CS 268474 B)

ccomomes | POPIS VYNALEZU |268 474

REPUBLIKA

(19) K AUTORSKEMU OSVEDCENi |

(21) PV 5694 - 88 . W
(22) PrihlaSeno 19 08 88

(13) 8,

(51) Int. ctt
C 07 D 311/82

FEDERALNI URAD (40) ZvePejnéno 14 08 89
PRO VYNALEZY (45) Vydano 31 08 90
(75)

Autor vyndlezu PRACHAR JIRI RNOr.,
SEDNAROVA MARIE RNDr., BRNO

(54) IpGsob vyroby eosinu volné kyseliny

(57) Resenl se tyk4 zplsobu vyroby
eosinu volné kyseliny obecného vzorce I
z fluoresceinu a bromu v prostfed{ eta-
nolu &i vody pti zvySené teploté. Po-
dle vynilezu se bromace provdd{ za pff-
tomnosti peroxidu vodiku pfi moldrnim -
pom&ru fluoresceinu ku bromu ku pero-
xidu 1 kuoz 8 3 ku 2 aZz 3 pri teploté
20 az 80 "C po dobu 15 a2 300 minut.
Novym postupem se podstatn& sn{i{ spot-
teba bromu, klesajl ndroky na odluco-
vac{ zatffzenf{ a odpadd neutralizace
¢i odstranovédn{ brosovod{ku pfi rege-
neraci rozpou3tédla.
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Vynidlez se tykd zplsobu vyroby eosinu, volné kyseliny (C.I1.45.380).

Eosin, volnd kyselina, se doposud pfipravuje bromaci fluoresceinu pfebytkem bromu
v prostfed{ alkoholu s ndslednou izolac{ produktu odfiltrovdnim. PFfi reakci se pfidiva-
ny brom spotfebovdvd jednak pna vlastni bromaci fluoresceinu, jednak na reakci s vodiken
uvolfujficim se pfi bromaci, pticemZ takto vznikly bromovedik je odpadem, ktery zhorsuje
ekonomii i ekologii vyroby. Pro zlep3en{ téchto ukazateld je nezbytnd regenerace odpada-
jiciho bromovodiku na brom, nejlépe pfimo v reakéni smési, vhodnym oxida&nim &inidlem.

Tento poZadavek do zna&né miry spliiuje zpisob vyroby podle vyndlezu. Jeho podsta-
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ta spo&ivd v tom, Ze eosin volnd kyselina vzorce I

se pripravi z fluoresceinu a bromu v prostfedi etanolu pupfipadéiis‘pfitomnosti vocy pfi

zvySené teploté, vyznadeny tim, e se bromace provadi za pfftomnosti peroxidu vodiku pfi
moldrnim poméru fluoresceinu ku bromu ku peroxidu vodiku 1 ku 2 az 3 ku 2 aZ 3 pfi teplo-
t& 20 az 80 °C po dobu 15 a? 300 minut.

Pfi reakci vznikajic{ bromovodik se oxiduje 25 az 40 % peroxidem vodiku na brom,
ktery se ddle ticastni regkce. Takto provedenou bromaci se podstatné& snii{ spotfeba bromu,
klesajl ndroky na odludovaci zaffzeni zachycujici pdry bromovodiku pfi zahfivédni reakéni
smési a pri isolaci a su3eni produktu, rovn&# pfi regeneraci pou?itého rozpoudt&dla od-
padd neutralizace &i odstrafiovéni bromovodiku.

Pro ptipravu eosinu je vyhodné pouzit moldrni pomér fluoresceinu ku bromu ku pero-
xidu vodiku 1 ku 2 a% 3 ku 2 az 3.

IpGsob ptipravy eosinu podle vyndlezu dokumentuji ndsledujici pfiklady.

Pr{klad 1

K 28 g fluoresceinu rozmichaném v 56 g (68 ml) etanolu a 56 g vody se za michdni pti
teploté 20 O¢C bghem 20 minut pfikape 26,9 g (8,6 ml) bromu. Poté se bé&hem 30 minut pfi
té%e teplotsd prikape 22,9 g (21,0 ml) 25 % peroxidu vodiku a ndsledné se zah#ivd 0,5 hodi-
ny pfi 70 °C. Po ochlazenf na 20 °C se produkt odfiltruje.

Vytssek: 45,2 g (tj. 82,8 % poZitdno na fluorescein).

Pfiklad 2

K 28 g fluorestinu rozmichaném ve 112 g 50% vodného etanolu se za michdni pfi teplo-
t& 40 °C bzhem 20 minut pfikape 40,4 g (12,8 ml) bromu. Poté se b&hem 30 minut pfikape
21,4 g (18,6 ml) 40% peroxidu pti teploté& 40 °C a po nadivkovéni celého mnoistvi peroxi-
du se vyhieje na 80 Oc a pfi této teplot® se udriuje po dobu 2 hodin. Poté se ochlad{
na 20 °C a vyloudeny produkt se odfiltruje.
Vytézek: 47,5 (tj. 87,0 % potitdno na ndsadu fluoresceinu).
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z fluoresceinu a bromu v prostfedi etanolu‘poptipadé za pifitomnosti vody pfi zvy3ené
teplot&, vyznadeny tim, Ze se bromace provéddi za prfitomnosti peroxidu vodiku pii moldr-
nim poméru fluorescein ku bromu ku peroxidu vodiku 1 ku 2 aZ 3 ku 2 aZ 3 pfi teplota

20 a2z 80 °C po dobu 15 a# 300 minut.
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