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Sposéb W&tWarzania alkoholan6éw glinu jako katalizatoréw do
produkcji estrow z aldehydow
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Przy powszechnie znanych i stosowanych sposo-
bach wytwarzania katalizatoréw do produkcji
estr6w z aldehydéw otrzymuje si¢ roztwory alko-
holanéw glinu aktywowane dodatkami halogenkéw
metali w wyniku reakcji metalicznego glinu i al-
koholi. Jako rozpuszczalniki katalizatoréw stosuje
sie benzen, toluen, czterochlorek wegla i estry,
a jako aktywatory halogenki cynku, Zelaza, glinu
i rteci. Katalizatory takie stosuje sie do wytwarza-
nia octanu etylu z aldehydu octowego i maslanu
butylu z aldehydu mastowego. Dla wytworzenia
roztworu alkoholanéw glinu zuzywa sie na jeden
mol glinu 3 mole alkoholu.

Spos6b wytwarzania katalizatoré6w do produkcji
estréw z aldehydéw wedlug wynalazku polega na
wytworzeniu obok alkoholan6w réwniez oksy i hy-
droksyalkoholanéw glinu w drodze reakcji glinu,
alkoholu i tlenu lub zwigzkéw tlenu przebiegajg-
cej w roztworze rozpuszczalnika.

Spos6b wedlug wynalazku pozwala na uzyskanie
latwo rozpuszczalnych, aktywnych katalizatoréw,
przy zmniejszonym o 20—30% zuzyciu alkoholu,
a uzyskane katalizatory dajg o 10—50% mniejsze
ilo§ci produktéw ubocznych reakcji aldehydéw jak
acetale, aldole i zywice. ‘

Wytworzenie oksyalkoholanéw ‘i hydroksyalko-
holanéw glinu jest istotng cechg réznigcg sposéb
wedlug wynalazku od znanych i powszechnie sto-

-sowanych sposobéw.

Oksyalkoholany i hydroksyalkoholany glinu
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otrzymuje sie przez wprowadzenie tlenu w postaci
wolnej lub zwigzanej do §rodowiska reakcji glinu
z alkoholem.

Otrzymane zwigzki tworzg z halogenkami metali
bardzo aktywne kompleksy wplywajgce na prze-
bieg reakcji aldehydéw do estréw.

Najlatwiej jest wprowadzié tlen do reakcji w po-
staci wadorotlenku glinu, tlenku glinu lub wody.

Najlepsze wyniki uzyskuje sie gdy ilo§¢ wprowa-
dzonego tlenu nie przekracza 35% iloSci uzytego
glinu metalicznego.

W zwigzku z wprowadzeniem tlenu nalezy sto-
sowaé iloSci dowolnego alkoholu lub mieszaniny
alkoholi mniejsze niz wynika to z reakcji stechio-
metrycznej dla wytworzenia alkoholanéw. Naj-
lepsze wyniki uzyskuje sie¢ nie przekraczajgc ilo$ci
7 moli alkoholu na 3 mole glinu metalicznego.

Reakcje wytwarzania katalizatora wedlug wyna-
Jazku mozna prowadzi¢ w dowolnym urzgdzeniu
zaopatrzonym w mieszadlo, chlodnice zwrotng
i ptaszez grzejno-chlodzacy.

Reakcje prowadzi sie w reéztworze estru lub do-
wolnego obojetnego rozpuszcgalnika organicznego,
ktérego wybér zalezy od reakcji, dla ktérej wy-
twarza sie katalizator.

Korzystne jest stosowanie jako rozpuszczalnika
estru bedacego produktem tej reakcji, dla ktérej
przygotowuje sie katalizator — ulatwia to rozdzial
mieszaniny poreakcyjnej. Na przyklad dla wytwa-
rzania octanu etylu z aldehydu octowego korzyst-
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ne jest stosowanie octanu etylu jako rozpuszczal-
nika katalizatora.

Optymalna ilo§¢é rozpuszczalnika wynosi 80—
90°%0 masy sporzgdzonego katalizatora w zalezno$§-
ci od uzytego alkoholu. Wytwarzanie katalizatora
prowadzi sie w temperaturze wrzenia mieszaniny
przy zastosowaniu chlodnicy zwrotnej. O aktyw-
noSci katalizatora decyduje przy okreSlonym skia-
dzie spos6b wprowadzania surowcéw do reakcji.

Najlepsze wyniki uzyskano przy wprowadzeniu
catej na poczatku reakcji ilo§ci glinu metalicznego,
50%0 ilo§gi rozpuszczalnika 30—50% alkoholu oraz
okolo 50%0 obliczonej ilo§ci tlenu w postaci zwia-
zanej. Przebieg reakcji przy$piesza sie dodatkiem
chlorku glinu, chloru lub chlorowodoru na poczatku
szarzy;-w-ilo§ci 40—60%o uzytej iloSci glinu. Po 4 go-
-ﬁziﬁaﬂi ?'b’g&dewania wprowadza sie w ciggu 8—10
godzin pozostale ilo§ci surowcéw i ogrzewa dalej
mieszanlne przez 36—48 godzin, po czym wprowa-
Najlepsze

yskano przy zastosowaniu chlorkéw ze-
laza i tytanu.

Roztwér katalizatora pozostawia sie przez dwie
doby w temperaturze 25—35 °C i po przesgczeniu
uzywa do reakcji.

Spos6b wedlug wynalazku moze byé stosowany
do otrzymywania katalizatoré6w do produkcji do-
wolnych estréw z aldehydoéw.

Spos6b wedlug wynalazku jest dokladniej wy-
jaéniony w przykladach. '

Przyktad I. Do kolby zaopatrzonej w chtod-
nice zwrotng i mieszadlo wprowadza sie 8,1 g wiér-
kow aluminowych, 140 ml bezwcdnego octanu ety
lu, oraz 15 ml alkoholu etylowego absolutnego. Na-
stepnie dodaje sie dc 4 g chlorku glinu i do 1,5 g
wodorctlenku glinu. Calo§é ogrzewa sie do wrze-
nia przez 4 godziny, po czym wprowadza sie 1 g
wodorotlenku glinu i przez 8 godzin wkrapla
23,5 ml absolutnego alkoholu etylowegc i 140 ml
tezwodnego octanu etylu. Po 48 go~“zinach ogrze-
wania dodaje sie do roztworu 1,6 g chlorku zelazo-
wego i pozostawia roztwér przez dwie doby w tem-
peraturze pokojowej lub podwyzszonej do 35 °C.
Otrzymany rcztw6r saczy sie, oznacza standarto-
wym testem aktywnos$¢, ktérg mozna w razie po-
trzeby skorygowaé dodatkiem chlorku Zelaza
i uzywa do przeprowadzenia reakcji al ehydow
do estrow.

Przyktad IIL Katalizator sporzadza sie jak
w przykladzie I z tym, ze zamiast wodorotlenku
glinu stosuje sie dedatek tlenku glinu w iloSci 3,4 g.

Przyktad III. Katalizator sporzadza sie jak
w przykladzie I z tym, ze zamiast wodorotlenku
glinu stcsuje sie dodatek co 2,5 g wody zmieszanej
z wprowadzanym alkoholem.

Przyklad IV. Katalizator sporzadza sie jak
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w przykladach I—III z tym, Ze zamiast alkoholu
etylowego uzywa sie alkoholu butylowego w row-
nowaznej ila§ci moli.

Przyklad V. Katalizator sporzadza sie jak
w przykladach I—III z tym, Ze zamiast alkoholu
etylowego uzywa si¢ mieszaniny alkoholu etylo-
wego z alkoholem butylowym w stosunku 1:1,
w réwnowaznej ilo§ci moli.

Przyklad VI. Katalizator sporzadza sie jak
w przykladach I—V z tym, Ze zamiast chlorku gli-
nu uzywa sie chloru w réwnowaznej ilo§ci, zwiek-
szajac stechiometrycznie ilo§é glinu metalicznego.

Przyktad VII. Katalizator sporzadza sie jak
w przyktadach I—V z tym, ze zamiast chlorku gli-
nu uzywa sie chlorowodoru w réwnowaznej iloSci,
zwiekszajgc stechicmetrycznie ilo§é glinu metalicz-
nego.

Przyktad VIII. Katalizator sporzadza si¢ jak
w przykladach I—VII z tym, Ze zamiast octanu
etylu uzywa sie bezwodnego estru bedacego pro-
duktem reakcji dla ktérej sporzadza sie katali-
zator.

Przyklad IX. Katalizator sporzadza sie jak
w przykladach I—VII z tym, Ze zamiast octanu
etylu uzywa sie benzenu.

Przyktad X Katalizator sporzadza sie jak
w przykladach I—IX z tym, ze zamiast chlorku
zelaza lub oprécz niego, stosuje sie do "atki halo-
genk6éw zelaza i tytanu w iloSci lgcznej do 30%
uzytego glinu metalicznego. Reakcje mozna pro-
waczié w skali dowolnie zw1ekszone3 w stosunku
do przykiadéw podanych.

Zastrnzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania alkoholanéw glinu jako
katalizator6w do produkcji estréow z aldehydéw,
znamienny tym, ze opr6cz alkoholanéw glinu
wytwarza sie hydroksy lub oksyalkoholany gli-
nu przez wprowadzenie tlenu w postaci wolnej
lub zwigzanej do §rodowiska reakcji glinu z al-
koholem w czasie sporzg zania katalizatora,
a wytworzony katalizator aktywuje sie.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
tlen wprowadza sie jako wodorotlenek glinu,
tlenek glinu lub wode.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, 2 znamienny tym, ze
wprowadza sie tlen w ilo$ci do 35% uzytej ilo$-
ci glinu metalicznego.

4. Spos6b wedlug zastrz. 1—3 znamienny tym, ze
jako aktywatory stosuje sie chlor, chlorowodér,
halogenki lub tlenki metali a zwlaszcza glinu,
zelaza, tytanu, a reakcje prowadzi sie w roz-
tworze rozpuszczalnika organicznego przy uzy-
ciu dowolnego alkoholu lub mieszaniny alko-
holi.
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Zaklady Kartograficzne, Wroclaw, A/447, naklad 350 egz.
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