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1 2

Zplsob isolace 8-chinolinolu, ktery jewy-
znamnym polotovarem pro pripravu latek s
terapeutickymi, antiseptickymi a fungicid-
nimi ¢inky. Podstatou vyndlezu je neutra-
lizace vodného roztoku reakéni smési po
alkalickém taveni 8-chinolinsulfonové Kky-
seliny minerdlni kyselinou na pH 7 azZ 9,
pritemZ se vyloufi surcvy 8-chinolinol. Ten-
to se rozpusti pfidavkem hydroxidu a po
kleraci se opét provede neutralizace na pH
7 az 9, piipadné se pred neutralizaci 8-
-chinolinol pfevede na komplexni slouleni-
nu piridavkem soli komplexotverného kati-
ontu jako Zeleza, mé&di, hliniku nebo zinku.
Je moZno postupovat také tak, Ze se suspen-
ze pireCiSténého 8-chinolinolu rozpusti v
minerdlni kyselin€ a pak piFevede na kom-
plexni slou€eninu. Dal31 moZnosti je neu-
tralizace spojenych filtratd pfi zvySené tep-
loté, kdy je 8-chinolinol jako organicka
vrstva, kterou je moZno oddélit a pfredesti-
lovat,
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Vyndlgz se.tyka zplsobu izolace 8-chino-
linolu, ktery ' je vyzZnamnym polotovarem
pouZivanym pro p¥ipravu celé Fady ldtek s
therapeutickymi antiseptickyihi . a fyngicid-

nimi téinky. Jsou zndmy delkem-tii zﬁﬁ%oby

pfipravy této 1atky.

a) Skraupova synthesa kondensaci 2-ami-
nofenolu a glycerinu za p¥itomnosti napfi-
klad nitrobenzenu a koncentrované kyseli-
ny sirove.

b) Diazotace 8-aminochinclinu s nasled-
nym rozkladem diazoniové soli ve vodném
prostredi.

c) Alkalické taveni 8-chinolinsulfonové
kyseliny a néaslednd izolace a &iSténi pro-
duktu alkalického taveni.

P¥i pPipravé postupem podle bodu c)
vznikd reakéni smés obsahujici 8-chinolino-
lat sodny, sifi€itan sodny, nezreagovany
hydroxid sodny, a nedefinovatelné organic-
ké latky ve formgé pryskyfic. Neutralizaci
vodného roztoku taveniny wvySe uvedeného
sloZeni minerdlni kyselinou se uvolni 8-hy-
droxychinolin ze své soli spolu s organic-
kymi latkami, které jej znegiStuji a je t¥eba
je odstranit.

Izolaci je moZno provést napFiklad paro-
vodni destilaci, kterd je vSak energeticky
pomérné nArofnd, nebo extrakci 8-chinoli-
nolu vhodnym organickym rozpouStédlem
a néslednou destilaci nejprve rozpoustédla
a potom produktu. RovndZ tento zplisob je
energeticky nérofny, navic pfistupuje nut-
nost manipulace s organickym rozpouStéd-
lem, DalSim zndmym zphisobem izolace je
¢aste¢nd neutralizace vodného roztoku ta-
veniny po alkalickém taveni minerdlni ky-
selinou na pH 11 aZz 12, ¢imZ se vysrdzi
prysky¥ice, které se odstrani kleraci s orga-
nickym mebo anorganickym sorbentem. Roz-
tok sodné soli preduktu se pouZije bud k
pfimému zpracovdni na oxychinoldt maédi
reakci se siranem médnatym, nebo se déle
neutralizuje minerdlni kyselinou na pH 8 aZ
9 a vysraZi se tak disty 8-chinolinol. Nevy-
hodoun tohoto postupu izolace 8-chinolinolu
od organickych neéistot je okolnost, Ze or-
ganické latky v podobé pryskyfic vypaddva-
j1 z roztoku v podobé kalu a drobnych tu-
hych aglomeratd p¥i pH okolo 11,5 aZ 12.
V této oblasti pH odpovidd jestd pomérné
velmi mald zména potencidlu velké zméné
koncentrace wodikevych iontd, €ili jinymi
slovy méfeni pH v této oblasti je znaCné
nejisté zvlasté pristupuji-li jeSté dalsi vlivy
jeZz mohou negativn® ovlivnit pFesnost mé-
Feni, jako napf. zneti§tovani elektrod vzni-
kajicimi pryskyrFicemi, vysokou koncentra-
ci soli sifi¢itanu a siranu sodného a podob-
né. V primyslovych podminkdch mé&feni pH
pak je nutno pocditat s dalSimi negativnini
vlivy na pPesnost méfeni, jeZ wyvoldvajl
srovnatelné zmény potencidlu v dané oblas-
ti méreni, jako napf. indukéni vlivy v bliz-
kosti silnych spotfebidlt apod. Vysledkem
nejistého méfeni pH je potom bud predav-
kovani neutralizatniho €inidla, jeZ vede ke
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sniZeni vytéZku produktu nebo nappak ne-
dodavkovani neutralizatniho «finidla, jeZ
zplisobi znec€i§téni pgaduktu pryskyficemi.

Uvedené- neyjphody sodstraiiuje zptisob izo-
lace 8-chindliholu po alkalickém taveni 8-

“-ghffiolinsulfonové kyseliny a rozpusténi re-

akéni smési ve vod& podle tohoto vynalezu,
jehoZ podstata spodivd v tom, Ze se vodny
roztok neutralizuje minerdlni kyselinou ja-
ko sirovou, chlorovodikovou nebo fosfored-
nou na hodnotu pH 7 aZ 9, surovy 8-chino-
linol se odfiltruje, promyje vodou a pasta
se rozpusti ve vodé za piidavku 105 aZ 150
procent teorie hydroxidu sodného, draselné-
ho nebo amonného, roztok se zkleruje s or-
ganickym nebo ancrganickym sorbentem ja-
ko karborafinem, kiemelinou nebo dfevény-
mi pilinami a po promyti wvrstvy sorbentu
zfedénym roztokem hydroxidu a/nebo vody
se oba filtraty spoji dohromady. Potom se
provede neutralizace minerdlnf kyselinou
na hodnotu pH 7 aZ 9 za vzniku suspenze
gistého 8-chinolinolu, piipadné& se pfed ne-
utralizaci prevede 8-chinolinol na komplex-
ni slouteninu piidavkem soli Zeleza, médi,
hliniku nebo zinku.

Postupem podle vyndlezu se reakéni smés
po alkalickém taveni rozpusti ve vodg, neu-
tralizuje se minerdlni kyselinou do pH 8§,
tedy do oblasti, kde jiZ mala zmé&na koncen-
trace vodikovych iontd vede ke znatné zmé-
n& potencialu p¥i sledovédni pH pomcci pH
metru a kde lze pH kontrolovat i bez pouZi-
ti pristroje, napf. pomoci indikéatorovych
papirk@i. Tim vypadne 8-chinolinol z rozto-
ku v podob& husté suspenze obsahujici
pryskyiice v podob& tmavé mnecistoty ve
svétlém, krémoveé zbarveném produktu. Su-
rovy 8-chinolinol se odfiltruje, promyje wvo-
dou od zbytku matefnych louhli s vysokym
obsahem pryskyfic a anorganickych soli,
zvaZi se a stanovi se obsah &isté latky. Pas-
ta 8-chinolinoclu se potom rozptyli ve vodé&
obsahujici 105 aZ 150 % teorie hydroxidu,
napf. sodného, draselného nebo amonného,
s vyhodou wv8ak 105 aZ 110 % teorie NaOH.
Smés je moZno i zahrat pro urychleni roz-
poust&ni. Potom se pF¥idd malé mnoZstvi or-
ganického nebo anorganického sorbentu
nap¥. karborafinu, kfemeliny nebo dFevs-
nych pilin a suspenze se zkleruje. Po pro-
myti filtraéniho koldCe bud slabym rozto-
kem hydroxidu s vodou nebo pouze vodou
se matetné louhy a promyvaci kapalina
spoji dohromady. Neutralizaci roztoku mi-
neralni kyselinou na pH 8 se vysrdZi z roz-
toku jiZ €isty 8-chinolinol, nebo se reakci
roztoku se soli komplexotvorného kationtu
napriklad mé&di, hliniku mebo =zinku =ziskéa
suspenze pFislu§né komplexni slou&eniny.
V pfipadé& piipravy komplexni slouceniny se
navic promitne p¥i postupu podle vynélezu
pfiznivé okolnost, Ze ke vzniku komplexni
slou¢eniny dochézi v prostfedi s nizkou
koncentraci soli a pouZitého hydroxidu,
¢imZ je zamezeno zne€iStovani produktu pii
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sraZovani hydroxidu nebo kysliéniku pouZi-
tého kovu.

Zpusobem podle vyndlezu je moZné po-
stupovat také tak, Ze se suspenze predisté-
ného 8-chinolinolu rozpusti pfidavkem 100
aZ 150 % teorie minerdlni kyseliny jako si-
rové, chlorovodikové nebo fosforetné a roz-
tok se smichd s roztokem soli komplexc-
tvorného kationtu, napi. Zeleza, médi, hli-
niku nebo zinku, suspenze se neutralizuije
roztokem hydroxidu sodného, draselného
nebo amonného ma pH 2 aZ 9, odfiltruje a
promyije vodou.

Dal3i moZnou eventualitou je, Ze neutra-
lizace spojenych filtratd pii zvySené tep-
loté {72 aZ 98 °C), nalfeZ se organicka vrst-
va roztaveného 8-chinolinolu oddéli a pod-
robi destilaci. Ziskd se produkt, ktery se
vyznatuje vy83i chromatografickou disto-
tou.

Pifiklad 1

600 g 8-chinolinsulfonové Xkyseliny se
podrobi alkalickému taveni a reakéni smés
se po taveni rozpusti v. 6 000 ml vody p¥i
teploté kolem 70 °C. Po vozpudténi taveniny
se roztok ochladi pod teplotu tani &istého
8-hydroxichinolinu, tj. pod 72 °C, s vyho-
dou pod 50 °C. Roztok se pak meutralizuje
minerdini kyselinou, napf. sirovou, chlor-
vodikovou nebo fosforeénou, které lze s vy-
hodou pouZit i zied&né, do pH kolem 7,0
aZz 9,0 s vyhodou 8,0, pfipadn® do vymizeni
positivni reakce na fenolftaleinovy papirek.

Hustd suspenze 8-chinolinolu se ochladi
na teplotu kolem 20 °C, odfiltruje se, promy-
je vodou do ztraty brilant alkalické reakce
a dobfe se odsaje. Ziskand pasta surového
8-chinolinolu se zvaZi a stancvi se obsah
Cisté latky, ktery se pohybuje kolem 50 %
hmot. Poté se pasta z surového 8-chinoli-
nolu rozpusti v roztoku hydroxidu scdného
v mno#istvi 101 aZ 150 % teorie s vyhodou
110 % teorie ve form& 0,5 a# 10 % roztoku
s vyhodou 2 % roztoku. Sm&s lze poptipads
ohFat k wrychleni rozpou$téni na libovol-
nou teplotu s vyhodou na 70 aZ 75 °C, p¥i-
dat organicky nebo anorganicky sorbent,
napf¥. karborafin, kFemelinu nebo dfevéné
piliny a odfiltrovat. Filtra¢ni kold¢ se pak
promyje bud roztokem hydroxidu sodného
o koncentraci 0,5 a¥ 10 % hmot., pFipadng
pouze vodou bud horkou, nebo pouze stude-
nou. Filtrdty a promyvaci vody se spojl a
neutralizuji se kyselinou sirovou bud kon-
centrovanou, nebo s vyhodou zfedénou na
libovolnou koncentraci. Teplota srdZeni ne-
ni rovndZ predepsdna, avSak vyhodné je ta-
kova, pfi které netaje 8-chinolinol, tj. pod
72 °C. Neutralizace se provadi opé&t dc pH
7,0 aZ 9,0, popfipadé do ztrdty pozitivni re-

.akce ma fenolftaleinovy papir. Hustd sus-
penze 8-chinolinolu se wochladi na teplotu
kolem 20 °C, odfiltruje se a promyje vodou
do ztrdty pozitivni reakce na brilantni Zlut,
tj. na pH kolem 7. Ziskand pasta 8-chinoli-
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nolu ma nejéastéjl krémowvou barvu, obsah
vody se pchybuje do 30 % hmot. a po vy-
suSeni mda produkt obsah min. 9% % hmot.
VytéZek se pohybuje v rozmezi 80 az 85 %
teorie.

Priklad 2

Filtraty a promyvaci kapalina po prekle-
rovani a promyti roztoku surového 8-chino-
linolu, jak je uvedeno v prikladé 1, se spoji
a smichaji se s roztokem siranu mé&dnatého
o libovolné koncentraci a pfi libovolné tep-
loté. Z hlediska dobré michatelnosti sus-
penze kone¢ného produktu se vSak woli
koncentrace siranu médnatého, max. 20 %
hmot. a z hlediska energetické uspory tep-
lota max. 35 “C. Suspenze komplexni siou-
¢eniny se potom zneutralizuje kyselinou si-
rovou na pH 7,0 aZz 9,0 s vyhodou 8,0, po-
pfipadé do fenolftalein neutralni reakce,
odfiltruje se a promyje vodou do ztraty bri-
lant positivni reakce. Cistota min. 98 %
hmotnostnich a vytéZek 80 aZ 85 % teorie.

Priklad 3

Suspenze precisténéhe 8-chinolinolu, jak
je uvedeno v prikladé 1, se misto {iltrace
rozpusti p¥idavkem 100 aZ 150 % teorie mi-
neréini kyseliny, napriklad kyseliny siro-
vé a ziskany roztok se pfekleruje s pridav-
kem organického nebo anorganického sor-
bentu, napf. karborafinu, kFemeliny nebo
dievénych pilin a filtraéni kold¢ se promy-
je bud slabym roztokem pouZité Kkyseliny,
popiipadé vodou. Spojené filtraty a promy-
vaci kapalina se smichaji s roztokem sira-
nu meédnatého o libovelné koncentraci s
vihodou do 20 % hmot. Teplota reakce mu-
si byt maximédlné& 70 °C pro riziko sulfona-
ce fenolového jadra, avSak s wvyhodou ji lze
provést v rozmezi 0 az 10 “C. Reakéni smés
se pak zneutralizuje roztokem hydroxidu
sodného, draselného nebo amonného o li-
bovolné koncentraci pii teplot& max. 70 °C
s vyhodou do 35 °C do pH 2,5 aZ 3,5 nebo
kongo neg. r. Ziskana svétle zelend suspen-
ze ‘komplexni sloueniny se odfiltruje a
promyje vodou a vysu$i. Cistota takto p¥i-
pravené kcmplexni slou€eniny je vySSi neZ
98 % hmot. a vytdZek je v rozmezi 80 aZ
85 U teorie.

Pfiklad 4

Filtraty a promyvaci kapalina po pfekle-
rovdni a promyti roztoku surového 8-chino-
linolu, jak je uvedeno v prikladé 1, se spoji
a smichaji se s roztokem siranu hlinitého.

Dalsi postup je shodny jako v prikladé
g. 2. Cistota produktu je vy33i neZ 98 %
hmot. a vytéZek 80 aZ 85 % teorie.

Piiklad 5

Roztok prediSténého 8-chinolinolu, jak je
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uvedeno v prikladé 3, se po preklerovani,
smichd s roztokem siranu hlinitého a dalsi
postup zpracovan{ je shodny s postupem
podle prikladu 3. Cistota produktu je vyssi
neZ 98 % hmot. a vytéZek 80 aZ 85 % 'th.

Priklad 6

Filtraty a promyvaci kapalina po piekle-
rovéni a promyti roztoku surového 8-chi-
nolinolu, jak je uvedeno v prikladé 1, se
speji @ smichaji s roztokem chloridu zineé-
natéhc. DalSi postup zpracovédni je shodny
s prikladem &. 2. Cistota produktu je vy3si
neZ 98 % hmot. a vytéZek je 80 aZ 85 % teo-
rie.

P¥iklad 7

Roztok precdi§téného 8-chinolinolu, jak je
uvedeno v piikladé 3, se po pPeklerovani,
smichd s roztokem chloridu zine¢natého a
dal3i postup zpracovani je shodny s postu-
pem dle prikladu 3.
Priklad 8

Filtrdty a promyvaci kapalina po piekle-
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rovdni a promyti roztoku surového 8-chino-
linolu, jak je uvedeno v pfikladé 1, se spoiji
a smichaji se s roztokem siranu Zeleznaté-
ho. Daldi postup je shodny jako v piikladé
&. 2. Cistotd “produktu je' mih. 98 % hmot.
a vyté&Zek 80 az'85 Y ‘teorie. v

Pfiklad 9

Roztok pregiSténého 8-chinolinolu, jak
je uvedeno v piikladé& 3, se po pieklerovani
smichd s roztokem chloridu Zelezitého a
dal8i postup zpracovani je shodny s pastu-
pem podle p¥ikladu 3.

Priklad 10

Postup shodny s postupem podle prikla-
du 1 s tim rozdilem, Ze po spojeni filtrath a
promyvacich vod se neutralizace miner§l-
ni kyselinou provadi pfi teploté 80 °C, kdy
je 8-chinolinol roztaveny a tvofi organic-
kou vrstvu. Tato vrstva se oddéli a desti-
luje.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplsaob izolace 8-chinolinolu ziskané-
ho alkalickym tavenim 8-chinclinsulfonové
kyseliny a rozpu$ténim reakéni smési ve
vodé vyznafujici se tim, Ze se vodny roztck
pri teplotd 20 a¥ 72 °C neutralizuje minerél-
ni kyselinou, napfiklad sirovou, chlorovo-
dikovou nebo fesforetnou na hodnotu pH 7
aZ 9, surovy 8-chinolinol se odfiltruje, pro-
myje vodou a pasta rozpusti ve vodé za pii-
davku 105 aZ 150 % teorie hydroxidu sod-
ného, draselného mnebo amonného, roztok
se zkleruje s organickym nebo anorganic-
kym sorbentem jako karborafinem, kFeme-
linou nebo difevénymi pilinami a po promy-
ti vrstvy sorbentu zfeddnym roztokem hyd-
roxidu a/nebo vody se oba filtraty spoji a
neutralizuji minerdlni kyselinou ©pé&t na
hodnotu pH 7 aZ 9, pfipadné se ipfed neu-
tralizac{ prevede 8-chinolinol na komplex-
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ni slouteninu prFidavkem soli Zeleza, médi,
hliniku nebo zinku.

2. Zphsob podle bodu 1 wvyznafujici se
tim, Ze suspenze pfe€i§téného 8-chinolino-
lu se rozpusti pridavkem 100 a# 150 % teo-
rie minerdlni Kkyseliny, nap¥iklad sirové,
chlorovodikové nebo fosforetné a roztok se
smichd s rocztokem soli komplexotvorného
kationtu, napfiklad Zeleza, mé&di, hliniku
nebo zinku, vyslednd suspenze se zneutrali-
zuje roztokem hydroxidu sodného, drasel-
ného nebo amonného na pH 2 aZ 9, odfil-
truje se a promyje vodou.

3. Zptisob podle bodu 1 vyznafujici se
tim, Ze se neutralizace spojenych filtratd
provede pii teploté 72 a¥ 98 °C, naleZ se
organicka wvrstva roztaveného 8-chinolino-
lu oddéli a podrobi destilaci.

Cena 2,40 Kés
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