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Zplisob pFipravy estert kyseliny akry-
lové a metakrylové reesterifikaci metyl- ne-
bo etylesterdi tdchto kyselin alkoholy za
pFitomnosti alkoholdtu hoFetnatého jako
katalyzdtoru. Reak&ni smés po skoné&ené re-
esterifikaci se ddle zpracovédvs plisobenim
oxidu uhligitého a vody nebo vodni péary.
Vznikly pevny uhli¢itan hofe&naty se odds-
li a zbyld reakdni sm&s se dile zpracuje
b&Znymi postupy.
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Vyndlez se tykd zplsobu piipravy esteril
kyseliny akrylové nebo metakrylové reeste-
rifikaci metyl- nebo etylesterl téchto Kky-
selin jedno- nebo vicesytnymi alifatickymi,
cykloalifatickymi nebo aromatickymi al-
koholy s nejméné 2 uhlikovymi atomy za
piitomnosti alkoholdtu hofetnatého jako
katalyzatoru s nasledujici separaci sloZek
reakéni smési po rozkladu katalyzéatoru.

PFiprava estertt kyseliny akrylové a me-
takrylové reesterifikaci metyl- nebo etyles-
terfi téchto kyselin je zndma a v literatufe
dikladnd popsana. AZ dosud viak byla vé-
novéna pom&rnd mald pozornost zpracové-
ni reaktni smédsi po vlastni reesterifikaci.
Omezend rozpustny alkoholat hofetnaty
se doporutuje vé&tdinou odd#lit filtraci,
pfipadn& po hydrolyze na hydroxid ho-
fednaty. Pro usnadn&ni filtrace se re-
akéni smds tedi napfiklad petroléte-
rem. Katalyzdtor lze oddeélit od reakeni
smasi také destilaci. Jen okrajové je uvadéna
moznost odstran&gni katalyzétoru promytim
zied&nymi kyselinami a pfevedenim na roz-
pustnou siil nebo pouZiti kyselych iontom&-
ni¢t. Jinak se katalyzétor odstraiiuje také
promytim alkalickymi roztoky nebo pricho-
dem pies vrstvu adsorbentu. Experimental-
n& bylo zjidt&no, Ze alkoholdty hoftiku vy-
tvaF{ v reakdni smési velice jemnou aZ ko-
loidni disperzi, kterd brani filtraci smési
a zvysuje jeji viskozitu. Pt#i filtraci i za po-
moci filtragnich prisad dochézi jednak k
priniku této disperze do filtratu a jednak
k ucpéavéni filtra¢ni prepdzky. To vyZaduje
gasté &isténi nebo vyménu prepazky. Pritom
dochézi ke ztratdm reak&ni smési a zhor3e-
ni celkovych vytéZkl separace produktu o
10 aZ 30 9. Ziskany filtrat obsahujici zbyly
jemnd disperzni alkoholéat hof@iku tvofi pii
néasledujicim zpracovéni reak&ni smési rekti-
fikaci nebo stripovénim p&ny a emulze, kte-
ré sniZuji u&innost a vykonnost zafizeni a
déle zhorsuji vytsZky nejmén& o 10 %. Pro-
vede-li se pfedem hydrolyza alkoholdtu na
hydroxid hote&naty, dojde k podstatnému
zhor§eni podminek separace. Hydroxid ho-
tetnaty tvori s prebytetnou vodou a reaké-
ni{ smési objemné stabilni emulze gelového
charakteru, které nelze rozdslit b&Znymi
primyslovymi metodami. P¥i ndsadové rekti-
fikaci reak&ni smédsi obsahujici alkoholéty
hoféiku se zvySuje mnoZstvi destilaénich
zbytkdl a zhor3uji se vytéZky produktu o 5
aZz 10 %, nehled& ke zvySenym investitnim
i provoznim naklad@m spojenym s destilaci
reakéni smdsi za nizkého tlaku. Na vnitinich
plochéch zafizeni se kroms& toho tvoii t&Zko
odstranitelné néalepy. Pii piFipravé nenasy-
cenych esterlt se pIi destilaci za zvySené
snadno tvoii polymery, které popsané po-
ti¥e déle zvdtSuji. PIi odstran&ni katalyzé-
toru promytim zfed&nymi kyselinami by pii
primyslové vjrob& esterll vzniklo velké
mnoZstvi nesnadno likvidovatelnych odpad-
nich vod obsahujicich kromé& rozpustnych
soli piebytek minerdlni kyseliny, rozpustg-
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né estery a daldi slozky reakéni smeési. Rov-
ndZ pouziti iontomé&nitd neni priimyslové
piijatelnym FeSenim zplisobu separace ka-
talyzatoru z reakfni smgsi. Jejich regene-
race, zejména vysuSovani, by byl obtiZny
proces spojeny s dalgi ztratou surovin a roz-
poustédel a pritom by bylo opét produko-
vano velké mnoZstvi odpadnich vod znedis-
ténych kromé& soll organickymi pFim&semi.
Regenim neni ani promyvéni alkalickymi
roztoky, v nichZ slouCeniny hotéiku nejsou
rozpustné, PouZiti adsorbentt je pro prii-
myslovou vyrobu prili§ nédkladné.

Nov&ji byly odstran&ny nedostatky vyse
uvedenych postupll tak, 7e se katalyzétor
po skon&ené reakci rozloZi udinkem mine-
ralni kyseliny ve spojeni s recyklujici vod-
nou fazi a po odddleni vzniklych soli a pfe-
bytku minerdlni kyseliny se reakéni smés
déale zpracuje b&Znymi postupy jako je stri-
povéni rozpoustédel, destilaci nebo rektifi-
kaci. 1 tento postup mé v3ak nékteré nevy-
hody, které omezuji jeho pouZitelnost. Do
procesu vstupuji nové sloZky minerdini ky-
seliny, jejichZ prebytek je nutné neutralizo-
vat daldimi novymi sloZkami, uhli¢itanem,
hydroxidem nebo oxidem véapenatym. Uve-
dené sloZky se v priib&hu procesu stavaijl
soudasti odpadi, jejichZ mnoZstvi se vzhle-
dem k odstraiiovanému mnoZstvi katalyzé-
toru neumdnd zvétduje. V procesu cirkuluje
velké mnoZstvi vodné faze, kterd miZe ob-
sahovat n&které rozpustné reak¢ni sloZky.
Zvysuje se pracnost procesu, poZadavky na
ruéni obsluhu pii dadvkovani uvedenych slo-
7ek, stoupaji naroky na zaiizeni, regulaci
a fizeni procesu. V n&kterych piipadech do-
chazi p¥i rozkladu katalyzatoru ke vzniku

cennilzi a potiZim pii odddlovaniy vodné fa-

ze od reakéni smési. Emulze strZené do or-
ganické fdaze komplikuji jeji dalst Zpraco-
véani, tak napiiklad pii piipravé nenasyce-
nych estert stripovdnim t8kavych sloZek
reakéni smdsi vodni parou iniciujf tyto emul-
ze obsahujici sloufeniny hofgiku polymera-
ci nenasycenych estertl.

Uvedené nevyhody zndmych zplsobfl pii-
pravy esterit kyseliny akrylové a metakry-
lové reesterifikaci za katalyzy alkoholéaty
hot&iku odstraiiuje zplsob piipravy vy38ich
ester@l podle tohoto vynélezu, jehoZ podstata
spoivd v tom, Ze se katalyzéator po skon-
¥ené reakci rozloZi ufinkem plynného oxi-
du uhliditého a vodi nebo vodni pary za
vzniku pevného uhlicitanu hote&natého, kte-
ry se odd&li a reakéni smdés se déle zpracu-
je b&Znymi postupy jako stripovanim roz-
poustédel, destilaci nebo rektifikaci. Molar-
ni pom&r oxidu uhli¢itého k ho¥&iku pritom-
nému v reakéni smdsi &ini 1,2 a7 10:1,
hmotnostni pomdr vody k oxidu uhli¢itému
je 1 aZ 400: 1.

Oddglovani uhligitanu hofetnatého se s
vyhodou provadi za pi{tomnosti pomocné
filtraéni hmoty pouZité v mnoZstvi 0,1 aZ
1 % hm. vztaZeno na reak¢ni smés.
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Principem postupu podle vyndlezu je re-
akce alkoholdtu hofe¢natého s oxidem uhli-
¢itym a vodou podle obecné roviice:

Mg(OR)z ++ CO2 + H.O - MgaCO; + 2 ROH

Uvedend rovnice nemusi postihovat v§ech-
ny déje, které probihaji pfi rozkladu kata-
lyzdtoru. Je pravdépodobné, %e na zavér
reesterifikace neni jiZ ve smési piitomen
samotny sikoholat hofefnaty, ale spiSe jeho
hydrolyzni zplediny, vzniklé reakci alkcho-
latu s vihkosti pritomnou v reakénim pro-
stfedi. RovnéZ je pravdépodobné, Ze v pri-
b&hu reesterifikace dochézi zgdsti k reakci
alkoholatu s estery za vzniku karboxylatu
horetnatého. Nicménd ziistdva skute&nosti,
Ze plisobenim plynného CO» a vody nebo
vodni pary na reakéni smés dochézi k vy-
lou€eni hrubé krystalického rychle sedimen-
tujictho a dobie filtrovatelného uhli¢itanu
hofeCnatého. Piisobenim samotného oxidu
uhli¢itého za nepfitomnosti vody nedoché4zi
k rozkladu katalyzdtoru.

Je pravdépodobné, Ze k rozkladu kataly-
zdtoru dochézi s ohledem na velmi omeze-
now rozpustnost vody v reakéni smési na me-
zifdzovém rozhrani a rychlost rozkladu mii-
Ze byt limitovéana rychlosti diftze kataly-
zdtoru k fdzovému rozhrani. Proto je pro
rozklad katalyzétoru priznivéjsi zvyZend tep-
lota aZ do 60°C, vyjime&ns do 120°C., Pri
teplotach vy83ich neZ 60 °C mdZe dochdzet
k polymeraci nenasycenych esterf.

Molarni pomé&r oxidu uhli&itého k ho#ci-
ku pfitomnému v reakénf smési se mae
pohybovat od 1,2 do 10:1, s vyhodou 2 a%
6 : 1. Oxid uhli¢lty pou#ity k rozkladu musi
byt prosty mechanickych pevnych primési,
acrosolit kapalin &i jinych plyanych chemi-
kélii, kleré by se mohly v reakéni smési
absorbovat i rozpoudtdt a ménit jeji sloze-
ni €1 vlastnosti nebo p¥imo reagovat s né-
kterymi sloZkami. Oxid uhligity vSak mfze
byt zFed&n inertnimi plyny, dusikem nebo
vzduchem, ale i malym mno¥stvim priblizng
do 20 % obj. &istého kysliku, ktery zastdva
vyznamnou funkci inhibitoru polymerace
nenasycenych estertt. Pri deldim plisobeni,
obvykle vice neZ 15 minut a zejména za
teplot vyS8ich neZ 60°C je dokonce tFeba
dat prednost pouZiti smé&si oxidu uhligitého
se vzduchem nebo kyslikem, aby se zabréa-
nilo polymeraci nenasycenych esterit. Na
druhé stran& zied¥ni oxidu uhliitého se
v diisledku pomalejsich difaznich pochodil
projevi v jeho zhor3eném vyuZiti a ve vy§-
8ich nékladech na jeho spot¥ebu.

Zdrojem oxidu ubliitého mfiZe byt stla-
¢eny plyn z ocelovych tlakovych néadob ne-
ho plyn ziskany tepelnym &i chemickym
rozkladem uhli¢itant, pop¥ipads i koufové
plyny vzniklé spalovéanim nejlépe ¢istych
kapalnych paliv neobsahujicich siru. Oxid
uhli¢ity musi byt do zaffzeni k rozkladu do-
pravovén pod zvySenym tlakem obvykle nej-
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méng 0.1 MPa tak, aby prekonal tlak vrstvy

kapalné realkéni smési,

Vodu potiebnou k rozkladu katalyzatoru
je mozné piiddvat v kapalném stavu p¥imo
do reakéni smési v mnoZstvi obvykle do 0,5
brocenta hm. a/nebo ji uvddst spolu s CO2
formou vodni péry bud z rozvodu, nebo CO2
sytit vodni parou probublavénim vodou ve
zvlaSinim temperovaném zabizeni. Vyhoda
posledné uvedené moZnosti spofivd v dob-
Fe reprodukovatelném davkovani vodni pé-
'y a v soutasném &idts&ni COg, ktery procha-
zI syticim zaFizenim. Moldrni pomér vody
plivedené do reakéni smési, a to jak ve for-
mé kapalné, tak plynné faze k hor¢iku m4
byt nejmén& 1,2, s vyhodou 15 a¥ 20:1.
Nelze vylougit ani moZnost pouZiti podstat-
né vétSiho mnostvi vody tzv. moldrniho po-
méru aZ 400:1. V tom pfipad& je oviem
vhodné oddé&lit po provedeném rozkladu ka-
talyzdtoru vodu od reakéni smési a recyklo-
vat ji do dalsi operace.

Reakéni smé&s p¥i rozkladu katalyzatoru
musi byt vidy intenzivné michand, aby se
rychle obnovovalo fazové rozhrani. Oxid
uhli¢ity je moZné uvadst do reakens smési
bud kontinudlng, nebo polokontinudlnd. P
kontinudlnim postupu se zavadi bud ke dnu
ndadoby a probubldvd vrstvou michané ka-
paliny, nebo se uvadi do cirkuladni potrub-
ni vétve, v niZ dochéazi k jeho rozptyleni do
proudici kapaliny. Pro distribuci kysliéniku
uhli¢itého je vhodné pouit trysek, frit a
pfi uvddéni do cirkula&ni potrubni vé&tve
statické misi¢e. Dosdhne se tak kontaktu ]
reakéni smési na velké styéné ploSe a rych-
lej8iho préb&hu rozkladu katalyzatoru. P¥i
polokontinudlnim zavadsni oxidu uhliitého
se pouZivad tlakovd nddoba, do ni¥ se pre-
Cerpd reakdni smés a napusti se pod tlakm
CO:z. Po skonfeném rozkladu je tfeba pro-
vést desorpci COz, protoZe za nepfFitomnosti
kysliku se miiZe snadno rozb&hnout polyme-
race nenasycenych esterfl. Pokud je zafizeni
pod tlakem CO2, provede se odpusténi a do
zalizeni se stejnym zpsobem jako kysli¢nik
uhli¢ity uvadi nékolik minut vzduch. Uplnost
desorpce lze zjistit béZnymi jednoduchymi
analytickymi metodami.

V pfipadg, Ze koncentrace ho¥&iku v re-
aktni smési je nizkd, obvykle niZs$i nes 0,1
procenta hm., mohou byt nékteré podily vy-
sraZeného uhliitanu ho¥enatého natolik
jemné, Ze prochdzi filtraéni plachetkou. V
tom pripadé je vyhodné ptidat k reakéni
smeési, nejlépe po skon&eném rozkladu ka-
talyzdtoru, pomocnou filtraéni hmotu, kters
prith&h filtrace znadénd urychli. Mohou byt
pouZity upravené kiemeliny, ale i aktivni
uhli, bentonit a hlinky. Mno#stvi pomocné
filtratni hmoty mfZe byt 0,1 a% 1 % hm.,
vztaZeno na reakéni smés, s vyhodou 0,3 a¥
0,6 % hm. Nejb&zn&jst zptsob oddélovani
vysrdZeného uhli¢itanu ho¥etnatého je filt-
raci. Mohou viak byt pouZity i jiné zpisoby,
jako je odstFedovédni nebo sedimentace,




e

259632

7

Hlavni tu&inek vynalezu spotivd v tom,
¥e rozkladem katalyzdtoru na bazi hotetna-
tych alkoholatil plisobenim plynného oxidu
uhlititého a vody se vysraZi hrub& krysta-
licky rychle sedimentujici uhliitan hotet-
naty, ktery se snadno i bez piisady pomoc-
né filtratni hmoty odd&lf filtraci a ziské se
déle jiZ dobfe zpracovatelnd smés, z niz lze
izolovat ester kysleiny akrylové a metakry-
lové ve vysokém vytéZku. Likvidace prebyt-
ku pouZitého oxidu uhliditanu odpusSténim
do atmosféry nedini vzhledem k jeho neto-
xickym vlastnostem ¥adné potiZze. MunoZstvi
odfiltrovatelného uhligitanu odpovidd v op-
timalnim piipadé pouze stechiometrickému
mno¥stvi hoi'¢iku obsaZenému ve zpracované
reakéni smési. MnoZstvi pevnych odpadl je
tudiZ minimdlni, Postup rozkladu katalyza-
toru, zejména davkovani oxidu uhli¢itého,
je jednoduchy a véetnd filtrace pFizpisobi-
telny pro automatické Fizeni. Odpadéd mani-
pulace s koncentrovanymi minerdinimi Ky-
selinami a préaskovymi hmotami. Nehrozi
nebezpeti nezadoucich vedlej3ich dehydra-
tagnich reakci koncentrovanych kyselin se
slozkami reakénich smési a ndsledné zhor-
Zeni barevnosti produktu. Ve srovndni s dii-
ve uvadé&nymi postupy piipravy a separace
zejména vysokovroucich tepelné nestabil-
nich esterii s pouZitim metylatu hotetnatého
jako katalyzatoru a pii jeho odsirafiovani
filtraci bez ptedchoziho rozkladu se znat-
né zjednodudi a usnadni postup izolace a
vytézky se mohou zvysit aZ o 50 0. P¥i pri-
pravé tékavéjSich estertl, které je moZné
7e smési izolovat destilaci, se pii pouZiti
postupu podle tohoto vynalezu mohou zvy-
sit vytdzky az o 10 az 20 % v diisledku mi-
nimalizace destilatnich zbytkd, popfipadé
Gplnym vypudt&€nim operace destilace pro-
duktu. Tim se zaroveii uSetil znatné mnoz-
stvi energie. Vyndlez je dale objasnén na
piikladech provedeni, jimiZ oviem jeho roz-
sah neni omezen ani vyferpan.

Priklad 1

Do 1,51 sklen&né sulfonadni baiiky opa-
trené michadlem a vyhiivané olejovou lazni
bylo predloZeno 434 g alfolu 1620 (obchodni
oznadeni pramyslové smési cetyl- a stearyl-
alkoholu vyrédbéné firmou Condea, Ham-
burg), 194 g metylmetakrylatu, 333 g cyklo-
hexanu a 1 g fenyl-g-naftylaminu, ktery je
pouZivén jako inhibitor polymerace. K baii-
ce byla pripojena rektifikadni kolona s tem-
perovanym plastém o0 vnitinim priméru
4 cm a vysce 45 cm plnénd Berlovymi sedly
o velikosti 4 mm. Horni &é&st kolony byla
spojena s kondenzatorenm, zal{zenim pro re-
gulaci zpé&tného toku, chladitem a p¥edlo-
hou pro jiméni destildtu. Do reakéni bafiky
byl po celou dobu reesterifikace uvadén
vzduch rychlost{ 1 V/hod.

Obsah reak&ni baiiky byl uveden k varu
a po dobu 20 minut byl azeotropicky susen.
Po ochlazeni na teplotu 70 °C byla ke smési
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pifiddna suspenze metylatu hofetnatého v
metanolu pripravend rozpu§ténim 0,7 g ko-
vového horéiku ve 14 g metanolu. Reakéni
smés byla znovu uvedena k varu a pies rek-
tifikatni kolonu byl oddestilovévan reeste-
rifikaci se uvolilujici metanol. Po 2,5 hod.
bylo oddestilovdno vice neZ 90 0 stechio-
metrického mnoZstvi metanolu a po 4 hod.
hyla reesterifikace ukontena. Reakéni smeés
hyla ochlazena na 65 °C a precerpdna do 21
paiiky s michadlem a fritou pro piivod
plynného oxidu uhli¢itého. Do smési byly
pFidany a rozmichdny 4 g vody a uvaden
oxid uhlig¢ity z tlakové nadoby pres sytic
naplnény destilovanou vodou a vyhFaty na
95 °C. Jako syti¢ byla pouZita tepelné izolo-
vand sklengna premyvatka s fritou, ktera
byla tésug pied pouZitim naplnéna vrouci
vodou, Oxid uhligity byl do smési uvéadén po
dobu 15 minut rychlosti 172 ml/min. De-
sorpce vzduchem byla provadéna pii stejné
rychlosti priitoku po dobu 2 minut. Po pii-
dani 4 g kFemeliny typu F 60 a rozmichdani
byla resk&ni smés zfiltrovana na tlakove
nudi o pracovni plode 0,01 m? za pretlaku
0,1 MPa za 5 minut. Byl ziskan ciry liltrat,
z ndhoZ byl plipraven stripovénim rozpous-
tédla a metylmetakryldtu vodni parou a né-
sledujicim vysuSenim stripovanim vzdu-
chem cetostearylmetakrylat obsahujici meéné
ne7 2 % hmot. volnych alkoholdtli a méng
ne# 0,5 % hmot. metylmetakrylatu. VytéZek
cetostearylmetakrylatu vztaZeno na vychozi
alkoholy &inil 98 %. Takto pfipraveny ester
byl vhodny pro pripravu polymernich adi-
tivik do mazacich motorovych oleji.

Filtragni kolad byl promyt 10 ml cyklo-
hexanu a vysuSen profoukanim vzduchem.
Bylo ziskdno 6 g kolace, ktery byl ze 70 %
tvoren uhlititanem hofetnatym. Tento tuhy
odpad lze vyuZit napf. jako prisadu do hno-
jiv. '

Priklad 2

Alfol 1620 byl reesterifikovan metylmeta-
kryldtem podle pFikladu 1 s tou vyjimkou,
7e bylo pFidédno vétsi mnoZstvi katalyzdtoru
piipraveného rozpousténim 1,2 g kovového
hoféiku ve 24 ml metanolu. Po 1,5 hod. bylo
oddestilovano vice nez 90 % stechiometric-
kého mnoZstvi metanolu a po 2,5 hod. byla
reesterifikace ukon&ena. Reakéni smés byla
ochlazena na 65 °C a preterpéna do 2 1 bari-
ky s michadlem a fritou. Ve smési bylo roz-
michdano 0,5 g vody a pi‘es syti€ byl uvadén
oxid uhligity po dobu 15 minut rychlosti
375 ml/min. Desorpce vzduchem byla pro-
vadsna stejnou rychlosti prittoku po dobu
9 minut. Reakéni smds byla zfiltrovana bez
pridavku kiemeliny za pfetlaku 0,1 MPa za
6 minut. Daldim zpracovdnim byl ziskan ce-
tostearylmetakrylat ve vytéZku 97,8 %.
Filtra¢éni kol4d& po promyti cyklohexanem a
profoukédni vzduchem byl tvofen prevainé
uhliditanem hofecnatym se zanedbatelnou
piimasi organickych 1atek.
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Priklad 3

700 ml reak&ni smési podle piikladu 1
vychlezoné na teplotu 55 °C, bylo nalito do
tlako. é sklen&né nddoby, priddno 5 g vody
a pripustén oxid uhlidity o pietlaku 0,2 MPa.
Po 10 minutdch tfepédni se ze smési zietelnd
vyluCovaln siaZenina uhliditanu hofednaté-
ho. Susponze byla zfiltrovdna bdhem 3 mi-
nut na frit¢ S 1. Ziskany filtrdt obsahoval
méne nez 0,001 % hmot. Mg, coZ svédé&ilo
0 uplnosti odstranéni katalyzdtoru.

Priklad 4

V zalizeni popsaném v pifkladu 1 bylo re-
esterifikovdno 260 g butanolu, 456 g etyl-
akrylatu za piftomnosti 295 g cyklohexanu
a 1,0 g metyléteru hydrochinonu po piidani
4,8 g metylatu hofeénatého ve 27 g metano-
lu. Reesterifikace byla ukontena za 4 hod.
30 min. Reak&ni smé&s byla ochlazena na
65°C a preterpana do 21 baiiky s michad-
lem a fritou. Ve smési bylo rozmichéno 45¢g
vody a pres syti¢ byl uvadén oxid uhlicity
po dobu 20 minut rychlosti 260 ml/min. De-
sorpce vzduchem byla provddéna pii stejné
rychlosti pritoku po dobu 2 minut. K re-
akéni smési bylo pfidédno 4 g kfemeliny a
za pretlaku 0,1 MPa byla smés zfiltrovdna
za 6 minut. Filtrat byl zpracovan rektifikaci
na napliiové kolon& o 15 teoretickych pat-
rech za sniZeného tlaku. Vyt&Zek butylakry-
latu ¢inil 97,5 %.

Pfiklad 5

V zafizeni popsaném v pFikladu 1 bylo re-
esterifikovano 169 g dietylénglykolu, 473 g
metylmetakryldtu za piitomnosti 343 g cy-
klohexanu a 2,0 g metyléteru hydrochinonu
po piiddni 4,6 g metylatu hofednatého ve
27 g metanolu. Reesterifikace byla ukond&e-
na za 5 hod. 10 minut. Reakéni smés byla

10

ochlazena na teplotu 50°C a byla nalita do
2] bailky s michadlem a fritou. Ve smsi
bylo rozmichéno 5,0 g vody a pres syti€ byl
uvadén oxid uhli¢ity po dobu 30 minut rych-
losti 173 ml/min.

Desorpce vzduchem probihala pri stejné
rychlosti priitoku po dobu 1,5 minuty. K re-
akéni smeési bylo pFidano 6 g kfemeliny a
za pretlaku 0,07 MPa hyla smés zliltrovana
za 5 minut. Z filtratu byl odpafen cyklohe-
xan a metylmetakryldt na vakuovém odpa-
Fovdku za suniZeného tlaku. Vytézek dietylén-
glykoldimetakryldtu ¢inil 96,5 %.

Priklad 6

V zafizeni popsaném v piikladu 1 bylo ra-
esterifikovano 391 g benzylalkoholu, 342 by
metylmetakryldlu, za pritomnosti 341 g Cy-
klohexanu a 1,2 g fenyl-g-naftylaminu po
pfiddani 4,6 g metyldtu hotetnatého ve 27 3
metanolu. Reesterifikace byla ukon&ena po
3 hod. 50 minutdch. Po zchlazeni na teplotu
50°C bylo ve smdsi rozmichéno 3,5 g vody
a pPes syti¢ byl uvddsun oxid uhlifity po do-
bu 15 minut rychlosti 350 ml/min. Re-
akéni smés byla zfiltrovdna za pridavku 4 g
kiemeliny. Po odpafeni cyklohexanu a me-
tylmetakryldtu hyl vytéZek benzylmetakry-
14tu 97,5 9%.

Priklad 7

500 ml reaktni smé&si pripravené podie
prikladu 1 a vytemperované na teplotu 50 °C
bylo nalito spolu se 200 ml destilované vody
do tlakové sklendné nadoby a pripustén
oxid uhliCity o pretlaku 0,2 MPa. Po 5 mi-
nutdch tfepani se vylou&ila hrub& krystalic-
kd sraZenina uhli¢itanu hofe&natého. Sus-
penze ‘byla ziiltrovdna, v d&li€ce oddé&lena
vodna faze a Cira organickd féze déle zpra-
covdna na Cisty nenasyceny ester.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpiisob piipravy esterit kyseliny akry-
lové a metakrylové reesterifikaci metyl- ne-
bo etylesterii t&chto kyselin jedno- nebo vi-
cesytnymi alifatickymi, cykloalifatickymi ne-
bo aromatickymi alkoholy s nejméné& 2 uhli-
kovymi atomy za pritomnosti alkoholatu ho-
Fenatého jako katalyzétoru, vyznaceny tim,
Ze se na reakéni smés po skondené reeste-
rifikaci plisobf plynnym oxidem uhligitym a
vodou nebo vodni parou, pfitemZ moldrni
pomé&r oxidu uhligitého k hoi¢iku pritomné-

mu v reskéni swési ¢ini 1,2 aZ 10:1 a hmot-
nostini pomér vody k oxidu uhli¢itému je
1 aZ 400: 1, vzuikly pevny uhliditan hoies-
naty se oddéli a reakéni smés se déle zpra-
cuje obvyklymi postupy, jako je stripovani
rozpoustédel a destilace nebo rektifikace.

2. Zplsoh podle bodu 1 vyznadeny tim, Ze
se oddélovdni uhtlititanu ho¥etnatého pro-
vadi za piitomnosti pomocné filtratni hmo-
ty pouZité v mnoZzstvi 0,1 a7 1 % hmot., vzta-
Zeno na reakdéni smés.
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