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SPOSOB WYTWARZANIA ESTROW KWASU FTALOWEGO

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania estréw kwasu ftalowego, zwlaszcza fte-
lanu dwuoktylowego, o opornodci wlasciwej zwigkszonej do wartosci powyzej 2.109 om ., AW
temperaturze 20°.

Ester kwasu ftalowego otrzymany w reakcji bezwodnika kwasu ftalowego lub kwasu fta-
lowego z aslkoholem alifatycznym, w obecnosci katalizatora, poddaje sig oczyszczaniu poprzez
neutralizacje 2-3% wodnym roztworem wodorotlenku sodowego, mycie woda i oddestylowanie nad-
misrowego alkoholu, nastepnis rafinacji za pomocg np. wodorotlenku wapnia, w temperaturze
100-250°C /polski opis patentowy nr 101 578/. Tak otrzymany ester zaswiera jeszcze szereg
zanteczyszczen takich jak: zwiazki nienasycone, elektrolity, wplywajace na obnizenie war-
todci paremetru opornosci wiadciwej. Na oporncéé wladciwg estru wplywaja gléwnie zanieczysz-
czenia w postaci jondw wodorowych, sodowych, ftalowo-oktylowych i ftalowych /Przem.Chem.
1978, 57, 21/.

Znane sa nastepujgce metody oczyszczenia estréw ftalowych, majace na celu podwyz-
szeniae ich opornoséci wtasdciwe} takie jek: wielokrotne mycie woda, sorpcjs zanieczyszczef na
weglu aktywnym lub silnie kwedénym kationicie. Metody te nie zapewniaja usunigcia wszystkich
réznorodnych pod wzgledem fizyko-chemicznym zanieczyszczefh wystepujacych w estrach ftalo-
wych a wplywajacych na wartoé¢ opornoéci wlasciwej. Niewielkie iloéci zanieczyszczen, kté-
re nie daja sig¢ usung¢ za pomoca dotychczas znanych sposobéw oczyszczania, znacznie obniza-
j8 wartos¢ opornodci wiaédciwej gotowego produktu nawet o dwa rzedy wielkosci w poréwnaniu
z wartodciami teoretycznie mozliwymi do osiggniecia.

Ftalan dwuoktylowy oczyszczony za pomocg dotychczas znanych metod, nawet wyproduko=
wany ze specjalnie oczyszczonych surcwcéw, posiada opornoés wkadciwg okolo 2.10B om.R w tem-
peraturze 20°C. Wartoéé te jest niZzszs od wymaganej przez przemysl elektrotechniczny %
znacznie nizeza, niz jest to mozliwe do osiggniecia sposobem wedlug wynelazku.

W trekcie bsdeht nieoczekiwanie stwierdzono, 28 dopiero taczne dzialanie mieszaniny
gezu obojgtnego i tlenu oraz odpowiedniego stelego sorbentu ne ester ftalowy daje poZzgdany
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efekt, to znaczy podnosi opornos¢ wlasciwa estru powyzej wartodci 2.10° om.m w temperatu-
rze 20°C.

Istotg wynalazku jest sposéb wytwarianis estrdéw kwesu ftalowego o zwigkszonej oporno-
6ci wladciwej. )

Sposdb wytwarzanis estréw kwasu ftelowego wedlug wvnalazku polega na tvm, 2e ester ftalo-
wy otrzymany w reakcji bezwodniks kwasu ftalowego lub kwasu ftalowego z elkoholes alifas-
tvcznym, w obecnosci ketalizatora, neutralizuje si¢ wodnvm roztworem wodorotlenku sodo-
wego, przemywa wod@ pozbawioni soli aineralnych a po oddzisleniu nadmisrowego slkoholu,
poddsje si¢ réwnoczesnie dzialeniu fazv gazowej zawierasjgcej gsz obojetny i tlen oraz od-
powiedniego statego sorbentu w ilosci powvzej 0,005 % wagowvch w stosunku do estru, w
temperaturze powyzej 40°%C. Istotnym jest aby staly sorbent posiadal odpowiednia strukture
porowat@ tj. powierzchnig wlasciwg nie mniejszg jak 100 m2/g i dredni promiernn poréw po-
wy2ej 2,5 nm. Stosowany sorbent winien posiadac centra aktwvwne o chesrakterze kwasnym.
Zawartos¢ tlenu w fazie gazowe] nie moze byé mniejsza jak 5 % objetosciowych. Jedynie
w powy2szym ukladzie zachodzi szvbko proces destrukcji i usuwanie zanieczyvszczer odpowie-
dzialnych za oporno$é wiadciwg estréw ftalowych, poniewaz w temperaturze powvzej 40°C ne-
stopuje rozklad zwigzkéw nienasyconych, ktére wraz z gazem sg czgesciowo wyprowadzane ze
d4rodowiska reakcji, a czesciowo wraz z jonowymi zanieczyszczeniami usuwsne na stalym sor=
bencie.

Nastgpujace przvklady wyjadniaje istote wynalazku: -

Przykltad I - poréwnawczy. Reaktor o pojemnosdci 5 de> /model sparatu prze-
myvslowego/ wyposazony w mieszadlo wmechaniczne, wezownice grzejna i belkotke gazowa, ne=-
petniono 4 du3 ftalanu dwuoktylowego o opornosci wiasciwej 3,1 . 10’ on.m w 20°C. Uklad
ogrzano do temparetury 65°% 1 przy ciggtej pracv mieszadla przepuszczano przez ciecz tlen
z szybkoscig 10 dn3/h przaz 20 min, a potem szot z szvbkosci 60 d-s/h przez 30 ain,
Réwnoczednie z ezotem dodano do resktora 20 g/tj. 0,49 ¥ wagowych w stosunku do estru/
2elu krzemionkowego o powierzchni wlasciwej 385 02/ g 1 o drednis promieniu poréw 4,0 nm,
Po oddzieleniu 2elu, schtodzeniu estru do temperatury 20°c zmierzono jJego opornodé wled-
ciwg, ktéra wynosila 3.108 om.m,

Przyklsd 1I.W temperaturze jak w przykladzie I przeprowadzono oczyszczenie
ftalanu dwuoktylowego w nastepujacy sposéb. Do 4 dm” estru o opornosci wliasciwej 3,1 .

107 om.m w 20°C ogrzanego do temperatury es5°% wprowadzono 10 g/tj. 0,25 % wagowych w sto-
sunku do estru/ 2elu krzemionkowego o powierzchni wledciwej 385 -2/9 1 Sdrednim promieniu
pordw 4,0 nm 1 réwnoczednie przepuezczeno mieszening gazowq zawierajgcg 95 % szotu 1 5 %
tlenu z szybkodcig 60 d-s/h w ciggu 30 min. Po oddzieleniu 2elu 1 schlodzeniu estru do
temperatury 20°c zmterzono Jego opornosé wlasciwa, kiére wynosila 5.10g on.m.

Przvklad III - poréwnawczy. Do reaktora jak w przvklsdzie I wprowadzono 4 dn’
fteleanu dwuoktylowego o opornosci wledciwej 3,1 x 10" om x a w 2o°c, ogrzano do tempera-~
tury 80°c; dodsno 20 g /tj. 0,49 ¥ wagowych w stosunku do estru/ wegle aktywnego o powie-~
rzchni wieéciwej 1250 lz/g 1 érednim promieniu poréw réwnym 1,5 na 1 réwnoczesnie przepuez~
czano szot z 5,8 ¥ tlenu z szybkodécis 65 da3/h'przez 60 min. Po oddzieleniu wggla sktyw-
nego 1 chlodzeniu estru do temperastury 20°C zaierzono Jego opornosé wledciwg, ktéra wyno-
eils 1,8 x 10° om x a.

Przvklad IV. Do reaktora technicznego ¢ pojemnodci 15 > zaladowano 12 =
ftalanu dwuoktvlowego o opornosci wlasciwej 3,1 x 107 om x m. Po ogrzaniu zawartosci re-
aktora do temperatury 60°c wprowadzono 700 g/ tj. 0,0058 ¥ wagowych w stosunku do estru/
2elu krzemionkowego o powierzchni wlaéciwej 385 -2/9 1 érednim prowientiu poréw 4,0 nm 3
réwnoczedénie przepuszczeno sieszaning gezowg zawierajgcy 95 ¥ szotu 1 5 ¥ tlenu z szybko-
écie 200 -3/h w ciggu trzech godzin. Po schilodzeniu estru do tesperstury 20% 1 przepusz-
czeniu przez prasg filtracyjng zmierzono jego opornosé wiedciwg, ktéres wynosile 2,1 x 10°
om X m,

3
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-

Z 88 trzezenia patenctowaes

i. Spoadh wytwarzania estréw kwasu ftalowego, a zwleszcza fralanu dwuoktvlu, poprzez
estryfikacjy bazwednike ftelowey;s lub kwasu frslowege alkoholem alifetvcznye w obecnodct
katallzatora; 8 nusrepnie neutraiizecje 4 eycie otrzvamsnege estru, z ns a ienny
t vy u; 2e cster poddaje sig réwnoczednis dzislaniu fazv gazowej zewierejgcei gez obojetny
1 tlen orez 2telego sorbentu w i1lcéci powvzej 0,005 ¥ wagowvch w stosunku de etosomansgo
estru, w temperaturza powviej 40°c. przv czye etaly sorbent posisds powterzchnig wlaéciwy
nie aniejezg ni 100 .2/9 1 éredni promiertt poréw powyiej 2,5 na.

2. Spoaéb wedlug zestrz. 1, znes sl enny tym, 2e stezenie tlenu w fazie
gazowe3 jest nie mniejsze niz 5 § objetoéciowych,
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