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kyselin s pottom. uhlikov 1 aZ 6

1 ’~;

RieSenie sa tyka spfsobu vyroby benzylo-
vych esterov alifatickych karboxylovych ky-
selin s potom uhlikov 1 aZ 6 esterifikdciou
za pritomnosti uhlovodikového rozpuStadla.
ako vynda3adla vody. Podstatou rieSenia je, Ze
ako Kkatalyzdtor sa pouZije prirodny a/ale-
bo synteticky zeolit v kyslej forme v mnoz-
stve 0,1 aZ 5 % hmot. vztiahnuté na hmot-
nost benzylalkoholu. Uvedené latky sa pou-
Zivaji ako chutové latky v potravinarstve a-
lebo ako vonné latky v kozmetike.
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Vynélez sa tyka spOsobu vyroby benzylo-
vych esterov alifatickych karboxylovych ky-
selin s poétom uhlikov 1 aZ 6.

Pre vyrobu benzylovych esterov alifatic-
kych karboxylovych kyselin sa beZne ako
kataiyzdtory pouZivaja silné minerdlne kyse-
liny, najmé kyselina sirové, ktord pri izola-
cii esterov, kedy sa ticto vydestilovdvaja z
reakénej zmesi medzi esterifikdciami v rdm-
ci jedného cyklu po zakoncentirovani péso-
bi dehydratatne a polymerizane a mbZe
sptsobit najméd u benzylovych esterov niZ-
§ich karboxylovych kyselin s poctom uhli-
kov 1 aZ 3 zoZivinatenie reaklnej zmesi v
zariadeni, ¢o pri zvySenej teplote modZe viest
k havérii esterifikacného reaktora.

Uvedeny nedostatok je odstrdneny sposo-
bom vyroby benzylovych esterov karboxylo-
vych kyselin s poftom uhlikov 1 aZ 6 reak-
ciou benzylalkoholu s prislu§nymi kyselina-
mi za pritomnosti netoxického uhlovodiko-
vého rozpiifadla ako vyndSadla vody. Pod-
statou sposobu vyroby benzylovych esterov
je, Ze sa esterifikécia uskutoCiluje za kataly-
zy prirodnych a syntetickych zeolitov, v kys-
lej forme, v muoZstve 0,1 az 5 % hmot.
vztiahnuté na hmotnost vychodiskového ben-
zylalkoholu. )

Podla navrhovaného postupu sa dosiahne
uplné konverzia benzylalkoholu, alebo kyse-
liny, aleba obidvoch na ester. Zeolit je moZ-
né pouZit v praskovej forme, alebo naformo-
vany.

Pri vyrobe uvedenych esterov je potrebné
pracovat v nadbytku jednej zloZky z toho dé-
vodu, Ze u esterov Kyselin s poftom uhlikov
1 aZ 3 s wodou a vyndSadlom wodchadzaji
sasti aj uvedené kyseliny vo forme azeotro-
pov, pritom kyseliny prechddzaji do vodnej
fazy, ¢im sa strdcaja z reakénej zmesi. Z to-
hoto dévodu sa u kyselin s podtom uhlikov
1 aZ 3 pracuje za nadbytku 1,05 aZ 2 mélov
kyseliny na mo6l benzylalkoholu. U kyselin s
poctem uhlikov 4 a% 6 je potrebné pracovat
v nadbytku 1,01 aZ 1,5 mdlov benzylalkoho-
lu/modl kyseliny z toho dévodu, aby kyseliny
fplne zreagovali, pretoZe znatne péachnu a
nesmi sa ani v malom mnoZstve dostat do
esterov, ktoré sa budd pouzivat v potravi-
narskom priemysle.

Vyhodou postupu podla vyndlezu je, Ze pri
izoldcii esteru z reak&nej zmesi nenastane
spolymerizovanie reak&nej zmesi ani pri vys-
Sej teplote a zeoliticky katalyzdtor je mo¥né
pouZit viacndsobne a po ukonteni cyklu es-
terifikacii ho moZno odfiltrovat z reakd&nej
zmesi. Zeolitické katalyzdory st netoxické,
nekorozivne, neleptavé, stdle pri vy$sich tep-
lotdch, Yahko sa regeneruji a moZu sa po-
uZit znovu. Rychlost esterifikdcie je porov-
natelnd s katalyzou kyselinou sirovou. Vytaz-
ky esterov sa bliZia tedrii pri &istote vyrobe-
nych produktov min. 99,5 %.

Postup pripravy benzylovych esterov je v
dalSom opisany v niekolkych prikladoch pre-
vedenia, na ktoré sa vSak neabmedzuje.

Priklad 1

Do esterifikaéného reaktora o objeme 500
cm’  opatreného rektifikatnou  koldnou
(OTP = 5), teplomerom a sifénovym prepa-
dom organickej fdzy z delicky faz do reakto-
ra sa nadavkovalo 108 g (1 mdl) benzylal-
koholu, 92 g (2 modly) kyseliny mravéej a
1,1 g (1 % hmot. vztahované na benzylalko-
hoi) aktivovaného préskového zeolitu H—
—7ZSM—5. Reaktnd zmes sa udrZiavala pri
nekepnefnom refluxe 30 mindat. Pobtom sa do
reaktora pridalo 40 cm3 n-heptdnu a vznik-
nuta voda sa oddestilovala. Kyselina mrav-
fia sa v reaktnej zmesi doplnila tak, Ze sa
jej pridalo 46 g (1 modl) a v reakcii sa po-
kraCovato dal8ich 30 minit, kedy sa esteri-
fikacia dokondcila. Po oddestilovani reakciou
vzniknutej vody vo forme azeotropu s pri-
davnym n-heptdnom sa vydestilovala nezrea-
govand kyseliny mravéia. Potom sa pri tla-
ku 1,99 kPa vydestiloval pripraveny benzyl-
formiat tak, Ze sa 15 % hmot. vyrobeného
esteru a katalyzator nechalo ako nésada pre
daldiu esterifikéciu. Vyrobeny ester mal &is-
totu 89,5 %.

Priklad 2

V rovnakom zariadeni ako v priklade 1 sa
uskuto€nila esterifikdcia Kkyseliny woctovej
benzylalkoholom. "

Do reaktora sa naddvkovalo 108 g (1 mdl)
benzylalkoholu, 78 g (1,3 mélu) kyseliny oc-
tovej, 50 cm3 n-heptdnu ako vynéSadla a 0,5
gramov (0,47 % hmot.) zeolitu H—ZSM—5.
Esterifikdacia sa uskutofiiovala po dobu 60
min., kedy sa v deli¢ke faz oddelovala vzni-
kajuca voda v celkovom munoZstve 18 g. Hep-
tdnova faza sa nepretrZite vracala sifonovym
prepadom naspél do reaktora. Po ukond&eni
esterifikdcie sa oddestiloval n-heptan, zvy-
3ok nezreagovanej kys. mravéej a pri tlaku
1,99 kPa 90 % hmot. vyrobeného esteru. Zvy-
8ok esteru a katalyzdtor sa ponechali ako
ndsada pre dal8in esterifikdciu. Esterifik4cia
prebehla uUplne a vyrobeny ester mal &isto-
tu 99,8 %. S jednym katalyzdtorom sa dé&
takto uskutodnit niekolko esterifikacii, pri-
dom aktivita katalyzdtora klesd. V pripade
dezaktivdcie sa zeolit naaktivuje tak, Ze sa
postupne vyZiha pri teplote 500 aZ 600 °C,
prifom sa spdlia pritomné organické Il4tky.

Priklad 3

V zariadeni ako v priklade 1 a postupom
ako v priklade 2 sa uskuto&nila eserifikécia
kyseliny maslovej benzylalkoholom za ka-
talyzy aktivovaného syntetického mordenitu
v H-forme.

Do reaktora sa naddvkovalo 88,1 g (1 mél)
kyseliny maslovej, 113,5 g (1,05 mélu) ben-
zylalkoholu, 35 cm® n-heptdnu a 2,26 g (2
perc. hmot. vztahované na benzylalkchol)
syntetického mordenitu. Esterifikdcia trva-
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la 50 minat. Potom sa z reakénej zmesi od-
destiloval za atmosférického tlaku n-heptan
a za zniZeného tlaku (1,99 kPa) sa ako pr-
vd frakcia oddestiloval nadbytoény benzylal-
kohol a dalej ako hlavna frakcia benzylbu-
tyrdt. Ako destilaény zvySok sa ponechalo
10 % vyrobeného esteru a zeoliticky kata-
lyzator. Esterifikdcia kyseliny maslovej bo-
la Gplnd (oddelilo sa 18 g vody). Cistota vy-
robeného esteru bola 99,9 %.

Priklad 4

Postupom ako v priklade 3 sa esterifiko-
vala kyselina valérovad benzylalkoholom za
katalyzy zeolitom typu Y v H-forme s cielom
vyroby benzylesteru kyseliny valérovej.

&

Do reaktora sa naddvkovalo 102,1 g (1
mol kyseliny valérovej), 110,3 g (1,02 md-
lu) benzylalkoholu 50 cm® n-heptdnu a 3,3
gramov (3 % hmot.) aktivovaného zecliiu
typu Y v H-forme. Esterifikdcia prebichala
po dobu 50 mintt, kedy sa v delicke odde-
lilo 18 c¢m® vzniknutej vody, &c zodpovedd
ukon€eniu reakcie. Z vyrobeného esteru sa
95 perc. t. j. 182 g vydsstilovale pri tlaku
1,99 kPa a 5 % hmot. t. j. 10 g sa ponecha-
lo v reaktore ako destilaény zvySok. Pri dal-
Sej esterifikdcii v ramci jedného cyklu sa
k destilanému zvySku pridali pdvodné
mnoZstvd kyseliny valérovej a benzvlalko-
holu. V reakcii sa pokradovalo roviakym
sposobom. Vyrobeny ester mal &istotu £9,5
pere.

PREDMET VYNALEZU

Spbsob vyroby benzylovych esterov alifa-
tickych karboxylovych kyselin s poCtom uh-
likov 1 aZ 6 esterifikdciou za pritomnosti u-
hlovodikového rozptStadla ako vyndSadla
vody, vyznadujiici sa tym, Ze ako katalyza-

tor sa pouZije prirodny a/alebo synieiicky

-

zeolit v kyslej forme v mnoZstve Q,1 aZ 5
perc. hmot. vztiahnuté na hmotnos? vycho-
diskového benzylalkohelu.
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