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4 Procedeu de obtinere a acidului di-2-etilhexil-fosforic

(57) Rezumat: Inventia se referi la un procedeu
discontinuu, de obfinere a acidului di-2-
etithexilfosforic cu posibilitii reduse de formare a
produgilor secundari, prin reactia dintre anhidrida
fosforica si 2-etilhexanol, in mediu de toluen in

prezentd de H,PO,. Se obtine un acid cu
caracteristici superioare constante.
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Prezenta inventie se referd la un
procedeu de obtinere a acidului di-2-etilhexil-
fosforic.

Se cunoaste un procedeu discontinuu,
de obtinere a acidului di-2-etilhexilfosforic,
prin esterificarea direct a acidului fosforic cu
alcoolul 2-etilhexilic, In mediu de toluen.
Procedeul prezinti mai multe dezavantaje si
anume: timp de reactie ridicat, consumuri
specifice mari, dificultdti in procesul de
separare §i purificare.

Un alt procedeu de obtinere a acidului
di-2-etilhexil fosforic se bazeazi pe reactia de
esterificare dintre anhidrida fosforicd si
alcoolul 2-etilhexilfosforic in mediu de toluen
cu formarea intermediard a pirofosfatului,
urmat de hidroliza acidd cu HCI concentrat.
Dezavantajele acestui procedeu constau in
dificultatea separirii produsului final si a
purificirii lui, precum si un mediu puternic
Coroziv.,

Scopul inventiei este elaborarea unui
procedeu care si asigure obtinerea unui produs
usor de separat si purificat, cu un randament
mrit,

Problema pe care o rezolvd inventia
constd in stabilirea unor conditii de lucru, ce
permit randamente ridicate, in conditii tehnice
avantajoase.

Inventia de fati inliturd dezavantajele
prezxentate anterior, prin aceea cd se
efectueazii reactia de esterificare, timp de 3 ...
6 h, la temperatura de 70 ... 115°C si un
raport molar de anhidridd fosforicd/2-
etilhexanol de 1/3 ... 6, urmati de hidroliza
pirofosfatului format cu H,PO, de concentratie
25 ... 89% 1in mediu de toluen, la o
temperaturi de 120 ... 145°C.

Procedeul conform inventiei prezintd
urmitoarele avantaje:

- are o tehnologie relativ simplificatd;

- evitd folosirea unor agenti de
hidrolizd foarte corosivi, realizind randamente
comparabile;

- produsul se separd din mediul de
reactie relativ usor, iar recuperarea solventilor
se face simplu i eficient.

Se dau, in continuare, doui exemple
de realizarea inventiei.

Exemplul 1. Intr-un balon prevdzut cu
agitator se introduc 4 mmoli 2 etilhexanol in
care se dozeazd 1 mmol P,0; pind la
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temperatura de 70°C. Dupi dozare, reactia se
perfecteazi timp de 1 ... 3 ore latemperatura
de 100 ... 110°C. Se riceste masa de reactie
si se introduc 60 ml H,PO, 40% si 100 ml
toluen dupi care se incélzeste amestecul treptat
pani la temperatura de 140°C, mentinandu-se
5 ... 6 h. In vederea separirii, amestecul de
reactie se trateazd cu NaOH 10 ... 20% pénd
laun pH = 8,5 ... 9, formandu-se doud faze
si anume: o fazi apoasi, ce contine sarea
monoalchilderivatul, produs secundar ce se
colecteaz, in vederea recuperdrii si o fazd
organici, ce contine acidul di-2-
etilhexilfosforic. Eliberarea acidului di-2-
etilhexilic din sarea de sodiu se efectueazi prin
tratare cu H,PO, 40% pandlapH = 2 ... 2,5.

Toluenul s§i alcoolul nereactionat,
continut de produsul brut, se antreneazd apoi
cu vaporii de ap# intr-un raport volumic faza
organici/api de 1/4. Se obtine acidul di-2-
etilhexilfosforic cu un randament final de 65
... 70% fatd de P,Os.

Exemplul 2. In acelasi balon se
introduc 5 mmoli de 2-etil-hexanol in care se
dozeazi 1 mmol P,O,, dozarea si perfectarea
reactiei efectudndu-se in conditiile mentionate
in exemplul 1.

Dupi perfectarea §i ricirea masei de
reactie, se introduc 50 ml H,PO, 50% si 100
ml toluen, se incilzeste amestecul, mentinind
temperatura maximi de 240°C, timp de 5 ...
6 h.

Monoalchilderivatul, produs secundar,
se separid in mod similar, prin tratare cu
NaOH 10 ... 20%, pand lapH de 8,5 ... 9, iar
acidul di-2-etilhexilfosforic se elibereazd din
sarea de sodiu prin tratare cu H,PO, 50% pand
lapH =2 ... 2,5.

Toluenul si alcoolul nereactionat se
recupereazd in acelasi mod, obtinand acidul di-
2-etilhexilfosforic cu un randament de 60 ...
67% ftatd de P,Os.

Revendicare

Procedeu de obtinere a acidului di-2-
etilhexilic ~prin  esterificarea  anhidridei
fosforice cu alcoolul di-2-etilhexilfosforic,
caracterizat prin aceea ci, in scopul reducerii
formirii produsilor secundari de reactie si a
mirimii productivitdtii, se efectueazd reactia in
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flux discontinuu, timp de 8...12 h, in mediu
de toluen, la raport molar anhidridi
fosforicid/toluen/alcool 2-etilhexilicde 1/1/3 ...
6, in prezenta unei cantititi de 4,1 % fatd de

4

amestecul de reactie de H,PO,, temperatura de
esterificare fiind mentinuti intre 70 si 115°C,
iar temperatura de hidrolizd intre 120 si
145°C.
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