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~ alifatycznych z mieszanin azeotropowych

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb rozdzielania
metanolu nisko wrzgcych estréw alifatycznych z
mieszanin azeotropowych. .

- Znany jest fakt, ze: pewne mieszaniny azeotro-
powe mozna rozdzielié na ich skladniki przez de-
stylacje tych mieszanin w obecnoSci pomocniczego
sktadnika-azeotropujacego, tworzacego z jednym ze
skladnikéw nowsg mieszanine azeotropowg o niz-
szej temperaturze wrzenia niz ma wyjSciowa mie-
szanina azeotropowa i o nizszej temperaturze wrze-
nia niz ma trzecia mieszanina azeotropowa, ktéra
moze sie utworzyé z pomocniczego skladnika azeo-
tropujacego i drugiego skiladnika mieszaniny wyjs-
ciowej. Odno$nie mieszanin azeotropowych zawie-
rajacych metanol i alifatyczny ester o niskiej tem-
peraturze wrzenia, proponowano rozdzielenie sktad-
nikéw tych mieszanin przez destylacje azeotropowa
z chlorowanymi weglowodorami. Spos6b ten jednak
nie jest calkowicie zdowalajgcy, gdyz uzyte w
tym celu chlorowane weglowodory tworzg z meta-
nolem mieszaniny azeotropowe z minimum punktu
wrzenia, ktérych po ich skropleniu nie mozna roz-
dzieli¢ przez odstanie na dwie oddzielne warstwy:
warstwe metanolu i warstwe pomocniczego skiad-
nika azeotropujgcego. Celem spowodowania takie-
go odstania trzeba dolaé wody, co komplikuje ten
spos6b rozdzielania i czyni go mniej ekonomicz-
nym, gdyz po odstaniu otrzymuje sie rozcieniczony
metanol zamiast stezonego.

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze w spos6b pro-
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stszy i ekonomiczniejszy mozna rozdzieli¢ sklad-
niki mieszaniny metanolu i estru alifatycznego o
niskiej temperaturze wrzenia, za pomocs destylacji
azeotropowej, pod warunkiem przeprowadzenia
destylacji w obecno$ci pomocniczego skladnika
azeotropujacego, zawierajacego co najmniej jeden
weglowodoér nasycony o 4—7 atomach wegla W
czgsteczce z laficuchem prostym lub rozgalezionym
i/albo cyklicznym. Z takich weglowodor6w najod-
powiedniejsze sa weglowodory o 5 — 7 atomach
wegla, poniewaz niska temperatura wrzenia weglo-
wodoréw C4 zmusza w praktyce do pracy pod ci§-
nieniem, co nie jest wygodne ani ekonomiczne.

Z powyiszego latwo zrozumieé, ze do destylacji
azeotropowej mozna stosowaé pojedynczy weglowo-
dér lub ich mieszaning, na przyktad mieszanine
izomeréw lub frakcje ropy naftowej.

Spos6b wedlug wynalazku stosuje sie do oddzie-
lenia metanolu od niskowrzgcych estréw alifatycz-
nych, tworzacych z nim mieszanine azeotropows.
Takie estry spotykamy w grupie estré6w majacych
w sumie do 5 atoméw wegla w czasteczce, a po-
chodzacych od alifatycznych alkoholi o C; — Cg,
nasyconych lub nienasyconych, o laficuchu prostym
lub rozgalezionym i organicznych kwaséw karbo-
ksylowych alifatycznych Cj; —C,, nasyconych lub
nienasyconych o laincuchu prostym lub rozgatezio-
nym, a nawet niektérych kwas6w mineralnych.

W wyzej zdefiniowanej kategorii estr6w mozna
wymienié¢ zwlaszcza octan metylu, propionian me-
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tylu, izoma$lan metylu, mréwczan propylu, mréw-
czan izopropylu, octan propylu, octan winylu, akry-
lan metylu, metakrylan metylu i boran metylu.

Wyzej wymienione pomocnicze czynniki azeo-
tropujace dzialaja w ten sposéb, ze tworza z me-
tanolem dwuskladnikowa mieszanine azeotropowsg
z minimum punktu wrzenia lub z metanolem i e-
strem — tr6jskladnikowg mieszanine z minimum
punktu wrzenia, zawierajacg bardzo malo estru,
przy czym w kazdym z tych przypadkéw powsta-
jaca mieszanina azeotropowa stuzy w rezultacie do
usuniecia metanolu z pierwotnej mieszaniny me-
tanolu z estrem, a po kondensacji par destylatu
przez zwykle oz1eb1en1e powstaja dwie oddzielne
fazy c1ekle, z kiérychijedna zawiera bardzo duzo
metanolu. Destylacje przeprowadza sie najlepiej w
kolumnie destylacyjnef, z gtowicy tej kolumny od-
biera sie faze ciekly bogata w metanol. Za pomocg
destylacji- tej fazy oddziela si¢ od niej pomocniczy
sktadnik azeotropujacy i ewentualnie mate iloSci
porwanego estru w postaci mieszaniny metanolu —
pomocniczy czynnik azeotropujacy i otrzymuje sie
czysty metanol.

Biorgc pod uwage dany ester, zaleca sie ‘wybraé
pomocniczy czynnik azeotropujgcy w postaci weglo-
wodoru lub mieszaniny weglowodoréw, tworzacych
jedynie dwuskladnikowsa mieszaninge azeotropowag
z metanolem, a nie tr6jskladnikowg z metanolem
i estrem, tak by nie otrzymaé w destylacie z glo-
wicy kolumny estru, nawet w matych iloSciach. W
wyborze najkorzystniejszego pomocniczego czynni-
ka azeotropujacego, mozna réwniez kierowaé sie
punktem wrzenia estru. Przykladowo mozna podaé,
ze do rozdzielenia mieszaniny azeotropowej metanol
— akrylan metylu, najlepszym pomocniczym czyn-
nikiem azeotropujacym jest cykloheksan, a dla
mieszaniny azeotropowej metanol — octan metylu
najlepszym jest eter naftowy.

Jezeli wyjSciowa mieszanina azeotropowa, ktérg
poddaje sie rozdzieleniu zawiera wode, to oddziela
sie ja w stanie plynnym za pomoca dekantacji w
dolnej czeSci kolumny, w postaci mieszaniny azeo-
tropowej ester — woda, ktérg odcigga sie z kolum-
ny. Jezeli wyjSciowa mieszanina azeotropowa za-
wiera opré6cz estru, substancje organiczng o tem-
peraturze wrzenia wyzszej od temperatury wrzenia
estru, to ta substancja organiczna moze byé od-
dzielona od estru przez destylacje w .warunkach
bezwodnych. Takimi substancjami organicznymi,
ktére spotyka sie zwykle w przemyslowych mie-
szaninach zawierajacych nizej wrzacy ester alifa-
tyczny i metanol, s3 np. kwas akrylowy, akrylan
butylu, metoksypropionian metylu itp.

Wszystkie te operacje rozdzielania przeprowadza
sie najkorzystniej sposobem cigglym w kolumnie
lub w.zespole kolumn, ktére zasila sie wyjSciowa
mieszaning azeotropowsa, przeznaczong do rozdzie-
lenia i kt6érg wprowadza sie¢ do kolumn w postaci
fazy parowej lub fazy cieklej. Spos6b wedlug wy-
nalazku pozwala na zawrécenie do aparatu reak-
cyjnego, ktéry produkuje wyzej wymieniong wyj-
§ciowa mieszanine azeotropowa — produktu lub
produktéw, celem wprowadzenia ich w reakcje,
lub przeksztalcenia ich, lub jeSli to mozliwe, wy-
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produkowanie na tym samym urzgdzeniu takiego
czy innego produktu.

Podany nizej opis, w polaczeniu z zalqczonym ry-

-sunkiem wskazuje bez ograniczenia najlepszg me-

tode realizacji sposobu wedlug wynalazku w naj-
bardziej skomplikowanym przypadku, tzn., gdy
mieszanina wyjSciowa przeznaczona do rozdziele-
nia skladnikéw zawiera wode i ewentualnie inng
substancje o wyzszej. temperaturze wrzenia od
temperatury wrzenia estru z mieszaniny azeotro-
powej. Szczegbly wynikajgce zaréwno z tekstu jak

- i z rysunku, stanowig -oczywicie cze§¢ wynalazku.

Aparat przedstawiony schematycznie na rysunku
sklada sie z kolumny destylacyjnej, ktéra moze
sklada¢ sie z jednej czeSci lub jak pokazano na
rysunku z dwé6ch oddzielnych czlonéw 1 i 2, od-
dzielonych od siebie przez odstojnik 3. W apara-
cie na rysunku, odstojnik 3 znajduje sie poza
czionem 1 i 2, je§li natomiast aparat sklada sie z
jednej kolumny destylacyjnej, to odstojnik moze
byé utworzony z jednej p6iki dekantujgcej, ktéra
umieszczona jest w samej kolumnie na poziomie
rozdzielajgcym strefe I od strefy II.

Czlon 1 kolumny, podczas pracy, sklada sie z
trzech stref, liczgc od gbéry ku dotowi: A, B i C.
Strefe najwyisza A zasila si¢ weglowodorem, kt6-
ry jest pomocniczym czynnikiem azeotropujacym
metanolu i ktéry z glowicy kolumny destylacyjnej,
mieszanine azeotropows zlozong z czynnika azeo-
tropujacego i metanolu, a ktéra moze zawieraé
zwykle, bez powodowania specjalnych niedogod-
noS$ci, nieco estru, od ktérego metanol musi byé
oddzielony. Strefa Srodkowa B jest zasilana wyj-
§ciowa mieszaning, zawierajacq metanol i ester,
przez rure 4. Strefa ta jest zasilana przez staly do-
ptyw do niej mieszaniny azeotropowej do roz-
dzielenia, a z drugiej strony przez stale zawraca-
nie na wierzcholek kolumny destylacyjnej, meta-
nolu z odstojnika 8 przez rury 5, 6 i 7. Pary o-
puszczajgce wierzcholek . strefy A przez rure 9
skrapla sie¢ w kondensatorze 10, skgd kondensat
przez rure 11 przechodzi do odstojnika 8, gdzie roz-
dziela sie na dwie warstwy. Dolna warstwa za-
wiera metanol, a gérna warstwa zawiera pomocni-
czy czynnik azeotropujgcy, ktéry zawraca sie na
wierzcholek strefy A przez rure 7. Zasilanie strefy
B wyjéciowa mieszaning azaeotropowsa, reguluje
sie utrzymywaniem odpowiedniej temperatury w
strefie B, tzn. istotnie temperatury wrzenia mie-
szaniny azeotropowej metanol-ester, za pomocg za-
wracania metanolu z odstojnika 8.

Strefa B stuzy do uniemozliwiania wodzie ze
strefy C przedostaé si¢ do strefy A i przedostania
sie pomocniczego czynnika azeotropujgcego ze stre-
fy A do strefy C, gdyz z tej ostatniej moéglby
czynnik ten przedostaé si¢ do czionu 2 kolumny,
gdzie byloby trudne, a nawet memozhwe oddz1e1e-
nie go od estru.

Strefa C, znajdujaca sie ponizej punktu zasilania
4, stuzy do destylacji wyjSclowej mieszaniny, aby
umozliwi¢ dekantacje na gorgco w odstojniku 8,
gdzie zbiera sie mieszanina azeotropowa woda —
ester.

W czlonie 2 kolumny nastepuje calkowicie roz-
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dzielenie wody i metanolu z gérnej organicznej
warstwy z odstojnika 3. Warstwe te wprowadza sie
do goérnej czeSci czlonu 2 przez rure 12. Pary z
glowicy kolumny 2, rure 13 przechodza da,dolnej:

czeSci strefy C. Ester opuszcza kolumne 2 przez 5

rur¢ 14. Mozna go zbiera¢ w:takim: stapie w ja-:
kim opuszcza kolumne, lub je$li jest .zmiesgany z
innymi skladnikami, od ktérych- sig go-c¢hce od-
dzielié, poddaje si¢ go destylacji. w kolumnie 15,
ktéra oddziela jeden ze skiadnikdw na. szczyecie 10
odplywem 16; a drugi skiadnik odplywem 17.
Ewentualnie dodatkowa kolumna:.18 stuzy do
catkowitego oddzielenia estru i metanolu z dolnej
wodnej warstwy odstojnika 3. Warstwa ta dostaje

si¢ rura 19 do kolumny 18. Ester i metanol prze- 15
syla sie rura 20 do dolnej czeSci strefy C, woda
za$ uchodzi odptywem 21.

Odstojnik 8 najlepiej jest wychladzaé¢ do tempe-
ratury otoczenia tj. 20 — 25°C lub do temperatu- 2

ry nieco wyzszej lub nieco nizszej, tak by zapew-
ni¢ wydatna dekantacje metanolu w postaci war-
stwy dolnej. Im nizsza jest te'mp'éfatura tego od-
stojnika, tym mniej pomocniczego czynnika azeo-
tropujacego znajduje sie w metanolu dolnej war-
stwy. Mozliwe jest oziebienie w odstojniku 8, tyl-
ko czeSci destylatu ze szczytu kolumny 1, z ktérej
ma byé oddzielona dolna warstwa, wéwcezas od-
prowadza sie jg rurami 5 i 24, natomiast pozostata
cze§é destylatu rurg 22 zawraca sig do kblumny 1.

Ewentualnie dodatkowa kolumna 23 sluzy do cal-
kowitego oddzielenia pomocniczego czynnika azeo-
tropujacego i ewentualnie estru tej dolnej war-
stwy metanolowej z odstojnika 8, ktéra przedo-
staje sie do kolumny 23 rurami 5 i 24. Pomocniczy 35
czynnik azeotropujacy i ewentualnie ester de-
styluja ze szczytu przez rure 25, przy czym po-
mocniczy czynnik azeotropujacy przechodzi w po-
staci mieszaniny azeotropowej -z metanolem Re-
szta metanolu jest odbierana w czystym stanié. od 4
dolu kolumny odplywem 26. Pary ze szczytu ko-
lumny 23 wprowadza sie do kolumny 1 w dolnej-
czeSci strefy A, ktéra takze otrzymuje, jak to po-
wiedziano wyzej, pary ze szczytu kolumny 2 i ko- ,
lumny 18, przy czym kolumna: 1l jest czefcig apa- 45
ratury, ktéra wymaga najwiecej ciepia.

JeSli ester znajdujgcy sie w wyjSciowej miesza-
ninie azeotropowej, przeznaczonej do rozdzielenia,
jest sklonny do polimeryzacji np. akrylan mety-
lu to poleca sie wprowadzanie do instalacji czyn- 50
nika stabilizujgcego np. hydrochinonu w roztwo-
rze metanolowym lub tez innego tradycyjnego
stabilizatora. Najlepiej wprowadzié stabilizator do™
glowicy kolumny 1, przez rure .27, wchodzgcg do
rury 11 i do glowicy kolumny 15 rurg 28. -~ 55

Wedlug wynalazku dla skuteczniejszego unik-
niecia niepozadanych reakcji polimeryzacyjnych
w przypadku nienasyconego estru skionnego do
polimeryzacji, zwlaszcza octanu winylu, aKkrylanu
metylu lub metakrylanu metylu, korzystne jest’
wprowadzenie, zwlaszcza sposobem cigglym, maleJ,
ilo§ci rozpuszczalnej w wodzie soli miedzi w po-
staci wodnego roztworu, do wyzszej czeSci pod-
stawowego czlonu gléwnej kolumny, gdzie desty-

luje si¢ wyjSciowg mieszaning przeznaczong do 65

rozdzielenia na skladniki tj. w strefie C kolum-
ny 1. . . _

W tej strefie C i w nizej polozonym odstoj-
niku 3 znajduje si¢ goraca wodnista ciecz, nasy-
cona estrem sklonnym do polimeryzacji i nie za-
wierajacym : stabilizatora, poniewaz stabilizatory
organiczne np., hydrochinon wprowadzone - na
wierzchotek tej kolumny sa ekstrahowane z fazy
wodnej przez faze organiczng. - - i

. Korzystnie jest regulowaé- wp;owadzame wod-
nego roztworu soli miedzi do wyzszej s,trefy\_kq-
lumny C w .ten spos6b,  aby wodna ‘warstwa ti.-
dolna, ktéra- odbiera si¢ z odstojnika 3 rurg 189,
zawierala 0,035—2%o, a najlepiej okolo 03"/0 wago-
wo miedzi.

W tym celu korzystme stoque sie 561 m1edz1
i kwasu organicznego, na przyklad octan miedzio-
wy, 2-etylo-heksanian lub akrylan miedziowy lub
stalg, nie utleniajgcq s61 miedzi i kwasu mineral-
nego, na przykiad chlorek miedziawy, chlorek
miedziowy lub siarczan miedziowy. ,

Stwierdzono, ze celem jeszcze bardziej skutecz-
nego unikniecia niepozadanego zjawiska polime-
ryzacji, korzystne jest wprowadzenie, najlepiej w

" spos6b ciggly, r6wniez malej ilo§ci rozpuszczalnej

w wodzie soli miedzi w postaci wodnego roztwo-
ru do wyiszej czeSci kolumny 2, w ktérej prze-
prowadza sig¢ destylacje organicznej warstwy
(gérnej warstwy), odbieranej z odstojnika 3 ru-
rg 12,

W istocie, s61 miedzi, ktérg wprowadza si¢ do
strefy C jest ekstrahowana z niZzszej warstwy,
ktérag odbiera sie z odstojnika 3 rurg 19 i wobec
tego nie przechodzi ona ani do kolumny 2, ani do-
nastepnej kolumny 15. Poniewaz u dotu kolumn 2
i 15 panuje wzglednie wysoka temperatura, hy-
drochinon lub inny organiczny stabilizator nie jest
dostatecznie skuteczny, by przeszkodzlé reakcjom
polimeryzacji.

Korzystne jest wprowadzanie soli miedzi w po-
staci wodnego roztworu do wyzszej czeSci kolum-
ny 2 regulowaé w taki sposéb, by ciekla miesza-
nina u podstawy tej kolumny zawierata 0,03—
0,18%, a korzystnie okolo -0,06%% wagowo miedzi.

Jako dodatku stabilizujgcego korzystne jest uzy-
waé soli miedzi i kwasu organicznego, na przy-
klad octanu’ miedziowego, 2-etylo-heksanianu
miedziowego lub akrylanu miedziowego.

Wymiary réznych elementéw urzadzenia zalezg
oczywiscie, od skladu -mieszaniny wyjSciowe]
przeznaczonej do rozdzielemia i od natury zasto-
sowanego pomochniczego czynnika azeotropujgcego.

Przyktad I Sposéb rozdzielenia, wedlug wy-
nalazku, zastosowano do ‘mieszanin zawierajgcych
metanol i akrylan metylu. Metanol i akrylan me-
tylu :tworza jednorodna mieszanine azeotropowsg
o minimalnym punkcie wrzenia 62,5°C. Cyklo-
heksan, ktéry z metanolem tworzy dwuskladniko-
wg mieszanine azeotropows destylujaca w tempe-
raturze 55°C okazat sie w uzyciu jako szczeg6lnie
korzystny czynnik azeotropujacy dla metanolu
w tym przypadku, ale mozna takze stosowaé
z powodzeniem i inne weglowodory, nalezgce do
specjalnej grupy, ktére wymieniono nizej.

Gdy wyjSciowa mieszanina do rozdzielenia za-
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wiera wode, to woda tworzy z akrylanem me-
tylu dekantujaca sie mieszanine azeotropowag
o punkcie wrzenia 70°C.

Przemyslowe mieszaniny na bazie metanolu
i akrylanu metylu, z ktérych mozna rozdzieli¢
skladniki, zgodnie z wynalazkiem, pochodzg zwla-
szcza z estryfikacji kwasu akrylowego metanolem,
z przeestryfikowania akrylanu metylu etanolem,
butanolem, izobutanolem lub glikolem etyleno-
wym, z przemiany kwasu metoksypropionowego
na akrylan metylu i metanol lub na mieszanine
kwasu - akrylowego, metanolu i akrylanu metylo-
wego, z konwersji alkoholem kwasu metoksypro-
pionowego na ester akrylowy tego alkoholu lub

10
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Z danych przedstawionych na obu tablicach,
wynika, ze z pieciu pomocniczych czynnikéw azeo-
tropujqcych, w przypadku akrylanu metylu, naj-
korzystniejszy jest cykloheksan.

Mozliwe jest zawrécenie bezposrednio do reak-
tora, wytwarzajgcego mieszanine, ktéra ma. byé
poddana rozdzieleniu (tego reaktora nie pokazano
na rysunku) cato§¢ lub czeSci dolnej warstwy niz-
szej z odstojnika 8 (surowy metanol) bez prze-
puszczania jej przez kolumne 23. Ostatecznie moz-
na nie uzywaé tej kolumny. Metylo-metoksypro-
pionian odbierany z dolnej czesci kolumny 15, za-
wraca sie takze do reaktora.

z hydrolizy akrylanu metylowego. 15 Zastrzezenia patentowe
Przyktad II. Jako przyklad szczegélny spo-
s‘qbu wedlug wynalazku podano sposéb rozdzie- 1. Sposéb rozdzielania metanolu i niskowrzg-
lania mieszaniny pochodzacej z przemiany kwasu cego estru z mieszaniny azeotropowej zlozonej
metyloksypropionowego na akrylan metylu i me- z azeotropu metanol-ester alifatyczny o niskiej
tanol, zawierajgcej w przyblizeniu wagowo: 20 temperaturze wrzenia i ewentualnie i/lub z sub-
stancji organicznej o wyiszej temperaturze wrze-
:g:;" akl;ylanlu metyly, nia, przez destylacje azeotropowa w obecnoSci co
1 0,; metax;o U, .. tvl najmniej jednego weglowodoru o 4—7 atomach
10,; me do syproplonianu metylu, wegla, znamienny tym, Ze weglowod6ér wprowa-
¢ wody 25  dza sie do gérnej strefy kolumny destylacyjnej,
Te mieszaninge wprowadza si¢ w spos6b ciggly do strefy &rodkowej wprowadza si¢ traktowane
do aparatury wyzej opisanej, gdzie postepuje sie mieszaning, ze strefy dolnej obiera si¢ ester ewen-
z nig tak jak to opisano, wprowadzajgc hydro- tualnie zmieszany z wodg i/lub z substancja orga-
chinon w roztworze alkoholu metylowego rurami niczng, ester poddaje sie ewentualnie dekantacji
27 i 28. Tablica I podaje dla réznych weglowo- 3 i/lub dodatkowej destylacji, ze strefy gérnej od-
doréw - azeotropujacych, zuzycie pary -czeSciowe prowadza sie pary zlozone z weglowodoru i me-
i calkowicie na 1 kg akrylanu metylu. tanolu, skrapla sie te pary, nastepnie oddziela
-Tlo§¢ teoretycznych pélek w réinych “elemen- sie weglowod6r od metanolu przez dekantacje,
- tech destylacyjnych podaje tablica II. przeprowadza sie¢ weglowodér do gérnej strefy
B ‘e .. , R .
Tablica I
Zuzycie pary (kg) na 1 kg akrylanu
Czynnik
azeotropujacy Czion 2 Kolumna|Kolumna|Kolumna Razem
23 18 15
Eter naftowy 3,50 0,15 0,10 0,30 4,35
n-Heksan 1,55 0,17 0,10 0,30 2,40
Cykloheksan 0,95 0,12 0,10 0,30 1,77
n-Heptan 1,11 0,20 0,10 0,30 1,71
Metylo-
cykloheksan 0,84 0,32 0,10 0,30 1,56
Tablica II
Elementy Urzgdzenia
Czynnik
azeotropujacy Cazion 1 |K0lumna Kolumna| Kolumna| Kolumna
2 23 18 15
Eter naftowy 20 5 5 5 6
n-Heksan 20 6 7 5 6
Cykloheksan 25 8 10 5 6
n-Heptan 35 i 15 5 6
Metylo-
cykloheksan 10 10 20 5 6
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kolumny, a metanol do strefy Srodkowej kolumny
w takiej iloSci, ze ilo§¢é azeotropu metanol-ester
przeszkadza weglowodorowi zej§¢é do dolnej strefy
a ewentualnie obecnej wodzie wznie§é sie do goér-
nej strefy.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
w przypadku mieszaniny zawierajacej wode, z dol-
nej czeSci kolumny destylacyjnej odcigga sie mie-
szanine azeotropowsa ztozong z wody i estru, de-
kantuje sie nastepnie te mieszanine azeotropowa
na goraco, oddziela sie od siebie jej czeSci skla-
dowe, warstwe wodna poddaje destylacji, aby od-
zyskaé zawarty w niej metanol oraz zawarty w
niej ester i warstwe estrowa poddaje sie desty-
lacji, aby oddzieli¢ zawarta w niej wode i meta-
nol od estru.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako mieszanine azeotropowsg stosuje sie miesza-

A

10

15

10

nine zlozong z metanolu i estru o caltkowitej licz-
bie atom6éw wegla dochodzacej do 5 atoméw we-
gla w czgsteczce, z alkoholu alifatycznego o iloSci
atoméw wegla 1—4 i alifatycznego kwasu karbo-
ksylowego o iloSci atoméw wegla 4—1 lub kwasu
nieorganicznego.

4, Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
przy uzyciu mieszaniny azeotropowej zlozonej
z metanolu i estru nienasyconego ulegajacego po-
limeryzacji dodaje si¢ prosty $rodek stabilizujgcy
zapobiegajacy polimeryzacji estru.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,
ze w przypadku gdy mieszanina wyjSciowa pod-
dawana obrébce zawiera substancje organiczng
wykazujaca punkt wrzenia wyiszy od punktu
wrzenia niskowrzacego estru alifatycznego, z po-
wstatej pozostatoSci po oddzieleniu metanolu, wy-
dziela sie ester niskowrzacy na drodze destylacji.
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