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Vyndlex sa tfka spésobu virveby
p-nitrézofenolu nitrozéoiou fenolu.
Podstatou vyndleau je nitrosfcia rebené
Pésobenim dusitamov v kyslom prostredi,
ktoré je vytvorené dhvkovanim kyslého
plynu alebo kyslej mmesi piynov alebo
lhtok vytvhrajieioh kyslé prostredie
v "in situ", prifom podmienky st velené
tak, Ze pripadny prebytok kyslej zlodky
sa v daldom odstréni prefiksnim plynem
a/alebo odsatim sx znifeného tlaku,
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Vyndlesn sa tilu spésobu vireby p-nitrézefenclu, pridom podmienky st volené tak, #e
v podstaine] miers ovplyviiuji vytaiok a kvalitu preduktu bes ovplywmenia skonomiky pro-

ocestt.

_ Vietky aromatioké nisrézolétky, ktoré obsahmji silné substituenty prvej triedy,
Ji modiné ziskat’ prismym pdsebenim kyseliny dusitej na derivit arematiokéhe ubFevedika.
Prikladom tejto nitromhole je priprava p-nitrésofemelu:
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Nitrosméoia je elektrofilnk substitudné reakoia podobme ako mitrdoias, sulfondéoia,
halogenkoia a Friedelova-Craftsova reskeis. Elektrofilujm Sinidlom je +w nitroaylovy

HO

kation N = 0, ktory je viak mélo sktivay, a preto priama nitroxzdocia prebieha len s deri-
vitmi aromatiokyeh uhl'ovodikov, ktoré maji silmé substisuenty I. triedy.

Doterajéie postupy mom‘ na zsavidsanie nitrdzeskupiny do organickfch zlhSenin
popisané napr. v N. J. Leonard, J. W, Curry, J. Org. Chem. 17, 1074 (1952); A. Turmey,
G. A, Wright, Chem. Revs. 59, 497 aZ 513 (1959); J. H. Boyer The chemistry of the mitre

and nitroso groups Intersoi Publ., N. Y. 226, 233 aZ 234 (1969) a daliéie ukivaji ako
stredné mitrozaimé Sinidio kyselimu dusiti, uvelnend pésobenim na anorganické dusitany
asriedenfmi vodnymi mth anorganiokych alebo ercgniokioh kyselin, ako je kyseliua
sirovh, chlorovodikovd, dusi¥mk, ostevh, Si mmime pestupy ufivajtice organioké dusitsany
v prito-no-t:l. alkoholétov, ako aj nitrouéo:ta, prismo kyslidnilkmi dusike alebe nitresyl-
‘chleridom.

Nedostatkom pouZivanjoh procesov je najmi préca s viS¥imi objemami, v désledicu srie-
denyoch lq-ol:hi & loh nevratnk strata spolu s neutrelizadnfmi Sinidiami spotrebovanimi
pri dprave kyslych matednfoh lthov, éi.toh a vitadiok jeo u vkSiiny procesev nisky.

Uvedené nedostatky odstraiiuje spdsed v'irohy p-n:l.frél,otmlu nitresfeion femolu
plsocbenim dusitanu v kyslom prostredi pri pH 1 a¥ 6 a teplete ~5 a¥ 35 .0, podla vynéle~
au, ktorého podstatou je, ¥e kyslé prosiredie je vytvorené dévkevanim kysléhe plynu
a/alebo kyslej zmesi plynov alebo lhtok vytvérajheich kyslé prostredie "in situ" do re-
‘akinej masy, s vihedou do jej spodnej Sasti, ktcrfmh‘p:".-im prebytek sa v dali¥om
odstréni px;ot‘dk-na‘.- vazduchom, dusikom alebo odsatim & zfskené nitrdzoderivéty sa izolujd.

Medsi vihody potupu podls vyndlemu je potrebmé predovistkim saradit’ t skutodnost’,
Ze aplikéoiou technieky a ekonomioky Iahko dostupnfoh lhtok zviii sa v¥ta¥ok a kvalita
prodakfov aitrozéole, Postup umom,j.o lepi¥ie zvlidnutio nisrozadnéhe precesw s hospo-
dérnejiim vyu¥itim surovin. Dalej sa amiii objem a seMustost’ odpadufoh vbd a exhaldtov
v podobe n:l.trolnyoh Plynev,

Ako kyslého plynu a/alebe kyslej mmesi plynov je moidiné peukit’ celd radu kysljoh
_'Plynov, najmi chlor alebe siru, obsshujioich s vfhedou chldrovedika alebo kyslidafks
"sirového. Dobré vysledky sa dosdmjﬁ aplikfoiou zmesnyoh ky-li&nikov siry a dusika,



/

¥ajlepiéie visledky sa dostavujh pri peu¥isi sriedemfoh plynev s neneJ kyslym alebe imert-
mfm plynem, uapr, vzduchem, dusikem, kyll:l.hiko- -hli.l:l.tiu, uoninko- & podobme, Tiete
plyny mbéiu st¥asme sliiit’ k edatraliovaniu probyﬂm pou!itfoh kysljeh plynov z reakime]
masy. Kyslé proatredie jeo moiné desshevat’ "in situ" reskiandem, mapr, tienylehleridm, sul-
furylohloridn, amkydridu kyseliny eetevej. ' -

Pozitivny vplyv na ekememiin procesu mé recykldeis kyslfeh odplymev, ‘

Spésob nitrozhoie fenelu je dolefeny m.‘,l.oﬁjd‘m prikladmi .

!

Prikiad 1

Do reaktoru epatremého chladenim a mie¥anim bole madhykevané 0,32 mél fenelw, .
0,39, mél dusitanu sednéke ve forme 30 % vedméhe restelu ve veds, _0,76' mél hydrexidm sod~
néhe a inii.h. pridaviu vody v mo¥stve 38 mél (hydroxid sodn§ bol pridanf po i«putoé
ni fenelu). Po ochladeni roztoku na 1 °C sa pésobi 0,77 mo.hd. kylliln:fka ‘sirového mriede-
.ného 20 mdlami dulika, pridom pH sa udriudo »a hodnote 3 a teplota v ro-odz:f. 3 az 5 %..
Po prebehmuti reakoie sa r.d:&li masa prefike vmduchom, Gistota p-nitrdzefemeln i)o filt-
réeii a premyti 50 ml Yadove] vody je 98,2 % a vitafek 69,5 %, poditané ma femel.

Prikled 2

De reaktora ake v priklade 1 sa nadévkuje 0,32 mél femolu, 0,39 mél dusitanu dresel-
ného vo forme 30 % veduého resteku vo veds 0,34 mél hydroxidu sodnéhe a daléieho pridav-
ka vody.gvf. mo¥stve 38 mdl (hydroxid sedmy bol pridany ake v priklgdo.'t). Po ochlademi
rozieku ma -5 °C o posebsi 1,4 mi1 ohlérevedika pr:t‘ pH 2 a teplote ~3 aZ 0 ®C, Po 60 mi-
nétach reakeie sa reakinf predukt prefike Iistym dusikem, Ziskany predukt se premyje Ya-
~ doveu vedou. Vitalok jo 73,1 %, po¥itané na rQapl. ‘

Priklad 3

Postup ake v prikisde 1 s tf- resdielen, %e sa pésedi 0,8 xél anhydridu octov‘ho
pri pH 4 a teplste 15 ak 20 °C. Po preweslumti reskeie sa ndbytoiin# snhydrid ky.ol:lw

ectove] eddel{ a reakink masa sa preféka 0,1 mél amenialu, Vitakek po Liltrheil a premy-
L jo 72 ,o %e

Priklad 4

Postup ake v prﬂd.ulo 1 8 tym rozdielem, &e sa péoobi 0,3 mél sulfurylehlorddm
" pri teplete ~3 ai 0 % a pH 1 a meustkieho vylim oplod:(n and rockl-n mmseu voﬁou
vy’wuu. Vyt’aiok po filtréeii a pro-yti jo 69,2 %, '



PREDMET VYNALEZGU

1. Spésob vyroby p-nitrézofenolu nitrozéoiou fenolu pSsobenim dusitanu v kyslom
prntzfodi’ pri p 1 a% 6 a teplote ~5 a% 35 °c, v-ym&u‘jﬁé:l. sa tfn,' Ze kyslé progtredie
je vytvorené dévkovanim kyslého plynu a/alebo kyslej zmesi plynov alebo 1létok vytvéraji~-
cich kyslé prostredie "in situ" do reakinej masy, s vyhodou do jej spodnej Sasti, kto-
rfoh pripadny prebytok sa v daliom odstréni prefikanim vzduchom, dusikom alebo odsatim
a zistené nitréwoderivéty sa izoluji. '

2, Spdsod podla bodu 1, vymnadujdci sa tym, Ze ako kyslého plynu sa poufiva kyslid-
nik sirovy alebo ehlérovedik a létok, vytvérajicich kyslé prostredie "in situ" anhydrid
kyseliny ootovej a sulfurylohlorid. ’ '
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