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Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymy-
wamia tkwasu tiofenodwukarboksylowego z kwasu
adypinowego.

Znane jest mp. z francuskiego opisu patentowego
nr 1308392 otrzymywanie kwasu tiofenodwukarbo-
ksylowego =z kwasu «, @’-dwuchloroadypinowego,

ktéry poddaje sie w Srodowisku alkalicznym cykli-.

zacji za pomocy zwigzkéw sfarki dwuwarto§ciowej
i nastepnie chlorowaniu chlorem gazowym. Po-
chodng dwuchlorowy kwasu ozterowodorotiofeno-
dwukarboksylowego dechlorowodoruje sie w pod-
wyzszonej temperaturze, a otrzymany, surowy kwas
oczyszcza sig przez przeprowadzenie go 'w rozpu-
szczalng s6l sodowa i ponowne wytracenie w Sro-
dowisku kwasu siarkowego. Jako surowfec w po-
danej powyzej metodzie stosuje sie kwas a, a’-dwu-
chloroadypinowy otrzymany na drodze frakcjono-
wanej krystalizacji z mieszaniny fnnych izomeréw
wielochloropochodnych kwasu adypinowego, w kto-
rej zawarto$é¢ kwasu a, o’~dwuchloroadypinowego
née przekracza 67%.

Wydzielenie czystego izomeru jest niedogodne
pod wzgledem technologicznym, a poza tym do-
datkows trudnoéé w tej znanej metodzie powodu-
je obfite pienienie sie masy reakcyjnej przy otrzy-
mywaniu z kwasu «, a’-dwuchloroadypinowego so-
i sodowej kwasu a,o’-dwuchloroadyp‘nowego za
pomocg weglanu sodowego, co znacznie komplikuje
proces, wy-mafga stosowania -aparatu o zwiekszonej
cbjetosci i specjalnych mieszadel itp.
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W sposobie wediug wynalazku -jako produkt wyj-
sciowy stosuje sie dwuchlorek kwasu adypinowe-
go otrzymany przez dzialan®e ma kwas adypinowy
chlorkiem tionylu.

Dwuchlorek kwasu adypinowego poddaje sie
chlorowaniu chlorem gazowym w obecnosci jodu
jako katalizatora pod ciSnieniem normalnym lub
podwyzszonym «do okolo 20 at. i powstaly dwu-
chlorek kwasu dwuchloroadypinowego hydrolizuje
sle woda i przeprowadza w s6l sodowg. Korzystnie
jest przeprowadzaé hydrolize wodorotlenkiem so-

_dowym, stosujgc go w postaci stalej lub roztworu

wodnego. Otrzymang s61 sodowa kwasu dwuchlo-
roadypinowego pmzeprowadza si¢ mastepnie w zna-
ny sposéb w kwas tiofenodwukarboksylowy, a
a mianowicie w $rodowisku lekko alkalicznym cy-
klizuje sie sfarczkiem so‘dcm'rym, przy czym ze
wzgledu na gwaltowny przebieg reakeji, korzystne
jest wprowadzanie do reaktora jednocze$nie soli
sodowej kwasu dwuchloroadypinowego i suchego
siarczku sodowego w podwyzszonej temperaturze.

Nastepnie mieszanine reakcyjng zakwasza sie do
warto$ci pH okolo 3 i ponownie chloruje chlorem
gazowym. Powstaly zwiazek czterowodorodwuchlo-
rotiofenodwukarboksylowy dechlorowodoruje st
w podwyzszonej temperaturze, przy czym otrzy-
muje sie kwas ‘tiofenodwukarboksylowy. Kwas ten
poddajje sie oczyszczentu prizez przemycie woda,
potraktowanie roztworem wodnym wodorotlenkéw
metali alkaltcznych, nastepnie - odfiltrowuje za-
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nieczyszczenia, zakwasza kwasem mineralnym i
odfiltrowany produkt przemywa woda. Otrzymuje
si¢ produkt o czystosci okoto 98% lub nawet wWyz-
szej, ktéry posiada temperature topntenia
328—330°C, co odpow:ada danym literaturowym
dla czystego produktu.

Spos6éb wedtug wynalazku jest latwy i prosty.
W odr6znieniu- od sposobu przedstawionego we
francuskim opisie patentowym mr. 1.308.392, w kt6-
rym do reakcji otrzymywania soli sodowej kwasu
, o’~dwuchloroadypinowego stosuje sie oczyszczo-
ny kwas ci, a’~dwuchloroadypinowy, otrzymany na
drodze ucigzliwej krystalizacji frakcjonowanej z
mieszaniny izomeréw chloropochodnych, w sposo-
bie wediug wynalazku nie wyodrebnia sie izome-
ru o, o’-dwuchloroadypinowego z mieszaniny po-
reekcyjnej, ktéra zawiera nie tylko zwigzki izo-<
meryczne dwu- i tréjchloropochodne kwasu ady-
pinowego, lecz réwmniez hydroksypochodne oraz
substancje smoliste, powstale w wyniku dziatania
chloru gazowego i chlorku tionylu na kwas ady-
pinowy i jego chlorek kwasowy, oraz wody na
surowy, niewydzielany z mieszaniny poreakcyjnej
dwuchlorek kwasu dwuchloroadypinowego, ktéry
hydrolizuje sie za pomocg wodnego roztworu wo-

dorotlenku sodowego, przy czym wszystkie reakcje-

przeprowadza sie¢ w tym samym gparacie, dodajac
kolejno odpowiednie reagenty.

Przyktad Do aparatu reakcyjnego wprowa-
dza sie 292 czeSci wagowe kwasu adypinowego &
386 czeSci wagowych chlorku tionylu. Zawarto§é
miesza sie i ogrzewa do 50°C i w tej temperatu-
rze kontynuuje sie mieszanie przédz okres 4 godzin
az do zakoficzenia reakcji. ’

- Nastegpnie dodaje sie 2 czeSci wagowe jodu i do-
prowadza chlor gazowy w temperaturze do 90°C.
Po- zakoniczonej reakcji, ktéra pod ci$nieniem nor-
malnym trwa okoto 12 godzin, (a pod ciSnieniem
okoto 20 atmosfer ckolo 4 godzin), zawartosé reak-
tora wprewadza sie -do aparatu drugiego, w kt6-
rym znajduje sie ckolo 925 cze§ci wagowych 35%
roztworu wodnego NaOH, utrzymujgc temperature
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okolo 28°C. Z kolei wprowadza si¢ do aparatu oko-
lo 170 czeSci wagowych siarczku sodowego, utrzy-
mujac temperature poczatkowo okoto 55°C, a na-
stepnie okoto 82°C. Po ‘ochlodzeniu zawarto§é re-
aktora zakwasza sie stezonym kwasem solnym do
pH okolo 3, a przez mase reakcyjng przepuszcza
chlor w ilo§ci okolo 170 czeSci wagowych, utrzy-
mujgc temperature okoto 28°C, & naustepme pod-

wyzszong do okoto 98°C.
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Po 1zakohczeniu reakcji zawartosy m‘eajkntora
ochtadza sie, a surowy produkt odfiltrowuje, prze-
mywa duzg flo§cig wiody i oczyszcza przez prze-
prowadzenie w rozpuszczalne isole metali alkalicz-
nych jak sodu, potasu itp. po czym wytraca w §ro-
dowisku kwasnym.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposbéb otrzymywania kwasu tiofenodwukarbo-
ksylowego z kwasu adypinowego znamienny tym,
ze kwas adypinowy przeprowadza sie dzialaniem
chlorku tionylu w dwuchlorek kwasu. adypinowe-
go, kibry nastepnie chloruje sig chlorem gazowym
w obecno$ci jodu jako katalizatora, pod ci$nieniem
normalnym lub zwiekszonym do okolo 20 atmosfer,
a powstala dwuchloropochodng dwuchlorku kwa-
su adyp:nowego hydrolizuje wodg i przeprowadza
w sb6l sodowg kwasu dwuchloroadypinowego za
pomcca wodorotlenku sodowego, po czym W zna-
ny sposéb cyklizuje siarczkiem scdowym, zakwa-
sza kwasem mineralnym, ponownie chloruje chlo-
rem gazowym, nastepnie ogrzewa, dechlorowodo-
ruje, a powstaly surowy kwas, po przemyciu wo-
da, oczyszcza sie za pomocg wodorotlenkéw metali
alkalicznych, uzytych w wroztworze wodnym, od-
filtrowuje zanieczyszczenia i przemywa woda.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1 znamienny tym, ze
hydrolize dwuchlorku kwasu dwuchloroadypino-
wego przeprowadza sie albo bezpoSrednio -35% roz-
‘tworem wodnym wodoroftlenku sodowego lub wo-
da, do ktérej dodaje sie¢ nastepnie staly wodorotle-
nek sodowy.
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