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vynélez se tyké zpisobu vyroby &istych dialkylsukcinétd katalytickou hydrogenaci

odpovidajfcich dialkylmaleinatd nebo dialkylfumaratu,

pialkylsukcinéty se 8% dosud s vyhodou vyréb&ji katalytickou hydrogenaci anhydri-
du kyseliny maleinové, katalytickou hydrogenaci kyseliny maleinové nebo fumarové nebo
monoalkylesterd t&chto kyselin za piitomnosti alkoholdé., vV US patentovém spisu &.
3 830 830 je napiiklad popsén zplsob vyroby dialkylsukcinétd, které probihéd ve dvou
stupnich, pritemZ v prvnim stupni se reakci anhydridu kyseliny maleinové e alkoholem
tvoii monoalkylwaleinét a tento vysledny produkt se hydrogenuje ve druhém reakénim stup-
ni pri teplotd 25 aZ 150 %¢ v prab&hu 5 minut a% 5 hodin pii tlaku vodiku 0,03 a%¥ 40 MPa
za piitomnosti vhodného katalyzdtoru hydrogenace, napiiklad paladia, platiny, rhodia,
ruthenia, rhenia, chromitanu m¥dnatého, m&di, kobaltu nebo niklu v alkoholovém roztoku
na wonoalkylsukcindt. ve 3. reak&nim stupni se pak reak&ni produkt piebytkem alkoholu
esterifikuje na dialkylsukcinét, pii¥em: viak pri vytéiku maximélné 93 ¥ dimethylsukci-
nétu (priklad 1 uvedeného patentového spisu) se tvoii jestd 7 ¥ monomethylsukcinétu ja=
ko netistota., V¢sledny reak&ni roztok obsahuje je¥té vodu a piebyte¥ny alkohol, takie
k ziskéni Eistého dialkylsukcindtu je zapotiebi tento roztok je¥t& déle zpracovévat de-
stilaci.

V NSR patentovém spisu &, 1 485 313 je popsén zplsob vyroby diisobutylsukcindtu pi-
sobenim vodiku na roztoky kyseliny maleinové nebo fumarové v isobutanolu, postup se pro-
vadi za p¥itomnosti jewn¥ pré¥kovaného niklu pii teplot& 100 % a pi‘i tlaku 10 mpPa.

I v tomto piipadé je zapotiebi odd¥lit piebyte¥ny isobutanol néslednou destilaci.

V NSR patentovém spisu &, 1 493 202 se popisuje zpisob vyroby dialkylsukcinétl, pii
n&mZ se rozpusti odpovidajicf nenasycené dikarboxylové kyseliny nebo jejich anhydridy
nebo monoestery v alkoholu, ziskany roztok se odpaii, smisi se s vodikem za pFitomnosti
kemiditanu nikelnatého a hydrogenuje se v plynné fézi pi*i teplot& 200 aZ 275 %. Timto
zplhsobem je moZno ziskat napiiklad z anhydridu kyseliny maleinové a methanolu vysledny
dimethylsukcindt ve vytéZku 82 %.

viechny tyto postupy maji tu spoleXnou nevyhodu, %Ze se uiivaji alkoholy jako roz-
poudtédla nebo také jako esterifika&ni &inidla a po prib&hu reakce je nutno v daldim
reak&nimn stupni alkohol op¥t odstranit. Mimoto vyZaduji zné&mé postupy kromé vysok¢ch tep-
lot a tlakd také nékladné zarizeni, protofe probfhaji v n¥kolika stupnich, takZie jsou né-
kladné na &as, na zarizeni i na obsluhujici personél. Daldi nevyhodou je neaplné piemé&na
vychozich létek na poZadovany dialkylester, Z tohoto divodu je reak®ni smés vidy znefid-
téna vedlejiimi produkty a pFi nutnosti ziskéni &istého dialkylsukcindtu je zapotiebi
ji déle ¥istit. Mimoto je vyt&%ek dialkylsukcindtu pomérn& nizky¢, v nejlepSim piipadé
93 %. :

vynélez si klade za .Gkol navrhnout zpdsob vyroby dialkylsukcindtd bez svrchu uvede-
nych nevyhod ve vysokém v¢té%ku a pii vysoké ¥istotd. Tento Gkol je neo¥ekévané moZno
splnit tak, Ze se odpovidajici dialkylwaleinAdty nebo dialkylfumaréty hydrogenuji za p¥i-
tomnosti katalyzdtoru v kapalném stavu v roztavené form& bez pouZiti rozpoustédla.

podstatou zplisobu vyroby ¥istych dialkylsukcindtd katalytickou hydrogenaci derivatd
kyseliny maleinové nebo fumarové podle vyndlezu je, Ze se podrobi katalytické hydrogena-
ci odpovidajic{ roztavené dialkylwaleinsty a/nebo dialkylfumardty pii teplot® 40 a% 190 %
bez pritomnosti rozpoustédla, piifem? reakini teplota je vidy vy3¥3i neZ teplota téni po-
uzitého vychoziho produktu, postup se provadi p¥i tlaku 0,1 aZ 4 MPa, piilem% alkylové
skupiny dialkylesteri obsahuji 1 a% 12 atoml uhliku.

Zpusob podle vynélezu probihé piredeviim jako jednostupiové reakce bez pou%iti roz-
poustédla & ziskaji se &isté dialkysukcinbty ve vytéiku aZ 99 ¥%. Odpadé daldi zpracovéni
reak&ni smési, kterého je zapotiebi pii provadéni znémych postupl, tekie je moino uletiit
&as, energii pi‘i praci. Po odd&leni katalyzédtoru od vysledného reakéniho produktu se zis-

. kaji bez dal¥iho ¥is¥t&ni v kvalitativnim v¢t&iku dialkylsukcindty s &istotou 99 ¥. vzhle-
dem k jednostupnovému prib&hu reakce je také velmi snadné provadét zpisob podle vynélezu
kontinuélné,
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Zpisob podle vynélezu je zv1435t& vhodn¢ pro vyrobu vychozich produktd pro zvla&no-
vadla a antioxida¥ni 1l&tky, alkylové zbytky majf s vyhodou 1 aZ 8 atomli uhliku,

pi*i vyhodném provédéni podle vynélezu se zahieji vychozi létky pied hydrogenaci
na teplotu 40 a¥ 130 %, avdak alespon na teplotu téni esteru. Optimélni reak¥ni teplo-
ty je mo¥no nastavit pii nésledujici exothermni hydrogenaci podle vyuZiti uvoln&ného
tepla, nebo je moino sm&s déale zahif*ivat. P*i kontinullnim provédéni postupu je také woi-
no teplo, kterého je zapotiebi k piedehi*sti reakéni sm&si, ziskat vyuZitim pirebytedného
tepla, vznikajiciho pi*i hydrogenaci, takie celé hydrogenace miZe probihat bez jakéhoko-
liv pitivodu tepla zvenii,

optimélni hydrogena¥ni teplota z4visi na teploté& téani esteru a na jeho reaktivnosti,
Pri vyrob& sukcindtli s alkylovymi zbytky, obsahujicimi 1 aZ 8 atomd uhliku, jsou vhodné
hydrogena&ni teploty 100 aZ 165 %. v ptipadé diethylmaleinétu nebo diethylfumardtu b&Zf
o teploty 160 %, v pﬁipadé dimethylmaleinstu o teplotu 125 °c.

Hydrogenace na dialkylsukcindty se s vyhodou provédi pii tlaku 0,1 a% 1,5 mPa, zv1as-
té vyhodné tlakové rozmezi je 0,6 aZ 9 Mpa, pitifemZ na jedné strand reakce probihé smé-
rem k hydrogenovanému produktu, na druhé strand je moino vypustit drahé p*istroje, zajii-
tujici poufiti vysokého tlaku.

Hydrogenace se provédi v pritomnosti vhodného katalyzétoru hydrogenace, kterymi
jsou kovy 8, skupiny periodického systému. Tyto kovy je moino poufit napiiklad v jemnd
préSkované formé na aktivnim uhlf, nebo je moZno pouiit také oxidu kovidi, naprfklad oxid
hlinity. Zv148t& vyhodné je pou¥iti paladia na aktivnim uhli, Dal¥{ moZinost spolivd v po-~
uZiti katalyzédtoru hydrogenace v jemn& préskované Eisté formé&,

Zplisob podle vynédlezu bude osvétlen nésledujicimi piriklady, Identifikace vyslednych
produktd byla ve vBech piikladech provadéna pomoci elementarni analyzy, spektroskopie
v infraterveném svitle 8 NMR-spektroskopie, Cistota vysledny¢ch produkti byla oviiovéna
plynovou chromatografii,

priklad 1

Do autoklévu o obsahu 1 litr, opatifeného michadlem a chladidem ve form& manZety se
pri teplotd mistnosti vloZi 576,52 g dimethylmaleindtu a 5 g paladia na aktivnim uhli ja-
ko katalyzatoru (10% obsah paladia, K 0225, Heraeus), Prostor nad reak®ni sm&si se pro-
myje dusikem, Pak se reakdni smds pledehi*eje na teplotu 40 °C a za st&lého michéni se
pirivadi vodik pifi stélém tlaku 0,7 MPa., Reak&ni teplo, vznikajici pii hydrogenaci (pii-
bliZn& 28 kcal/mol) se odvadi chlazenim vodou, pirifem? se reakéni sm&s udrifuje na st4lé
teplot& 125 %. Reakce je ukontena, jakmile se po odpojeni privodu vodiku v prib&hu 20
winut nedoséhne %é4daného vykyvu tlaku, Celkové reakini doba je 90 minut. Pak se reaként
sm¥s zchladi na teplotu mistnosti a pouXity katalyzétor se odd®li na sklen¥ném sintru.
Timto zplsobem se ziské ve vytEiku 99,7 % celkem 576,8 g dimethylsukcinétu o &istotd
93 % pii teplotd téni 17 a% 19 %C. vytdfek &ini 99,7 %.

PEiklad 2

Do autoklévu o obsahu 1 litr, opatifeného michadlem a chladifem ve form& manZety,
se uloZi 654,4 g diethylmaleindtu a 34,4 g diethylfumarétu pii teplotd wmistnosti, nade?
se pfidd 5 g 10% paladia na aktivnim uhli. Tato sm¥s se zahi*ivé na teplotu 60 %¢c a soutas-
n& se prostor nad reakini smési promyvé dusikem, Dal3i provedeni reakce a zpracovéni re-
ak&ni sm&si probihé zplsobem podle pifikladu 1 s tim rozdilem, %e se teplota reak¥ni smé~
si v prubZhu hydrogenace udriuje na hodnoté 160 %. vytéiek diethylsukcindtu je 99,3 %,
ziské se celkem 692,1 g této latky o teploté tani 97 a% 99 °c, tistota vysledného produk-
tu je 99,5 ¥ pi‘i sledovani plynovou chromatografii.
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priklad 3

v zarizeni z prikladu 1 se hydrogenuje 523 g bis-(2-ethylhexyl)fumarétu po zahFati
na 70 % zplsobem podle pkikladu 1 pfi teplotd 162 %. Po ukondeni reakce se reakénf
smés zpracovhvé stejnym zplisobem jako v prikladu 1. Timto zplisobem se ziské bis-(2~ethyl-
hexyl)sukcin&t ve vyt¥iku 98,6 % teoretického mnoistvi, &istota vysledného produktu je
99,2 %.

piriklad 4

v zatizeni podle piikladu 1 se roztavi 422 g krystalického bis(dodecyl)maleinatu
zahiétim na teplotu 70 9. pak se prid4 5% paladium na aktivnim uhli jako katalyzétor
a sués se hydrogenuje pi*i teplot¥é 178 Oc, nate: se déle zpracovévé (katalyzétor se odd&lf
pi teploté& 80 oc) jako v piikladu 1., vytEiek bis-(dodecyl)sukcinétu o teploté téni 34 a¥
37 % je 415,9 g, tj. 98,3 % teoretického mnoistvi, &istota vysledného produktu je 99,3 %.

pf¥iklad 5

zplisobem podle pFikladu 4 se 590 g krystalického dicyklohexylfumaratu piedeheje
na teplotu 118 °C, nafe% se sm¥s podrobi hydrogenaci pi‘i teplot® 190 % a pak se déle zpra=
covévd, Timto zplsobeu se ve vyt&iku 99,0 ¥ teoretického mnoistvi ziské 586,9 g dicyklohe~
xylsukcindtu s &istotou 99,2 %.

Pp¢iklad 6

Postupuje se zpusoben podle pFikladu 4, pititemZ se 590 g krystalického dicyklohe-
xylmaleindtu pFedehFeje na teplotu 130 c, smEs se hydrogenuje pii teploté 172 % a pak se
déle zpracovavé., Timto zplsobem se ve vytéfku 99,4 % ziské celkem 482,9 g dicyklohexylsuk-
cindtu o Eistoté 99,7 %.

Priklad 7

576,52 g dimethylmaleindtu se hydrogenuje v zatrizeni popsaném v piikladu 1 pi tla=
ku vodiku 0,3 MPa a pii teplotd 40 a% 70 °C na dimethylsukcindt. Jako katalyzétor se uZi~
je 10% platina na aktivnim uhli (F103R/Degussa). Timto zplsobem se ve vytéiku 99,6 %
ziské 576,2 g dimethylsukcinftu s Eistotou 99 %.

pfiklad 8

Vv zafizeni, popsaném v piikladu 1, se hydrogenuje 576,52 g dimethylmaleindtu pii tep-
lot& 50 8% 90 % pti hydrogena&nim tlaku 1,5 MPa p¥i pouZiti 5% ruthenia na aktivnim uhli
jako katalyzétoru (H 1018/Degussa)., Timto zplsobem se ziské 576,8 g dimethylsukcindtu
o Tistot® 99,5 %, cof odpovidé celkovému v¢téiku 99,7 % teoretického mnoZstvi,

peiklad o9

576,52 g dimethylmaleinédtu se hydrogenuje zplsoben, popsanym v pitikladu 1 pii tlaku
vodiku 1,3 MPa a pFi reakini teploté v rozmezi 70 ai 120 °C na 572,75 g dimethylsukcinatu.
vytéiek je 99,0 ¥ teoretického mnoistvi. Jako katalyzétor se uZije 5% rhodium na aktivnim
uhlf (3/379/0egussa)., Cistota ziskaného dimethylsukcindtu je-99,2 %.

pifriklad 10

576,52 g dimethylmaleindtu se hydrogenuje zpisobem popsanym v piikladu 1 piFi pouZi-
ti 5 g niklu jako katalyzétoru (5132 pP/Harshaw). Pouiije se tlaku vodiku 0,9 MPa a re-
akini teploty 50 a¥ 100 %. Timto zpisoben se ve vytéZku 99,4 % ziskéd celkem 575,0 g di-
methylsukcinftu o Eistoté 99,4 %.
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PREDMET VYNALEZU

Zpisob vyroby &ist¢ch dialkylsukcindtl katalytickou hydrogenaci derivatd kyseliny ma-
leinové a/nebo kyseliny fumarové, vyznadujici se tim, %e se katalytickd hydrogenace
provads pki poufiti odpovidajicich nefed&énych kapalnych dialkylmaleinstd a/nebo di~
alkylfumardtd p¥i teplotnim rozmezi 40 a% 190 O, ptiZem: reak&ni teplota je vidy vy&-
81 neX teplota téni pouXité vychozi latky a pii tlaku 0,1 aZ 4 Mmpa, pii&emZ alkylové
skupiny dialkylestert obsahuji 1 a% 12 atomd uhliku.

Zpusob podle bodu 1, vyznatujici se tim, Ze se neché reagovat dialkylmaleinidt a/nebo
dialkylfumarét, v n&mZ alkylové skupiny obsahuji 1 a% 8 atomd uhliku,

Zptisob podle bodd 1 nebo 2, vyznalujici se tim, Ze se hydrogenadni smés pred prida-
nim vodiku predehi*eje na teplotu 40 a% 130 °c, aviak alespoh na teplotu tén{ prislu¥né-
ho esteru, pFiem% k predehisdti reakdni smdsi na poladovanou reakdni teplotu se pouZi-
je tepelné energie, uvoln&né pii hydrogenaci.

Zpisob podle bodd 2 a 3, vyznalujici se tim, Ze se hydrogenace provadi pti teplot
100 a% 165 °c.

ZphGsob podle bodd 1 a% 4, vyznaBujici se tim, Ze se hydrogenace prov&di pii tlaku
0,1 a% 1,5 Mpa,

Zpdsob podle bodu 3, vyzna&ujici se tim, fe se hydrogenace provadi pii tlaku 0,6 aZ
0,9 Mpa,
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