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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wydzielania
krystalicznego dwuwodnego kwasu szczawiowego
z pricduktu utleniania weglowodanéw, takich jak
glukoza, fruktoza, sacharoza, maltoza, laktoza, ce-
lobioza, melasa, dekstryna, skrobia, hydrolizaty
skrobi, hydrolizaty celulozy, drewna, bawelny i in-
nych materialéw celulozowych.

Produktem utlenienia wyzej wymienionych we-
glowodanéw jest mieszanina réznych kwaséw or-
ganiczanych alifatycznych, skladajgca sie glownie
z kwasu szczawiowego, kwasow winowych i kwa-
s6w cukrowych ktérych wzajemny stosunek ilo-
$ciwy zalezy od warunkéw prowadzenia reakcji.

Znany jest spos6b wydazielania Kkrystalicznego
kwasu szczaw'mwego' z tej mieszaniny przez o-
chlodzenie roztworu i wykrystalizowanie. Sposo-
bem tym nie mozna wuzyskaé¢ calkiowtitego wy-
dzielenia kwasu szczawiowego zawartego w roz-
tworze z uwagi na jego rozpuszczalnosé.

Pozostala w roztworze cze$¢ kwasu szczawio-
wego lgcznie z innymi sktadnikami tego roztworu
mozna wydzielié przez zadanie woda amoniakal-
na lub lugiem sodowym w takiej ilosci, aby war-
tos§¢ pH roztworu wynbosita 4,5—5,5.

Po ochbodzeniu roztworu otrzymuje sie¢ produkt
staly bedacy mieszaning krystaliczng soli sodo-
wych lub amonowych réinych kwaséw organicz-
nych, miedzy tinnymi kwasu szczawiowego, kwasu
mezoksalowego, dwuoksywinowego, substancji
barwnych i innych skladnikéw. Spos6b - wydzie-
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'ania dwuwodnego krystalicznego kwasu szcza-
wiowego z tego surowca nie byl dotychczas znany.

Stwierdzono, Ze z surowca tego mozna uzyskaé
krystaliczny kwas szozawiowy przez zmieszanie
go z goracg woda z dodatkiem malej ilosci wegla
aktywnego, odsaczenie nierozpuszczalnych w tych
warunkach sktadnikéw i przepuszczenie roztworu
przez ogrzewang kolumne wypelniong silnie kwa-
sowym kationitem w formie wodorowej.

Wyciek z kolumny, ochlodzony, wydziela kry-
staliczny dwuwodny kwas szczawiowy, ktory od-
dziela sie przez odwirowanie i suszy w znany spo-
s6b. Przesjcz po otrzymanym kwasie szczawio-
wym, zawierajacy obok  rozpuszczonego kwasu
szrzawiowezo réwniez imne sktadniki, stosuje sie
w nastepnych szarzach w charakterze rozpuszczal-
nika dalszych partii surowca, do chwili gdy za-
warto$é innych skladniké6w wrzrosnie w nim i ob-
nizy rozpuszczalno$¢ kwasu szczawiowego. Wtedy
przesgcz taki odrzuca sie, a ma jego miejsce, do
rozpuszczania surowca stosuje sie wode.

Dodatek wegla aktywmnego zapobiega dezakty-
wacji kolumny z kationitem. W przypadku nie-
stosowania wegla przestrzefi miedzyziarnista w ko-
lumnije ulega zatkamiu trudnorozpuszczalnymi osa -
dami, a powierzchnia ziarem jonitu ulega zam-
knieciu ma skutek absorpcji na niej réznych sub-
stancji. Ponadto do przesaczu przechodzg nieraz
substancje barwne, ki6re zanieczyszczaja krystali-
zujacy kwas szczawiowy.
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Przesgcz po krystalicznym kwasie szczawiowym
mniej sie¢ wtedy nadaje do ponownego rozpuszcza-
nia nastepnej porcji surowca.

Spos6b wytwarzania kwasu szczawiowego we-
dlug wynalazku polega na zadaniu wyzej opisa-
nego surowca trzy- do czterokrotng iloscia wody
i mala ilo§cia (okolo 1% od ilo§ai surowca) wegla
akiywnego w postaci pylu i mieszaniu z jednc-
czesnym ogrzewaniem do . temperatury 70—80°C.
Czesé osadu ulega wtenczas rozpuszczeniu. Na-
stepuje cdsgczenie osadu nierozpuszczonego w tej
‘emperaturze wraz z weglem -aktywnym, ktory
sie¢ odrzuca. Goracy, klarowny przesgcz skierowuje
sie do kolummny z_ygaktywnionym, mocno kwaso-
Cwym. i W formie wodarowej, ogrzanej
uprzednio dé6 témpegatury 70—80°C i saczy sie
przez nig. Najlepszy\ kationit do tego celu jest;
jak sie okaaaloy- “kationit polistyrenosulfonowy,
glowmie w zwigucul
rakterem . i~Wysoka odpornoécia temperaturowi.
Goracy wyciek z kolumny ochiadza sie do tem-
peratury mozliwie bliskiej 0°C, przy czym wy-
krystalizcwuja z mniego krysztaly kwasu szcza-
wiowego, w iloSci zaleimej od sktadu chemicznego
surowca, na og6ét jednak wynoszacej okolo po-
lowy masy surowca. Krysztaly suszy sie w tem-
peraturze podwyzszonej, uzyskujac gotowy produkt
handlowy. Przesacz ogrzewa sie do temperatury
70—80°C i wprowadza dofi §wiezg porcje surowca
w iloéci okoto 20—30% w stosunku do iloSci prze-
sgczu oraz okolo 1% wegla aktywnego, w stosunku
do iloSci surowca, po. czym powtarza sie wyzej
opisany cykl operacji. W miare powtarzania cykli
wytwarzania kwasu szczawiowego, W wycieku z
kolumny wzbogacaja sie zanieczyszczenia, powo-
dujac pogarszanie sic jakosSci krystalizujacego kwa-
su szczawiowego. Dlatego po pewnym czasie prze-
sacz ten odrzuca sie a surowiec miesza sie wylgcz-
nie z wodg.

Przyktad. W naczyniu szklanym o objetosci
5 litr6w umieszcza si¢ 3 litry wody, 750 g pro-
duktu, stanowigcego mieszanine réinych soli so-
dowych miedzy innymi szczawianu sodowego, oko-
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lo 5 g wegla aktywnego, po czym uruchamia sig
mieszadlo i ogrzewa roztwoér do uzyskania tem-
peratury 75°C. W tej temperaturze zawiesine mie-
sza sie¢ jeszcze okoto 30 minut, po czym odwiro-
wuje sie nierozpuszczony osad na wiréwee ko-
szowej tak, aby temperatura roztworu nie ulegla
zhytniemu obniZeniu. Uzyskany klarowny prze-
sgcz utrzymuje sie stale w temperaturze okolo
75°C i przepuszcza przez ogrzang do tejze tem-
peratury kolumne, wypelmiong uaktywnionym ka-
tionitem polistyreno-sulfonowym, o nastepujgcych
wymiarach: wysoko§é 50 cm, Srednica 12 cm. Roz-
twér wyciekajacy z kolumny ochladza sie do tem-
peratury okolo 0°C, przy czym krystalizuja kry-
sztaly kwasu szczawiowego. Krysztaly odsacza sie
i suszy w temperaturze 60°C, wuzyskujac okolo
400 g czystego kwasu szczawiowego. Kolumna ka-
tionitowa stuzy jeszcze do kilku nastepnych szarz,
dopoki mnie zatraci aktywnosci. Aby kolumne ka-
tionitowg uaktywnié i powtérnie przygotowaé do
pracy, przemywa si¢ ja za pomoca trzech litrow
waody i przepuszcza przez nig 14 litréw 6% kwasu
solnego, po czym wymywa z niej kwas solny za
pomocy trzech litréw wody. :

Zastrzezenie patentowe

Sposdk wydzielania krystalicznego dwuwodnego
kwasu szczawiowego z produktu utleniania weglo-
wodanow znamienny tym, ze krystaliczny produkt
otrzymany przez zadanie wodg amoniakalng lub
lugiein sodowym - roztworu kwaséw organicznych
powstatych przez utlenienie weglowodandéw miesza
sie z woda z dodatkiem matych iloSci wegla ak-
tywnego w temperaturze 70—80°C, oddziela nie-
rozpuszczony = osad, a przesacz przeprowadza sie
przez kolumne uaktywnionego mocno kwasowego
kationitu w formie wodorowej, ogrzang do tem-
peratury 70—80°C, wyciek z kolumny chlodzi sig
i oddziela wydzielone krysztaty. kwasu szczawio-
wego, a przesgcz stosuje do rozpuszczania na-
~stepnych porcji surowca.
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