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Para-aminofenol wytwarza sie w skali przemy-
slowej przez redukcje katodowa nitrobenzenu w
§rodowisku kwasu siarkowego. Uzyskuje sie przy
tym ciecz zawierajacg oprécz kwasu siarkowego i
p-aminofenolu produkty uboczne pochodne nitro-
benzenu w postaci ciemno brunatnych smét.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wyodreb-
niania p-aminofenolu z tego roztworu znacznie
korzystniejszy niz sposoby znane, pozwalajgcy na
osiagniecie produktu o wysokiej czystosci ze znacz-
nie wyzszg wydajnoscig.

Znany sposéb wyodrebniania p-aminofenolu z
elektrolitu polega na selektywnym wytracaniu za-
nieczyszczen i produktu podczas zobojetniania mie-
szaniny reakcyjnej. W pierwszej fazie zobojetnia-
nia wytrgcaja sie przede wszystkim produkty.
uboczne, a w koncowej wytraca sie wylgcznie kry-
staliczny p-aminofenol. Poniewaz jednak nie istnie-
je ostra granica miedzy wytracaniem zanieczysz-
czen i produktu, znaczna cze§¢ produktu wytraca
sie z zanieczyszczeniami. Wobec tego sposéb ten
nie prowadzi do otrzymania produktu czystego.

Spos6b znany z opisu patentowego nr 46829 sto-
suje do zobojetniania mieszaniny reakcyjmej wpro-
wadzane stopniowo weglany, zwlaszcza wodoro-
weglan amonowy, aby wydzielajacy sie dwutlenek
wegla porywatl i niést w gére czastki smotowe.

W wyniku tego otrzymuje sie piane zanieczysz-
czen, ktérg mozina zbieraé z powierzchni oczysz-
czonego roztworu. Sposéb ten pozwala na otrzyma-
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nie bardziej czystego p-aminofenolu. Jednakze
usuwana piana zawiera duze iloSci produktu, kté-
rego praktycznie nie mozna juz odzyskaé. Obniza
to wydajnos¢ procesu. .

Stwierdzono, Ze znacznie latwiej i dokladniej
mozna wydzielié zanieczyszczenia w trakcie lub
po neutralizacji, jezeli do mieszaniny poreakcyjnej
wprowadza sie stopniowo amoniak zwlaszcza ga-
zowy. Powstaja wéwczas dwie oddzielajace sie od
siebie ciecze, z ktorych faza dolna stanowi wodny
roztwor p-aminofenolu w kwasie siarkowym, a
gorna faze organiczng skladajaca sie z zanieczysz-
czen. Zanieczyszczenia wydzielajace sie jako gor-
na faza organiczna oddziela sie w stanie cieklym.
Stosowanie do zobojetnienia $rodkéw, ktére wy-
dzielajg gazy utrudnia rozwarstwienie cieczy i
powstawanie ostrej granicy miedzy fazami.

Wazna korzy$§¢ z zastosowania amoniaku do neu-
tralizacji kwasu siarkowego zawartego w miesza-
ninie poreakcyjnej w porownaniu ze stosowaniem
weglan6w polega na tym, Ze reakcja z weglanami
jest endotermiczna i powoduje ochlodzenie cieplej
lub gorgcej cieczy wyprowadzanej z elektrolizera,
przy czym substancje smolowe gestniejag lub nawet
zestalajg sie. Zobojetnianie amoniakiem jest reak-
cjg silnie egzotermiczng i znacznie podwyzsza tem-
perature mieszaniny, sprzyjajac rozdzialowi faz
cieklych.

Dalszg korzyS$cig calkowicie niespodziewang, kté-
ra wynika z neutralizacji amoniakiem, jest otrzy-
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mywanie p-aminofenolu w postaci grubo krysta-
licznej, latwej do filtracji i przemywania. Para-
aminofenol otrzymany przy neutralizacji weglano-
wej jest mikrokrystaliczny.

W zalezno$ci od sposobu prowadzenia procesu
elektroredukeji nitrobenzenu do p-aminofenolu
jlo§ci wydzielajjcych sie smoét i ich konsystencja
w okreSlonej temperaturze sg rézne. W zwigzku
z tym, ze w przypadku zaklécerh w procesie elek-
trolizy, substancje smoliste mogg mie¢ konsysten-
cje zbyt gesta, utrudniajgca dzialanie urzadzen do
rozdzielania faz cieklych. Wéweczas stosuje sig¢ od-
miane sposobu wedlug wynalazku.

Wedlug odmiany sposobu wynalazku do miesza-
niny poreakcyjnej wprowadza sie rozpuszczalnik
organiczny nie mieszajacy sie¢ z wodg np. ksylen.
Wskutek wprowadzenia rozpuszczalnika faze orga-
niczng stanowigcg zanieczyszczenia mozna oddzie-
1i¢ w stanie cieklym.

Znaczna cze§¢ p-aminofenolu krystalizuje juz w
koncowej fazie zobojetniania na gorgco, reszta
krystalizuje po ochlodzeniu fazy wodnej. Krysztal
otrzymany jest bardzo czysty. Dla osiggniecia jesz-
cze wiekszego stopnia czysto$ci, korzystne jest
przemycie go alkoholem. Ta ostatnia manipulacja
wymaga jednakze dokladnego przemycia go naj-
pierw wodg w celu usunigcia tugu pokrystalicz-
nego a dopiero nastepnie potraktowanie alkoholem.
W przeciwnym .razie alkohol wytrgca z resztek
tugu pokrystalicznego siarczan amonowy zanie-
czyszczajacy produkt.

Przyktltad. Do naczynia 10-litrowego (kwaso-
odpornego) wyposazonego w Wwymiennik ciepla
wprowadza sie 5 litréw roztworu otrzymanego po
elektroredukcji nitrozwigzku w wodnym roztworze
kwasu siarkowego o skladzie (w litrze) 100—200 g
p-aminofenolu, 200—250 g H,SO, Nastepnie por-
cjami, stale mieszajac, dodaje sie 1,3—1,6 kg
25%0-wej wody amoniakalnej (zaleznie ed poczat-
kowego stezenia kwasu siarkowego). Pod koniec
zobojetniania dodaje sie. nieco (10 g) kwa$nego
siarczynu sodowego celem wytworzenia §rodowis-
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ka redukcyjnego. Gdy uklad osiggnie wartosé
pH = 5,5, gromadzace sie¢ na powierzchni roztwo-
ru substancje smoliste zbiera sie dokladnie i od-
rzuca.

W przypadku gdy smoly majg konsystencje zbyt
gesta utrudniajgcy dziatanie urzadzen do rozdzialu
faz dodaje sie rozpuszczalnika organicznego na
przyklad ksylenu.Po oddzieleniu produktéw ubocz-
nych i dalszym dodawaniu amoniaku wytraca sie
produkt zasadniczy — p-aminofenol. Po doprowa-
dzeniu ukladu do wartoSci pH =17 zawarto§¢ na-
czynia chlodzi sie woda, nastepnie roztwoér wraz z
wytragconym p-aminofenolem przenosi do wirowki,
odwirowuje lugi macierzyste od produktu, prze-
mywa produkt kolejno 1 litrem wody, a nastep-
nie 0,5 1 alkoholu metylowego i po odwirowaniu
metanolu przenosi do suszarki. Suszenie prowa-
dzi sie¢ w temperaturze okolo 70°C.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wyodrebniania p-aminofenolu z elektro-
litu po redukcji katodowej nitrobenzenu w Sro-
dowisku kwasu siarkowego droga stopniowego
zobojetniania mieszaniny poreakcyjnej, oddzie-
lania zanieczyszczen i wytrgcania krystalicznego
produktu, znamienny {ym, Ze mieszanine po-
reakcyjng zobojetnia sie przez stopniowe wpro-
wadzanie amoniaku, zwlaszcza gazowego, od-
dziela w stanie cieklym zanieczyszczenia wy-
dzielajace sie¢ jako gérna faza organiczna zbie-
rajaca sie ponad fazg wodna, z ktérej wytrg-
caja sie krysztaly p-aminofenolu, a nastepnis
faze wodna chlodzi sie, przy czym wytraca sie
pozostala ilo§¢ krystalicznego p-aminofenolu, po
czym otrzymane Kkrysztaly p-aminofenolu od-
dziela sie w znany sposoéb.

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1., znamien-
na tym, ze w przypadku zbyt gestej konsy-
stencji fazy organicznej stanowigcej zanieczy-
szczenia, do mieszaniny poreakcyjnej wprowa-
dza sie rozpuszczalnik organiczny nie mieszaja-
cy sie z woda np. ksylen

Zam. 3052. Naklad 240 egz.
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