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Sposób wytwarzania wysokoprocentowego kwasu metakrylowego

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
wysokoprocentowego kwasu metakrylowego, nada¬
jącego się bezpośrednio do polimeryzacji na poli¬
metakrylan sodiu lub do procesów kopolimeryzacji.
Znany sposób wytwarzania kwasu metakrylo¬

wego, metodą alkalicznej hydrolizy, polega na
traktowaniu metaikrylanu metylu 17,5%-owym
roztworem wodorotlenku sodowego. Z otrzymanej
pochodnej sodowej wyodrębnia się kwas metakry-
lowy działaniem kwasu solnego. W celu łatwiej¬
szego rozdziału warstwy organicznej od wodnej
dodaje się chlorku sodowego.
Otrzymana warstwa organiczna zawiera około

74% kwasu metakrylowego, 1,2 do 2,0% chlorku
sodowego, 10,1—12,5% alkoholu metylowego i wodę.
Warstwa wodna zawiera 2,4 — 3,8% kwasu meta¬
krylowego, alkohol metylowy i chlorek sodowy.
Wadą tego procesu są duże straty kwasu metakry¬
lowego wynoszące 10 do 15%, spowodowane dużą
objętością warstwy wodnej oraz niemożliwość bez¬
pośredniego zastosowania 74%-wego 'kwasu meta¬
krylowego do procesów polimeryzacji.
W celu uzyskania wysokoprocentowego1 ikwasu

metakrylowego nadającego się do .polimeryzacji,
stosowano różne sposoby, jalk na przykład: ekstrak¬
cję rozpuszczalnikami takimi jak pentan i izo-
pentan (opis patenltowy ZSRR :nr 187775 i opis
patentowy. japoński nr 15524—1968 r.), wysalanie
siarczanem amonowym (opis patentowy NRF
nr 86SO50) lub azeotropową rektyfikację (opis pa-

2

tentowy ZSRR nr T5983I2). Sposoby te są praco¬
chłonne, wymagają stosowania dodatkowych rea¬
gentów i obniżają wydajność procesu na skutek
powstających strat produktu.

5 Okazało się, że niedogodności znanych procesów
można uniknąć przez zastosowanie sposobu według
wynalazku. Stwierdzono mianowicie, że przy ob¬
niżeniu wzajemnych rozpuszczalności w układzie
kwas metakrylowy — woda — alkohol metylowy,

10 można uzyskać wysokoprocentowy kwas metakry¬
lowy nadający się bezpośrednio do procesów poli¬
meryzacji lub kopolimeryzacji.
Sposób według wynalazku polega na usuwaniu

przez destylację z układu reakcyjnego alkoholu
15 metylowego, tworzącego się w procesie hydrolizy

alkalicznej metakrylanu metylu i następnie na
hydrolizie kwasowej otrzymanej pochodnej do
kwasu metakrylowego.
Według tego sposobu, do przygotowanego uprzed-

20 nio wodnego roztworu wodorotlenku sodowego,
wprowadza się porcjami w podwyiższonej tempera¬
turze metakrylan metylu. Całość mie&za się aż
do zakończenia reakcji hydrolizy. Powstały w tym
procesie alkohol metylowy usuwa się z mieszaniny

25 reakcyjnej przez destylację pod obniżonym ciśnie¬
niem.

Po całkowitym oddestylowaniu metanolu, mie¬
szaninę reakcyjną zadaje się stężonym kwasem
solnym w celu wyodrębnienia kwasu metakrylo-

30 wego, a następnie chlorkiem sodowym, wpływa-
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jącym na lepsze rozwarstwienie się warstwy orga¬
nicznej od warstwy wodnej. Warstwa organiczna
wytworzona w procesie zawiera 95—99% kwasu
metakrylowego i od 0&01 do 0,08% chlorku sodo¬
wego. Obniża się również zawartość kwasu meta¬
krylowego w warstwie wodnej, co wpływa na
zwiększenie wydajności procesu.
Kwas metaikrylowy uzyskany sposobem według

wynalazku może (być bezpośrednio użyty do poli¬
meryzacji na polimetakrylan sodu lub w procesie
kopolimeryzac j i.
Poniżej podano przykład I (w którym proces

prowadzi się znanym sposobem) i przykład II
(w którym proces prowadzi się sposobem według
wynalazku) w celach porównawczych.

Przykład I. — Do trójszyjinej kolby okrągło-
dennej wprowadza sdę 234 g uprzednio przygoto¬
wanego 17,5%-wego roztworu wodorotlenku sodo¬
wego i podgrzewa do temperatury 30°C. Następnie
wkrapla się powoli 1 mol >(100' g) metakrylanu
metylu przy oruchomionym mieszadle, utrzymując
stale temperaturę 30°C. Po całkowitym wforople-
niu metakrylanu metylu zawartość kolby miesza
się przez dalsze 30 minut. Do tak otrzymanego
roztworu metafcrylanu sodu (nie usuwając z ukła¬
dał reakcyjnego utworzonego alkoholu metylowego)
wkrapla się przy ciągłym mieszaniu 104 g stężo¬
nego 36%-wego kwasu solnego, utrzymując w czasie
wkraplania temperaturę 15°C i z kolei dodaje się
18 g NaCl. Po rozpuszczeniu się soli, mieszadło
zatrzymuje się, po czym produkt pozostawia się
do rozwarstwienia.

Po rozwarstwieniu uzyskano 1.05 g warstwy orga¬
nicznej zawierającej 73,4% kwasu 'metakrylowego,
1% NaCl, 10,2% alkoholu metylowego i 15,4%
wody, oraz dolną warstwę wodną w ilości 350 g
zawierającą 2,46% kwasu metakrylowego i 6,0%
alkoholu metyiŁowego. Wydajność utworzonego
kwasu metakrylowego (biorąc pod uwagę otode
wanstwy) w stosunku do teoretycznej wynosi 99,4%,
a udział kwasu metakrylowego w warstwie orga¬
nicznej wynosi 89,9%.
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Przykład II. — Do tróyazyjiej 4mlfey ctaągło-
dennej wprowadza się 234 g uprzednio #n*yfotowa-
nego 17,5%-wego roztworu wotfaroUmku sadowego
i podgrzewa do temperatury 30°C. Następnie
wkrapla się powoli 1 mol (100 g) metakrylanu
metytŁu przy uruchomionym mieszadle, utrzymując
stale temperaturę 3fr°C. Po wknjpkniu metaikry-
lainu metylu zawartość koiliby —■■ f ■■ mą przez
dalsze 30 minut
Powstały w czasie reakcji hytonfay alkohol

metylowy usuwa się z mieszaniny reakcyjnej przez
destylację pod ciśnieniem 25 mm Hg.
Po całkowitym usunięciu .z "układu alkoholu me¬

tylowego, wkrapla się przy ciątglym anlieszaniu
1(04 g Stężonego 36%-wego kwasu solnogo, utrzy¬
mując w czasie wikraplania temperaturę K°C
i z kolei dodaje się 18 g NaCl. Pio aoapuszczeniu
się soli, miesaadło zatrzymuje się, po czym produkt
pozostawia się do rozwarstwienia. Po rozwarstwie¬
niu uzyskano górną warstwę kwasową w Ilości
811 g zawierającą 98,85% kwasu metakrylowego
i 0rftl% NaCl, orac dolną warstwę wodną w ilości
340 g, zawierającą 1,615% kwasiu metakrylowego.
Wydajność utworzonego kwasiu metakrylowego

(biorąc pod uwagę obie warstwy) w stosunku do
teoretycznej wynosi więc &9;(J%, natomiast udział
kwasiu metakrylowego w warstwie organicznej
wynosi 93,5%. Otrzymany wysokoprocentowy kwas
metaikrylowy został zastosowany do (polimeryzacji
na polimetaikrylaji sodu z pozytywnyim wynikiem.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania wysokoprocentowego kwasu
metakrylowego, nadającego się bezpośrednio do
polimeryzacji na połiiuefcaikrylan sodu kufo do pro¬
cesów kopoKmeryzacji, przez aHraJacizną hyidre&zę
metakrylanu metylu, następną hyidrohzę kwasową
otrzymanej pochodnej i wyodrębnienie z miesza¬
niny poreakcyjnej kwasiu metakrylowego, m»-
mieny tym, ze po procesie hydrolizy alkalicznej
oddestylowiuje się z układu reakcyjnego alkohol
metylowy, po czym prowafcfei się hydrolizę kwa¬
sową.
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