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Zpisob izolace antrachinon-l-sulfokyseliny

Predmétem vynéiezu je zplisob izolace antrachinon—;—su;fokyseliny z roztoku vzmiklého
sulfonsc{ antrachinonu plsobenim olea za piftomnos ti rtuti nebo jejich solf jako kataiyzé-
toru @ odd&lenfim nezreagovaného sntrachinonu vyloud¥ného p¥idavkem vody od kapalné féze,
vylouenim ;e,formé soli a filtrac{.

Antrachinon-l-sulfokyselina je dﬁleiit?m'barvéiékjm meziproduktem. Pfipravujé se sulfo-—
nact antrachinonu pisobenim olea za pr{tomnosti rtuti nebo jejich solf Jjako katalyzétoru ‘
sulfonace do poloby I. PFi této sulfonaci probihaji rovné? vedlejs{ reskce, jejichZ produktem
je antrachinon-2-sulfokyselins a izomern{ antrachinondisulfokyseliny.

Hlavni reékéni produkt - sntrachinon-I-sulfokyselina - se v primyslovych podminkdch
izoluje ve formé omezend rozpustné sodné, draselné nebo emonné soli. Izolece se provédf tsk,
%e do roztoku, vzniklého po odstran&nf nezreagovaného antrachinonu-vylouéenéhb ze suifonnéni
smési pridavkem vody a‘filtraci, se vnesou létky obsshujfcf sodny, draselny nebo amonny
ketion. Obvykle se pouzivé koncentrovaného vodnéhe roztoku chloridu sodného.

Na &istotu 1zolované antrach inon-1-sulfokyseliny mé vliv obssh produktd vedlejiich
reakci, tde oﬁsah antrnchinon—Q—sulfokyseiiny a antrackinondisulfokyselin, ktery Je bezprostfedné
ovlivnén predevdim teplotou, pfi niZ se prévédi izolsce vysréiené soli antrachinon-l-sulfo-

kyseliny.
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_ f'iﬂu zolaci podle doposud znémych postupd, naprikled pfi 1volac’i antrechinon-1-sulfo-
kyéeliny« ve formé sodné nebo smonné soli, dochéz{ prl poklesu te loty ped hodnotu 30 %
k vyluvém,.'én:(‘sodné soli antrachinon-2—su1fokyseliny, kterd pak znedistuje produkt s pi‘-i daldim
zpracovin{ pisobi potiZe.

Izolace ve formé& draselné soll = provédl ze teploty 60 %%. Antrachinondisulfokyseliny,
které jsou pri tomto zplisobu izolece hlavnf nedistotou, jsou za teploty 60 °C relstivn?
dobte rozpustné, Draselnd sil Je v 3ok dra?3f a pri piipdném poklesu teploty pri izoleci
dojde k v yloudenf ne¥istot. |

Uvedené nevyhody odstrenuje zpisob izolace an‘rachinon-1-sulfokyseliny, ktery je .pf'edmé-

" tem vyndlezu a jehoZ podstate spodivé v tom, Ze se k roztoku vzniklému po oddéleni nezreago-
vaného entrachinonu ze sulfonadni sm&si ptidé za teploty 30 9¢ 5% boduvaru a ze michéni

- nejprve létks obsshujfef kation NH4+, jako vodhy emoniak nebo chlorid amonny, v mnozstyi
odpovidejfc {m C,5 aZ 10 hmotnostnich % NH3 vztefeno na hmotnost zreagovaného antrackinonu,
nefe? se piidavkem &inidla obsshujfctho kation Na+, jeko chloridu sodného, vyhodn¥ ve formé
koncentroveného vodného roztoku, srdfen{ dokondi & vyloudend smés sntrachinon-1-sulfonanu
sodného e amonného se o0dd¥lf od kapalné féze.

P¥i tomto postupu se neZadouct antrachinon—2-su1folqyselina v prvé fizi pfevede ns amonnou
sdl, které je ve srovnéni se sodnou, popt{padé draselnou so0lf vice rozpustné. Tim dochézi
k jejimu vylowenf & tim k znedistént hlavnfhe produktu mnohem obt{%n&ii.

Zpdsobem podle vyndlezu vysréZend sil antrachinon-1-sulfokyseliny neobsehuje ani po n¥-
kolikedennfm sténi ve form¥# suspenze (bez filtrace) pifi teplotd 25 9% %4dnou entrachinon=-2-
-sulfokyselinu, zatimco p¥i postupu doposud podzivaném gse jiZ béhem nZkoliks hodin za stej-
nych podminek vyluduje sodné sil entrad inon-2-sulfokyseliny. kters znedidluje produkt.

To wnemend, e zplsob podle vynélezu umoﬁx‘iuje filtreci za teplot ni%sfch neZl i doposud, nebol
nehrozf nebezped{ zne¥i¥t&nf, nesopak se vliiv niiéi teploty pfi filtraci klednd projevi ’
ve vytdinosti. ‘

Viivem p¥{davku &inidla obsehujfctho kation NH 4+ se vytvareilf zérodky krystald emonné
soli sntrachinen-l-sulfokyseliny, coZ Je zdklad k vytvorenf velmi douré krystalické formy
kone&né suspenze. Filtradnf vlastnost pevné fdze kol{sajf mnohem mén¥ neZ i p¥i sréieni
naprikled semotnym ¥inidlem & kationem Ne', v

Dal¥1 vyznamnou vyhodou z hlediska provozni prexe je skutefnost, Ze suspenze soli
antrackinon-l-sulfokyseliny piip svené podle vynélezu je ménd citlivé k vylouteni soli antra-
chinon=-2-sulfokyseliny pfi p¥{padném preddvkovdnd sréieciho ¢inidls s kationem Na'. Tato

| okolnost se projevi p¥iznivé napi‘klad pfi promyvénf koléée na £iltru, které se provédt 5%nim
roztokem NeCl. '

Pro bliZ¥f objasnéni podstaty vynélezu je ddle uveden pi‘iklad provedeni.

210 g antrechinomu se sulfonu,je 238 g 25%n.iho olea po dobu 1 5 hodin pfi teploté 130 .
Jako katslyzdtorw sulfonace do polohy 1 se pou¥ije 1,1 g kovové rtuti.

Po skonZeni sulfonsce sé: rezreagoveny antrechinon vyloudf pridsvkem 650 ml horké vody.

Pevny antrachinon se odfiltrd,ie’, koléd na filtru se pronw,i‘é horkou vodmu do ¢ elkového objemu
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filtrdtt 1 500 ml., K filtrétdm se p¥i teplot® 50 8% 60 OC prida ze michénf 15 ml 26%niho
vodného amonisku. SréZen{ se dokondf p¥i téZe teploté za michén{ pomalym prikapdvénim 150 ml
25%ntho vodného roztoku chloridu sodného.

VysréZenéd antrschinon-l-sulfokyselina ve formé sodné a amonné soli se filtruje p¥l itep-
loté 25 8% 30 °C. Kold& na filtru se promyJje Z%nim vodnym roztokem chloridu sodného do neutre-
. lity, VyteZek &inf 67 a% 68 % teorie, potftdno na zresgovany sntrachinon, ktery je porovvna-
telny s vyt¥iky dosshovanymi doposud zndmymi postupy. Fokud se tykd kvality z{skané antra-
chinon-l-sulfokyseliny je nespornd leps{, nebol neobsshuje #adny 2-izomer ani disulfokyséliny,

jak bylo chromatograficky ovéieno.

PREDMET VYINALEZU

Zpisob izolace sntrachinon-l-sulfokyseliny z roztoku vzniklého sulfonaci entrachinonu
piisobenim olea za pf{tomnosti rtuti nebo jejfch solf jeko kaetalyzétoru a oddélenim nezreago-
veného antrachinonu vyloudeného p¥{davkem vody od kapslné féze, vyloudenim ve form& soli
@ filtreci, vyznadujicd se tim, e se k roztoku o teploté 30 % 8% bodu varu pridé za michéani
nejprve ldtks obsahujfef kation NH4+, jako vodny amoniak nebo chlorid amonny, v mnoZstvi
odpovidajicim 0,5 a% 10 hmotnostnich % NH3 vztaZeno na hmotnost zresgovaného antrachinonu,
nade? se prifdavkem &inidla obsehujictho kation Na+, jako chloridu sodného, vyhdalné ve formé
koncentrovéného vodného roztoku, sréeni dokondf a vylouend smés antrachinon-l-sulfonanu

sodného a smonného se odd&lf od kepalné féze.
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