., 6, 2434-2435
(1912), og Arzneimittel Forsch., 20, 1513 (1970).

Klassen af dinitroanilinforbindelser indbefatter

talrige kommercielle herbicider. I den senere tid er der udvik-
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let et hidtil ukendt analytisk apparatur, kendt som et termisk
energianalyseapparat (TEA) [J. Chromatogr., 107 (1975), 351,
og de deri citerede referencer, samt "N-Nitroso Compounds in
the Environment", IARC Scientific Publication nr. 9 (Interna-
tional Agency for Research on Cancer, Lyon, 1974), side 4017 .
TEA analyserer specifikt for nitroso- (-NO)-gruppen, og det er
i stand til at p8vise nitrosogruppen i sa lave koncentratio-
ner som 0,02 ppm - meget lavere end tidligere kendt analyse-
teknik. En analyse af forskellige dinitroaniliner med TEA af-
slgrer, at nogle af dinitroanilinerne indeholder meget smi
mengder nitrosaminer. Tilstedevarelsen af endog en meget ringe
mengde nitrosamin betragtes som ugnskelig, fordi visse af ni-
trosaminerne har vist sig at vare carcinogene ved dyr.

Fjernelsen af nitrosaminer fra dinitroaniliner,
som er fremstillet kommercielt med henblik pa anvendelse som
herbicider, frembyder imidlertid specielle problemer, fordi
der pd den ene side er tale om meget store kvantiteter, som
skal behandles, medens der pd den anden side er tale om, at
nitrosaminindholdet skal formindskes fra meget lavt til yderst
lavt. Forsgg har vist, at mange kendte nitrosaminfjernelses-
reagenser, som er effektive ved hgjere nitrosaminkoncentra-
tioner, er aldeles ineffektive ved de lave koncentrationer,
som dinitroanilinherbicidfremstilling opererer med. Dertil
kommer, at mange af disse reagenser skal anvendes under betin-
gelser, som ikke kan overfgres til industriel malestok, f.eks.
af gkonomiske grunde.

- Formdlet med den foreliggende opfindelse er der-
for at tilvejebringe en fremgangsmade til formindskelse af
nitrosaminindholdet i dinitroaniliner, og denne fremgangsmade
skal ydermere vare effektiv ved de ovenfor omtalte, specielle
forhold i forbindelse med dinitroanilinherbicidfremstillingen.
Fjernelse af nitrosaminerne fra disse herbicider anses for at
vere en gnskelig forsigtighedsforanstaltning ved beskyttelsen
af mennesker og husdyrbestande mod en mulig kilde for dinitro-
saminer.

Den foreliggende opfindelse tilvejebringer en frem-
gangsmdde til formindskelse af nitrosaminindholdet i de neden-
for specifikt angivne dinitroaniliner, hvilken fremgangsmade er

ejendommelig ved, at det nitrosaminholdige dinitroanilin i fly-
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dende fase og ved en temperatur mellem stuetemperatur og 140°C

bringes i kontakt med et reagens valgt blandt molekylert brom,

molekylart chlor, N-bromsuccinimid, N-chlorsuccinimid, bromchlo-

rid, pyridinperbromid og pyridiniumbromidperbromid, indtil kon-

centrationen af nitrosaminen er blevet formindsket.

Dinitroaniliner, hvorp& den her omhandlede frem-

gangsméde kan udgves (og deres generiske navne, hvor sadanne

forefindes), er

1) 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N,N-di-n-propylanilin (triflur-
alin),

2) 4-isopropyl-2,6-dinitro-N,N-di-n-propylanilin (isopropalin),

3) 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N-n-butyl-N-ethylanilin (bene-
fin),

4) trifluormethyl-z,6-dinitro-N-propyl-N—(2-chlorethyl)—ani—
lin (fluchloralin),

5) 4-trifluormethyl—2,6—dinitro—N-propyl-N-(cyclopropylmethyl)—
-anilin (profluralin),

6) 4—trifluormethyl—2,6—dinitro—3-amino-N,N-diethylanilin
(dinitramin),

7) 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-3-chlor-N,N-diethylanilin (mel-
lemprodukt til dinitramin) og

8) 4-methyl-2,6-dinitro-N,N-bis-(2-chlorethyl)-anilin.

Foretrukne dinitroaniliner, med hvilke den foreliggende opfin-

delse gennemfgres, er trifluralin, isopropalin og benefin.

Generelt fremstilles dinitroanilinerne ved en reak-

tionsvej, for hvilken nedenstdende er typisk for trifluralin.

NazCOz
*—o o—o—NOz o—o=NO=
CFame{  o-CI Tt cFeme] oGl 12— CFa—e{  e-N(n=Cat)=
*—e RoLe o—eo—NO=2 o—e—NOz

HN(n—CaH7) 2

Det antages, at ringe mengder af nitrogenoxider, der er tilbage
fra nitreringstrinet, reagerer med en del af aminen under ami-
neringstrinet, hvilket frembringer ringe mengder nitrosamin, der
kan forekomme i dinitroanilinslutproduktet. Derfor forventes

en hvilken som helst nitrosamin-forurening at vare nitrosoderiva-
tet af den anvendte alkylamin. Det gisnes imidlertid, at der og-

s& kan dannes yderst smd mazngder ogsa af andre nitrosaminer.



DK 152116B

Fjernelsen af nitrosaminer er gnskelig, uanset disses identitet,
og den her owmhandlede fremgangsméde opfylder dette formdl.

Den mekanisme, hvorved den her omhandlede fremgangs-—
midde arbejder, er ikke kendt med sikkerhed. Det er imidlertid
kendt, at nitrosaminen omdannes, "denitroseres", til en forbin-
delse, der ikke indeholder nitrosamingruppen, og det menes, men
er endnu ikke bevist, at der kan udvikles NOBr eller NOCl som
en del af denitroseringen.

Den her omhandlede fremgangsméde tilvejebringer en
vesentlig reduktion i nitrosaminkoncentrationen, uanset begyn-
delsesmengden af nitrosamin. Fremgangsmiden er blevet gennem-
fgrt med dinitroaniliner indeholdende fra sd& 1lidt som 10 ppm
nitrosamin til s& meget som adskillige tusinde ppm nitrosamin.
Nitrosaminkoncentrationen reduceres almindeligvis til ca. en
tiendedel af begyndelsesm@ngden eller derunder. I mange tilfel-
de reduceres nitrosaminkoncentrationen til under ca. 1 ppm.

Den her omhandlede fremgangsmidde gennemfgres i veskefase.
Ved de dinitroaniliner, der smelter ved lavere temperaturer, sdsom
under 140°C, opnds denne fortrinsvis ved opvarmning af det nitros-
aminholdige dinitroanilin til dets smeltetemperatur eller noget
hgjere. Trifluralin smelter ved 54—55°C, og benefin smelter ved
65-66°C. Isopropalin smelter ved ca. 3OOC, men p& grund af mindre
urenheder er det almindeligvis flydende ved stuetemperatur. Vaske-
fase kan yderligere opnds ved oplgsning af det nitrosaminholdige
dinitroanilin i et oplgsningsmiddel. Egnede oplgsningsmidler ind-
befatter aliphatiske alkoholer, sasom methanol og ethanol, og
halogenerede aliphatiske carbonhydrider, sdsom chloroform, methylen-
chlorid og carbontetrachlorid. Oplgsningsmidler, der er yderst
reaktive med molekylart brom eller chlor, er uegnede.

Molekylart brom og molekylart chlor er de mest egnede
reagenser, og af disse er brom sarlig foretrukket. N-Bromsuccin-
imid, N-chlorsuccinimid, bromchlorid, pyridinperbromid og pyridi-
niumbromidperbromid kan imidlertid ogsa anvendes. Den mengde rea-
gens, der skal anvendes, er ikke kritisk, sdlange mengden er til-
strakkelig til at reducere begyndelsesmzngden af nitrosamin til en
mindre me@ngde. Nar der anvendes brom, er 0,02-2,0 g reagens Dpr.
100 g dinitroanilin tilfredsstillende, 0,2 g reagens pr. 100 g di-
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nitroanilin viser sig at vare optimalt. N&r der anvendes chlor,

er 15-100 ml/min. chlorgas pr. 100 g dinitroanilin tilfredsstil-
lende, og 35 ml/min. chlorgas pr. 100 g dinitroanilin viser sig

at vere optimalt. Nar der anvendes N-bromsuccinimid, N-chlorsuccin-
imid, bromchlorid, pyridinperbromid eller pyridiniumbromidperbromid,
er mengder p& 0,05-5,0 g reagens pr. 100 g dinitroanilin egnede.;

Reaktionen gennemfgres ved temperaturer fra stuetempe-
ratur og til l4OOC, og temperaturer pa under 120°C foretrzkkes pi
grund af den stgrre risiko for sidereaktioner ved hgjere tempera=-
turer. N&r fremgangsmiden gennemfgres uden oplgsningsmiddel, gen-
nemfgres reaktionenvedtemperaturerpéoVer det specifikke dinitro-
anilins smeltetemperatur. N&dr fremgangsmdden gennemfgres med triflur-
anilin, isopropalin og benefin uden anvendelse af oplgsningsmiddel, er
der opndet gode resultater ved temperaturer pa fra 70 til 90°C for alle
reagenser undtagen chlor. Ved chlor foretrzkkes temperaturer pa
90-120°C. Reaktionen kan gennemfgres ved atmosfariske tryk eller
ved forhgjede tryk.

Den hastighed, hvormed den her omhandlede fremgangsmade
skrider frem, varierer med koncentrationen af nitrosaminen, tempe-
raturen, reagenset, dets tilsatningshastighed og andre faktorer.
Hverken tilstedevarelsen af vand alene eller tilstedevarelsen at
vand ved en neutral eller sur pH-vardi er skadelig. Tilstedevarel-
sen af vand med en alkalisk pH-verdi er imidlertid ufordelagtig,
sdledes at der foretrazkkes en pH-vardi p& under 8, ndr der er en
betydelig mangde vand til stede i reaktionsblandingen. Nitrosamin-
fjernelsens fremadskriden kan overviges ved gaschromatografi eller
ved TEA-analyse. Denitroseringen er almindeligvis endt pa under
1 time. Tidsstudier af den her omhandlede fremgangsmdde har vist
et tidligt fald i m@ngderne af nitrosamin, efterfulgt i nogle til-
fzlde af en let stigning i nitrosaminmengderne efter langvarig
reaktionstid. Det menes, at en langvarig udsattelse af (1) dinitro-
anilinet og (2) denitroseringsprodukterne for reaktionsbetingelserne
kan resultere i yderligere nitrosamindannelse. Det er derfor ¢nske-
ligt at minimalisere reaktionstiderne.

Nar reaktionen gennemfgres uden oplgsningsmiddel, kraves
der ingen oparbejdning. Hvis der gnskes oparbejdning, er denne

konventionel og tager form af bobling af luft gennem reaktionsblan-



6 DK 1521168B

dingen - eller blasning af luft over reaktionsblandingens overflade,
efterfulgt af vask med carbonat.

Nedenstlende eksempler illustrerer den foreliggende op-
findelse, og de vil satte en fagmand i stand til at udgve opfin-
delsen.

Medmindre andet er angivet, sker bestemmelsen af nitros-
aminkoncentrationen i nedenstdende eksempler ved en gaschromatogra-
fisk metode, der er fglsom ned til ca. 0,5 ppm. En "ikke-paviselig"
aflasning (angivet som "I-P") anses for at reprasentere mindre end
ca. 0,5 ppm nitrosamin. Der anvendes en Hewlett-Packard Model 5711A
gaschromatograf, men metoden kan gennemfgres med et hvilket som
helét gaschromatografiapparatur, der er udstyret med en flammeioni-
seringsdetektor. Sgjlen er en glasspiral,l,2 m hg¢j x 3,2 mm i dia-
meter, der er fyldt med 3% "Carbowax 20M" pa 0,125-0,149 mm
"AW DMCS Chromosorb G", og der arbejdes ved 100°C. Efter eluering af
nitrosaminspidsen opvarmes sgjlen til 23OOC, og den holdes ved
denne temperatur i ca. 15 minutter. Strgmningshastigheden for helium
er 60 ml pr. minut. Der anvendes en standard med ca. samme koncen-
tration af nitrosamin, som forventes af prgven. Savel standard som
prgve fremstilles i methylenchlorid.

I de eksempler, der anvender TEA-analyse, er dette an-
givet. Analyser ved denne metode gennemfgres ved praktisk taget
samme fremgangsmdder, som er beskrevet i J. Chromatogr., 109 (1975),
271. I den foreliggende opfindelses sammenhang anses denne metode
for at vere fglsom over for nitrosaminkoncentrationer, der er sa
lave som 0,05 ppm. Nar TEA-analysen af de nedenfor angivne prgver

ikke viser noget nitrosamin, angives den som "I-P".

Eksempel 1

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

brom

En portion pa 30 g fra et parti trifluralin med et gen-
nemsnitsindhold p& 68 ppm nitrosamin smeltes, og der tilsattes
0,2 g (ca. 10 drédber) brom. Blandingen opvarmes til 70°¢ og holdes
p& denne temperatur i 30 minutter under omrgring. En prgve analy-

seres for nitrosamin. Der kan ikke pévises noget.
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Eksempel 2

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

mindre mengde brom

Fremgangsmaden fra eksempel 1 gentages med den undtagelse,
at der kun tilsattes 2 drdber (0,04 g) brom. Ved gaschromatografi
pavises der intet nitrosamin. TEA-analyse viser 0,03 ppm nitros-

amin.

Eksempel 3

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

brom, hgjere temperatur, carbonatvask

30 g af en trifluralinprgve indeholdende 14 ppm nitrosamin
opvarmes til 90°C. Der tilsattes 0,1 g brom, og reaktionsblandingen
holdes ved 90°C i 30 minutter under omrgring. Reaktionsblandingen
vaskes dernast med 5 ml af en 10% oplgsning af natriumcarbonat.
Lagene adskilles, og en prg¢ve af det organiske lag analyseres for
nitrosaminindhold. Den viser 1,4 ppm nitrosamin. Det vandige lag
ekstraheres med 5 ml methylenchlorid. En prgve af ekstrakten ana-

lyseres for nitrosaminindhold og viser 0,15 pg/ml.

Eksempel 4

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

brom,

oparbejdning med luft

27 g trifluralinprgve indeholdende 1750 ppm nitrosamin
opvarmes til 700C, og der tilsattes 0,2 g brom. Reaktionsblandingen
holdes pa 70°C i 55 minutter under omrgring. I de sidste 10 minut-
ter blases der luft over overfladen. Der udtages dernast en prgve,
og denne analyseres for nitrosaminindhold. Den viser 12 ppm nitros-

amin.
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Eksempel 5
Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,
brom,
tidsstudie

En portion p& 100 g af et trifluralinparti med et gennem-
snitsindhold p& 68 ppm nitrosamin opvarmes til 70°C, og der tilsat-
tes 0,2 g brom. Reaktionsblandingen holdes ved 70°C i 2 timer under
omrgring. Der udtages prgver periodisk, og disse analyseres for
nitrosaminindhold. Resultaterne er som fglger:

Tid indtil udtagning

af prgven Nitrosaminkoncentration
5 min. 3,2 ppm
15 min. 2,8 ppm
30 min. 2,2 pom
1 time 14 . ppm
2 timer 27 ppm

En anden prgve, der udtages efter 2 timer, analyseres
for trifluralin ved dampfasechromatografi og bestemmes som 97,2%

ren.

Eksempel 6

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

stgrre mzngde brom

En portion pd 30 g af et trifluralinparti med et gennem-
snitsindhold p& 68 ppm nitrosamin opvarmes til 70°¢, og der tilsattes
3,11 g brom. Reaktionsblandingen holdes ved 70°C i 30 minutter under
omrgring. Reaktionsblandingen bliver mgrk, og der iagttages noget
mgrkt, polymert materiale. Prgver analyseres for nitrosamin og
trifluralinrenhed. Der pdvises intet nitrosamin, renheden er

82,5%.
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Eksempel 7

Nittosaminfjernelse fra trifluralin,

bron,

indvirkning af vand

En portion pa 30 g af et trifluralinparti med et gennem-
snitsindhold p& 68 pom nitrosamin opvarmes til 7OOC, og der til-
sattes 6 .g vand. Der tilsattes 0,2 ¢ brom. Reaktionsblandingen
,hd13651p5'7ooc.i'3O"m1nutter under omreéring. Lagene adskilles.
En prgve af ‘det ‘organiske lag, der analyseres for nitrosaminind-
hold, viser <1 ppm.

Eksempel 8 og 9

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

brom, .

sure betingelser

Der gennemfgres to reaktioner under identiske betingelser
med den undtagelse, at der ved den ene anvendes 0,5 ml koncentreret
saltsyre og ved den anden 0,5 ml 50% svovlsyre.

Ved hver reaktion blandes en portion p& 30 g af et tri-
fluralinparti med et gennemsnitsindhold pd 68 ppm nitrosamin,
3 ml vand og den respektive syre, og blandingen opvarmes til 70 °c.
Der tilsattes 0,2 g brom, og blandingen holdes ved 70 ©°c i 20 minut-
ter under omrgring. Lagene adskilles dernest. Syrelaget neutra-
liseres og ekstraheres med et lige s& stort volumen methylenchlorid.
Prgver af produktlaget og methylenchloridekstrakten analyseres for
nitrosaminindhold. Resultaterne er som fglger:

Nitrosaminkoncentration

Methylenchlorid-
Syre Produkt ekstrakt
Eksempel 8
(Koncentreret saltsyre) 4,8 ppm 1,4 pg/ml
Eksempel 9

(50% svovlsyre) I-P I-P
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Eksempel 10

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

chlor

En portion p& 30 g af et trifluralinparti med et gennem-
snitsindhold p& 68 ppm nitrosamin opvarmes til 70°C. Chlorgas bobles
ind i trifluralinet med en haétighed p& ca. 35 ml/min. i 30 minut-
ter, og luft bobles dernast ind i trifluralinet i yderligere 5 mi-
nutter. Trifluralinet holdes hele tiden péa 70°C. En prgve analyse-

res og viser 16 ppm nitrosamin.

Eksempel 11

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

chlor ved forhgjet temperatur og tilsatning af vand

1 ml vand og en portion pa& 30 g af et trifluralinparti
med et gennemsnitsindhold pd 68 ppm nitrosamin blandes og opvarmes
til 90°c. Chlorgas bobles ind i blandingen med en hastighed pa
ca. 35 ml/min. i 30 minutter, hvorpd der bobles luft igennem i
10 minutter. Reaktionsblandingen holdes hele tiden pé 90°c. En

prgve analyseres og viser 13 ppm nitrosamin.

Eksempel 12

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

tidsstudie af chlor ved forhgjet temperatur med

carbonatvask

En portion pd 30 g af et trifluralinparti med et gennem-
snitsindhold p& 68 ppm nitrosamin opvarmes til og holdes pa 110°c.
Der tilsattes 2 ml 10% natriumcarbonatopldsning, og chlor bobles
ind med en hastighed p& 15 ml/min. Der udtages prgver periodisk.
I hver prgve adskilles lagene, og produktlaget analyvseres for ni-

trosaminindhold. Resultaterne er som fglger:

Tid indtil udtagning

af prgven Nitrosaminkoncentration
30 min. 15 ppm
1l time 28 ppm

2 timer 1,2 ppm
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Eksempel 13

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,

N-bromsuccinimid

En portion pé& 30 g af et trifluralinparti med et gennem-
snitsindhold p& 68 ppm nitrosamin opvarmes til 7OOC, og der tilsat-
tes 0,5 g N-bromsuccinimid. Reaktionsblandingen holdes pa 70°C i

30 minutter. En prgve analyseres og viser 1,7 ppm nitrosamin.

Bksempel 14

Nitrosaminfjernelse fra trifluralin,
brom med carbonat-forbehandling af trifluralin
En portion pd 30 g af et trifluralinparti med et gennem-
snitsindhold p& 68 ppm nitrosamin smeltes og vaskes med 15 ml
% natriumcarbonatoplgsning. Lagene adskilles. Der sattes 0,1 g
brom til trifluralinlaget ved 70°C, og blandingen holdes pd 70°¢C
i 30 minutter. En prgve analyseres for nitrosaminindhold. Der pa-

vises ikke noget.

Eksempel 15

Nitrosaminfjernelse fra dinitramin,

brom

Til 10 g dinitraminprgve indeholdende 138 ppm nitros-
amin sattes 0,2 g brom under overfladen ved 110°C. Reaktionsblan-
dingen bliver mgrk. Den omrgres i 30 minutter, og en prgve pa 2 g
(betegnet A) udtages. De resterende 8 g sattes langsomt til 60 ml
methylenchlorid, og der tilsazttes 15 ml 10% natriumcarbonatoplgs-
ning. Det organiske lag fraskilles, og oplgsningsmidlet fjernes
p3 en rotationsfordamper i 15 minutter ved 45°¢ (prgve B).

Hver prgve analyseres for nitrosaminindhold med TEA.

Resultaterne er som fglger:

Prgve Nitrosaminkoncentration

A €0,2
B 0,3
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Patentkravwv.

1. Fremgangsmdde til formindskelse af nitrosaminind-
holdet i dinitroaniliner valgt blandt 4-trifluormethyl-2,6-di-
nitro-N,N-di-n-propylanilin, 4-isopropyl-2,6-dinitro-N,N-di-n-
-propylanilin, 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N-n-butyl~N-ethyl-
anilin, 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N-propyl-N-(2-chlorethyl)-
-anilin, 4-trifluormethyl-2,6-dinitro~N-propyl-N-(cyclopropyl-
methyl)-anilin, 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-3-amino-N,N-di-
ethylanilin, 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-3-chlor-N,N-di-
ethylanilin og 4-methyl-2,6-dinitro-N,N-bis-(2-chlorethyl)-
-anilin, k ende tegnet ved, at det nitrosaminholdige
dinitroanilin i flydende fase og ved en temperatur mellem stue-
temperatur og 140°c bringes i kontakt med et reagens valgt
blandt molekylart brom, molekylart chlor, N-bromsuccinimid,
N-chlorsuccinimid, bromchlorid, pyridinperbromid og pyridinium-
bromidperbromid, indtil koncentrationen af nitrosaminen er ble-
vet formindsket.

2. Fremgangsmade ifglge krav 1, k ende tegnet
ved, at temperaturen ligger mellem 70 og 90°cC.

3. Fremgangsmdde ifglge krav 1, k ende tegnet
ved, at temperaturen ligger mellem 90 og l2OOC, og at der som
reagens valges molekylart chlor.

4. Fremgangsmidde ifglge et hvilket som helst af kra-
vene 1-3, k ende tegnet ved, at fremgangsmdden gennem-
fpres uden anvendelse af oplgsningsmiddel.

5. Fremgangsmdde ifglge krav 1 eller 2, k en d e -

t egnet ved, at fremgangsmédden gennemfgres under anvendelse
af en aliphatisk alkohol eller et halogeneret aliphatisk car-
bonhydrid som oplgsningsmiddel.

6. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af kra-
vene 1, 2, 4 eller 5, kende tegnet ved, at reagen-
set er molekylart brom.

7. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af kra-
vene 1, 4 eller 5, k endetegnet ved, at reagenset er
molekylert chlor.

8. Fremgangsmdde ifglge krav 1 eller 2, ken d e -
tegnet ved, at smeltet 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N,N-

-di-n-propylanilin bringes i kontakt med molekylart brom ved
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70-90°C, indtil koncentrationen af nitrosaminen er blevet for-

mindsket.
9. Fremgangsm&de ifglge krav 1 eller 3, k en d e -

tegnet ved, at smeltet 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N,N-
-di-n-propylanilin bringes i kontakt med molekylart chlor ved

90—1200C, indtil koncentrationen af nitrosaminen er blevet for-

mindsket.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

