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Reakcja estryfikacji, zachodząca między kwa¬
sami tłuszczowymi i jednowartościowymi alko¬
holami o niskim ciężarze cząsteczkowym, jest od¬
wracalna i przebiega do osiągnięcia stanu rów¬
nowagi. Powstająca przy estryfikacji woda prze¬
dłuża czas trwania reakcji i zmniejsza wydaj¬
ność • otrzymanego estru. W celu przyśpieszenia
reakcji i zwiększenia jej wydajności stosuje się
rozmaite katalizatory i środki odwadniające, z
"których najbardziej znany jest stężony kwas
siarkowy lub solny. Stosowaniu kwasu siarkowe¬
go stoi na przeszkodzie jego działanie zwęglają¬
ce, a po za tym możliwość powodowania reakcji
ubocznych. Mniej energicznie działającymi kata¬
lizatorami są kwasy sulfonowe o działaniu roz¬
szczepiającym tłuszcze. Związki te otrzymuje się
przez sulfonowanie mieszanin związków aroma¬
tycznych i hydroaromatycznych lub przez sulfo¬
nowanie olejów ,mineralnych. Techniczne kwasy
sulfonowe nie stanowią produktów chemicznie
ściśle określonych. Są one przeważnie niecałko¬

wicie rozpuszczalne w wodzie oraz w kwasach
tłuszczowych i zawierają składniki nierozpusz¬
czalne również w alkaliach. Po ukończonej estry¬
fikacji nie można usunąć całkowicie tych zanie-

, czyszczeń przez zwykłe wymywanie ani przez
traktowanie alkaliami, ani za pomocą destylacji
z parą wodną. Korzystnie estryfikację przepro¬
wadza się w temperaturach podwyższonych. Sto¬
suje się przy tym znaczną ilość kwasów sulfono¬
wych w przybliżeniu równą ilości wagowej kwa¬
su tłuszczowego. Przy wszystkich tych sposobach ,
estryfikowania trzeba stosować możliwie wyso¬
koprocentowy alkohol.

Według wynalazku można z dobrą wydajnoś¬
cią wytworzyć estry o dużej czystości wyższych
kwasów tłuszczowych i jednowartościowych al¬
koholów o niskim ciężarze cząsteczkowym, stosu¬
jąc jako katalizator kwas p - kamforosulfonowy.
Kwas p - kamforosulfonowy daje się dogodnie
wytwarzać w stanie całkowicie czystym i jest
łatwo rozpuszczalny w wodzie, dzięki czemu moż-



na go usunąć całkowicie fc mieszaniny reakcyjnej
za pomocą wymywania wodą. Jest on też roz¬
puszczalny w kwasach tłuszczowych.

v Estryfikowanie można przeprowadzić w spo¬
sób zwykły przez gotowanie pod chłodnicą zwrot¬
ną mieszaniny kwasu tłuszczowego i alkoholu z
małym dodatkiem kwasu p -kamforosulfonowe-
igo jako katalizatora. Z mieszaniny poreakcyjnej
ester daje się wyodsobnić przez oddestylowanie
alkoholu i wymycie kwasu fi - kamforosulfono-
wego wodą.

Praktycznie całkowite zestryfikowanie przy
użyciu bardzo małej ilości kwasu p - kamforosul-
fonowego można osiągnąć, skoro przez ogrzany
powyżej temperatury wrzenia alkoholu kwas
tłuszczowy, w którym jest rozpuszczona odpo¬
wiednia ilość kwasu p - kamforosulfonowego,
przepuszcza się powoli alkohol w stanie ciekłym
lub w postaci pary. Przy tym sposobie przepro¬
wadzania reakcji użyte ilości kwasu p -^kamfo-
Tosulfonowego mogą być bardzo małe i wynosz^
przeciętnie 0,1 — 0,5°/<> w stosunku do ilości
kwasu' tłuszczowego. Należy przy tym baczyć
na dokładne przemieszanie kwasu tłuszczowego z
alkoholem! Osiąga się to bądź przez mieszanie,-
bądź przez zastosoVanie aparatury, zaopatrzonej
w ciała wypełniające. Pracę można prowadzić w
sposób ciągły w przeciwprądzie, doprowadzając
alkohol z dołu, kwas tłuszczowy zaś z góry, do
naczynia reakcyjnego, mającego kształt kolum¬
ny. Utworzony ester odciąga się z dolnej części
naczynia reakcyjnego.

Alkohol nie przereagowany unosi przy odde¬
stylowaniu utworzoną na skutek reakcji wodę.
Przy tym sposobie pracy nie jest rzeczą koniecz¬
ną stosowanie alkoholu wysokoprocentowego.

Przykład I. 100 kg kwasu tłuszczowego
z oleju buraczanego gotuje się w ciągu 5 godzin
pod chłodnicą zwrotną z 60 kg 94,89/o (wagowo)
alkoholu etylowego i 5 kg jkwasu 8 -kamforosul-
fonowego. Po oddestylowaniu alkoholu i wymyciu
'wodą otrzymuje się produkt reakcji zawierający
1>2 — 93% estru etylowego kwasu z oleju bura¬
czanego.

Przykład II. W większym naczyniu reak¬
cyjnym ogrzewa się do temperatury 180°C, mie¬
szając, 150 części kwasu z,oleju buraczanego, za¬
wierającego 0,75 części kwasu P-kamforosulfono¬
wego i przez rurę wlewową sięgająca, do dna na¬
czynia o zwężonym otworze wyjściowym wiewa się
stopniowo w ciągu 4 godzin 90 szęści 34#% (wą-

b.z.g. - no zam, lf10 —1

gowo) alkoholu etylowego. Nadmiar alkoholu od-
destylowuje się z wodą, utworzoną podczas reak¬
cji. Po przemyciu wodą otrzymuje się produkt
reakcji, składający się do 98»/0 z estru etylowe¬
go kwasu tłuszczowego z oleju buraczanego' i za¬
wierający tylko . około 2o/0 nie zestryf ikowanego
kwasu tłuszczowego.

Przykład III. W aparaturze opisanej w
przykładzie II rozpuszcza się w 150 częściach
wyższego kwasu tłuszczowego 0,75 części kwasu
P -kamforosulfonowego i w temperaturze 130°C
wprowadza stopniowo w ciągu 6 godzin 225 częś¬
ci 95<y0 (wagowo) alkoholu etylowego. Po wy¬
myciu kwasu f> - kamforosulfpnowego wodą o-
trzymuje się produkt reakcji, zawierający 98<V0
estru etylowego kwasu tłuszczowego,.

Przykład IV. Do podanej w przykładzie
II ilości kwasu tłuszczowego wprowadza się w
temperaturze 130°C 140 części 50o/0 (wagowo)
alkoholu etylowego. Po oddestylowaniu alkoholu
i wody dodaje się jeszcze dalszych 55 częśei 94,8^/0
alkoholu etylowego. Otrzymany produkt reak¬
cji składa się w 98°/0 z estru etylowego wyższego
kwasic tłuszczowego.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób estryfikowania wyższych kwasów
tłuszczowych jednowartościowymi alkoholami
o niskim ciężarze cząsteczkowym, znamienny
tym, że jako przyśpieszacz reakcji stosuje się
kwas P - kamforosulfonowy.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
estryfikowanie przeprowadza się w tempera¬
turach leżących powyżej temperatury wrze¬
nia użytego alkoholu i poniżej temperatury
wrzenia wytwarzanego estru.

3. Sposób według zastrz. 1 i 2, znamienny bym,
że estryfikowanie przeprowadza się za pomo¬
cą alkoholów rozcieńczonych.

4. Sposób według zastrz. 1 i 2, znamienny t^n,
że estryfikowanie przeprowadza się częścio¬
wo za pomocą, alkoholów rozcieńczonych i
częściowo za pomocą alkoholów wysokopro¬
centowych.
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