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(54) Zpusob pfipravy antrachinon-2-sulfonanu sodného

Re¥enf se tyké ssmostatné p¥ipravy sntre-
chinon~2-sulfonanu sodného neketalytickou
sulfonaci antrachinonu.

P¥i sulfoneci se do reakdn{ smdsi pridd
technickd sm¥s obsahujic{ entrachinon-2-gsul-
fonan sodny, entrachinon-2,6~disulfonsn dvoj-
dvojsodny, entrachinon-2,7-disulfonan dvoj-
sodny e siran sodny.

Vyhody tohoto postupu jsou predevidim
v ziskdni vy33iho vyt¥Zku ziskeného antra~
chinon~2~-sulfonanu sodného. DileZitou sku-~
te&nostl je to, Ze &istota ziskaného produk-
tu ge stejnd jako p¥i d¥{ve zndmfch postu-~
pech.
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Vyndlez se tykd zpisobu p¥{pravy entrachinon-2-sulfonenu sodného sulfonac{ entrachi-
nonu. Tato létke slouZf jako vychoz{ barvd¥sky polotovar k daldim syntézdm.

P¥{prava sntrachinon-2-sulfonenu sodného spodivé v ¥dste¥né sulfonaci antrachinonu ole~
em. PFi této sulfonmcl veznikd z entrechinonu asi 80 % teorie sntrachinon-2-sulfonové kyseli-
ny 8 z n{ dédle 10 % teorie antrachinon-2,7-disulfonové kyseliny a 10 % teorie antrachinon-2,
6-~disulfonové kyseliny.

Tento pomdr mezi mono a disulfouovymi kyselinami vznikd p¥i kouverzl antrachinonu 45
a¥ 50 % je optimdlni pro vyrobu entreschinon-2-sulfonsnu sodného. Nekonvertoveny, t.j. nez-
reagoveny entrachinon se po gzied&ni sulfona¥ni masy odd¥l{ & po usu¥ieni se vrac{ k nésledné
sulfonaci.

Z louhldl po odd¥leni entrechinonu se vylouZi antrachinon-2-sulfonan sodny, ktery se stej-
né jako antrachinon odd¥lf filtrec{ & dodisti promytim vodou. Ziskany matedny louh se stévé
obtiZné likvidovetelnym odpedem s ohledem na biologickod neodbouratelnost antrachinonsulfo-
novych kyselin ¥i jejich solf. Vyt&Znost pi#i tomto postupu je kolem 78 % teorie na konverto-
vany antrachinon,

Lep8f{ vyuZit{ satrachinonu ddvd postup podle AQ &, 209 607, kde je navrien spole&ny
zpdsob pFipravy entrachinon-2-sulfonanu sodného, spolu s p¥{pravou entrachinon-2,6-disulfo-
nenu dvojsodného. Tento zplsob je zaloZen ne tom, Ze se z matednyfch Iouhd po izolaci antre-
chinon-2-sulfonanu sodného, ktery byl pripraven vy¥s1 konverzf sntrechinonu, izoluje smds
antrachinon-2-sulfonenu sodného spolu 8 sntrachinen-2,6-disulfonenem dvojsodnym. Tato smds
se podrobi dals{ totdlni sulfoneci, z které se nskonec izoluje antrachinon-2,6-~disulfonsen
dvojsodny. Mirs vyuZitelnosti tohoto postupi je ddne potFebou obou sulfokysélin.

Pon¥vadZ spu¥esnd potreba antrachinon-2,6-disulfonenu dvojsodného je vice ne% o #4d ni%-
81, nei potf¥eba entrachinon-2-sulfonenu sodného, je mira vyuZitelnosti tohoto postupu nizkd.

Nynf byl nalezen sulfoneinf{ postup samostatné pripravy sntrachinon-2-sulfonenu sodného
nekatalytickou sulfonacf{ untrachinonu vyznaleny tim, %Ze se do sulfonadn{ sm¥si p¥idd usude-
néd, gz odpadnich mate¥nych louhd po izolewxi antrachinon-2-sulfonanu sodného ziskend, technic-
ké smés antrachinon-2-sulfonenu sodného a entrachinon-2,6-disulfonsnu dvojsodného v mnoZstv{
do 25 % hmotnostnich ne nasazeny antrechinon,

Tato technickéd smds obsahuje Jje8td malé mnoZstvi antrachinon-2,7-disulfonanu dvojsodné-
ho & 2 snorganickych sloZek sirsn sodny. PF¥i tomto postupu, ktery je podrobn¥ji popsén v pri-
kledech se optimum konverze pohybuje mezi 45 a% 60 % a v¥t¥inost antrachinon-2~sulfonsnu sod-
ného se zvy3uje aZ o 10 % teorie na gzkonvertoveny entrachinon.

V¥hody tohoto postdpu jsou predeviim tedy ve vyd3{ vytéinosti, z Zeho# plyne i snifen{
obsahu neiddoucichfbiologicky neodbouretelnych entrachinosulfonovych kyselin v odpadnich me-
te&nich lousich, které proti stévejicimu postupu nejsou minerdln¥ kyselé. Velmi ddleZitou
skutednosti je to, Ze &istota ziskanédho antrachinon-2-sulfonanu sodného je stejné jeko pi#i
d¥ive zngmych postupech.

P¥Fikled )

Do sulfons&niho reuktoru se predlozile
656. g 21% olea (138 g SO3) ze stélého mfchdni se postupnd ddvkovelo 57 # odpsdnich antrachi-
nonsulfonent z pfedchoziho pokusu, ktery obsshovel 35 g entrachinon-2,6+2,7-disulfonend dvoj-
sodnych, 19 g antrachinon-2-sulfonanu sodného a 7 g siranu sodného.
Po pFidavku
550 g entrachinonu se obssh sulfonoval po dobu 5 hodin p¥i teplotd 150 a3 155 °C. )
Pak byls reeakdn{ hmoxs postupnd zied¥na 2 380 g vody. Vyloudeny nezreagoveny sntrachinon se




3 247987

odfiltrovel a promyl & usudil.
Zp¥t bylo ziskéno
250 g antrachinonu, coZ odpovidd konverzi 54,5 %
Po separaci aatrachinonu se filterét zneutrelizoval p¥i teplotd 92 s% 95 °C 375 g
40% .NeOH. Po krystaslizaci ochlezenim byl krystelicky entrachinon-2-sulfonan sodny ofiltro-
vén 8 promyt vodou. Po usuleni bylo ziskéno 402 g sntrachinon-2-sulfonanu sodného, %.j.
89,9 % teorie ne zkonvertoveny sntrachinon. Tekto ziskeny sntrachinon-2-sulfonan sodny neob-
sehoval papirgvou chromatogralil prokszatelné nedistoty.

Filtrdt a koncentrované promyvaci vody se p¥l teplot& 80 % zneutralizovaly ne pH 7,5
843 g NeOH. Po ochlazeni se odfiltrovaelo 236 g vihkého {sudine 36,9 %) produktu, ktery po
uvsudeni m¥l hmotnost 87 g.

Tento 2z odpadu zisksny produkt obsahoval

48,2 g sntrachinon-2,6+2,7-disulfonani dvojsodnych,

20,0 g antrachinon-2-gulfonanu sodného a

18,8 g siranu sodného.

Tento odpadni antrachinon sulfonsn byl pouZit v ndsledném pokusu v p¥ikledu 2.

PFikled 2

Postup sulfonace 8 izolace byl stejny jako v pFikledu 1, pouze hmotnostni{ pom&ry ldtek
do reakce vstupujlcich & z reskce vystupujicfch byly nésledujfct:
a) Sulfonace a izolaece sntrachinonu
724 g 21% oles (152 g 803)
85 g odpednich sulfokyselin z p¥{kledu &.1
550 g antrachinonu, z¥ed&no
2 500 g vody & ziskdno zpdt
221 g sntrechinonu, co% odpovidé konverzi 59,8 %

b) Izolace entrachinon-g-sulfoneanu sodného
neutralizace
400 g 40% NeOH, zf{skdno
433 g sntrachinon-2-sulfonenu sodného, coi je 88 % teorie na zkonvertoveny entrachinon

¢c) lgolace odpednfch entrachinonsulfonani
neutralizece na pH 7,7
920 g 40% NeOH po usuBen{ ziskéno
80 g produktu o sloZeni
51 g entrachinon-2,6+2,7-disulfoneni dvojsodnych
19 g antrachinon-2-sulfonanu sodnéhoc a
16 g siranu sodného.

PREDMET VYNLLEZU

Zpisob pPipravy sntrachinon-2-sulfonenu sodného nekatelytickou monosulfonac{ entrachlno-
nu vyznaleny tim, Ze se do sulfonalni smési piiddvé usudend, z odpadnich mate&n{ch louhl po
igolaci entrachinon-2-sulfonesnu sodného ziskend, technickd smds entrachinon-2-sulfonanu sod-
ného & enirachinon-2,6~disulfonenu dvojsodného, antrachinon-2,7=éisulfonenu dvojsodného & si-
renu sodného v mnoistvi do 25 % hmotnostnich ne nssazeny antrachinon.
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