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Zptisob kontinudlni pripravy fluoresceinu
z resorcinu a ftalanhydridu, p¥i kterém se
smés sloZend z ftalamhydridu a resorcinu
davkuje do reakéniho prostoru, ve kterém
je predloZen jiZ vyrobeny fluorescein. P
teplot& 160 aZ 230 °C, vyhodné za pridavku
inertnich plyni.
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Vynédlez se tykd zplsobu kontinudlni p¥i-
pravy fluoresceinu reakci ftalanhydridu s
resorcinem. :

Fluorescein pat¥{ do skupiny ftaleinovych
sloufenin, mezi kterymi spoleéné s fenol-
ftaleinem zaujim& prakticky nejvyznam-
n8j8l misto. Jeho pouZitl je pom8&rné 3iroké,
slouz{ jednak jako zékladni surovina pro
pfipravu daldich vyznamnych ftaleinovych
barviv, jakymi jsou napiiklad eosiny, a dé&-
le jako vyznamny indikdtor pouZivany v de-
fektoskapii v t8Zkém i strojirenském pri-
myslu a v energetice a m& své specifické
pouZiti i v jinych oborech jako napfiklad v
geologii, zeme&dglstvi a speleologii.

Jeho primyslovd vyroba spodivd v nésa-
dové technologii, v reakci ftalanhydridu s
resorcinem. Syntéza je provddéna tak, Ze
smés ftalanhydridu s resorcinem se tavi za
michdn{ p¥i teploté 170 aZ 190 °C tak dlou-
ho, a7 prestane ze smési unikat vodni para

a ‘celd hmota ztuhne: "Je-popsén i podobny-

zpisob syntézy, ktery pouZivd kondenzad-
nich ¢inidel, pfedeviim chloridu zinelna-
tého, kdy reakéni sm8s se rovnéZ tavi, ale
v tomto pfipadé je pouZivand reakéni teplo-
ta niZ8{. V popsanych technologiich se pak
zpravidla ztuhld tavenina vytdhne z reakto-
ru na michadle a po mechanickém rozruSe-
ni se-vyvafuje vodou, filtruje, promyva a
susl. Pro ziskani krystalické formy se pak
fluorescein presraZuje rozpoudténim ve zFe-
déném louhu a po vykyseleni kyselinou siro-
vou a izolaci se rekrystaluje z etanolu.
Nyni bylo nalezeno, Ze reakci lze provést
kontinudlnég za konstatni teploty. Zplisob
kontinuélni pFipravy spofivd v tom, Ze se
reakéni smés sloZend z ftalanhydridu a re-
sorcinu davkuje do reak&niho prostoru, ve
kterém je predloZen jiZ hotovy fluorescien
v mnoZstvi odpovidajicim 50 aZ 100 % z&-
drZe reaktoru & ktery je vyhFét na teplotu
160 aZ 230 °C, s vyhodou 200 °C, pFritemZ mo-
larni pomér ftalanhydridu a resorcinu je
1:0,8 aZ 1,25 a reakce se popiipad& pro-
vadi za piidavku inertnich plynd jako na-
pfiklad dusiku nebo kysliéniku uhli¢itého.
Pro reakci lze s vyhodou pouZit zarizeni,
které je popsdno v &s. autorském osvédéeni
¢. 177 268, PouZity reaktor dle tohoto A. O.
je leZatd nddoba typu venulet, opatfend mi-
chadlem, pfepaZkou na odbé&rovém Xkonci
reaktoru, kterd udrzuje konstantni mnoZstvi
pfedloZeného mnoZstvi fluoresceinu v re-
aktoru a pres kterou prepadd piebytetné
mnoZstvi vyrobeného fluoresceinu do odbé&-
rového zafizeni, ddle opatfend 3nekovym
ddvkovalem a otvorem pro odvod vedlejSich
reakénich zplodin, tj. pfedeviim plynd a vo-
dy. Reaktor miiZe byt opatfen i tryskou na
pFivod inertnich plynt, tj. dusiku &i kysli€-

paZkou je pak odb&rové zafizeni typu tur-
niket.

Pracovni postup spolivd v tom, Ze se do
reaktoru predloZi fluorescein v mnoZstvi
odpovidajicim 50 aZ 100 % z&drZi reaktoru,
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ktery se vyhfeje na teplotu 160 aZ 230 °C.
PFi zapnutém mich&ni se pak kontinuding
priddvd sm&s ftalanhydridu s resorcinem.
Michadlo je upraveno tak, aby pFibliZzné v
prvni tfetiné vracelo fluodescein smérem k
ddvkovacimu otvoru, aby ho byl piiblizné
irojndscbny prebytek proti ddvkované smeé-
si. Michadlo v dalsich dvou t¥etindch zrea-
govanou reakni smés, tedy jiZ hotovy fluo-
rescein jen hrabdnim promichavd, aby se
zabrénilo tvorb& tvrdych kusii a hrudek a
aby se smé&s udrZela v sypkém stavu. Pieby-
tek fluoresceinu u davkovaciho otvoru za-
jiStuje rychlé roztaveni a rozptyleni prak-
ticky ekvimoldrni reakéni smési. Dostatetna
konstantni teplota umoZni rychlou reakci
mezi ftalanhydridem a resorcinem a oddes-
tilovdni vznikajici reakéni vody. V reaktoru
je dostatek volného prostoru pro odvod ne-
jen této vznikajici péry, ale i pFipadnych
balastnich ldtek mimo reaktor. Pro rychlej-

81 rodvadéni tdchto vedlejSich' produkti. lze

pracovat za mirného pFetlaku uvddénim né-
kterého inertniho plynu jako napfiklad du-
siku €1 kyslitniku uhliitého do reaktoru
spoletné s reak&nl smési.

Do reaktoru vyhPfatého na pot¥ebnou re-
akéni teplotu obsahujictho piedloZené
mnoZstvi fluoresceinu lze kontinudlné ddv-
kovat reakéni smés a kontinudlné& vyrdbét
surovy fluorescein ve vyt&Zcich miniméalné
srovnatelnych s vytdZky diskontinudlnich
procesd, pfi soucasnd podstatném zvySeni
vykonnosti a znafném sniZeni pracnosti,
souvisejicim s odstranénim operace mleti ¢i
dreeni.

Z reaktoru se zisk& tzv. surovy fluores-
cein. Ten je vSak moZno pouZit bez dalsi
rafinace v mnoha jiZ vySe uvedenych obo-
rech, je vhodny napfiklad i pro p¥ipravu te-
kutych fluorescenénich indikdtord popsa-
nych v &s. autorském osvédieni &. 242 047.

Pro vyrobu ¢&ervenych eosinovych barviv
ziskdvanych bromaci fluoresceinu se prova-
di Zisténi stejnym zplisobem jako u produk-
tu ziskaného z diskontinudlni vyroby.

Déle uvedené pfiklady zn&zornuji pracov-
ni postup.

Pr¥iklad 1

Do reaktoru vyhFatého na teplotu 200 °C
se zanese mnoZstvi surového préaskového
fluoresceinu z predchozi kampan& odpovi-
dajici z4drZi reaktoru. Po spu§tdni michad-
la se ddvkuje smés ftalanhydridu s resorci-
nem v moldrnim poméru 1:1. Na v§stupu
se ziskd surovy fluorescein v préaskovitém
stavu a ve vytdiku 95,6 % teorie.

Pfiklad 2

Do reaktoru vyhfdtého na teplotu 185 °C,
ve kterém bylo predloZeno jako zddrZ urce-
né mnoZstvi fluoresceinu, se po spusténi mi-
chadla a ustdleni teploty ddvkuje reakéni
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smés tvofend ftalanhydridem a resorcinem
v pomé&ru 1:1,1 moll. Na vystupu z konti-
nudlniho reaktoru se ziskd produkt ve vyt8Z-
ku 98,6 % teorie pofitdno na nasazeny fta-
lanhydrid.

]

Podobné vysledky lze ziskat p¥i pouZiti re-
ak&nich teplot v celém uvedeném rozsahu.
UZit{ inertnich plyni nemé pozorovatelny
udinek na vytéZek ¢i kvalitu ziskdvaného
fluoresceinu, ale umoZiiuje urychleni pro-
cesy, a tim i zvySeni vykonnosti za¥Fizeni.

PREDMET VYNALEZU

Zphsob kontinuélni pfipravy fluoresceinu
reakci resorcinu a ftalanhydridu, vyznale-
ny tim, Ze se smés sloZend z ftalanhydridu
a rezorcinu ddvkuje do reakéniho prostoruy,
ve kterém je predloZen jiZ hotovy fluores-
cein v mnoZstvi odpovidajicim 50 aZ 100 %

zadrZe reaktoru, ktery je vyhPat na teplotu
160 aZ 230 °C, pfitemZ moldrni pomér fta-
lanhydridu a resorcinu je 1:0,8 aZ 1,25 a
reakce se popfipadé provddi za piidavku
inertnich plynt.
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