~
CESKOSLOVENSKA
cocnusnens| POPIS VYNALEZU | 251252
REPUBLIKA . . . | an @1
(18) K AUTORSKEMU OSVEDCENI
(51) Int. C1.4
/22/ P¥ihld%eno 24 05 83 k G 03 C 1/52
/21/ PV 3660-83
(40) zZvefejn&no 13 11 86
URAD PRO VYNALEZY | (45) vyya4no 15 04 88
A OBJEVY
(75) .
Autor vynilezu PILZ JOSEF ing., BARTOS PAVEL ing., CERMAK JIRf ing., Csc.,

LAKOMY JAROSLAV ing. CSc., KABELE JOSEF ing., PARDUBICE

(64) Zpasob vyroby 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilina a jejich siranti

Zplsob vyroby 2,5-dialkoxy~4-morfolino-
-anilind a jejich s{rand obeaného vzorce
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kde R je alkyl s 1 a%¥ 5 uhliky a n je O nebo
0,5 a¥ 2 tak, Ze se na 2,5-dialkoxy-4-mor-
folino-nitrobenzeny pisobf v prostfedf -
vodného nebo ordanického rozpou¥t&dla a za
pfisady katalyzdtoru vodfkem za teploty

40 a% 140 °c a tlaku 0,1 aZ 5 MPa, ze
z{skaného produktu reakce se nejprve sepa-
ruje katalyzdtor a potom izoluje 2,5-di-
alkoxy-4-morfolino-anilin. )

Cenné polotovary pro vyrobu svétlocit-
livych diazoniovych sloudenin pro diazo-
grafii.
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Vyndlez ¥edf{ zplsob vyroby 2,5~dialkoxy-4-morfolino-anilind a jejich sirant obec-
ného vzorce
H

N
\ /

OR

NHZ . (H2304)n (I)

kde R je alkyl s 1 aZ 5 uhliky a n je 0 nebo 0,5 aZ 2.

2,5-dialkoxy~-4-morfolino-aniliny a jejich siranové soli jsou cennd polotovary pouzi-
vané zvl4s5té& k vyrobé& svétlocitlivych diazoniovych sloudenin pro diazografii.

P¥iprava uvedenych l&tek nebyla aZ dosud v literatufe samostatné popséna. Pouze
je zndmo, nap¥. z US pat. 3 028 240, Br. pat. 853 020, Ze 2,5-dialkoxy-4-morfolino~aniliny-
je moZné p¥ipravit z 2,5~dialkoxy-4-morfolino-nitrobenzenl redukci zinkovym prachem
v prostfedi kyseliny solné za p¥isady alkoholu nebo té%Z katalytickou hydrogenaci bez udani
konkrétnich podminek provedeni a vyté&Ziku. Zplsob p¥ipravy siranovych soli t&chto substi-

tuovanych anilinG neni vibec v literatu¥e publikovén.

Dialkoxymorfolinoaniliny jsou nest&lymi sloudeninami snadno podléhajicimi rozkladu
pusobenim svétla, kyslfku a za zvySené teploty. Tyto vlastnosti maji{ znalny vyznam pro
vybé&r vhodného pracovniho postupu k jejich vyrob&, nap?. je Z4douci, aby redukce probé&hla
v krédtké dobé s vyloulenim vzdufné atmosféry, zplsob izolace produktu z reakdni smési
byl co nejjednodu3si a docililo se vysoké &istoty produktu. Postup redukce zinkovym pra-
chem v roztoku kyseliny sirové, event. jes$td za pf¥isady etanolu, je technicky m&lo vhodny,
nebot vzhledem k minim&lni spotfebé& zinku je zapot¥ebi redukci provadét dlouhou dobu
s postupnym ddvkovdnim zinku. Dal3{ problémy tohoto postupu jsou v izolaci 2,5-dialkoxy-
~4-morfolino~anilind, pop¥ipad& jejich siranovych soli z reak&nf =mési po redukci a ve
znaéném mnoZstvi odpadnich létek. Redukce samotnych 2,5-dialkoxy-4-morfolino-nitrobenzent
katalytickou hydrogenaci bez p¥{itomnosti dal8iho inertniho media neprobihd s dobrymi vysledky,
nebot dochézi k desaktivaci katalyzdtoru tvorbou polymernich l&tek a konverze vychoziho

substituovaného nitrobenzenu nebyvd pak dplné.

Nyn{ byl nalezen zpusob vyroby 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilin® a jejich siran obec-

ného vzorce
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kde R je alkyl s 1 aZ 5 uhliky a n je 0 nebo 0,5 aZ 2, jehoZ podstata spolivd v tom, Ze

se na 2,5-dialkoxy-4-morfolino~nitrobenzeny obecného vzorce II

CH2 .
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kde R mid vy8e uvedeny vyznam, se pusobf{ v prost¥edi vody nebo organického rozpoustédla

a za ptisady katalyzdtoru vodikem za teploty 40 az 140 °c a tlaku 0,1 a%# 5 MPa, nade¥
se ze ziskaného produktu reakce nejprve separuje katalyzdtor a potom se p¥ipadné izoluje
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2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilin, nebo se p¥fpadné na roztok 2,5-dialkoxy-4-morfolino-ani-
linu zfiskany po separaci katalyzgtoru nebo roztok izolovaného 2,5-dialkoxy-4-morfolino-
~anilinu v organickém rozpoustédle, jfmZ jsou alifatické nasycenéd alkoholy nebo alifatic-
ké ketony s 1 a¥ 6 uhlfky, budto samotné nebo ve sm&si s vodou, pGsobf kyselinou sfro-
vou nebo jejfm vodnym roztokem v mnofstvi 0,5 a¥ 2 mol kyseliny na 1 mal 2,5-dialkoxy-
~4-moxfolinu-anilinu za teploty do 50 °C a vyloudend siranovd sl se izoluje jako pevnd
14tka, nap¥., filtrac{i za teploty 30 aZ -20 °c, )

Jako katalyzdtor se p¥i zpisobu vyroby podle vyndlezu pouZivajf kovy VIII b skupiny
periodické soustavy prvkd v jemné pirdskovité form& budto samotné nebo na nosi&ich, p¥i-
padné& obsahujicich do 10 % hlinfku. Separace katalyzdtoru se provéddi filtraci nebo sedi-
mentac{, pfi&em# se katalyzdtor oddéluje jeko pevny produkt za teploty, kdy je 2,5-dialko-
xy-4-morfolino-anilin v kapalném stavu nebo v roztoku. Izolace 2,5-dialkoxy-4-morfolino-
-anilind se provede béZnymi izola®nimi zplisoby pro délenf pevnych ldtek od kapalin napk.
filtrac{i nebo sedimentaci za teplot od =30 do SO oc, kdy 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilin
tvo¥{ pevnou fdzi nebo se ochlazenIm z roztoku organického rozpoustédla vyloudi v pevné
f4zi.

Zptisobem podle vyndlezu se 2,5-dialkoxy-4-morfolino-aniliny vyhodn& p¥ipravuj{ reduk-
cf nitroskupiny katalytickou hydrogenacf z p¥fsludného substituovaného nitrobenzenu v pro-
st¥ed{ inertnfho kapalného media, kterym je nap¥. etanol, vodny roztok etanolu, nejlépe
v8ak voda nebo aceton v mnoZstvi{ O,1 aZ 10 d{l&% hm na 1 d{f1l 2,5~dialkoxy-4-morfolino-~nitro~
benzenu., PouZije se hydrogenalnf katalyzdtor, napi. paladium na aktivnim uhlfi, Raney nikl,
nikl na kysli&niku hlinitém v mnoZstv{ 0,01 aZ'10 % hm na vychoz{f 2,5-dialkoxy-4-morfolino-
-nitrobenzen a redukce probihd p¥i teploté 50 a¥ 140 ¢, nejlépe 60 a%Z 100 %c, za tlaku
vodfiku 0,2 a¥ 10 MPa. Doba trvdnf hydrogenace je 1 aZ 18 h podle podmfnek hydrogenace a
dosahuje se aZ 100% konverze vychoztho 2,5~dialkoxy-4-morfolino-nitrobenzenu. Po provedend
hydrogenaci se snadno odstrani katalyzdtor, nap¥. filtraci za teploty nad teplotou téni
2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilinu pokud inertnim mediem je voda, nebo filtracf za niZ$ich
teplot, kdy? se pouZije organické rozpoudtddlo pfi hydrogenaci, avSak teplota filtrace
mus{ byt nad teplotou nasyceného roztoku p¥fslu¥ného dialkoxymerfolinoanilinu.

Izolace substituovanych anilind z produktd hydrogenace po odstrandni katalyzgtoru
je snadnd, zvl4$t& pokud se hydrogenace provdd{ ve vodném prosti¥edi. Postadf{ reakén{ pro-
dukt po filtraci ochladit na teplotu niZ${ neZli je teplota tédn{ p¥isludného substituova-
ného anilinu a potom b&%nymi zplsoby odd&lit vyloudeny pevny substituovany anilin od vod-
né fdze, nebot je nerozpustny ve vodd® a mi vy35{ hustotu ne¥li voda.

P¥i pouZitf organickych rozpoust&del je.nutné ochlazenf{ na nfzké teploty, aby se subs~
tituovany anilin vyloudil v pevné form& ve vysokém vyté&Zku. Izoluje se pak nap¥., filtraci
s ndslednym vysuSenfm nebo je moZné ddle zpracovdvat i nesuSeny produkt, nap¥. p¥i p¥ipravé
diazoniov¢ch soli. Jinou mo¥nostf je vysrd¥et pffmo z roztoku substituovany anilin kyselinou
sf{rovou na siranovou sil, jejf% rozpustnost v organickych rozpoudt&dlech je zna&n& niZi{
a umo¥nf efektivn{ zpisob izolace.

Bylo nalezeno, ¥e sfranovou sdl 2,5-dialkoxy-4-morfolinu lze vyhodnd p¥ipravit a izolo-
vat tak, Ze se 1 df1l hmot. 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilinu rozpust{ v 1 a% 20 dflech hmot.
organického rozpoustédla, napf. v etanolu nebo jinych alifatickych alkoholech, alifatickych
ketonech, s vyhodou v acetonu a do zfskandho roztoku se za mfchdnf a chlazenf p¥idd kyselina
sfrovd v mno¥stv{ 0,5 a¥ 2 mol na 1 mol substituovanéha anilinu za teplot do 40 °C, p¥i-
éémé siranovd sdl se vyloudf v pevné form& a po ochlazenf{ se izoluje napf. filtracf, pro-
myje rozpouitddlem a budto se dfle zpracovdvd jako takovd nebo jeitd vysu¥i nejlépe za
vakua a ve tmé. Filtraci a promyvdni je mo¥né provést nap¥. za teploty 20 a¥ 30 °c, pokud
se pouZije kup¥. acetonu jako organického rozpousté&€dla, v pfipadé jinych rozpaoudtédel
jako etanolu je nutné suspenzi p¥ed filtracf vychladit na niZ8{ teploty, aby se sniZily
ztrdty rozpustnostf a zvysil vytéZek.
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Bylo zjisténo, Ze pokud se pouZije k pifpravé siranovych solf substituovanych anili-
nd mno#stvi kyseliny sfirové ve stechiometrickém poméru odpovidajicifmu normélnimu siranu nebo
kyselému siranu, nevznikaji soli jednotného sloferi, ale sm&s siranu, kyselého siranu, dédle
s vy5&im obsahem kyseliny sirové a volnd bdze aminu. MnosZstvi volné bdze aminu se potlaluje
zvySenym mno¥stvim kyseliny sirové, av3ak velky pfebytek neni vhodny, nebot se siranové soli
vylu€uji v pastovité form& a dochdzf i ke kondenzalnim rakcim za vzniku barevnych lé4tek.
Vyhodou pfipravy siranovych soli v organickych rozéouétédlech je, Ze zbytkové mnoZstvi
volné bdze aminu zlstdvd pfi izolaci siranl rozpusténo v ovrganickém rozpoudt&dle, zvlgsté
vyznamny je vSak rafina&nf d&inek, nebot v organickém rozpouitédle -se rozpoudt&jf daldf
neZddouci nedistoty, zvldst& barevné ldtky, které jsou vedlej¥fmi zplodinami fotochemické-
ho rozkladu. Tedy postupem p¥ipravy siranovych solf{ dle tohoto vyndlezu je moZné zfskat
siranové soli substituovanych anilinl jako produkty bflé barvy o vysoké &istotd, které
jsou stabilnéjsl vidi rozkladu neZli &isté volné bdze a jsou také vhodnéjsf pro p¥ipravu

diazoniovych solf,

Postupem vyroby 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilind podle vyndlezu se dociluje aZ 99%
vytéZkld a dobré kvality produktl bez rafina®nich operaci, Postup je jednoduchy, technicky
snadno proveditelny a i po ekonomické strdnce vyhodny. Mirné teplotni podminky vyrobniho
postupu a navic vodikovd atmosféra omezuji rozklad a tvorbu vedlejSich produktt na mini-
mdlnf miru, p¥idemZ se docil{ a¥ 100% konverze vychoz{ ndsady substituovanych nitrobenzend.
MnoZstvi odpadnich ldtek je minim&lnf, p¥iéemZ jsou snadno likvidovatelnd, Katalyzgtor
je moZné poufit pro vice vyrobnich operacf, p¥ipadn& v dal8fch operacich p¥id4vat pouZity
katalyzdtor z p¥edchoz{ operace s malym podflem Cerstvého katalyzdtoru, dimZ se docil{
dal8fho ekonomického zvyhodnéni.

Postup vyroby siranovych soli 2,5~dialkoxy-4-morfolino-anilind podle tohato vyndlezu
je velmi jednoduchy z hlediska technického provedeni a dociluje se aZ 95% vytéZkd p¥i ziskd-
védn{ sfiranovych solf ve vysoké kvalit& a prostych barevnych sloulenin, co¥ je hlavnim p¥ed=-
pokladem pro dal3f jejich zpracovdni{ napf. na diazoniové sloudeniny pro diazografické ma-
teridly. '

Dal§{ podrobnosti vyplyvaji z ddle uvedenych p¥fkladd provedeni. V p¥ikladech provedeni
znalil dily, dily hmotnostni, procenta pak procenta hmotovd, vytéZky v procentech se vyjad-
fujf{ v procentech teorie ziskaného 2,5-dialkoxy-4-morfolino-~anilinu na vychoz{ mnoZstvi
2,5-dialkoxy~4-morfolino-nitrobenzenu, v p¥ipadé siranovych solf v procentech teorie na
obsah 2,5-dialkoxy=-4-morfolino-anilinové sloZky v zfskané siranové soli vztaZené na
vychoz{ mnoZstvi{ 2,5—dialkoxy-4—morfolino-anilinu, pokud nenf uvedeno jinak. Taploty tdnf

produktd jsou stanoveny dle Koflera.
P¥{klad 1

Smés 60 df1ld 2,5-dibutoxy-4-morfolino-nitrobenzenu, 200 df1ld vody a 1,2 dily katalyzd-
toru Raney-niklu se v autokldvu redukuje vodikem za teploty 80 % a tlaku 2,5 Mpa po dobu
12,5 h., Po skonéené redukci se produkt hydrogenace ochladf na teplotu 65 oC, zfiltruje,
nate? se oddélf v pevné form& katalyzdtor. Filtrdt se ochlad{ na teplotu 25 % a po oddélenit
vodné vrstvy se zisk& 54,8 dflu produktu 2,5-dibutoxy-4-morfolino-anilinu ve formé& krysta-
lické pevné taveniny bfloSedé barvy o teplotd tdnf 54 a% 59 °C, tj. v 99,8% vyt&Zku.

P¥1k1lad 2
Na rozdfl od pracovnfho postupu dle p¥ikladu 1 se redukce vodikem provede za teploty

100 °¢ s dobou trvdnf 3,5 h. Zisk{ se 52,6 d{lu 2,5-dibutoxy-4-morfolino-anilinu stejného
vzhledu o teplotd tdnf 54 a¥ 59 °C, tj. ve vytd¥ku 95,8 %.
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Pf{iklad 3

54,8 dflu 2,5~dibutoxy~4-morfolino-anilinu, p¥ipraveného postupem dle p¥ikladu 1
se rozpustf za teploty 25 ©c v 124 dflech acetonu a potom za udrZovdni teploty na 18 aZ
20 °C chlazenim se za michdnf postupn& p¥ipustf 9,5 dflu 98% kyseliny sfrové. Vyloudeny
krystalicky produkt se izoluje filtraci, filtradni kol4d se promyje acetonem do bezbarvé-
ho vyluhu a potom se ve tmé vysuS{ za sni¥eného tlaku 5 kPa. Ziskd se 55,25 dflu siranové
soli 2,5-dibutoxy-~4-morfolino~anilinu ve formé bfloSedé pevné ldtky o sloZen{ dle analyzy
83,1 % 2,5-dibutoxy-4-morfolino~anilinu a 16,8 % kyseliny s{rové, tj. ve vytézZku 83,7 %.

P¥{klad 4

Na rozdfl od pracovniho postupu dle p¥ikladu 3 se p¥idd 0,35 dflu 98% kyseliny siro-
vé na 1 df{l 2,5-dibutoxy-4-morfolino-nitrobenzenu., Ziskd se produkt dle analyzy obsahujfci
58 % 2,5-dibutoxy-4-morfolino-anilinu a 25,5 % kyseliny sfrové, dle chromatografické ana-
lyzy kromé& acetonu bez dalSfch nedistot, bflé barvy s namodralym odstfnem ve vytd¥ku 94,4 %.

P¥{klad 5

Smés 90 dild 2,5-dibutoxy-4-morfolino-nitrobenzenu, 143 dfl8 acetonu a 1,8 dflu kata~
lyzdtoru s obsahem 3 % kovového paladia na aktivnim uhli jako nosi&i se v autoklévu redukuje
vodikem za teploty 60 °c a tlaku 2 a% 2,5 MPa po dobu 6 h. Po skonlené redukci se reakéni
smés ochladf na teplotu 25 9c, filtrac{ se odstran{ katalyzdtor jako pevnd ldtka a k filt-
rdtu se za mfchdnf a ochlazeni p¥id4 87 d4f1l% acetonu a potom 29,9 dild 98% kyseliny sfro-
vé tak, aby teplota nepfestoupila 35 ©c. Po ochlazeni na 20 °C se vznikl4 suspenze zfiltru-
je a filtradnf koldd promyje acetonem. Ziskd se 109,8 dfld filtrainiho kold&e, bilé pasty,
po vysuSen{ ve tm& a za vakua 1 kPa 86,93 dflu bfloSedého produktu sfranové soli dle
analyzy obsahujfcf 76,3 % 2,5~dibutoxy-4-morfolino-anilinu a 22,8 kyseliny sfrové, dle
chromatografické analyzy kromé acetonu bez daldich nedistot, tj. ve vyt&Zku 81,6 % teorie
na obsah 2,5-dibutoxy-4-morfolino=-anilinové sloZky v ziskané sfranové soli a vztaZené na

vychoz{ mnoZstvi 2,5-dibutoxy-4-morfolino-nitrobenzenu.
Pr{klad 6

Smés 84,1 dflu 2,5~dietoxy~4-morfolino-nitrobenzenu, 170 df1d vody a 10 d{ld kataly~
z4dtoru Raney~niklu se v autokldvu redukuje vodikem za teploty 100 9 a tlaku 2,5 MPa po
dobu 18 h., Po ochlazeni na teplotu 25 % a po oddéleni vodné fdze filtraci se ziska 85,6
df18 pevného produktu ve formé taveniny sestdvajfcifho z bflé krystalické hmoty 2,5-dietoxy-
-4-morfolino-anilinu o teploté& tdnf 93 ai 95° 3 Zerné usazend hmoty katalyzdtoru. Dle chro-
matografické analyzy se kromé katalyzdtoru a nezreagované nitroldtky do 1 % nenalezly jiné

vedlejsS{ nefistoty. Vytéiek produktu po odefteni hmoty katalyzdtoru 99 %.
P¥{klad 7

43,3 dily zIskaného pevného produktu postupem pripravy dle pfikladu 6 se rozpusti
v 120 dflech acetonu a filtraci se oddél{ katalyzdtor jako pevnd ldtka. K filtrdtu se za
michdnf{ a ochlazen{ p¥ipust{ b&hem 10 minut 14,06 dild 98% kyseliny sirové. Po ochlazeni
na teplotu 6 °Cc se vznikld suspenze filtruje, filtraéni kold¢ promyje acetonem az do vy-
mizeni zabarvenf{. Po vysuSeni filtradnfho kol&de se ziskd 49,02 dild siranové soli jako
produktu bilé barvy, dle analyzy obsahujici 68,6 % 2,5-dietoxy-4-morfolino-anilinové sloZ-
ky, tj. ve vyté&Zku 88,0 %. Dle chromatografické analyzy kromé acetonu a kyseliny sirové

nejsou dalsi neCistoty zastoupeny.
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P¥{f{klad 8

Sm&s 75,29 dfld 2,5-dietoxy-4-morfolino-nitrobenzenu, 160 df1d acetonu a 3 dily ka-
talyzdtoru obsahujicfho 3 % kovového paladia na aktivnim uhl{ se redukuje v autokldvu
vodfkem za teploty 80 %¢ a tlaku 2,5 MPa a po dobu 2 h., Po ochlazenf na teplotu 25 °c
se z produktu hydrogenace filtrac{ odstrani{ katalyzdtor jako pevnd 1l4tka. K filtr4tu se
za michdni a chlazenf p¥ipustf 24,9 dfld 98% kyseliny slrové a za teploty 10 Oc se odfilt-
ruje vznikld sraZfenina, filtra®ni kold¢ se promyje acetonem a po vysufeni se ziskd 68,2 dily
s{ranové soli 2,5-dietoxy-4~morfolino~anilinu ve formé& biloSedého prdsku, ktery obsahuje
68,0 % 2,5-dietoxy-4-morfolino-anilinové sloZky. Vyt&Zek &inf 68,2 % teorie na obsah ani~
linové sloZky v ziskané soli g vztaZeny na vychozf 2,5-dietoxy~4-morfolino-nitrobenzen. Dle
chromatografické analyzy krom& hlavnich sloZek a zbytkového acetonu nenalezeny dal¥f
ne&istoty.

Obdobnymi postupy, jak jsou uvedeny v p¥fkladech provedeni, lze pf¥ipravit dals{ 2,5~
~dialkoxy-4-morfolino-aniliny a jejich sfranové soli, v kterych alkoxyskupinou je metoxy-,
Propoxy—-, lsopropoxy- nebo isoamyloxy- skupina.
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PREDMET VYNALEZU

1. Zplsob vyroby 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilini a jejich s{rand obecného vzorce I

CH;— C

H2 OR
/ N
o\l /N —~NH, ./sto4/n
Hy— CHj OR '

kde R je alkyl s 1 a%Z 5 uhlfky a n je O nebo 0,5 aZ 2, vyznaleny tim, Ze na 2,5-dialkoxy-

/1/

-4-morfolino-nitrobenzeny obecného vzorce II

CH;— CH

OR
2 2
/ N Q
0 N /11/
NO.
N CH;— cnz/ 2

2 RO

kde R md vy¥e uvedeny vyznam, se plsobi v prostfedf vody nebo organického rozpoustédla a
za pfisady katalyzdtoru vodikem za teploty 40 aZ 140 °Cc a tlaku 0,1 a% 5 MPa., nace# se
ze ziskaného produktu reakce nejprve separuje katalyzdtor a potom se p¥ipadné izoluje 2,5-
-dialkoxy-4-morfolino-anilin, nebo se p¥fpadné na roztok 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilinu
z{skany po separaci katalyzdtoru nebo na roztok izolovaného 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anili-
nu v organickém rozpou¥tddle, jim¥ jsou alifatické nasycené alkoholy nebo alifatické ketony
s 1 a¥ 6 uhlfky, budto samotné nebo ve smési s vodou, plsobf kyselinou sirovou nebo jejim
vodnym roztokem v mnoZstvi 0,5 aZ 2 mol kyseliny na 1 mol2,5-dialkoxy=~4~morfolino-anilinu
za teploty do 50 % a vyloutend sfranovd sdl se izoluje jako pevnd ldtka nap¥. filtrac{
za teploty 30 aZ -20 °c.

2. zptsob vyroby podle bodu 1 vyznaleny tim, Ze katalyzdtorem jsou kovy VII b skupiny
periodické soustavy prvkd v jemné prdskovité formé budto samotné nebo na nosiéich, p¥ipadné
obsahujfc{ch do 10 % hlinfku.

3. Zpfisob podle bodu 1 vyznadeny tim, Ze separace katalyzdtoru se provddf filtraci
nebo sedimentacf, p¥idem? se katalyzdtor odddluje jako pevny produkt za teploty, kdy je
2,5-dialkoxy~4-morfolino-anilin v kapalném stavu nebo v roztoku.

4, ZpGsob vyroby podle bodu 1 vyznaceny tim, Ze izolace 2,5~dialkoxy=-4~morfolino=-anilind
se provede b&¥nymi izoladnIimi zpisoby pro déleni pevnych ldtek od kapalin napi. filtrac{ nebo
sedimentacf{ za teplot od 30 a% do 50 ¢, kdy 2,5-dialkoxy-4-morfolino-anilin tvof#i pevnou fdzi

nebo se ochlazenim z roztoku organického rozpoustddla vylout{ v pevné fizi.
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