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Zplsch vyrchy p-, popripads 0-2minocaryl-
sulfonovych kyselin odvozenych od jedno-
az CtyFjadernych aromatickych uhlovodiki,
popfipadsg substituovanych methyly, anelo-
vanym nasycenym kruhem se 3 ay 4 atomy
uhliku, methoxyly, ethoxyly nebo halogeny
tak, Ze se navzijem phsobi N-acetylovanymi
jedno- aZ &tyrjadernymi aromatickymi uhlo-
vodiky, popripads substituovanymi vyse u-
vedenymi substituenty s volnou p- nebo o-
-polohou vidi aminoskuping a kyselinou si-
rovou o koncentraci vy33i nez 96 %, s vyho-
dou monohydratem nebo dymavou kyseli-
nou sirovou aZ s 5 % kysliéniku sirového,
pfi 50 aZ 160 °c, popfipad& za pritomnosti
kyseliny octové, popripadé i vody.

Ekonomicky vyhodny zplisob vyroby uve-
dengch sulfokyselin.
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Vyndlez se tykd wyroby - nopfinpuig o-
-aminoarylsulfonovych’ kyselin odvozenych
od 1- aZ 4- jadernych aromatickych uhlovo-
dikti a jeho podstatou je vzdjemné piisobe-
ni N-acetylovanych arylaminii a kyseliny
sirové za zvySenych teplot.

Vyznamnou skupinu aminoarylsulfono-
vych kyselin tvoli slouZeniny s konfigurdci
p-aminosulfo (reprezentovang  Kyselinou
sulfanilovou nebo kyselinou naftionovou) a
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slouteniny s o-aminosulfosubstituci (napii-
klad kyselina ortanilova, 4-aminotoluen-3-
-sulfokyselina a fada dalSich meziproduk-
t).

V popise vyndlezu k &s. autorskému o-
svid&eni &. 183139 je popsdn zplsob pri-
pravy N-acylamino-arylsulfonovych kyselin,
opirajici se o princip sumarnd vyjadieny
schématem:

NHy RCO\ L 3 KCOOH
T R
Nid RCO

kde Ar znali zbytek 1 aZ 4 jadernych aro-
matick§ch uhlovodik a R je alkyl; probi-
hajici N-acylace a hydrolyza anhydridu re-
akéni vodou uvoln#nou ze sulfonace, neo-
gekdvand usnadiiuji vstup sulfoskupiny do
jadra aromatického aminu. Desacyiaci zis-
kanych N-acylaminoarylsulfonovych kyse-
lin je moZné produkovat ndkieré technicky
vyznamné a pritom velmi &isté aminoaryl-
sulfonové kyseliny, jako napiiklad kyselinu
sulfanilovou, kyselinu naltionovou, kyseliny
toluidin- a xylidinsulfonové, aminoindan- a
aminotetralinsulfokyseliny a TFadu podob-
nych sulfokyselin. Takip plipraveng pro-
dukty neobsahuiji diaminodiaryiy, napiikiad
toxicky benzidin & nafiidin, jako je tomu
u aminosulfokyselin vyrdbgénych klasickym
,pecenim‘, napifkiad anilinsuifdtiu nebo 1-
-naftylaminsulfdtu. Vyvstal technicky pro-
blém jak naddle racionalizovat vyrobu t&ch-
to produktdl, k CemuZ prispivd Pedeni podle
vynalez

Podle tohoto vyndlezu zpfisob vyroby p-
popiipadé o-aminoarylsulfonovych kyselin
odvozenych od jedno- aZ StyFjadernych aro-
matickych uhlovodik, popfipad® substituo-
vanych methyly, anelovanym nasycenyu
kruhem se 3 a* 4 atomy uhliku, methoxy,
ethoxyly nebo halogeny, spodivd v tom, Ze
se navzajem plsobi N-acetylovanymi aminy
jedno- aZ &tyfjadernych aromatickych uhlo-
vodikd, popfipadd substituovanych vyse u-
vedenymi substituenty aviak s volnou D-
nebo o-polochou vi&i aminoskuping, a kyse-
linou sirovou o koncentraci vyl neZ 96 %,
s vyhodou monohydratem anebo dymavou
kyselinou sirovou aZ s 5 04 kyslitniku siro-
vého, pri 50 az 160 °C, popiipadsé za piitom-
nosti kyseliny octové, popfipadé i vody.

Pro novy zpfisoh vyroby jsou vhodné N-
-acetylderiviaty vSech amint, které se do-
sud pouZivaly K piipravé bud klasickym
,,pedenim anebo pedle €s. autorského o-
syédteni & 183139, jako naptikiad anilinu,
toluidind, xylidint, kumidinu, mesidinu, a-
minoindant, aminotetralind, 1-naftylaminu,
aminoantrachinonu a aminopyrent, obsa-

hujicich popfipadé methoxyly, ethoxyly a
halogeny v mojekule.

Jako sulfonadni Cinidlo se pouZivd s vy-
hodou kysslina sirova o koncentraci vy3Si
ne? 95 %, nejiépe monohydrat, nebo dyma-
vi kyselina sivovd s obsahem a¥ 5 % kyslic-
nikn sirového.

Vzdjemné phsobeni sloZek 1ze uskutecnit
bud tak, ¥e se prodloZi zvoleny N-acetyl-
arylamin, popiipadé roztaveny, a ptidava
an aulfonaitnl Sinidlo, anebo se praktikuie
obraceny posiup, kdy se do piredloZeného
sulfonaéniho &inidla, zpravidla zahfatého
na 50 a¥ 160 °C, pridava zvoleny N-acetyl-
arylamin, popiipadé roztaveny. Viskozitu
reakénich smdsi lze sniZit pFidavkem kyse-
liny octové v mnoZstvi 5 aZ 200 0% vztaZeno
na celkovou hmotnost systému.

Postupem podle vynilezu lze navzdjem
pfisobit i koncenirovanou nebo dymavou
kyselinou sirovoun a reakéni smési ziskanou
acetylaci arylaminu. Tak napiiklad lze do
1 a# 1,2 molu monohydratu, zahi'dtého na
85 °C, po sastech priddvat reakéni smeés
ziskanou z 1 molu anilinu plisobenim 1 aZ
1,2 molu acetanhydridu a systém zahi'at aZ
na 160 °C.

7iskané reakéni smdsi sestdvaji jednak z
p- nebo o-aminoarylsulfonovych kyselin,
karboxylové kyseliny, vzniklé desacetylaci
N-acetylarylaminu, popiipadé kyseliny octo-
vé, pridané do systému jako rozpoustédlo,
vedle toho mohou byt obsaZena mald mnoZ-
stvi nezreagovaného N-acetylarylaminu, de-
sacetylovaného arylaminu, arylaminodisul-
fonovych kyselin, popi¥ipadé i jiné mono-
sulfoizomery.

U reakénich smési, kde je patrngjsi ob-
sah N—acety]aminoarylsulfonov{zch kyselin,
lze do systému po sulfonaci pfidat vodu, s
vyhodou p¥i vySsi teploté a odStepit tak ace-
tyl.

Izolace aminoarylsulfonovych kyselin, po-
pripadé jejich rafinace, se provede né&kte-
rym ze znamych postupt.

Zplisob vyroby podle vyndlezu vykazuje
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nékteré vyznamné prednosti proti dosavad-
nim postupfim pfipravy aminoarylsulfono-
vych kyselin, jako napriklad:

— poskytuje produkty bez toxickych pii-
mési (napriklad kyselinu sulfanilovou bez
benzidinu]

— Dpotfebné vyrobni zarFizeni je relativne
jednoduché, spotieba energii nizkd a postup
lze automatizovat, popiipadé kontinualizo-
vat.

Vyrobu Ize snadno prevést na bezodpado-
vou technologii. PF¥i vyrobg kyseliny sulfa-
nilové nebo naftionové z acetanilidu, po-
pripadé z N-acetyl-1-naftylaminu lze kyse-
linu octovou, vzniklou desacetylaci, rege-
nerovat destilatng nebo pievést na néktery
z vyuZivatelnych octant. Regenerovanou
kyselinu octovou Ize s vyhodou pouZit pro
pfipravu vychozich N-acetylarylamin.

Potfebné N-acetylarylaminy jsou u v&tsi-
ny vyrobcl meziprodukt obsaZeny v pro-
dukénim sortimentu a tedy snadno dostup-
ne.

Déle uvedené priklady ilustruji zptsob
vyroby podle vynalezu. '

Priklad 1

Obecny postup vyroby aminoarylsulfono-
vych kyselin: Do reaktoru se predloZi 1 mol
monohydrétu, zahfeje se na 50 a¥ 100 °C a
za michdni se — po &astech — priddva 1
mol zvoleného N-acetylarylaminu b&hem 15
aZ 30 min. Potom se reakéni smés zahFeje
na 130 aZ 160 °C, nade? se nechd volng
zchladnout. Zisk4 se smés obsahujici p- ne-
ho o-arylaminosulfonovou kyselinut a kyse-
linu octovou vzniklou desacetylaci. Vedle
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toho mohou byt obsaZena mals mnozstvi
nezreagovaneho N-acetylaminu, popiipadd i
arylaminu a kyseliny sirové. :

Priklad 2

Do 98 kg monohydratu, zahPatého na
100 °C se za miché4ni piiddvd po &éstech
celkem 135,2 kg pevného acetanilidu, na-
CeZ se viskozni reaktni smés zah¥eje na
130 °C a nechd volns zchladnout. Podle
chromatografické analyzy je v reakéni smé-
si obsaZeno: 3 % mol nezreagovaného ace-
tanilidu, 6 % mol kyseliny ortanilové, 89 %
mol kyseliny sulfanilové a 2 % mol anilin-
-2,4-disulfokyseliny, vztaZeno na amin.

V piipadg, Ze se misto monohydrdtu po-
uZije 102 kg 96 % kyseliny sirové, zvysi se
obsah nezreagovaného acetanilidu a v pri-
pads, Ze se pouZije 5 % oleum, zvy3i se ob-
sah anilin-2,4-disulfonové kyseliny.

Pr¥iklad 3

V reaktoru se zahieje 98 kg monohydra-
tu na 90 °C, nade# se za michani po Castech
priddavd reakéni smds obsahujici 125,2 kg
acetanilidu a 60 kg kyseliny octové, pripra-
veneé vzdjemnym piisobenim 1 kgmolu anili-
nu a acetanhydridu, po dobu 20 min. Potom
se viskozni roztok za michéani zahFeje na
160 °C, nade? se ponechd volns zchladnout.
SloZenim se produkt jen méalo i od re-

akéni smési, ziskané v priklads 2.

V uasledujici tabulce jsou charakterizo-
vany dalsi pf¥iklady provedeng zpiisobem

podle piikladu 1.

Tabulka

Priklad Vychozi N-acetylarylamin
4 N-acetyl-o-toluidin
5 N-acetyl-p-toluidin
6 N-acetyl-o0-anisidin
7 N-acetyl-o-fenetidin
8 N-acetyl-p-anisidin
9 N-acetyl-p-fenetidin
10 N-acetyl-m-xylidin
11 N-acetyl-p-xylidin

12 N-acetyl-1-naftylamin

13 N-acetyl-4-aminodifenyl
14 N-acetyl-4-aminoindan
15 N-acetyl-5-aminoindan
16 N-acetyl-2-amino-5,6,7,8-

tetrahydronaftalen
17 N-acetyl-3-aminopyren

Hlavni produkt v reakéng
smeési

‘2-methylanilin-4-sulfo-

Vitszek
% teorie

kyselina 81,5
4-methylanilin-2-sulfo-

kyselina 95,0
2-methoxyanilin-4-sulfo-

kyselina 80,5
2-ethoxyanilin-4-sulfo-

kyselina 83,0
4-methoxyanilin-2-sulfo-

kyselina 93,5
4-ethoxyanilin-2-sulfo-

kyselina 97,0
2,4-dimethylanilin-6-sulfo-

kyselina 93,0
2,5-dimethylanilin-4-sulfo-

kyselina 95,0
kyselina naftionova 85,0
aminodifenylsulfokyselina 80,0
4-aminoindan-7-sulfo-

kyselina 92,0
5-aminoindan-6-sulfo-

kyselina 88,0
2-amino-S,6,7,8-tetrahydr0-
naftalensulfokyselina 70,0
3-aminopyrensulfokyselina nestanoveno
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Priklad 18

Do vyhfivaného trubkového horizontalni-
ho reaktoru s tangencidlnim michdnim se
soubdznd vnadl monohydrat rychlosti 9,8 kg/
/h acetanilid rychlosti 13,5 kg/h. Teplota v
misté vnéasSeni sloZek se udrZuje na 100 °C
a na konci reaktoru na 140 °C. Kontinuélné
odtéka reakéni smés obsahujici kolem 90 %
mol kyseliny sulfanilové yztaZeno na nasa-
zeny acetanilid.

Priklad 19

Do 98 kg monohydratu zahidtého na
100 °C se — za intenzivniho michdni — pii-
d4, po astech celkem 135,2 kg roztaveného
acetanilidu. Visk6zni reak&ni smés se za-
hieje na 150 °C a na této teploté udriuje
po dobu 1/2 h; potom se ochladi na 120 °C,
prida se 10 1 vody, promiché se a ochladi
na 30 °C. V takto ziskané smési nejsou ob-
sa¥eny N-acetylderivaty aminoslougenin.
Vytszek kyseliny sulfanilové obnasi 93 %
teorie.

Priklad 20

K 98 kg monohydrétu se — po ¢éstech —
pFidava celkem 135 kg acetanilidu za inten-
zivniho michéni, pFifemZ se soufasn& re-
akéni smss zevnd pFihfivd. Po smiseni se
sm&s zahfeje aZ na 160 °C a ponechd volné
zchladnout. V produktu je obsaZeno 78 %
teorie kyseliny sulfanilove, 7 0 teorie Ky-
seliny ortanilové, 5 % kyseliny anilin-2,4-di-
sulfonové a 10 % teorie anilinu.

Priklad 21

K 98 kg monohydratu pfedehfdtého na
50 °C se za intenzivniho michéni — po ¢éas-
tech — prid4 celkem 186 kg N-acetyl-i-na-
ftylaminu, naceZ se teplota systému pfihfa-
tim postupnd upravi aZ na konetnou teplo-
tu 155 °C. V produktu je obsaZeno 76 % teo-
rie kyseliny naftionové.

PREDMET VYNALEZU

1. Zptisob vyroby p-, popiipadé o-amino-
arylsulfonovych kyselin odvozenych od jed-
no- aZ ¢tyfjadernych aromatickych uhlovo-
dik®, popfipadé substituovanych methyly,
anelovanym nasycenym kruhem se 3 az4 a-
tomy uhliku, methoxyly, ethoxyly nebo ha-
logeny, vyznaeny tim, Ze se navzdjem pil-
sobi N-acetylovanymi aminy jedno- aZ? Gtyt-
jadernych aromatickych uhlovodiki, popfi-
pad¥ substituovanych vySe uvedenymi sub-
stituenty avSak s volnou p- nebo o-polohou
viiti aminoskuping, a Kyselinou sirovou
koncentrace vyssi ne# 96 %, s vyhodou mo-
nohydratem nebo dymavou kyselinou siro-

Severografia, n. p., zévod 7, Most

vou a¥ s 5% Kkyslitniku sirového, pfi 50
a¥ 160 °C, popfipad¥ za pfitomnosti kyseli-
ny octové popiipadé i vody.

2. Zptisob podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze
se navzédjem pasobi 1 aZ 1,2 molu sulfonad-
niho &inidla a reakéni smési, ziskanou po
acetylaci 1 molu arylaminu 1 aZ 1,2 molu
acetanhydridu.

3. Zpfisob podle bod& 1 aZ 2, vyznaleny
tim, ¥e se do sulfonatniho ginidla zahtéaté-
ho na 50 a% 160 °C priddva zvoleny N-ace-
tarylamin, popfipadé kyselina octové, popfi-
padé i voda.

Cena 2,40 Kés
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