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Sposéb otrzymywania kwasv amidosulfonowego

Patent trwa od dnia 13 czerwca 1955 r.

Kwas amidosulfonowy HSO3NHj znajduje ostat-
nio coraz szersze zastosowanie w technice, miedzy
innymi jako elektrolit do rafinacji metali, w szcze-
golnosci olowiu.

Znaczenie przemystowe otrzymywania kwasu
amidosulfonowego posiadajag metody, w ktérych
jako surowce wyjsciowe stosuje sie¢ mocznik, tréj-
tlenek siarki j kwas siarkowy. Reakcja tworze-
nia sie kwasu amidosulfonowego przebiega za-
sadniczo w dwoch etapach. W etapie pierwszym
mocznik reaguje z tréjtlenkiem siarki, tworzgc
kwas karbamidosulfonowy:

NH.CO.NH; +SO3 — NH:.CO.NH.SO3H
Etap ten przeprowadza sie z reguly w niskich

temperaturach, ponizej 30°C. Drugi etap po-

*) Wlasciciel patentu oswiadczyl, ze twoOrcami
wynalazku s mgr Jerzy Adamiczka, inz. mgr Mi-
rostaw Oktawiec i mgr Alina Golian.

lega na reakcji kwasu karbamidosulfonowego
z kwasem siarkowym, przy czym wydziela sig
kwas amidosulfonowy i dwutlenek wegla:

NHz.CO.NH.SO3H+ HpSO; — 2HSO3NH,+ CO,

Reakcja ta przebiega w niskich temperaturach
bardzo wolno i przyspiesza si¢ ja przez ogrze-
wanie mieszaniny reakcyjnej do temperatury
50—80°C.

Przebieg tego etapu bywa niekiedy bardzo gwal-
towny, przy czym temperatura samorzutnie wzra-
sta ponad 120°C, co moze wywota¢ uszkodzenie
aparatury i spowodowa¢ wypadki przy pracy, ob-
nizajgc réwnocze$nie wydajnosé¢ produktu na sku-
tek czeSciowego rozkladu.

W zaleznos$oi od uzytego nadmiaru kwasu siar-
kowego i sposobu prowadzenia procesu, otrzymuje
sig kwas amidosulfonowy w postaci zawiesiny w
nadmiarze kwasu siarkowego lub tez otrzymuje
sie produkt praktycznie suchy, zawierajacy z re-



‘quty znaczng ilogé ‘kwaénego siarczanu amonowego *

o ‘?m {hog_unkov‘: me duzq ilosé kwasu siarkowe-

‘Pomewai"w ;r_elu 'przypadkach zawartosé po-

vvryiszych zanieczyszczenh -jest wysoce niepozada- .

.- na, .np. przy elektrorafinacji otowiu, surowy kwas
'mdosnlﬁonowy oczyszcza sie przez krystalizacje
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Ashltek stosunkowo nieduzych réznic rozpusz-
mlmﬁm kwasu amidosulfonowego w zimmej i go-
:rgcej wodzie oraz dzieki szybkiemu rozkiadowi
hydrolitycznemu wodnych roztworéw kwasu ami-
dosulfonowego w podwyzszonych temperaturach.

Spos6b otrzymywania kwasu amidosulfonowego
wedlug wynalazku wyréznia sie sposréd znanych
sposob6w proestota technologii, wysoka wydajno-
§cig i czysto$cig otrzymanego produktu.

Spos6b wedlug wynalazku polega na ogrzewa-
niu mieszaniny utworzonej z mocznika 60—70%
oleum najkorzystniej oleum 65% w iloéci odpowm-
dajgcej 40—60%, najkorzystniej 50% nadmiaru
wolnego SO3 w stosunku do mocznika do tem-
peratury okolo 50°C w ciggu 1—2 godzin. Wy-
dzlelajacy si¢ kwas amidosulfonowy zwigksza lep-
kosé méjsy reakcyjnej w stopniu uniemozliwia-
jacym burzliwy przebieg spontanicznej reakcji.
Po skrzepnigciu masy ogrzewa sie ja jeszcze do
temperatury 80—100°C, w ciggu 1—2 godzin, co
w znacznym stopniu zwigksza wydajnosé¢ oraz czy-

sto$é surowego kwasu amidosulfonowego. W tych

warunkach zostaje réwniez usunigty nadmiar wol-
nego SOj;. Przepuszczajac gazy reakcyjne przez
skruber zraszany kwasem slarkowym mozna od-
zyskaé¢ znaczng cze$¢ SOj.

Otrzymany surowy kwas amidosulfonowy oczy-
szcza sig przez krystalizacje z niskowrzacego mniz-
szego alkoholu alifatycznego, zwhaszcza alkoholu
metylowego.

Pod® wptywem alkoholu ozigbiona skrzepnigta
masa rozpada si¢ na latwoplynng zawiesing kwa-
su amidosulfonowego w alkoholu. Umozliwia to
szybkie i calkowite oprbéznienia reaktora. Zawie-
sing te saczy sie na filtrze prézniowym. W tvch
warunkach ulegajq wyplukaniu przez alkohol za-
nieczyszczenia, resztki HySO4, SOz oraz znaczna
cze$¢ kwasnego siarczanu amonowego. Kwas ami-
dosulfonowy w tych warunkach rozpuszcza sig
tylko w minimalnym stopniu. Ze wzgledu na duza
lotnosé¢ alkoholu wysuszenie odsgczonego produk-
tu w temperaturze okoto 100—110°C nie przed-
stawia trudnosci. Straty oczyszczania wynosza
okolo 5—6% w poréwnaniu do okoto 40% strat

';z 'mdy Przy tym powszechnie stosowanym spo-

wystepujacych przy krystalizacji kwasu z wody.
Otrzymuje sig kwas amidosulfonowy o czystoéci
98%. Gléwna czesé uzytego do oczyszczamia kwa-

"su amidosulfonowego alkoholu mozna odzyska¢

przez zwykta destylacje. Sposéb wedlug wyna-
lazku prowadzi si¢ w mieszalniku ze stali kwaso-
odpornej, zaopatrzonym w plaszcz wodny, mie-

‘szadlo oraz dozownik mocznika. W mieszalniku

ze stali kwasoodpornej zaopatrzonym w mieszadto,
urzadzenia chlodnicze oraz urzadzenia do dawko-
wania mocznika umieszcza sie 200 czesci. oleum
65%, nastgpnie dodaje sig 60 czeSci moczn’ka w
takim temp:e, by temperatura mieszaniny nie prze-
kraczata 30°C. Po dodaniu calej ilo§ci mocznika

-ogrzewa sig zawarto$¢ mieszalnika powoli do tem-

peratury okolo 50°C. Po ogrzewaniu zaczyna sig
obficie wydziela¢ dwutlenek wegla i z mieszaniny
zaczynajg wytraca¢ sie krysztaty kwasu amido-
sulfonowego. Po pewnym czasie mastepuje samo-
rzutny wzrost temperatury mieszaniny, przy czym
masa gwattownie gestnieje i w konou zestala s'e.
W celu zwiekszenia wydajnosci przez doprowa-

‘dzenie reakcji do konca ogrzewa sig¢ zawartos¢

mieszalnika do temperatury 80—100°C- w clagu
1—2 godzin. Po ozigbieniu dodaje sie 160 czesci
alkoholu - metylowego, przy czym zanieczyszcze-
nia ulegaja mozpuszczeniu, a wolny kwas am do-
sulfonowy pozostaje w zawiesinie. Zawi-esirhe kwa-
su amidosulfonowego sgczy sig na filtrze préznio-
wym i suszy w temperaturze 100—110°C, Wysu-
szony produkt w ilosci okolo 170 cze$ci zawiera
okoto 98% kwasu amidosulfonowego i 1—1,5%
kwasu siartkowego w postaci siarczanu amonowe-
go. Wydajno$¢ reakcji wynosi 85—90% czystego
produktu w stosunku do uzytego mocznika.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania kwasu amidosulfonowego
przez ogrzewanie mocznika z oleum, znamienny
tym, ze do mocznika dodaje sig 60—70% oleum,
w ilosci odpowiadajacej 40—60% nadmiaru wol-
nego SO3 w stosunku do mocznika, ogrzewa do

_ temperatury 50° C w ciagu 1—2 godzin, a nastgpnie
.po zestaleniu sie masy ogrzewa sie ja jeszcze w

ciggu 1—2 godzin do temperatury 80—100°C, po
czym uzyskany produkt przekrystalizowuje sieg
z niskowrzacego nizszego alkoholu alifatycznego
i suszy.
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