RZECZEOSPOLITA @) OPIS PATENTOWY ®PL @ 163604
® B1

@ Numer zgloszenia: 285621

GD mcr’:

C01G 9/00
Urzad Patentowy (22) Data zgloszenia: 13.06.1990
Rzeczypospolitej Polskiej bZYTEL [}
0301Lg 1
Spos6b wydzlelania zwlazk6w cynku z roztworéw poreakcyjnych
Zgtoszenie ogloszono: @ Upl.'awnio‘ny z patentu: .
Politechnika Slaska, Gliwice, PL

16.12.1991 BUP 25/91

@ Twércy wynalazku:

O udzieleniu patentu ogloszono: Roman Mazurkiewicz, Gliwice, PL
29.04.1994 WUP 04/94 Andrze) Skibinski, Zabrze, PL
@ 1. Spos6b wydzielania zwiazk6w cynku z roztworéw poreakcyjnych otrzymanych

w réznych procesach chemicznych, znamienny tym, ze roztw6r po wydzieleniu produktu
rekacji alkalizuje si¢ amoniakiem, po czym zadaje si¢ kwasem solnym do uzyskania pH
6,5- 8,5 i odsacza stracony zwiazek cynku.
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Sposéb wydzielania zwiazkéw cynku z roztworéw
poreakcyjnych

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wydzielania zwigzkéw cynku z roztworéw poreakcyjnych otrzymanych w
réznych procesach chemicznych, znamienny tym, Ze roztwér po wydzieleniu produktu rekacji
alkalizuje si¢ amoniakiem, po czym zadaje si¢ kwasem solnym do uzyskania pH 6,5- 8,5 1
odsgcza stracony zwiazek cynku.

2. Spos6éb wydzielania zwiazkéw cynku z roztworéw poreakcyjnych otrzymanych w
réznych procesach chemicznych, znamienny tym, ze roztwor przed wydzieleniem produktu
reakc)i alkalizuje si¢ amoniakiem, po czym po wydzieleniu produktu reakcji zadaje si¢ kwasem
solnym do uzyskania pH 6,5-8,5 1 odsacza zwiazek cynku.

* * *

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wydzielania zwigzk6w cynku z roztworéw powsta-
tych w wyniku roztwarzania metalicznego cynku lub uzycia soli cynku w réznorakich procesach
chemicznych.

Cynk metaliczny jest stosowany w réznych procesach w technologii chemicznej, np. w
reakcjach redukcji nitro zwiazkéw, nitrozozwiazkéw, oksyméw, wigzania podwdéjnego wegiel-
wegiel, grupy karbonylowej, w reakcjach dehalogenowania i dehydrohalogenowania, w reakcji
Reformatskiego i innych. W wielu procesach chemicznych uzywane sa réwniez rdzne sole
cynku, gtéwnie chlorek cynkowy. Uciazliwym produktem ubocznym tych proceséw chemicz-
nych sa roztwory soli cynku. Odprowadzanie takich roztworéw do $ciekéw bez wydzielenia
zwiazkéw cynku jest niedopuszczalne z punktu widzenia zasad ochrony §rodowiska. Z drugiej
strony, wydzielone zwiazki cynku moga by¢ cennym surowcem wtérnym, mozliwym do
przeksztalcenia w uzyteczne zwiazki cynku lub cynk metaliczny. Nie opisano dotad ogélnej,
skutecznej metody wydzielania zwiazké6w cynku z takich roztworéw.

Spos6b wydzielania zwiazkéw cynku z roztworéw poreakcyjnych wedlug wynalazku
polega na tym, ze roztwor przed lub po wydzieleniu produktu reakcji alkalizuje si¢ amoniakiem,
po czym, po wydzieleniu produktu reakcji, zakwasza sig¢ kwasem solnym do pH 6,5-8,5 1 odsacza
stracony kompleksowy zwiazek cynku. Niewodne roztwory poreakcyjne rozciericza si¢ woda,
po czym postepuje w spos6b opisany wyze;j.

Metoda wedlug wynalazku pozwala wydzieli¢ do 98% ilo$ci cynku zawartego w roztworze
reakcyjnym. Stracona kompleksowa s61 cynku zawiera, po wysuszeniu 35 - 37% cynku i moze
by¢ surowcem do produkcji uzytecznych zwiazkéw cynku, badzZ tez moze by¢ przeksztatcona
w procesie hutniczym w cynk metaliczny. Reagenty stosowane w celu stracenia zwigzkéw cynku
(amoniak. kwas solny) sa tanie i tatwo dostepne, przy czym alkalizacja mieszaniny reakcyjne;j
jest w wielu przypadkach niezbednym elementem procesu wydzielenia produktu reakcii.

Stracony zwiazek cynku ma postaé grubokrystalicznego, tatwo saczacego si¢ osadu, a tug
po oddzieleniu soli cynku posiada odczyn zblizony do neutralnego, co jest dodatkowa zaleta tej
metody.

Przyktad I. Mieszaning reakcyjna po redukcy 1,5 kg chlorku benzenosulfonylowego
za pomocq 3,0 kg pytu cynkowego wobec 20,5 dm’ 25% kwasu siarkowego poddano destylacji
z para wodna, uzyskujac 0,85 kg tiofenolu. Otrzymany roztw6r wodny soli cynku zalkalizowano
amoniakiem do pH 10,8, po czym dodano stezonego kwasu solnego az do uzyskania pH 7,5. Po
ochtodzenw do 5°C odsaczono 8,4 kg krystalicznej soli kompleksowej cynku o zawartosci 35,1 %
cynku. co odpowiada 98,2% ilosci cynku uZytego do reakcji.

Przyktad II. Do ozigbionej mieszaniny uzyskanej po reakcji 69 cm® bromooctanu
etylui 72 cm’ aldehydu benzoesowego z 50g pylu cynkowego prowadzonej w mieszaninie
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100 cm’ bezwodnego benzenu i 25 cm® bezwodnego eteru dietylowego dodano 250 cm® 10%
kwasu siarkowego, po czym rozdzielono warstwy, warstweg organiczng przemyto dwukronie 60
cm’® 5% kwasu siarkowego. Kwasne roztwory wodne polaczono i ekstrahowano 100 cm’ eteru.
Z polaczonych roztworéw organicznych po przemyciu 10% wodnym roztworem wodorowegla-
nu sodu, wysuszeniu i oddestylowaniu rozpuszczalnik6w uzyskano 73g 3-fenylo-3-hydroksy-
propionianu etylu. Pozostaty po ekstrakcji kwasny roztwor wodny soli cynku zalkalizowano
amoniakiem do pH 9,5 nastcpme zadano stgzonym kwasem solnym do uzyskania pH 6,5, po
czym, po ochtodzeniu do okoto 0°C odsaczono 116g krystalicznej kompleksowej soli cynku o
zawarto$ci 35,9% cynku, co stanowi 85,3% ilosci cynku uzytego do reakcji.

Przyktad III. Mieszaning reakcyjng po redukcji 2,64 kg N,N-dimetylo-p-nitrozoaniliny
za pomocg 2,9 kg pylu cynkowego w obecnosci kwasu solnego zaalkalizowano amoniakiem do
pH okoto 10. Alkaliczny roztwér ekstrahowano eterem dietylowym, eter oddestylowano, pozo-
stato$¢ destylowano pod pr6znia uzyskujac 2,16 kg N,N-dimetylo-p-fenylenodiaminy. Roztwo6r
po ekstrakcji traktowano stgzonym kwasem solnym do uzyskania pH 7,5, po czym, po ozi¢bieniu
mieszaniny do 0°C odsaczono grubokrystaliczng s61 kompleksowa cynku. Uzyskano 7,72 kg
soli cynku o zawartosci 36,7% cynku, co odpowiada 97,7% ilo$ci cynku uzytego do reakciji.

PrzyktadIV. Mieszaning po redukcji 3,78 kg chlorowodorku N,N-dietylo-p-nitrozo-
aniliny za pomoca 3,0 kg cynku w obecnos$ci kwasu solnego zaalkalizowano woda amoniakalna
do pH 10,5. Alkaliczny roztwér ekstrahowano benzenem, rozpuszczalnik odparowano, pozo-
stato$¢ destylowano pod préznia uzyskujac 2,67 kg N,N-dietylo-p-fenylenodiaminy (92,4%).
Roztwér po ekstrakcji zakwaszono stgzonym kwasem solnym do pH 7,6, po czym, po ozigbieniu
do 0°C odsaczono latwo saczacy si¢ osad. Uzyskano w ten spos6b 8,18 kg zwiazku cynku o
zawartosci 35,4% cynku, co odpowiada 96,6% ilosci cynku uzytego do redukcji.
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