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(54) Spbsob éisteni& kyseliny octovej

Vyn&lez sa t¥ka spdsobu Sistenia kyse~
liny octovej, ktord sa pouZiva pri vyrobe
vinylacetdtu od primesi organickych ladtok
hlavne krotonaldehydu.

Pri vyrobe vinylacetitu je potrebné
regenerovat’ nezreagovany podiel kyseliny
octovej od primesi organickych ldtok, kto=-
ré vznikaji ako produkty vedlaj¥ich reak-
cif. V praxi pouZivani jednostupiiovd rek-
tifikdcia nie je vidy #dinnd a nezabezpe-
duje poZadovanu &istotu regeneritu, ktory
je nevyhnutné pouZit' spit’ do procesu,

Predmetom vyndlezu je spdsob Sistenia
kyseliny octovej od primesi organickych
14tok hlavne krotonaldehydu, ktorého pod-
stata spodiva v extraktivne] destildoii
znedistenej kyseliny, priSom ako extraho-
vadlo je pouZitd voda, Sim sa dosiahne od-
delenie krotonaldehydu a ostatnych nedis-
t6t v koncentrovanom stave vo forme orga-
nickej fAzy prostej kyseliny octovej, kto-
r4 je priamym odpadom, alebo mbéZe byt' pouw
%itd na izoldciu krotonaldehydu pre daviie
vyuiitie, Opdtovnym pouZitim takto vydistew
nej kyseliny v syntéze sa predli doba
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pracovného cyklu katalyzdtora a predi%i sa doba odstavenia préc zariadenia za tSelom &is-

tenia predohrievadov syntéznej zmesi.

Vyndlez sa tyka spbsobu Sistenia kyseliny octovej, ktoré sa pouZiva pri vyrobe vinyl-

acetdtu, od primesi organiokych ladtok hlavne krotonaldehydu.

Pri vyrobe vinylacetidtu je nevyhnutné regenerovat’ nezreagovany podiel kyseliny octo-
vej, ktord sa potom spolu s Serstvou kyselinou vedie znova na vstup do symntézneho reakto-
ra. Po predchAdzajicej separdcii monoméru od nezreagovanej kyseliny vstupuje na regeneré-
ciu kyselina octovd s prime#ou organickych zluiSenin napriklad acetaldehyd, acetdén, metyl-
acetdt, vinylacetét, krotonaldehyd a mnohé dal¥ie. Najjednoduchiim spSsobom sa v technioc-
kej praxi thto kyselina regeneruje rektifikéciou na del'Sej koldne, &im sa vSak nedosiahne
poZadované oddelenie ne&ist6ta_z ktoryoch hlavne krotonaldehyd spSsobuje tvorbu ndnosov
jednak vo vymennikoch tepla, ktoré je potrebné &istit’ pri prerufeni vyroby a jednak na sa-
motnom katalyzdtore, kde dochédza k zaneseniu poréznej #truktiry, So vyrazne skridti dobu
Jeho vyu¥itia, V stdasnosti sd znAme viaceré spdsoby odstraliovania tychto nedistét pred
regenerdociou samotnej kyseliny, ktoré s\ zaloZené na odrektifikovani frakcie kyseliny oc-
tovej obohatenej o spominané nedistoty, ktoré predstavuji priamy odpad, popripade vyZaduji
dalsie energeticky velmi néro¥né delenie rektifikdciou, Odstratiovanie nedistét chemickou
cestou je mo%né orientovat’ len na zhodne reagujice latky, navia§ sa do procesu zand3aju

dar3ie suroviny a odpady i separadné operécie.

Uvedené nedostatky odstrafiuje podlla vyndlezu spbsob &istenia kyseliny octovej pou¥i-
tej pri vyrobe vinylacetdtu od primesi organickyoch ldtok, hlavne krotonaldehydu, ktorého
podstata spodiva v tom, ¥%e kyselina octovid ziskanid zo surového produktu v¥roby vinylaceté-
tu po oddeleni monoméru sa podrobi extraktivnej destildcii, pridom ako extrahovadlo je pou-
%ith voda a takto odistend kyselina sa potom spracuje dal'ou rektifikdciou znimym spSsobom,
Podstatu predloZendho vyndlezu tvori zistend skutodnost’, ¥e pri rektifikéocii kyseliny oc-
tovej, ktord je znedistend krotonaldehydom, acetaldehydom, vinylacetédtom, metylacetidtom
a dal'Simi organickymi ldtkami, s pouZitim vody ako extrahovadla sa kondenzdociou pir z hla-
vy koldény ziska dvojfézovy produkt, priSom spodnéd vrstve je tvorend ; podstate vodou s ob-
sahom 0,5 a% 5 % hmot. uvédzanfoh nedistét a pou%ije sa znova do procesu, Naproti tomu
horn4 organickd féza sa skladd v prevaZnej miere z krotonaldehydu v koncentrédciach 20 a%
7% % hmot,, acetaldehydu, acetdnu, metylacetdtu, vinylacetdtu a daviich, pritom obsah ky-
seliny octovej je v tejto frakoii velmi nizky, pod 1 % hmot, , Toto umo¥iiuje velmi efek-
tivne oddellovanie ne¥iadtcioch primesi., Dalej bolo zistend, ¥e uvAdzanf Gdinok sa dosiahne
bez ohladu na spbésob priddvania vody. TAto sa mbé¥e prididvat’ priamo do pridu nastrekovanej
kyseliny octovej na rektifikadni koldnu, pripadne ako parny néastrek na teploine prisluiny
destiladny stupeii, $i na hlavu koldény ako spidtny tok, U8inok vynélezu spodiva v ziskavani
regenerovanej kyseliny octovej o vysokej ¥istote, v dbsledku &oho sa zni%i tvorba neZiadi-
cioh usadenin na zariadeni syntézy vinylacetdtu a samotnom katalyzdtore, &im sa predizi
pracovny cyklus jednotlivyoch ndsad katalyzhtora a tak sa zvy#i skutodnéd dosahovand vyrob-

nA kapacita zariadenia pri zni¥enej spotrebnej norme katalyzétora. SpSsob podla vynélezu



bliZ%3ie popisuji nasledovné priklady uskutodnenia,

Priklad 1

Do vardka destilatnej kolény opatrenom teplomerom predloZime 0,601 m3 kyseliny octo-
vej, ktord obsahuje 0,33 % hmot. vody, 98,86 % hmot. kyseliny octovej, 0,81 % hmot, kroton-
aldehydu a stopové mno¥stvé nedistdt ako st acetaldehyd, metylacetat, acetdn, vinylacetat
a dal'¥ie, Hlava népliiovej koldny s deliacou schopnost'ou odpovedajticou 20~-tim destiladnym
stupiiom, je opatrend teplomerom, kondenzitorom a delidkou f4z, ktord umoffiuje regulovat’

mnoZstvo spitného toku vodnej fézy a odber hornej organickej vrstvy do zasobnika,

Do delidky fAz sa predlo#i 0,00002 m3 vody a ndsada varéku sa vyhreje k teplote varu.
stdasne s podiatkom kondenzdcie par v kondenzdtore sa zapodne pridévat’ na hlavu kolbény vo-
da v rovnakom mnoZstve v akom odchddza vo formé pir do kondenzatora, udrZiavanim rovnakej
hladiny vodnej fédzy v delidke, V priebehu rektifikécie sa oddeluje v delidke organické
féza, ktord sa odobera do zdsobnika, V priebehu polkusu teplotny re%im rektifikédcie bol na-
sledovny. Teplota vo varéku 116 a¥ 117 °C, teplota na hlave kolény 92 a% 100 °c, Rektifi-
Kkhciou sa ziskalo 20 ml organickej fézy, kde bola kvantitativme stanovena voda 0,92 %
hmot., krotonaldehyd 37,6 % hmot., kyselina octova 0,32 % hmot, a zbytok tvorili da¥¥ie
organické latky ako je acetaldehyd, acetdn, metylacetét, vinylacetdt a dalSich 11 latok

dokézanych kvalitativme, Ziskand kyselina octova obsahovala 0,082 % hmot, krotonaldehydu.

Priklad 2

Ndsada v mmo¥stve a zlo%eni ako v priklade 1 sa vyhriala k teplote varu v aparatare
zhodnej s prikladom 1 s tym, Ze do vardku je zabudovany privod vodneJApary. Po dosiahnuti
teploty vardku 116 %c sa zapodne s dévkovanim vodnej pary. Celkove sa pridalo 100 g pary
a bolo ziskané 14 ml organickej vrstvy, ktor4 obsahovala 15,36 % bmot. vody, 0,78 % hmot,
metanolu, 17,25 % hmot. acetaldehydu, 1,91 % hmot. acetdénu, 0,38 % hmot, metylacetéitu,
57,5 % hmot, krotonaldehydu, stopy kyseliny octovej a zbytok dal'Sie 4 latky identifikované

kvalitativne, V ziskanej kyseline bolo stanovené 0,09 % hmot. krotonaldehydu.

Vyufitie vyndlezu sa neobmedzuje len na Sistenie kyseliny octovej, Podstatu vyndlezu
je mo¥né vyu¥it’ na oddelenie kxrotonaldehydove j frakcie v koncentrovanom stave aj pri jeho
izoldcii z odpadnyoch v6d u vyrob, kde sa vyskytuje ako vedl'aj3i produkt, napriklad pri vy-

robe syntetickej kyseliny occtovej destildciou 8 vodnou parou,
PREDMET VYNALEZU

Spbsob Sistenia kyseliny octovej pouZite] pri vyrobe vinylacetédtu od primesi organic-
k¥ych latok, hlavne krotonaldehydu, vyznadeny tym, ¥%e kyselina octova ziskavand zo surového
produktu vyroby vinylacetétﬁ po oddeleni monoméru sa podrobi extraktivnej destilécii, pri-

%om ako extrahovadlo je pouZit4 voda a takto o¥istend kyselina sa potom spracuje darsou

rektifikAciou,
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