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Zpusob vyroby butvacetatu esterifikaci kyseliny
octové butanolem za pfitomnosti pevného kyselé-
ho katalyzatoru pfi soutasném destilatnim oddé-
lovani slozek, pfi némz se kyselina octova a huta-
nol uvadéji v molarnim poméru 1:1 aZ 1:10 v defi-
novaném mnoZsivi do systému, v némz reakce a
destila¢ni separace probiha ve tfech zénach, pfi-
¢tem? v reakéni zéné probiha reakce soucasné s
destila¢ni separaci sloZzek s rozdilnymi body varu,
v horni separadni zoné a dolni separaéni zéné pro-
biha pouze destila¢ni scparace sloZek a to tak, zev
horni separa¢ni 26né dochazi k oddéleni tékave
faze, klera se po ochlazeni na 5 az 80EC rozdéluje
na vodni a organickou fazi, klera se vraci do re-
akce jake feflux, pficem? pomér mezi nasifikem
vstupnich slozek do reakce s refluxnim tokem
organické faze je 1:1 az 1:20 a refluxni zpétny tok
¢inf 60 a2 100 % z celkového mnoZstvi organické
faze a butylacetat se oddéluje jako vySevrouci
patni slotka, a zafizeni k jeho provadeéni. zatizeni

k jeho provadén{ zplisobu je tvofeno kolonou
/1/ sestévajici ze tff z6n, pfHitem2 reakéni
zéna /2, umisténa ve stfedni ¢astl kolony /1/
obsahuje pevny katalyzator, spodn{ separatni
zéma /3/ a horni separaénf zéna /4/ obsahuji
inertni sypané vyplné, orientované vyplné
nebo destilaéni vestavby, na potrubf /5/ Ky-
seliny octové je provedeno spojovacim potru-
bim /9/, které je opatfeno uzaviraci a regu-
la¢ni armaturou /21/ spojovaciho potrubf,
napojeni potrub{ /6/ butanolu. nasttik /7/
usti do reak¢ni zény /2/ nebo nad hornf hra-
nici této zény, pfi¢emZ potrubi butanolu je
opatfeno samostatnym vstupem /8/ s uzavi-
raci aregulaéni armaturou /22/ vstupu buta-
nolu /12/, spodni ¢ast kolony /1/ je ukonte-
na patou /10/ kolony, ta je opatfena vafakem
/11/, odtah /12/ butyacetitu je vyveden z
vafdku /11/ nebo paty /10/ kolony a horni
¢ast kolony /1/ je zakontena hlavou /13/,
ktera je opatfena odvodem /14/ par destilatu
do kondenzatoru /15/. k nému? je ptipojeno
potrubi /16/ zkondenzovaného destilatu do
délicky /17/, z niZ je v dolni ¢asti vyvedeno
potrubi /18/ vodni faze destilatu, v horni
¢astl potrubi /19/ pro reflux a potrubi /20/
pro odvod nerefluxované organické d¢ast!
destilatu.
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Zpusob vyroby butylacetatu a zafizeni k provezesant tohoto zplsobu

Oblast techniky

Vynilez se tykd zplsobu syntézy butylacetitu esterifikaci kyseliny octové butanolem, ktery
vyuziva destilace doprovizené chemickou reakei v kolong, v ni% krom# esterifika®ni reakce na
katalyticky aktivni vypini dochdzi soudasng k rektifika&ni separaci reakénich produktil, a zafizeni
k provédéni tohoto zplisobu,

Dosavadni stav techniky

Butylacetat se ptipravuje reakei butanolu a kyseliny octové, kterou vznikd vedle butylacetétuﬁ
voda. Reakee je rovnoviZna a urychluje se pritomnosti kyselych katalyzitord. Za tim Géelem se
pouzivaji pfevdiné mineralni kyseliny, zejména kyselina sirova, nebo, novgji, pevné kyselé
katalyzatory. Témito kyselymi katalyzitory jsou hlavné kyselé iontom&nite (Eur.Pat. 066059, DE
3636754), poptipads zeolity, nebo t.zv. pevné superkyseliny.

Reakce se podle dosud znimych postupd (Petrochémia 1985, 25,99) obvykle provadi tak, Ze|v
reaktoru se dosdhne téméf rovnovéiného sloZeni reakini smési a vznikld smds se rektifikuje na
koloné tak, Ze je vydestilovivdna smés o sloZeni ,blizkém terndmimu azeotropu butanol-
butylacetdt-voda. Pro oddestilovani veSkerého butylacetitu v této formé nestadi oviem voda
vanikajici reakei, takZe je nutno do destilujici smési pridavat dal¥ vodu. Tim se zvétsi objem
odpadni vodné faze, kterou je nutné navazng zpracovévat, coz patfi k nevyhodim dosud znamych
postupi. Velmi Casto byvaji ob& uvedené operace spojeny tak, Ze syntéza probiha piimo ve vaiaku
destilaCni kolony. Oddéleni vodné faze heterogenniho azeotropu od organické umoziiuje naslednou
separaci butylacetdtu od butanolu destilaci této organické faze v dal§i rektifikadni kolon, z ni% se
jako destilét odebird smés obsahujici butanol, zbytky rozpusténé vody a men3i &ast butylacetatu.
Takto ziskany hlavovy produkt se recykluje, zatimco jako patni produkt se ziskiva butylacetdt/v
Cistote vétdinou do 98 % hmotn. Oddéleni nezreagovaného butanolu od esteru je oviem velmi
nérotné vzhledem k tomu, Ze se Jedna o sﬂné neidedlni smés, kde butanol, butylacetat a voda tvofi
terndmi azeotrop s minimélnipr hﬁdem»/fa/ru kromg& toho butanol s butylacetitem a butano]!//s
vodou vytvifeji bindmni azeotropy. Z vodné fize destilitu prvni kolony se pak pomoci dalsi
destilalni kolony vydestiluje rozpuitény butylacetit a butanol, a tato smés se vraci do procesu.

SloZity zplsob déleni reakZnich sloZek esterifikace od sebe je hlavni nevyhodou téchto zndmych
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postupt, které jako katalyzator pouZivaji mineralni kyseliny/k tomu jesté piistupuji zdvainé korozni
problémy.

Jind varianta syntézy butylacetitu (CN 1107136A) vyuZiva moZnosti provedeni reakce (v
kolonovém reaktoru, ktery je naplnén iontoméniovym katalyzétorem umisténym ve dvou zénach.
V hlavé kolony je umistén parcidlni kondenzator, na némzZ &ast par kondenzuje a bez rozdéleni(fx
vodnou a organickou fazi se vraci do horni reakéni zony, coz ma nepiiznivy uéinek na rovnovahu
reakce. To je zdvaZnou nevyhodou tohoto uspofadani. Pary destilatu, které nezkondenzuji v
parcialnim kondenzatoru pfimo v hlavé kolony pak kondenzuji ve vnéj$im kondenzatoru, kondenzat
je po oddéleni vody recyklovan do nastfiku, ¢imZz neni feSen problém hromadéni niZevroucich
necistot v horni ¢asti kolony. Vanikajici produkt se odvadi ze dna reaktoru. DosaZitelna Cistota je

podle uvedeného patentu pouze 95 az 98 % hmotn.

Podstata vynilezu

Zpusob vyroby butylacetitu esterifikaci kyseliny octové butanolem za piitomnosti pevného
kyselého katalyzatoru pfi soutasném destilanim oddélovani sloZek spoéiva podle vynalezu v tom,
Ze kyselina octova a butanol se uvadgji v molarnim poméru 1: 12z 1 : 10 v mnoZstvi, vyjadfeném
jako celkovy priitok piivadénych vstupnich sloZek vztaZeny na jednotku objemu katalyzitoru 0,1 aZ
10 h'lr do systému, v némz reakce a destilacni separace probiha ve u"egh %grééch, pfiemzZ v reakéni
zoné probiha reakce soucasné s destiladni separaci sloZek s rozdilnymi bedy v:;u, v horni separadni
zoné a dolni separaéni zoné probiha pouze destilani separace sloZek,a to v horni separacni zoné
slozek vytvafejicich spolu ternarni azeotrop s minimem ¢ varu, t€kava smés téchto latek se @3
zchlazeni na 5 aZ 80 °C rozdéluje na vodnou a organickou fazi, organicka faze se vraci do horni
separadni zony jako reflux, pfi¢emZ pomér mezi nastfikem vstupnich sloZzek do reakce a refluxnim
tokem organické faze je 1 ; 1 az 1 : 20 a refluxni zpétny tok ¢ini 60 aZ 100 % z celkového mnoZstvi
vydélené organické faze a butylacetat se odd€luje jako vySevrouci patni slozka.

Zplsob se provozuje tak, Ze kyselina octova a butanol se uvadéji jako smés do reakéni zony
nebo do horni separaéni zony systému. Zpusob lze provozovat také tak, Ze se kyselina octova
butanol uvadsji do systému oddélené, pficemz kyselina octova se uvadi do reakéni zony nebo homni
separadni zony a butanol se uvadi do reakéni zony nebo dolni separadni zony. A koneéné lze zpisob
provozovat tak, ze 1 az 99 % celkového mnoZstvi butanolu se uvadi ve smési s kyselinou octovou

do reakéni zony nebo do horni separalni zony systému a 99 az 1 % vstupniho butanolu se soucasné

uvadi oddélens do reakéni zény nebo do dolni separaéni zbny systému,
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Vyhodné provedeni tohoto zptisobu probiha phi molarnim poméru kyseliny octové k butanolu 1 :

1 a2 1: 1,3, pritoku pfivadénych vstupnich sloZek vztaZeném na jednotku objemu katalyzatoru 0,5
az 5 I, pomé&ru mezi nastfikem vstupnich slozek do reakce a refluxnim tokem organicke faze 1 : 2
aZz 1: 7 a kone¢né refluxnim zpétném toku 90 aZ 99 % z celkového mnozstvi vydélené organické
faze. Vstupni kyselina octova popfipadé vstupni smés kyseliny octové a butanolu miZe obsahovat
také butylacetat a/nebo vodu. Takto je mozno napfiklad nastfikovat &astedné zreagovanou smés
- kyseliny octové a butanolu , ktera kromeé nezreagované kyseliny octové a butanolu miZe obsahovat
maximalné rovnovaznou koncentraci butylacetatu a vody.

Zpusob podle vynalezu probihd vyhodné v zafizeni, které je tvofeno kolonou sestavajici ze tii
zén, pfidemz reakéni zona umisténd ve stfedni Casti kolony obsahuje pevny kysely katalyzator
pevné fixovany na destilaénich patrech, nebo pevné fixovany o sob& znamymi strukturami, které
zajistuji dobry kontakt mezi kapalnou fazi a Cdsticemi katalyzitoru a rovnéz tak kontakt mezi
kapalnou a parni fazi pfi protiproudém pohybu téchto fazi. Katalyzator miZe byt napf;ﬁqﬁqﬁovén
v orientované vyplni s vnitini kanalkovou strukturou tak, Ze je zafixovin mezi dvéma vrstvami
inertntho porézntho materialu tvofictho strukturu vyplné. Spodni separaéni zOna a horni separaéni
zona obsahuji inertni orientované vyplné, sypané vyplng, nebo destilaini vestavby, na potrubi
kyseliny octové je provedeno spojovacim potrubim, které je opatfeno uzaviract a regulacni
armaturou spojovaciho potrubi, napojeni potrubi butanolu, nastiik usti do reakéni zony neboy nad
horni hranici této z0ny, pficemz potrubi butanolu je opatfeno samostatnym vstupem s uzaviracija
regulatni armaturou vstupu butanolu, spodni €ast kolony je ukonlena patou kolony, ktera je
opatfena vafikem, odtah butylacetatu je vyveden z vafaku nebo paty kolony, horni &ast kolony je
zakonéena hlavou, ktera je opatfena odvodem par destilatu do kondenzatoru, z néhoZ je vyvedeno
potrubi zkondenzovaného destilatu do déli¢ky, z niZ je v dolni &asti vyvedeno potrubi vodné faze
destildtu, v horni &asti potrubi pro reflux a potrubi pro odvod nerefluxované organické Casti
destilatu.

Zatizeni lze uspofadat tak, Ze uzaviraci a regulani armatura vstupu butanolu je uzavienaa
uzaviraci a reguladni armatura spojovaciho potrubi je oteviena, nebo tak, Ze uzaviraci a regulacni
armatura vstupu butanolu je oteviena a uzaviraci a regulacni armatura spojovaciho potrubi je
uzaviena, nebo koneéné tak, Ze obé uzaviraci a regulacni armatury jsou otevieny.

Popsané propojeni nastiikovych potrubi umoziuje vedle samostatného nastiiku butanolu la_
kyseliny octové do riiznych mist zafizeni i nastfikovini butanolu,popfipadé jeho Casti ve smésijs
kyselinou octovou do stejného mista v reakéni zoné nebo horni separaéni zOné, zatimco dalsi Cast

butanolu se pfipadng nastiikuje samostatnym nastfikem do mista umisténého niZe neZ nastiik smési
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butanolu a kyseliny octové, do reakéni zony nebo spodni separacni zony. Stejného uginku lze
dosahnout separatni pfipravou smési kyseliny octové a butanolu pomoci nékteré¢ho znamého typu
misiciho zafizeni, nastfikem této smési do reakéni zony nebo homni separalni zony a piipadnym
nastfikem dal§i ¢asti butanolu separatnim proudem do reak&ni zony nebo dolni separaéni zony bez
propojeni obou nastiikovych proudi.

Z uveden¢ho je zfejmé, Ze podstatou tohoto vynalezu je zjiSténi, Ze butylacetdt lze vyhodng/a
v dostalujici kvalité plipravit postupem katalytické destilace v destilatni kolong, sestavajici .
reakéni zony , kterd obsahuje pevny kysely katalyzitor b&zného typu, pfi¢emZ nad 1 pod reakén
z6nou jsou umistény inertni zony plnici separacni funkci. Tyto inertni zony pfispivaji k dosaZeni
optimalntho koncentradniho profilu vychozich 1 produktovych sloZzek podél destilaéni kolony,
dusledkem &ehoZ je dosaZeni maximalni koncentrace reagujicich sloZek v reakéni 26né a nasledkem
toho vysoké produktivity zafizeni a optimalniho vyuZiti katalyzatoru, rovnéz tak dosazeni vysoké
kvality produktu. Bezvody butylacetat odtahovany z vafaku kolony ma &istotu pfi optimalnim
provedeni zplisobu podle vynalezu vyssi nez 99 % hmotn.

Prehled obrazki na vykrese

Na pfiloZeném vykrese je na obrazku znazoméno zafizeni k provozovani zplisobu podle
vynalezu, které je tvofeno kolonou 1 sestavajici ze tfi zon, pficemz reakéni zéna 2, umisténa ve
stfedni Casti kolony 1,obsahuje pevny katalyztor, spodni separacni zona 3 a homi separacn} z6na 4
obsahuji orientované vyplné, inertni sypané vyplné nebo destilaéni vestavby, na potrubi kyseliny
octové/Zje prove%eno spojovacim potrubim 9, ktel;; je opatfeno uzaviraci a regulaéni armaturou
21 napojeni potaubi butanolu & nastiik 7 dsti do reakéni zony 2 nebo nad horni hranici této zony,
piidemz potrubTbutanolu ,Q/je opatfeno samostatnym vstupem 8 do reakéni zony 2 nebo nad tuto
zOnu, opatfenym uzaviraci a regulani Zn;gtéxrgg 22, spodni &ast kolony 1 je ukonCena patou 7¢
ko]ony/‘uj)/ta je opatiena vafakem 11, edtek/bu tylacetatu /@/]e vyveden z varal;t; 11 nebo paty 7¢
kolony/E/a horni ¢ast kolony 1 je zakondena hJavou 13 ktera je opatfena odvodem par destilatu 14~
do kondenzatoru 15 k némuz je pnpc)Jeno potrubi zkondenzovaneho destilatu ,@/ do délicky 17,
zniz je v dolm gasti vyvedeno potrubi vodne faze destilatu /E/V horni Casti potrubrgro reﬂux/]ﬁ/a
potrub: pro odvod nerefluxované organické Sasti destilatu 267 Soidshy

V popsaném zafizeni probiha zgfxsob podle vynalezu tak, Ze nastiik kyseliny octové 5 se uvadi
do kolony 1 ve smési s nastfikem butanolu @ nastiikovym potrubim 7,nebo se mohou obg€ vstupni
slozky uvadét do kolony 1 oddélené popfipadé lze &ast butanolu piidavat k nastfikované kyseliné

octové a smés nastiikovat potrubim 7 , dalsi &ast butanolu Ize pak nastfikovat samostatné potrubim
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8 . Ktomu uéelu je vstupni potrubi butanolu /Q/zaveder;co)lnl;ud do vstupniho ;}){)'gug/ pro kyselinu

octovou /Z, nebo piimym vstupem 8 do reakénil prostess 2 pfipadné pod temto—prostor a obé
altemati;lei cesty jsou oddgleny uzaviracimi a reguladnimi am)gturami 21, 22. Butylacetat se odvadi
odtahem butylacetatu };/z vafiku 11, variantng téZ z paty kolony ,@/ Pary de;;tilétu, obsahujici
reakéni vodu, Cast butylacetaitu a nezreagovany butanol odchazeji z hlavy kolony /ﬂ do
kondenzatoru 15 a z n€j se odvadi kondenzat do délicky 17, vodna faze se odtahuje potrubim 18 |
organicka faze se refluxovym potrubim 19 Upln€ nebo z€asti vraci zpét do kolony 1 nad homni

separaéni zonu 4. Cast organickych sloZek se miize odvadét.




Priklady provedeni vynilezu

Priklad 1.

Schematicky nakres zafizeni podle vynilezu je uveden na vykrese obr. 1. Atmosféricka
kontinuélng pracujici reaktivné destilaCni kolona 1 byla rozdélena do tfi zon. Stfedni ast kolony 1
tvofila reakCni zéna 2. Pod reak&ni zénou 2 byla spodni separaéni zona 3 a nad reak&ni zonou 2
byla horni separaéni zéna 4. K patﬁolony}lg byl pfipojen vaiak 11, k hlavﬁolony ;é/byl
piipojen kondenzator15, k némuZ byla dale pfipojena délicka 17.

Reakeni zona 2 byla naplnéna katalyticky aktivni iontoméni¢ova vyplni, obsahujici 33 g
kyselého iontoménide. Ve spodni separacni zoné 3 i v horni separadni zéné 4 byla umisténa sypana
vyplii (Berlova sedélka o priméru 4 mm). Délka separa&nich zén 3 a 4 &inila 0,5 m.

Zpisob vyroby spo€ival v torr‘:,sie nad reak¢ni zonu 2 byl pfiveden nstik kyseliny octové

707:,, 4/ 1 apod reakéni zonu néstni( Putgcil;:g Obé uvedené vychoz latky byly privadény rychlosti 0,3

mol/h, Pary destilatu /H odchazely avy/(lony/lﬁ/do kondenzatoru 15. Zkondenzovany destilat

il i)

/lé byl pnveden/flaﬁcfenzatoru 15 3? d}:llcky 17. Vznikajici reakéni voda byla rychlosti 5g/h
pornud.

odtahovana ve formé& vodné faze deinlatu 1/8 z délicky 17, zatimco organicka faze destilovaného
Do ik,

azeotropu byla vracena jako reﬂuxﬁﬂ/ do kolony 1. Surovy butylacetit byl odvadén odtahem 72

butylacetatu/@/z vafaku 11 tak, Ze v ném byla udrZovana konstantni hladina. Konverze reakce v

tomto uspofadani ¢intla 92 %, odtah produktu/Zobsahoval 90,9 % hmotn, butylacetatu.

Piiklad 2 25 e,

PoAertriry

Do zafizeni popsaného v piikladu 1 byla nastftkevymproudem 7 nastiikovina ekvimolarni smés
kyseliny octove a butanolu rychlosti 40,3 g/h a nastiikovym proudem 8 byl pnvaden butanol

P T 2t 7"/"4/‘5//’2
/lﬁﬁﬁs—tfﬁ g/h pod reakéni zonu. Od?o errrfl— 0 bylo odebirano 5,5 g/h organické faze destilatu. Z
vafdku 11 bylo odtahovano 32 g/h produktu, obsahujiciho 94,5 % hm. butylacetatu.

Priklad 3

Estenfikace butanolu kyselinou octovou byla provddéna v aparatufe, skladajici se z vafaku 11
objemu 50 litri a destilaéni kolony 1 opatiené kondenzatorem 15 a déli¢kou fazi 16. Kolona 1 se
skladala z reaktivni zony 2 vyplnéné orientovanou vyplni KATAPAK® S obsahujici 710 g kyselého

iontoménide v H' formé. Spodni separaéni zona 3 a horni separaéni zona 4 byly shodné vyplnény
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orientovanou vyplni CY® o udinnosti 20 teoretickych pater. Na rozhrani reak‘éia;irzény 2_ a homi

separatni zOny 4 byla nastfikovym potrubim 7 piivadéna v mnoZstvi 1,21 ﬂ smes, obsahujici
7 L2

eovaday
43,3 % bmotn. kyseliny octové a ‘22/6 % hgotn butanolu. Pary desthatu mmaly v

oFowdsh
kondenzatoru 15, zkondenzovany destilat __,mel ttiglotu 35 °C a byl v délidce 17 rozdélen na
);W )

vodnou a organickou faz. o/Vodna faze se odtahovala l/é cely objem organické faze byl vracen na
0 Arid)

h]avu kolony ;g/]ako reflux ﬁ Z vafaku 11 byl jak& odtah 12 (2 odebiran butylacetat o &istoté 96,01
% hm. v mnozstvi 1,05 kg/h,

Priklad 4 18 Lovaney ey

Zatizeni a postup provedeni byly stejné, jako v pfikladu 3. Mastiikesss Broud 7 obsahoval 14,16 %
hmotn. kyseliny octové, 20,74 % hmotn. butanolu, 57,32 % hmotn. butylacetatu a 7,8 % hmotn,
vody. rychlost nastfiku byla 2,20 kg/h. Nastitk tohoto sloZeni byl ziskan predchozim Easte¢nym
zreagovanim smési kyseliny octové a butanolu pii priichodu reaktorem konvenéniho typu, plnéného

kyselym iontoméni¢em. Z vafaku 11 by! rychlosti 1,91 kg/h odtahovan/?/butylacetat o istoté
99,4 % hmotn. obsahujici 0,06 % hmotn. kyseliny octové a 0,25 % hmotn. butanolu.

Piikald 5 A, 7
082}{J:fﬁ1ﬁzem,popsaneho v piikladu, 3 byla Wm}é&n/\zﬂ&m ﬁﬂos’u 1,92 kg/h
mm 15,1 % hmotn. kyseliny octgjiv/ 19,2 % hmotn. butanolu, 55,84 % hmotn.
butylacetatu a 9,9 % hmotn. vody. Odtahem destllatu/zo bylo odebirano 0,0418 kg/h organické
faze destilatu. Z vafaku bylo odtahovano 1,62 kg/h butylacetatu o Sistoté 99,5 % hmotn., v némz

metodou plynové chromatografie nebyla zjisténa pfitomnost kyseliny octové.

Priklad 6
- ém

Bylo pouZito stejné zafizeni jako v piikladech 3 aZ 5. Nastiikessm peoudem 7 byla rychlosti 2,80
kg/h nastfikovana smés, obsahujici 13,16 % hmotn. kyseliny octové, 21,58 % hmotn. butanolu,
56,52 % hmotn, butylacetatu a 8,72 % hmotn. vody. Odtahem destilatu 20 bylo odebirano 0,0642
kg/h organické faze destilatu. Z vafiku bylo odtahovano 2,39 kg/h butylacetatu o Cistoté 99,2 %

hmotn., v némz metodou plynové chromatografie nebyla zjisténa pfitomnost kyseliny octove.

TSEHI—



Priklad 7 -
a2

Do zafizeni stejné konstrukce, jako v pfikladech 37 6,byla nastnkee?m petrabim 7 nastfikovana
rychlosti 1,85 kg/h smés obsahupcn 179 % hm/éltanolu 145 % hm, seliny octove, 58 4 % hmo 7.
butylacetatu a 9,1 % hm/V/dy Soucasné bylo na rozhrani reakéni zony 2 a spodm separacni zoény 3
nastiikovano potrubim 8 29,6 g/h butanolu. Tlak na hlavé kolony byl(600 mbar} Z varakuﬁkolony

%

P2

bylo odtahovano 1,56 kg/h produkty, ktery obsahoval 99,3 % hm/ﬁ/tylacetatu 0,5 % hnyl(‘y/sc//},&
octové a 0,2 % hm/{ tanolu. ¢

Prumyslova vyuzitelnost

Vynélez je vyuZitelny v chemickém pramyslu. Produkt vyrabény podle vynalezu je vhodny jako
rozpoustédlo zejména pti vyrobé a vyuziti natérovych hmot, nebo jako extrakéni éinidlo ve farmacii y
biotechnologiich a dalich odvétvich.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob vyroby butylacetatu esterifikaci kyseliny octové butanolem za pfitomnosti pevného
kyselého katalyzitoru pii soucasném destiladnim oddélovani sloiek, vyznaleny tim, ze kyselina
octova a butanol se uvadéji v molamim poméru 1 : 1 aZ 1 : 10 v mnoZstvi,vyjadieném jako
celkovy pritok pfivadénych vstupnich slozek,vztaZeny na jednotku objemu katalyzatoru, 0,1 az
10 h‘ll do systému, v némz reakce a destiladni separace probiha ve tfech zc')ngizzh:6 Ef/emi
vreakéni zon€ probihd reakce soucasné s destilaéni separaci sloZek s rozdilnymi "body varu,
v horni separadni zoné a dolni separaCni zOn€ probiha destilatni separace slozek, a to tak, Ze v
horni separatni zoné dochazi k oddélovani tékavé frakce, ktera se po ochlazeni na 5 az 80 °C
rozdéluje na vodnou a organickou fazi, ktera se vraci do reakce jako reflux, pfi¢emz pomér mezi
nastiikem vstupnich slozek do reakce a refluxnim tokem organické faze zpét do reakce je 1 : 1
az 1 : 20 a refluxni zpétny tok ¢ini 60 aZ 100 % z celkového mnoZstvi vydélené organické faze a
butylacetat se oddéluje jako vySevrouci patni slozka.

2. Zpusob podle naroku 1, vyznaceny tim, Ze kyselina octova a butanol se uvadgji jako smés do
reakéni zOny nebo horni separaéni zony systému .

3. Zpisob podle naroku 1,vymateny tim, Ze se kyselina octova a butanol uvadéji do systému
oddéleng, pii€emz kyselina octova se uvadi do reakéni zony nebo horni separadni zony a butanol
se uvadi do reakéni zony nebo dolni separacni zony.

4. Zpiisob podle naroku 1 ,vyznaceny tim, Ze 1 aZ 99 % celkového mnoZstvi vstupniho butanolu se
uvadi ve smési s kyselinou octovou do reakéni zony nebo horni separaéni zfgy systému a 99 az 1

_"’/zlfvstupnjho butanolu se soufasné uvadi oddélené do reakéni zony nebo dolni separacni zony
systému.

5. Zptsob podle niroku 1 a 2 nebo 3 nebo 4, vyznateny tim, Ze kyselina octova a butanol se do
systému uvadeéji v molamim poméru 1: 1az1: 1,3

6. Zplsob podle narokil 1 aZ 5,vyznadeny tim, Ze celkovy pritok piivadénych vstupnich slozek |
vztaZeny na jednotku objemu katalyzatoru je 0,5 az 5 bt

7. Zplsob podle naroki 1 aZ 6,vyznafeny tim, Ze pomér mezi nastiikem vstupnich sloZek do reakce
a refluxnim tokem organické faze zpét do reakceje 1:2az1:7.

8. Zplsob podle narokii 1 az 7, vyznaleny tim, Ze refluxni zpétny tok ini 90 az 99 % z celkového
mnoZzstvi vydélené organické faze.

9. Zpasob podle narokd 1 az 8 , vyznaceny tim, Ze vstupni kyselina octova nebo vstupni smés

kyseliny octové a butanolu obsahuje také butylacetat nebo/a vodu.

—Ste-OH3T
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10.Zafizeni k provadéni zpisobu podle narokd 1 aZ 8, vyznalené tim, Ze je tvofeno kolonou (1)
sestavajici ze tfi zon, pfiCemz reakéni zéna (2), umisténd ve stfedni Casti kolony (1), obsahuje
pevny katalyzator, spodni separacni zona (3) a horni separaém’s.zéna (4) obsahuji inertni sypané
vyplné, orientované vyplné nebo destilacni vestavby, na potrubi kyseliny octové /(/5)/je provedeno
spojovacim potrubim (9), které je opatfeno uzaviraci a regulacni annaturog;{)ojovaciho potrubi,

}}1’)’ napojeni potmlgié{)utanolu (6, nasttik (7) tsti do reakéni zény (2) nebo nad horni hranici
této zOny, piicemz potrubgégutanolu L&f je opatfeno samostatnym vstupem (8) s uzaviraci a

22 (o)
regulaéni armaturou vstupu butanolu (}2): spodni &ast kolony (1) je ukonCena patou kolony

(lﬂﬂ ta je opatfena vafakem (11}, odtagzgutylacetétu (JZ)/je vyveden z vafaku (11) nebo (paty(fp /
kolony (]Bf a horni ¢ast kolony (1) je zakonena hlavou (13), ktera je opatiena odvodem/?ar
destilatu QA'Y do kondenzatoru (15), k némuz je pripojeno P%rubg/ikondenzovaného destilatu

do déﬁfq (17), zniz je v d01ni2 asti vyvedeno potrubi vodni faze destilatu 98),/ v horni

i

Casti potrubi pro reflux Q«?{a potrubi pro odved nerefluxované organické ¢asti destilatu QB)/

11.Zafizeni podle narokl 10 az lgvyznaéené tim, E'{:;L)xzaviraci a regulaéni armatur(az?r)stupu butanolu
}Z/Z{je uzaviena a uzaviraci a regulaéni armatura spojovaciho potrubi /(}Yﬁe oteviena.

12 Zatizeni podle narokll 10 aZz 12, vyznaCené tim, Ze uzaviraci a regulaCni axmatur(azirstupu

(21) . :

butanolu }}25 je oteviena a uzaviraci a reguladni armatura spojovaciho potrubi /(2/l'fje uzaviena.

13 Zafizeni podle naroki 10 az 12, vyznaCené tim, Ze uza:;iraci a regulacni ajmamr(azzgf)stupu
butanolu },2/2)/ je oteviena a uzaviraci a regulaCni armatura uzaviractho potrubi Q/l’)/je TOVNEZ
oteviena,

14 Zatizeni podle naroku 10 -13 , vyznaené tim, Ze pevny kysely katalyzator je v reakéni zoné (2)
pevné fixovan na destilacnich patrech.

15.Zafizeni podle naroku 10-13 ; vyznaCené tim, Ze pevny kysely katalyzator je v reakdni zong (2)
pevné fixovan o-sebé-znamymt strukturami, které zajistuji dobry kontakt mezi kapalnou fazi a
Casticemi katalyzatoru a rovnéz tak kontakt mezi kapalnou a pami fazi pfi protiproudém pohybu

téchto fazi.




Seznam vztahovych znadek

1 - kolona

2 - reakéni zéna

3 - spodni separadni zona
4 - horni separaéni zona

5 - potrubi kyseliny octové
6 - potrubi butanolu

7 - nastiik

8 - samostatny vstup butanolu
9 - spojovaci potrubi

10 - pata kolony

11 - varak

12 - odtah butylacetatu

13 - hlava kolony

14 - odvod par destilatu

15 - kondenzator

16 - potrubi zkondenzovaného kondenzatu

17 - délicka

18 - potrubi vodné faze destilatu

19 - potrubi pro reflux

20 - odvod organické faze destilatu

21 - uzaviraci a regulaéni armatura spojovaciho potrubt

22 - uzaviraci a regulacni armatura nastfiku butanolu
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