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* ZPUSOB ODVODNEN{ BENZOFURAZAN~=1-OXIDU

" Vynélez se t¥ké zplsobu odvodneni benzofurazen-l-oxidu. Benzofurazan~l-
~-oxid je meziproduktem pfi vyrobévneantibiotického rdstového stimalétoru
3= (2-chinoxalinylmetylen-1, 4-dioxid) metylkarbazétu. Benzofurazan-l-oxid
‘'se pripravuje oxidaci o4nitroan11inu roztokem chlornanu sodného ve vodné
‘suspenzi, nebo oxidaci ve vodne-alkoholickém roztoku. V dalif vfrobe se vdak
potaduje bezvody produkt. Vzhledem k vybudnym vlastnostem benzofurazan=l-oxi-
du nard%{ primé sudeni vlhkého produktu na znalné problémy a je nutno volit
" jiny zpdsob odvodnéni napfiklad azeotropni oddestilovéni vody za pouZiti
etanolu nebo rozpudténi v behzenu za oddeleni vodné féze a nésledném azeo-
troplckém oddestilovédni benzenu s etanolen apod. Tyto postupy jsou znaéne
pracné a nékladné na spotrebu rozpustidel a energie. Pouhd filtrace nebo od-
stredeni a ndsledné promyty rozpustidlem, které Je v dalsi fAzi reakinim
prostredim, - neprichézi z ddvodd znainé rozpustnosti rovnés v dvahu (rozpuet-
nost v etanolu 6,2 g/100 ml). Uvedené nevyhody odetratiuje zpdsob odvodneni
benzofurazan-l-oxidu podle vynélezu, jeho¥ podstata spo¥ivd v tom, #e suspen-
‘ze benzofurazan-l-oxidu a promyvaci vody se napoudti do jedné nebo nekpllka
filtradnich kolon a po odfiltrovéni mate¥né kapaliny a promyvéci vody se vo-
da nebo voda s hydrofilnim rozpustidlem vytesni etenolem nebo etanolem nasy-
cenfm benzofurazan-l-oxidem, pritem vyika kolsd Je aleapoil dvo;nésobné proti
jeho prdmeéru a prdtok kapaliny je veden tak, aby bylo dosa¥eno pistového
toku. : : ' "




199444 .- 2 - -

NavrZenym 2pﬁsobem se dosshne odvodnent bezofu:atan-l-oxidu 8 minimdlni-
~mi néklady a ‘témer bez ztrétvna_produktu.'Rozhrani mezi vodnou a alkoholickou
féz1 je v ddsledku vysréZeného benzofurazan-l-oxidu vizudlné velmi rozdilné
s 1lze bud rutné, nebo automaticky tuto vodnoalkoholickou mezifdzi spolehlive
oddeélit. Mno¥stvi této mezifdze je malé a obsahuje asi 1 % rozpudténého ben-

zofurazan-l-oxidu na nésadu. Priddnim této meziféze k daldi 3ar’ii nedojde
prakticky k Z4dné ztrété produktu. Stupefl odvodneéni je velmi vysoky a obsah
vody je prakticky zévisly na mno¥stvi vody v poufitém etanolu.

" Postup podle vyndlezu spo¥ivd na vytésndni vody, nebo roztoku vody a -
hydrofilniho rozpustidla ze sloupce usazeného benzofurazan-l-oxidu na princi-
pu chromatografického promyti v koloné, za pousiti nasycenéhd roztoku etano-
lu jako eludtu, prilem¥ ﬁéni'podatatné, zda k nasyceni etanolu dojde rozpul-
tenfm &dsti produktu primo v horni ¥4sti kolony, nebo zda nasyceny roztok je
pripraven separdtné rozpuétéhim suchého benzofurazan-l-oxidu,

Vy&ka sloupce benzofurazan-l-oxxdu Jje odporem filtra&niho koléle omeze-
na na maximum asi 2 m, k zachovéni pistového toku je tim limitovén primer
kolony. Je vyhodné provédet odvodnéni v baterii kolon, prléemz‘nétoky suspen=-
ze benzofurazan-l-oxidu s promyvaci vody jsou vedeny'paralelné, kde¥to nédtok
etanolu je veden pomoci Zerpadel mezi kaZdou kolonou sériové. Timto usporé-
dénim je dosaZ¥eno pPiznivého poméru vysky sloupce k priméru filtra&niho kolé-
%e a soufasnd jsou &asovée zkrdceny operace filtrace mateiného louhu a promy-
véni vodou. Odvodnéni lez provddét jak za vakua, tak i za pietlaku, prifem?
‘zdroj pretlaku nebo vakua Je zapo jen- paralelné ke viem koloném. »

Zpdaqb odvodneni byl ovéren na sklenéné kolond o vnitrnim prﬁmeru 150 mm
a délce 1 m, opatrené na spodku jalovym dnem s filtradn{ plachetkou a v§stup-
nym kohoutem.

Priklad 1

Do kolony se za soudasného odsévéhi‘napueti asi 50 1 suspenze benzofura-
zan-l-oxidu. Jakmile dojde k poklesu hladiny matedné kapaliny pod povreh
sloupce benzofurazan-l-oxidu pridd se na 2x 10 1 promyvact vody za tdelem
odstranéni snorganickych soli. Po vsdknut{ promyvaci vody se pridsd 2 1 eta-
nolu nasyceného benzofurazan-l-oxidem. Po jeho vséknuti se priddvd &isty eta-
nol. Pritok filtrdtu se sleduje ve sklenéném potrubi. Ostr§ prechod mezi &i-
rou promyvac{ vodou. a vodnoalkoholickou féz{ zakalenou vysréZenym benzofura-
zan-1-oxidem je velmi zhetelny. Tato féze se jimé samostatné tak dlouho &%
dojde k vy&efeni filtrétu, Objem této mezifdze je asi 0,5 1. Vyika sloupce
" benzofurazan-l-oxidu po skon¥enf odvodneni je asi 65 cm a celkovd doba trvé-
ni v3ech operac{ &in{ asi 1 hod.

Za soudasného privddeni ¥istého etanolu do kolony se obsah presaae ve
forme euspenze do reaktorn k daliimu vyrobnimu stupni.
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Pfiklad-Q

~ Naplnént kolony suspenzi benzofurazan-l-oxidu je stejné jako v piikladu
1. Jakmile dojde k poklesu hladiny promyvac{ vody asi 5 em pod povrch sloupce
benzofurazan-l-oxidu odsévdni se prerudf a prid4 se 1 1 gistého bezvodého
etanolu. Po nasycen{ etanolu benzofurézén—l-okidem'zg promichéni horni vrstvy
ty&inkou, se zﬁoyu zapodne & odsdvénim za stélého doplilovdni Cerstvého etano~-
lu tak, aby nad povrchem benzofurazan-l-oxidu byla udr¥ovéna malé konstantni
vy§ska etanolu. Daldf postup je shodny jako v prikladu 1. Vzhledem k pouZitf
&istého etanolu je vySka sloupce benzofurazan-l-oxidu po promyt{ ni%3{ nei
v piikiaduvl. ‘ ‘ : B

Priklad 3

Misto odsévéani matedné a promyvaci kapaliny pomoci vakua se pou%ije
mirného pretlaku (0,15 MPa). Z tohoto didvodu jsou jak suspenze, tak i promy- -
vac{ voda a etanol priddvény do kolony po ¥4stech. Co do mnoZstvi a druhu
surovin je -provedenf shodné s prikladem 1.

] Predmét vyndlezu
Zpdsob odvodneni benzofurazan-l-oxidu, vyznaZeny tim, %e suspenze benzo-
. furazan<l-oxidu a promfvaci vody se napoudti do jedné nebo nékolika filtra&-
nich kolon a pe odfiltrovénf matedné kapeliny a promyvac{ vody se voda nebo
voda s hydrofilnim rozpustidlem vytésni etanolem nebo etanolem nasycenym
benzofurazan-l-oxidem, p?iéemz vyska koldZe je alespdﬁ dvo jnésobnéd proti je-
ho priméru a prdtok kapaliny je veden tak, aby bylo doéaieno‘pistového toku.
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