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({54) Sposob &istenia pgntaerytritolu

O¢elom vyndlezu je zlep3¥enie kvality
surového pentaerytritolu zni¥enim obsahu
mravéanu alkalického kovu a sirupov za -sd~
Casného zni¥enia strdt surového pentaery-

. tritolu pri jeho spracovani na technicky
pentaerytritol. Uvedenych efektov sa do- . ~
siahne pésobenim mate&nych ldhov z rekry¥-
talizdcie surového pentaerytritolu na suro-

vy pentaerytritol, prilom surovy pentaery-

tritol s vy3Sou &istotou sa spracuje na -
technicky pentaerytritol a filtrat je re-
cyklovany do separadnych stupliov procesu

vyroby. .

211642



1 211642

Vyndlez rie$i spdsob &istenia surového pentaerytritolu, ziskandho krystalizdciou zahu;te-
ného reak&ného roztoku a ndglednou filtrdciou vykryStalizovaného pentaerytritolu, -

Surovy peutaeryﬁtitol, zigkany kryStalizdciou Xoztokov pentaerytritolu, pripr&venygh za~
hustfovanim reak&nych roztokov, pripadpe obohatenych o pentaerytritol a/alebo mrav&an alkalic~
kého kovu, ktoré sd vracand /;ecyklované/ reakénému roztoku vo forme zmesnych soli alebo vod-
nych roztokov, obsahuje podla spdsobu spraéovania'rézné mnoZstvd ﬁrimesi, ktoré je potre?né
odétrénit, aby sa dosiahol findlny produkt vyZadovanej kvality. Rvalita produktu je ur&ovani

. hlavne obsahom monopentaerytritolu, obsahom hydroxylovych skupin, teplotou topenia’produkth,
obsahom popola a hoqnofou farebného testu /APHA testu/. Na kvalitu technipkého pentaerytritolu
z hladiska spracevania ha laky, majd negativnj vplyv anorganické nelistoty /katidny sodika a
vépnika/, ktoré spésobuji zikal alkydovych ¥ivic /Miller H: Fette Seizen --Anstrichmittel 58,
174 [1956);’Gour1ey S., Dunrlop W.: Journal of the oil colour chemists assbciation 40, 40
/1957/. Formiatové iény pri zohrievani spbésobuju urychlovanie ;ozkladu pentaerytritolu. Aci-
dita m8%e tiey spdsobovat zdkal - opalescenciu lakov. Neziaddcou primesou teéchnického penta=
erytritolu je bis - pentaerytritol monoformil /Salkind M., Ahern H. F., Albert 4. A.: Ind, -
eng. chem. 50, 1108, /1958/; us pat. 2 464 430, NSR pat. 1 034 811/1

Teplota topenia technického Fentaerytritoluy je negativne ovplyvnend obsahom dipentaeryé
tritolu, tripentaerytritolu, najvignamnejEie viak mravianmi alkaiickicﬂ kovov, Velmi nepriazni-

vo vpl?vajd na farbeny,test pentaerytritolu‘produkty vnitornej kondenzdcie formaldehydu.

Vy83ie uvddzané primesi, negativﬁe'vpli&ajﬁce na kvélitu'techﬁického pentaerytritolu,
zostdvajd v suru;om pentaerytritole &iastoZne v kry3talickom stave, napr, mravéany aikalickich'
kovo#, alebo vo forme vlhkosti kolééa_gurového pentaerytritolu. .

. ’ '

NajviznamnejSim spdsobom” Eistenia surového pentaerytritolu je jeho rekryS§talizdcia v de~
ioniovej VQde, najfastejie uskutoifovans rozpdﬁﬁanim surového pentaerytritolu v kondenzite, '
resp. v nenasytenom roztoku pentaerytritolu pri teplotdch 80-110.°C, z ktorého sa adaorpciou
ﬁa pevnych adsorbeatoch, napriklad na polymérnych Ziviciach, na pemze, beliacej hlinke, aktiv-
nom uhli, molekulovichvsitéch odstrafiujd produkty kondenzad&nej reakcie samotného formaldehydu,

>samotného acetaldehydu, produkty ich vzdjomnej reakcie, produkty reakcie reak&nych medzipro-
duktov a iné organicks nefistoty. Katidny mrav&anov alkalickfeh kovov a/alebo zemin sa naj-
Castej¥ie odstrdfiujd na katexoch /&s. pat. 100 891/, zndmy. je aj p;stup odstrafiovania mrav&anu
sodného elektrodialyzou /US pat. 3 779 883/ 3 spdsob odstrafiovania vépnikového katidnu pdsobe-
nim kyseliny fosforelnej a kyseliny oxélovei. ZniZenie obsahu kry¥talického mrav&anu sodného,
alebo vépenatého, nachddzajiceho sa v koléﬁi_surovéhorpentaerytritolu sa dosiahne premyvanim
koliZa deioniovou vodou, alebo zniZenim koncentricie kryStalického mravZanu v suspenzii suro-

vého pentaerytritolu.

Na pripravu velmi Eistéﬂo pentaerytritolu sa pouZivajd Specidlne postupy Cfistenia surové-
ho pentaerytiitolu, z ktorych najvyznamnejs{i je postup. jeho rekry¥talizdcie z alkoholov /NSR
pat. 922 771, Jap. pat. 63~20 557/ a z dimetylformamida /Fr. pat, 1 255 983/.

. N . ) :

Nepriamym postupom rafinicie surového pentaerytritolu je Eistenie reakinych roztokov pen~
taerytritolu, ktoré mdZu byt obohatené o pentaerytritol a/alebo mravian alkalického kovu, re-
cyklovanych zé separaénej'ﬁasti vyroby pentaerytriiolu, pdsobenim siri&itanu dvojsodného, ak-
tivneho uhlia a zinkového prachu /US pat. 2 806 069/, pdsobenim ozénu, peroxidu vodika a fil=-
trdciou nérozp&stnych orgaunickych nedistdt /§vaji., Pat. 218 638, NSR pat. 948 658, Brit. pat.
732 015, BZvajg, pat. 223 701/. Inym spbsobom &istenia surového pentaerytritolu je oZiarovanie
n;sitenich roztokov surového pentaerytritolu infraiervenjmi, ultrafialovimi lddmi /NSR pat,
922 771/. Znéma‘je tieZ rafinécia takychto roztokov na polymérnyeh ¥iviciach /Can. pat,

955 603/, ' '
Z uvddzanyeh postupov &istenia surového éentaerytritolu sa priemyselne najviac pouZiva

premyvanie koldla surového ﬁencaerytritolu deioniovou vodou, najlastejiie kondenzdtom z pro-
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cesu vjyroby pentaerytritolu. Premyvaci roztok je rgcykloVan§ nasp3ﬁ do cdparoﬁacieho stupfia
_ vyroby pentaerytritolu, preto¥e pri premjvani kold&a sa okrem mravianu alkalického kovu a si-
rupov rozpusti aj &ast pentaerytritolu.
o . . ) , . .t
Nevyhodou tohoto postupu rafindcie je zvySovanie mnoZstvd recyklovanych roztokov a tym -

znifenie efektivnosti separdcie pentaerytritolu a zvySenie energetickej niroZnosti procesu.

Predmetom tohoto vynédlezu je.spﬁsob Eistenfa pencaérytritolu, ziskaného z reakénych roz~-
tokov pentaerytritolu, resp. z reak¥nych roztokov obohatenych o pentaerytritol & mravdan alka-
lického kovu z recyklovanyeh prddov vyroby pentaerytritolu vyznaéujdci sa tym, Ze zniZenie kon-
centrdcie ne¥iaddcich primesi sa dosiahne premyvanim surového kryitalického pentaerytritolu .
mate&nym- ldhom z rekryStalizdcie surového pentaerytritdlu, prilom pfemfvaéi filtr4it je vracany
naspdt do kryitalizdcie surového pentaerytritolu a/alebo do odparovacich stupfiov procesu yyro-
by pentaerytritélu. Pfidévanim méteénich ldhov pouZitych na p&emytie kolééa surového penta-
erytritolu do kry§fa1iqéqie surového pentaerytritolu sa dosiahhe'v§znamné Znifenie koncentré-
cig mravianu alkalického kovu. a takzvanych sirupov z formaldehydu v suspeniii surového penta-
erytritdlu a tym aj zniZenie obsahu tychto primesi v kold&i surového pentaerytritolu. Pri
spracovédvani premﬁvaéieho.roztoku v odparovacich stupfoch procesu vyroby je vyhodué rozfok ’ ) -
priddvat do stupfia, v ktorom sa odparuje reakény roztok, resp. reak®ny roztok obohateny o pri-

"dy, které sd recyklované zo separalnej &asti vyroby pentaerytritolu., V pripade sdfasného pri-
ddvania bremivacieﬁo roztoku do kryétalizécie surového pentaerytritolu a dovstuﬁﬁa, v ktorom
sa odparuje reak&ny roztok, je moZné éomerbm mno¥stiev premyvacieho filtrdtu, priddvaného do
kr}Etalizécie a odparovania reaké&ného roztoku onlyvﬁbvat kvalitu ‘a kvantitu surového a teda
aj '‘Bistého technického pentaerytritolu. Zvy3ovanin mnoZstva premyvacieho foiﬁoku, odtahovaného
do stupfia odparujiceho feakéhi roztok sa d4 dosiahnut zvy¥enie vyroby gufového pentaerytritolu.
Zvy$ovanim mnoZfstva premyvacieho filtrdtu priddvaného do kryStalizdcie sérového pentaerytrito-
lu je moZné ziskat pentaerytritol zlepSenej kvality. Pomer mnoZstiev premivaéieho roztoku od-
tahovaného do uvddzanych stupiiov vjroby pentaerytritolu je urdovany kompromisom kvality a eko-
nomiky vyroby technického pegtaerytritolu. . ’

\

Dproti doteraz zﬁémym péatdpdﬁ rafindcie peﬁ:éerytritdlu sa postup &istenia surového pen-—
taerytritolu podla tohoto vyndlezu vyznaduje vyhodami, z ktorych vyznamné si: ’
. .

~ zlepSenie kvality suro&ého pentaerytritolu, ktoré sa dosiahne zni¥enim obsahu mravianu alka-
‘lického kovu a sirupov z formaldehydu bez toho, aby'pfi tisteni do8lo k zniZenie pnolstva
surového pentaerytritolu, ku ktorému dochddza, ak sa filtralny kold¥& surového pentaerytrito-
lu premyva deioniovou vodou.,. V pripade premytia surového pentaerytritolu deioniovou vodou sa
tie? zvyduje energetickd ndrodnost procesu, prétoie priddvand vodu je potrebné vo vyrobnom
procese odparit. » ‘

- zv§§en1e produkcie pentaerytritolu pri rovnakoh surovinovom zatafeni reakinej Zasti v pripa-
de, ak sa premyvaci filtrdt priddva do stupfia, v ktorom sa odparuje reakény roztok.

- zvy¥enie produkcie a zlep¥enie kvality pencaérytritolu, ak sa premyvaci roztok priddva do

kryStalizdcie surového pentaerytritolu a stupifia, v ktorom sa odparuje reak&ny roztok.

~ zniZenie spotreby pevnych adsorbentov, pouZivanych na odstranovanie sirupov z formaldehydu,
ktoré 'sa dosiahne v ddsledku zniZenia obsahu sirupov v surovom pentaerytritole.
. predIZehie pracovného cyklu katexov a teda zniZfenie spotreby regeneraénej kyseliny a deioni=-’

ovej vody.

Vjhodnost spdsobu &istenia surového pentaerytritolu podfa tohto vynédlezu iluscruj% na-

isledujﬁce priklady:
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Priklad 1 /porovnévaci/

Mate&ny ldh z rekry3talizécie pentaerytritolu s nulov§m obsahom vépnika sa v mnoZstve
3 000 kg/h pouZije na premytie 1 200 kg/h surcového pentaerytritolu s obsahom 0,376 Z védpni-
ka a 0,88 % sirupov z formaldehydu. Ziska sa surovy pentaerytritol s obsahom 0,0179 Z vépnika
a 0,042 % sirupov. Jeho rekryStalizdciou, filtrdciou a suSenim sa ziska technicky pentaerytri-

tol s farebnym testom /APHA test/ 200 a teplotou topenia 235 °cC.

Premyvacie lihy sa spracuji spolu s matednym ldhom z kryStalizdcie surového pentaery~-

tritolu.
Priklad 2

3 000 kg/h matednych lihov z rekryStalizdcie pentaerytritolu. sa pouZije na premytie
1 200 kg/h surového pentaerytritolu o takom istom obsahu vdpnika a sirupov ako v priklade 1
a po premyti sa pridd do krystalizdcie surového pentaerytritolu. Po dosiahnuti ustdleného
stavu v separalnej fasti vyroby pentaerytritolu sa ziska 1 200 kg/h surového pentaerytritolu
s obsahom 0,010 7 védpnika a 0,0237 % sirupov. Rekry3talizdciou takto vyrobendho surového
pentaerytritolu sa ziska findlny pféﬂukt s farebnym testom 50 a%¥ 100 a teplotou topenia
238 a% 240 c.

Priklad 3

Pouzije sa rovnaké mnoZstvo rekry¥taliza&njych ldhov na premytie tohto istého mno¥stva
surového pentaerytritolu s rovnakym obsahom vdpnika a sirupov, ako v porovnévacom priklade
s tfm, rozdielom, Z%e premyvacie ldhy sd vedené do odparovacieho stupfia, v ktorom sa zahustu-

je reakZny roztok. N

Po dosiahnuti ustdlenédho stavu v separa¥nej &asti vyrobne sa ziska 1 263 kg/h surového
pentaerytritolu, rekry3talizdciou, ktorého sa ziska o 45 kg/h technického produktu viac ako

v porovndvacom priklade pri dosiahnuti rovnakych kvalitativanych parametrov.
Priklad 4

Na premytie 1 200 kg/h surového pentaérytritolu sa pouZije rovnaké mnozstvo rekryStali=-
‘zaénich lihov ako v porovndvacom priklade, priom 1 000 kg/h premyvacich ldhov je recyklova~
nych do kryStalizdcie surového pentaerytritolu a 3 000 kg/h do odparovacieho stupiia, v ktorom

sa zahustuje reakdny roztok.

Kry#talizdciou a filtrédciou sa po dosiahnuti ustilenédho stavu ziska 1 242 kg/h surového
pentaerytritolu s obsahom 0,0127 % vdpnika a 0,032 % sirupov. Jeho rekry3taliziciou sa ziska
o 30 kg/h technického produktu viac, ako v porovnidvacom priklade. Findlny produkt je cha~

rakterizovanyj farebnym testom 150 a teplotou topenia 237 °c¢.

PREDMET" VYNALEZU

Spdsob Cistenia pentaerytritolu, ziskaného kry$talizdciou zahustendho reak&ného rozto-
ku a filtrdciou kryStalického pentaerytritolu vyznalujdei sa tym, %e matednym ldhom z re~
kry§talizdcie pentaerytritolu v mnoZstve 200 a% 4 000 kg rekryStalizadnych ldhov na 1 000 kg
surového pentaerytritolu, s vyhodou 2 000 kg rekryStalizadnych ldhov na 1 000 kg surového
pentaerytritolu sa pSsobi na koldZ surového pentaerytritolu a ziskany filtrét je recyklovany
do kry3talizdcie surového péntaerytritolu a/alebo do odparovacich stupfiov procesu vyroby

pentaerytritolu.

Severografia, n. p. zéved 7, Most
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