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Speaék wytwarzania w jednej operacji roatworu kwasu nadoctowego
lub innych nadkwaséw organicznych

Patent trwa od dnia 29 lipca 1961 r.

Znane dotychczas sposoby wytwarzania kwa-
su nadoctowego i innych nadkwaséw organicz-
nych polegaly na utlenianiu nadtlenkiem wo-
doru kwasé6w organicznych lub ich bezwodni-
k6w badZ tez mna kontrolowanym rozkladzie
nadtlenku, otrzymanego przeez utlenienie odpo-
wiedniego aldehydu.

W pierwszym przypadku sposéb prowadzi do
otrzymania produktu w postaci roztworu, za-
wierajacego np. obok kwasu nadoctowego takze
znaczne iloSci kwasu octowego i wody oraz nie-
przereagowany nadtlenek wodoru i kwas siar-
kowy. Obecno§¢ wody i kwasu siarkowego
w produkcie zmmiejsza jego warto$é i ograni-
cza zastosowanie.

*) Wlaiciciel patentu oéwiadczyl, ze wsp6l-
twércami wynalazku sg prof. Tadeusz Urbaifi-
ski, prof. Juliusz Hackel, mgr inZz. Rudolf Ku-
boszek i mgr inz. Wieslaw Kutkiewicz.

W drugim przypadku reakcje prowadzi sie
dwuetapowo, przy czym najpierw otrzymuje sie
zwigzek poSredni — nadtlenek na przyklad
CH3;COOOH -CH3;CHO a nastepnie zwigzek ten
rozktada si¢ na aldehyd i nadkwas organiczny.
Zwigzek poéredni otrzymuje sie dzialajgc tle-
nem na roztwér aldehydu w obojetnym rozpu-
szczalniku organicznym, w niskiej temperatu-
rze. Czynnikiem przyspieszajgcym reakcje jest

‘na$wietlanie promieniami nadfioletowymi, do-

datek ozonu lub obecno$é¢ odpowiedniego kata-
lizatora. Dame literaturowe podajga, Ze przy
otrzymywaniu zwigzku poSredniego maksymal-
ne zuzycie tlenu odpowiada zuzyciu jednej czg-
steczki tlenu na dwie czgsteczki aldehydu,
znajdujgcego sie w roztworze reakcyjnym i ze
dalsze -utlenianie aldehydu lub zwigzku poéred-
niego np. do kwasu nadoctowego jest niemozli-
we. Obserwacje te, wykluczajace mozliwo§é
bezpofredniego utleniania aldehydu w jednej
[ ]



operacji do kwasu nado.towego, zadecydowatly
o koniecznofci stosowania metody dwuetapo-
wej, w ktérej — jak juz wspomniano — drugie
stadium operacji polega na kontrolowanym roz-
kladzie zwigzku pofredniego na aldehyd i nad-
kwas organiczny. Operowanie latwo rozkiada-
jacym sie i posiadajgcym wlasnoSci wybuchowe
zwigzkiem posrednim jest klopotliwe i nastre-
cza powazne trudnoSci techniczne.

Stwierdzono, Ze mozna bezpoSrednio utlenié¢
aldehyd do nadkwasu prowadzac proces w obo-
jetnym rozpuszczalniku organicznym, jak np.
w acetonie lub octanie etylu, o ile stosuje sie
rozcieficzony roztwér odpowiedniego aldehydu
o stezeniu do 35% oraz nadmiar frodka utlenia-
jgcego, to jest tlenu lub powietrza i jednocze-
énie ozon o stezeniu co najmniej 1% wagowego
lub intensywne mnaswietlanie promieniami nad-
fioletowymi. Wedlug wynalazku korzystne jest
igczne stosowanie ozonu i promieni nadfiole-
towych.

Przykltad 1. Poddano utlenianiu 180 g
33%-owego roztworu aldehydu octowego
w octanie etylowym. Do utleniania uzyto tlen
w nadmiarze okolo 100%e w stosunku do iloSci
stechiometrycznej. Temperature utrzymywano
w granicach 0° — 3°C. Mase reakcyjng naswie-
tlano trzema lampami rteciowymi, wysokoci-
fnieniowymi, o iacznej mocy okolo 300 W. Po
trzech godzinach roztwér reakcyjny zawieral
12,5% wolnego kwasu nadoctowego. Roztwoér

ten nadawat si¢ bezpoSrednio do epoksydaciji
dwucyklopentadienu. Wydajnoé¢ epoksydacji
wynosita powyzej 90%.

. Przyklad II. Utrzymujac w-arunk1 jak w przy-
kladzie I, stosuje sie zamiast tlenu, tlen ozoni-
zowany, zawierajacy 8% wagowych ozonu. Po
trzech godzinach otrzymano roztwoér, ktéry za- -
wieral 16,6% kwasu nadoctowego.

Spos6b wedlug wynalazku w stosunku do
znanych metod otrzymywania nadkwaséw
z odpowiedniego aldehydu pozwala na stoso-
wanie prostej i taniej aparatury przy stosun-
kowo duzej ekonomicznoéci procesu. W zwigzku
z tym jest on oplacalny nawet w malych wy-
twérniach zuzywajgcych nieduze jego iloSci.

Zastrzezenie patentowe

'Sposéb wytwarzania w jednej operacji roztwo-

ru kwasu nadoctowego lub innych nadkwas6éw
organicznych przez utlenianie aldehydu-w obo-
jetnym rozpuszczalniku organicznym, znamien-
ny tym, Ze stosuje sie rozcieficzony roztwér od-
powiedniego aldehydu o stezeniu do 35% oraz
nadmiar frodka utleniajacego, to jest tlenu lub
powietrza i jednoczeénie ozon o stezeniu co
najmniej 1% wagowego i(lub) intensywne na-
Swietlanie promieniami nadfioletowymi.
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