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Zpisob vyroby cyklickych imidd dikarbo-
xylovych Kkyselin bez pouZiti rozpouStédla a
bez prebytku modoviny, spo¢ivd v tom, Ze
se do roztaveného anhydridu dikarboxylové
kyseliny postupné priddvd mocéovina za tep-
loty 110 a% 240 stupili Celsia. Reakéni
smés se stdle udrZuje na hodnot& pH 3
az 5,5. Béhem reakce vznikajici sublimujici
plyny a pary se jimaji a po regeneraci za-
vadeji zpét do reaktni smési.

NavrZené feSeni umoZituje zvy3it Eistotu
produktu, dosédhnout vy38iho vytéZku reak-
ce a zabranit znefistovani Zivotniho prostte-

di.

Vyrdb&né produkty se pouZivaji k ochra-
né rostlin, pi¥i vyrob& barviv a ve farmaceu-

tickém primyslu.
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Tento vyndlez se tykd vyroby cyklickych
imidd dikarboxylovych Kkyselin v prostied!
neobsahujicim rozpousStédlo, reakci cyklic-
kych anhydridd dikarboxylov§ch kyselin s
mocovinou.

Cyklické imidy dikarboxylovych kyselin,
jako napfiklad ftalimid, tetrahydroiftalimid
nebo sukcinimid, se pouZivaji jako mezipro-
dukty v primyslu ochrany rostlin, barviv
a ve farmaceutickém primyslu. Je zndmo, Ze
a ve farmaceutickém pramyslu. Je zndmo
vice zplisobli vyroby cyklickych imidd dikar-
boxylovych kyselin, jako je napiiklad reakce
imidd dikarboxylovych kyselin s modovinou
za zvySené teploty. Reakce s modovinou je
silng exotermickd a miZe se téZko kontro-
lovat. Ziskany produkt je Cfasto zneé&iStén
vedlej8imi produkty a sklovitd pevnd latka
se diky své konzistenci obtiZn& zpracovava.
Podle US patentu &. 3819 648 se jako roz-
poustédla pouZivd aromatickych uhlovodi-
ki. V rozpouStédle je reakce snadné&ji pro-
veditelnd a konefny produkt se jednoduSe
zpracovava. T. Zdrojek a kol. studovali vy-
robu ftalimidu z anhydridu kyseliny ftalové
a mocoviny v xylenu [Organika, 44 — 49
(1978)]. Prednosti xylenu je pouZitelnost
xylenu nejen jako rozpouSté&dla, nybrZ k od-
strafiovdni vody vznikajicim b&hem reakce
azeotropickou destilaci. P¥i reakci se po-
uZivalo 20% pFebytku modoviny, reak&ni
teplota byla 135 aZ 140°C a vyt8Zek byl 94
procent.

Zndmé nevyhoda zplisobu, kde se pouZiva
rozpoustédla, spodivd v tom, Ze jsou potieb-
nad zvlaStni zafizeni a pracovni Kkroky ke
zpracovani a regeneraci rozpoustédla a ztra-
ta rozpoustédla je spojena s vy38imi nékla-
dy. P¥i modernim postupu je tak snaha vy-
loudit rozpoustédlo. Podle izraelského pa-
tentového spisu €. 45451 se vyrdbg&jl imidy
z anhydridd dikarboxylovych kyselin a mo-
doviny bez rozpouSt&dla za teploty varu ko-
ne&ného produktu. P¥i reakci v tavening se
mo¢ovina pFiddv4 postupné do taveniny an-
hydridu cyklické dikarboxylové kyseliny tak,
Ze je zajiStén alespoii 10% prebytek modo-
viny. Reakce zalne pii teploté 200°C a u-
konéi se za teploty 230 °C. Reakce probiha
v alkalickém prostredi, tak, Ze se vyskytuji
vedlejsi reakce. Ziskanad tavenina se vylije
na ochlazené desky, kde se vylouéi konec-
ny produkt ve formé t&Zko tavitelné hmoty.
Jakost produktu je pomé&rng& Spatné (93,52% ],
teplota tani je 228 aZ 230°C. Nedostatek
zplisobu spolivd v tom, Ze z reakéni smési
sublimuje jednak vychozi latka, cyklicky
anhydrid dikarboxylové kyseliny, jednak
vznikly imid, &imZ se zamofuje okoli. Také
odpadni plyny obsahuji organické latky a
znedistuji okoli.

Cilem vyndlezu je vypracovat zpusob vy-
roby cyklickych imidét dikarboxylovych ky-
selin reakci cyklickych anhydridli dikarbo-
xylovych kyselin a modoviny bez rozpousté-
dla a bez pouZiti p¥ebytku mod&oviny. Zpi-
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sob podle vynédlezu spofivd v tom, Ze se do
roztaveného anhydridu dikarboxylové kyse-
liny postupné piiddvda modovina za teploty
110 aZ 240 °C, p¥itemZ se pH reak&ni smési
stdle udrZuje na hodnoté 3 aZ 5,5. B&hem
reakce vznikajici sublimujici plyny a pary
se jimaji a po regeneraci zavadeéjl zp&t do
reak&ni smési. ‘

Zavadéni modoviny aZ do dosaZeni stano-
vené hodnoty pH umoZiluje zvySit ¢&istotu
produktu, stejn& jako vyt8Zek reakce a sou-
dasné se mohou odebirat a izolovat produk-
ty sublimujici ze zafizeni, takZe zplisob po-
dle vyndlezu chrédni Zivotni prostifedi. PIi
vyhodné formé provedeni zpliscbu podle vy-
nélezu se molarni pomér anhydridu kyseli-
ny ftalové a mocoviny upravi na 2:1 a an-
hydrid kyseliny ftalové se pouZivda v 1%
pfebytku. Reakce zalind pii teploté 180 aZ
200 °C a mocovina se p¥idéd rozdélend na cel-
kem 4 dily. Zbyvajici dily se zavedou pf¥i
teplot& 200 aZ 220 °C, pFi 220 aZ 230 °C a pri
220 az 230 °C. .

Po skon&eni pridavdni mocloviny se zis-
kany produkt zavede na desky deskovaciho
za¥izeni za teploty 260 °C a ftalimid se zpra-
cuje do desek na deskovacim bubnu chla-
zeném vodou.

Plyny sublimujici b&hem reakce se izolu-
jI v sublimaéni komofe a oddé&leny anhyd-
rid kyseliny ftalové a ftalimid se opét po-
uZiji pri syntéze. Plyny sec odstraiiuji pro
promyti vodni prac¢kou. Promyvaci voda se
stdle cirkuluje do vypiraci véZe a odloude-
né pevné latky se z promyvaci vody odstra-
fduji filtraci. Odfiltrovand latka se zavadi
zpét do syntézy a praci voda se cirkuluje
uzavienym okruhem. Jako ftalimid se wyra-
bi také tereftalimid a sukcinimid.

PFednosti zplisobu podle vyndlezu se mo-
hou shrnout takto:

— z cyklického anhydridu dikarboxylové
kyseliny a mo&oviny se milZze v kyselém pro-
stfedi vyrobit poZadovany cyklicky imid di-
karboxylové kyseliny o &istotd 99,9 %,

— pFebytek mod¢oviny neni nutny, tedy
vytéZek vztaZeny na mocovinu je zvySen,

— reakce se provadi v tavening tak, Ze
se mod&ovina pfrivadi do roztaveného anhyd-
ridu dikarboxylové kyseliny a tavenina se
udrZuje rovn&Z za teploty, pfi které smés
je jeStd roztavena. Tak se miZe vyloudit
nezddouci udinek zvy3ené teploty na pro-
dukt,

— vytéZek je vyssi neZ 96 %, v pripads,
Ze sublimované l4tka se vraci b8hem reak-
ce do syntézy,

— technologie chrénici Zivotni prostfedi
se miZe realizovat, kdyZ se z reaktoru od-
vadi sublimovany cyklicky anhydrid a imid
dikarboxylové kyseliny a odpadni plyny do
vodni pracky v desublimaénim za¥izeni a
ziskané pevné latky se zavadéji do produk-
ce.

Dal3i detaily zptisobu podle vynélezu jsou
ziejmeé z nasledujicich p¥ikladt.
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Priklad 1

Do baiiky se predloZi 305 g (2,06 mol)
anhydridu kyseliny ftalové a za teploty 180
stupiill Celsia se zacne priddvat 60,06 g (1
mol]) modéoviny. Priddvani se provédi ve 4
davkéach, a to za teploty 180 aZ 200 °C, 200
aZ 220°C, 220 az 230°C a 230 aZ 240 °C. Pfi-
davani mocoviny se ukonéi za hodnoty pH
4,5 aZ 5,5. Reakéni smés se jeSté 10 minut
michd pi#i 240 °C a vznikly produkt se vylije
na desky. Teplota tdni: 234 aZ 235 °C, Cisto-

pYeps

ta: 99,9 %, vytdZek vysSi neZ 96 %.
Priklad 2
(srovndvaci p¥iklad)

V tomto pfikladu se pfedvddi, jak se zhor-
81 jakost produktu a vyt&Zek, kdyZ se reak-
ce provddi o sobé zndmym zpiisobem v pie-
bytku modoviny.

Podle pfikladu 1 se do baiiky p¥edloZi 305
graml (2,06 mol) anhydridu kyseliny ftalo-
vé a za teploty 200 aZ 230°C se prida 75,6
gramu (1,26 mol) modoviny. Smés se miché
za teploty 230°C jeSté 10 minut a ziskany
produkt se vylije na desky. Teplota téni:
228 aZ 233 °C, distota: 93 %.

Priklad 3

Do reaktoru vypldchnutého dusikem se
za teploty 170°C pfedloZi 3051 kg (20,6
kmol) roztaveného anhydridu kyseliny fta-
lové. Za michdni se pri teplotd 180 °C zalne
pfiddvat modcvina. Celkem se ve 4 podi-
lech pfidd 6006 kg (10 kmol) moéoviny.
Prvni podil se vmisi za teploty 180 aZ 200
stupiit Celsia, druhy za teploty 200 aZ 220
stupiili Celsia, treti za teploty 220 aZ 230°C
a CGtvrty podil se piidd za teploty 230 aZ
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240 “C. Konec reakce se stanovi zméienim
pH, vyjmuty vzorek se suspenduje v desti-
lovené vodé a indikatorovym papirkem se
stanovi hodnota pH. Hodnota pH se upravi
na 4,5 aZ 5,5. Po pifiddni moCoviny se reaké-
ni smés michd jeSté 10 minut za teploty
240 °C, pctom ponechd v zdsobniku udrZova-
ném za teploty 260°C a z ného se produkt
zavadi na desky deskovaciho vélce o teplo-
t8 260 °C. Pfebytek ftalimidu odtéka z této
desky zpét do zdsobniku. Ftalimid se upravu-
je na desky pomoci deskovaciho bubnu
chlazeného vodou. Teplota tdni: 234 az 235
stupiifl Celsia, ¢istota: 99,9 %, vytéZek: vit-
81 neZ 96 %.

Plyny opouStéjici reaklor se rozdé&luji v
sublimatni komofe a odloufeny anhydrid
kyseliny ftalové a ftalimid se opét vraceji
do reakce. Na sublima&ni komoru je pfipoje-
na praci voda, kterou se plyny odvadéji. Ve
vodné prafce se trvale cirkuluje praci voda
a pevnd latka, kterd se z praci vody odlu-
Cuje, se odstrafiuje filtraci.

Priklad 4

Aby se vyrobil tetrahydroftalimid, postu-
puje se podobngé jako v pfikladu 3, av8ak s
témito rozdily:

Do 3163,7 kg (20,8 mol) roztaveného an-
hydridu kyseliny tereitalové se pii teploté
110°C vuese 600,6 kg [10 kmol} modoviny.
Modovina se plida celkem ve 4 astech, prv-
ni ¢ast pfi teploté 110 aZ 130°C, druhd pfi
teplotd 130 aZ 150°C, tfeti pfi teplotd 150
az 170 °C a Ctvrtd dst za teploty 170 aZ 180
stupiidl Celsia. Pf¥iddvani modoviny se ukondi
pfi hodnoté pi 3 aZ 4 a reakéni smés se
micha jests 10 minut za teploty 180 °C. Tep-
lota téani tetrahydroftalimidu: 132 a% 134 °C,
gistota: 97 aZ 98 %, vytéZek: 94 %.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob vyroby cyklickych imid dikarbo-
xylovych kyselin reakci cyklickych anhyd-
ridd dikarboxylovych kyselin a mocoviny
bez rozpoustédla a bhez pouZiti piebytku
mocoviny, vyznalujici se tim, Ze se do roz-
taveného anhydridu dikarboxylové kyseliny

postupné priddvd mocovina za teploty 110
aZz 240 °C, pfi¢em¥ se pH reakéni smési sta-
le udrZuje na hodnoté 3 aZ 5,5 a b8hem re-
akce vznikajici sublimujici plyny a péry se
jimaji a po regeneraci zavadéji zpsét do re-
akdéni smési.
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