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Sposéb usuwania nadmiarv alkoholu z estréw
. o wysokiej temperaturze wrzenia

Patent trwa od dnia 12 czerwca 1958 r.

Estry o wysokiej temperaturze wrzenia, np.
estry kwasu ftalowego, maleinowego, sebacy-
nowego itd. ocenia si¢ na podstawie tempera-
tury zapolnu, ktérej wysoko$§é swiadezy o usu-
nigciu wolnego alkoholu, na podstawie liczby
kwasowej, ktéra powinna byé jak najnizsza
oraz na podstawie ‘barwy, ktéra powinna byé
“jak najjasniejsza. W celu osiggnigcia niskiej
liczby kwasowej stosuje sie do estryfikacji du-
zy nadmiar alkoholu.

Nadmiar ten usuwa sig znanym sposobem
przez gddestylowywanie pod zmniejszonym cis-
nieniem. W celu catkowitego odpedzenia alkoho-
lu nalezy w koncowej fazie destylacji stosowaé
temperature powyzej 170°C, nawet przy uzyciu
najwyzszej prézni osiggalnej praktycznie w urzg-

- dzeniach przemystowych.

*) Wilasciciel patentu oéwiadeczyl, ze wsp6i-
twoércami wynalazku sg inz. Tadeusz Wojtowicz
i inz. Stanistaw Kocierz. -

W tak wysokiej temperaturze -estry .ulegaja
rozkladowi termicznemu, przy czym wzrasta
liczba kwasowa i produkt ciemnieje. Z tego
wzgledu usuwanie resztek alkoholu nalezy prze-
rywaé¢ przed osiggnieciem temperatury wywo-
tujacej rozklad estréw, nie otrzymujgc wskutek
tego estré6w o wysokiej temperaturze zaptonu
albo odpedzajac alkohol dalej, nalezy stosowaé
nastepnie dodatkowe zabiegi w celu usuniecia
ciemnego zabarwienia estréw i wolnego kwasu.
Odbarwienie przeprowadza sie np. drogg - ab-
sorpcji. Kwas usuwa sie przez przemywanie
alkaliami. Pod wplywem alkaliéw latwo zacho-
dzi hydroliza estru i zjawia sie ponownie wol-
ny alkohol obnizajac osiggnietg poprzednio wy-
soka temperature zaptonu.

Wynalazek usuwa te niedogodnos$ci dostarcza-
jac sposobu usuwania nadmiaru alkoholu bez
narazania estru na rozkiad. W tym celu odpe-
dza sie znaczng cze§¢ alkoholu znanym 'sposo-

. bem. - temperaturze nie wywolujacej rozkiadu



estru, a pozostaly alkohol poddaje sie dzialtaniu
srodka utleniajgcego, szczegdlnie wodnego roz-
tworu nadmanganianu ‘potasowego, stosowane-
go w niewielkim nadmiarze. Po przeprowadze-
niu alkoholu w odpowiedni aldehyd lub keton,
mase reakcyjng zadaje sie roztworem siarczy-
nu, ktéory redukuje nadmiar $rodka utleniajg-
cego i wigze w znany sposob zwigzki karbo-
nylowe tworzac z nimi potgczenia state. Jak
stwierdzono, ester w czasie tych reakcji nie
ulega dostrzegalnym zmianom. Po oddzieleniu
od fazy wodnej i ewentualnym przesgczeniu

oraz osuszeniu posiada znacznie wyzsza tempe-.

rature zaptonu i niezmieniong liczbe kwasowa.
Stwierdzono przy tym, Ze dzialanie utleniajace
daje rowniez efekt bielacy.

Przyktad: 900 kg bezwodnika ftalowego
i 2400 kg oktanolu poddaje sig estryfikacji sto-
sujagc 660 kg toluenu jako obiegowego srodka
odwadniajacego i 9 kg kwasu benzenosulfono-
wego jako katalizatora. Po przemyciu woda,
roztworem sody i ponownie wodg oraz po sta-
rannym oddzieleniu fazy wodnej, ester podda-
je sie ogrzewaniu pod ci$nieniem 25—30 mm Hg
odpedzajac wode z toluenem i nadmiar okta-
nolu. Odpedzanie przerywa sie przy dojsciu do
temperatury 170°C. Ester wykazuje wowczas
temperature zaplonu 160°C.

Otrzymany produkt w temperaturze okoto

100°C zadaje sie stopniowo w <ciggu 2 godzin

stezonym roztworem wodnym 30 kg nadmanga-
nianu potasowego, stale mieszajgc, po czym nie
przerywajac mieszania dodaje sie 5 kg wegla
aktywnego, a po godzinie zadaje sie stezonym
roztworem okoto 10 kg siarczanu sodowego.
Nastepnie przeprowadza sie¢ odwodnienie przez
ogrzewanie do temperatury 130°C pod ciénie-
niem okoto 500 mm Hg i ester przesgcza.
Otrzymuje sie 2000 kg ftalanu oktylu o naste-
pujacych wiasciwosciach:

barwa w skali jodowej 3
temperatura zaplonu 177°C
liczba kwasowa 0,1

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb usuwania nadmiaru alkoholu z estréw
o wysokiej temperaturze wrzenia, znamienny
tym, ze nadmiar alkoholu odpedza sie pod
zmniejszonym ci$nieniem w temperaturze nie
powodujacej rozkladu estru, a resztg pozo-
stajacego alkoholu utlenia sig¢ do zwigzku
karbonylowego, ktéry wigze sie siarczynem.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym,
ze jako §rodek utleniajacy stosuje sie nad-
manganian potasowy w roztworze wodnym.
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