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Podstata zpasobu reaktivace platinovych
a palddiovych katalyzdtort pouZivanych pri
katalytické oxidaci 2,3;4,6-di-O-isopropyl-
iden-L-sorb6ézy na 2,3;4,6-di-O-isopropyl-
iden-2-keto-L-gulonovou kyselinu podle vy-
ndlezu spotiva v tom, Ze se pouZity desak-
tivovany katalyzdtor promyvd po dobu aZ
10 hodin za teploty 20 aZ 120 °C vodou, me-
tanolem, acetonem nebo toluenem nebo je-
jich smési v mnoZstvi 0,5 aZ 50 litrli na litr
katalyzatoru, nateZ se uvede pii teplot& 20
a% 100°C po dobu aZ 10 hodin ve styk s vod-
nym roztockem formaldehydu o koncentraci
0,1 aZ 10 % hmot., obsahujicim 0,1 aZ 10 %
hmot. hydroxidu, uhli¢itanu nebo hydrogen-
uvhli¢itanu sodného nebo draselného. Uve-
deny vodny roztok formaldehydu se ke smé-
si priddva v mnoZstvi 50 aZ 500 ml na 1 dil
‘hmot. platiny nebo palédia.

2,3;4,6-di-O-isopropyliden-2-keto-L-gulono-
vé kyselina je jednim z meziprodukti Reich-
steinovy syntézy vitaminu C.
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Predmé&tem vyndlezu je zplsob reaktivace
platinovych a paladiovych katalyzédtori, po-
uZivanych pli katalytické oxidaci 2,3;4,6-
-di-O-isopropyliden-L-sorbdzy (DIS) na 2,3;-
4,6-di-O-isopropyliden-2-keto-L-gulonaovou
kyselinu (DKG).

2,3;4,6-di-O-isopropyliden-2-keto-L-gulono-
va Kyselina (DKG] je jednim z meziprodukti
Reichsteinovy syntézy vitaminu C a je do-
sud pievédiné vyrdbéna z 2,3;4,6-di-O-is0-
propyliden-L-sorbdzy oxidaci chlornanem.
Vyhodou katalytické oxidace je prakticky
bezodpadova technologie vyroby DKG.

Vynédlez navazuje na AO ¢. 216 309, tyka-
jici se zphsobu pFipravy DKG katalytickou
oxidaci 2,3;4,6-di-O-isopropyliden-1-sorbg-
zy [DIS].

Platinové a paladiové katalyzdtory pouZi-
vané v oxidaci DIS na DKG (viz napftiklad
NSR patent €. 2123 621} se snadno desakti-
wuji bud phsobenim duisikatych, sirnych ne-
bo jinych nefistot p¥itomnych ve vychozi
DIS [Advan. Carbohydr. Chem. 17, 169
[1962]), nebo tvorbou nefistot vzniklych
b&hem oxidace DIS kyslikem. PFri¢inou des-
aktivace miiZze byt vSak i samotné pokryti
aktivnich center na povrchu katalyzdtoru
kyslikem (NSR patent & 2123621). Desak-
tivace katalyzdtoru miZe byt tak hluboké,
Ze oxidadni reakce se zcela zastavi. Jedinou
cestou, jak zuZitkovat desaktivovany kataly-
zétor, je jeho spdleni a Tregenerace drahého
kovu. Jednim ze zplsobl jak zmirnit des-
aktivaci katalyzdtoru je prediFazend adsorb-
ce nedistot pritomnych ve vychozi DIS na
aktivnim uhli. Tento zplisob &isténi je v3ak
maélo prakticky a neekonomicky. Dal3i moz-
nost, jak potladit otravu katalyzatoru, spo-
¢ivd v pouZiti velmi ¢&isté rekrystalované
DIS; rekrystalizace DIS v8ak je spojena s
nutnosti regenerace rozpouStédla a jistou
zZtrdtou DIS. Desaktivace katalyzatoru, k niZ
dochdzi b&hem oxidafniho procesu, je moZ-
no vyznamné zabranit pouZitim sniZené rych-
losti priddvani kysliku do reakéni smési,
jak navrhuje NSR patent ¢. 2 123 621; sni-
Zeni rychlosti nastfikovaného kysliku v8ak
soutasné vede k vyznamnému sniZeni kapa-
city oxidatniho reaktoru.

Autofi vynédlezu nyni nalezli, Ze shora
uvedené pri¢iny desaktivace palddiovych a
platinovych katalyzatori v oxidaci DIS na
DKG- lze plekvapivé snadno odstranit po-
uZitim zptsobu vhodného jak pro pretrZity,
tak nepfetrZity proces oxidace a jak pro
praSkové, tak granulované nebo tabletované
typy katalyzatora.

Podistatou vyndlezu je zplisob reaktivace
platinovych nebo palddiovych katalyzatord,
pfl némZ se prasSkovy, granulovany nebo
tabletovany palddiovy nebo platinovy kata-
lyzator se sniZenou oxida&ni aktivitou pro-
myvd po dobu aZ 10 hodin p#i teplotd 10
aZ 120 °C toluenem, acetonem, methanolem
nebo vodou, nebo jejich smési v mnoZstvi
0,5 aZ 50 litrt na litr katalyzdtoru, a déle
vodnym alkalickym roztokem formaldehydu
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0 koncentraci 0,1 aZ 10 % hmot., obsahuji-
cim 0,1 aZ 10 % hmot. hydroxidu, uhliditanu
nebo hydrogenuhli¢itanu sodného nebo dra-
selného, naceZ se reaktivovany katalyzdtor
opétné pouZije v oxidaéni reakci. Uvedeny
vodny roztok formaldehydu se ke smési pfi-
dava v mnoZstvi 50 aZ 500 ml na 1 dil hmot.
platiny nebo paladia.

Vyhodou zpfisobu podle vynalezu je moZ-
nost opakovat reaktivaci katalyzdtoru bez
vyznamnéjsi ztraty jeho aktivity.

Dédle uvedené priklady provedeni bhliZe
popisuji zplsob podle vynilezu, aniZz by
omezovaly nebo vymezovaly rozsah jeho
platnosti.

Priklad 1

Ve sklenéné kolon& o prdméru 15 mm se
mezi dvé vrstvy dixonovych krouZki umisti
30 cm vysoky sloupec obsahujici 20 g kata-
lyzdtoru (2,5 % Pt/C) o zrn&ni 2 mm. V sou-
proudém usporddani se pfi teploté 80°C na
horni konec loZe privadi vodné alkalicky
roztok DIS (10 % hmot.) rychlosti 1 ml/min
a wzduch rychlosti 50 ml/min. Po dvaceti
hodinach, kdy se konverze DIS na DKG usté-
1i na 69 %, je bezbarvy roztok d&isté DIS
(teplota tani 75 aZ 78 °C) nahrazen vodné
alkalickym roztokem technické DIS (teplota
tani 62 aZ 66 °C) se stejnou koncentraci DIS
a alkdlii a pifi stejné rychlosti nédstfiku a
reakéni teploté. Konverze DIS na DKG po
péti hodindch poklesla z uvedenych 69 na
15 %. Poté se uvadéni vodn& alkalického
roztoku DIS a vzduchu do kolony pferusi,
katalyzdtor se po dobu 30 minut promyvéa
pii teplot& 50°C smé&si acetonu a toluenu
(objemovd 1:1) rychlosti 1 ml/min a poté
¢istym acetonem po dobu 10 minut a pfi
istejné teploté a rychlosti promyvani. Ne-
Gistoty, které prejdou do smési toluenu a
acetonu, maji intenzivné Zlutou barvu. Déle
se katalyzator jednu hodinu promyva v ne-
pfitomnosti kysliku plivodnim roztokem ¢&is-
té DIS, priCemZ se teplota v loZi katalyzéato-
ru zvysi z 50 na 80°C. Poté se obnovi pfi-
vod kysliku na plivodni hodnotu, pfifemZ po
péti hodindch oxidace DIS na DKG ¢&ini kon-
verze 65 %.

Pfiklad 2

Ve vySe popsaném zafizeni je oxidovédna
DIS na DKG na 20 g palddiového Katalyza-
toru (2,5 % Pd/C) se zrnénim 4 mm. V pro-
tiproudném uspofddéani je nastfikovan 1 ml/
/min vodn#& alkalického 10% roztoku &isté
DIS, pfi teploté 75°C a pii rychlosti priito-
ku 20 ml/min. B8hem 12 hodin poklesne ak-
tivita katalyzatoru a pocatetni konverze DIS
na DKG se sniZi z 83 % na 7,5 %. Poté se
Zastavi privddéni kysliku i vodn& alkalic-
kého roztoku DIS, teplota se sniZi na 40°C
a na katalyzator se po dobu 5 hodin pfiva-
di &isty aceton rychlosti 1 ml/min. Dale se
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katalyzdtor promyva za teploty 20°C 5%
roztokem hydroxidu sodného s pridavkem
1 0 formaldehydu rychlosti 1 ml/min po
dobu 30 min. Po obnoveni néstfiku vodné
alkalického roztoku DIS se b&hem 30 mi-
nut teplota zvy3i z 20 na 75 °C a do reaktoru
se uvadi kyslik rychlosti 20 ml/min. Kon-
verze DIS na DKG zméFend po 30 minutdch
od okamZiku obnoveni pritoku kysliku ¢ini
65 %.

P¥iklad 3

Do vsadkového sklenéného reaktoru opa-
treného piivodem plynu pod hladinu kapa-
liny, michadlem, teplomérem a odvodem
odplynu se vnese 5 g praskového katalyza-
toru 5 % Pd/C o zrn&ni 0,05 aZ 0,25 mm a
200 ml vodného roztoku obsahujictho 20 g

DIS na 6,5 g uhli¢itanu sodného a pfi tep-
lot& 100 °C se po dobu 10 hodin a za silné-
ho michani (2500 ot/min) uvadi pod hladi-
nu vzduch rychlosti 50 ml/min. PoCate&ni
reakéni rychlost odpovidajici tvorb& 2,5 kg
DKG/h . kg Pd (priklad 1) se b&hem 5 opa-
kovanych pokusi snizi na 0,1 kg DKG/h.
.kg Pd. Oxidatni reakce se pierusi, Kata-
lyzator se odd&li z reak&niho roztoku filtra-
ci, michd se po dobu 1 hodiny se 100 ml
vodného 5% roztoku KOH s pridavkem 5 %
formaldehydu p¥i teploté 0°C. Katalyzator
se odfiltruje, promyje 100 ml studené desti-
lované vody a znovu vsadi do oxidalni re-
akce. Za stejnych reak¢nich podminek uve-
denych shora se dosdhne reakéni rychlosti
oxidace DIS odpovidajici tvorb& 3,7 kg DKG/
/h.1 kg Pd.

PREDMET VYNALEZU

Zptsob reaktivace platinovych a paladio-
vych Katalyzatord pro katalytickou oxidaci
2,3;4,6-di-O-isoprapyliden-L-sorbézy na 2,3;-
4 6-di-O-isopropyliden-2-keto-L-gulonovou
kyselinu kyslikem nebo smési kysliku s du-
sikem za atmosférického tlaku nebo zvy-
%eného tlaku, vyznateny tim, Ze se pouZity,
dessaktivovany katalyzdtor promyva po do-
bu aZ 10 hodin a za teploty 20 aZ 120 °C vo-
dou, metanolem, acetonem nebo toluenem

&1 jejich smési v mnoZstvi 0,5 aZ 50 litrd na
litr katalyzédtoru a poté se uvede pfi teplo-
t& 20 a¥ 100°C po dobu aZ 10 hodin ve styk
s vodnym roztokem formaldehydu o kon-
centraci 0,1 aZ 10 % hmot., obsahujicim
0,1 a¥ 10 % hmot. hydroxidu, uhli¢itanu ¢i
hydrogenuhliditanu sodného nebo draselné-
ho, v mnoZstvi 50 aZ 500 ml uvedeného vod-
ného roztoku formaldehydu na 1 dil hmot.
platiny &i paladia.
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