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(54) Zpusob &i3téni technické 2-naftol-l-sulfonové kyseliny

Vyndlez se tykd zphsobu &iSténi technické 2-naftol-l-
-gulfonové kyseliny.

Kyselina 2-naftol-l-sulfonovd se vyrdbi sulfonaci 2-naftolu
p¥i nizké tepbtds Jako sulfonadniho &inidla se pouZivd koncen-
trovené kyseliny sirové, nebo kyseliny chlorsulfonové, pFidem%
se v poslednim p¥ipadd pracuje v prostiedi organického roz-
poustédla, zpravidla nitrobenzenu. Po izolaci kyseliny 2-naftol-

~l~-gulfonové z reekdéni smdsi se ziskdvd v obou p¥ipadech produkt,
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 obsahujici volny 2-naftol. P#{Einou vyskytu volného 2-naftolu
v izolované technické kyselind 2-naftol-l-sulfonové je pravdé-
podobnd &dstednd desulfonace v prib&hu izoladniho procesu.
Zv1l4sté vysoky byvé obsah 2-naftolu v produktu, ziskévaném
metodou sulfonace 2-naftolu kyselinou sirovou; sulfonaldni smés
se v tomto p¥ipadd zpracovdvd z¥edénim vodou a vysolenim
2-naftol-l=-sulfokyseliny ve form& sodné soli chloridem sodnym.
Desulfonadni proces v prib&hu t&chto operaci zplsobuje, Ze
produkt obsahuje 1 a% 3 % mols volného 2-naftolu. tj. 0,65 a%
1,95 % hm. (poditéno ne sodnou sil 100% 2-naftol-l-sulfokyseliny).
V pribshu skladovdni ve formd kyselé pasty dochdzi pak k daldi-
mu zvySovéni obssghu volného 2-naftolu,

Obsah volného 2-naftolu v kyselin& 2-naftol-l-sulfonové
je velmi ne¥ddouci, zejména.p¥i jejim dalsim zpracovavéni na
kyselinu 2-naftylamin-l-sulfonovou (kyselinu Tobiasovu). Tato
pFemdna se provédi aminaci, za p¥itomnosti si¥iditenu emonného
podle Bucherere a pPitom vznikd z volného 2-naftolu 2-naftylemine
2-Naftylamin je prokdzané karcinogenni létkou a jeho pfitdmnost
v kyselind Tobiasové je zdrojem velkych zdravotnich rizike. Podle
gmérnice ministerstva zdravotnictvi SSR &, 56 se povazZuji za
karcinogenni 1ldtky i 1létky jinak neSkodné, pokud obsehuji vice
ne? 0,1 % hm. prokézanych karcinogenii. P¥i primyslovém zpracovéi-
véni tekovych materidld jsou pek nezbytnd mimorddnd opat¥eni
pro zabezpedeni pracovni hygieny, kterd vyraeznym zpusobem zvy-
suji virobni ndkladye

Vzhledem k tomu, Ze i tehdy, jestliZe se provadi aminace

2-naftol-1—sul%okyseliny podle Bucherera za velmi mirnych pod-

minek, vznikd p¥i ni jisty dald3i podil 2-naftyleminu, je zcela
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nezbytné pouZivat jeko ndsadu pro tuto operaci surovinu zcels
prostou 2-naftolu. JelikoZ, jak ji% bylo uvedeno, dosud pouii-
vané vyrobni postupy pro 2-naftol-l-sulfokyselinu poskytujd
vidy produkt obsahujici volny 2-naftol, je Zadouci zaradit
do technologického procesu vh o dnou rafinadni operaci k jeho
odstrenéni. K tomu nebyly v literatute nelezeny zédné informacee.

Postupem podle vyndlezu se.éisti technickd 2-naftol-l-
~-sulfokyselina tek, Ze se jeji vodny roztok, obsghujici 0,5
az 2 % hms volného 2-naftolu, zneutralizuje amoniskem s po
neutralizaci se roztok prefiltruje pFes sloupec zrnitého aktive
niho uhli, Volny 2-naftoi Se na aktivnim uhli naadsorbuje a
ziskdvany filtrdt neobsahuje analyticky dokazatelny 2-naftol.
Ziskeny neutralizoveny roztok kyseliny 2-naffol-l-sulfonové
Je z hlediska dal8i desulfonace st4ly a nevznikd v ném volny
2-naftol ani po deldim skladovani,

Jako neutralizadniho ¢inidla je nejvyhodn&j3{ pousivat
amoniaku, a¥ ji¥ plymného nebo ve formé jeho vodného roztoku;
to je Ufelné zejména v téch piipadech, kdy se predpokléadd pouZit
ziskeny roztok 2-naftol-Ysulfokyseliny, zbaveny volného 2-ngftolu,
p¥imo k vyrobé 2-naftylamin-l-sulfokyseliny. P¥i neutralizaci
Se upravuje pH roztoku na hodnotu 6,5 aZ 7, Filtrace p¥es slou-
pec adsorbentu se provddi p¥i teplotd 20 af 40 °C,

Pokusné bylo zji8téno, Ze na 1 kg aktivniho uhli je moZno
zachytit 125 aZ 130 g 2-naftolu, ani% by jedt& doSlo k objeveni
ge analyticky prokazatelného 2-naftolu ve filtrdtu. Mno¥stvi
technické 2-naftol-l-sulfonové kyseliny, které lze zbavit vol-
ného 2-naftolu postupem podle vyndlezu, je zdvislé pochopitelnd

na vychozim obsehu 2-naftolu. Naadsorboveny 2-naftol je mo¥no
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zisket ze sloupce aktivniho uhli po jeho propréni

vodou extrekel zYeddnym roztokem hydroxidu godného a v p¥ipadsé
pot¥eby jej znémymi zphsoby regenerovat, nep¥. vypédlenim.

Postup podle vynélezu neni mo¥no nshraedit prostou adsorpei
rozmichénim roztoku zneutralizované 2-naftol-l=swlfokyseliny
g ektivnim uhlim a jeho odfiltrovénime To bylo prokdzino poku-
sem, p¥i kterém se roztok technické 2-neftol-l-sulfokyseliny,
zneutralizovany amonlakem, promlchaval s tymZ mnoZstvim aktiv-
niho uhli, které by se spot¥ebovalo p¥i jeho gi8téni filtraci
pies sloupec ektivniho uhli. 7iskeny filtrdt nebyl podle chro-
matografické analyzy témé¥ vibec ochuzen o p¥itomny 2-naftole

Bisténi technické 2-naftol-l-sulfokyseliny postupem podle
vynélezu predstavuje technicky jednoduchy & schiidny rafinaéni
proces, poskytujici materidl, vhodny pro vyrobu 2-naftylemin=-
'-1-su1fokysellny s minimdlnim obsehem volného 2-naftyleminue

Ni%e uvedené p¥iklady ilustruji zpusob gidténi podle vy-.

nilezue

P¥iklad 1

612 g pasty technické p-naftol-l-sulfokyseliny, obsahujici
284 g kyseliny 2-naftol-l-sulfonové ve Tormdé sodné soli vedle
4,41 g volného 2-naftolu a nestanoveného mno¥gtvi minerdlnich
goli a kyseliny sirové, bylo rozpudténo ve vodé a objem roztoku
doplnén na 1 500 em’, Ze michdni bylo zneutralizovéno ne pH 6,8
26% vodnym roztokem emoniaku (spoteba 85 cm3). Malé mnoistvi
piitomného kalu bylo oddéleno filtraci pies papir a filtrdt byl

doplnén ne objem 2 1litxye Rezultujici roztok obsahoval Vv 1 litru

142 g 2-naftol-l-sulfonové kyseliny a 2,2 g 2-naftolu.
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Do adsorpéni kolonky o praméru 12 mm bylo vpraveno ve formé
vodné suspenze 20 g zrnitého ektivniho uhli s primérnou veli-
kosti ddstic 0,5 mm, Vyska vretvy adsorbentu $inila 420 mm,
jeji objem byl 41 ml.

Pres vrstvu adsorbentu byl filtrovdn zneutralizoveny roz-
tok 2-naftol-l-sulfokyseliny xychlosti 200 cu’/hod e byly jimény
frakce po 50 cm®. Ve frakcich byl zjidfovdn obssh 2-naftolu
tenkdvrstvou chromatografii na destilkdch Silufol UV 254. Jako
eludniho &inidlsa bylo pouzito smési terc, butanol : n-butanol :

: voda (4 ¢+ 5 ¢ 3) a lako detekdniho &inidla diazotované kyse-
liny sulfanilové. Rf hodnoty byly pro kyselinu 2-naftol-l-sul-
- fonovou 0,73, pro 2-naftol 0,942,

Ve frekcich 8e 1 aZ 23 nebyl zjistén zddny 2-naftol, poli- -
‘naje frakel é; 24 jeho koncentrace pozvolna stoupala aZ pfibliéﬁé
na 50 % puvodni koncentrace vychoziho roztoku (ve frakci . 30).
Nasazenych 20 g sorbentu-umoénilo tedy zbavit plné 2-naftolu
23 frakef, tj. 1 150 cm> vychoziho roztoku, ve kterych bylo
obsafeno 163,3 g kyseliny 2-naftol-l-sulfonové a 2,53 g 2-naftolu.
Ani po 3 tydnech skladovdni se ve filtrdtech neobjevil volny
2-naftol.

Priklad 2

115 om® zneutralizoveného roztoku technické kyseliny
2-naftol-1l-sulfonové podle piikladu 1]bylo michdno 3 hod se 2 g
aktivniho uhli, pouZitého pro sloupeevou adsorpci, Ve filtratu
byl chromstograficky stancven volny 2-naftol a zji8téno, Ze jeho

koncentrace je prakticky totoZnd s koncentraci ve vychozim

roziokUe



Prfredmét vyndlezu
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Zplsob ¢idténi technické 2-naftol-l-sulfonové kyseliny,
vyznaleny tim, Ze se vodny roztok technické 2-naftol-l-sulfonové
kyseliny, obsehujici 0,5 aZ 2 % hm, volného 2-naftolu, zneutra-

- lizuje emoniekem na pH 6,5 a¥ 7 a po neutralizaci filtruje

pres sloupec zrnitého aktivniho uhli,
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