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Sposéb wytwarzania metakrylanu metylu

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania metakrylanu metylu przez estryfikacje siarczanu amidu
kwasu metakrylowego.

Wedtug dotychczas znanych sposobéw metakrylan metylu na bazie cyjanohydryny acetonowej wytwarza-
ny jest poprzez stadium amidu kwasu metakrylowego w réznych uktadach aparaturowych. Proces estryfikacji
siarczanu amidu prowadzi sie w reaktorach kolumnowych, a takZe w reaktorach zbiornikowych przeptywowych
pracujacych w 3 lub 4-stopniowej kaskadzie.

Niezaleznie od rozwiqzania aparaturowego otrzymuje si¢ zawsze produkty, ktére w dalszych operacjach
poddawane sq ekstrakcji, a nastepnie rektyfikacji. W wyniku tych operacji otrzymuje si¢ produkt o czystosci
umozliwiajacej jego polimeryzacje oraz mieszanine produktéw odpadowych stanowiacq tak zwang pozostatodé
po rektyfikacji. W pozostatosci po rektyfikacji zawarte sq inhibitory polimeryzacji, metakrylanu metylu oraz
produkty uboczne powstajaée w procesie estryfikacji. llo$¢ produktéw odpadowych waha si¢ w granicach od
40-90 kg/t metakrylanu metylu.

Dotychczasowe rozwiqzania przewidywaty niszczenie tych stosunkowo duzych ilosci odpadéw przez
spalanie badZ te2 kierowanie ich, do $ciek6w. Rozwigzania takie stwarzaty duze trudnosci techniczne i powodo-
waty straty surowca wptywajace na wzrost wskaZnika zuzycia acetocyjanohydryny o ok. 40—60 kg/t. metakryla-
nu metylu.

W wyniku przeprowadzonych badai nad weztem estryfikacji stwierdzono, Ze straty te mogq ulec
Znacznemu zmniejszeniu, jezeli pozostatoéé po rektyfikacji zawréci si¢ do procesu estryfikacji. W sktad
pozostatosci porektyfikacyjnej wehodzq poniisze zwigzki w podanych udziatach procentowych: 46,6% wago-
wych a-hydroksyizomaslanu metylu, 11,0 wagowych kwasu izomastowego, 2,9% wagowych metakrylanu metylu,
1,5% wagowych sktadnikéw niezidentyfikowanych 1,2% wody, 36,9% smét i polimeréw. Stosowano .rGWnlet
surowiec tego samego pochodzenia ale wstgpnie rozdzielony na drotize destylacji odpedowe]. Stwierdzono, e
'z pozostatosci po rektyfikacji mozna wydestylowaé okoto 5546*49] ilodci o nastepujacym sktadzie: 73,6%

. wagowych a-hydroksyizomaslanu metylu, 17,6% wagowych kwisu fzomastowego, 4,6% metakrylanu metylu,
*2,4% wagowych sktadnikéw hiezidontyflkowanych 2,0% wagoWych wody, Zawrécenie takiego dutylatu lub
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surowej frakcji odpadowej zapewnia obniZenie wskaznika zuiycia cyjanohydryny acetonowej o okoto
20-30 kg/t metakrylanu metylu. Pozostato$¢ po rektyfikacji moze byé zawrécona do estryfikatora |, 11 lub 111,
W wyniku zawrécenia frakeji o wyzej wymienionym sktadzie do procesu estryfikacji uzyskuje sie w wyniku
przesunigcia réwnowagi zahamowanie procesu tworzenia si¢ a-hydroksyizomaslanu metylu oraz odwodnienie
zawartego w niej a-hydroksyizomaslanu metylu, Stwierdzono, ze w przypadku wprowadzenia tych frakcji do
reaktora 1 stopnia kaskady nie nastepuje oddestylowanie jego zawartosci, co wptywa na przedtuzenie czasu
reakcji a réwnoczeénie powoduje zahamowanie tworzenia si¢ a-hydroksyizoma$lanu metylu, z surowcéw wpro-
wadzonych do reaktora |, co z kolei zapewnia wzrost wydajnosci metakrylanu metylu i jest niezwykle wazne dla
chemizmu procesu. Z Il reaktora odprowadza si¢ 16% oparéw o skfadzie w procentach wagowych: 63,6%
wagowych metakrylanu metylu, 17,3% wagowych metanolu, 1,0% wagowych acetonu, 14,5% wagowych wody,
2,8% wagowych a-hydroksyizomaslanu metylu, 0,6% wagowych kwasu izomastowego, 0,2% wagowych sktad-
_nikéw niezidentyfikowanych.

—

Frakcja odpadowa wprowadzana do 111 reaktora oddestylowuje w istniejacych tam warunkach caf kowicie '

dajac destylat o nastgpujgcym sktadzie: 33,0% wagowych metakrylanu metylu, 5,0% wagowych metanolu, 20,0%
wagowych acetonu, 24,8% wagowych wody, 15,0% wagowych a-hydroksyizomadlanu metylu, 2,0% wagowych
kwasu izomastowego, 0,2% wagowe-sktadniki niezidentyfikowane.

Prowadzenie procesu sposobem wedtug wynalazku wptywa na okoto 2-krotne zmniejszenie iloci odpadéw
i pozwala na znaczne obnizenie wskaznika zuzycia surowca. Natomiast pozaekonomiczne efekty wynikajace ze
zmniejszenia sig ilosci kierowanych do sciekéw lub spalania s niewymierne.

Przyktad I. Do 156 g mieszaniny, znajdujgcej sie w | reaktorze 3-stopniowej kaskady, zawierajgcej
3,67% amidu kwasu metakrylowego, 8,667% metanolu, 0,7% a-hydroksyizomaslanu metylu, 15,7% wody
wprowadzono 220 g produktu wydzielonego z pozostatosci rektyfikacyjnej metakrylanu metylu i zawierajacej
73,5% a-hydroksyizomaslanu metylu., Po uptywie ‘1,7 godzin czasu reakcji w temperaturze 95—105°C nie
otrzymano destylatu. Stopiert przereagowania a-hydroksyizomaslanu metylu wynosit w tych warunkach 51,5%
wagowych.

Przyktad Il. Do 204 g mieszaniny znajdujacej sie w |l reaktorze 3-stopniowej kaskady wprowadzono
182 g a-hydroksyizomaslanu metylu, Po uptywie 2,6 godziny czasu reakcji w temperaturze 110—120°C
uzyskano 29,2 g destylatu o sktadzie 63,6% wagowych metakrylanu metylu, 17,3% wagowych metanolu, 1,0%
wagowych acetonu, 14,5% wagowych wody, 2,8% wagowych a-hydroksyizomasdlanu metylu, 0,6% wagowych
kwasu izomastowego i 0,2% wagowych sktadnikéw niezidentyfikowanych.

Przyktad Ill. Do 228 g mieszaniny znajdujacej sie w Ill lub IV reaktorze 3 jub 4-stopniowej kaskady
wprowadzono 182 g a-hydroksyizomaslanu metylu. Po uptywie 1,0 godziny czasu reakcji w temperaturze
130--135°C uzyskano destylat w ilosci 414 g o sktadzie : 33% wagowych metakrylanu metylu, 5,0% wagowych
metanolu, 20,0% wagowych acetonu, 24,8% wagowych wody, 15,0% wagowych a-hydroksyizomasianu metylu,
2,0% wagowych kwasu izomastowego i 0,2% wagowych sktadnikéw niezidentyfikowanych, Ogéina konwersja
a-hydroksyizomas$lanu metylu wynosita w tych warunkach 80%.

Przyk#tad IV. Do 228 g mieszaniny znajdujacej si¢ w |11 lub IV reaktorze 3 lub 4 stopniowej kaskady
wprowadza si¢ 285 g pozostatosci po rektyfikacji o sktadzie : 46,6% wagowych a-hydroksyizomaslanu metylu,
11,0% wagowych kwasu izomastowego, 2,9% wagowych metakrylanu metylu, 1,2% wagowych wody, 36,9%
“wagowych smét i polimeréw, 1 2% wagowych sktadnikéw niezidentyfikowanych, P Po uptywie 1,7 godziny

reakcji w temperaturze 130—135°C otrzymano destylat zawierajacy 44% memkrylanu ‘metylu i 12 5% a-hydro-
- ksyizomaélanu metylu. Wydnjnosé uzyskanego memkrylanu metylu liczona na wprowadzony a-hydroksyizoma-
$§lan wynosi 34,2%.

Zastrzeienie patentowe

Sposéb otrzymywania metakrylanu metylu z siarczanu amidu kwasu metakrylowego na drodze jeqo
estryflkacjl metanolem w obecnosci inhibitoréw polimeryzacji w uktadzie kaskadowym reaktoréw zbiorniko-
wych,znamienny tym, e do reaktoréw |, |1 lub 1] 3-stopniowej kaskady lub teZ do reaktora |, {1, 111 lub
IV 4-stopniowej kaskady pracujacych odpowiednio w temperaturach od 80—135°C kieruje si¢ produkt wydzielo-
ny z pozostatosci po’ uktvi‘llt:;lfl_!L metakrylanu metylu zawierajacy jako gtéwny sktadnik a-hydroksyizomasdlan
metylu lub te2 pozostalomtyﬂhcy]nq w stanie surowym zawierajacq gtéwnie a-hydroksylzomaﬂon metylu,
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