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(64) Diazoniové soli odvozené od 2,4-diamino-1,3,5-trimetylbenzen-6-sulfonové
kyseliny, jejich soli a zpasob pf¥ipravy

k2

1

Vyndlez se tfkd dlazoniovych solf odvozenych od 2,4-diemino-1,3,5-trimetylbenzen-6-
-sulfonové kyseliny, charekterizovenych obecnym vzorcem Ia, p¥ipadnd Ib,

CH3 CH4
-033 NHZ X°3s NH,
CH3 CH4 CH3 CH3
N=N N=N A~
+ +
(Ia) (Ib)

kde A~ zna%f aniont silné kyseliny, X je H nebo kationt, a zpisobu Jejich pFipravy selek-
tivni diezotacf pF{sludné diaminosloudeniny.

V dostupné literatufe neni popséna %é4dnd ze sloudenin obecného vzorce Ia, popfipadd
ib, takZe se Jednd o nové sloudeniny.

Predmétem tohoto vyndlezu jsou tudiZ sloudeniny obecného vzorce Ia, resp. Ib, a ddle
zpisob jejich pFipravy, spolivajici v tom, %e se vzdjemn& pisobi slou¥eninemi obecného
vzorce II, CHy :

X038 NH,

II
CHg CHy (1D

NH,
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kde X md vyse uvedeny vyznam, a dieszotadnimi &inidly, Jjich% se pouZije mnoZstvi ekvivalentni
jedné eminoskuping, a p#ipadn& ze p¥{tomnosti pfisad usnadnujicich diamzotaci.

Ze sloudenin, definovanych obecnym vzorcem II, jsou vhodné nap¥. 2,4-diemino-1,3,5-tri-
metylbenzen-6-sulfonen sodny, draselny, amonny, hofednaty¥, vdpenaty, barnaty, ale diaszotaci
podléhaj{ i mén¥ obvyklé soli, jako nap¥. sulfonen lithny, zinednaty, hlinity a prakticky
viechny soli odvozené od 2,4-diémino-l,3,5-trimethy1benzen—6-sulfonové kyseliny vykazujfci
petrngJsi rozpustnost ve vods a zFedinych kyselindch. Pro diazotaci lze pouzit i 2,4-di-

. amino-1,3,5-trimetylbenzen-6-sulfokyselinu, kterd vytvér{ vnit¥ni sil mdlo rozpustnou ve vo-
d8 a zleddnych kyselindchy v t¥chto pPipadech je vyhodné diazotovat suspenze jemnd rozptyle-
né vnit¥ni soli.

Diazotace sloudenin obecného vzorce II lze provdddt v ¥ir3im rozmezl teplot ne% je
b&Zné, nebol vznikejfcl diezoniové sloudeniny vytvéFeji stabilnf soli bud vnit¥ni nebo
s pFidenymi silnymi kyselinami (&i Jinymi znémymi stabilizdtory).

Z diezotednich &inidel lze vedle b&%nych dusitend pou%ft méns obvyklé orgenické nitri-
ty, nitrozni plyny, nitrosylsirovou kyselinu apod.

Kyselé prostiedf p¥i dimzotaci lze docflit pouZitim kyselin chlorovodikové, sirové,
chloristé, fosforedné, benzensulfonové, toluensulfonové, naftalenmono- a -disulfonovgch
apod.

Podle tohoto vyndlezu lze sloudeniny obecného vzorce Ias, resp. Ib pfipravovaet i tak,
Ze se sm¥s sloulenin obecného vzorce II, dimzota¥nich ¥inidel a alkalicky reagujicich
plisad pFiddvd ke kyselindm.

Ekonomicky vyhodny je zpisob p¥iprevy, kdy se navzdjem pisob{i reakéni smgsi, ziskarou
po redukci sloufenin obecného vzorce III,
CHy
X0g8_ - NO,
(III)
CH3 CH3
NO,

kde X md vy¥e uvedeny vyznem, a diazota¥nimi &inidly.

Nové diazoniové slouZeniny, p¥ipravované postupy podle tohoto vyndlezu, lze v technické
praxi poufivat ve form¥ roztokd ¥i suspenzi, s vyhodou jeko reskdni sm&si vychdzejic{ z di-
agotace, nebo se izoluji v pevné form¥ a pouZijf{ se jako takové.

Nové diazoniové sloufeniny, charskterizované vzorci Ie a Ib, mohou naldzt uplatndni
v oboru dehtovych barviv, meziproduktd, 1lé&iv, p¥fpedn i v sgrochemii.

Pfr{klad 1

Do 120 ml vody se ze michdni vnese 200 g pasty 2,4-dismino-1,3,5-trimetylbenzen-6-
-sulfonové kyseliny obsahujici 60 g 100% ldtky (0,26 mol) a rozpusti se pomoct 26,5 ml
roztoku hydroxidu sodného,o koncentraci ¢ (NeOH) = 10 mol/1 (0,265 mol). Roztok se doplni
vodou na objem 400 ml. Ze michdni se p¥*idd najednou 156 ml kyseliny chlorovodikové o koncen-
tract ¢ (HCl) = 5 mol/l1 (0,78 mol), suspenze se ochledi vhozenim 300 g ledu na teplotu
5 °C, na%ef se bshem 30 min rovnom#rné pifiddvéd 104 ml roztoku dusitenu sodného o koncentre-
ci g (NeNO,) = 2,5 mol/1 (0,26 mol) tak, eby teplote nepfestoupila 5 °C a scidits reaként
smési byla niZ3{ neZ pH 3. Ziskd se sv¥tle Zlutd suspenze, obsahujici 0,25 mol 2-diazonium-
-4-amino-1, 3, 5-trimetylbenzen-6-sulfondtu a 0,01 mol tetrazoniové soli jako nedistoty.
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Prikled 2

Smis{ se 180 ml kyseliny chlorovodfkové o koncentraci ¢ (HCL) = 5 mol/1 (0,9 mol)
e 720 g ledové tFi3id a za intenzivniho michén{ se ke sm¥si soubdin& pFipoudti 120 ml
vodného roztoku dusitenu sodnéno o koncentraci ¢ (NaNO,) = 2,5 mol/1 (0,3 mol NaNOZ) a
460 ml vodného roztoku 2,4-diamino-1,3,5-trimetylbenzen-6-sulfonové kyseliny o koncentraci
150 g/1 (0,3 mol 100% 1étky), pFipraveného obdobnym zplsobem jako v pPifkladu 1. Sm¥Sovéni

se provdd{ p¥i teplot¥ do 5 °c v pribZhu 30 min za stélé kontroly kongo kyselé reskce.

Z2iskd se sv&tle ¥lutd suspenze, v ni% je obsaZeno 0,295 mol 2-dimzonium-4-smino-1,-
3,5-trimetylbenzen~6-sulfondtu s malym anoZstvim nedistot.

Pr{klad 3
Roztok 2,4-dlemino-1,3,5-trimetylbenzen-6-sulfonanu sodného ziskany po vysrédZfeni Zele-
zitych kall z Béchampovy redukce 2, 4-dinitro-1,3,5-trimetylbenzen-6-sulfonové kyseliny v kon-

centraci 129 g/1 (vztaZeno na volnou kyselimu) se diazotuje zplsobem Jako v p¥ikladu 2;
z{skéd se suspenze diszoniové slouleniny shodné xvality.

PREDMET VYNALEZU

1, Diszoniové soli odvozené od 2,4-diemino-1,3,5-trimetylbenzen-6-sulfonové kyseliny
a jejich soli, charasterizované obecnym vzorcem Ia, resp. Ib :

CHy CHy
035 NH, X038 NH,
CH3 CH3 CH3 CH3
N=N N=N A"
+ +
(Ia) (Ib)

kde A~ zna&{ sniont silné kyseliny, X je H nebo kationt.

2, Zptsob pPipravy sloufenin obecného vzorce Ia, resp. Ib, podle bodu !, vyznaleny
tim, Ze se vzdjemn¥ plisobi kyseliny obecného vzorce 1I, )
CHy
XO3S NHz
(ID)
CHg CH,
NH,

kde X mé vySe uvedeny vyznam a diazota¥nimi ¥inidly, jichi se poufije mno%stvi ekvivalent-
ni jedné eminoskuping a pfipadn& za p¥itomnosti pr¥isad usnadnujicich diazotaci,

3. Zpisob podle bodu 2, vyzna¥eny tim, Ze se smés sloudenin obecného vzorce II,
diazotadnich ¥inidel a alkelicky reagujicich prised p¥iddvd ke kyselindm.

4. Zpisob podle bodd 2 & 3, vyznadeny tim, ¥e se navzdjem plsob{ reak®ni sm&si, ziske-
nou po redukci sloufenin obecného vzorce III, .
CHj
X038 NO,
(III)
CHg4 CHjy
NO,
‘kde X m& vyZe uvedeny vyznem, a diazotednimi &inidly.
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