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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia fosforanéw estréow wyzszych kwasow ttuszczo-
wych i dwuanhydrosorbitu o wtasciwosciach dys-
pergujacych i emulgujgcych.

Znane sg sposoby otrzymywania fosforanow al-
koholi jedno- i wielowodorotlenowych, etanoloami-
déw kwaséw tluszczowych, pochodnych oksyety-
lowanych hydroksykwzséw, stosowanych jako
emulgatory, inhibitory korozji, dodatki do $Srodkow
myjacych i tym podobne. Zwigzki te otrzymuje
sie dzialaniem na wyzej wymienione pochodne
kwasem fosforowym bez lub z dodatkiem piecio-
tlenku fosforu, samym pieciotlenkiem fosforu, kwa-
sem pirofosforowym, trojchlorkiem fosforu w
obecnosci chlorku glinowego z nastepnym utlenie-
niem, tlenochlorkiem fosforu w podwyzszonych
temperaturach rzedu 140—260°C.

Stwierdzono, ze fosforany estréw wyzszych kwa-
s6w tluszczowych i dwuanhydrosorbitu, stanowigce
zwigzki dotychczas nieznane, posiadaja bardzo do-
bre wiasciwos$ci dyspergujace i emulgujgce, przy
czym mozna je otrzymaé w sposéb prosty w nis-
kiej temperaturze i przy zastosowaniu tatwo do-
stepnych surowcow. )

Sposobem wedlug wynalazku estry te otrzymuje
si¢ z estrow kwasow tluszczowych i dwuanhydro-
sorbitu w roztworze nieaktywnego rozpuszczalnika
organicznego z dodatkiem aminy pfzez estryfikacje
w temperaturze 5—30°C tlenochlorkiem fosforu w
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ilosci 0,2—5 moli na mol estru, a otrzymane cklo-
ropochodne hydrolizuje sie za pomocg wody, za$
produkt hydrolizy przeprowadza sie w sél sodowg

‘za pcmocg weglanu sodcwego.

Niezaleznie od stosunku molowego substratow
otrzymuje sie produkt skladajgcy sie z mieszani-
ny nastepujacych fosforan6w, a mianowicie 2-fosfo-
ranu 5-estru wyzszego kwasu ttuszczowego 1,4-3,6-
-dwuanhydro-D-sorbitu przedstawicnego na ry-
sunku wzorem 1, 2-2’-dwufosforanu dwu-(5-estru
wyzszego kwasu tluszczowego 1,4-3,6-dwuanhydro-
-D-sorbitu) przedstawionego na rysunku wzorem
2, 1 2,2°,2”-fosforanu tréj- (5-estru wyzszego kwa-
su ttuszczcwego 1,4-3,6-dwuanhydro-D-sorbitu)
przedstawionego na rysunku wzorem 3. Wiasci-
wosci dyspergujgce otrzymanych fosforanow estrow
wyzszych kwasoéw tluszczowych okre§la sie w na-
stepujgcy sposob. Probke otrzymang przez doda-
tek do ksylenu 0,5—1% fecsforanu jako dysperga-
tera i przy uzyciu jako pigmentu zoélcieni zelazo-
wej lub chromowej wytrzgsa sie w ciggu 10 mi-
nut, a nastepnie pozostawia na 72 godziny do se-
dymentacji. Zdolno§é dyspsrgowania okreSla sie
przez oznaczanie objetcSci sedymentacyjnej pi-
gmentu, przy czym objeto§¢ sedymentacyjna pi-
gmentu w probce bez dyspergatora przyjeto za
100. Im dyspergator wykazuje lepsze wlasciwosci,
tym mniejsza jest objeto$¢ sedymentacyjna. Wia-
sno$ci dyspergujace fosforandéw ctrzymanych spo-
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sobem wedlug wynalazku okre$§lone sg liczbami
8—33 dla zb6icieni Zelazowej oraz 14—22 dla z6i-
cieni chromowej, w poréwnaniu z wlasnoSciami
dyspergujacymi znanych $rodkéw emulgujaco-dys-
pergujacych, ktére okreSlone sa liczbami 86 dla
z6lcieni Zelazowej oraz 54—67 dla zélcieni chromo-
wej. Wiasnoéci emulgujgce otrzymanych fosfora-
néw estrow wyzszych kwaséw tluszczowych okre-
§la sie w nastepujacy spos6b. Emulsje z réznych
ilosci ksylenu i wody oraz dodatku 1% fosforanu
jako emulgatora sporzadza sie w taki sposob, ze
w naczyniu homogenizatora umieszcza sig¢ wode
do ktérej w czasie mieszania przy szybkoSci mie-
szania 4000 obr/min wkrapla sie¢ w ciggu 5 minut
ksylen wraz z rozpuszczonym w nim emulgatorem,
przy czym emulsje miesza sie przez 10 minut.
Wtlasno$ci emulgujgce fosforandéw otrzymanych
sposobem wedlug wynalazku charakteryzujg sie
trwalo$ciag emulsji wynoszacag 20—600 dni, w po-
réwnaniu z wlasno$ciami emulgujagcymi znanych
Srodkow emulgujgco-dyspergujacych, ktérych
emulsje majg trwalo$é od natychmiastowego roz-
dzialu do 140 dni.

Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w przy-
kladach wykonania.

Przyklad I. W kolbie tréjszyjnej zaopatrzo-
nej w mieszadlo z zamknieciem rteciowym, termo-
metr, wkraplacz i odpowietrzenie w postaci rurki
wypelnionej chlorkiem wapniowym, umieszcza sie
41,1 g oleinianu dwuanhydrosorbitu, a nastepnie
dodaje 123,2 g osuszonego benzenu i 11,2 g osu-
szonej pirydyny. Do tak przygotowanej mieszani-
ny podczas mieszania wkrapla sie w ciggu 5 mi-
nut 13,2 g 50-procentowego roztworu tlenochlorku
fosforu w benzenie, utrzymujagc temperature 15—

. —20°C przez ochlodzenie wodg z lodem. Po wpro-

wadzeniu calkowitej iloSci roztworu tlenochlorku
fosforu, mieszanie kontynuuje sie jeszcze przez 1
godzine. Wytrgcony w czasie reakcji chlorowodo-

rek pirydyny odsacza sie¢ na lejku Biichnera. Prze- -

sgcz przenosi sie do kolby tréjszyjnej i poddaje w
temperaturze 30°C hydrolizie za pomocg 0,5 g
wody. Produkty hydrolizy zobojetnia sie. do pH="7
za pomoca weglanu sodowego w poczatkowym
okresie w temperaturze 30°C, a pod koniec pro-
cesu temperature podnosi sie do 50°C. Wytracone
sole nieorganiczne odsgcza sie na lejku Biichnera,
a z roztworu usuwa sie rozpuszczalnik przez od-
parowanie pod zmniejszonym ci$nieniem. W ten
spos6b otrzymuje sie 40 g gotowego produktu co
stanowi 94% wydajnosci teoretycznej. Gotowy pro-
dukt posiada konsystencje gestej cieczy, barwy
206Mtej, wspélezynnik zalamania §wiatla n20=1,4848,
zawarto§é fosforu — 2,40%. Sklad produktu reak-
cji jest nastepujgcy, a mianowicie 36,85% molo-
wych 2-dwufosforanu 5-oleinianu 1,4-3,6-dwuanhy-
dro-D-sorbitu, 25,09% molowych 2,2-dwufosforanu
dwu-(5-oleinianu 1,4-3,6-dwuanhydro-D-sorbitu) i
38,06%0 molowych 2,2',2”-fosforanu troj-(5-oleinianu
1,4-3,6-dwuanhydro-D-sorbitu). Wtasnosci dysper-
gujace: 0,5—1%-owy dodatek fosforanéw do ksy-
lenu po 72 godzinach sedymentacji daje objeto§é
“sedymentacyjng 32,2 dla zétcieni zelazowej i 17,9
dla z6lcieni chromowej. WlasnoSci emulgujgce:
zmieszane w homogenizatorze przy szybkosci mie-
szania 4000 obr/min w ciggu 10 minut réwne ilo§-
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4
ci wody i ksylenu z 1%-owym dodatkiem fosfo-
ranéw daja emulsje o trwatosci 40 dni.

Przyktad II. W kolbie tr6jszyjnej jak w
przyktadzie I umieszcza sie 41,1 g oleinianu dwu-
anhydrosorbitu, a nastepnie dodaje sie 1232 g
osuszonego benzenu i 15,6 g osuszonej pirydyny.
Do tak przygotowanej mieszaniny podczas miesza-
nia wkrapla sie w ciggu 5 minut 27,4 g 50 procen-
towego roztworu tlenochlorku fosforu w benzenie,
utrzyr;lujac temperature 15—20°C przez chlodze-
nie woda z lodem. Po wprowadzeniu calkowitej
iloSci roztworu tlenochlorku fosforu, mieszanie
kontynuuje sie jeszcze przez 1 godzine. Nastepnie
postepuje sie jak w przykladzie I a otrzymane
chlorofosforany hydrolizuje si¢ za pomocg 0,9 g
wody w temperaturze 30°C. Produkty hydrolizy
zobojetniania sie do pH=7 za pomocg 18 g we-
glanu sodowego, w poczgtkowym okresie w tem-
peraturze 30°C, a pod koniec procesu temperature
podnosi sie do 50°C. Wytrgcone sole nieorganiczne
odsgcza sie na lejku Blichnera, a z roztworu usu-
wa sie rozpuszczalnik przez odparowanie pod
zmniejszonym ci§nieniem. W ten sposéb otrzymuje
sie 42 g gotowego produktu co stanowi 92% wy-
dajnosci teoretycznej. Gotowy produkt posiada
konsystencje mazista, barwe zo6itg, wspotczynnik
zalamania $Swiatla n20=1,4823, zawarto$§¢ fosforu —
3,40%. Sklad produktu reakcji jest nastepujacy, a
mianowicie 67,75% molowych 2-dwufosforanu
5-oleinianu 1,4-3,6-dwuanhydro-D-sorbitu, 11,97%
molowych 2,2’-dwufosforanu  dwu-(5-oleinianu
1,4-3,6-dwuanhydro-D-sorbitu) i 20,28% molowych
2,2’,2”-fosforanu tréj-(5-oleinianu 1,4-3,6-dwuanhy-
dro-D-sorbitu). Wtlasno$ci dyspergujgce: 0,5—1%-
-owy dodatek fosforanéw do ksylenu po 72 godzi-
nach sedymentacji daje objeto§é sedymentacyjna
8,7 dla zélcieni zelazowej i 14,3 dla zodlcieni chro-
mowe]j. Wtasno$§ci- emulgujgce: zmieszane w ho-
mogenizatorze przy szybko$ci mieszania 4000
obr/min w ciggu 10 minut réwne ilosci wody i ksy-
lenu z 1%-owym dodatkiem fosforanéow daja
emulsje o trwatosci 600 dni.

Przyktad III. W kolbie tréjszyjnej jak w
przyktadzie I umieszcza sie 41,1 g oleinianu dwu-
anhydrosorbitu, a nastepnie dodaje sie 123,2 g
osuszonego benzenu i 17,4 g osuszonej pirydyny.
Do tak przygotowanej mieszaniny podczas miesza-
nia wkrapla sie w ciggu 5 minut 61,4 g 50-pro-
centowego tlenochlorku fosforu w benzenie, utrzy-
mujac temperature 15—30°C przez chlodzenie wo-
da z lodem. Po wprowadzeniu caltkowitej iloSci
roztworu tlenochlorku fosforu mieszanie kontynu-
uje sie jeszcze przez 1 godzine. Nastepnie poste-
puje sie jak w przykiadzie I, a otrzymane chloro-
fosforany hydrolizuje sie za pomocg 3,6 g wody
w temperaturze 30°C. Produkty hydrolizy zobo-
jetnia sie do pH=T7 za pomocag 53 g weglanu
sodowego, w poczagtkowym okresie w temperatu-
rze 30°C, a pod koniec procesu temperature pod-
nosi sie do 50°C. Wytrgcone sole nieorganiczne
odsgcza sie na lejku Biichnera, a z roztworu usu-
wa sie rozpuszczalnik przez odparowanie pod
zmniejszonym ciSnieniem. W ten sposéb otrzymuje
sie 39 g gotowego produktu co stanowi 73% wy-
dajno$ci teoretycznej. Gotowy produkt posiada
konsystencje mazista, barwy z6itej, wspoélczynnik



68094

5

zalamania §wiatla n20=1,4730, zawarto§¢ fosforu —
5,88%, Sklad produktu reakecji jest nastepujacy, a
mianowicie 64,86% molowych 2-dwufosforanu
5-oleinianu 1,4-3,6-dwuanhydro-D-sorbitu, 16,43%0
molowych 2,2’-dwufosforanu dwu-(5-oleinianu
1,4-3,6-dwuanhydro-D-sorbitu) i 18,71% molowych
2,2’ 2" -fosforanu tr6j-(5-oleinianu 1,4-3,6-dwuanhy-
dro-D-sorbitu).

Wiasno$ci dyspergujace: 0,5—1%-owy dodatek fo-
sforané6w do ksylenu po 72 godzinach serdymen-
tacji daje objeto$é sedymentacyjng 11,9 dla z61-
cieni Zelazowej i 21,4 dla z6lcieni chromowej. Wia-
snoSci emulgujgce: zmieszane w homogenizatorze
przy szybko$ci mieszania 4000 obr/min w ciggu 10
minut réwne iloSci wody i ksylenu z 1%-owym
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dodatkiem fosforanéw dajg emulsje o

trwatosci
20 dni. i

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania fosforanéw estrow wyz-
szych kwaséw ttuszczowych i dwuanhydrosorbitu
o wlasciwo$ciach dyspergujgcych i emulgujgcych,
znamienny tym, Ze estry wyzszych kwasow tlusz-
czowych i dwuanhydrosorbitu w roztworze nie-
aktywnego rozpuszczalnika organicznego z dodat-
kiem aminy estryfikuje sie tlenochlorkiem fosforu
w ilosci 0,2—5 moli na mol estru, przy czym
estryfikacje prowadzi sie w temperaturze 5—30°C,
a otrzymane chloropochodne hydrolizuje sie i zo-
bojetnia weglanem ‘'sodowym.

Errata
Lam Wiersz Jest Powinno byé
3 9 Emulsje z réinych Emulsje z réwnych
4 17 zobojetniania sie zobojetnia sie
5 10 po 72 godzinach serdymentacji po 72 godzinach sedymentacji
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