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Sposdb wydzielania kwasu glutarowego i kwasu bursztynowego
z lugdow macierzystych przy produkcji kwasu adypinowego
z cykloheksanolu

t

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wydzielania
kwasu glutarowego i kwasu bursztynowego zawar-
tych w lugach macierzystych przy produkcji kwasu
adypinowego z cykloheksanolu.

Wydzielanie kwasu glutarowego zawartego w lu-
gach macierzystych przy produkcji kwasu adypino-
wego z cykloheksanolu jest znane. W tym celu tugi
macierzyste odparowuje sie do sucha, a suchg po-
zostato$é luguje na goraco chloroformem lub innym
rozpuszczalnikiem organicznym, przy czym chloro-
form wylugowuje gtéwnie kwas glutarowy, a pozo-
stala masa zawiera kwas bursztynowy, nieco kwasu
adypinowego oraz rézne produkty uboczne. Po ostu-
dzeniu wyciggu chloroformowego krystalizuje z nie-
go surowy kwas glutarowy. W celu- oczyszczenia
surowego kwasu glutarowego, poddaje sie go estry-
fikacji, a wytworzony ester rektyfikuje sie. na wy-
sokosprawnej kolumnie frakcyjnej pod zmniejszo-
nym ci$nieniem. Czysta juz frakcje estrowa rozkla-
da sie nastepnie jednym ze znanych sposobéw na
kwas glutarowy, ktéry ostatecznie oczyszcza sic
przez krystalizacje w chloroformie.

Przy stosowaniu tej metody nie wykorzystuje sie
kwasu bursztynowego zawartego w suchej pozo-
stalo§ci po jej pierwszym traktowaniu chlorofor-
mem.

Opisany wyzej sposéb otrzymywania czystego
kwasu glutarowego jest bardzo skomplikowany,
pracochtonny i wymaga stosowania kosztownej apa-
ratury.
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Wynalazek umozliwia wydzielanie z lugéw ma-
cierzystych przy produkeji kwasu adypinowego
w tatwy i tani sposéb kwasu glutarowego i jedn‘q-
cze$nie kwasu bursztynowego, ewentualnie w pc}'-
staci ich bezwodniké6w kwasowych, oraz umozliwia
otrzymywanie tych kwaséw réwniez z pozostalo§ci
destylacyjnych przy produkeji cykloheksanonu z cy-
kloheksanolu.

Sposéb wedlug wynalazku polega na tym, Ze su-
cha pozostalosé po odparowaniu lugéw macierzy-
stych przy produkcji kwasu adypinowego z cyklo-
heksanolu traktuje sie na goragco bezwodnikiem
kwasu octowego, przy czym zawarte w suchej po-
zostalosci kwas glutarowy i kwas bursztynowy ule-
gaja przemianie na ich bezwodniki kwasowe. Po
ochlodzeniu roztworu wykrystalizowuje z niego su-
rowy bezwodnik kwasu bursztynowego, ktéry od-
sacza sie i przekrystalizowuje z bezwodnika kwasu
octowego, przy czym otrzymuje sie czysty bezwod-
nik kwasu bursztynowego, ktéry znanymi metoda-
mi ewentualnie przeprowadza sie w czysty kwas
bursztynowy. . .

Z roztworu, pozostalego po oddzieleniu bezwodhi-
ka kwasu bursztynowego, oddestylowuje sie bez-
wodnik kwasu octowego i wytwarzajacy sie pod-
czas reakcji kwas octowy, przy czym pozostato§é
stanowi surowy bezwodnik kwasu glutarowego. Po-
zostalo§é te przekrystalizowuje sie z rozpuszczalni-
ka organicznego, np. toluenu lub benzenu, przy
czym otrzymuje sie czysty bezwodnik kwasu gluta-
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rowego. Otrzymywany w ten sposéb czysty bez-
wodnik kwasu glutarowego ewentualnie przeprowa-
dza si¢ w czysty kwas glutarowy przez uwodnie-
nie znanymi metodami. _

Wedlug wynalazku wydzielanie z suchej pozosta-
Yosci kwas6éw glutarowego i bursztynowego oraz ich
rozdzielanie w postaci czystej przeprowadza si¢
réwniez w ten sposé6b, 2e suchg pozostato§é traktu-
je sie na gorgco bezwodnikiem kwasu octowego,
a po przemianie kwasu glutarowego i bursztyno-
wego w- ich bezwodniki kwasowe, oddestylowuje
sie bezwodnik kwasu octowego i powstaly w wyni-
ku reakcji kwas octowy. Pozostalo$é poddaje frak-
cjonowanej destylacji pod zmniejszonym ci§nieniem
na malosprawnej kolumnie rektyfikacyjnej, przy
czym otrzymuje sie dokladnie rozdzielone bezwod-
niki kwasu glutarbwego i bursztynowego, co staje
sie mozliwe ze wzgledu na stosunkowo duzg réz-
nice temperatur wrzenia tych bezwodnikéw.

Spos6b wedlug wynalazku nadaje sie do otrzy-
mywania kwaséw glutarowego 1 bursztynowego
réwniez z pozostalosci z destylacji cykloheksanonu,
wytwarzanego przez odwodornienie cylkoheksano-
lu. Pozostalosé ta dotychczas stanowi produkt od-
padkowy. W tym celu pozostalos¢ z destylacji cy-
'kloheksanonu poddaje si¢ utlenianiu w znany spo-
s6b 60—65%-owym kwasem ‘azotowym w tempe-
raturze 80—100°C, przy czym po ochlodzeniu z roz-
tworu wypada wytwarzajacy sie przy tym kwas

. adypinowy, ktéry odsacza ‘sie. Pozostaly za§ tug
macierzysty zawierajacy kwas glutarowy i kwas
bursztynowy przerabia si¢ dalej sposobem wedlug
wynalazku.

‘Przyktad I 20 kg lugébw macierzystych otrzy-
manych przy produkcji kwasu adypinowego z cy-

_kloheksanolu, odparowuje sie do sucha. Suchg po-
zostalo§é w iloSci 2 kg zadaje sie 4 kg bezwodnika
_ottowego i ogrzewa w ciagu 15 godzin. Po tym cza-
sie roztwér pozostawia sie w spokoju w ciggu 24—
30 godzin do wykrystalizowania sie z niego bez-
wodnika kwasu bursztyncwego. Wykrystalizowuje
ooklo 750 g bezwodnika kwasu bursztynowego, kt6-
ry po odsaczeniu przekrystalizowuje sie z 1100 g
bezwodnika octowego i otrzymuje okolo 700 g czy-
stego produktu o temperaturze -topnienia 118—
120°C. W razie potrzeby przeprowadza sie bezwod-
nik bursztynowy w kwas bursztynowy jednym ze
znanych sposobéw uwodnienia bezwodnikéw.

Z przesaczu, pozostajacego po wydzieleniu suro-
wego bezwodnika bursztynowego, oddestylowuje sie
kwas octowy wraz z reszta nieprzereagowanego bez-
wodnika octowego, a pozostala mase w iloSci okofo
1200 g przemywa sie dwoma porcjami toluenu po
200 g. Nastepnie osad w ilo§ci okolo 1100 g prze-
krystalizowuje sie z 2200 g toluenu, otrzymujac oko-
1o 950 g bezwodnika kwasu glutarowego o tempe-
raturze topnienia 55—56°C. Tak oczyszczony bez-
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wodnik glutarowy przeprowadza sie w kwas glu-
tarowy przez powolne wprowadzenle bezwodnika
do 285 g wody.

Po ochtodzeniu odsgcza sie wykrystallmwany czy-
sty kwas glutarowy, ktéry po dokladnym wysusze-
niu ma temperature topnienia-986—89°C.

Otrzymuje sie okolo 1 kg kwasu glutarowego czy-
stego.

Przyktlad II. Do naczynia wprowudn sie 5 kg
kwasu azotowego 60-procentowego i ogrzewa do
temperatury 80°C, a nastepnie wkrapla przy réwno-
czesnym mieszaniu 1 kg pozostalo§ci po destylacji
cykloheksanonu, przy czym na skutek utleniania
nastepuje wytwarzanie si¢ kwasu adypinowego, glu-
tarowego oraz bursitynqwego. Po wprowadzeniu
catej iloSci surowca i zakoficzemiu procesu utlenia-
nia mieszanine poreakcyjng pozostawid sie do ostyg-
niecia, przy czym wykrystalizowuje kwas adypi-
nowy. Kwas ten odsgcza ‘sie, a przesgcz obrabm sie
dalej sposobem wedlug przykiadu I.

Otrzymuje si¢ kwas adypinowy surowy w ilosci
okolo 350 g, a po przekrystalizowaniu z wody okolo
300 g czystego kwasu adypinowego, czystego kwasu
bursztynowego okolo 250 g, a czystego kwasu glu-
tarowego okolo 200 g.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wydzielania kwasu glutarowego i kwasu
bursztynowego, z lugébw macierzystych przy pro-
dukeji kwasu adypinowego 2z cykloheksanolu,
znamienny tym, ze suchy pozostalo§¢ po odparo-
waniu lugébw macierzystych traktuje sie na go-
raco bezwodnikiem kwasu octowego, przy czym
zawarte w suchej pozostalosci kwasy glutarowy
i bursztynowy zostaja przeprowadzone w ich bez-
wodniki, odsgcza wydzielajacy sie na zimno bez-
wodnik kwasu bursztynowego, ktéry poddaje
sie oczyszezaniu przez krystalizacje i ewentual-
nie przeprowadza w czysty kwas bursztynowy

" przez uwodnienie, z pozostaloScl za§ po- oddzie-
leniu bezwodnika kwasu bursztynowego oddesty-
lowuje sie bezwodnik kwasu octowego i two-
rzacy sle podczas reakcji kwas octowy, a pozo-
staly surowy bezwodnik kwasu glutarowego
oczyszcza sie przez krystalizacje w rozpuszczal-
niku organicznym i ewentualnie przeprowadza
w kwas glutarowy przez uwodrienie, w znany

‘ spos6b.

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1, zmamienna
tym, e mieszanine bezwodnikéw kwasu gluta-
rowego i bursztynowego, otrzymywang po trak-
towaniu suchej pozostalosci z lugéw macierzy-
stych bezwodnikiem kwasu octowego, rozdziela
‘'sie na czyste bezwodniki tych kwaséw przez
frakcjonowana destylacje na kolumnie rektyfi-
kacyjnej pod zmniejszonym eiénieniem.

Zaklady Kartograficzne. Wroclaw, zam. 214 naklad 340 egz.
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