conomsal POPIS VYNALEZU | 214 166
(1) (B1)

@ K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(61)

(23) Vystavni priorita !
(22) PhihlgSeno 07 07 80 ] e G
(21) PV 4840-80 . : C 07 H 5/06

// € 07 C 107/04
// C 07 C 87/52

URAD PRO VYMALEZY .
(40) Zvefejnéno 15 09 81

A OBIEVY (45) Vydéano 15 02 85

(75) '
Autor vynilezu  MAVER JIAf ing., COUFALOVA MARIE dr., GABRIEL JIRf dr., OLOMOUC

(54) Zousob pripravy 3,4-xylyl-6-fenylazo-1~D=-ribitylaminu

%, bexylyl-6~-fenylazo-1-D-ribitylamin .
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ktery vzniké kondenzaci téte

Ale¥itym mezioroduktem oro p¥ipravu riboflavinu-vitaminu By,

Je @
-D-ribitylamin se p¥ipravuje kopulaci

sloudeniny s kyselinou barbiturovou. 3, b-xylyl-6-fenyl-1

diazoniové soli anilinu v prost¥edi kyseliny solné s 3,4-xylyl-D-ribitylaminem. Kopuladni

reakce se vrovidi smichdnim neizolované diazoniové soli s roztokem nebo suspenzi 3, 4-xylyl-

D-ribityl-aminu. & postupnym zvy¥ovénim pH pfiddvénim octanu sodného, Optimdlni pH pro kopula=-

ci se md vohybovat od 3,2 do &4, Jjinak vznikaji vedlej¥i reakce, a tim se sniZuje vytéZek a

xvalita %4daného oroduktu (énajdman L.0.: Proizvodétvo vitaminov, Izdatelstvo pig&evaja -promy-

%lenost, Moskwa 1973, strana 120 aZ 121).

7a dosud ufivanych podminek reakce dochdzi pti kopulaci k S4ste¥nému rozkladu diazonio-

vé soli, nebot optimdiniho pH je dosaZeno aZ na konci procesu.

kopula¥ni reakce zpo¥étku neprobihd v optimdlnim rozmezi pH, coi

pH roztoku po pPiddvéni octanu

sodného se vostupng zvysuje,
vede, ke sni¥ovani vyt#Zkh. PFi vy%&im pH (nap¥. pPil preddvkovdni octanu sodného nebo lokdl-
nim zvySeni pH o¥i ddvkovdni roztoku octanu sodného) vznikd neZddouci vedlej$i produkt
(1-(3, h-xylyl)—l-D-ribityl-—}-fenyltriazen) .
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Nov& bylo zjist&no, Ze kooulaini reakci lze provdddt v plném rozsahu v optimdinim roz-
mezi pH 3,? a% 4, Princip spo&ivd v pouZiti soli kyseliny mravensi s vihodou mravenanu sod-
ného nebo draselného za pFitémnosti kyseliny mra;enéi. Volnd kyselina mraven${ mfi¥e byt pii-
tomna JiZ na za&dtku reakce, v ka%dém pPipad¥ vEak vznikd ze své soli p?idévépim diazotadni-~
ho roztoku s obsahem minerdlni kyseliny,

K roztoku nebo suspenzi 3,B-xylyl-3-ribitylaminu se prid4 mravendan sodny neb draselny
neb jeho roztok a pH se uvnravi na hodnotu cca 3,8 a¥ 4. Za michdni se priddvd roztok diazoni-
ové soli, pFiem? okam¥it¥ nastdvd kopulace, P@&sobenim mravenianu sodného neb draselného pro=-
bihd i konec reakce v optimdlnim rozmez{ pH., Krom& potla&eni vzniku vedlejZich reakci, a tim
zvySeni vyt¥Zkd a Sistoty oroduktu, umo¥fuje novy postup i sniZeni preb.ytku diazoniové soli,
vrotoZe dochdzi ke kopulaci ihned a nenastdvéd rozklad diazoniové soli. Kromé vodného prostie-

di je moZno provdd&t proces ve sm&si vody s organickym’' rozpou¥tédlem,

P¥iklad

K roztoku maraven&anu sodného pfinraveného smichdnim 16,25 g kyseliny mraven¥i 85%ni a
roztoku 12,0 g hydroxidu sodného ve 300 ml vody se/p?idé 19,6 g 3,4-xylyl-D-ribitylaminu a
po rozmichdni se upravi pH suspenze kyselinou mravendi na hodnotu 3,8 aZ 4. Pak se reakdni
sm&s vychladf na 15 °C a vrileje se k nf roztok benzendiazoniumchloridu pPipraveny diazotaci
9,0 g anilinu 7,0 g dusitanu sodného ve z¥ed&né kyselin& chlorovodikové niti 2 a3 5 9¢,
Kopula&ni reakce se provddi p¥i 14 a¥ 16 °C. Pak se reakdni sm&s mich4 Jedt& 3 hodiny pri
18 a% 20 °C a 2 hodiny se nechd stdt pFi 24 a% 26 ©C.
Produkt se odsaje, pfomyje 150 ml vody a usu3{f p¥i 50 a% 60 °C,

Z{skd se 26,8 g surového 3,4=xylyl=6-fenylazo=-1~D-ribitylaminu, tJ. 97,1 % teorie, ktery

po opracovédni vodnym methanolem poskytne 24,55 g &istého produktu o terlotd tdni 175 a% 177 °c.
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K roztoku mravenZanu draselného pripraveného smichdnim 16,25 g kyseliny mravend{ 85 %n{
a roztoku 16,80 g hydroxidu draselného ve 300 ml vody se p¥idd 19,6 g 3?4=-xylyl-D-ribitylami-
nu a po rozmichdni se upravi pH suspenze kyselinou mraven#i na hodnotu 3,8 aZ 4,0, Pak se
reakin{ smés vychlad{ na 15 °C a pFileje se k n{ roztok benzendiazoniumchloridu p¥ipraveny
diazotaci 9,0 g anilinu 740 g dusitanu sodného ve z¥ed&né kyselin¥ chlorovodikové pri 2 aZ
5 °c, .

Kopula¥ni reakce se provdd{ p¥i 14 a% 16 °C. Pak se reak&ni smés .michd Je¥t& 3 hodiny
pFi 18 a¥ 20 °C a 2 hodiny se nechd stdt o¥i 24 a%¥ 26 °cC,

Produkt se odsaje, promyje 150 ml vody a usuii p¥i 50 a% 60 °C.

Z{skd se 26,50 g surového 3y 4=xylyl-6-fenylazo=-l=D-ribitylaminu ti. 96,0 % teorie, kte-
r¥ po opracovéni vodnym methanolem poskytne 24,20 g pfoduktu o teplot& tanf 175 a¥ 177 °c,

PREDMET VY»"NALEZU_

Zplisob pFipravy 3,4exylyl-6-fenylazo-l-D-ribitylaminu kopulaci diazoniové soli anilinu
s 3%e-xylyl-Deribitylaminem ve vodném prostied{ neb v prostfedi vody za pfitomnosti organic-
kych rozpou¥tddel, vyznaZeny tim, Ze kopulace provadi za pFitomnosti soli kyseliny mraven&{

a kyseliny mraven¥i v rozmezi pH 3,2 a¥ 4,
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