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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania aldehydu hydroksypiwalowego o wzorze
ogolnym 1, majacego zastosowanie jako surowiec do otrzymywania produktéw wykorzystywanych
w przemysle farb i lakieréw, w przemysle farmaceutycznym oraz w produkcji tworzyw sztucznych, jako
dodatek podnoszacy ich jakosc¢.

Jednym z waznych produktdw otrzymywanych z aldehydu hydroksypiwalowego jest glikol neo-
pentylowy (2,2-dimetylo-1,3-propanodiol). Zwykle otrzymuje sie go na drodze uwodornienia aldehydu
hydroksypiwalowego. Glikol ten jest potproduktem w procesie wytwarzania m.in. zywic alkidowych, po-
liestrow, poliuretandw, polieterow. Szczegdlnie waznym kierunkiem zastosowan glikolu neopentylo-
wego stanowig powtoki proszkowe (H. Kleineberg, M. Eisenacher, H. Lange, H. Strutz, R. Palkovits,
Catal. Sci. Technol. 2016, 6, 6057).

Dotychczas znana jest metoda otrzymywania aldehydu hydroksypiwalowego w reakcji aldehydu
izomastowego z formaldehydem na drodze kondensacji krzyzowej. Reakcja jest jednoetapowa, prze-
biegajaca wobec katalizatora. W kondensacji krzyzowej stosowane sa zasadowe Kkatalizatory, np.
NaOH, KOH, K2COs, trietyloamina, hydroksylowe czwartorzedowe sole amoniowe. Proces prowadzi sie
w zakresie temperatur 20—45°C. W wyzszych temperaturach moga zachodzi¢ niepozadane reakcje dal-
szej kondensacji krzyzowe;j i reakcji Canizarro. (J. Bathory, O. Repasy, Petrochemia, 1976, 16, 94).

W literaturze mozna znalez¢ niewiele publikacji dotyczacych syntezy aldehydu hydroksypiwalo-
wego. Jedng z nich jest praca dotyczgca zastosowania hydroksylowej czwartorzedowej soli amoniowe;
(A. Hashmi, J. Saudi Chem. Soc., 2016, 20, 382), gdzie zastosowano katalizator w ilosci 4% molowych
w stosunku do formaldehydu w temperaturze 15°C.

W publikacji J. Bathory, O. Repasy, Petrochemia, 1976, 16, 94 opisano uzycie standardowych
zasadowych katalizatorow organicznych, np. NaOH w temp. 20°C.

Z europejskiego opisu EP1752439A1 znane jest zastosowanie w procesie kondensacji krzyzowe;j
aldehydu izomastowego i formaldehydu organicznych zasad, tj. trimetyloamina, trietyloamina, tripropy-
loamina, triisopropyloamina, tributyloamina, triisobutyloamina, N-metylopiperydyna, N-etylopiperydyna,
N-metylomorfolina, N-etylomorfolina, N-metylopirolidyna oraz N-etylopirolidyna.

Opisane dotychczas w literaturze zastosowanie organicznych zasad w reakcji kondensacji krzy-
zowej pomiedzy aldehydem izomastowym a formaldehydem powoduje powstawanie wielu produktow
ubocznych, tj. produktu reakcji Tischenki, glikolu neopentylowego, kwasu mrowkowego i estru glikolu
neopentylowego.

Celem wynalazku jest opracowanie ekonomicznego i skutecznego sposobu otrzymywania alde-
hydu hydroksypiwalowego.

Stwierdzono nieoczekiwanie podczas prowadzonych badan, ze mozna zwiekszy¢ efektywnosc
syntezy aldehydu hydroksypiwalowego poprzez zastosowanie 1,1,3,3-tetraalkiloguanidyny lub
1,1,2,3,3-pentaalkiloguanidyny jako katalizatora.

Sposoéb otrzymywania aldehydu hydroksypiwalowego o wzorze ogélnym 1 w reakcji kondensacji
krzyzowej aldehydu izomastowego z formaldehydem polega na tym, ze aldehyd izomastowy poddaje
sie reakcji kondensacji krzyzowej z 35 — 40% roztworem formaldehydu, gdzie stosunek molowy alde-
hydu izomastowego do formaldehydu wynosi od 1:1 do 4:1, w obecnosci 0,1 — 100% molowych katali-
zatora o wzorze ogolnym 2, gdzie R1, Rz, Rs, R4 oznacza grupy alkilowe o budowie liniowej i rozgate-
zionej CnH2n+1, gdzie n = 1 — 18 w stosunku do formaldehydu, reakcje prowadzi sie w temperaturze
273,15 -373,15 K. w czasie 5 min — 20 godzin, nastepnie otrzymany z mieszaniny poreakcyjnej aldehyd
hydroksypiwalowy oddziela sie dodajac 10% — 400% masowych aldehydu izomastowego, warstwe
wodna zateza sie, a katalizator zawraca ponownie do kolejnego cyklu reakcyjnego, przy czym warstwe
gorna zawierajaca substraty, produkt oraz produkty uboczne oczyszcza sie na drodze ekstrakcji w tem-
peraturze 273,15 — 343,15K,

Korzystnie w sposobie wedtug wynalazku jako katalizator stosuje sie 1,1,3,3-tetraalkiloguanidyne
lub 1,1,2,3,3-pentaalkiloguanidyne.

Zaleta rozwigzania wedtug wynalazku jest mozliwos¢ syntezy aldehydu hydroksypiwalowego bez
koniecznosci stosowania dodatkowych katalizatorow, w relatywnie niskich temperaturach, przy 99%
stopniu konwersji formaldehydu, tatwe wydzielanie produktu poprzez rozdziat faz oraz zastosowanie
bardzo matych iloéci katalizatora w stosunku do standardowo stosowanych katalizatorow.

Sposéb otrzymywania aldehydu hydroksypiwalowego wediug wynalazku przedstawiony jest
w ponizszych przyktadach wykonania.
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Przyktad 1
Metoda syntezy aldehydu hydroksypiwalowego

Do kolby okragtodennej o pojemnos$ci 250 ml zaopatrzonej w wkraplacz wprowadza sie 72,11 g
(1 mol) aldehydu izomastowego oraz 81,16 g (1 mol) 37% r-ru formaldehydu. Kolbe umieszcza sie na
termostatowanym mieszadle magnetycznym i utrzymuje sie statg temperature 293,15K w trakcie wkra-
plania 2,30 g (0,02 mola) 1,1,3,3-tetrametyloguanidyny. Kolejno reakcje utrzymuje sie przez 1 h w tem-
peraturze 293,15K, po czym rozdziela sie fazy w mieszaninie reakcyjnej poprzez dodanie 200 g alde-
hydu izomastowego w temperaturze 328,15K. Warstwe zawierajaca produkt oczyszcza sie przez desty-
lacje otrzymujac 95% wydajnos¢ aldehydu hydroksypiwalowego. Warstwe dolng zawierajaca 1,1,3,3-
-tetrametyloguanidyne oraz nieprzereagowane substraty mozna po regeneracji uzy¢ ponownie.
Przyktad 2

Metoda syntezy aldehydu hydroksypiwalowego

Do kolby okragtodennej o pojemnos$ci 250 ml zaopatrzonej w wkraplacz wprowadza sie 79,32 g
(1,1 mol) aldehydu izomastowego oraz 81,16 g (1,0 mol) 37% r-ru formaldehydu. Kolbe umieszcza sie
na termostatowanym mieszadle magnetycznym i utrzymuje sie statg temperature 293,15K w trakcie
wkraplania 5,66 g (0,02 mola) 1,1,3,3-tetraizobutyloguanidyny. Kolejno reakcje utrzymuje sie przez 1 h
w temperaturze 293,15K, po czym rozdziela sie fazy w mieszaninie reakcyjnej poprzez dodanie 150 g
aldehydu izomastowego w temperaturze 328,15K. Warstwe zawierajgcg produkt oczyszcza sie przez
destylacje otrzymujac 95% wydajnos¢ aldehydu hydroksypiwalowego. Warstwe dolna zawierajaca
1,1,3,3-tetrametyloguanidyne oraz nieprzereagowane substraty mozna po regeneracji uzy¢ ponownie.
Przyktad 3

Metoda syntezy aldehydu hydroksypiwalowego

Do kolby okragtodennej o pojemnos$ci 250 ml zaopatrzonej w wkraplacz wprowadza sie 79,32 g
(1,1 mol) aldehydu izomastowego oraz 81,16 g (1,0 mol) 37% r-ru formaldehydu. Kolbe umieszcza sie
na termostatowanym mieszadle magnetycznym i utrzymuje sie statg temperature 293,15K w trakcie
wkraplania 3,43 g (0,02 mola) 2-tert-butylo-1,1,3,3-tetrametyloguanidyne. Kolejno reakcje utrzymuje sie
przez 1 h w temperaturze 293,15K, po czym rozdziela sie fazy w mieszaninie reakcyjnej poprzez doda-
nie 250 g aldehydu izomastowego w temperaturze 328,15K. Warstwe zawierajgcg produkt oczyszcza
sie przez destylacje otrzymujac 95% wydajnos¢ aldehydu hydroksypiwalowego. Warstwe dolng zawie-
rajacq 2-tert-butylo-1,1,3,3-tetrametyloguanidyne oraz nieprzereagowane substraty mozna po regene-
racji uzy¢ ponownie.
Przyktad 4

Metoda syntezy aldehydu hydroksypiwalowego

Do kolby okragtodennej o pojemnosci 250 ml zaopatrzonej w wkraplacz wprowadza sie 79,32 g
(1,1 mol) aldehydu izomastowego oraz 81,16 g (1,0 mol) 37% r-ru formaldehydu. Kolbe umieszcza sie
na termostatowanym mieszadle magnetycznym i utrzymuje sie statg temperature 293,15K w trakcie
wkraplania 2,29 g (0,02 mola) 1,1,2,3,3-pentametyloguanidyne. Kolejno reakcje utrzymuje sie przez
1 h w temperaturze 293,15K, po czym rozdziela sie fazy w mieszaninie reakcyjnej poprzez dodanie
250 g aldehydu izomastowego w temperaturze 328,15K. Warstwe zawierajgcg produkt oczyszcza sie
przez destylacje otrzymujac 95% wydajnos¢ aldehydu hydroksypiwalowego. Warstwe dolng zawiera-
jaca 2-tert-butylo-1,1,3,3-tetrametyloguanidyne oraz nieprzereagowane substraty mozna po regeneracji
uzy¢ ponownie.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposob otrzymywania aldehydu hydroksypiwalowego o wzorze ogélnym 1 w reakcji konden-
sacji krzyzowej aldehydu izomastowego z formaldehydem, znamienny tym, ze aldehyd izo-
mastowy poddaje sie reakcji kondensacji krzyzowej z 35 — 40% roztworem formaldehydu,
gdzie stosunek molowy aldehydu izomastowego do formaldehydu wynosi od 1:1 do 4:1,
w obecnosci 0,1 — 100% molowych katalizatora o wzorze ogdélnym 2, gdzie R1, Rz, Rs, R4
oznacza grupy alkilowe o budowie liniowej i rozgatezionej CnHzn+1, gdzie n = 1 — 18 w stosunku
do formaldehydu, reakcje prowadzi sie w temperaturze 273,15 — 373,15K, w czasie 5 min —
20 godzin, nastepnie otrzymany z mieszaniny poreakcyjnej aldehyd hydroksypiwalowy od-
dziela sie dodajac 10% — 400% masowych aldehydu izomastowego, warstwe wodna zateza
sie, a katalizator zawraca ponownie do kolejnego cyklu reakcyjnego, przy czym warstwe gorna
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zawierajaca substraty, produkt oraz produkty uboczne oczyszcza sie na drodze ekstrakcji
w temperaturze 273,15 — 343,15K.

2. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako katalizator stosuje sie 1,1,3,3-tetraalkilo-
guanidyne lub 1,1,2,3,3-pentaalkiloguanidyny.

Rysunki
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Wzor 2

gdzie:

Ry, Rz, R3, Ra Ry 0znacza proton lub grupy alkilowe o budowie liniowej i rozgatezionej CoHya.1, gdzien =1~ 18
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