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(54} Spdsob vyreby 1-butanol-3-6nu
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Rie¥enie sa tyka vyroby 1-butanol-3-6nu
aldolovou kondenzéciou acetonu s formalde-
hydom katalyzovani stopami bazy pri tep-
nej faze. Postup pripravy a zloZenie zmesi
lote reaknej zmesi 40 aZ 130 °C v kvapal-
pred reakciou zaistuje vyhodny priebeh re-
akcie a miniméalny vznik vedlajich produk-
tov, o zjednodusuje izolatny proces pro-
duktu.
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~Vyndlez sa tyka postupu vyroby 1-butanol-
-3-6nu z formaldehydu a aceténu bézicky
katalyzovanou aldolovon kondenz&ciou. 1-
-Butanol-3-6n je doleZitd surovina pri prie-
myselnej syntéze 1-butén-3-6nu, pri vyrobe
retinylacetatu, tiez pri dalSich organickych
syntézach.

Je zndme, Ze v podmienkach aldolovej
kondenzécie aceténu s formaldehydom, ka-
talyzovanej bdzami, prednostne vznikd 1-
-butanol-3-6n z mnoZstva dalfich moZnych
produktov reakcie aceténu s formaldehy-
dom.

Nemecki autori (patentny spis NSR &islo
1277 235) poukazuji na ta¥kosti spojené s
dosiahnutim vysckej selektivity procesu.

V patentnom spise uvddzaji podmienky
uskuto&nenia procesu syntézy aceténu s for-
maldehydom, bez a v pritomnosti bazického
katalyzdtora, s vytazkom 1-butanom-3-6nu
80 % voti pouZitému formaldehydu, ktory
zreaguje tplne, prifom v pripade pouZitia
katalyzdtora je potrebnd reakénd doba 0,5
aZ 20 min., bez katalyzdtora 20 a¥ 180 min.
Tieto vysledky vSak dosiahnu pri uskutod-
neni procesu .syntézy pri teplote reakénej
zmesi 140 aZ 210 °C, pri tlaku v reaktore
10,0 aZ 30,0 MPa, bez pritomnosti plynnej
tézy v reaktore. | ,

Nevyhodou uvedeného postupu st naroéné
podmienky uskutofnenia procesu, vysok4
reakfnd teplota a vysoky pracovny tlak w
reaktore, ¢o zvySuje nebezpedie vzniku vy-
buchu a poZiaru v priebehu procesu.

Japonski autori (japonsky patent &islo
77 128 311) uvéddzaji podmienky uskutodne-
nia postupu aldolovej kondenzéacie vodného
roztoku formaldehydu s aceténom, ktory je
v prebytku, v pritomnosti bazického kataly-
zatora,

Nevyhodou tohto postupu je ¥iroky rozptyl
vytaZku produktu od 60 do 80 %, nizka vy-
taZnost syntézy a vysoka précnost pri usku-
toneni procesu a pri oddeleni katalyzatora
z reakfnej zmesi v priebehu izol4cie pro-
duktu.

Nevyhody doterajSich postupov sa odstrs-
nia postupom podla vynélezu. Postup spo-
¢iva v aldolovej kondenzacii aceténu s for-
maldehydom v kvapalnej fdze. Reakcia sa
uskutofiiuje pri teplote reakdnej zmesi 40
aZ 130 °C, pri tlaku 0,1 a¥ 4,0 MPa.

Vyhody postupu podla vynélezu vyplyva-
ji z nového, vysoko efektivneho spdsobu
pripravy a zloZenia zmesi pred reakcioun,
ktory zaistuje vysokd stabilitu a reprodu-
kovatelnost procesu s vvsokym a stabilnym
vytaZkom produktu.

Pri postupe podla vyndlezu sa zmieSa a-
ceton s vodnym roztokom formaldehydu a
vodou pri teplote zmesi do 30 °C, pritom
molarnvy pomer zidastnenych zloZiek form-
aldehyd : aceténu je 1:10 a¥ 30. Obsah vo-
dy predstavuje minimélne 8 hmotovych % v
zZmesi. :

Ako bazicky katalyzdtor sa pouZije vodny
roztok alkalického hydroxidu ako hydroxid
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sodny, alebo draselny, tieZ je moZné pouZit
dalSie anorganické alebo organické bézy,
tiezZ zmesi tychto bdz, ktoré si schopné vo
vodno-aceténovom roztoku upravif aktivitu
vodikovych jonov v uvedenom rozsahu hod-
ndt pH.

Postup pripravy zmesi i samotnej reakcie
je vyhodné rieSit ako kontinudlny proces.
Reakcia sa uskutotni vyhodne v reaktore s
piestovym tokom s izotermickym, alebo s
programovanym teplotnym reZimom pozdi¥
reaktora, s priestorovym &asom 0,5 aZ 50
mintit pri teplote reak&nej zmesi 40 a¥ 130
stupfiov Celzia, prifom tlak v reaktore je
0,4 aZ 4,0 MPa.

Po prechode reaktorom sa reak&nd zmes
ochladi na teplotu 25 a% 30 °C, bazicky ka-
talyzdtor sa neutralizuje na katexe v H*
cykle, priCom sa pH v reaktnej zmesi upra-
vi na hodnotu 7,0 a produkt sa izoluje zné-
mym postupom frakénou rektifikdciou.
ashhllrilooa. °

Acet6n a voda oddelend z reakénej zmesi
sa recirkuluji. Tymto postupom sa ziska 1-
-butanol-3-6n vo vytaZku 70 aZ 85 %, v pre-
podte na pouZity formaldehyd, pritom reak-
ciou vznikd minimilne mnoZstvo vedlajSich
produktov. Z nich bol v reakénej zmesi sta-
noveny hlavne 2-hydroxymetyl-1-butén-3-6n
v obsahu 7 aZ 15 hmot. % z obsahu produk-
tu.

Diacetdénalkohol je obsiahnuty v mnoZ-
stve maximélne 2 hmotnostné % z obsahu
produktu.

Vyhodou uvedeného postupu je vysok4
stabilita a reprodukovatelnost procesu, za-
istend novou jednoduchou a efektivnou pri-
pravou zmesi vychodzich surovin k reakcii,
vysokd selektivita a vylaZnost procesu pri
vysokom stupni zhodnotenia surovin a nizky
podiel odpadnych l4tok.

Jednoduché koncepcia navrhovaného pro-
cesu umoZiiuje maximdlne vyuZit zdkladné
prvky reguldcie a automatizacie, o vytvara
predpoklady vysokej produktivity v prevadz-
ke.

Uskutofnenie postupu podla vynédlezu a
dosiahnuté vysledky ilustruja priklady kon-
krétneho prevedenia, v Ziadnom pripade ho
viak neobmedzujt.

Priklad 1

Ku 168 g 36 %-nému vodnému roztoku
formaldehydu (2 mély) sa pridd 500 ml vo-
dy a 3643 ml aceténu (50 mdlov) pri tep-
lote zmesi 22 °C. K roztoku sa prida 0,25 N
vodny roztok NaOH, pritom aktivita vodi-
kovych jonov zmesi sa upravi na hodnotu
pH: 12,6. Aktivita vodikovych jénov sa sle-
duje pomocou kombinovanej elekirdédy na
pristroji RADELKIS typ OP 208/1 (MLR).
Takto upravend zmes sa ddvkovacim piesto-
vym Cerpadlom &erpd do tribkového reak-
tora, objemu 0,6 1, s priestorovym &asom 24
mindt pri tlaku 1,0 aZ 1,1 MPa. Reak&nd
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zmes v reaktore sa udrZuje na teplote 70 °C
vyhrievacim okruhom.

Reak&na zmes sa po vystupe z reaktora
ochladi na teplotu 22 °C a neutralizuje do
neutrdlnej reakcie na slabokyslom Kkatexe.

7Zo zmesi sa atmosférickou rektifikdciou
pri zniZenom tlaku 6,6 aZ 7,0 kPa frakcionu-
oddeli acetdén. Zo zbytku sa rektifikaciou
je 1-butanol-3-6n. Ziska sa 148 g 1l-butanol-
-3-6nu s obsahom 87,1 hmot. %, stanovenym
plynovou chromatograficu. Obsah diaceton-
alkoholu je 1,22 hmot. %.

Vytazok 1-butanol-3-6nu je 73,2 % voti
pouZitému formaldehydu.

Priklad 2

Ku 168 g 36 %-nému vodnému roztoku
formaldehydu (2 moly) sa pridd 500 ml vo-
dy regenerovanej z predchadzajiceho po-
stupu a 3643 ml acetéonu regenerovaného z
predchddzajiceho postupu pri teplote 22 °C.

Aktivita vodikovych jénov zmesi sa upra-
vi pridavkom 0,25 N vodného roztoku NaOH
na hodnotu pH : 12,6.

Dal¥im postupom ako v priklade 1 sa zis-
ka 157 g 1-butanol-3-6n s obsahom 87,5
hmot. %, s obsahom diaceténalkoholu 1,21
hmot. %.

VytaZok 1-butanol-3-6nu predstavuje 78,0
percent vodi pouZitému formaldehydu.

PREDMET VYNALEZU

Spbsob vyroby 1-butanol-3-6nu z formal-
dehydu a aceténu bdazicky katalyzovanou
aldolovou kondenzdciou vyznaleny tym, Ze
k reakcii sa zmiefa acetdn s vodnym rozto-
kom formaldehydu a vodou, pri¢om molarny
pomer zGSastnenych zloZiek formaldehyd :
: acetén je 1:10 aZ 30, koncentrdcia vody

zmesi je v rozsahu 8 aZ 20 hmot. %, k zme-
si sa pridd vodny roztok bézického kataly-
zdtora, pri¢om aktivita vodikovych jonov sa
upravi na hodnotu pH : 11,0 aZ 13,0, reakcia
sa uskutotni v kvapalnej faze pri teplote
reakdnej zmesi 40 aZ 130 °C, s dobou reak-
cie 0,5 aZ 50 min.
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