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Sposéb wytwarzania nadtlenku benzoilu
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Przedmiotem wynélazku jest spos6b wytwarza-
nia nadtlenku benzoilu.

Znane s3 metody wytwarzania nadtlenku ben-
zoilu z chlorku benzoilu przez dzialanie nadtlen-
kiem wodorowym lub mnadtlenkiem sodowym w
srodowisku wodnym, przy czym przy stosowaniu
nadtlenku wodorowego reakcje przeprowadza sie
z dodatkiem zwigzkéw wigzgcych wydzielajgce sie
na skutek reakecji jony chlorowe. Jako zwigzki
wigzgce chlor, zwykle stosuje sie mocng zasade
takg, jak wodorotlenek sodowy, przy czym ze
wzgledu na egzotermiczno§é procesu wigzania
chloru temperatura Srodowiska wzrasta samo-
rzutnie, co powoduje hydrolize chlorku benzoilu
do kwasu benzoesowego i chlorowodoru, a za-
tem obnizenie wydajnos$ci procesu.

Z tego tez wzgledu proces przeprowadza sig
zwykle w temperaturach obnizonych do 0—10°C.
Pomimo stosowania niskich temperatur $rodowi-
ska reakcji, wydajno§¢ procesu w warunkach
przemyslowych nie przekracza 80% wydajnoSci
teoretycznej. Poza tym stosowany w procesie lug
sodowy jest otrzymywany z technicznego wodoro-
tlenku sodowego zawierajgcego zwigzki Zzelaza,
ktére przechodza do masy reakcyjnej i zanieczy-
szczajg wytwarzany nadtlenek benzoilu. Aby nad-
tlenek odpowiadal wymaganiom obowigzujgcych
norm, zwigzki Zelaza sg usuwane z gotowego pro-
duktu za pomocg rozcieniczonego kwasu azotowego.
Podraza to koszty produkcji nadtlenku benzoilu,
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a poza tym komplikuje proces technologiczny.
Znane sg réwniez metody wytwarzania nadtlen-
ku benzoilu z chlorku benzoilu przy uzyciu nad-
tlenku wodorowego w §rodowisku wodnym w
obecno$ci tugu sodowego, przy czym chlorek
benzoilu wprowadza sie do $Srodowiska reakcji w
postaci jego roztworu w rozpuszczalniku organicz-
nym, np. w toluenie, utrzymujgc temperature
Srodowiska w poblizu 0°C. Metoda ta jest klopot-
liwa i kosztowna.

Znana jest poza tym metoda wytwarzania nad-
tlenku benzoilu z chlorku benzoilu za pomocg
nadtlenku wodorowego w $rodowisku wodnym
w obecno$ci wodorotlenku sodowego z dodatkiem
kwasu oleinowego, jako czynnika emulgujgcego.
Oczyszczanie tak wytwarzanego nadtlenku ben-
zoilu od zanieczyszczen jest klopotliwe i kosztow-
ne.

Wynalazek eliminuje te wady i umozliwia
zwiekszenie wydajnoSci procesu wytwarzania
nadtlenku benzoilu z chlorku benzoilu i nadtlen-
ku wodorowego w Srodowisku wodnym, przez za-
stosowanie jako $rodka wiazacego wydzielajgce
sie na skutek reakecji jony chloru, wody amonia-
kalnej.

Sposéb wedlug wynalazku polega na tym, ze
proces wytwarzania nadtlenku benzoilu z chlor-
ku benzoilu i nadtlenku wodorowego w S$rodo-
wisku wodnym przeprowadza sie w obecnoSci
25%0 wody amoniakalnej w dwo6ch okresach, przy
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czym w pierwszym okresie utrzymuje sie tempe-
rature masy reakcyjnej 0—15°C przy wartoéci pH
§rodowiska 8,0—8,5 przy uzyciu nadtlenku wodo-
rowego, wzietym w ilo§ci niewystarczajacej do
utlenienia calej iloSci chlorku benzoilu, po czym
wytworzong ciastowata mase reakcyjng oddziela
sie od lugébw macierzystych i w drugim okresie
dotlenia nadtlenkiem wodorowym w temperatu-
rze 0—10°C przy wartoSci pH S$rodowiska 8,0—
8,5, utrzymujgc te warto§é pH Srodowiska wod-
nego réwniez za pomocg wody amoniakalnej.

Wobec duzego rozcieficzenia w $rodowisku re-
akcji nadtlenku wodorowego przy znanym jedno-
okresowym przebiegu procesu, zwykle uzywa si¢
stosunkowo duzego nadmiaru tego nadtlenku wo-
dorowego, a przeprowadzanie procesu syntezy
nadtlenku benzoilu w dwéch okresach umozliwia
znaczne zmniejszenie nadmiaru nadtlenku wodo-
rowego.

Przy stosowaniu sposobu wedlug wynalazku
otrzymuje si¢ nadtlenek benzoilu o wymaganej
normami czysto§ci i z wydajnoscig do 92 wy-
dajnoSci teoretycznej.

Przyktad. Do kotla zaopatrzonego w mie-
szadlo laduje sie 100 kg lodu i 50 kg 30°% wody
utlenionej, po czym dodaje 50 kg chlorku ben-
zoilu i przy cigglym mieszaniu dozuje 25% wode
amoniakalng utrzymujac warto§¢ pH S$rodowiska
reakcji 8,0—8,5 i temperature 5—15°C. W przy-
padku wzrostu temperatury powyzej 15°C do masy
reakcyjnej dodaje sie jeszcze lodu. Po uplywie
okolo 2 godzin, na dnie kotla zbiera sie gesta,
ciastowata masa, ktérag oddziela sie od roztworu
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macierzystego, dodaje 50 kg lodu i zadaje 10 kg
30°% wody utlenionej, utrzymujgc warto§é pH
srodowiska reakcji 8,0—8,5 za pomocg 25% wody
amoniakalnej i temperature 5—10°C.

Po dalszym mieszaniu z mieszaniny reakcyjnej
wydzielaja sie na powierzchni cieczy drobne kry-
sztaly nadtlenku benzoilu, ktére odsgcza sie
i przemywa wodg. Koniec reakcji poznaje si¢ po
zaniku zapachu chlorku benzoilu.

Otrzymuje sie 39,5 kg nadtlenku benzoilu o du-
zej czysto$ci, w postaci bialych drobnych krysz-
taléw, co odpowiada 91,8°/0 wydajnoSci teore-
tycznej.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania nadtlenku benzoilu z chlor-
ku benzoilu i nadtlenku wodorowego w Srodowi-
sku wodnym i przy uzyciu zasadowego S$rodka
wiazacego chlor, wywigzujacy si¢ na skutek re-
akcji, znamienny tym, Ze proces prowadzi sig
dwustopniowo przy uzyciu wody amoniakalnej,
jako Srodka wigzacego jony chloru, przy czym w
pierwszym stopniu utrzymuje sie¢ temperature
0—15°C przy wartoSci pH §$rodowiska 8,0—8,5,
stosujac nadtlenek wodorowy w iloSci niewy-
starczajgcej do utleniania catej ilosci chlorku
benzoilu, po czym wytworzong ciastowata mase
oddziela sie i zadaje ponownie nadtlenkiem wo-
dorowym w iloéci niezbednej do catkowitego
utleniania chlorku benzoilu, utrzymujgc nadal
warto§é pH $Srodowiska 8,0—8,5 i temperatu-
re 0—10°C.
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