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Zpisob vyroby l-smino-4-(2” -benzthiszolyl )merkeptoantrachinonu

Vynélez se tfké zpisobu kondenzsce kyseliny bromeminové e 2-merkeptobenzthiazolem, Jjfim
ase po desulfonaci ziské l-emino-4—(2'—benzthiazolyl)merkapto&ntrachinon, coi je Servené disper-
snf barvive se zvySenou stélostf v sublimeci, pouZfvané hlavn& pro vybarvowd nf polyesterovych
vléken, .

P¥ipravy Y-emino=-4-{2’-benzthiszolyl)merkaptosntrachinonu se tykeji patenty NSR 1269 267,
V. Briténie 1 078 675 & Francie 1 412 058, zahrnujfc? Zirckou oblast heterocyklickych derivétd
s volnou SH-skupinou e tekovymi derivdty entrachinonu, které majf vyeénitelny halogen. Reakce.
semotnych benzthiaezol® jsow v literature také popsdény. Kondenzace bromeminové kyseliny & 2-mer-~
keptobenzthiszolem mi¥e probthat bud ve vodném prostredi, mebo ve vodném prost¥edf za pridevku
orgenickych rozpoufitédel. V samotném vodném prostiedf probthé kondenzace pri teploté bliZict
se teploté verw v pritomnosti &inidla, které vé¥s reakef se uvolnujicl bromovodik, tj. napi{-
klad uhliZitenu sodného.

Kondenzace se provddf bud bez katalyzdtoru nebo za prfitomnosti solf dvejmocné nebo Jedno-
mocné mw&di, napifkled siranu médnatéhe nebo chloridw méénatého, které reskci katalyzujf. Kon-
denzace probfhd zs t&chto podmfnek pomslu pe debu 20 @2 45 hodim. Ke zkrdceni doty kondenzsce
vede postup, kdy se jako katslyzétoruw poulivé solf dvojmocné m&di Jako nep¥iklad siremu m&d-

natého v p¥{tomnoeti chloridu titanit#he nebo cinatéhe, které majf redukdnf udimky. Cdst ti-
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tanité nebo cinaté soli se pritom miZe nahred ¢t dal¥f enorganickou sloudeninou s redukénimi
ﬁéinkx, napf{kled pyrosififitanem nebo siri¥itanem sodnym nebo drasselnym.

Nyn{ byl nalezen novy zplsob vyroby 1-aming-4-(2 -benzthiszolyllmerkaptoantrachinonu
kondenzsci kyseliny bromemimové s Z-merkaptobenzthiszolem ve vodném prost¥edf v pfito-noeti
létky, kterd védZe bromovodik uvolfinjfcf se p¥i kondenzaci, nap¥ikled uhli¥itenu sodného,

28 katalyfického psobenf midnaté soli napfikladgsirnnu m&dnatéhe, jehoZ pod stata spolivd
v tom, %e se kondenzace prevéd{ za p¥idevku 0,01 8% 20 % hmotnostnich glukézy, vz teZenc na hmot-
nost kyseliny bromeminové.

Vyhodow tohate zpisobu kondenzace proti dosud zndmym zplisoblm je ta okolnost, e pii stej-
nd krétké dobé regkce dochdzf k dspo¥e chloridu cingtého & titanitého, které bylo nuine jeke
redukovadle pridfivat ke kondenzsdnf eadsi. P¥i jingk stejném vyt¥Zku a CistotZ produktu do-
chdz{ k néhradé dra%3f suroviny, b¥indji pristupnym levnéjifm produktem, glekozouw, & tim
k tspofe vyrobnfch ndkledd.

. Vyhodn¥jsf Je také 2ptisob ddvkovénf redukovadls, nebot je mo¥no pfidévet roztok glukozy
rovnomérn& béhem kondenzace.

Pro objasnénf poustaty vyndlezu jsou uvedeny p¥{ikledy provedenf. Uydd¥né dfly jsou dfly
hmotnostsd,.

P¥{klad 1

De 400 d{18 vody se vnese 28,33 4118 bezvedéhe uhliZitsnu sodnéhe, 0,53 41l Cuso4.5H20
& 0,13 a{Id glukézy bezvods, vyhieje ns 80 % a uvdrfuje 1 ho-dinu. Pak se vnese 40,9 df1d
2-merkaptobenzthigzolu a vyhteje ne 90 %, Po ochluzenf na 80 “C se vnese 85,4 d1lu l-amino-
antrechinon~4-broa-2~sulfokyseliny & zvolms vyhieje k vaeru a wdrfuje 13 hodin., Po ochlazeni
ns 50 °C ge reakdnf smie filtruje, produkt ns fiItru se promyje 1 OCO dfly 3%¥nfho roztokw
chloridu sodného & usuff. Z{skd se 102,F dfiu I-smine—4(2 -benzthiszolyl)merkaptoantrachinen-

-2-gulfonasnu: sodného.

P¥{klad 2

Do 400 d11® vody se vneme 28,33 df1( bezvodého uhlifitenw ;sodného e 40,9 4118 2-merkapto-
.benzthiezolw a vyhfeje naz90-°C. Po ochlazeni na teplotu 80 °C se vnese 0,53 4118 CuSO4.5H20,
0,50 a118 glukozy bezvodé a 85,4 d11u l-smincentreschinon-4-brom-2-sulfokyseliny. Vyhfeje se
k verw & udrzuje 12 hodin. Po ochlazenf na 50 % ase reskini smis filtruje a ddle upravuje jako
v p¥ikleda 1. VytéZek je 102,5 dflu l-smino-4(2 -benzthiszolyl)merkaptoantrachinon-2-sulf onamu

sodného.

P¥{klad 3

DO 400 4118 vody se vnese 28,33 d118 uhliditanu sodnéhe bezvodého, 40,9 df1d 2-merkapto-
benzthiszolu & vyhfeje na 90 %. Po ochlazen{ na BO °C se vnese 0,53 411d CuSO4.5H20 e 85,4 d1-
1Y l-sminocemtrschinom-4-brom-2-snlfokyseliny. Po vyhfétf k varu se béhem 11,5 hodin rovnomérnd
ddvkuje 3,5 3118 roztolm s obsshem 0,382 d{10 glukézy ve vod&., Reak®ni smés se udrfuje na teplo~
t& varu jest& 1/2 hodiny, ochledf na §5 °C, vnese se 7,5 d{I8 chloridu sodného a po ochlazeni



ns 50 °C se reakdni smés filtiuje a ddle upravuje dle pF{kledu 1. Ziské se 103,0 dflu l-smi~

no-4(2° -benzthiszolylmerkeptoantrachinon-2-sulfonenu sodného.

PREDMET YYNALEZU

Zpl#sob vyroby 1-amino-4-(2Zbenzthiazolyl)merkaptosntrachinonu kondenzsci kyseliny bro-—
maminové s 2-merkaptobenztiiazolem ve vodném prost¥eds v pi{tomnosti létky, kterd véie bro-
movod{k uvolnujfci se p¥i kondenzsci, nap¥{klsd uhlifitenu sodnéhe, za katalytickéhe pisobeni
nédnaté solit nsprikled sirsnu méinatého, vyznalujic{ se tim, Ze se kondenzace provédi za pii-
dsvku 0,01 aZ 20 % hmotnostnich glukézy, vzteieno na hmotnost kyselimy bromeminové.
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