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(54) Zpasob pfipravy technického 4-sulfoftalimidu amonného

zZpisob vyroby technického 4-sulfoftalimidu
amonného s pri{mdsf 3-sulfoizomeru a siranu
amonného z reak&nich sm&si vzniklych sulfonaci
ftalanhydridu po zfed&ni vodou a neutralizaci
&pavkem tak, %e se reakini sm&s, obsahujici
trojamonné soli izomernich 4- a 3-sulfoftalo-
vych kyselin ve vzdjemném hmotnostnim pom&ru
7,0 az 9,5 : 0,5 aZ 3 a sfiran amonny, zah¥ivd
na teplotu 200 a% 370 °C po dobu 2 minut a%
2 hodin, pri%em%? reak&ni sm&s se zbavi vody
odpa¥fenim pfed vstupem do reak&niho prostoru
s teplotami 200 a% 370 ©°C nebo p¥imo v tomto
prostoru.
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Vyndlez se tyk4 zplsobu vyroby technického 4-sulfoftalimidu amonného s p¥{m&si 3~-sulfo-
izoméru a siranu amonného a jeho podstatou je termickd cyklizace technickych trojamonngch
soli kyselin sulfoftalovych, ziskanych 2z reak&n{ sm&si po sulfonaci ftalanhydridu.

Sulfoftalimidy a jejich soli zatfm nendlefej{ do kategorie velkotondinich meziprodukti.
Podle odborné literatury lze napfiklad p¥ipravit amonnou sl 4-sulfoftalimidu z dvojamonné
soli kyseliny 4-sulfoftalové jejim zah¥dtim na 190 ¢, jiny zplsob syntézy vychézi z kyseliny
4~sulfoftalové, na kterou se pisob{ amoniakem p¥i teploté& 190 ©C. Technickd Groveh t&chto
zpisobl p¥ipravy ale neddvd predpoklady pro zaveden! raciondlnf vyroby sulfoftalimidu, protoZe
tvorba ftalimidového kruhu je pomald a neuplné.

Podle p¥edloZeného vyndlzu lze vyrdb&t technicky 4~sulfoftalimid amonny s pfim&sf{ 3-sul-
foizoméru a sfranu amonného z reak&énich sm&sf vzniklych sulfonaci{ ftalanhydridu po z¥ed&ni
vodou a neutralizaci &pavkem tak, %e se reakéni sm&s, obsahujici trojamonné soli izomernich
4~ a 3-sulfoftalovych kyselin ve vzdjemném hmotnostnim poméru 7,0 aZ 9,5:0,5 aZ 3 a siran
amonny, zah#Iv4 na teplotu 200 aZ 370 %¢ po dobu 2 minut a¥ 2 hodin, pfi¢emZ reak&éni smés se
zbavi vody odpafenim pfed vstupem do reak&nfho prostoru s teplotami 200 a% 370 °C nebo pEimo
Vv tomto prostoru.

Uvedenou termickou cyklizaci amonngch soli na ftalimidové seskupeni lze provadét bud
nésadové, nap¥fklad ohfevem pevného odparku soli b&hem prichodu solf reakénim pdsmem teploty
200 a3 370 °C s dobou pobytu v pdsmu 2 minuty aZ 2 hodiny. Podle vyndlezu lze postupovat i tak,
Ze se totdln& zneutralizované reak®nf{ sm&si po sulfonaci ftalanhydridu odpaf{ bezprostFedn&
pted vstupem do reak&nfho pasma teplot 200 a¥ 370 °C anebo p¥imo v pdsmu s v¢hodou v nepfetr-
Zitém provedeni. Termickd cyklizace, vedoucf ke vzniku ftalimidového seskupenf, je neo&ekdva-
n& p¥{zniv& ovlivné&na p¥itomnosti siranu amonného, ktery pravd&podobnd zastdvd funkci pFendfele
tepla p¥i endotermnim cykliza&nim procesu. V tepelném intervalu 200 aZ 370 % se ptem&na amon-
nych soli sulfoftalovych kyselin na technicky sulfoftalimid p¥ekvapiv& urychluje a lze snadno
dosdhnout stavu, kdy se po nd&kolikaminutovém pobytu amonnych solf v reak®nim pdsmu teploty
350 a¥ 370 °C doséhne tém&¥ 100 % konverze na sulfoftalimid.

Pot¥ebné sm&si amonnych solf sulfoftalovych kyselin a sfiranu amonného lze snadno ziskat
podle AO 236 112. P¥i jejich zpracovévdni lze spojit proces odpafovédni vody z amoniakdlnich
reakénich sm&si po sulfonaci ftalanhydridu s vlastni ftalimidovou cyklizaci nap¥iklad tak, Ze
se uvedené roztoky uvddé&ji do proudu horkych plynd v za¥izenich typu rozpraSovacich nebo
fluidnich suSdren a podobn&, p¥ifemZ p¥i teploté& horkych plynd 200 aZ 370 YC nésleduje bez-
prost¥edn& po pfedchozim odpa¥eni vody termick& cyklizace za vzniku ftalimidového kruhu.

Je-1i Z&douci vyrdbé&t technicky 4-sulfoftalimid z pevnych sm&sf{ sulfoftaland a sfranu
amonného v nésadovém provedeni, potom se zah¥ivaji{ smési soli na teploty 200 aZ 370 ®c. Pro
velkoprodukci je v§yhodny postup, kdy se pevné smé€si amonnych soli, zformované do slabsi vrs-
tvy, nepfetrZité posunuijil reakénim pésmem teploty 200 aZ 370 °c napfiklad ve vyh¥ivaném hori-
zontdlnim rotadnim reaktoru nebo ve zvi¥eném stavu pradkovité hmoty nebo v jiném znémém reak-
toru, pouZivaném pro zpracovdni pevnych sypkych hmot za zvySenych teplot.

Postupem podle vyndlezu vznikd z vychozich roztokd nebo sypkych amonnych solf jako pro-
dukt pevnd flze, kterd zistdva sypkou hmotou aZ do teplot 280 Oc; pri teplotdch nad 280 %
se praskovitd hmota sice mife shlukovat v kouskovity materidl, ale ten je snadno drtitelny.

V ptipadech, kdy se pracuje nad 280 °c, je proto vyhodné rozptylovat roztoky amonnych soli do
proudu horkych plynd anebo pevné homogenizdty amonnych soli uvédd&t do rotalnich reaktorl s po-
hyblivou drtic{ néplni.

Novym zplsobem vyroby se dosahuje téméf kvantitativnich vyt&Zkd, vztaZeno na nasazené
trojamonné soli sulfoftalovych kyselin a ve vymezeném teplotnim rozmezi 200 a% 370 % je cyk-
lizace neporovnatelnd rychlej3i neZ u dosud popsanych postupi. Produkt se ziskdvd ve form&
slab& hn&davych nebo naSedlych pra3kli nebo kouskd a je smé&si amonnych soli 4- a 3-sulfoftali-
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midd s pomérem izomerd v rozmezi 7,0 a% 9,5:0,5 a% 3,0 a sfranu amonného, pop¥ipadé s nepa-
trnym mnofstvim neCistot bud zanesenych do vyrobku vychozimi technickymi amonngymi solemi,
anebo vzniklych p¥i syntéze.

z{skané sm&si jsou - jako takové - vhodné pro vyroby néktergych vyznamnych dehtovych
barviv anebo uZlechtilejSich polotovari.

P¥{klad 1

Do porcelédnového kelimku se navdZi 14,00 g 45,8% technické smési trojamonnych soli sul-
foftalové kyseliny (s pomérem 4~ a 3-sulfoizomerd 86 : 14) se siranem amonnym, kterd se ziskala
odpatenim vodného roztoku reak&nf sm&si po sulfonaci ftalanhydridu, pfed tim totdlnd zneutra-
lizovanym &pavkem. Kelimek s ndsadou se umistf{ do Zamotové pece, opatfené elektrickym odporo-
vym topenim a bdhem 50 minut se vyh¥fv4d na 280 °C; na teplotd 280 5 °C se udrZuje po dobu
40 minut. Potom se kelfmek s produktem p¥evede do exikidtoru a po vychladnuti se zvdZ{; z{sk4
se 12,89 g prdSkového sypkého produktu, slab& naSedlého, ktery je sm&sf 85 % 4- a cca 15 %
3-sulfoftalimidl amonnych se sf{ranem amonnym. Vzorek pro nife popsanou analyzu oznalen jako A.

vV porovndvacim pokusu se do platinového kelimku prém&ru 19,0 mm navd¥ilo 1,550 g 93,5%
&isté trojamonné soli kyseliny 4-sulfoftalové, nisada se zah¥&la na 280 °C a pfi této teploté
udrZovala po dobu 20 minut. Ziskalo se 1,226 g produktu. Vzorek pro analyzu byl oznafen B.

Analyza:

Podle spekter NMR vzorku B 1H a B¢ (mé¥en roztok v DMSO-D6) m& signdl vodiku CONHCO

hodnotu 11,4 a vodiky skupiny NH: se projevuji tripletem, respektive rozii¥enym tripletem
vlivem 1J(MNH). Pro urleni polohy sulfoskupiny se pouZilo porovndvdni experimentdlnich a
vypoltenych chemickych posunl pomoci substitu&nich chemickych posund platnych pro seskupeni

SOSNa v systému DMSO-D¢. Hodnoty pro uhl{kové atomy, oznadené ndsledujicim schématem I

N (0

jsou uvedeny tabeldrni formou.

oznaleni 1 2 3 4 5 6 7 8
experimentdlng  (13¢) a a 120,0  153,6 a 123,3  169,0 169,0
zjiSténé

vypostené  (13g) 133,4  132,3  120,4  153,5  131,8  123,5 - -

a ... 132,9 (2xC) nebo 131,6
Ziskany produkt je z hlediska NMR spekter prakticky &istd amonn& sGl vzorce I.

% produktu'B bylo zaznamendno IC spekter (v KBr). V oblasti 1 650 a% 1 800 <:m'_1 je se-
stava pfkd shodnd s charakteristikou pro ftalimidové seskupeni a v oblasti 1 000 aZ 1 300cm

jsou charakteristické kmitolty pro sulfoskupinu.

)
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U produktu, oznafeného jako A, byla NMR spektry zji&t&na - jako hlavni organickd sloZka
- amonnd sl 4-sulfoftalimidu a jako p¥im&s amonnd sil 3-sulfoftalimidu (pom&r 85:15). 3-sul-
foderivdt vykazuje (CO) = 168,8 respektive 166,9; (C—SOE) = 144,4 (vypolteno 142,1); jeho
obsah byl urden z intenzit 13C signdld.

P¥E{iklad 2

Ndsada 14,00 g technické smési amonnych solf stejného sloZenf jako u p¥ikladu 1 se
v porceldnovém kelimku postupnd b&hem 1 hodiny zah¥iv4d aZ na 370 ©c, potom se kelimek pEenese
do exikdtoru a ponechd voln& schladnout. Z{skd se 12,75 g kompaktni Sedé hmoty, kterd je
sm&s{ amonnych solf 4- a 3-sulfoftalimidd a siranu amonného,

P¥{kxlad 3

Postupem podle p¥ikladu 1 se zah¥fvd 14,00 g technické sm&si amonnych solf vySe uvedeného
sloZenf a po vyhfdtf na 200 9c se obsah kelimku udrZuje po dobu 2 hodin na 200 Oc. ziské se
12,92 g prdskového sypkého produktu slab& nasedlého, ktery je smési amonnych solf 4- a 3-sul-
foftalimidd a sfranu amonného.

PEt{Lklad 4

Do rozpradovaci suddrny, vyhfivané spalinami zemniho plynu na 280 %10 Oc se rozptyluje
50% vodny roztok-pfipraveny z 47,% technické smé&si trojamonnych soli sulfoftalovych kyselin
(s pom&rem 4~ a 3-sulfoisomert 95:5) a obsahem sfiranu amonného. Ze separdtoru suddrny se
2{skd prasSkovity naSedly produkt, ktery je sm&si amonnych soli 4~ a 4-sulfoftalimidh se sira-

nem amonnym.
P¥E{k1lad 5

Rotujicim horizontdlnim vdlcovym reaktorem s vnit¥ni teplotou 300 °C prochdzf technické
trojamonnd sl sloZeni jako v pfikladu 1. Prosazenf 1,2 kg surovin/10 minut. Hrudkovity pro-
dukt, ziskdvany v mnoZstvi 1,1 kg/10 minut, md& podobné vlastnosti jako v p¥ikladu 1.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob vyroby technického 4-sulfoftalimidu amonného s p¥im&si{ 3-sulfoizomeru a siranu
amonného z reak&nich smé&sf vzniklych sulfonaci ftalanhydridu po z¥ed&ni vodou a neutralizaci
&pavkem, vyzna&eny tim, Ze se reak&ni smé&s, obsahujici trojamonné soli izomernich 4- a 3-sul-
foftalovych kyselin ve vzdjemném hmotnostnim pomé&ru 7,0 aZ 9,5:0,5 a%Z 3 a siran amonny,
zah#1v4 na teplotu 200 a? 370 °C po dobu 2 minut a% 2 hodin, pFiSem? reak&ni smds se zbavi
vody odpafenim pfed vstupem do reak&énfho prostoru s teplotami 200 aZ 370 °C nebo ptimo
v tomto prostoru.
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