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(54) Zpasob vyroby vodnych roztokd hydrotropnich &inidel
z hofeénatych soli sulfonovanych alkylaroma&ta

Na suché nebo hydratované ho¥elnaté soli
obecného vzorce I

Ry Mg
R,— Ar —S0,7" (1)
Ry

kde Ry zna&f alkyl s 1 a¥ 4 atomy uhliku, Ry
a Ry zna&f vodik nebo alkyly s 1 a%¥ 4 atomy
uhliku, p¥idemi Ry, Ry a Ry mohou byt stejné
nebo rozdf{lné, pop¥ipadé Ry a Ry spolu tvo¥i
anelovany nenasyceny nebo nasyceny 5- a¥ 6-
&lenny uhlikaty kruh a Ar zna&i zbytek ben-
zenu nebo naftalenu, ptsobf p¥i teplotd 10 ©OC
az teploté& varu reakdni sm&si alkalickymi &i-
nidly nebo solemi odvozenymi od alkalickych
kovl nebo #fravych zemin nebo &pavku, s vyho-
dou hydroxidy, uhli&itany, hydrogenuhliditany,
fosforegnany, hydrogenfosforednany a dihydro-
genfosfore€nany nebo solemi se dvéma &i tremi
rozdilnymi kationty v molekule, v p¥itomnosti
vody, popiipadé minerdlni kyseliny, nade¥ se
vysrdZené hofelnaté anorganické sloudeniny
mechanicky 0ddéli od ?4daného vodného roztoku
hydrotropnich &inidel, v n&m¥ se gopfipadé
upravi pH na hodnotu v rozmezi 7 5,
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Vyndlez se tyk& zplisobu vyroby vodnych roztokd hydrotropnfch &inidel z ho¥e&natych soll
sulfonovangch alkylaromdtd a jeho podstatou je ¥izend konverze ho¥e&natgych solf s p¥imym zis-
k&nim roztokd hydrotropnich &inidel v technicky @&inné koncentraci.

Hydrotropn{ efekt je vyvoldvén ¥adou sloulenin, z nich? nejzndm&ji{ jsou alkalické soli
sulfonovych kyselin, odvozengch do toluenu, xylend, kumenu, pseudokumenu a dalSich alkylaro-
métd. Uplatnéni doznaly pfedeviim pom&rn& dostupné, relativng levné a 4&inné xylensulfonany
sodné. Vodné roztoky hydrotropnich'éinidel ovliviuji rozpusthost sloudenin jinak nerozpust-
ngch nebo jen omezen& rozpustngych ve vodé&, jak naznaduje souhrn dat v ndsledujic{f tabulce.

Rozpustnost slouéeniny+

Slouenina g/100 ml vody g/100 ml 40% roztoku xylensulfonanu
sodného ve vodé

acetylaceton 20,6 400
amylalkohol 3,4 400
anilin 3,8 400
n-butylalkohol 9,1 400
o-, m-,” p-kresoly 2,2 400
cyklohexanol 3,4 400
furfural 7,9 - 400
~-fenyletylalkohol 2,4 400
benzaldehyd 0,40 24,2
o-anisidin 1,28 28,0
dietylketon 5,5 25,4
etylacetét 8,8 42,6
metylbenzodt 0,14 10,8
nitroetan 2,5 13,2

propionitril 14,8 66,1

+Booth H. S., Everson H. E.: Eng. Chem. 40, 1491-93 (1948).

Pfes pomdrn& znanou atraktivnost procesi, v nich% by se v primyslovém mé¥itku mohlo pro-
sadit vyuZitf hydrotrophich #inidel (nap¥iklad pfi extrakcich, elektrolytickych pochodech, p¥i |
urychlovdni syntéz provdd&nych ve vodném prostfed{ apod.) neodpovid4 dosavadni rozsah velko-
vyrobn{ aplikace nabizenym moZnostem. Jednou z pFi¥in jsou neuspokojivé latkové (a tim i eko-
nomické) bilance p¥i v§rob& hydrotropnich &inidel. '

Podle tohoto vyndlezu lze vyrdb&t vodné roztoky hydrotropnich &inidel z hoteé&natych soli sul-
fonovanych alkylaromdtld tak, Ze se na suché nebo hydratované ho¥ednaté soli obecného vzorce I

R

1 Mg
Rz/Ar 50,7 (1)
Ry

kde Rl.znaéi alkyl s 1 a% 4 atomy uyliku, R, a R, znadf vodfk nebo alkyly s 1 a¥ 4 atomy uhlf-
ku, pfifem# Ry, Ry a Ry mohou byt stejné nebo rizné, pop¥ipadé R, a Ry spolu tvo¥i anelovany
nasyceny nebo nenasyceny 5- a% 6%lenny uhlfikaty kruh a Ar zna&{ zbytek benzenu nebo naftalenu,
pisobi p¥i teploté& 10 Oc a¥ teplotd varu reak®nf sm&si alkalickymi &inidly nebo solemi odvoze-
ngmi od alkalickgch kovi nebo %iravych zemin nebo gpavku, s vyhodou hydroxidy, uhliZitany,
hydrogenuhli&itany, fosforeZnany, hydrogenfosforefnany a dihydrogenfosfore&nany nebo solemi
se.dvéma ¢i t¥emi rozdilngmi kationty v molekule v p¥ftomnosti vody, popfipadd minerdlnf{ ky-
seliny, nalei se vysréiené hofe¥naté anorganické sloudeniny mechanicky oddé€lf od fY4daného vod-
ného roztoku hydrotropnich &inidel, v n&mZ se pop¥{pad& upravi pH na hodnotu v rozmezi 7 ts.
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PotZebné hofetnaté soli sulfonovanych alkylaromdtd jsou snadno a ve vysokém vyté&Zku do- -
stupné vyrobnimi postupy popsanymi v &s. A0 172 469 a A0 174 962.

Zplisob vyroby vodnych roztokd hydrotropnich &inidel podle tohoto vyndlezu lze uplatnit
p¥i zpracovéni ho¥eénaté soli jakéhokoliv sulfonovaného alkylarométu, vykazujiciho hydrotrop~
n{ efekt., PouZité hofe&naté sulfonany mohou byt bezvodé nebo hydratované s vyhodou ve form&
vodnych past, tak jak se ziskdvaji p¥i izolacich po sulfonaci alkylaromdtl (viz uveden&d AO).

S vyhodou lze vyrdb&t vodné roztoky sm&sngch hydrotropnich &inidel, obsahujfcfch dv& nebo
vice konstitun& odli¥ngch sloulenin, bud izomert nebo homologl nebo konstitu&n& vyrazn&ji
odlisnych sulfonanud, tak napfikladvi toluenu lze snadno ziskat G&innou sm&s o- a p-toluensul-
fonand, z technické sm&si xylend se zfskd4 mnohaslofkovy systém hydrotropnich &inidel, sest&-
vajici{ z 1,2-dimetylbenzen-3-sulfo-, 1,3-dimetylbenzen-4-sulfo-, 1,4-dimetylbenzen-2-sulfonant
popfipadé i patrnych mnoZstvi 1,2-dimetylbenzen-4-sulfo- a Izi—azmetylbenzen-5-sulfonanﬁ.

K p¥ipravé hydrotropnfch &inidel lze pou%it hoieénaé; soli ziskané p¥fmo z pfisluingch
frakci po destilaci ropy nebo kamenouhelnych dehtl, nebo zf{skané z homogenizitu n&kolika frak-
ci, napfiklad technickych xylend a solventnf{ nafty II (s obsahem indanu). S vyhodou lze zpra-
covévat i hofe&naté soli sulfokyselin, p¥ipravené z odpadd po zpracovdni alkylaromatickych
uhlovodfkl, jako napfiklad vinyl-, divinyl-, pop¥ipad& polyvinylbenzent, di-, tri- a polyiso-
propylbenzeni apod.

Ke konverzi hofe&natych solf sulfonovanych alkylaromitl lze pou%f{t &inidel, odvozenych
od alkalickych kovd, Z{ravych zemin a &pavku jako nap¥fklad hydroxidy, uhli&itany, hydrogen-
uhligitany, fosforednany, hydrogen- &i dihydrogenfosfore&nany, ale vhodné jsou i anorganické
soli’'s rdznymi kationty v molekule jake nap¥fklad fosforednan sodnodvojamonny nebo dvojsodno-
amonny, fosfore&nan védpenatoamonny &i draselnodvojamonny apod. P¥i konverzi lze pou¥it jednak
pevnd &inidla, nebo jejich vodné roztoky &i suspenze.

Konverze se provddi ve vodném prost¥edi, s vyhodou p¥i zvy%ené teplot&, pff{padnd a% za
varu reak&n{ sm&si. 5e vyhodné poufit vodu v takovém mnoZstvi, které poskytuje reakdni smdsi
s obsahem-hydrotropnich &inidel v technicky @&inné koncentraci: potom stadf odfiltrovat vylou-
Gené pevné hofelnaté sloudeniny a filtrdty p¥imo poufit jako hydrotropni &inidlo v technolo-
gickych procesech. N&kdy je vyhodné provddét konverzi za p¥itomnosti minerdlni kyseliny napt.
chlorovodikové, sirové, fosforedné apod., pfipadhé.y prostfedf! jejich smési. Konverzi urych-
-luje zvgEeni teploty a G&inné michdni reak®nf smdsi, p¥idem¥ optimdln{ volba podminek miZe
pfiznivé ovlivnit i fyzikdlni stavy systému (nap¥. krystalickou formu vylou&eného podilu,
ovliviiujici rychlost mechanické separace). Zplsob podle tohoto vyndlezu lze provéddt i nepfe~
triitym postupem, s vfhodou v trubkovych &i %labovych reaktorech, na n&% je napojeno kontinu-
41n{ separadni zaffzenf, nap¥. odstfedivka nebo rotadnf{ filtr apod. znami za¥fzeni.

U ziskangch vodnych roztokd hydrotropnich &inidel lze pH pfed jejich technologickym po-
uZitim upravit na Z&danou hodnotu ndkterym ze zndmych zplsobil. ' :

Ekonomii nového zplisobu vyroby lze zlep3it tim, Ze se odd¥lené anorganické ho¥ednaté
soli, zadr¥ujfc{ urlité mnoZstvi{ relativn& koncentrovaného roztoku hydrotropniho &inidla,
promyj{ vodou a promyvaci vody se nasadf do p¥i3t{i vyrobni operace na misto alikvotu p¥id4vané

vody.

Hlavni pfednost{ opatfeni, chrén&nych timto vyndlezem, je vyrazné zlepfeni ekonomie vy-
roby hydrotropnich éiniﬁel; p¥i globdlnim hodnoceni pffpravy podinaje sulfonacf alkylarom&td
pfes izolaci ho¥elnatyéh solf sulfokyselin, v&etn& konverze hofednatych soli, je vysledny
G&inek neporovnateln& vy3%{ v porovndni s dosavadnim stavem, kde se reakéni sm&s po sulfonaci
alkylaromdtu zbavovala zbytkové kyseliny sirové sréZenfim ve form& sfranu vépenatého &i barna-
tého, zna®nd mnoZfstvi sfirand se po filtraci intenzivn® promyvala vodou, nade¥ se filtraty
znadéné z¥ed¥né promgvacimi vodami, konvertovaly na sodné soli a po dalsf filtraci se odpafo-
vaiy v odparkdch do sucha.
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Novy zpisob eliminuje dosavadni netnosné ndklady na energie odparek a na mist& produkce
balastnich sirant poskytuje pomérnd &istou kyselinu sfrovou, pouZitelnou nap¥. p¥i vyrobé&
minerdlnich hnojiv (siranu amonného) nebo v chemickych provozovnach jako néhradu z¥ed&né ky-
seliny (k vykyselovédni, jako elektrolyt apod.). Cely proces v§roby hydrotropnich &inidel lze
tak prevést na bezodpadovou technologii, anorganické ho¥e&naté soli, odd&lené z reak&nich
smds{ po konverzi sulfonani hotednatych, lze totif pouiit (jako recykl) k izolaci sulfokyselin
podle AO 172 469 a AO 174 962. '

Ppt{iklad 1

263,2 g 75,0% vodné pasty ho¥e&naté soli 1,3-dimetylbenzen-4—sulfonové kyseliny se sus-
penduje v 255,5 g vody, nade? se za michdni p¥id4 po &astech celkem 40,6 g 98,5% hydroxidu
sodného. Potom se reak®ni smds za michdni zahfeje b&hem 30 minut na 80 ¢ a za horka se od-
filtruje pevny podil. ziskany filtrdt hmotnosti 501,0 g tvo¥eny cca 40% roztokem 1,3~dimetyl-
benzen-4-gulfonanu sodného, lze pifmo poufit jako hydrotropni &inidlo.

Pevny podil se promyje horkou vodou a z{skané promgvac{ vody lze pouift jako recykl,
v nésledujici operaci.

Na mist® hydroxidu sodného lze pouft ekvivalent hydroxidu draselného nebo &pavku &i jeho
vodnych roztokil, pfidem? se ziskaji roztoky hydrotropnich &inidel ve form& draselnych nebo
amonnych solf.

p¥{L{klad 2

295 g 71,0% vodné pasty hote&naté soli inden-5-sulfonové kyseliny se smis{ s 200 g vody,
nade? se za michdni p¥id4 po Z4stech 163,6 g 25% vodného roztoku hydroxidu sodného. Reak&ni
smés se za michdni zah¥eje na 98 Oc a za horka se odstfedf pevny podil. Ziskéd se 610 g filt-
rétu, ktery je tvofen 33%>vodnYm roztokem indan-5-sulfonanu sodného a miZe se p¥imo poufit
jako hydrotropni &inidlo.

p¥ifiklad 3

217 g 91% sm&si krystalickgch ho¥e&natgch soli isomernich xylenaulfonovﬁch kyselin (zis-
kangch z reak®ni sm&si po sulfonaci technické sm®si xylend) se suspenduje v 293 é vody, ke
smdsi se za mich4ni pfid4 po ¥&stech celkem 40,6 g 98,5% hydroxidu sodného, smés se zahfeje
k varu a za horka zfiltruje. %Zisk4 se 505 g filtrdtu, ktery reprezentuje 40% vodny roztok.
hydrotropniho &inidla, jehoZ d&innou sloZkou je sm&s xylensulfonand sodngch.

P¥{iklad 4

131,6 g 75,0% vodné pasty hote&naté soli 1,3-dimetylbenzen-4-sulfonové kyseliny a 147,5 g
71% vodné pasty hofenaté soli inde-5-sul fonové kyseliny se rozmichd s 260 g vody, za michdni
se zahfeje na 95 °C, naeZ se po t4stech p¥id4d 40,6 g 98,5% hydroxidu sodného. Potom se 20 mi-
nut michd pfi 95 ©c a za horka zfiltruje. Ziskd se cca 38% roztok 1,3-dimety1behzen-4-su1fo-
nanu sodného a indan-5-sulfonanu sodného {molov§y pom&r. 1:1), ktery lze p¥imo pouit jako smés-
né hydrotropni' &¢inidlo. ’

Pp¥{klad 5

100 g vodné pasty 68,15% ho¥e&naté soli 1,3-dimetylbenzen~4-sulfonové kyseliny, obsahu-
jfci 5,6 % kyseliny sfrové, se smis{ se 100 g vody a sm&s se za michédni zahfeje na 75 %,
girg roztok se zneutralizuje p¥idavkem 9,0 g 25% vodného ¢pavku, nadef se k horkému roztoku
pFid4 39,7 g krystalického dihydrogenfosfore&nanu amonného. p¥{idavkem dalsfch 23,5 g 25% vod-
ného &pavku se vysrdZi hrubd krystalicky fosfore&nan hote&nato-amonny) kone¥né pH je 8). Pevny,
krystalicky podil se odfiltruje (filtrace velmi rychld a jako filtrit se ziskd cca 34% vodny
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roztok 1,3-dimetylbenze-4-sulfonanu amonného, ktery se/mﬁie pfimo pouffit jako hydrotropni

¢inidlo.

PREDMET VYNALEZU

1. zZplsob vyroby vodnych roztoki hydrotropnich &inidel z ho¥ednatgch sol{ sulfonovangch
alkylarométd vyznaleny tim, fe se na suché nebo hydratované hofelnaté soli obecného vzorce I

R

1 . Mg
Rz;kr__.so32 4T)
R3 =

kde Ry zna&f alkyl s 1 aZ 4 atomy uhliku,”R2 a Ry znali vodik nebo alkyly s 1 aZ 4 atomy uhlf-
ku, p¥idemZ R;, R, a Ry mohou byt stejné nebo rozd{lné, pop¥ipadd R, a R, spo}u tvo¥{ anelo-
vany nenasyceny nebo nasyceny 5- a% 6&lenny uhlfikaty kruh a Ar znal{ zbytek benzenu nebo naf-
talenu, pusobi p¥i teplotd 10 °c a% teplot& bodu varu reak&ni sm&si alkalickymi &inidly nebo
solemi odvozenymi od alkalickych kovl nebo Zirav§ych zemin nebo &pavku, s vghodou hydroxidy,
uhliZitany, hydrogenuhlilitany, fosfore&nany, hydrogenfosfore&nany a dihydrogenfosfore&nany
nebo solemi se dvéma &¢i t¥emi rozd{lngymi kationty v molekule, v p¥ftomnosti vody, pop¥ipadé
minerdln{ kyseliny, nafef se vysrd¥ené hofe&naté anorganické sloudeniny mechanicky odd&lf od
Z4daného vodného roztoku hydrotropnfch &inidel, v n&m¥ se popfipadé‘upravi pﬁ na hodnotu

v rozmezi 7 %5, .

2. Zplisob podle bodu 1, vyznaleny tim, %e se plisobi na sm&s dvou nebo vice slouZenin
obecného vzorce I.

3. Zplisob podle bodd 1 a 2, vyznaleny tim, %e mno¥stvi vody celkem vniZené do reagujicfho
systému vytvad¥{ nakonec technicky G&innou koncentraci hydrotropnich &inidel.
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