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Prezenta inventie se referi la un
procedeu de obtinere a metacrilatului de lauril,
prin esterificare direct a acidului metacrilic cu
alcool lauril, in stare de topiturd, in cataliza
acidd, in prezenta unui inhibitor de
polimerizare si fird indepidrtarea apei de
reactie din sistem.

Este cunoscut ci metacrilatul de lauril
se obtine prin procedeul transesterificirii din
metacrilat de metil si alcool lauric, in catalizd
acidi sau prin procedeul esterificirii directe
din acid metacrilic si alcool laurilic,
utilizindu-se, in ambele procedee, un solvent
pentru alcoolul laurilic. In cazul esterificdrii
directe, acest solvent indeplineste si rolul de
indepirtare a apei de reactie, din sistem, prin
distilare azeotropa.

In aceste procedee, Indepdrtarea
catalizatorului din produsul brut, de sintezd,
are loc prin extractii cu apd, la cald, prin
neutralizdri cu solutii alcaline, la cald, sau
filtrdri urmate de decantiri.

In final, au loc operatiile de distilare,
prin care se Iindepidrteazd, mai 1intdi,
metacrilatul de metil, utilizat in exces la
transesterificare, se recupereazd solventul
utilizat §i final, distileazd metacrilatul de lauril.

Industrial, se obtine metacrilatul de
lauril, pornind de la acetoncianhidrind si acid
sulfuric, trecdnd prin faza de sulfatare si
amidare. Apoi, prin tratare cu apd si alcool
laurilic, au loc reactiile de hidrolizd si
esterificare. Separarea metacrilatului de lauril,
din produsul brut, are loc prin operatii de
decantare, extractie cu solvent, distilare.

Toate aceste procedee, mentionate,
prezintd o serie de dezavantaje, prin faptul cd
necesitd un numir mare de faze tehnologice, in
cadrul cdrora, fazele de separare, prin
extractie, neutralizare, filtrare, complicd
tehnologia si produc pierderi de produs util,
scizind randamentele si mdrind pretul de cost.

Un alt dezavantaj il reprezintd
utilizarea solventului in sintezd, fapt ce
complicd tehnologia, prin faze suplimentare de
indepdrtare a acestuia, contribuind, de
asemenea, la mirirea costurilor de fabricatie.

In cazul procedeelor prin
transesterificare, se utilizeazi un exces mare
de metacrilat de metil, ceea ce implici
recuperarea ulterioard a sa, prin operatii
suplimentare, creind dificultdti la separare,
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legate de usurinta sa de polimerizare.

Scopul prezentei inventii este de a
obtine un metacrilat de lauril, utilizabil in
diferite compozitii acrilice, in industria de
lacuri-vopsele, cosmetice si uleiuri minerale
aditivate.

Problema pe care o rezolvd inventia
const in prezentarea unei tehnologii simple
si eficiente, de obtinere a metacrilatului de
lauril.

Procedeul conform inventiei inlituri
dezavantajele anterior mentionate, prin aceea
¢, pentru sinteza metacrilatului de lauril, se
utilizeaza procedeul esterificdrii directe a
acidului metacrilic cu alcool laurilic, in stare
topitd, in catalizd acidi, fard folosirea unui
solvent si fard a indepirta apa de reactie, din
sistem.

Se folosesc rapoarte molare acid
metacrilic/alcool lauric de 1/1,2 -1,3/1;
catalizatori de tipul acid sulfuric, p-toluen-
sulfonic, benzen in concenteratie de 2...9%
fatd de amestecul de reactanti; inhibitori de
polimerizare de tipul hidrochinonei, eterul
metilic al hidrochinonei, ca atare sau in
amestec cu fosfat trisodic, 2-4 dimetil-6-
tertbutilfenol, in concentratii de 0,05...0,5%
in amestecul de reactie; temperaturi de reactie
de 115...140°C; timpi de reactie in intervalul
4..9h.

Ca materie primd, se poate utiliza
alcoolul lauric sau amestecul lui cu alti alcooli
grasi.

Sinteza se realizeazi sub reflux total,
fird indepirtarea apei de reactie, din sistem.

Produsul brut, de sintezi, se separd in
douil straturi: stratul superior organic - care
rezultd in proportie de 92...95%, contine
metacrilatul  de lauril, alcool lauric
nereactionat, acid metacrilic nereactionat si
inhibitorul - si stratul inferior apos, care
rezultd in proportie de 5...8%, contine apa
rezultatd in reactie, catalizatorul acid si urme
de acid metacrilic.

Separarea celor doud straturi este netd
si vizibild. Stratul inferior apos constituie apd
reziduald, iar stratul superior organic este
supus operatiei de distilare la vid (la o
presiune remanentd de 1...5 mm col. Hg),
rezultdnd un produs finit, de concentratie
ridicati.

Procedeul conform inventiei prezintd
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urmitoarele avantaje:

- se inldturd utilizarea unui solvent
pentru alcool, prin faptul ci esterificarea se
desfdsoard la temperaturi superioare, la care
alcoolul lauric poate fi utilizat in stare de
topituri;

- intrucdt sinteza se desfisoari sub
refluxare total¥, indepartarea apei de reactie si
a catalizatorului are loc, printr-o simpli
decantare a produsului brut de sintezi,
rezultind stratul inferior, apos, care contine
apa de reactie si tot catalizatorul, evitindu-se
faze suplimentare de separare si simplificand
astfel mult tehnologia;

- se realizeazi conversii ale materiilor
prime si randamente de esterificare Ia valori
ridicate (peste 95%);

- procedeul poate fi aplicat si la
esterificarea unui amestec de alcool lauric cu
alti alcooli grasi din seria C,,-C,;

- produsul brut de sintez3, obtinut,
respectiv stratul organic dupi decantare avand
un continut ridicat de metacrilat de lauril
(87...92%) se preteazi la o separare simpli si
eficace, prin distilare la vid;

- procedeul, in ansamblu, prezinti o
tehnologie simpld cu numir redus de faze,
permitidnd obtinerea unui produs finit, de
concentratie ridicatd (96...98%).

In continuare, se dau citeva exemple
de realizare a inventiei:

Exemplul 1. Intr-un reactor de sticli,
prevdzut cu agitator, termometru si
condensator de reflux total, se introduc 94,6 g
acid metacrilic de concentratiec 95%, 186 g
alcool lauric de concentratie 95% (raport
molar acid metacrilic/alcool lauric = 1,1/1) si
1,12 g hidrochinon3. Amestecul este incilzit
pani la topirea lui, dupi care se introduc 11,4
g acid sulfuric de concentratie 94%. Reactia
are loc sub refluxare total3, temperatura fiind
mentinutd la 120...122°C, timp de 6 h.

Produsul este apoi ricit si se separi
intr-o pélnie de separare. Rezultd 265 g strat
organic (reprezentand 94,8 % din produsul brut
de sintezd), care contine 90% metacrilat de
lauril, si 15 g strat inferior apos (reprezentind
5,2% din produsul brut).

Randamentul in metacrilat de lauril
este de 98,7%.

Stratul organic, separat, -este supus
distildrii la vid, la o presiune remanenti de
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1...5 mm col. Hg, dind un produs finit de
96,8%. :
Exemplul 2. Intr-un reactor de sticli,
prevdzut cu agitator, termometru §i
condensator de reflux total, se introduc 223 g
alcool lauric de concentratie 95%, 100 g acid
metacrilic de concentratie 98% (raport molar
acid/alcool = 1:1), 0,34 g hidrochinoni si
0,34 g fosfat trisodic. Se incilzeste amestecul
pand la topirea alcoolului lauric, apoi se
adaugi 19,3 g acid p-toluensulfonic. Se ridici
temperatura la 130°C si se mentine la aceasti
valoare, timp de 8 h, dupd care produsul este
ricit.

Rezultd 323 g produs brut, de sintezi,
din care, dupd decantare, se obtin: 297 g strat
organic §i 26 g strat apos.

Stratul  organic
metacrilat de lauril.
metacrilic este de 95,8%.

Stratul organic este supus distildrii in
vid, la o presiune remanenti de 1...5 mm Hg,
rezultdnd un produs finit de 97,53%.

Exemplul 3. Intr-un reactor de sticli,
prevdzut cu agitator, termometru §i
condensator de reflux total, se introduc 186 g
alcool lauric de cocentratie 95%, 77,4 g acid
metacrilic de concentratie 95% (corespunzind
unui raport molar acid/alcool = 1/1,1) si 1,06
g hidrochinon.

Amestecul este incalzit pani la topire,
dupd care se introduc 10,1 g acid sulfuric de
concentratie 94%. Se ridicd temperatura la
120°C si se mentine la aceast3 valoare timp de
5 h, dupd care produsul este ricit.

Se obtin 264 g produs brut, de sintezi,
din care 251 g reprezintd stratul organic in
proportie de 95% si 13 g stratul apos in
proportie de 5%. Conversia acidului metacrilic
este de 95,4%.

Stratul  organic contine 88,2%
metacrilat de lauril §i este supus distildrii la
vid, la o presiune remanentd de 1...5 mm Hg,
obtinidnd, final, un metacrilat de lauril de
concentratie 96,07%.

Exemplul 4. Intr-un reactor din sticlj,
previzut cu agitator, termometru si
condensator de reflux total, se introduc 372 g
alcool lauric de concentratie 90%, 221 g acid
metacrilic de concentratie 99% (raport molar
acid/alcool = 1,3/1) si 1,8 g 2,4-dimetil-6-
tertbutilfenol. Amestecul este incilzit pani la

contine 92,76%
Conversia acidului
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topire, dupi care se adaugi 23,26 g acid
sulfuric de concentratie 94% si se ridica
temperatura pani la 120°C. Amestecul este
mentinut timp de 7 h, la 120°C, dup4 care este
ricit, rezuitdnd 468 g produs brut de sintezd.

Din produsul brut, dupi decantare, se
obtin 432 g strat organic (reprezentind
93,64%) si 36 g strat apos (reprezentand
6,36%).

Stratul organic contine 89,9%
metacrilat de lauril. Conversia alcoolului lauric
este de 95,71%, iar randamentul in metacrilat
de lauril este de 95,71%.

Stratul organic este supus distildrii in
vid, la o presiune remanenti de 1...5 mm Hg,
rezultdnd un produs finit de 98%.

Exemplul 5. Intr-un reactor din sticla,
previzut cu agitator, termometru §i
condensator de reflux total, se introduc 372 g
dintr-un amestec de alcooli avind 1in
compozitie 49,8% alcool lauric aldturi de
alcool gras superior C,, 47%), 221 g acid
metacrilic de concentratie 99% si 2,4 g eterul
metilic al hidrochinonei. Amestecul este
incdlzit pand la topire, dupd care se introduc
23,3 g acid sulfuric de concentratie 94%.

Amestecul este incilzit 1a 125°C si se
mentine 7 h la aceastd temperaturd, dupd care
este ricit.

Rezultd 102 g produs brut de sintezi,
din care 555 g strat organic §i 47 g strat apos.

Stratul organic are, drept component
principal, metacrilat de lauril (66,3 %), aldturi
de metacrilatul superior (22,4%).

Conversia totald a alcoolilor este de
98,02%. Stratul organic este supus distildrii
fractionate la vid la o presiune remanentd de 1-
5 mm Hg, rezultdnd un produs finit a cirui
concentratie este 96,2%.

In unele domenii de utilizare, cum este
obtinerea uleiurilor minerale aditivate, nu se
solicitd un metacrilat de lauril de concentratie
avansatd, ci se poate obtine un amestec de
metacrilat de lauril cu metacrilati din seria
alcoolilor C,;-Cyg.

In acest caz stratul organic este supus
distildrii simple la vid la presiune remanent 1-
S mm Hg, rezultand ca produs finit un amestec
de metacrilati de concentratie totald 98,1%
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(din care metacrilat de lauril reprezintd
72...713%).
Revendicari

1. Procedeu de obtinere a
metacrilatului de lauril, prin esterificarea
acidului metacrilic cu alcool lauric,
caracterizat prin aceea cil sinteza are loc prin
esterificarea directd a acidului metacrilic cu
alcool lauric, aflat in stare de topiturd, in
catalizi acidd si sub refluxare totald, firi
indepirtarea apei rezultate in reactie.

2. Procedeu conform revendicirii 2,
caracterizat prin aceea c¢d findepirtarea
catalizatorului se face prin separarea din
produsul brut, de sintezd a stratului inferior
apos, ce contine solvit catalizatorul in apa
rezultatd din reactie.

3. Procedeu conform revendicérilor 1
si 2, caracterizat prin aceea ci se folosesc
rapoarte molare acid metacrilic/alcool lauric de
1/1,2:1,3/1.

4. Procedeu conform revendicirilor
1...3, caracterizat prin aceea ci se folosesc
catalizatori de tipul acidului sulfuric, p-
toluensulfonic, benzen sulfonic de preferintd
acidul sulfuric in concentratie de 2...9% fati
de amestecul de reactanti.

5. Procedeu conform revendicirilor
1...4, caracterizat prin aceea cd se folosesc
temperaturi de reactie de 115...140°C.

6. Procedeu conform revendicirilor
1...5, caracterizat prin aceea ci se folosesc,
ca inhibitori, hidrochinona, eterul metilic al
hidrochinonei, ca atare sau in amestec cu
fosfat trisodic, 2-4-dimetil-6-tertbutil-fenol, in
concentratie de 0,05...0,5% 1n amestecul de
reactie.

7. Procedeu conform revendicdrilor
1...6, caracterizat prin aceea ci se folosesc
timpi de reactie de 4...9 h.

8. Procedeu conform revendicirilor
1...7, caracterizat prin aceea ci se poate
esterifica nu numai alcoolul lauric, dar si
amestecul acestuia, cu alti alcooli grasi.

9. Procedeu conform revendicirilor
1...8, caracterizat prin aceea cii din produsul
brut de sintezi se separd, prin decantare,
stratul superior organic, care este apoi distilat
in vid, in vederea obtinerii produsului finit.
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