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(54)

Zpiseb isplace smdsi 2~ a 4-tpluensulfo=-
namidu

(57)  Beseni zjednoduduje technologii isa-

lace 2= a 4=toluensulfonamidu ze zbytku
po rafinaci 2e=tgluensulfonamidu, Podsta=
ta redeni spodivé v tom, Ze ze zbytku ps
rafinaci se pifipravi vodns suspenze, ktee
réd se 1 g2 60 minut udriuje pii teplotd -
105 aZz 200 9C za rovnovéZného tlaku v
systému. Po ochlazeni se 0dddli vednd
vrstva, ze ktaré se dal3im ochlazenim vy=
krystaluje smés 2= a 4=tgluengsulfonamidue.
Vodné suspenze mGZe ghsahovat kyselinu
sirovou a/nebe chlorovodikevou,
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Vyndlez se tvka zpldsebu lsolace smdsi 2= 3 4-toluensulfonamidu R2e zbytku po rafinaci
surpvého 2=toluensulfonamidu pil vyrabd sacharinu Fahlbergovym - Remsenovym zplscbem.

Smés 2= a 4=toluensulfonamidy Je cannd surovina pouZivang napiiklad jake medifikétor
vlastnasti; zajména fenolfarmaldehydovych, medavincformaldehydovych a melaminaformaldshy-
doavych peryskyfic, jako surovina pro vyrobu desinfekénich prostifedkd na bézil chloramin a
jake leskutvorné pifisady do galvanickych poksvovacich ldzni., Tyto smdsl (nepfiklad Ketjen-
flex R . Nizozemi, Neramid R. isSR) se zdiskdvali zpracevanim zbytkd pe rafinaci surovéhe
2=taluenzulfonamidu, ktery obsshujs také zbyvajlci izomery (3= a 4=toluensulfonamid), di-
tolylsulfony a rdzné pryskyfiénaté latky.

Zpracovéni zbytkd z rafinaca surowvéhso 2~tgluensulfonamidu se dosud provéddi dvéma zpd~-
soby. Podle %s. autorského psvaddani &. 255 641 se zhytek po rafinacl rozpusti ve vodném
roztoku alkalickéhs hydroxidu 2 po separacl nerozpustnych nedistet a fyzikdlni iontové
sorpel zbarvujicich pfimdsi se smde 2~ a 4-toluensulfenamidu uvelni z roztoku pfisludnych
s0li plscbenim minerdlni kyseliny. Timto zpfiescbem lze zs zbytku po rafinsci zdiskat vice
neZz 20 % toluensulfonamidd v ném phbesgZenych. Mevyhadou tahots zplssbu jJe vdak nedskanalé
odetrandni zbarvujicich pfimési, coZ je na zAvadu v Fadd aplikeci. Zbytek pe rafinaci su-
rovéhe 2=tolusnsulfonamidu lze zpracovat na Z4dangu smds 2= a 4=~tgluensulfonamidu tak, Zs
se louZi za atmosfdérickéhe tlaku vedou o teplotd 80 aZ 90 c., PFitom se vodnd faze nasyti
toluensulfonamidy, které pa schlezeni vykrystaluji. Matedny roztok obsshuje &dst tsoluen=-
sulfonamidu a zakoncentrovand ditolylsulfony a pryskyfifnatd latky. Kvalita ziskaného pro-
duktu umeZiuje jeho pouziri v libavolném odvdtvi, newyhedou tshoto zplssbu je vdak nizks
vytdZnest procesu cksle 30 % vztaZeno na plvadni sbsah toluenaulfenamidd (podle mnoZstvi
pouZzité vody) s vznik znadnéhs mneZstvi odpadnich vod.

Vyhodnéjdim se jevi zplasb isclacs amdsi 2= a 4=tsluenaulfonamidu zs zbytku pe rafi-
naci surovéhe 2=toluensulfonamidu, obeahujicihp ddle zejména 3=tsoluensulfonamid a ditalyl-
sylfony, pedla pifedkladanédhn vynédlezu, jshoZ pedatata spoivéd v tom, Ze se z tnhats zbyt-
ku pfipravi vodnd suspenze a koncentraci 1 aZ 30 % hmot,, kterd se po dsbu 1 aZ 60 minut
udrZuje pifi teplotd 105 aZ 200 % za rovnovéinséha tlaku v systému, potem se = reakini smési
pe piipadném achlazeni odd&li vodnd vretva, ze které se ochlazenim vykrystaluje smds 2~ g
4=tglusnsulfonamidu, Roztok pro pfipravu vedné suspenze mOZe obsshovat kyselinu s{rovou
a/nebs chlorovodikovou v koencentracl 0,08 aZ 10 % hme%. Ochlazovsci krystalizaei lza pro=
védat Fizend rychlesti 1 aZ 25 k/h za pFivomnasti nukieadni ndsady krystald téZe fize v
mnoZstvi 1 a2 20 % hmot. vyludujici ss féze,

Vynéliaz je zaloZen as zjisténi, Ze toluensulfonamidy jsou za teplety nad 100 °c a tla-
ku odpavidajicimu tenzi vodni péary za dané taploty misitelné s vodou, takZfe piechidzejd be-
ze zbytku do vodni fize, zatimco v organické fézi zOstanou ostatni neZéddouci ITatky, tj.
ditolylaulfany, pryskyfiénaté s zbarvujici létky.

Vyhodngst zplsobu isslace toluensulfonamidu podle wynélezu spolivéd v tom, Ze lze tak=
tp pifipravit amds 2~ a 4=toluensulfonamidu vysoké Zistety s vysokym vyt&Zikem aZ kolem 65 %,
Zpdsoh pedle vyndlezu se pFi primyslové realizaci vyznaduje nizkou pracnostl] nizkou spotie-
bou vody s minimédlanimmmnoZstvin odpedu. Cistotu produktu lze zvydit podls petieby opakovénim
celého Eisticiha procesu.

Pridavken kvseliny sirevé nebe chlorovedikové do vednéd suspenze zvydujs odddiitelnest
vodni wvretwy, p*idavek nukleaéni nasady zvyéuje velikest produkevanych krystall.

Pitiklady pravedeni
Priklad 1

Oc autoklévu bylo pfedloZens 100 g odpadnihc amidu o sloZeni: 31;7 % hmote 4=tcluen=~
sulfnnamidm; 9;0 % hmot, 3=toluensulfonamidu, 46;3 % hinet, 2-tglusnsulfonamidu; 08 % hmot,
;2:2'«ditulylgalfunu§ 0;2 % hmot. 2;3°-ditolylsulfonu; 8;5 % hmdt. 254'&ditnlyl§u1fcnu. .
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0;8 % hmot, 324'-d1tnlylsulfunu; 2;7 % hmat. 4,4 =ditolylsulfonu a doplndns na celkoveu
hmatnest 1 000 g vedou. Autoklédv byl zahf4dt na teplotu 150 %c (pretlak 0;4 MPa) a za uve=
denych podminek udrzovén 20 minut, Potom byl autokldv velnd ochlazen na 90 °c: gtevi‘en. a
horni 2iri vodnd vrstva byla odddlena od spodni olsjovité vrstvy. Vednéd vrstva byla za ai-
chéni Fizend schlazena na 25 °C rychlosti 10 K/h; vykrystalovand tuhd féze byla odseparso=-
véna; promyta studencu vodou a vysudena. Bylo ziskéno 48 g bilé krystalické latky o sloZe=
ni: 387 % hmot. 4=tolusnsulfonamidu; 5;0 % hmot. 3=toluensulfonamidu, 54;8 % hmot. 2~-to=-
luensulfonamidu a 0;4 % hmot. 24 °=ditolylsulfonuy Oi1 % hmot. 4;4°=ditclylsulfonu.

P¥iklad 2

Provedeni stejné jake v piikladu 1 s tim, Ze ke sm¥si odpadniho amidu a vody se pii-
da 0,6 ml konce HyS0,e VytdZek se zvydil oproti pidkladu 1 na 58 g v disledku lep3i oddé-
litelnosti vodné a olejovité vrstvy v autokliwvu.

Piiklad 3

Provedeni stejné jakes v pfikladu 1 s tim, 28 se ménila veliksst vsddky zpracsvavanéha
odpadnihe amidu od 50 g a% do 250 g. Vyt&2ek klesal od 65 %.pFi veddce 50 g aZ na 30 % pii
«~sddcs 250 g.

Pi#diklad 4

Provedeni stajné jaks v piikladu 1 s tim] Ze do oddélené vodné féze se pifi teplotd
85 °C vnesla 5 % vylou&ené tuhé féze 2z piedchozi operace. Stifedni velikost &dstic produk=
tu se timto opatfenim zvdt3ila z 0;2 mm na 0;45 mm.

PReoMET vYNALEZU

1. ZpOscb isclace sm&si 2~ a 4=toluensulfonamidu ze zbytku sbsshujiciho jako dalsi pFimdsi
zejména 3~toluensulfonamid a ditolylsulfony; ktery odpadd pi¥i rafinaci surového 2-to=-
luensulfonamidu; vyznadujici se tim, 2e se z tshoto zbytku pFipravi vednd suspenze o
koncentraci 1 aZ 30 % hmot.; kterd se po dobu 1 a%z 60 minut udrZuje pfi teplotd 105 az
200 °C za rovnovaZného tlaku v Systému, potom se z reakéni smési po pfipadném cchlaze=-
ni 0dddli vodné vrstva, ze které se oschlazenim vykrystaluje smés 2= a’4-toluenau1fnna-
midu,.

2, Zpdsob podle bodu 1, vyzna&ujici se timj Ze roztok pro pfipravu vodné suspenze sbsahu=
je kyselinu sirovou a/nebs chlsrovodikovou v koncentraci 0,05 a2z 10 % hmote

3. 2piscb pedle bodu 1, vyznadujici se tim: Ze ochlazovaci krystalizace se provadi Fizend
rychlostd 1 a2 25 K/h za piitomnosti nukleadni ndsady krystald téZe fiaze v mnoZstvi 1
8% 20 % hmot. vyludujici se fazs.
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