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(54) Zpisob vyroby esterd kyseliny ftalové

Vynélez i e§{ zpiisob vyroby esterd
kyseliny ftalové s alkoholy o Sesti az
deseti atomech uhliku, katalyzovany

* titandtovym katalyzatorem typu
TiO2 « Hg0, pfi némZ se esterifikace pro-

4 vadi do uréité hodnoty Sisla kyselosti
esterifikaéni smési a prebyteln4i esteri-
fikadni sloika se odstranuje vakuovou
destilaci s naslednym stripovanim vodni
‘parou a izolaci esteru od katalyzatoru.
Jeho podstatou je, Ze se pifi pouziti ka-
talyzdtoru na bazi TiO2 . X H20 vede
vliastni esterifikadni proces pouze do
¢isla kyselosti 1,5 mg KOH/g esterifi-
kaéni smési, ’

Uvedené estery kyseliny ftalové
Jjsou jako zmékéovadla vyznamnou sloZkou
ve vyrobd plastickych hmot.
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Vyndlez Fedi zptisob vyroby esterd kyseliny ftalové s alko-
holy o Sesti aZ deseti atomech uhliku, katalyzovany titendtovym
katalyzdtorem typu TiO,. x H,0, pri némZ se esterifikace provéd&
do uréité hodnoty &isla kyselosti esterifikadni smeési a prebyteé-
néd esterifika®ni slofka se odstranuje vekuovou destilaci s né-
slednym stripovéanim vodni parou a izolaci esteru od katalyzdétoru.

Estery kyseliny ftalové s alkoholy o Sesti aZ deseti atomech
uhliku jsou jako zmékd&ovadla vyznamnou sloZkou v oboru vyroby
plastickych hmot. Jednd se o mdlo t&kavé kapalné 1létky, které po-
skytuji organickym polymerim ohebnost, tvdrnost a zv&t8uji jejich
termoplastidnost tim, Ze sniZuji viskozitu taveniny, teplotu za-
skelnéni a elasticky modul produktu. Jako katalyzdtoru se pii vy-
robé estert kyseliny ftalové Casto pouZivaji organické sloudeni-
ny titenu, jejich halogenderivéty &i produkty jejich hydrolyzy.
Jednim z nejrozdiren&jdich typd titandtového katalyzdtoru jJe
Ti/OR/,, kde R pFedstavuje bud alkylovy zbytek nebo zbytky slou-
¢enin vanadu /US patent &. 3 209 021/. Mezi nejuZivanéjsi kataly-
zdtory tohoto typu pat¥i tetra/2-etylhexyl/titandt a tetra/n-bu-
tyl/titendt. Technologie zpracovéni surového esteru té&€mito kata-
lyzétory Jje zeloZena na dokonalém odstran&ni zbytkd katalyzatoru
n&kolikandsobnym vypirédnim, aby se zabrénilo ndslednému zakalova-
ni vyrobku a zhorSovdni jeho elektrickych vlastnosti. ReZeni to-
hoto postupu je predmétem DE patentu &. 2 612 365 a jeho princi-
pem je vytvoreni emulze s vodnym roztokem NaOH po zchlazeni su-
rového esteru pod 100 OC. Odstren&ni operace neutralizace a pra-
ni umoZnuje pouziti hlinitemového katelyzdtoru na bdzi Al,/SO,/s+
+ NaOH, ov38em za cenu prodlouZeni esterifike&ni doby a pFislus-
ného zvySeni energetickych ndrokd. Vyhodné&js8i je postup vyroby
organickych esterd za pouZiti katalyzdtoru na bdzi TiO,. x H,0,
pfi kterém se esterifikace provede do ¢isla kyselosti nejvySe
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0,30 mg KOH/g esterifikadni smési, nateZ se vakuové redestiluje
prebyteény alkohol, jehoZ zbytky se jesté vystripuji vodni parou,
a filtraci se od esteru oddéli katalyzdtor k pouZiti v ndsleduji-
cich vyrobnich cylkech, Pfes uvedend zlepSeni je i tento vyrobni
postup pomérné€ zdlouhavy a energeticky narodény.

Dals8i zlepSeni prinddi vyuZiti zpisobu vyroby esterd kyseli-
ny ftalové podle vyndlezu. Jeho podstatou je, Ze se pFi pouziti
katalyzdtoru na béazi Ti0, . x H20 vede vlastni esterifikaéni pro-
ces pouze do ¢isla kyselosti 1,5 mg KOH/g esterifikaéni smési.

Na zdéklad€ poznatkd o mechanizmu esterifikace s vlivech na
reakéni rychlost v konedné fézi esterifikace bylo laboratorné
i provozn& dokézdéno, %e podminky piti odstranovédni prebytedné es-
terifikadni sloZky destilaci Jsou i po odstaveni pirikonu tepla
takové /absolutni tlak kolem 0,01 MPa, teplota nad 200 °C/, %e
dokon&eni reskce spojené s poklesem ¢isla kyselosti na Z&danou
hodnotu, t.j. nejméné 0,10 mg KOH/g esteru, prob&hne jiZ samovol-
né a rychleji vzhledem k intenzivn&j8imu a dokonalej$imu odstra-
novédni resk¥ni vody. Prinosem zpisobu vyroby estert kyseliny fta-
lové podle vyndlezu je proto zkrdceni vyrobniho cyklu, projevuji-
ci se ve snifeni energetické ndrodnosti vyroby estert a ve zvySe-
ni kapacity vyrobniho za¥izeni.

Praktické provedeni zpdsobu vyroby esterd kyseliny ftalové
podle vyndlezu i jeho srovnéni s dosavadnim zpdsobem pripravy Jje
patrno z nédsledujicich prikladi.

P¥iklad 1 }

Do esterifikedni banky bylo predloZeno 943,3 g 2-etylhexanolu,
370,0 g ftelanhydridu, 21 g suspenze katalyzdtoru na bdzi TiO, .
« x H,0 s 1 g karborafinu a 1 g kfemeliny. Esterifikace s koned-
nou teplotou 220 °C prob&hla za 3 hodiny do &isla kyselosti

0,08 mg KOH/g esterifikaéni smési, Po odstran&ni p#ikonu tepla
byl nezreagovany 2-etylhexanol odstranén vakuovou destilaci pri
tlaku sniZovaném postupné z 0,1 MPa aZ na 0,02 MPa a ndsledné
stripovénim vodni parou p¥i teplot& 180 °C. Celkovd doba vakuové
destilace a stripovédni &inila 2,5 hodiny. Po vysu¥eni esteru za
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vekua pfi tlaku 0,02 MPa a gdfiltrovéni katalyzdtoru m&l hotovy
ester ¢islo kyselosti o hodnoté 0,06 mg KOH/g esteru. VytéZek es-
teru ¢inil 890,1 g.

Prikled 2 :

Pfi navdZkdch podle pPikladu 1 byla esterifikace ukonlena odsta-
venim p¥ikonu tepla po 2,5 hodindch pii ¢isle kyselosti 1,23 mg
KOH/g esterifika&ni sm&si. Odstranovéni prebyteného 2-etylhexa-
nolu vakuovou destilaci pfi tlaku sniZovaném postupné& z 0,1 MPa

aZ na 0,02 MPa a ndsledné stripovéni vodni parou bylo provédéno
po dobu 2,5 hodiny. Po vysuSeni za vakua p¥i tlaku 0,02 MPa a od-
d&leni katalyzdtoru filtraci byl vyroben &isty di/2-etylhexyl/fta-
lét ve vyté&Zku 890,5 g a s hodnotou &isla kyselosti 0,08 mg KOH/g
esteru.

Priklad 3

Do esterifikadni banky bylo navaZeno 910,7 g sm&si linedrnich al-
kohold C6 aZ CIO' 370,0 g ftalanhydridu, 20,9 g suspenze kataly-
zdtoru na bdzi Ti0, . x H,0 s 1 g karborafinu a 1 g kFfemeliny.
Esterifikace s kone¥nou teplotou 220 °C prob&hla za 3 hodiny. Cis-
lo kyselosti surového esteru mé€lo hodnotu 0,10 mg KOH/g. Nezreago-
vany prebytek smési alkohold byl ndsledn& vakuovd oddestilovén
pfi tlaeku sniZovaném postupné z 0,1 MPa aZ na 0,02 MPa a zbytky
byly odstranény stripovénim vodni parou p¥i teploté 180 . °C po do-
bu 2,5 hodiny. Po vysuSeni za vakua p¥i tlaku 0,02 MPa a odfil-
trovdni katalyzdtoru mélo &islo kyselosti hodnotu 0,08 mg KOH/g
esteru., VytéZek esteru &inil 927,3 g.

Priklad 4

Do esterifikalni banky p¥edloZend smés linedrnich alkohold Ce aZ
010, ftalanhydridu a katalyzdtoru na bézi Ti0, . x H,0 o navéi-~
kéch podle piikladu 3 a esterifikace byla vedena po dobu 2,5 ho-
diny do teploty 220 °C, kdy p¥i &isle kyselosti 1,38 g KOH/g
esterifikalni smé&si byl odstaven p¥ikon tepla. Prebytek alkohold
byl odstranovén vakuovou destilaci pTri tlaku sniZovaném postupné
z 0,1 MPa aZ na 0,02 MPa a nésledné stripovénim vodni parou po
dobu 2,5 hodiny, nafeZ byl ester za vakua vysuSen pfi tlaku 0,02
MPa a oddélen filtraci od katalyzdtoru. Bylo ziskdno celkem
927,1 g esteru s hodnotou &isla kyselosti 0,09 mg KOH/g.
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Zptisob vyroby esterd kyseliny ftalové s alkoholy o Sesti aZ
deseti atomech uhliku, katalyzovany titendtovym katalyzétorem
typu 1i0, . x H,0, pri némZ se esterifikace provédi do urdité hod-
noty &isla kyselosti esterifikaéni smési a pfebytecna esterifi-
kaéni slozka se odstranuje vakuovou destilaci s ndéslednym stripo-
vénim vodni parbu a izolaci esteru od katalyzdtoru, vyznaéujici
se tim, Ze se vlastni esterifikalni proces vede do &isla
kyselosti 1,5 mg KOH/g esterifikaéni smési.,
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