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Spos6b otrzymywania soli amonowych kwaséw suifoaminowgch
Udzielono z moca od dnia 26 czerweca 1948 r.

Pierwszenstwo: 4 lipca 1947 r. (Czechoslowacja)

Sole kwaséw sulfoaminowych: kwasu amido-
sulfonowego NH2SOsH, kwasu imidosulfonowego
NH/SOsH/; oraz kwasu nitrylosulfonowego
N/SOsH/s moga byé otrzymywane w rézny spo-
s6b. Powszechnie znany jest sposéb opisany po
raz pierwszy przez Frémy’ego w roku 1845. Wed-
lug sposobu tego z azotynu - potasu i kwag§nego
siarczynu potasu powstaje najpierw nitrylosulfo-
nian potasowy, z ktérego z kolei otrzymuje sie
imidosulfonian potasu, a z niego kwas amidosul-
fonowy. Sposéb ten jest jednak kosztowny w za-
stosowaniu na skale techniczna.

Do produkeji na duza skale nadaje sie przede

" wszystkim sposéb oparty na syntezie z amonia-

ku i trojtlenku siarki, opisany przez Rosego juz
w r. 1834 i przebiegajacy wedlug réwnania:

2 SOs + 8 NHs — NH(SO:NH4):

Ostatnio kwas amidosulfonowy otrzymuje sie
z mocznika i oleum, lub z mocznika i kwasu chlo-
rosulfonowego.

Otrzymywanie imidosulfonianu amonowego z
amoniaku i tréjtlenku siarki jest przedmiotem
patentu niemieckiego nr 562738, w ktérym za-

strzezono urzadzenie do przeprowadzania tej
reakeji. .

Patent niemiecki tej samej firmy nr. 668142
zastrzega uzywanie cieklego amoniaku. Ze wzgle-
du na znaczne wydzielanie ciepta w reakeji SOs z
NHs uzycie amoniaku cieklego ma te dogodnosé,
ze ciepto reakcji zmniejsza si¢ o cieplo parowa-
nia amoniaku i aparatura o tych samych wymia-
rach moze pracowaé z wiegksza wydajno$cia.

W patentach tych jest zaznaczone, ze obydwa
reagujace skladniki powinny by¢ catkowicie su-
che. W przeciwiefistwie do tego patent niemiec-
ki nr 598137 zastrzega sposéb otrzymywania za-
sadowego imidosulfonianu amonowego przez re-
akeje tréjtlenku siarki z ochtodzonym wodnym
roztworem amoniaku. Obecno§é wody nie jest
wiee przeszkoda, wydajno$ci sa jednak znacznie
mniejsze.

Dotychezas znane jest tylko ‘otrzymywanie
obojetnego lub zasadowego imidosulfonianu amo-
nowego z gazowego lub cieklego amoniaku i tréj-
tlenku siarki, przy czym wedlug patentu niemiec-
kiego nr 668142 przy uzyciu duzej ilo§ci amonia-
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ku, zwlaszcza w niskiej temperaturze, powstaje
réwniez amidosulfonian amonowy. Otrzymywanie
nitrylosulfonianu nie jest dotycheczas znane.
Przedmiotem wynalazku jest sposéb, w kté-
rym zamiast stuprocentowego tréjtlenku siarki,
ktérego otrzymywanie jest stosunkowo kosztow-
ne i wymaga. specjalnej aparatury, uzywa sie go-
racych gazéw z pieca kontaktowego, stuzacego do
produkeji kwasu siarkowego, w takim stanie w
jakim go one opuszczaja. Gazy te zawieraja 6%
SOs objetosciowo. Jako drugiego sktadnika uzywa
si¢ gazowego lub cieklego amoniaku, ktéry w mia-
re potrzeby moze byé rozciefhczony powietrzem,w
celu uniknigcia zbyt wysokiego podnoszenia sig
temperatury, przy czym unika sie réwnocze$nie

zatamowania doplywu amoniaku przez produkty .

reakeji.

Tym sposobem otrzymuje si¢ mieszanine skla-
dajaca sie¢ w zalezno§ci od warunkéw reakeji ze
zmiennych ilo§ci imidosulfonianu amonowego i
nitrylosulfonianu amonowego, przy czym amido-
" sulfonian amonowy powstaje tylko w malej iloSci.
Produkt reakeji zawiera oprécz tego niewielkie
jloSci siarczanu amonu i jeszcze mniejsze iloSci
zwigzanego kwasu siarkawego, Sklad produktu
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Nie mozna zatem oczekiwaé wigkszych ilo§ci ami-
‘dosulfonianu w korficowym produkcie reakcji.

Przy stosunku 8 NHs : 2 SOs powinien pow-
stawaé przede wszystkim normalny imidosulfo-
nian, przy stosunku za§ 4 NHs : 8 SOs nitrylo-
sulfonian amonowy. W rzeczywisto§ci obie reak-
cje przebiegaja réwnoczesnie, a otrzymany pro-
dukt, w zalezno$ci od warunkéw reakeji, posia-
da w przewadze jeden lub drugi sktadnik. Tem-
peratura reakeji decyduje réwniez o ostatecznym
sktadzie produktu. Jak juz wspomniano, powsta-
ty w pierwszej chwili zasadowy imidosulfonian
amonowy ulega w wyzszej temperaturze rozkla-
dowi na NHs i NH(SO:NH.,):, ktére w obecno$ci
SOs moga wej$é z nim w reakcje tworzad wyzej
sulfonowane produkty, ktére sg jeszcze trwale w
panujacej w ukladzie temperaturze. '

SOsNH4

2 NH:SOsNHs+ — NH.N

Czysty imidosulfonian topnieje w temperatu-

rze 357°C przy czym ulega czeSciowemu rozkla-
" dowi. Jego mieszanina z pozostatymi produktami
reakeji topnieje w duzo nizszej temperaturze.
Prowadzenie reakeji w temperaturze ponizej
temperatury topnienia produktu daje produkt
sypki i nie ulegajacy spiekaniu, natomiast w
przeciwnym przypadku na §cianach komory reak-
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SOsNH,

reakcji jest zalezny od iloSci uzytego NHs i SOs,
od temperatury i czasu trwania reakeji, W za-
leznodci od stosunku molekularnego NHs do SOs
powstaja rézne produkty: '
2 NHs + SOs — NH>SO;NH: amidosulfonian
. amonowy
8 NHs + 2 SOs — NH(SO;NH:): normalny imi-
dosulfonian
amonowy.

4 NHs +2 SOs — NHsN(SO:NH,): zasadowy imi-
dosulfonian
amonowy.

4 NHs + 8 SOs - N(SOsNH4)s nitrylosulfonian

amonowy.

Jak widaé, przy stosunku 2 NHs : SOs moze
powstawaé amidosulfonian amonowy lub zasado-
wy imidosulfonian amonowy. Amidosulfonian amo-
nowy jest jednak w wyzszej temperaturze nie-
trwaly i przechodzi latwo w imidosulfonian amo-
nowy, przy czym zostaje uwolniona odpowiednia
ilo§¢ amoniaku. Dlatego tez uzasadnione jest za-
lozenie, ze amidosulfonian amonowy przechodzi
najpierw w zasadowy imidosulfonian amonowy i
ten odszczepia przy dalszym ogrzaniu amoniak:

SOsNH,
—-> NH /

N

cyjnej tworzy sie twarda powloka, ktérej usunie-
cie nastrecza powazne trudnos$ci. Reakcja miedzy
skladnikami przebiega bezposrednio, przy czym
powstaje przede wszystkim imidosulfonian oraz
nitrylosulfonian amonowy. RéwnoczeSnie zostaja
uwolnione znaczne iloSci ciepta. Obydwa te zwigz-
ki ulegaja rozkladowi w wyzszej temperaturze.
Rozklad ten przebiega jednak powoli, zalezy on
bowiem od okresu czasu, w ktérym produkty re-
akeji podlegaja dzialaniu wyzsze] temperatury.
Ten czas jest znowu zalezny od szybkos$ci prze-
plywu gazéw reagujacych, od intensywnosci chio-
dzenia i innych czynnikéw, zwiazanych z uzyta
aparatura.

+ NHs
SOsNH4

Przyktad. W celu objasnienia warunkéw
reakeji podano wyniki préb, przeprowadzonych
w aparaturze, skladajacej sie z komory reakeyj-
nej i dwéch komér do osadzania sie¢ produktu, u-
szeregowanych jedna za druga, aby mieé moz-
no§é badania wplywu czasu reakeji na sktad kon-
cowy produktow.

Produkty otrzymane z komory reakcyjnej za-
wieraty do 90% nitrysulfonianu amonu, a przy
pracy nastawionej na imidosulfonian do 80%
imidosulfonianu amonowego. W pierwszej komo-
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rze do osadzania zawarto$é nitrylosulfonianu
amonu spada prawie do polowy, a przy pracy na-
stawionej na imidosulfonian zawarto§é imidosul-
- fonianu pozostaje prawie ta sama. W drugiej
~komorze do osadzania nastepuje dalszy spadek za-

wartoSci nitrylosulfonianu, a zawarto$é imidosul- .
fonianu podnosi si¢. Natomiast przy pracy nasta-
wionej na ‘imidosulfonian otrzymuje si¢ Wwigksza
ilo§¢ zasadowego imidosulfonianu. ‘

Komora reakcyjna:

Préba NH;s

. N H
Nr. odszezepiajacy sie (SOsNH)s NH(SOsNH4): SO:
2 0.5 19.1 69.4 0.03
3 0.6 12.8 79.7 0.01
4 2.9 4.9 78.5 0.12
9 — 53.8 36.2 0.01
12 v — 75.2 17.3 0.01
16 — 93.1 ‘ 3.4 0.01
Pierwsza komora:
Pséba NH;
N N 2
Nr. odszezepiajacy sie (SOsNH,)s NH(SOsNH,): SO:
2 4.5 3.5 76.8 0.07
3 . 1.2 9.7 7.9 0.04
4 1.7 11.9 76.1 0.06
9 0.7 47.0 41.3 0.06
12 0.2 50.9 38.3 0.03
16 — 61.2 30.2 0.01
Druga komora:
Prbéba NH;s N '
N NH 2
Nr. odszezepiajacy sie (SOsNH,)s NH(SOsNH,): SO0:
2 5.3 5.0 74.4 0.13
3 1.5 12.3 75.4 0.03
4 1.2 14.3 71.4 0.23
9 1.0 46.1 42.4 0.09
12 N 0.1 38.2 49.7 0.19
16 0.1 48.7 43.6 - 0.10

Pod odszczepiajacym si¢ NHs rozumie sig
NHs, ktéry jest zwiazany w zasadowym imidosul-
fonianie amonowym z grupa imidosulfonowa i
ktory ulega latwo odszczepieniu.

Reakcja ta przebiega dostatecznie szybko, bez
uzycia katalizatora, z wydajnos$cia prawie 100Y%
i w szerokiej skali temperatury 154 — 300°C.

Tym sposobem otrzymuje si¢ mieszanine soli
-amonowych, w ktérej przewaza imidosulfonian
albo nitrylosulfonian. Mieszanine te mozna oczys-
-ci¢ przez przekrystalizowanie albo w inny ‘sposoéb,
‘lub tez uzyé ja bezpoSrednio jako nawéz azoto-
wy. Poniewaz nitrylosulfonian amonu jest nie-
trwaly i w wodzie latwo hydrolizuje na imidosul-
fonian amonowy i kwa$ny siarczan amonu to
przez przekrystalizowanie go w wodzie mozna o-
trzymaé z duza wydajnoécia czysty imidosulio-
nian amonowy.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania soli amonowych kwa-
sow sulfoaminowych przez reakecje tréjtlenku
siarki i amoniaku, ziamienny tym, ze stosuje
sie.gorace gazy zawierajace tréjtlenek siarki,
powstajace w komorze kontaktowej przy otrzy-
mywaniu kwasu siarkowego. :

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
amoniak uzyty do reakeji rozciefcza sie gaza-
mi, np. powietrzem.
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