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1

Vynélez se tykd zplsobu sniZeni Koncen-
trace nitresaminé v dinitroanilinech.

V Russ. Chem. Rev. 40 (1} 34 aZ 50 (1971}
Eng. je obecné& probrdna chemie alifatickych
N-nitrosamintt. V Anal. Lett. 6 (4} 369 aZ
372 (1973), ktery je uveden ve formé abs-
traktu v Chem. Abst. 78 13291b se popisuje,
%e %ast nitrosaminfl, které se v3ak nepopi-
suji v pribéhu piihladky, je moZno denitro-
sovat plisobenim thionylchloridu.

V NSR patentu & 2835795 (Chemical
Abst. 76:129964e) se popisuje néhrada
nitrososkupin heterocyklickyeh sloufenin
zbytky halogenovanych organickych slouce-
nin. V NSR patentu & 482795 (Chem. Abst.
24:378) popisuje denitrosaci phsobenim
TiCls.

B&¥né dinitroaniliny v 'sob& zahrnuji vel-
ky podet bé&Znych obchodn& dodavanych
herbicidnich sloudenin. V posledni dobé& byl
vyvinut novy analyticky pfistroj [(TEA]
[]. Chromatogr. 187 (1975), 351] ,N-Nitreso
Compounds in the Environment, IARC
Scientific Publication 9 [Internatinal Agen-
cy for Research on Cancer, Lyon [1974),
str. 40]. Pomoci tohoto zalizeni je moZno
specificky zjistit nitrososkupinu-NO v kom-
centracich aZ 0,02 ppm, coZ je daleko niZsi
koncentrace, neZ jakou bylo moZno proka-
zat pii pouZiti dosud zndmych zafizeni. PIi
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analyze rfiznych dinitroanilind timto zaii-
zenim je moZno prokézat, Ze nékteré z nich
obsahuji mald mnoZstvi nitrosaminfi. Nékte-
ré mitrosaminy jsou pro Zivogichy komcero-
genni. Je proto Zddouci sniZit koncentrace
nitrosamint v dinitroanilinech na co mnej-
niZsi troveti.

Zpfsobem podle vyndlezu je moZno pod-
statnd sniZit mnoZstvi nitrosamin® v dinitro-
anilinech a sniZit tak i styk lidi a Zivo&ichdl
s touto sloudeninou a zmenS$it nebezpeti,
které spofivad ve styku s touto latkou.

Podstatou zplisobu sniZeni koncentrace
nitrosaminéi obecného vzorce

kde

R1i znamend atom vodiku, alkyl o 1 aZ 5
atomech uhliku nebo monohalogenalkyl o
1 aZ 5 atomech uhliku,

Rz znamend alkyl o 1 aZ 5 atomech uhli-
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ku, alkenyl o 2 aZ 5 atomech uhliku, mono-
halogenalkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku nebo
alkylcykloalkyl s alkylovou ¢&sti o 1 aZ 3
atomech uhliku a cykloalkylovou Casti o 3
aZ 5 atomech uhliku,

R3 znamend atom vodiku, atom halogenu,
alkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku nebo amino-
skupinu,

R4 znamend alkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku,

trifluoralkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku, sulfon-
amidovou skupinu mnebo methylsulfonovou
skupinu,
v dinitroanilinech, podle vyndlezu je, Ze se
uvede v reakci pri teploté mistnosti aZ tep-
lot& 140 °C svrchu uvedeny dinitroanilin v
kapalné f4zi ve styk s reakénim ¢&inidlem
ze skupiny chlorid fosfority, chlorid fosfo-
reény, bromid fosfority, oxychlorid fosfored-
ny, dichlorsulfid, thionylchlorid, sulfuryl-
chlorid, thionylbromid a tetrachlorid titanu
do sniZeni koncentrace nitrosaminu, naéeZ
se dinitrosanilin izoluje.

Dinitroaniliny, které je moZno zplisobem
podle vynédlezu zbavit nitrosaminii, budou
dédle uvedeny:

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

2) 4-isopropyl-2,6-dinitro-N,N-di-n-pro-
pylanilin (isopropalin].

3) 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N-n-butyl-
-N-ethylanilin (benefin]),

4) 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N-ethyl-N-
-methallylanilin (ethalfluralin),

(&8
—

4-terc.butyl-2,6-dinitro-N-sek.butylani-
lin (butralin),

6] 3,4-dimethyl-2,6-dinitro-N-(1-ethyl-
propyl)-anilin (tendimethalin),

- 7) 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N-propyl-
-N-(2-chlorethyl)anilin (fluchloralin),

8) 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-N-propyl-
-N-{cyklopropylmethyl)anilin
(profluralin),

9] 4-trifluormehyl-2,6-dinitro-3-amino-
-N,N-diethylanilin (dinitramin),

10) 4-trifluormethyl-2,6-dinitro-3-chloxr-
-N,N-diethylanilin (meziprodukt pro
dinitramin},

11) 4-methyl-2,6-dinitro-N,N-bis(2-chlor-
ethyl]anilin,

12) 4-sulfamoyl-2,6-dinitro-N,N-di-n-pro-
pylanilin (oryzalin) a

13]) 4-(methylsulfonyl}-2,6-dinitro-N,N-di-
-n-propylanilin (nitralin).

4

Vyhodnymi dinitroaniliny pfi provadéni
zpisobu podle vyndlezu jsou trifluoralin,
isopropalin, benefin a ethalfluralin.

Dinitroaniliny se pfipravuji héZnym zpa-
sobem, déle uvadime typické reakéni sché-
ma pro trifluralin:

HNOa
H SOH

H,0 R
70°
HN (n-CH_),

(nCH )a

Mald mmoZstvi kysliénik@ dusiku z nitraé-
niho stupné& patrné reaguji s ¢asti aminu v
priibéhu aminace, ¢im#% vznikd malé mnoZ-
stvi nitrosaminfi, které se mtiZe objevit ve
vysledném produktu. To znamend, Ze jaky-
koli nitrosamin je patrn& nitrosoderivatem
uZitého alkylaminu. Je také moZné, Ze se vy-
tvafeji mald mmnoZstvi daldich nitrosamint,
v kaZdém piipadé& je viak Zadouci jejich od-
stranéni, bez rozdilu jejich ptvodu.

Mechanismus, jimZ probihd zpisob podle
vyndlezu, neni zcela zndm. Je viak ziejmé,
Ze nitrosamin je pFeveden na sloudeninuy,
kterd mitrosaminovou skupinu neobsahuje.
Zplisobem podle vyndlezu je tedy moZng do-
sdahnout podstatného sniZeni koncentrace
nitrosaminu bez ohledu na jeho podatedni
mnoZstvi. Ve vétSing piipadd se sniZ kon-
cenirace nitrosaminu na méné neZ 10 ppm.

Zplsob podle vyndlezu se provadi v ka-
palné fdzi. V pripad& dinitroanilinfi, které
taji prfi miZSich teplotdch, napriklad pod
140 °C, je vyhodné dosdhnout pfi zah¥ivani
teplotu tdni mnebo je moZno sms zahiat
i ma vy8si teplotu. Trifluralin mé teplotu
tdni 54 aZ 55 °C, benefin 65 aZ 66 °C a ethal-
fluralin 57 aZ 59 °C. Isopropalin taje pfi
teploté 30 °C, obvykle vSak obsahuje mensi
nedistoty, takZe je kapalny jiZ pi# teplotd
mistnosti. Mimito je kapalné fédze moZno
dosdhnout rozpusténim dinitroanilinu s ob-
sahem nitrosaminu v rozpousiédle. Vhodny-
mi rozpoustédly jsou aromatickd rozpous-
tédla, napriklad benzen a toluen, halogeno-
vané alifatické uhlovodiky jako chloroform,
methylenchlorid a tetrachlormethan.

MnoZstvi reakéniho ¢inidla neni podstatné,
pokud dostafuje ke sniZeni pocatetniho
mnoZstvi nitrosaminu. Obvykle se uZiva 0,1
aZ 2,0 g reak&niho &inidla na 100 g d1nt10-
anilinu,
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Reakci je moZno provadét v Sirokém tep-
lotnim rozmezi, napfiklad p¥i teplot& mist-
nosti aZ p¥i 140 °C. V p¥ipadé, Ze se vyuZiva
rozpoustédla, provadi se reakce pii teploté
vy$51 neZ bod tadnf dinitroanilinu. Dob-
rych vysledkd bylo dosaZeno pfi teplotdch
70 aZ 90 °C v pilipadé, Ze dinitroanilinem
byl trifluralin, isopropalin, benefin nebo
ethalfluralin. Reakci je moZno provadét pfi
atmosférickém nebo zvySeném tlaku.

Reak&éni doba zdvisi na koncentraci ni-
trosaminu, teplot&, reakénim d&inidle, rych-
losti jeho plidavani a dalSich faktord. Re-
akci je nutno provadét v nepiitomnosti vo-
dy. Odstrafiovani nitrosaminu je moZno sle-
dovat plynovou chromatografii nebo TEA.
Denitrosace je obvykle provedena za dobu
kratsi neZ 1 hodina. Priib&h reakce je obvyk-
le takovy, Ze na potdtku reakce dojde k
rychlému poklesu hladiny nitrosaminu, pIi
deldi reak¢éni dobé nekde dojde k jeho ma-
Jému vzestupu. Jde patrné o jev, pfi n€émz se
vytvari urditd rovnovdha mezi dinitroanili-
nem a produkty denitrosace, takZe pii urdi-
tych reak&nich podminkéch miZe dojit k
dal¥i tvorb& nitrosamin{. Je proto Zadouci
dosdhnout co moZna nejkratsi reakéni doby.

Zpracovani reak&ni smési spolivd v neu-
tralizaci a izolaci ¢iSténého dinitroanilinu.

Vynalez bude osvétlen nésledujicimi pii-
klady.

Pokud neni uvedeno jinak, bylo stanoveni
koncentrace mitresaminu provéadéno piyno-
vou chromatografii, kterd je citlivd aZ do
koncentrace 0,5 ppm. Zkratka ,,N.D." zna-
mend nezjistitelné mnoZstvi, tj. mnoZstvi
niZ3i neZ 0,5 ppm nitrosaminu. Byl uZit pfi-
stroj Hewlett-Packard Model 5711A, detekci
je wSak mo#Zno provadét jakymkoli jinym
plynovym chromatografem, ktery je opatien
plamenovym ionizanim detektorem. Bylo
uZito skien&ného $neku o rozmérech 1,4 X
X 0,3 cm, s néplni 3 % pFipravku Carbo-
wax 20M ve smé&si s pFipravkem AW DMCS
Chremsorb G o 100/120 mesh a postup byl
provédén pii 100 °C. Jakmile doslo k vymyti
nitrosaminu, byl sloupec zahfat na 230 °C
a na této teploi® byl udrZovdn 15 minut.
Prittok helia byl 60 m! za minutu. Bylo uZi-
to standardu o piibliZzné téZe koncentraci
nitrosaminu, iakd byla ofekévdna v {idté-
ném vzorku. Standard i vzorek byly p¥ipra-
vovény v methylenchloridu.

V pripadg, Ze bylo uvedeno, Ze analyza ce
provadi TEA, bylo uZito postupu, popsaného
v ]. Chromatogr. 189 (1975), 271. Timto zp{-
sobem je moZno prokézat koncentrace ni-
trosaminu aZ 0,05 ppm. V pfipadé, Ze TEA
neprokéZe niirosamin, je to opét uvedeno
jako ,,N. D.*.

Priklad 1
Odstranéni mitrosaminu z trifiuralinu, PCI3

30 g trifluoralinu s obsahem pfibliZné 68
ppm nitrosaminu a 0,5 g PCl3 se smisi a za-
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hieje na 70 °C. Reak®ni smes se udrZuje za

stdlého michdni na teploté 70 °C hodinu,

vzorky se odebiraji po 30 minutdch a 1 ho-
ding a analyzuji se na obsah nitrosaminu.
Pak se reakéni smés neutralizuje 2 ml 10%
roztoku uhligitanu sodného, vrstvy se oddé-
11, vodnd vrstva se extrahuje stejnym mnoZz-
stvim methylenchloridu. Methylenchloridovy
extrakt se také amalyzuje na obsah nitros-
aminu. Byly ziskany tyto vysledky:

Doba odbéru vzorku Koncentrace
nitrosaminu
30 minut 1,2 ppm
1 hodina N.D.
methylenchloridovy
extrakt N.D.
Piiklad 2

Odstrandni nitrosaminu z trifluralihu, PCls

Byl opakovén zpfisob podle piikladu 1 s
tim rozdilem, Ze bylo uZito pouze 0,2 g PCl3,
uzitd teplota byla 90 °C a reakce byla u-
kon&ena po 30 minutdch. Vzorek obsahoval
0,9 ppm nitrosaminu.

Pifiklad 3
Odstran&ni nitrosaminu z trifluralinu, PCl3
Byl opakovédn postup z prikladu 2 s tim

rozdilem, ¥e bylo uZito pouze 0,02 g PCls.
Vzorek vibec neobsahoval nitrosamin.

Piiklad 4
Odstrangni nitrosaminu z trifluralinu, PCl3

Byl opakovédn postup z prikladu 3 s tim
rozdilem, Ze bylo uZito teploty 120 °C. Ve
vzorku nebyl prokdzén Zadny mitrosamin.

Piikltad 5

Odstrangni nitrosaminu z ethalfluoraliny,
Odstrandni nitrosaminu z ethalfluralinu,
PCl3

30 g ethalfluralinu s obsahem 8,6 ppm
nitrosaminu se zahieje na 90 °C, pPfida se
0,2 g PCls a reak&ni smés se hodinu micha
pii teplotd 90 °C. Pak se pfida 5 ml 10%
vhliditanu sodného a vrstvy se odd8li. Vzo-

rek ethalfluralinu byl analyzovan na nitros-

amin pomoci TEA. Bylo prokézédne 5 ppm
nitrosaminu.

Prfiklad 6

Odstran&ni nitrosaminu z isopropalinu,
PCls

50 ml xylenového roztoku isopropalinu s
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obsahem 35 g isopropalinu, obsahujiciho
33,5 ppm nitrosaminu se odpafuje na rotad-
nim odpafovadi 20 minut p¥i teplot& 90 °C.
Pak se pfida 0,5 ml PCls a reakéni smés se
30 minut miché p¥i teplot® 80 °C. Pak se
pridd 20 ml 5% uhligitanu sodného, smé&s
se michd jest& 10 minut a pak se odpafuje
15 minut p¥i teplot¥ 100 °C na rota&nim
odpafovadi, nafeZ se stanovi obsah nitros-
aminu. Analyza prokdzala 1,9 ppm nitros-
aminu.

Piiklady 7 a% 9

Odstranéni nitrosaminu z trifluralinu,
SOCl2

Byla provedena série ti¥i reakci, pfi nichZ
byly mé&nény reak&ni parametry, a to mnoZz-
stvi uZitého SOCIly, reakéni teplota a reakéni
doba. V kaZdé reakci byly smiseny SOClz a
30 g trifluralinu s priimérnym obsahem 68
ppm nitrosaminu & smés byla zahfdta na
reak&ni teplotu. Tato teplota reakéni smési
byla udrZovédna wur€itou dobu, nateZ byla
reakéni smé&s neutralizovdna p¥iddnim 2 ml
10% roztoku uhliditanu sodného. Vrstvy by-
ly oddéleny a v jednom p¥ipadé byla orga-
nickéd vrstva extrahovdna stejnym mnoZ-
stvim methylenchloridu. Ve vzorcich pak byl
stanoven obsah nitrosaminu. Vysledky jsou
uvedeny v nasledujici tabulce.

Priklad ¢. MnoZstvi SOClz Reakéni teplota Doba odebirani Koncentrace
vzorku nitrosaminu
7 05g 70 °C 30 minut 22 ppm
1 hodina 11 ppm
methylenchloridovy
extrakt 0,7 pg/ml
8 0,2g 90 °C 30 minut 3,9 ppm
9 0,1g 120 °C 30 minut 3,2 ppm

P¥iklad 10

Odstranéni nitrosaminu z ethalfluralinu,
SOCl2

30 g ethalfluralinu s obsahem 8,6 ppm
nitrosaminu se zahPeje na 90 °C, pridd se
0,2 g SOCIl2 a reakéni smés se michd hodinu
pii teplot& 90 °C. Pak se piidd -5 ml 10%
roztoku uhliitanu sodného a vrstvy se od-
déli. Analyza TEA proké&zala 0,44 ppm nitros-
aminu.

Priklady 11 aZ 13
Odstranéni mitrosaminu z trifluralinu, PBr3

V prvni reakci se zah¥ivd 30 g triflurali-
uu 5 vusahem 68 ppm nitrosaminu na 70 °C,
nateZ se pridd 0,5 g PBr3. Reakéni smés se
udrZuje 30 minut na teplotu 70 °C, pak se
neutralizuje zFedé&nym roztokem uhliditanu
sodného a vrstvy se oddéli. Organické vrst-
va byla analyzovdna na nitrosamin, proka-
z&n byl obsah 1,1 ppm.

Reakce se opakuje za tychZ podminek s
vyjimkou reak¢ni teploty, kterd se zvySi na
90 °C, pritemZ se uZije pouze 0,1 g PBrs.
Koncentrace nitrosaminu se sniZi na 2,3 ppm.

Reakce se znovu provadi za tychZ podmi-
nek aZ na reak¢ni teplotu, kterd se zvy$i na
120 °C, pricemZ se uZije 0,1 g PBr3. V tomto
pripadé mebyl nitrosamin prokédzan.

Priklad 14
Odstran&ni nitrosaminu z trifluralinu, TiCl4

30 g trifluralinu s obsahem 68 ppm se
zahtivda na 90 °C, nateZ se pfidda 0,1 ml

TiCls. Reakéni smds se udrZuje ma 90 °C,
periodicky se odebiraji vzorky a analyzuji
se na obsah nitrosaminu. Vysledky jsou uve-
deny v nésledujici tabulce.

Doba odbéru vzorku Koncentrace
nitrosaminu

15 minut 55 ppm
30 minut 16 ppm

1 hodina 21  ppm

2 hodiny 3,8 ppm

Priklad 15
Odstranéni nitrosaminu z trifluralinu, SCla

100 g trifluralinu se roztavi, pfid4 se 0,2
gramu SClz a reak&ni sm3s se hodinu miché
pri teploté 90 °C. Odebiraji se vzorky, které
se bez zpracovani analyzuji na nitrosamin.
Vysledky jsou uvedeny v nésledujici tabulce:

Doba odhéru vzorku Koncenirace

nitrosaminu
0 50 ppm
30 minut 7,4 ppm
1 hodina 7.3 ppm

Priklady 16 aZ 18
Odstranéni mitrosaminu z trifluralinu, POCI3

PFi pouZiti POCls byly provedeny 3 reakce.
PIi kaZdé z nich bylo zahFato 30 g triflur-
alinu s obsahem 68 ppm nitrosaminu na re-
akéni teplotu, pak bylo pFidéno urgité mnoz-
stvi POCl3 a reakini smé&s byla udrZovana
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30 minut na reakéni teplot8. Pak byla re-
akdni smés neutralizovdna uhlifitanem sod-
nym a vzorek organické vrstvy byl analy-

Mnozstvi POCl3

Reakéni teplota

10

zovan na nitrosamin. Reakéni podminky a
vysledky reakce jsou uvedeny v nésledujici
tabulce.

Koncentrace nitrosaminu

05 g 70 °C 5 ppm
0,1g 80 °C 10 ppm
0,1 g 120 °C 14 ppm

Priklad 19

Odstranéni mitresaminu z trifluralinu,
PCl3 druh zasady

30 g trifluralinu s primérnym obsahem
nitrosaminu 68 ppm se smisi s 0,2 g PCl3 a
0,05 g uhli¢itanu sodného. Reak&éni smés se
zahiivd na 90 °C a na této teploté se udrzu-
je 30 minut, naceZ se neutralizuje 2 ml 10%
roztoku ‘uhli¢itanu sodného a vrstvy se od-
déli. Vzorek trifluralinu se pak analyzuje
na obsah nitrosaminu. Zadny nitrosamin me-
bylo moZno prokazat.

Pifiklad 20

Odstranéni nitrosaminu z trifluralinu, PCl3
reakéni doba

30 g trifluralinu s primérnym obsahem
68 ppm nitrosaminu se zahfivda ma 90 °C,
nateZ se piida 0,03 ml PCls. Reakéni smés
se udrzZuje 2 hodiny na teploté 80 °C, pfi-
femZ se odebiraji a analyzuji vzorky. V§-
sledky jsou uvedeny v nésledujici tabulce.

Doba odbéru vzorku Koncentrace
nitrosaminu
15 minut 6,6 ppm
30 minut <1 ppm
1 hodina 4.9 ppm
2 hodiny 8,5 ppm

Pifiklad 21

Odstranéni mitrosaminu z frifluralinu,
S02Cl2

30 m! trifluralinu s obsahem 36 ppm ni-
trosaminu se zahfivd na 120 °C, naleZ se
pFidd 0,5 ml SO2Cl2. Reakéni smés se hodinu
udrZuje ina teploté 120 °C. Vzorky se odebi-
raji po 30 minutdch a 1 hoding. KaZdy vzo-
rek se promyje 10 ml vody, su$i na rotaénim
odpafovati 15 minut pii teplot& 60 °C a pak
se analyzuje na obsah nitrosaminu. Vysledky
jsou uvedeny v ndsledujici tabulce.

Doba odbéru vzorku Koncentrace
nitrosaminu

30 minut _ 4

1 hodina 2

Priklad 22
Odstranéni nitrgsaminu z trifluralinu, PCl3
Opakuje se postup z piikladu 21 s tim

rozdilem, Ze se uZije 0,5 g PCI3 miste SO2Clz.
Vysledky jsou uvedeny v nésledujici tabulce.

Doba odbéru vzorku Koncentrace
nitrosaminu

30 minut 8

1 hodina 4

PREDMET VYNALEZU

1. Zpisob sniZeni koncetrace nitrosaminti
v dinitroanilinech obecného vzorce

R
N
OyN NO,
Ry
s Ry

kde

Ri znamend atom vodiku, alkyl o 1 aZ 5
atomech uhliku nebo monohalogenalkyl o
1 a% 5 atomech uhliku,

R2 znamend alkyl o 1 a% 5 atemech uhli-
ku, alkenyl ¢ 2 aZ 5 atomech uhliku, mono-
halogenalkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku nebo
alkylcykloalkyl s alkylovou ¢€&sti o 1 aZ 3
atomech uhliku a cykioalkylovou Céasti o 3
aZ 5 atomech uhiikuy,

R3 znamend atom vodiku, atom halogenu,
alkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku nebo amino-
skupinu,

R4 znamend alkyl o 1 az 5 atomech uhliku,
trifluoralkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku, sul-
fonamidovou skupinu nebo methylsulfony-
lovou skupinu,
vyznacujici se tim, Ze se uvede v reakci pii
teploté mistnosti aZz teploté 140 °C svrchu
uvedeny dinitroanilin v kapalné fazi ve styk
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s reakénim Cinidlem ze skupiny chleorid fos-
fority, chlorid fosforeény, bromid fosfority,
oxychlorid fosforefny, dichlorsulfid, thio-
nylchlorid, sulfurylchlorid, thionylbromid a
tetrachlorid titanu do sniZeni koncentrace
nitrosaminu, nadeZ se dinitroanilin izoluje.
2. Zptsob podle bodu 1 pro sniZeni kon-
centrace nitrosamini obecného vzorce

& N/'R&
O,N NO,
Ry
Ry

kde

Ri znamend alkyl o 1 aZ 5 atomech uhliky,

Rz znamené alkyl o 1 aZ 5 atomech uhlikuy,
nebo alkenyl o 2 aZ 5 atomech uhlikuy,

R3 znamena atom vediku a

R4 znamend alkyl o 1 aZ 5 atomech uhli-
ku nebo trifluoralkyl o 1 aZ 5 atomech uhliky,
vyznatujici se tim, Ze se uvede v reakci pf¥i
teplot& mistnosti aZ teploté 120 °C svrchu
uvedeny dinitroanilin v kapalné fazi ve styk
s reak¢énim €inidlem ze skupiny chlorid fos-
fority, chlorid fosforeény, bromid fosfority,
oxychlorid fosforedny, dichlorsulfid, thionyl-
chlorid, sulfurylchlorid, thionylbromid a te-
trachlorid titanu do sniZeni koncentrace
nitrosaminu, nadeZ se dinitroanilin izoluje.

3. Zpusob podle bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se reakéni teplota pohybuje v roz-
mezi 70 aZ 90 °C.

4. Zpdsob podle bodii 1 a 2, vyznadujici se
tim, Ze kapalné prostiedi je tvofeno roztave-
nim dinitroanilinu.

5. Zpisob podle bodu 1 nebo 2, vyznadujici
se tim, Ze se reakce provadi v aromatickém
rozpoustédle nebo v halogenovaném alifa-
tickém uhlovodiku.

6. Zpisob podle bodu 1 nebo 2, vyznadujici
se tim, Ze se uvede ve styk roztaveny tri-
fluralin s chloridem fosforitym pfi teploté
70 aZ 90 °C do sniZeni koncentrace nitros-
aminu, nateZ se trifluralin izoluje.

7. Zpasob podle bodd 1 aZ 3, vyznaduiici
se tim, Ze se uvede wve styk roztaveny tri-
fluralin se sulfurylchloridem pii teploté 120
stupiifi Celsia do sniZeni koncentrace nitros-
aminu, nafeZ se trifluralin izoluje.

8. Zphsob podle bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se uvede ve styk p¥fi teploté mist-
nosti aZ teploté 140 °C dinitroanilin s obsa-
hem nitrosaminu, obecného vzorce

Ry R
;2

N N Ve
R3

Ry

12

kde

R1 znamend atom vodiku nebo monohalo-
genalkyl o 1 a% 5 atemech uhliku,

Rz znamend alkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku,
alkenyl o 2 aZ 5 atomech uhliku, monohalo-
genalkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku nebo al-
kyleykloalkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku v
alkylové ¢€ésti a o 3 aZ 5 atomech uhliku
v cykloalkylové ¢ésti,

R3 znamend atom vodiku, alkyl o 1 aZ 3
atomech uhliku, atom halogenu nebo ami-
noskupinu,

R4 znamend alkyl o 1 aZ 3 atomech uhli-

ku, triflueralkyl o 1 a% 5 atomech uhliku,
sulfonamidovou nebo methylsulfonylovou
skupinu,
v kapalné fazi za pouZiti reak&niho inidla
ze skupiny chlorid fosfority, bramid fosfo-
reény, oxychlerid fosforeény, dichlorsulfid,
thionylehlorid, sulfurylchlorid, thionylbro-
mid a tetrachlorid¢ titann do sniZeni kon-
centrace nitrosaminu, nacfeZ se dinitroanilin
izoluje.

9. Zpilisob podle bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se uvede ve styk pfi teplotd mist-
nosti az teploté 140 °C dinitroanilin s obsa-
hem nitrosaminu obecného vzerce

kde

R1 znamend atom vodiku, alkyl o 1 aZ 5
atcmech uhliku nebo monohalogenalkyl o
1 aZ 5 atomech uhiiku,

Rz znamen& monohalogenalkyl e 1 aZ 5
atomech uhliku nebo alkylcykloalkyl o 1
aZ 3 atomech uhliku v alkylové ¢asti a o
3 .aZ 5 atomech uhliku v cykloalkylové &éasti,

R3 znamené atom vodiku, atom halogenu,
a‘kyl o 1 aZ 3 atomech uhliku nebo amino-
skupinu,

R4 znamena atkyl o 1 aZ 3 atomech uhli-

ku, trifluoralkyl o 1 aZ 5 atomech uhliky,
sulfonamidovou skupinu nebo methylsulfo-
nylovou skupinu,
v kapalné fazi za pouZiti reakCniho éinidla
ze skupiny chlorid fosfority, chlorid fosfo-
re¢ny, bromid fosfority, oxychlorid fosfored-
ny, dichlorsulfid, thionylchlorid, sulfuryl-
chlorid, thionylbromid a tetrachlorid titanu
do sniZeni koncentrace nitrosaminu, nadez
se dinitroanilin izoluje.

10. Zphsob podle bodu 1, vyzna&ujici se
tim, %e se uvede ve styk p¥i teplot& mist-
nosti az teploté 140 °C dinitroanilin s obsa-
hem nitrosaminu obecného vzorce
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kde

Ri; znamend atom vodiku, alkyl o 1 aZ 5
atomech uhliku nebo monohalogenalkyl o
1 aZ 5 atomech uhlikuy,

R2 znamend alkyl o 1 aZ 5 atomech uhli-
ku, alkenyl o 2 a%Z 5 atomech uhliku, mono-
halogenalkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku nebo
alkylcykloalkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku
v alkylové asti a o 3 aZ 5 atomech uhliku
v cykloalkylové casti,

R3 znamend atom halogenu, alkyl o 1 aZ
3 atomech uhliku nebo aminoskupinu,

R4 znamend alkyl o 1 aZ 3 atomech uhli-

ku, trifluoralkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku,
sulfonamidovou nebo methylsulfonylovou
skupinu,
v kapalné fazi za pouZiti reak¢niho C€inidla
ze skupiny chlorid fosfority, chlorid fosfo-
retny, bromid fosfority, oxychlorid fosforec-
ny, dichlorsulfid, thionylchlorid, sulfuryl-
chlorid, thionylbromid a tetrachlorid titanu
do sniZeni koncentrace nitrosaminu, naceZ
se dinitroanilin izoluje.

11. Zptisob podle bodu 1, vyznafujicl se
tim, e se uvede ve styk pri teploté mist-
nosti a¥ teplot& 140 °C dinitroanilin s obsa-
hem nitrosaminu obecného vzorce

v
N

Ry

Ry

kde

Ri1 znamend atom vodiku, alkyl o 1 aZ 5
atomech wuhliku mnebo monohalogenalkyl o
1 aZ 5 atomech uhliku,

Rz znamend alkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku,
alkenyl o 2 aZ 5 atomech uhliku, monohalo-
genalkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku nebo al-
kylcykloalkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku v
alkylové Céasti a o 3 aZ 5 atomech uhliku
v cykloalkylové Casti,

R3 znamend atom vodiku, atom halogenu,
alkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku nebo amino-
skupinu a

14

R4 znamené sulfonamidovou nebo methyl-

sulfonylovou skupinu,
v kapalné fdzi za pouZiti reaktniho ¢inidla
ze skupiny chlorid fosfority, chlorid fosfo-
reény, bromid fosfority, oxychlorid fosfo-
retny, dichlorsulfid, thionylchlorid, sulfu-
rylchlorid, thionylbromid a tetrachlorid ti-
tanu do sniZeni koncentrace nitrosaminu,
naceZ se dinitroanilin izoluje.

12. Zptsob podle bodu 1, vyznalujici se
tim, Ze se uvede ve styk pri teplot& 120 aZ
140 °C dinitroanilin s obsahem nitrosaminu
obecného vzorce

R
\*N/R?-
O,N NO,
R3
Ry

kde

Ri znamend atom vodiku, alkyl o 1 aZ 5
atomech uhliku nebo monchalogenalkyl o
1 aZ 5 atomech uhlikuy,

Rz znamend alkyl o 1 aZ 5 atomech uhli-
ku, alkenyl o 2 aZ 5 atomech uhliku, mono-
halogen alkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku nebo
alkylcykloalkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku v
alkylové &asti a o 3 aZ 5 atomech uhliku v
cykloalkylové ¢asti,

R3 znamend atom vodiku, atom halogenu,
alkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku nebo amino-
skupiu,

R4 znamend alkyl o 1 aZ 3 atomech uhliku,

trifluoralkyl o 1 aZ 5 atomech uhliku, sul-
fonamidovou nebo methylsulfonylovou sku-
pinu,
v kapalné fazi za pouZiti reakéniho &inidla
ze skupiny chlorid fosfority, chlorid fosfo-
reény, bromid fosfority, oxychlorid fosfo-
retny, dichlorsulfid, thionylchlorid, sulfu-
rylchlorid, thionylbremid a tetrachlorid ti-
tanu do sniZeni koncentrace nitrosaminu,
naceZ se dinitroanilin izoluje.

13. Zptisob podle bodd 8 aZ 11, vyznagujici
se tim, Ze se provadi pfi teploté 70 aZ 90 °C.

14. Zptsob podle bodt 8 aZ 13, vyznadujici
se tim, Ze kapalné prostfedi je tvofeno roz-
tavenim dinitroanilinu.

15. Zptisob podle bodl 8 aZ 13, vyznadujici
se tim, Ze se reakce provadi v aromatickém
rozpoustédle nebo v halogenovaném alifa-
tickém uhlovodiku.
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