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(54) Zpiisob separace 1,1’-diamino-4,4'-dianthrimidu z reakéni smési po redukel

Vynalez se tyk4 zplisobu separace 1,1’-diamino-
4,4’-dianthrimidu z reakéni smési po redukci.

1,1’-diamino-4,4’-dianthrimid se ziskdvé4 reduk-
cf p¥islu¥ného nitroderivétu sirmikem sodnym, glu-
kézou a jingmi redukujicimi cukry. Separace pro-
duktu z reakéni smé&si je nejuZ$im &ldnkem vyroby
vzhledem k tomu, Ze &4stice produktu jsou nepatr-
nych velikosti, i pod 1 um, a pfi filtraci pronikaji
filtradni prepazkou. Ciry filtrat se ziské po stabili-
zaci filtradni pfepaZky, ptipadné aZ po vytvofeni
ur&ité vydky filtratniho koldde, fungujici jako .
G&inn4 filtragni vrstva z &stic samotného produk-
tu. Nelze vyloudit i negativni vliv koloidni siry na .
proces filtrace.

Ve snaze zv&tsit velikost &4stic 1,1'-diamino-
4,4’-diantrimidu se providi podle dosavadniho
vyrobniho postupu ochlazeni reakéni smési po
redukci na 25 aZ 35 °C a po urité dobé stani nebo -
michéni se reak&ni smés transportuje do filtra¢niho
zafizeni k filtraci. Promyvani filtraéniho kold¢e do
neutrilni reakce se provadi vodou o teploté
50 °C.

Nevyhodou dosavadniho zpiisobu je pomaly
priib&h filtrace a netinosné dlouhd doba, potfebnd -
k promyvini filtraéniho kol4&e. Filtrace a promy-
vani se tak stavd Gzkym &ldnkem vyroby a pfi -
pozadavku zvySené kapacity nebo ziskéni produk-
tu v krat¥im Easovém tGseku je nutno pfikrodit ke
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zvétSeni plochy filtradniho zafizeni napf. zafaze-
nim dal§iho kalolisu.

Dalsi nevyhodou dosavadniho zplisobu separace
suspenze 1,1’-diamino-4,4'-dianthrimidu je vyso-
k4 alkalita suspenze, obsahujici znaéné mnoZstvi
hydroxidu sodného, vznikiého v priib&hu redukce
hydrolyzou sirniku sodného. K promyti filtratniho
kolage je pak zapotiebi znaéného mnoZstvi promy-
vacich vod, coZ se nepfiznivé promitd v dlouhé
dob& promyvéni, blokovani filtratniho zafizeni
a tim v prodraZovéani vyroby. Dal¥i nevyhodou je
vznik velkého mnoZstvi odpadnich promyvacich
vod.

Uvedené nevyhody odstraiiuje zplisob separace

* 1,1’-diamino-4,4’-dianthrimidu z reakéni smési po

redukci nitroderivatu sirnikem sodnym nebo glu-
kézou filtraci podle vynélezu, jehoZ podstata spoti-

' v4 v tom, e se suspenze reak&ni smési popiipadé

upravena na pH 7,5 aZ 8,5 pfidavkem minerilni
kyseliny neprodlené podrobi filtraci pfi teploté 70
az 95 °C.

Podstata vyndlezu vychézi ze zji§téni, Ze pro

- zlepSeni filtrovatelnosti neni tfeba reakéni smés

chladit nebo jakkoliv prodluZovat dobu pred filtra-
ci, nybr pravé naopak, filtrovat a promyvat
neprodlené po redukci a pfi co nejvysii teploté,
napt. 70 aZ 95 °C, nebot pfi této teploté nedochazi
k Zadnym kvalitativnim zm&ndm ani ztratdm pro-
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duktu. Pro filtraci pfi této pom&rmné& vysoké teplot&
se doporutuje pouZit kalolisi s deskami a rdamy
z vhodnych umélych hmot, napf. z polypropylenu

nebo jest€ lépe takovych filtraénich za¥izeni, kters -

maji pld¥¢ pro temperaci vodni parou na poZadova-
nou teplotu, napf. automatick§ch tlakovych
filtrd.

Otupenim alkality reakéni smési zfed&nou kyse-

' linou sfrovou na pH 7,5 aZ 8,5 pfed filtraci se
- pronikav€ snifuje spotfeba promygvacich vod

k promyti filtraéniho koldfe, coZ se pozitivné

| projevuje v podstatném zkriceni cyklu filtrace

- a promyvéni a tim v podstatném zvySeni kapacity

| vyroby.
Dile jsou uvedeny pfiklady 1 aZ 3 doklddajici

vliv teploty, pH a doby prodleni suspenze na

- filtraci, provddéné zpﬁsobem podle tohoto vyna-
lezu.

- Piiklad 1

250 g vodné-alkalické suspenze 1,1’'-diamino-
4,4'-dianthrimidu bylo pfedloZeno do tlakové ne-
rezové nude obsahu 1 litr a po hermetizaci bylo
filtrovino pfi teplot¥ 85°C tlakem vzduchu

0,2 MPa. Jako filtratni pfepdrky bylo poufito
polypropylenové plachetky PP 12867. Vysledky '

filtraci jednotlivyich suspenzi li¥icich se ,,st4¥im*
suspenze jsou uvedeny v niZe uvedené tabulce I.

' Z vysledkd vyplyvéa negativni vliv ,,starnuti sus-
penze na rychlost filtrace.

Tabulka I
Vliv prodlevy na rychlost filtrace u vodng-alkalic-
ké suspenze 1,1’'-diamino-4,4'-dianthrimidu.

Priklad 2

Pracovni postup a aparatura stejné jako v pfikla-
du 1. Filtrace byla provedena jednak pfi 30 °C
a promyvén{ kol4Ze p¥i 50 °C, u druhé serie pokusi
filtrace pfi 80 °C a promyvini rovnéZ pti 80 °C.
Vysledky uvedené v tabulce IT ukazuji na vjznam-
né urychleni fnltrace pﬁ zvyﬁeni teploty na 80 °C.

Tabulka I

Filtrit Doba filtrace a promyvéni (min.)
kg/m? . .
pfi teploté pfi teploté
30 az 50 °C 80 °C
100 60 27
200 90 53
300 136 69
600 182 105
Prikiad 3

Pracovni postup a aparatura shodné s pfikladem
1 s tim rozdilem, %e u pokusu A byla pred filtraci
pfidéna k suspenzi zfedénd H,SO, 1 : 1 v takovém
mnoZstvi, aby vysledné pH suspenze &nilo 8,5.
Vysledkem je podstatné sni¥eni mnoZstvi promy-

- vacich vod a doby promyvéni (tabulka IIT). Za
 téchto podminek nedochézi k uvoliiovani sirovo-

diku.
Tabulka III
Doba Doba )
Pokys iltrdt filtra-  promy- P"°'3?"- "
oxus (® ce véni voda ozn.

(min) (min)  ®

Hmotnost filtrdtu Doba filtrace v min

Gy (kg/mz) 7 0,5 796 75 101 75 120
50 55 6,0 7,5 90
100 150 18,5 20,5 22,0
150 24,5 33,0 34,0 355
200 34,0 44,5 47,0 49,0
250 43,5 56,5 60,0 63,0

Index F 0,5 = filtrace suspenze 0,5 h po skonge-
né redukci,
F 96 = filtrace suspenze 96 h po skonéené
redukci,
F 101 = filtrace suspenze 101 h po skonte-
né redukci,
F 120 = filtrace suspenze 120 h po skonde-
né redukci.

Pridavek
A 150 33 50,8 1050 H,SO041:110g

Bez pfidavku
B 150 42 91,0 1685 H,SO41:1

PﬁEDMET VYNALEZU

Zpﬁsob separace 1 1’-d1ammo-4 »4'-dianthrimi-
du z reakéni smési po redukci nitroderivétu sirni-

“kem sodnym, glukézou nebo jinymi redukujicimi

cukry ‘filtraci, vyznaleny tim, e se suspenze
reakéni smési, popfipadé upravend na pH 7,5 aZ
8,5 pfidavkem minerdlni kyseliny, neprodlen&
podrobi filtraci pfi teploté 70 aZ 95 °C.
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