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Vynadlez se tyka disulfoderivath 9,10-dihydro-
9.10-ethanoanthracenti a zpdsobu jejich p¥ipravy
spodivajici v sulfonaci 9,10-dihydro-9,10-etha-
noanthracenti pfipadné v piitomnosti organic-
kych rozpoustédel.

Disulfoderivaty 9,10-dihydro-9,10-ethanoan-
-thraceni nebyly dosud v dostupné literatufe
popsany.

Predmétem tohoto vynalezu jsou disulfoderiva-
ty 9,10-dihydro-9,10-ethanoanthraceni obec.
vzorce |

(N,
“Q“&s 303“ L]

kde R, a R, znadi — COORy, pticemi R, je vodik,
alkyl s pottem uhliku | az 4 nebo sodik, draslik,
skupina NH,, vapnik, baryum, hot¢ik anebo R,
a R, spolu tvoti anhydridické seskupeni -—CO>O
-CO
a R, je vodik nebo sodik, draslik, skupina NH,,
vapnik, baryum, hotcik a ptipravuji se tak, Ze se
na slouceniny obecného vzorce I

202264

(ID,

kde R, a R, ma vy$e uvedeny vyznam pilisobi
znamymi sulfonaénimi ¢&inidly ptipadné v pfi-
tomnosti kyseliny octové, acetanhydridu, benzo-
nitrilu, cyklohexanonu anebo smési téchto ldtek,
popfipadé se na vzniklé sulfokyseliny pusobi
neutralizaénimi ¢inidly anebo uhli¢itany, chlori-
dy, dusi¢nany a octany sodnymi, draselnymi,
amonnymi, vapenatymi, barnatymi nebo hotecna-
tymi.

Nové slouceniny mohou slouZit jako polotovary
v chemii dehtovych barviv a jako povrchové
aktivni latky.

Slougeniny obecného vzorce Il se ziskaji zna-
mym zplsobem z anthracenu reakci s kyselinou
maleinovou, fumarovou, maleinanhydridem ane-
bo estery uvedenych kyselin,

Vlastni sulfonace sloucenin vzorce H lze pro-
vadét tak, Ze se zvoleny antracenovy adukt smisi
s kyselinou sirovou ptipadné oleem. Rychiost

disulfonace je zavisla na koncentraci kyseliny



sirové ¢ olea a reakéni teploté; p#i poutiti zfedé-
néjsi kyseliny sirové je tieba vysdich teplot a delsi
reakéni doby, zatimco koncentrovanéjsi kyseliny
sirové & oleum umoziuji snizit teplotu-a zkratit
dobu sulfonace. - : :

Volba poméru mezi pouzitou kyselinou sirovou
& oleem a zvolenou slouéeninou.vzorce Il je do
znalné miry ovlivnéna jeji rozpustnosti; v kazdém
pFipadé je viak tieba, aby na 1 mol aduktu Il pfi-
padly 2 ekvivalenty sulfona¢niho Cinidla. Zpra-
vidla je vyhodné volit technicky Gnosny nadbytek
sulfonaéniho ¢inidla, v némz se adukt Il béhem
sulfonace zcela rozpusti. Pii sulfonaci neni rozho-
dujici zdali se ptidava organicka litka do sulfo-
nacniho ¢inidla & obracené.

Jind varianta sulfonace spogivé v tom, Ze se ldt-

ky obecného vzorce Il smisi s organickym roz-
pouitédlem jako napf. kyselinou octovou, acet-
anhydridem, benzonitrilem, cyklohexanonem
anebo smési téchto latek a ke smési se ptida zvole-
né sulfonaéni ¢inidlo jako kyselina sirova nebo
oleum, anebo se do smési uvadi kysli¢nik sirovy
¢i smés jeho par s inertnimi plyny & parami.
I v tomto usporadani sulfonace je mozny obréce-
ny postup, kdy se smés latek vzorce Il s-rozpou-
stédlem ptivadi do sulfonacniho Cinidla.

Vznikajici disulfokyseliny 9,10-dihydro-9,10-
-ethanoanthracenti obec. vzorce I (kde Me znaci
vodik) se #adi k velmi silnym kyselindm a vyzna-
Cuji se znaénou rozpustnosti ve vodé; jejich sodné,
draselné, amonné, vapenaté, barnaté a hofecnaté
soli Ize snadno piipravit bud' ptsobenim neutra-
liza¢nich &inidel na sulfokyseliny, anebo konversi
kyselin chloridy, dusitnany, octany, fosforecna-
ny, mravencany, citrany apod. V technické praxi
lze postupovat napi. tak, Ze se zfedéna reakéni
smés, obsahujici zbytkovou kyselinu sirovou, par-
cialné neutralizuje p¥idavkem kyslicnikd ¢i uhli-
¢itant vapenatych & barnatych na pH 3 ai 4
odfiltruje se siran vapenaty resp. barnaty a odpa-
fenim filtratd se ziskaji vapenaté ¢i barnaté
sulfonany. Pii pFipravé sodnych, draselnych ¢i
amonnych soli lze piidavkem pfislusnych hydro-
xid® &i uhli¢itant snadno zneutralizovat obsazené
suifoskupiny jiz pfi pH 3 az 4 a odpafenim
ziskat pevné sulfonany.

Priklad |

13,8 g aduktu ptipraveného z anthracenu a me-
leinanhydridu se pfida do 49,0 g 100 % kyseliny
sirové (monohydréatu), za michani se zahteje
na 80 "C a'na této teploté udrzuje po dobu 15 min.
Reak&ni smés se ochladi na 20 "C a ziedi nalitim
na 65 g ledu. Piida se 200 ml vody, roztok
zahieje na 80 "C a zneutralizuje 94,0 g uhlicitanu
barnatého. Odfiltruje se vylouceny siran barnaty,
promyje 200 ml horké vody, filtraty se spoji
s pridavkem 12,0 g kalcinované sody se zkonver-
tuje barnata stl sulfokyselin na sodnou; vylouceny
uhli¢itan barnaty se odfiltruje, promyje 20 ml
vody a spojené filtraty odpafi na vodni bazi do su-
cha. Ziska se 29,0 g disulfonani sodnych

COONo.
VZOrce
. COONa.

V piipadg, Ze se po odfiltrovani siranu barnatého
odpafi filtrat k suchu, ziska se barnatd sil di-
sulfoderivatu.

NaDy$ $0gNa

Piiklad 2

27.6 g aduktu pripraveného z maleinanhydridu
a anthracenu se rozpusti ve 300 ml acetanhydridu
pFi 70 °C a pii této teploté se pfidd po kapkach
19,6 g monohydrétu a pfi 80 az 90 °C se udrzuje
po dobu 15 min. Reakéni smés se ochladi na 20 °C
a podrobi analyze.

Chromatografickou analyzou byla ve vzorku
prokazana disulfokyselina
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Piiklad 3

17,5 g aduktu pfipraveného z antracenu a die-
thylesteru kyseliny fumarové se ptida do 49,0 g
1009 kyseliny sirové, nacez se dale postupuje
jako u pf. L. ‘

Ziska se 26,7 g dvojsodné soli
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PREDMET VYNALEZU

Disulfoderivaty
anthracen obecného vzorce |

Ry ),

Ry

R,039 SO4R,

kde R, a R, znati — COOR,, pticemz R,

je vodik, alkyl s po¢tem uhlikit 1 az 4 nebo so-

dik, draslik, skupina NH,, vapnik, baryum,

hot¢ik anebo R, a R, spolu tvoti anhydridické

seskupeni — CO>0 a R, je vodik nebo sodik,
0)

draslik, skupina N H,, vapnik, baryum, horcik.

. Zpusob ptipravy disulfoderivat 9,10-dihydro-

-9,10-ethanoanthracend  obecného  vzorce

9,10-dihydro-9,10-ethano-

I vyznadeny tim, Ze se na slouceniny obecného
vzorce 1l

R
t an,

kde R, a R, ma vyse uvedeny vyznam, pi-
sobi znamymi sulfonaénimi ¢inidly pfipadné
v pritomnosti kyseliny octové, acetanhydridu,
benzonitrilu, cyklohexanonu anebo smési téch-
to latek, popfipadé se na vzniklé sulfokyseliny
plsobi neutralizatnimi ¢inidly anebo uhli-
citany, chloridy, dusi¢nany a octany sodnymi,
draselnymi, amonnymi, vapenatymi, barnaty-
mi a hofe¢natymi.
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