smorss | POPIS VYNALEZU | 203362

oy | K AUTORSKEMU OSVEDGENI | @ ®

(51) Int. €13
C 07 D 311/06

/22/ P¥ihld8eno 28 03 79
/21] /PV 2023-79/

{40) Zve¥ejnino 30 05 80

URAD PRO VYNALEZY | (45) yyq4n0 15 10 82
A OBIEVY .
(1) ,
Autor vynélezu PIRKL JAROMIR ing., PARDUBICE

(54) Zphasob pfipravy 7-dietylamino-4-metylkumarinu

1 i

Vyndlez se tykd zplsobu p¥ipravy 7-dietylamino-4-metylkumarinu vzorce

CHy .

(CaHg)yN o Yo _
poutivaného k optickému zjasnovdni polyamidovych, acetétoviéﬁ Ei'triacetdtovych materidld,
vlny, srsti a pfirodniho hedvdbi, 7~Dietylamino-4-metylkumarin se vyrdbi kondenzaci N,N-di-
etyl-m~aminofenolu s acetoctanem etylnatym a bezyodym chldridem zine&natym, 8 vyhodou za p¥i-
~déni prééko&ého zinku, nafedénim taveniny etanolem, vyloufenim kyselého sulfdtu produktu p¥i-
didnim kyseliny sirové, izolaci kyselého sulfdtu a vyloulenim volné bdze z vodného roztoku
ptiddnim amoniaku /Es. autorské osv&dEeni 180 246/. Namisto chloridu zinefnatého byl v posled-
ni dob& pouZit i chlorid titanility /n&m. pat. 2 659 698/. .

Nyni bylo nalezeno, %e dosud pouZivané katalyzdtory lze bez snifeni vft&Zku nebo zhorSe-
ni jakosti produktu s dspéchem nahradit chloridenm amonnym v kombinaci & malym mno¥stvim présko-
vého zinku a pEipadnym ﬁfidénim malého mnoZstvi acetanhydridu gistotu a vzhled produktu jeSté
ddle zvy¥it, )

Zpisob. pfipravy 7-dietylamino-4-metylkumarinu kondenzaci N,N-dietyl-m-aminofenolu s acet-
octanem étylnatim, v molérnim pom&ru nebo za poufiti a% o 50 7 zvySeného mnoZstvi acetoctanu
etylnatého, izolaci kyselého sulfdtu produktu z alkcholického roztoku kondenzalni sm&si kyse-
linou sirovou s vysrafenim volné bdze produktu 2 vodného roztoku jejiho sulfdtu amoniakem
spodivd podle tohoto vyndlezu v tom, Ze se uvedend kondenzace obou sloZek provadi p¥i teplotd
110 az 150 °C, s vyhodou p¥i 120 a%f 125 °C za soufasného vydestilovdni vznikajicich t&kavych
podild a za p¥iddni 5 aZ 10 7 moldrnich prédSkového zinku, 5 aZ 20 Z moldrnich chloridu amon~
ného a pop¥ipad& a% 10 Z moldrnich acetanhydridu na nasazeny dietyl-m-aminofenol, aZ do uken-

Zeni reakce a produkt se z reak@ni smdsi izoluje.
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Reakéni tavenina se bak obvyklym postupem na¥edi etanolem, pFfdavkem koncentrované kyée~
liny sirové se vyloudi kysely sulfdt 7-dietylamino-4-metyl-kumarinu a ten se izoluje odsi-
tim 2 promytim etanolem. Pasta sulfdtu se pak po rozpuSt&ni a vyfefeni roztoku za p¥idavku
sktivniho uhli srd#i pF¥i teplot& 0 a% 10 °C amoniakem za p¥iddni oxyetylovandho alkylpolygly-
koléteru a vyloufeny produkt se po promyti vodou vysoudi p¥i nizké teplotéd.
! Postupem podle podaného vyndlezu se zlepSuje ekonomickd strdnka vyroby, odpadni vody
nejsou gneliifovény zinefnatymi solemi a je mo¥no vychdzet i z ménd kvalitniho‘diety1~m-ami-

nofenolu bez podstatného safZeni jakosti kone&ného produktu,
‘PEiklad 1

Smég 82,4 hmot., dild N,ﬁ—dietyl—m~aminofenolu, 98 hmot. dild acetoctanu etylﬁacého, 3 hmot.
di1d zinkového prachu a 5 hmot., dild chloridu amonného se zahfivd po dobu 4 hodin na teplotu
120 a¥ 123 °C za vydestilovdn{ asi 43 obj. dild tdkavfch podild.

Po &éstefném ochlazeni se do taveniny p¥ipusti 150 obj. dild etanolu a za chlazeni tak,
'aby téplota nepfestoupila 70 °C,se.pfipusti 30 obj. di1d koncentrované kyseliny sirové. Smés
se ochladi na 10 °C a vyloufeny kysely sulfdt 7-dietylamino~4~metylkumarinu se odsaje a po )
t4stech promyje s celkem 150 obj, dily etanolu do &istého kolA¥e a bezbarvého vytoku. Koldéd ‘
sulfédtu se potom rozpusti v 350 obj. dilech vody okyselené 10 obj. dily koncentrované
Kyseliny sirové, p¥id4 se 2 hmot., dily sktivniho uhli a filtruje se, Filtrdt se za michdni a
pEiddni i hmot. dilu oxyetylévaného alkylpolyglykolééeru 2 400 hmot, dilfl ledu zneutralizuje
pfikapdnin asi 90 obj. df1d konc., amoniaku do zmizeni kyselé reakce na kongo papirek, Vyloude-
ny produkt s& odsaje a promyje 100 obj. dily vody.

Po vysudeni na vzduchu se ziskd 75 hmot, di{ld 7-dietylemino-é-metylkumarinu. Hoduota
absorbance jeho 10 % roztoku v 2,5 N HC1 p¥i 460 nm a sfle kyvety 1 em je 0,175,

P¥iklad -2

Kondenzace slo¥ek podle p¥ikladu 1 se provddi s tim rozdilem, Ze se navic pFidd pfFed
zapofetim reakce 5 hmot. dild acetanhydridu a mno¥stvi 5 hmot. dild chloridu amonného se zvy-
%{ na 10 hmot. dild. Dal¥i postup je shodny s p¥ikladem 1. Ziskd se‘8§ hmot, dild 7~dietyl~
amino~4-metylkumarinu 8 absorbanci m&fenou jako v p¥ikladu 1 rovnou 0,095,
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Zplsob pFipravy 7—dietylamino—4-mefylkumarinu vzorce
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kondenzaci N,N-dietyl-m-aminofenolu s acetoctanem etylnatym, v moldrnim pomSru nebo za pouZi-
ti a¥ o 50 % zvyieného mnoZatvi acetoctanu etylnatého, izolaci kyselého sulfdtu produktu z
alkoholického roztoku kondenzalni smEsi kyselinou sirovou a vysrd¥fenim volné bdze produktu
z vodného roztoku jejiho sulfdtu amoniakem, vyznaleny tim, %e se uvedend kondenzace obou slo-
ek provddi pE¥i teplot& 110 aZ 150 °c, s vfhodou p¥i 120 ai 125 °C za sou&asného vydestilov§n£
vzuikajicich tdkavych podild a za pEiddni 5 a%¥ 10 % moldraich prdikového zinku, 5 a% 20 %
moldrnich chloridu amonného a popfipad® a% 10 % moldrnfch acetanhydridu na nasazeny dietyl-
-m-aminofenol, a¥ do ukon¥eni reakce a produkt se z reakéni sm¥si izoluje.
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