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1. ⁄vod

AzeotropickÈ n·stavce se bÏûnÏ pouûÌvajÌ p¯i organick˝ch
preparacÌch1,2, p¯i kter˝ch se uvolÚuje reakËnÌ voda, nap¯. p¯i
esterifikacÌch, prov·dÏn˝ch v rozpouötÏdlech tvo¯ÌcÌch s vo-
dou azeotropickou  smÏs. NÏkdy  se vöak  st·v·, ûe vroucÌ
rozpouötÏdlo s sebou strh·v· mal· mnoûstvÌ nÏjakÈ l·tky,
nap¯. nÏkterÈ z reakËnÌch komponent, kter· m˘ûe p˘sobit jako
kompatibiliz·tor smÏsi organickÈ rozpouötÏdloñvoda, a mÌsto
ost¯e oddÏlen˝ch f·zÌ se v n·stavci tvo¯Ì emulze. V nÏkter˝ch
p¯Ìpadech se tento problÈm d· obejÌt tak, ûe p¯Ìmo do reakËnÌ
smÏsi vloûÌme aktivovanÈ molekulovÈ sÌto, kterÈ reakËnÌ vodu
v·ûe (v takovÈm p¯ÌpadÏ se lze obejÌt i bez n·stavce, pouze se
zpÏtn˝m chladiËem), ale tento postup nenÌ univerz·lnÌ a m˘ûe
mÌt za n·sledek nezanedbatelnÈ ztr·ty produktu. Podle uspo-
¯·d·nÌ navrûenÈho v tomto p¯ÌspÏvku je molekulovÈ sÌto umÌs-
tÏno tak, aby nep¯iölo do styku s reagujÌcÌ smÏsÌ.

2. TechnickÈ provedenÌ

V naöÌ laborato¯i se pro malÈ objemy reakËnÌ smÏsi a pro
rozpouötÏdla lehËÌ neû voda osvÏdËila n·sledujÌcÌ konstrukce
azeotropickÈho n·stavce, kter˝ kombinuje oddÏlov·nÌ vody
z azeotropu s jejÌm zachycov·nÌm v molekulovÈm sÌtu mimo
vlastnÌ reakËnÌ smÏs. Apar·t dovoluje i prov·dÏnÌ reakcÌ pod
inertnÌ atmosfÈrou. Jeho funkce je z¯ejm· z obr. 1: baÚka
s reakËnÌ smÏsÌ se umisùuje na z·brus a, do prostoru nad fritu
b se nasype aktivovanÈ molekulovÈ sÌto; z·brus c-1 m˘ûe
slouûit k p¯ipojenÌ teplomÏru nebo dÏlicÌ n·levky, z·brus c-2
pak k umÌstÏnÌ probubl·vaËky s vhodnou n·plnÌ pro kontrolu
pr˘chodu inertnÌho plynu, p¯iv·dÏnÈho trojcestn˝m kohoutem
d; trubice e nem· funkci kolony, n˝brû slouûÌ k vyvedenÌ par
nad ˙roveÚ molekulovÈho sÌta s co nejmenöÌmi tepeln˝mi
ztr·tami (evakuovan˝ pl·öù je v˝hodn˝, ale lze jej samoz¯ejmÏ
nahradit jinou izolacÌ); p·ry se po kondenzaci vodnÌm chla-
diËem f a zachycenÌ vody sÌtem vracejÌ zpÏt do baÚky sifonem
g; tlakov˝ gradient, kter˝ vûdy vznik· mezi prostorem nad
sÌtem a pod fritou b, je nutnÈ vyrovn·vat trubicÌ h. (Frita b
m˘ûe nÏkdy Ñrozr·ûetì eventu·lnÌ stÈkajÌcÌ emulzi, takûe se
lze v nÏkter˝ch p¯Ìpadech obejÌt bez molekulovÈho sÌta a vzni-
kajÌcÌ vodu oddÏlit kohoutem i.)

3. P¯Ìklady pouûitÌ

Uveden· aparatura byla s ˙spÏchem pouûita pro n·sledu-
jÌcÌ dvÏ esterifikace, vyûadujÌcÌ öetrnÈ podmÌnky: i) p¯Ìprava
6-sulfanylhexyl-3-(3,5-di-terc-butyl-4-hydroxyfenyl)propano·-
tu z kyseliny 3-(3,5-di-terc-butyl-4-hydroxyfenyl)propanovÈ
a 6-sulfanylhexan-1-olu, ii) p¯Ìprava 3-(3,5-di-terc-butyl-4-
-hydroxyfenyl)propyl-3-sulfanylpropano·tu z 3-(3,5-di-terc-
-butyl-4-hydroxyfenyl)propan-1-olu a kyseliny 3-sulfanylpro-
panovÈ. V obou p¯Ìpadech bylo pouûito molekulovÈ sÌto (typ
4A, 8◊12 mesh, Union Carbide) aktivovanÈ v proudu dusÌku
p¯i 300 ∞C, benzen jako rozpouötÏdlo a kyselina 4-methylben-
zen-1-sulfonov· jako katalyz·tor. (Thioly jsou vöeobecnÏ cit-
livÈ v˘Ëi vzduönÈmu kyslÌku, a proto byly obÏ esterifikace
prov·dÏny pod argonem.)

Obr. 1. Azeotropick˝ n·stavec: Vöechny z·brusy (a, c-1, c-2) jsou
NZ-14; b je vtaven· frita s velkou porozitou (S-0), d trojcestn˝ kohout
pro p¯Ìvod inertnÌho plynu, e evakuovan˝ izolaËnÌ pl·öù, f vodnÌ
chladiË, g sifon pro zpÏtn˝ tok rozpouötÏdla, h trubice pro vyrovn·v·nÌ
tlakovÈho rozdÌlu, i teflonov˝ kohout (nap¯. Rotaflo) pro event. vy-
pouötÏnÌ reakËnÌ vody, j otvor ve stonku
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J. Podeöva (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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