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Vyndlez se tykd zpisobu odstranovédni volného 2-naftolu
ze surové kyseliny 2-naftol-l—sulfonové, p¥ipravené sulfonaci
naftolu kyselinou sirovou, pisobenim srdZeciho ¢inidla obsehu-
jiciho metylolové skupinye

Kyselina 2-naftol=-l-sulfonovd je meziproduktem pro p¥ipra-
vu kyseliny 2~amino-l-naftalensulfonové. ProtoZe kyselina 2-ami=-
no=l-naftalensulfonovéd se z kyseliny 2-naftol-l-sulfonové pIii-
pravuje Buchererovou reakci, tj. aminaci pisobenim amoniaku za
katalyzy si¥iditenem amonnym, vznikd z 2-naftolu eventudlné pii-
tomného v suroving 2-naftylamin, 2-Naftylemin je podle soucdasného
poznéni prokdzanym karcinogenem a V p¥ipadech, kdy se vyrdbi ky-
selina 2-amino-l-naftalensulfonovd z 2-naftol-l-sulfonové kyse-
liny obsahujici 2-naftol, dochdzi tak k hygienickému a s tim
spjatému i obchodnimu znehodnoceni produktu. Kyselina 2-naftol-
-l-gulfonové obsshuje 2-naftol vidy, kdy%Z se p¥ipravuje pIimou
sulfonaci 2-naftolu kyselinou sirovou. V rovnovdiném systému
2-neftol - kyselina sirovéd -~ voda - monosulfokyselina - disul-
fokyseliny nelze toti# nalézt stav priznivy z hlediska vytézku
monosulfokyseliny (kyseliny 2-naftol-l-sulfonové), aniZ by nut-
né nebylo p¥itomno jisté mno¥stvi 2-naftolu, v praxi asi 2 %
vadi 2-naftol-l-sulfokyselind, které je déno neovlivnitelnou
hodnotou rovnovéinych konstent d&je. Ndvazné pripravend kyse-
1ine 2-smino-l-sulfonové pek tedy obsahuje kolem 2 % 2-naftyl-
aminu, zatimco p¥ipustné mmoZstvi je maximdlné 0,1 %.

Postupuje-~li se tak, Ze sulfonace 2-naftolu se provadi
kyselinou chlorsulfonovou, vznikd sice produkt, ktery neobsa-
huje 2-naftol v mno¥stvi, které by ovlivnilo kvalitu v dalsim
kroku pFipravené kyseliny 2-amino-l-naftalensulfonové, nebot
nezreagovany 2-naftol zistane rozpusdtén v orgenickém rozpou=
Stddle, v ném¥ se sulfonace p¥i tomto zpisobu provddi, VySsi
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surovinové néklady, i vy38i technologickd ndrodnost, plynouci
z toho, Ze jde o tzve rozpousdtddlovou technologii, vydsfuji
v8ak ve vyznamné niZsi ekonomidénost vyrobye.

Optimdlnim zplsobem ekonomické p¥ipravy kyseliny 2-naftol-
~l=gulfonové tedy je klasickd sulfonace 2-naftolu kyselinou si-
rovou, kterou by vSak mél nédsledovat udinny a levny rafinadni
zplisob, odstranujici nezreagovany 2-naftole V posledni dobs byl
takovyto zplisob hleddn v adsorpei 2-naftolu z roztoku surové ky=
seliny 2-naftolel-sulfonové, resp. z roztoku jejich soli, na
pevném loZi sktivniho uhli. Vzhledem
k prektické nemoZnosti regenerovat sorbent p¥imo v lozi adsorp-
éniho za¥izeni v3ak takovyito zplisob vyZaduje vynaloZeni znadného
mnozsivi fyzické préce a p¥i pFihlédnuti k cend sorbentu je i
néklad.ny". o

Podle vyndlezu lze 2-naftol odstranovat ze surové kyseliny
2-naftol=l-sulfonové, p¥ipravené sulfonaci 2-naftolu kyselinou
sirovou, technologicky jednoduchym zplisobem tak, Ze se na vodny
roztok soli surové kyseliny 2-naftol=-l-sulfonové s obsghem vol-
ného 2-naftolu pisobi srdZecim &inidlem, tvorenym kondenzadnim
produktem formaldehydu se &épavkem, aminy nebo amidy, obsahuji=-
cim metylolové skupiny vdzané na dusike Cinidlo se p¥id4vd ve
formé vodného roztoku, emulze nebo suspenzee Pochod probihd
p¥i pH 3 a% 6 a teplotd 60 a% 90 °C, Vznikld srefenina se me-
chanicky oddéli., Metylolovy derivdt kondenzadni reakci reaguje
8 2-naftolem a pPevddi jej na nerozpustnou sraZeninu, kterd se
lehce odstrani filtracie Samotnéd 2-naftol-l-sulfokyselina, vzhle-
dem k dezektivujicimu vlivu sulfoskupiny, s &inidlem neresguje.

Diky malému mnoZstvi pouZitych srédZecich dinidel, jejich
nizké cené a technologické nendroénosti neovlivni rafinace
prekticky cenu produktue Zpisob tedy otevird cestu k raciondl-
ni vyrobé, z hlediska karcinogenity hygienicky nezévedné, kyse-
liny 2=-amino-l-naftalensulfonové. Tato dlleZitéd kyseline (tzve
Tobiasova kyselina) nachdzi uplatnéni p¥i p¥ipravé PFady azo-

vych barviv, p¥ipadné se pouZivéd k p¥ipravé daldich barvdiskych
polotovart. |

Zpisob dle vyndlezu je bliZe popsén v ndsledujicich p¥ikladech,
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Byl p¥ipraven zdsobni roztok srdieciho &inidla metylolové-

ho derivétu rozpuditénim 6 g moéoviny v 60 ml vody, p¥iddnim

17 g 36% roztoku formaldehydu a doplnénim smési do 100 ml.

K sréfeni 2-naftolu byl pouZit po dvou hodindch stdni.

400 g pasty, obsahyfci 112,6 g 2-naftol-l-sulfonové kyse-
liny (224,22 mol) a 2,26 g 2-naftolu, bylo rozpusténo ve smési
80 ml koncentrovaného &pavku a 320 ml vody. Pasta byle k roz-
toku p¥iddvéna pomalu a za chlazeni, aby teplota sm&si nepfe-
atoupila 35 ®¢, Po zhomogenizovéni, tjs po dvou hodindch miché-
ni p¥i laboratorni teplotd, bylo p¥iddno opatrné 90 ml kyseliny
chlorovodikové z¥edéné v pomdru 1 : 1 tak, aby se zachytil oka=-
m¥ik prvniho barevného pFechodu indikovany kongo-Serveni, Op&t-
ného odbarveni bylo dosa¥eno p¥idavkem 0,4 g hydrogenuhliitanu
sodného., Pak bylo piiddno 80 ml pFipraveného srdZeciho &inidla
a smés byla vyhrata na 80 °C, Ihned po dosa¥%eni této teploty
bylo vypnuto a odstaveno topné hnizdo o smés byla ponechdna samo-
voln® chladnout a# na 60 °C (0,5 h). Potom byla dochlazena vod-
ni 1lézni na 25 °C (0,5 h) a zfiltrovdna. Na filtru se zachytilo
5,2 g vlhkého filtra&niho koldde (po vysuSeni 1 g), fedohnédé,
jemné préSkovité, nelepivé 1étky; Pavodnd nepriuhledny, tmavé
hnddy roztok se odbarvil ze vzniku &iré, mirn€ nahnddlé kapali-
ny. Analyzou filtrdtu bylo zjisténo, Ze veskeré mnozstvi fil-
trdtu obsahuje 0,50 g 2-naftolu, tje 0,044 % vaii kyseliné
2-naftol-l=sulfonové,

Priklad 2

50 g pasty kyseliny 2~naftol-l-sulfonové, obsahujici 17,85 g
oeneftol-l-sulfonové kyseliny a 0,445 g 2-naftolu, bylo rozpus-
t8no ve smdsi 10 ml koncentrovaného Spavku a 40 ml vody. pH roz-
toku psk bylo s potenciometrickou kontrolou nastaveno titraci
12% kyselinou chlorovodikovou na hodnotu 3,0 +0,1 a k roztoku
bylo p¥iddno 5 ml suspenze p¥ipravené tek, Ze 4,2 g dikyandi-
emidu a 5,4 g p-fenylendiamidu bylo suspendovéno v malém mnoZw
stvi vody, smiSeno s 8,4 g 36% roztoku formaldehydu a doplnéno
na 100 ml, Smés roztoku sulfokysellny a srédzeci suspenze pak
byla krétce vyh¥adta na 70 C pak ochlazena na 20 °¢c a zfiltro=-
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véna. Vysledny roztok byl &iry a bezbarvy a obsshoval jen
0,012 g 2=naftolu.

Pi#iklad 3

Postup podle p¥Flkladu 2 byl opskovdn s tim rozdilem, Ze
pH roztoku bylo nastaveno ne hodnotu 4 +0,1 a k srdZeni bylo
vzato 10 ml roztoku ziskaného suspendovéanim eve. rozpusténim
4,2 g dikyendiemidu, 4,3 g 50% roztoku polyetyleniminu a 8,4 g
36% roztoku formaldehydu ve vodé a doplnénim do 100 ml. Vysled-
ny roztok sulfokyseliny po rafinaci obsahoval 0,017 g 2-naftolu.

P¥iklad 4 :

Postup dle p¥ikladu 3 byl opakovédn s tim rozdilem, Ze pH
roztoku bylo nastaveno na hodnotu 5 +0,1 a k srdZeni bylo vzato
10 ml roztoku &inidla p¥ipraveného smiSenim 4,2 g dikyandiamidu,
8,4 g 36% roztoku formaldehydu a 3,0 g 25% roztoku Epavku. Vy-
gledny roztok po zsh¥dti, ochlazeni a filtraci obsshoval 0,010 =
2=naftolu,

Priklad 5 _

Postup dle p¥ikladu 2 byl opekovédn s tim rozdilem, Ze pH
roztoku bylo upraveno na hodnotu 6,0 +0,1 a k srdZeni bylo vza-
to 10 ml roztoku p¥ipraveného smiSenim 4,2 g dikyandiamidu,’ ‘
8,4 g 36% &pavku a 3,0 g modoviny a doplnénim ne 100 ml vodou.
Roztok po rafinaci obsahoval 0,014 g 2-naftolu.

Priklad 6

Byl p¥ipraven roztok metylolového derivdtu smisenim 8,4 g
dikyendiemidu, 16,8 g 36% formaldehydu a 6,4 & koncentroveného
gpavku v p¥ibli¥nd 150 ml vody; roztok byl doplnén na 200 ml.
Pou¥it byl po dvou hodindch stédnie

550 g pasty, obsahujici 155 g 2-naftol-l-sulfonové kyseli=-
ny a 3,1 g 2-naftolu, bylo rozpusténo ve sméai 690 ml vody a
100 ml &pavku. Po Uprav& pH, jak je popsdno v prikladu 1, bylo
piiddno 80 ml roztoku prysky¥ice, smés byla vyh¥dta na 80 °c a’
po pétiminutové prodlevé ochlazena aZ na 25 °Ce Vyloudend kru-
pice srafeniny byla zfiltrovéna. Po vysuSeni véZil filtradéni ko=~
14% 4 g. Prekticky bezbarvy filtrdt obsahoval 9,7 % 2-naftol-l-
-sulfonové kyseliny a 0,0066 % 2-naftolue Pro navazujici aminaci
jej bylo vzato 1 453 g (tje 0,628 mol kyseliny 2-naffol-l-sul-
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fonové), Do autokldvu bylo k 1 453 g roztoku kyseliny piidédno
450 g roztoku si¥iditanu amomného (26,1 % SO,) a p¥ipuSt&no '
120 g kapalného amoniakue. Smés pek-Qla zsh¥ivdna 6 hodin na teplo=-
tu 130 °C (tlak 1,2 MPa). Po ochlazeni a odpu¥téni amoniaku byl
roztok (1 853 g) profukovin dusikem 1 hodinu p¥i 20 °C a pak
1 hodinu p¥i 60 °C, Pak byla p¥iddna koncentrovanéd kyselina
chlorovodikovd do dosaZeni stédlého pozotovaniho zabarveni na
kongo-Gerven. K neutralizaci volného &pavku bylo spot¥ebovéno
200 ml koncentrované kyseliny, k dosaZeni prvnich ndznskl vylu=
govani Tobiasovy kyseliny daldich 200 ml a dalSich 200 ml bylo
zapotPebi 1 k dosaZeni stabilniho kyselého pH na kongo-&erven.
‘Béhem okyselovdni byl oxid si¥idity vypuzovén proudem dusikue.
Po filtraci p¥i 60 °C a vysuSeni na fritd profoukdnim bylo zi-
skdno 148 g produktu, jehoZ analyzou bylo zjisténo, Ze obsgho=-
val méné neZ 0,05 % 2-naftylaminu a 95 % 2-amino=l-naftalensul=
fonové (Tobiasovy) kyselinye. |



PREDMET? VvYINLLEZU
227 528
Zpisob odstrenovéni volného 2-naftolu ze surové kyseliny

2-naftol-l-sulfonové, pripravené sulfonaci 2-naftolu kyselinou
sirovou, vyznaleny tim, Ze se ne vodny roztok soli surové kyse=-
liny 2-naftol-l-sulfonové s obsshem volného 2-naftolu pisobi
srédZecim &inidlem, tvo¥enym kondenzadnim produktem formaldehy~
du se dpavkem, aminy nebo amidy, obsshujicim metylolové skupiny
vézané ns dusik, které ge priddvéd ve formé vodného rozioku,
emulze nebo suspenz%prl pH 3 aZ 6 a teplotéd 60 aZ 90 °C a
vznikld sraZenina se mechanicky odddlie

Vytiskly Moravské tiskaFské zavody, Cena: 240 Kts
provoz 12, Leninova 21, Olomouc
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