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1. Uvod

Azeotropické ndstavce se béZné pouzivaji pii organickych
preparacich ' pii kterych se uvoliiuje reakéni voda, napf. pii
esterifikacich, provddénych v rozpoustédlech tvoficich s vo-
dou azeotropickou smés. Nékdy se vSak stavd, Ze vrouci
rozpoustédlo s sebou strhavd mald mnozstvi néjaké latky,
napf. nékteré z reak¢nich komponent, kterd mize ptisobit jako
kompatibilizator smési organické rozpoustédlo—voda, a misto
ostfe oddélenych fazi se v ndstavci tvoii emulze. V nékterych
piipadech se tento problém da obejit tak, Ze pfimo do reakéni
smési vlozime aktivované molekulové sito, které reakéni vodu
vaze (v takovém piipadé se 1ze obejit i bez ndstavce, pouze se
zpétnym chladi¢em), ale tento postup neni univerzdlni a mize
mit za ndsledek nezanedbatelné ztraty produktu. Podle uspo-
fadani navrzeného v tomto prispévku je molekulové sito umis-
téno tak, aby nepfislo do styku s reagujici smési.

2. Technické provedeni

V nasi laboratofi se pro malé objemy reakéni smési a pro
rozpoustédla leh¢i nez voda osvédcila ndsledujici konstrukce
azeotropického nastavce, ktery kombinuje oddélovani vody
z azeotropu s jejim zachycovdnim v molekulovém situ mimo
vlastn{ reak¢ni smés. Aparat dovoluje i provadéni reakei pod
inertni atmosférou. Jeho funkce je zfejmd z obr. 1: baika
s reak¢ni smési se umistuje na zdbrus a, do prostoru nad fritu
b se nasype aktivované molekulové sito; zdbrus c-1 mutze
slouZit k pfipojeni teploméru nebo délici ndlevky, zabrus c-2
pak k umisténi probublavacky s vhodnou nédplni pro kontrolu
pruchodu inertniho plynu, ptivddéného trojcestnym kohoutem
d; trubice e nemad funkci kolony, nybrz slouzi k vyvedenf{ par
nad droven molekulového sita s co nejmensimi tepelnymi
ztratami (evakuovany pldst je vyhodny, ale 1ze jej samoziejmé
nahradit jinou izolaci); pdry se po kondenzaci vodnim chla-
dicem fa zachyceni vody sitem vraceji zpét do barnky sifonem
g; tlakovy gradient, ktery vzdy vznikd mezi prostorem nad
sitem a pod fritou b, je nutné vyrovnavat trubici h. (Frita b
mize nékdy ,;rozrazet” eventudlni stékajici emulzi, takZe se
Ize v nékterych pifpadech obejit bez molekulového sita a vzni-
kajici vodu oddélit kohoutem i.)
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Obr. 1. Azeotropicky nastavec: Vsechny zdbrusy (a, c-1, ¢-2) jsou
NZ-14; b je vtavena frita s velkou porozitou (S-0), d trojcestny kohout
pro piivod inertniho plynu, e evakuovany izolaéni plast, f vodni
chladic, g sifon pro zpétny tok rozpoustédla, 4 trubice pro vyrovnavani
tlakového rozdilu, i teflonovy kohout (napf. Rotaflo) pro event. vy-
pousténi reakeni vody, j otvor ve stonku

3. Priklady pouziti

Uvedena aparatura byla s tspéchem pouzita pro nasledu-
jici dvé esterifikace, vyzadujici Setrné podminky: i) pfiprava
6-sulfanylhexyl-3-(3,5-di-terc-butyl-4-hydroxyfenyl)propanod-
tu z kyseliny 3-(3,5-di-ferc-butyl-4-hydroxyfenyl)propanové
a 6-sulfanylhexan-1-olu, ii) ptiprava 3-(3,5-di-terc-butyl-4-
-hydroxyfenyl)propyl-3-sulfanylpropanoatu z 3-(3,5-di-terc-
-butyl-4-hydroxyfenyl)propan-1-olu a kyseliny 3-sulfanylpro-
panové. V obou piipadech bylo pouZito molekulové sito (typ
4A, 8x12 mesh, Union Carbide) aktivované v proudu dusiku
pri 300 °C, benzen jako rozpoustédlo a kyselina 4-methylben-
zen-1-sulfonovd jako katalyzdtor. (Thioly jsou vSeobecné cit-
livé vici vzdusnému kysliku, a proto byly obé esterifikace
provadény pod argonem.)



Chem. Listy 94, 404 — 405 (2000)

Tato publikace byla vypracovdna v rdmci grantu C.
A4072902, udélencho Grantovou agenturou Akademie véd
Ceské republiky.

LITERATURA

1. Kolektiv autor: Organickd synthesa/Organikum, str.78.
Academia, Praha 1971.

Keil B.: Laboratorni technika organické chemie, 2. vy-

dani, str. 371. Nakladatelstvi Ceskoslovenské akademie
véd, Praha 1963.

2.

Laboratorni pfistroje a postupy

J. PodesSva (Institute of Macromolecular Chemistry, Aca-
demy of Sciences of the Czech Republic, Prague): An Azeo-
tropic Adapter Designed for Small-Scale Esterifications
Using Solvents Lighter than Water

A glass apparatus has been designed for performing small-
-scale esterifications in solvents such as benzene. To prevent
formation of solvent/water emulsion, water released is trapped
by an active molecular sieve which is located outside the
reaction mixture. The adapter can also be used for reactions
under inert atmosphere. Two application examples are given.
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