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Zpisob piipravy velmi &istého

4-methyl-2=-pentanonu

ReSeni se tyk4 p¥ipravy velmi dis-
tého 4-methyl-2-pentanonu pro extrakeci
v analytické chemii, zvldSte ve fojomet-
rii, rektifikeci v koloné s alespon
15-ti teoretickymi patry. Po dosaZeni
teploty varu 4-methyl-2-pentanonu se od-
déli predni frakce v mnoZstvi 3 aZ 12 %
veddky a destiladni zbytek &ini aspon
5 % vsddky. Pomér zpétného toku p¥i od-
béru predni frakce musi byt alespon 12,
p¥1 odb&ru produktu nejméné 6.
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Vyndlez se tykd zplsobu pFipravy velmi &istého 4-methyl-
2-pentanonu rektifikaci distého nebo technického 4-methyl-
2-pentanonu,

7 P¥i nékterych analytickych stanovenich anorganickych
iontd se komplexy obsahujici stanovovany iont extrahuji z vodné
fédze organickymi kyslikatymi ldtkami, jako jsou alkoholy nebo
ketony. Oblibenym extrakénim &inidlem je 4-methy1-2-pentanon
(methylisobutylketon, dédle MIBK), pouZivany napiiklad p¥i
stanoveni fosforu za pritomnosti wolframu podle Pakaluse

(P. Pakalus, Anal., Chim, Acte 50, 103(1970).). PouZije-1li se
k extrakci ¢isty LIBK, je nutné sestrojovat kalibradni k¥ivku
vzdy soudasnd s provéddénim analyzy, nebot extrakdni d&innost
Cistého MIBK se méni s Casem, Divodem je pFitomnost malych
mno%stvi vody a celé ¥Yady daldich létek (acetonu, isopropano-
lu, methylethylketonu, 2-butanolu, 2-methylpropanalu,
4-methyl-2-pentanolu, mesityloxidu, 4-methyl-4-penten-2-onu,
sek, dibutyléteru a dalsSich) v komerdnim distém MIBK.

K extrakci se proto pouzivéd p.a. chemikdlie, pFipravované rek-
tifikaci MIBK, p#i niZ se nejprve oddéli azeotrop voda-MIBK,
resp. voda-MIBK-isibutanol a potom se, po dosaZeni teploty
116,8°C, odebird MIBK., Ziskd se sice vysoce &isty produkt
(nap?, MIBK p.a, firmy Lachema mé podle nadi analyzy 3istotu
99,58 %), avSak stdle obsahujici ve stopdch Fadu vySe uvede-
nych ldtek, zap¥idinujicich proménlivost extrakdni Gdinnosti
MIBK s Casem.



252 941

V§S8e uvedenou nevyhodu odstranuje zplsob piipravy velmi
8istého 4-methyl-2-pentanonu rektifikaci &istého nebo technic-
kého 4-methyl-2-pentanonu podle tohoto vyndlezu. Tento zplsob
spodivd v tom, Ze se v rektifikacnim systému s nejméné 15-ti
teoretickymi patry po dosaZeni teploty varu 4-methyl-2-penta-
nonu s presnosti + 2,qk oddéli nejprve 3 a% 12 % z vychozi
hmotnosti vesddky 4-methyl-2-pentanonu pri pomé€ru zpétného toku
12 az 20, potom se odebird frakce velmi Cistého 4-methyl-
2~pentanonu pri poméru zpétného toku 6 aZ 13 a jeji odbér
se ukonéi, kdyZz hmotnost destiladéniho zbytku ¢ini nejméné 5 %,
g vyhodou 10 &% 15 % hmotnosti vsddky 4-methyl-2~-pentanonu.
Organické fédze z predni frakce a destiladni zbytek mohou byt
pouzity pro technické ucely, je vsSak vyhodné, kdyZ se p¥ridaji
k dalsi veddce 4-methyl-2-pentanonu. Pri tom se s vyhodou
postupuje tak, Ze se destiladni zbytek pYed priddnim k dalsi
vgddce vypere 8 4 aZ 10 % vodnym roztokem hydroxidu sodného
a potom vodou do neutrdlni reakce. Vyhodou postupu podle vynd-
lezu je vysokd &istota produktu, ktery jevi mimoFddnou stabi-
litu extrakéni Udlinnosti, Takové Cistoty produktu lze sice
dosdhnout také b&Zné uZivenym postupem rektifikace, avSak
pouze za cenu extrémé vysokych ndkladd, nebot je tieba praco-
vat v koloné s nékolikandsobné vétsim podtem teoretickych pater
nez pri postupu podle vyndlezu a s velmi vysokym pom&rem zpét-
ného toku,

K rektifikaci je nejvhodnéjsi &isty MIBK, lze vSak pouZit
i technickou chemikdlii, V druhém p¥ipadé je vhodné pred rekti-
fikaci vyprat chemikdlii se ziedénym roztokem hydroxidu sodného,
pop¥ipadé kyseliny chlorovodikové. PouZiti p.a. ketonu je sice
mozné, avsSak zbytelné.
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V laboratorni destiladni koloné o priméru 40 mm a délce
1800 mm, plnéné Raschigovymi krouzky 4,5 x 5mm se rektifikuji
2 1 8istého MIBK( firmy Loba Fein Chemie)., Po dosaZeni
teploty 115°C v hlavé kolony se pri pomeéru zpétného toku
R=18 0ddéli 180 ml a potom se p¥i R=12 odebird frakce velmi
distého MIBK. Jeji odbér se ukondi, kdy%Z objem kapaliny
ve vaXdku kolony poklesne na 200 ml, Zigkéd se 1,57 1 velmi
distého MIBK. Analyzou na plynovém chromatografu Chrom 5
se zjisti, Ze vedle MIBK obsahuje pouze 0,26 % sekunddrniho
dibutyléteru a 0,04 % 4-methyl-4-penten-2-onu. P¥i postupu
béZnou rektifikaci se srovnatelny produkt pripravi na koloné
8 40-ti teoretickymi patry, zatim co pri postupu podle vyna-
lezu méd kolona pouze 15 teoretickych pater.

Priklad 2

V laboratorni koloné o p¥iméru 30 mm a vysSce 1200 mm,
pln&né porceldnovymi sedélky 4 x 4 mm se rektifikuji 2 1
distého MIBK. Po dosaZeni teploty 115,5°C v hlavé kolony
se pri poméru zpétného toku R=15 oddéli 70 ml a potom pri
poméru zpétného toku R=7 se odebirad frakce velmi distého MIBK,
Jeji odbér se ukondi, kdyZ objem kapaliny ve vardku kolony
poklesne na 120 ml, Ziskd se 1,78 1 velmi éistého MIBK
s obsahem 0,17 % sek. dibutyléteru a 0,04 % 4-methyl-4-penten-
2-0NU.

Extrakéni Géinnost produkiu je velmi stabilni, jak plyne
z porovndni v nédsledujici tabulce, kde jsou tabelovény absor-
bance MIBK po extrakci molybddtovanaddtofosforednanového
komplexu pri stanoveni fosforu podle Pakaluse v zdvislosti
na Sase pro obsah fosforu ve vzorku 50 ug. t znaci Zas
od poddtku pokusu, v némZ bylo méreni provedeno, A je oznadeni
pro &isty MIBK firmy Loba Fein Chemie, B znadi MIBK p.a.
firmy Lachema a C znadi keton pFipraveny postupem podle vynd-
lezu,




t/dny 0 1 4 10
A 0,222 0,173
B 0,210 0,199 0,195
C 0,202 0,196 0,200
P¥iklad 3 | 252 941

V laboratorni destiladni koloné o priméru 24 mm a délce
600 mm, plnéné kanthalovymi spirdlkemi 2 x 2 mm se rektifikuje
200 ml &istého MIBK( firmy Loba Fein Chemie ). Po dosaZeni
teploty 115,5°C v hlavé kolony se pFi poméru zpétného toku
R=20 0dd€li 24 ml a potom se p¥i poméru zp&tného toku R=12
odebird frakce velmi distého MIBK, jejiz odbér se ukondi,
kdyZ objem kapaliny ve vaYdku kolony poklesne na 30 ml. Ziskéa
se 135 ml velmi &istého MIBK, v némZz byly plynovou chromato-
grafii nalezeny pouze stopy sek. dibutyléteru a 4-methyl-
4~penten-2-onu, Destiladni zbytek se dvakrdt vypere vidy s 2 ml
2M vodného roztoku hydroxidu sodného s tiikrédt s 5 ml dionizo-
vané vody. 2 piedni frakce se oddéli vodnd faze( necelych 0,5ml)
-a organickd fdze se spolu s vypranym destiladnim zbytkem pridd
k dalsi vsddce,
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Zplsob pPipravy velmi Cistého 4-methyl-2-pentanonu rektifi-
kaci &istého nebo technického 4-methyl-2-pentanonu, vyznade-
ny tim, Ze se v rektifikacdnim systému s nejméné 15-ti
teoretickymi patry po dosazeni teploty varu 4-methyl-
2-pentanonu v hlavé systému s presnosti + 2,0 K oddéli
nejprve 3 aZ 12 % z vychozi hmotnosti vesddky 4-methyl-
2-pentanonu p¥i poméru zpétného toku 12 aZ 20, potom se
odebird frakce velmi istého 4-methyl-2-pentanonu pri poméru
zp&tného toku 6 aZ 13 a jeji odb&r se ukondi, kdyZ hmotnost
destilalniho zbytku &ini nejméné 5 %, s vyhodou 7 aZ 10 %,
hmotnosti vsddky 4-methyl-2-pentanonu,

Zplgob podle bodu 1,vyznaleny tim, Ze se organickd fédze
z predni frakce a destiladni zbytek pridaji k dalsi vsddce
4-methyl-2-pentanonu.

Zpisob podle bodu 2, vyznadeny tim, Ze se destiladni zbytek
pred priddnim k dalsi vsddce vypere s 4 a% 10 % vodnym
roztokem hydroxidu sodného a potom vodou do neutralni
reakce.
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