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SPOSÓB WYTWARZANIA ESTRÓW KWASU FTALOWEGO

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania estrów kwasu ftalowego, zwłaszcza fte-
g

lanu dwuoktylowego, o oporności właściwej zwiększonej do wartości powyżej 2.10 o« • ■ w
temperaturze 20°C.

Ester kwasu ftalowego otrzymany w reakcji bezwodnika kwasu ftalowego lub kwasu fta¬
lowego z alkoholem alifatycznym, w obecności katalizatora, poddaje się oczyszczaniu poprzez
neutralizację 2-3% wodnym roztworem wodorotlenku sodowego, mycie wodę i oddestylowanie nad¬
miarowego alkoholu, następnia rafinacji za pomoce np. wodorotlenku wapnia, w temperaturze
10O-250°C /polski opi9 patentowy nr 101 578/. Tak otrzymany ester zawiera jeszcze szereg
zanieczyszczeń takich jak: zwlęzki nienasycone, elektrolity, wpływające na obniżenie war¬
tości parametru oporności właściwej. Ha oporność właściwe estru wpływają głównie zanieczysz¬
czenia w postaci jonów wodorowych, sodowych, ftalowo-oktyłowych i ftalowych /Przem.Chem.
1978, 57, 21/.

Znane są następujęce metody oczyszczania estrów ftalowych, majęce na celu podwyż¬
szanie ich oporności właściwej takie jak: wielokrotne mycie wodę, sorpcja zanieczyszczeń na
węglu aktywnym lub silnie kwaśnym kationicie. Metody te nie zapewniaję usunięcia wszystkich
różnorodnych pod względem fizyko-chemicznym zanieczyszczeń występujących w estrach ftalo¬
wych a wpływających na wartość oporności właściwej. Niewielkie ilości zanieczyszczeń, któ¬
re nie daję się usunęć za pomoce dotychczas znanych sposobów oczyszczania, znacznie obniża-
ję wartość oporności właściwej gotowego produktu nawet o dwa rzędy wielkości w porównaniu
z wartościami teoretycznie możliwymi do osięgnięcia.

Ftelan dwuoktyłowy oczyszczony za pomoce dotychczas znanych metod, nawet wyproduko-
wany ze specjalnie oczyszczonych surowców, posiada oporność właściwe około 2.10 om.m w tem¬
peraturze 20°C. Wartość ta jest niższa od wymaganej przez przemysł elektrotechniczny i
znacznie niższa, niż jest to możliwe do osiągnięcia sposobem według wynalazku.

W trakcie badań nieoczekiwanie stwierdzono, że dopiero łęczne działanie mieszaniny
gazu obojętnego i tlenu oraz odpowiedniego stałego sorbentu na ester ftalowy daje pożądany
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efekt, to znaczy podnosi oporność właściwa estru powyżej wartości 2.10 on.n w temperatu¬
rze 20°C.

Istotę wynalazku jest sposób wytwarzania astrów kwasu ftalowego o zwiększonej oporno¬
ści właściwej.
Sposób wytwarzania estrów kwasu ftalowego według wynalazku polega na tym, że ester ftalo¬
wy otrzymany w reakcji bezwodnika kwasu ftalowego lub kwasu ftalowego z alkoholem alifa¬
tyczny*, w obecności katalizatora, neutralizuje się wodnym roztworem wodorotlenku sodo¬
wego, przemywa wodę pozbawione soli mineralnych a po oddzieleniu nadmiarowego alkoholu,
poddaje się równoczsśnle działaniu fazy gazowej zawierajęcej gaz obojętny 1 tlen oraz od¬
powiedniego stałego sorbentu w ilości powyżej 0,005 % wagowych w etosunku do estru, w
temperaturze powyżej 40°C. Istotnym Jest aby stały sorbent posiadał odpowiednie strukturę
porowate tj. powierzchnię właściwe nie mniejsze jak 100 m /g i średni promień porów po¬
wyżej 2,5 nm. Stosowany sorbent winien posiadać centra aktywne o charakterze kwaśnym.
Zawartość tlenu w fazie gazowej nie może być mniejsza jak 5 % objętościowych. Jedynie
w powyższym układzie zachodzi szybko proces destrukcji 1 usuwania zanieczyszczeń odpowie¬
dzialnych za oporność właściwe estrów ftalowych, ponieważ w temperaturze powyżej 40 C na¬

stępuje rozkład zwlęzków nienasyconych, które wraz z gazem sę częściowo wyprowadzane ze
środowiska reakcji, a częściowo wraz z Jonowymi zanieczyszczeniami usuwana na stałym sor¬
bencie.

Następujęce przykłady wyjaśnlaję istotę wynalazku: '
Przykład I- porównawczy. Reaktor o pojemności 5 dm /model aparatu prze¬

mysłowego/ wyposażony w misszadło mechaniczne, wężownlcę grzejne 1 bełkotkę gazowe, na¬
pełniono 4 dm ftalanu dwuoktylowego o oporności właściwej 3*1 . 10 oa.a w 20°C* Układ
ogrzano do temperatury 65°C 1 przy cięgłoJ pracy mieszadła przepuszczano przez ciecz tlen
z szybkośclę 10 dm /h przez 20 min, a potem azot z szybkości 60 da /h przsz 30 min.
Równocześnie z azotem dodano do reaktora 20 g/tj. 0,49 % wagowych w stosunku do estru/
żalu krzemionkowego o powierzchni właściwej 385 m / g 1 o średnio promieniu porów 4,0 nm.
Po oddzieleniu żalu, echłodzenlu eetru do temperatury 20°C zmierzono Jego oporność właś-

g
clwę, która wynosiła 3.10 oa.au

Przykład II. W temperaturze jak w przykładzie I przeprowadzono oczyszczania
ftalanu dwuoktylowego w następujęcy sposób. Do 4 dm estru o oporności właściwej 3,1 •
10 oa.a w 20°C ogrzanego do temperatury 85°C wprowadzono 10 g/tj, 0,25 % wagowych w eto-

2
eunku do eetru/ żelu krzemionkowego o powierzchni właściwej 385 a /g i średnia promieniu
porów 4r0 nm i równocześnie przepuezćzano mieszaninę gazowe zawierajęce 95 % azotu 1 5 %
tlenu z szybkośclę 60 dm /h w clęgu 30 min. Po oddzieleniu żelu 1 schłodzeniu estru do
o 9

temperatury 20 C zmierzono Jego oporność właściwe, która wynosiła 5.10 oo.m.
Przykład III - porównawczy. Do reaktora jak w przykładzie I wprowadzono 4 dm

ftalanu dwuoktylowego o oporności właściwej 3,1 x 10 om x m w 20°C, ogrzano do tempera*
tury 80°c; dodano 20 g /tj. 0,49 % wagowych w atosunku do estru/ węgla aktywnego o powie¬
rzchni właściwej 1250 i/g 1 średnim promieniu porów równym 1,5 na 1 równocześnie przepuez¬
ćzano azot z 5,8 % tlenu z szybkośclę 65 dm /h przez 60 min. Po oddzieleniu węgla aktyw¬
nego i chłodzeniu estru do temperatury 20°C zmierzono jago oporność właściwe, która wyno-
alła 1,8 x 108 om x a.

Przykład IV* Do reaktora technicznego o pojemności 15 o załadowano 12 m

ftalanu dwuoktylowego o oporności właściwej 3,1 x 10 om x m. Po ogrzaniu zawartości re¬
aktora do temperatury 60°C wprowadzono 700 g/ tj. 0,0058 % wagowych w atosunku do eetru/
żelu krzemionkowego o powierzchni właściwej 385 a /g 1 średnim promieniu porów 4,0 na i
równocześnie przepuezćzano aleazaninę gazowe zawierajęce 95 % azotu 1 5 % tlenu z szybko¬
śclę 200 m /h w clęgu trzech godzin. Po schłodzeniu estru do temperatury 20°C 1 przepuaz-
czenlu przez prasę filtracyjne zmierzono Jego oporność właściwe, która wynosiła 2,1 x 109
om x m.
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Zastrzeżenia patentowe

i. Sposób wytwarzania estrów kwasu ftalowego, a zwłaszcza ftalanu dwuoktylu, poprzez
eatryfikacj© bazwodnika ftalowa # lub kwasu ftalowego alkoholan alifatycznym w obecności
katalizatora* a następnie neutralizację 1 aycie otrzyaenego eetru, znaalanny

t y *t te ester poddają alf równocześnie działaniu fazy gazowej zawierającej gaz obojętny
1 tlen oraz stałego sorbentu w ilości powyżej 0*005 % wagowych w atosunku do atoaowanago
eetru* w tenperaturza powyżej 40°C# przy czya stały aorbent posiada powierzchnię właściwa
nla anie jeza. niż 100 i/g 1 średni proaiań porów powyżej 2,5 na.

2. Spoaób według zaetrz. lt znaalanny t y w, że stężenia tlenu w fazie
gazowej jaat nie wnlajaze niż 5 % objętościowych.
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