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óñîâåðøåíñòâîâàííîìó ñïîñîáó ïîëó÷åíè 
àäèïèíîâîé êèñëîòû, ïðèìåí åìîé â ðàçëè÷íûõ
îáëàñò õ, íàïðèìåð, â êà÷åñòâå äîáàâêè â
ðàçëè÷íûå ïðîäóêòû è ïðè èçãîòîâëåíèè áåòîíà, à
òàêæå â êà÷åñòâå ìîíîìåðà ïðè ïîëó÷åíèè
ïîëèìåðîâ. Ñïîñîá çàêëþ÷àåòñ  â îêèñëåíèè
öèêëîãåêñàíà êèñëîðîäîì èëè ñîäåðæàùèì
êèñëîðîä ãàçîì â ïðèñóòñòâèè ðàñòâîðèòåë  íà
îñíîâå ìîíîêàðáîíîâûõ êèñëîò, âêëþ÷àþùèõ
êèñëîòû ëèïîôèëüíîãî õàðàêòåðà, ñîäåðæàùèõ îò 7

äî 20 àòîìîâ óãëåðîäà, è êàòàëèçàòîðà îêèñëåíè ,
â êîòîðîì ñòàäèþ ãèäðîëèçà îáðàçîâàâøèõñ 
ñëîæíûõ ýôèðîâ îñóùåñòâë þò ïóòåì îáðàáîòêè
ðåàêöèîííîé ñðåäû ïåðåä ýêñòðàêöèåé êàðáîíîâûõ
êèñëîò èëè ïóòåì îáðàáîòêè îðãàíè÷åñêîé ôàçû,
ïîëó÷åííîé èç ðåàêöèîííîé ñðåäû, ïîñëå
ýêñòðàêöèè îáðàçîâàâøåéñ  àäèïèíîâîé êèñëîòû,
ïóòåì äîáàâëåíè  â îáðàáàòûâàåìóþ ñðåäó
ñèëüíîé êèñëîòû, ïðè ýòîì óêàçàííóþ ñðåäó
âûäåðæèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå âûøå 50°Ñ. Ñïîñîá
ïîçâîë åò ñíèçèòü íåáëàãîïðè òíîå âîçäåéñòâèå
îáðàçîâàâøèõñ  ñëîæíûõ ýôèðîâ. 15 ç.ï. ô-ëû.
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(57) Abstract: 
FIELD: industrial organic synthesis.
SUBSTANCE: invention provides improved

process for production of adipic acid finding use
in various fields, e.g. as various product
additives, in manufacture of concrete, and as
monomer in polymer production. Process consists
of oxidizing cyclohexane with oxygen or oxygen-
containing gas in presence of solvent based on
lipophilic-type  monocarboxylic acids containing
7 to 20 carbon atoms and oxidation catalyst,

wherein thus formed esters' hydrolysis stage is
accomplished by treating reaction medium before
extraction of carboxylic acids or treating
organic phase obtained from reaction medium after
extraction of formed adipic acid, which treatment
consists in adding strong acid to medium to be
treated, said medium being maintained at
temperature above 50°C.

EFFECT: weakened unfavorable effect of esters
formed in the process.
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Íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè  êàðáîíîâûõ êèñëîò.
Èçîáðåòåíèå, â ÷àñòíîñòè, îòíîñèòñ  ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè  êàðáîíîâûõ êèñëîò ïóòåì

îêèñëåíè  óãëåâîäîðîäà êèñëîðîäîì èëè ñîäåðæàùèì êèñëîðîä ãàçîì è, â ÷àñòíîñòè,
îòíîñèòñ  ê îêèñëåíèþ öèêëîãåêñàíà â àäèïèíîâóþ êèñëîòó.

Àäèïèíîâà  êèñëîòà  âë åòñ  âàæíûì õèìè÷åñêèì ñîåäèíåíèåì, ïðèìåí åìûì â
ðàçëè÷íûõ îáëàñò õ. Òàê, àäèïèíîâóþ êèñëîòó ìîæíî ïðèìåí òü â êà÷åñòâå äîáàâêè â
ðàçëè÷íûå ïðîäóêòû êàê â ïèùåâîé ïðîìûøëåííîñòè, òàê è ïðè èçãîòîâëåíèè áåòîíà. Òåì
íå ìåíåå, îäíèì èç íàèáîëåå âàæíûõ ïðèìåíåíèé  âë åòñ  åå èñïîëüçîâàíèå â êà÷åñòâå
ìîíîìåðà ïðè ïîëó÷åíèè ïîëèìåðîâ, òàêèõ êàê ïîëèóðåòàíû è ïîëèàìèäû.

Áûëî ïðåäëîæåíî íåñêîëüêî ñïîñîáîâ ïîëó÷åíè  àäèïèíîâîé êèñëîòû. Îäèí èç
íàèáîëåå âàæíûõ ñïîñîáîâ, êîòîðûé øèðîêî èñïîëüçóþò â ïðîìûøëåííîñòè, çàêëþ÷àåòñ  â
îêèñëåíèè â îäíó èëè äâå ñòàäèè öèêëîãåêñàíà â ñìåñü öèêëîãåêñàíîë/öèêëîãåêñàíîí
äåéñòâèåì ñîäåðæàùåãî êèñëîðîä ãàçà èëè êèñëîðîäà. Ïîñëå ýêñòðàêöèè è î÷èùåíè  ñìåñè
öèêëîãåêñàíîë/öèêëîãåêñàíîí óêàçàííûå ñîåäèíåíè  îêèñë þòñ , â ÷àñòíîñòè, â
àäèïèíîâóþ êèñëîòó àçîòíîé êèñëîòîé.

Òåì íå ìåíåå, óêàçàííûé ñïîñîá èìååò íåäîñòàòîê, ñâ çàííûé, ãëàâíûì îáðàçîì, ñ
îáðàçîâàíèåì ïàðîâ îêñèäà àçîòà.

Áûëè ïðîâåäåíû ðàçëè÷íûå èññëåäîâàíè  ñ öåëüþ ðàçðàáîòêè ñïîñîáà îêèñëåíè 
óãëåâîäîðîäîâ êèñëîðîäîì èëè ñîäåðæàùèì êèñëîðîä ãàçîì, êîòîðûé ïîçâîë åò
íåïîñðåäñòâåííî ïîëó÷èòü êàðáîíîâûå êèñëîòû, ãëàâíûì îáðàçîì, àäèïèíîâóþ êèñëîòó.

Óêàçàííûå ñïîñîáû îïèñàíû, â ÷àñòíîñòè, â ïàòåíòàõ Ôðàíöèè 2761984, 2791667,
2765930 è ïàòåíòå ÑØÀ 5294739.

Îáû÷íî ðåàêöèþ îñóùåñòâë þò â ñðåäå ðàñòâîðèòåë , ïðè ýòîì ðàñòâîðèòåëåì
 âë åòñ  ìîíîêàðáîíîâà  êèñëîòà, òàêà  êàê óêñóñíà  êèñëîòà. Áûëè ïðåäëîæåíû äðóãèå
ðàñòâîðèòåëè, òàêèå êàê êàðáîíîâûå êèñëîòû ñ ëèïîôèëüíûìè ñâîéñòâàìè, îïèñàííûå â
ïàòåíòå Ôðàíöèè 2806079.

Â ìíîãî÷èñëåííûõ ïàòåíòàõ îïèñàíû ðàáî÷èå óñëîâè  óêàçàííîé ðåàêöèè, à òàêæå
ðàçëè÷íûå ñòàäèè ýêñòðàêöèè îáðàçîâàâøèõñ  êèñëîò, èõ î÷èñòêè, à òàêæå ðåöèðêóë öèè
íåîêèñëåííîãî óãëåâîäîðîäà è êàòàëèçàòîðà.

Òåì íå ìåíåå, â óêàçàííîé ðåàêöèè îêèñëåíè  îáðàçóþòñ  ïîáî÷íûå ïðîäóêòû, êîòîðûå
ìîãóò óìåíüøèòü â òîé èëè èíîé ñòåïåíè âûõîä ïî óêàçàííîìó ñïîñîáó. Èç ïîáî÷íûõ
ïðîäóêòîâ íàèáîëåå âðåäíûìè  âë þòñ  ïîáî÷íûå ïðîäóêòû ñî ñïèðòîâîé ãðóïïîé, òàêèå
êàê öèêëîãåêñàíîë. Äåéñòâèòåëüíî, îíè ìîãóò ðåàãèðîâàòü ñ ïîëó÷åííûìè êèñëîòàìè ñ
îáðàçîâàíèåì ñëîæíûõ ýôèðîâ è, òàêèì îáðàçîì, ìîãóò çíà÷èòåëüíî óìåíüøèòü âûõîä
èçâëåêàåìûõ êàðáîíîâûõ êèñëîò. Â ñîîòâåòñòâèè ñî ñïîñîáîì ýêñòðàêöèè è îòäåëåíè 
êèñëîò ñëîæíûå ýôèðû ëèáî ðåöèðêóëèðóþò âìåñòå ñ íåîêèñëåííûì óãëåâîäîðîäîì, ëèáî
âûäåë þò âìåñòå ñ èçâëåêàåìûìè êèñëîòàìè. Ïðèñóòñòâèå ñëîæíûõ ýôèðîâ â ðåàêöèîííîé
ñìåñè ìîæåò âûçâàòü ñíèæåíèå àêòèâíîñòè êàòàëèçàòîðà è îñîáåííî ïðèâåñòè ê
îáðàçîâàíèþ íåæåëàòåëüíûõ ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ, ïîëó÷åííûõ îêèñëåíèåì óêàçàííûõ
ñëîæíûõ ýôèðîâ.

Ïðîáëåìà, ñâ çàííà  ñ îáðàçîâàíèåì ñëîæíûõ ýôèðîâ, âàæíà, òàê êàê ðåàêöè 
îêèñëåíè  ìåíåå èçáèðàòåëüíà ïî îòíîøåíèþ ê êèñëîòàì.

Îäíîé èç çàäà÷ íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè   âë åòñ  ñïîñîá ïîëó÷åíè  êàðáîíîâûõ êèñëîò
îêèñëåíèåì óãëåâîäîðîäîâ ñ ïîìîùüþ êèñëîðîäà èëè ñîäåðæàùåãî êèñëîðîä ãàçà, â
êîòîðîì íåáëàãîïðè òíîå âîçäåéñòâèå îáðàçîâàâøèõñ  ñëîæíûõ ýôèðîâ ñíèæåíî.

Ñ ýòîé öåëüþ â äàííîì èçîáðåòåíèè çà âë åòñ  ñïîñîá ïîëó÷åíè  êàðáîíîâûõ êèñëîò
îêèñëåíèåì óãëåâîäîðîäà êèñëîðîäîì èëè ñîäåðæàùèì êèñëîðîä ãàçîì â ïðèñóòñòâèè
ðàñòâîðèòåë  íà îñíîâå ìîíîêàðáîíîâîé êèñëîòû è êàòàëèçàòîðà îêèñëåíè ,
îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ðåàêöèîííóþ ñðåäó îáðàáàòûâàþò äë  îòäåëåíè  è ýêñòðàêöèè
êàðáîíîâûõ êèñëîò, îáðàçîâàâøèõñ  â ïðîöåññå îêèñëåíè , è òåì, ÷òî ãèäðîëèç ñëîæíûõ
ýôèðîâ, îáðàçîâàâøèõñ  â ïðîöåññå ðåàêöèè îêèñëåíè , îñóùåñòâë þò îáðàáîòêîé
ðåàêöèîííîé ñðåäû ëèáî ïåðåä ðàçäåëåíèåì óêàçàííûõ îáðàçîâàâøèõñ  êèñëîò, ëèáî
ïîñëå ðàçäåëåíè  óêàçàííûõ îáðàçîâàâøèõñ  êèñëîò ïóòåì îáðàáîòêè îðãàíè÷åñêîé ôàçû,
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ïîëó÷åííîé èç ðåàêöèîííîé ñðåäû.
Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðåäïî÷òèòåëüíûì âàðèàíòîì îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè 

ãèäðîëèç ïðîâîä ò äîáàâëåíèåì â îáðàáàòûâàåìóþ ñðåäó ñèëüíîé êèñëîòû, è óêàçàííóþ
ñðåäó ïîääåðæèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå áîëåå 50°Ñ; ïðåäïî÷òèòåëüíî â èíòåðâàëå îò 80°Ñ
äî 200°Ñ.

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè çàâèñèò îò êîëè÷åñòâà ïîäâåðãàåìûõ
ãèäðîëèçó ñëîæíûõ ýôèðîâ è îïðåäåë åòñ  ñïåöèàëèñòîì îáû÷íûì ñïîñîáîì âî âðåì 
ðåãóëèðîâàíè  ïàðàìåòðîâ îñóùåñòâë åìîãî ñïîñîáà.

Äë  ïðîâåäåíè  ãèäðîëèçà â îáðàáàòûâàåìóþ ñðåäó ìîæíî äîáàâèòü âîäó. Òåì íå
ìåíåå, óêàçàííóþ ñòàäèþ ìîæíî îïóñòèòü, åñëè êîëè÷åñòâî âîäû, ïðèñóòñòâóþùåå â ñðåäå,
èëè êîëè÷åñòâî âîäû, äîáàâë åìîé âìåñòå ñ ñèëüíîé êèñëîòîé,  âë åòñ  äîñòàòî÷íûì.

Â êà÷åñòâå ñèëüíîé êèñëîòû, ïîäõîä ùåé äë  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè ,
ïðåäïî÷òèòåëüíûìè  âë þòñ  êèñëîòû, èìåþùèå pKa ìåíåå 2. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà, ìîæíî
ïðèâåñòè ñóëüôîíîâóþ, ñåðíóþ, àçîòíóþ, õëîðèñòîâîäîðîäíóþ, áðîìèñòîâîäîðîäíóþ,
îðòîôîñôîðíóþ, òðèôòîðóêñóñíóþ êèñëîòó èëè àíàëîãè.

Îáû÷íî, êîëè÷åñòâî äîáàâë åìîé ñèëüíîé êèñëîòû îïðåäåë þò ñ òåì, ÷òîáû ìàññîâà 
êîíöåíòðàöè  ïðèáëèçèòåëüíî ñîñòàâë ëà ìåíåå 10% ïî îòíîøåíèþ ê ìàññå ðåàêöèîííîé
ñðåäå, ïðåäïî÷òèòåëüíî, â èíòåðâàëå îò 0,1 äî 10%, åùå áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî, îò 0,1
äî 4%.

Â ñïîñîáå îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ñèëüíóþ êèñëîòó äîáàâë þò â ÷èñòîì
âèäå, ïðåäïî÷òèòåëüíî, â ôîðìå êîíöåíòðèðîâàííîãî ðàñòâîðà.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ äðóãèì ñïîñîáîì îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ñèëüíóþ
êèñëîòó íàíîñ ò íà èëè ôèêñèðóþò íà èíåðòíîì ìàòåðèàëå, òàêîì êàê ñìîëà. Óêàçàííûé
ñïîñîá îñóùåñòâëåíè  ïîçâîë åò ïðîâåñòè ãèäðîëèç â èäåàëüíûõ óñëîâè õ è îòäåëèòü è
ëåãêî ðåêóïåðèðîâàòü ñèëüíóþ êèñëîòó. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà êèñëîòíûõ ñîåäèíåíèé,
ïîäõîä ùèõ äë  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè , ìîæíî ïðèâåñòè ñóëüôîíîâûå ñìîëû. Òåì íå
ìåíåå, ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà ëþáà  äðóãà  ýêâèâàëåíòíà  ñìîëà èëè ñìîëà,
îáëàäàþùà  ôóíêöè ìè ñèëüíîé êèñëîòû, òàê êàê íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå íå îãðàíè÷åíî
ïðèìåíåíèåì ñóëüôîíîâûõ ñìîë.

Â ñïîñîáå îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ýêñòðàêöèþ èëè îòäåëåíèå
ðåàêöèîííîé ñðåäû îò îáðàçîâàâøèõñ  êàðáîíîâûõ êèñëîò îñóùåñòâë þò äåêàíòàöèåé
ðåàêöèîííîé ñðåäû ñ ðàçäåëåíèåì íà äâå ôàçû, âîäíóþ ôàçó è îðãàíè÷åñêóþ ôàçó.
Óêàçàííóþ äåêàíòàöèþ ïðåäïî÷òèòåëüíî îñóùåñòâë þò ïóòåì íåïîñðåäñòâåííîãî
îõëàæäåíè  ðåàêöèîííîé ñìåñè â òîì ñëó÷àå, êîãäà êîíöåíòðàöèè âîäû, èìåþùåéñ  â
óêàçàííîé ñðåäå, äîñòàòî÷íî äë  îáðàçîâàíè  äâóõ ôàç. Â ñëó÷àå, êîãäà êîëè÷åñòâà
èìåþùåéñ  âîäû íåäîñòàòî÷íî, òî äî èëè ïîñëå îõëàæäåíè  ïåðåä îñóùåñòâëåíèåì
äåêàíòàöèè â ðåàêöèîííóþ ñðåäó äîáàâë þò äîïîëíèòåëüíîå êîëè÷åñòâî âîäû.

Â äðóãîì ñïîñîáå îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ýêñòðàêöèþ îáðàçîâàâøèõñ 
êàðáîíîâûõ êèñëîò ìîæíî îñóùåñòâèòü ýêñòðàêöèåé æèäêîñòü/æèäêîñòü îáðàáîòêîé
ðåàêöèîííîé ñðåäû, ïîëó÷åííîé èç ðåàêòîðà, ñ ïîìîùüþ æèäêîñòè äë  ýêñòðàêöèè.

Ðàñòâîðèòåëü ìîíîêàðáîíîâîé êèñëîòû, èìåþùèéñ  â ðåàêöèîííîé ñðåäå,
ïðåäïî÷òèòåëüíî, íåðàñòâîðèì â ïðèìåí åìîé äë  ýêñòðàêöèè æèäêîñòè.

Â ðàìêàõ íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ïðîäóêòû ðàññìàòðèâàþòñ  êàê íåðàñòâîðèìûå â
æèäêîñòè äë  ýêñòðàêöèè, åñëè èõ ðàñòâîðèìîñòü â óêàçàííîé æèäêîñòè, èçìåðåííà  ïðè
òåìïåðàòóðå 90°Ñ è ïðè àòìîñôåðíîì äàâëåíèè, ìåíåå èëè ðàâíà 10 ìàñ.% ïî îòíîøåíèþ
ê æèäêîñòè.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ íàñòî ùèì èçîáðåòåíèåì ãèäðîëèç ñëîæíûõ ýôèðîâ ïðîâîä ò
ïðåäïî÷òèòåëüíî â ñðåäå, ïîëó÷åííîé ïîñëå ýêñòðàêöèè êàðáîíîâûõ êèñëîò â ñîîòâåòñòâèè
ñ îäíèì èç ñïîñîáîâ îñóùåñòâëåíè  èçîáðåòåíè , êîòîðûé îïèñàí ðàíåå, èëè ôèëüòðàöèåé
â òîì ñëó÷àå, êîãäà ïîëó÷åííà  êàðáîíîâà  êèñëîòà êðèñòàëëèçóåòñ  ïîñëå îõëàæäåíè 
ðåàêöèîííîé ñðåäå.

Òåì íå ìåíåå, â ñîîòâåòñòâèè ñ íàñòî ùèì èçîáðåòåíèåì, ãèäðîëèç ñëîæíûõ ýôèðîâ
ìîæíî òàêæå îñóùåñòâèòü â ðåàêöèîííîé ñðåäå ïåðåä ýêñòðàêöèåé èëè îòäåëåíèåì
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îáðàçîâàâøèõñ  êàðáîíîâûõ êèñëîò. Â óêàçàííîì ñïîñîáå îñóùåñòâëåíè  èçîáðåòåíè 
êèñëîòû ýêñòðàãèðóþò èëè ðåêóïåðèðóþò â ñîîòâåòñòâèè ñ ìåòîäàìè, îïèñàííûìè ðàíåå, èç
ñðåäû, îáðàçîâàâøåéñ  ïîñëå ãèäðîëèçà ñëîæíûõ ýôèðîâ.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðåäïî÷òèòåëüíûì âàðèàíòîì îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè 
îáðàáîòêó ñèëüíîé êèñëîòîé îñóùåñòâë þò, ïðåäïî÷òèòåëüíî, ïîñëå óäàëåíè 
âûïàðèâàíèåì èëè äèñòèëë öèåé îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, èìåþùèõ òåìïåðàòóðó êèïåíè 
ìåíüøå èëè ðàâíóþ òåìïåðàòóðå êèïåíè  ñïèðòîâ è/èëè êåòîíîâ, îáðàçîâàâøèõñ  âî âðåì 
ðåàêöèè îêèñëåíè . Òàêèì îáðàçîì, äë  ñëó÷à  îêèñëåíè  öèêëîãåêñàíà, íå
ïðîðåàãèðîâàâøèé öèêëîãåêñàí è âñå îáðàçîâàâøèåñ  îðãàíè÷åñêèå ñîåäèíåíè , èìåþùèå
òåìïåðàòóðó êèïåíè  ìåíüøå òåìïåðàòóðû êèïåíè  ñïèðòà è êåòîíà (öèêëîãåêñàíîë èëè
öèêëîãåêñàíîí â ñëó÷àå îêèñëåíè  öèêëîãåêñàíà), îòäåë þò îò ñðåäû äèñòèëë öèåé è,
ïðåäïî÷òèòåëüíî, âîçâðàùàþò íà ñòàäèþ îêèñëåíè . Íà óêàçàííîé ñòàäèè òàêæå îòäåë þò
è ðåöèðêóëèðóþò ñïèðò è êåòîí (öèêëîãåêñàíîë èëè öèêëîãåêñàíîí). Òåì íå ìåíåå,
îáðàáîòêó ðåàêöèîííîé ñðåäû ñèëüíîé êèñëîòîé ìîæíî òàêæå îñóùåñòâë òü ïåðåä
îòäåëåíèåì äèñòèëë öèåé îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, îïèñàííûõ ðàíåå.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ äðóãèì âàðèàíòîì îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  îáðàáîòêó
ñèëüíîé êèñëîòîé äë  ïðîâåäåíè  ãèäðîëèçà ñëîæíûõ ýôèðîâ îñóùåñòâë þò ïîñëå
óäàëåíè  äèñòèëë öèåé îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, èìåþùèõ òåìïåðàòóðó êèïåíè  ìåíüøå
èëè ðàâíóþ òåìïåðàòóðå êèïåíè  ðàñòâîðèòåë  íà îñíîâå ìîíîêàðáîíîâîé êèñëîòû,
êîòîðûé ïðèìåí þò äë  îñóùåñòâëåíè  îêèñëåíè , òàêîé êàê, íàïðèìåð, àðîìàòè÷åñêèå
êàðáîíîâûå êèñëîòû. Óêàçàííûé âàðèàíò îñóùåñòâëåíè  ñïîñîáà ïîçâîë åò
ðåöèðêóëèðîâàòü êèñëîòíûé ðàñòâîðèòåëü ñ óãëåâîäîðîäîì è êåòîíàìè è ñïèðòàìè íà
ñòàäèè îêèñëåíè  ïåðåä ëþáûì âçàèìîäåéñòâèåì ñ ñèëüíîé êèñëîòîé.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ äðóãîé îñîáåííîñòüþ íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ðåàêöèîííóþ ñðåäó
ïîñëå ãèäðîëèçà ñëîæíûõ ýôèðîâ îáðàáàòûâàþò, ñ îäíîé ñòîðîíû, ÷òîáû îòäåëèòü
îáðàçîâàâøèåñ  ñïèðòû, à ñ äðóãîé ñòîðîíû, ÷òîáû ðåêóïåðèðîâàòü îáðàçîâàâøèåñ 
êèñëîòû è, âîçìîæíî, ðàñòâîðèòåëü íà îñíîâå ìîíîêàðáîíîâîé êèñëîòû. Îòäåëåíèå
îáðàçîâàâøèõñ  ñïèðòîâ, òàêèõ êàê öèêëîãåêñàíîë â ñëó÷àå îêèñëåíè  öèêëîãåêñàíà,
ïðîâîä ò, ïðåèìóùåñòâåííî, äèñòèëë öèåé. Ðàñòâîðèòåëü íà îñíîâå ìîíîêàðáîíîâîé
êèñëîòû ðåöèðêóëèðóþò ïîñëå îòäåëåíè  îáðàçîâàâøèõñ  êèñëîò â ïðîöåññå ãèäðîëèçà.
Óêàçàííîå ðàçäåëåíèå ïðîâîä ò, ïðåèìóùåñòâåííî, ýêñòðàêöèåé ñîåäèíåíèåì,
 âë þùèìñ  ðàñòâîðèòåëåì äë  óêàçàííûõ îáðàçîâàâøèõñ  êèñëîò, òàêèì êàê âîäà.
Ðàçäåëåíèå îñóùåñòâë þò ëèáî äîáàâëåíèåì ðàñòâîðèòåë  äë  ýêñòðàêöèè è ðàçäåëåíèåì
âîäíîé è îðãàíè÷åñêîé ôàç äåêàíòàöèåé, ëèáî ñïîñîáîì ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòðîéñòâà
ýêñòðàêöèè æèäêîñòü/æèäêîñòü, ïðè ýòîì ðàñòâîðèòåëü, ïðèìåí åìûé ïðè îêèñëåíèè,
îáðàçóåò îðãàíè÷åñêóþ ôàçó.

Âûäåëåííûé ñïèðò (öèêëîãåêñàíîë), ïðåèìóùåñòâåííî, âîçâðàùàþò íà ñòàäèþ
îêèñëåíè . Ñìåñü, ïîëó÷åííóþ ïîñëå îòäåëåíè  ñïèðòîâ, ìîæíî îáðàáîòàòü äë 
ðåêóïåðàöèè èìåþùèõñ  êàðáîíîâûõ êèñëîò ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäîâ îñàæäåíè ,
êðèñòàëëèçàöèè èëè ëþáûì äðóãèì ìåòîäîì.

Ðàñòâîðèòåëü, ïðèìåí åìûé ïðè îêèñëåíèè, èìåþùèéñ  â ñðåäå, ïîëó÷åííîé ïîñëå
âûäåëåíè  ñïèðòà, ïðåèìóùåñòâåííî, îòäåë þò îò äèêàðáîíîâûõ êèñëîò èëè èìåþùåéñ 
âîäíîé ôàçû, â ÷àñòíîñòè, ñ ïîìîùüþ ñïîñîáîâ, îïèñàííûõ ðàíåå. Âûäåëåííûé óêàçàííûì
îáðàçîì ðàñòâîðèòåëü, ïðèìåí åìûé ïðè îêèñëåíèè, âîçâðàùàþò íà ñòàäèþ îêèñëåíè 
ïðåèìóùåñòâåííî ïîñëå åãî î÷èñòêè, íàïðèìåð, äèñòèëë öèåé. Âîäíóþ ôàçó, ñîäåðæàùóþ
êèñëîòû, îáðàçîâàâøèåñ  âî âðåì  ãèäðîëèçà, ïîñëå ýêñòðàêöèè èëè îòäåëåíè 
ðàñòâîðèòåë , ïðèìåí åìîãî ïðè îêèñëåíèè, ïðåèìóùåñòâåííî, ñìåøèâàþò ñ âîäíîé
ôàçîé, ñîäåðæàùåé äèêèñëîòû, îáðàçîâàâøèåñ  âî âðåì  îêèñëåíè , êîòîðûå
ýêñòðàãèðóþò íà âûõîäå ñòàäèè îêèñëåíè , èëè ïîëó÷àþò íà ñòàäèè ýêñòðàêöèè óêàçàííûõ
äèêèñëîò, èëè îáðàáàòûâàþò íåïîñðåäñòâåííî äë  ðåêóïåðàöèè èìåþùèõñ  êèñëîò.
Óêàçàííóþ âîäíóþ ôàçó, ñîäåðæàùóþ äèêèñëîòû, îáðàçîâàâøèåñ  âî âðåì  ãèäðîëèçà,
ìîæíî òàêæå ñìåøàòü ñî ñðåäîé äë  îêèñëåíè , âûõîä ùåé ñî ñòàäèè îêèñëåíè  ïåðåä
ýêñòðàêöèåé îáðàçîâàâøèõñ  äèêèñëîò.
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Ñìåñü, ïîëó÷åííóþ ïîñëå îòäåëåíè  ñïèðòîâ, ìîæíî òàêæå ââåñòè íà ñòàäèè ýêñòðàêöèè
æèäêîñòü/æèäêîñòü êàðáîíîâûõ êèñëîò, îáðàçîâàâøèõñ , â ÷àñòíîñòè, êîãäà ñèëüíà 
êèñëîòà, èñïîëüçóåìà  äë  îñóùåñòâëåíè  ãèäðîëèçà, íàõîäèòñ  â ñâ çàííîé ôîðìå íà
íîñèòåëå è, òàêèì îáðàçîì, ëåãêî ìîæåò áûòü îòäåëåíà îò ñðåäû ïåðåä åå ââåäåíèåì íà
ñòàäèè ýêñòðàêöèè æèäêîñòü/æèäêîñòü.

Â ïðåäïî÷òèòåëüíîì ñïîñîáå îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè , êîãäà ñèëüíîé
êèñëîòîé  âë åòñ  àçîòíà  êèñëîòà, ñïèðò, ïîëó÷åííûé ãèäðîëèçîì ñëîæíûõ ýôèðîâ,
îêèñë þò â êèñëîòó â ñðåäå ãèäðîëèçà. Äë  ýòîãî êàòàëèçàòîð îêèñëåíè  ìîæíî äîáàâèòü
â ñìåñü äë  ãèäðîëèçà, è êîëè÷åñòâî äîáàâëåííîé ñèëüíîé êèñëîòû ìîæåò ïðåâûøàòü 10
ìàñ.%. Ïîëó÷åííóþ ñðåäó, ñîäåðæàùóþ êèñëîòû, äîáàâë þò íåïîñðåäñòâåííî íà ñòàäèè
êðèñòàëëèçàöèè êàðáîíîâîé äèêèñëîòû áåç ñòàäèè îòäåëåíè  è ðåêóïåðàöèè ñïèðòà.

Ðåàêöèîííóþ ñðåäó îáû÷íî ïîëó÷àþò ïóòåì îêèñëåíè  óãëåâîäîðîäà êèñëîðîäîì èëè
ñîäåðæàùèì êèñëîðîä ãàçîì, â ÷àñòíîñòè, öèêëîàëèôàòè÷åñêèõ, àðèëàëèôàòè÷åñêèõ
óãëåâîäîðîäîâ, òàêèõ êàê öèêëîãåêñàí, öèêëîäîäåêàí. Ðåàêöèþ îêèñëåíè  îáû÷íî
îñóùåñòâë þò â ïðèñóòñòâèè ðàñòâîðèòåë . Óêàçàííûé ðàñòâîðèòåëü ìîæåò áûòü ëþáîãî
òèïà, ëèøü áû îí íå îêèñë ëñ  â óñëîâè õ ðåàêöèè. Åãî ìîæíî, â ÷àñòíîñòè, âûáðàòü
ñðåäè ïðîòîííûõ ïîë ðíûõ ðàñòâîðèòåëåé è àïðîòîííûõ ïîë ðíûõ ðàñòâîðèòåëåé. Â
êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðîòîííûõ ïîë ðíûõ ðàñòâîðèòåëåé ìîæíî ïðèâåñòè, íàïðèìåð,
êàðáîíîâûå êèñëîòû, èìåþùèå òîëüêî ïåðâè÷íûå èëè âòîðè÷íûå àòîìû âîäîðîäà, â
÷àñòíîñòè àëèôàòè÷åñêèå êèñëîòû, ñîäåðæàùèå îò 2 äî 9 àòîìîâ óãëåðîäà, òàêèå êàê
óêñóñíà  êèñëîòà, ïåðôòîðàëêèëêàðáîíîâûå êèñëîòû, òàêèå êàê òðèôòîðóêñóñíà  êèñëîòà,
ñïèðòû, òàêèå êàê òðåò-áóòàíîë, ãàëîãåíñîäåðæàùèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê
äèõëîðìåòàí, êåòîíû, òàêèå êàê àöåòîí. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà àïðîòîííûõ ïîë ðíûõ
ðàñòâîðèòåëåé ìîæíî ïðèâåñòè ñëîæíûå ýôèðû íèçøèõ àëêèëîâ (= àëêèëüíûé ðàäèêàë
ñîäåðæèò îò 1 äî 4 àòîìîâ óãëåðîäà) êàðáîíîâûõ êèñëîò, â ÷àñòíîñòè àëèôàòè÷åñêèõ
êàðáîíîâûõ êèñëîò, ñîäåðæàùèõ îò 2 äî 9 àòîìîâ óãëåðîäà, èëè ïåðôòîðàëêèëêàðáîíîâûõ
êèñëîò, òåòðàìåòèëåíñóëüôîí (èëè ñóëüôîëàí) èëè àöåòîíèòðèë, áåíçîíèòðèë.

Ðàñòâîðèòåëü ìîæíî òàêæå âûáðàòü èç êàðáîíîâûõ êèñëîò ñ ëèïîôèëüíûìè ñâîéñòâàìè.
Ïîä ëèïîôèëüíîé êèñëîòîé, ïîäõîä ùåé äë  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè , ïîíèìàþò òàêèå

ñîåäèíåíè  êàê àðîìàòè÷åñêèå, àëèôàòè÷åñêèå, àðèëàëèôàòè÷åñêèå èëè
àëêèëàðîìàòè÷åñêèå êèñëîòû, ñîäåðæàùèå, ïî êðàéíåé ìåðå, 6 àòîìîâ óãëåðîäîâ, êîòîðûå
ìîãóò ñîäåðæàòü íåñêîëüêî êèñëîòíûõ ãðóïï è îáëàäàòü íèçêîé ðàñòâîðèìîñòüþ â âîäå,
ò.å. ðàñòâîðèìîñòüþ ìåíåå 10 ìàñ.% ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå (10°Ñ-30°Ñ).

Â êà÷åñòâå îðãàíè÷åñêîãî ëèïîôèëüíîãî ñîåäèíåíè  ìîæíî ïðèâåñòè, íàïðèìåð,
ãåêñàíîâóþ, ãåïòàíîâóþ, îêòàíîâóþ, ýòèë-2 ãåêñàíîâóþ, íîíàíîâóþ, äåêàíîâóþ,
óíäåêàíîâóþ, äîäåêàíîâóþ, ñòåàðèíîâóþ (îêòàäåêàíîâóþ) êèñëîòû è èõ
ïåðìåòèëèðîâàííûå ïðîèçâîäíûå (ïîëíîå çàìåùåíèå âîäîðîäîâ ìåòèëåíîâûõ ãðóïï
ìåòèëüíîé ãðóïïîé), 2-îêòàäåöèë íòàðíóþ êèñëîòó, 3,5-äè-òðåò-áóòèëáåíçîéíóþ, 4-òðåò-
áóòèëáåíçîéíóþ, 4-îêòèëáåíçîéíóþ êèñëîòû, êèñëûé òðåò-áóòèëîðòîôòàëàò, íôòåíîâûå
èëè àíòðàöåíîâûå êèñëîòû, çàìåùåííûå àëêèëüíûìè ãðóïïèðîâêàìè, ïðåäïî÷òèòåëüíî,
òðåò-áóòèëüíîãî òèïà, çàìåùåííûå ôòàëåâûå êèñëîòû, æèðíûå äèêèñëîòû, òàêèå êàê äèìåð
æèðíîé êèñëîòû. Ìîæíî òàêæå ïðèâåñòè êèñëîòû, ïðèíàäëåæàùèå ê êëàññàì
ïðåäøåñòâåííèêîâ èëè íîñèòåëåé ðàçëè÷íûõ ýëåêòðîäîíîðíûõ çàìåñòèòåëåé (ãðóïïèðîâêè
ñ ãåòåðîàòîìîì òèïà O èëè N) èëè ýëåêòðîàêöåïòîðíûõ çàìåñòèòåëåé (ãàëîãåíû,
ñóëüôîíèìèäû, íèòðîãðóïïà, ñóëüôîíàòíà  ãðóïïà èëè àíàëîãè).

Îáû÷íî ðàñòâîðèòåëü âûáèðàþò ïðåèìóùåñòâåííî äë  òîãî, ÷òîáû ïîëó÷èòü
îäíîðîäíóþ ôàçó â óñëîâè õ òåìïåðàòóðû è äàâëåíè , â êîòîðûõ îñóùåñòâë þò ðåàêöèþ
îêèñëåíè . Äë  ýòîãî, ïðåèìóùåñòâåííî, ðàñòâîðèìîñòü ðàñòâîðèòåë  â óãëåâîäîðîäå èëè
ðåàêöèîííîé ñìåñè äîëæíà áûòü, ïî êðàéíåé ìåðå, áîëåå 2 ìàñ.%, è äîëæíà
îáðàçîâûâàòüñ , ïî êðàéíåé ìåðå, îäíîðîäíà  æèäêà  ôàçà, ñîäåðæàùà , ïî êðàéíåé
ìåðå, ÷àñòü óãëåâîäîðîäîâ äë  îêèñëåíè  è ÷àñòü ðàñòâîðèòåë .

Ðàñòâîðèòåëü âûáèðàþò, ïðåèìóùåñòâåííî, ñðåäè ðàñòâîðèòåëåé, êîòîðûå ìàëî
ðàñòâîðèìû â âîäå, ò.å., êîòîðûå èìåþò ðàñòâîðèìîñòü â âîäå ìåíåå 10 ìàñ.% ïðè
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êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå (10-30°Ñ).
Òåì íå ìåíåå, ìîæíî, íå âûõîä  çà ðàìêè íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè , èñïîëüçîâàòü

ðàñòâîðèòåëü, èìåþùèé ðàñòâîðèìîñòü â âîäå, ïðåâûøàþùóþ òó, ÷òî óêàçàíà ðàíåå, åñëè
êîýôôèöèåíò ðàñïðåäåëåíè  óêàçàííîãî ñîåäèíåíè  ìåæäó îðãàíè÷åñêîé ôàçîé èëè
îðãàíè÷åñêèìè ôàçàìè ðåàêöèîííîé ñðåäû, ñîñòî ùèìè, ãëàâíûì îáðàçîì, èç
ïîäâåðãàåìûõ îêèñëåíèþ óãëåâîäîðîäîâ, ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ îêèñëåíè  è
íåîðãàíè÷åñêîé ôàçîé, ñîäåðæàùåé âîäó, îáðàçîâàííóþ âî âðåì  ðåàêöèè îêèñëåíè ,
ïîçâîë åò ïîëó÷èòü êîíöåíòðàöèþ ðàñòâîðèòåë  â óêàçàííîé âîäíîé ôàçå ìåíåå 10 ìàñ.%.

Îáû÷íî îêèñëåíèå îñóùåñòâë þò â ïðèñóòñòâèè êàòàëèçàòîðà. Óêàçàííûé êàòàëèçàòîð
ñîäåðæèò, ïðåäïî÷òèòåëüíî, ìåòàëë, êîòîðûé âûáèðàþò èç ãðóïïû, ñîäåðæàùåé Cu, Ag, Au,
Mg, Ca, Sr, Ba, Zn, Cd, Hg, Al, Sc, In, Tl, Y, Ga, Ti, Zr, Hf, Ge, Sn, Pb, V, Nb, Òà,
Cr, Mo, W, Mn, Tc, Re, Fe, Ru, Os, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, ëàíòàíîèäû, òàêèå êàê Ñå è
êîìáèíàöèè óêàçàííûõ ýëåìåíòîâ.

Óêàçàííûå ýëåìåíòû, îáëàäàþùèå êàòàëèòè÷åñêîé àêòèâíîñòüþ, èñïîëüçóþòñ  ëèáî â
ôîðìå ñîåäèíåíèé, ïðåèìóùåñòâåííî, ïî êðàéíåé ìåðå, ÷àñòè÷íî ðàñòâîðèìûõ â æèäêîé
ñðåäå îêèñëåíè  â óñëîâè õ ïðîâåäåíè  ðåàêöèè îêèñëåíè , ëèáî íàíåñåíû íà îñíîâó,
àáñîðáèðîâàíû èëè ñâ çàíû ñ èíåðòíîé îñíîâîé, òàêîé êàê, íàïðèìåð, äèîêñèä êðåìíè ,
ãèäðîêñèä àëþìèíè .

Êàòàëèçàòîð â óñëîâè õ îñóùåñòâëåíè  ðåàêöèè îêèñëåíè , ïðåäïî÷òèòåëüíî:
- ëèáî ðàñòâîðèì â îêèñë åìîì óãëåâîäîðîäå,
- ëèáî ðàñòâîðèì â ëèïîôèëüíîì êèñëîòíîì ñîåäèíåíèè,
- ëèáî ðàñòâîðèì â ñìåñè óãëåâîäîðîä/ëèïîôèëüíîå êèñëîòíîå ñîåäèíåíèå,

îáðàçóþùåå îäíîðîäíóþ æèäêóþ ôàçó â óñëîâè õ îñóùåñòâëåíè  ðåàêöèè.
Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðåäïî÷òèòåëüíûì ñïîñîáîì îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè 

èñïîëüçóåìûé êàòàëèçàòîð ðàñòâîðèì â îäíîé èç óêàçàííûõ ñðåä ïðè êîìíàòíîé
òåìïåðàòóðå èëè ïðè òåìïåðàòóðå ðåöèðêóë öèè óêàçàííûõ ñðåä ïðè íîâîì îêèñëåíèè.

Ïîä òåðìèíîì ðàñòâîðèìûé ïîíèìàþò, ÷òî êàòàëèçàòîð, ïî êðàéíåé ìåðå, ÷àñòè÷íî,
ðàñòâîðèì â ðàññìàòðèâàåìîé ñðåäå.

Ïðè ãåòåðîãåííîì êàòàëèçå êàòàëèòè÷åñêè àêòèâíûå ìåòàëëû íàíåñåíû íà îñíîâó èëè
âêëþ÷åíû â ìèíåðàëüíóþ ìàòðèöó ñ ìèêðî- èëè ìåçîïîðàìè, èëè â ïîëèìåðíóþ ìàòðèöó,
èëè ïðåäñòàâë þò ñîáîé ìåòàëëîîðãàíè÷åñêèå êîìïëåêñû, ïðèâèòûå ê îðãàíè÷åñêîé èëè
íåîðãàíè÷åñêîé îñíîâå. Ïîä âêëþ÷åíèåì â ìàòðèöó ïîíèìàþò, ÷òî ìåòàëë  âë åòñ 
ýëåìåíòîì îñíîâû èëè ÷òî èñïîëüçóþòñ  êîìïëåêñû, êîòîðûå â óñëîâè õ ðåàêöèè
îêèñëåíè  çàõâàòûâàþòñ  ïîðèñòûìè ñòðóêòóðàìè çà ñ÷åò ñòåðè÷åñêèõ çàòðóäíåíèé.

Â ïðåäïî÷òèòåëüíîì ñïîñîáå îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ãîìîãåííûé èëè
ãåòåðîãåííûé êàòàëèçàòîð ñîñòîèò èç ñîëåé èëè êîìïëåêñîâ ìåòàëëîâ ãðóïï IVb (ãðóïïà
Ti), Vb (ãðóïïà V), VIb (ãðóïïà Cr), VIIb (ãðóïïà Mn), VIII (ãðóïïà Fe èëè Co èëè
Ni), Ib (ãðóïïà Cu) è öåðè , ñîëåé èëè â ñìåñè. Ïðåäïî÷òèòåëüíûìè ýëåìåíòàìè
 âë þòñ , â ÷àñòíîñòè, Mn è/èëè Ñî â ñî÷åòàíèè ñ îäíèì èëè íåñêîëüêèìè ýëåìåíòàìè,
êîòîðûå âûáèðàþò èç ãðóïïû, ñîäåðæàùåé Zr, Hf, Ñå, Fe. Êîíöåíòðàöèè ìåòàëëà â æèäêîé
ñìåñè îêèñëåíè  âàðüèðóþò îò 0,00001 äî 5% (ìàñ.), ïðåäïî÷òèòåëüíî, îò 0,001% äî 2%.

Êðîìå òîãî, êîíöåíòðàöèþ ðàñòâîðèòåë  â ðåàêöèîííîé ñðåäå, ïðåäïî÷òèòåëüíî, çàäàþò
òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû ìîë ðíîå îòíîøåíèå êîëè÷åñòâà ìîëåêóë ðàñòâîðèòåë  ê êîëè÷åñòâó
êàòàëèòè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ ìåòàëëîâ íàõîäèëîñü â èíòåðâàëå îò 0,5 äî 100000,
ïðåäïî÷òèòåëüíî, îò 1 äî 5000.

Êîíöåíòðàöè  ðàñòâîðèòåë  â æèäêîé ñìåñè îêèñëåíè  ìîæåò âàðüèðîâàòü â áîëüøèõ
ïðåäåëàõ. Êðîìå òîãî, îíà ìîæåò ñîñòàâë òü îò 1 äî 99 ìàñ.% ïî îòíîøåíèþ ê îáùåé
ìàññå æèäêîé ñðåäå, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî, îíà ìîæåò íàõîäèòüñ  â èíòåðâàëå îò 2 äî
50% (ìàñ.) æèäêîé ñðåäû.

Ìîæíî òàêæå, íå âûõîä  çà ðàìêè íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè , èñïîëüçîâàòü ðàñòâîðèòåëü
â ñî÷åòàíèè ñ äðóãèì ñîåäèíåíèåì, êîòîðîå ìîæåò, â ÷àñòíîñòè, ïîâûñèòü
ïðîèçâîäèòåëüíîñòü è/èëè ñåëåêòèâíîñòü ðåàêöèè îêèñëåíè  àäèïèíîâîé êèñëîòû è, â
÷àñòíîñòè, óëó÷øèòü ðàñòâîðèìîñòü êèñëîðîäà.

Ñòðàíèöà: 7

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50



RU 2 296 743 C2

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïîäîáíûõ ñîåäèíåíèé ìîæíî ïðèâåñòè, â ÷àñòíîñòè, íèòðèëû,
ãèäðîêñèèìèäíûå ñîåäèíåíè , ãàëîãåíñîäåðæàùèå ñîåäèíåíè , ïðåäïî÷òèòåëüíî,
ôòîðèðîâàííûå ñîåäèíåíè . Â êà÷åñòâå íàèáîëåå ïîäõîä ùèõ ñîåäèíåíèé ìîæíî
ïðèâåñòè íèòðèëû, òàêèå êàê àöåòîíèòðèë, áåíçîíèòðèë, èìèäû, ïðèíàäëåæàùèå ê êëàññó,
îïèñàííîìó â åâðîïåéñêîé çà âêå íà ïàòåíò ÅÐ 0824962, è, â ÷àñòíîñòè, N-
ãèäðîêñèñóêöèíèìèä (NHS) èëè N-ãèäðîêñèôòàëèìèä (NHPI), ãàëîãåíñîäåðæàùèå
ïðîèçâîäíûå, òàêèå êàê äèõëîðìåòàí, ôòîðèðîâàííûå ñîåäèíåíè , òàêèå êàê:

- öèêëè÷åñêèå èëè àöèêëè÷åñêèå ôòîðèðîâàííûå èëè ïåðôòîðèðîâàííûå àëèôàòè÷åñêèå
óãëåâîäîðîäû,

- àðîìàòè÷åñêèå ôòîðèðîâàííûå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê ïåðôòîðòîëóîë,
ïåðôòîðìåòèëöèêëîãåêñàí, ïåðôòîðãåïòàí, ïåðôòîðîêòàí, ïåðôòîðíîíàí,
ïåðôòîðäåêàëèí, ïåðôòîðìåòèëäåêàëèí, α,α,α -òðèôòîðòîëóîë, 1,3-
áèñ(ìåòèëòðèôòîð)áåíçîë),

- ïåðôòîðèðîâàííûå èëè ôòîðèðîâàííûå ñëîæíûå ýôèðû, òàêèå êàê àëêèë
ïåðôòîðîêòàíîàòû, àëêèë ïåðôòîðíàíîàòû,

- ôòîðèðîâàííûå èëè ïåðôòîðèðîâàííûå êåòîíû, òàêèå êàê ïåðôòîðàöåòîí,
- ôòîðèðîâàííûå èëè ïåðôòîðèðîâàííûå ñïèðòû, òàêèå êàê ïåðôòîðèðîâàííûå

ãåêñàíîë, îêòàíîë, íîíàíîë, ïåðôòîðèðîâàííûé òðåò-áóòàíîë, ïåðôòîðèðîâàííûé
èçîïðîïàíîë, ãåêñàôòîð-1,1,1,3,3,3-ïðîïàíîë-2,

- ôòîðèðîâàííûå èëè ïåðôòîðèðîâàííûå íèòðèëû, òàêèå êàê ñ ïåðôòîðàöåòîíèòðèë,
- ôòîðèðîâàííûå èëè ïåðôòîðèðîâàííûå êèñëîòû, òàêèå êàê òðèôòîðìåòèëáåíçîéíà 

êèñëîòà, ïåíòàôòîðáåíçîéíà  êèñëîòà, ïåðôòîð-ãåêñàíîâà , ãåïòàíîâà , îêòàíîâà ,
íîíàíîâà  êèñëîòû, ïåðôòîðèðîâàííà  àäèïèíîâà  êèñëîòà,

- ôòîðèðîâàííûå èëè ïåðôòîðèðîâàííûå ãàëîãåíèäû, òàêèå êàê ïåðôîðèðîâàííûé
èîäîîêòàí, ïåðôîðèðîâàííûé áðîìîêòàí,

- ôòîðèðîâàííûå èëè ïåðôòîðèðîâàííûå àìèíû, òàêèå êàê ïåðôòîðòðèïðîïèëàìèí,
ïåðôòîðòðèáóòèëàìèí, ïåðôòîðòðèïåíòèëàìèí.

Íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ , â ÷àñòíîñòè, ê îêèñëåíèþ öèêëîàëèôàòè÷åñêèõ
ñîåäèíåíèé, òàêèõ êàê öèêëîãåêñàí, öèêëîäîäåêàí â ñîîòâåòñòâóþùèå ëèíåéíûå äèêèñëîòû,
àäèïèíîâóþ êèñëîòó, äîäåêàíîâóþ êèñëîòó.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðåäïî÷òèòåëüíûì ñïîñîáîì åãî îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåå
èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê ïð ìîìó îêèñëåíèþ öèêëîãåêñàíà â àäèïèíîâóþ êèñëîòó
ñîäåðæàùèì êèñëîðîä ãàçîì â æèäêîé ñðåäå è â ïðèñóòñòâèè ìàðãàíöà â êà÷åñòâå
êàòàëèçàòîðà.

Ðåàêöèþ îêèñëåíè  îñóùåñòâë þò ïðè òåìïåðàòóðå îò 50°Ñ äî 200°Ñ, ïðåäïî÷òèòåëüíî,
îò 70°Ñ äî 180°Ñ. Åå ìîæíî îñóùåñòâë òü ïðè àòìîñôåðíîì äàâëåíèè. Òåì íå ìåíåå, åå
îáû÷íî îñóùåñòâë þò ïîä äàâëåíèåì, ñ öåëüþ ïîääåðæàíè  êîìïîíåíòîâ ðåàêöèîííîé
ñðåäû è â æèäêîé ôîðìå. Äàâëåíèå ìîæåò íàõîäèòüñ  â èíòåðâàëå îò 10 êÏà (0,1 áàð) äî
20000 êÏà (200 áàð), ïðåäïî÷òèòåëüíî, îò 100 êÏà (1 áàð) äî 10000 êÏà (100) áàð.

Èñïîëüçóåìûé êèñëîðîä ìîæåò íàõîäèòüñ  â ÷èñòîé ôîðìå èëè â ñðåäå ñ èíåðòíûì
ãàçîì, òàêèì êàê àçîò èëè ãåëèé. Ìîæíî òàêæå èñïîëüçîâàòü âîçäóõ, áîëåå èëè ìåíåå
áîãàòûé êèñëîðîäîì. Êîëè÷åñòâî êèñëîðîäà, ïîäàâàåìîå â ñðåäó, ïðåäïî÷òèòåëüíî,
íàõîäèòñ  â èíòåðâàëå îò 1 äî 1000 ìîëü íà îäèí ìîëü îêèñë åìûõ ñîåäèíåíèé.

Ñïîñîá îêèñëåíè  ìîæíî îñóùåñòâèòü íåïðåðûâíî èëè ïîðöèîííî. Ïðåäïî÷òèòåëüíî,
æèäêóþ ðåàêöèîííóþ ñðåäó, âûõîä ùóþ èç ðåàêòîðà, îáðàáàòûâàþò â ñîîòâåòñòâèè ñ
èçâåñòíûìè ñïîñîáàìè, ïîçâîë þùèìè, ñ îäíîé ñòîðîíû, îòäåëèòü è ðåêóïåðèðîâàòü
ïîëó÷åííóþ äèêèñëîòó, à ñ äðóãîé ñòîðîíû ðåöèðêóëèðîâàòü íåîêèñëåííûå îðãàíè÷åñêèå
ñîåäèíåíè  èëè ÷àñòè÷íî îêèñëåííûå ñîåäèíåíè , òàêèå êàê öèêëîãåêñàí, öèêëîãåêñàíîë
è/èëè öèêëîãåêñàíîí, êàòàëèçàòîð è êèñëîòíîå ñîåäèíåíèå.

Ïðåäïî÷òèòåëüíî èñïîëüçóþò òàêæå èíèöèàòîð ðåàêöèè îêèñëåíè , òàêîé êàê, íàïðèìåð,
êåòîí, ñïèðò, àëüäåãèä èëè ãèäðîïåðîêñèä. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðèâîä òñ 
öèêëîãåêñàíîí, öèêëîãåêñàíîë è ãèäðîïåðîêñèä öèêëîãåêñèëà, êîòîðûå  âë þòñ 
ðåàêöèîííûìè ïîñðåäíèêàìè ïðè îêèñëåíèè öèêëîãåêñàíà. Îáû÷íî èíèöèàòîð ñîäåðæèò îò
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0,01% äî 20% (ìàñ.) îò ìàññû èñïîëüçóåìîé ðåàêöèîííîé ñìåñè, íî óêàçàííûå
ñîîòíîøåíè  íå  âë þòñ  êðèòè÷åñêèìè. Èíèöèàòîð ãëàâíûì îáðàçîì èñïîëüçóåòñ  ïðè
ïîäà÷å êèñëîðîäà. Åãî ìîæíî ââåñòè â ñàìîì íà÷àëå ðåàêöèè.

Îêèñëåíèå ìîæíî òàêæå îñóùåñòâèòü â ïðèñóòñòâèè âîäû, ââåäåííîé íà ïåðâîíà÷àëüíîé
ñòàäèè ñïîñîáà.

Êàê óêàçàíî ðàíåå, ðåàêöèîííóþ ñìåñü, ïîëó÷åííóþ îêèñëåíèåì, ïîäâåðãàþò ðàçëè÷íûì
îïåðàöè ì îòäåëåíè  îïðåäåëåííûõ åå êîìïîíåíòîâ, íàïðèìåð, ñ öåëüþ èõ ðåöèðêóë öèè
íà ýòàïå îêèñëåíè  è ðåêóïåðàöèè ïîëó÷åííûõ êèñëîò.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïåðâûì âàðèàíòîì îñóùåñòâëåíè  ñïîñîáà ïî èçîáðåòåíèþ ìîæíî
ïðåæäå âñåãî ïîäâåðãíóòü íåî÷èùåííóþ ðåàêöèîííóþ ñìåñü îõëàæäåíèþ ïðè òåìïåðàòóðå,
íàïðèìåð, îò 16°Ñ äî 30°Ñ, ÷òî ïðèâîäèò ê êðèñòàëëèçàöèè, ïî êðàéíåé ìåðå, ÷àñòè
ïîëó÷åííîé êèñëîòû. Òàêèì îáðàçîì, ïîëó÷àþò ñìåñü, ñîäåðæàùóþ òâåðäóþ ôàçó,
ñîñòî ùóþ, ãëàâíûì îáðàçîì, èç êèñëîòû, ïðè ýòîì, ïî êðàéíåé ìåðå, îäíà æèäêà 
îðãàíè÷åñêà  ôàçà ñîäåðæèò, ãëàâíûì îáðàçîì, ñîåäèíåíèå äë  îêèñëåíè , êîòîðîå íå
âñòóïèëî â ðåàêöèþ, âîçìîæíî êèñëîòíîå ñîåäèíåíèå è ïðîìåæóòî÷íûå ïðîäóêòû
îêèñëåíè  (èëè íåñêîëüêî îðãàíè÷åñêèõ ôàç, åñëè êèñëîòíîå ñîåäèíåíèå è óãëåâîäîðîä íå
 âë þòñ  ïîëíîñòüþ ñìåøèâàåìûìè ïðè íèçêîé òåìïåðàòóðå), è æèäêóþ âîäíóþ ôàçó,
ñîäåðæàùóþ, ãëàâíûì îáðàçîì, êèñëîòíûå ïîáî÷íûå ïðîäóêòû îêèñëåíè  è
îáðàçîâàâøóþñ  âîäó. Êàòàëèçàòîð ìîæåò íàõîäèòüñ  â îäíîé èç îðãàíè÷åñêèõ ôàç, åñëè
îí  âë åòñ  ðàñòâîðèìûì â óêàçàííîé ôàçå, èëè â íèæíåé âîäíîé ôàçå.

Ïîñëå ôèëüòðàöèè èëè îòäåëåíè  öåíòðèôóãèðîâàíèåì òâåðäîãî âåùåñòâà
îñóùåñòâë þò, åñëè íåîáõîäèìî, ðàçäåëåíèå ïóòåì äåêàíòàöèè æèäêèõ îðãàíè÷åñêîé è
âîäíîé ôàç, ñîäåðæàùèõ ôèëüòðàò èëè öåíòðèôóãàò: îðãàíè÷åñêà  ôàçà èëè îðãàíè÷åñêèå
ôàçû ìîãóò áûòü âîçâðàùåíû â íîâûé ïðîöåññ îêèñëåíè .

Ïåðåä îïåðàöèåé êðèñòàëëèçàöèè êèñëîòû ìîæíî, ïðåäïî÷òèòåëüíî, îñóùåñòâèòü
êîíöåíòðèðîâàíèå ðåàêöèîííîé ñðåäû.

Â ñîîòâåòñòâèè ñî âòîðûì âàðèàíòîì ñïîñîáà ìîæíî èçâëå÷ü ïðè íàãðåâàíèè
íåî÷èùåííóþ êîíå÷íóþ ðåàêöèîííóþ ñðåäó. Òàêèì îáðàçîì, ðåàêöèîííóþ ñðåäó ðàçäåë þò
äåêàíòàöèåé, ïî êðàéíåé ìåðå, íà äâå æèäêèå ôàçû: îäíó èëè íåñêîëüêî îðãàíè÷åñêèõ
ôàç, ñîäåðæàùèõ, ãëàâíûì îáðàçîì, íå âñòóïèâøèé â ðåàêöèþ óãëåâîäîðîä, êèñëîòíîå
ñîåäèíåíèå, ïðîìåæóòî÷íûå ïðîäóêòû îêèñëåíè  è âîäíóþ æèäêóþ ôàçó, ñîäåðæàùóþ,
ãëàâíûì îáðàçîì, îáðàçîâàâøèåñ  êèñëîòû, âûäåëèâøóþñ  è/èëè äîáàâëåííóþ âîäó. Â
ñîîòâåòñòâèè ñ ðàñòâîðèìîñòüþ è òèïîì êàòàëèçàòîðà îí ìîæåò íàõîäèòüñ  â îäíîé èëè
íåñêîëüêèõ îðãàíè÷åñêèõ ôàçàõ, âûäåëåí ïóòåì ðàçäåëåíè  òâåðäîé è æèäêîé ôàç ïåðåä
îñàæäåíèåì èëè êðèñòàëëèçàöèåé îáðàçîâàâøåéñ  êèñëîòû â ñëó÷àå ãåòåðîãåííîãî
êàòàëèçà èëè, åñëè îí ðàñòâîðèì â âîäíîé ôàçå, âûäåëåí ýêñòðàêöèåé òèïà
æèäêîñòü/æèäêîñòü, íà ñìîëå èëè ïóòåì ýëåêòðîäèàëèçà.

Êàê â ïåðâîì âàðèàíòå, ðàçäåëåíèå îñóùåñòâë þò äåêàíòàöèåé æèäêèõ ôàç:
îðãàíè÷åñêà  ôàçà èëè îðãàíè÷åñêèå ôàçû ìîãóò áûòü âîçâðàùåíû â íîâûé ïðîöåññ
îêèñëåíè .

Â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåòüèì âàðèàíòîì îñóùåñòâëåíè  ñïîñîáà ïî íàñòî ùåìó
èçîáðåòåíèþ ðåàêöèîííóþ ñðåäó, èçâëå÷åííóþ èç ðåàêòîðà ïðè íàãðåâàíèè èëè ïîñëå
îõëàæäåíè , ïîìåùàþò íà ñòàäèþ ýêñòðàêöèè æèäêîñòü/æèäêîñòü îáðàçîâàâøèõñ 
êàðáîíîâûõ êèñëîò. Æèäêîñòüþ ïðè ïðîâåäåíèè ýêñòðàêöèè îáû÷íî  âë åòñ  âîäà, â
êîòîðîé ðàñòâîðèìû îáðàçîâàâøèåñ  êèñëîòû, à îðãàíè÷åñêèå ñîåäèíåíè , óãëåâîäîðîäû,
ñïèðò, êåòîíû, ñëîæíûå ýôèðû íåðàñòâîðèìû, òàê æå êàê è ðàñòâîðèòåëü, èñïîëüçóåìûé íà
ñòàäèè îêèñëåíè .

Êàê è ðàíåå, êàòàëèçàòîð ìîæåò íàõîäèòüñ  â îðãàíè÷åñêîé ôðàêöèè è áóäåò
ðåöèðêóëèðîâàí â ðåàêöèîííóþ ñðåäó. Îí ìîæåò òàêæå íàõîäèòüñ  âî ôðàêöèè,
ñîäåðæàùåé êàðáîíîâûå êèñëîòû, êîòîðóþ íàçûâàþò äë  áîëüøåé ïðîñòîòû âîäíîé ôàçîé.
Êàòàëèçàòîð ðåêóïåðèðóþò â ñîîòâåòñòâèè ñ îáû÷íûìè ìåòîäàìè, êîòîðûå óêàçàíû ðàíåå.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ íàñòî ùèì èçîáðåòåíèåì è ïåðâûì ñïîñîáîì îñóùåñòâëåíè 
íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ñòàäèþ ãèäðîëèçà ïóòåì äîáàâëåíè  êèñëîòû è ïîääåðæàíè 
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íóæíîé òåìïåðàòóðû îñóùåñòâë þò äë  ðåàêöèîííîé ñðåäå ïåðåä îòäåëåíèåì êàðáîíîâîé
êèñëîòû èëè äë  ñðåäû, ñîáðàííîé ïîñëå äåêàíòàöèè èëè ôèëüòðàöèè êðèñòàëëèçîâàííîé
êèñëîòû.

Â ñîîòâåòñòâèè ñî âòîðûì ñïîñîáîì îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ãèäðîëèç
ñëîæíûõ ýôèðîâ îñóùåñòâë þò äîáàâëåíèåì êèñëîòû â îòäåëåííóþ æèäêóþ îðãàíè÷åñêóþ
ôàçó ïåðåä âîçâðàùåíèåì â ðåàêòîð îêèñëåíè  è, âîçìîæíî, âîäû.

Â óêàçàííûõ äâóõ ñïîñîáàõ îñóùåñòâëåíè  ìîæåò áûòü âûãîäíûì ïåðåä äîáàâëåíèåì
ñèëüíîé êèñëîòû îñóùåñòâë òü îòäåëåíèå îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, òàêèõ êàê
íåïðîðåàãèðîâàâøèé óãëåâîäîðîä, ñïèðòû è îáðàçîâàâøèåñ  êåòîíû, è ëþáûå äðóãèå
ïðîäóêòû, èìåþùèå òî÷êó êèïåíè   íèæå, ÷åì óêàçàííûå ñïèðòû è êåòîíû, à òàêæå
ðàñòâîðèòåëü íà îñíîâå ìîíîêàðáîíîâîé êèñëîòû â ñïîñîáå ïðåäïî÷òèòåëüíîãî
îñóùåñòâëåíè  íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè .

Â óêàçàííûõ ðàçëè÷íûõ ñïîñîáàõ îñóùåñòâëåíè  ðåêóïåðàöèè êàðáîíîâà  êèñëîòà
ìîæåò áûòü î÷èùåíà â ñîîòâåòñòâèè ñ îáû÷íûìè ìåòîäàìè, îïèñàííûìè â ðàçëè÷íûõ
äîêóìåíòàõ, íàïðèìåð, êðèñòàëëèçàöèåé è ðåêðèñòàëëèçàöèåé â ðàçëè÷íûõ ðàñòâîðèòåë õ,
òàêèõ êàê âîäà, óêñóñíà  êèñëîòà èëè äðóãèå îðãàíè÷åñêèå ðàñòâîðèòåëè. Ñïîñîáû
î÷èñòêè, â ÷àñòíîñòè, îïèñàíû â ïàòåíòàõ Ôðàíöèè 2749299 è 2749300.

Êðîìå òîãî, åñëè êàòàëèçàòîð íå ïîëíîñòüþ ðåöèðêóëèðóþò ñ îðãàíè÷åñêîé ôàçîé è
÷àñòè÷íî èëè ïîëíîñòüþ ýêñòðàãèðóþò ñ âîäíîé ôàçîé, òî îí áóäåò ïðåèìóùåñòâåííî
ýêñòðàãèðîâàòüñ  èç âîäíîé ôàçû ðàçëè÷íûìè ñïîñîáàìè, òàêèìè êàê, íàïðèìåð,
ýêñòðàêöè  æèäêîñòü/æèäêîñòü, ýëåêòðîäèàëèç, îáðàáîòêà èîíîîáìåííîé ñìîëîé.

Ñïîñîá ïî íàñòî ùåìó èçîáðåòåíèþ ïîçâîë åò îãðàíè÷èòü îáðàçîâàíèå ïîáî÷íûõ
ïðîäóêòîâ, åñëè îíè íå óäàëåíû ïåðåä ðåöèðêóë öèåé, â ÷àñòíîñòè ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ,
îáðàçîâàííûõ ïóòåì îêèñëåíè  ñëîæíûõ ýôèðîâ. Êðîìå òîãî, óäàëåíèå ñëîæíûõ ýôèðîâ è
îãðàíè÷åíèå îáðàçîâàíè  ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ ïîçâîë åò, â ÷àñòíîñòè, ïîääåðæèâàòü
àêòèâíîñòü êàòàëèçàòîðà îêèñëåíè  è îáëåã÷èòü ýêñòðàêöèþ äèêèñëîò, îáðàçîâàííûõ èç
ñìåñè îêèñëåíè .

Äðóãèå ïðåèìóùåñòâà è îñîáåííîñòè íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  ñòàíóò áîëåå î÷åâèäíûìè
èç ïðèìåðîâ, êîòîðûå ïðèâîä òñ  íèæå ëèøü â êà÷åñòâå ïî ñíåíè .

Ïðèìåð 1-À è 1-Â:
- Îêèñëåíèå:
Â ðåàêòîð îáúåìîì 1,5 ë ïîìåùàþò 4 ã òåòðàãèäðàòà êîáàëüòà, 357 ã óêñóñíîé êèñëîòû,

290 ã öèêëîãåêñàíà è 3,6 ã öèêëîãåêñàíîíà (èíèöèàòîð). Ñìåñü ïåðåìåøèâàþò ïðè
òåìïåðàòóðå 105°Ñ ïðè äàâëåíèè 20 áàð è â íåïðåðûâíîì ïîòîêå ãàçà, ñîäåðæàùåãî àçîò è
êèñëîðîä. Ïîñëå ïîòðåáëåíè  50 ë êèñëîðîäà íåïðåðûâíî âïðûñêèâàþò öèêëîãåêñàíîâûé
ðàñòâîð è ðàñòâîð óêñóñíîé êèñëîòû, ñîäåðæàùèé 1,1% (ìàñ.) êîáàëüòà, ïðè ýòîì óðîâåíü
â ðåàêòîðå ïîääåðæèâàþò ïîñòî ííûì. Ðåàêöèîííóþ ñìåñü ðåêóïåðèðóþò â ñòåêë ííûé
ïðèåìíûé áàê, òåìïåðàòóðó êîòîðîãî ïîääåðæèâàþò íà óðîâíå 70°Ñ.

Ïîëó÷åííóþ ïî íåïðåðûâíîìó ñïîñîáó ðåàêöèîííóþ ñìåñü äèñòèëëèðóþò â âàêóóìå
(120-145°Ñ, äàâëåíèå îò 0,6 äî 0,3 áàð). Èç èñõîäíîé ìàññû 2340 ã, êîòîðóþ ïîäâåðãàþò
äèñòèëë öèè, âûäåë þò íèæíþþ ôðàêöèþ äèñòèëë öèè, ñîñòàâë þùóþ 510 ã. Óêàçàííà 
íèæí   ôðàêöè  ñîñòîèò èç "ðåàêöèîííîé ñìåñè ïîñëå äèñòèëë öèè ëåãêèõ ôðàêöèé",
êîòîðà  ïðèâåäåíà äàëåå â ïðèìåðå 1-À.

Äë  ïðèìåðà 1-Â èñïîëüçóåìîé ðåàêöèîííîé ñìåñüþ  âë åòñ  óêàçàííà  ðàíåå
"ðåàêöèîííà  ñìåñü ïîñëå äèñòèëë öèè ëåãêèõ ôðàêöèé", èç êîòîðîé äîïîëíèòåëüíî
óäàë þò öèêëîãåêñàíîë/öèêëîãåêñàíîí (äàëåå îáîçíà÷àåòñ  "olone") ñ ïîìîùüþ
àçåîòðîïíîé äèñòèëë öèè â ïðèñóòñòâèè âîäû.

1-À Ãèäðîëèç áåç êàòàëèçàòîðà
Ãèäðîëèç ðåàêöèîííîé ñìåñè ïîñëå äèñòèëë öèè ëåãêèõ ôðàêöèé, (18,6 ã) îñóùåñòâë þò

â ïðèñóòñòâèè Í2Î (7,2 ã), ò.å., ìîë ðíîå îòíîøåíèå âîäà/ñëîæíûå ýôèðû = 77,5. Ñìåñü
ïåðåìåøèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå 115°Ñ â òå÷åíèå 18 ÷àñ ïðè íåïðåðûâíîì óäàëåíèè
öèêëîãåêñàíîëà ñ ïîìîùüþ íàñàäêè Äèíà-Ñòàðêà.

Â óêàçàííûõ óñëîâè õ ãèäðîëèçóåòñ  20% ñëîæíûõ öèêëîãåêñèëîâûõ ýôèðîâ.
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1-Â Ãèäðîëèç â ïðèñóòñòâèè êàòàëèçàòîðà
Ãèäðîëèç ðåàêöèîííîé ñìåñè ïîñëå äèñòèëë öèè ëåãêèõ ôðàêöèé è àçåîòðîïíîé

äèñòèëë öèè olone (15,3 ã) îñóùåñòâë þò â ïðèñóòñòâèè Í2Î (12,1 ã, 4,8 ã èç êîòîðûõ
ïðèõîäèòñ  íà 2N àçîòíûé ðàñòâîð). Ñìåñü ïåðåìåøèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå 127°Ñ â
òå÷åíèå 18 ÷àñ ïðè íåïðåðûâíîì óäàëåíèè öèêëîãåêñàíîëà ñ ïîìîùüþ íàñàäêè Äèíà-
Ñòàðêà. Â óêàçàííûõ óñëîâè õ ãèäðîëèçóåòñ  90% ñëîæíûõ öèêëîãåêñèëîâûõ ýôèðîâ.

Ïðèìåðû 2-À è 2-Â:
Â óêàçàííûõ ïðèìåðàõ "ðåàêöèîííóþ ñìåñü íà âûõîäå èç ðåàêòîðà" ïîëó÷àþò

ñëåäóþùèì îáðàçîì:
Â ðåàêòîð îáúåìîì 1,5 ë ïîìåùàþò 522 ã öèêëîãåêñàíà, 55 ã òðåò-áóòèëáåíçîéíîé

êèñëîòû è 6 ã öèêëîãåêñàíîíà (èíèöèàòîð). Ìàðãàíåö è êîáàëüò äîáàâë þò,
ñîîòâåòñòâåííî, â êîëè÷åñòâàõ 50 è 20 ìëí.ä.

Ñìåñü ïåðåìåøèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå 130°Ñ ïðè äàâëåíèè 20 áàð â òå÷åíèå 150 ìèí â
íåïðåðûâíîì ïîòîêå ãàçà, êîòîðûé ñîäåðæèò àçîò è êèñëîðîä. Ïîñëå ïîòðåáëåíè  63 ë
êèñëîðîäà ãàçîâûé ïîòîê îñòàíàâëèâàþò, ñìåñü îõëàæäàþò è â ðåàêòîðå ñáðàñûâàþò
äàâëåíèå. Ïðè ñëàáîì ïåðåìåøèâàíèè â ðåàêòîð äîáàâë þò 300 ã âîäû. Îñòàâøååñ 
ñîäåðæèìîå ðåàêòîðà íàïðàâë þò íà äåêàíòàöèþ. Ïîñëå äåêàíòàöèè âûäåë þò äâå ôàçû:
íèæíþþ ôàçó, íàçâàííóþ âîäíîé, êîòîðà  ñîäåðæèò, ãëàâíûì îáðàçîì, ïîëó÷åííûå
äèêèñëîòû è ìåòàëëû, ïðèìåí åìûå â êà÷åñòâå êàòàëèçàòîðîâ, è âåðõíþþ ôàçó, íàçâàííóþ
îðãàíè÷åñêîé, êîòîðà  ñîäåðæèò, ãëàâíûì îáðàçîì, öèêëîãåêñàí, òðåò-áóòèëáåíçîéíóþ
êèñëîòó, öèêëîãåêñàíîí, öèêëîãåêñàíîë è äðóãèå ïîáî÷íûå ïðîäóêòû ðåàêöèè, â òîì ÷èñëå
ñëîæíûå ýôèðû.

2-À Ãèäðîëèç ñî ñìîëàìè PUROLITE NRW 160
Ãèäðîëèç ðåàêöèîííîé ñìåñè íà âûõîäå èç ðåàêòîðà (5,37 ã) îñóùåñòâë þò â

ïðèñóòñòâèè Í2Î (5,14 ã) è ñóëüôîíîâîé ñìîëû, âûïóñêàåìîé êîìïàíèåé ALDRICH ïîä
òîðãîâûì íàçâàíèåì PUROLITE NRW 160 (1,01 ã). Ñìåñü íàãðåâàþò äî òåìïåðàòóðû 80°Ñ
â òå÷åíèå 4 ÷àñ.

Â óêàçàííûõ óñëîâè õ ãèäðîëèçóåòñ  30% ñëîæíûõ öèêëîãåêñèëîâûõ ýôèðîâ.
2-B Ãèäðîëèç ñî ñìîëàìè PUROLITE NRW 160
Ãèäðîëèç ðåàêöèîííîé ñìåñè íà âûõîäå èç ðåàêòîðà (5,28 ã) îñóùåñòâë þò â

ïðèñóòñòâèè Í2Î (5,07 ã) è ñóëüôîíîâîé ñìîëû PUROLITE NRW 160 (5,03 ã). Ñìåñü
íàãðåâàþò äî òåìïåðàòóðû 100°Ñ â òå÷åíèå 4 ÷àñ.

Â óêàçàííûõ óñëîâè õ ãèäðîëèçóåòñ  70% ñëîæíûõ öèêëîãåêñèëîâûõ ýôèðîâ.
Ïðèìåð 3: Ãèäðîëèç â ïðèñóòñòâèè H2SO4

Ãèäðîëèç ðåàêöèîííîé ñìåñè ïîñëå äèñòèëë öèè ëåãêèõ ôðàêöèé, êîòîðà  ïðèâåäåíà â
ïðèìåðå 1-À (2,6 ã, 0,55 ã èç êîòîðûõ ïðèõîäèòñ  íà ñëîæíûå ýôèðû), îñóùåñòâë þò â
ïðèñóòñòâèè Í2Î è H2SO4 (1 ã, èç êîòîðûõ 1% (ìàñ.) ñîñòàâë åò H2SO4). Ñìåñü
ïåðåìåøèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå 160°Ñ â òå÷åíèå 12 ÷àñ.

Â óêàçàííûõ óñëîâè õ ãèäðîëèçóåòñ  ïîð äêà 85% ñëîæíûõ öèêëîãåêñèëîâûõ ýôèðîâ.
Ïðèìåð 4 - Ãèäðîëèç ñî ñìîëîé Amberlyst A 31.
Ãèäðîëèç ðåàêöèîííîé ñìåñè (10 ã), êîòîðà  ïðèâåäåíà â ïðèìåðå 2À è êîòîðà  ïîñëå

äèñòèëë öèè ñîåäèíåíèé èìååò òåìïåðàòóðó êèïåíè  ìåíüøå èëè ðàâíóþ òåìïåðàòóðå
êèïåíè  êèñëîòíîãî ðàñòâîðèòåë  tBBA, îñóùåñòâë þò â ïðèñóòñòâèè 20 ìë ñìîëû
Amberlyst A 31 (âûïóñêàåòñ  êîìïàíèåé Rohm & Haas) è 90 ã H2O. Ñìåñü íàãðåâàþò äî
100°Ñ ñ íåïðåðûâíûì óäàëåíèåì öèêëîãåêñàíîëà, ïîëó÷åííîãî ñ ïîìîùüþ íàñàäêè Äèíà-
Ñòàðêà. Ñìåñü ïåðåìåøèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå 100°Ñ â òå÷åíèå 4 ÷àñ.

Â óêàçàííûõ óñëîâè õ ãèäðîëèçóåòñ  ïîð äêà 95% ñëîæíûõ ýôèðîâ, ïðè ýòîì âûäåë þò
ïîëó÷åííûé öèêëîãåêñàíîë.

Ïðèìåð 5 - Ãèäðîëèç â ïðèñóòñòâèè NHO3.
Ãèäðîëèç ðåàêöèîííîé ñìåñè (1,4 ã), êîòîðà  ïðèâåäåíà â ïðèìåðå 2À ïîñëå

äèñòèëë öèè ëåãêèõ ôðàêöèé è tBBA, îñóùåñòâë þò â ïðèñóòñòâèè 60%-íîé NHO3 â âîäå
(10,1 ã) è â ïðèñóòñòâèè êàòàëèçàòîðà, êîòîðûé ñîñòîèò èç íåáîëüøîãî êîëè÷åñòâà
Cu(NO3)2, VO3NH4 è NaNO2.
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Ñìåñü ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 1 ÷àñ ïðè òåìïåðàòóðå 70°Ñ.
Â óêàçàííûõ óñëîâè õ ñëîæíûå ýôèðû ïîëíîñòüþ ãèäðîëèçóþòñ , è ïîëó÷åííûé

öèêëîãåêñàíîë ïîëíîñòüþ ïðåâðàùàåòñ  â àäèïèíîâóþ êèñëîòó.

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  àäèïèíîâîé êèñëîòû îêèñëåíèåì öèêëîãåêñàíà êèñëîðîäîì èëè

ñîäåðæàùèì êèñëîðîä ãàçîì â ïðèñóòñòâèè ðàñòâîðèòåë  íà îñíîâå ìîíîêàðáîíîâûõ
êèñëîò, âêëþ÷àþùèõ êèñëîòû ëèïîôèëüíîãî õàðàêòåðà, ñîäåðæàùèõ îò 7 äî 20 àòîìîâ
óãëåðîäà, è êàòàëèçàòîðà îêèñëåíè , îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ñòàäèþ ãèäðîëèçà
îáðàçîâàâøèõñ  ñëîæíûõ ýôèðîâ îñóùåñòâë þò ïóòåì îáðàáîòêè ðåàêöèîííîé ñðåäû
ïåðåä ýêñòðàêöèåé êàðáîíîâûõ êèñëîò èëè ïóòåì îáðàáîòêè îðãàíè÷åñêîé ôàçû,
ïîëó÷åííîé èç ðåàêöèîííîé ñðåäû, ïîñëå ýêñòðàêöèè îáðàçîâàâøåéñ  àäèïèíîâîé êèñëîòû,
ïóòåì äîáàâëåíè  â îáðàáàòûâàåìóþ ñðåäó ñèëüíîé êèñëîòû, ïðè ýòîì óêàçàííóþ ñðåäó
âûäåðæèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå âûøå 50°Ñ.

2. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ñòàäèþ ãèäðîëèçà îñóùåñòâë þò äîáàâëåíèåì
â îáðàáàòûâàåìóþ ñðåäó ñèëüíîé êèñëîòû, ïðè ýòîì óêàçàííóþ ñðåäó ïîääåðæèâàþò ïðè
òåìïåðàòóðå îò 80 äî 200°Ñ.

3. Ñïîñîá ïî ï.2, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ñèëüíóþ êèñëîòó âûáèðàþò èç êèñëîò, èìåþùèõ
pKa ìåíüøå èëè ðàâíî 2.

4. Ñïîñîá ïî ï.2 èëè 3, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ñèëüíóþ êèñëîòó íàíîñ ò íà èëè
ôèêñèðóþò íà èíåðòíîì ìàòåðèàëå, òàêîì êàê ñìîëà.

5. Ñïîñîá ïî ï.4, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ñìîëû, ñîäåðæàùèå ñèëüíóþ êèñëîòó,
âûáèðàþò èç ãðóïïû, ñîäåðæàùåé ñóëüôîíîâûå êèñëîòû.

6. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ïîñëå ýêñòðàêöèè îòäåëåíèå àäèïèíîâîé
êèñëîòû, îáðàçîâàâøåéñ  â ðåàêöèîííîé ñðåäå, îñóùåñòâë þò äåêàíòàöèåé.

7. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ýêñòðàêöè  ïðåäñòàâë åò ñîáîé ýêñòðàêöèþ
æèäêîñòü/æèäêîñòü.

8. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî îðãàíè÷åñêóþ ôàçó, ïîëó÷åííóþ ïîñëå
îòäåëåíè  àäèïèíîâîé êèñëîòû è ãèäðîëèçà ñëîæíûõ ýôèðîâ, âîçâðàùàþò íà ñòàäèþ
îêèñëåíè .

9. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ïåðåä ñòàäèåé ãèäðîëèçà èç îðãàíè÷åñêîé
ôàçû, âûäåëåííîé ïîñëå îòäåëåíè  îáðàçîâàâøåéñ  àäèïèíîâîé êèñëîòû, äèñòèëë öèåé
óäàë þò ñîåäèíåíè , òåìïåðàòóðà êèïåíè  êîòîðûõ ðàâíà èëè ìåíüøå òåìïåðàòóðû
êèïåíè  ñïèðòà, îáðàçîâàâøåãîñ  âî âðåì  ñòàäèè îêèñëåíè .

10. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ïåðåä ñòàäèåé ãèäðîëèçà èç îðãàíè÷åñêîé
ôàçû, âûäåëåííîé ïîñëå îòäåëåíè  îáðàçîâàâøåéñ  àäèïèíîâîé êèñëîòû, äèñòèëë öèåé
óäàë þò ñîåäèíåíè , òåìïåðàòóðà êèïåíè  êîòîðûõ ðàâíà èëè ìåíüøå òåìïåðàòóðû
êèïåíè  êèñëîòíîãî ðàñòâîðèòåë , êîòîðûé èñïîëüçóåòñ  íà ñòàäèè îêèñëåíè .

11. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ðàñòâîðèòåëü, ïðèìåí åìûé ïðè îêèñëåíèè,
êîòîðûé ñîäåðæèòñ  â ñðåäå ãèäðîëèçà, ýêñòðàãèðóþò è î÷èùàþò ïåðåä ðåöèðêóë öèåé íà
ñòàäèþ îêèñëåíè .

12. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ïåðåä ýêñòðàêöèåé îáðàçîâàâøåéñ 
àäèïèíîâîé êèñëîòû âûäåëåííûå èç ñðåäû ãèäðîëèçà êèñëîòû ñìåøèâàþò ñ äèêèñëîòàìè,
ýêñòðàãèðîâàííûìè èç ñðåäû îêèñëåíè , èëè ñî ñðåäîé îêèñëåíè .

13. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ëèïîôèëüíûå êèñëîòû âûáèðàþò èç ãðóïïû,
ñîäåðæàùåé ãåêñàíîâóþ, ãåïòàíîâóþ, îêòàíîâóþ, ýòèë-2-ãåêñàíîâóþ, íîíàíîâóþ,
äåêàíîâóþ, óíäåêàíîâóþ, äîäåêàíîâóþ, ñòåàðèíîâóþ (îêòàäåêàíîâóþ) êèñëîòû è èõ
ïåðìåòèëèðîâàííûå ïðîèçâîäíûå, 2-îêòàäåöèë íòàðíóþ êèñëîòó, 3,5-äè-òðåò-
áóòèëáåíçîéíóþ, 4-òðåò-áóòèëáåíçîéíóþ, 4-îêòèëáåíçîéíóþ êèñëîòû, êèñëûé òðåò-
áóòèëîðòîôòàëàò, íàôòåíîâûå èëè àíòðàöåíîâûå êèñëîòû, çàìåùåííûå àëêèëüíûìè
ãðóïïàìè, çàìåùåííûå ôòàëåâûå êèñëîòû.

14. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ëèïîôèëüíóþ êèñëîòó âûáèðàþò èç ãðóïïû,
ñîäåðæàùåé äèìåðû æèðíûõ êèñëîò èëè íàôòåíîâûå èëè àíòðàöåíîâûå êèñëîòû,
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çàìåùåííûå òðåò-áóòèëüíûìè ãðóïïàìè.
15. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî êàòàëèçàòîð âûáèðàþò èç ãðóïïû ïåðåõîäíûõ

ìåòàëëîâ.
16. Ñïîñîá ïî ï.15, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî îñíîâó êàòàëèçàòîðà ñîñòàâë åò ìàðãàíåö â

ñî÷åòàíèè ñ ñîêàòàëèçàòîðîì, êîòîðûé âûáèðàþò èç ãðóïïû, ñîäåðæàùåé êîáàëüò,
öèðêîíèé, öåðèé, ãàôíèé, æåëåçî.
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