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(564) Zpasob pFipravy hydrochloridu m-aminofenylf;-hydroxyethylsulfonu

.

Tento barvdisky meziprodukt se podle
tohoto FfeSeni p¥ipravi tak, Ze se roztok
m-acetylaminovenzensulfinanu sodného, ziska-
ny po redukci m-acetylaminobenzensulfonyl-
chloridu si¥i&itanem sodnym, bez izolace ne-
s5tdlé sulfinové kyseliny a op&tného prevadd-
ni na roztok sulfinanu, kondenzuje s 2-chlor-
etanolem, priemZ vytvofeny vedlej3{ produkt,
derivét etylendisulfonu, se odstrani bud
filtrac{ po kondenzaci, nebo po ndsledujic{
konverzi sfranu sodného odfiltrovanim spo~
le¢né& s vyloudenym CaSO .2H20 a filtrdt obsa-
hujict m—acetylaminofen§l-A—hydroxyetylsulfon
se destilaci v kyselém prostf¥edi prevede na
hydrochlorid m-aminofenyl-/-hydroxyetylsulfo-
nu.
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Vynélez se tykd zplsobu pEipravy reaktivniho barva¥ského meziproduktu hydrochloridu
m—aminofenyl-ﬂL hydroxyetylsulfonu.

K ptipravé reaktivnich barviv vinylsulfonového typu je t¥eba meziproduktd, majicich
v molekule skupiny umoziujict vytvoteni reaktivni formy barviva tim, %e p¥i procesu barveni
ptejdou na skupiny vinylsulfonové, schopné vytvofit pevnou kovalentni vazbu mezi barvivem
a celuldzou vldkna. Jednim z takovych meziproduktd je m—aminofeny11a—hydroxyetylsulfon.

Jeho ptiprava vychdzi bud z benzensulfonylchloridu, nebo m-nitrobeniensulfonylchloridu,
nebo kone&né& z m-acetylaminobenzensulfonylchloridu. v poslednim p¥{padé se izoluje m-amino-
fenylqﬁ—hydroxyetylsulfon ve form& hydrochloridu. Dosavadni zplsob p¥ipravy spotivd v tom,
e se m-acety1aminobenzensu1fonylchlorid zredukuje v roztoku Na,S0;, ze vzniklého roztoku
m-acetylaminobenzensulfinanu sodného se vykyselenim vylou&i voln4 sulfinové kyselina,
kterd se izoluje odfiltrovénim a promytim ledovou vodou.

Pasta takto ziskané m-acetylaminobenzensulfinové kyseliny se znovu rozpusti za pii-
sady alk&lie na roztok sulfinanu, ktery reakci s 2-chloretanolem poskytné m-acetylamino-
fenylﬁg-hydroxyetylsulfon vedle derivdtu etylendisulfonu (H3CCO.C6H4.5020H2CH2302.C6H4.NHa
.COCHa)b ndslédujic{ hydrolyzou se 2ziskd hydrochlorid m—aminofenyl-ﬂ-hydroxyetylsulfonu
vedle hydrochloridu aminu z vy3e uvedeného derivatd etylendisulfonu.

Nyni se podafilo pfipravit hydrochlorid m-aminofenyl—ﬂ-hydrokyétylsulfonu podle vyné-
lezu tak, Ze se kondenzace m-acetylaminobenzensulfinanu sodného s 2-chloretanolem provadi
pfimo v roztoku po redukci m-acetylaminobenzensulfonylchloridu, pridem¥ vytvofeny vedlejs{
produkt, derivét etylendisulfonu se odstrani bud filtraci po kondenzaci nebo po nésledujfc{
konverzi siranu sodného uhli&itanem vdpenatym a filtrat obsahujici m-acetylaminofenyl-ﬂ—hy-»
-hydroxyetylsulfon se deacetylaci v kyselém prostfedi pfevede na hydrochlorid m-aminofenyl-
-/3-hydroxyetylsulfonu.

vedle zjednoduSeni technologického postupu, odstrandnim vykyselovdni spojenym se
spot¥ebou Héso4 a exhalaci 80, vyloudenim filtrace nestélé sulfinované kyseliny a op&tného
rézpoudténi na sulfinan, co¥ je spojeno se spot¥ebou NaOH, ledové vody a energii, mé
novy zplsob z&sadni vyhodu v tom, %e v roztoku siilfinanu po redukci m-acetylaminobenzensulfo-
nylchloridu p#itomné zvy&ené mnoZstvi minerdlnich soli - siranu sodného - umo#ni p¥i nésle-
dujic{ kondenzaci s 2-chloretanolem vyloudeni neZ?édoucfho vedlej$fho produktu - derivitu
etylendisulfonu ~ v pevné form& a jeho odstran&ni filtraci provedenou bud ihned po konden-

zaci, nebo spolu s Caso4.2320 po nésledujici konverzi siranu sodného.

P#i nedostate&né koncentraci minerélnich goli ptfi kondenzaci s 2-chloretanolem, jakéd
je v ptipadd zpracovani roztoku sulfinanu pEipraveného z izolované sulfinové kyseliny, se
‘vytvofeny derivét etylendisulfonu vyloud{ v pevné form& jen nedokonale, nebo se nevylou&i
viibec a ve forwé hydrochloridu volného aminu (HCl.NHélC6H4.SOZCH§CH2802.C6H4.NH2.HCI)
znedigtuje produkt - hydrochlorid m—aminofenyl—ﬁ-hydroetylsulfonu a ovliviiuje nep¥fznivé
odstin barviv z n&ho p¥ipravenych.

P¥ILklad 1

Do &erstv& p¥ipraveného roztoku 223 hm. dfll Na,S03 v 726 dflech vody, majfciho teplo-
tu 30-32 °c a pH = 9,5 se pfikape kyselina solnd aZ m4 roztok pH = 7,5 - 7,6; do takto
upraveného roztoku se vn&&{ 373,9 hm. dild m-acetylaminobenzensulfonylchloridu (1,6 mol)
ve form& pasty za soulasného vkap&v4n{ 320 obj. df1ld roztoku louhu, obsahujfcfho 128 hm. dafld
NaOH tak, aby b&hem vnéSeni bylo udrfovédno pH v mezich 7,0-7,5. vn4sen{ je ukon¥eno b&hem
1 hodiny a teplota pfitom stoupne na 60-65 oC; reakéni{ sm&s se pak udrZuje na teploté
60 °C po dobu 3,5 hodin k ukon&eni redukce a vznikly &iry roztok se doplnf na 1 600 obj.

dild vodou., ' )
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K tomuto roztoku, obsahujicimu 286,85 hm. dflu m-acetylaminobenzensulfinové‘kyseliny
ve form& sodné soli (1,44 mol) se pfipustf 173,95 hm. df{l1& 2-chloretanolu (2,16 mol),
vyhfeje se na 95 O a drii pod zp&tnym chladifem na teplotd 95-98 °C za soudasného vkapé-~
véni roztoku louhu tak, aby bylo pH stdle v mezich 7-7,5 po dobu 12 hodin, k &emu% se
spotfebuje 48 obj. dflh roztoku louhu, obsahujiciho 19,2 hm. df1d NaOH.

Reakéni sm&s po vychladnuti tvoti dvé kapalné'vrstvy a obsahuje vylouleny p@vny derivit
etylendisulfonu.. Za dobrého michdnf k zhomogenizovdni se vnese 144 hm. dfls CacO; (144 mol)
a opatrné pripust{ 320 obj. dilt kyseliny solné, obsahujfc{ 105 hm. dfld HCL (2,88 mol);
michd se do pfi¥tfho dne p¥i 25-30 °C k dokon&enf konverze siranu sodného na siran vépe-
naty, kterd se jako Caso4.2H20 spolu s derivdtem etylendisulfonu odfiltruje. K filtr&tu
(cca 1 730 obj. d{f1() se p¥id4 200 obj. dfld kyseliny solné, obsahujici 65,6 hm. d{flu
HCl a zahfivd se k deacetylaci a% do odpa¥eni na objem 940 obj. dild po dobu 4-5 hodin.
Vylou¢ené minerdlni soli se p¥i 70 ¢ odfiltruji. Filtr4t se mich& k volnému ochlazen{
na 20-25 °C a vyloudeni hydrochloridu m-aminofenyljd-hydroxyetylsulfonu.

Z{sk& se 230 hm. dfla m-aminofenyl-3-hydroxyetylsulfonu ve form& 411 hm. dfld pasty
hydrochloridu m-aminofenyl-f-hydroxyetylsulfonu; vytéZek 71,4 % teor. na vychozi m-acetyl-~
aminobenzensulfonylchlorid.

P¥fklad 2
LI oo e .
¢ Lot * .-

AZ 90 odfiltrovdni miner&lnfch solf jako p¥iklad 1; filtrdt se déle jen z¥ed{ na kon-
centraci pot¥ebnou pro dal¥f zpracovdni na barvivo.

PREDMET VYNALEGZU

Zplsob p¥ipravy hydrochloridu m-aminofenylqﬂ-hydroxyetylsulfonu redukc{ m-acetylamino-
benzensulfonylchloridu si¥i&itanem sodnym a kondenzacif vzniklého m~acetylaminobenzensul fi-
nanu sodného s 2-chloretanolem vyznadeny tim, Ze kondenzace m-acetylaminobenzensulfinanu
sodného s 2-chloretanolem se provddi pfimo v roztoku po redukci m-acetylaminobenzensulfo-
nylchloridu, pfifemZ vytvofeny vedlei3i produkt - derivat etylendisulfonu - se odstrani
bud filtrac{ po kondenzaci nebo po ndsledujic{i konverzi siranu sodného uhlilitanem vépena-
tym spolu s vyloudenym siranem vépenatym a filtrat obsahujici m—acetylminofenyLw@hydro-
xyetylsulfon se deacetylaci v kyselém prostfedi prevede na hydrochlorid m-aminofenyl-/#hydro~

.xyetysulfonu,
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