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(54) Spbsob izolacie bezvodfch nearomatickfch aminoxidov

Vynalez sa tyka spdsobu izolécie bezvodych nearomatickych aminoxidov obecného vzorca

N\
X N-R ,
M

0
kde R zna&{ alifaticky retazec s poltom atémov uhlika 1 aZ 18 a X znali (CHy)4» (CHy 5
(CHy ) g (CHy ), (CH,CH, ) 50, (cnecna)amo)n. kde R mé-horeuvedenf' viznam, Nearomatické amin-
oxidy, ktoré sa v sttasnosti priemyselne vyrébaji, sa pripravuji pre poulitie ako viac ale-
bo mehej koncentrované vodné roztoky /20 az 50 %/, &o tzko sivisi s ich spdsobom pripravy.
Z tychto roztokov sa potom len veImi taZko /v ddsledku vynikajdicich povrchovoaktivnych
vlastnosti aminoxidov/ d4& izolovat &isté, bezvodé uUfinnd latka, ktord je potrebné ziskat
pre niektoré dfely /stanovenie fyzikdlnych kon&tént, fyzikélno-chemickych vlastnostf, ana- .
lytické Géely apod./. Tito nevfhodu, stazend izoldciu z vodnfch roztokov, odstraiiuje spd-
sob podla vynélezu, ktorého pomocou sa da z vodnfch roztokov azeotropickou destiléciou so
suchfm benzénom, zmesou suchého benzénu a suchého etanolu /1:1/ alebo suchym toulénom izo- -

lovat bezvod§ amfnoxid, pripadne sa 44 z molekuly odstrénit aj krystalicky viazané voda.

Této metéda izolécie sa osvedEila aj u takych aminoxidov, ktoré sa beinjmi metdédami
nedali zbavit vody a aj u takych, kde kryitalicky viazand voda zostévala v molekule aj po
sufeni vo vékuovom exeikétore nad P.0,, pri tlaku 13 Pa, pripadne sa kry§talické voda neda-
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la odstrénit ani sudenim pri teplote 100 °C nad P‘olo a tlaku 1,6 kPa, ani mrazovou subli-

méciou.

Na ilustréciu tejto metédy sd uvedené priklady, ktoré st viak obecne platné na kaZdid

z vy8iie uvedenych zldtenin.

Priklad 1

Z reakinej zmesi, ktord po oxidécii obsahuje 37 g N,N’-dinonylpiperazin-N,N‘-dioxidu,
30 ml metanolu a cca 30 g vody sa po oddestilovani vody a rozpiitadla pri teplote 50 oc a
vékuu 1,6 kPa a nédslednou niekolkondsobnou kryitalizaciou z bezvodych rozpuitadiel ziska
produkt vo forme dihydratu, t.t. 190 a%z 191 °C, elementérna analyza (vypolftané/nédjdené
%): C=684,98/65,05; H=12,39/12,26; N=6,898/7,00. Infraderveni spektrosképia: charakteristic-
k¢ siroky intenzivny p4s valeninej vibrécie V(0H) s maximom v oblasti 3400 cm~! a §iroky
pés nizkej intenzity deformainej vibrécie S(OH) v oblasti 1600 cm~ ).

Pritomnost vody bola potvrdené aj IH-NHR spektroskdpiou. Kvantitativne mnoistvo krys-
talickej vody sa stanovilo termogravimetricky. Ak sa vdak po‘oddo-tilovani rozpdiitadla po
ukontenf reakcie k roikénej zmesi pridé suchy benzén, pripadne zmes suchého benzénu a su-
chého etanolu /1:1/ a oddestiluje sa pri teplote 50 °C a tlaku 1,6 kPa /tento postup sa o-
pakuje piltkrét vidy s 50 ml sudiaceho rﬁztoku/ ziska sa bezvody produkt s t.t. 185 aZ 186
9C; elementarna analyza (vypodftané/najdené %): C=T1,30/71,22; H=12.51/12,49; N=7,56/7,60.

V infralervenych spektrich neboli pozorované pésy charakteristické pre pritomnost vo-
dy, ani v 1H-NMR spektrach sa nepozorovali signély prislicha jice atémom vodika z molekul
vody.

Priklad 2

Pracovny postup je podobny ako v priklade 1, namiesto N,N°-dinonylpiperaz{n-N,N -dio-
xidu sa spracoval 4-propylmorfolin-N-oxid, ktory po odpareni rozpiuitadla bol bezfarebny. o-
lej. Na sulenie sa pouzil suchy toluén /5x50 ml/ a po vysuSen{ a izoldcii sa zfskal bezvo-
df produkt s t.t. 143 az 146 °C, elementérna analyza (vypotitané/néjdené %): C=57,90/57,61;
H=10,41/10,53; N=9,65/9,62,

Spektrédlne zédznamy /I, NMR/ dokézali nepritomnost vody.

Priklad 3

Pracpvny postup je podobn§ ako v priklade 1, spracoval sa viak l-tetradecylperhydro-
azocin-N-oxid, ktory bol po odparenf rozpistadla bezfarebnj olej. Na sudenie sa pouzil su-
" ¢hy benzén /5x30 ml/ a po vysuSeni a izoldcii sa z{skal bezvody produkt s t.t. 115 a% 116
°c. elementérna analyza (vypotftané/néjdené %): C=77,47/77,32; H=13,31/13,57; N=4,30/4,36,

Spektrélne zéznamy /IC,NMR/ dokazali napritommost vody.
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Priklad 4

Pracovn§ postup je podobny ako v priklade 1, spracoval sa v3ak l-hexadecylpyrolidin-
-N-oxid, ktory po odpareni rozpuistadla bol bezfarebny olej. Na susenie sa pouZila zmes su-
chého benzénu a suchého etanolu /1:1/ a po vysudenf a izolécii sa z{skal bezvod§ produkt
s t.t. 120 a2z 121 °C, elementérna analyza (vypo&ftané/ndjdené %): C=77,10/11,i5; H=13,26/
13,18; N=4,50/4,41,

Spektrélne zéznahy /18, NMR/ dokézali nepritommost vody.

Priklad §

Pracovn§y postup je podobn§ ako v priklade 1, spracoval sa v3ak l-metylperhvdroazepin-
-N-oxid, ktory po odpareni rozpuistadla bol bezfarebny olej. Na suSenie sa pouZil suchy toluén a
po vysuSenf{ a izoldcii sa ziskal bezvody produkt s t.t. 168 az 170 °C, elementarna analyza
{vypotitané/néjdené %): C=65,08/64,89; H=11,70/11,62; N=10,83/10,63,

Spektrdlne zadznamy /I, NMR/ dokézali nepritomnost vody.

PREDMET VYN & LEZU

Spdsob izolécie bezvodjch nearomatickych aminoxidov obecného vzorca

N

X N-~-R

A

0

kde R znati alifaticky retazec s poltom atémov uhlika 1 az 18 a X znad{ (CH,),, (CHy)s,
(CHy)g, (CHy)q, (CHyCHy),0, (CHyCHy),N(O)R, kde R mé horeuvedenj v§znam, vyznalujhci sa
tym, Ze sa podrobia azeotropickej destilécii so suchym benzénom, alebo zmesou suchého ben-
zénu a suchého etanolu v pomere 1:1, alebo suchfym toluénom pri teplote 50 %C a tlaku

1,6 kPa,



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

