
 

\
]

 

 

  

 

 

 

СТР ” Гр ЕКВ
тьсек >7/4

Е

 
 

С0ЮЗ СОВЕТСКИХ СОЦИАЛИСТИЧЕСКИХ РЕСПУБЛИК

 

ГОСУДАРСТВЕННЫЙ КОМИТЕТ СССР
ПО ДЕЛАМ ИЗОБРЕТЕНИЙ И ОТКРЫТИЙ

ЯВТОРСВОЕ СВИДЕТЕЙЬСТВО
сб Ра

 

 

 

 

На основании ‘®елномочий, предоставленных Правительством СССР,

Государственный комитет СССР’ по’ делам изобретений и открытий

выдал настоящее авторскоеО на изобретение:
,"Способ получения бутандиона-

Автор (авторы): колянковский Александр Александрович,
Вениамин Васильевич, Алхименков Петр. лович,

ова Галина Васильевна и Шепелина Светлана Ивановна

Заявитель: (ДЕССКИЙ ОРДЕНА ОВОГО КРАСНОГО ЗНАМЕНИ
ОРСТЕТ Й.И. МЕЧНИКОВА И
АНГАРСКИЙ ЗАВОД. ХИМИЧЕСКИХ РЕАКТИВОВ

Заявка № Приоритет изобретения   25 мая 1979г.
Зарегистрировано в Государственном реестре

изобретений СССР

2770973

января 1981г
Действие а. свидетельства распро-

страняется на всю территорию Союза ССР.

Председательп
ом

|

Начальник отдел © )

<
2%

  
     

 
’— Ы———*“®  

МПФ Гознака. 1979. Зак. 79-3083.

м

т

   

 

 
=
Е
Р

А
Р

 



 

Республик
тии ОПИСАНИ Е|.,8325489

ИЗОБРЕТЕНИЯ
К АВТОРСКОМУ СВИДЕТЕЛЬСТВУ

(61) Дополнительное к авт. свид-ву —

(22)Заявлено .25.05.79(21) 2770973/23-04 {50М. Кл.3

 

 

с присоединением заявки № — С 07 С 45/29

Тосудерственный иомитет сот е 9/2

ссср (23) Приоритет —
по делам изобретенийи отерытий Опубликовано 30.04.81. Бюллетень № 16

|

(53) УДК 661.727.
.07 (088.8)

Дата опубликования описания 30.04.81

(72) Авторы А. А. Копянковский, В. В. Кузин, П. М. Алхименков, ‘

изобретения Г. В. Шамцова и С. И. Шепелина

Одесский ордена Трудового Красного Знамени государственный

(71) Заявители университет им. И.И. Мечникова и Г

химических ‘реактивов

 

  Зи
19 "ети.

ИАНАя
ЗИблиятьи

  

(54) СПОСОБ ПОЛУЧЕНИЯ БУТАНЦИОНА-2

 

1 2

Изобретение относится к усовершен- Недостатками способа являются низ-

ствованному способу получения бутан- кий выход целевого продукта, требую-

диона -2,3 (диацетила), который ис- щего дополнительной очистки, и.необ-

пользуется в тонком органическом син- ходимость применения специального’ ка-

тезе для получения различных органи- тализатора.
ческих реактивов и в качестве арома- $ Известен способ получения диацети-

тизирующей добавки маргарина и сли- па путем окисления аминоэтилметилке-

вочного масла. тона ацетатом меди при 30-130°С в

Известен способ получения диацети- воде или в.органическом растворителе

пла, путем взаимодействия изобутилнитт

‚
)

и выделения диацетила известными. при”

рита с метилэтилкетоном с последую “” емами [3].
щим. разложением промежуточного соеди- Однако выход диацетила по этому

нения в кислой среде и выделением способу также низкий - 40%.

диацетила известными приемами [1]. Кроме того,известен способ полу-

Однако выход диацетила по этому |; чения диацетила путем эпоксидирова”

способу очень низкий -35%. ния метилвинилкетона 50%-ной переки-.

Известен также способ получения ° сью водорода в щелочной среде, после-

диацетила путем газофазного окисления дующей изомеризацией образовавшегося

кислородсодержащим газом изомасляно- эпоксида в кислой среде и. выделением

0 альцегида в присутствии катализа- „; продукта известными приемами. Выход

тора сложного состава Моз\ьРЬс 0 диацетила. -`90% [4].

(где. а=12,5=1-25;с=1-10;4=36-125,5) Однако эпоксидирование перекисью

на цосителе или без него. Выход диа- з щелочной срёде обычно идет со взры-

цетила 45% [2]: вом. Кроме того, процесс проводится
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в две стадии,
ложняёт.

Наиболее близким по технической
сущности к предлагаемому является
способ получения диацетила путем
окисления изомасляного альдегида вод-
ным раствором соли двухвалентной ме-

ди либо треквалентного железа в при-
сутствии каталитических количеств
благородного металла, Окисление про-
водят при 30-200°С в кислой среде.
В результате реакции в течение 5 ч
образуется смесь, содержащая диаце-
тил, ацетоин и другие продукты. Окис-
литель регенерируют кислородом воз-
духа. Выход днацетила -.41,6%. По-
лученную смесь разделяют известными
приемами (дистилляцией) [5]:

Недостатками указанного способа
являются низкий выход диацетила, дли- ›)
тельность процесса, применение дорого-
стоящего катализатора - благородного
металла и образование “смеси* продуктов,
что требует дополнительных. затрат на

стадии разделения. ... :
Цель изобретения - Увеличение вы-

хода целевого продукта’ и’упрощение

технологии процесса.
Поставленная цель достигается тем,

что в способе получения бутандион 2,3 30
путем окисления карбонильного соеди-
нения водным раствором соли’ трехвалент-
ного желёза при повышенной температуре
с последующей регенерацией окислите-
‘ля кислородом воздуха в качестве кар- 35
бонильного соединения используют
З-оксибутанон -2 или его водный раст-
вор, а процесс проводят с одновремен-
ным выделением бутандиона -2,3 путем
дистилляции.

что значительно его ус-
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Пример. В трехгорлый реак-
тор емкостью 3 л, снабженный капель-
ной воронкой, насадкой Вюрца с термо-

метром и нисходящим холодильником,

загружают 220 г (2,5 моль) З-окси-
‘бутандиона-2 (ацетоина), 500 мл воды
и 1360 г хлорного железа (шестивод-
ного). Смесь. нагревают до 100°С. от-
гоняющийся диацетил собирают в прием- 35
ник. Отгонку велут ло бесиветных по-
гонов. Дианетил отделяют от водного
слоя, сушат хлористым кальцием и
вновь перегоняют. Показатели его сле-
дующие: т 1,3935, += 88-88 ,5?С,
чистота по ГЖХ нё ниже 99%, выход
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161 г (752 от теорелического в расче-
те на ацетоин). Водный. дистиллат
используют в последующем синтезе
для разбавления ацетоина либо хлор-
ного железа, что дает дополнительное
количество диацетила.
Пример 2. Условия процесса

аналогичны примеру 1, за исключени-
ем применения водного раствора ацето-
ина. Вместо чистого ацетоина исполь-
зуют раствор, приготовленный из 220г
ацетоина и 500 мл дистиллата от пре-
дыдущего опыта. Выход диацетила
172 г (80% от теоретического).

Пример3. Условия процесса
аналогичны примеру 1, за исключени-
ем применения водного раствора аце-
тоина, полученного гидролизом 3-хлор-
бутанона-2 и содержащего 220 г аце-
тоина. Выход диацетила 178 г (85%
от теоретического).

Предлагаемый способ позволяет
увеличить выход диацетила до 85%,
‚а проведение одновременно с процес-
сом окисления выделения целевого Про-
дукта дистилляцией существенно упро-
щает его технологию.

Формула изобретения

Способ получения бутандиона -2,3
путем окисления карбонильного соеди-

пения водпым раствором соли трехва-
‚лентного железа при повышенной темпе-

ратуре с последующей регенерацией
окислителя кислородом воздуха, о т-
личающийся тем, что, с це-

лью увеличения выхода целевого про-
дукта и упрощения технологии процес-
са, в качестве карбонильного соедине-

ния используют 3-оксибутанон-2 или
его водный раствор, а процесс прово-
дят с одновременным выделением бутан-

диона-2,3 путем дистилляции.
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