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{54) B-Amino-8-arylazo-1,10-fenanthroliny a zpiisob jejich pHpravy

5-amino-6~arylazo-1,10~-fenanthroliny

obecného vzorce II, kde R znadfi vodik, N
methyl-, fluor, chlor, brom, jo6d a metho- - g/
xyskupinu lze pou%it k barveni{ vlny, hed- (1)
vdbi a klZe. Zpusob p¥ipravy azobarviv :
vzorce II spodivd v redukci 5-nitro-1,10- N NH,
-fenanthrolinu sirnfkem amonnym na 5-ami- -
no-1,l0-fenanthrolin vzorce I, ktery byl
kopulovédn s roztokem p¥{slu3né diazoniové
soli v prost¥edf{ vodné kyseliny octové za . R
pf{tomnosti natriumacetétu.

. : N

“NH, (11)

N
=

R=H, CH3, F, Ci, Br, I, OCH3
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Vyndlez se tyka S—amino-ﬁ—arylazo-l,10—fenanthrolinﬁ obecného vzorce II, kde R znadf vo-
dfk, methyl, fluor, chlor, brom, j6d a methoxyl a zpisobu jejich p¥ipravy.

Uvedené latky pat¥f do skupiny bazickgch azobarviv, majicich navic komplexotvorné schop-
nosti.

) pP¥iprava azobarviv obecného vzorce II, kde R m& v§se uvedeny vfznam spo&ivd v kopulaci
p¥isludngch kationtd diazoniovgch solf obecného vzorce III, kde R znad{ vodik, methyl, fluor,
chlor, brom, jdd nebo methoxy, v slab& kyselém prost¥edi p¥i pH 4 a% 6 s 5-amino-1,10-fenan-
throlinem vzorce I, p¥ipravenym redukci 5-nitro-1,10-fenanthrolinu sirnfkem amonnym.

zpiisob p¥{pravy slouenin vzorcd I a II je objasnén v ndsledujfcich p¥ikladech.
P¥ {klad 1
5-amino-1,10-fenanthrolin (I}

Sm&s 9,52 g (42,27 mmol) 5=-nitro-9,10-fenanthrolinu, 210 ml ethanolu a 30 ml 25% vodného
roztoku amoniaku byla za michdni nasycena sirovodikem a ponechdna 7 dni v uzaviené banhce p¥i
laboratorni teplotd za ob&asného prot¥epdvani. Pak byla reak®ni sm&s 1 h zah¥{véna p¥i 60 ¢
na vodn{ lazni pod zp&tnym chladiZem a nakonec odpatena. Odparek byl pak extrahovdn 360 ml
2% kys. chlorovodi{kové, extrakt byl pfefiltrovén a zalkalizovén p¥idédnim nadbytku 26% vodného
roztoku NH,. Vylouéena<krystalické 14tka byla odséta, promyta vodou a vysudena. V¢té&iek &ini
7,57 g (92,70 %). Po rekrystalizaci z propanolu t.t. 258 a% 260 c.

Pro C,,HgN, (195,22) vypod&teno: 73,83 % C, 4,65 % H, 21,53 ¥ N
nalezeno: 73,71 ¢ C, 4,69 & H, 21,32 ¥ N

PEfklad 2
S—amino-s-fenylnzo-l,10-fenanthrolin (IIa)

Roztok diazoniové soli pEipraveny z roztoku 260 mg (2,01 mmol) hydrochloridu anilinu ve
amé;i 2,0 ml 37% HCl a 8 ml vody diazotacf roztokem 138 mg (2,00 mmol) NaNO, v 3 ml vody p¥i
0 az 5 °C, byl p¥i této teplotd za michdnf a chlazenf po &&stech p¥idén k roztoku 400 mg
(2,05 mmol) slouZeniny I a 3,0 g CH,COONa ve sm&si 6 ml kyseliny octové a 30 ml vody. Vylou-
%en& sra¥enina hydrochloridu IIa byla po 48 h odsdta a suspendovéna v 50 ml 3% NH,. Volné
pb4ze IIa byla po 48 h odsédta, promyta vodou a vysusena p¥i 120 Oc. vgtdtek &ini 565 mg (94,4 %).
Po rekrystalizaci z ethanolu t.t. 283 a% 285 °c.

Pro c18H13N5 (299,32) vypodteno: 72,22 $ C, 4,38 % H, 23,40 ¥ N
: nalezeno: 71,98 & C, 4,34 % H, 23,31 ¢ N

Analogicky a v odpovidajicich vytdicich byla ptipravena jesté ndsledujici azobarviva:
5-amino—6-(4—tolylazo)-1,10-fenanthrolin (IIb), t.t. 265 a% 267 °c.

Pro C19H15N5 (313,35) vypo&teno: 72,83 % C, 4,83 ¥ H, 22,35 % N
nalezeno: 72,87 % C, 4,86 % H, 22,44 ¥ N

5-aminq-6-(4-f1uorfenylazo)-l,10-fenanthrolin (Ilc), t.t. 289 a¥ 291 °c.

Pro CISHIZNZF (317,10) vypo&teno: 68,07 % C, 3,81 % H, 22,09 % N
nalezeno: 67,95 % C, 3,94 % H, 21,93 & N

5-amino-6-(4-chlorfeny1azo)-l,10—fenanthrolin (I1d), t.t. 297 a% 299 Sc.
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Pro C,gH,,N,C1 (333,79) vypo&teno: 64,77 8 C, 3,62 § H, 20,98 & N
. nalezeno: 64,62 % C, 3,71 % H, 20,85 % N

5~amino-6- (4~bromfenylazo)-1,10-fenanthrolin (IIe), t.t. 295 a¥ 297 °c.

Pro C18H12N53r (378,25) vypoéteno: 57,16 $ C, 3,20 $ H, 18,52 & N
nalezeno: 57,03 $ C, 3,28 $ H, 18,33 $ N

S-amino-6-{4-jodfenylazo)-1,10-fenanthrolin (IIf), t.t. 279 a¥ 281 °c.

Pro CIBHIZNSI (425,25) vypodteno: 50,84 $ C, 2,84 % H, 16,47 & N
' nalezeno: 50,69 % C, 2,75 % H, 16,28 % N

5~amino-6-(4-methoxyfenylazo)~1,10~fenanthrolin (Iig), t.t. 247 a% 249 °¢.

Pro 019H15N50 (329,35) vypolteno: 69,28 $ C, 4,59 %+ H, 21,27 $ N
nalezeno: 69,35 % C, 4,66 % H, 21,12 8 N
vV IC spektru roztoku sloudeniny IIa v CH,Cl, je nejintenzivn&jiim pds p¥i 1 600 cm-l,
ktery spolu s méné& intenzivnim pédsem p&i 3 472 cmn1 odpovid4d 5-~imino-6-fenylhydrazono-5,6-di=-
hydrotautoméru. Elektronové spektrum 5%1073 M ethanolického roztoku sloufeniny Ila,

ﬁ“ax/log €/t 232 nm (4,51), 257 nm (4,31), 287 nm (4,27), 439 nm (4,24). ViZechna uvedenid

azobarviva vybarvujf jak proteingvé a celuldzovéd vldkna, tak i kaZi.

PREDMET VYNALEZU

1. 5-amino-6-~arylazo-1,10-fenanthroliny obecného vzorce II, kde R zna&i vodik, methyl,
fluor, chlor, brom, j6d a methoxyl.

2. zplsob piipravy sloufeniny podle bodu 1 obecného vzorce II, vyznadujicif se tim, %e
5-amino-1,10-fenanthrolin vzorce I, p¥ipraveny redukci 5-nitro-1,10-fenanthrolinu sirnfkem
amonngm, se kopuluje s kationty diazoniovych soli obecného vzorce III, kde R znaéni vodik,
methyl, fluor, chlor, brom, jo6d a methoxyl, p¥i pH prost¥edf 4 a¥ 6.
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