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(54) Zpasob pFipravy 1-naftylaminu

O%elem feSeni je zpusob pEipravy
l-naftylaminu z l-naftolu. ReZeni se dosa-
huje aminac{ l-naftolu, kterd se provadi
v rozmezi teplot 120 aZ 200 OC za kataly-
tického udinku vodorozpustné amonné soli
a sifi¢itanll nebo hydrogensifi&itand
alkalickych kovi.
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vyndlez se tyké zplsobu piipravy l-naftylaminu aminaci l-naftolu, ktery mé Siroké
poufit{ jak k dal¥{ syntéze barvA¥skych meziproduktli, tak i k syntéze Eiroké Ffady azobarviv.

Dosavadni zplsob pffpravy l-naftylaminu se provddi redukc{ l-nitronaftalenu. Tento
zd4nlivé jednoduchy zplisob v§yroby vEak sebou nese veliké zdravotni riziko pfedevSim proto,
%e pfi nitraci vznik4 kolem 6 % 2-nitronaftalenu, ktery po redukci poskytne 2-naftylamin.
p¥itomny 2-naftylamin je prok&zdnym karcinogenem, coZ zna&n& komplikuje jeho vyrobu a stejné
tak i jeho n&sledné zpracovdni. Z t¥chto divodd se musi po nitraci naftalenu ziskany surovy
l-nitronaftalen obtii#nd &istit od Skodlivého 2-isoméru. Toto &i3t&ni vede p¥irozen& k dald$imu
zvy%ovani ndkladd na vyrobu a vzniku neiddouciho odpadu, ktery mus{ byt nékladné likvidovén.

Nyni bylo zjistdno, Ze lze piipravit &isty l-naftylamin aminaci l-naftolu vodnym &pavkem
tak, ¥e se aminace provede v teplotnim rozmezi 120 a¥ 200 °C a za katalytického tG&inku vodo-
rozpustné amonné soli a si¥iditanu &i hydrogensitiditaru alkalickych kovi, piitemZ ekvivalent-

"ni{ pom&r ROH: Soé_:NHZ je 1:0,1 a% 1,3:0,1 a% 2,2. (kde R = l-naftyla). Po reakci odd&lend
tavenina l-naftylaminu se zpracuje b&Znym zpisobem a matedny louh je z ekologickych dtvodl
vyhodné poufit po dopln&ni &pavku k nésledné aminaci. Poufit{ matednych louhl pro ndslednou
aminaci md del¥i vyhodu ¥ Uspofe katalyzdtoru, tj. sifiditanu &i hydrogensi¥i&itanu a amonné

soli.

Postup popisovany v tomto vynilezu mé zietelné vyhody jak ekonomické, tak pfedeviim
zdravotni. Reak&éni{ podminky vymezené v pfedmétu vyndlezu poskytujf p¥i pouZit{ l-naftolu
s obsahem do 0,1 % 2-naftolu l-naftylamin se stopovym mnoZstvim zdravotnd z4vadného 2-isoméru.

P¥{fklad 1

K 500 ml vody se pfidéd 126 g Na2503'a 132 g (NH4)ZSO4. Po rozmichdn{ se p¥idd 160 g
1-naftolu a 600 g 26% &pavkové vody. Reakce se uskute&fiuje v michaném autokldvu pfi teploté
130 °C po dobu 18 hodin p¥i tlaku 1 a% 0,8 MPa. Po ochlazeni na nejméné 30 ®c se vylou&ené
granuie l-naftylaminu odfiltrujf a promyji do neutrdlni reakce vodou. Ziskané granule se
odvodni a vakuové pfedestiluji. Ziska se 130 g Zistého l1-naftylaminu s vyt&Zikem na l-naftol
81,8 % teorie.

p¥{klad 2
K 615 g vodného roztoku obsahujictfho 115 g KHSO, se pfidé 54 ¢ NH4C1. Po rozmichéni se

ptida 360 g l-naftolu a 600 g 27% &pavkové vody. Reakce se postupné uskutednuje v michaném
autokldvu takto:

Teplota (°c) Cas (hodiny) ‘ Tlak (MPa)
150 aZ 155 3 . 1,7

160 a% 165 7 1,5 aZz 1,8
180 a% 190 ' 6 2,7 az 3

Po ochlazeni a odstran&nf &pavku se p¥i teplot& 80 Oc 0dd&l{ tavenina l-naftylaminu,
kterd extrahuje 25 ml vodnym roztokem 30% NaOH, ktery se predem smis{ s 1 000 ml vody. Po
promich&ni obou f&z{ pii teploté& 80 OCc musi byt vodnd vrstva alkalickd na mimosa papirek.
V negativnim p¥{padd se pfid& n&kolik ml 30% roztoku NaOH.

Po odddleni vodné vrstvy a ndkolikandsobné extrakci horké taveniny horkou vodou do ztréty
alkalické reakce se tavenina odvodni a vakuové predestiluje. Zisk& se 302,5 g 100% Zistého
l-naftylaminu ve vyt&Zku 84,5 % terorie na pouZity l-naftol.
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P¥{iklad 3

K vodné vrstvd z p¥fkladu 2 se p¥i teploté& 20 ¢ prid4 160 g plynného bezvodého &pavku.
Po pridani 360 g l-naftolu se reakce uskutedfuje za stejnych podminek jako v pEfkladu 2.
Rovn&% zplsob izolace l-naftylaminu je stejny jako v p¥fkladu 2. zZisk& se 300 g 100% Zistého
l-naftylaminu ve vyt&Zku 83,9 % teorie na pouZity l-naftol. )

P¥{L{klad 4

K 195 g 40% vodného roztoku NaHSO, se pfidd 70,7 g (NH;),S80,. Po rozmichdn{ se pfid&
360 g l-naftolu a 1 100 g 28% &pavkové vody. Reakce se uskuteliuje v mfchaném autokldvu
pfi teploté 150 aZ 155 °c po dobu 18 hodin a tlaku cca 3,6 ai 4 MPa. Po odstran&ni &pavku
a ochlazen{ se vzniklé granule l-naftylaminu odd&lf filtrac{. Ziskany filtrdt miZe byt pouZit
pro ndslednou aminaci. Filtrac{ ziskany l-naftylamin se zbavi zbytku l-naftolu extrakci do
vodného NaOH jako v p¥iklad® 2. Takto zfskand tavenina se ve vodé& ochlazenim zgranuluje a
odfiltruje vodou do neutr&lni reakce. Zisk4 se 323 g vlhkého l-naftylaminu s obsahem 93,7 %
tj. 302,9 g 100% l-naftylaminu ve théiku 84,7 % teorie.

PREDMET VYNALEZU

1. zZpusob p¥ipravy l-naftylaminu aminac{ l-naftolu vodnym roztokem &pavku vyznaleny
tim, ?e se aminace provadf v teplotnim rozmez{ 120 aZ 200 9 a za katalytického d&inku vodo-
rozpustné amonné soli a sifi¥itand nebo hydrogensifi&itani alkalickych kovid pfilemZ ekvivalent~
ni pomér l—naftoluzsog-:NHZ je 1:0,1 a% 1,3:0,1 az 2,2.

2. Zplisob podle bodu 1 vyznaleny tim, Ze se matelny louh po reakci a po doplnéni &pavku

se pouzivd k ndsledné aminaci.
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