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Nézev vynalezu:
Zpiisob vyroby beta-naftolu

Anotace:

Zplisob vyroby B-naftolu katalytickou oxidaci 2-
isopropylnaftalenu kyslikem a rozkladem ziskaného
hydroperoxidu 2-isopropynaftalenu, jehoZ podstata spoéiva v
tom, Ze se 2-isopropylnaftalen emulguje s vodnym roztokem
katalyzatoru, schopného katalyzovat oxidaci 2-
isopropylnaftalenu na jeho hydroperoxid, ziskana emulze se
zahfeje na teplotu 50 °C az teplotu varu emulze, nade? se
emulze pfi této teploté vystavi u€inku kysliku po dobu 2 az
20 hodin a vznikly hydroperoxid 2-isopropylnaftalenu se v
pfitomnosti anorganické kyseliny $t&pi na B-naftol a aceton.



10

15

20

25

30

35

40

CZ 294007 B6

Zpiisob vyroby B—naftolu

Oblast techniky

Vynélez se tyka zpasobu vyroby B-naftolu katalytickou oxidaci 2-isopropylnaftalenu a rozkla-
dem vzniklého hydroperoxidu.

Dosavadni stav techniky

Odpovidajici zptisob vyroby B—naftolu Ize znazornit nasledujicim reak&nim schématem:

/CH,
CH
 CHyeCH-CH, NI
i 3

/
¢-o—oH 14O | OH
NELL Ll + CHy—C~CH,
7

Tento zpisob, ktery je popsan v H. G. Franck, J. W. Stadelhofer, Industrielle Aromatenchemie,
Springer Verlag 1987, viak nelze provadét v primyslovém méfitku, nebot’ se pfi oxidaci 2—
isopropylnaftalenu dosihne jen velmi nizkého vyt&zku konverze, v disledku &ehoZ nejvyse
dosazitelny obsah hydroperoxidu nepfesdhne 30 %. Dalsi piekdzkou pti provadéni tohoto
zplsobu je nutnost pouziti vychozi latky neobsahujici 1-isopropylnaftalen nebo obsahujici jen
malé mnoZstvi 1-isopropylnaftalenu, nebot’ obsah posledn& uvedené latky negativné ovliviiuje
miru konverze 2—isopropylnaftalenu na hydroperoxid 2—-isopropylnaftalenu. Jestlize vychozi 2—
isopropylnaftalen obsahuje naptiklad 10 % l-—isopropylnaftalenu, dosahuje maximalni koncen-
trace hydroperoxidu 2—isopropylnaftalenu v produktu pouze hodnoty 20 %.

Podstata vynalezu

Vynalez si takto klade za cil poskytnout zplisob vyroby B-naftolu, pfi kterém je mozné pouzit
jako vychozi latku procesni proud obsahujici 1—isopropylnaftalen a 2—isopropylnaftalen, a to bez
pfedchoziho odstranéni 1-isopropylnaftalenu.

Tohoto cile je dosaZeno zpiisobem vyroby B-naftolu katalytickou oxidaci 2—isopropylnaftalenu
kyslikem a rozkladem ziskaného hydroperoxidu 2-isopropylnaftalenu podle vynalezu, jehoZ
podstata spodiva v tom, Ze se 2—isopropylnaftalen emulguje s vodnym roztokem katalyzatoru,
schopného katalyzovat oxidaci 2—-isopropylnaftalenu na jeho hydroperoxid, ziskana emulze se
zahfeje na teplotu 50 °C aZ teplotu varu emulze, naceZ se emulze pfi této teploté vystavi ucinku
kysliku po dobu 2 az 20 hodin a vznikly hydroperoxid 2—isopropylnaftalenu se v pfitomnosti
anorganické kyseliny §t€pi na f—naftol a aceton.

Vyhodné se jako katalyzator oxidace pfi zplisobu podle vyndlezu pouZiji organické slouceniny
mé&di v mnozstvi 0,000001 aZ 0,01 mol na jeden mol 2-isopropylnaftalenu nebo anorganické
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kyanidy nebo organické nitrily v mnoZstvi 0,00001 az 0,2 mol na jeden mol 2-isopropyl-
naftalenu.

Vyhodnéji se jako katalyzitor oxidace pii zpisobu podle vynilezu pouZije kyanid m&dnaty
v mnozstvi 0,000001 az 0,01 mol na jeden mol 2—isopropyInaftalenu.

Vyhodné se pti zplisobu podle vynalezu pfidaji k vodnému roztoku katalyzitoru hydroxidy
alkalickych kovii nebo uhligitany alkalickych kovii v mnoZstvi 0,001 a% 1 hmotnostniho dilu na
100 hmotnostnich dili vodného roztoku katalyzatoru.

Vyhodné se pfi zplisobu podle vynalezu pfidaji k vodnému roztoku katalyzatoru povrchové
aktivni latky, zejména mastné kyseliny nebo soli mastnych kyselin v mnoZstvi 0,0001 az
0,1 hmotnostniho dilu na 100 hmotnostnich dili vodného roztoku katalyzatoru.

Vyhodné se pii zplsobu podle vynalezu 2—-isopropylnaftalen emulguje s vodnym roztokem
katalyzatoru v objemovém poméru 1:1.

S ptekvapenim bylo zji§téno, Ze je pfi zpisobu podle vyndlezu moZné dosiahnout v jediném
reakénim stupni miry konverze 2-isopropylnaftalenu na hydroperoxid 2-isopropylnaftalenu
pfesahujici 50 %, a to i v pfipadé, kdy vychozi latka obsahuje 8 aZ 11 % 1—-isopropylnaftalenu. Po
rozkladu hydroperoxidu 2—isopropyInaftalenu se dosahuje aZ 86% vyt&zku B—naftolu.

I kdyZ je moZné v rdmci vynélezu pouZit jakykoliv katalyzétor, ktery je schopen &inn& kataly-
zovat oxidaci 2-isopropylnaftalenu na hydroperoxid 2-isopropylnaftalen, vyhodné se v ramci
zplsobu podle vynélezu pouZivaji anorganické nebo organické slou€eniny médi, anorganické
kyanidy nebo organické nitrily. Obzvlast& vyhodnymi slougeninami médi jsou chloridy, stearéty,
acetaty, karbonaty, acetylacetony, bromidy a oxidy jednomocné a dvojmocné médi. Tyto sloude-
niny médi se vyhodn& pouZivaji v mnoZstvi od 0,000001 do 0,1 mol na jeden mol 2—isopropyl-
naftalenu. Obzvla$t&¢ vyhodnymi anorganickymi kyanidy a organickymi nitrily jsou kyanid
sodny, kyanid draselny a kyanid amonny, acetonitril, chloracetonitril, benzonitril, azobiskyano-
cyklohexan, azobisisobutyronitril a tetrakyanoethylen. Tyto slougeniny se pouZivaji vyhodné
v mnozstvi od 0,00001 do 0,2 mol na jeden mol 2~isopropylnaftalenu.

Vramci vyhodného provedeni zplisobu podle vynalezu se k vodnému roztoku Katalyzitoru
pfidavaji hydroxidy alkalickych kovi nebo uhli¢itany alkalickych kovit v mnozstvi od 0,001 do
1 hmotnostniho dilu na 100 hmotnostnich dili vodného roztoku katalyzatoru. Vyhodné &ini obje-
movy pomér uhlovodikové faze k vodnému roztoku katalyzatoru 1:5 az 3:1, zejména 1:1.

Po ukonceni katalytické oxidace 2—isopropylnaftalenu se ziskana organicka faze odd&li od vodné
faze, naleZ se zfedi acetonem, napfiklad 10 az 200 hmotnostnimi dily acetonu na jeden
hmotnostni dil organické faze, nacez se v organické fazi obsaZzeny hydroperoxid 2-isopropyl-
naftalenu 3té€pi v pfitomnosti anorganické kyseliny, napfiklad kyseliny sirové, zahtatim na teplotu
20 az 70 °C. Tato reakce se vyhodné provadi pfi teplot& varu acetonu, pfiemZ se uvedena
organické faze zavadi do acetonového roztoku anorganické kyseliny. Ziskany B-naftol mize byt
potom snadno izolovan extrakci alkalickymi roztoky nebo krystalizaci a popfipadé destilaci;
uhlovodikova vrstva se po extrakci dodatecné oxiduje peroxidem vodiku v pfitomnosti kataly-
zatoru, nacez se dodate¢né ziskany hydroperoxid op&tovné roz§tépi.

Zpusob vyroby B-naftolu podle vynalezu ma ve srovnéni s jiz zndmymi postupy vyroby B-
naftolu zejména vyhodu spotivajici v tom, Ze piedevsim umoZiiuje dosaZeni miry konverze 2—
isopropylnaftalenu na hydroperoxid 2—isopropylnaftalenu v jediném stupni ptesahujici 50 %,
pfi¢emZ dodateCnym zpracovani reak&ni smési po izolaci f—naftolu peroxidem vodiku se v jedi-
ném stupni dosdhne az 60 az 70% miry konverze 2-isopropylnaftalenu na hydroperoxid 2—
isopropylnaftalenu.
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Ptiklady provedeni vynélezu

Piiklad I

Do termostatického sklen&ného reaktoru opatfeného magnetickym michadlem se zavedou 3 g
technického 2-isopropylnaftalenu (Riitgers Kureha Solvents GmbH, Duisburg, Spolkova
republika Némecko) majiciho istotu 90,2 % a obsahujictho 9 % 1-isopropylnaftalenu, 30 cm’
0,3% vodného roztoku hydroxidu sodného, 0,001 g kyseliny palmitové a 0,0005 g kyanidu
mé&dnatého. Obsah reaktoru se micha pfi teplot® mistnosti aZ do okamziku vytvofeni emulze,
na&e? se emulze zahieje na teplotu 90 °C. Potom se do reaktoru zavadi technicky kyslik a pfitom
se emulze zahtiva na uvedenou teplotu po dobu 13 hodin. Po oddé€leni vodné vrstvy odstfedénim
obsahuje organicka vrstva 54,3 % hydroperoxidu 2-isopropylnaftalenu a 9,3 % 2-isopropyl-
naftylalkoholu.

Tato vrstva se potom po kapkach prida k jednoprocentnimu roztoku kyseliny sirové v acetonu pfi
soudasném odd&lovani acetonu tvoficiho se pfi rozkladu hydroperoxidu. Po extrakci destilatniho
zbytku 15% roztokem hydroxidu sodného a po nasyceni extraktu 20% roztokem kyseliny sirové
se ziska 1,18 g B—naftolu, ktery po jednonisobném prekrystalovani ze ziedéného ethanolu pfi
teploté 121,9 °C taje Do organické vrstvy se po extrakci pfidaji 3 cm’® 30% roztoku peroxldu
vodiku a kyseliny sirové, &imz se ziska dal§i 2—isopropylnaftalenhydroperoxid, ktery po svém
rozloZeni (jako nahote) poskytne dodate¢né 0,16 g B—naftolu.

Piiklady IT - IX

Stejnym zpilisobem jako v pfikladu I a za pouZiti katalyzitori uvedenych v tabulce 1, aktivatord
a za podminek, uvedenych rovnéZ v tabulce, se dospéje ke konverzim, uvedenym v tabulce 1,2—
isopropylnaftalenu na hydroperoxid technického 2—isopropylnaftalenu, jehoZ charakteristika je
ziejm4 z prikladu I. Ve v3ech t&chto pfipadech se ziska 1,03 az 1,16 g B-naftolu a dodate€né jeste
asi 0,13 az 0,17 g B-naftolu po rozkladu hydroperoxidu vznikiého oxidaci 2-isopropyl-
naftylalkoholu peroxidem vodiku.

Tabulka 1
pfiklad | vodnf faze katalyzétor + povrchové aktivni | doba reakce reak&ni konverze 2—iso-
(3 cm’) aktivator latka (h) teplota (°C) | propylnaftalenu
na hydroperoxid
%
I 0,3 % NaOH | CuCl,.2H,0 NaCN kyselina palmitové 12 90 50,9
11 0,3 % NaOH | stearit méd’naty — 12 92 49,9
azobicyklobenzylnitril
v 1%NaOH | steardt médnaty —_— 13 92 50,3
benzonitril
\Y 1%NaOH | stearat méd’naty — 13 92 50,1
chloracetonitril
VI 1 % KOH CuCl,.2H,0 KCN kyselina stearova 12 90 50,7
VII 1 % KOH dusi¢nan méd'naty kyselina stearova 12 90 50,9
tetrakyanoethylen
Vil 1% KOH Cu,O azobisisobutyro- | kyselina palmitova 10 92 51,3
nitril
X 1 % Na,CO; | stearat méd'naty kyselina palmitova 12 90 45,0
azobicyklohexylnitril
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob vyroby B-naftolu katalytickou oxidaci 2-isopropylnaftalenu kyslikem a rozkladem
ziskaného hydroperoxidu 2-isopropylnaftalenu, vyzna&eny tim, Ze se 2-isopropyl-
naftalen emulguje s vodnym roztokem katalyzétoru, schopného katalyzovat oxidaci 2—isopropy!-
naftalenu na jeho hydroperoxid, ziskand emulze se zahfeje na teplotu 50 °C aZ teplotu varu
emulze, naleZ se emulze pii této teploté vystavi i&inku kysliku po dobu 2 a% 20 hodin a vznikly
hydroperoxid 2-isopropylnaftalenu se v pfitomnosti anorganické kyseliny $tépi na B-naftol a
aceton. '

2. Zpisob podle niroku 1, vyznadeny tim, Ze se jako katalyzitor oxidace pouiji
slouCeniny médi v mnoZstvi 0,000001 az 0,01 mol na jeden mol 2—isopropylnaftalenu nebo
anorganické kyanidy nebo organické nitrily v mnoZstvi 0,00001 a% 2 mol na jeden mol 2—
isopropylnaftalenu.

3. Zpisob podle néroku 1 nebo 2, vyzna&eny tim, Ze se jako katalyzitor oxidace
pouzije kyanid m&d'naty v mnozstvi 0,000001 az 0,01 mol na jeden mol 2—isopropylnaftalenu.

4. Zpiisob podle narokii 1 az3, vyznadeny tim, Ze se k vodnému roztoku katalyzitoru
pfidaji hydroxidy alkalickych kovi nebo uhlig¢itany alkalickych kov v mnoZstvi 0,001 a%
1 hmotnostniho dilu na 100 hmotnostnich dili vodného roztoku katalyzatoru.

5. Zpusob podle narokit 1 az4, vyznadeny tim, Ze sek vodnému roztoku katalyzitoru
pfidaji povrchové aktivni litky, zejména mastné kyseliny nebo soli mastnych kyselin v mnoZstvi
0,0001 az 0,1 hmotnostniho dilu na 100 hmotnostnich dili vodného roztoku katalyzitoru.

6. Zplsob podle nérokii 1 a2 5, vyzna&eny tim, Ze se 2-isopropylnaftalen emulguje
s vodnym roztokem katalyzatoru v objemovém poméru 1:1.

Konec dokumentu
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