l 4
socnvsnexs| POPIS VYNALEZUS
REPUBLIKA

(19)

K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(61)

(23) Vystavni priorita

(22) Prihlateno 24 09 84
(21) (PV 7153-84)

242 116

(1) (B1)

1) In. 14
C 07 C 127/19

URAD PRO VYNALEZY
(40) Zvefejngno 22 08 85
A OBIEVY (45) Vydéno 01 02 88
(75)
Autor vynilezu VOREL MILAN ing., SLATINANY; MICHALEK JOSEF, PARDUBICE;
LOHNISKY JAROM{R, HOLICE V CECHACH
(54) Zpisob pripravy m-aminofenylmoXoviny

Zpisob p¥ipravy m-eminofenylmoloviny
reakcf dihydrochloridu m-fenylendiaminu
s kyanatanem alkalickym v pufrovaném pro-
stred{ kysele reagujicich amonnfch soli
jako chloridu, siranu nebo hydrogenfosfo-
rednanu smonného pfi teplot& do + 10 o%.
Podstata vyndlezu spolivd v tom, Ze se
reakce provéd{ p#i vychozim molérnim po~
méru reskdnich komponent soli amonnych ku
m-fenylendiaminu 0,2 a% 1,4 ku jedné,
8 vyhodou 0,4 8% 0,9 ku jedné a p¥i mo-
lérnim pom¥éru kyseliny chlorovodikové ku
m-fenyléndiaminu 2,1 a% 2,8, s vyhodou
2,3 a%¥ 2,6 ku jedné.
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Vyndlez se tykd zptisobu p¥ipravy m-aminofenylmooviny
reakei dihydrochloridu ni—:fenylendiaminu s alkalickym kyana-
tanem v pufrovaném prostfedi soli amonnych e kyseliny chloro-
vodikové,

M-aminofenylmodovina je dlleZitym barvd¥skym polotovarem
k., vyrobé velmi cennych Midlonovych barviv,

P¥i dosavadnim zpisobu p¥ipravy m-aminofenylmodoviny
reaguje m-fenylendiemin ve formé dihydrochloridu v silné kyse-
1ém prost¥edf pPebytku kyseliny chlorovodikové s alkalickym
kyanatenem za teploty - 10 °C a% + 10 °C p¥i moldrnim pom&ru
reakfifich komponent kyselina chlorovodikovd a m-fenylendiamin
2,4 a% 3,2, 8 vyhodou 2,6 a% 2,9 ku jedné a spotiebé kyanatanu
alkalického aZ 140 % teorie,

Nevyhodou popsaného ﬁbstupu’je vys8i spotieba kyanatanu
alkalického v dlisledku rozkladu kyseliny kyanaté v d aném prost¥edf
na oxid uhlidity e emoniak, co¥ map¥idinuje neZddouci p¥n¥n{
reak¥ni smési v 1, f4zi reakce,

Uvedené nevyhody odstranuje zptsob p¥ipravy m-aminofenyl-
moéoviny reskef dihydrochloridu m-fenylendieminu s alkalickym
kyasnatanem v pufrovaném prostfedi kysele reagujicich soli amonnych
jako chloridu, siranu nebo hydrogenfosforeénanu emonného a kyse-
liny chlorovodfkové p¥i teplotd do + 10 °C, ktery je pFedmdtem
vynilezu, jeho% podstata spodivd v tom, Ze se reakce provddf
p¥i vychozim moldrnim poméru reakénich komponent soli smonnych
ku m-fenylendieminu 0,2 aZ 1,4 ku jedné, s vyhodou 0,4 aZ 0,9
ku jenhé a p¥i moldrnim poméru kyseliny chlorovodikové ku m~feny-
lendieminu 2,1 a% 2,8, s vyhodou 2,3 a% 2,6 k_u jedné,
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V disledku pritomnosti soli amonnych, které pohk&Sujfs
nezddouci rozkled kyseliny kyansaté, lze sniZit mno¥stvi pred
klddené kyseliny chlorovodikové na 2,1 aZ 2,8, s vyhedou
na 2,3 a%Z 2,6 molu na 1 mol m-fenylendieminu a ky#natanu draselné-
ho af na 20 % teorie k reakeci,

K bliZ5{imu objasnéni podstaty vyndlezu jsou ddle uvedeny
p¥iklady provedeni, jimiZ oviem neni predmét vyndlezu vyéq;ﬁﬁi |
ani omezen, Uvedend % rozuméji se hmotnostni,

P¥{klady provedeni
Priklad 1

K roztoku 26 g m-fenylendieminu v 95 ml vody se p¥idd 48 ml
kyseliny chlorovodikové 37 %ni a 8 g chloridu smonného, Po ochla-
zeni reskin{ sm¥si na - 6 °C aZ - 4 °C se b¥hem 3 hodin za inten~
zivaftho michdni propelerovym michadlem naddvkuje roztok kyana-
tenu draselného (24,5 g KCNO rozpusténého ve 40 ml vody). Teplo=-
te vystoupf na 0 % a¥ + 5 % a reakdni sm&s se v pribdhu reakoce
mirné p¥ichlazuje solankovou ldznf, Po pFipudtén{ roztoku kyana-
tanu se reakdni smés jeSté 3 hodiny michéd p¥{ téZe teplotd
ze Gdelem dplného zreagovdni p¥itomné kyseliny kyanaté, naleZ se
navedi 35 ml vody, pil hodiny michd a vyloulend m-aminofenylmo-
Sovina se odfiltruje, VytéZek &ini 88 % teorie t. j« 32,0 g
100 %ni m-aminofenylmodoviny,

Priklaad 2

K roztoku 26 g m-fenylendiaminu ve 110 ml vody se p¥idd
48 ml kyseliny chlorovodikové 37 %ni a 14 g dihydrogenfosfore&nanu
emonného. Po ochlazeni reekdni smdsi na - 6 °C a% - 4 % se
v prib&hu 2 hodin za intenzivnfho michdni propelerovym michadlem
piipust!{ roztok kyanatanu sodného (19,6 g NaCNO rozpusténého
v 35 ml vody). Teplote vystoupf na 0 © a% + 5 °C a mirn¥ se
p¥lchlazuje solankovou lézni. Po p¥ipustén{ roztoku kyanatanu
sodného se michd 2 hodiny p¥i téZe teploté, natedf 30 ml vody
a michd dald{ hodinu, Vyloudend m-sminofenylmolovina se odfiltruje.
vytéZek &ini 87 % teorie, t.j. 31,6 g 100 %ni m~aminofenylmoloviny.




PREDMET VINKLEZU
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Zplisob pripravy m-sminofenylmoloviny reekei dihydrochloridu

m-fenylendiaminu s alkalickym kyenatanem v pufrovaném prosifedf

kysele reagujicich soli emonnych jeko chloridu,siranu nebo

hydrogenfosforednanu emonného a kyseliny chlorovodikové p¥i tep=

lot& do + 10 °C vyznaleny tim, 7e se reakce provéddi p¥i vycho=

zim moldrnim poﬁéru reakénich komponent soli amonnych ku m-fenylen=

dieminu 0,2 &% 1,4 ku jedné s vyhodou 0,4 aZ 0,9 ku jedné a p¥i

molérnim pomdrn kyseliny chlorovodikové ku m-fenylendieminu 2,1

a% 2,8, s vyhodou 2,3 aZ 2,6 ku jedné,
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