orminmea| POPIS VYNALEZU | 216 049

(e K AUTORSKEMU OSVEDCENI
o TN

(23) Vystavni priorita ' .
(32) Pihlageno 15 O7 80 : G fnt-Cle 07 ¢ 143729

(21) PV 4996-80

(11) (B1)

URAD PRO VYNALEZY
(40) Zvetejnéno 29 05 81

A OBJEVY (45) Vydano 01 09 84

(75) ,
Autor vynélezu VOREL MILAN 1ng., SLATINANY @ JANDA FRANTIM ing., PARDUBICE

(54) . 3 ’ ,
Zplsob vyroby 4,4 -dinitrostilben-2,2-disulfokyseliny a zaifzeni

k provédé&nfi tohoto zplsobu

216 049

Vyndlez se tyké zplsobu pFipravy ' 3 i 2 ]

4,4 -dinitrostilben-2,2°-disulfokyseliny
oxidsct vzduchem. Kyselost vychozi kyself- o 6

ny 4-nittotoluensulfonové nemé byt wyddL B S =
nez 0,16 molu kyseliny sirové ne 1 mol
suroviny & oxidsee probfhé ve dvou fézich, B /
které se 1i3{ mno%stvim p¥ivAdZnéhe vzduchu, i
pri¥em? bihem celé oxidace je sm&s inten- °
sivné mfchéns. Tento zpisob exidece umoZ-

huje resktor, jeho? michedle je umfsténo !

v difusoru, sklddajicim se z védlcové ’ K %
a kuZelové ¥4sti, piipadné jenom kuZelové 5 7
Zésti. Prostor mezi sténeu reaktoru a di-

fusoru je rozddlen radidlnimi Zebry ns
nejméng t¥i prostory.

[
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Vynélez se tyké z pfisobu vyroby 4,4 -dinitrostilben-2,2°-disulfokyseliny oxidac{ 4-nitro-
toluen~-2-sulfokyseliny vzduchem ze pf{tomnosti kstalytického mno¥stvi kyelilniku t&Zkfch
kovie. |

4,4’-dinitrostilben-2,2’-disulfokyselins je zndmym meziproduktem pro vyrobu opticky
zjeshovacich prost¥edd., Vyrdbl se oxidecf 4-nitrotoluen-2-sulfokyseliny vzduchem za i {to-
mnosti ketalytického mnoZstvi kysliinfkd kovll nepifklaed kyeliéniku_l menganiitého, nebo chlor-
nanem sodnym, v slkalickém prosti¥ed‘’. Je znémo, Ze nedostatek oxidednfho &inidla vede k tvorbé
neZédoucich barevngfch kondenza¥nich produktd, které sniZujf vytéZek a vyrobenou 4,423initrostil-
ben-2,2°-disulfokyselinu znehodnecujf hato ik, %e je nepouZitelné pro vyrobu opticky z jasho-
vacich proati‘edkum. Oxidace probfhad v heteroéenni sousteve, nebof sodnd sil 4,4 -dinitrodiben-
wl—z,z'—disulfolqselim, kterd je oxidalnim meziproduktes, jev mlltalickém» yodném prostiedf
mélo rozpustns. P¥ftomnost anorganickjch eolf, nap¥iklsd sfrenu sodného, rozpustnost je¥t&
sniZuje s tim se sniZuje i rychlost oxidace. PFi{tomnost enorganickyech Qoli mé té% negativni
vliv ne izolaci, 4,4 -dinitrostilben-2,2 -disulfokyseliny, nebol vznikajf velmi melé krystamly
produktu, které pomalu filtruJ:f 8 obtiZn¥ se premywaji. Siran sodny, ktery znesnadnuje prib&h
oxidace, vzniké neutralizaci kyseliny sfrové, obsaZené v technické 4-nitrotoluensulfokyseliné.
Ztrdty ne vyt&¥ku 4,4-dinitrostilben-2,2 -disulfokyseliny vznikejf té% preoxidovénim, visénf-li
se dor esk¥n{ sm¥si velky prebytek vzduchu vi¥i teorif, k potlaleni tvorby barevnjch létek
v konstruk&n& nevhodném typu reaktoru. )

Uvedené nevfhody odstrahuje zplsob vyroby 4,4 - dinitrostilben-2,2°-disulfokyseliny oxida-
cf 4-nitrotoluen-2-sulfokyseliny vzduchen za pritomnosti katalytického mnoZstvi kyslilniid
kovld, Jjeho% podstets spo¥fvéd v tom, Ze se na kyselinu 4-nitrotoluen-2-sulfonoven ¢ kyselosti
ni%31 ne¥ 0,16 molu kyseliny sirové na 1 mol suroviny po rozpudténi & neutralizaci plsobf
v prvém ¥asovém tiseku, trvajicim 1/5 a% 2/5 celkevé doby oxidsce, vzduchem v mnoZetvi od 5
do 25 1/k na litr reakdni sm¥si & v druhém ESasovém Vseku, trvajicim po zbytek dohy potlebné
k oxideci, se mnoZstv{ pirivdd&ného vzduchu snf{Z{ na 1 8z 5 1/h na 1 litr reakdni sm¥si, pridemZ
b&hem celé doby oxidace se michénim udrZuje hustots disafpovené mechanické energie na hodnoté&
300 a¥ 30000 W/’ reskdni sm¥si.

Zpisob vyroby podle vyndlezu umo!ﬁuje,reaktor, opatieny vstupnim hrdlem pro roztek kyseli-
ny 4-nitrotoluen-2-sulfonové, vstupnim & vystupnim hrdlem pro vestup & vystup vzduchu, vypustnym
Ardlem, topnym plé¥tém otépényim vodou @ mechenickym axidlnfm michsdlem, jehoZ podsi:ata spolivé
v tom, e axidlnf michedlo je umfsténo v difusoru sestédvajicfm z védlcové ¥dsti & kuZelové &dsti,
pfipadn¥ pouze z kufelové &dsti, pri¥em% prostor mezi difusorem @ stineu resktoru je rozd&len
redidlnfmi Zebry ne nejmén¥ t¥i prostory.

Vyhodou tohote zpisobu vyroby 4,4'fdinitrostilben-2,Z'diuxﬂfolnvaeliny Je omezeni vzniku
vedle jiich & barevnych produktd pFreoxidovénim 4-nitrotoluen-2-sulfekysaliny a reakinich mezi-
produkty ns: 4-nitrosofenocl-2-sulfokymelinu a pripadné dael3{ oxideZnf zplodiny. Takto wyrobend
4,4'-dinitrostilben-2,2'-disulfokyselin¢ necbeshuje barevné létky a Je vhodnéd pro vyrobu opticky

zjasnovacfch prostiedid.
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Na p¥ipojeném obrézku &. 1 je zndzorném resktor v pPfklsdném provedeni, nakresleny
v Yezu rovinou A-~-A & B-B. '

-

Pro objasn&nf podstaty vyndlezu Je déle uveden prikled provedent.

Pffkl#d

Do reaktoru o celkovém objemu 5,5 1 se naleje piedem ptipraveny roztok obsshujici
217,7 & 4-nitrotoluen-2-sulfokyseliny a 7,6 g volné kyseliny sirové, zneutralizovany roztokem
uhliditenu sodného o koncentraci 15 % hmotnostnich na pH = 7,0. Celkovy objem roztoku se doplni
ne 3 1. Do roztoku se pfidd 0,3 g sfranu manganstéhe krystalického, jemn¥ rozetieného. Obsal
resktoru se vyhieje vodou 80 O teplou na 48 a% 49 °C, otevre se p¥ivod vzduchw & pripust{
se 101,5 g hydroxidu sodného 100 #nfho ve form* 30 ¥mfho vodného roztoku v pribéhu 2 @ 3 mi-
nut. Pritok se udrfuje ns hodnot¥ 22,5 1/h vzduchu po dobu 6 hodin, psk se sniZf na 3 8% 5 1/h.
Programov ym regulétorem se udrZfujendsleduj {ci teplotnf refim v Case:

Doba, h . _Teplotas, °C Dobs, h ___Teplots, °C
0 49 n 58
1 50 12 58
2 51 13 58
3 52 14 58
4 53 ) 15 58
5 54 ’ 16 62
6 55 17 62
7 56 18 62
8 57 19 62
9 58 . 20 62
10 58

Po 18 8% 20 h je oxidsce ukon¥ena, Reakdn{ sm&s se rychle ochladf na 35 &% 40 °C, pt erusy{
se prived vzduchu, obssh oxidétoru se pievede do krystalizétoru, ochledf na 4 a% 6 % @ udriuje
pii této teplot& po dobu 2 h. Vyloudend 4,4’ -ainitrostilben-2,2disulfokyseline se zfiltruje
@ koléd se promyje 3x 45 cm3 nasyceného roztoku chleridu sodného o teploté 5 °%. Ziské se
173 g 4,4'-dinitros't11ben-2,2'-disu1fokyselirw 100 %, coz je vytéiek 80 % teorie. Oxidsce se
provdd{ v resktoru 2, ktery je opat¥en vstupnim hrdlem 2 pro roztok 4-nitrotoluen-g-sulfoky-
seliny, wtupnfm a vystupnim hrdlem 3 a 4 pro vzduch, vypustnim hrdlem 5, topnym plédtém [
vytdpénym vodou, jeji% pfivod je 7 & odvod 8. Regktor je ddle opstfen teplomérnow jiikou 9,
mechanickym sxidlnim mfchadlem 11, s h¥fdelf 10, p¥ilemZ je axidlni michadle 11 v difuzeru
seatdvajicim z vAlcové Eésti 12 a kuFelové 34sti 13, p¥ipadn® pouze z kuZelové &4sti 13 & pros-
tor mezi difuzorsn ® stdnou resktoru 1 je rozdflen raedidlnimi Zebry l4nejmén& nae tri prostory.
Reaknf sm&s: je mfchadlem 11 hnéns smirem ke dnu resktorw 1, p.i‘iéemi se vysokou turbulenci
rovnom&rng rozd&luje vzduch privéd¥#ng hrdlem 3 nad michedle. feak®nf sm¥s & jemmymi bublinkami
vzduchu proudf po vn&j3f stran& difuzoru k hlading, piiem¥ kuZelpvé g4st difuzoru 13 zvysuje
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rychlost proudéni reskdni smési smSrem k hladin& po wm&J5f stpend difuzoru, &imZ je vysokd
turbulence udrfovéns v ceé ém objemu vsédky. Radidlnf Zebra plsobf jeko nerdiky s zmen3ujf

pEn¥nf reskinf{ am&si, °

1.

2.

PREDMET®? VYINALEZU

Zplsob pi{pravy 4,4 - dinitrostilben-2,2’-disulfokyseliny oxidect p-nitroto luensulfeky-
seliny vzduchem vyznetujicl’ se tim, Ze s¢ ns kyselinu 4-nitrotoluen-2-sulfonovow ¢ kyselos—
ti nejvySe 0,16 molu kyseliny sirové ns 1 mol suroviny po rozpu¥tén{ a neutralizaci pisobf
v prvém Zasovém usela, trvejicf m 1/5 aZ 2/5 celkowé doby oxidace, vzduchem v mnoZstvi

od 5 do 25 1/h na litr resk®nf smiei a v druhém Easovém useku, trvajicim po zbytek doby
pot¥ebné k oxidaci, se mnoXstvi privéd&néhe vzduchu sniif ne 1 &% 5 1/h na I litr reak&nf
smési, prilem¥ bihem celé doby oxidece se michdnim udrfuje hustota dissipovené mechanické
energie na hodnotd& 300 aZ 10 000 W/m3 reakini smdsi,

Za¥f zenf k provddinf zpisobu dlé bodu 1 sestdvajic{ z reaktoru opetleného vstupnim hrdlem
pro roztock 4—nitrotolmn-2-su1fokyselir§r, vstupnfm hrdlem pro vstup a vystup vzduchu,
v¥stupnim -.hrdlem, topryye plasStém otdpénym vodemn & mechenickym axidlnim michedlem a pohonem
vyznalené tim, Ze axiflnf michadlo (11} fe umfstino v difusoru sestédvajfcim z védlcové Fds-
ti (12) & kuZelové &4sti (13), p¥fpedn® pouze z kuZelové &dsti (13), prilemi je prostor
mezi difusorem a sténeu reasktoru rm zddlen radidlmfmi Zebry (14) na 3 &% 10 prostord.

1 vykres .
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