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(54) Spéssh pripravy neutrdlnych a vysgkebazickych alkylsalicylatsv kovov

alkalick¥ch zemin

Tento vyndlez sa ityka spOsobu pripravy
neutrdlnych a vysokobézickych alkylsalicy-
latov kovov alkalickych zemin, pri ktorom
sa neutralizdcia alkylsalicylovych kyselin
jednotlivymi oxidmi a/alebo hydroxidmi ale-
bo zmesou oxidov a/alebo hydroxidov a né-
slednd karbonacia produktu neutralizdcie
deje v prostredi organického rozptistadla a
prométora bez pritomnosti zriedovacieho
oleja.

Reagujice latky sa pofas neutralizdcie a
karbonatdcie dostani do styku pri teplote
10 aZ 85 °C. Neutralizatna reakcia sa urych-
Iuje intenzivnym mieSanim reakénej zmesi
s vyhodou zariadeniami s velkymi strihovy-
mi silami. Po skonfeni neutralizdcie a kar-
bonatdcie sa z reakinej zmesi odde’l spolu
s promotorom reakénd voda. Roztok neutrai-
nych alebo vysokobdzickych soli alkylsali-
cylovych kyselin v organickom rozpustadle
sa zbavi nezreagovanych podielov neutrali-
zatného cinidla, pridd sa zriedovaci olej a
rozpustadlo sa oddestiluje.

Patent Velké Britdnie ¢. 759 344 kryje pri-
pravu bézickych kovovych soli alkylfenolov
a alkylsalicylovych kyselin s bézicitou naj-
menej 100 % pomocou alkoholdtov kovov
alkalickych zemin a karbonaticia sa robi
v prostredi xylénu pri teplote 100 aZ 300 °C.

Francuzky patent &. 1540677 chréni pri-
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pravu stalej koloidnej disperzie vapenatej
zlaCeniny v mazacom o’eji. V patente sa o-
pisuje priprava metanolatu vapenatého v izo-
butanole pri teplote 65,6 az 96 °C.

Patent ZSSR ¢&. 352 931 chrani pripravu
a:kylsalicyldtov kovov alkalickych zemin re-
akciou alkylsalicylovych kyselin s hydro-
xidmi kovov alkalickych zemin v prostredi
ropného oleja, alkohola, vody a alifatické-
ho rozpustadla s pridavkom amoniaku ale-
bo amdnnych soli ako katalyzatora.

Patent USA 3591496 chrani pripravu ba-
zickych kovovych soli fenolu alebo sulfidov
kyse!iny salicylovej za pritomnosti karbo-
zylovych kyselin alebo ich soli alebo poly-
alkylénglykolov pri tepiote 150 aZ 200 °C.

Autorské osvedfenie CSSR ¢. 193 892 chra-
ni spdsob kontinudinej vyroby alkylsalicy-
lovych kyselin a ich soii s vysokou é&isto-
tou v reaktore so stieranym filmom kvapali-
ny.

V siilade s tymto vyndlezom bolo zistené,
Ze neutrdlné a vysokobdazické alkylsalicylé-
ty kovov alkalickych zemin sa daji pripra-
vit pri teplote 10 aZ 60 °C za pouZitia meta-
nolu pdsobiaceho stfasne ako prométor a
vynéaSal reakénej vody s bézicitou nad 300
mg KOH/g. Princip spdsobu spoéiva v neutra-
lizacii alkylsalicylovych Kkyselin v zmesi s
organickym rozptstadlom a metanolom po-
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sobiacim stfasne ako prométor a vynddad
reak®nej vody jednotlivymi oxidmi a/alebo
hydroxidmi alebo zmesami oxidov a/alebo
hydroxidov kovov alkalickych zemin za in-
tenzivneho mie$ania, napriklad v koloidnom
mlyne alebo v zariadeni opatrenom mie3ad-
lom s vysokymi strihovymi silami.

Neutralizatna zmes sa po skonceni neutra-
lizdcie privedie do kontaktu s oxidom uhli-
gitym pri teplote 10 aZ 55°C. Z produktu
karbonatdacie sa oddeli roztok metanolu s
reakénou vodou bud sedimentdciou, alebo
odstredovanim.

Roztok alkylsalicyldtov kovov alkalickych
zemin v organickom rozpuStadle sa zbavi
nezreagovanych podielov neutralizainej
zloZzky sedimentéciou, centrifugovanim ale-
bo filtrdciou, prida sa do neho zriedovaci
olej a rozpusStadlo sa oddestiluje.

Ako vychodiskova surovina alkyisalicylé-
tov sa v stilade s tymto vynédlezom mbZu po-
uZil! jednotlivé alkylsalicylové kyseliny ma-
jace 1 aZ 30 uhlikovych atémov v alkylo-
vom retazci alebo ich zmesi. V zavislosti na
aplikécii sa meni dlzka alkylového retazca.
V pripade, Ze sa neutralne alebo vysokobé-
zické salicyldty aplikuju ako vysokoteplot-
né antioxidanty a detergenty do olejov, po-
uZiva sa na ich pripravu zmes alkylsalicy-
lovych kyselin s obsahom uhlikovych at6-
mov v alkylovou retazci minimélne 12. Pre
tento ticel sa s vyhodou pouZivaju alkylsali-
cylové kyseliny obsahujice 14 aZ 24 uhliko-
vych atéomov v alkylovom retazci. V neutra-
lizatnej zmesi sa nachddzajid v mnoZstve
5 aZ 90 hmotnostnych dielov.

Ako neutraliza¢né ¢inidlo alkylsalicylo-
vych kyselin moZno pouZit jednotlivé oxidy
a/alebo jednotlivé hydroxidy kovov alka-
lickych zemin alebo zmesi jednotlivych oxi-
dov a/alebo hydroxidov. Alkylsalicyldty ko-
vov alkalickych zemin je pre niektoré ciele
pouZitia vyhodné pripravit zo zmesi oxidov
a/alebo hydroxidov obsahujiice dva a viac
roznych katidnov. Neutraliza&né ¢inidlo sa
pouZiva v mnoZstve 0,2 aZ 20 hmotnostnych
dielov v zdvislosti na tom, ¢i chceme vyrobit
neutrdlne alebo vysokabéazické alkylsalicy-
laty kovov alkalickych zemin.

Ako rozptdstadlo sa mdZu pouZit jednotli-
vé uhlovodiky obsahujice minimélne 5, ma-
ximélne 12 uhlikovych atomov v molekule,
alebo ich zmesi. Obsah rozpuStadla v neutra-
lizatnej zmesi modZe kolisat v rozmedzi 5
aZ 90 hmotnostnych dielov.

MnoZstvo metanolu v neutralizainej zme-
si sa mOZe pohybovat v rozmedz{ 5 aZ 90
hmotnostnych dielov, s vyhodou 20 aZ 60
hmotnostnych dielov.

Olej, ktory sa aplikuje v zdverecnej faze
pripravy neutrdlnych a vysokobéazickych al-
kylsalicylatov kovov alkalickych zemin mé
mat teplotu vzplanutia minimé4ine 140°C. S
vyhodou sa aplikuji oleje majice Kinetic-
ka viskozitu 10 aZ 17 mm?.s~! pri 100 °C.

V stlade s tymto vyndlezom bolo experi-
mentédlne zistené, Ze neutralizadnt a bona-

tadnu reakciu je vyhodné nechat prebiehat
pri o najni¥¥ich teplotdch, a to neutrali-
zdciu pri 10 aZ 65°C, s vyhodou pri 15 aZ
45°C a karbonatdciu pri 10 aZ 55°C, s vy-
hodou pri 15 aZ 40 °C.

Vodny roztok metanolu sa po karbonata-
cii oddeli od uhlovodikového roztoku alkyl-
salicylatov spravidla sedimentdciou pri te-
plote 10 az 65°C, v zavislosti na tom, pri
akej teplote sa robila karbonatécia.

Uhlovodikovy roztok alkylsalicyldtov sa
po oddeleni vodnometanolového roztoku zba-
vi nezreagovanych podielov neutralizatného
ginidla, a to bud sedimentaciou, filtraciou
alebo centrifugovanim. Do predisteného
uhlovodikového roztoku alkylsalicylatov sa
pridd olej v mnoZstve 5 aZ 90, s vyhodou 5
a? 60 hmotnostnych dielov pri teplote 10 aZ
80 °C a rozpustadlo sa oddestiluje's vyhodou
za vékua.

Vyhodou spdsobu pripravy neutralnych a
vysokobézickych alkylsalicyldtov kovov al-
kalickych zemin podla tohoto vyndlezu je
zniZend spotreba energie v porovnani so
zndmymi procesmi, pretoZe sa neutraliza-
cia, karbonatédcia a oddelovanie vodnoalko-
holického a uhlovodikového roztoku salicy-
ldtov robi pri relativne nizkych teplotédch.
Neutralizatné ¢&inidlo sa vyuZiva v rozsahu
80 aZ 100 %.

Spdsob podla tohoto vyndlezu umoZiiuje
vyrobit cielovy produkt o vysokej Cistote,
napriklad s obsahom mechanickych netis-
tét pod 0,1 objemového %.

Proces je pruZny, moZno ho prevadzkoval
diskontinuédlne a nepretrZite.

DalSou vyhodou tohoto spdsobu vyroby
neutralnych a vysokobdzickych alkylsalicy-
ldtov kovov alkalickych zemin v porovnani
so zndmymi postupmi je, Ze pofas neutrali-
zécie a karbon4cie sa netvoria stabilné emul-
zie zabraiiujice dokonalé &istenie prisady.
Olej sa totiz priddva k alkylsalicylatom aZ
po neutralizdcii, karbonatécii, oddeleni re-
akéne] vody a predisteni uhlovodikového
roztoku alkylsalicyldtov.

V silade s predmetom tohoto vynélezu pé-
sobi metanol v reak&nej zmesi jednak ako
promo6tor a jednak ako vynaSaC reakénej
vody, ktord sa oddeli pred pridanim oleja,
¢o zabraiiuje tieZ tvorbe emulzie a tym zne-
¢isteniu cielového produktu.

Neutrdlne a vysokobdzické alkylsalicyla-
ty kovov alkalickych zemin sa pouZivaji
ako prisady do olejov pripravenych synte-
ticky alebo z ropnych destildtov alebo ich
zmesi. Dalej sa pouZivaji ako komponenta
konzervatnych prostriedkov a plastickych
maziv.

Pre ilustraciu sa uvadzaji priklady, ktoré
viak neobmedzuji predmet vyndlezu.

Priklad 1

Zmes obsahujiaca 5 hmotnostnych dielov
alkylsalicylovych kyselin majicich v prie-
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mere 16 uhlikov§ch atémov v alkylovom re-
tazei, 8,5 hmotnostnych dielov metanolu o
koncentracii 85 aZz 100 9% hmotnostnych,
8,8 hmotnostnych dielov ropnej frakcie vria-
cej v rozmedzi 150 aZ 180 °C a 0,7 hmotnost-
nych dielov praSkovitého Ca(OH)2 sa inten-
zivne mieSa v kotliku turaxovym mie3adlom
potas 8 minut pri 20°C. Potom sa do zme-
si privddza oxid uhli¢ity v mnoZstve 10 mo-
lov, poditané na volné neutralizatné ¢inidlo
v zmesi poas 30 minit. Po skondeni karbo-
natdcie sa zmes neché rozsadit pri 20°C po
dobu 6 hodin. Hornd vrstva je vodny roztok
metanolu a spodnd vrstva je uhlovodikovy
roztok alkylsalicylatu vapenatého. Uhlovo-
dikovy roztok sa odpusti do uzavretej nédo-
by a €erpé sa cez filter, kde sa zachytia ne-
zreagované podiely neutralizaéného €inidla.
Prefiltrovany roztok sa precerpd do kotlika
opatreného mieSadlom a ohrevnym systé-
mom. Ohreje sa na 60 °C a potom sa do neho
pridd 5 hmotnostnych dielov ropného oleja
majiceho viskozitu 13 mm?2.s~1 pri 100 °C.
Z takto vzniklej zmesi sa oddestiluji zvysky
metanolu a uhlovodikova frakcia. Ziska sa
alkylsalicyldat vépenaty s celkovym c¢islom
béazicity 86 mg KOH/g a s obsahom mecha-
nick§ch neéistét 0,08 objemovych %. Hyd-
roxid vdpenaty sa vyuZil na 85 % hmotnost-
nych.

Priklad 2

Zmes pozostavajica z 5 hmotnostnych die-
lov alkylsalicylovych kyselin majicich 14
aZ 18 uhlikovych atémov v alkylovom re-
tazci, z 2,25 hmotnostnych dielov Ca(0OH)z,
z 8,75 hmotnostnych dielov metanolu a 8,75
hmotnostnych dielov ropnej frakcie vriacej
v rozmedzi 120 aZ 140 °C sa za intenzivneho
mieSania mieSadlom s vysokymi strihovymi
silami nechala reagovat v kotliku 6 minit
pri teplote 25 °C. Potom sa za mierneho mie-
Sania privadza podas 45 minat CO2 v mnoz-
stve 20 molov, po&itané na nezreagované
neutralizatné ¢inidlo. Po karbonatécii sa
zmes nechala pri 25 °C sedimentovat po do-
bu 8 hodin. Uhlovodikovy roztok alkylsali-
cylatov vapenatych sa odCerpal z karbonatac-
ného reaktora, centrifugovanim sa zbavil
hlavného podielu mechanickych nedistdt a
zbieral sa v zmeSovaci opatrenom mieSadlom
a ohrevnym systémom. Ohrial sa na teplo-
tu 60 °C a pridal sa k nemu ropny olej maju-
ci viskozitu 10 mm?2.s~! pri 100 °C v mnoz-
stve 5 hmotnostnych dielov. Zo zmeSovada
sa vdkuovou destildciou oddestilovala ropné
frakcia. Ziskany alkylsalicylat vdpenaty mal
celkové ¢&islo bazicity 301 mg KOH/g. Obsa-
hoval 0,1 objemové % mechanickych neéis-
tot. Hydrat vapenaty sa vyuZil na 98 %
hmotnostnych.

PREDMET VYNALEZU

Spdsob pripravy neutrdlnych a vysokobé-
zickych alkylsalicylatov kovov alkalickych
zemin obsahujacich 1 aZ 30 uhlikovych ato-
mov v alkylovom retazci reakciou alkylsa-
licylovych Kkyselin a zlifenin kovov alka-
lickych zemin, vyznadujici sa tym, Ze sa
zmes 5 aZ 90 hmotnostnych dielov, s vyho-
dou 20 aZ 60 hmotnostnych dielov alkylsa-
licylovych kyselin, 0,2 aZ 20 hmotnostnych
dielov, s vyhodou 0,5 aZ 15 hmotnostnjch
dielov jednotlivych oxidov a/alebo hydroxi-
dov alebo zmesi jednotlivych oxidov a/ale-
bo hydroxidov kovov alkalickych zemin, 5
aZz 90 hmotnostnych dielov, s vyhodou 20
aZz 60 hmotnostnych dielov uhlovodikovej
frakcie obsahujicej 5 aZ 12 uhlikovych até-
mov v molekule, 5 aZ 90 hmotnostnych die-
lov, s vyhodou 20 aZ 60 hmotnostnych die-

lov metanolu nechd za intenzivneho mie$a-
nia reagovat pri teplote 10 aZ 65 °C, s vyho-
dou pri teplote 15 aZ 45°C a potom sa pri-
vedie do kontaktu s oxidom uhliitym v
mnoZstve 1 aZ 30 molov, s vyhodou 2 aZ 25
molov na mol nezreagovaného neutralizac-
ného cinidla pri teplote 10 aZ 55°C a zo
vzniknutej reakénej zmesi sa reakéna voda
oddeli vo forme metanolového roztoku a
uhlovodikovy roztok alkylsalicylatov kovov
alkalickych zemin sa zbavi mechanickych
necistét, ohreje sa na teplotu deo 80 °C, pri-
dd sa k nemu 5 aZz 90 hmotnostnych dielov,
poc¢itané na reaként zmes, ropného oleja s
teplotou vzplanutia aspoii 140 °C a zo vznik-
lej zmesi sa alkylsalicylaty kovov alkalic-
kych zemin oddelia oddestilovanim uhlovo-
dikovej frakcie.
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