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Zpasob piipravy naftalen-1,3,6-trisulfonové kyseliny

(57) ReSeni se tyk4d zplsobu p¥ipravy naftalen
1,3,6-trisulfonové kyseliny. Podstata spo&ivd
v tom, Ze se reak&ni{ smés naftalenmonosul-
fonovych kyselin, p¥ipadn& ve smési s oleem,
vn&é{ do pY¥edloZené 100% kyseliny sfrové a
p¥ipadnd olea nebo do p¥edloZené reakénf
smési, ziskané trisulfonaci naftalenu, a
olea tak, aby teplota vznikajici reakéni
smési nepfekrodila 60 ©C. Reakce se dokon&{
pfidavkem zbytku sulfonaéniho &inidla a vy-
h¥4tim na vy$s8i teplotu.
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Vyndlez se tykd zplsobu p¥{pravy naftalen-1,3,6-trisulfonové kyseliny.

Dosud zndmé zplsoby p¥ipravy vySe uvedené slouleniny spo&fivajil v monosulfonaci naftale-
nu p¥i teplotd pod 100 %, s vyhodou kolem 80 °C za vzniku naftalen-Il-sulfonové kyseliny,
jeZ se ohF&tim na teplotu 145 ©c presmykuje na naftalen-2-sulfonovou kyselinu v takovém
mnofstv(, Yo obe lzomery jaou ve vyslednd roakdnf ancal pf(tomny v pom®ru 15085, Reakdnf
sm&s se ndsledn& ochladf, zfedi{ p¥idavkem 100 % kyseliny sirové a pFi teplotd pod teplotou
varu oxidu sirového, tj. pod 44 ¢ se do ni p¥id4dvad oleum zpravidla v jednéd a? tfech dédvkéach,
pfitem? se poka%dé reakln{ smés vyh¥eje ke zreagovén{i p¥idaného olea. MoZnou variantou
této technologie je p¥idavéani olea za vy%%f{ teploty bez z¥edovdnf{ monohydrdtem, av3ak
s nejistymi vytdZky a ztrdtami oxidu sirového odparem. Nevyhodou vySe uvedeného postupu
je, %e vnadSeni monohydrétu do reakéni smési naftalensulfonovych kyselin za teplot kolem
go °c katalyzuje p¥esmyk naftalen-2-sulfonové kyseliny na naftalen-l-sulfonovou kyselinu,

a tim doch4dzi ke sni¥ovéni{ vytdZnosti a &istoty naftalen-1,3,6-trisulfonové kyseliny.
B

Uvedené nevyhody odstranuje zptisob p¥ipravy naftalen~1,3,6~trisulfonové kyseliny
podle tohoto vyn&lezu, jeho% podstata spotivd v tom, Ze se reakéni{ smés naftalenmonosulfono-
vych kyselin pfipadné ve sm&si s oleem vn&3{ do pfedloZené 100% kyseliny sirové a pi{padné
olea nebo do p¥edloZené reakdni smési, z{skané trisulfonaci naftalenu, a olea tak, aby
teplota vznikajfcf reak®ni sm&si nepfekrodila 60 9c, nale¥ se reakce dokon&i p¥idavkem

zbytku sulfonadnfho &inidla a vyh¥4tim na vy§5{ teplotu.

Postupem podle vynélezu se zamezi nefddouc{ zp&tny pfesmyk naftalen-2-sulfonové kyseliny
na naftalen-l-sulfonovou kyselinu, &¢imZ dojde ke zvyZeni vyt&Znosti a Cistoty naftalen-1,3,6-
]

~trisulfonové kyseliny. ‘f 3

Pro objasnén{ podstaty vyndlezu jsou uvedeny nésledujici p¥iklady:

P¥{klad 1

2,0 mol. naftalenu technické kvality se smichaji s 3,5 mol. kyseliny sirové 100 %
a sm&s se vyhfeje b&hem 45 minut na 80 Yc, kde se 1 hodinu udrfuje. Ddle se teplota zv§${
b&hem 1 hodiny na 145 % a jednu hodinu se udrZuje. Reakéni smés se prevede do topené
d&licky vyh¥{vané na 145 Oc a d4vkuje se do reaktoru s pfedlofenymi 2,5 mol. kyseliny
sirové 100 % tak, aby teplota v reaktoru nepfesdhla 60 oC, aviak s vyhodou 40 ©c. Po nadévko-
vani reakdni smési se zapo&ne s dAvkovanim olea v mnoZstv{ 2,8 mol. oxidu sirového do
teploty max. 85 ©c avsak s vyhodou 40 °c. Najednou se pridaji dals{ 2,0 mol. oxidu sf{rového
v podob& olea a teplota tim stoupne ze 40 Oc na 70 a% 85 °C. Reak®ni smés se vyh¥ivd 1,5 h
na 150 °c a 2,5 hodiny se udrZuje na této teplot&. Potom se ochladi na 60 °¢ a najednou
se p¥id4 dalffch 1,26 mol. oxidu sirového jako oleum k dokonleni reakce. VSe se vyhfeje
za 1,5 hodiny na 155 a¥ 160 9C a udriuje se 1,5 hodiny na této teplotd.

Slo%en{ reak&ni sm&si v organické fdzi (% hmot.)

-1,3,6- -1,3,7- ~1,3,5- sulfony ~2,6 + 2,7- -1,3,5,7-

76,6 16,0 6,4 0,5 0,6

Dopracovanim reak®nf sm&si po sulfonaci a% do stédia l-aminonaftalen~8-hydroxy=-3, 6~di-~
sulfonové kyseliny, tzv. H-kyseliny &inil vyt&Zek celého Tetdzce 44,9 % th. proti 41,3 %
th. docilenym klasickym postupem p¥i srovnatelné kvalit& vstupnich surovin.

P¥{klad 2

Je pYesnou replikac{ p¥fkladu &. 1 s tim rozdflem, Ze na predloZenf se misto kyseliny
sirové 100 % pourije &&st reakdni sm&si po naddvkovdni 1 davky olea z ptedchozi{ operace.
vytd%ek a slofenf shodné s pfikladem &. 1.
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PY¥{iklad 3

Po monosulfonaci provedené postupem shodnym s piikladem &. 1 se reakdnf sm&s pfevede
do topené a&1i¥ky vyhiffvané na 145 °C a davkuje se do reaktoru s pfedlofenym 2,5 mol.
kyseliny s{rové 100 % soulasn® s oleem tak, aby teplota v reaktoru nepfesdhla 60 °c avak
g vyhodow 40 ¢l pomer davkovdn( 1eaként smdnl o noofeen jo votlitetng v coldm rozmezl nbdnady
a to od pom&ru RS:0L = 100 3%:0 co? je vlastnd p¥iklad &. 1 aZ do pom&éru RS:0L = 100 %:100 8.
Pfi ddvkovadni obou komponent je vSak ZAadoucf, aby reakénf sm&s byla alespoi v mf{rném pfed-
stihu p¥ed oleem. Opaény pom&r tj. pfedstih v davkovadni olea v&etn& extrémniho p¥ipadu
dévkovéni reakénf sm&si do olea naopak vedl ke zhorSovdni{ kvality a vytdZiku (IV). Nejvyhod~
né&js{ hmotovy pom&r RS:OL se pf¥itom jevi od 1,5 do 3:1, ktery poskytuje nejlepSi vytdiek
a kvalitu (IV). Po naddvkovéni olea se ev. zbytek olea p¥id4 bud najednou nebo ve dvou

dévkach zplsobem, ktery je popsdn v p¥. &. 1.

SloZeni reak&n{ sm®si v organické fdzi (% hmot.)

~1,3,6- -1,3,7- ~1,3,5- sulfony -2,6- + 2,7~ -1,3,5,7-tetra

78,1 15,3 6,6 st st st

Dopracovan{ reak&ni smési p¥i poméru 1,5:1 po sulfonaci aZ do stadia H~kyseliny poskytlo

vytdiek 46,7 % th.

PYiklad 4

Misto monohydrdtu se pYedloZf &&st reak&ni smési z p¥edchozf operace podobné jako

v pfikladu &. 2. Vytd%ek a slo¥en{ shodné s pPffkladem &. 3.

PREDMET VYNALEZU

zptisob p¥ipravv naftalen 1,3,6-trisulfonové kyseliny monosulfonaci naftalenu pfi
teploté& 80 ©C a ohf&tim na 145 °C za vzniku naftalen-l-sulfonové kyseliny a naftalen-2-
-sulfonové kyseliny a néslednou trisulfonaci vyznalujfci{ se tim, Ze se monosulfonaci ziskand
reak®ni sm&s naftalen-l-sulfonové kyseliny a naftalen-2-sulfonové kyseliny, p¥ipadné ve smési
s oleem, vnd%i do p¥edloZené 100% kyseliny sfrové a p¥fpadné& olea nebo do pfedloZené reak&ni
sm8si, ziskané trisulfonacf naftalenu, a olea tak, aby teplota vznikajic{ reakdnf smési
neprekroZila 60 °C, nade? se reakce dokon&f p¥idavkem sulfonaniho &inidla a vyhfatim

na teplotu 155 a% 160 °c.
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