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Sposéb odzyskiwania rteci ze zuzytej cieczy katalitycznej
w procesie wytwarzania aldehydu octowego

Przedmiotem wynalazku jest sposéb odzyskiwania rteci ze zuzytej cieczy katalitycznej w procesie wytwa-
rzania aldehydu octowego.

W procesie otrzymywania aldehydu octowego metoda Kuczerowa, to jest przez hydratacje acetylenu para
wodna, jako katalizatora uzywa si¢ rteci metalicznej. Czynnikiem katalizujagcym sa jony rteci, ktére wytwarza
uklad oksydo-redukcyjny odpowiednio przygotowanej cieczy katalitycznej zawierajacej przecigtnie:
SO, — 120—140 g/, Fé"* — 2—4 g/, Fe"** — 40-50 g/1, Hg™ — 0,5—1,0 g/l w tymstaty nadmiar rt¢ci metalicz-
nej dodawanej do cieczy katalitycznej w ilodci 1,5 kg/t aldehydu octowego.

W czasie przebiegu reakcji nastepuje redukcja jonéw Fe™* do jonéw Fe'*, atym samym ciecz katalityczna
dezaktywuje si¢. Celem utrzymania stalego stosunku wszystkich sktadnikdw cieczy katalitycznej, do reakciji

,doprowadza si¢ w spos6b ciggly swieia ciecz i odprowadza do regeneracji taka samg ilo§¢ cieczy zuzytej.

Giéwnym celem regeneracji zuzytej cieczy Kkatalitycznej, ktéra zawiera: SO, "— 140—150 g/l
Fe'*— 45-55 g/l, Fe"**— 5—10 g/1, Hg"*— 2—3 g/1, aldehydéw octowego i krotonowego —5 —8 g/, Hg metalicz-
nej — 0,5-0,8 g/l, jest utlenianie Fe** do Fe"** i odzyskanie metalicznej rteci.

Znany sposéb odzyskiwania rteci polega na tym, Ze zuzyta ciecz katalityczng odprowadzana ze $rodo-
wiska reakcji, poddaje si¢ procesowi odstawania w czasie 6 godzin, gdzie jako dolng warstwe otrzymuje si¢ rteé
zdyspergowang zanieczyszczong Zywicami, tak zwany mut rteciowy, a jako warstwe gérng — pozostate skiadniki
cieczy katalitycznej z resztkami rt¢ci w formie rozproszonej mgty i z koloidalnymi czasteczkami zywic aldehydo-
wych.

Warstwe gorng kieruje si¢ nastepnie do degazacji, gdzie za pomoca pary wodnej i azotu oddziela si¢ od
ciecz; pozostaty cz¢s¢ niespolimeryzowanych aldehyddéw, za$ cieczz pozbawiong tych aldehydéw z resztkami
rteci podaje si¢ do dalszej regeneracji.
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Z warstwy dolnej odzyskuje si¢ rt¢¢ metaliczna przez'oddestylowanie jej ' w piecu z ogrzewaniem bezprze-
ponowym, gdzie nastgpuje spaleni¢ substancji zanieczyszczajacych, gtéwnie Zywic, wytwarzanych w procesie
odstawania, a rte¢, po odparowaniu, kondensuje si¢ w specjalnych urzadzeniach. Stwierdzono, ze zywice ucigZli-
we dla procesu odzyskiwania rteci jak. i dla dalszego procesu regeneracji cieczy katalitycznej powstaja w procesie
odstawania tej cieczy. Jest to wynikiem polimeryzacji w srodowisku kwasnym aldehydéw octowego i krotonowe-
go zawartych w cieczy katalitycznej w czasie dtugiego bo trwajacego okoto 6 godzin odstawania.

Tworzenie si¢ Zywic nie tylko komplikuje cala technologi¢ regeneracji cieczy katalitycznej ale takze prowa-
dzi do nieodwracalnych strat produktu irteci przy operacjach regeneracji cieczy katalitycznej. Przerabianie
Zywicowatego mutu rteciowego (dolnej warstwy po odstaniu) na rt¢¢ metaliczng jest bardzo ucigzliwe, wymaga
stosowania dodatkowych " operacji.: - technologicznych, powoduje straty rteci w procesie regeneracji i wydtuza
czas zetknigcia si¢ pracownik6w z silnie toksycznymi oparami rteci.

Celem wynalazku jest opracowanie takiego sposobu odzyskiwania rtgci ze zuzytej cieczy katalltyczne],
ktéry eliminuje tworzenie si¢ niepozgdanych zywic aldehydowych. Cel ten osiaga si¢ przez odpgdzenie aldehydu
octowego i aldehydu krotonowego zawartych w cieczy katalitycznej, bezpoérednio po odprowadzeniu tej cieczy
ze Srodowiska reakcji. Niedopuszczenie do dluzszego pozostawania aldehydéw w cieczy zapobiega ich polimery-
zacji do wieloczasteczkowych Zywic.

Sposéb wedtug wynalazku polega na tym, ze zuZyts ciecz katalityczng zawierajacg: SO, ~7—140—150 g/1,
Fe™ — 45-55 g/l, Fe"**— 5—-10 g/l, Hg"™" — 2—3 g/1, aldehydu octowego i krotonowego — 5—8 g/1, Hg metalicznej
—0,5-0,8 g/l, o temperaturze 95—100°C i cisnieniu okoto 0,4 atmosfery odprowadza si¢ ze $rodowiska reakcji
hydratacji acetylenu wilodci 10—15 m®/h, spreza si¢ do cignienia 4—8 atmosfer i kieruje do urzadzer dziataja-
cych na zasadzie sity odSrodkowej, korzystnie do hydrocyklonu, gdzie przez nadanie cieczy ruchu wirowego
i dzieki dziatajacym sitom odsrodkowym oddziela si¢ zasadnicza czg¢$é, bo okoto 80% wprowadzanej do procesu
rtgci metalicznej, ktéra bezposrednio zuzywana jest do uzupetnienia strat rteci w procesie hydratacji.

Regenerowana ciecz katalityczna zawierajaca pozostate sktadniki i reszte rteci w formie zdyspergowanej
podaje si¢ nastepnie, bez odstawania, do degazacji gdzie za pomoca przegrzanej pary wodnej oraz azotu w ilosci
20-35 m®/h odpedza si¢ w postaci par zawarty w niej aldehyd octowy, aldehyd krotonowy i resztki rteci i prze-
ttacza do dalszej przerébki znanym sposobem.

Usunigcie aldehydu z cieczy bez odstawaria to jest, bez pozostawienia jej w stanie nieruchomym, zapobiega
catkowicie powstawaniu bezuzytecznych i bardzo uciazliwych zywic aldehydowych. Odzyskana rteé sposobem
wedtug wynalazku nadaje si¢ bezposrednio, bez dodatkowe;j przerdbki, do uzupetnienia strat w procesie wytwa-
rzania aldehydu octowego.

Sposéb wedtug wynalazku nie tylko usprawnia caly proces regeneracji zuzytej cieczy katalitycznej, ale
réwniez umozliwia zmniejszenie zuzycia rteci o 40 do 50% i pozwala na odzyskanie aldehydéw zawartych w tej
cieczy, a tym samym zwigksza wydajnosé procesu wytwarzania aldehydu octowego.

Spos6éb wedtug wynalazku przedstawiony jest blizej w przyktadzie postgpowania w powmzamu ze schema-
tem technologicznym.

Przyktad. Zuzytg ciecz katalityczng w iloéci okoto 12 m*®/h odprowadzana z reakcji wytwarzania alde-
hydu octowego metoda Kuczerowa, zawierajaca: SO, — 140—150 g/l, Fe'*—45-55g/l, Fé""*—5-10¢g/l,.
Hg'*— 2—-3 g/1, aldehydéw octowego i krotonowego — 5—8 g/1, Hg metalicznej — 0,5—0,8 g/l, przewodem 1 po-
daje si¢ wsposéb ciagly poprzez pojemnik 2 na ssanie pompy 3, ktora spreza te¢ ciecz do okoto 5 atmosfer
i przettacza ja do baterii hydrocyklonéw 4, gdzie pod wptywem ruchu wirowego i dziatajacych sit odsrodko-
wych oddziela si¢ zasadnicza cze$é, bo az 80% rteci, ktérg odprowadza sie z uktadu.

Po przejsciu przez hydrocyklony 4, ciecz kieruje si¢ poprzez pojemnik 2 do degazatora 5, gdzie za pomocg
pary wodnej o temperaturze 130—135°C doprowadzanej przewodem 6 i azotu w ilo$ci okoto 30 m®/h, odpedza
si¢ przewodem 7 pary aldehydu octowego, aldehydu krotonowego i resztki rteci. Ciecz katalityczng pozbawiong
aldehydow i rteci skierowuje si¢ przewodem 8 do zbiornika 9, a stad za pomocg pompy 10 przewodem 11
przesyta do dalszej przerdbki znanym sposobem.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb odzyskiwania rteci ze zuzytej cieczy katalitycznej po procesie wytwarzania aldehydu octowego
metodg Kuczerowa, zawierajaca: SO, ~~— 140—150 g/l, Fe'* — 45-55 g/, Fe'**— 5-10 g/1, Hg'* — 2—3 g/l alde~
hydéw octowego ikrotonowego — 5—8 g/I, Hg metalicznej — 0,5—0,8 g/, posiadajaca temperaturg 95—100°C
oraz znajdujaca si¢ pod ciSnieniem okoto 0,4 atmosfery, znamienny ty m, Ze zuzyta ciecz katalityczng
odprowadzang z reakcji hydratacji acetylenu, spreza si¢ do cisnienia 4—8 atmosfer i kieruje do urzadzenia dziata-
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jacego na zasadzie sit odsrodkowych, korzystnie do baterii hydrocyklonéw, gdzie przez nadanie cieczy ruchu
wirowego i dzigki dziataniu sity odsrodkowej oddziela si¢ zasadnicza czgs$¢ rteci, ktéra odprowadza si¢ z uktadu
za$ pozostala ciecz poddaje si¢ nastgpnie, bez odstawania, procesowi degazacji, w ktérym za pomoca przegrzanej
pary wodnej i azotu odpgdza si¢ w formie pary zawarte w cieczy aldehydy i resztki rteci, po czym przettacza do
dalszej przerébki znanym sposobem.

2. SposGb wedtug zastrz. 1,znamienny ty m,zZe odzyskang rteé kieruje si¢ bezposrednio, bez dodat-
kowej przerébki, do procesu hydratacji acetylenu do aldehydu octowego w celu uzupelnienia strat.
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