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 Sposéb otrzymywania estréw kwasu ftalowego, zwlaszcza flalanv
dwubutylowego oraz urzqdzenie »d'oA wykonywania tego sposobu
Patent trwa od dnia 23 sierpnia 1955 I. - N

Estry kwasu ftalowego, zwlaszcza ftalan dwu-
butylowy sa obecnie otrzymywane bez kataliza-
tora przez bezposrednig reakcje bezwodnika fta-
lowego i odpowiednich alkoholi pod CIémemem
i w podwyzszcnej temperaturze.

Otrzymywanie ftaianu dwubutylowego prowa-
dzi sie do chwili wytworzenia estru o liczbie
kwasowej okolo 0,4—0,6 przy czym na koncu
estryfikacji ustala si¢ temperatura okolo 260°C
i cisnienie 6—8 atm. Butanol bedacy w nadmia-
rze zostaje oddestylawany drogq rozprezania
i nastepnie odpedzania pod préznig.

Otrzymany surowy ester posiada barwe ciem-
ng zoita czesto nawet brunatng, zawiera szereg
zanieczyszczen mechanicznych i posiada, jak
zaznaczono, liczbe kwasowg okoto 0,4—0,6. W ce-
lu otrzymania produktu o wlasciwosciach cdpo-
wiadajacych normie (np. polskiej PN/c 83013

*) Wiasciciel patentu  -oswiadczyl, ze wspoi-
tworcami wynalazku sq Roman Jalocha i Henryk
Potyrala,

lub radzieckiej GO-ST — 3863/47) przewidujacej

dla ftalanu dwubutylowego liczbe kwasowq po-
nizej 0,2, bezbarwnosci oraz brak zanieczyszczen,
surowy ester poddawany jest dalszej przerdbce,
polegajacej na odbarwieniu, odkwaszeniu i od-
dzieleniu od mechanicznych zanieczyszczen. Po-
dobnej przerobce poddawane sq inne estry kwa-
su ftalowego. Dotychczas stosowane sposoby od-
kwaszania estrow polegaly na zastosowaniu we-
glanu sodowego, wodgrdilenku sodowsgo lub
frakcjonowanej destylacji wysokoprdzniowej,
a sposoby odbarwiania estrow na zastosowaniu
ziemi bielacej, nadmanganianu potasu, wody
utlenionej, wegla aktywnego w  luznej postaci
w temperaturze ponizej 100°C oraz na zastosoc-
waniu destylacji wysokoprdézniowej.
Odkwaszanie surowego ftalanu dwubutylowe-
go weglanem sodowym, zadawanie weglem *ak-
tywnym i nastepnie oddzielanie na prasie filtra-
cyjnej daje produkt zabarwiony, a prowadzenie
destylacji proézniowej wymaga skomplikciwanej
i trudnej do obslugi aparatury. Poza tym oba



wymienione sposoby otrzymywania estru cha-
N rakteryzujq sig dluglm* cyklem produkcy]nym..

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymy-
wania estrow kwasu ftalowego, zwlaszcza ftala-
nu dwubutylowego, w ktorym surowy éster
ogrzany do temperatury powyzej 150°C-jest prze-
puszczany przez dos¢ gruba ubita warstwe wegla
aktywnego, przy czym produkt ulega odkwasza-
niu tym silniej, im wyzsza jest jego temperatura.
Rownoczesnie ulega on odbarwieniu, gdyz jak
stwierdzono, usunigcie z produktu substancji na-
dajacych zabarwienie -jest réwnoznaczne z obni-
zeniem liczby -kw;vasovorej. Surowy ester przepusz-
czany przez warstwe wegla aktywnego moze za-
wiera¢ nieprzereagowany alkohol z procesu
estryfikacji, ktéory ze wzgledu na jego duzaq lot-
nos¢ mozna latwo odpedzic.

Filtrowanie przez warstwe wegla aktywnego
najlepiej prbwadzi sie¢ pod cisnieniem, co znacz-
nie zwieksza szybkos¢ operacji.

Zasadniczg cecha sposobu wedlug wynalazku
jesi w odraznieniu od znanych metod, przepusz-
czenie przez wegiel aktywny estru ogrzanego do
wysokiej temperatury.

Sposobem wedlug wynalazku ftalan dwubu-
tylowy, otrzymany przez estryfikacje bez kata-
lizatora i posiadajgcy w kdncowej fazie tej re-
akcji temperature okolo 250°C i cisnienie 6—8
atmosfer kieruje si¢ wraz z nieprzereagowanym
butanolem do filtra cisnieniowego, na warstwe
wegla aktywnego, pod ktora wytworzona jest
préznia,

Czynnikiem powodujacym przejscie ftalanu
przez warstwe wegla aktywnego jest z jednej
strony ci$nienie slupa cieczy w estryfikatorze
i ciénienie par nieprzereagowanego butanolu,
a z drugiej strony proéznia pod ta warstwa.

Surowy ester jest rozpylany na warstwe we-
gla aktywnego, w celu zabezpieczenia tej war-
stwy przed naruszeniem,

W zbiorniku, do ktérego sptywa przefiltrowany
ester nastepuje odparowanie nieprzereagowane-

- ny tym,

go butanolu. Otrzymany produkt jest bezbarwny,
pozbawiony zanieczyszczenn mechaniczaych i. od-
kwaszony do liczby kwasowej ponizej 0,01. Urzg-

~ dzenie do otrzymywania ftalanu dwubutylowego

jest pn.edstawnone na zalaczonym rysunku. Po-

siada on’ reaktor 1, w ktérym zachodzi estryfi-

kacja. Reaktor 1 jest polgczony z filtrem 2. cis-
niemiowym, wypelionym warstwa wegla aktyw-
nego. Filtr 2 posiada odpityw doprcwadzony do
zbiornika 3 polgczonego z pompa prézniowaq.
w ktorym zachodzi odparowanie nadmiernego
butanolu.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposob otrzymywania estrow kwasu ftalo-

. wego, zwlaszcza ftalanu dwubutylowego
przez estryfikacje bez katalizatora, znamien-

ze surowy produkt estryfikacji
o temperaturze powyzej 150°C przepuszcza
sig, najlepiej pod cisSnieniem, przez war-
stwe wegla aktywnego.

2. Sposéb wediug zastrz. 1, znamienny tym,
ze surowy ester posiadajacy temperature
okolo 250°C i pozostajagcy pod cisnieniem
okclo 6—8 atm. kieruje sie¢ bezposrednio
na warstweg wegla aktywnego, pod ktora
wytworzona jest proznia, po czym nadmiar
butanolu z filtratu odpedza. sig. )

3. Spos¢b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym
ze surowy produkt estryfikacji rozprowa-
dza 31e na warstwe wegla w postac1 réwno- -

" miernego natrysku. -

4. Urzadzenie do wykonywania sposobu we-
dihug zastrz. 1—3, znamienne tym, ze po-
siada reaktor (1), polaczony z filtrem (2)
ci$nieniowym, wypelnionym warstwa wegln
aktywnego, przy czym filtr (2) posiada od-
ptyw doprowadzany do zbiornika (3), pota-
czonego zZ pompa prozniowaq.
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