Opublikowano dnia 15 lipca 1937 r.

POLSKIEJ RZECZYPOSPOLITEJ LUDOWEJ

OPIS PATENTOWY

Nr 40019

Kl. 12q, 3

Tadeusz Burchacinski
Gliwice, Polska

Tadeusz Sniezek
Gliwice, Polska

Sposéb otrzymgwania czgstego siarczanu lub siarczgnu
NN-dwuetploparafenylenodwuaming z dwuetgloaniling zawierajacej
monoetploaniline

Patent trwa od dnia 11 maja 1956 r.

Przedmiotem wymnalazku jest sposdb otrzy-
mywania czystego siarczanu lub siarczynu
NN-dwuetyloparafenylenodwuaminy z dwuety-
loaniliny zawierajgcej monoetyloaniline.

Siarczan lub siarczyn N,N-dwuetyloparafe-
nylenodwuaminy stosowany do celow fotogra-
ficznych musi byé zupelnie czysty i nie moze
zawieraé¢ nawet sladéw zwigzku monoetylowe-
go, to tez jako material wyjsciowy do wytwa-
rzania tego wmwigzku stosowano dotychczas
tylko zupelnie czysta dwuetyloaniling, otrzy-
mywang drogg klopotliwego oczyszczania. Ta-
ka dwuetyloaniling, pozbawiona w zupelnoéci
monoetyloaniliny, poddawano w znany spos6b
nitrozowaniu i redukcji, po czym po zalkalizo-
waniu, wydzielano wolng N,N-dwuetylopara-
fenylenodwuamine za pomocg rozpuszczalnikéw
organicznych i wreszcie, po przedestylowaniu

przeprowadzano amine w sianczan w $rodowi-
sku bezwodnego eteru alkoholowym roztwo-
rem kwasu siarkowego.

Sposéb weditug wynalazku pozwala na otrzy-
manie siarczanu lub sianczynu NN-dwuetylo=
parafenylenodwuaminy w postaci bardzo czy-
stej i nadajacej sie do celéw fotograficznych
z technicznej a nawet odpadkowej dwuetylo-
aniliny, zanieczyszczonej duzy iloScia monoety-
loaniliny (np. do 209%).

Spos6éb wedilug wynalazku polega na {ym,
ze mieszanine dwuetyloamniliny z monoetylo-
aniling lub techniczng dwuetyloaniline mitro~
zuje sie w niskiej temperaturze, po czym mie-
szanine znitrozowanych amin zadaje sie¢ chlor-
kiem cynkowym, przy czym wytraca sie zwia-
zek kompleksowy chlorowodorku paranitrozo-
dwuetyloaniliny z chlorkiem cynkowym, a



awiazek monoetylowy nie wytragca sie, lecz
wddiibie W Peckisl st W ¥BWorze. Otrzy-
many zwigzek kompleksowy oddziela sie
nastepnie droga mechaniczng, na przyklad
przez odsaczenie lub odwirowanie i przefa¥s
wa go niewielkq iloScia rozpuszczalnik®w or-
ganicznych (np. alkoholem etylowym, #hetylos
wym lub benzenem albo tez jego hofblo

w celu usunigcia resztek zwigzku Anonoetyial
wego.

Chlm'ek cynkuwy nie ty]ko umozliwia wiec
wyeliminowanie lowego  ale
takie stwarza :no&lf-'wnéé angoam.éa Widéré"b
nienia w postaci stalej chlowwodorh: parani-
trozodwuetyloaniliny z Borkakeyffs
nych.

PO ErORNOWERNG PURHORTRY SHPSWET WY+
dziela sie wolng N,N-dwuetyloparafenyleno-
dwuamine przez mechaniczne wrozdzielenie z
10ztwetsW dlalicznych i oczyszcza sie ja dro-
g3 ﬂﬁstylacji prozniowej. W celu otrzymania
M'ystaﬂmnego siarczanu aminy, wolng amine
zadaje sie do odpowiedniego pH (naulébléﬁ 9-3)
kwasem siarkowym 1 alkoholem metylowym
lub innym rozpuszczalnikiem organicznym nie-
zawlerajagcym wody i nie wchodzagcym W W
ekcje z slanczanem aminy.

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

Qfe. . SESRIISTEOGEENGISIIN.
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wego stosuje sie gazowy dwutlenek siarki w
obecnosci odpowiedniej iloéci wody.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania czystego siarczanu
i) 'siarczynu NN-dwuetyloparafenyleno- -
dwibminy =z dwuetyloaniliny zawierajgcej
nmn‘égyaoanﬂme, znamienny tym, e mie-
szanine dwuetyloaniliny z monoetyloanili-
ng lub techniczng dwuetyloaniline nitro-
zg;e si¢ i mieszanine znitmozowanych amin
wytrgeca sie kompleksowy awigzek chloro-
Woddrll BEriN trozodwuetyloaniliny zchlor-
Mlen' éfnevdm, kiory to mwigzek oddziela
si¢_drogg mechaniceng, przemyws. i poddaje
FERIEET, Do ciym wydzela sie woing
N,N - dwuetyloparafenylenodwuamine przez
mechaniczne rozdzielanie z roztworéw al-
kalicznych, oczyszcza ja drogd dédt¥lacii
prozniowej i przeprowadza w siarczan lub
siarozy¥i przez dzialamie kwasem siarko-
wym lub dwutlenkiem siarki w obecnoéei
#slkoholu metylowego.
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