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Sposéb elektrochemicznego otrzymywania hydrochinonu i pirokatechiny
oraz urzadzenie do elektrochemicznego otrzymywania hydrochinonu i pirokatechiny

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywania hydrochinonu i pirokatechiny na drodze elektrolizy
roztwor6w fenolu oraz urzadzenie do elektrochemicznego otrzymywania hydrochinonu i pirokatechiny.

Znane . elektrochemiczne sposoby otrzymywania hydrochinonu i fenolu polegaja na anodowym utlenianiu
fenolu, gtéwnie na anodzie otowiowej w roztworach kwasu siarkowego. W metodach tych otrzymuje si¢ hydro-
chinon oraz wodér, ktéry powstaje na katodzie. Poza tym powstaja smoty, ktére wraz z wodorem stanowia
produkty bezuzyteczne i ucigzliwe; wod6r ze wzgledu na niebezpieczeristwo wybuchu, natomiast smoty ze
wzgledu na hamowanie elektrolizy i utrudnione oczyszczanie hydrochinonu. Hydrochinon i pirokateching mozna
réwniez otrzyma¢é przez utlenianie fenolu w warunkach homogennych, a mianowicie przez wygrzewanie roztwo-
ru bedacego mieszaning kwaséw trdjchlorooctowego, octowego i fosforowego oraz fenolu i nadtlenku wodoru.
W metodzie tej duza ilo§é nadtlenku wodoru ulega rozktadowi i proces ten zachodzi z mata wydajnoscia. Poza
tym wada tego sposobu jest konieczno$¢ postugiwania si¢ jako surowcem tatwo rozktadajacym si¢ nadtlenkiem
wodoru.

Celem wynalazku jest uniknigcie wad dotychczas znanych i stosowanych sposob6w otrzymywania hydro-
chinonu.

W sposobie bedacym przedmiotem niniejszego wynalazku utlenianie fenolu do hydrochinonu i pirokatechi-
ny prowadzi si¢ przez utlenianie fenolu na katodzie o potencjale od -0,3 V do -0,5 V wzgledem nasyconej
elektrody kalomelowej, przy czym ste¢zenie fenolu wynosi 2—3% wagowych, a do elektrolizy stosuje si¢ roztwory
kwasu siarkowego o stezeniu 0,05—2 mol/dcm® lub roztwory bedace réwnomolows mieszaning kwasu fosforo-
wego i siarkowego o tacznym stezeniu 0,05—1 mol/dcm?, natomiast temperatura elektrolitu moze si¢ wahaé
w granicach 18—60°C. Ponadto proces ten prowadzi si¢ w obecnosci katalizatoréw przyspieszajacych rozpad
nadtlenku wodoru a zwtaszcza uktad Fé'? /Fé' '

Proces wedtug wynalazku prowadzi si¢ w elektrolizerze przeponowym lub bezprzeponowym wyposazonym
wanode z gabczastego dwutlenku otowiu lub otowiu pokrytego elektrolitycznie dwutlenkiem otowiu. Mozna
stosowaé réwniez anode z grafitu. Materialem, z ktérego wykonuje si¢ katode jest blacha lub siatka miedziana,
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albo blacha lub siatka miedziana pokryta elektrolitycznie rtgcia. Ponadto elektrolizer posiada betkotke do
doprowadzania tlenu, szybkoobrotowe $migtowe mieszadto i wezownice chtodzaca. Chatakterystyczng cecha
elektrolizera stosowanego do realizacji opisanego sposobu jest to, ze katoda zbudowana jest z kilkunastu
wspétsrodkowych krazkéw wykonanych najlepiej z siatki, taczonych za pomoca pretéw z miedzi. Krazki posia-
daja wspéisrodkowe otwory dla mieszadta.

W sposobie wedtug wynalazku zuzycie energii elektrycznej na Jednostkg wagowy dwuhydroksybenzenéw
jest prawie o potowe mniejsze niz w metodach utleniania anodowego. W tych warunkach tworzy si¢ oprécz
hydrochinonu cenna substancja, jaka jest pirokatechina. Ponadto nie tworzg si¢ smoty,

Przedmiot wynalazku jest blizej wyjasniony w przyktadach wykonania.

Przyktad I W przyktadzie pierwszym przedstawiono przebieg elektrochemicznego utleniania fenolu
do hydrochinonu i pirokatechiny przy zastosowaniu elektrolizera bezprzeponowego, ktéry pokazano w przekroju
osiowym na fig. 1. Elektrolizer przedstawiony w przyktadowyin wykonaniu na fig. 1 posiada anode 1 wykonang
z gabczastego dwutlenku otowiu oraz katode krazkowa 2 potaczong z elektrodg kalomelows 3 za poérednictwem
kapilary Eugina 4 oraz klucza elektrolitycznego 5. Katode krazkowa 2 wykonano z siatki miedzianej, pokrytej
elektrolitycznie rtecia. Poszczegdlne krazki katody posiadaja w srodku otwory 6 dla mieszadta 7 oraz po dwa
otwory na obwodzie, przez ktore zostaty potaczone za pomocg dwoch pretéw 8. Tlen do elektrolizera doprowa-
dzany jest zzewnatrz przez betkotke 9, natomiast za pomocg wezownicy 10 nie dopuszcza si¢ do wzrostu
temperatury do ponad 60°C. Potencjat katody mierzy si¢ miliwoltomierzem 11. Do opisanego elektrolizera
wlewa si¢ takg ilo§¢ 0,1 mola roztworu H,SO, zawierajacego 3% wagowych fenolu i0,5:1073 mola/dcm®
siarczanu Zelazawego, aby nad katoda 2 grubos¢ warstwy elektrolitu wynosita 2 cm. Nastepnie przy wigczonym
miliwoliomierzu 11 elektrolizer taczy si¢ ze Zrédtem napigcia statego, doprowadza potencjat katody 2 do okoto
-0,3 V wzgledem nasyconej elektrody kalomelowej 3, przepuszcza tlen z szybkoscig 0,4 litra/minute, przez 4
godziny utrzymujgc potencjat katody od -0,3 do -0,5 V.

Z elektrolizowanego roztworu produkty elektrolizy i nieprzereagowany fenol wyodr¢bn1a si¢ na drodze
dwukrotne] ekstrakcji eterem etylowym. Suchg pozostato$¢ otrzymang przez oddestylowanie eteru rozdziela sig
na drodze frakcjonowej destylacji pod zmniejszonym cignieniem réwnym okoto 10 mm stupa rteci. Na drodze
opisanego postgpowania otrzymano 2,1 g hydrochinonu oraz 1,1 g pirokatechiny.

Przyktad 1L Wprzyktadzie drugim przedstawiono przebieg elektrochemicznego utleniania fenolu.do
hydrochinonu i pirokatechiny w elektrolizerze przeponowym, ktéry pokazano w przekroju osiowym na fig. 2.
Elektrolizer przedstawiony w przyktadowym wykonaniu na fig. 2 sktada si¢ z dwéch wsp6tsrodkowych naczyn,
naczynia zewnegtrznego 12 zawierajacego anod¢ 1 wykonang z grafitu oraz naczynia wewnetrznego 13, ktdrego
dno stanowi przepona 14 z celuloidu lub spieku szklanego albo ptdtna azbestowego stosowanego w elektrolize-
rach przemystowych. W naczyniu wewnetrznym 13 znajduje si¢ katoda krazkowa, wykonana z siatki miedziane;.
Tlen z zewnatrz doprowadzany jest do naczynia wewnetrznego 13 przez betkotke 9. Wspétsrodkowo z katodg 2
zamocowane jest mieszadto $migtowe 7, natomiast na zewnatrz katody 2 znajduje si¢ wezownica 10-do regulacji
temperatury elektrolitu. Katoda 2 polaczona jest z elektrodg kalomelowg 3 przez kapilarg Lugina 4 oraz klucz
elektrolityczny 5. Dla kontroli potencjalu katody zastosowano miliwoltomierz 11. W celu przeprowadzenia
procesu wedtug wynalazku do naczynia zewnetrznego 12 wlewa si¢ mieszaning 0,1 mola H,SO,4 i0,1 mola
H3PO4 a do wewnetrznego 13 mieszaning powyzszych kwaséw zawierajacg 3% wagowych fenolu. Ilo§é roztwo-
réw musi by¢ taka, aby poziom w obu naczyniach byt jednakowy, a warstwa nad katodg miata grubosé 2 cm.
Nastepnie przez betkotke 9 przepuszcza sig tlen z szybkoscig 0,4 litra/minute, elektrolizer taczy si¢ ze zZrédtem
zasilania i ustala takie natezenie pradu, aby potencjat katody 2 wynosit od -0,3 do -0,5 V wzgledem nasyconej
elektrody kalomelowej 3. Nastepnie elektrolize prowadzi si¢ przez okoto 5 godzin utrzymujgc temperaturg
w granicach 35 + 10°C za pomocg wezownicy 10. ,

Dalszy tok postgpowania jak w przykladzie 1. W wyniku przeprowadzonego postgpowania uzyskano 1,9 g
hydrochinonu oraz 0,9 g pirokatechiny.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb elektrochemicznego otrzymywania hydrochinonu i pirokatechiny na drodze elektrolizy roztwo-
réw fenoly, znamienny tym, ze fenol utlenia si¢ na katodzie o potencjale od -0,3 do -0,5 V wzgledem
nasyconej elektrody kalomelowej, przy czym stezenie fenolu wynosi 2—3% wagowych, a jako elektrolit stosuje
si¢ roztwér kwasu siarkowego o stezeniu 0,05—2 mol/dcm? lub roztwér réwnomolowy kwasu fosforowego i siar-
kowego o stezeniu-0,05—1 mol/dcm?, przy temperaturze elektrolitu 18—60°C.
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2. Urzadzenie do elektrochemicznego otrzymywania hydrochinonu i pirokatechiny na drodze elektrolizy,
wyposazone w katodg z blachy lub siatki miedzianej albo blachy i siatki miedzianej pokrytej elektrolitycznie
rtgcig, znamienne tym,ze katoda 2 jest zbudowana z krgikéw wspétsrodkowych z otworami 6 na miesza-
dto 7, potaczonych drutem lub pretem miedziowym 8.
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