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Vynédlez se tykd zplsobu d&leni sm&si aminoalkylbenzen® a jeho podstatou je par-
cidlni pfevedeni aminoalkylbenzend na mdlo rozpustné kyselé soli vicesytnych karboxy-
lovych alifatickych kyselin a odd&leni t&chto pevnych soli od ostatnich sloZek.

Do skupiny aminodimetylbenzend nédleZi né&kolik vyznamnych meziprodukt&, jako nap#i-
klad 4-amino-l,2-dimetylbenzen pouiivany p*i vyrob& E vitamin@, 2-aminol,4-dimetylben-
zen z néhoZ se pfipravuje 2,5-dimetyl-p-fenylendiamin vhodny napfiklad jako slo2ka azo-~
kondenza&nich pigment0 nebo 3-amino-l,2~dimetylbenzen, ktery slouZi k vyrob& herbicid@.
Rada dal$ich izomernich aminodimetylbenzen se miZe uplatnit jako azokomponenty pf#i
p*ipravé vodorozpustnych barviv. Ve farmaceutickém prmyslu nachdzeji uplatnéni i
aminoderivaty tetralinu a indanu,

Ptiprava v&t3iny aminoalkylbenzen@ vychdzi z p#isludnych alkylaromdtf, které se
nitruji., Vzniklé smdsi nitroizomer@ se bud redukuji - s vyhodou hydrogenaci, potom se
z viceslozkovych smési izoluji jednotlivé aminy, nebo se primarnd provddi separace
jednotlivych nitroizomer® a ty se individudlné redukuji. Dosud nejpouziven&jsi separa-
ci je destila&ni d8leni bud smdsi izomérd z nitrace nebo se rozdestiluji a3 findlni
smési izomernich aminfi. Destilace jako separalni operace je energeticky nérond, vyZa-
duje relativnd slo2itd zarizeni, zvlasté v piripadech dé&leni izomer@, kde rozdily v te-
plotdch var6 jsou melé. Proto se hledaji ekonomicky vyhodn&j3i separa&ni procesy. Jako
jeden z moZnych zpQsobl d&leni smési izomernich aminoalkylbenzen& byl zkouman obecné
znémy postup zaloZeny na pfipravé soli aminoalkylbenzend s vhodnou kyselinou, ktery by
umozfioval na zdkladé dostateln& rozdilné rozpustnosti ve zvoleném prostiedi pXisludné
izomerni soli od sebe odd&lit a pak z nich uvolnit &istou latku.

Jako vysledek tohoto Setfeni bylo zjidt&no a ovéieno, Ze takovy poZadavek splfiu-
Ji nékteré vicesytné alifatické kyseliny. Vhodné kyseliny vymezuje a podminky d&leni
upfesiiuje zp@sob podle tohoto vyndlezu, ktery umo2fuje ve formd kyselé soli, kterd je
v-daném systému nejménd rozpustnid odddlit jeden z izomerd.

Podle tohoto vyndlezu se d&leni sm&si izomernich aﬁinoalkylbenzenﬁ obecnéhorvzor-
ce I

(1),

kde Ry & R, zngéi vodik, metyl, etyl, izopropyl, pfidem2 Ry a R, mohou byt stejné
nebo rozdilné, pFipadn& mohou Ri a R, tvofit anelovany p&ti - nebo Sestiilenny uhlika-
ty kruh, provédi na zdklad& rozdilné rozpustnosti kyselych soli jednotlivych poloho-
vych izomerd s vicesytnou alifatickou karboxylovou kyselinou v polarnim organickém
rozpoudtédle, napfiklad v metanolu nebo etanolu. Postupuje se tak, e se na sm&s izo-
merd obecného vzorce I. pOsobi vicesytnou alifatickou karboxylovou kyselinou obecného
vzorce II.

Ry Ry (11),
(.

HOOC - C - C - COOH

[
Ry R,
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kde R, znati vodik, hydroxyl, metyl nebo = CH,COOH, R, a Rg Jjsou vodik nebo hydroxyi a
Rg Je vodik. Na mistd substituentd Ry a Ry mé2e byt dvojné vazba mezi uhliky zédkladni-
ho *etdzce kyseliny. Reaskce se provddi v prostfedi organickych poldrnich rozpoustédel
jako je metanol nebo etanol. Kyselina se pouZiije v mnoZisti odpovidgjicim 0,8 aZ 1,5
ndsobku molarniho mnoZstvi pritomného izomeru tvoficiho mélo rozpustné kyseléd soli.

VylouZend pevnéd kyseld sOl uvedené kyseliny a jednoho z izomer& se oddé&li od roz-
toku obsahujiciho ostatni sloZiky. Vlastni reakce se miZe provdd&t za zvy3eni teploty
pod teplotu varu pouZ2itého rozpouitddla. Reak&ni smé&s je moZno p#i vyluZovéni pevného
podilu ochladit na teplotu 4 °g a tim tvorbu pevné féze urychlit,

Pbstup vyuzivé neolekdvané rozdily v rozpustnostech kyselych soli izomérnich ami=-
noalkylovanych benzend nebo létek definovanych obecnym vzorcem I, Tak nap®. 1,2-dime-
tyl-4-aminobenzen tvoii podstatnd& ménd rozpustné soli neZ izomerni 1,2-<dimetyl-3-ami-
nobenzen. Prekvapujici rozdily v rozpustnostech kyselych soli se projevuji i u izomer-
nich aminotetralind a aminoindénd, prfipadn& u aminometyl- a aminoisopropylbenzend,

U&innost dé&leni e raciondlni vedeni separainiho procesu lze ovlivnit volbou vhod=-
né vicesytné karboxylo?é alifatické kyseliny. Tak nap¥e S-aminoindan tvo’i médlo roz-
pustnou kyselou sl s kyselinou vinnou smés 3= a 4-aminoindand 1ze d&lit s'vyhodou
tak, 2e se k etanolické smési izomerd pi¥idéd 0,8 aZ 1,5 molového ekvivalentu ndktereé
z kyselin obec. vzorce II. a vylouéend kyseld s8l S-amino indanu se mechanicky odd&li
od roztoku s 4-aminoizomerem. Lze postupovat i obrécen& tak, Ze se smds aminoalkylo-
vanych benzent, bfipadné rozpudténych ve zvoleném rozpoustédle, p#fidd k roztoku nékte-
ré z kyselin definovanych obec. vzorcem II.

P¥i postupu podle vyndlezu lze p#i zplsobu separace pou2it i smé&si kyselin obecné-
ho vzorce II. Tak napi. pouZitim smdsi kyseliny maleinové a fumarové se ziskaji kyselé
soli obsahujici jen aniont kyseliny fumarové.

Popisovany princip separace izomernich aminoslkylbenzen@ lze uskute&nit v ne-
pfetrzitém provedeni. Jednou z variant je postup, kdy se roztok 3-amino a 4-amino-o-
~xylend napi¥, v metylalkoholu soub&#nd sm&3uje s roztokem kyseliny jantarové nebo citro-
nové nebo fumarové a nebo jablelné ve vod& nebo vodnych alkoholech, p¥ipadn& zahtt&tych;
‘ke sm&3ovéni roztokd dochdzi v michaném prdtokovém reaktoru p#ipadn& v soustavé dvou
i vice propojenych reaktorf a vychézejici suspenze se uvddi do separa&niho zafizeni
{nap#. nu&, rotatni filtr, kontinudlnd pracujici odst*edivku nebo jiné zndmé separaéni
zafizeni), I u této varianty separace lze vyufit selektivniho vysrdzeni mén kyselé
soli izomernich aminoalkylbenzent piidavkem 0,8 a% 1,5 mol ekvivalentu kyseliny obec.
vzorce II,

Pro novy postup separace neni rozhodujici, zdali se pou3iji vicesytné alifatické
karboxylové kyseliny.pifipravené chemickou syntézou nebo biochemicky, nap¥. kva3enim.
Tak lze pouZit napife kyselinu fumarovou pfipravenou bud katalytickou oxidaci kyseliny
Jantarové nebo kvedenim invertniho cukru nebo hydrolyzovaného 3krobu za pFisady plisni
Aspergillus fumaricus nebo Rhizopus nigricans. P*i postupu podle vyndlezu se mohou
uplatnit i smési vice~sytnych karboxylovych kyselin jako napt. sm&s kyselin fumarové,
Jantarové a jabledné pripravené biochemickou oxidaci kyseliny octové a nebo sm&si p¥i-
pravené smichdnim individudlnich kyselin.

NiZe uvedeny piiklad ilustruje provedeni podle vyndlezu.
P*iklad

29,5 kg technické sm&si amino-o-xylenf, obsahujici 12,1 kg 4-amino~l,2-dimetyl~
benzenu (0,10 kg mol) a 17,4 kg 3-amino-1,2-dimetylbenzenu (0,13 kg mol) se smisi se
100 1 metanolu, pFidéd se 13,0 kg kyseliny jantarové a za michdni se reak&ni smds ze=
h¥ivé do rozpudténi. Volnym ochlazovanim se vyluduji jehlicovité, dobie vyvinuté
krystaly, Po 2 hodindch se vzniklés suspenze dochladi na 4 ° a p*i této teplotd se
odfiltruje krystalicky podil, ostie odsaje a promyje 5 1 metanolu teploty 4 °c. ususe-
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nim se ziskd 21,5 kg kyselého 3,4«dimetylanilium jantaru. V metanolickém filtrdtu se
nachdzi jednak zbytek soli 1,2-dimetyl~4-aminoizoméru, potom prakticky v3echen 1,2-
dimetyl=3-aminoizomér a malé mnoZstvi védzané kyseliny jantarové,

V ptipadé, Ze se na misto kyseliny jantarové pouZije ekvivalent kyseliny citro-
nové nebo maleinové vylouli se 4-amino~i,2-dimetylbenzen jako pevnd kyseld s@Gl té&chto
kyselin. V pfipadé pouZiti ekvivalentu kyseliny lze pracovat a% v 5krat zrfed&n&jdich
pom&reche.

Kontinudlni variantu d&leni lze provést napi*. tak, Ze se vyde uvedeny roztok
12,1 kg amino~l1l,2- a 17,4 kg 3-~amino-1,2-dimetylbenzend ve 100 1 etanolu teploty
70 °C a 13,0 kg sypké kyseliny jantarové v tomto pomé&ru b&hem 1 h nepfetrZitd uvadéji
do michané nddoby obsahu 5 1 z niZ prepadem odchazi sm&s do michaného kotle obsahu
150 1 opatieného chladicim plastdm, kde se smés ochladi na 20 °C a vznikl4 suspenze
kyselého 3,4~dimetylanilinium jantaru se odd&li na odstiFedivce. Ziskd se 21,8 kg pro-
duktu,

PREDMET VYNALEZU
Zpdsob d&leni izomernich aminoalkylbenzen& obecného vzorce I
B
NH2 —
R, (1,

kde R; a R, zna¢i vodik, metyl, etyl, izopropyl, prilemz Ry a R, miZe tvoiit anelovany
péti - nebo Sesti&lenny uhlikaty kruh, na zdklad& rozdilné rozpustnosti soli jednotli=-
vych polohovych izomerd s kyselinou vyznadeny tim, 2e se sm&s izomerQ obecného vzorce
I nechd feagovat s alifatickou karboxylovou kyselinou obecného vzorce II

Rs Rg

|

HOOC - C - C ~ COOH

||

R3 R4

(11),

kde R3 zna¢i vodik, hydroxyl, metyl nebo skupinu =~ CHZCOOH, R, a Rg Je vodik nebo
hydroxyl Rg Je vodik ptipadné se na mist& subtituentd Rs‘a Rg nachazi dvojné vazba
mezi uhliky zdkladniho *et&zce, v mnoZstvi odpovidejicim 0,8 a% 1,5 ndsobku moldrni-
ho mnozstvi pritomného polohového izomeru tvoficiho mén& rozpustné kyselé soli v pro-
stifedi poldrniho rozpoust&dla jako metanol nebo etanol a vyloudend pevnd kyseld sl

se oddéli,
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