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Zpusob pfipravy 5-chior-2-metyl-1,4- fenylendlammu redukei

5-¢chlér-2-metyl-4-nitroanilinu

Vynélez se tyka zptsobu ptipravy 5-chlor

-Z-metyl-l,4-fenylendiaminu» redukci 5-chlor
-2-metyl-4-nitroanilinu podle Béchampa v

© suspenzi.

Dosud popsané zplsoby pFipravy uvede-
né slouleniny pouZivaly takové koncentra-
ce nitroanilinu, p¥ nichZ diamin po Bé-
champové redukci zlstaval v roztoku a fil-

- traci se snadno oddélil od Zeleznych kald.
Vzhledem k malé rozpustnosti diaminu ,ve

vodé byl velmi nizky objemovy vykon -re-
duktoru —V; =197 kg .. m~3 . -1,

Nyni bylo zjisténo, Ze 1ze Béchampovu re-.

dukci uskutenit v suspenzi s mnohem v&tsi
koncentraci vychozi

vynédlezu, jehoZ podstata je v tom, Ze se re-
dukce provadi v suspenzi pFi koncentram
2 a# 15 9% 5-chlor-2-metyl-4-nitroanilinu
vztaZeno na celkovy objem smési,
diamin se odd8li od reduké&nich kalu hor-

- kym vodnym roztokem etanolu, po odfiltro-
_vani kall se filtrat ochladi a vykrystalova-

ny diamin se odfiltruje, z mateného louhu

" se etanol oddestiluje a destilaéni zbytek se

pouZije pti nésledujici redukci po doplnéni
vodou na puvodnl objem.
Vznikly" diamin zlstdvd sice po uskuted-

néné redukci v suspenzi spoletné s Zelez-

201488

nitrolatky zplsobem .
pfipravy 5-chlor-2-metyl-1,4-fenylendiaminu .
-redukci 5-chlor-2-metyl-4-nitroanilinu podle

vznikly

nymi kaly, to vSak neni na zdvadu, nebot
po pfidéni etanolu do celkové koncentrace
kolem 30 % obj. a kratkém povafeni pod
zpétnym chladifem p¥imo v reduktoru dia-
min wejde do vodngé etanolického roztoku,
ktery se Lovinitem zneutralizuje, karborafi-
nem odbarvi, kaly se za horka filtraci od-

'déli a z vodné etanolické€ho roztoku vykeys-

talizuje diamin o znacéné. ¢istotd. Diamin se
separuje a vzniklé matetné louhy se potom
destilaci zbavi etanolu, ktery se po rektifi-
kaci opét pouZije k daldi operaci. Destiladni

- . zbytek se znatnym obsahem diaminu se vra-

vow

ti do pfisti nédsady, kde se upravi objem

‘na pavodni hodnotu vodou a nédsleduje dal-

81 cyklus redukce.
V porovnédni s dosavadnimi postupy .re-

foers

“dukce s pouZitim niZdi koncentrace vychozi

latky, zplisob podle vyndlezu umoZiiuje zvy-
Seni o%b'jemvového vykonu reduktoru V, z
primeérné hodnoty 1,97 kg. m~3. h~! na 6,45

kg .md. hoL Krome toho komplexni recir-

kulaci matecnych louhd 1ze dosdhnout ma-

ximélniho teoretického vyt&Zzku 97 % proti

93 % u.dosud znamych postupi.

NiZe uvedené piiklady ilustruji proved|e~
ni podle vynélezu.
" PouZity Lovinit je odpadni kysliénik hofed-
naty s obsahem asi 88 % hmot. kyslitniku
hotecnatého, znec:lsteny kysli¢niky krFemiku,»



zeleza manganu a vapniku
+ P¥iklad

Do 2,5 1 Kellerovy baﬁky, o:patfene teplo-
mérem michadlem a zp&tnym chladifem
bylo nasazeno 531,7 g vody, 0,375 g.Slova-
solu 0, 97,5 g Fe-pilin a 9 g koncentrovane
HCL Po pulhodmovem leptani za varu bylo
zapodato s pozvolnym ddvkovdnim pasty
. nitroderivdtu s pfislunymi zkouskami na
Fe?* a ukondeni redukce. D&vkovani bylo
preruseno.po 2 hodindch. Celkem bylo na-
davkovano 307,3 g pasty. Po plilhodinovém
domich&véani byla teplota sniZena na 800C
a priddno 324,3 g etanolu denaturovaného
. toluenem a michano dalgi pilhodinu za va-

ru smdsi (840C), poté pfidéno 3,75 g Lovi-

nitu. Asi po deseti minutdch, kdy zkou3ka
na Fe?* byla jiZ negativni, bylo piidano

4,125 g karborafinu a 0,975 g NazS80s. Reakd-

‘ni sm8s byla filtrovdna na sklddacim filfru

ve vyhfivané ndlevce. Redukéni kaly byly
promyty 37,5 g horkého 30% etanolu, fil-

_tr&t 1022 g ochlazen na 26 °C a vykrystali-

zovany diamin oddg&len filtraci na nufi. Po
promyti 75 g vody a odséiti byl suSen ve va- -
kuové su3drnd pii 600C do konstatni hmot-
nosti. Filtrat po oddéleni diaminu byl po-
droben nésadové destilaci za 'pouZiti kolony
o 5 teoretickych patrech (kolona 2 27 mm,
délka 450 mm, ndplii Berlova sedla). Z na-
sazenych 882 g mateénych louhft bylo -od-
destilovdno 407 g 53% etylalkoholu. Desti-
ladni. zbytek byl nasazen do nésledujiciho
pokusu misto pFedpoklddané vody a vodou
pouze doplndn na vdhu 531,7 g. Timto zpl-
sobem bylo provedeno 10 remrkulam matnec- '

‘ného 1ouhu

NiZe uvedend tabulka ilustruje vysledky postuptt provedeni podle vynédlezu.

Matedny Produkt Mategny

P¥iklad louh po louh pred Teoret.

&, Recykl Voda o oddest. diaz. amal. oddest. vytsZek
et-OH g g diaminu et-OH %

2 0 531,7 — 63,8 98,8 884 - 86,0

3. 0 531,7 — 64,7 - 99,0 920 . 87,4

4 0] 53,7 — 63,5 100,5 924 . . 88,2

.5 1 64,7 - 467 69,7 -~ 98,9 908 94,1

6 2 146,7 385 73,5 97,5 918 96,8

7 "3 - 84,7 .. 447 72,1 - 99,6 947 . 97,0

8 4 54,7 .. 477 72,2 100,98 895 97,5

9 5 100,7 : 431 70,0 100,8 - 934 94,5
10 6 1457 . 386 73,4 99,0 910 98,1 .

11 7 94,7 . 437 70,4 99,7 952 94,8

12 8 111,7 420 -72,4 92,8 . 935 95,8
13 - 9 91,7 440 73,9 98,7 © 941 98,5 -

14 10 745 . 97,8 - - 896 98,4

87,7 - 444

Zplsob ‘piipravy 5-chlor-2-metyl-1,4-feny-
lendlaminu redukci 5-chlor-2-metyl-4-nitro-

anilinu, vyznaceny tim, Ze se redukce pro-.

vadi v suspenzi pii koncentram 2 a7z 15 %

5-chlor-2-metyl-4-nitroanilini  vztaZeno. na.

celkovy objem smési, vznikly diamin se od-
-déli od redukCnich kalt horkym vodnym

PREDMET VYNALEZU

" roztokem - etanolu, po odfiltrovdni kald se

filtrat ochladi a vykrystalovany diamin se
odfilturuje, z mateného louhu se etanol od- -
desitluje a destiladni zbytek se pouZije pri
nasledujici .redukci po dopln&ni vodou na
pivodni ob]em

thoéeské txskamy n. p., provoz 6 ]‘mdr Hradec

Cena: 240 Kcs
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