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Den foreliggende opfindelse angdr en forbedret fremgangsmade til
fremstilling af koncentrerede vandige oplgsninger af hydrazinhydrat
ved at hydrolysere koncentrerede vandige oplgsninger af acetoneazin,
og isa&r en kontinuerlig fremgangsmdde til fremstilling af koncentre-
rede vandige oplgsninger af hydrazinhydrat ud fra koncentrerede van=-
dige oplgsninger af acetoneazin ved hjzlp af hydrolyse og destilla-

tion under tryk i en destillationskolonne.

Vandige oplesninger af acetoneazin kan f&s p& forskellige mider:
tilsetning af acetone til meget fortyndede vandige oplesninger af
hydrazinhydrat fremkommet f.eks. ved Raschig syntese eller ved at
oxidere ammoniak ved hjzlp af Javel vand eller en perforbindelse af-
ledt af oxygeneret vand i nsrverelse af acetone efterfulgt af adskil
lelse af azinen fra reaktionsmediet ved destillation.
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Ved syrehydrolyse af denne ketazin er det muligt péd kendte méder at
f& et hydrazinsalt under frigerelse af acetone. Dette salt kan be-
handles p& kendte méder til fremstilling af hydrazinhydrat. Denne
indirekte og kostbare fremgangsméde undgds med fordel ved moderne
fremgangsmdder til syntese af hydrazin, hvilke fremgangsméder anven-
der en direkte hydrolyse i en destillationskolonne, der arbejder un-
der tryk og ved en hgj temperatur.

De franske patenter nr. 1.315.348 og 1.506.943% beskriver en frem-
gangsméde til at hydrolysere vandige oplesninger af acetoneazin be-
stldende i kontinuerligt at rektificere disse oplesninger i en destil-
lationskolonne under et tryk pd 1 til 50 bar og med en temperatur i
bunden mellem 100 og 250°C.

Ifglge denne kendte teknik er den vandige oplgsning af azin, som

skal underkastes hydrolysen, fremkommet i form af dens azin/vand azeo-
trop, som udger en meget koncentreret oplegsning, omend sidstnmvnte

er fortyndet med en betydelig mengde vand, for den underkastes hydro-
lyse. Hydrazinhydratindholdet i acetoneazinen og/eller hydrazonop-
losningerne, der anvendes, er mellem 5% og 15% efter vegt, og hydro-
lyse ngdvendigger anvendelse af en hgj mengde energi, i det mindste
gkvivalent med 10 ton damp pr. ton hydrazinhydrat. Desuden giver de
som slutprodukt hydrazinhydratoplesninger, der har forholdsvis lave
koncentrationer, og hvis titer i almindelighed er mindre end 15 vagtsh.

Ifeslge opfindelsen er opdaget en fremgangsméde, som gor det muligt
at eliminere disse ulemper.

Fremgangsm8den ifeslge opfindelsen gor det uventet muligt at opnd en
nesten kvantitativ hydrolysegrad og, selv om der anvendes vasentligt
mindre vand end ved den kendte teknik, at opnd en stabil oplesning
af hydrazinhydrat, som er vasentligt mere koncentreret end ved-de
tidligere kendte metoder, kan direkte forhandles pa markedet og har
en titer, der er mindst lig med 30 vegt%, og som i almindelighed
overstiger 45 vegt¥%, praktisk taget uden at der fremkommer sekundere
produkter, med et i hovedsagen kvantitativt udbytte af hydrazin og
med et serligt lavt specifikt energiforbrug.

Opfindelsen angdr sdledes en kontinuerlig fremgangsmide.til fremstilling af
koncentrerede vandige oplgsninger af hydrazinhydrat ud fra koncentre-
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rede vandige oplgsninger af acetoneazin ved hjalp af hydrolyse og destillation
under tryk i en destillationskolonne, der muligggr fraktionering med aftagning
af acetone foroven og hydrazin forneden, hvilken fremgangsmdde er ejendommelig
ved, at kolonnen fgdes med en vandig oplgsning af acetoneazin, hvis koncentra-
tion svarer til et molforhold vand/azin mellem 3 og 7, d.v.s. mindst

lig med 3 og ikke stgrre end 7.

Ifplge opfindelsen holdes en temperatur mellem 150 og ZOOOC, for-

trinsvis mellem 175 og QOOOG, ved bunden. Trykket svarende til den
ovenfor definerede kogetemperatur holdes i kolonnen. Dette tryk er
i almindelighed mellem 2 og 20 bar og fortrinsvis mellem 8 og 12 bar.

Fremgangsmdden kan udferes under anvendelse af en fraktioneringsko-
lonne af smdvanlig type, d.v.s. en simpel konstrueret kolonne inde-
holdende bunde eller en fyldt kolonne og specielt en, der har kon-
stant diameter og et antal teoretiske bunde per hgjdeenhed af den i
hovedsagen ensartede kolonne p& forskellige niveauer i kolonnen.

Fortrinsvis fgdes kolonnen pd sin midterdel.

Driften udferes med en lav tilbagesvalingsgrad i almindelighed mel-
lem 0,25 og 5 og iszr mellem 0,5 og 2. Denne side af opfindelsen
sammen med de minimale mengder vand, der anvendes, er klart meget

fordelagtige ud fra et energisynspunkt.

I en s®rlig fordelagtig og ekonomisk udferelsesform bliver en oples—
ning af acetoneazin svarende til den azeotropiske blanding (molfor-
hold HZO/azin ca. 6) fort til en destillationskolonne med bunde el-
ler en szdvanlig fyldt kolonne under et tryk pd 8 til 12 bar ved en
temperatur mellem 180 og 200°C opretholdt forneden. Ved toppen af
kolonnen destilleres den frigjorte acetone med en praktisk taget
kvantitativ genvindingsgrad, og i bunden udtgmmes kontinuerligt en
vandig oplegsning, hvis hydrazinhydrattiter er ca. 50%.

Det folgende eksempel, hvori deleme og procenterne er efter vagt,.
illustrerer opfindelsen uden at begrsznse denne.

Eksempel
51,7 g/time af en vandig oplesning af acetoneazin med en titer pa 21%
hydrazinhydrat og 48,7% acetone fores kontinuerligt til en destilla-
tionskolonne med en hgjde p&4 1,8 m og en diameter p& 20 mm.
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Kolonnen arbejder under et tryk pd 8 bar og med en tilbagesvalings-
grad p4d 1. Temperaturerne ved toppen og bunden er henholdsvis 130
og 178-179°C.

25 g/time acetone samles ved toppen af kolonnen, og 22,1 g/time af

"en vandig oplesning af hydrazinhydrat indeholdende 10,5 9  hy-

drazinhydrat og 11,5 g wvand, d.v.s. en hydrazinhydratkoncentra-
tion p& 47,7%, opsamles ved bunden.

Patentkravw

1. FKontinuerlig fremgangsmdde til fremstilling af koncentrerede van-
dige oplgsninger af hydrazinhydrat ud fra koncentrerede vandige op-
lgpsninger af acetoneazin ved hjalp af hydrolyse og destillation un-
der tryk i en destillationskolonne, k ende tegnet ved, at

man fgder kolonnen med en vandig oplgsning af acetoneazin, hvis kon-

centration svarer til et molforhold vand/azin mellem 3 og 7.

2. Fremgangsmade ifglge krav 1, k ende t e gne t ved, at der
ved bunden af kolonnen holdes en temperatur mellem 150 og ZOOOC, for-
trinsvis mellem 175 og 200°c.

3. Fremgangsmade ifglge krav 1 og 2, kendetegnet ved,
at driften udfgres med en lav tilbagesvalingsgrad i almindelighed

mellem 0,5 og 2.

Fremdragne publikationer:
FR patenter nr. 1315348, 1506943.
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