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Sposob wytwarzania mentenéw na drodze uwodarniania mentadienow

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania mentenow na drodze uwodarniania mentadienéw wobec
mréwczanowego katalizatora niklowego.

Znany jest spos6b wytwarzania mentenéw na drodze uwodarniania mentadien6w. Ciekty mentadien, maja-
cy jedno podwdjne wiazanie w pierscieniu ijedno podwéjne wigzanie poza pierscieniem, nasyca si¢ wodorem
w ilosci 1 mol wodoru na 1 mol mentadienu, w umiarkowanie podwyzszonej temperaturze, wobec katalizatora
niklowego, przy czym w przytoczonych w literaturze przyktadach byt to nikiel Raney’a.

Reakcja uwodarniania mentadienéw wobec niklu Raney’a, w przypadku, gdy stosuje sig $cisle limitowana
ilos¢ wodoru przebiega gtéwnie z przytaczeniem wodoru do podwdjnego wigzania na zewnatrz pierfcienia, ale
nastepuje réwniez przytaczanie wodoru do podwdjnego wiazania w pierscieniu. Jest to niepozadana reakcja
uboczna, ktéra obniza znacznie wydajno$é procesu, spowodowana ograniczong selektywnoscia katalizatora. Kata-
lizator ten posiada jeszcze inna wade, a mianowicie ulega dezaktywacji w przypadku, gdy zdarzy si¢ przerwa
w mieszaniu w trakcie wysycania mentadienu wodorem. Ponowne uruchomienie mieszania i dalsze przepuszcza-
nie wodoru nie powoduje tworzenia si¢ mentenéw. W celu ponownego zapoczatkowania reakcji nalezy dodaé do
reaktora dodatkowa porcje¢ $wiezo wytugowanego niklu Raney’a. Jednakze przy dodatkowym dodawaniu katali-
zatora nast¢puje w wigkszym stopniu wysycdnie obu podwdjnych wigza wodorem i tworzenie si¢ nawet do 30%
mentanu w miejsce produktu giéwnego jakim jest menten.

Celem wynalazku jest uniknigcie powyzszych niedogodnosci: zwigkszenie wydajnoéci reakcji oraz dobér
catkowicie selektywnego katalizatora nie ulegajacego dezaktywacji w czasie trwania procesu, nawet w przypadku
zdarzen nieprzewidzanych.

Okazato sig, ze katalizatorem catkowicie selektywnym, uwodarniajgcym w mentadienie wytacznie podwd;j-
ne wmzame poza pierScieniem a przy tym nie tracacym swojej aktywnosci przez calty czas trwania procesu jest
mréwczanowy katalizator niklowy w stanie zawiesiny w uwodornionym ttuszczu. Katalizator ten w postaci sta-
tej, tupie si¢ na drobne kawatki i dodaje do ciektego mentadienu, po czym zaczyna przepuszczaé woddr.
Nasycanie wodorem prowadzi si¢ w temperaturze lekko podwyzszonej az do catkowitego zaniku absorpcji
wodoru. Katalizator jest catkowicie selektywny, wobec czego nie ma potrzéby ograniczaé iloci podawanego
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wodoru. Zblizone efekty uzyskuje si¢ z zastosowaniem mréwczanowego katalizatora niklowego w zawiesinie
w innym oboje¢tnym rozciericzalniku jak na przyktad alkohole, ksylen, tulen itp.

Zaleta zastosowania sposobu wedtug wynalazku jest znaczne zwigkszenie wydajnosci procesu wytwarzania
mentenéw. Na dotychczas znanym katalizatorze niklowym, w postaci niklu Raney’a otrzymywano przy okreslo-
nej ilosci wodoru 90% mentenéw, natomiansté 10% mentadienu uwodarniato si¢ z przytaczeniem wodoru do obu
podwdjnych wiazari tworzac mentany. W przypadku zastosowania mréwczanowego katalizatora niklowego w za-
wiesinie uwodornionego ttuszczu tworza si¢ menteny z wydajnoscia powyzej 99%, przy catkowitym braku pro-
duktéw ubocznych. Oznacza to zwigkszenie o blisko 10% wydajnosci reakcji, co przy wysokiej cenie mentadie-
néw pochodzacych gtéwnie z olejkéw naturalnych, takich jak na przyktad olejek pomaraniczy stodkiej, wptywa

‘na znaczne obnizenie kosztéw wytwarzania mentenéw. Dodatkowa zaleta _]est stata aktywnosc katalizatora
w czasie procesu uwodarniania.

Dla lepszczego zrozumienia istoty wynalazku przytaczamy ponizsze przyktady jego zastosowania.

Przyktad I Do autoklawu pojemnosci 1,5 litra zatadowano 500 g terpenéw pomarariczy stodkiej
i 50 g katalizatora niklowego w zawiesinie uwodornionego ttuszczu zawierajacego 5 g niklu mréwczanowego. Po
zamknieciu autoklawu wytworzono cisnienie wodoru okoto 40 atn i podgrzewano mieszajac do 55°C. Prowadzo-
no proces uwodarniania przez 24 godziny utrzymujac cisnienie w zakresie 40 do 10 atn itemperaturg
50 do 60°C. Przez koricowe 8 godzin cisnienie w autoklawie nie ulegato prawie zadnym zmianom. Po roztado-
waniu autoklawu przeprowadzono analize chromatograficzng produktu uwodornienia, ktéra wykazata stopien
przereagowania mentadienéw w karwomenten w okoto 99,9%. l

Przyktad II. Do autoklawu pojemnosci 1,5 litra zatadowano 500 g limonenu i katalizator zawierajacy
5 g niklu mréwczanowego zawieszonego w alkoholu. Prowadzac proces uwodornienia jak w przyktadzie I uzyska-
no produkt, ktérego analiza chromatograficzna wykazata prawie ilosciowa przemiang limonenu w karwomenten.

Przyktad III. Do autoklawu pojemnosci 1,5 litra zatadowano 500 g sylwestrenu i katalizator zastoso-
wany w przyktadzie I. Po zamknigciu autoklawu wytworzono cisnienie wodoru okoto 50 atn i mieszajac pod-
grzano do 50°C. Prowadzono proces 30 godzin utrzymujac cisnienie 50 do 6 atn i temperature 20 do 80°C. Przez
koricowe 10 godzin nie obserwowano spadku cisnienia wodoru. Po roztadowaniu autoklawu przeprowadzono
analiz¢ chromatograficzna produktu reakcji stwierdzajac ﬂoscnowe przereagowanie w menten zawierajacy podwdj-
ne wiazanie w pierscieniu.

Przyktad IV. Do autoklawu pojemnosci 1,5 litra zatadowono 500 g izolimonenu i 5 g katalizatora
zawieszonego w ksylenie. Po zamknigciu autoklawu wytworzono cisnienie wodoru okoto 50 atn i mieszajac pod-
grzano do temperatury okoto 50°C. Prowadzono proces 25 godzin, utrzymujac cisnienie 45—48 atn i tempera-
turg S0—80°C. Przez ostatnie 5 godzin nie obserwowano spadku ci$nienia wodoru. Po roztadowaniu przeprowa-
dzono analizg¢ chromatograficzng produktu reakcji stwierdzajac ilosciowe przereagowanie izolimonenu do
mentenu — 2,

Zastrzezenie patentowe
Sposéb wytwarzania mentenéw na drodze uwodarniania mentadienéw wobec katalizatora niklowego, zna-

mienny tym, ze proces uwodarniania prowadzi si¢ pod ci$nieniem wodoru w obecnos$ci mréwczanowego kataliza-
tora niklowego w postaci zawiesiny w uwodornionym ttuszczu wzglednie innym rozpuszczalniku obojetnym.
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