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Sposób wydzielania hydrochinonu z mieszanin poreakcyjnych

Przedmiotem wynalazku jest sposób wydziela¬
nia hydrochinonu z mieszanin poreakcyjnych, sta¬
nowiący uzupełnienie metod otrzymywania hyd¬
rochinonu.

Znane jest wytwarzanie hydrochinonu przez
utlenianie aniliny za pomocą dwutlenku manganu
do p- benzochinonu i jego redukcję do hydro¬
chinonu za pomocą hydrazyny lub jej pochodnych,
a także przez redukcję p-toenzochdnonu do hydro¬
chinonu żelazem bezpośrednio w mieszaninie po
utlenianiu aniliny i redukcja nadmiaru dwutlenku
manganu nadlenkiem wodami. Ze względu na
obecność szlamów i rozpuszczonych soli nieorga¬
nicznych, wytworzony hydrochinon wydziela się
przez ekstrakcję przy użyciu rozpuszczalników or¬
ganicznych typu estrów lub elterów. Bardzo dob¬
ra rozpuszczalność hydrochinonu w tych rozpusz¬
czalnikach wymaga praktycznie całkowitego ich
odparowania przy wydzielaniu produktu. Pociąga
to za> sobą konieczność żmudnego wydobywania
z aparatów wyparnych suchego surowego hydro¬
chinonu. Operacja ta stanowi źródło zagrożenia
dla obsługi i powoduje straty produktu.

Nieoczekiwanie stwierdzono, że jeżeli do roztwo¬
ru hydrochinonu w rozpuszczalniku organicznym
typu estrów lub elterów np. octanie etylowym lub
eterze izopropylowym otrzymanego w wyniku ek¬
strakcji mieszaniny poreakcyjnej wprowadzi się
wodny roztwór hydrochinonu po jego krystalizacji
i taką mieszaninę podda destylacji!, to w miarę
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oddestylowania azeotropu rozpuszczalnika i wody,
hydrochinon przechodzi z warstwy ccgiandcznej do
wody i w wyniku uzyskuje się wodny roztwór
hydrochinonu z którego po oziębieniu wypada
czysty hydrochinon.

iPrzedmiotem wynalazku jest sposób wydzielania
hydrochinonu wytworzonego w procesie utleniania
aniliny dwuitllenkietm manganu i redukcji pow¬
stałego p- benzochdnonu żelazem, hydrazyną lub
jej pocliodnymii^ kttóne wprowadza się bezpośrednio
do mieszaniny poreakcyjnej po wcześniejszym zre¬
dukowaniu zawartego w niej nadmiaru dwutlenku
manganu nadttenkiem wodoru. Wyltworzony hydro¬
chinon wydziela się z mieszaniny poreakcyjnej
przez ekstrakcję rozpuszozalniltierci organicznym
nie mieszającym się z wodą, tworzącym z nią hete¬
rogeniczny azeo&rop, korzystnie octanem etyllowym
lub eterem izojpropylowym, a następnie pnzez do¬
danie do ekistrakltu ługów z krysitaflizaciL hydro¬
chinonu, destylację azeotropową uzyskanej miesza¬
niny i krystalizację produktu z wodnej pozosta¬
łości.

Epccób według wynalazku ujpraszcza technolo¬
gicznie operację wydzielania produktu oraz poz¬
wala na uniknięcie jego strait powstających przy
konwencjonalnym wydzielaniu hydrochinonu z eks¬
traktu.

Przykład I. Do mieszalnika wprowadza się
383 kg wody i 6)5 kg kwaisu siarkowego stężonego
Do uzyskanego roztworu o temperaturze 40°* do-
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żuje się 33 kg aniliny, Uzyskujesię 4Q6 kg roz¬
tworu siarczanu aniliny.

Do reaktora zaopatrzonego w maeszadło kotwicz¬
ne wprowadza się ltffe kg wody, 15 kg braunsztynu
(w przeliczenjiu nia 100%-c(wy dwutlenek manganu) *
i 65 kg kwasu(siarkowego stężonego. Całość schładza
się do temperatury 5°C po czyim rozpoczyna się
dozowanie roztworu siarczanu aniliny z szybkością
162 kg na godzinę, utrzymując temperaturę w re¬
aktorze w granicach &—8°C. Łącznie wprowadza w
się 466 kg roztworu siarczanu aniliny. W czasie
dozowania roztworu wprowadza się do reaktora
60 kg braunsztynu, porcjami po 115 kg, w półgodzin¬
nych odstępach czasu, Caiłoiść miesza sią w tempe-
Aturze 5-^-40°C-przez dadsze* 7 godzin; po czyim, nie is
przerywając miesafaijia1, wpowadza się do reaktora
w ciągju pół godzin- 3,44 kg perhydrolu <w prze¬
liczeniu jia (100%-o|vy nadtlenek wodoru). Nastę¬
pnie zawartość re4l#ora zobojętnia się do wartości
piET ? i w temperaturze 5—ilO°C redukuje sę wpro- 20
wadzając 15,1 kg wodzianu hydrazyny (w prze¬
liczeniu na 100°/<M)wy) i utrzymuje mieszaninę re¬
akcyjną w tej temperaturze przez 1 godzinę. Mie¬
szaninę poreakcyjną fdilitruje się, a przesącz ek¬
strahuje się trzykrotnie 100 kg eteru izopropyle- 25
wego. Uzyskany ekstrakt miesza się z 200 kg wod¬
nego roztworu po krystalizacji hydroohdinonu V
i oddestyiowuje silę octan etyki w postaci azeot-
ropu z wodą. Pozostały wodny roztwór hydrochi¬
nonu oziębia się w celu wykrystalizowania pro- 30
duktu. Po filtracji i suszeniu uzyskuje się 31,3 kg
hydrochinonu o temperaturze top. 170—I72°C.
Wydajność w przeliczeniu na użytą anilinę wyno¬
si 80%. podatkowa krystalizacja' z wody przy uży¬
ciu ługów obiegowych daje hydrochinon o czyś- 25
toacd kwalifikującej go do stosowania w fotogra¬
fii.

Przykład IL Do mieszaniny poreakcyjnej
uzyskanej w wyniku utleniania aniliny i redukcji
nadmiaru braunsztynu za pomocą nadtlenku wo- 40
doru według sposobu opisanego w przykładzie Ir
w temperaturze 5—ao°C wprowadza się 9,7 kg
hydrazyny i utrzymuje się mieszaninę w tej tem¬
peraturze przez ii godzinę. Z mieszanóny poreak¬
cyjnej wydziela się hydrochinon sposobem wed- 45
ług wynalazku opisanym w przykładzie I. Uzys¬
kuje się 31,3 kg hydrochinonu o temperaturze top¬
nienia' 1770—172°C. Wydajność w przeliczeniu na
użytą anilinę wynosi 80%.
Przykład III. Do mieszalnika wprowadza się 50

194 kg wody i 32*5 kg kwasu siarkowego stężone-
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go. Do uzyiskanego roztworu o temperaturze 40°
dozuje się 16,5 kg andil&iny. Uzyskuje się 243 kg
iroztworu siarczanu aniliny.

Do reaktora z miernika wprowadza się 8,1 kg
wody, 7^5 kg braunsztynu (w przeliczeniu na
100%-owy dwutlenek mangtanu) i 34 kg kwasu
siarkowego stężonego. Całość schładza się do tem¬
peratury 5°C, po czym rozpoczyna się dozowanie
roztworu siarczanu aniliny z szybkością 81 kg na
godzinę, utrzymując temperaturę w reaktorze
w granicach 5—8°C. Łącznie wprowadza się 243 kg
roztworu siarczanu aniliny. W czasie dozowania
roztwoiru wprowadza się do reaktora 30 kg bra¬
unsztynu porcjami po 7,5 kg, w pc^Jgodzrinnych
odstępach czasu. Całość miesza się w temperatu¬
rze 5—il0°C w ciągu dalszych 7 godzony po czym,
nie przerywając mieszania, wprowadza się do re¬
aktora w ciągu pół godziny 1,72 kg perhydrolu
(w przeliczeniu na 100%-owy nadtlenek wodoru).
Naisltępnie wprowadza się 12 kg opiłek żelaznych
i po ogrzaniu zawartości reaktora do 70°C redu¬
kuje się zawarty w mieszaninie p-lbenzochinon
w ciągiu 1 godziny. Mieszaninę poreakcyjną filtru¬
je się na gorąco, a przesącz ekstrahuje się trzy¬
krotnie 50 kjg octanu etylowego. Uzyskany ekstrakt
miesza się ze 100 kg wodnego roztworu po krys¬
talizacji hydrochinonu i oddestyiowuje się octan
etylowy w postaci azetropu z wodą. Pozostały
wodny roztwór hydrochinonu oziębia się w celu
wykrystalizowania produktu. Po filtracji i susze*
nu uzyskuje się 16,4 kg hydarahdinonu o tt 170—
—172°C. Wydajność w przeOtoendu na użytą ani¬
linę wynosi 84%, Powtórna krystalizacja z wody
przy użycu ługów obiegowych daje hydixxhiinon
o czystości kwalifikującej go do stosowania w fo¬
tografii

Zastrzeżeaiie patentowe
iSposób wydzielania hydrochinonu z mieszanin

poreakcyjnych po utlendJamki aniliny dwutlenkiem
manganu, redukcja jego nadmiaru nadtlenkiem wo¬
doru1 i redukcji p^benzochinonu bezpośrednio
w mieszandniie za pomocą reduktorów takich jak
żelazo, hydrazyna lub jej pochodne a następnie
ekstrakcji mieszaniny poreakcyjnej rozpuszczalni¬
kiem organicznym typu estrów takim jak octan,
etylowy lub eterów takim jak eter izopropylowy
znamienny tym, że uzyskany ekstrakt miesza się
z wodnym roztworem po krystalizacji hydrochino¬
nu, a następnie poddaje destylacji azeotropowej
i z pozostałego wodnego TOztworu wydziela się
produkt przez krystalizację.
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