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Prfedmétem vyndlezu je zplisob vyroby po-
lyarylamint, vykazujicich metylénové mdst-
ky.

Vyroba polyaminli diaminodifenylmetano-
vé Fady kondenzaci aromatickych amind s
formaldehydem v p¥itomnosti kyselych kata-
lyzdtord byla mnohokrate popsdna a posky-
tuje vidy podle zplisobu vyroby produkt
rozliéného sloZeni. Tak se pfi kondenzaci v
pi{tomnosti slabé kyselych katalyzdtori ne-
bo stop siln& kyselych katalyzatord ziskaji
sm&si polyaminfi s vysokym podilem 2,4'-
-diaminodiarylmetanti, zatimco polyaminy
s vysokym podilem 4,4-diaminodiarylmeta-
nfl a soutasné malym obsahem 2,4‘-isomerd
lze vyrobit pouze v pfitomnosti velkych
mnoZstvi siln& kyselych katalyzator. Pro
posledni pfipad se nejlépe hodi silné mine-
ralni kyseliny, jako zejména kyselina solné.
(DOS ¢&islo 1518 406, DOS 2045 834, DOS
2049 707, DOS 2301554, USA patent ¢islo
3367 969.) Prednost vysoké selektivity siln&
kyselych mineralnich kyselin pro tvorbu
4 4‘-isomeridi se ale musi podle metod, pat¥i-
cich ke zndmému stavu techniky vykoupit
ztratou katalyzétoru, nebot tento se po ukon-
feni reakce musi z reak&ni smési odstraiio-
vat nédkladnou neutralizaci bdzemi. Dal3i ne-
dostatek zplsobu podle znamého stavu tech-
niky tkvi v tom, Ze se solné roztoky, vylu-
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¢ujici se touto neutralizatni reakci nemohou
nikterak vratit zp#ét k technickému zhodno-
ceni a piinasi s sebou zadvaZné problémy, ty-
kajici se okoli.

S piekvapenim bylo zjiSténo, Ze se p¥i smi-
Seni vodnych solnych roztokfi polyaminid s
vychozimi arylaminy (arylaminem) prinej-
menSim v Castefng heterogennim systému
(o dvou fazich} se polyaminy vytésni aryl-
aminy, popiipadé se vyméni za arylaminy.

Tvori se dvé fdze: organicka (polyaryl-
amin-arylamin), jakoZ i vodnéa (solny roz-
tok arylaminu). :

Pfedmétem vyndlezu je tedy zpiisob vyro-
by polyarylamindi, vykazujicich metylénové
miistky, za soutasného zp&tného ziskédvéani
katalyzatoru, z arylamint a formaldehydu v
piitomnosti kyselin a vody, jehoZ podstata
spofivd v tom, Ze polyarylaminové sloZky
soli polyarylaminu, které jsou pfitomny ve
vodnych roztocich po reakci, se vyméni za
vychozi arylaminy, pFi kteréZto vymé&ng se
vodné roztoky soli polyarylaminu, které po-
pFipadé po piidavku vody vykazuji koncen-
traci soli ve vodné fazi 2 aZ 50 (%, jsou p¥i-
tomny v koncentraci, pfi které tvofi s vy-
chozimi arylaminy heterogenni dvoufdzovy
systém, misi s vychozimi arylaminy v jed-
nom nebo vice stupnich v souproudu nebo
protiproudu p¥i 15 aZ 100°C a zpracovdavaji,
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pricemZ v kaZdém stupni ¢ini objemovy po-
mér organické fdze k vodné fazi 20:1 aZ
1:10, potom se organickd faze oddé&li od
vodné faze a vodnd faze vychozi soli aryl-
aminu se vracl zpét do kondenzace a popii-
padé se faze polyarylaminu promyva vodou,
polyarylamin se oddéli a praci voda se vede
v gkruhu.

Kondenzatni reakce, probihajici pri kon-
tinudlnim nebo diskontinudinim zptsobu po-
dle vynalezu se miiZe provadét znamymi me-
todami podle stavu techniky, pFiemZ se mo-
larni poméry arylaminu ke kyselému kata-
lyzatoru mohou v Sirokém rozmezi libovolnd
volit. Jako moldrni pomér arylaminu k form-
aldehydu prichézi v tivahu zejména rozmezi
10:1aZz1:1, svjhodou 4:1 a% 18:1 a ja-
ko molarni pomér arylaminu ke katalyzato-
ru rozmezi 20:1 aZ 1:1, s vyhodou 1:1 aZ
5:1, pfiemZ jako posiedn& uvedeny moldr-
ni pomér se rozumi moldrni pomér mezi
arylaminem vsazeném na pocatku procesu
k pritomné kyselin&, nachézejici se v okru-
hu ve formeé soli arylaminu.

Vyména se provadi prakticky vicenasob-
nym- sméSovanim vodnych solnych roztokd
polyaminu s vychozimi arylaminy, s vyho-
dou kontinuding, v protiproudu.

PFi provadéni zplisobu podle vyndlezu se
objevuji dva konkurenéni pochody:

1. poZadovana vyména polyamin®

za arylaminy,

2. extrakce aminosoli organickou fazi.

Druhy jev je neZddouci, nebot technolo-
gicky méa vyznam ziskat vodné roztoky aryl-
aminosoli s maximdlni koncentraci. Cim je
tato vySSi, tim méné je nutné odpalit vody,
aby se ziskala potFebnd Kkoncentrace soli
pro vychozi kondenzaci procesu.

Aby se tato extrakce potlafila, musi se
pracovat s pomeérné malymi mnoZstvimi vy-
choziho arylaminu. Tim se ale zhor$uje vy-
ménny ucinek. ,

Bylo zji8téno, Ze existuji riizné moZnosti,
aby se zplisob podle vynédlezu uspisil.

Ukazalo se, Ze pFi praci s malymi mnoZ-
stvimi arylaminu se musi pouZit také pii-
mérené nizké koncentrace kyseliny v sol-
nych roztocich polyamint. P¥i vy$§ich kon-
centracich kyseliny se zvySuje rozpustnost
arylaminu. P¥i pouZiti vét§iho mnoZstvi aryl-
aminu se ziskaji opét dvoufdzové systémy.

Aby se dosdhlo co nejlep$iho vyménného
G¢inku pFi minimdlnim mnoZstvi arylaminu,
je vyhodné vést arylamin v kaZdém stupni
v cyklu, takZe se vidy pouze &&st mnoZstvi
této kapaliny tdastni v jednom stupni na
vyméng, vede se dédle do néasledujiciho stup-
ng, zatimco zbytek se vraci zp&t do téhoZ
stupné. JestliZe jsou nap¥iklad pouZitd mno#-
stvi vodného solného roztoku polyarylami-
nu, ktery se mé zpracovat, a arylaminu, kte-
ry se ma vymeénit v poméru 5: 1, a mnoZstvi
arylaminu privedené v ka%dém stupni do
okruhu ¢&in{ 4néasobek arylaminu (vnit¥ni
okruh), tak pomér mezi fazemi pri stejném
celkovém mnoZstvi vsazeného arylaminu v
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kaZdém stupni je 1:1, coZ poskytuje lepsi
vyménny udinek, jakoZ i lep8i déleni f4zi.

Je také moZné pomér mezi proudy ve stup-
nich udrZovat rtzny, nebol vyménné G&in-
ky se v rznych stupnich méni: na zadatku
probihd vymé&na mnohem rychleji neZ na
konci. MiZe byt také vyhodné ménit vnit¥ni
okruh stupen ke stupni.

Pfinejmen3im &4steénd nerozpustnost aryl-
aminft ve vodnych solnych roztocich poly-
arylamint (prfedpoklad pro vyménu) se mi-
Ze dosahnout také piidavkem hydrofobniho
(ve vodé nerozpustného) rozpoustédla
(HLM). Tento pochod je pouZitelny pouze
omezeneé, Pritomnost vétSich mnoZstvi hyd-
rofobnich rozpouStédel ovliviiuje vyménu
negativné: bylo zjisténo, Ze pFili§ velka
mnoZzstvi pridanych hydrofobnich rozpous-
tédel sice redukuji extrakci soli, tim ale
zhorSuji vyménny éinek polyamin.

Zde se ukazuje rozdil oproti zplisabu po-
dle DOS 223 892, pFi kterém zvySeni mnoZ-
stvi hydrofobnich rozpoudtédel zabrafiuje
vyméné, popripadé ji ukonéi. Tim se také
dokazuje, Ze predpokladem vymeény jsou
miniméalné ¢dstefné heterogenni fdze ve sta-
vu, priemZ organickd musi sestdvat hlavné
z arylaminu. Je prokazatelné, Ze musi exis-
tovat urfitd rozpustnost arylaminil ve vod-
nych solnych roztocich polyamind.

To znamend, Ze se musi pro odpovidajici
zarizeni urCit experimentdlng optim4lni
hydrofobnich rozpoustédel, pfitemZ se musi
nalézt kompromis mezi ob&ma si konkuruji-
cimi pochody.

Jako hydrofobni rozpoustédla jsou prak-
ticky pouZitelnd vSechna rozpou$tédla ne-
misici se s vodou, kterd jsou inertni vaci
reakénim produktim. Zejména vhodnd jsou:
benzen a alkylbenzeny, chlorované uhlovo-
diky alifatické a aromatické aj. Velkou pfed-
nost méa pouZiti hydrofobnich rozpoustédel,
kterd leZi v oblasti teplotu varu, napfiklad
anilinu: tyto destiluji spoletné& s pfebyted-
nym anilinem a vedou se do kruhu.

Rozpustnost arylamindi ve vodg, popfipa-
dé v kyselych solnych roztocich je znatné
zdvisla na koncentraci soli.

Podle Landolt-Bornstein II, svazek 2 dil
svazku C: rovnovéaha roztoku II, strana 601
jsou zndmy rovnovdhy mezi anilinem a vod-
nym roztokem anilinchlorhydrétu. Se zvyse-
nim koncentrace anilinchlorhydratu se zvy-
81 i rozpustnost anilinu aZ do misitelnosti.

Asi pfi 20% anilinchlorhydréatu obsahuji
obé faze asi po 20 9} soli.

JestliZe se mnoZstvi soli ve vodné fazi re-
dukuje asi na 6 %, tak se sniZi mnoZstvi
soli v anilinové fazi asi na 1,4 %.

Zphsob se dd témto skutetnostem pFizpt-
sobit tim, Ze se pracuje v protiproudém za-
Fizeni s riznymi koncentracemi soli; na stra-
né vodné fdze s maximalni koncentraci soli
a na strang organické faze s co moZnéa nej-
menSi koncentraci soli.

Toto je moZné dosdhnout tim, Ze se solny
roztok polyarylaminu nedédvkuje v jednom,
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ale ve vice sméSovacich stupnich, a tc tak,
aby nejvyssi koncentrace soli byla asi upro-
stfed vyménného zarizeni.

Je moZné pracovat také tak, Ze se vodny
solny roztok polyarylaminu ddvkuje asi do
prostfednifho stupné vicestupiiového zafize-
ni a pracuje se v protiproudu na jedné stra-
né s vychozim arylaminem a na druhé stra-
né s vodou), jak je to napriklad obvyklé
p¥i protiproudné extrakci, s vodou jako zpét-
nym tokem).

Dalsi zplisob prédce vyplyvd z kombinace
obou postupi:

Na poddtku se zpracuje smés polyaminu
a vodného roztoku soli se smési arylaminu
s hydrofobnim rozpoustédlem, ¢imZ se do-
sdhne 50 aZ 98% vymény.

Potom se zpracovavé s Cistym arylaminem
a vymeéna se ukondi.

Prakticky to znamend, Ze se do proudu
arylaminu pridd hydrofobni rozpoustédlo,
pfiCemzZ je lhostejné, zda se tento piidavek
provadl v jednom nebo ve vice stupnich.

Udinek vymény lze také zvysit, jestliZe se
napriklad mnoZstvi arylaminu rozdéli ve dva
nebo vice proudf, vede do vyménnych stup-
iifl, potom se teprve spoletné& vede v proti-
proudu. Zejména v pilipadech, kdy jsou
mnoZstvi arylaminu mald, mé toto pouZiti
vnitrniho vedeni cyklu vyznam.

Takto ziskand organickd fdze nesmi obsa-
hovat vice neZ 30 ppm kyseliny. Pranim vo-
dou, napfiklad v protiproudém extrakéaim
zafizeni 1ze tuto hodnotu snadno dosdhnout.
Promyvaci voda se mlZe pouZivat ve vy-
mé&nném zalizeni.

Vodna fdze obsahuje jeSté rozpuStény vy-
chozi arylamin, ktery se miZe odstranit
azeotropni destilaci (popripadé parou) nebo
extrakcl hydrofobnimi rozpouStédly. Potom
se vodnd faze zkoncentruje a vede ke kon-
denzaci.

Pri zpfisobu . podle vyndlezu se mohou
pouZivat libovolné aromatické aminy. PTi-
klady pro toto pouZiti jsou: anilin, o-tolui-
din, m-toluidin, N-metylanilin, N-etylanilin,
2,6-dimetylanilin, 2,6-dietylanilin, 2,6-di-
isopropylanilin, 2,4-diaminotoluen, jakoZ
i libovolné smési, sestavajici z takovychto
amind. § vyhodou se pi#i zplisobu podle vy-
nalezu pouZivd jako arylamin anilin.

P¥i zplisobu podle vyndlezu se pouZivajl
zejména ve vodé rozpustné kyseliny s hod-
notou pKa pohybujici se pod 1,5. P¥iklady
pro tyto jsou kyselina solnd, kyselina bro-
movodikovad, kyselina sirovd, kyselina tri-
fluormetansulfonova, kyselina benzensulfo-
novad nebo kyselina fosforefnd. S vyhodou
pouZivané katalyzdtory jsou kyselina solna,
kyselina trifluoroctovd a Kkyselina metan-
sulfonovd. Uvedené kyseliny se mohou po-
uzivat i ve smési s kyselymi nebo neutrdl-
nimi solemi t&chto kyselin, jako napfiklad
odpovidajicimi amonnymi solemi nebo i od-
povidajicimi solemi alkalickych kovl. Samo-
zi'ejm& se mohou jako vyhradni katalyzato-
ry pouZivat i soli, vzniklé jiZ na poCatku

z uvedenych kyselin, jakoZ i vzniklé z aryl-
aminu, pouZitého jako vychozi amin.
Kyselda kondenzadni smés se miliZe vyrobit
0 sob& znamym zplisobem, tim, Ze se smisi
smés, sestavajici z aromatického aminu a
kyselého katalyzatoru s formaldehydem, po-
pfipadé s latkami, uvoliiujicimi formaldehyd
a pro presmyknuti vzniklého pfredkonden-
zatu se zahfeje na vyS3i teploty. Je také
moZné obracené nejdiive nechat zreagowvat
aromaticky amin s formaldehydem a potom
pridat katalyzator. V obou pfipadech nehra-
je Zéddnou roli, zda se reakce provadi v pfi-
tomnosti nebo za vylouceni vody. V kaZzdém
pripadé se kyseld kondenzalni smés hodi

- pro zpuscb podle vynélezu.

MnoZstvi pridané vody zdvisi hlavné na
molarnim poméru arylaminu a kyseliny. Ma
se pridat tolik vody, aZ se rozpustnost aryl-
aminu dostane pod urditou hranici.

S vyhodou se koncentrace soli ve vodé
nastavuje na 50 %, zejména pak na 5 aZ 40
procent.

Kondenzat, voda z formaldehydu, jakoZ i
z prisady se po eventudlnim odstranéni roz-
puSténého arylaminu, odstrani s vyhodou
v jedno- nebo vicestupiiové odparce, pod tla-
kem, beztlakové nebo ve vakuu a po odstra-
néni se vede v kruhu.

Vyména se miZe provaddét pii teploté mist-
nosti nebo pri teplot& tuto prevySujici, s vy-
hodou pfi teploté 15 aZ 35 °C.

Zplsob podle vynélezu se vyznacuje né-
sledujicimi pfednostmi:

— odpadni vodou prostou soli,

— nespotfebuje se Zadny kysely katalyza-
tor,

— odpadaji alkalie,

— odpadd neutralizatni aparatura,

— ekonomickymi prednostmi.

Pro vyménu se mohou pouZivat riiznd zafi-
zeni: kontinudlni, popfipadé diskontinualni.
S vyhodou se pouZivaji extrakéni zaiizeni
pro kapaliny, popfipadé& protiproudné apara-
tury.

Mérna hmotnost fazi je ovlivilovdna vice
faktory: koncentraci soli ve vodé&, popiipadé
v arylaminu, jakoZ i obsahem polyarylaminu
v arylaminu. Mérnd hmotnost je rovnéZ za-
visld na katalyzdtoru. Napfiklad polyaminy
(anilinu), soli kyseliny metansulfonové jsou
ve vodé leh&i neZ smési anilinu a polyaryl-
aminu.

Vodné roztoky anilinmetansulfonatu s ob-
sahem polyaminu niZz¥im neZ 5 % jsou op#&t
t&éz81 neZ anilin. Dochézi ke zvratu f4zi.

Tento jev neni technologicky prijemny.

Zvrat fazi je moZné obejit bud pridavkem
hydrofobniho rozpoustédla, nebo pouZitim
smési kyselin jako katalyzatort.

Mnc#Zstvi arylaminu, potfebné k vyméné,
se urdi sloZenim soli {obsahem polyaminu),
druhem zafizeni a také zplisobem prace.

Pri préci s protiproudnymi zarizenimi se
vystaCi s menSimi mnoZstvimi.
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Obecné& se miZe objemovy pomér arylami-
nu k vodnému roztoku soli pohybovat okolo
5:1 a% 1:10, s vfhodou okolo 1:1 aZ 1:5.

Zplsob se miZe pouZivat pro vyrobu dvou
s ohledem na sloZeni rfiznych produkti.

Pri pouZiti moldrniho poméru arylaminu
ke kyselindm 1:0,01 aZ 0,75, se po pridani
vody oddéli crganickd vrstva. Tato mé po-
dle zkuSenosti vy8si obsah aromatickych ja-
der 2,2-polyaminfi, 2,4-polyaminfi, jakoZ i
3-polyamindt a vy$Sich neZ polyaminy, zis-
kané pomoci arylaminl ze solnych roztok.

Tim je moZné tyto vyrdbét v pfedem ur-
tené kvalite,

Pridavek vody se miZe provadét libovolng:
po kondenzaci jednoduchym smisenim a sice
nejprve k dodate¢nému prani polyaminu, po-
tom ke zfedéni, nebo {4st ke prani a zbytek
ke zFedéni. MlZe se také vstfikovat do riiz-
nych stupfift ve vice proudech,.

Priklad 1

V nadobé& s michadlem se predloZi 186 g
anilinu (2 moly) a k témto se p¥idd 171 g
vodného chlorovodiku (obsahujiciho 1,5 mo-
lu chlorovediku) a cchladi se na 25 °C.

Po ukonceni priddavdni formaldehydu se
jedt& 1 hodinu michd pii 25°C a potom se
zahi‘eje na 90 °C.

Doba pfesmyku &ini 4 hodiny. Potom se
zfedi pfidavkem 500 cm?® studené vody a
ochladi.

Ziska se homogenni vodny roztok asi se
20 '% soli.

Vezme se 400 g shora uvedeného roztoku
a Ctyrikrdt se smisi vZdy po 250 g anilinu
pri 25°C a oddéli. Vodnd fdze se po 4. vy-
méné zneutralizuje alkdliemi na pH 8, uvol-
nény amin se vyjme chloroformem a dva-
krat dodatetng promyje vodou. Potom se
vzorek analyzuje pomoci chromatografie na
tenké vrstvé na silikagelu s eludnim &ini-
dlem smé&si chloroformu a metanolu v po-
méru 95:5 hmotnostnim %.

Ukazuje se, Ze volny amin z vodné faze
sestavd prakticky z anilinu. Polyamin byl
z vice neZ 99 0p vymdnén za anilin.

Priklad 2

V nadob& s michadlem se rozmichd 93 g
anilinu a 68,6 g 70% vodné metasulfonové
kyseliny, jakoZ i 57,4 g vody a nechd se
zreagovat. Roztok se nastavi na 50°C a bé-
hem 20 minut se k nému ptikape 73 g
18,5% formaldehydu.

Vsdzka odpovidd pomé&ru anilinu k form-
aldehydu a k metansulfonové kyseling 1:
10,45 a k 0,5. Celkovy obsah vody &ini asi
50 %.

Potom se udrZuje 1 hodinu pf#i 50°C, po-
tom 2 hodiny p¥i 70°C a 1 hodinu pri 90 °C.

Po ukondeni presmykovani se pridd 295
cm? studené vody a teplota roztoku se na-
stavi na 23 °C.

Tento roztok se zpracuje 4krat s 200 g
anilinu, jako v p¥ikladé 1.

Chromatografie na tenké vrstvé ukazuje,
Ze se ve vodném roztoku nachézi prakticky
pouze anilinmetansulfonan.

Priklad 3

Kondenzaén{ produkt z p¥ikladu 2 se na-
stavi vodou na 11 % metansulfonové kyse-
liny. Potom se pfi teplotd mistnosti smisi
5krat vZdy se 100 g roztoku a oddgli:

a) 30 g anilinu
b) 30 g anilinu + 7,5 g monochlor-

benzenu
¢) 30 g anilinu + 15 g monochlor-

benzenu
d) 30 g anilinu 4+ 30 g monochlor-

benzenu

Po kaZdém zpracovéani se vzorek vodni f4-
Ze neutralizuje a analyzuje pomoci chroma-
tografie na tenké vrstvé.

Bylo zjiSténo, Ze p¥i pokusu a) jiZ po 3-
ndsobném zpracovani polyaminu se vyméni-
fo vice neZ 99 %.

P¥i b) po &tyFnasobném zpracovani 98 %

€) po pétindsobném zpracovani asi

80 %
d) po Sestindsobném zpracovéni asi
50 %.
P¥iklad 4

Kondenzatni produkt se nastavi vodou na
15 % metansulfonové kyseliny. Toto nasta-
veni je misitelné s anilinem. Po pFidavku
hydrofobniho rozpouitédla se dosdhne vy-
tvoreni dvou fézi.

Byly zpracovany 3 vsdzky po 100 g rozto-
ku, 5krét p¥i teplot& mistnosti s nésledujici-
mi smésmi:

a) 30 g anilinu + 7,5 g monochlor-
benzenu
b) 30 g anilinu + 30 g monochlor-
benzenu
c) 30 g anilinu + 30 cm3 toluenu.
Pomoci chromatcgrafie na tenké vrstvé
bylo zjisténo, Ze se vyména u
a) po 5 zpracovanich pohybuje asi okolo
98 %
b) po 5 zpracovanich pohybuje asi okolo
50 %
¢) po 5 zpracovdnich pohybuje asi okolo
50 %.

Priklad 5 (obr. 1)

Na obr. 1 aZ 3 znamenaji U1 aZ Us okruh,
M1 aZ M4 michafku a St aZ Ss4 odludovaéd
(usazovak).

Ctyrstupiiové protiproudé extrakéni za¥i-
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zeni pro kapaliny, odpovidajici obr. 1, je
provazeno néasledovné:

Vedenim 1 se do michaCky 1 pfivadi 650
dild/h vodného roztoku, sestdvajiciho z:

14,7 % polyaminu (metyléndianilin a vy-
soky, PA)

5,6 % 100% kyseliny solné

79,7 % vody.

Vedenim 2 prochdzi 100 dilt/h anilinu a
. v kaZdém stupni extrak&niho za¥izeni pro
kapaliny se preterpdva 650 dfli/h anilinové
faze. Vedenim 4 se ziskd vodny roztok, ob-
sahujici 14 % anilinchlorhydratu, ktery je
prakticky prosty PA.

Vedenim 3 se ziskd smés polyaminu s ani-
linem.

Pr¥iklad 5a (obr.1)

Pracuje se jako v prikladé 5, prifemZ se
pouZiji nésledujici proudy:

650 dilti/h vodného roztoku, sestdvajiciho
ze

16 % polyaminu (metyléndianilin + po-

lyamin),

15 9% kyseliny metansulfonové,

69 % vody,
jako# i 150 dili/h organického roztoku, se-
stdvajiciho ze 120 dild anilinu a 30 dilt o-
-dichlorbezenu.

Vodny roztok z vedeni 4 obsahuje 22 %
smési kyseliny metansulfonové, anilinu a
metyléndianilinu. Neutralizaci ziskany amin
sestdvd z 98 % anilinu a 2 % metyléndiani-
linu. :

P¥iklad 5b (obr. 2)

Pracuje se jako v piikladé 5, pFicemZ ve-
~denim 2 se zavadi 90 dili/h anilinu a vede-
nim 2a 60 dild/h roztoku, sestdvajiciho ze
30 diltt anilnu a 30 dild o-dichlorbenzenu.

10

Vedenim 4 ziskan4 sil ve vodném roztoku
sestdva prakticky z Cistého anilinmetansul-
fondtu. Vedenim 3 se ziskd smés polyaminu
a anilinu.

Priiklad 5c (obr. 3)

Pracuje se jako v p¥ikladé 5 s tim rozdi-
lem, Ze se vedenim 2 a 2a zavadi vidy 50
dili/h anilinu.

Organické fdze stupnii 83 a S4 se vedou
odpovidajicimi vedenimi spoleéné do miside
M2.

Vedenim 4 se ziskd vodny roztok, obsa-
hujici 16 % anilinchlorhydr&tu. Sdl je prak-
ticky prosta metyléndianilinu.

Priklad 6

Ve vyménném zaiizeni podle obr. 4 se Sesti
vyménnymi stupni (5 aZ 10) (extrakéni za-
Fizeni pro kapaliny) se pracuje nésledovné:

Vedenim 12 pi#ichazi voda z dodateného
prani smési pelyaminu a anilinu. Kondenzéat
s chlorovodikem se zavadi vedenimi 1la, b,
¢, tak, aby se koncentrace chlorovodiku na-
stavila nédsledovné:

ve stupni 5 = 1,5 %),

ve stupni 6 = 3,5 %,

ve stupni 7 = 5,6 %.

Vedenimi 15a, b, ¢ pfichéaz{ anilin, p¥itemZ
souget prouddl je roven 25 objemovym %
celkového soudtu 12 + 1la, b, c.

Ziska se proud smési anilinu s polyami-
nem s asi 0,95 04 chlorovodiku a vodny roz-
tok 13 anilinchlorhydratu a asi 19 % soli
a 5,6 % anilinu.

Po dodatetné extrakci se zisk4 roztok ani-
linchlorhydréatu s asi 25% koncentraci, kte-
ry se vede k zahuSténi.

Proud anilinu a polyaminu se dodate&né
propird vodou v protiproudném extrakénim
za¥izeni a zpracovava zplsobem podle zné-
mého stavu techniky.
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PREDMET VYNALEZU

. Zpusob ziskavdni polyaminfi, vykazuji-
cich metylénové miistky, které byly vyrobe-
ny reakci arylamin@i a formaldehydu v p¥i-
tomnosti kyselin a vody, vyzna&ujici se tim,
Ze polyarylaminové sloZky soli polyarylami-
nu, ktere jsou p¥itomny ve vodnych rozto-
cich po reakci, se vyméni za vychozi aryl-
aminy, pFi kteréZto vym&né& se vodné rozto-
ky soli polyarylaminu, které pop¥ipadé po
pFidavku vody vykazuji koncentraci soli ve
vodné fazi 2 aZ 50 % a jsou pFitomny v kon-
centraci, pfi které tvori s vychozimi aryl-
aminy heterogenni dvoufdzovy systém, misi
s vychozimi arylaminy v jednom nebo ve
vice stupnich v souproudu nebo protiprou-
du pFi 15 aZ 100°C a zpracovavaji, pFiéemz
v kazdém stupni ¢ini objemovy pomér orga-
nické faze k vodné fazi 20:1 aZ 1:10, po-
tom se organicka faze oddé&li od vodné faze
a vodnéa faze vychozi soli arylaminu se vraci
zpét do kondenzace a popiipadé se faze po-
lyarylaminu promyva vodou, polyarylamin
se oddéli a praci voda se vede v okruhu.

2. Zptsob podle bodu 1, vyznalujici se
tim, Ze se pracuje pii teplotdch 18 a¥ 35 °C.

3. Zpisob podle bodlt 1 a 2, vyznadujici
se tim, Ze se pri kontinudlnim zpésobu pra-
ce organicka fdze uvnit¥ jednotlivych stup-
it vede v okruhu.

4. Zpisob podle bodid 1 aZ 3, vyznadujici
se tim, Ze se vyména provadi nejprve s vy-
chozim arylaminem a smdési hydrofobnich
rozpouStédel a potom s &istym vychozim
arylaminem.

5. Zplsob podle bodt 1 aZ 4, vyznadujici
se tim, Ze se obsah hydrofobniho rozpous-
tédla ve vychozim arylaminu stupeii od stup-
né méni.

6. Zplisob podle bodit 1 aZ 5, vyznadujict
se tim, Ze se konefnd vymeéna provadi s d&-
lenym proudem vychoziho arylaminu, pii-
temZ se dil¢i proudy teprve po dvou a¥
vétSim poctu stupiill vedou opét spoleéns.

7. Zpisob podle bodd 1 aZ 6, vyznadujici
se tim, Ze se koncentrace soli ve vodné fazi
udrZuje na 5 aZ 30 %.

8. Zpiisob pedle bodlt 1 aZ 7, vyznadujici
se tim, Ze se pouZiji roztoky surovych soli
polyarylamint@, které obsahuji jako Kkysely
katalyzator kyselinu metansulfonovou, ky-
selinu trifluoroctovou nebo jejich smési.

9. Zpiisob podle bodd 1 aZ 8, vyznatujici
se- tim, Ze se roztok soli polyarylaminu na-
péji do prostFfedniho vyménného stupns.

10. Zptisob podle bodt 1 aZ 9, vyznadujici
se tim, Ze se koncentrace soli vychoziho
arylaminu ve vodé udrZuje na hranici hete-
rogenity.

1 list vykresh

Severografia, n. p.,

z8vod 7, Most
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