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(54) Zpasob pfipravy 4,4'-diamino-1,1'-dianthrimidu

Zpdsob pripravy 4,4 -dismino-1,1’-di-
anthrimidu redukci 4,4 -dinitro-1,1 -di-
snthrimidu v alkelickém prostfedi za zvySend
teploty smési redukujicich cukrd odpadajicich
z potravindiskych vyrob v mnoZfstvi odpovida-
jfcim 2,8 aZ 4,0 mol ixukosového ekyivalentu
na 1 moi vychoziho 4,4 -dinitro-1,1 -dienthri-
midu.
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Vyndlez se tykd zpdsobu piipravy 4,4 ~diamino-1,1’-~dianthrimidu redukci 4,4 -dinitro-
1,1 =dienthrinidu.

Redukce nitroldtek v anthrachinonové $add se b¥%n& provédi pisobenim sirniku sodného,
pop¥ipadd plsobenim jinych sirnfkl, jeko je sirnik emonny, kysely sirnik sodny nebo poly-
sulfidy ve vodn&-alkaelickém prostiedi.

T{mto zplsobem je moZno za zvy3ené teploty snadno redukovat i 4,4 -dinitro-1,1 -dienthri-
mid, ktery je dileZitym meziproduktem hlavné pro vyfobu kypového barviva olivového odstinu.
Sirniky Jjsou levnd redukdni &inidla, jejich pouZitf ve velkém provoznim m&¥{tku v3ak pFi=-
nd3{ znadné nebezpedf, spo¥ivajici v tom, %e ve styku s minerdlnimi kyselinemi uvolnujf
Jedovaty sirovodik.

Prédce se sirniky proto vyZaduje dokonelé bezpednostni zaji¥téni, podinaje manipulaci
s touto létkou a konde likvidaci odpadnich vod z reakce, kteréd nesmf pPijit do styku s ji-
nymi odpadnimi vodami kyselého charakteru. Prdce s jinak levnymi sirniky se tim prodra-
Zuje a je snaha nahradit je jinymi reduk¥nimi &inidly.

V literatufe byla popséne moZnost redukcer4,4'-dinitro—|,1'-dianthrimidu pomoci
krystalické glukosy nebo pomoei invertované sacharosy. V obou pFipadech probihé redukce
uspokojivd z hlediska konverze vychozl dinitroldtky i vytdiku 4,4'—diamino-l,1'-dianthri—
midu, cena krystalické glukosy v¥ak &inf Jejf pouZiti ekonomicky nezajimavé. PouZitf

- levn&j%{ sacharosy v chemickém primyslu je 1imitovédno tim, e se jednd o potravinu.

Nyni bylo nalezeno, Ze 4,4'-dinitro-1,1'-dianthrimid 1ze s velmi dobrym vytdZkem a eko-
nomicky vyhodn¥ redukovat pomoci smdsi redukujicich cukrd. Tyto lze ziskat bud Jako odpad
z ndkterych potravindfskych nebo chemickych vyrob, nebo je lze pro d&ely redukce piipravit
2 pfirodnich materidll, obsehujicich polysacharidy.

Z pouZitelnych odpadi chemickych vyrob lze pre redukci 4,4'-dinitro-1,l'-dianthrimidu
Jmenovat destiladni zbytky z vyroby pentéerythritolu, které obsshuji smds pentos a hexos
a pro pribdh reeskce nezdvadny obsah pentaerythrltolu a mravendanu vépenatého, nebo odpad
ze zpracovéni bukového d¥eva na viskdzu.

Tento odpad obsahuje op¥t sm&s redukujicich pentos a hexos a pro reduﬁﬁf\nezévadné
moZstvi furfuralu, kyseliny octové, kyseliny mravend{ a lignind. Podobn¥ lze pwuﬁit i za-
hust¥né lihovarské vypalky, coZ Je zbytek po vyrob& kvasného ethenolu z melé!{

Z odpedd potravind¥skych vyrob lze vyhodnd pouZit jako reduk¥niho ¥inidla mate&nych
f£iltrdtd po krystalizaci glukosy vyrobené kyselou hydrolyzou Skrobu. Tyto filtrdty obsa-
huji jako hlavnf sloZku glukosu a vedle toho i daldf redukujicf{ disacharidy jako maltosu,
isomaltosu a celobiosu a mens{ mnoZstvi oligosacharidi.

Podobn& lze poufit melasu, obsahujfci hlavn¥ glukosu a sacharosu, pri¥em# redukini
UZinek melasy lze ddle zvy#sit invertovdnim p¥{tomné sacharosy. Z dal¥fich odpadd potravi-
né¥skych vyrob je moZno pou%it zahu¥tidny, kapalny odped po isolaci pektinﬁ z ovoce, ktery
obsahuje smés anorganickych ldtek, redukujfcich cukrd a popfipadd i dalsfi létky, jeko ne-
p¥iklad kyselinu citronovou. Obdobn# lze pouiit zahuBt¥né odpadni vody z vyroby kvasnic.

Smds redukujicich monosacharidl, disacharidd a daldich oligosacharidd lze té% pii-
pravit kyselou nebo enzymatickou hydrolysou Skrobu nebo létek 3krob obsehujicich, Jjako
Jsou naptiklad rdzné druhy mouky, kde midZ%e byt s vyhodou pouZita mouka nevyhovujici pro
potravindfské nebo krmné uely.

Kyselou hydrolysou izoloveného Zkrobu nebo Zkrobu obsa¥eného v mouce vzniké smds
monosacharidd, disacharidl a dal¥fch oligosacharidd, obsahujici prevdfnd glikosu, maltosu,
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isomaltosu, men3{ mnoZstvi xylosy & arabinosy a dalsi létky, jako napfiklad glykosidy,
vznikejici za podminek reakce rekombinaci monosacharidh nebo dehydrata¥ni a rozkladné pro-
dukty glukosy, jako 5—hydroxymety1furfural, kyselina levulovd a kyselina mravendi. Tyto
vedlejdi latky nejsou p¥i redukci 4,4 ‘~dinitro-1,1 -dienthrimidu na zévadu.

Jestli%e je Skrob odbourdn ne reduxujici cukry enzymatiicky smyldzou, pak je vysledny
roztok redukujicich cukrd bohat¥f na glukosu. V pripad¥, kdy je pro redukci pouZit kysely
hydrolysét mouky je nutno po hydrolyse odstranit nejprve ze supenze filtraci nerozpustné
bilkoviny.

Redukdni schopnost roztokd sm¥si redukujfcich cukrd je vyhodné vyjddiit tzv. gluko-
sovym ekvivalentem, ktery se stanovi b&¥nym zpisobem, nepiiklad metodou Luff-Schoorleho.
Pokud nejsou roztoky redukujfcich cukrd dostate&n¥ odolné proti ethnolickému kva¥eni je
mo¥no je pii skladovdni konzervovat, nap¥iklad pridavkem pyrosifi¥itanu draselného, sifi--
gitanu sodného, kyseliny mravendi, formaldehydu nebo biocidnich prostfedkt, jako je bis
(tributylcin) oxid.

4,4 ‘~dinitro-1,1 -dlanthrlmld se redukuje sm&si redukujfcich cukrd ve vodn&- alkalickém
prostied{ za teploty 80 a% 100 % ¢ pou¥itim takového mnoZstv{ reduk&niho &inidla, které
odpovidd 2,8 a% 4,0 mol glukosového ekvivalentu na ! mol 4,4 -dinitro~1,1 ‘-dianthrimidu.

Po skon¥eni redukce se piipraveny 4,4'-diamino-l,l'-dianthrimid odfiltruje a promyvé
horkou vodou do neutrdlni reakce. Promyvéni lze zkrdtit tek, Ze reskdni suspenze se pFed
filtrac{ neutralizuje pridénfm minerdlni kyseliny. Mate&né filtrdty a promyvaci vody obsa~
huji oxida¥nf a rozkladné produkty cukrd, jako nap¥fklad kyselinu glukonovou, mlé&nou,
slavelovou a mraven®f a jejich likvidace nevyZaduje 24dnd zvlé3tni opatieni.

Nésledujfc{ pPiklady ilustruji postup redukce 4,4'—dinitro-1,1'-dianthrimidu podle
vyndlezu. Uvedené dily znadfl dfly mmotnostni v ldtkéch pevnych a objemové u kapalin.

Priklad 1

39 ailu 4,4 ‘-dinitro-1,1 -dianthrimidu ve form& neutrdlnf vodné pasty se rozmichd ve
350 dflech vody, piridé se 50 dflt NeOH 40% a suspenze se vyhfeje na 95 °C. Bshem | af 2 ho-
din. se pPipoudt{ roztok redukujicich cukri, ziskany ve formd matednych filtrdtl z vgroby
krystalické glukosy.

Celkem se pHidd 110 df1d roztoku s obsahem 42 af1l8 glukosového ekvivalentu. Teplota
se bshem redukce udriuje v rozmezi 95 a% 97 O¢. Po skon&enf redukce se 4,4 ‘~diamino-1,1"-
dianthrimid ze horka odfiltruje a filtradnf kold& se promyje horkou vodou do neutrdélni reakce
filtrdtu.

Po usudeni se ziskd 32 g produktu. Stejného vysledku se dosdhne, pou%ije-li se k re-
dukci dalsi v popisu uvedené roztoky redukujfcich cukrd.

Prifklad 2

150 d{18 vody a 2,8 dfli HCl 36% se zahf'eje k mirnému varu a bdhem 1 hodiny se vnese
96 4114 mouky. Suspenze se pak Je3td zah¥ivd k mirnému varu po dobu 8 hodin. Po pFidéni
filtradni prisady, kterou mi%e byt napffklad dfevitd moulka, se odfiltruji nerozpustné
bilkoviny. Filtrdt obsahuje sm&s redukujfcich cukrl, jejich% obsah odpovidd 48 d{1dm gluko-
sového ekvivalentu.

39 4afla 4,4'-dinitro-1,1'-dianthrimidu se timto roztokem redukuje postupem popsanym
v prikladu 1. Po skondeni redukce se suspenze zneutralizuje pridavkem kyseliny chlorovodf-




239725 4
kové na hodnotu pH = 7 a produkt se obvyklym postupem isoluje.

PREDMET VvVYINALEZU

Zplsob pFipravy 4.4'—diamino-1 ,1’-dienthrimidu redukef 4,4°-dinitro-1,1’-dianthrimidu
v alkalickém prostfedi za zvjiSené teploty a za p¥{tomnosti redukujictoh cukrl, vyznaeny
tim, %e se do reaksnf sm¥si dévkuje sm&s redukujicich cukrd, monosacharidd a oligosachari-
44 v mnoZstvi odpovidajfcim 2,8 a% 4,0 mol glukosového ekvivalentu na 1| mol vychoziho
4,4°-dinitro-1,1’ -dianthrimidu.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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