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Spos6b wydzielania produktéw kondensacii z roztworéw otrzymanych w reakcji aldehydu mréwkowego
z aldehydem octowym lub cykloheksanonem, prowadzonej w srodowisku alkalicznym
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wydzielania produk-
téw kondensacji z roztworéw otrzymanych w reakcji aldehy-
du mréwkowego z aldechydem octowym lub cykloheksano-
nem, prowadzonej w frodowisku alkalicznym.

Przyktadem reakcji tego typu moZe byé kondensacja
aldehydu mréwkowego z aldehydem octowym, przebiegajaca
w roztworze wodnym wodorotlenkéw metali alkalicznych
np. wodorotlenku sodowego lub potasowego. Gtéwnym pro-
duktem tej reakcji jest pentaerytryt, ubocznymi mréwczan
sodowy lub potasowy oraz mieszanina zawierajgcych tlen
zwigzkéw o wysokim cigZarze czgqsteczkowym o konsystencji
Zywicy.

Zgodnie z dotychczas znanymi sposobami rozdzielania
gtéwnych produktéw reakcji od ubocznych, mieszaning
porcakcyjng tak dtugo zateza si¢ przez odparowanie, aZ uleg-

nie nasyceniu sktadnikami, ktére w wyniku dalszego odparo-

wania lub zastosowania chtodzenia krystalizujg, zostajg od-
dzielone przez saczenie lub wirowanie i ewentualnie sq pod-
dawane dalszemu oczyszczaniu. Przy tym sposobie wykorzys-
tuje si¢ rréZnice rozpuszczalnosci pentacry trytu i mréwczanu
sodowego i potasowego w zaleznodci od temperatury.

Zasadg innych znanych sposob6w jest przeprowadzenie
mréwczanu potasowego w nierozpuszczalng s6l potasowa np.
siarczan potasowy i usunig¢cie go w tej postaci, po czym z po-
zostatcgo roztworu wydziela si¢ pentaerytryt przez odparo-
wanie lub krystalizacje.

Znane sq inne sposoby polegajace na wy korzystaniu matej
rozpuszczalnosci mréwczanu potasowego w alkoholach. Mie-
szaning porcakcyjng przy zastosowaniu tych sposobéw zate-
2a si¢ do konsystencji pasty i ekstrahuje si¢ nadmiarem alko-
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holu. Z ekstraktu alkoholowego odzyskujc si¢ pentaerytryt
przez dalszg ekstrakcje. :

Wspéing cechg wszystkich wyzej opisanych sposobow jest
to, Ze substancje Zywiczne zawarte w micszaninie porcakceyj-
nej zwigkszajq rozpuszczalno$C pentacrytrytu i tym samym
utrudniajg wydziclanic go z roztworu. W nastg¢pstwic tego
przy stosowaniu dotychczasowych sposobdw niemoZliwe jest
oddzielenie bez strat pentacrytrytu z mieszaniny poreakcyj-
nej, poniewaZz zawsze pewna jego czgs$¢ pozostaje w tugu
macierzystym.

Podobna sytuacja wyst¢puje w reakcji aldechy du mréwko-
wego z cykloheksanonem prowadzoncj w Srodowisku alka-
licznym. Poza pozgdanym produktem gtéwnym, to znaczy
czterometylocykloheksanolem i mréwczanami metali alka-
licznych powstaje zawsze pewna ilo$é substancji o konsysten-
cji Zywicy, co utrudnia wydzielenie produktow reakcji z roz-
tworu.

Sposéb wedtug wynalazku usuwa wady wyiej opisanych,
znanych sposobéw przez wyeliminowanie substancji zy wicz-
nych, zwigkszajacych rozpuszczalno$é pentaerytrytu lub
czterometylocyklohcksanolu, co pozwala na uzyskanie
wyiszej wydajnosci tych produktdw.

Sposobem wedtug wynalazku wydziclanie produktéw
kondensacji z roztworéw otrzymanych w reakcji aldehydu
mréwkowego z aldchydem octowym lub cykloheksanonem,
prowadzonej w Srodowisku alkalicznym polega na tym, Zc po
zobojetnicniu tego roztworu z micszaniny reakcyjnej usuwa
si¢ ewentualnie obecng fazg staty w dowolny znany sposdb,
roztwér odparowuje si¢ do sucha, po czym z otrzymanej
suchej pozostatosci usuwa si¢ najpicrw substancje zy wiczne,
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korzystnie przez ekstrakcj¢ rozpuszczalnikami organicznymi
zawierajacymi tlen, a nast¢pnie wydziela si¢ produkty kon-
densacji przez krystalizacje frakcjonowang, przez przeprows-
dzenie w nierozpuszczalng sél, lub w inny sposéb,

Mieszaning reakcyjng mozna otrzymaé w dowolny spo-

36b. Pierwszy stopieri rozdzielania polega na wydzieleniu fazy '

statej z mieszaniny reakcyjnej, zasadniczo przez filtracje lub
wirowanie, Faza ta, sktadajaca si¢ zasadniczo z nierozpusz-
czalnych lub trudnorozpuszczalnych soli, na przyktad wap-
niowych, takich jak CaSO,, CaCO, itp., powstaje gtéwnie
wskutek zoboj¢tnienia alkalicznej mieszaniny reakcyjnej.
Obecnosé jej zalezna jest od charakteru drodka alkalicznego
oraz frodka neutralizujgcego stosowanego w czasie syntezy.
Oprdécz tego faza stata moiZe zawieraé mechaniczne zanie-
czyszczenia, pochodzace z wody technologicznej, z korozji
itp. W nast¢gpnym stopniu przezroczysty wodny roztwér zo-
staje odparowany do sucha, przy czym pod wyrazeniem “’su-
cha pozostatoéé” rozumie si¢ produkt o zawartosci wody od
0-10% wagowych. Ze wzgledu na niepoiqdane zmiany
w sktadzie Zywicznych substancji, zwtaszcza przy podwyi-
szonych temperaturach, odparowywanie roztworu prowadzi
si¢ korzystnie pod obniZzonym cifnieniem 100—200 toréw,
w temperaturze 50—70°C, Substancje Zywiczne usuwa si¢
z suchej pozostatodci, korzystnie przez ekstrakcj@ za pomocsg
rozpuszczalnikéw organicznych zawierajacych tlen, takich
jak np. niZsze alkohole ttuszczowe, jak metanol, etanol, keto-
ny, takie jak aceton lub podobne, po czym oddzicla si¢ je od

rozpuszczalnika korzystnie przez odparowanie rozpuszczal-

nika, :

Temperatura wrzenia omawianych substancji jest niisza
od 100°C, co utatwia oddzielenie substancji Zywicznych od
rozpuszczalnika oraz odzyskiwanie rozpuszczalnikéw. Po od-
dzieleniu substancji 2ywicznych w suchej pozostatosci pozo-
staje mieszanina wzglednie czystych giéwnych produktéw
reakcji aldehydu mréwkowego z aldehydem octowym lub
cykloheksanonem oraz odpowiednich mréwczanéw. Miesza-
ning t] rozdziela si¢ w nast¢pnym stopniu np. przez krystali-
zacje frakcjonowans, przeprowadzenie sktadnikéw w nieroz-
puszczalne sole lub w inny znany sposéb.

Podstawows korzyicig sposobu wedtug wynalazku jest to,
ie proces rozdziatu nie powoduje Zadnych strat gtéwnego
produktu reakcji w tugu macierzystym po przeprowadzeniu
krystalizacji. Dzigki temu osigga si¢ podwyiszenie wydajno$-
ci wstosunku do znanych sposobdw co najmniej o 3,5%,
a niejednokrotnie duZo wigksze. Ponadto wszystkic gtéwne
produkty mieszaniny reakcyjnej mogg byé¢ z niej otrzymywa-
ne w czystej postaci, co umozliwia szerokie zastosowanie te-
go sposobu i osiggnigcie powaznych oszczgdnoici,

Przytoczone ponitej przyktady bliZej wyjaéniajg sposéb
wedtug wynalazku,

Przyktadl ] litr roztworu zawierajgcego 86,5 g
pentaerytrytu, 51,5g mréwczanu potasu, 35 g substancji
Zywicznych oraz niewielkie iloéci zanieczyszczen odparowa-
no w temperaturze 60—70°C do sucha, Otrzymang suchg
pozostatos¢ ekstrahowano dwukrotnie iloscig po 300 g meta-
nolu inastgpnie wysuszono. Pozosfato$¢ rozpuszczono
w250g wody izroztworu otrzymano przez krystalizacje
frakcjonowanq 45 g czystego pentaerytrytu i 30 g mréwcza-
nu potasu. Po odparowaniu tugu macierzystego otrzymano
59,5 g suchej pozostatodci.

Z ekstraktu po odparowaniu metanblu otrzymano 37 g
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substancji zawierajacej praktycznic wszystkic Zywiczne sub-
stancje oraz nicwiclkie ilosci pentacrytrytu oraz mréwezanu

,potasu, :

PrzyktadlIL 1 litr roztworu wedtug przyktadu I

.odparowanu e cemperaturze 60—70°C do sucha. Suchg pozo-

statoé¢ ekstrahowano dwoma porcjami po 300 g etanolu
inast¢pnie wysuszono, Pozostato$é rozpuszczono w 250 g

. wody i stopniowo wymieszano z wodnym roztworem 52,5 g

kwasu szczawiowego w 500 g wody, po czym oddziclono
przez filtrowanie wytracony szczawian. potasowy. Po odparo-
waniu wody otrzymano 81 g czystego pentaerytrytu. Eks-
trakt ctanolowy odparowano do sucha, przy czym otrzyma-
no produkt zawierajacy praktycznie wszystkie substancjc
zywiczne oraz niewielkie ilosci pentaerytrytu oraz mréwcza-
nu,

Przy ktadIIL 1 litr wodnego roztworu zawierajacego
95 g pentacrytrytu 55,5 g mréwczanu sodowego, 32 g sub-
stancji 2ywicznych i niewielkie ilodci zanieczyszczen odparo-
wano do sucha w temperaturze 60—70° C. Po dwukrotnej eks-
trakcji etanolem otrzymano 140 g substancji zawierajgcej
92 g pentaerytrytu oraz 48 g mréwczanu sodowego. Po od-
parowaniu etanolu otrzymano 35 g produktu, ktéry zawierat
32 g substancji Zywicznych iponadto cz¢i¢ pentaerytrytu
oraz mréwczanu sodowego.

PrzyktadlIV. 1 litr mieszaniny reakcyjnej otrzymanej
przez kondensacj¢ w frodowisku wodnym aldehydu mréwko-
wego z cykloheksanonem w obecnodci wodorotlenku wapnio-
wego, zobojetniono przez przepuszczenie dwutlenku wegla,
a nast¢pnic usuni¢to wytworzony weglan wapniowy przez
filtrowanie, po czym odparowano do sucha w temperaturze
60°C pod cisnieniem 150 tor. Po trzykrotnej ekstrakcji su-
chej substancji acetonem i po odparowaniu acetonu otrzyma-
no 35 g substancji Zywicznych. Produkt oczyszczony przez
eKstrakcje ' rozpuszczono w nadmiarze wody, a mréwczan
stragcono z roztworu za pomlocg wodnego roztworu kwasu
szczawiowego, Po odfiltrowaniu wytraconego szczawianu
przesacz odparowano do sucha, Wydajnosé wynosita 118 g
czystego czterometylocykloheksanolu,

Zastrzetenia patentowe

1. Spos6b wydzielania produktéw kondensacji z roztwo-
réw otrzymanych w reakeji aldehydu mréwkowego z aldehy-
dem octowym lub cyklohcksanonem, prowadzonej w srodo-
wisku alkalicznym, znamienny tym, Ze po zoboj¢ tnieniu roz-
tworu poreakcyjnego usuwa si¢ ewentualnie obecng fazg sta-
¥s w dowolny znany sposéb, roztwor odparowuje si¢ do su-
cha, po czym z otrzymanej suchej pozostatosci usuwa si¢
najpierw substancje Zywiczne, korzystnic przez ekstrakcje
rozpuszczalnikami organicznymi zawierajgcymi tlen, takimi
jak np. niZsze alkohole ttuszczowe lub ketony, a nast¢pnie
rozpuszcza si¢ ja i wydziela produkty kondensacji przez
krystalizacje frakcjonowana, lub przez przeprowadzenie pro-
duktéw kondensacji w nierozpuszczalng sél lub w inny znany
sposéb, .

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Z¢ odparo-
wanie mieszaniny porcakcyjnej prowadzi si¢ pod obnizonym
cisnieniecm, korzystnie 100-—200 toréw.

3. Sposéb wedtug zastrz, 1, znamienny tym, Ze substancje
tywiczne oddziela si¢ od rozpuszczalnika przez jego odpa-
rowanic.
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