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Sposób wytwarzania garbników syntetycznych

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
garbników syntetycznych z polisulfonów fenolo¬
wych.
Z literatury patentowej podanej w patentach szwaj¬
carskich nr 280 482, 295 065, 298 396, niemieckim
nr 825 090 i czechosłowackim nr 92 247, znane są
sposoby wytwarzania garbników syntetycznych z
polisulfonów fenolowych otrzymywanych z fenolu,
oleum 65% lub stężonego kwasu siarkowego przy
zastosowaniu wysokiej próżni w granicach 10—
—15 mmHg. Ten sposób wytwarzania posiada nie¬
dogodność w postaci konieczności stosowania skom¬
plikowanej kosztownej aparatury, oraz wymaga za¬
stosowania wysokowydajnych pomp próżniowych.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu wy¬
twarzania garbników syntetycznych z polisulfonów
otrzymywanych bez wysokiej próżni. Istotą wyna¬
lazku jest zastosowanie nadmuchu powietrza lub
gazu obojętnego przy procesie otrzymywania poli¬
sulfonów na drodze kondensacji kwasów fenolosul-
fonowych.

Sposobem wg wynalazku garbniki syntetyczne
na bazie polisulfonów fenolowych otrzymuje się
przez sulfonowanie fenolu technicznego kwasem
siarkowym, a następnie odwodnienie powstałych
kwasów fenolosulfonowych przez przedmuchiwa¬
nie powietrzem lub gazem obojętnym, ewentualnie
przez odwodnienie pod niewielką próżnią (przy ciś¬
nieniu 100—150 mm Hg) lub w inny znany sposób.
Tak otrzymane odwodnione kwasy fenolosulfonowe
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poddaje się powtórnie przedmuchiwaniu powietrzem
w temperaturze 140—165° przy normalnym ciśnie¬
niu.

Proces tworzenia polisulfonów przebiega bez sto¬
sowania destylacji próżniowej. Otrzymane w ten
sposób polisulfony poddaje się następnej konden¬
sacji formaldehydowej z kwasami arylosulfonowy-
mi i standaryzuje w sposób ogólnie przyjęty dla
garbników syntetycznych.
Przepuszczanie powietrza przez odwodnione kwasy
sulfonowe w temperaturze 140—165°C powoduje w
nieoczekiwany sposób polikondensację kwasów
fenolosulfonowych do polisulfonów i w istotny spo¬
sób ułatwia proces syntezy garbników.

Przykład I. 100 części wagowych fenolu sul¬
fonuje się 100 częściami wagowymi kwasu siarko¬
wego 96—98% w ciągu 1 godziny w temperaturze
100—105°C. Następnie podnosi się temperaturę do
155—165°C, obniża ciśnienie do 100—150 mm Hg
co powoduje odwodnienie kwasów sulfonowych.
Przez odwodnione kwasy fenolosulfonowe przed¬
muchuje się powietrze z szybkością 15—30 l/godzinę
w ciągu 7 godzin, aż do uzyskania miana 3,2—
—3,5 ml In NaOH/g. Polisulfon rozcieńcza się 90
częściami wagowymi wody i dodaje 150 części wa¬
gowych kwasów naftalenosulfonowych otrzymanych
z 75 części wagowych naftalenu i 75 części wago¬
wych kwasu siarkowego w temperaturze 150°C.

Do mieszaniny o temperaturze 80—85°C dodaje
się stopniowo 46 części wagowych formaliny 30%
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i kondensuje w temperaturze 100° w ciągu 4 go¬
dzin. Produkt kondensacji rozcieńcza się 60 częś¬
ciami wagowymi wody i neutralizuje 100 częściami
wagowymi wody amoniakalnej 25% i dodaje 18
części wagowych kwasu octowego lodowatego.
Otrzymuje się około 620 części wagowych garbnika
syntetycznego.

Przykład II. 100 części wagowych fenolu sul¬
fonuje się 68 częściami wagowymi kwasu siarko¬
wego 98% w ciągu 2 godzin w temperaturze 105°C.
Następnie podnosi się temperaturę mieszaniny w
ciągu 5 godzin do 140—155°C i utrzymuje tą tem¬
peraturę przez 8 godzin, przedmuchując cały czas
przez masę reakcyjną powietrze z szybkością
15 l/godzinę. Po upływie tego czasu otrzymaną mie¬
szaninę polisulfonów rozcieńcza się 80 częściami
wagowymi wody i miesza ze 100 częściami wago¬
wymi kwasów naftalenosulfonowych. Do mieszani¬
ny o temperaturze 80° wkrapla się stopniowo 40
części wagowych formaliny 30% i kondensuje w
100°C w ciągu 4 godzin.
Produkt kondensacji neutralizuje się 85 częściami
wagowymi wody amoniakalnej 25% i dodaje 20
części wagowych kwasu octowego lodowatego.
Otrzymuje się 445 części wagowych garbnika syn¬
tetycznego.

Przykład III. 100 części wagowych fenolu sul¬
fonuje się 68 częściami wagowymi kwasu siarko¬
wego 98% w ciągu 2 godzin przy temperaturze
105°C. Następnie podnosi się temperaturę miesza¬

niny w ciągu 5 godzin do 140—155°C i utrzymuje
tę temperaturę przez 8 godzin, przedmuchując cały
czas przez masę reakcyjną powietrze z szybkością
15 l/godzinę. Po upływie tego czasu otrzymaną

5 mieszaninę polisulfonów rozcieńcza się 80 częściami
wagowymi wody i miesza z 80 częściami wagowy¬
mi sulfonowanego betanaftolu otrzymanego przez
sulfonowanie 40 części wagowych betanaftolu, 40
częściami wagowymi kwasu siarkowego w 115°C.
Do mieszaniny o temperaturze 80°C wkrapla się
stopniowo 40 części wagowych formaliny 30% i kon¬
densuje w temperaturze 100°C w ciągu 2 godzin.
Produkt kondensacji nautralizuje się 71 częściami
wagowymi wody amoniakalnej i zakwasza 20 częś¬
ciami wagowymi kwasu octowego lodowatego*
Otrzymuje się 411 części wagowych garbnika syn¬
tetycznego.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania garbników syntetycznych
otrzymywanych z polisulfonów fenolowych, for¬
maldehydu i kwasów arylosulfonowych, znamienny
tym, że przedmuchuje się powietrze lub obojętny
gaz w temperaturze 140—165°C przy normalnym
ciśnieniu przez odwodnione kwasy fenolosulfonowe,
a następnie otrzymany, polisulfon fenolowy poddaje
się w znany sposób kondensacji z formaldehydem
i kwasem arylosulfonowym.
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