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1(5” Zpisob pripravy l-aminonaftalen-3,6,8-trisulfokyseliny

thﬁsob pripravy l-aminonaftalen-3, 6, 8-

. trisulfokyseliny redukcf odpovidajici

. nitrosloudeniny %elezem v prostfedi ele-
ktrolytu tak, Ze se do reakéniho prosto-
ru predlo#f &&st roztoku nitrolétky,
prid4 se kyselina solnd, po ohidtf na
cca 95 °C se pridé Zelezo a po 15 aZ 20

"min se dodé zbytek nitroldtky, po redukci
.se vypusti z reakdéniho prostoru cca 2/3

" obsahu smdsi a ke zbytku s obsahem

- Kochovy kyseliny, Fe-kald a nezreagované-
"ho %eleza se pi*id4 op¥t kyselina solnéd,

. které prednostnd prevede Fe-kaly na ele-
-ktrolyt FeCl,, pridé se daldf dévka nit-
rolétky a probfhd dald{ cyklus redukce,

- pPidem? se pribsh redukce a jeji ukon -
- deni ¥{df automaticky.
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Vynélez popisuje zplisob prfpravy 1-aminonaftalen-3, 6, 8-trisulfokyseliny redukci
1-nitronaftalen-3, 6, 8-trisulfokyseliny. Zména proti stédvajficimu klasickému postupu

Béchampovy redukce spodivéd v tak zvaném pulsnim vedeni redukce, ktery se projevuje zrych-
lenfim procesu redukce & sporou Zeleza. Pribdh redukce se usp&3n& sleduje a ¥#{idi pomoci

elektromechanického analyzétoru, napt. dle &s. A.O. 201129.
V soudasné dobs se redukce nitrolétek provédd{ dvéma zplsoby @

redukc{ Zelezem dle Béchampa v kyselém elektrolytu tak, aby vyslednym produktem byl pri-
mérni amin ; katalytickou redukct molekuldrnim vodikem, kdy vyslednym produktem je rovnéi

primdrn{ amin.

Dosud hlavnim technologickym postupem ve svE&t& je redukce %elezem pro svou Jjedno-
duchost a nenérodnost vyrobniho zaffzenf. RovnéZ Zelezné piliny pPedstavuj{ levny odpad,
téms¥ vidy dosa¥itelny v dostateZném mnoistvi. Doposud se p¥i redukci postupuje tak, Ze
se do reduktoru predlo%{ voda, pridé minerdini nebo organické kyselina a vznikly roztok
se za michédn{ vyh¥eje na 95 On. Pri této teplot® se do reduktorn pridaji Zelezné piliny
a smé&s se za michén{ povari. Tim se v reduktoru vytvor{ potrebny elektrolyt a zalne se
pfiddvat nitroldtka. Redukce probihd pri tepioté varu reakéni sm¥si. Konec redukce se
urduje po odebréni vzorku reakinf sm&si dvoji diazofaéni titracf a to primo se stanovi
obsah aminolétky a druhd titrace se provede po redukci zinkem. V pripadé, Ze je redukce
ukondena, musi byt ob& spotfeby stejné. Analyza si vy?4dé minimdln& jednu hodinu. Po ukon=-
Sen{ redukce se reaskin{ sm&s v reduktoru vyvépni védpennym hydrdtem, tim se vysrdif vedke-
ré rozpudtiné dvojmocné felezo a vzniklé smés, kterd obsahuje roztok Kochovy kyseliny a
suspenzy Fe-kall, se natla®f na kalolis. Filtréty se jimajf v monZfku a déle zpracovévaji
zahusténim na koncentraci pot¥ebnou pro alkalické taveni na H-kyselinu. Fe-kaly se zachy-

4{ na filtru a po promyt{ vodou jdou na sklédku odpadi.

Popisovany postup mé ¥adu nevyhod. Vyznaduje se znalnou pracnost{ p¥*i manipulaci se
telezem,velmi Zasto se m&ni kvalita doddvanych Fe-pilin a tf{m mé také %elezo riznou akti-
vitu, co¥ se mnohdy projevi dlouhou dobou redukce., Také likvidace odpadnich Fe-kall je
pracné, s kaly odchézejf i hrubé podily nezreagovaného %eleza, co¥ se projevi potiZemi
pri filtraci narusovénim filtraénich plachetek a rémi kalolisu. S odpadnimi kaly odché-
z{ a% 2 % produkce Kochovy kyseliny, coZ predstavuje ztréty. P¥i naleptévéni Zeleza ve
vodném roztoku minerdlnf kyseliny dochdz{ ke znadnému vyronu vodfku a tim k nebezpeli

nahromadéni vodikového mraku a nebezpelf vybuchu.

Spotreba Zeleznych pilin p¥i Béchampové redukci je urdovéna zjednodusen¥ dvéma zé-

kladnimi reakcemi :
a) vznikem elektrolytu, nep¥. FeCl,

Fe + 2 HCl —mmm> Fe012 + H2
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b) vlastni redukci

HO3S  NO3 HO3S NH,

JOOYERNEYG G [

HO3S SO3H HO3S SogH

Spot¥eba Zeleza pro vlastni redukci (reakce b) se politd jako 100 % teorie, to znamend,
Ze pomér Fesnitro-Kochové kyselin& musi byt roven minimdln& 2,25. Ve skutednosti se mus{
pouZit Fe-pilin mnohem vice, asi 120 aZ 150 % teorie, aby redukce probfhala spolehliv#

a% do konce.

Nyn{ bylo zjist&no, %e zplsobem dle vyndlezu lze odstranit ndkteré nevyhody klasic-
kého postupu. Vyhody nového postupu lze charakterizovat takto :
enf#{ se spot¥ebni norma Fe-pilin, sni¥f se ztréty Kochovy kyseliny v odpadnich kalech,
kterych je mén&, zlepd{ a urychli se filtrace Fe-kall, zvys{ se objemovy vykon reduktoru,
sni%{ se pracnost p¥i manipulaci s materidlem, odpadne Zekacf doba nutné k proveden{ che-.

mické analyzy po ukondenf redukce, odstrani se nebezpeli nahromad&ni vodiku v prostoru
vyrobny.

Zpisob pripravy l-aminonaftalen-3, 6, 8-trisulfokyseliny vzorce

HO3S NHj3

H03S $O3H

redukcf{ l-nitronaftalen-3, 6, 8-trisulfokyseliny Zelezem v prost¥ed{ elektrolytu spodivd
podle vyndlezu v tom, %e se do reakdniho prostoru predloz{ &4st roztoku nitroldtky pridéd
se kyselina solné, po oh#4t{ na cca 95 °C se pridd %elezo a po 15 a% 20 min. se dodé zby-
tek nitroldtky, po redukci se vypust{ z reak&nfho prostoru cca. 2/3 obsahu sm&si a ke
zbytku s obsahem Kochovy kyseliny, Fe-kald a nezreagovaného %eleza se pridd opé&t kyselina
solnd, kterd pfednostnd prevede Fe-kaly na elektrolyt FeC12, piidd se deldf dévka nitro=-
l4tky a probfhé daldf cyklus redukce, pridem? se prib&h redukce a jeji ukondeni ¥fdf auto-

maticky.

Pulsn{ vedenf redukce se proti klasickému postupu 1is{ p¥edevdim tim, %e po ukonde-
n{ redukce, které je signalizovéno analyzétorem, je dé4n impuls k zastavenf mfchdn{ a k
vypusténi reakdni smési. Reduktor se nevyprazdnu je uplné&, odpoust{ se pouze takové mnoZ-
stvi a% hladina poklesne do vyse pepadové trubky, tak¥e v reduktoru zbyvéd zbytek roztoku
kochovy kyéeliny a hrubé podfily nezreagovaného %eleza a v&t3{ ¢d4st Fe-kall. Zbytek v re-
duktoru predstavuje asi 1/3 celkového mno%stv{ reakdn{ sm&si. Stht redukce se 1lisf{ od
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klasického postupu tim, Ze se predloZ{ misto vody mald Sést roztoku nitrolétky, kterd mé
byt redukovédna, ddle se piridéd kyselina solné a po vyh¥4t{ na 95 OC se teprve pridé Fe.
bojde k nalepténi Fe a vzniku elektrolytu FeCl,. Tim, ¥e je pifedloZfen roztok nitroldtky,
‘neni nebezped{ nahromad&ni vodiku, nebot se ihned ve stavu zrodu spotfebuje na redukci
nitrolétky. Po nalepténi Zéleza, coZ trvd asi 15 aZ 20 minut, se zadne dévkovat hlavni
%48t roztoku nitroldtky. Po ukondeni redukce a odpudténi asi 2/3 objemu reakdni sm&si se

cely cyklus stédle opakuje.

Po vypudtén{ reakén{ sm&si zbyvé v reaktoru nezreagované Zelezo a Fe-kaly. Uspora
¥eleza vzniké tim, %e piri kaZdém dalsi{m cyklu po p¥iddn{ HC1l se piFednostn¥ rozpoustdji.
kysli¥nfiky Z%eleza a vytvo¥{ tak dostatené mnozstvi elektrolytu. ferstvé pridané Zelezo
se pak spot¥ebovdvd ji% jen na vlastnf redukci. Ddle se pri redukei uplatnuie i zbyfvajfct
nezreagované %elezo, to znamend, Z¥e se redukuje s relativn® velkym pi¥ebytkem Zeleza. Ve

skutednosti je spot¥ebni norma Zeleza mensi,

Rizen{ prib&hu redukce a ukonenf redukce pomoc{ elektrochemického analyzétoru se
zapisovadem umoZnuje neustélou kontrolu prib&hu redukce i ukondeni redukce bez nutnosti
chemické analyzy, &im% se doba redukce sni#f po dobu nutnou k provedeni{ chemické analyzy,

to je asi o 2 hodiny. N{fe uvedeny pifklad ilustruje provedeni podle vynélezu.

P#{klad provedeni

Do ocelového reduktoru, ktery je opat¥en michadiem, duplikdtorem pro vyhtivéni top-
nym mediem, zp&tnym chladifem, teplomérem a ¢idlem pro sniméni{ elektrochemického poten-
cidlu, se napust{ se zdsobniku 80 %C teply roztok nitro-Kochovy kyseliny, ktery obsahu je
asi 600 kg 100 % nitro-Kochovy kyseliny. Zapne se michédni & z odmérky se pFipusti asi
80 kg 30 % kyseliny solné. Sm&s se stdle michd a vyhFeje na 95 °C. Pri této teploté se
p¥idd 350 kg Fe-pilin a smé&s se vyhieje na 100 % a udrfuje asi 20 minut, aby do3lo k
naleptdni Zeleza. Po této se zadne ddvkovat druhéd polovina, to je 600 kg 100 % nitro-
Kochovy kyseliny ve form& asi 20 % roztoku. Soudasn& se zahdjenim vyroby se zapoji &idlo
ipro snimén{ potencidlu, jeho% hodnota se zaznamendvé na p¥ipojeny zapisova&. Podle zézna-
mu se sleduje prib&h redukce i jej{ ukon&enf, co% se projevi na zéznamu charakteristic-
kou esovitou ki#ivkou, Prakticky v inflexnim bod& se dévéd povel k zastavenf mfchéni a
vy&ké se 10 minut, aby se usadily hrubé podfly Fe a kaly. Potom se vypust{ asi 2/3 obje-
mu reakéni smési trubkou, kterd je umist¥na asi 50 a% 60 cm od dna reduktoru. Tim je za-
bezpedeno, Ze nezreagované Zelezo a kaly zlstanou v reduktoru. Odpultdnd &4st reakdnf
smési v monZiku se jes8t& za horka, to je asi pii 80 a% 85 °c vyvapn{ védpennym hydrédtem,
aby se odstranilo rozpuiténé dvojmocné Zelezo. Suspenze se pak vede na filtraci a zfské
se filtrét, ktery obsahuje Kochovu kyselinu. Konverze nitro-Kochovy kyseliny dosahuje
96 aZ 98 % teorie.

Mezitim se zbytek reakdni sm&si v reduktoru opdt rozmiché a teplota se stdle udr~
fuje na 95 a# 100 °C. K tomuto zbytku se pak pripusti dal3ich 80 kg HC1 30 % a po dva-
cet minut se vylkd, aby se rozpustily kysli¥niky Zeleza. Teprve potom se piidéd Zerstvé

%elezo v mnoZstvi asi 90 % teorie, tj. esi 315 kg. Po vnesen{ Fe-pilin se op&t nechd
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2elezo asi 15 minut naleptat a po této dob¥ se zadne op&t dévkovat 1200 kg nitro-Kochovy
kyseliny ve form& 20 % roztoku. Prib&h druhého cyklu redukce je stdle kontrolovén poten-
ciometrickym ¥idlem. KdyZ je redukce ukon¥ena, postupuje se stejné jak je popséno na

zaddtku tohoto prfkladu. Tyto cykly se stéle opakujf.
PREDMET VYINAKLEZU

Zpdsob p#ipravy l-eminonaftalen-3, 6, 8-trisulfokyseliny vzorce

H033 NHa

H038 SO03H

redukc{ l-nitronaftalen-3, 6, 8-trisulfokyseliny Z¥elezem v prost¥edi elekirolytu vyzna-
Seny tim, %e se do reak&niho prostoru predloff 1/3 a% 1/2 roztoku nitrolétky, pridé se

30 a¥ 35 % kyselina solné, po oh¥dt{ na cca 95 Oc se prid4 Zelezo a po 15 aZ 20 minutéch
se dodd zbyvajfel 1/2 a% 2/3 roztoku nitrolétky, po redukci se vypusti 2z reakiniho pro -
storu cca 2/3 obsahu smé&si a ke zbyvajicf 1/3 reakdnf smisi, Fe-kall a nezreagovaného
Yeleza se prid4 op&t 30 aZ 35 % kyselina solné, kterd p¥ednostné prevede Fe-kaly na elek-
trolyt FeClz, pridd se dal¥{ dévka nitroldtky a Fe-pilin a probihd dalsi sutomaticky
fi{zeny cyklus redukce,
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