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Vynédlez se tykd zplsobu vyroby Cléve kyselin. Cléve kyseliny (1-amino~6~naftalensulfo~
nové a 1-emino-7-naftalensulfonovd) jsou dilefitym barvd¥skym polotoverem, vyrdbinym Ji%
desftky let.

Pri vyrob& se pouZfvé technologie, pFi které se sulfonuje naftalen kyselinou sirovou
za pouZitf moldrnfho pom&ru H2504 : naftelenu = 1,35, na sm&s naftalen-2-sulfonové kyseliny
a naftalen-1-sulfonové kyseliny v pom¥ru cca 85:15, Vedle toho vznikd urdité mno¥stv{ di-
sulfokyselin. Uvedend sm&s se potom nitruje a redukuje podle Béchampa. Vzniklou sm¥s 1,6-

a 1,7-Cléve kyselin (z naftelen-2-sulfonové kyseliny) peri-kyseliny (z naftalen-1-sulfonové
kyseliny) a disulfokyselin je t¥eba podrobit sloZitému izoladnimu a separainimu procesu,
p¥i n¥&m% rezultujf jednotlivé Cléve kyseliny a peri-kyselina jako zbo%f, zatfmco disulfo-
kyseliny s odpadnimi solemi se kanalizujf. Vznikl4 peri-kyselina (1-emino-8-naftslensulfo-
novéd kyselina) se povaZuje za nezbytny doprovod ("#t¥pné vyroba") a nevynikd mimo¥édnou
¢istotou. Pro Jejf vyrobu existuje ssmostatnd technologie, p¥i nif? se zfskdvd zboi{ vyssl
kveality.

Nyn{ bylo zJjiSténo, Ze je mo¥no vyrdbgt Cléve kyseliny semostatn& (bez ¥t&pné vyroby
peri-kyseliny), pFiem? se zvy3f vyroba o 15 a% 20 %, vyrobn{ proces se zjednodus{ a re-
zultujfel Cléve kyseliny vyhovujf vy%3f Zistotou, jestliZe se pouZfije Zetrn¥js{ sulfonadni
proces a nédslednd hydrolyza naftalen-1-sulfonové kyseliny. :

Zpisob vyroby Cléve kyselin spodfvd podle vynélezu v tom, %e se naftalen sulfonuje ky-
selinou sfrovou v moldérn{m pomru H,S0, : neftalenu = 1,05 a% 1,15, s vyhodou 1,1, vznikl4
pF{m&s naftalen-1-sulfonové kyseliny se hydrolyzuje p¥ehidtou pdrou za vzniku naftelenu a
H,80,, naftalen se z reakdni sm¥si odstranf, zachytf a vréti do procesu, pak se uprav{
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koncentrace H20 v reakénf sm&si pop¥ipad¥ &dstednym oddestilovénim H20 nebo pfisadou.mono-
hydrétu &1 oles, provede se nitrace, redukce @ separace.

Zavedenim zpisobu vyroby dle vyndlezu se zvy3{ vyroba Cléve kyselin o 15 aZ 20 %, vy-
robn{ proces se zjednodudf{ a rezultujici Cléve kyseliny vyhovuji vy33f Zistotou. Vznikd
podstatnd niZ3f mno¥stvi ztrdtovych disulfokyselin, pFfilem¥ zvyZené mnoZstvi naftalen-1-

. -sulfonové kyseliny se eliminuje zavedenim selektivniho hydrolyzniho procesu, p¥i kterdm se
naftalen-i-sulfonovd kyselina pfem¥dn{ na naftalen a HZSO4, naftalen se pieh¥dtim vodn{
pérou ze sm¥si vyfoukd & po kondenzaci znovu pouZije. ZvySenj obsah vody zpisobeny hydro-
1¥zou se eliminuje bud oddestilovdnfm za vakue, nebo p¥iddnfm p¥islu¥ného mno%stvi mono-
hydrétu &1 olea. s

NiZe uvedeny prikled ilustruje provedeni podle vynélezu.
Pr{klad proveden{

Do sulfonednf bahky se predlo%f 107 g naftalenu & vyh¥eje se na 130 9¢, Do mfchané
taveniny neftalenu se nynf privéddf pe dobu 75 s 94,5 g sto4 96% tak, Ze na konci p¥ipoud-
t&ni je dosaZeno teploty 160 °c. Na teplotd v _rozmez{i 160 aZ 165 °C se reak®ni sm&s udr-
Zuje Jedt¥ 1,5 h. Teplota tuhnutf{ vzorku sm&si je 90 °C, Jje~1i niZ3{, prodluZuje se doba
michdnf o 0,5 h., Na koncl doby mfchdnf obsshuje sulfonadnf{ sm¥s vedle naftalen-beta-kyse-
liny 8% 10 % naftelen~1-sulfonové kyseliny, a% 5 % disulfokyselin a dineftylsulfonu, vedle
nezreagovaného naftalenu a H2804. Za dlelem podstatného sniZ%enf obsehu neZddouctho nafta-
len-1-sulfonové kyseliny se reak¥n{ sm& nalije do p¥ehénZci bahky, v niZ je predloZeno
11,0 g vody., Teplota systému poklesne na 145 a% 150 °C, p¥1 které probfhd po dobu 1 h
hydrolyza naftelen-1-sulfonové kyseliny. Potom se pFidd je3t¥ Jednou 11,0 g vody, teplota
piiton boklesne na 135 a% 140 °C, a zFeddnou sulfona¥nt smisi, obsshujici po hydrolyze ji%
Jen malé mno%stvi naftslen-1-sulfonové kyseliny, se prohéni po dobu 2 h vodni pdra, kterou
Je vyndésen naftalen do jimac{ néddoby. Zbaven vlihkosti se miZe pouZft k del¥f sulfonaci.

Sm¥s naftelensulfonovych kyselin o sloZenf 57,5 % hmot. beta~kyseliny, 1,2 % hmot.
alfa-kyseliny, 2,8 % disulfokyselin a 0,8 % hmot. nezreagoveného naftalenu, 15,2 % hmot.
82804 s obsehem 22,5 % hmot. H,0, se zshust{ pfi 6,45 kPa a teplotd 120 °C tak, Ze vyslednd
sm¥s obseshuje Jjen 8,1 % hmot. HZO.

180 g zshu¥tné sulfone¥nf sm¥si o teplot® 120 9C se za mfchénf .spustf{ do predloZené
H,80, 96% o hmotnosti 100,7 g, predem ochlazené na 5 OC. Onh¥éty systém se ochlad{ na tep-
lotu nitrace 35 °C a zafne se ddvkovat 67,5 % HN03. Cca po 12 h se ziskd 345,8 g roztoku
nitro-Cléve kyselin, ktery se ziedf 143 g vody nasycené Cléve kyselinou a déle zbavi zbytkd
HNO, profoukdnim vzduchem.

Kysely roztok se neutralizuje tak, Ze se nejprve piedlo%i 400 g vody nasycené nitro-
~Cléve kyselinemi, 135 g vody & 80 g dolomitu, sm¥s se za michéni vyh¥eje na 90 aZ 92 ¢
a potom se pFfipust! roztok nitro-Cléve kyselin. K dokondenf neutralizace se p¥idd 76,6 g
vépence a Kongo neutrdlnf roztok se pfi 90 %¢ zfiltruje. Neutrdlnf roztok Mg solf nitro-
.~Cléve kyselin se podrobf Béchempov¥ redukci za vzniku Cléve kyselin.

Do 2,5 1 sulfonadn{ bahky, opat¥ené mfchadlem, teplom¥rem a 2p¥tnym chladiZem, se
predlo?{ 283 g vody nasycené Cléve kyselinemi, 1:3,7 g Fe pilin a 3,7 g 37% HCl. Resk¥nf
sm¥s se vyhfeje k varu a priddvéd se neutrdlnf roztok nitro-Cléve kyselin vyhPdty na 80 a%
90 °C tak, aby v redukinfm roztoku nebyl p¥ebytek nitro-Cléve kyselin., Po ukonZené redukci
se p¥idd 1,5 g lovinitu a kdyZ roztok neobsehuje JiZ Fe++, reakdni sm¥s se zfiltruje. Ziskd
se 869 g neutrdlnfho filtrétu se 132,1 g Cléve kyselin, ktery se zshust{ ne koncentraci
324 g Cléve kyselin/l a zahu¥t¥ny roztok se za mfichénf ochladi na teplotu 25 %C. Vyloudi se
86,2 Mg-soli 1,6-Cléve kyseliny, obsshujfc{ v su¥in¥ 81,0 % hmot. Z4dané kyseliny. Sil se
miché‘s 85 g vody v destilednf bance opat¥ené michadlem, teplomZrem, zp¥tnym chladifem a
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kapac! ndlevkou, vysledné koncentrace &in{ 380 g 1,6-Cléve kyseliny/1. Po okyselenf sm&si
H 50, 96% se vyhFété sm¥s ochladf na 25 °C a zfiltruje. Vzniklé sreZenina volné 1,6-Cléve
kyseliny se promyje vodou a z{skd se 58,1 g produktu, jeho¥ sudina obsahuje 95 % hmot.
1,6~Cléve kyseliny, Vyt&Zek na nasszen} naftelen &in{ 27,2 % teorie. Vzhledem k nizkému
obsahu peri-kyseliny, plynouctho z nfzkého obsahu alfa-kyseliny v ptvodni sulfonadnf sm&si,
se neprovddl Jej{ izolace, sle po zshu3t¥n{ se roztok pFimo vykysel{ na 1,7-Cléve kyselinu.
375,1 g filtrétu po izolaci Mg-soli 1,6-Cléve kyseliny s obsshem 77,9 g Cléve kyselin se
nyn{ zahust{ na 280 g Cléve kyselin/l (ve form& jejich Mg-soli), zsh¥eje na 80 °C a p¥i-
pusti 19,2 g 96% H,S0,. Potom se JeSt¥ udriuje na uvedené teplot¥ 30 min, nate’ se filtru-
Je. Po vymyt{ srafeniny a vysufen{ se z{skd 50,4 g ldtky, obsehujfct 96,9 % hmot. 1,7-Cléve
kyseliny s p¥imés{ 6,0 % hmot. 1,6-Cléve kyseliny. V§tdiek na sumdrns zreagovany neftalen
&inf 33,9 % teorie, sumérnf vyts¥ek 1,6- a 1,7-Cléve kyseliny je tedy 61,1 % teorie.

PREDMET VvYNAKLEZU

Zphsob vyroby Cléve kyselin sulfonaci naftalenu kyselinou sirovou, vyznaleny tim, Ze
se sulfonace provéd{ v moldrnim pom¥ru H2304 : naftalenu = 1,05 a¥ 1,15, s vfhodou 1,1,
vznikld pfim¥s naftalen-1-sulfonové kyseliny se hydrolyzugje prehidtou vodni parou za vani-
ku naftalenu a H,80,, naftalen se z reskénf sm¥si odstranf, zachytf a vrét{ do procesu,
pak se uprav{ koncentrace H20 v reak¥n{ sm&si pop¥fpad¥ Cdstednym oddestilovénim H20 nebo
p¥{sadou monohydrstu &i olea, provede se nitrace, redukce & separsce.
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