{Opusbiibewano-dnia; 14vkwitinia: 1960, saku

C04e 63

gy Lacuaygospelite]

POLSKIE] RZECZYPOSPOLITE] LUDOWE]
OPIS PATENTOWY

Nr 43077

Hl. 2.0, 14

~ .Instytut Chemii.Ggélnej’)

Warszawa, Polska

Sposob wydzielania. kwasu : benzoesowego z surowego: produktu wutlenisnia toluemu
~Patent: trwa od dnia 23 marca’ 1959 r.

Najekonomiczniejsza --metoda - syntezy kwasu
benzoesowego jest otrgymywanie 2z tcluenu
preez.utlenianie powietrzem.: Proces ten -w. ska-
1i -przemyslowej prowadzi - sie -‘w. temperaturze
130 — 150°C pod - ci$nieniem :paru atmosfer, w
obecno$ci katalizatoréw, gléwnie naftenianu
~kobaltu. -Surowy produkt reakcji zawiera, poza
toluenem, ktéry nie przereagowatl do 509, kwa-
su benzoesowego, nieco benzaldehydu, benzoe-
sanu benzylu, wode, katalizator i inne substan-
cje o nieokreflonym blizej skladzie.

W przemysle stosuje sie szereg metod wy-
dzielania kwasu benzoesowego z tego produk-
tu. Najwazniejsze z nich sa dwie: Pierwsza
polega na zobojetnianiu produktu roztworem
wodnym sody. Calo$é rozdziela sie na warstwe
gérna, organiczng, ktéra zawraca sig do utlenia-
nia po ewentualnym oddzieleniu benzaldehydu
i estru oraz warstwe wodng, zawierajaca ben-

" zoesan sodowy. Przez zakwaszenie kwasem
solnym lub siarkowym wydziela sie kwas ben-

*) Wiasciciel patentu o$wiadczyl, iz twoérca
wynalazku jest Stanistaw Ciborowski.

zoesowy. Otrzymany w ten sposéb kwas ben-
zoesowy jest zanieczyszczony i bez dalszego
oczyszezania nie nadaje sie jako surowiec dla
przemystu farmaceutycznego.

“Wada . tego sposobu jest duze zuzycie sody
i kwasu- solnego lub siarkowego.

Druga metoda .pplega na oddestylowaniu
z produktu reakcji toluenu i poddaniu pozosta-
toSci estryfikacji metanolem. Produkt estryfi-
kacji, zawierajgcy gléwnie benzoesan “metylu
rektyfikuje sie pod préznig, rektytikat zmydla
sig tugiem i wydziela kwas benzoesowy przez
zakwaszenie produktu zmydlania. Otrzymuyje
si¢ kwas o czysto$ci farmaceutycznej.

Ta etoda oczyszczania kwasu benzoesowe-
go jest kosztowna ze wzgledu na duzy ilosé
operacji i duze zuzycie dodatkowych chemika-
lii (metanol, lug, kwas).

Najprostszy i najtanszy sposéb, polegajacy
na metodach destylacyjnych -nie jest w skali’
przemystowej stosowany, gdyz wigZe si¢ on
z szeregiem trudnoSci, ktérych dotycheczas nie
umiano pokonaé. Najwigksza trudnosé zwigza-
na jest z niska preznoScia pary kwasu benzoe-



sowego, wskutek czego przy zwyklej destyla-
cji z para wodng zawarto§¢ kwasu benzoeso-
wego w parach wynosi zaledwie okolo 1%, Wig-
ze sie to z tak wysokim zuzyciem pary, Ze
metoda w skali technicznej jest nieoplacalna.

Sposéb wydzielania kwasu benzoesowego
z surowego produktu utleniania toluenu stano-
wigcy przedmiot wynalazku nie posiada wyzej
oméwionych wad, w szczegdlnoSci nie wymaga
stosowania znacznych iloSci pary ani chemi-
kalii, przy czym umozliwia otrzymywanie
kwasu benzoesowego o czysto$ci farmakopeal-
nej. . .

Spos6b wedlug wynalazku polega na desty-
lacji kwasu benzoesowego 2z przegrzang parg
wodng jako no$nikiem gazowym, oraz na wy-
korzystaniu entalpii par w procesie krystaliza-
cji.. W tym celu z surowego produktu reakcji
utleniania toluenu oddestylowuje si¢ pod ci-
$nieniem atmosferycznym 90-— 95%, zawartego
w nim toluenu. Gdy temperatura w kubie de-
stylatora osiggnie 140°C destylacje kontynuuje
si¢ z para wodna, doprowadzajac pare do cie-
czy w kubie. . )

Po oddestylowaniu reszty toluenu jako azeo-
tropu z wodg podnosi si¢ temperature w kubie
i oddestylowuje z parg wodng benzaldehyd.

Wlasciwy proces wydzielania kwasu benzoe-
sowego prowadzi sie w ten sposéb, ze na dno
kuba wprowadza sie¢ pare wodng o dowolnym
ci$nieniu i temperaturze, za§ zawarto§¢ cieczy
w kubie ogrzewa si¢ za pomocg wezownicy
grzejnej lub poprzez Scianki aparatu do takiej
temperatury, aby temperatura wychodzacych
z destylatora par wynosita okolo 160°C. W wa-
runkach tych para odgrywa role gazu nieskra-
plajacego sie, a wiec np. taka role, jaka odgry-

wa powietrze w procesach sublimacji z no$ni-
kiem gazowym.

Wychodzac z reaktora pary zawieraja okolo
20%, wagowych kwasu benzoesowego i okoto
80% wagowych wody. Pary te pochlania sie
w odbieralniku, do ktérego stale wprowadza
sie lug pokrystaliczny =z poprzedniej szarzy
z taka szybkoscia, aby temperatura roztworu
wynosita 95°C. Po oddestylowaniu 90 — 959/, za-
wartego w kubie destylatora kwasu benzoeso-
wego do krystalizatora dodaje sie pewna ilosé
wody, aby temperatura roztworu spadla do
80°C, nastepnie roztwér ochtadza sie, przy
czym krystalizuje kwas benzoesowy. Ilo§é roz-
tworu powinna wynosi¢ 30 — 35 kg na 1 kg
kwasu benzoesowego.

Po odsaczeniu i wysuszeniu otrzymuje sie
kwas benzoesowy o czystoéei - farmakopealne;j
(co najmniej 99,59, C¢H;COOH). Wyiszg czy-
stosé uzyskaé mozna stosujac odbarwienie roz-
tworu weglem aktywnym przed krystalizacjg.

Zastrvezenia patentowe

1. Spos6b wydzielania kwasu benzoesowego
z surowego produktu utleniania toluenu po-
wietrzem, znamienny tym, ze kwas, benzo-
esowy destyluje si¢ w temperaturze powy-
2ej 140° z przegrzang parg wodng jako no-
$nikiem gazowym.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
pary kwasu benzoesowego i wody pochla-
nia si¢ bezposrednio w lugu pokryStalicz-
nym z poprzedniej szarzy, z ktérego nastep-
nie wykrystalizowuje sie kwas.
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