POLSKA
RZECZPOSPOLITA

OPIS PATENTOWY
'PATENTU TYMCZASOWEGO

77185

LUDOWA

Pierwszenstwo:

__URIAD.

P A 'l' ENTH‘W’Y\D Zgloszenie ogloszono: 30.09.1973

PRL

Patent tymczasowy dodatkowy
do patentu nr _

Zgloszono: 22.12.1971 (P. 152377)

Opis patentowy opublikowano: 5.09.1975

Kl. 120,10

MKP C07c 49/08

Twoércy wynalazku: Ryszard Heropolitanski, Aleksandra Obarska, Wia-
dystaw Wawak,

Turowski

Jacek Dgbrowski, Przemyslaw

Uprawniony z patentu tymczasowego: Instytut Chemii Przemystowej,
Warszawa (Polska)

Sposob oczyszczania acetonu technicznego
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Wynalazek dotyczy sposobu oczyszczania acetonu
technicznego zawierajgcego miedzy innymi fenol,
kumen, a-metylostyren i tlenek mezytylu od zanie-
czyszczen takich jak ‘kwas mrowkowy i aldehydy.

Istnieje szereg metod przemystowych otrzymy-
wania acetonu. We wszystkich tych metodach
oprécz acetonu powstajg produkty uboczne, ktére
nalezy oddzieli¢é w procesie oczyszczania. Jedng
z coraz szerzej stosowanych metod produkcji ace-
tonu jest metoda kumenowa. Polega ona na kwas-
nym rozktadzie wodoronadtlenku kumenu, w wy-
niku czego obok acetonu w ilo§ciach réwnomolo-
wych powstaje fenol. Jako produkty uboczne
powstajg gtéwnie: kumen, a-metylostyren oraz nie-
znaczne ilo$ci nisko-wrzgcych aldehydéw, kwasu
mrowkowego i innych zanieczyszczen. Wydzielanie
i oczyszczanie acetonu w obecnie znanych i stoso-
wanych metodach polega przede wszystkim na
wielokrotnej destylacji produktéw syntezy.

Metoda destylacji w przypadku niektérych syntez
acetonu, miedzy innymi w przypadku metody ku-
menowej, nie prowadzi do uzyskania acetonu o wy-
ganym standardzie czystoSci. Aceton ten zawiera
nieznaczne ilo§ci aldehydéw i kwasu mréwkowego,
ktérych nie daje sie usungé wylgcznie na drodze
destylacji. Zawarto§¢ nieznacznych nawet ilo§ci
tych substancji dyskwalifikuje aceton w przewa-
zajacej iloSci zastosowan.

Znana jest réwniez metoda dodawania do desty-

lacji acetonu nadmanganianu potasu. Dodatek ten
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pozwala na uzyskanie acetonu wysokiej czysto$ci,
podczas redukecji nadmanganianu potasu powstaje
jednak nierozpuszczalny osad-dwutlenku manganu,
ktéry znacznie komplikuje- proces - destylacji,
zwlaszcza przy metodzie destylacji cigglej. Trud-
noéci te usuwa sposéb wedilug wynalazku pozwa-
lajgc na uzyskanie acetonu o najwyzszym stan-
dardzie przy réwnoczesnej prostej metodzie desty-
lacji. - -

Spos6éb wedlug wynalazku polega na tym, ze
do acetonu poddawanego oczyszczaniu wprowadza
sie¢ przed destylacja wodny roztwér nadtlenku
wodoru i destylacje prowadzi w $rodowisku alka-
liczno-utleniajgcym. W tym celu do surowego
acetonu zawierajgcego kilka do kilkunastu procent
wody wprowadza sie wodny roztwér nadtienku
wodoru w ilosci 0,3—1 kg na tone surowca, jedno-
czeSnie innym doprowadzeniem wprowadza sie
roztwér zwigzku alkalicznego, najkorzystniej wodo-
rotlenku sodowego w iloSci 0,7—3 kg na tone su-
rowca. Uzyskang mieszanine poddaje sie nastepnie
destylacji utleniajacej w znany spos6b. Jednokrot-
na destylacja w takim $rodowisku powoduje catko-
wite usuniegcie zwigzkéw redukujgcych, przy czym
jako produkt rozkladu nadtlenku wodoru powstaje
woda nie powodujgca powstawania osadéw.
Uzyskany aceton mozna przedestylowaé powtérnie.

Iloé¢ stosowanego nadtlenku wodoru zalezy od
iloSci zawigzkédw zanieczyszczajacych zawartych
w surowym acetonie. Nadtlenek wodoru mozna
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wprowadzi¢ do acetonu jako roztwér 30 procen-
towy badZ bardziej rozcieficzony, przy czym zwigzki
alkaliczne wprowadza sie osobnym doprowadze-
niem, poniewaz dodanie zwigzkéw alkalicznych do

4

30% roztworu nadtlenku wodoru. Aceton surowy
poddano destylacji periodycznej na normalnych
urzgdzeniach destyracyjnych. Oddestylowang frak-
cj¢ acetonowa poddano powtérnej destylacji bez

wody utlenionej powoduje jej czeSciowy rozklad 8 zadnych dodatkéw utleniajgcych. Uzyskany aceton
z wytworzeniem tlenu czasteczkowego, co zmniejsza odpowiadal catkowicie normie na aceton czysty,
efekt jej dziatania, bagdZ nawet calkowicie go eli- przy czym liczba nadmanganowa wynosila ponad
minuje. 50 godzin.

Zaleta wynalazku jest selektywno§é procesu Przyktad II. Do acetonu jak w przykladzie I
utleniania, bowiem stwierdzono do§wiadczalnie, ze 1° dodano 900 g wodorotlenku sodowego rozpuszczo-
obecno$é w surowym acetonie weglowodoréw, jak nego w 1200 ml wody oraz 900 cm3 25% roztworu
na przyklad kumenu, o-metylostyrenu i tym po- nadtlenku wodoru; po jednokrotnej destylacji
dobnych, nie wplywa na zwiekszenie zuzycia nad- uzyskano aceton o liczbie nadmanganowej ponad
tlenku wodoru, co $wiadczy o tym, ze zwiazki 40 godzin.
te nie utleniaja si¢ w tym &rodowisku. Stwierdzono ! Przyktad IIL Do acetonu jak w przykladzie I
réwniez, ze aceton nie ulega takZe zmianom che- dodano 800 g wodorotlenku potasu rozpuszczonego
micznym w warunkach destylacji utleniajgcej w 1000 cm?® wody oraz osobno 2700 cm3 10% roz-
w ilo§ciach rzutujacych na wydajnosé destylacji. tworu nadtlenku wodoru. Po destylacji uzyskano
Ilo§¢ stosowanego zwigzku chemicznego ksztalfuje aceton zblizony do acetonu z przykiladu II.
sig érednio w stosunku do nadtienku wodoru jak 2  Przyklad IV. 150 1 acetonu jak w przykia-
3:1 w stosunkach wagowych biorac pod uwage dzie I poddano destylacji bez dodatkéw i do uzy-
nadtlenek wodoru 100%. Zmniejszanie iloci §rodka skanego acetonu w iloSci okolo 1000 litré6w dodano
alkalicznego zmniejsza w sposéb wprost proporcjo- 400 g wodorotlenku sodowego rozpuszczonego
nalny efektywnoéé usuwania zanieczyszczen. w 1000 cm?® wody oraz 400 cm3 30% roztworu mad-

. % tlenku wodoru; po destylacji powtérnej uzyskano

Przyktad L Do 150 litréw acetonu surqwego aceton o liczbie nadmanganowej ponad 12 godzin.
uzyskanego metodg kumenowg o nastepujgcym i
skladzie: Zastrzazzenia patentowe

fenol — 0,4%

woda — 18,5% % 1. Spos6b oczyszczania acetonu technicznego

kumen — 13,0% uzyskiwanego metoda kumenows przez utlenianie

a-metylostyren — 21% zanieczyszczen i destylacje acetonu, znamienny tym,

tlenek mezytylu — 0,05% ze do acetonu surowego wprowadza si¢ wodny roz-

mezytylen — 0,14% twér nadtlenku wodoru w iloSci 0,3—1 kg na tone

gestosé — 0825 35 surowca, jednocze$nie -‘innym doprowadzeniem
aldehydy i kwas mréwkowy — okolo 0,01 (ozna- wprowadza si¢ wodny roztwér zwiazku alkalicz-
czane jakoSciowo wedlug liczby nadmanganowej nego, zwlaszcza wodorotlenek sodu w iloSci
powodowaly natychmiastowe odbarwienie roztworu, 0,7—3 kg na tone surowca, po czym mieszanine
podczas gdy norma na zwigzki redukujgce w ace- poddaje sie destylacji utleniajgcej.
tonie wynosi ponad 2 godziny do zaniku zabarwie- 40 2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
nia) dodano 600 g wodorotlenku sodowego rozpusz- wprowadza sie roztwoér nadtlenku wodoru o steze-
czonego w 1000 cm? wody oraz réwnocze$nie 600 cm? niu ponizej 30°%b.
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