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(54) Derivat sférické celulézy a zpaisob jeho pfipravy

Re¥enf se tyk4 oboru specidlnich
sorbentd pro t&Zké kovy. Cilem je formu-
lovat polotovar umoZfujfc{ vyrobu sorben-
tl pro barevné a drahé kovy.

Tohoto cfle se podle FeSeni dosdhne
sférickou celuldzou obecného vzorce

cel-o-CH2CH2-02-x,
kde X je R-derivdt metoxyaminofenylové
skupiny a R je vod{k, nebo metoxyl a cel
je zbytek celuldzy. Tato l4tka se pEipravi
reakc{ celuldzy s hydroxidem alkalického
kovu v prostfed{ toluenu a ndslednou adici
pi¥fsludné skupiny na vzniklou alkalicelu-
18zu.
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vyndlez se tyk4 derivdtu sférické celuldsy obsahujfci 2-metoxy-l-aminofenylsulfoetylové
skupiny a zpdsobu jejf p¥ipravy.

Polymery s primdrni aromatickou aminoskupinou, obsahujfc{ v ortho poloze k aminoskuping
metoxy skupinu, p¥fpadné& hydroxy skupinu, nalézajf ¥iroké uplatn&nf v laboratorn{ a primyslo-
vé praxi, ale pfevédiné& jako vychozf materidly pro p¥ipravu celé ¥ady selektivnfch sorbentd,
jejichZ zdkladnim chelatujicim seskupenfm je azoskupina spojujfci dvé aromatickd jddra /ben-
zenovd, naftalenovd, p¥ipadn® benzenovd a naftalenovd/ substituovand dvéma hydroxyly nebo
jednim hydroxylem a jednim alkoxylem v polohdch artho a ortho s &4rkou k azoskupiné.

Pro zavedeni o-~aminofenolového zbytky do makromolekuly polysacharidu byl vypracovédn
postup adice 4-/beta-sulfatoetylsulfonyl/-2-aminofenclu na hydroxylové skupiny celulézy
v prostfed{ dimetylsulfoxidu za p¥{tomnosti hydroxidu sodného /patent NSR 2 629 542, P, Burda
K. H, Lieser: Angewandte Makromolekulare Chemie, 64, 197 a¥ 204 /1977//.

Reakce se provdd{ zah¥ivdnim sm&si 10 g celuldzy 21,2 g 4/beta-sulfatoetylsulfoxyl/2-
-aminofenolu a 6 g NaOH v 70 ml dimetylsulfoxidu se 2 ml vody po dobu 15 hodin p¥i 75 oC.
Je snahou dosdhnout co nejvy%%fho stupn® navdzdnl o-aminofenolového zbytku do makromolekuly
celuldzy /vyjddfeného v molech primdrnich aromatickych aminoskupin navdzanych na 1 g suché
celuldzy/, nebot tfm je determinovdna maximdln® dosa¥itelnd vym&nnd kapacita d4le p¥ipravova-
nych selektivnich sorbentt.

Stupefi adice z4visf na kvalit& samotné celuldzy, jeji pfeddpravé, kvalitd rozpoult&dla
a vSech dal¥ifch reak®nich podminkdch. Dosud zndmymi zpisoby bylo dosa¥eno stupn& navdzdnf
o-aminofenolového zbytku do makromolekuly celuldzy maximdln& 1,5.10_3 mol/g produktu, coZ je
pro dne3ni potfeby ji% nedostate®nd kapacita.

Nyn{ bylo zji%téno, %e vyE#fho stupn& adice lze dosihnout podle tohoto vyndlezu zplsobem
pfipravy sférické celuldzy obsahujfci 2-metoxy-laminofenylsulfoetylové skupiny obecného vzorce

cel-o-cuzcnz-x,
kde X je
-502 —NH2
R H3
nebo
-SO2 —OCH3
R NH2

a kde R je vodik nebo metoxyl a cel je zbytek celuldzy sumirniho vzorce c15H21°BSN 8 molqku-
lovou hmotnosti 375,3997 g, obsahujfcf 47,99 % uhlfku, 5,64 % vodiku, 34,0 % kyslfiku, 3,73 &
dusiku a 8,55 % sfiry nebo derivdt celuldzy sumirnfho vzorce C16H23098N s molekulovou hmotnosti
405,427 g, obsahujfcf{ 47,40 % uhlfku, 5,72 % vodfku, 35,52 % kyslfku, 3,45 % dusfku a 7,91 %
siry, pfidem% prakticky dosahovdny stupefi konverze mid¥e byt podle zvolenych reakZnfch podminek
0,1 a% 1.

Zplisob pfipravy derivdtu podle vynilezu spodfvd v tom, ¥e se sférickf{ celuldza nejprve
odvodni acetonem, posléze toluenem, na¥eZ se uvede do styku s vodnym roztokem hydroxidu alka-
lického kovu v prostfedf toluenu a na vzniklou alkaliceluldzu se naaduje 2-metoxy-l-aminofenyl-
~beta-sulfatoxyetylsulfon obecného vzorce

H03SO—CH2CH2—X,
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kde X md shora uvedeny vyznam,

pifedem rozpuitény v bezvodém pyridinu, p¥i 40 aZ 90 oC, po dobu 1 aZ 8 hodin. Po okyseleni
reakénf sm&si, aby nedochdzelo k rozkladu p¥ipraveného derivdtu celuldzy, se produkt izoluje
odfiltrovédnim, promyje se etanolem a nakonec vodou.

Postupem podle vyndlezu se dosdhne stupné adice a% 2,5.10-3 mol/g celuldzy.
Celuldza obsahujfcf 2-metoxy-l-aminofenylsulfoetylové skupiny nebyla zatfm nikde popséna.

P¥r{f{klad 1

94,6 g odsdté sférické celuldzy /obsah vody v celuldze 82,86 %/ se mfchd 45 minut ve
ve 130 ml acetonu. Po usazeni vrstvy celuldzy a odlitf 50 ml vodného acetonu se k celuldze
pfilije 50 ml bezvodého acetonu a smés se mfchd 45 minut.

% reakdn{ smési se po usazenf vrstvy celuldzy odlije op&t 50 ml vodného acetonu, nade¥
se celuldza prevrstvi 50 ml bezvodého acetonu. M{ch{ se dalifch 45 minut. Nyni se celuldza
na nu&i odsaje a potom se pfevede do 130 ml toluenu, kde se michd 45 minut. ’

Po odsazeni celuldzy se vrstva toluenu nad celuldzou slije, p¥ilije se 50 ml &istého
toluenu a smds se mfchd 45 minut. Celuldza se op&t nechd odstdt, horni vrstva toluenu se odli-
je, p¥ilije se 50 ml &istého toluenu, 1 ml Abesonu K a po dokonalém rozmichdni se pfilije
24 g 50% vodného roztoku hydroxidu sodného. P¥i teploté& 10 aZ 15 Oc se. smé&s mfchd 1 hodinu.

Nyn{ k suspenzi alkaliceluldzy v toluenu p¥ilije roztok 46,65 g 3-amino-4-metoxyfenyl-
~beta-sulfatoxyetylsulfonu, p¥ipraveny rozpu$ténim v 50 ml pyridinu pfi 90 Sc. Po 15ti minu-
tdch michdnf se ke smdsi pf¥ilije 4 g 50% vodného roztoku hydroxidu sodného.

Pfi teploté 60 9c se sm&s mfchd 2 hodiny. Po ukonen{ synthesy se k reak®n{ smési p¥ilije
50 ml 15% kyseliny chlorovodikové, celuldza se odsaje a promyje 3x 100 ml etanolu, a nakonec
vodou do neutrdlni reakce filtrdtu.

Obsah dusfku v produktu je 3,51 %, coZ odpovidd koncentraci 2,506 mmol -NH2 skupin/g

celuldzy.
P¥ fklad 2

Celuldza s navdzanym 4-sulfatoxyetylsulfonyl-2,5-dimetoxyanilinem se p¥ipravi analogicky,
jak je uvedeno v p¥fkladu 1, mfsto /beta-sulfatoxyetylsulfonyl/-p-kresidinu se vSak pouZije
51,23 g 4-sulfatoxyetylsulfonyl/-2,5~dimetoxyanilinu.

Obsah dusfiku v produktu je 3,22 %, coZ odpovidd koncentraci 2,300 mmol-NH2 skupin/g
celuldzy.
PREDMET VYNAKALEZU
1. Derivédt sférické celuldzy obecného vzorce

cel-0-CH,CH

2CHy =Xy

kde X je
=80 = ~—NH

R OCH
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nebo

a kde R je vodfk nebo metoxyl a cel je zbytek celuldzy, sumidrniho vzorce CISHZIOBSN s moleku~-
lovou hmotnostf 375,3997 g, obsahujicf 47,99 % uhlfku, 5,64 % vodiku, 34,09 % kyslfiku,

3,73 % dusfku a 8,55 % sf{ry nebo derivdt celuldzy sumdrniho vzorce C16H23OQSN s molekulovou
hmotnostf{ 405,427 g, obsahujfcf{ 47,40 % uhlfku, 5,72 % vodfku, 35,52 % kyslfku, 3,45 % du-
sfku a 7,91 % siry, pfidem¥ dosahovany stupeli konverze podle zvolenych reak&nich podminek
0,1 a¥ 1.

2, 7Zplsob p¥fpravy derivdtu podle bodu 1, vyznaeny tim, ¥e se sférickd celuldza nejprve
odvodn{ acetonem, posléze toluenem a na to se uvede do styku s vodnym roztokem hydroxidu alka-
l%ckého kovu v prostfed{ toluenu a na vzniklou alkaliceluldzu se naaduje 2-metoxy-l-aminofenyl-
~beta-sulfatoxyetylsulfon obecného vzorce

HO3SO-CH2CH2-X,

kde X md shora uvedeny vyznam,
pfedem rozpu¥tény v bezvodém pyridinu, p¥i 40 a% 90 %c po dobu 1 aZ 8 hodin.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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