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Sposéb wytwarzania cyklicznego dwubezwodnika
kwasu dwufenylosulfonyloczterosulfonowego-3,4,3’,4°

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania cyklicznego dwubezwodnika kwasu dwufenylosulfo-
nyloczterosulfonowego-3,4,3',4’.

Znany jest sposOb otrzymywania dwubezwodnika kwasu dwufenylosulfonyloczterosulfonowego-
3,4,3,4, ktory polega na sulfonowaniu 4,4’-dwufenyloaminy i przeprowadzeniu otrzymanych aminosulfo-
néw, na drodze reakcji Sandmayera z SO, w odpowiednie czterosulfokwasy, ktére z kolei przeprowadza si¢ w
dwubezwodnik.

Wad3a znanego sposobu jest konieczno$¢ stosowania amin jako surowcdéw wyjsciowych, ktore otrzymuje
si¢ z 4,4’ dwuchlorodwufenylosulfonu oraz koniecznoé¢ stosowania sulfonéw jako katalizatora, co w przy-
padku otrzymywania pochodnych sulfonowych utrudnia proces wydzielenia czystych izomeréw.

Celem wynalazku jest usuni¢cie znanych wad i niedogodnosci przez opracowanie nowego sposobu
otrzymywania dwubezwodnikéw ktéry rézni si¢ od znanego sposobu zastosowaniem innych surowcow
wyjSciowych oraz innej drogi chemiczne;.

Istota wynalazku polega na tym, ze sulfonowaniu poddaje si¢ 4,4’-dwuchlorodwufenylosulfon 10-20%
oleum, a produkt reakcji, po neutralizacji wodnym roztworem chlorku sodowego lub w¢glanem sodowym,
poddaje si¢ dziataniu siarczynu sodowego wobec Kkatalizatora, ktéorym sa sole miedzi, w temperaturze
80-180°C, w czasie 4-10 godzin, po czym otrzymany produkt poddaje si¢ dziataniu kwasu czterosulfonowego
w temperaturze 60-120°C w czasie 2-8 godzin w obecno$ci siarczanu miedziowego, octanu miedziowego lub
chlorku miedziowego jako katalizatora.

Zaleta techniczna sposobu wedlug wynalazku jest zmniejszenie ilosci etapéw syntezy i zwigkszenie
sumarycznej wydajnoséci produktu koficowego w stosunku do surowca wyjéciowego. Dodatkowa zaleta
sposobu wedlug wynalazku jest to, ze konficowy produkt otrzymuje si¢ z dobra wydajnoscig, wysoka
czystoscia i w postaci jednego izomeru.

Przyktad I Etap a. Do reaktora wprowadza si¢ 300cm® 20% oleum,a nastepnie powoli dodaje si¢
100g 4,4’-dwuchlorodwufenylosulfonu, po czym wlacza si¢ ogrzewanie i przez 3 godziny utrzymuje tempera-
tur¢ 130°C. Po tym czasie mieszaning reakcyjng ochladza si¢ i wylewa na zimny roztwdr wodny chlorku
sodowego. Otrzymuje si¢ 121 g osadu (70,8% wydajnosci teoretycznej).

Etap b. Do reaktora o pojemnosci 500 cm’, zaopatrzonego w mieszadlo, chlodnicg zwrotna i termometr:
wprowadza si¢ 20 g (0,059 mola) soli dwusodowej otrzymanej jak w etapie a, 10,2 g siarczynu sodowego, 0,2 g
pieciowodnego siarczanu miedziowego i 300cm’ wody. Reakcj¢ prowadzi si¢ w temperaturze wrzenia
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mieszaniny przez 6 godzin. Nast¢pnie oddestylowuje si¢ okoto 150cm® wody, a otrzymany osad soli
czterosodowej kwasu dwufenylosulfonyloczterosulfonowego-3,4,3',4° — odfiltrowuje si¢ i krystalizuje z
wody.

" Etap c. Do reaktora o pojemnosci 50cm?® zaopatrzonego w mieszadto i chlodnice zwrotng z nasadka,
zawierajaca $rodek absorbujacy wodg, wprowadza si¢ 2g (0,0041 mola) soli czterosodowej i 10cm® kwasu
chlorosulfonowego $wiezo przedestylowanego. Reakcj¢ prowadzi si¢ przez 6 godzin w temperaturze
90-110°C. Wypadajacy podczas reakcji osad odsacza si¢ i przemywa eterem. Otrzymuje si¢ 1,2 g dwubezwod-
nika kwasu dwufenylosulfonyloczterosulfonowego-3,4,3’,4’ o temperaturze topnienia 392-395°C (z rozkia-
dem), przy, wydajnosci procesu 75%.

Przyktad II. Etap a. Do reaktora o pojemnosci 11, zaopatrzonego w mieszadlo i chlodnicg zwrotna
wprowadza si¢ 300cm’ 20% oleum, do ktérego w czasie okolo 1godziny wprowadza si¢ 100g 4,4'-
dwuchlorodwufenylosulfonu. Mieszaning ogrzewa si¢ w temperautrze 160°C przez 4 godziny, po czym catos¢
ozigbia si¢ i wylewa na 600 g lodu. Wydzielony kwas 4,4’-dwuchlorodwufenylosulfonylodwusulfonowy-3,3’
rozpuszcza si¢ w wodzie i zobojetnia wegglanem sodowym. S61 dwusodowa oddziela sig, krystalizuje zetanolu
i suszy. Otrzymuje si¢ 128 g osadu (75,3% wydajnosci teoretycznej).

Etap b. Do autoklawu wprowadza si¢ 40 g soli dwusodowej, otrzymanej w punkcie 2a, nast¢pnie dodaje
si¢ 32,1g siarczynu sodowego, 0,25g pigciowodnego siarczanu miedziowego i 300cm® wody. Zawarto§é
autoklawu ogrzewa si¢ do 170°C i utrzymuje w tej temperaturze przez 4 godziny. Nast¢pnie roztwor zat¢za
sie, a otrzymang s6l czterosodowa filtruje i suszy.

Etap c. Do reaktora o pojemnoéci 50 cm’, zaopatrzonego w mieszadto i chiodnicg zwrotna z nasadka,
zawierajaca §rodek absorbujacy wodg, wprowadza si¢ 2g (0,0041 mola) soli czterosodowej, 8 cm® kwasu
chlorosulfonowego §wiezo przedestylowanego i 0,1 g chlorku miedziowego. Reakcj¢ prowadzi si¢ przez 2
godziny w temperaturze 90-110°C. Wypadajacy podczas reakcji osad odsacza si¢ i przemywa eterem.
Otrzymuje si¢ 1,3 g dwubezwodnika kwasu dwufenylosulfonyloczterosulfonowego-3,4,3',4’ o temperaturze
topnienia 390-392°.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania cyklicznego dwubezwodnika kwasu dwufenylosulfonyloczterosulfonowego-
34,34, mamienny tym, ze 4,4’-dwuchlorodwufenylosulfon poddaje si¢ sulfonowaniu 10-20% oleum, a
produkt reakcji, po neutralizacji wodnym roztworem chlorku sodowego lub weglanem sodowym, poddaje si¢
dziataniu siarczynu sodowego wobec katalizatora, ktérym sg sole miedzi, w temperaturze 80-180°C, w czasie
4-10 godzin, po czym otrzymany produkt poddaje si¢ dziataniu kwasu chlorosulfonowego w temperaturze
60-120°C, w czasie 2-8 godzin, w obecnoéci siarczanu miedziowego, octanu miedziowego lub chlorku
miedziowego jako katalizatora.
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