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Zplisob pifpravy sodné soli 2-karbetoxy-1,3-indan-
dionu, kterd slouif jako meziprodukt pti vyrobé
ninhydrinu, vyufvaného v aminoanalyzatorech.
Sodna stil 2-karbetoxy-1,3-indandionu se vyrabf tak,
Ze se nejprve v inertnim prostfedi, nejlépe petroleji,
ptipravi pti teploté vy$si nez je teplota t4nf sodiku
suspenze ethanoldtu sodného a teprve poté se ptidajf
ostatnf komponenty, to je diethylftalast a octan
ethylnaty nebo jeho azeotrop s ethanolem a provede
se kondenzace. Reakce se zpotatku provadi za pii-
tomnosti 1 a2 3 molarntho pfebytku ethanolu na
nasadu sodfku, ptitem% po vytvofeni dostatetného
mnoZstvi krystalického produktu se ethanol z re-
akenf smési oddestilovava.
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Zpiisob pFipravy sodné soli 2-karbetoxy—1,3—indandionu

Vynélez se tykid zpisobu pfipravy sodné soli 2-karbetoxy-1,3—indandionu. Tato latka je
meziproduktem pfi vyrobé& ninhydrinu, ktery nachézi pouziti v aminoanalyzatorech.

Sodné sill 2-karbetoxy—1,3-indandionu se pFipravuje Claisenovou kondenzaci diethylftalatu
s octanem ethylnatym za ptitomnosti kovového sodiku nebo hydridu sodného. Prevazng se
pracuje s nadbytkem octanu ethylnatého, ktery je soucasné i jako reakéni prostiedi. Za titelem
urychleni priibéhu reakce je popisovano pouziti pradkového sodiku, p¥ipraveného v toluenu.
Pouziti praSkového sodiku je v provoznim méfitku znagné rizikové. Presto viak je nutné i zde
pouzit sodik o malych rozmérech, jednak z diivodi dosazené potiebné reakéni rychlosti, jednak
z diivodii bezpe¢nosti v navazujici dal3i vyrobg. PouZiti kusového sodiku, zv1a§té kusti o znaéné
rozdilné velikosti, je provazeno nebezpedim, Ze v pripadé nelipiné zreagovaného sodiku muize
v dal$im reak&nim stupni, pfi rozkladu vodou, dojit ke vzniceni. Krom& této rizikovosti je dalsi
nevyhoda stévajicich postupli v riizné modifikaini Gpravé ve znaéné spotiebd octanu ethyl-
natého. RovnéZz nelze podceiiovat nebezpedi nekontrolovatelného priibéhu Claisenovy konden-
zace, pii kterém miZe nastat vykypéni obsahu reaktoru, eventualng miZe dojit ke vzniku poZaru.

Nevyhody stavajiciho zpiisobu odstratiuje zplisob ptipravy sodné soli 2-karbetoxy—1,3—indan-
dionu podle vynilezu. Jeho podstata spo&iva v tom, Ze se nejprve v inertnim prostfedi pfipravi
pfi teploté vy33i neZ je teplota tani sodiku suspenze ethanolatu sodného a teprve poté se pridaji
ostatni komponenty, to je diethylftaldt a octan ethylnaty nebo jeho azeotrop s ethanolem
a provede se kondenzace. Jako inertni prostfedi se pouZije petrolej. Za i&elem ziskani vhodného
krystalického produktu se reakce provede zpo&atku, to je asi po dobu jedné tretiny celkové
reakeni doby, za pfitomnosti 1 az 3 molarniho pfebytku ethanolu na nasadu sodiku. V priib&éhu
reakce, po vytvofeni dostate¢ného mnoZstvi krystalického produktu, se ethanol ve forms
azeotropu s octanem ethylnatym z reak&ni smési odstraiiuje destilaci. Ethanol je vyhodné pouzit
v 0,1 az 0,6 molarnim pfebytku na nasadu sodiku.

Uvedeny postup je i pfes praci se sodikem naprosto bezpegny. V prostfedi vysokovrouciho
uhlovodiku, nejlépe petroleje, se pfipravi alkoholét sodny za pouZiti teoretického nebo mirného
nadbytku ethanolu. V dal3i fazi se pfid4 diethylftalat a octan ethylnaty a za zvySené teploty
dochazi k pomé&rné rychlé reakci a vypadnuti sodné soli. Mechanismus reakce v prvé fizi je
zaloZen na rovnovazné reakci mezi ethanoldtem sodnym a octanem ethylnatym za vzniku sodné
soli enolformy octanu ethylnatého. Za G&elem pfiznivého ovlivnéni posunu reakce v pozado-
vaném sméru je zadouci odstrafiovat v prub&hu reakce zreakéni smési ethanol. Je vak nutné
volit uréity kompromis, nebot’ z technologického hlediska je nutné ziskat produkt v krystalickém,
dobfe filtrovatelném stavu. Bylo provedeno velké mnoZstvi pokusti za riznych reakénich
podminek, ptipadné za ptidavku riznych latek za G&elem ovlivnéni krystalického tvaru, vesmés
s negativnim vysledkem. Vyhovujiciho krystalického tvaru bylo dosaZeno pouze za ptitomnosti
ethanolu. Je proto nutno na zaCatku reakce pracovat s uréitou minimélni koncentraci ethanolu
ateprve na zdvér reakce odstranit ethanol zreakéni smési a reakci dokongit za pouZiti
minimalniho mnoZstvi octanu ethylnatého. Na druhé strang toto umoZiiuje pouZiti na zadatku
reakce misto Cistého octanu ethylnatého jeho binarni azeotrop s ethanolem, ktery v priib&hu
vyroby se zisk4 pfi regeneraci matenych louhli a jehoZ zpracovani na &isté slozky by bylo
zna¢né nakladné. BliZsi je zfejmé z nasledujiciho prikladu.
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Piiklad

Aparatura: 250 ml tfihrdla baiika, opatfena michadlem, teplomérem, zp€tnym chladifem s moZ-
nosti odbéru destilatu, kapaci nalevkou a vyhfivana regulovatelnou olejovou lazni.

Do reakéni batiky se predloZi 80 ml petroleje, 8 g kovového sodiku a 20 ml absolutniho ethanolu.
Obsah reakéni bafiky se vyhieje na cca 100 °C a intenzivné se micha po dobu 1 hodiny. Po
piekroZeni teploty tani sodiku dochézi k jeho precipitaci na jemné kulicky a rychlé reakci
s ethanolem za vzniku husté kaSe ethanolitu sodného. Poté b&hem 3/4 hodiny se pfidava smés
50 g diethylftaldtu a 40 ml bindrniho azeotropu octanu ethylnatého s ethanolem pfi teploté 90 az
95°C. Po pfidini sm&si bylo pii stejné teplot® michano 1 hodinu, nade? se provedlo
oddestilovani smési za pouZiti centralniho vakua vodokruzné vyvévy a za postupného zvyseni
teploty reakéni smési na max. 105 °C. Po dosaZeni této teploty se vakuu zrusi a béhem 0,5 hod.
se pfida 20 ml &istého octanu ethylnatého a poté se micha 2 hodiny pfi 100 aZ 105 °C. Reakéni
smés se ochladi pod 30 °C a izoluje na Biichnerové nalevce za pouziti filtradniho papiru.
Reakeni baiika je vyplachnuta 50 ml smési octanu ethylnatého a ethanolu a poté je jesté filtratni
kol4& promyt 25 ml této smési. Filtrace i promyvani probiha velmi rychle. Produkt vypadava ve
formé& pomé&mé silnych ty&inek a suii se pod infralampou.

Ziskéno 35,6 g sodné soli 2—karbetoxy—1,3-indandionu.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob pripravy sodné soli 2-karbetoxy-1,3~indandionu kondenzaci diethylftalétu s octa-
nem ethylnatym, vyznad&eny tim, Ze se nejprve v inertnim prostredi ptipravi pfi teploté
Vvy$Si neZ je teplota tani sodiku suspenze ethanolatu sodného a teprve potom se pridaji ostatni
komponenty, to je diethylftalat a octan ethylnaty nebo jeho azeotrop s ethanolem a provede se
kondenzace.

2. Zpisob pfipravy sodné soli 2-karbetoxy—1,3—indandionu podle néroku 1, v yznaceny
tim, Ze jako inertni prostfedi se pouZije petrolej.

3. Zpisob ptipravy sodné soli 2—karbetoxy-1,3~indandionu podle néarokd 1 a 2, vyzna-
¢eny tim, Ze reakce za uelem ziskéni filtrovatelného krystalického produktu se provede
zpolatku, to je po dobu 1/3 celkové reakéni doby, za pfitomnosti 1 a2 3 molarniho piebytku
ethanolu na nasadu sodiku.

4. Zpusob pfipravy sodné soli 2—karbetoxy—1,3-indandionu podle narokii 1,2 a3, vyzna-
¢eny tim, Ze v prib&hu reakce po vytvoreni krystalického produktu se ethanol ve formé
azeotropu s octanem ethylnatym z reakéni smési odstrafiuje destilaci.
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