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(54) Zpisob pripravy 4,4 - diaminostilben - 2,2°~ disulfokyseliny

1

Vynilez se tjké klerace reakdnfho roztoku v ﬁf&béhu pripravy 4,4 -diaminostilben-2,2 =di-
sulfokyseliny redukeci ieiezem podle Bachampa. " _ ‘
'4,4’-diaminostilben—2,2'-disulfokyselina j~ jednim ze zékladnich polotovard vjroby barviv,
laki a predevSim opticky zjasnujicich prostfedki.V této souvislosti jsou vyslovepy vysoké po-
tadavky na. istotu a barevnost tohoto meziproduktu. H V ‘
Prvnim predpokladem pro ziskéni kvalitni 4,4- dieminostilben-2,2’-disulfokyseliny je sprévn®
vedeny redukéni proces za optimdlnich pracovnich parametri chamické reakce,to jest predeviim

za teploty varu reakdni soustavy,pfi optiméinim moldrnim poméru Noz-létka : Fe a se spravné vo-

Neménd dileZitou je i .ochrana roztoku sodné soli 4,4 -dieminostilben-2,2 '~disulfokyseliny
pred oxidadnim plsobenim vzduchu za vySSich teplot, bud oehlazenim.reakéf soustavy jestd pred
jejt alkallsaci nebo pouzitim inertni atmosféry v souhlase s autorskym osvéddenim &.187179.

PPi respektovani vSech zésad pracovniho postupu,které sm&fuji k p¥ipravé 4,4 -dlamlnostll—
ben-2,2 —dlsulfokysellny ¥4dané kvality,zlistdvd jakost produktu primo zdvisld na kvallte pou-~
zZitych technlckych surovin Nejlastéji apllkovanym kleradnim 01n1d1em Je karborafin, jehoZ bylo
pPi pripravé 4,4 —dlaminostilben-z 2 -dlsulfokysellny pouzlto predevsim k odstran&ni barevngch
kondensadnich lédtek Mikado~ nebo Slunecnich zlutd, doprovaze31c1ch vstupni surovinu procesu
4,4 - dinitrostilben-a,z ‘~disulfonan sodny.Nebezpeéim pro kvalitu 4,4 -dlamlnostllben-Z 2=

—~difulfokyseliny je vSak také kvalita ostatnich surovin,mezi nimi semoz¥ejm& i technologické
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voiy‘EIIminovat negatlvni vliv doprOVOinjch hedistot & zlep&it jakost proiuktu se poiarilo po-

moci kyseliny 5favelové,kterd mé schopnost vézet ve formé prakticky nerozpustnych soli kationty
t&Zkfch kovi (Fe,Ca,Ba,Cu,Pb ¥g,n) & souéasne druhotnd vytvari reiukéni prostreii v prﬁbﬁhu .
isolace 4,4 -diamlnostllben-z 2 -iieulfokyseliny vykyeelenﬁm z roztoku aeai sodné soli a v pri-
b&hu separace proiuktu. _ _ _

Kyselina.é%avelové v mnoZstvi cca 2{5 g na 100 gl4,4’_1iaminostilben-2,2'fiisuifokyseliny
byla uvedena io'reakéniho systému po skon¥eni reiukce,pb ochlazeni soustavy na teplotu 50 a%
60°C = po pfidéni~karborafinu.fd pfiiéni kyseliny éfaveloﬁé byle soustava na této teplotd udr-
Zovéna 3e§t§ ro dobu 1 hodiny.Pri nasleiugici separaci reakdniho roztoku od Fekald byl na £11-

Jtru zachycen také karborafin a 8%avelany Fe,Ca,popFipadd ialéich kovii.

Takto provedenym postupem pripravy 4 4 -dlaminostilben-2 2 -iisulfokyseliny pr1 uiiti vﬁech
surovin technické provenience byl ziskén produkt, jehoZ alkalicky 3% vodny roztok p¥i pH 8-8,3 .
vykazoval na fotokolorimetru pFi vlnové iélce 500 nm proti vod¥ absorbenci v hodnotd 0,060 -
- 0,080, zatimco absorbence produktu prlpraveného bez klerace pomoci kyseliny éfavelové se po-"

hybovala v rozmezi ‘hodnot E = 0 12 - 0,14,

Priklad I . .
| Do 1,51 Kellerovy banky je predlozeno 112 g vody,33 g Fe-drté a 5 I3 NH‘CI & po uvedeni
soustavy ne jeji teplotu varu je lepténo Zelezo po dobu 1 hodiny za intenz{vniho nichéni, kte—
ré udriuae Fe-ir% v pohybu.

Mezitim je pFipraven roztok 4 4 -dinitrostilben—Z 2 -disulfonanu sodného rozpusténim jahn
pasty,v ni¥ obsah sodné soli odpoviié 43,0 & volné 100% kyseliny, pii 70 - 80°% ¢ ve 112 g vody.
Roztok je uvddén do redukéniho prost?eii v reakini nédobé o dobu cca 1 hodiny pfi teplot§ bo-
‘du vara soustavy za stdlého michéni '

Po skonden{ uvdddn{ roztoku Noz-létky do reakce je soustava udrfovéna na podminkich reduk-

ce cca 1 hodinu,naéei e systém ochlazen na 50 - 60° C a je pfidéno 4,3 g karborafinu a 4,5

Soﬁ'vginého rozfoku(NiOH do alkalické ré@kcé na brilantni %1u¥, Nato j$<do'souétnvy'uveden lg

(COOH)2 . 2H20 & pfi ﬁeploté 50 - 60° C.j§'@iéhéno iéle.cca 1l hodinﬁ.Nato se michédn{ zaﬁfavi

@ redukini kaly se nechaji{ v reakdni néd6§§:§eiimentovat.Pq cca 1/4 hodind se horni,t‘mif .

r4 vrstva voiného roztoku sodné soli 4,4";d;qm£nost11bon-z,2'-usultokysui_ny odsaje pFes nud.

Reduk¥ni kaly jsoﬁ promyvény 230. g vody & s§p1r16n£ proces .je opnkovﬁp.Spojeﬁf filirif_ﬁ
.pr@m&vaci voda o teploté cea 50° C jaéu shromédZdény v isoliﬁnivnédobﬁ,z nicﬁ pak je'isolovénh

4,4 -iinminostilben—2 2'~disulfokyseling piidénim 22 g 98% H.‘,SO4 do kyselé reskce na kongo-pa-

pirku.Produkt je separovén na nudi. .

Z1iskéno bylo 125,1 g pasty produktu o diazotaind stanoveném obsahu 28,7%" 44 -iiaminoatil-v
ben-2,2 -iisulfokyseliny,tj 35,9 g 4,4 -diaminostilbenpz 2 -disulfokyseliny,coi piedatuvuje
- 97,0% vytdiek teorie.Kvalita produktu,vy;édiené absorbanci jeho 3% vodného roztoku pii pH 8 -~
- 8, 3,vykazova1a nodnotu E = 0,078.

Pi{klad IT
Viz pfiklad Is tim rozdilem,ie z pracovniho postupu byla vypuéténu klerace pomoci kyeeli- '
ny S%tavelové.Absorbance roztoku produktu takto z{skaného vykazovala hodnotu E = 0,136.
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Zplsob pFipravy 4,4 - diaminostiibenpa 2 -ilsulfokyseliny redukei sodné soli 4,4
stilben-2,2

-dinitro-
-diaulfokyseliny %elezem v prostiredf elektrolytu,vyznaéuaici se tim,ze se reakéni '

soustava po redukei kleruje piidénim 0,1 a¥ 104 (na hmotnost 4 4 -diaminoetilben—Z,
kyseliny) kyseliny: é%avelové

-disulfo-
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