oemanei| POPIS VYNALEZU | 208 645
K AUTORSKEMU OSVEDCENj |"*

(19)
R =

23) Vystavni priori : -
(22) Piniiven " 15 79 , (1) It €U ¢ 07 ¢ 143/58

- (21) PV 9364-79

URAD PRO VYNALEZY
(40) Zvefejnéno 31 10 80
AOBJEW (45) Vydéno 01 12 83
(75) . .
Autor vynilezu PASTALKA KAREL ing., CHRUDIM a& SCHERKS JAN, PARDUBICE
(54)

Zplsob Vjvoby 4-aminotoluen-2-sulfo~N-etylanilidu

Vyndlez se tyké zplisobu viroby 4-aminotoluen-2-sulfo-N-etylanididu, ktery sbu¥i jako

volotovar p#fi vyrob& organicky¥ch barviv. .

Dosud b8Zny zplisob vyroby vychdzi z 4-nitrotoluenu ve t¥ech reak&nich s tupnich,
7 ~rvnim stupni reaguje 4-nitrotoluen s kyselinou chlorsulfonovou na 4-nitrotoluen-2-sulfo-
chlorid, na ktery se v druhém stuoni plisobi ¥-etylanilinem za vzniku 4-nitrotoluen-2-sulfo~
~N-etylanilidu, ktery se nakonec ve t¥etim stupni redukuje na konelny 4-aminotoluen-2-gul-
fo~N-etylanilid.

Posledni reakdni stuven, redukce nitroldtky na amin, se v praxi provdd{ jednim z ndsle-
“dujicich znisobli, Bud redukei vodikem v orost¥edi organického rozpoudtddla, nebo Becham-
vovskou redukei ‘v vrostfedi alkoholu, anebo Bechampowskou redukei v prost¥ed{ vodnd tolueno-
vém, VSechny t#1i redukdni postupy maji spolednou nevihodu v o¥i{tomnosti organickych roz-
poultédel, cof pFedstavuje specifické ndroky na vyrobni aparaturu, urlitéd provozni riziks
1 zvySené vyrobni ndklady

VySe uvedené nedostatky odstranuje zpiisob vyroby 4~amino-toluen~2-sulfo-N-etyl anilidu
podle vyndlezu, -jehoZ podstatou je, Ze redukce 4~nitrotoluen=-2-sulfo-N-etylanilidu je
provéddéna vodnym roztokem hydraezinhydritu o koncentraci 20 a¥ 100 % hmotnos tnich, s vy¥hodou

z hlediska menipulace a energetickych nérokf 80 % hmotnostnich, v tavening vychozi nitro-
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14tky p¥1 teplotd 100 a% 120 %¢, s vyhodou p¥i 105 %c, za katalyzy préSkovym Zelezem nebo
pouze ¥eleznymi stdnami s michadlem reekdn{ nddoby, Redukei vodnym roztokem hydrazinhydrd-
tu v tavenind vfchoz{ nitroldtky odstranimenutnost pouZiti organickych rozpoudtédel, kters
znamenaji vidy ¥¥ec141n{ néroky na vyrobni aparaturu a viznamnd sni¥ujf bezpednost a hy-
gienu prdce. Postupem vodle vynélezu se rovné¥ doséhne vyS8ich vytéZkd a tedﬁi niZ&ich
v§robnich ndkladd o¥i dosaZeni lep3ich kvelitativnfch ukazateld polotovaru, které se pro=-
jevi v ndsledujic{ syntéze barviv.

Pro bli#s{ objasndni podstaty vyndlezu jsou déle uvedeny pFiklady provedeni, v nichZ
uvdd&néd % jsou hmotnostni,

P¥iklad 1

80 g 4-nitrotoluen-2-gulfo-N-etylanilidu se roztavi, oddestiluje voda & teplota ta-
veniny se ustdli na 105 O¢, Po pridénf 2 g préfkového Zeleza se za michdni a udrfovéni
teploty 100 aZ 120 O: p¥hem 8 hodin dévkuje zvolna po kepkdch celkem 250 g vodného roztoku
hydrazinhydrédtu o koncentraci 20 %, Tavenina Je jedt& 4 hodiny udr¥ovéne p¥i teploté
105 °C, ne¥ je chromatograficky vrokézén konec redukce. Reakini smés se spusti do 500 g
4,5 % roztoku kyseliny chlorovedikové, zkleruje se 5 g karborafinu a neutralizuje Epavkovou_
vodou, ZIiskd se velmi Sisty amin s vytd¥kem 85 aZ 88 % teorie.

P¥{klad 2
Do Selezného reduktoru o objemu 1 litr vybaveného %eleznim michadlem, teplomErem
a sestupnnym chladifem se vnese 160 g 4-nitrotoluen-2-sulfo-N-etylanilidu, rostavi se
p¥#1 80 °C, zapne se michadlo a teplota taveniny se ustéli na 105 °¢ po oddestilovéni pri-
tomné vody. Po dobu 6 hodin se potom dévkuje celkem 50 g 80 %niho hydrazinhydrdtu a dal=-
%fch 6 hodin je je3td tavenina udriovédna p¥i 105 OC, ne¥ je chromatograficky prokézén
koneec redukce. DalSi zpracovéni je jako v p¥ikladu 3., 1 VytéZek 87 gﬁ 90 % teorie.
Priklad 3
Postup z pPikladu 1 je modifikovdn pouZitim 25,5 g hydrazin hydrdtu o koneentraci
80 % doba ddvkovéni: 1 hodina, celkovd doba reakce: 2,5 hodiny V¥t&Zek reakce: 95 % teorie.

PREDMET VvYNLLEZU

Zpisob vyroby 4-aminotoluen-2-sulfo-N-etylanilidu redukef! 4-nitrotoluen~2-sulfo-N-
-etylanilidu vznikajicfho kondenzaei 4-nitrotoluenu s kyselinou chlorsulfonovou & Neetyl-
anlinem vyznadujiel se tim, Ze 4—nitrotoluen—2—5u1fo-N—ety1anilid se redukuje vodnym rozto=-
kem hydrazin hydrdtu o koncentraci 20 aZ 100 % hmotnostnich, s vyhodou 80 % hmotnostnich,

v tavenind vychoz{ nitroldtky pFi teploté 100 a% 120 %, s vfhodou v¥i 105 °C, za kataly-
tického plsobeni Zeleza, ' '
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