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(54) Zpiisob pf¥ipravy 1-naftol-4-sulfonové kyseliny

Vynélez se tykd zphsobu piipravy l-naftol-
-4-sulfonové kyseliny.

Dosud se 1-naftol-4-sulfonovéa Kkyselina pfi-
pravuje z 1-naftylamin-4-sulfonové kyseliny
tak, Ze se hydrolyzuje aminoskupina na hyd-
roxylovou skupinu. Hydrolyza probihd ve
vodném prostiedi plisobenim hydrogensifici-
tanu sodného. P¥echodné& zde vznikd bisulfi-
tova sloudenina 1-naftylamin-4-sulfonové ky-
seliny, kterd se postupn& hydrolyzuje na
1-naftol-4-sulfonovou kyselinu. Cely priib&h
této dlouhodobé reakce je veden v témér

neutralnim prostiedi, takZe vyslednd kyseli-

na rezultuje ve form& sodné soli. Nevyhodou
tohoto postupu je velmi pomaly priib&h re-
akce, kterd trva nékolik desitek hodin, a ta-
ké skutednost, Ze po izolaci je nezbytna re-
generace hydrogensifi¢itanu sodného. Dalsi
nevyhodou je fakt, Ze vychozi 1-naftylamin-
-4-sulfonovd kyselina se v pfedchozim stupni
syntézy da piipravit pouze sulfonaci toxické-
ho 1-naftylaminu.

Vyse uvedené nevyhody odstrailuje zptisob
pripravy 1-naftol-4-sulfonové kyseliny sulfo-
naci 1-naftolu kyselinou sirovou nebo olejem
podle tohoto vyndlezu. Tento zptisob spociva
v tom, Ze sulfonace se provadi pii teploté 10
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aZ 90 °C v prostiedi nepoldrniho organického
rozpoustédla ze skupiny zahrnujici kapalné
alifatické uhlovodiky, aromatické uhlovodiky
benzenové a naftalenové Fady a chlor-, flour-
a nitroderivaty téchto uhlovodikd, nebo smé-
si takovych rozpous$tédel a alifatické karbo-
xylové kyseliny s 2 aZ 6 uhliky anebo jejiho
anhydridu.

Vyhodou postupu podle vyndlezu je pie-
devSim podstatné zkraceni doby reakce ve
srovndni s jinymi postupy. Vyhodou je rov-
néZ skuteCnost, Ze zplsob podle vyndalezu
vychazi z l-naftolu misto z toxického 1-na-
ftylaminu. Monosulfonace 1-naftolu probiha
velmi obtiZn& proto, Ze polohy 2 i 4 jsou
silné reaktivni, takZe dochdzi k snadné tvor-
b& 1-naftol-2, 4-disulfonové kyseliny vedle
1-naftol-2-sulfonové kyseliny, coZ nedovolilo
primyslové zavedeni monosulfonace 1-nafto-
lu. Na zamezeni tvorby 1-naftol-2, 4-disulfo-
nové Kyseliny pii sulfonaci 1-naftolu zpiso-
bem podle vyndlezu se velmi piiznivé podili
piitomnost alifatické -karboxylové kyseliny
¢i jejiho anhydridu a organického nepolarni-
ho rozpoustédla. Déle velmi pFiznivy vliv
alifatické karbonové Kyseliny spolivd pii
sulfonaci v tom, Ze bé&hem sulfonace nedo-



chéazi k vedlejsim a oxidaénim reakcim, kte-
ré velmi nepiiznivé ovliviiuji vytéZnost Zada-
né 1l-naftol-4-sulfonové kyseliny a také jeji
vzhled.

Po ustdleni rovnovahy sulfonatni smési se
b&Znym zplsobem oddéli organické rozpous-
tédlo a po regeneraci miiZe byt pouZito k dal-
§i sulfonaci. Z vodného roztoku se izoluje
1-naftol-4-sulfonova kyselina nejlépe vysole-
nim ve form& sodné soli, nédslednou filtraci
a promytim roztokem soli.

Priklad 1

Do sulfonatni batiky se pfedloZi 130 g o-di-
chlorbenzenu, dédle se piid4 za stdlého mi-
chéani 43,2 g 1-naftolu a 4,0 g kyseliny pro-
pionové, pfi teploté 40 °C se b&hem 1 hodiny
prida 54,0 g 98% Kkyseliny sirové a obsah se
udrZuje po dobu 4 hodin na teploté 75 °C. Po
pridani 400 ml vody se zastavi michadlo
a ponechaji se oddglit ob& vrstvy. Spodni
organicka vrstva se pouZije k regeneraci
‘o-dichlorbenzenu. Vodnd vrstva se zneutra-
lizuje 86 m! LON hydroxidu sodného na
pH 7,5 a zahFatim k varu se vydestiluje zby-
tek o-dichlorbenzenu a 1-naftclu. Po ochla-
zeni na 35 °C se vodny roztok vysoli po oky-
seleni chlorovodikovou kyselinou na pH 5
100 g chloridu sodného. Vznikla suspenze se
odfiltruje a promyje 100 ml 20% solanky.
Ziska se 79,5 g 55,9% 1-naftol-4-sulfonove
kyseliny (coZ odpovidd 66 % teorie na po-
uZity 1-naftol).

Priklad 2

Do sulfonaéni baiiky se pFedloZi 100 g to-
luenu, déle se pFidd za stdlého michani
43,2 g 1-naftolu a 6,0 g kyseliny octové a da-
le se bshem 1 hodiny prikape 50,0 g 20%
olea. Teplota se zv§3l na 70°C a na ni se
obsah udrZuje po dobu 3 hodin. Po ochlazeni
na 30°C se piidd 500 ml. vody. Po zastaveni
michadla se spodni odd&lend vodné vrstva
vysoli 130 g chloridu sodného. Horni vrstva
obsahujici toluen se vede k regeneraci. Po
vysoleni vznikla suspenze se odfiltruje a ko-
14¢ se promyje 100 ml 24% solanky. Ziska
se 179 g vihké l-naftol-4-sulfonové Kyseliny
o obsahu 26,3 %, coZ odpovidd 70 % teorie
na pouZity 1l-naftol.

Priklad 3

Do sulfonaéni baiiky se pfedloZi 140 g 1, 2-
-dichloretanu. Potom se za stdlého michdani
prida 43,2 g l-naftolu a 6,0 g anhydridu ky-
seliny octové a konetné& pfi teploté 40 °C se
prikape 49 g 98% kyseliny sirové a obsah
sulfonaéni masy se udrZuje po dobu 3 hodin
na teploté 70°C. Po ochlazeni a pfFidavku
500 ml vody se ponechaji oddélit ob& vrstvy.
Spodni organickd vrstva slouZi k regeneraci
1, 2 dichloretanu. Vodnd vrstva se zneutra-
lizuje 10 N roztckem hydroxidu sodného na

pH 7,5; zah¥atim na 98 aZ 100 °C se vydesti-
luje zbytek 1, 2-dichloretanu a 1-naftolu. Po
ochlazeni na teplotu 35°C se vodny roztok
naftolsulfonantt sodnych okyseli kyselinou
chlorovodikovou na pH 5 a déle vysoli 120 g
chloridu sodného. Vznikld suspenze se od-
filtruje a promyje 100 ml 24% solanky. Ziska
se 75 g 60% 1-naftol-4-sulfonové kyseliny,
coZ odpovidé 67 % teorie na pouZity 1-naftol.

Priklad 4

Do sulfonaéni baiiky se pFedloZi 160 g chlo-
ridu uhli¢itého. Pak se za stdlého michani
piid4 43,2 g naftolu a 6 g kyseliny mdselné.
PFi 50°C se po rozpusténi 1-naftolu piikape
béhem 30 minut 54 g kyseliny sirové 100%.
Potom se teplota reak&ni hmoty zvy3i na
70°C a na této teploté se obsah udrZuje po
dobu 3 hodin. Po ochlazeni na 40°C se re-
akéni hmota ziedi 500 ml vody a ze ziskané-
ho vodného roztoku se izoluje 1-naftol-4-sul-
fonovd Kyselina stejné jako v ptikladu 3.
Ziska se 91 g 51% 1-naftol-4-sulfonové kyse-
liny, coZ odpovida vytdzku 69 % teorie.

Priklad 5

Do smési 160 g technického mono a di-
chlorbenzenu se za stdlého michéni piida
43,2 g 1-naftolu a 6 g kyseliny octové. PIi
50 °C se prikape 54 g 100% Kyseliny sirove.
Potom se teplota reakéni smési zvy3i na 75 °C
a na této teploté se obsah udrZuje po dobu
4 hodin. Pak nasleduje izolace jako v piikla-
du 3. Ziska se 112 g 43% 1-naftol-4-sulfonové
kyseliny, coZ odpovidd vytdzku 71 % teorie.

Tabulka {postup podle pfikladu 5)

vytéZek
PH- rozpoustddlo karbonova sulfonadni ‘3!

klad kys. ¢inidlo fokys.

% teorie

Kkys. octovd oleum 20% 70 %

acetan- kys. sirovd 69 %
hydrid
kys. octova kys, sirovd 68 %

6 chlorbenzen
7 o-nitrotoluen

8 nitrobenzen

acetan- kys. sirovd 72 %
9 1, 2-dichlor- hydrid
benzen
+ toluen 1:1

10 1, 1, 2-trifluor- acetan- kys. sirovda 67 Y%

-1, 2, 2-trichlor- hydrid

etan a kys. octové
1:1
11 1-chlor- valerova Kyselina 68 %
naftalen sirova 98%
12 fluorbenzen octova kyselina 73 %
sirova 85%
13  smés acetan kyselina 69 %

chlortoluenti  hydrid sirova 98%

14 smés kapronovd oleum 20% 72 %
trichlor-
benzeni




Priklad 15

Ke 150 g parafinickych uhiovodikit se za
michéani piid4 43,2 g 1-naftolu a 2 g kyseliny
kapronové. PIi teploté 20 °C se za soudasne-
ho chlazeni pfidd b&hem 0,5 h 30,7 g olea
60%. Potom se teplota reakéni smé&si zvysi
na 80 °C a na této teploté se udrZuje po dobu

w

2 h. Po ochlazeni na 30°C se pfidd 500 cm?®
vody a ze ziskaného vodného roztoku se izo-
luje 1-naftol-4-sulfonovéa Kyselina stejnym
postupem jako v pfikladu 2. Ziskd se 82 g
55% 1-naftol-4-sulfonové kyseliny, coZ odpo-
vida 67 % teorie na 1-naftol.

PREDMET VYNALEZU

Zpthsob pripravy 1l-naftol-4-sulfonové kyse-
liny sulfonaci 1-naftolu kyselinou sirovgu
nebo oleem, vyznaceny tim, Ze sulfonace se
provadi pii teplot& 10 aZ 90°C v prostiedi
nepolarniho organického rozpoustédla ze
skupiny zahrnujici kapalné alifatické uhlo-

vodiky, aromatické uhlovodiky benzenové
a naftalenové rady a chlor-, fluor- a nitro-
derivaty téchto uhlovodikii, nebo smési ta-
kovych rozpoustédel a alifatické karboxylové
kyseliny s 2 aZ 6 uhliky anebo jejiho anhyd-
ridu.
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