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1

Vyndlez se tyké separace izomernich antrachinonmono- & disulfokyselin p§ sulfonaci
antrachinonu kaepalinovou extrakci. .

Antrachinonmono- a disulfokyseliny jsou vyznamnymi polotovary, pifedeviim pak p¥i vy-.
rob¥ organickych barviv. Jejich vyroba spodivd v sulfonaci antrachinonu vhodnym sulfonad-
nim Sinidlem a ndsledné seﬁaraci produktl obsaZenfch v reakdni smiei. Reakin{ smis ve vit-
§ind pPipadl obsahuje smds izomeri mono- & disulfokyselin a nadbytek nezreasgovaného sulfo-
nadnfho &inidla. Ziskévdn{ Zddanych produktd obsafenych v t8chto reakinich sm$sich se nej-
Sastdji provddd vysolovénim, p¥ifemf se vyufivd rizné rozpustnosti sodnyfch 1 draselnych
soli mono- a disulfokyselin, pop¥ipadd solf izomernich sulfokyselin navzdjem. Tak napi.
kyselina entrachinon-1-sulfonovéd vyrobend sulfonaci antrachinonu oleem za piitomnosti so-
14 rtuti se ziskévd z reakdniho produktu obsahujiciho té% antrachinon-2-sulfokyselinu a
antrachinondisulfoliyseliny ve formé mdlo rozpustné sodné soli. P¥i izolaci kyseliny antra-
chinon-1,5~disulfonové a antrachinon-1,8-disulfonové vznikajicich soudasnd p¥i sulfonaci
antrachinonu koncentrovanym oleem p#i vy3sich teplotdch za pFitomnosti soli rtuti se po-
stupuje tak, Ze reskin{ sm¥s se nejprve z¥edi kyselinou sirovou tak, aby koncentrace kyse-
liny sirové v nafeddném produktu byle 90 % hmot. Po ochlazeni na 50 °C se izoluje mélo
rozpustnd antrachinon-1,5-disulfokyselina, po pFiddni vodného roztoku chloridu draselného
ge pak izoluje draselni sil antrachinon-1,8-disulfokyseliny. Volnd antrachinon-t,5-disul-
fokyselina se pak pFevddi na sodnou sil p¥idavkem vodného roztoku chloridu sodného, PFi
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d3lenfi antrachinon-2,6- a 2,7-disulfokyseliny se postupuje tak, Ze 2,6~-izomer ge vyloudi
ve form$ mélo rozpustné sodné soli po pFidéni ur¥itého mno¥stvi chloridu sodného, 2,7-izo-
mer ge pak ziskd z filtrdtd po odstrandni Z;G-izomeru pFfidénim dalsfho pFfdavku chloridu
sodného, .

Zna¥nou nevyhodou tdchto postupl je jejich nizky§ vjtdZek. Vliivem nedokonalosti tSchto
separadnich postupl dochdzi ke znadnému tniku sulfokyselin 81 jejich soli do odpadnich vod.
Tato skutednost je krajnd-nepfiznivd nejen z dGvodd ekonomickjch, ale téZ ekologickych,
nebo¥ antrachinonsulfokyseliny obsa%ené v odpadnfch voddch jsou velmi obti¥nd degradovatel-
. né, at ji%¥ biologicky &i chemicky. Krom& toho dochézf pii vysolovdni ke znadnému zatdZové-
ni odpadnich vod minerdlnimi solemi, .

Nyni bylo z3}istdno, Ze k ddleni izomernich antrachinonmono- a disulfokyselin lze s vi-
hodou uZit kapalinové extrakce. Zpisob separace izomerpich antrachinonmono- a disulfokyse-
1in spodivd podle vyndlezu v tom, Ze se jejich vodné roztoky, popiipadd vodné roztoky je-
jieh rozpustnyoh sol{ extrahuji protiproﬁdné roztokem tercidrnich alifatického aminu s pod-
tem atomi uhliku 2% a% 36, pop¥ipadé roztokem jeho soli s minerdlni kyselinou v organickém
rozpoustddle jako toluen, xylen, tetrachlorethylen nebo lakovy benzin. Jek bylo vySe uve-
deno zplisobem dle vyndlezu lze d3lit nejenom volné kyseliny, ale té%Z jejich soli. V p¥ipa-
a8, Ze se jednd o déleni soli se viak uFivd jako extrak&nich éinidel solf amind s kyseli-
nami, é vyhodou hydrogenchloridu nebo hydrogensulfdtu tri-n-oktylaminus K dSleni dochdz{
tak, Ze jedna z izomernich mono- &i disulfokyselin prechdz{ p¥i extrakol prednostnd do
organické fdze, kde se navdZe na amin, zatimco druhy izomer se hromadi v rafindtu. Po od-
ddleni f4z{ se sulfokyselina obsaZend v extrsktu podrobi extrakei vodnym roztokem hydroxi-
du elkalického kovu, hydroxidu amonného nebo uhli¥itanu sodného, ¥fm¥ zdroven regeneruje
amin pro delsi pouZfiti. Hlavni v¥hodou tohoto péstupu oproti klasickym postupim je podstat-
né zvyseni vytdéZku separace p¥i zachovdni poZadované Sistoty produktu a omezeni tvorby or-
ganickych i anorgsnickych odpadnich ldtek na minimum. Tento postup umoZnuje ziskdvat izo-
merni sulfokyseliny, které v disledku nedokonalosti separadnich postupd odchézely nevyuZi-
ty do odpadnich vod.,

K extrakel lze s vyhodou vyu¥it protiproudé extrakce v systému dvou rozpoustidel, z
nichZ jednim je roztok extrakdniho &inidla ve vhodném rozpoudtidle a druhym voda, ve dvou
kolondch. Surovina obsahujioi smds izomernich antrachinonmono- ¥i disulfokyselin, popiipa-
d8 jejich rozpustnfoh soli, je nastFikovédna ve vhodném mistd do protiproudé kolony.: Ve
spodni ddsti kolony je dévkovédno extrakdéni &inidlo rozpustdné ve vhodném rozpouétédie a
odebirdn rafindt, v hlavé kolony je p¥ivddSna voda a odebirdn extrakt. V &dsti kolony pod
nédastFikovym patrem (ochuzovaci 6ésti) dochdzi k prednostn{ extrakoi sndze extrahovatelné
sloZky do extraktu, v &4sti kolony nad ndst¥ikovym patrem (obohacovaci Sdstli) k promfvdni
extrakiu vodou, které vede ke zvySeni istoty extraktu, nebof z extraktu Jsou jednak od-
stranovdny zbytky dispergoveand vodné fdze, jednak v disledku hydrolytickych rovnovdh pre-
chdzeji zbytky hi¥e extrahovatelné sloZky do vodné féze.

Ve druhé kolond dochdzi k reextrakei antrachinonmono- &i disul fokyseliny obsaZené v
extraktu do vodné fdze plsobenim vodného roztoku hydroxidu alkalického kovu & k uvolndn{
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aminu, ktery lze recyklovat zpét do prvé kolony.

‘ Tohoto zpisobu separace je moZno pouZit nejenom pro déleni dvousloikovjch systémi,
ale t6% k dslen{ sm¥s{ n-izomerd antrechinonmono- &i di?ulfokyselin. V tomto p¥ipadd je
vSak nutné obdobnd jeko pFi kontinudlni rektifikaci pouZit n-1 estrakinich kolon.

VjSe uvedeny zplsob separace izomernich antrachinonmono- &i disulfokyselin je ilust-
rovén na ndsledujicich p¥{ikladech. '

Priklad 1 5
Do protiproudého estraktoru s osmi patry v ochuzovaci a jednim patrem v Abohaeovaoi
84ati byla nast¥ikovéna rychlosti 1 000 ml/h surovina obssahujici v jednom litru 0,035 molum
antrachinon-1-sulfokyseliny & 0,068 molu antrachinon-2-sulfokyseliny. Pritok extrakéniho
¢inidla, je% bylo roztokem tri-n-oktylaminu v xylenu o koncentraci 0,11 mol/1, &inil ;00
ml/h. Do horni &dsti extraktoru byle piipoudtdna vode v mnoZstvi 200 ml/h. V rafindtu bylo
ziskdvéno 0,001 mol/h antrachinon-2-sulfokyseliny a 0,034 mol/h antrachinon-i~-sulfokyseli-
ny. Reextrakei extraktu vodnym roztokem hydroxidu sodného o koncentreci ¢ (NaOH) = 2 mol/1
bylo ve dxuhé kolond ziskdno 0,067 mol/h antirachinon-2-sulfonanu sodného a 0,001 mol/h

antrachinon-1-sulfonanu sodného.

PFr{klada ‘2

Do protiproudého extraktoru s t¥emi petry v ochuzovaci a dvéme patry v obohacovaci
$4sti byl nastiikovédn rychlosti 10 1/h roztok obsehujici v jednom litru 0,006 molu antra-
chinon-1,6-disul fonanu sodného, 0,021 molu antrachinon-1,8-disulfonanu godného a 1 mol
H2804. Pritok exirak&nfho ¢inidla, jeéhbylo roztokem tri-n-oktylaminu v xylenu o koncentra-
¢i 0,11 mol/1, 3inil 3,6 1/h. Do horni &4sti extrakioru byla piipoudténa voda v mnoZstvi
200 ml/h. V rafindtu bylo ziskédvéno 0,050 mol/h aptrachinon—1,6—disu1fonanu gsodného a
0,010 mol/h antrachinog-1.Bndisqlfonanu sodného v kyselind sirové o koncentraci ¢ (32504)-
= 1 mol/l. Reextrakei extraktu vodnym roztokem hydroxidu sodného o koncentraci o (NaOH) =
= 2 mol/l bylo ve druhé kolond ziskdévdno 0,01b mol/h entrachinon-1,6~disulfonanu sodného
a 0,200 mol/h antrachinon-1,8-dibulfonanu sodného. .

Pidiklad 3

Do protiproudého extraktoru s t¥emi patry v ochuzovaci a dvéme patry v obohacovaef
&4sti byl nast¥ikovdn rychlosti 1 1/h roztok obsahujfci v jednom litru 9,39 g antrachinon-
-1,5-disulfonanu sodného, 9,40 g antrachinon-1,8-disulfonanu sodného & 100 g kyseliny si-
‘rové. Pritok extrakiniho dinidla, jeZ bylo roztokem tri-n-decylaminu v xylenu o koncentra-
ci 0,11 mol/l, &inil 500 ml)h. V horni &dsti extraktoru byla ddvkovéna voda v mnoZstvi 200
ml/he V refindtu bylo ziskdvdno 9,30 g/h entrachinon-1,5-disulfonanu sodného a 0,10 g/h
antrachinon-1,8-disulfonanu sodného., Reextrakei extrakiu vodnym roztokem hydroxidu amonné-
ho o koncentraci ¢ (NH4OH) = 2 mol/1 bylo ve druhé kolond ziskdvéno 9,30 g/h antrachinon-

-1,8=-disulfonanu amonného a 0,09 g/h antrachinon-1,5-disulfonanu amonného.
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P¥iklad 4

Do protiproudého extrektoru s ti¥emi patry v ochuzovaci{ a dvéma patry v obohecovaci
$4stl byl nast¥ikovdn rychlosti 10 1/h roztok obsehujfeci v jednom litru 0,006 molu antra-
chinon-1,6-disulfonanu sodného a 0,922 molu antrachinon-1,8-disulfonanu sodného. Pritok
extrakéniho &inidla, jeZ bylo roztokem hydrogenchloridu tri-n-oktylaminu v toluenu o kon-
centraci 0,11 mol/l, &inil 3,6 1/h. Do horni &4dsti extraktoru byla p¥ipoustdna vode v mnof-
stvi 150 ml/h. V rafindtu bylo ziskévdno 0,048 mol/h antrachinon-1,6-disulfonanu sodného
& 0,011 mol/h antrachinon-1,8-disulfonenu sodného. Reextrakei extraktu vodnym roétokem‘hydp
roxidu sodného bylo ve druhé kolon¥ ziskdvéno 0,012 mol/h antrachinon-1,6-disulfonanu sod-
ného a 0,209 mol/h antrachinon-1,8-disulfonanu sodného.

P¥Fr{iklad 5

Do stejného zaiizenf, jako v piikladéoh 1 aZ 4 byl nast¥ikovdn roztok obsehujiof v jed-
nom litru 0,021 molu antrachinon-1,8-disulfonenu sodného & 1 mol 32504 0.006 molu antrachi-
non-1,6~disul fonanu sodného & bylo pokradovéno ve zpisobu provedeni jako v piikladd 2 e tim
rozdflem, Ze tri—nsoktylahin byl rozpusidn v lakovém benzinu.

P¥{f{klad 6

Do protiproudého extraktoru jako v p¥ikladu 3 byl nast¥ikovén roztok obsahujicl v jed-
nom 1litru 9,39 g antrachinon-1,5-disulfonanu sodného, 9,40 g antrachinon-1,8-disulfonanu
sodného a 100 g H2804 & bylo pokradovéno stejnym zplisobem. K extrakel byl pouZit tri-p-

-decylamin v tetrachloretylenu.

PREDMET VYNALALEZU

1. Zphsob separace izomernich antrachinonmono- a disulfokyselin, vyznaleny tim, Ze
se jejich vodné roztoky, popfipadé vodné roztoky jejich rozpustngfeh solif, exggahuji proti-
proudnd roztokem tercidrniho elifatickéhp aminu s.poétem atomd uhliku 21 af 36, popFipadd
roztokem jeho soli s minerdlni kyselinou v organickém rozpoustddle jako toluen, xylen,
tetrachlorethylen nebo lakovy benzin a sulfokyselina obseZend v extraktu se podrobi reex-
traci vodnym roztokem hydroxidu alkelického kovu.

2, Zpusob podle bodu 1, vygnadeny tim, %e se rozpustné soli entrechinonmono- e disul-
fokyseliny extrahuji z prostiedi minerdlni kyseliny roztokem tercifrniho alifatického ami-
nu s podtem atomi uhliku 21 aZ 36,

3o Zpisob podle bodi 1 & 2, vyznafeny tim, %e se do extrakiniho prostoru savddf pii

extrakci jako zp8&tny tok voda.

Vytiskly Moravské tiskaiské zavody, Cena: 240 Kts
provoz 12, Leninova 21, Giomouc ' g



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

