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(64) Zphsob izolace sodné soli kyseliny dietylmetanilové

Kyselina dietylmetanilovd a jeji sodnd
sl se pouZivé pro vyrobu berviv, hlavn¥
v3ak pro vyrobu m-eminofenolu, ddleZjtého
meziproduktu pro vyrobu opticky zjasnujf-
cich prostifedkd kumarinového typu. Izolace
kyseliny dietylmetanilové se provédi tak,
%e se z reakdni sm#si po etylaci odd¥li
filtraci chlorid sodny a filtrdt se po
oddestilovénf t¥kavych podi{ll z¥edi vodou
a/nebo mete¥nymi louhy tak, aby koncentrace
chloridu sodného v roztoku byla men3fi nei
12 % hmotnostnich,
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anélez se tykd zplisobu izolace sodné soli kyseliny dietylmetenilové z reéakini smé§i
po etylaci metenildtu sodného etylchloridem ve vodném prost¥edi.

Kyseline dietylmetenilovd v podob¥ své sodné soli je pouifvéna pro vyrobu barviv,
pevédin¥ vBak slouff pro vjfrobu barviv, prevéZn viak slouif pro vyrobu dietyl-m-amino-
fenolu, dileZitého meziproduktu pro vyrobu opticky zjesnujicich prostfedkd kumerinového
typu. Dietyl-m-eminofenol se vyrébi tevenim sodné soli kyseliny dietylmetanilové s hydro-
xidem draselnym, Kvelita i vytdZek dietyl-m~aminofenolu jsou vyznamns ovlivndny jakosti
pouZité sodné soli kyseliny dietylmetanilové. P¥i vy¥¥fm obsahu chloridu sodného v ndsadé
sodné soli kyseliny dietylmetenilové pro alkelické taveni zhorSuje se prib&h taveni
a tavenina je obtiZn& michatelnd. Tyto negativni jevy se nepodafilo Fe¥it upravou refimu
taveni,

P#i vyrob¥ kyseliny dietylmetanilové etylacf sodné soli kyseliny metenilové etyl-
chloridem ve vodném roztoku pii zvysené teplotd a odpovidajicim zvySeném tlaku, zs postup-
ného pPiddvéni roztoku hydroxidu sodného pro vdzénf reskef uvolnéného chlorovodiku, Jje
kyselina dietylmetenilovéd izolovéna z reakéni sm¥si ve form¥ své sodné soli vysolenfm
roztokem hydroxidu sodného o koncentraci 40 a%f 45 % hmotnostnfch po predchozim odd¥leni
krystalického chloridu sodného filtracf a oddestilovéni t¥kavfch podfld jeko etanolu
a dietyléteru. PrestoZe byly zkouSeny rlzné postupy vysolovéni, nepoda¥ilo se Zddnym z nich
sniZit obseh chloridu sodného ve filtre¥nim kolddi sodné soli kyseliny dietylmetanilové,
Tento se u prévoznich operac{ stdle pohyboval v rozmezi 10 a% 20 %, a to v p¥ipad¥d pou-
2it{ tlakovych filtrd umoZnujfcfch dobré odvodn&ni koldle.

Uvedené nevyhody odstrahuje zpisob izolace sodné soli kyseliny dietylmetanilové
z reak®nf sm¥si po etylaci podle tohoto vyndlezu, jehoZ podstatas spodivd v tom, Ze se
z resk¥n{ sm¥si po etylaci 0dd&l{ filtracf chlorid sodny a filtrét se po oddestilovén{
t¥kavych pod{l% z¥edi vodou a/nebo matednymi louhy tek, aby koncentrace chloridu sodného
v roztoku byla mensf ne’ 12 % hmotnostnich, nale# se provede b&inym zpisobem vysoleni
produktu vodnym roztokem hydroxidu sodného, PFi izolaei provéd¥né timto zpisobem nedochdzf
pil priddvénf roztoku hydroxidu sodného k sou¥asnému vysolovéni chloridu sodného se sodnou
soli kyseliny dietylmetanilové z roztokd o koncentraci 320 aZ 370 g.1'1 kyseliny dietylme-
tanilové,

Bylo zjiBt&no, Ze fed3ni resk®ni sm¥si pFed filtrac! chloridu sodného umoihuje sice
provedeni filtrace i na mén¥ d&inném ze¥fzenf, vyznemn& se vZak sniZuje mno¥stviiizolova-
ného chloridu sodného a zvySuje se obsah chloridu sodného v roztoku postupujfcim ne desti-
laci t&kevych orgenickych podfld a na vysolovédni.

Pri destilaci t3kavych podild (etanocl, dietyléter) odchdzf v destildtu také ¥4st vody
a z pfesyceného roztoku vypadévd ¥dst chloridu sodného., P¥ed piiddvénim vysolovaciho &i-
nidla (42 af 45% roztok hydroxidu sodného) musi byt krystelicky chlorid sodny pi{devkem
vody znovu rozpu¥t&n a jeho koncentrace upravena na hodnotu pod hmotnostn® 12 %. Za tdchto
podminek jiZ pfiddnim roztoku hydroxidu sodného ani p¥i dosaZeni koncentract NeOH hmot- )
nogtnd 20 a% 23 % nedochéz{ k soufasnému vysolovdni chloridu sodného se sodnou sol{ kyseliny
dietylmetanilové. Timto postupem je ziskédn produkt, ktery pFi obsshu kyseliny dietylmetani-
lové vy88im nel 60 % neobsshuje vice nef 5 % chloridu sodného (obvykle 2,5 a% 3,5 %), zatfm-
co dosavadnim zpisobem izolovand sodnd sdl kyseliny dietylmetanilové obsshuje vice ne%
9 % chloridu sodného.

PouZitim takto izolovené sodné soli kyseliny dietylmetanilové pro p¥{pravu dietyl-m-
-aminofenolu se zvy&il vyt&fek mlkalického taveni na surovy dietyl-m-aminofenol z pi~
vodnich 77 % na 85 % teoretického mno¥stvi,

Pro objasn¥ni podstaty vyndlezu jsou ddle uvedeny pffklady provedeni. Procenta s dily
Jjsou minény hmotnostn¥, pokud neni jinek uvedeno.
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Do etyla¥niho sutoklévu se pifedloZf 900 kg kyseliny metanilové (m,h. 173) ve form¥
46% vodného roztoku sodné soli, obsshujictho teké 220 a% 250 kg chloridu sodného. K nédsadd
se natladf{ 1 000 kg etylchloridu & p¥i teplotd 115 a% 125 °C bshem 1 a% 3 hodin 1 180 kg
roztoku hydroxidu sodného. Reakce se dokon¥{ vyh¥dtim na 145 % pPi tlaku v sutokldvu
2,3 MPa. Po skonfeni etylace je reak¥nf sm&s ochlazena na 80 a% 95 °C a pFi této teplot¥
se na vhodném filtraZnim za¥fzen{ odd¥lf krystalicky chlorid sodny. Filtrdt je pak desti-
laci{ zbaven t&kavych organickyoh podfld (etanol, dietyléter ) v mnoZstvi 450 litrd. Zbyva-
jici obsah destila¥niho kotle je pak z¥ed¥n vodou tek, aby koncentrace chloridu sodného
byle niZ¥{ neZ 12 % (cca 450 1), Sodné sl kyseliny dietylmetanilové je vysolena pifdavkem
640 kg 100% hydroxidu sodného ve form& 40 aZ 45% roztoku pfi 65 af 80 % & ochlazenim
za mfchdni na teplotu 15 a% 25 °C. Filtraci je izolovén produkt s vyt¥Zkem 84 %, ktery
obsahuje 60 a% 65 % kyseliny dietylmetanilové, 3,2 % chloridu sodného a 3,4 % hydroxidu
sodného. Tento je zpracovédn alkalickym tavenim na dietyl-m-aminofenol. Vyt&Zek surového
dietyl-m-asminofenolu je 85 % teorie.

Pri{klad 2

Postup podle pifkladu 1 s tim rozdflem, Ze krystalicky chlorid sodny izolovany z resk&ni
sm&si po etylaci na vhodném filtralnim zaffizenf{ je promyt 400 1 mateénych louhd po filtraci
sodné soli kyseliny dietylmetanilové p¥edehPdtych na 85 %, Spojené filtrdty se zpracujf
déle podle p¥ikladu 1. VytdZek kyseliny dietylmetanilové (sodné soli) je 86 % teorie.

PREDMET VYINALALEZU

Zplsob izolace sodné soli kyseliny dietylmetanilové z reak¥ni sm¥si po etylaci sodné
soli kyseliny metanilové etylchloridem ve vodném prostfedf vyznadujfci se tfm, Ze se
z reakdni sm&si po etylaci o0ddd1lf filtracf chlorid sodny a filtrdt se po oddestilovéni
t&kavych podfll zifed{ vodou a/nebo matednymi louhy na koncentraci chloridu sodného v roz-
toku men¥im neZ hmotnostnd 12 % nale% se prdvede b&Znym zplsobem vysoleni produktu vodnym
roztokem hydroxidu sodného.,
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