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SPOSOB ODKWASZANIA WYSOKOWRZ4CYCH ROZPUSZCZALNIKOW OCTANOWYCH

Przedmiotem wynalazku Jjest sposéb odkwaszania wysokowrzgcych rozpuszczalnikéw octamowych,
Do grupy rozpuszczalnikéw stosowanych w przemysSle farb i lakierdéw nalezg wysokowrzgce estry
kwasu octowego 1 glikolu etylenowego lub jego alkiloeteréw. Nalezg do nich migdzy innymi:
monooctan glikolu, dwuoctan glikolu, octan eteru etylowego glikolu itp. Estry te posiadajq
temperatury wrzenia w zakresie od 150 do 200°¢C 1 wyzej i wytwarzene sg najcze$cie) na dro-
dze bezposredniej estryfikacji kwasu octowego jednym ze wspomnianych wyZej alkoholi wobec
katalizatora kwadnego oraz niiej wrzgcego czynniks odprowadzajqcego wodg reakcyjng. Wainym
wymogiem stawianym wysokowrzgcym rozpuszczalnikom octanowym przez przemyst ferb i lakierdw
- Jest uniskie stezenie wolmego kwasu octowego, nie przekraczajgqce 0,02% wagowych. Warunek
ten jest mozliwy do speXnienia przez zastosowanie kombinowanej metody obrébki roztworami
neutralizujgcymi i destylacji, aczkolwiek wymaga to stworzenia zachowawczych waruukéw, to
znaevzy moiliwie niskiej temperatury i wysokiej préini oraz przeprowadzenia operacji desty-
lacyjnych w motliwie krétkim czasie. Uzyskuje sig¢ w ten sposéb frakcje destyletu odpowiada-
Jace kwasowoicia stawienym wymaganiom, a pozostala Jego 1lo$¢ musi byé zawrécona do ponow-
nego przerobu. Trudnodé w uzyskaniu nie kwadnego, csystego rozpuszczalnika octanowego wyni-
ka z duzej skionnofci estréw do hydrolizy bgdZ to w wyniku podwyZszomej temperatury i ditu-
glego czasu trwania destylacji, bgdf tez pod wpywem alkalicznego $rodowiska wodnego,
ktére to warunki powodujgq ustelanie sig réwnowagowych stezer wolunego kwasu powyiej dopusz-
czalnej granicy. Procesowi meutralizacji zawartego w rozpuézczalnlkn estrowym kwasu przy
pomocy alkalidw towarzyszy zawsze réwnolegla hydrolize estru, wywolana obecnosiciq wody
i katelizujgcych te hydroliz¢ alkalidéw. Hydroliza przebiega tym intensywniej, im wigce]
wody zawarte jeet w Srodowisku estréw,
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Istota wynalazku polega na odkwaszaniu wysokowrzgcych rozpuszczalnikéw octanowych przy ;
pomocy rozpuszczalnych w wodzie weglanéw alkalicznych. Odkwaszanie prowadzi sig¢ wobec za- !
- wartej w rozpuszczalmiku w ilodci 0,5~1,5% wagowego wody, przy czym wode wprowadza sig do
rozpuszczalnike lub tei obecna w rozpusezczaluiku woda pochodzi z proceséw poprzedzajgcych
odkwaszanie. Stwierdzono bowlem, e w przypadku zastosowania rozpuszczalnych w wodzie al-
kalicznych wegglandw jako czynnika neutralizujgcego, przebieg odkwaszania rozpuszczelnika
octanowego o. zawartosci wolnego kwasu ckozo 0,1% wagowego uzalezniony Jest wyraZmnie od
ilodcl wody zawartej w tym rozpuszczaluniku. W przypadku, gdy stezenie wody wynosi okoio

1 + 0,5% wygowych, réwnowaga neutralizacji ustala sig¢ przy steZeniu kwasu pounizej 0,02%
wagowych w okresie od kilku do kilkudziesigciu godzin, w zaleinosci od intensywnosci mie-
szania. Po uzyskaniu wymagane] kwasowos$ci. stgzenie wody obniza sig poprzez odwoduienie
mocnymi osuszaczami hydratyzujqcymi, Jjak 63012, HgSO4, NaZSO4, po czym rozpuszczalnik oc-
tanowy poddaje si¢ filtracji w celu oddzielenia zawiesiny wprowadzcnych soli. Zabieg od-
wodnienia ma ne celu osiggnigcie wymaganego normg dopuszczalnego stezenia wody orag réw=-
noczesue obnizenie stgzenia rozpuszczonych soli, tak aby osiggngé zgodng = normg wartosé
pozostatosci substancji nielotnych w otrzymanym po filtracji produkcie finalunym..

Sposobem wediug wynalazku, wydestylowany z roztworu po estryfikacji rozpuszczalnik
octanowy o zawartosci okoto 0,1% wagowych wolmego kwasu octowego uzupeinia sie wodgq tak,
aby jej stezenie wymosilo 0,5 do 1,5% wagowych, a nastgpnie wsypuje sie bezwodny weglan
alkaliczny w ilosci odpowiadajacej jego 3-4 krotnemu nadmisrowi molowemu w odniesieniu do
stechiometril, jek na przykiad przy zastosowaniu weglanu sodu:

H32003 + CH3000H = NaHCO3 + CH3000N3
Tak przyrzgdzong zawiesing utrzymuje sig¢ w warunkach ciggtego lub sporadycznego mieszania,
kontrolujgc spadek kwasowosSci. Po osiggnigciu wymaganej normg zawartodci wolnego kwasu
octowego ponizej 0,02% wagowych /po kilku do kilkudzieasieciu godzinach/ rozpuszczalnik
octanowy odwaduia sig¢ w znany sposét przy pomocy osuszacza hydratyzujgcego i odfiltrowuje
od zawiesiny wprowadzonych soli.

Efekt odkwaszania wysokowrzgcych rozpuszczalnikéw octanowych sposobem wediug wynalazku
ilustrujg ponizsze przykzady:

Przykzad I. Do 100 ml rozpuszczalnika octanowego o sktadzie /w % wagowych/ 90%
dwuoctanu glikolu i 10% monooctanu glikolu, zawierajgcego 0,19% wolnego kwasu octowego
oraz 0,05% wody, wprowadzono 1,3 g bezwodnego N92003 i utrzymywano przy sporadycznym mie-
pzaniu. Kwasowo$é neutralizowanego roztworu zmieniata sie mastepujgco: po 4,5 godzinach:
0,09% kwasu octowegc, po 24 godzinach 0,08%, po 48 godzinach 0,06%, po 72 godzinach Q06%.

Przyktad Il. Do 100 ml rogpuszczalnika octanowego Jak w przykiesdzie I, dodano
0,8 ml wody 1 1,3 g berwodnego Na2003 i utrzymywano przy sporadycznym mieszaniu. Kwaso-
woéé meutralizowanego roztworu zmieniala sig nastepujgco: po 4,5 godzimach 0,08%, po 24
godzinach 0,03%, po 48 godzinach 0,009%.

Przykxad III. Do 100 ml rozpuszczelnika octanowego, jak w przykiadzie I, zawie-
rajgcego 0,083% wolnego kwasu octowego oraz 0,78% wody, wprowadzono 0,5 g bezwodmego
N52003 i utrzymywano przy ciggiym mieszaniu. Kwasowoéé roztworu zmieniala sig nastepujgqco:
po 3 godzimach 0,01%, po 6 godzinach 0,009%, po 30 godzinach 0,006%.

Przyktad IV. Prébke przygotowang Jak w przyktadzie III mieszano sporadyczmnie.
Kwagowosé zmieniale sie mastepujqco: po 6 godzinach 0,04%, po 24 godzinach 0,013%, po 72
godzinach 0,007%.

Przyk&ad V. Do 100 ml rozpuszczalnika jak w przykiadach III { IV dodano razem
z takg semg iloscig Ne ,C05 réwnoczeénie 1 g CaCl,. Kwagowosé roztworu zmieniaka sie naste-
pujgco: po 3 godzimach 0,075%, po 21 godzinach 0,064%, po 45 godzinach 0,056%, po 69 go-
dzinach 0,041%.
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Przykad VI. Do 100 ml rozpuszczalnika jak w przykladzie III wprowadzomo 0,8 g
bezwodnego K2003 i sporadycznie mieszavo. Kwasowosé poztworu zmienleza sig nastgpujgco:
po 3 godzinach 0,045%, po 24 godzinach 0,01%,

Przyktad VII. Do 100 ml rozpuszczalnike octanowego o zawartosci okoto 95%
octanu eteru etylowego glikolu, zawierajgcego ponadto 0,1% wolnego kwasu octowego i 0,03%
wody dodano 0,6 g Na,C0, i sporadycznie mieszano. Kwegowos¢ roztworu zmieniale sig naste-
pujgcs: po 4 godzimach 0,07%, po 24 godziunech 0,05%, po 48 godzivach 0,04%.

Przykzad VIII. Prébke przygotowang Jak w przykiadzie 7 uzupekuiono jeszcze o
1 ml wody 1 mieszano sporadycznie. Kwesowo$é zmleuniala sig nastgpujgco: po 4 godzinmach
0,035%, po 24 godzinach 0,023%, po 30 godzinach 0,015%.

Zastrzeszenla patentowe

1. Sposdéd odkwaszania wysokowrzgcych rozpuszczalnikéw octanowych przy pomocy rozpusz-
czalnych w wodzie weglanéw alkalicznych, Zznamienny t y m, %2e odkwaszanie pro-
wadzl sig¢ wobec zawartej w rozpuszczaluiku w 1losci 0,5-1,5% wagowego wody.

2. Sposéd wedlug zastrz, 1, zuam ienny tym, 2e wodg wprowadza aslg do rozpu-
szczalnika.

3. Sposéb wediug zagtrz. 1, znamienny t y m, 26 woda obecna w rozpuszczalui=-
ku pochodzli 2z proceséw poprzedzajgcych odkwaszanie.
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