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Sposób wytwarzania 1,4-dwu (2-hydroksyetoksy) benzenu

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia l,4-dwu(2-hydroksyetoksy) benzenu stosowane¬
go jako półprodukt do syntezy barwników lub ja¬
ko dodatek do włókien chemicznych, zwłaszcza do
włókien poliuretanowych, celem (poprawienia włas¬
ności fizykomechanicznych włókien podczas ich
rozciągania w toku procesu przędzenia.

Znany jest sposób wytwarzania l,4-dwu-(2-hy-
droksyetoksy) benzenu polegający na tym, że hy¬
drochinon rozpuszczą się w wodnym roztworze wo- 1
dorotlenku ,potasowego,.^^^^ier^^w^am^i .gft?^
tasowego, przy czym roztwór ogrzewa się przez 5
gadzin w temperaturze 130°C z tym, że podczas
ogrzewania roztworu wkrapla się powoli chlorohy-
drynę etylenową. Po ostudzeniu otrzymany pro- i
dukt wykrystalizowuje się trzykrotnie z acetonu.

Opisany proces przebiega z niską wydajnością
wynoszącą około 20% wydajności teoretycznej, uzy¬
skany zaś krystaliczny 1,4-dwu (2-hydroksyetoksy)
benzen ma temperaturę topnienia 103—104°'C i żół¬
tawy odcień, który jest niepożądany w przypadku
stosowania go jako dodatek do włókien chemicz¬
nych białych. N

Stwierdzono nieoczekiwanie, że uwolnienie wody
od tlenu i dodatek niewielkich ilości antyutlenia-
czy do wodnego roztworu reakcyjnego oraz prowa¬
dzenie krystalizacji gotowego iproduktu w atmosfe¬
rze azotu daje 1,4-dwu (2-hydroksyetoksy) benzen
bezbarwny o wysokiej czystości i temperaturze
topnienia 105°C, proces zaś przebiega z wydajnością 30
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2—3 krotnie większą w porównaniu z wydajnością
znanego sposobu.

Sposób według wynalazku polega na tym, że wo¬
dę doprowadza się do stanu wrzenia w atmosferze
azotu, po czym przed wprowadzeniem do niej hy¬
drochinonu i chlorohydryny etylenowej dodaje się
antyutleniacze nieorganiczne lub organiczne, a
otrzymany produkt oczyszcza się przez krystaliza¬
cję prowadzoną w atmosferze azotu. Jako antyutle¬
niacze stosuje się kwas siarkawy i jego sole, pod-
s^rczyny^uja. tioglikolany, korzystnie w ilości 0,03—
—0,09 części wagowej w stosunku do 1 części wa¬
gowej użytego hydrochinonu.

Przykład I. Do emaliowanego reaktora o po¬
jemności 250 1 zaopatrzonego w mieszadło wlewa
się 150 1 wody destylowanej i doprowadza do
wrzenia w atmosferze azotu, jpo czym studzi się
i dodaje przy ciągłym mieszaniu 1,2 kg podsiar-
czynu sodowego, 4 kg węglanu potasowego, 42 kg
wodorotlenku sodowego w postaci 50% roztworu
wodnego oraz 40 kg hydrochinonu. Zawartość re¬
aktora podgrzewa się do temperatury 98—100°C
i dodaje w ciągu 20 minut 34 kg chlorohydryny
etylenowej 98%, po czym mieszaninę utrzymuje się
w stanie łagodnego wrzenia w ciągu 10 godzin. Po
ostudzeniu mieszaniny do 80°C wlewa się wsad do
krystalizatora, a następnie otrzymany krystaliczny
osad przekrystalizowuje się w atmosferze azotu z
mieszaniny węgla aktywnego z acetonem. Gotowy
produkt suszy się w suszarce próżniowej w tempe-

100 649



3
100 649

4

raturze 50—60°C uzyskując 30 kg czystego, białego
1,4-dwu (2-hydroksyetoksy) benzenu o temperatu¬
rze topnienia 105°C, co stanowi 42°/o wydajności
teoretycznej.

Przykład II. Do emaliowanego reaktora o po¬
jemności 250 1 zaopatrzonego w mieszadło wlewa
się 150 1 wody destylowanej i doprowadza do wrze¬
nia, po czym schładza się ją do temperatury 70°C
i przedmuchuje przestrzeń nad lustrem wody sprę¬

żonym azotem, a następnie przy ciągłym miesza¬
niu dodaje się 1,2 kg tioglikolanu sodowego oraz
3 kg czystego węglanu sodowego. Po rozpuszczeniu
tioglikolanu sodowego oraz węglanu sodowego
wlewa się 50 kg 50°/o wodnego roztworu wodoro¬
tlenku potasowego oraz 40 kg hydrochinonu, po
czym podgrzewa się mieszaninę do temperatury
98°C i dodaje w ciągu 30 minut 34 kg chlorohydry-
ny etylenowej. Temperatura wzrasta do 102°C, przy
czym temperaturę tę utrzymuje się przez 12 go¬
dzin, a następnie mieszaninę schładza się do tem¬
peratury 80°C i wylewa do krystalizatora, otrzyma¬
ny zaś krystaliczny osad przekrystalizowuje się w
atmosferze azotu z mieszaniny węgla aktywnego z
acetonem. Gotowy produkt suszy się w suszarce
próżniowej w temperaturze 50—60°C uzyskując
43 kg czystego, białego 1,4-dwu (2-hydroksyetoksy)
benzenu o temperaturze topnienia 105°C, co stano¬
wi 60°/o wydajności teoretycznej.

Przykład III. Do emaliowanego reaktora o
pojemności 250 1 zaopatrzonego w mieszadło wlewa
się 150 1 wody destylowanej i dodaje 1,6 kg siar¬
czynu sodowego, po czym przy ciągłym mieszaniu
podgrzewa się roztwór do 40°C, przestrzeń zaś nad
roztworem przedmuchuje się sprężonym azotem, a
następnie wlewa się 50 kg 50°/o wodnego roztworu

wodorotlenku potasowego i dodaje 40 kg hydrochi¬
nonu oraz podgrzewa zawartość reaktora do tem¬
peratury łagodnego wrzenia, po czym przerywa się
ogrzewanie i wkrapla się w ciągu 30 minut 34 kg

s chlorohydryny etylenowej tak, aby mieszanina
znajdowała się cały czas w stanie łagodnego wrze¬
nia. Po wkropleniu chlorohydryny etylenowej stan
łagodnego wrzenia mieszaniny utrzymuje się przez
15 godzin, po czym schładza się ją do temperatury
70°C, a następnie wylewa do krystalizatora, otrzy¬
many zaś krystaliczny osad przekrystalizowuje się
z mieszaniny węgla aktywnego i acetonu w atmo¬
sferze azotu. Gotowy produkt suszy się w suszarce
próżniowej w temperaturze 50—60°C uzyskując
34 kg czystego, białego 1,4-dwu (2-hydroksyetoksy)
benzenu o temperaturze topnienia 105°C, co stano¬
wi 47°/o wydajności teoretycznej.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania l,4-dwu-{2-hydroksyeto-
ksy)-benzenu z hydrochinonu i chlorohydryny ety¬
lenowej w alkalicznym roztworze wodnym, zna¬
mienny tym, że wodę doprowadza się do stanu
wrzenia w atmosferze azotu, po czym przed wpro¬
wadzeniem do niej hydrochinonu i chlorohydryny
etylenowej dodaje się antyutleniacze nieorganicz¬
ne lub organiczne, a otrzymany produkt oczyszcza
się przez krystalizację w atmosferze azotu.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
jako antyutleniacze stosuje się kwas siarkowy i je¬
go sole, podsiarczyny lub tioglikolany, korzystnie
w ilości 0,03—0,09 części wagowej w stosunku do
1 części wagowej użytego hydrochinonu.
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