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Sposób wytwarzania alfanaftolu

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
alfanaftolu.

Znany jest sposób wytwarzania alfanaftolu przez
hydrolizę rozcieńczonym kwasem siarkowyjm alfana-
ftyloaminy lub kwasu l-naftyloamino-5nsulfonowego.
Alfanaftol otrzymywany tym sposobem jest pro¬
duktem czystym, lecz produkty wyjściowe są sto¬
sunkowo drogie, co wpływa na duży koszt wytwa¬
rzania produktu końcowego.
Znany jest również sposób wytwarzania alfanafto¬

lu przez sulfonowanie naftalenu stężonym kwa¬
sem siarkowym w temperaturze 0°C lub w tempe¬
raturach podwyższonych nawet do 70°C i wytwo¬
rzony surowy kwas naftalenosulfonowy wylewa się
do wody, oddziela od nieprzereagowanego naftalenu,
zobojętniła wodorotlenkiem lub węglanem wapnio¬
wym, oddziela siarczan wapniowy, dodaje węglanu
sodowego, oddziela nierozpuszozailny węglan wapnio¬
wy, a roztwór macierzysty zawierający sól sodową
kwasu 1-naftalenosuifonowego odparowuje do sucha.
Możliwe jest również wydzielanie soli sodowej
kwasu 1-naftalenosulfonowego przez wysalanie solą
kuchenną roztworu otrzymywanego bezpośrednio
po procesie sulfonowania naftalenu kwasem siar¬
kowym i wylanie masy reakcyjnej do wody.
W ten sposób wytworzoną sól sodową kwasu 1-naf¬

talenosulfonowego poddaje się następnie stapianiu
z wodorotlenkiem potasowym lub też 50%nowym
wodnym roztworem wodorotlenku sodowego pod
ciśnieniem. Po stopieniu masę reakcyjną roz-
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puszcza się w wodzie, otrzymany roztwór zakwasza,
przy czym wydziela się surowy alfanaftol, który
następnie oczyszcza się przez destylację próżniową.
Podczas procesu sulfonowania naftalenu kwasem

siarkowym tworzą się obok kwasu l^naftalenosul-
fomowego również produkty uboczne, np. kwas
2-naftalenosuifonowy, a nawet kwasy dwunaftale-
nosulfonowe, przy czym kwas 2Hnaftalenosulfonowy
jest zawarty w stosunkowo dużej ilości, co w kon¬
sekwencji prowadzi do dużej zawartości w produk¬
cie końcowym obok alfanaftolu również i beta-
naftolu. Przy dużej zawartości izomeru betanafto-
lowego przy destylacji próżniowej alfanaftolu nie
udaje się w dostatecznym stopniu uzyskiwać
produktu czystego, przydatnego do dalszych syntez.
Na skutek tego sposób ten nie znajduje praktycz¬
nego zastosowania mimo jego taniości.
Stwierdzono, że otrzymuje się alfanaftol z dużą

wydajnością i o wymaganej czystości, jeżeli proces
sulfonowania naftalenu prowadzi się w roztworze
nitrobenzenu w temperaturze 0°—5"C za pomocą
kwasu chlorosulfonowego, przy czym cała ilość naf¬
talenu ulega sulfonowaniu.
Podczas procesu sulfonowania nitrobenzen nie ule¬

ga w tych warunkach zsulfonowaniu i stanowi
tylko środowisko reakcji.
Masę reakcyjną rozcieńcza się następnie wodą,

przy czym następuje rozdzielenie się na dwie war¬
stwy, warstwę nitrabenzenową oraz warstwę wodną,
zawierającą kwas lnnaftalenosulfonowy. Roztwór
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wodny traktuje się następnie znaną metodą wodo¬
rotlenkiem wapniowym, oddiziela siarczan wapnio¬
wy, a roztwór macierzysty zadaje się węglanem
sodowym, oddziela węglan wapniowy i przesącz
odparowuje do sucha. Otrzymaną sól sodową kwasu
l-naftalenosulfonowego stapia się następnie z wo¬
dorotlenkiem sodowym w obecności wody w ilości
5-15% wagowych w stosunku do wagi wodorotlen¬
ku sodowego, przy czym proces stapiania prowadzi
się w temperaturze 260Q—270°C pod ciśnieniem
2—5 atm. Stop po rozpuszczaniu w wodzie oczysz¬
cza się węglem aktywowanym, a przesącz zakwa¬
sza kwasem siarkowym, przy czym wydziela się
surowy alfaaiaiftjol, który mastępniie poddajie się de¬
stylacji próżniowej.
Alfanaftol wytworzony sposobem według wyna¬

lazku jest produktem czystym, nadającym się do
dalszego zastosowania przy wytwarzaniu barwni¬
ków i jego temperatura krzepnięcia wynosi 92,5—
93,5°C, a więc o takim sajmym stopniu czystości,
jaki ma alfanaftol wytwarzany z l^naftyloaminy lub
kwasu lHnaftyloamiino-5-sulfonowego, przy czym
proces technologiczny jest przy tym znacznie pros¬
tszy.
Przykład. 128 kg naftalenu rozpuszcza się

w 300 litrach nitrobenzenu i po oziębieniu do tem¬
peratury 0°C wkrapła do otrzymanego roztworu
134 kg kwasu chlorosulfonowego utrzymując tem¬
peraturę reakcji 0°—5°C. Po wfcropleniu kwasu
chlorosulfonowego, zawiesinę reakcyjną miesza się
jeszcze w ciągu 2 godzin w temperaturze 0°—5°C,
odprowadzając wydzielający się przy tym chloro¬
wodór.

Następnie masę reakcyjną wylewa się do 1500
litrów wody energicznie mieszając, po czym mie¬
szaninę pozostawia w spokoju, aż do rozdzielenia
się jej na dwie warstwy, warstwę nitrobenzenową
i warstwę wodną.
Oddzieloną warstwę wodną zobojętnia się 70 kg

wodorotlenku wapniowego i po ogrzaniu do tem¬

peratury 90°—95°C oddziela wydzielony siarczan
wapniowy. Po odsączeniu siarczanu wapniowego
przesącz zadaje się 75 kg węglanu sodowego, aż do
całkowitego strącenia jonów wapniowych i w tem-

5 peraturze 80°C odfiltrowuje wydzielony węglan
wapniowy. Przesącz odparowuje się do sucha, a do
otrzymanego! suchego produktu dodaje 100 kg wo¬
dorotlenku sodowego i 10 litrów wody. Mieszaninę
ogrzewa się w autoklawie w temperaturze 260—

w 270°C pod ciśnieniem 2—5 atm. W tych warunkach
utrzymuje się masę reakcyjną w ciągu 6 godzin.
Utworzony stop rozpuszcza się w 1250 litrach

wody, otrzymany roztwór ogrzewa się do wrzenia
z węglem aktywnym, filtruje, a przesącz zakwasza

i5 200 litrami 50%-owego kwasu siarkowego, przy
czym wydziela się surowy alfanaftol. Produkt su¬
rowy odsącza się, przemywa wodą i suszy. Suchy
produkt poddaje się destylacji próżniowej.
Otrzymuje się 100 kg alfanaftolu o temperaturze

*• krzepnięcia 93°C.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania alfanaftolu z naftalenu przez
25 sulfonowanie w temperaturze 0°—5°C, przeprowa¬

dzenie otrzymanego kwasu 1-nafitaleno-sulfonowego
w sól sodową i stapianie tej soli z wodorotlenkiem
sodowym w obecności wody w temperaturze pod¬
wyższonej i pod ciśnieniem, zakwaszenie otrzymy-

30 wanego stopu, oddzielenie surowego alfanaftolu
i jego destylację pod ciśnieniem zmniejszonym,
znamienny tym, że proces sulfonowania naftalenu
prowadzi się kwasem chlorosulfonoiwjrm w roztwo¬
rze nitrobenzenowym, otrzymany kwas 1-naftale-

35 nosulfonowy przeprowadza w znany sposób w sól
sodową kwasu l^naftalenosulfonowego, którą stapia
się z wodorotlenkiem sodowym w obecności wody
zawartej w masie reakcyjnej w ilości 5—15%
wagowych w stosunku do wagi użytego wodoro-

*• tlenku sodowego w temperaturze 260—270°C.

„Prasa" Wr. zam. 6158/66. Nakład 270 egz.


	PL51735B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


