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Vynédlez se tykd zpusobu pfipravy
estert kyseliny ftalové s alkoholy, obsa-
hujici 7 nebo vice atomi uhliku, za pfi-
tomnosti katalyzatoru na bazi TiO2. xH20,
pPi kterém se egsterifikace provadi s pie-
bytkem alkoholu, s jeho néslednym odstra-
nénim vakuovou destilaci a stripovanim
vodni parou, s odvodnénim esteru za vakua
a s filtradénim oddélenim katalyzatoru pro
jeho opétné pouZiti v dalsim vyrobnim
cyklu. Jeho podstatou je, Ze se esterifi-
kace vede jen do &isla kyselosti pod 3,0
ng KOH/% esterifikaéni smési a Ze se po
zahdjeni stripovani piida wodny roztok
alkalického hydroxidu v mnoZstvi 0,01 aZ
0,5 % hmotnostnich bezvodého NaOH vzta~
Zeno na celkové mnoZstvi esteru.
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Vyndlez se tfké zpilsobu pfipravy esterd kyseliny ftalové
s alkoholy, obsabujieimi 7 nebo vice atomd uhliku, za p¥fitomnos-
ti katelyszdtoru ne béai 7i0,.xH,0, p¥i kterém se esterifikace
provdd{ s pFfebytkem alkoholu, 8 jeho ndslednym odstranénim veku-
svou destilec{ a stiripovénim vodni parou, s odvodninim esteru za
vekua a 8 filtrainim ocddé&lenim ketalyzdtoru pro jeho opétné po=-
udit{ v daldim vyrobnim cyklu.

K pi#ipravé organickyeh esterd se nejlastéji pouiivajl jako
katalyzdtory esterifikeiniho procesu orgsnieké slouleniny tita-
nu. Meszi nejuZfivendjsdi katalyzdtory tohoto drubm pati{ slouéeni-
ay typu Ti(OR) 4r Joko Je nept. tetra(2-etylhexyl)titandt &i
tatrm(nebutwl)titanit (US patent &, 3 209 021), PouZiti t3ehto
katalyzdtord umoZinuje provedeni esterifiksce v dostatein# kréiké
dobd, Jje vdak podminéno nékolikandsobnym vypirdnim katalysdtoru
g esteru, Odstrandnil wypiréni ketalysdtoru z esteru umoinuje
piiprava ftaldtd za pFf{tomnosti hlinitanového katalyzdtoru, napi.
podle &S A0 &, 175 612, nevyhodou je vSak prodloufeni esterifi-
katni doby. Zkréceni esterifiikaini doby pfind3i poufiti esteri- -
fikeéniho katalysétoru na bési Ti0,.xH,O podle IS A0 &, 214 216
a 214 550, kdy se esterifikace providdi do &isla kyselesti 0,30 mg
KOH/g esterifika¥ni sm¥si, nafei se odstrani prebyte¥nd esteri-
fike¥ni sloZke vakuovou destilaei a stripovdnim vodni parou, ke-
talysdtor se nakonec odfiltruje a pouZije v daldim vyrobnim eyk-
lu, Pfes vyznamnd zlepdeni zustdvé tento vyrobni postup energe-
tieky nérodny, celkovd délke jednoho pracovmiho cyklu je stédle
pomdrné dlouhd a zejména operaci, sloufief k odstrenéni pieby-
teiného alkoholu sze surového esteru, se nedail zvliddnout v doste-
tedn& krdtkém Zase, Stripovédni surového esteru vodni parou je
tasto nutno prodloufit na 2 af 3 hodiny,aby bylo dosaZeno pFede~
psanych hodnot ¥i{sla kyselosti a odpafivosti vyrobeného esteru,
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Zlepseni dosavedniho stavu prinds{ vyufitl zpisobu pripra-
vy esteri kyseliny ftalové podle vyndlezu. yeho pthtatou Je, Ze
gse esterifikece vede jen do Zisla kyselo 3,0 mg KOH/g esteri-
fikelfni smdsi a %e se po zahdjeni stripovéni pfidé vodny rosztok
alkeliekého hydroxidu v mnoZstvi 0,01 af 0,5 % hmotnostnich bes-
vodého NaOH vztaZeno na celkové mnoistvi surového esteru. Vyhod-
né je pouiiti 40 % vodného roztoku hydroxidu sodného v mnoistvi
0,1 % hmotnostnich bezvodého NeOH vitaZeno na celkové mmoZistvi
surového esteru.

7 leboratornich i provoanich posznatkd vyplynulo, Ze p¥ida-
vek malého mnoZstvi vodného roztoku hydroxidu sodného ihned po
zaehdjen{ stripovéni umoinuje nejenom ukon&it p¥ikon tepla pro
vlastni esterifikaei a prejit k vekuovému oddgstiloviéni p¥eby-
tedného alkoholu jif p¥i hodnotd isla kyselostd 3 mg KOH/g
esterifikefni smdsi, ale rovn¥% podstatnd zkrdtit stripovaci do-
bu. Piidavkem louhu v kombinaci se stripovaci parou okemZitd
hydrolyzuje katalyzdtorovy komplex, cof p¥ind3i jednak okemZité
virazné snifeni &isla kyselosti, jednak ¥dste&nou regeneraci ti-
tandtového katalyzdtoru s pozitivnim vlivem p¥i jeho pouZitf
v daldfch vyrobnich cyklech, P¥inosem zpisobu pFipravy esterd
kyseliny ftelové podle vyndlezu Je tedy zkrédceni vyrobniho eyklu,
snifeni energetické ndro¥nosti vyroby a zvySeni aktivity i %i-
votnosti katalyzétbru.

Nésledujfef p¥{klady prindSeji srowndéni zpisobu vyroby ftie-
létovych zmék¥ovadel podle dosavadniho zpisobu (p¥iklad ! a 3)
se zpisobem p¥ipravy esteri kyseliny ftalové podle vyndleszu
(p¥iklad 2 a 4) v praktickém provedeni.

P#{iklad 1

MavéZka 943 g 2-etylhexanolu, 370 g ftalanhydridu, 21 g suspense
katalyzdtoru na bézi TiO,.xH,0 s | g kfemeliny a 1 g karborafi-
nu byla predloZena do esterifike¥ni benky, naeZ byla po dobu
2,5 hodiny provéd&na esterifikece s kone¥nou teplotou 220 °c.

Po uvedené dob¥, kdy hodnota ¥isla kyselosti &inila 1,23 mg
KOH/g esterifikaini sm&si, byl zastaven p¥iken tepla @ zahdéjilo
se odstranovéni prebytefného 2-etylhexanolu, nejprve vakuovou
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destilaci, néslednd stripovénim vodni parou. Celd tato operace
trvals 2,5 hodiny. Po vysuieni esteru za vakua a odfiltrovéni
katalyzdtoru bylo ziskéno 890 g di(z-etylhexyl)ftalétu, ktery
mél ndsledujici perametry:

&1slo kyselosti : 0,08 mg KOH/g esteru
odpaFfivost (160 °C, 2 hod.) : 0,46 %
Pr{klad 2

Pro esterifikaci byly poufity stejné navdiky jako v p¥ikladd 1,
esterifikace tyla provédima po dobu 2,3 hodiny s konelnou toplo-
tou 220 °C, kdy hodnota &isla kyselosti &inila 2,78 mg KOH/g
esterifikaini smési. P¥ikon tepla byl odstaven a piebyteiny alke-
hol byl po dobu 0,5 hodiny odstraiovén velmovou destilaei. Nésle-
dovelo stripovéni vedni parou, piilemf po jeho sehdjent bylo pii-
déno do proudu stripovaei péry 2,23 g 40 % vedného rostoku hydro-
xidu sednébo. Po 0,5 hodiny bylo stripovéni ukomteno, se vekua
ester vysulen a katalysétor odfiltrovén. Bylo ziskémo 890,3 g
di(2-etylhaxyl)ftalédtu s ndsledujicimi vlastnosimi:

&18lo kyselosti : 0,01 mg KOH/g esteru

edpaFivest (160 °C, 2 hed.) : 0,40 %

P¥{klad 3

Smés linedrnich alkohold C, 82 Cg v mno¥stvi 910,7 g, 370 g fta-
lanhydridu, 20,9 g suspenze katalysdtoru na bzl TiOz.xﬂzo sl g
karborafinu a | g kifemeliny bylo pFedlofeno do esterifikedni ben-
Ky a esterifikace byla vedena po dobu 2,5 hodiny do teploty 220°C,
kdy pFi &isle kyselosti 1,384ag KOH/g esterifike¥ni smdsi byl od-
staven pFikon tepla. PFebytek sm¥si alkohold byl odstrenovén ve-
kuovou destilaci a néslednd stripovénim vodni parou po dobu 2,5
hodiny, nefef byl ester za vekus vysuien a odd¥len filtreei od
katalyzétoru. Bylo siskéno celkem 927,1 g esteru s hodmotou ¥isls
Kyselosti 0,09 mg KOH/g a s odpaFivesti 0,48 % (160 °C, 2 hod.).

P¥{klad 4

Do esterifikeini banky byls navéfena ndsada podle p¥ikladu 3.
Esterifikace byla vedema do teploty 220 °c po dobu 2,25 hodiny,
kdy hodnota &isla kyselosti &inila 2,92 mg KOH/g esterifikadni
sadsi, a pfikon tepla byl zastaven., Pfebytek smisi slkohold byl
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.po.dobu 0,5 hodiny odstrenovén vekuovou destilaci a néslednd
-stripovénim vodni parou, piilemZf ihned po zshéjeni stripovéni
. bylo p¥idéno 2,32 B 40 % vodného rostoku NeOH do proudu stripo-
vaci péry. Po 0,5 hodiny bylo stripovéni ukonfeno, ester za ve-
kua vysuden a odfiltrovén katelyzétor. VytiZek esteru &inil
1 927,5 g 8 hodnotou &isla kyselosti 0,02°mg KOH/g esteru @ & od-
pafivosti 0,43 % (160 °C, 2 kod.). '
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Zpisob piipravy esteri kyseliny ftalové s alkoholy, obsshu~
Jicimi 7 nebo vice atomi uhliku, za pF¥itomnosti katalysétoru na
bézi Ti0,.xH,0, pfi kterém se esterifikace provédl s piebytkem
slkoholu, 8 jeho ndslednym odstirandnim vekuovou destilaei a stri-
povénim vodni parou, s odvodn¥nim esteru za vakua a s filtrainin
odd¥lenim ketalyzétoru pro jeho opdtné pouritf v delsdim virobtnim
cyklu, vysned i se tim, %e se vliastn{ esterifikace vede do
tisla kysel 3,0 mg KOH/g esterifikefni sm¥si a %e se po zahé-
Jeni stripovéni p¥idd vodny roztok slkaliekého hydroxidu v mno%-
stvi 05,01 of 0,5 % hmo-tnostnich beavodéhe NeOH vztaZeno na cel-
kové mno¥stvi surového esteru, s vyhodou 40 % vodny roztok hydro-
xidu sodného v mno¥stvi 0,1 % hmotnoetnich bezvodého NaOH vzta-
feno na celkové mnoZstvi surového esteru,
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