CESKOSLOVENSKA
SOCIALISTICKA

208019

. (BY)

POPIS VYNALEZU

REPUBLIKA @
(19)

K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(51) Int. C12
C 07 C 87/58
(22) PiihlaSeno 03 07 79
(21) (PV 4653-79)

(40) Zvefejnéno 28 11 80

(45) Vyddno 01 10 82

URAD PRO VYNALEZY
A OBJEVY

(75)
Autor vyndlezu

NERAD ZDENEK dr. ing., PARDUBICE

(54) Zpusob ptipravy 5-chlor-2-methyl-1,4-fenylendiaminu redukci 5-chlor-2-

methyl-4-nitroanilinu

Vynilez se tyka zplisobu piipravy 5-chlor-2-
methyl-1,4-fenylendiaminu  redukci 5-chlor-2-
methyl-4-nitroanilinu podle Béchampa v sus-
penzi.

Dosud zndmé zptisoby piipravy uvedené slouce-
niny pouZivaly takovou koncentraci nitroanilinu,
pti niZ diamin zistaval po Béchampové redukci
v roztoku a filtraci se snadno oddélil od Zeleznych
kalii. Vzhledem k malé rozpustnosti diaminit ve
vodé byl velmi nizky objemovy vykon reduktoru
Vi=1,97 kg.m~*h"1.

Redukci podle Béchampa v suspenzi je mozZno
provadét také tak, Ze se pouZije mnohem vySsi
koncentrace vychozi nitroldtky podle &s. autorské-
ho osvéddeni & 201 486. Tim se podstatn€ zvysi
objemovy vykon reduktoru. Vznikly diamin se
oddé&luje od redukénich kalé horkym ethanolem.

Nyni bylo zjisténo, Ze velmi dobrych vysledku pfi
redukci odpovidajiciho nitroderivatu na 5-chlor-2-
methyl-1,4-fenylendiamin 1ze doséhnout, pouZzije-
i se k odd&leni diaminu misto ethanolu vody.
Pouziti vody jako rozpoustédla umoZiiuje odstra-
néni manipulace s ethanolem.

Podstatou zpiisobu piipravy 5-chlor-2-methyl-
1,4-fenylendiaminu redukci 5-chlor-2-methyl-4-
nitroanilinu v suspenzi s koncentraci 2 aZ 15 %
vychozi litky vztaZeno na celkovy objem smési,
oddélenim redukénich kall, filtraci, ochlazenim
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filtratu a filtraci vykrystalovaného diaminu spociva
podle vynélezu v tom, Ze se oddéleni diaminu od
redukénich kalt provadi horkou vodou o teploté
95 az 98 °C.

NiZe uvedeny piiklad ilustruje provedeni podie
vynélezu. '

Priklad

Do reduktoru se piediozi 2839 1 vody. Voda se
ohfeje na 85 °C a vnese se 2 kg Slovasolu 0 (adukt
oleylalkoholu s 20 mol ethylenoxidu) a 521 kg
Zeleznych pilin. Vyhfivd se dale na 95 az 98 °C
a piipusti se z odmérky 48 kg 31% kyseliny solné.
Nato se uzavie vyhfivani a do reakni smési se
vnese asi 4 aZ 8 kg pasty chlormethylnitroanilinu.
Teplota vystoupi k varu. Béhem prvé hodiny se
vnasi do reakdni smési $nekovym davkovaem
rovnomérné 90 kg pasty a zbytek se vnese béhem
dal§ich 4,5 h. V intervalu 1/4 az 1/2 hodiny se
provadi kontrola. Celkem se vnese tolik pasty,
kolik odpovida 471 kg 100% chlormethylnitroani-
linu. Po provedeni zkousky se v reduktoru vysrazi
Fe?* ionty piebytkem Lovinitu (preparét na bézi
surového MgO). Po vysraZeni Fe?* iontl se vnese
22 kg karborafinu a sifi¢itan sodny.

Obsah reduktoru se za horka pfipusti do rozpou-
$téci kadé obsahujici 13 700 kg horké vody (95 aZ
98 °C), kde se diikladng rozpusti diamin. Redukeni



kaly se oddéli na kalolisu a filtr4t se nech4 ochladit
za michdni v krystalizitoru. Vypadlé krystaly
diaminu se oddgli na kalolisu a vysusi ve vakuové
suddrné. Ziska se 340 kg 5-chlor-2-methyl-1,4-fe-

nylendiaminu a 731 kg vlhkych redukénich kald.
Mate&né louhy se odpousti do kanalizace, popfipa-

- d& 2¢&4sti vyuZiji na misto predklddané vody na

zaditku procesu.

PREDMET VYNALEZU

Zpiisob ptipravy 5-chlor-2-methyl-1,4-fenylen-
diaminu redukci 5-chlor-2-methyl-4-nitroanilinu
Vv suspenzi za pouZiti vychozi 14tky v koncentraci
2 aZ 15 % vztaZeno na celkovy objem smési,

oddélenfm redukénich kald, filtraci, ochlazenim
filtratu a filtracf vykrystalovaného diaminu vyzna-
¢eny tim, Ze se oddéleni redukénich kald provédl

“horkou vodou o teplot& 95 aZ 98 °C.
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