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: (54) Zpthsob éfabiﬂ;ﬁce'd-ietyl-m-alﬂinoféﬁﬁl; bio vakuovou destilaci

Vynélez se tykd zplisobu stabilizace dletyl-m- ‘

aminofelu pro vakuovou destilaci, pfi niZ se ziskdva |
produkt vhodny k vyrobé dehtovych barviva optic-
“ky zjastiovagéich prostiedkd.
P¥i vakuové destilaci surového dietyl-m-amino-
fenolu dochdzi za teplot nad 140 °Ck rozkladu, jak
dietyl-m-aminofenolu, tak i litek znediStujicich

| surovy produkt, pfipadné i k vzdjemnym reakcim

' t&chto latek. Produkty t&chto reakei jsou jednak

_latky o teploté varu blizké téploté destilovaniého °
dletyl-m-ammofenolu, destiluji s nim spoleéné, |

 jednak l4tky charakteru pryskyfic, které zistavaj
| v destilatnim zbytku. T&kavé nelistoty sniZuji
\ kvalitu destilovaného produktu charakterizovanou
' teplotou tuhnuti. V priib&hu destilace dochdzi
- k tepelné expozici i zvySovéni teploty taveniny ve
vatdku a pfi dokon&ovani destilace mnoZstvi neis-
tot vzrista tak, Ze zadni podily jiZ kvalitou nevyho-
- vuji. To sniZuje vytéZek destilace. V destildtu
" a destilaénim zbytku byly zji§tény monoetyl-m-
aminofenol, dietylanilin, etylanilin i derivaty dife-
nyléteru a difenylaminu, jejichZ sloZeni neni dosud
objasnéno. Tyto latky jsou v surovém dietyl-m-
aminofenolu obsaZeny v niZ§im mnoistw nebo
nejsou obsazeny viibec.
Uvedené nevyhody odstratiuje zpusob stabiliza-
ce surového dietyl-m-aminofenolu pro vakuovou

destilaci providénou za tlaku 0,6 az
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7 3,5kPa

a teploty taveniny v rozmezi 145 aZ 210°C
piidavkem stabilizdtoru k surovému dietyl-m-ami-
nofenolu pfed destilaci, jehoZ podstatou je, Ze se
jako stabilizdtoru pouzije hydroxidu anebo uhlici-
tanu sodného &i draselného nebo kysli¢niku vipe-
natého v mnozstvi 0,3 aZ 5,0 % hmotnostniho, .
vztaZeno na hmotnost 100 %niho dietyl-m-amino-
fenolu v ndsadé.

Vyhodou postupu podle vynilezu je vétsi &istota

" ziskaného m-aminofenolu pfi vy$§im vytéZzku, vy-
| razné snizeni mnoZstvi destila¢nich zbytki a potla-
&eni nebo podstatné zpomaleni rozkladnych reakci

pfi vakuové destilaci.
Pro objasnéni podstaty vynélezu jsou déle uve-
deny pfiklady provedeni.

 Prikiad 1

Do destilaéni baitky obsahu 2 litry vakuové
destiladni aparatury se ddvkuje 1150 g vodné pasty
surového dietyl-m-aminofenolu o obsahu 89,2 %
hmot., tj. 1026 g 100 % dietyl-m-aminofenolu
a 10 g bezvodého uhlititanu sodného. Nejprve se

. oddestiluje hlavni podil vody za atmosferického

tlaku do teploty taveniny 130 °C, poté se oddestilu-

- ji zbytky vody pii téZe teplot€ a tlaku kPa
(30 Torr). Hlavni frakce dietyl-m-aminofenolu s

destiluje za tlaku 2,00 az 2,27 kPa a teploté
v destila¢ni batice 160 aZ 175 °C. Po dosaZeni této
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teploty;se dalsi destildt jimé4 oddélené a v destilaci

se pokracuje do dosaZeni teploty 210 °C v destila¢-
ni batice.
. Ze stejné suroviny se provede srovnévaci pokus
- bez pfidavku sody. . :
. Pfehled vysledki je v tabulce:

. srovnd- pokus
vaci se
pokus  sodou
Hlavni podil dietyl-m-aminofenolu, g 822 919
Teplota tuhnuti hlavniho podilu, °C 69,2 714
Zadni podil, g ) 51 28
Teplota tuhnuti zadniho podilu, °C 42,5 70,1
Vytézek dietyl-m-aminofenolu vyhovujici
kvality, g 873 947
VytéZek, % (na ndsadu 100 % latky) 85,1 92,3

! Chromatogramy hlavniho a zadniho podilu ukazo- -
valy u destilace provddéné bez p¥idavku sody |
zna¢né vys§i obsahy cizich l4tek. |

Priklad 2 . :

Stejné pokusy jako v ptikladu 1 byly provedeny
za pfidavki riiznych alkalii. Docilené vysledky jsou
uvedeny v tabulce: ’

Teplota tuhnuti

Mnozstvi, . Vytézek
Létka % hmot. pruméro. Cvzorku, o
K,CO, L5 71,0 92,1
NaOH 0,6 71,2 - 90,7
KOH 0,5 70,8 90,3
CaO 1,7 70,5 90,4

%

PREDMET VYNALEZU

Zpﬁsob stabilizace surového dietyl-m:anlinofe-

nolu pro vakuovou destilaci provddénou za tlaku '

0,6 aZ 3,5 kPa a teploty taveniny v rozmezi 145 °C
az 210 °C, pfidavkem stabilizdtoru k surovému
dietyl-m-aminofenolu p¥ed destilaci vyznaceny

tim, e se jako stabilizdtoru pouZije hydroxidu
anebo uhli¢itanu sodného & draselného nebo
kysli¢niku vépenatého v mno#stvi 0,3 aZ 5,0 %
“hmotnostntho, vzta¥eno na hmotnost 100 % die-:
tyl-m-aminofenolu v n4sadg.
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