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L’invention concerne ta préparation d’alcools
d'un degré de purcié &levé et Par suite &minem-
menl propres & Clre utilisés dans Ia préparation
de produits, icls que des esters, et plus parti-
culiérement des esters devant servir de plas-
tiflants,

On préparc ces esters, par exemple, en parfunt
des alcools et des acides organigues, en parti-
culier des acides dicarboxyligucs aliphatiques ct
aromatiques ou de leurs anhydrides, tels quc Jes
acides phialique, malsique, adipique, séhacigue,
ainsi quce PPanhydride phtalique on maléique,
Llestérification peut aussi s’effectuer d’une ma-
ni¢re connue avec les chlorures ou les amides
acides, ete, :

Les aleools qui convienncot particuliérement
i la préparation des esters devant servir de plas-
tiflants sont des alcools contenaot au moiny 4
atomes de carbone dans la moléeule, tels que
Palcool butylique, Palecot amylique, le o &thyl
hexanol, ou autrves oetanvis, les nonanols, les
décanols ou leurs mélanges.

Ils peuvent aussi servir 4 1a préparation des
esters, 4 partiv d'aulres esters en rerzplagant leur
aleool.

On peut préparer les alcools appropriés par
le iruitement de composés organigues contenant
au moins une lisison oléfinique double, par
conversion au moyen d’wn gaz contenant GO of
H,, en présence d'un catalysewr, plus particu-
Hdrement d’un ecatalyseur contenant diz cebalt.
On obtiant dang cette conversion des aldéliydes
¢l en partie des alcools, puis par une seconde
opération les aldéhydes penvent étre comvertis
en aicools par hydrogénation.

On constate que lorsqu’on prépare les ssers
avee ees aleools, la couleur du produit ne remplit
pas les conditions nécessaires, el que cette cou-
leur ficheuse des esters résulte de la présence
dime quantité extrémement [aible Q'impuretés
qui subsiste dans les aleools. On a découvert
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qu'on peut préparer das elcools remplissant
complétement les conditions vaulues, 4 partir
amn composé carbuné contenant au moins une
Haison oléfinique double, PAT conversion par un
5az contenant ‘de I'oxyde de carhone et de Phy-
drogéne, suivic d'mne réduction du produit
obtenu, en traitant ce produit de réduction par
un procédé permettant d’sliminer les aidéhydes,

Ce Lraitement peut consisier par exemple en
un {raitement catalytique par un gaz d’bydro-
génation,
~ Cette hydrogénation peut s’effectier sous une
pression tgale on supérisure 3 la Pression atmo-
Sphérique, 4 une température qui dépend de Ia
nature du catalysenr choisi pt peul varier enlre
80 ¢t 2007 C, si le catalyseur est un eatalyseur
de NiL -

L'opérution peut aussi s'effectuer uver des
catalyseurs d’hydrugénation eonmus, constituss
Par des sulfures, tels que les sulfures ge nickel-
lungsténe, de molybdine, de tungsténe gu de
fer. Dautres catalyseurs extrémement effeaces
sont ceux dans lesquels Délément actif est le
cuivre, tels gue le chromate de cuivre, le gel de
silice-oxyde de chrome-cuivre, Poxyde de magné-
SIUm-onlvee,

Le traitement par lequel les aldéhydes puuvent
élre éliminés consists outre Ihydrogénation, en
un uutre traitement par exemple un traftement
connu an bisnlfite, un traitement par la chauz
et Ia terrama, vn lraitement .de chauffage avec
du sodium on une lessive, on un autre proééde
connu quelcongue d*$limination des aldéhydes.

11 nest pas absolument corlain si seules les
aldéhydes exercenl une action nuisible quand
on ulilise des alcools pour la préparation deg
esters, ou si d'avlres Cnposés jouent gussi wn
véle & eet dpard,

L'opération peut 8tre effectuse e séparant
per distillation le produit ghtenn Par ie procéda
conny, du composé initial &ventucliement non
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transformé pouvant avoir &té hydrogéné et des
produits & points d’ébullition é&levés, et en fai-
sant subir 4 la fraclion ainsi obtenuc un second
traitemenl ayant pour but d’en éliminer les
faibles quantités d’impuretés qelle contient.

Btant donné que la [raction d*alcool obtenue
est exempte de pruduits 4 points d’éhullition
dlevés, ceme-ci ne risquent pas de provogquer la
formation des impuretés nuisibles par déeom-
position au cours du second traitement.

Les alcools débarrassés des produits 4 points
d’ébullition, élevés peuvent étre hydrogénés en
Phase liguide et en phase vapeur pour éliminer
les dernifres traces d'impurelés quils peuvent
contenir,

Les alcaols ainst purifiés peuvent tirc conver-
tis en esters de Ia maniére connuc. Les produits
ainsi obtenus sont.parfaitement incolores aprés
raflinage et par suite sont supérienss aux esters
connus, qui, dans les meilleures condilions,
vat toujours une couleur jaune clair.

Le raffinage des esters peut scffecluer par
exemple avee le permanganate dc polassivm
dans Pacétone.

La meniére dont Vopération doit s’effectuer
est décrite en détail 4 Paide d’un exemple.

Ezemple. — On séparc par distillation d’un
meélange d’aleools obtenus par conversion d’oli-
{ines contenant 6 & 8 atomes de carbonce dans lu
moléeule par un gaz confenant de Foxyde de
carbome et de Thydrogéne, suivie d’une réduc-
tlon des aldéhydes ainsi obtenus 4 Pétat 2alcools,
une fraciion d’alconl débarrassée des $0Us-Pro-
duiis 4 points d’ébullition &levés. Pour éliminer
loutes traces dimpuretés éventuelles v compris
les aldéhydes, on [ail subir a cetfe fraclion une
hydrogénation sous une pression de 25 atm, et
a4 185° C en présence d7un catalyseur contenant
3%, de nickel dépnsé sur du kieselguhr, On
estérifie 32,5 ur des alcools ainsi fraités avee
14,8 gr d’unhydride d’acide phtatique, 0,33 gr
@’acide para-foluéne sulfonique ot 37,5 cme de
toluéne, dans une inslallation avee condenseur
a reflux et au cours de cette opération on recusille
séparément 'esu &ventuellement formeée, Unc
fols obtenue la quantité d’eau théorique, cal-
culée au plus juste d'aprés la quantité d’ashy-
dride d’acide phialique existante, on fail suhir
au mélange une distillation & Ia vapear jusquia
ce que Pexcés d'alcool ajouté ait distilla, Puig,
aprés neutralisation du catalyscur et saponifi-
cetion des mono-csters formés avee 2% de saude
caustique, on fait subir au produit une distilla-
tion d'une demi-heure avee de la VRpeur pour
éliminer 'alcou! formé au cours da Ia’ sapopifi-
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cation du mono-ester. Puis on sépare les deux
couches formées, on ajoutc 0,029, de perman-
ganate de potassium dissous dans un pen d’acé-
Lone, 29, de charbon activé et 29/ de chaux étein-
te, aux eslers obtenus et gg agite le mélange
pendant 30 minutes 4 110° C. Puis on filire
T'ester. Le preduit obtenu est presque fncolore.
En hydrogénant la freetion d’aclool aveec un
catalyseur e sulfure de nicket-tungstine, sons
une pression de 200 aim. et 4 196° C, on ehtient
un ester de ¢onleur jaune trés clair. $% on effactue
Ie (raitement de la fraction d’aleool avee un va-
lume &gal d’une solulion & 10%, de bisulfite de
sodinm dans I'eau, Pester obfenu 2 une couleur
brun clair.

En traitant ies aleools avec 39, de terrana ef
3% de chaux 34 110° C, et en Gitvant ensuife
sur du charbon activé, ef en distillant, on obtient
une fraction d’aleool qui donne un produit de
couleur jaune aprés estérification. Si les aleools
ne subissent pas d'autre traitement, on obtient
un ester de coulenr brun Lrés fanes.

AESUME :

A. Procédé de préparation dalevols daun
degré de pureté leva, caractérisé par les points
suivants séparément on en combinaisons :

L. On traite les alcools préparés 4 partir de
comprosés carbonés contenant aw moing une lizi-
son oléfinique doulde par conversion par un gaz
contenant dec Voxyde de carhone et de Phydro-
géne, suivie d’une réduction du produit obtenuy,
par un procédé permettanl d'&liminer les aldé-
hydes; :

2. Le traitement par le Drocédé permeltunt
d’éliminer les aldéhydes s'effeciue lorsyue les
aleools ont &té débarrassés, par distillation, du
compasé initial éventuellement non lransforms,

- et qui peut avoir &6 hydrogéné, ct des produits *

4 points d’ébullition Alevés;

3. Les aleools subissent une hydrogénation,

B. ProcédE de préparation d’esters et en par-
ficulier d’esters devant servir de plastifiants,
caractérisé en cc que Vestérification seffecine
en employant les aleools préparés par le procédé
précité,

C. A litre de produits industriele nonveaus,
les alcools purifies et les esters qu'ils servent &
préparer, obtenus par les procédés précités.
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