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(54  2phsob Pfzeni sulfonace

’ . 1

Vynélez se tyké zpﬁsoﬁu F¥{zeni sulfonace Vv kapalné £4z1i. Sulfonace mdfe probihset v ho~
mogenni nebo heterogenni soustavd. A )

V&tsina sulfonadnich reakci se Qyznééuje’znaénym tepelnym zabarvenim. Vedle vlastnfho
reakénfho tepla se mﬁie,prodev;t vjznamnou mérou i teplo sludovaci, smégovaci, krystalizad-
n{ a podobn¥. ‘

Qrovédime-li.sulfonaci nésadovym zplisobem, predloZime Jednu reakéni komponentu do re-

.ekéni néddoby a druhou piidévéme po dévkéch. Rychlost dévkovéni zdvisi piedevdim na reakdni
rychlosti odvodu vzniklého teplae. Sulfonace mus{ probihat v teplotnim rozmezi, stanoveném

s ohledem na t&kavost jednotlivych sloZek & na pribsh vedleJjéfch reaici, Vikon virobniho
zaP{zeni lze zvy#it kombinacf pritokového a ndsadového zpdsobu. V takovém p¥ipadd se konti-
nuéiné smésuje sulfonoygné komponenta se 60 a% 90 % sulfonaéni kxomponenty, piilem¥ se odve-
de prevéind 84at vzniklého tebla. Reakdni sm¥s se pak napusti do sulfondtoru, kde se nésa-
dovym zplsobem reakce dokonZf. _ '

Soudasny stav vedent sulfonace se omezuje na #{zani ddvkovéni sulfonadni komponenty
v zévislosti na teploté_reakéni‘emési.»unontvi Jjednotlivych komponent se vypoditévé na
z8kladd JéJich analyz. Konec sulfonace se rovnd% kontroluje enalyticky. Tento . zplsob je né-
ro¥ny na &as a-pracovni sily.lProvozni apalytické kontrola nemidZe poskytnout dplné a dosta-
tednd presné ddaje o sloZeﬁi Jednotlivfch resk¥nich sloZek. Nap#{klad vlhkost suroviny znal-
né ovliviuje apoffebu sulfonadniho &inidla vzhledem k rozd{lnym molekulovym hmotnostem 8iv
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nidla vzhledem k rozdflnym molekulovym hmotnostem &inidla a vody. Proto se obvykle priddvé
10 a% 20 % prebytek vypoXteného mnoZstvi sulfonadniho &inidla. Na zéklads enalyzy reskini
sm3si se pak urduje, zda je sulfonace skonlena nebo zda Je nutno pridat dald{ mnoZstvi eul-
fonaéniho &inidla. |

Sniméni b¥%nych fyzikélnich hodnot reakini smési Jako teploty, vodivosti, viskozity
aj. neni vhodné pro ¥fzeni sulfonaci{. Reakini sm¥s pledstavuje agresivni prostiedl s koli-
sénim teploty a %asto i suspenzi. Odeava &idel snimajfcich tyto hodnoty nenf dostatein’d re-
prezentativni prdbshu reakce. S

ZVIAEté m&tent teploty celé veddky Je médlo presné. Teplotni zminy vznikejici p¥idénim
sulfonainfho &inidla jsou malé a jsou nep¥iznivd: ovlivnovény kol{sénim teploty vaddky.

Navrieny zpisob miPent teplotni diference ve dvou bodech reaktoru umoZffuje piesné sle-
dovéni prdbdhu reakce. Hlavni vjhodou Je citlivost m3¥eni a odstrandni vlivu koliséni teplo-
ty veddky. Tento zpisob lze uZit jek v chlazenych tak i adibatickych reaktorech. Nevfhodou
‘je nutnost ms$¥enf melych diferenci teploty citlivymi p¥fstroji nebo ufit{ vhodného zesilo-
vade. : ‘ '

Dile%itym pofadavkem je umistini jednoho teplomdrného &idla do t%sné blizkosti nétoiu
sulfonadnfho &inidla a druhého &idla do vzdélend jitho mista reaktoru. Rozhodujfci vyanam

mé tepelné zabarveni sulfonace, rychlostni konstanta #idla a doba cirkuléce.reakéni am¥si.

Jako teplom&rného ¥idla lze uZit jak tefmoélénkﬁ, tak i odporovych teplohérﬁ nebo ter-
mistord, zapojenych kompenza¥nd proti sobd. Tim Je zajisténo, zé visledny uZitelny signél
odpov{dd rozd{lu teplot v nistd probihajfci reakce a v mist¥, kde reakce odeznivé, bez
ohledu na kolfséni teploty celé vsédky. Pro citlivd md¥eni mé byt Sasové konstanta 81dla
mens{ ne% 1 s. Véf&i %asové konstanta snifuje vyeledny signél &idla. '

Msteni dlferendnim &idlem lze uiit ve vitdind stdvajicich sulfona¥nich resktord. Vhod-
né jsou reaktory normalizovaného tvaru, tJ. ¥tvercového prirezu. ﬂéelpé je vyBka prostoru
k jeho Bf¥ce v pomdru 0,5 a% 1,5 : 0,5 a¥ 1,5. Pro sprévnou funkei ¥idla nesmf byt miché-
nfm dosa¥ena doba cirkulace kratii neivje rychlostni konstenta &idla, d&eln® jde o alespon -
1,5 ndsobek 3asové konstanty &idla. :

Zxresleni signdlu &idla miZe zplsobit teplota nast¥ikovaného qulfonaéntho inidla.

V .ptipads, %e teplota sulfona¥niho %inidla a reak¥n{ smdsi Je rozdilné,.ale bdhem celé
reekce se udriuje konstatn{, je konstatn{ i zkresleni signélu Zidla a neovlivﬁuje Jeho roz-
1i8ovaci schopnost. Pokud véak rozafl teploty neni stély, dochézi ke zhordeni funkce gidla.
Pak je nutno teplotu sulfona&niho ¥inidla vyrovnat na teplotu reakini smési. Toho lze po-
mnirnd snadno dosdhnout pritokem sulfonadniho &inidla ples tempera¥n{ zarizeni ponofené pfi-
mo do reakéni sm¥si.

Velikost jednotlivych dévek sulfonednfho ¥inidla zévisi na tepelném zebarveni reakce,
citlivostl éidla, vyhodnocovactho za¥fzeni a poZadované pfesnosti urdeni konce reskce.
Neni-1i nuiné znalost pribshu celé sulfonace, Je vhadné pridat 80 a% 90 % eulfonaéniho 61-’
nidla v ndkolika v3tZich d4vkéch a zbytek pridat ve 3 aZ 5 dévkéch.

Ni%e uvedend p¥iklady ilustruji provedeni dle vynélezu.
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Pi#iklad 1 ,

Sulfonace 2-naftolu kyselinou chlorsulfonovou se provédf v roztoku o-nitrotoluenu.
¥1da10 tvori dva plédfové termo¥lénky o priméiu 1 mm v diferendnim spojeni{. Oba jsou umisté-
ny v jedné teplomdrné jimce tak, Ze Jeden Je pFipdjen ke dnu Jjimky a druhy ve vysce 10 cm
ke st¥nd jimky. Sulfonace se provédi pii teplotd O a% 5 %c v duplikétorovém reaktoru o obsa-
hu %0 1. Kyselina chlorsulfonové je uvdddna v malych dévkéch do blizkosti prvniho termo-
&lénku.
' Teplotni diference Je sniména citlivym zapisovadem s nastavitelnym snimacim kontaktem,
ktery ovlddéd releovy ayetém pro napoudtdni jednotlivjch dévek. Nedosshne-11 velikost signé-
1u nastavenou hodnotu 10 qV, je p¥idéna poslednf ddvka kyseliny chlorsulfonové a reakce Je
skonéena. Teplota reakéni sm¥si Je sniména kontrolnim termoXlénkem, Prekrofi-li 5 ¢, Je
ddvkovéni kyseliny chlorsulfonové zastaveno, dokud téplota op%t neklesne,

Pi#iklad 2

Sulfonace 2-naftolu jako v pFikladu 1 je i{zene diferen¥nim termodldnkovym Zidlem,
které tvor{ dva pldsfové termo¥lénky ptipdjenéd ke dnu samostatnysh .tenkoaidnych jimek, kte-
ré spolu s hlavici tvor{ Jeden celek. Jedna jimka zasahuje t¥sn& pod hladinu vsddky, dru-
hé sahé a% ke -dnu reaktoru. Kyselina chlorsglfonové Jje dévkovéna elektromagnetickym ven-
tilem na hladinu vsddky. Signdl ¥idla Je snimén elektronickym zesilovalem a reguldtorer
Nedosdhne-11 odezva &1dla nastavené hodnoty 10 oV, pFidédno jedté 5 % hm. celkového mno-
stvi lkyseliny chlorsulfonové a reakce Je skondena. Reguiétor.rovnéz omezuje ddvkovéni pii
ﬁfekroéeni teploty 5 %¢ v reakinf smdsi.

pEEDMET VYINKLEZU

" Zpdsob ¥{zeni sulfsnace pomoe{ diferenéniho ¥idla provédsny ve vélcovém prostoru, kde
vjska prostoru k jeho 3f¥ce je v pomiru 0,5 a% 1,5 : 0,5 a% 1,5 , za michéni, ?fi ném¥
rychlost cirkulace roakéni smdsi je alespon 1,5 ndsobek Sasové konstanty &idle a p¥ivddsni
sulfona¥ntho &inidla, které mé konstantni rozdil teploty nebo shodmou teplotu s teplotou
© smdsi v reakinim proaforu vyznadujici se tim, Ze se k predloZené komponsnid priddvé sulfo-
naéni ginidlo vidy v ddvee pPedstavujief 2 a% 20 % celkového mno¥stvi sulfonadntho ¥inidla
v zévislosti na teplotnim rozd{lu mezi mistem nétoku sulfonaéniho ginitele a reak¥ni smss{,
p¥iem? reakce jJe ukon¥ena jakmile odezva aiferen¥niho ¥idla klesne pod hodnotu signalizu-
jici pribéh reakce vy jédreny reakénim teplem.
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