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 SPOS6B WYTWARZANIA SRODKA DO SPORZ4DZANIA HYDROPOBOWYCH ROZTWORSW
EKSTRAHUJACYCH JONY METALI NIEZELAZNYCH

Przedmictem wynalazku jest sposdéb wytwarzania srodka do sporzgdzania hydrofobowych
roztworéw ekstreshujgcych jony meteli niezelaznych z roztwordéw wodnych, zawierajacego hydro-
ksym o ogdélnym wzorze 1, w ktdérym R, oznacza grupe alkilows prostolaricuchowa lub rozgale-
ziong, nasyconsg lub nienaaycona zawierajacg 4-20 atoméw wegla, a R2 oznacza atom wodoru,
chlorowca albo grupe nitrowa lub niZszg grupe alkilowg, w ktérym pochodnag alkilofenolu
o ogdélhym wzorze 2, gdzie Ry i R2 majg wyzej podane znaczenie, poddaje sie w Srodowisku
wodnego roztworu silne] zasady acylowaniu chlorkiem benzylidynu i uzyskany keton oksymuje sie.

Tego rodzaju sposdéb wytwarzania sSrodka do ekstrakcji jondw metali niezelaznych z roz=
tworéw wodnych znany jest z polskiego opisu patentowego nr 112 404. Wediug tego znanego spo-
sobu reskcje acylowania pochodnych p-alkilofenolu z chlorkiem benzylidynu prowadzi sie w
reaktorze zbiornikowym z mieszadtem, przy ciggiym dozowaniu chlorku benzylidynu do alka=-
licznego wodnego roztworu alkilofenolu. Proces ten jeast heterofazowy. W wyniku tego znanaego
sposobu otrzymuje sie surowy produkt zewierajgcy nie wiece] niz 42% wagowych 2-hydroksy=-5
alkilobenzofenonu.

W mieszaninie poreekcyjnej znajduje sie ponadto do 29% wagowych wyjsSciowego alkilofe-
nolu oraz 14% wagowych benzoesanu 4-alkilofenolu i do 15% wagowych kwasu benzoeéo'ego.
Surowy keton wydziela sie przez zakwaszenie i ekstrakcje niepolarnym rozpuszczalnikiem, na
przyklad heksanem, nafts, chlorowanymi weglowodorami, eterem lub innymi nie mieszajgcymi
sig z wodq rozpuszczalnikami. Tg drogg uzyskuje sig¢ po oddestylowaniu rozpusgczalnika mie-
szanine 2-hydroksy-5-alkilobenzofenonu orasz alkilofenolu, ktérgq poddaje sie bezpoérednio
oksymowaniu. Uzyskany oksym po rozpuszczeniu w hydrofobowym rogzpuszczalniku stanowi $rodek
do ekstrakecji jonéw metali niezelaznych z rcztwordéw wodnych.

W powyZszym znanym sposobie wytwarzania tego sSrodka powstajg - jak to wyzej opisanc -
podczas acylowania dosSé znaczne ilosSci produktdéw uboecznych, a8 mianowicie kwasu benzoesowego
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i benzoesanu 4-alkilofenolu, ktdére gtanowig substancje nieaktywne w ekstrakcji jondw.

Oxazalo sie nieoczekiwanie, 2e moZna wydetnie zmniejszydé ilosci nieaktywnych produke
téw ubocznych tworzacych sie podezas acylowania pochodnej alkilofenolu o ogdlnym wzorze 2
chlorkiem benzylidynu, jezeli wedtug wynalazku mieszanine resgujacych podczas tego acylowa-
nia substratdéw podda sig emulgowaniu.

W pordéwnaniu z procesem znanym z polskiego opisu patentowego nr 112 404, sposobem
wediug wynalazku uzyskuje sie przy acylowaniu wydajnosé 2-hydroksy-5-alkilobenzofenonu o
okoto 20% wagowych wyzezg, natomiesgt 1losSci tworzgcego sig benzoessnu 4-alkilofenolu sg
pleciokrotnie mniejsze, & kwasu benzoesowego kilkadziesist razy mniejaze.

Surowy keton moze by¢ bezposrednio pcddany oksymowaniu. Otrzymany oksym zawierajacy
jeaszcze pewng ilosé nieprzereagowanego 4-slkilofenmolu o wzorze 2 stanowi sSrodek do sporzg-
dzania hydrofobowych roztwordéw ekstrahujlecych jory metali niezelaznych.

¥ sposobie wedtug wynalazku emulgowanie miesgzaniny reagujgcych podczas acylowania
substratéw prowadzi sie w dowolny znany sposéb, na przykied przez zastosowanie znanych
urzgdzen emulgujgcych tj. pompy wirowej podigczonej w obiegu zamknietym do reaktora, lub
mieszalnika strumieniowego. Stwierdzono, 2e wystarczajgce zemulgowanie osigga sie juz przy
podlaczeniu do reaktora w obiegu zamknietym ezybkoobrotowej wirnikowej pompy, lub tez przez
zastosowanie mieszalnika strumieniowego, do ktérego doprowadza sie skXadniki mieszeniny
reakcyjnej.

Sposdb wedlug wynalazku zilustrowano w ponizszych przyktadach,

Przyk2ad I.Wzbiorniku o pojemnosci 200 dm”, wyposazonym w mieszadlo Srubowe
oraz poigczonym w obiegu zamknietym z odsrodkowg pompa o wydatkm 400 dm3 na minute, rozpusz-
czono 25 kg wodorotlenku sodowegoc w 60 dm~ wody, po czym dodano do tego roztworu 15 kg
p-nonylofenolu i intensywnie mieszajgc mieszadiem ogrzanmo cazosé do 70°C.

Nastepnie uruchomiono pompe i bezposrednio do jej krddca ssgcego dawkowano 13 kg
chlorku benzylidynu z predkoscig 1 g na sekunde@. Temperature krazacej w obiegu zamknietym
erulsji utrzymywano na poziomie 80 = 85°C. Po wprowadzeniu catej ilosei chlorku beuzyiidynu
emulsje recyrkulowano jeszcze w ciggu 1 godziny w temperaturze 80°C. Po rozdzieleniu faz
spuszczono warstwe wedng. Produkt miaX postad oleju zawlerajgcego 62,3% wagowych 2-hydro=-
ksy-5-nonylobenzofenonu, 32,4% wagowych p-nonylofenolu i 3% benzoesanu 3-nonylofenolu.

Do 24 kg otrzymanego produktu dodano 10,8 kg chlorowodorku hydroksyloaminy, 13,5 kg
pirydyny i 45 dm” metanolu. Mieszanineg ogrzewano do wrzenis w ciggu 6 godzin pod chodnicg
zwrotng, nastepnie oddestylowano metanol z pirydyns, produkt przemyto woda i 2% /wagowo/
wodnym roztworem HCl, a nastepnie woda az do ugyskania odczynu obojetnego. Przygotowano 25%
/wagowo/ roztwér otrzymenego sSrodka w ksylenie. Za pomocg tego roztworu ekstrahowano przy
pH 9,35 miedZ z wodnego roztworu zawierajacego 10 g Cu/dm3. Ekstrakcje prowadzono w tempe-
raturze 20°C w mieszalniku apuatowym o objetosci 100 cm3. Czag ekstrakecji 10 minut. Stwier-
dzono, ze pojemosé ekstrakcyjna wyraZzona w gramach miedzi na gram preparatu wynosita 0,098,

Przyktad II. % zbiorniku o pojemmosci 250 dm3 wyposazonym w mieszadio i ptaszcz
grzejny rozpuszczono 50 kg wodorotlenku sodowego w 120 dm3 wody, po czym do tego roztworu
wprowadzono 33 kg p-nonylofenolu i mieszajgc ogrzano do temperatury 70%¢C.

W innym zbiorniku zsopatrzonym u wylotu w zewér dawkujgacy umieazczono 27 kg chlorku
benzylidynu. Zréwnano alkaliczny roztwdér nonylofenolu jak i chlorek benzylidynu kierowano
pod cisnieniem 1000 hPa przy wzajemnym stosunku ilosSciowym wynoszgcym 95:27 do strumieniecy,
Przy czym roztwdr p-nonylofenolu by2 kierowany do jej komory zasysania, natomiast chlorek
benzylidynu do osiowego otworu doprowadzajgcego strumienicy. W zwezZce strumienicy nastepo-
wato natychmiastowe wymieszanie i zemulgowanie substratdéw, co powodowalo bardzo szybki prze-
bieg reakcji.

Emulsja wypiywajgca ze strumienicy kierowana byla do zbiornika zaopatrzonego w mie=-
szadio 1 ptaszecz grzejny, w ktérym przy temperaturze 80°¢ 1 intensywnym mieszaniu nastgpo-
wato w ciggu 2 godzin doreagowanie mieszeniny. Nastepnie mieszaning poreakcyjng pozosta=-
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wiono w spokoju az do rozdzielenias raz i spuszczano faz9 wodna,., Produkt mial pestacd oleju
zawierajgcego 56,2% wagowych 2-hyliroksy-5-nonylobenzofenonu, 36% wagowych p-nonylofenolu
oraz 1,8% wagowych benzoesanu 4-nonylofenolu i 0,6% wagowych kwasu beznoesowego. Do 53 kg
otrzymanego produktu dodano 24 kg chlorowcdorku hydroksyloawminy, 30 kg pirydyny i 100 dm
metanolu. Yieszanine ogrzewano do wrzenia pod chlodnicg zwrotna w ciggu 6 godzin, nastep-~
nie oddestyloweanc metanol z pirydyna, pozostaslosé przemyto wodg i 2% /wagowo/ roztworem
wodnym HCl, a nastepnie wodg az do uzyskania odczynu obojetnego.

Z otrzymanego Srodka sporzadzono analogicznie jak w przyktadzie I roztwdr w ksylenie.
Jego pojemnosé ekstrakcyjne dla jonéw miedzi wynosita 0,085.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdéb wytwarzania srodka do sporzadzania hydrofobowych roztwordw ekstrahujgcych
jony metali niezelaznych, zawierajgcego hydroksyn o ogélnym wzorze 1, w ktérym R1 oznacza
grupe alkilowg prostotaricuchowa lub rozgalezions, nasycong lub nienasyconag zawierajaca
4=-20 atomdéw wegla, a R, oznacza atom wodoru, chlorowca albo grupe nitrowgq lub nizszg
grupe alkilows, w ktérym pochodng alkiloferolu o ogdlnym wzorze 2, gdzie R, oraz R, majg
wyzej podane znaczenie poddaje sig w Srodowilsku wodnego roztworu silnej zasady acylowa-
niu chlorkiem benzylidynu i uzyskany keton okgymuje sie, znamienny tym zZe
podczas acylowania pochodnej alkilofenolu o ogélnym wzorze 2 chlorkiem benzoilu Ilub chlor-
kiem benzylidynu mieszanine reagujgcych substratdéw poddaje si¢ emulgowaniu.

2. Sposéb wediug zastrz, 1, znamienny t ym, 2e emulgowanie reagujgcych
substratéw przeprowadza gi¢ za pomocag pompy wirowej] podigczone] w obiegu zamknietym do
reaktora.

3. Sposéb wediug zastrz. 1, znamienny tym, 2e emilgowanie reagujgcych

substretéw przeprowadza sie za pomoca mieszalnike strumienicowego.
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