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_-2,2'-disulfokyseliny

- Vyndlez se txka kontmualmho zplisobu p¥i-

_pravy 44- dmltrostllben-z 2’-dlsulfokyse11ny
oxidativni kondenzaci 4-nitrotoluen-2-sulfo-
kyseliny chlornanem sodngm.

| . 4,4'-dinitrostilben-2 ,2'-disulfokyselina je
ledmm Z dulez1tych meziproduktt pro pfipra-

vu barviv a opticky zjastfiovacich prostfedki.

Cesty k jeji prmyslové pfipravé jsou vie-

obecn€ zndmy a spolivaji v oxidativni kon- .

denzaci dvou molekul 4-nitrotoluen-2-sulfoky-
seliny v alkalickém prostfedi. Jako oxidainiho
ginidla pro kondenzaci je moZno pouZit vzdus-
ného kysliku v pfitomnosti katalyzatoru, chlor-
nanu sodného nebo chloru v alkalickém pro-

stfedi podle nésledujiciho reak&ntho schématu: -

20) -
2 NO; CH; oH-

SO;H

O,N CH==CH: —NO,

SO;H
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(54) Zpl"lsob pripravy 44’-dm1trostllben--

- Dlouholetou vyrobou byl ustilen ndsa-

;dovy postup vyroby 4,4-dinitrostilben- 2,2'-
-disulfokyseliny vzorce II oxidaci 4-nitro-
. toluen-2-sulfokyseliny vzorce I chlornanem

sodnym v siln& alkalickém prostfedi. Podle
tohoto zpusobu se 4-nitrotoluen-2-sulfo-
kyselina vzorce I rozpusti ve vod§, zneutra-
lizuje roztokem hydroxidu sodného a po
vyhfati na teplotu 80°C zalkalizuje p¥idav-
kem daldiho roztoku hydroxidu sodného

~potfebného na oxidaci. Vlastni reakce se

provadi pfipousténim chlornanu sodného
podle potenciometrické indikace, pfitems
teplota se pohybuje v rozmezi 78 a? 90 °C.
Po ukoncené reakci se reakéni smés okyseli
kyselinou chlorovodikovou nebo zfed&nou
kyselinou sirovou a v chladicim systému se
podrobf krystalizaci, po které se vyloudené
krystaly 4,4'-dinitrostilben-2,2’- -disulfokyse-
liny vzorce II 1zolu11 filtraci bez promyvani.
Uvedeny zptisob je vyhodn§ pro produkci
do 1000 t/r. Se vzriistem poptavky po optic-
ky zjastiovacich prostfedcich zaloZenych na
bazi diaminostilbendisulfokyseliny nartista
vjroba 4,4'-dinitrostilben-2,2'- -disulfokyseli-

ny vzorce II a vyse _llv‘?d?,l?Y.__P?sf‘_‘{P se jevi
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' jako malo vghodny. Zv§Send produkce vyZa- |
- duje velké objemy i v&tSi pocCet reakZnich
nddob a ndsledkem toho i velké prostorové

néroky. Rovné% se nedmérn& zvy§si zatiZen{
obsluhujicich pracovnik® a vzroste i jejich
podet.

Nyni byl nalezen zpiisob p¥{pravy 4,4'-di- -

- nitrostilben-2,2'-disulfokyseliny vzorce I

O,N- CH==HC NO,

SO,H HO,

ccell

2

O O,N- CH, i

SO;H

chlornanem sodngym, kterj podle tohoto
vyndlezu spocivd v tom, Ze oxida¢ni proces
se provadi nepretrZit& ve dvou nebo nékolika
reakénich stupnich tak, Ze se roztok 4-nitro-
" toluen-2-sulfokyseliny vzorce II o koncentra-

9

oxidac{ 4-nitrotoluen-2-sulfokyseliny vzor- _

"¢i 5 aZ 40 % spolu s roztokem hydroxidu

sodného o koncentraci 10 aZ 45 % uvad&ji
soubéZné konstantni nastfikovou rychlosti
ve vzdjemném mol4arnim pomé&ru sloudenina
vzorce. Il :louhu sodnému=1:2,5 aZ 5 do

prvého reakéniho stupné pfi teploté 80 aZ -
90 °Cachlornan sodny se do viech reak&nich
stupfiti nastfikuje automaticky na zdkladé

elektrochemické indikace p¥ 80—90°C,
proud produktu z posledniho reakéntho

stupn& se prab&Zn& neutralizuje minerdln{

kyselinou na pH 2 aZ 7, s vfhodou 3,2,
pfi teplot&€ 30—90 °C, podrobi kontinudln{

krystalizaci p¥i teplot& 40 aZ 50 °C a ziskan4 |

krystalickd  4,4'-dinitrostilben-2,2’-disulfo-
kyselina vzorce I se 1zolu]e kontinu4lni se-.
paraci.
Postup podle vyndlezu se provadi nepfe-'
tr7itd v kaskdd& pratodngch michangch!
reaktor(, pfitemZ roztoky surovin se pfiva-'
d&ji do prvniho &lenu kask4dy ur&itou zvo-
lenou konstantni néstfikovou rychlosti. N4&-
stfik oxidadnfho &inidla je do v3ech Clent
fizen automaticky na zdklad& elektrochemic-|
ké indikace. Reakce je ukon&ena pribéZnou
neutralizaci reakéni smé&si nékterou z mine-,
rélnich kyselin a po ochlazeni roztoku se
. vylougend sloudenina vzorce I izoluje.
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' Podle predioZeného vynalezu se pti oxida-

ci sloueniny vzorce II pouZije roztok této

slougeniny vzorce II 0 koncentraci 5 aZ 40 %,

s vihodou 7 %, a roztok hydroxidu sodného

o koncentraci 10 aZ 45 %, s vfhodou 22,5 %,

a uvadéji se soub&Zné& konstantni nast¥iko- .

. vou rychlost{ ve vzdjemném moldrnim po-;
méru slouenina vzorce Il:louhu sod-

nému=1:25 a7 5, s vyhodou 1:4,5, do"

prvniho Clenu kaskady pfi teploté 80 aZ-
| 90 °C. Optimélni mnoZstvi chlornanu sodné-
~ho v roztoku se udrZuje automaticky napf.

' na zdklad& zmény potencidlu reka¥ni smési, .

ktery je méfen dvojici elektrod platlnova-,

-kalomelova. Naéstfik roztoku chlornanu jé

provadén do viech Elent kaskady, s vihodou ‘

- t¥, kde je rovnéZ udrZovana teplota v rozme-
z{ 80 aZ 90 °C. V{stupni proud z posledniho

Clenu kaskady je pribéiné neutralizovan

.zFedénou kyselinou sfrovou nebo koncentro-
vanou chlorovodikovou na pH 2 aZ 7, s vy-
hodou 3,2, pfi teploté 30 aZ 95 °C, s vyho-
dou 60 °C, a pak podroben kontinudlni kry-
stalizaci pfi teploté 40 aZ 5°C, s vfhodou
15 °C. Krystalick§ produkt slougeniny vzorce

" I je izolovan kontinudlni separaci.

Postup podle vynélezu poskytuje slou&eni-

- na vzorce I v dobré a konstantni kvalité pro

| dal3f zpracovani.

Vyhodou tohoto zptisobu je dosaZeni sta-

. bility reakénich podminek, jako teploty a

- koncentrace reagujicich komponent b&hem
procesu oxidace, jehoZ v§sledkem je produkt

. dobré a stabilni kvality. Z hlediska prosto-

- rového uspofddédni je vyhodn§ maly objem

- reak&nich apar4ti, pFi¢emZ se dosahuje troj-

- nasobného zvyleni specifického vykonu
reaktoru proti vsddkové vjrobé&. Vzhledem
k automatizaci celého procesu se sniZ{ pocet

_ obsluZngch pracovnikii na polovinu. Uve-

. deny zpiisob je zvla§t& vyhodny pro pro-
dukci sloudeniny vzorce I v mnoZstvi nad
1000 t/r, :

~ Zpusob kontinudlni oxidace 4-nltroto-

' luen-2-sulfokyseliny je popsdn v nésleduji-

- cim piikladg, kter§ je uveden tak, aniZ by

. vymezoval nebo omezoval reakén{ podmin-

ky. Neni-li uvedeno jinak, rozuméji se ve

. viech pifpadech dily objemové, teplota je

i uvedena ve °C. -

[ Prklad

Do prvniho &lenu t¥istupfiové kaskady .
pritoéngch michangch reaktord se uvgd;,'
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‘soucasné dva proudy § nast¥ikovou rychlostl |
7,44 d/min 7% roztoku 4-nitrotoluen-2-sul-
fokyseliny a 1,27 d/min 22,5% roztoku
hydroxxdu sodného. N4stfik roztoku chlor- |
nanu sodného s obsahem aktivniho chloru
| 150 g/ g/l do 3 &ent kaskady je fizen ddaji
méFiciho a regulaéniho systému nastaveného :
‘nahodnotu redox- -potencislu odpov1da]101ho_ :
koncentraci chlornanu v roztoku 1— 6 - 10°°
mol/l a Cini ca 1,42 d/min. Teplota ta reakéni

smdsi v ]ednothvych ¢lenech j je 82,87a89 °C, |
pracovni objem reaktoru 810 d. Vystupn ;
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proud ze t¥etiho denu kaskady je veden do !
neutrahzétoru kde probtha priib&7n4 neutra- |
lizace p¥i 62 °C koncentrovanou kysehnou]
chlorovodikovou, jejiz ndstrikova rychlost |
je ca 0,71 d/min. Odtud je proud reakcm!
smé&si veden do chladiciho systému s vodnim"
a solankovym chladicim mediem, jehoz pri-
chodem se ochladi na 10°C. Suspenze se’

kontinu4lné filtruje bez promgvani. Za 1ednu i

| minutu se vyizoluje 0,7—0,75 d. hmotngch
ca 55% pasty 4,4'-dinitrostilben-2,2'-disulfo-

kyseliny, tj. 0,412 d. hmotovych 100 % latky

| PREDMET VYNALEZU

|i - Zptisob piipravy 4,4'-dinitrostilben-2,2"-
| ‘_-_dlsulfokysehny vzorceI . -~ i

SO;H HO,S

oxidaci 4-nitrotoluen-2-sulfokyseliny vzor-|
ce II

NOy CH, I

SO;H

chlornanem sodngm vyznageny tim, Ze oxi-
dagni proces se provadi nepFetrzit& ve dvou .
| nebo v n&kolika reakénich stupnich tak,

, | jemnén

Ze se 5 aZ 40% roztok 4-nitrotoluen- 2-sulfo-i
kyseliny vzorce II spolu s 10 a 45% rozto- |

kem -hydroxidu sodného uvadgji soubéinéI
konstantni néstfikovou rychlosti ve vzd-|
molarnim poméru_slougenina vzor-
ce II:louhu sdnému 1: 2,5 a% 5 do prvého
reakiniho stupn& p¥i teplot& 80 a¥ 90°C
a chlornan sodny se do vSech reaké&nich
stupiid nastfikuje automaticky na z4klad
elektrochemické indikace p¥i 80 aZ 90 °C, !
proud produktu z posledniho reakémho
stupnd se priib&zng neutralizuje mineralni
kyselinou na pH 2 aZ 7, s vihodou 3,2,
_Pfiteplot& 30 aZz 50 °C, podrobi se kontlnual-
i krystallzam pFi teplote 40 a75°Ca mska- :
| nd _krystalick4 44'-d1n1trost11ben-2 2'-disul-

Ifokysehna vzorce I se izoluje kontlnualm

!'separam
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