CESKOSLOVENSKA
SOCIALISTICKA
REPUBLIKA

(18)

POPIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU OSVEDCENI

1229845

(11} (B1)

(21} (PV 726-83)

URAD PRO VYNALEZY
A OBIEVY

{45) Vydédno 15 09 86

(22) PrihlaSeno 03 02 83

(40} Zvefejnéno 28 10 83

(51) Int. C13
€ 07 D 213/79 /

(75}
Autor vynélezu

KROUPA JAROSLAV ing. CSc., CHMATAL VLADIMIR RNDr. CSc.,

PARDUBICE, CEE ALES ing. CSC HRADEC KRALOVE

{54) Zpisob p¥ipravy kyseliny citrazinﬁﬁé
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Vynalez s tykd zplsobu pfipravy kyseliny
citrazinové z jejfho amidu nebo jeho vodné
pasty hydrolyzou v prostfedi kyseliny siro-
vé.

Kyselina citrazinova je zékladni surovina
pro pfipravu ndkterych organickych barviv
a v men¥im mnoZstvi slouZi i jako polotovar
ve farmaceutickém primyslu.

Znamé zphsoby piipravy spotivajl vét31-
nou v tom, ¥e reakci kyseliny citronové, je-
jiho triamidu nebo esteri s amoniakem, mo-
govinou nebo v pfipad# triamidu i s kyse-
linou sirovou, bud za atmosférického tlaku,
nebo za zvyseneho tlaku v autoklavech, se

pfipravi amid kyseliny citrazinové, popiipa-,

d& smd8s tohoto amidu s volnou kyselinoy
citrazinovou. Tato smé&s nebo i {isty takto
ziskany amid se musi v&tSinou v dalSim re-
akénim stupni na kyselinu citrazinovou pte-
vadét. Vy]lmku tvo¥i postupy prlme syntézy,
které jsou vSak apa\raturné narotné a jejich
hlavni mevyhodou je pFedeviim nizkéd vyt&Z-
nost produktu,

Zplisobdl hydrolyzy amidu kyseliny citra-
zinové je neékolik. Je popsén zplsob hydro-
1yzy v roztoku hydroxidu sodného nebo uhli-
gitanu sodného, kdy se nejprve amid kyseli-
ay citrazinové pfevede do roztoku, pak je
dlouhodobym varem zhydrolyzovén a volné
kyselina je vyloufena po neutralizaci mine-
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r4lni kyselinou, Je pou¥ivéna i kyseld hydzro-
lyza v prostfedl z¥ed&né kyseliny sirové pfi
pH 2 aZ 4, které je dosahovédno okyselexnfm
reak¥niho roztoku 50 aZ-80% kyselinou si-
rovou.

Po diikladném prostudovani té8chto zpuso-
bl bylo konstatovéno, Ze alkalickd hydro-

. lyza v prostfedi hydroxidu sodného je velmi

zdlouhavé, v prostfedi uhlifitanu sodného |
draselného tak, jak jé zpflisob popsén v pa-
tentovych spisech, probfhd jen Gdstetng a
visledkem je ve viech pfipadech jen smés
amidu a volné kyseliny citrazinové a postup
neposkytuje v Zddném p¥padd &istou kyse-
linu. Naproti tomu Kyseld hydrolyza probi-
hé podstatn jednozna&ndji ne¥ v alkalic-
kém prosti‘edi, ale pfi popsaném pH 2 aZ 4
i pfi teploté 100°C probihd nefinosng dlou-
ho.

Nyni byl nalezen zpiisob pFipravy &isté
kysehny citrazinové z jejiho amidu, popfi-
padg pfimo z vodné pasty amidu kyselmy
citrazinové, kterd je ziskdna pii izolaci a-
midu filtraci reakéni smési, spodivajici po-
dle vynélezu v tom, Ze se amid kyseliny ci-
trazinové nebo surovd vodni pasta amidu
kyseliny citrazinové o obsahu 25 aZ 80 %
hmot. amidu smisi s kyselinou sirovou o
koncentraci 50 a% 98 05 hmiot. pritem? se
koncentrace kyseliny sirové ve vzniklé smd-
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si; pohybuje v rozmezi 30 aZ 75 % hmot.,
smds se zahfeje na teplotu 70 aZ 110°C a
po ukongeni hydrolyzy se reak&ni smés zle-
di vodou tak, aby koncentrace kyseliny si-
rové v ni obsaZené &inila 1 aZ 20 % hmot.
a vznikla kyselina citrazinova se p¥i teploté
15 aZ 40 °C izoluje filtraci.

Doba potfebnd k ukonéeni hydrolyzy se
pohybuje v rozmezi od 15 minut do 1 ho-
diny a je zdvisla pouze na zpfisobu michéni,
nebot se jednd o suspenzi amidu, a na kon-
centraci Kkyseliny sirové. Minimélni vhodnéa
koncentrace Kkyseliny sirové je asi 30 %
hmot. pii koncentracich niZich se reak¢ni
doba podstatnym zpiisobem prodluZuje. Zis-
kany produkt se izoluje po zfed&ni vodou
s vytézkem nad 90 % teorie, je dobfe fil-
trovatelny a neobsahuje Z&dné vedlejSi re-
akéni zplodiny.

Pasta amidu popilipadé samotny suchy a-

mid kyseliny citrazinové se vnd$i do pfed- -

loZené kyseliny sirové tak, aby byla smés
jests dobfe michatelnd, M4-li smés niZsi vis-
kozitu a je 1épe michatelnd, prob&hne hyd-
rolyza velmi rychle. P¥i hust§ch smésich se
stava, ¥e v m&které &4sti dojde k Gplné hyd-
rvolyze, popiipadsé Ze dojde k mistnimu pfe-
hi4ti (napiiklad u st&n reak&ni nddoby) a

fim i ke zhorsenl Kvality produktu vziikem -

tmavych polymernich & chinoidnich latek,
Provedeni podle vyndlezu uvadgji nésle-

ni.
Priklad 1

800 dild pasty amidu kyseliny citrazinové
s-obsahem 55 % amidu se vnese za miché-
ni do 650 dilt 70% kyseliny sirové. Smés se

vyhieje ma 100°C .a -p¥i této teplot® se mi-
chd 30 minut. VyhFivani se .ukonéi -a- pfida

dujici priklady. Uvedené dily jsou hmotnost-
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se' 2500 dild studené vody, smés se michd
dal3ich 30 minut, ochladi se na 20 °C a vznik-
14 kyselina citrazinovd se odsaje a ma filtru
promyje studenou vodou do ztraty kyselos-
ti. Sudi se v teplovzdudné suddrné& pfi 90°C.
VytéZek -suché svétle hnédé kyseliny citra-
zinové o Gistotd 96 % je 420 dilt (kolem
95 % teorie). '

Priklad 2

500 dild suchého amidu kyseliny citra-
zinové o obsahu 92 % amidu se vnese za
michdni do 800 dilii 50% kyseliny sirové.
Smés .se vyhieje ma 90°C a pfi této teploté
se michd 20 minut. Pak se vyhfivani ukondi,
do smési se pfipusti 2000 dilG studené vody
a smés se ochladi vnéj3im chlazenim ma
25 °C. Vznikla kyselina citrazinovd se odsaje
na kalolisu, promyje vodou do ztraty kyse-
losti a pasta kKyseliny se pouZije pfimo bez
sufeni pFi syntéze barviva. Vyt8Zek pasty
je 1000 dilt o obsahu 42 % kyseliny citra-
zinove. .

Priklad 3

K 1000 dilim pasty amidu kyseliny citra-

"zinové § obsahem 25 Y% amidu se za michani

pomalu pfipusti 500 dild 98% kyseliny si-
rové. Smés se sama zahfeje na teplotu 80
az 90°C a pii této teplot& se michd 45 mi-
nut: Potom-se k reak®ni smési pFipusti 5500
dili studené vody a obsah se ponechd vy-
michat je$t& 30 miut za mirného chlazeni.
Vylougend kyselina citrazinovd se odsaje na
nudi, promyje vodou -do ztraty kyselosti a
pasta produktu se pfimo pouZije pro azo-
kopulaéni reakci pfi syntéze barviv. VytéZek
je vy$8i neZ 90 % teorie. o

PREDMET VYNALEZU

' Zpisob piipravy Kyseliny .citrazinové z
jejiho amidu hydrolyzou-v prostiedi kyse-
liny. sirové, vyznadeny. .tim, Ze.se amid ky-
seliny citrazinové nebo:surova:vodnd- pasta
amidu kyseliny citrazinové o obsahu 25 aZ
80. % hmot. amidu smisi-s kyselinou siro-
you o koncentraci 50 aZz 98 % hmot., pii-
gemZ se Kkonceatrace kyseliny sirové ve

vzniklé smési pohybuje v rozmezi 30 aZ
75 % hmot., smés se zahfeje na teplotu 70
az 110°C a po ukon&eni hydrolyzy se .re-
akéni smds zfedi vodou na koncentraci ky-
seliny sirové v i obsaZené 1 aZ 20 % hmot.
a vznikld Kyselina citrazinovd se pfi teplo-
t& 15 aZ 40 °C izoluje filtraci. '
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