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Zplsob pripravy 4,4-dinitrostilben-2,2-disulfokyseliny

Vyndlez se tykd zplisobu pFipravy
'4,42dinitrostilben-2,2-disulfokyseliny oxi-
dacf 4-nitrotoluen-2-sulfokyseliny v pros-
tred{ hydroxidu sodného chlornanem sodnym
a spodivd v tom, %e se v reskini smési pied
" oxidac{ udr¥uje koncentrace hydroxidu sod-
‘ného v rozmez{ 0,1 mol/l a% 0,9 mol/1;

4, 42dinitrostilben-2 , 2% isulfokyselina je
jednim z ddleZitych rnéziproduktﬁ pro pii-
pravu barviv a opticky zjasnujfcfch pros=-

tredkyd.
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Vynélez se tykéd gpﬁsobu p¥ipravy 4,4idinitrost11ben—2,Zidisulfokyseliny chlornanem sod-
nym v alkalickém prostredf.
4,4~dinitrostilben-2 y2-disulfokyselina Je jednim z dileZitych meziproduktd pro p¥ipravu
barviv a opticky zjasnujicich prost¥edkd. Cesty k jej{ primyslové ptipravé Jsou vieobacné
zndmy a spodfvajf v oxidativni kondenzaci dvou molekul 4-nitrotoluen-Z—sulfokyseliny v alka=-
lickém prostiad{f. ‘

Dlouholetou vyrobou byl ustélen ndsadovy postup vyroby 4,4-dinitrostilben-2 y2~disulfo-
kyseliny oxidact 4-nitrotoluen~2-sulfokyseliny chlornenem sodnym v prostiedi hydroxidu sodné-
ho. Podle tohoto.zplisobu se 4-nitrotoluen-2-sulfokyselina rozpusti ve vod&, zneutralizuje
roztokem hydroxidu sodnébo a upravi vodou na koncentraci pod O 43 mol/l. Po vyhPdti roztoku"
nad 75 “C se roztok zalcalizuje p¥{davkem dal3tho roztoku hydroxidu sodného tak, aby jeho
koneentrace pred poddtkem oxidace byla nad 0,9 mol/l. Pribdh vlastnf reakce se ${d1 pripoud-
ténfm chlornanu sodného nap¥fxlad podle potenciometrické indikace. Z reak&n{ smisi se 4,42
-dinitrostilben-2,21disulfokyseline izoluje po ochlazenf okyselené reakdni smési na 20 OC.

Nevyhodou tohoto postupu je piedevdim vysoks spotfeba,hydroxidu sodného, ktery mé
pouze funkei prost?edi a katalyzdtoru reakce a §0‘skonéené oxidaci se v3echen zneutralizuje
n&kterou mineralnf i;selinou, naprfkled kyselinou sfrovou. Ndsledkem toho obsahuje reaként
smés velké mroZstvi arurganickyeh soli, jejich¥ obsah kolfsd v zévislosti na obsahu kyseliny
sirové ve vychozi 4~nitrotoluenwzusulfokysgliné. Anorganické soli zplsobuji vyludovéni mezi-
produktu reakce; tie 4,41dinitrodibenzyl-2,2idisulfokyseliny 8 vlivem 3patné rozpustnosti
tohoto meziproduktu dochdzf %k prodlouZeni reakce a ddle zvySeni spotieby chlornanu 8odného,

& tim i omezen{ koncentrace vstupni suroviny. Toto nedovoluje zvy3it kapacitu. stévajictho
zaf{zeni bez investidnich ndékladd. Daldfm nedostatkem stdvajictho postupu je predevif{m zna¥né
znefi8tén{ odpadnich vod anorganickymi solemi, je% nelze zachytit pred vypoudténim do vodnict
tokf. Vysoky obsah anorganickych solf vad{ i p#i izolaci 4,44dinitroatilben-2,2idisu1fokyse-
liny, kdy podchlazenim reakdnf{ sm&si pod 20 % dochézi k vyludovéni pF{tomného siranuy sodnée
ho, ktery tek znesnadnuje filtraci a vad{ pri ndsledném zpracovéni na 4,4-diaminostilben-2,2%
-disulfokyselinu, |

Tyto nedostatky odstranuje zplsob pripravy 4,4-dinitrostilben-2,2-disulfokyseliny oxi-
dacf 4-nitrotoluen~-2-sulfokyseliny v prostired{ hydroxidu sodného chlornanem sodnym podlé
pofenciometrické indikace p¥i 70 az 100 °C ktery podle vynsdlezu époéivé v tom, Ze se koncen-
trace hydroxidu sodného v reak®nf emdsi pred oxidact 4-n1trotoluen-2-su1fokyse1 iny udrZuje
v rozmez{ 0,1 a% 0,9 mol/l. Sni¥enl koncentrace hydroxidu sodného pod 0,9 mol/l dovoluje
zvydeni koncentrace 4-nitrotoluen-2-sulfokyseiiny nad 0,31 mol/l, ani% by dochdzelo k prod-
louZeni reakéni doby a2 sniZeni vytéZku tvorbou vedlej¥fch produktd.

Hlavni vyhodou zpisobu pffpravy 4,47dinitrostilben-2,2>disulfokyseliny podle vynélezu
Je predeviim ispora hydroxidu‘éodného; sniZeni mnoZstvi hydroxidu sodného do reakéniho prds«
tredi se promft4 ddle sniZenym obsahem anorganickych solf, tim ni¥%{ solnostf odpadnich vod,
JjeZ je ZAdouci z hlediska ekologického.

Dal3{ vyhodou postupu podle vyndlezu je moZnost zvyseni kapacity stévajictho vyrobntho



za¥izeni a% o 35 % v ddsledku vy38{ koncentrace vstupni 4-nitrotoluen-2-sulfokyseliny; tim '
se sniZuje délé mno¥stvi odpadnich vod na 1 t produktu. Vzhledem k ni%Sfmu obsahu anorganic-
: kych solf v reakéni sm¥si je moZné ochladit reakinf smés pod 20 °c, eni¥ by se riskovalo vy-
lou¥en{ siranu sodného, negativnd ovliviujictho filtraci a dal3{i zpracovéni na 4,4-dismino-
stilben-2,2-disulfokyselinu.
Vyt&%ek izolované 4,43dinitrost11ben-2,Zidisulfokyéeliny pfipravené podle vyndlezu Jje

stejny jako u zpdsobu dosud pouZivaného. ' ' »

"Nésledujici p¥iklad uvadi zpﬁsob p¥{pravy podle»vynélezu._Neni-li uvedsno jinak, rozu-
m&jf se ve v¥ech pripadech dfly hmotnostni:

108,6 dflu 4-nitrotoluen-2-sulfokyseliny se rozpusti v 800 dilech vody, zneutralizuje
hydroxidem sodnfm a vyhieje na 82 %c, Pak se upravi koncentrace 4-nitrotcluen-2~sulfockyseliny
na 0,425 mol/l a po pfidédn{ 100 df1& roztoku hydroxidu sodného o kericentraci 10 mol/l se oxi-
duje postupnym dévkovdnim 49 4114 chlornanu scdného ve form¥ vodného roziocku o koncentfaci : |
140 a% 180 g/l podle potenciometrické indikace. Reakéﬁi doba je 40 a% 50 minut a obsah
4,4:dinitroétilben-2,2:disulfokyselihy v reakin{ smési je 86 % teorie. Izolace se providf

filtraci ochlazené reak&ni sm&si na 20 °c,

-
PREEDMET VYINALEZU

Zplsob piipravy 4,4%dinitrostilben~2,2-disulfokyseliny oxidaci 4-nitrotoluen-2-sulfo-
kyseliny v proatfedf hydroxidu sodného chlornsnem sodnym podle potenciometrické indikace pii
70 a% 100 °C, vyznadeny tim, Ze se v reskin{ smési pred oxidac{ udrfuje koncentra%g hydroxidu
sodného v rozmez{ 0,1 mol/l a% 0,9 mol/l. | ' »
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