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(54) "zphsob absolutizace 2-propylalkoholu

(57) odd&leni vody a isopropylacetétu
z isopropylalkoholu, odpadajiciho z Meer-
weinovy Ponndorfovy redukce 2-acetamido-
~3-hydroxy-§-nitropr0ﬁiofenonu je zaloZe-
no na tvorbé ternarniho azeotropu voda -
- isopropylalkohol - isopropylacetét.
zkondenzovang destilat tvori dv& kapalné
vrstvy., Oddélenim t&%3{ vrstvy se odstra-
ni voda. Isopropylacetat lze odddlit jako
80% koncentrat separaci organické faze
ze zkondenzovaného ternérniho azeotropu
nebo dal¥i destilaci sm&si, zbyvajici po
oddéleni vody, jako binérni azeotrop iso-
Eropanolu a isopropylacetatu, kter¢y obsa-

uje 45 - 50 % isopropylacetdtu.
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vynélez se tyké oddéleni vody z isopropylalkoholu, Absolutizace spo¥iva v azeotro-
pické destilaci s poufitim isopropylacetétu jako szeotropického &inidla,

PFi syntéze 1-(p-nitrofenyl)-2-aminopropandiolu 1,3, ktery je meziproduktem pFi vy-
rob& chloramfenikolu, se vychézi z 2~acetamido-3~hydroxy-p~nitropropiofenonu, ktery se
Mmeerweinovou = Ponndorfovou redukci pi¥evede na 1-(p~nitrofenyl)-2-acetamidopropandiol 1, 3,
ktery se v dal3im stupni desacetyluje:

?H-COCH3

NOZ-C6H4—CO-CH—CH20H + CH3CH0HCH3 = CHSCOCH3 +

OH NH-COCH
3
(I
+ N02—06H4—CH~CH-CH20H

OH NH-COCH
| 3
N02-35H4-CH~CH~CH20H + H20 + HCl = CH3COOH +

?H ?HZ.HCl
+ NOZ-CBH4—CH—CH-CH20H

Redukce se provédi v piebytku isopropylalkoholu za piritomnosti isopropylétu hlinité-
ho. Kyselina octovd, uvolndnéd pi‘i desacetylaci kyselinou chlorovodikovou, se esterifi-
kuje v piebytku isopropanolu na isoprolylacet4t. P¥i dal¥im zpracovéni reakini smdsi se
oddéli destilaci aceton a jako spole&né frakce se ziské smés isopropylalkoholu a iso-
propylacedtu s obsahem 15 a% 20 § hmot, vody, Isopropylalkohol je z ekonomickych diivody
nutno regenerovat v bezvodé form& a vracet do procesu, B&Znou destilaci neni moino zi-
skat 100% isopropanol, protoZe tvoii s vodou za normélniho tlaku azeotropickou smis
s winimem bodu varu 80,1 % a s obsahem 12 % hmot. vody.

v literature 1ze najit *adu postupd pro odddleni vody z isopropylalkoholu, Nejéas-
téji je primyslové vyuZivéna metoda, zaloZend na tvorb& terndrniho azeotropu isopropal-
alkokoh -~ voda - cyklohexan, Isopropylalkohol obsahujici vodu se destiluje za piitomnos~
ti cyklohexanu na diskontinudlni nebo kontinuélni destila&ni kolon&, Destilét se po zkon=-
denzovéni rozdéli na dvé kapalné féze, organickd vrstva se vraci na hlavu kolony jako
refluxni tok, vodné vrstva, které obsahuje je¥t® malé mnoZistvi isopropylalkoholu a cyklo=~
hexanu, se odtahuje, zZbytek tvoi*i bezvody isopropanol. Z vodné vrstvy se na zvlastni ko~
lon& ziské destilaci podil isopropylalkoholu a cyklohexanu, ktery se vraci do prvni des-
tilace, zbytek z této kolony je &isté voda.

Jiné postupy doporuduji k vodnému isopropylalkoholu piidat vhodny elektrolyt, napi.
hydroxid sodny, chlorid vépenaty nebo sodu, Z této smdsi se destilaci ziské isopropyl-
alkohol s nizkym obsahem vody, Dal¥i postupy absolutizace 2-propanolu jsou zaloZeny na
osmose,
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Spoleénou nevyhodou popssnych postupl pro regeneraci isopropylalkeholu z Meerwie-
novy Ponndorfovy redukce nitrofenylaminopropandiolu je to, Ze ¥ed3i pouze oddéleni vody
z regenerovaného isopropylalkoholu a neumoZiuji soulasné odd&leni isopropylacetétu,
Systém absolutizace isopropylalkoholu podle kteréhokoli vy¢¥e uvedeného zpisobu by bylo
nutno doplnit o dal3i separa&ni stupefi, ve kterém je odd&lovan ze smisi isopropylacetst,
co¥ znamend zna&né zkomplikovéni celého déleni, 0ddsleni isopropylacetétu od isopropyl-
alkoholu je navic zti%eno tim, %e oh& latky tvori binérnd azeotropickou sm¥s s minimem
bodu varu 80,1 %c s obsahem 52,3 % hmot, isopropanolu,

uUvedené nedostatky znémych postupd absolutizace isopropylalkoholu z Meerweinovy
ponndorfovy redukce nitrofenylaminopropandiolu odstrafiuje postup podle vynélezu. Pod-~
stata vynédlezu spotivé v tom, Ze se¢ smis isopropylalkoholu s obsahem vody 15 aZ 20 %
hmot, vody a 5 a% 10 % hmot. isopropylacetétu rektifikuje na diskontinudlni koloné,
Destilét se po zkondenzovani rozd&li na dv& vrstvy., Leh&i organické féze, kterd obsahuje
80 % isopropylacetatu, se vraci na hlavu kolony a t&%8i féze, obsahujici 85 ¥ vody se
odtahuje., Po oddéleni vody se ze systému oddéli organickd féze destildtu, kters obsahuje
80 ¥ isopropylacetétu, nebo se organické féze destilétu spoji s destilainim zbytkem
a daldi rektifikaci se odd&li frakce, obsahujici 45 aZ 50 ¥ isopropylacetétu.

Postup podle vynélezu je zaloien na tom, Ze sm&s isopropylalkoholu, isopropylace-
tétu a vody tvoii ternérni azeotrop s minimem bodu varu 75,5 °c, ktery obsahuje 13 %
hmot, isopropylalkoholu, 11 % hmot. vody a 76 % hmot. isopropylacetidtu. Tento ternérni
azeotrop tvoi‘i po zkondenzovéni dv& kapalné faze. Leh&i organické vrstva obsahuje 80 %
isopropylacetdtu a 13 % isopropylalkoholu, t¥%38i vodné vrstva obsahuje 85 § vody a 9 %
isopropylalkoholu. Této skutefnosti se podle vyndlezu vyuZivé k oddéleni obou piimési
isopropylalkoholu.

Vodné vrstva obsahuje 9 % isopropylalkoholu a 6 ¥ isopropylacetétu, Tyto slozky
lze ziskat zp&t tim zphsobem, ¥e se vodnd vrstva rektifikuje na kolon& pFi refluxnim
pom&ru 5 aZ 10, &imZ se zisk§ destilat, jehoZ sloZeni odpovidé vyde uvedenému terndrnimu
azeotropu,

piriklad 1

1 000 g sm&si obsahujici 20 ¥ hmot. vody, 10 % hwmot, isopropylacetdtu a 70 % hmot,
isopropylalkoholu bylo rektifikovano na kolon& s G&innosti 12 teoretickych pater. Desti-
14t byl po zkondenzovéni shromaidovén v dé&li&ce. Vodné vrstva z déli&ky byla odtahovéns
a organickéd vrstva byla vracena na. hlavu kolony. Bylo zfiskéno 225 g destildtu s obsahem
85 % hmot. vody, 9 % hmot, isopropylalkoholu a 6 % hwot, isopropylacetétu. Po odd&leni
vody byla organické vrstva z d&litky pifevedena do vaféku kolony a sm&s dile destilovéna
pri refluxnim pomdru 6. Bylo ziskéno 205 g destiladtu, ktery obsahoval 4 % hwot. vody,

42 % hmot. isopropylacetdtu a 54 % hmot, isopropylalkoholu., Destila&ni zbytek byl iso-
propylalkohol s obsahem mén& neZ 0,05 % hmot. vody,

prfiklad 2

1 000 g smé&si stejného sloZeni jako v piikladu 1 bylo rektifikovéno na kolond
o G¢innosti 12 teoretickych pater, Destildt byl po zkondenzovéni shromaZdovén v d&li¥-
ce, odkud byla odtahovéna vedkers t&255 faze, Organické féze byla vracena na hlavu ko-
lony jako refluxni tok. Po odebréni 225 g vodné féze s obsahem 9 % hmot. isopropylalko-
holu, 6 ¥ bhmot, isopropylacetitu a 85 % hmot. vody bylo z d¥li&ky vypu3tdno 104 g orga-
nické féze, kters obsahovala 6 § hmot, vody, 14,5 % hmot, isopropylalkoholu a 79,5 ¥
hmot. isopropylacetétu. Zbytek byl isopropylalkohol s obsahem 0,4 % hmot. vody.
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PREDMET VYNALEZU

Zplsob absolutizace isopropylalkoholu odpadajiciho z Meerweinovy Ponndorfovy redukce,
obsahujiciho 15 a% 20 % hmot, vody 8 5 aZ 10 ¥ hmot. isopropylacetdtu diskontinuéln{
rektifikaci, vyznadeny tim, Ze destildt se po zkondenzovéni rozddl{ na dvé vrstvy,
lehds organick4 féze, kterd obsahuje 80 § hmot., isopropylacetétu, se poulfvd jako
reflux a té%¥{ féze, obsahujici{ 85 ¥ hmot, vody, se odtahuje,

Zptsob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze se po oddéleni vody spoji organické féze des-
tildtu s destila&nim zbytkem a dal¥i rektifikaci se odd¥li frakce, obsahujici 45 a%
50 % isopropylacetétu,
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