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{54) Zpasob pFipravy 2-kyan-4-nitroanilinu

Zplsob pﬁipravz 2-kyean-4=-nitroanilinu
tlakovou aminac{ 2-chlor«S5-nitrobenzo-
nitrilu, ktery spodivd v tom, %e se na
2-chlor=5-nitrobenzonitril pisobi vodnym
roztokem smoniaku o koncentraci 25 af

45.%, pri teplot¥ 98 aZ 110 °C, a vaznikly
2-kyan=4-nitroanilin, ktery se po ochla-
zeni na 25 a% 35 °C vyloudf, se z reakini
snési 0ddé&l{.Vyrdb&nd sloulenina se pouZivé
jako aktivm{ komponenta disperznich barviv,

246956




246956 ' 2

' Vyndélez ge tykd zpisobu pfipravy 2-Rysn-4-nitroanilinu tlekovou sminac{ 2=chlor=
-5-nitrobenzonitrilu.

Ve velkém mnoZstvi nejnov&jdich disperznich barviv hlavmn® Zervenych odstimd
(CI. Disp. red. 72,73,90,¥34) se vyskytuje jeko aktivmi kompoments 2-kysn=4-~mitroeni-
lin, Jeho priprava je obecnd zndmé, Vychézi se p¥i mi z o-chlorbenzonitrilu, ktery se
nitraci ve velkdm prebytku koncentrované kyseliny dusiiné prevede ma 2-chlor=5-mitro=
benzonitrilu s ten tlakovou aminaci etanolickym amoniakem na 2-kysm-4emitrosnilin.

Tekto pripraveny 2-kysn-4-mitrosmilin obsshuje vedle zna¥mych medistot, proché-
zejicich ze Sandmayerovy reakce p¥i p¥{ipravé O=chlorbenzonitrilu znadné mmoZstvi 2-
~karbamido=-4-nitrocanilinu. Tem pochdzi z ¥dstend hydrolyzovemé mitrilové skupimy.
Tento meziprodukt potom zmeZid¥uje vyslednd barviva.

Jek bylo dokézdmo experimentdlnd, barvive z 2«-karbamido=4-mitroamilimu maji téZ
malou vydatnost e tim se smiZuje celkovd vydatmost piipravemych disperzmich azobarviv,

Nyni byly malezemy reskéanl podminky, pFi kterych je vzmik 2-karbamidoe4-mitro-
anilinu pfi pfiprevé 2«kysn-4-nitroamilinu potladem na minimum., Tim se vedle v&tif
tistoty piipravenych azobarviv dosdéhme i jejich v3t3f vydatmosti. Oproti ddajim uvede-
nym v literatuXe jsme nasli, Ze uvédddmd teplota 150 %¢ p¥i sminaci Je pFfili¥ vysokd =
rovndZ reakdni doba je pr{lis dlouhd. Jako prva{ reekce probfthd tlakovd aminace a
ihned nato nastdvéd v reakémim prost¥ed{ hydrolyza mitrilové skupiny ma karbamidickou.
SniZenim reak®ni teploty, zkrdcenim reskini doby a zvySemim komcemtrace smomiaku se
nyn{ podaPilo potla¥it mdslednou reakci aminace a jeJjI produkty. SmiZemi teploty,
zkrédceni reskdni doby prispivéd k ekonomii viroby a vede zdrovem k lepdfm produktim.

Zpisob pripravy 2-kyam-4-nitrosmilimu tlskovou aminaci 2-chlor=-5-nitrobenzonitrilu
spodivé podle vywndlezu v tom, fe se ma 2-chlor-5-nitrobenzonitril pisobi vodnym roz-
tokem amoniaku o koncentraci 25 % a% 45 % pfi teplotd 98 e% 110 °C & vznikly 2-kyan-
~4=nitroanilin, ktery se po ochlazeni na 25 a% 35 °C vylou¥f, se z reskimf sm¥si odd¥lf
V dal8im uvedené dfly znali dfly hmotnostni,

Priklad 1

13,8 df18 o~chlorbenzonitrilu (t, tuhnutf 43 a% 43,5 °C, t.v, 232 oC p¥ipraveny
emoxidac{ o~chlortoluenu) se rozpusti ve 146 dflech 98% H,80, p¥i teplotd 0 az 10 °C
& pak za stdlého mfchdn{ a ochlazeni se pfi této teplotd p¥idé bdhem 30 minmut 7,8 df1d
98% HNOy, Po vnesenf HNO; se reskini smés michd ! hodimu pi teplot® 0 a% 10 %C & pek
se zvolna naleje ma 500 dfly Jemm& drceného ledu. VylouZeny 2-chlor=S5enitrobenzomitril
se odsaje a promyje cca 500 dfly vody do neutrdlai reskce ma komgoZerven, Odséty a
promyty produkt se sudf 4 hod., p¥i 60 a% 70 °C, Vyt&iek 17,47 4418, tj. 95,7 % teorie
2-chlor=5-nitrobenzomitrilu o t.t. 102 az 105 °C,

45 311} takto pPipraveného 2-chlor=5-mitrobenzonitrilu se predloZi do Zelezného
autokldvu se 143 dfly 30% vodného smoniaku, Obssh autokldvu se za michdni vyhfeje na
resk¥n{ teplotu 110 °C (1,078 MPa) a tato teplota se udrfuje b¥hem celé reskce. Poté
se ochladf za michdni na teplotu 25 o°C a vyloudeny produkt se odseje a promyJje cca
600 di1y vody. Vyt¥Zek 38 dfly, tj. 94,5 % teorie surového 2-kysne4=nitroamilimu
0 tet., 182 a2 199 °C. Obsah atemovemy polarografickou smalyzou je 98,8 %.

Priklad 2
Do Zelezného autokldvu se piedloZf 37 dild 2-chloreS5-mitrobemzomitrilu a 77 dild

45% vodného amomisku, Obssh mutoklévu se za michdmi vyhFfeje ma reskini teplotu 110 o¢
(1,17 MPa) & tato teplota se udrfuje bdhem celé reakce. Poté se ochladi za michdmi
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nes teplotu 25 a¥ 30 °C a vyloulemy produkt se odsaje a promyje cca 600 dfly vody.
VytéZek 31 dfld, tjs 93,7 % teorie 2-kyam-4<nitrosmilimu o t.t. 203 a% 210 °C obsahujfci-
ho pouze stopy 2-smino-5-nitrpbemzamidu.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob pfipravy 2 kysm-4-nitroamilinu tlskovou smimac{ 3=chlor-5=-mitrobenzonmitrilu,
vyznaleny tim, Ze se ma 2-chlor-5-mitrobenzomitril pisobi vodmym roztokem amowmisku
o komcentraci 25 % af 45 %, pFi teplotd 98 a2 110 °C, & vzmikly 2-kysn-4-mitroamilin,
ktery se po ochlszeni ma 25 a% 35 °C vyloudf, se z reakéai smési oddslf,
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Ve vytisteném popisma vynéiezu'k autorskému osvéddent &.246 956

Opravy ve vytisténych popisech vynélezd

Je chybné &iulo PV.
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