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(54) Zplisob odstrafiovani 2-naftolu jako nééédouci nedistoty
v 2-naftol-l-sulfonové kyseliné

Zpltisob odstrabovéini 2-naftolu z 2-
naftol-l-sulfonové kyseliny pop¥ipad&
jeji soli tak, Ze se na vodny roztok su-
rové 2-naftol-l-sulfonové kyseliny s ob-
sahem 0,2 a% 5 mol kyseliny sirové na 1
mol kyseliny Bﬁsobi formaldehydem za tep-
1oty O a% 55 °C. Zpusob ziskévani &isté
2-naftol-1l-gulfonové kyaelinz jako polo-
tovaru pro p¥ipravu 2-amino-l-naftalen-
sulfonové kyseliny pouZivané k vyrobé
organickych barviv. ,
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Vyndlez ¥edi zpisob odst¥anovdni 2-neftolu jako neZddouci
nedistoty v 2-naftol-l-sulfonové kyselin&, pop¥ipadé jeji sod-
né, draselné event. amonné soli, pFipravované sulfonaci 2-nafto-
lu kyselinou 81rovou, a to srdfenim z vodnych kyselych r0%Z~-
tok& surové kyseliny 2-naftol-1-sulfonove formaldehydem nebo
fhexametylentetramlnem a mechanickym oddélenim vzniklé sraZe-
niny, & ‘zamé¥uje se na technicky a ekonomicky vyhodny postup,.
ktery je moZno v8lenit do vyrobniho procesu 2-naftol-l-sulfo-
nové kyseliny p¥ed vlastni izolaci této kyseliny v pevném
stavu. '

Kyselina 2-naftol-l-sulfonovd je polotoverem pro p¥ipra-
vu kyseliny 2-amino-1-naftalensulfonové, t. zv, Tobiasovy kyse-
liny, kterd slouZi k vyrob& organickych barviv. JelikoZ Tobiaso-
va kyselina se p¥ipravuje v primyslovém méFitku z 2-naftol~l?
-sulfonové kyseliny Buchererovou reakcei, 3 aminaci amoniskem
za katalyzy 81r1clﬁa%§% %%gayym, vznikd z 2-naftolu touto reakci
také 2-naftylamlnth—ES%IE“ESHCasnych poznatkl prokdzanym che-
mlckym karcinogenem, tudi® je nutné z hygienického hlediska
vyroby Tobiasovy kyseliny odstranovat 2-naftol z vychozi su-
roviny 2—naftol-l-su1fonove kyseliny.

-Klasickym technlcky vyu21vanym postupen vyroby 2-naftol-
-l-sulfonové kyseliny ae ‘sulfonace 2-naftolu 98 % kyselinou
sirovou. Produkt sulfonace se ziedi vodou a po vysoleni se
2-naftol-l-sulfenovd kyselina izoluje ve formé pasty filtraci.
7 davodd omezeni tvorby ne¥ddoucich izomernich naftolsulfonovych
a naftoldisulfonovych kyselin se p¥i tomto postupu pracuje s
nediplnou konverzi vychoziho 2-naftolu v sulfonaci, takZe se
v praxi ziskévd jako produkt 2-naftol-l-sulfonovd kyselina zne-
disténa 2-naftolem v mnoZstvi okolo 2 % hm. na obsah kyselinye.
P¥i dalsim zpracovanl takto znedistené kyseliny eminaci se

obdrzi Toblasova kyselina s obsahem okolo 2 % hm. 2-naftylemi-
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nu, zatim co pripustné mnoZstvi je maximdlné do 0,1 %.

Postup vyroby 2-naftol-l-sulfonové kyseliny spolivajici na
sulfonaci 2-naftolu kyselinou chlorsirovou v organickém roz-
poustédle poskytuje sice produkt, ktery jiZ neobsahuje 2-naftol
v takovém mno¥stvi, je% by ovlivnilo kvalitu v dal3im zpragovéni

na Tobiasovu kyselinu, nebot volny 2-naftol zlstédvd po separeci ky-
Seliny rozpustén v organickém rozpoustédle. Je vSak tecknologicky
ndrodnéjsi s vyss{ spot¥ebou energii, coZ souvisi s pduéitim orga~
nického rozpatédla ve vyrobnim procesu,‘nebo% je nep¥., nutnd

jeho regenersce destilaci, dochdzi ke ztrdtdm a Je spoaena

s bezpelnostnimi riziky.

Optimdlnim PeSendim je tedy zplsob pripravy 2-naftol- 1-su1fo-
nove kyseliny klasickou sulfonaci 2-naftolu kyselinou sirovou,
ktery musi doplnovat levny & d8inny rafinadni postup odstranuglci_
‘nezreagovany 2-naftol. Toto feéénipdle dosavadnich zndmych postu-
pi spodivd budtq Podle s, AO C. 224 678 v absorpci 2-naftolu z roz-
tokd surové kyseliny 2-naftol-l-sulfonové, pop¥ipadd z roztoku jeji
soli na pevném loZi aktivniho uhly nebopdlevcs. A0 8. 227 526 ve.
vysréZeni 2-naftolu 'z vodnych roztokl surové kyseliny 2-naftol-
l-sulfonové srdzecimi Cinidly obsahujicimi'mejélolové skupiny vé-
zané na dusfik, jimi¥ jsou nap¥iklad kondenzadni produkty formaldé-
hydu se &pavkem, aminy nebo amidy, pricemz proces srdZeni se pro-
vddi p¥i pH 3 aZ 6 a teploté 60 aZ 90 C, . vzniklé srazeq;na Be
po ochlazeni mechanicky oddéli. Tyto zndmé postupy meji Fadu '
nevihod. Postup absorpee na aktivni uhli je znadné ndkladny tim,
Ze se spot¥ebovava k dosa¥eni pot¥ebné Gdinnosti v rafinaci :
znaéného mnoZstvi absorbentu, jehoZ regenerace je problematickd, .
navic, dochdzi i k znadnym ztrdtdm na produktu. SrdZeci postup f
dimezylolovymi sloudeninami vyZaduje p¥ipravu srédZeciho cinidla
p¥ed vlastnim srd¥enim, ipravu pH roztoku p¥ed srdZenim a té
oh¥ev na vyssi teploty pfi srdZeni a op&tné ochlazeni p¥i sepa-
raci vysrdZené naftolové sloudeniny.

Podle vyndlezu se 2-naftol odstranuje z kyselych vodnych

roztokli surové kyseliny 2Lnaftol-1-sulfonové zigkanych z pro- .
duktu sulfonace 2-naftolu kyselinou sirovou po na¥ed&ni vodou,
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a to pisobenim formaldehydu jako sréZeciho &inidla, &im% se 2-
naftol prevede v nerozpustnou sloudeninu, kterd se oddsli b&i-
nymi separadnimi postupy, nap¥. filtraci, odst¥edovénim event.
sedimentaci, nadeZ se ziskd roztok 2-naftol-l-sulfonové vyho-
vujici kvality v obsahu 2-naftolu pro jeho dal&i zpracovéni,
K sréZeni je moZné pouZit formaldehyd jako takovy, s vyhodou
v8ak ve formé vodného roztoku bd&¥né technické kvality v mno¥-
stvi 0,5 aZ 6 mol na 1 mol 2-naftolu. Pochod srééeni;ize usku-
te€nit v rozsahu teploty O az 55 °C neJjlépe za teplbty 10 az
30 °C, ve vodném prostiedi kysellny sirové o koncentraci 0,2
aZ 5 mol/le Vzhledem k desaktlvugiclmu vlivu sulfoskupiny a
mirnym pracovnim podminkém nereaguje samotnd 2-naftol-l-sulfo-
novévkysélina's formaldehydem"pfi_srééeni‘2-naftolu. Srézeci
g¢inidlo formaldehyd jé moZné nahradit hexametylentetraminen,
nebot za podminek kyselého prostiedi p¥i sréZeni dochazi k jeho
rozkladu na formaldehyd. Podrobngjsi popis provedeni odstrano-
véni 2-naft lu z vodnych roztokl produktd silfonace 2-naftolu
98 % kyselinou 31rovoupdle vynalezu se uvddi v nasledujicich
pr‘kladech' ‘

Pfiklad 1.

Do lOOO g vodného roztoku produktu sulfonace 2-naftolu ob-
sahuglclho 13,6 % hm, . 2-naftol-l-sulfonové kyseliny, 0,263 %
hm, 2-naftolu, 22,5 % hm. kyseliny sirové a 0,27 % hm, izomer-
nich‘naftolsulfonovych kyselin se pridé 1,5'g 36,8 % vodného
ioztoku-formaldehydu a-zs mirného michéni se ponechd p¥i tep-
1oté 20 % pﬁsqbit po dobu 2 h. Vznikld sraZfenina se odfiltru-
‘je. Filtrat, tj rafingvany roztok 2-naftol-l-sulfonové, obsa-
huje 0,018 % hme 2-naftolu a je vhodny k daldimu zpracovéni,
nap¥. k izolaci 2-nafiol-l-sulfonové kyseliny v pevné form& vy-
‘solenimo’Tedy uvedenym'postupem sréZeni se snizi obsah 2-nafto-
" 1lu o 93 % z pivodniho mnoZstvi.

Priklad 2 )

Provedenl je shodné Jjako v prikladu 1 s tim rozdilem, ze
| doba sraZeni se prodluzuge na 3 h. Po odfiltrovani sraZeniny
¢ini obsah 2-naftolu ve I;Itratu 0,008 % hm., coZ predstavuje

snizeni obsahu 2-naftolu o 97 % z pivodniho mnozstvi,
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Do 1252 g vodného roztoku produktu sulfonace 2-naftolu,
ObsahuJIClhO 12,08 % hm. 2-naftol-1—sulfonové kyseliny, 0,306 %
hm, 2-naftolu a 17,5 % hm. kyseliny sirové se prldé 1,32 g
vodného 36,9% roztoku formaldehydu a za teploty 24 ¢ a mirné-
ho michéni se neché pisobit po dobu 100 min. a potom filtruje.

Po filtraci se ziské 15,16 g filtra&niho kolace vysrazené naf-
tolové sloudeniny Sedé barvy, nelepivé, v dobre filtrovatelné
form&, po zbaveni kyselych latek pronytim vodou a Vysuéenl 4,17 g
pevné préSkovité latky. Filtrét je &irou tém&i bez-barvou ka-
palinou obsahujici 0,023 % hm, 2-naftolu.

7 filtratu se izolovala 2-naftol-l-sulfonové kyselina vy-
solenim ndsledujicim postupem a & témito vysledky. K filtrétu
se pfidalo celkem 478 g suspenze soli p¥ripravené smisenim 264 g
chloridu sodného s 214 g vody a po 20 h pisobeni za mirného mi-
chéni a teploty okoko 25 Oc ge vyloudens kyselina 2-naftol-l-
sulfonova, resp. jeji sodnd sil, odfiltrovala. Po filtraci se
ziskalo 489 g filtradniho koldde s obsahem 26,11 % hm. 2-naftol—
1-sulfonové kyseliny a 0,06 % hm, 2-naftolu, tf ve vyt&Zku
84,4 % 2-naftol-l-sulfonové kyseliny na jeji obsah ve vychozim
vodném . roztoku produktu sulfonace, a obsah 2-naftolu se sniZil
0 92,2 %.

Se stejnym mnoZstvim a sloZenim vodného roatoku produktu
sulfonace a za shodného postupu izolace vysolovanlm, aviak
bez provedené operace stézeni 2-naftolu, se po filtraci ziska-
Lo, 435 g filtra&niho kolé¥e s obsahem 29,41 % 2=naftol=l-"
sulfonové kyseliny a 0,78 % hm. 2-naftolu, th ve vytézku
84,6 % 2-naftol-l-sulfonové kysellny na JeJi obsah ve vychozim
roztoku produktu sulfonace, piidemZ izolaci doslo k sniZeni ob-
sahu 2-naftolu pouze o 11 %.

Zplsob odstranovanl 2-naftolu. podle vynalezu ma Fadu predr
’nosti a, vyhod. Z nejvyznamgj§ich je nepatrné spotfeba levného

a snadno dostupnéhyv formaldehydu, jednoduchy zplsob technické~
ho provedeng  nizké energetické nédrognost’ a maléd pracnost,
takie tento rafinadni postup témeér neovlivni ekonomii vyroby
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2-naftol-l-sulfonové kyseliny. Ve srovnéni s dosavadnimi zné-
mymi postupy ma Jjesté tyto plednesti. SrédZeci operaci lze
zadlenit ve vyrobnim procesu 2-naftol-l-sulfonové kyseliny
pred vlastni izolaci tohoto produktu, aniZ by se musely upra-
vovat teplotni a koncentraéni parametry. NevyZaduje piresné
dévkovéni sréfeciho &inidla na 2-naftol, nebot jeho eventu-
4lni pfebytek prechézi do odpadnich filtréatd pfi filtraci vy-
~dolené 2-naftol-l-sulfonové kyseliny. a nezlstava v produktu.
Pokud zUstane nezreagované srézeci ¢inidlo v produktu, miZe
p¥i dal8im zpracovani awinaci nepfiznivé ovlivnit vytéZek

Tobiasovy kyseliny.
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P¥edmé&t vyndlezu
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1, Zptsob- odstranovéni 2-naftolu jaggdﬁgéégouci nedistoty v 2-naftol-
-l-gulfonové kyseliné, nebo jeji/ﬁf&ééfhé,popfipadé emonné soli,

zigkdvané postupem sulfonace 2-naftolu kyselinou sirovoq,vyznaéénj,

tim, %e ne vodny roztok surové 2-naftol-l-sulfonové kyseliny |
~ g obsahem 0,2 a% 5 mol kyseliny sirovd na 1 se pisobi za teploty

0 aZ 55 O¢ formaldehydem nebo hexamethylentetraminem v mnoZstvi

0,1 a% 6 mol na 1 mol 2-naftolu, &imZ se 2-naftol pF¥evede v ne-

rozpustnou sloudeninu, kterd se mechanicky odasli.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznadeny tim, ¥e se pouZije
. formaldehyd ve formé vodného roztoku technické cistoty.

3. Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ye odstranéni 2-naftolu se
provddi v procesu vjroby 2-naftol-l-sulfonové kyseliny, a to
po na¥edéni produktu sulfonace vodou pfed'vysolenim 2-naftol-
-1-sulfonové kyseliny a jeji.izolaci v pevném stavu.

Vytiskly Moravské tiskakské zdv ‘
od , » .
provoz 12, tf.Lidovych milic{ 3, Ojiomouc Cena: 2,40 Kis
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