
(57)【要約】

【課題】生成工程において得られた反応液から、操作性

よく、効率的に２－ヒドロキシ－４－メチルチオブタン

酸を精製することができながら、製造に供する水を効率

的に用いて、製造コストの低減を図ることができる、２

－ヒドロキシ－４－メチルチオブタン酸の製造方法、お

よび、その製造装置を提供すること。

【解決手段】２－ヒドロキシ－４－メチルチオブタンニ

トリルを、水和槽２にて水和し、加水分解槽４にて加水

分解後、反応液中の低沸点成分を蒸留塔７にて除去し、

その後、中和・分液槽８にて、中和して、２－ヒドロキ

シ－４－メチルチオブタン酸を含む有機相と、水を含む

水相とに相分離させ、相分離した有機相を、水相から分

離し、濃縮槽９にて濃縮する。濃縮槽９にて有機相から

留去された水は、還流ライン５を介して加水分解槽４に

供給される。

【選択図】図１
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ －
メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド に 、 水 お よ び 酸 を 加 え て ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン
酸 を 生 成 さ せ る 生 成 工 程 と 、
　 前 記 生 成 工 程 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応 液
に 、 ア ル カ リ を 加 え て 中 和 す る こ と に よ り 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を
含 む 有 機 相 と 、 水 を 含 む 水 相 と に 相 分 離 さ せ 、 相 分 離 し た 有 機 相 を 、 水 相 か ら 分 離 す る 分
液 工 程 と 、
　 前 記 分 液 工 程 に お い て 分 離 さ れ た 有 機 相 か ら 、 前 記 有 機 相 中 に 残 存 す る 水 を 除 去 し て 、
２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 濃 縮 す る 濃 縮 工 程 と を 備 え 、
　 前 記 濃 縮 工 程 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 前 記 生 成 工 程 に お い て 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ －
メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド
に 加 え る こ と を 特 徴 と す る 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
　 前 記 濃 縮 工 程 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 前 記 生 成 工 程 に お い て 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ －
メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド
に 加 え る 以 前 に 、 前 記 水 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項 １ に 記 載 の
２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
　 前 記 生 成 工 程 と 前 記 分 液 工 程 と の 間 に 、 前 記 生 成 工 程 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ
－ ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応 液 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る 低 沸 点 成 分 除 去 工 程 を
さ ら に 備 え て い る こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項 ２ に 記 載 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ
ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
　 前 記 生 成 工 程 は 、
　 　 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル を 、 酸 触 媒 下 、 水 と 反 応 さ せ て 、 ２
－ ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 生 成 さ せ る 水 和 工 程 と 、
　 　 前 記 水 和 工 程 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 含 む
反 応 液 に 、 水 を 加 え て ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 生 成 さ せ る 加 水 分 解 工
程 と を 備 え 、
　 前 記 濃 縮 工 程 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 前 記 加 水 分 解 工 程 に お い て 、 前 記 反 応 液 に 加 え
る こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項 １ ～ ３ の い ず れ か に 記 載 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ
ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
　 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル を 、 酸 触 媒 下 、 水 と 反 応 さ せ て 、 ２ －
ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 生 成 さ せ る 水 和 槽 と 、
　 前 記 水 和 槽 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 含 む 反 応
液 に 、 水 を 加 え て ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 生 成 さ せ る 加 水 分 解 槽 と 、
　 前 記 加 水 分 解 槽 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応
液 に 、 ア ル カ リ を 加 え て 中 和 す る こ と に よ り 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸
を 含 む 有 機 相 と 、 水 を 含 む 水 相 と に 相 分 離 さ せ 、 相 分 離 し た 有 機 相 を 、 水 相 か ら 分 離 す る
分 液 手 段 と 、
　 前 記 分 液 手 段 に お い て 分 離 さ れ た 有 機 相 か ら 、 前 記 有 機 相 中 に 残 存 す る 水 を 除 去 し て 、
２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 濃 縮 す る 濃 縮 手 段 と 、
　 前 記 濃 縮 手 段 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 前 記 加 水 分 解 槽 に 供 給 す る た め の 水 供 給 手 段 と
を 備 え て い る こ と を 特 徴 と す る 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 。
【 請 求 項 ６ 】
　 前 記 加 水 分 解 槽 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応
液 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る 低 沸 点 成 分 除 去 手 段 を さ ら に 備 え て い る こ と を 特 徴 と す る 、
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請 求 項 ５ に 記 載 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 、 お よ び 、 そ の 製 造 方
法 に よ り ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 製 造 す る た め の 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ －
４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 に 関 す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 飼 料 添 加 物 な ど と し て 有 用 で あ る ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 は 、 硫 酸 な
ど の 酸 存 在 下 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド
ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 加 水 分 解 反 応 さ せ る こ と に よ り 生 成 す る こ と が 知
ら れ て い る 。
　 こ の よ う な ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 と し て 、 例 え ば 、 以 下
の （ Ａ ） ～ （ Ｅ ） の 工 程 を 含 む 方 法 が 提 案 さ れ て い る （ 例 え ば 、 特 許 文 献 １ 参 照 。 ） 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 こ の 方 法 に よ れ ば 、 加 水 分 解 し て 得 ら れ る 反 応 液 か ら 、 有 機 溶 媒 を 用 い る こ と な く 、 操
作 性 良 く 、 効 率 的 に ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 取 り 出 す こ と が で き る 。
　 （ Ａ ） ： ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ
シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 硫 酸 存 在 下 に 加 水 分 解 反 応 さ せ 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４
－ メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応 液 を 得 る 工 程 、 （ Ｂ ） ： （ Ａ ） で 得 ら れ た 反 応 液 と 塩 基
性 ア ル カ リ 金 属 化 合 物 と を 混 合 す る 工 程 、 （ Ｃ ） ： （ Ｂ ） で 得 ら れ た 混 合 液 を ２ － ヒ ド ロ
キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 油 層 と 水 層 と に 分 離 す る 工 程 、 （ Ｄ ） ： （ Ｃ ） で 得
ら れ た 油 層 を 濃 縮 す る 工 程 、 （ Ｅ ） ： （ Ｄ ） で 得 ら れ た 濃 縮 液 か ら 不 溶 物 を 除 去 す る 工 程
。
【 特 許 文 献 １ 】 特 開 ２ ０ ０ １ － ２ ２ ６ ３ ４ ４ 号 公 報
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 し か る に 、 特 許 文 献 １ に 記 載 の 製 造 方 法 で は 、 工 程 （ Ｄ ） に お い て 、 （ Ｃ ） で 得 ら れ た
油 層 を 濃 縮 し て い る が 、 こ の 濃 縮 に よ り 留 去 さ れ る 水 分 は 、 廃 棄 さ れ る 。
　 し か し 、 留 去 さ れ る 水 分 に は 、 ジ メ チ ル ス ル フ ィ ド な ど の 悪 臭 成 分 や 蟻 酸 な ど の 腐 食 成
分 が 、 副 生 成 物 と し て 含 ま れ て い る 。 そ の た め 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン
酸 を 工 業 的 に 製 造 す る 場 合 に は 、 環 境 上 の 観 点 か ら 、 留 去 さ れ る 水 分 を そ の ま ま 廃 棄 す る
こ と は で き ず 、 適 切 な 処 理 が 必 要 と な る 。 そ の よ う な 処 理 と し て は 、 焼 却 処 理 な ど が 例 示
さ れ る が 、 工 業 的 に 製 造 す る 場 合 に は 、 廃 棄 量 が 多 く な り 、 処 理 コ ス ト が 過 大 と な る 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 本 発 明 の 目 的 は 、 生 成 工 程 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸
を 含 む 反 応 液 か ら 、 操 作 性 よ く 、 効 率 的 に ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 精
製 す る こ と が で き な が ら 、 製 造 に 供 す る 水 を 効 率 的 に 用 い て 、 製 造 コ ス ト の 低 減 を 図 る こ
と が で き る 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 、 お よ び 、 そ の 製 造 方
法 に よ り ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 製 造 す る た め の 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ －
４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 を 提 供 す る こ と に あ る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 上 記 目 的 を 達 成 す る た め 、 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方
法 は 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ シ －
４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド に 、 水 お よ び 酸 を 加 え て ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ
タ ン 酸 を 生 成 さ せ る 生 成 工 程 と 、 前 記 生 成 工 程 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ
チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応 液 に 、 ア ル カ リ を 加 え て 中 和 す る こ と に よ り 、 ２ － ヒ ド ロ キ
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シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 有 機 相 と 、 水 を 含 む 水 相 と に 相 分 離 さ せ 、 相 分 離 し た
有 機 相 を 、 水 相 か ら 分 離 す る 分 液 工 程 と 、 前 記 分 液 工 程 に お い て 分 離 さ れ た 有 機 相 か ら 、
前 記 有 機 相 中 に 残 存 す る 水 を 除 去 し て 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 濃 縮
す る 濃 縮 工 程 と を 備 え 、 前 記 濃 縮 工 程 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 前 記 生 成 工 程 に お い て 、
２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ
チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド に 加 え る こ と を 特 徴 と し て い る 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 に よ れ ば 、 濃 縮 工 程 に お
い て 除 去 さ れ た 水 を 、 そ の ま ま 廃 棄 す る こ と な く 、 生 成 工 程 に お い て ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４
－ メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ
ド に 加 え る の で 、 除 去 さ れ た 水 を 廃 棄 す る た め に 必 要 な 処 理 を 不 要 と す る こ と が で き る 。
そ の た め 、 生 成 工 程 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反
応 液 か ら 、 操 作 性 よ く 、 効 率 的 に ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 精 製 す る こ
と が で き な が ら 、 製 造 に 供 す る 水 を 効 率 的 に 用 い て 、 製 造 コ ス ト の 低 減 を 図 る こ と が で き
る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 ま た 、 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 で は 、 前 記 濃 縮 工
程 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 前 記 生 成 工 程 に お い て 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ
タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド に 加 え る 以 前
に 、 前 記 水 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る こ と が 好 適 で あ り 、 そ の た め 、 前 記 生 成 工 程 と 前 記
分 液 工 程 と の 間 に 、 前 記 生 成 工 程 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ
ン 酸 を 含 む 反 応 液 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る 低 沸 点 成 分 除 去 工 程 を さ ら に 備 え て い る こ と
が 好 適 で あ る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 除 去 さ れ た 水 を 生 成 工 程 に お い て ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ
び ／ ま た は ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド に 加 え る 以 前 、 効 率 的 に は 、 生
成 工 程 と 分 液 工 程 と の 間 の 低 沸 点 成 分 除 去 工 程 に お い て 、 生 成 工 程 に お い て 得 ら れ た ２ －
ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応 液 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る こ と に よ り
、 反 応 液 に 加 え る 水 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す れ ば 、 水 の リ サ イ ク ル に よ り 系 中 に 蓄 積 さ れ
る 副 生 成 物 の 低 減 を 図 る こ と が で き る 。 そ の た め 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ
ン 酸 を 効 率 的 に 製 造 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 ま た 、 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 で は 、 前 記 生 成 工
程 は 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル を 、 酸 触 媒 下 、 水 と 反 応 さ せ て 、
２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 生 成 さ せ る 水 和 工 程 と 、 前 記 水 和 工 程 に
お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 含 む 反 応 液 に 、 水 を 加 え
て ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 生 成 さ せ る 加 水 分 解 工 程 と を 備 え 、 前 記 濃
縮 工 程 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 前 記 加 水 分 解 工 程 に お い て 、 前 記 反 応 液 に 加 え る こ と が
好 適 で あ る 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 生 成 工 程 を 、 水 和 工 程 と 加 水 分 解 工 程 と に 分 け れ ば 、 各 工 程 で は 、 水 和 ま た は 加 水 分 解
を そ れ ぞ れ の 最 適 条 件 で 実 施 で き る た め 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 効
率 よ く 生 成 さ せ る こ と が で き る 。
　 ま た 、 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 は 、 ２ － ヒ ド ロ キ
シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル を 、 酸 触 媒 下 、 水 と 反 応 さ せ て 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４
－ メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 生 成 さ せ る 水 和 槽 と 、 前 記 水 和 槽 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド
ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 含 む 反 応 液 に 、 水 を 加 え て ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ －
メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 生 成 さ せ る 加 水 分 解 槽 と 、 前 記 加 水 分 解 槽 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ
ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応 液 に 、 ア ル カ リ を 加 え て 中 和 す る こ と に よ
り 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 有 機 相 と 、 水 を 含 む 水 相 と に 相 分 離

10

20

30

40

50

(4) JP 2007-238552 A 2007.9.20



さ せ 、 相 分 離 し た 有 機 相 を 、 水 相 か ら 分 離 す る 分 液 手 段 と 、 前 記 分 液 手 段 に お い て 分 離 さ
れ た 有 機 相 か ら 、 前 記 有 機 相 中 に 残 存 す る 水 を 除 去 し て 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ
オ ブ タ ン 酸 を 濃 縮 す る 濃 縮 手 段 と 、 前 記 濃 縮 手 段 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 前 記 加 水 分 解
槽 に 供 給 す る た め の 水 供 給 手 段 と を 備 え て い る こ と を 特 徴 と し て い る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
　 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 に よ れ ば 、 濃 縮 手 段 に お
い て 除 去 さ れ た 水 を 、 そ の ま ま 廃 棄 す る こ と な く 、 水 供 給 手 段 に よ り 加 水 分 解 槽 に 供 給 し
て 、 加 水 分 解 槽 の 反 応 液 に 加 え る こ と が で き る 。 そ の た め 、 除 去 さ れ た 水 を 廃 棄 す る た め
に 必 要 な 処 理 を 不 要 と す る こ と が で き る 。 そ の た め 、 反 応 液 か ら 、 操 作 性 よ く 、 効 率 的 に
２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 精 製 す る こ と が で き な が ら 、 製 造 に 供 す る 水
を 効 率 的 に 用 い て 、 製 造 コ ス ト の 低 減 を 図 る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
　 ま た 、 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 で は 、 前 記 加 水 分
解 槽 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応 液 中 の 低 沸 点
成 分 を 除 去 す る 低 沸 点 成 分 除 去 手 段 を さ ら に 備 え て い る こ と が 好 適 で あ る 。
　 低 沸 点 成 分 除 去 手 段 に よ っ て 、 加 水 分 解 槽 に お い て 得 ら れ た ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ
ル チ オ ブ タ ン 酸 を 含 む 反 応 液 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す れ ば 、 水 の リ サ イ ク ル に よ り 系 中 に
蓄 積 さ れ る 副 生 成 物 の 低 減 を 図 る こ と が で き る 。 そ の た め 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル
チ オ ブ タ ン 酸 を 効 率 的 に 製 造 す る こ と が で き る 。
【 発 明 の 効 果 】
【 ０ ０ １ ４ 】
　 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 お よ び 製 造 装 置 に よ れ ば
、 除 去 さ れ た 水 を 廃 棄 す る た め に 必 要 な 処 理 を 不 要 と す る こ と が で き る 。 そ の た め 、 反 応
液 か ら 、 操 作 性 よ く 、 効 率 的 に ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 を 精 製 す る こ と
が で き な が ら 、 製 造 に 供 す る 水 を 効 率 的 に 用 い て 、 製 造 コ ス ト の 低 減 を 図 る こ と が で き る
。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ １ ５ 】
　 図 １ は 、 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 の 一 実 施 形 態 を
示 す 概 略 装 置 構 成 図 で あ る 。 以 下 、 図 １ を 参 照 し つ つ 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ
ブ タ ン 酸 の 製 造 方 法 に つ い て 、 そ の 製 造 装 置 １ と と も に 説 明 す る 。
　 こ の 方 法 で は 、 ま ず 、 水 和 槽 ２ に 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル （
以 下 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ と 省 略 す る 。 ） 、 水 お よ び 硫 酸 を 供 給 し て 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ を 水 和 反 応 さ せ
る こ と に よ り 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド を 生 成 さ せ る （ 水 和 工 程 ）
。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 水 和 槽 ２ に 供 給 さ れ る Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ は 、 例 え ば 、 ア ク ロ レ イ ン と メ チ ル メ ル カ プ タ ン と を
反 応 さ せ て 、 ３ － メ チ ル チ オ プ ロ ピ オ ン ア ル デ ヒ ド を 得 て 、 こ れ と シ ア ン 化 水 素 と を 反 応
さ せ る こ と に よ り 、 工 業 的 に 製 造 さ れ る 。
　 水 和 槽 ２ は 、 上 記 し た 水 和 反 応 が で き れ ば よ く 、 公 知 の 反 応 槽 な ど か ら 構 成 さ れ る 。
　 そ し て 、 水 和 槽 ２ で は 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ 、 水 お よ び 硫 酸 が 混 合 さ れ る 。 ま た 、 水 和 槽 ２ で は
、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ １ ０ ０ 重 量 部 に 対 し て 、 水 が 、 例 え ば 、 ２ ０ ～ ７ ０ 重 量 部 、 好 ま し く は 、 ２
５ ～ ５ ０ 重 量 部 の 割 合 と な り 、 硫 酸 が 、 例 え ば 、 上 記 混 合 物 １ モ ル に 対 し て 、 硫 酸 全 量 と
し て 、 例 え ば 、 ０ ． ５ ～ １ モ ル 、 好 ま し く は ０ ． ６ ～ ０ ． ８ モ ル の 割 合 と な る よ う に 、 Ｈ
Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ 、 水 お よ び 硫 酸 が 供 給 さ れ る 。
【 ０ ０ １ ７ 】
　 な お 、 水 和 槽 ２ で は 、 水 は 、 予 め Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ お よ び ／ ま た は 硫 酸 と 混 合 さ れ た 状 態 で 、
す な わ ち 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ 水 溶 液 お よ び ／ ま た は 硫 酸 水 溶 液 と し て 、 水 和 槽 ２ に 供 給 す る こ と
が で き る 。 好 ま し く は 、 硫 酸 水 溶 液 と し て 水 和 槽 ２ に 供 給 す る 。
　 そ し て 、 水 和 槽 ２ で は 、 硫 酸 の 存 在 下 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ｎ が 水 と 水 和 反 応 し て 、 ２ － ヒ ド ロ キ
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シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド （ 以 下 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ Ａ と 省 略 す る 。 ） が 生 成 す る 。 水 和
反 応 は 、 例 え ば 、 ４ ０ ～ ７ ０ ℃ 、 １ ～ ３ 時 間 の 範 囲 で 実 施 さ れ 、 反 応 後 熟 成 さ れ る 。
【 ０ ０ １ ８ 】
　 こ の 方 法 で は 、 次 い で 、 加 水 分 解 槽 ４ に 、 水 和 槽 ２ に お い て 得 ら れ た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ Ａ を 含
む 反 応 液 を 供 給 し 、 加 水 分 解 槽 ４ に お い て 、 そ の 反 応 液 に 水 を 加 え る こ と に よ り 、 Ｈ Ｍ Ｔ
Ｂ Ａ Ａ を 加 水 分 解 し て 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 （ 以 下 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ と
省 略 す る 。 ） を 生 成 さ せ る （ 加 水 分 解 工 程 ） 。
　 加 水 分 解 槽 ４ は 、 水 和 槽 ２ と 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 接 続 さ れ て お り 、 公 知 の 反 応 槽 な ど
か ら 構 成 さ れ る 。 そ し て 、 水 和 槽 ２ に お い て 得 ら れ た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ Ａ を 含 む 反 応 液 は 、 水 和
槽 ２ か ら 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 加 水 分 解 槽 ４ に 供 給 さ れ る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 加 水 分 解 槽 ４ で は 、 上 記 反 応 液 が 供 給 さ れ 、 上 記 反 応 液 中 の 硫 酸 水 溶 液 １ ０ ０ 重 量 部 に
対 し て 、 水 が 、 例 え ば 、 １ ０ ０ ～ ２ ０ ０ 重 量 部 の 割 合 で 供 給 さ れ る 。
　 こ の 水 は 、 後 述 す る 還 流 ラ イ ン ５ の み か ら 供 給 さ れ る か 、 あ る い は 、 還 流 ラ イ ン ５ か ら
供 給 さ れ る と と も に 、 別 途 接 続 さ れ た 給 水 ラ イ ン ６ か ら 供 給 さ れ る 。
　 そ し て 、 加 水 分 解 槽 ４ で は 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ Ａ が 、 水 お よ び 硫 酸 と 加 水 分 解 反 応 し て 、 Ｈ Ｍ
Ｔ Ｂ Ａ が 生 成 す る と と も に 、 重 硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム （ Ｎ Ｈ ４ Ｈ Ｓ Ｏ ４ ） お よ び 硫 酸 ア ン モ ニ
ウ ム （ （ Ｎ Ｈ ４ ） ２ Ｓ Ｏ ４ ） が 副 生 す る 。 加 水 分 解 反 応 は 、 例 え ば 、 水 を 仕 込 ん だ 後 、 昇
温 し て 、 ９ ０ ～ １ ３ ０ ℃ 、 ２ ～ ６ 時 間 の 範 囲 で 実 施 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 こ の 方 法 で は 、 そ の 後 、 低 沸 点 成 分 除 去 手 段 と し て の 蒸 留 塔 ７ に 、 加 水 分 解 槽 ４ に お い
て 得 ら れ た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を 含 む 反 応 液 を 供 給 し 、 蒸 留 塔 ７ に お い て 、 そ の 反 応 液 を 蒸 留 す る
こ と に よ り 、 反 応 液 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る （ 低 沸 点 成 分 除 去 工 程 ） 。
　 蒸 留 塔 ７ は 、 加 水 分 解 槽 ４ と 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 接 続 さ れ て お り 、 反 応 液 中 の 低 沸 点
成 分 を 除 去 で き れ ば よ く 、 公 知 の 蒸 発 器 や 蒸 留 器 な ど か ら 構 成 さ れ る 。 そ し て 、 加 水 分 解
槽 ４ に お い て 加 水 分 解 に よ り 生 成 し た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を 含 む 反 応 液 は 、 加 水 分 解 槽 ４ か ら 接 続
ラ イ ン ３ を 介 し て 蒸 留 塔 ７ に 供 給 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 蒸 留 塔 ７ で は 、 上 記 反 応 液 が 供 給 さ れ 、 例 え ば 、 ８ ０ ～ １ ２ ０ ℃ 、 ５ ０ ～ １ ５ ０ ｋ Ｐ ａ
で 蒸 留 さ れ る 。 こ の 蒸 留 に よ り 、 例 え ば 、 上 記 各 種 反 応 に よ り 副 生 さ れ る ジ メ チ ル ス ル フ
ィ ド や ジ メ チ ル ジ ス ル フ ィ ド な ど の 悪 臭 成 分 や 蟻 酸 な ど の 腐 食 成 分 （ 低 沸 点 成 分 ） が 、 必
要 に 応 じ て 、 反 応 液 に 応 じ て １ ～ ４ 重 量 ％ 留 出 液 と し て 留 去 さ れ る 。 な お 、 除 去 さ れ た 低
沸 点 成 分 は 、 焼 却 後 廃 棄 処 理 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 ま た 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を 含 む 反 応 液 が 、 缶 液 と し て 、 次 に 述 べ る 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に 供 給 さ れ
る 。
　 例 え ば 、 ２ 重 量 ％ の 低 沸 点 成 分 の 除 去 を 実 施 し て 、 後 述 す る よ う に 、 濃 縮 排 水 を リ サ イ
ク ル 使 用 し た 際 の 濃 縮 排 水 中 の 蟻 酸 濃 度 の 変 化 は 、 図 ２ に 示 さ れ る 。
　 ま た 、 加 水 分 解 後 の 反 応 液 ９ ０ ０ ｇ を 、 大 気 圧 下 加 熱 し て 、 そ の ２ 重 量 ％ を 蒸 発 さ せ た
と き の ジ メ チ ル ス ル フ ィ ド （ Ｄ Ｍ Ｓ ） お よ び ジ メ チ ル ジ ス ル フ ィ ド （ Ｄ Ｍ Ｄ Ｓ ） の 含 有 量
は 、 そ れ ぞ れ 表 １ に 示 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
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【 表 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ２ ４ 】
　 こ の 方 法 で は 、 次 い で 、 分 液 手 段 と し て の 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に 、 蒸 留 塔 ７ に お い て 低 沸 点
成 分 が 除 去 さ れ た 反 応 液 を 供 給 し 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に お い て 、 そ の 反 応 液 に 、 ア ル カ リ を
加 え て 中 和 す る こ と に よ り 、 反 応 液 を 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を 含 む 有 機 相 と 、 水 お よ び 無 機 塩 （ 重
硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム お よ び 硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム を 含 む 。 ） を 含 む 水 相 と に 相 分 離 さ せ 、 相 分 離
し た 有 機 相 を 、 水 相 か ら 分 離 す る （ 分 液 工 程 ） 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 中 和 ・ 分 液 槽 ８ は 、 蒸 留 塔 ７ と 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 接 続 さ れ て お り 、 上 記 し た 中 和 お
よ び 分 液 が で き れ ば よ く 、 例 え ば 、 攪 拌 槽 ８ ａ と 分 離 槽 ８ ｂ と を １ 組 と し た ミ キ サ ー セ ト
ラ ー 型 液 － 液 抽 出 器 な ど か ら 構 成 さ れ る 。
　 そ し て 、 蒸 留 塔 ７ に お い て 低 沸 点 成 分 が 除 去 さ れ た 反 応 液 は 、 蒸 留 塔 ７ か ら 接 続 ラ イ ン
３ を 介 し て 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に 供 給 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 中 和 ・ 分 液 槽 ８ で は 、 攪 拌 槽 ８ ａ に 、 上 記 反 応 液 が 供 給 さ れ 、 上 記 反 応 液 中 の 重 硫 酸 ア
ン モ ニ ウ ム １ モ ル に 対 し て 、 ア ル カ リ が 、 例 え ば 、 ０ ． ５ モ ル 以 上 、 好 ま し く は 、 ０ ． ６
モ ル 以 上 、 通 常 、 １ ． ２ モ ル 以 下 、 好 ま し く は 、 ０ ． ８ モ ル 以 下 の 割 合 で 供 給 さ れ る 。
　 な お 、 反 応 液 中 に 含 有 さ れ る 重 硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム の 量 は 、 分 析 に よ り 求 め て も よ い が 、
硫 酸 が 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル １ モ ル に 対 し て 、 ０ ． ５ モ ル を
超 過 し １ モ ル 未 満 で あ り 、 か つ 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル が 反 応
で す べ て 消 費 さ れ る 場 合 に は 、 下 記 式 に よ り 算 出 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 重 硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム （ ｍ ｏ ｌ ） ＝ ２ × 硫 酸 （ ｍ ｏ ｌ ） － ［ ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル
チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル （ ｍ ｏ ｌ ） ］
　 ま た 、 ア ル カ リ の 添 加 割 合 は 、 ア ル カ リ が 添 加 さ れ た 反 応 液 の 水 素 イ オ ン 濃 度 （ ｐ Ｈ ）
に よ っ て 管 理 す る こ と も で き る 。 具 体 的 に は 、 重 硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム １ モ ル に 対 し て ０ ． ６
～ ０ ． ８ モ ル の 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム が 用 い ら れ る 場 合 に は 、 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム が 添 加 さ れ た
反 応 液 の ｐ Ｈ は 、 ２ ５ ℃ に お い て 約 １ ． ４ ～ 約 １ ． ９ と な り 、 ６ ０ ℃ に お い て 約 １ ． ９ ～
約 ２ ． ２ と な る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 ア ル カ リ と し て は 、 例 え ば 、 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム 、 炭 酸 水 素 ナ ト リ ウ ム 、 炭 酸 ナ ト リ ウ ム
な ど の ナ ト リ ウ ム 塩 、 例 え ば 、 水 酸 化 カ リ ウ ム 、 炭 酸 水 素 カ リ ウ ム 、 炭 酸 カ リ ウ ム な ど の
カ リ ウ ム 塩 、 例 え ば 、 水 酸 化 リ チ ウ ム 、 炭 酸 水 素 リ チ ウ ム 、 炭 酸 リ チ ウ ム な ど の リ チ ウ ム
塩 な ど の 塩 基 性 ア ル カ リ 金 属 化 合 物 が 挙 げ ら れ る 。 必 要 に 応 じ て 、 上 記 の う ち 、 １ 種 ま た
は ２ 種 以 上 を 用 い る こ と も で き る 。 ま た 、 塩 基 性 ア ル カ リ 金 属 化 合 物 は 、 固 体 と し て 用 い
て も よ く 、 ま た 、 水 溶 液 と し て 用 い る こ と も で き る 。 好 ま し く は 、 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム が 用
い ら れ る 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 そ し て 、 攪 拌 槽 ８ ａ で は 、 ア ル カ リ の 添 加 に よ り 、 反 応 液 が 中 和 さ れ 、 反 応 液 が 、 Ｈ Ｍ
Ｔ Ｂ Ａ を 含 む 有 機 相 と 、 水 お よ び 無 機 塩 （ 重 硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム を 含 む 。 ） を 含 む 水 相 と に
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相 分 離 す る 。 中 和 反 応 は 、 例 え ば 、 １ ５ ～ １ ２ ０ ℃ 、 好 ま し く は 、 ３ ０ ～ １ １ ０ ℃ で 、 ０
． １ ～ ３ 時 間 、 好 ま し く は 、 ０ ． １ ～ ２ 時 間 の 範 囲 で 実 施 さ れ る 。 な お 、 こ の 中 和 反 応 で
は 、 重 硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム と ア ル カ リ と の 反 応 に よ る 中 和 熱 が 発 生 し 、 ま た 、 ア ル カ リ と し
て 、 炭 酸 水 素 塩 ま た は 炭 酸 塩 を 用 い る 場 合 に は 、 炭 酸 ガ ス が 発 生 す る 場 合 が あ り 、 必 要 に
応 じ て 、 除 熱 や ガ ス 抜 き が 実 施 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
　 そ の 後 、 有 機 相 お よ び 水 相 は 、 分 離 槽 ８ ｂ に お い て 静 置 さ れ 、 上 層 が 有 機 相 、 下 層 が 水
相 と な る よ う に 相 分 離 （ 分 液 ） さ れ る の で 、 こ れ ら 有 機 相 お よ び 水 相 が 、 そ れ ぞ れ 分 離 し
て 取 り 出 さ れ る 。
　 分 離 槽 ８ ｂ に お い て 、 水 相 に は 、 無 機 塩 が 析 出 し て い る 場 合 が あ る が 、 そ の 場 合 で も 、
そ の ま ま 分 離 し て も よ く 、 あ る い は 、 加 温 し て 析 出 無 機 塩 を 溶 解 さ せ た 後 、 分 離 す る こ と
も で き る 。 さ ら に 、 濾 過 や デ カ ン テ ー シ ョ ン に よ り 析 出 無 機 塩 を 除 去 し た 後 、 分 離 す る こ
と も で き る 。 分 離 時 の 温 度 は 、 例 え ば 、 ３ ０ ～ １ １ ０ ℃ の 範 囲 で あ る 。
【 ０ ０ ３ １ 】
　 こ の よ う に 水 相 か ら 分 離 さ れ た 有 機 相 は 、 例 え ば 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ が ４ ０ ～ ６ ０ 重 量 ％ 、 水
が ２ ０ ～ ３ ０ 重 量 ％ 、 無 機 塩 が １ ０ ～ ３ ０ 重 量 ％ の 割 合 で 含 ま れ て い る 。
　 ま た 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ の 分 離 槽 ８ ｂ に は 、 水 相 を 排 出 す る た め の 水 相 排 出 ラ イ ン １ ５ が
接 続 さ れ て い る 。 分 離 槽 ８ ｂ に お い て 、 有 機 相 か ら 分 離 さ れ た 水 相 は 、 分 離 槽 ８ ｂ か ら 水
相 排 出 ラ イ ン １ ５ に 排 出 さ れ る 。 水 相 排 出 ラ イ ン １ ５ は 、 分 液 槽 １ ４ に 接 続 さ れ て い る 。
水 相 排 出 ラ イ ン １ ５ に 排 出 さ れ た 水 相 は 、 後 述 す る よ う に 、 固 液 分 離 器 １ ２ か ら 固 体 排 出
ラ イ ン １ ６ を 介 し て 排 出 さ れ る 無 機 塩 を 含 む 固 体 成 分 （ ウ エ ッ ト ケ ー キ か ら な る 残 渣 ） と
と も に 、 分 液 槽 １ ４ に 供 給 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
　 分 液 槽 １ ４ で は 、 水 相 に 、 固 体 排 出 ラ イ ン １ ６ か ら 固 体 成 分 が 混 合 さ れ る こ と に よ り 、
水 相 が 無 機 塩 を 溶 解 し て 飽 和 し 、 無 機 塩 を 含 む 水 相 と 、 固 体 成 分 中 お よ び 水 相 中 に 残 存 す
る 有 機 相 と に 相 分 離 （ 分 液 ） す る 。 分 液 槽 １ ４ で の 混 合 溶 解 お よ び 相 分 離 は 、 例 え ば 、 ４
０ ～ １ １ ０ ℃ の 範 囲 で 実 施 さ れ る 。
　 分 液 槽 １ ４ に は 、 廃 棄 ラ イ ン １ ７ お よ び 回 収 有 機 相 供 給 ラ イ ン １ ０ が 接 続 さ れ て い る 。
そ し て 、 分 液 槽 １ ４ に お い て 、 有 機 相 か ら 分 離 さ れ た 水 相 は 、 廃 棄 ラ イ ン １ ７ か ら 廃 棄 さ
れ る 。 ま た 、 分 液 槽 １ ４ に お い て 、 水 相 か ら 分 離 さ れ た 有 機 相 は 、 回 収 有 機 相 と し て 、 回
収 有 機 相 供 給 ラ イ ン １ ０ に 回 収 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
　 こ の 方 法 で は 、 そ の 後 、 濃 縮 手 段 と し て の 濃 縮 槽 ９ に 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に お い て 分 離 さ
れ た 有 機 相 を 供 給 し 、 濃 縮 槽 ９ に お い て 、 有 機 相 中 に 残 存 す る 水 を 除 去 し て 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ
を 濃 縮 し て 精 製 す る （ 濃 縮 工 程 ） 。
　 濃 縮 槽 ９ は 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ と 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 接 続 さ れ て お り 、 上 記 し た 濃 縮 が
で き れ ば よ く 、 公 知 の 濃 縮 器 な ど か ら 構 成 さ れ る 。 そ し て 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に お い て 分 離
さ れ た 有 機 相 は 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ の 分 離 槽 ８ ｂ か ら 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 濃 縮 槽 ９ に 供 給
さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
　 な お 、 接 続 ラ イ ン ３ の 途 中 に は 、 回 収 有 機 相 供 給 ラ イ ン １ ０ が 接 続 さ れ て い る 。 濃 縮 槽
９ に は 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に お い て 分 離 さ れ た 有 機 相 と と も に 、 回 収 有 機 相 供 給 ラ イ ン １ ０
か ら 接 続 ラ イ ン ３ に 供 給 さ れ る 回 収 有 機 相 が 併 せ て 供 給 さ れ る 。
　 濃 縮 槽 ９ で は 、 上 記 有 機 相 （ 回 収 有 機 相 を 含 む 。 ） が 供 給 さ れ 、 例 え ば 、 ５ ０ ～ １ ５ ０
℃ で 、 １ ～ ２ ０ ｋ Ｐ ａ の 範 囲 で 濃 縮 さ れ る 。 こ れ に よ っ て 、 有 機 相 中 の 水 が 、 例 え ば 、 ５
重 量 ％ 以 下 、 好 ま し く は 、 ２ 重 量 ％ 以 下 、 さ ら に 好 ま し く は 、 １ 重 量 ％ 以 下 に な る よ う に
濃 縮 さ れ る 。 こ の よ う に 濃 縮 す れ ば 、 後 述 す る 製 品 中 の 硫 酸 イ オ ン 濃 度 の 低 減 、 製 品 の 動
粘 度 の 低 減 を 図 る こ と が で き る 。 有 機 相 は 、 こ の 濃 縮 に よ り 、 無 機 塩 が 析 出 し て 、 ス ラ リ
ー と な る 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
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　 ま た 、 こ の よ う な 濃 縮 に お い て 、 滞 留 時 間 を ０ ． ５ ～ ５ 時 間 程 度 長 く と る こ と に よ り 、
Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を オ リ ゴ マ ー （ 主 と し て ２ 量 体 で あ り 、 少 量 の ３ 量 体 お よ び ４ 量 体 を 含 む 。 ）
に 変 換 す る こ と が で き 、 こ れ に よ っ て 、 有 機 相 に お け る 無 機 塩 の 溶 解 度 を 下 げ て 、 有 機 相
中 の 無 機 塩 の 濃 度 を 下 げ る こ と が で き る 。 好 ま し く は 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ の モ ノ マ ー ／ オ リ ゴ マ
ー の 重 量 比 が 、 ２ ～ ４ 程 度 に な る よ う に 、 温 度 、 圧 力 お よ び 滞 留 時 間 を 設 定 す る 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
　 ま た 、 濃 縮 槽 ９ に は 、 加 水 分 解 槽 ４ に 接 続 さ れ る 水 供 給 手 段 と し て の 還 流 ラ イ ン ５ が 接
続 さ れ て お り 、 濃 縮 槽 ９ に お い て 、 有 機 相 か ら 留 去 さ れ た 水 （ 濃 縮 排 水 ） は 、 そ の 還 流 ラ
イ ン ５ を 介 し て 、 濃 縮 槽 ９ か ら 加 水 分 解 槽 ４ に 供 給 さ れ る 。
　 こ の 方 法 で は 、 次 い で 、 冷 却 塔 １ １ に て 、 ス ラ リ ー を 冷 却 し 、 固 液 分 離 器 １ ２ に よ り 、
ス ラ リ ー を 、 有 機 相 を 含 む 液 体 成 分 と 、 析 出 す る 無 機 塩 を 含 む 固 体 成 分 と に 分 離 し 、 さ ら
に 、 調 整 槽 １ ３ に て 、 水 分 調 整 し た 後 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ の 製 品 と し て 取 り 出 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
　 冷 却 塔 １ １ は 、 濃 縮 槽 ９ と 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 接 続 さ れ て お り 、 ス ラ リ ー を 冷 却 で き
れ ば よ く 、 例 え ば 、 冷 媒 が 循 環 す る 熱 交 換 器 な ど か ら 構 成 さ れ る 。 そ し て 、 濃 縮 槽 ９ に お
い て 濃 縮 さ れ た ス ラ リ ー は 、 濃 縮 槽 ９ か ら 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 冷 却 塔 １ １ に 供 給 さ れ る
。
　 冷 却 塔 １ １ で は 、 上 記 ス ラ リ ー が 供 給 さ れ 、 例 え ば 、 ６ ０ ～ １ ２ ０ ℃ に 冷 却 さ れ る 。 こ
の 冷 却 に よ っ て 、 ス ラ リ ー か ら 無 機 塩 を 十 分 に 析 出 さ せ る 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
　 固 液 分 離 器 １ ２ は 、 冷 却 塔 １ １ と 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 接 続 さ れ て お り 、 ス ラ リ ー か ら
液 体 成 分 と 固 体 成 分 と を 分 離 で き れ ば よ く 、 例 え ば 、 遠 心 分 離 器 （ 例 え ば 、 デ カ ン タ 型 遠
心 分 離 機 ） な ど か ら 構 成 さ れ る 。 そ し て 、 冷 却 塔 １ １ に お い て 冷 却 さ れ た ス ラ リ ー は 、 冷
却 塔 １ １ か ら 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 固 液 分 離 器 １ ２ に 供 給 さ れ る 。
　 固 液 分 離 器 １ ２ で は 、 上 記 ス ラ リ ー が 供 給 さ れ 、 有 機 相 を 含 む 液 体 成 分 と 、 無 機 塩 を 含
む 固 体 成 分 （ ウ エ ッ ト ケ ー キ か ら な る 残 渣 ） と に 分 離 さ れ る 。 具 体 的 に は 、 固 液 分 離 器 １
２ で は 、 上 記 ス ラ リ ー が 、 例 え ば 、 ６ ０ ～ １ ２ ０ ℃ 、 遠 心 力 １ ０ ～ ４ ０ ０ ０ Ｇ で 遠 心 分 離
さ れ る 。 な お 、 分 離 さ れ た 固 体 成 分 に は 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ が ２ ０ ～ ６ ０ 重 量 ％ 含 ま れ て い る 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
　 固 液 分 離 器 １ ２ に は 、 固 体 成 分 を 排 出 す る た め の 固 体 排 出 ラ イ ン １ ６ が 接 続 さ れ て お り
、 分 離 さ れ た 固 体 成 分 は 、 固 液 分 離 器 １ ２ か ら 固 体 排 出 ラ イ ン １ ６ に 排 出 さ れ る 。 固 体 排
出 ラ イ ン １ ６ は 、 水 相 排 出 ラ イ ン １ ３ の 途 中 に 接 続 さ れ て お り 、 固 体 排 出 ラ イ ン １ ６ に 排
出 さ れ た 固 体 成 分 は 、 水 相 排 出 ラ イ ン １ ３ に 供 給 さ れ 、 水 相 と と も に 、 分 液 槽 １ ４ に 供 給
さ れ る 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
　 調 整 槽 １ ３ は 、 固 液 分 離 器 １ ２ と 接 続 ラ イ ン ３ を 介 し て 接 続 さ れ て お り 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を
製 品 と し て 調 整 で き れ ば よ く 、 例 え ば 、 攪 拌 槽 な ど か ら 構 成 さ れ る 。 そ し て 、 固 液 分 離 器
１ ２ に お い て 固 体 成 分 で あ る 無 機 塩 か ら 分 離 さ れ た 液 体 成 分 で あ る 有 機 相 は 、 接 続 ラ イ ン
３ を 介 し て 調 整 槽 １ ３ に 供 給 さ れ る 。
　 調 整 槽 １ ３ で は 、 有 機 相 に 、 水 が 供 給 さ れ て 水 分 調 整 が な さ れ る 。
【 ０ ０ ４ １ 】
　 こ れ に よ っ て 、 有 機 相 は 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ （ 濃 縮 時 に 生 成 す る オ リ ゴ マ ー を 含 む 。 ） が ８ ８
～ ９ ０ 重 量 ％ 、 水 分 １ ０ ～ １ ２ ． ５ 重 量 ％ 、 そ の 他 微 量 の 成 分 を 含 む 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ の 製 品
と し て 調 製 さ れ る 。 こ の 製 品 は 、 適 宜 、 調 整 槽 １ ３ 取 り 出 さ れ る 。
　 上 記 し た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ の 製 造 装 置 を 用 い て 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を 製 造 す れ ば 、 濃 縮 槽 ９ に お い て
、 有 機 相 か ら 留 去 さ れ た 水 が 、 そ の ま ま 廃 棄 さ れ る の で は な く 、 還 流 ラ イ ン ５ を 介 し て 加
水 分 解 槽 ４ に 供 給 さ れ る 。 そ の た め 、 濃 縮 槽 ９ か ら 留 去 さ れ た 水 を 廃 棄 す る た め に 必 要 な
処 理 を 不 要 と す る こ と が で き る 。 そ の 結 果 、 操 作 性 よ く 、 効 率 的 に Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を 精 製 す る
こ と が で き な が ら 、 製 造 に 供 す る 水 を 効 率 的 に 用 い て 、 製 造 コ ス ト の 低 減 を 図 る こ と が で
き る 。
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【 ０ ０ ４ ２ 】
　 ま た 、 上 記 し た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ の 製 造 装 置 で は 、 加 水 分 解 槽 ４ に お い て 得 ら れ た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ
を 含 む 反 応 液 を 、 蒸 留 塔 ７ に お い て 蒸 留 し 、 反 応 液 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 し た 後 に 、 中 和
・ 分 液 槽 ８ に 供 給 し 、 そ の 後 、 濃 縮 槽 ９ か ら 留 去 さ れ た 水 を 、 加 水 分 解 槽 ４ に 供 給 し て リ
サ イ ク ル す る た め 、 水 の リ サ イ ク ル に よ り 系 中 に 蓄 積 さ れ る 副 生 成 物 （ 低 沸 点 成 分 ） の 低
減 を 図 る こ と が で き る 。 そ の た め 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ を 効 率 的 に 製 造 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
　 な お 、 上 記 し た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ の 製 造 装 置 で は 、 蒸 留 塔 ７ に お い て 低 沸 点 成 分 を 除 去 し た が
、 再 度 、 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る 設 備 （ 工 程 ） を 設 け る こ と も で き る 。
　 例 え ば 、 還 流 ラ イ ン ５ の 途 中 に 、 吸 着 塔 １ ８ を 介 装 す る 。 吸 着 塔 １ ８ に は 、 活 性 炭 を 固
定 床 ま た は 流 動 床 に て 設 け て お き 、 加 水 分 解 槽 ４ に 供 給 さ れ る 以 前 の 水 か ら 、 再 度 、 低 沸
点 成 分 を 除 去 す る 。
【 ０ ０ ４ ４ 】
　 例 え ば 、 濃 縮 槽 ９ か ら 留 去 さ れ た 水 に 、 活 性 炭 を 表 ２ に 示 す 割 合 で 添 加 し て 、 ２ 時 間 攪
拌 混 合 し た 後 の ジ メ チ ル ス ル フ ィ ド （ Ｄ Ｍ Ｓ ） お よ び ジ メ チ ル ジ ス ル フ ィ ド （ Ｄ Ｍ Ｄ Ｓ ）
の 含 有 量 は 、 そ れ ぞ れ 表 ２ に 示 さ れ る 。
【 ０ ０ ４ ５ 】
【 表 ２ 】
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ４ ６ 】
　 な お 、 本 発 明 で は 、 濃 縮 工 程 に お い て 除 去 さ れ た 水 を 、 加 水 分 解 工 程 に お い て 、 反 応 液
に 加 え る 以 前 に 、 水 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 す る こ と が で き れ ば 、 上 記 の 実 施 形 態 に 限 ら ず
、 い ず れ の 工 程 で 低 沸 点 成 分 を 除 去 し て も よ く 、 ま た 、 蒸 留 や 吸 着 な ど い ず れ の 方 法 で 低
沸 点 成 分 を 除 去 し て も よ く 、 具 体 的 な 製 造 装 置 の 仕 様 に よ り 、 適 宜 決 定 さ れ る 。
　 ま た 、 上 記 し た Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ の 製 造 方 法 で は 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸
を 生 成 さ せ る た め の 生 成 工 程 と し て 、 水 和 工 程 と 加 水 分 解 工 程 と を 順 次 （ ２ 段 で ） 実 施 し
た が 、 例 え ば 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ニ ト リ ル お よ び ／ ま た は ２ － ヒ ド
ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン ア ミ ド に 、 水 お よ び 硫 酸 を 加 え て 、 水 和 反 応 お よ び 加 水 分
解 反 応 を １ つ の 工 程 で （ １ 段 で ） 実 施 す る こ と も で き る 。
【 ０ ０ ４ ７ 】
　 但 し 、 生 成 工 程 を 、 水 和 工 程 と 加 水 分 解 工 程 と に 分 け れ ば 、 各 工 程 で は 、 水 和 ま た は 加
水 分 解 を そ れ ぞ れ の 最 適 条 件 で 実 施 で き る た め 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン
酸 を 効 率 よ く 生 成 さ せ る こ と が で き る 。
　 な お 、 上 記 の 説 明 で は 、 加 水 分 解 槽 ４ に て 、 Ｈ Ｍ Ｔ Ｂ Ａ Ａ を 加 水 分 解 し た 後 、 蒸 留 塔 ７
に お い て 、 反 応 液 を 蒸 留 す る こ と に よ り 、 反 応 液 中 の 低 沸 点 成 分 を 除 去 し た が 、 本 発 明 の
低 沸 点 成 分 除 去 工 程 と し て 、 例 え ば 、 加 水 分 解 槽 ４ に お い て 蒸 留 に よ り 反 応 液 中 の 低 沸 点
成 分 を 除 去 す る よ う に す る こ と も で き る 。 そ の 場 合 に は 、 蒸 留 塔 ７ は 、 任 意 的 に 設 備 さ れ
る 。
【 ０ ０ ４ ８ 】
　 さ ら に 、 上 記 の 説 明 で は 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に 、 蒸 留 塔 ７ に お い て 低 沸 点 成 分 が 除 去 さ れ
た 反 応 液 を 供 給 し 、 中 和 ・ 分 液 槽 ８ に お い て 、 反 応 液 を 相 分 離 さ せ て 、 有 機 相 を 水 相 か ら
分 離 し た が 、 本 発 明 の 分 液 工 程 と し て 、 例 え ば 、 加 水 分 解 槽 ４ に お い て 、 ア ル カ リ を 加 え
て 中 和 す る こ と に よ り 、 反 応 液 を 相 分 離 さ せ て 、 有 機 相 を 水 相 か ら 分 離 す る よ う に す る こ
と も で き る 。

10

20

30

40

50

(10) JP 2007-238552 A 2007.9.20



【 ０ ０ ４ ９ 】
　 さ ら に 、 上 記 し た 各 工 程 に お け る 操 作 は 、 回 分 式 、 セ ミ 連 続 式 、 連 続 式 の い ず れ で あ っ
て も よ く 、 具 体 的 な 装 置 条 件 に よ り 適 宜 選 択 さ れ る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ５ ０ 】
【 図 １ 】 本 発 明 の ２ － ヒ ド ロ キ シ － ４ － メ チ ル チ オ ブ タ ン 酸 の 製 造 装 置 の 一 実 施 形 態 を 示
す 概 略 装 置 構 成 図 で あ る 。
【 図 ２ 】 濃 縮 排 水 を リ サ イ ク ル 使 用 し た 際 の 、 濃 縮 排 水 中 蟻 酸 濃 度 の 変 化 を 示 す グ ラ フ で
あ る 。
【 符 号 の 説 明 】
【 ０ ０ ５ １ 】
　 ２ 　 　 水 和 槽
　 ４ 　 　 加 水 分 解 槽
　 ５ 　 　 還 流 ラ イ ン
　 ７ 　 　 蒸 留 塔
　 ８ 　 　 中 和 ・ 分 離 槽
　 ９ 　 　 濃 縮 槽

10

【 図 １ 】 【 図 ２ 】

(11) JP 2007-238552 A 2007.9.20



フロントページの続き

(72)発明者  伊藤　孝徳
            愛媛県新居浜市惣開町５番１号　住友化学株式会社内
(72)発明者  塩崎　哲也
            愛媛県新居浜市惣開町５番１号　住友化学株式会社内
Ｆターム(参考) 4H006 AA02  AA04  AC46  BA52  BA66  BE60  TA04 
　　　　 　　  4H039 CA65  CE20 

(12) JP 2007-238552 A 2007.9.20


	bibliographic-data
	abstract
	claims
	description
	drawings
	overflow

