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(54) Zpusob pkpravy esterii kyseliny akrylové nebo metakrylové

zplisob pfipravy esterll kyseliny akry-
lové a metakrylové reesterifikaci metyl-
nebo etylesterd t&chto kyselin za pfitom-
nosti alkoholdtu hofe&natého jako kata-
lyzétoru s nésledujfci{ separaci sloZek
reak&ni{ sm&si po rozkladu katalyzdtoru.
Na reakénf smés po reesterifikaci se pili-~
sob{ kyselinou sirovou nebo fosfore&nou,
rozklad se podpo¥{i zied¥nim vodou, vodnd
vistva se p¥imo v reak&ni smési nebo po
oddéleni zneutralizuje uhli&itanem nebo/a
hydroxidem &i oxidem vépenatym a sraZenina
se odd&lf. Ziskand vodn& fdze se pouiije
k ¥ed3nf kyselého roztoku p¥i odstrafovénf

- katalyzdtoru v dalsi operaci.
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Vyndlez se tykd zpisobu pF¥ipravy estert kyseliny akrylové nebo metakrylové reesterifika-
ci metyl- nebo ethylesterd t&chto kyselin jedno- nebo vicesytnymi alifatickymi, cykloalifa-
tickymi nebo aromatickymi alkoholy s nejmén& 2 uhlikovymi atomy za p¥ftomnosti alkoholédtu
ho¥e&natého jako katalyzdtoru s ndsledujici separac{ slofek reakén{ sm&si po rozkladu kataly-

zétoru.

Pi{prava esterd kyseliny akrylové a metakrylové reesterifikaci metyl- nebo ethylesterd
téchto kyselin je znéma a v literatufe pom&rn& dikladn& popséna. A¥ dosud vak byla vénovéna
pomérné mald pozornost zpracovdni reakéni sm&si po vlastn{ reesterifikaci. Omezen& rozpustny
alkoholdt hofelnaty se doporuduje v&t3inou oddélit filtraci, p¥ipadn& po hydrolyze na hydroxid
hofe&naty. Pro usnadnén{ filtrace se reak®ni smés Yed{f nap¥. petroléterem. Katalyzdtor lze
také oddélit od reakéni smési destilaci., Jen okrajové je v ndkterych pramenech uvadéna moZ-
nost odstran&ni katalyzdtoru promytim z¥edé&nymi kyselinami a pfevedenfm na rozpustnou sil
nebo pouZiti kyselych iontoménidi. Jinak se katalyzitor ods§raiuje také promytim alkalickymi
roztoky nebo prlichodem pfes vrstvu adsorbentu. :

Experimentdlné& bylo zjist&no, Ze alkoholdty ho¥&iku vytva¥{ v reak®ni sm&si velice
jemnou aZ koloidnf disperzi, kterd bréni filtraci sm&si a zvyBuje jeji viskozitu. P¥i fil-
traci i za pomoci filtra&nfch p¥isad dochdzi jednak k préniku této disperze do filtrétu
a jednak k ucpavéni filtradni p¥epdfky. To vyZaduje Casté &i%té&nf nebo vyménu pfepéiky.
Pfitom dochézf ke ztrétédm reak®ni sm&si a zhor3enf celkovgch vyt&¥kl separace produktu
o 10 a% 30 %. Ziskany filtrit obsahujfc{f zbyly jemné& dispergovany alkoholdt ho¥&iku tvo¥i
pii nésledujfcim zpracovdni reak&ni smési rektifikaci nebo.stripovdnim p&ny a emulze, které
sniZujf W¢innost a vykonnost za¥fzen! a ddle zhor3uji vytéZky nejménd& o 10 $. Provede-li
se p¥edem hydrolyza alkoholdtu na hydroxid hofe&naty, dojde k podstatnému zhorZeni podminek
separace. Hydroxid hofednaty tvo¥i s pFebytednou vodou a reakéni sm&s{ objemné stabilnf
emulze gelového charakteru, které nelze rozdélit b&Znymi pruimyslovymi metodami. P¥i ndsadové
rektifikaci reak&ni smé&si obsahujfc{ alkoholdty ho¥&{ku se zvysuje mno%fstvi destila&nich
zbytkl a zhor3ujl se vyt&Zky produktu o 5 aZ 15 %, nehledd ke zvy8enym investidnim i provoz-
nim nédkladim spojenym s destilacf reak&nf sm&si za nizkého tlaku. Na vnit¥nfich plochich
za¥fzen! se krom& toho tvof¥f t&Zko odstranitelné ndlepy. P¥i p¥{prav& nenasycenych esterl
se p¥i destilaci za zvy3ené teploty a p¥itomnosti alkoholdtu ho¥&iku snadno tvo¥f polymery,
které popsané potiZe ddle zvétiujil. P¥i odstrandnf katalyzdtoru promytim z¥ed&nymi kyselinami
by p¥i primyslové vyrobé esterl vznikalo velké mnoZstvi nesnadno likvidovatelnych odpadnich
vod obsahujficich krom& rozpustnych solf p¥ebytek miner&lnf kyseliny, rozpuit&né estery a
dal$f sloZky reak&ni smé&si. Rovné&Z pouZiti iontom&ni&ld neni primyslové p¥ijatelnym ¥efenim
zplsobu separace katalyz4dtoru z reakéni sm¥si. Jejich regenerace zejména vysuZovéni by byl
obtiZny proces spojeny s dalS{ ztrdtou surovin a rozpoust&del ap¥itom by bylo op&t produko-
véno velké mno¥stvi odpadnich vod zne&iit&ngch krom& solf organickymi p¥im&semi. ReXenfm
nen{ ani promyvéni alkalickymi roztoky, v nich? slou&eniny ho¥&fku nejsou rozpustné. PouZitil
adsorbentd je pro primyslovou, vyrobu esterd p¥fli%¥ nékladné.

Uvedené nevyhody dosud zndmych postupd p¥ipravy esterd kyseliny akrylové nebo metakrylové
reesterifikaci metyl- nebo ethylesterl t&chto kyselin za katalyzy alkoholdty ho¥&iku odstrafiu-
je zpusob p¥ipravy podle tohoto vyndlezu, jehoZ podstata spodivd v tom, Ze na reakénf sm&s
po ukon&eni reesterifikace se plUsobf minerdlnf kyselinou jako je kyselina sirovd nebo fosfo-
reéné, kterd se p¥idd v mnoZstvi 1,1 a¥ 2 gramekvivalenty kyseliny na 1 gramekvivalent ho¥&f-.
ku, roztok se udriZuje p¥i 18 aZ 35 °c po dobu 5 a¥ 60 minut,'rozklad katalyzitoru se podpo¥f
z¥edénim reakéniho roztoku vodou v hmotnostnim pom&ru ke kyselin& 20 a% 500:1, zah¥eje se
na 35 aZ 80 °c, vodnd vrstva obsahujici produkty rozkladu katalyzdtoru a p¥ebyte&nou kyselinu
se odd&lf, zneutralizuje pusobenfm uhli&itanu a/nebo hydroxidu &i oxidu védpenatého a po
oddé&lenf vysréZfengych solil se pou¥ije ke z¥eddni kyselého roztoku p¥i odstranovidni katalyzé-
toru v dalf{i operaci.

Pokud se rozklad katalyzdtoru provddl za poufiti koncentrované minerdlnf kyseliny obsa-
hujfci 1 a%¥ 35 % hmot. vody, volf se doba pisobeni co nejkrat¥f{, obvykle postacf 15 minut,
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a teplota co nejni%¥f, obvykle do 25 °C. Vy85f teplota, del¥f reak&ni doba a v&t3{ p¥ebytek
kyseliny mohou vést k vedlej3im reakcim s estery p¥{tomnymi v reakdni sm&si jako k acidolyze
nebo k esterifikaci nezreagovaného alkoholu. Po skon&eni rozkladu se k reakdni smdsi p¥id4vé
regenerovand vodnéd féze, kterd miZe obsahovat aZ n&kolik procent rozpuit&né ho¥elnaté soli.
smés se potom za michdni vyhfeje na 35 a¥ 65 °c a nechd rozsadit na vodnou a organickou
vrstvu. ZvySend teplota podstatné urychluje rozsazovani obou vrstev.

Rozklad katalyzdtoru lze provést také tak, Ze se miner&lnfi kyselina uvede ve styk s re-
ak&énf{ sm&si soufasn& s recyklovanou vodnou f&z{. Kyselina se miZe nap¥. p¥edem rozpustit
v regenerované vodé z p¥edchozi operace. Pracuje se za zvyZené teploty 35 a% 65 %c. Recyklo=-
vand vodnd féze miZe obsahovat aZ n&kolik procent rozpu$t&né hofe&naté soli a mnoZstvi vodné
fdze se voli tak, aby v p¥epodtu na vychozi kyselinu vznikl roztok o koncentraci 0,2 a%
5 % hmot. MnoZstvi minerdlnf kyseliny se vol{ takové, aby pomdr gramekvivalentl kyseliny a
ho¥&fku ve smési &inil 1,1 a% 1,5, nejvyde 2,0:1. Smés se za michdni udrZuje na zvySené
teplot& po dobu 5 a%Z 60 minut, vétSinou 15 a% 45 minut.

P¥i rozkladu katalyzdtoru minerdlnfmi kyselinami se vyuZiv4 skute&nosti, Ze nejen soli,
ale i miner&lnf kyseliny jako kyselina sfrovd a fosfore&nd jsou v reakénich smésich tvore-
nych pfedeviim esterem a nepoldrnfim rozpoudt&dlem rozpustné jen zanedbatelnou m&rou a snadno
se extrahujic{ do recyklované vodné féze. Po odd&leni vodné féze zlstdva zbytkovy obsah
minerélnich kyselin v reakdni sm¥si obvykle ni%S{ neZ 0,1 % hmot. Pro lep8i odstran&ni zbytki
kyselin je mo¥né reakdni sm&s extrahovat nebo promyvat neutrdlni nebo slab& alkalickou recy-
klovanou vodnou fézf. Odsazend &ird nebo mirn& zakalend reak&ni smés se ddle zpracovavé
stripovdnim vodni parou, destilaci nebo rektifikacf. 2v145t& vfhodny je postup stripovéani
vodn{ parou, jim¥ se z reak¥ni sm&si ddle vymyj{ strZené, emulgované zbytky minerdlnich
kyselin a solf.

Pro regeneraci vodnych roztokl solf a kyselin odpadajicich p¥i rozkladu katalyzdtoru
se pou¥f{v4 sloufenin zejména kovd alkalickych zemin, které srdZ{ anionty kyselin a hofe&naté
ionty jako nerozpustné soli. Pro neutralizaci p¥ebytku minerdlnich kyselin, napf. kyseliny
sirové a fosforedné, se pouffvd pevny uhli&itan védpenaty, obvykle v moldrnim pom&ru 0,15 aZ
1,5 vztafeno na mno¥stvi kyseliny poufité pro rozklad katalyzdtoru. Pfebytek uhli¢itanu
p¥iznivé plsobf na filtrovatelnost suspenze. Rozpustny sfiran hofefnaty se uhliZitanem vépe-
natym nesrdff{. Proto je vhodné priddvat po neutralizaci do odpadnich vod hydroxid nebo
oxid vépenaty v mnofstvi 0,5 a% 5 mol na mol ho¥&fku v reakdn{ sm&si, tak aby doZlo v pfevédZiné
mi¥e k rozlo¥enf této soli na sfran vdpenat§y a hydroxid ho¥e&naty, které se odfiltruji spolu
s prebytkem hydroxidu nebo oxidu vépenatého. Pou%it{ v&t3fho pfebytku hydroxidu nebo oxidu
vépenatého pro rozklad siranu hofe&natého je mén& vhodné, protofe rozpuit&ny hydroxid vépe-
naty v regenerovanych vodidch mife vyvoldvat p¥i ndsledujfci{ extrakci sréZfenf sfranu vépena-
tého, ktery by znedi¥foval reak®n{ smds a zaffzeni, zatimco p¥itomnost malého mnoZstvi nevy-
sréd¥eného sfranu hofe&natého neni p¥i extrake¢i reakéni sm&si na zdvadu.

Neutralizaci i rozlo¥en{ sfranu hofednatého lze provad&t i samotnym hydroxidem nebo
oxidem vdpenatym. ZIsk& se vSak obti%n& filtrovatelnd suspenze nebo je t¥eba k suspenzi
pfedat pomocnou filtra&nf hmotu. Pro snaz3{ manipulaci a zabranéni rozprachu je také moZné -
pripravit a manipulovat se suspenz{ &i pastou uhlilitanu vépenatého a hydroxidu vépenatého
ve vodé.

Neutralizace pfebyte®né kyseliny a rozlofeni siranu hofe&natého se obvykle provad{
za zv§Sené teploty a za mfchdn{ postupngm.ddvkovanim sloudenin kovld atkalickych zemin za
sousasného méfeni pH. pH suspenze po neutralizaci musi byt Qidy vy$8f nef 7, Ndsledné& se
0dd&l{ pevné slotky suspenze od vodné féze nejlépe filtraci nebo odstfed&nim. Filtradni
kol4& se mife promgvat &istou vodou, ji% se dopliiuji ztrdty vodné féze v procesu. Ziskand

vodnéd féze se’recykluje do procesu.

Neutralizaci prebyte&né kyseliny a rozlofeni siranu hofeZnatého ve vodné f4zi lze pro--
vést stejnym zpisobem i za p¥ftomnosti reakdni sm&si bezprostfedn& po provedeném rozkladu
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katalyzdtoru bez odd&lovdni vodné a organické fdze. Filtraci se potom podrobi ob& fize.

K nevyhoddm tohoto postupu pat¥{ filtrovatelnost suspenze. Vyhodou je zLskdni &iré reak&éni
sm&si prosté zbytkd kyselin, solf a jinych pevnych ne&istot. Postup je pouZitelny i tehdy,
obsahuje-1i reakéni sm&s meni{ mnofstvi polymerd, které p¥i extrakci vodou a zejména za
pfitomnosti jemné suspenze solf vytvd¥{ na rozhrani féz{ houfevnaté emulze. Neutralizace
pfimo v reakéni smé&si je'zvléﬁté vyhodnd p¥i pouZit{ kyseliny fosfore&né pro rozklad kata-
lyzétoru. Vznikly fosfore¥nan vépenaty je nerozpustny ve vod¥ a pro neutralizaci smési a
regeneraci vodné féze proto posta®{ uhli&itan vépenaty.

Hlavni G&inek vyndlezu spodivd v tom, %e rozkladem katalyz&toru na bdzi hofe&natych
alkoholé&tl, jejich prevedenfm na sfrany a fosfore&nany a odstran&nim téchto solf a p¥eby-
te&nych kyselin z reak&ni smési plisobenfm recyklované vodné. féze se ziskd ddle jiZ snadno
zpracovatelnd smés, z ni# lze izolovat vy3¥{ ester karbonové kyseliny ve vysokém vyté&Zku.
Dal¥{ u¥inky vyndlezu spo&ivaji v uzavfeném recyklu vodné féze, takZe v procesu nejsou produ-
kovany vodné odpady. Ziskané pevné odpady jsou na rozdfl od pfimé filtrace hoYXe&natych alko-
hol4td prosté organickych p¥im&sf a lze je nap¥. zpracovat pfi vyrob& primyslovych hnojiv.

P¥i p¥ipravé vysokovroucfch tepelnd nestabilnfch esterl, které v provoznim m&¥itku
nelze izolovat a &istit destilaci, se po rozkladu a odstran&ni katalyzdtoru postupem podle
tohoto vyndlezu vytd¥ky p¥i izolaci mohou zvyZit a¥ o 50 % hmot.a zdroveil se zna¥né zjednodu¥i
a usnadnf postup izolace.

Vyndlez je déle objasnédn na p¥ikladech provedeni, jimiZ ovSem jeho rozsah neni omezen,
ani vy&erpén.

Pfiklad 1

Do 1,51itrové sklen&né sulfonadni baiky opatfené michadlem a vyh¥{ivané olejovou lézn{
bylo ptedlo¥eno 412 g alfolu 1618 (Obchodni oznaleni prlimyslové sm&si cetyl- a stearylalko-~
holu vyr&b&né firmou Condea, Hamburg), 206 g metylmetakryldtu, 333 g cyklohexanu a 1 g di-
-terc.-oktyl-difenylaminu (obchodn{ né&zev Permanax firmy Vulnax), ktery je pouZivan jako
inhibitor polymerace. Souddstf reakdniho za¥izeni byla rektifikadni kolona o priméru 4 cm
a vydky 45 cm napln&nd B erlovymi sedly velikosti 4 mm a chrédn&nd temperovanym pléstém.
Kolona byla propojena s reak&ni bafikou a na jejf horni &ist byl nasazen kondenzétor se zafi-
zenim pro regulaci zp&tného toku, chladi& a p¥fedlohy pro jimén{ destilétu. Do reak&ni banky
byl po dobu reesterifikace uvdd&n vzduch rychlostf 1 litr/h.

Obsah reakéni bahky byl uveden k varu a po dobu 20 minut byl azeotropicky sufen. Po
ochlazeni{ na teplotu 70 °c byla ke smési p¥iddna suspenze metyldtu ho¥elnatého v metanolu
pfipravend rozpudténim 0,7 g kovového ho¥&fku ve 14 g bezvodého metanolu. Reak&ni smés byla
znovu uvedena k varu a p¥es rektifika¥ni kolonu byl oddestilovavdn reesterifikaci se uvoliiu~-
jici metanol. Po 2 h bylo oddestilovdno vice neZ°90 % stechiometrického mnoZstvi metanolu
a po 4 h byla reesterifikace ukon&ena a reak®ni smé&s byla ochlazena na laboratorni teplotu.

K reak&ni sm&si o teploté& 25 °c bylo p¥idéno 2,3 ml 96% kyseliny sirové amichéno po
dobu 17 minut. Potom bylo p¥idédno 278 ml destilované vody, za michd&ni b&hem 10 minut byla
sm&s vyh¥dtana 60 9C a prelita do Aa8li&ky. Rozsazeni f4z{ prob&hlo b&hem 5 minut a po odpud-
t&n{ spodnf vodné féze byla ziskdna mirnd gzakalend esterovd fdze, kter4 podle spektrdlnf
analyzy obsahovala mén& ne¥ 0,001 % Mg a ddle mén& ne% 0,1 % hmot. kyseliny sirové, 0,2 % hmot.
metylmetakryldtu a 0,01 % hmot. cyklohexanu.

Po vystripovdn{ rozpou¥tddla a metylmetakryldtu z organické féze vodn{ parou a po ni-
sledujim su¥en{ byl ziskdn cetostearylmetakryldt obsahujici méné& nef 2 % hm. volnych alkoholl
a mén& ne¥ 0,5 % hmot. metylmetakryldtu. Vytdiek cetostearylmetakryldtu vztaZeno na vychozi
alkoholy &inil 98 %. Takto pfipraveny ester byl vhodn§ pro zpracovini na polymerni aditivy

\do mazacfich motorovgch olejtl.
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K vodné fazi odd&lené po extrakci a obsahujfic{ 1,2 % hmot. siranu ho¥e&natého a 0,5 % hmot.
volné kyseliny sirové byld pfidéno za michdni a za laboratorni teploty 2,2 g uhliditanu
vdpenatého. Po 15 minutdch, kdy bylo pH vodné suspenze tém&¥ neutrdlnf 6,5 a% 6,9, byla
smds vyh¥ata na 50 °C a p¥iddno 2,1 g pré¥kového kysliéniku védpenatého. Po 20 minutéch mi-
chéni byla suspenze zfiltrovéna.

Filtrdt byl bez potiZf pouZit pro extrakci kyseliny sirové a sfranu ho¥e&natého z re-
akéni sm&si misto destilované vody p¥i opakované p¥ipravé esteru. Filtradni kold& byl praktic-
ky prosty organickych p¥imé&st.

.

P¥{iklagd 2

K reak&éni sm&si podle p¥fkladu 1 vychlazené na teplotu 55 °c bylo p¥ilito 281 ml roztoku
1,5 8 hm. kyseliny sf{rové pF¥edeh¥dtého na stejnou teplotu. Sm&s byla 30 minut udrZovéna
za michdni na této teploté a potom pfelita do d&lifky. Po odsazeni byla vodnd fdze regenero-
védna stejnym postupem jako v p¥ikladu 1. v¢gt&Zek cetostearylmetakryldtu po vystripovéni
rozpouitédla a metylmetakryldtu a nésledujfcim sufenf &inil 98,5 %.

P¥{f{klad 3

K reak&nf smé&si podle p¥ikladu 1 vychlazené na teplotu 55 °c bylo p¥ilito 318 ml
1,5 § hm. roztoku kyseliny fosforedné. Sm&s byla 30 minut udrZovédna za mfchdni na teploté
a potom k ni bylo p¥isyp&no 5 g uhli&itanu vépenatého. Po 30 minutdch mfchdni byla suspenze
zfiltrovdna. 0d filtrédtu byla v délidce odd&lena vodnd féze, kterd obsahovala méné& nei
0,1 % hmot. rozpust&ngch soli. vyidiek cetostearylmetakryldtu po vystripovdni rozpousté&dla
a metylmetakryldtu z organické fdze a po nésledujicim suSenf &inil 98,7 % hmot. Filtradni
kol&¢ po promytf recyklovanym rozpoudt&dlem a profoukdni vzduchem byl prakticky prosty orga-
nickgch p¥im&si.

P¥{iklad 4 (Srovndvaci p¥iklad)

900 g reak®ni smési obsahujic{ cetostearylmetakryldt podle p¥ikladu 1 bylo pfedehiato
na 60 °C a filtrovéno na tlakové nuii o povrchu 0,01 m“ o objemu 1 litr. Béhem 15 minut
bylo zfsk&no 55 ml filtr4tu a bé&hem ndsledujfcich 30 minut jiZ jen 23 ml filtr&tu p¥es postup-
né se zvy$ujfci tlak 0,1 aZ 0,4 MPa. Filtrace byla pferuSena, zbytek reakén{ sm&si byl z nu~
&e pdsdt, nu& byla propldchnuta &istym rozpouSt&dlem, rozebréna a filtratn{ kol4& odstranén.
Po opdtném sestaveni bylo ke 150 g reak®nf smési p¥idéno 1,5 g pomocné filtra&ni hmoty Hyf-
lo-Supercel, rozmichdno a znovu filtrovéno. B&hem 15 minut bylo ziskdno 96 ml filtrdtu a
b&hem ndsledujfcich 30 minut p¥i postupnd se zvySujicim tlaku na 0,4 MPa jen 35 1 filtrédtu.
Filtraci bylo nutné p¥erusfit a cely postup opakovat. B&hem 15 h tak bylo postupn& zfiltrovéno
celé puvodni mnoZstvi reak®ni smési. Bylo ziskéno jen 720 g filtrdtu. V&t§ina ztrdt pfipadla
na vrub opakované manipulaci s filtrem a jeho &i¥t&ni. Viskozita filtrédtu byla dvojndsobné
vy#81 5,4.1076
%t&dla a metylmetakryldtu z organické féze muselo byt provddéno podstatné&, p¥ibliZné t¥ikrét

mzs-l ve srovndni s viskozitou filtritu podle p¥fkladu 1. Stripovadni rozpou-

pomaleji, protoZe dochdzelo k ucpdvani stripovaci kolony viskozni emulgujic{ smési. Po vysu-
%enf byl ziskdn produkt, o vysoké viskozité 20.10"% m%s71, kter§y neopovidal poZadavkim klade-
nym na jeho dals{ pouZiti. Obsahoval 0,3 H20, a¥ 0,5 % hmot. polymerd, které vznikly ve smési
pEi dlouhodobé tepelné expozici p¥i opakované filtraci a zbytkové mnoZstvi 0,02 % hmot. ho¥-
&fiku.

P¥fklad 5

v za¥{zen{ popsaném v p¥ikladu 1 bylo reesterfikovdno 245 g butanolu, 430 g etylakrylédtu
za p¥itomnosti 278 g cyklohexanu a 0,9 g metyléteru hydrochinonu po p¥idéni 4,3 g metylédtu
ho¥ednatého ve 25 g metanolu. Reesterifikace byla ukondena za 4 h a 20 minut. Reakéni smés
byla ochlazena na teplotu 50 % a byla smichéna se 57 ml 1 % hmot. roztoku kyseliny sirové.
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Po 30 minutdch michdn{ byla vodn& f&ze odd&lena v d&li¥ce a organick& féze byla podrobena
rektifikaci na reak&ni kolon& za sniZeného tlaku. Vytd¥ek butylakryl&tu &inil 98 % hmot.

P¥iklad 6

V zafizeni popsaném v p¥fkladu 1 bylo reesterifikovdno 164 g dietylenglykolu 460 g
metylmetakrylétu za pfitommnosti 333 g cyklohexanu a 2,1 g metyléteru hydrochinonu po p¥i-
ddni 4,3 g metyldtu hofefnatého ve 25 g metanolu. Reesterifikace byla ukon¥ena za 5 h 30 mi-
nut. Reakéni sm&s byla ochlazena na teplotu 45 ° a byla smichdna se 335 ml 1,7 % hmot. kyseliny
sirové. Po 30 minutdch michan{ byla vodnd f4ze odd&lena v d8li&ce a z organické féze byl
odpafen na vakuovém odpafovéku za sniZeného tlaku cyklohexan a metylmetakryldt. Vyt&Zek di-
etylenglykoldimetylakryldtu &inil 96 %.

f4{klad 7

.V za¥{fzen{ popsaném v p¥fkladu 1 bylo reesterifikovéno 283 g benzylalkoholu 334 g methyl-
metakryldtu za pfitomnosti 339 g cyklohexanu a 1,03 g Permanaxu OD po p¥idani 4,3 g metyldtu
ho¥e&natého ve 25 g metanolu. Reesterifikace byla ukon&ena po 3 h 30 minutdch. Reak&ni sm&s
byla ochlazena na 50 °C a byla smf{chéna se 380 ml 1,5 % hmot. kyseliny sirvové. Po 30 minutéch
michdni byla vodnd féze odd&lena v d&lifce a z organické féze bylo odpa¥feno rozpouitddlo
a metylmetakrdt. Vyt&Zek benzylmetakryldtu byl 97 %.

P¥riklad 8

K reakéni smési podle p¥fkladu 1, upravené na teplotu 55 °c bylo p¥ilito 1 400 ml
0,3 8 hmot. roztoku kyseliny sirové. Sm&s byla 30 minut udrZovéna za mfch&nf na dané teplots.
Po odsazeni v dé&lifce byla vodn4 féze neutralizovéna 2,3 g uhliitanu vépenatého. Siran
hofe&naty byl rozloZen p¥fdavkem 5 g prédskového kyslidnfku v4penatého. Po 60 minutéch byla
suspenze zfiltrovdna a filtrdt byl vyu¥it p¥i opakované p¥fpravd& esterl. Vytd%ek cetostea-
rylmetakryldtu izolovaného z organické féze byl 98,2 &.

PREDMET VYNALEGZU

1. 2Zpisob pf{pravy esterll kyseliny akrylové nebo metakrylové reesterifikac{ metyl- ne-
bo etylesterd té&chto kyselin alifatickymi, cykloalifatickymi nebo aromatickgmi jedno~ nebo
vicesytnymi alkoholy s nejménd dvéma uhlikovymi atomy za p¥ftomnosti alkohol&tu ho*e&natélko
jako katalyzdtoru, vyznadeny tim, fe se na reakdn{ sm&s po ukondené reesterifikaci pisobi
kyselinou sirovou nebo fosfore&nou, kterd se p¥idd4 v mno¥stvi 1,1 a¥ 2 gramekvivalenty na
1 gramekvivalent ho¥&{ku, roztok se zdrZfuje p¥i 18 a%¥ 35 % po dobu 5 a% 60 minut, reakdn{
roztok se zfed{ vodou na hmotnostn{ pomér vody ke kyselin& 20 a% 500:1, zahfeje se na 35 a¥
80 °c, vodnd vrstva se pEimo v reak&ni sm&si nebo oddélend zneutralizuje pidsobenim uhlidita-
nu nebo/a hydroxidu &i oxidu vépenatého a po odddlenf vysrédfengych soll se pouiije k ¥ed&nf
kyselého roztoku p¥i odstranovéni katalyzdtoru v dals{ operaci.

2. zpisob podle bodu 1 vyzna&eny tim, %e se regenerovand vodnd féze p¥iddv4 k okyselenému
reakdnfmu roztoku po 5 a¥ 60 minut&ch pisobeni miner&lni kyseliny p¥i 18 aZ 35 °c.

3. 2Zpisob podle bodu 1 vyznadeny tim, fe se regenerovand vodnd féze p¥evddf k reak&ni
sm&si po reesterifikaci sou¥asné& s minerdlnf kyselinou.
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