CESKOSLOVENSKA

SOCIALISTICKA

REPUBLIKA
(19)

URAD PRO VYNALEZY
A OBJEVY

POPIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU OSVEDCENI

/22/ P¥ihldSeno 20 05 80
/21/ [PV 3515-80/

(40) Zvetejnéno 27 02 81

(45) Vyddno 15 02 83

209628

an 81

(51) tne C13
c 07.¢.7/12

(75)

Autor vynilezu

CERVENY LIBOR ing. CSc., MARHOUL ANTONIN,

R87ICKA VLASTIMIL prof. dr. ing. DrSc., PRAHA a HORA ALOIS ing.,

PODEBRADY

Vynélez se ty¥kd
nitrobenzensulfonové
jeko meziprodukt p¥i
tek, jako vanilinu a
problém odstranovéni

(64) Zpusob ¢&i§téni rozpustnych soli nitrobenzensulfonovych kyselin

zpracovdni zejména
kyseliny, slouZfci
syntézdch dal3fch ld-
etylvanilinu. Re3f
nefistot a zamezeni

otravy hydrogenadnich katalyzdtord. Jeho
podstata spo&ivd v tom,Z%e se vodny roztok
uvedené kyseliny pripou¥ti pfes pevny ad-
sorp&n{ materidl, jako aktivni uhli, sili-
kagel nebo kiemelinu, poufity v prdSkovi-
té form¥ nebo ve form¥ granuli.

Vyndlez miZe byt vyuZit zejména

v parfumé¥stvi.
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Vynélzz se tykd zpdsobu &istini rozpustnych soli nitrobenzensulfonovych kyselin. Nej-
pouzivandjdi z tdchto kyselin je m-nitrobenzensulfonovd kyselina, kterd je vychoz{ ldtkou
pro vyrobu m-aminobenzensulfonové kyseliny, nebo slouZi jako meziprodukt pi#i ndkterych dal-
Sich syntézdéch, napfik}ad wanilinu & etylvenilinu.

P#i vyrob& nitrobenzensulfonovych kyselin se vychdzi z nitrobenzenu, ktery se v daldim
stupni sulfonuje, nejfast®ji oleem. Izolace se pak provadi tak, Ze se celd sm&s zneutrali-
zuje vipnem, pridem¥f se sulfokyselina pfevede na ve vod#& rozpustnou vépenatou sl a neroz-
pustny siran védpenaty se odstrani filtraci., Vépenatd sil se pak pfevede na sodnou, ktersd je
v rad¥ ptipadd pouiivéna ddle jeko tekovd, nebo se okyselenim pfevddi na volnou kyselinu.
Zdrojem nedistot mohou byt jednotlivé ldtky, pouZivané pHi vyrob& nebo ldtky, vznikajici
v resk¥ni sm¥si vedlej3imi reakcemi, ojedinZle téz létky, které se do reak¥ni sm&si dostanou
druhotn&, v&t3inou ndhodnymi zpisoby. V surové kyselin& m-nitrobenzensulfonové byly napri-
kled nelezeny nitrobenzen a dinitrobenzen, 2,4~-dinitrochlorbenzen, 4-nitrochlorbenzen
a di-(3-nitrofenyl)-sulfon. V3echny tyto latky mohou byt pii dalsim zpracovéni m-nitroben-~
zensulfonové kyseliny na obti¥%, zvld3t& pak pfi katalytické hydrogenaci nebo i p#i syntéze
vanilinu, kde je jednim 2z reak®nich meziproduktd piisludny hydroxylaminoderivdat vznikajici
redukci m-nitrobenzensulfonové kyseliny hlinikem.

V daném p¥ipad® nemuseji ne&istoty ovlivnovat pouze pribih m-nitrobenzensulfonové kyse-
liny, ale mohou ovlivnovat pribdh kterékoli reakce v systému probihajici. V dtsledku p¥i-
tomnosti t¥chto nedistot dochdzi k otravi hyd}ogenaénich katalyzdtord a vychozi m-nitroben-
zensulfonovd kyselina resp. jeji sodnéd sll je pro katalytickou hydrogenaci prakticky nepou-
Zitelnd. Je-li zne&i¥téné m-nitrobenzenslufonovéd kyséling, resp. jejl sodnd sl pouZita v pro-
cesu vyroby etylvanilinu, je Jjeho vyt&Zek vyznamp® sniZovén.

Uvedené potiZe je moZno velmi dob¥e odstrearit zplsobem distdni rozpustnych solf nitro-
benzensulfonovych kyselin podle vyndlezu. Jeho podstata spodivd v tom, %e se vodny roztok
rozpusté&né soli nitrobenzensulfonové kyseliny pPepoudti pres pevny adsorp&ni materidl, s vy-
hodou ektivni uhl{, silikegel a kfemelinu, pouZity v prd3kovité form& v mnoZstvi hmotnostni
koncentrace od 0,01 a% 5 % na hmotu vodného roztoku soli nitrobenzensulfonové kyseliny nebo
ve form& granuli.

Vyndlez je dostatefn& objasndn v ndsledujicich pfikladech konkrétniho provedeni.
Priklad 1

K vodnému roztoku sodné soli surové m-nitrobenzensulfonové kyseliny, obsahujicfmu sasi
20 % této ldatky, bylo piidéno 1 % hmotnostni kerborafinu, sm&s byla 2 hodiny michdna a po-
té byl karborafin odfiltrovén. Byla provedena katalytiockd hydrogenace nitroskupiny na Pt
katalyzdtoru za normélnich podminek, a to tak, ¥e' pro ni byl pouZit Sist&ny a nedistdny
vodny roztok m-nitrobenzensulfonaenu sodného. Rychlost hydrogensce byla v pfipsdd Zistdného
roztoku dvojndsobnd ve srovndni s roztokem nedisténym.

Priklad 2

Cist&ny a nedistdny vodny roztok m-nitrobenzensulfonanu sodného podle prikladu 1 byl
pouZit v procesu syntézy etylvenilinu. Vyt&Zky byly 80 %,resp. 40 % theorie.

Pr{f{klad 3
Stejnych vysledkd jako v prikladech 1 a 2 bylo dosaZeno pii pou¥ft{ silikegelu, k¥eme-

liny a asktivn{ hlinky jakoZto pevnych materidld pro adsorpci ne¥istot, obsaZenjch v surovém
m-nitrobenzensulfonanu sodném.
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PREDMET VYNLLEZU

Zpisob ¥istdni rozpustnych soli nitrobenzensulfonovych kyselin, vyzna¥ujici se tim,
%e se vodny roztok rozpu¥tdné soli nitrobenzensulfonové kyseliny piepoudti pfes pevny ad-
sorpni materidl, s vyhodu ektivn{ uhl{, silikagel & kPemelinu, pouZity v préskovité form&
v mno%stvi hmotnostni koncentrace od 0,01 a¥ 5 % na hmotu vodného roztoku soli nitrobenzen-

sulfonové kyseliny nebo ve form& granuli.
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