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Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzy¬
mywania czystego siarczanu lub siarczynu
:^-dwuetyloparafenylenodwuam^ z dwuety-
loamiliny zawierającej monoetyloanilinę.

Siarczan lub siarczyn N,N-dwuetyloparafe-
nylenodwuaininy stosowalny do celów fotogra¬
ficznych musi być zupełnie czysty i nie może
zawierać nawet śladów związku monoetylowe-
go, to też jako materiał wyjściowy ido wytwa¬
rzania tego izwiązku stosowano dotychczas
tylko zupełnie czystą dwuetyloainilinę, otrzy¬
mywaną drogą kłopotliwego oczyszczania. Ta¬
ką dwuetyloanilinę, pozbawioną w zupełności
monoetyloaniłiny, poddawano w znany sposób
nitrozowaniu i redukcji, po czym po zalkalizo-
waniu, wydzielano wolną N,N^dwuetylopara-
fenylenodwuaminę za pomocą irozpuszczalników
organicznych i wreszcie, po przedestylowaniu

przeprowadzano aminę w siarczan w środowi¬
sku bezwodnego eteru alkoholowym roztwo¬
rem kwasu siarkowego.

Sposób według wynalazku pozwala na otrzy¬
manie siarczanu lub siarczynu NN<-dwuetylo-
parafenylenodwuaminy w postaci bardzo czy¬
stej i nadającej się do celów fotograficznych
z technicznej a nawet odpadkowej dwuetylo-
amiliny, zanieczyszczonej dużą ilością monoety¬
loaniliny (np. do 20%).

Sposób według wynalazku polega na tym,
że mieszaninę dwuelyloairaiiliny z monoetylo-
aniliną lub techniczną dwuetyloanilinę nitro-
zuje się w niskiej temperaturze, po czym mie¬
szaninę znitrozowanych amin zadaje się chlor¬
kiem cynkowym, przy czym wytrąca się zwią¬
zek kompleksowy chlorowodorku paranitrozo-
dwuetyloaniliny z chlorkiem cynkowym, a



związek monoetylowy nie wytrąca się, lecz
jfedHlfcłtf W ftśHKŁ AMftl W ffifltftorze. Otrzy¬
many związek kompleksowy oddziela się
następnie drogą mechaniczną, na przykład
przez odsączenie lub odwirowanie i przelać
wa go niewielką ilością rozpuszczalników or¬
ganicznych (np. alkoholem etylowym, metylo*
wym lub benzenem albo też jego hoiBologanttlł
w celu usunięcia resztek związku monoetyld*
wega

Chlorek cynkowy nie tylko umożliwiła więc
wyeliminowanie rnwiąpśea monoetytofrfclo al*
także stwarza ifie&Jwosc* MgóBneigo wyodręb¬
nienia w postaci stałej chlorowodorku pansmi-
liozodwuetyloandliny z roztwfeoW ^Drttatacln-*
nych.

W& ■HMNAMJNMMt pMMNKK? flWWHBWĘf wy*
dzieła się wolną N^-dwuietyloparafenyleno-
dwuamiflię przez mechaniczne rozdzielenie z
xQA\im0kto dfifaiicznych i oczyszcza się ją dro¬
gą o%si(yiacji próżniowej. W celu otrzymania
krystalicznego siarczanu aminy, wolną aminę
zadaje się do odpowiedniego pH (najlepiej £-=3)
kwasem siarkowym i alkoholem metylowym
lub innym rozpuszczalnikiem organicznym nie-
zawieragącym wody i nie wchodzącym W £&*
akcję z siarczanem aminy.

W celu otrzymania siarczanu NN-dwuetylo-
parafenylenodwuaminy zamiast kwasu siarko¬

wego stosuje się gazowy dwutlenek siarki w
obecności odpowiedniej ilości wody.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób otrzymywania czystego siarczanu
liłB siarczynu NN-dwuetyloparafenyleno-
dwn&śniiny z dwuetyloandliny zawierającej
mono%^loandlinę, znamienny tym, że mie¬
szaninie; dwuetyloaniiliny z monoetyloanili-
ną lub techniczną dwuetyloanilinę niitro-
zuje się i mieszaninę zndtrozowanych amin

przy czym

wytrąca sdę kompleksowy <zwtiązek chloro-
^odctfMJlJfii^ zchlor¬
kiem4 ćffidfefyflii, który to związek oddziela
się^ drogą m^hania^, ^
reBSBSj, po' czym wyoSeta się wolną
N,N - dwueiyfloparafenylenodwuaminę przez
mieohaniiozne rozdzielanie z roztworów al¬
kalicznych, oczyszcza ją drogą* dewiacji
próżniowej i przeprowadza w siarczan lub
siaofczyfr przez działanie kwasem siarko¬
wym lub dwutlenkiem siarki w obecności
alkoholu metylowego.
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