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(34) Zpiisob piipravy 4-jodanilinu
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Zplsob pripravy 4-jodanilinu reakci ani-
linu s jodem v alkalickém prostfedi probiha
tak, Ze se surovy 4-jodanilin po vyloudeni z
vodného prostiedi ¢isti krystalizaci z roz-
toku w alifatickém uhlovodiku s 3Sesti aZ
jedenécti atomy uhliku a s normdlnim a/
/nebo rozvétvenym fet&zcem nebo z jejich
smési s olefiny a nearométy, jak jsou ob-
saZeny v rafinétu. Do roztoku 4-jodanilinu
v uhlovodiku nebo v rafinétu se pfidd 1 aZ
10 obj. % indanu nebo jiné latky, kterd 4-
-jodanilin dob¥e rozpousti.
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Vyndlez se tykd zplsobu p¥ipravy 4-jod-
anilinu.

Zplhsob pFipravy 4-jodanilinu z anilinu -
Cinkem jodu je v literatufe popsdn. Nevy-
hodou tohoto zpfisobu izolace je vylouéeni
produktu v nedostatetné d{istoté, Casto v
olejovité form8&. Pro ziskdni &istého produk-
tu je nutnd nékolikrat opakovand krystali-
zace.

Uvedené nedostatky odstraiiuje zp{isobh
pripravy 4-jodanilinu, reakci anilinu s jo-
dem v alkalickém prostfedi, pod!e vyndlezu.
Jeho podstata spoiva v tom, Ze se surovy
4-jodanilin po vylou€eni z vodného prostie-
di ¢isti krystalizaci z roztoku v alifatickém
uhlovodiku s Sesti aZ jedenacti atomy uhli-
ku a s normélnim a/nebo rozvétvenym Fe-
tézcem ncho z jejich smési s olefiny a ue-
arométy jak jsou obsaZeny v rafindtu. DAle
je moZné, aby se do roztoku 4-jodanilinu v
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uhlovodiku neho v rafinétu ptidale 1 aZ 10
obj. % indanu nebo jiné latky, kierd 4-jod-
anilin dob¥e rozpousti.

Vyhody zpisobu podle vynalezu spodivajl
ve vylouteni produlttu v dostatetné Cistotd
a v rychlosti a jednaduchosti provadéni zpii-
sobu.

Vyndlez a jeho GCinky jsou bliZe vysvétle-
ny v popise 2 piikladi provadé&ni zplsobu
piipravy 4-jodanilinu podle vynalezu.

Podle vyndlezu bylo nyni zjisténo, Ze pro
ziskdni Cistého produktu je postalujici jed-
na 2% dv& krystalizace z alifatickych uhlo-
vodikl, napiiklad n-hexanu, nebo z rafiné-
tu, coZ je smé#s alifatickych uhlovodikli, a
to jak uwormaéalnich {cca 22%), tak rozvét-
venych [cca 65%), s pifim&si olefindi [cca
1,5- aZ 2,5%) a nearomdtit (cca 1%]). Rafi-
nat je zhytek po extrakei aromdti. SloZenf
rafindtu je nésledujici:

hmot. % mol. %

2-metylhexan 0,099 0,11
2,3-dimetylpentan 0,099 0,11
3-metylhexan 0,198 0,23
trans-1,3-DMCP 0,099 0,12
n-heptan 7,34 8,42
c¢is-1,2-DMCP 1,19 1,39
metylcyklohexan 0,39 0,46
2,5-dimetylhexan 2,38 2,39
2,4-dimetylhexan 4,96 4,99
1,2,4-TMPC 0,20 0,20
olefiny 1,78 1,83
3,3-dimetylhexan 0,099 0,10
toluen 0,099 0,12
1,2,3-TMCP 0,39 0,40
2,3,3-TMCP 0,19 0,20
2,3-dimetylhexan 3,97 3,99
2-metylheptan 10,81 10,88
4-metylpentan 5,75 5,79
3,4-dimetylhexan 1,88 1,89
3-metylheptan 18,25 18,37
n-oktan 12,40 12,48
dimetylcyklohexan 8,32 8,53
etylbenzen 0,099 0,11
isononan 14,28 12,80
p-xylen 0,099 0,11
o-xylen 0,099 0,11
n-nohan 1,98 1,78
isodekan 1,88 1,52
n-propylbenzen 0,099 0,095
m+p-etyltoluen 0,099 0,095
1,2,4-TMB 0,099 0,095
n-dekan 0,099 0,080
iso-C11 0,198 0,146
stfedni molekulovd hmotnost 114,957
celkové
n-parafiny 21,8254 22,7616
iso-parafiny 64,881 63,353
olefiny 1,78571 1,82946
nearométy 10,8135 11,3252

Cs 2,08333 2,32312

Cs 8,73016 9,00211
arométy 0,694444

~ 0,73073
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Déle bylo zji5téno, Ze piidavek nékterych
slouéenin, které p-jodanilin dobf¥e rozpous-
téji, zvySuji vytdZek krystalizace jako na-
priklad indan. Ve smé#si s rafindtem nebo
benzinem v mnoZstvi 1 aZ 10 obj. % kladn&
ovliviiuje krystalizace. Surovy p-jodanilin se
rozpusti za horka v uvedeném rozpoustédle,
eventuding za pFidavku adsorbentu, napii-
klad karborafinu, bentonitu a podobné&, a po
ochlazeni vypaddvd 4-jodanilin v krystalic-
ké formé.

Priklad 1

Do reakéni nédoby se vneslo 220 hniot
dilf, tedy 2,36 molu anilinu, 300 hmot. dil,
tedy 3,6 molu hydrogenuhligitanu sodného
a 2000 hmot. dilli vody a smés se ochladi
na 12 aZ 15°C, eventudln& pridavkem ledu
do reakéni smési. Za intenzivniho michdni
se piidalo 500 hmot. dild, tedy 1,96 molu
délo postupné& v intervalech 2 aZ 3 minut
tak, aby se veSkery jod p¥idal b&hem 30 rui-
nut. Po piidavku veSkerého jodu se jeSté 1
hodinu smé&s michala. Po této dobh& se ru-
akce ukondila a barva volného jodu prak-
ticky zmizela. Surovy 4-jodanilin, ktery se
oddélil jako krystalickd k&Se, se odsdl a u-
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su8il. Filtrdt se uschoval pro regeneraci jo-
du. VytdZek surového produktu 432 hmot.
dilf.

Pro ¢iSténi 4-jodanilinu se surovy produkt
vinesl do reak&ni nddoby s 2 000 hmot. dily
rafindtu. Obsah se zahfival pod zp&tnym
chladiCem na 75 aZ 80°C. Po promichéani
roztoku béhem 30 minut do$lo k nasyceni.
Roztok se prevedl, eventudlné po filtraci,
za michani do reak¢ni nddoby chlazené v
laboratornich podminkach ledem a soli. 4-
-jodanilin vykrystalizoval v bezbarvych jeh-
licich. Nerozpu3t&ny podil z prvé krystali-
zace se podrobil 2., popfipad& 3. extrakci.
P¥i SarZovité extrakci je prvni podil 4-jod-
anilinu bezbarvy, pro druhou a tfeti extrak-
ci je vhodné pouZit piidavek Kkarborafinu
nebo bentonitu, VytdZek krystalizace: 70 %.

Pfiklad 2

Postup pfFipravy surového 4-jodanilinu byl
stejny jako v prikladé 1. Krystalizace byla
provedena ze 2 000 hmotn. dillt technického
benzinu, do kterého byly p¥iddny 3 % in-
danu. Dal3i postup byl stejny jako v pii-
klad® 1. Vyt8Zek krystalizace: 75 %.

Zpusob pripravy 4-jodanilinu podle vy-
nélezu je vyuZitelny v chemickém primyslu.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplsob pFipravy 4-jodanilinu reakci
anilinu s jodem v alkalickém prostiedi, vy-
znadujici se tim, Ze se surovy 4-jodanilin
po vyloudeni z vodného prostfedi ¢isti krys-
talizaci z roztoku v alifatickém uhlovodiku
s Sesti aZ jedendcti atomy uhliku a s nor-
malnim a/nebo rozvétvenym retézcem nebo

Z jejich smési s olefiny a nearomdty, jak
jsou obsaZeny v rafinatu.

2. Zplsob podle bodu 1 vyznalujici se
tim, Ze do roztoku 4-jodanilinu v uhlovodiku
nebo v rafindtu, se pridd 1 aZ 10 obj. % in-
danu nebo jiné latky, kterd 4-jodanilin roz-
pousti.
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