POLSKA OPIS PATENTOWY | 66772
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA
Patent dodatkowy Kl. 120,12
do patentu
Zgloszono: 21.V.1969 (P 133 733)
Pierwszenstwo: MKP C07c 69/14
URZAD
PATENTOWY
P R l. Opublikowano: 15.V.1973 UKD
Wspéltwoércy wynalazku: Zbigniew Sadlowski, Jerzy Zawada, Zygmunt

Wiese, Waclaw Bialek _
Wlasciciel patentu: Zaklady Azotowe , Kedzierzyn”, Kedzierzyn (Polska)

Sposob wytwarzania octanu butylu metoda ciagla

1

Przedmiotern wymalazku jest sposéb wytwarza-
nia octanu butylu metods cigglg z butanolu i kwa-
su octbowego.

Znany jest sposdb produkcji octanu butylu
z kwasu octowego i butanlu polega ma estryfikacji
surowc6éw w Kkublie estryfikacyjnym i kolummnie
estryfikacyjnej, nastepnie na zobojginieniu mie-
szaniny poreakcyjnej, odwodnieniu w kolumnie
odwadniajgcej i zatezajgcej, i na oddzielanie pro-
duktu od nieprzereagowanych surowcéw i wody.
Schemat technologiczny produkeji octanu butylu
meitodag znang jest przedstawiony mna rys. fig. 1.
Do kuba estryfikaicyjnego 4 doprowadza sie w spo-
séb ciggly kwas odtowy 1, butanol 2 i wode zde-
mineralizowang 3. Estryfikacja odbywa sie w tem-
peraturze okolo 112°C w obecnosci kwasu siarko-
wego jako katalizatora. Produkt estryfikacji, octan
butylu odpedza sie w formie ateotropu octan bu-
tylu — butanol woda w kolumnie estryfikacyjnej 5.
Pary azeotropu tréjskladnikowego przechodzac przez
skraplacz 6 i chlodnice 7 skraplajg i schiadzajag
do temperatury 80°C. Roztwér po schiodzeniu zo-
bojetnia sie roztworem lugu sodowego ze mbiornika
8, ktéry sporzgdza sie przez rozciericzenie wodoro-
tlenku sodu 10 woda zdemineralizowang ze zbior-
nika 9. Odkwaszony dwufazowy roztwér nastepnie
przechodizi do rozdzielacza rcieczy 11, gdzie naste-
puje dokladny rozdzial na dwie warstwy. ’

Warstwa goma zawiera odtan bultylu, butanol,
a 'warstwa dolna zawiera prawie samg wode
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i ocdtan sodu pochodzacy z zobojeinfienia oraz do-
mieszki butanolu i octanu butylu. Warstwe gémg
przepuszcza sie przez kolumne odwadniajgcg 12
celem odpedzenia wody, a warstwe dolng kieruje
sie do kolumny wywarowej 19. W kolumnie od-
wadniajgcej 12 wode odpedza sie¢ w postaci mie-
szaniny heteroazeotropéw octan butylu — woda,
ktére przechodzge przez kondensator 13 ulegajg
skropleniu i schlodzeniu, a nastepnie W roadziela-
czu 14 rozdzieleniu ma dwie twarstwy.

Warstwa dolna jest kiemowana do kolumny wy-
warowej 19, a warstwa géma jest kierowana mna
szezyt, lub do kuba kolumny estryfikacyjnej. Z do-
hu kolumny odwadniajgoej odbiera sie mieszanine
octan butylu — butanol, ktéra przesyla sie do
kolumny estrowej 18, celem odpedzenia butanolu.
Butanol oddestylowywuje w formie azeotropu oc-
tan butylu — butanol, ktéry po skropleniu réw-
niez przesyla si¢ do estryfikacji. Z dotu kolumny
estrowej 16 odbiera si¢ gotowy produkt 17. War-

_stwy dolne z rozdzielaczy 11 i 14 przerabia sie

w kolumnie wywarowej 19 metodg periodyczna
oddestylowujgc butaniol az do wylczerpania i Kie-
ruje sie go do kuba estryfikacyjnego 4. Wode wy-
czempang z kuba 18 wypuszcza sie do kanalizacji
Sciekiowe].

Wada tej metody produkicji octanu butylu jest
duze zuzycie wody zdemineralizowanej do wytwa-
rzania misszanki azeotropowej w kolumnie estry-
fikacyjnej 5 i do sporzgdzania Iugu sodowego
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w zbiorniku 8, oraz straty kwasu octowego pod-
czas zobojetnienia fazy wodnej i estrowej po
wyijsciu z kolumny estryfiakeyjnej, straty butano-
lu i straty octanu butylu w kolummnie wywarowej
na skutek hydrolizy. .

Sposobem wedbug wynalazku unika sie wyzej wy-
mienionych wad przez zasbosowanie cyrkulacji wo-
dy miedzy rozdzielaczem cieczy i kolummng estry-
fikacyjng oraz wykorzystanie wody powstalej
w wyniku reakeji estryfikacji do sporzadzania lugu
sodowego braz zabojetnienia tak przygotowanym lu-
giem tylko Waystwy odtanu butylowego.

Spos6b wytwarzania octanu butylu metoda
ciagly wedhug wymalazku polega na tym, ze po
provesie estryfikacji butanolu kwasem octowym,

tropsictadnikows azeotropowa mieszaning poddaje’

sie ‘majpierw rodzieleniu. Gfirng warstwe z r1o0z-

dzielenia ktéra zawiera gléwnie octan butylu

i resztki kwasu odtowego zobojeinia sie wodnym
roztworem wodoretlenlat- sedu - W Znany —sposdb,
a warstwe dolng, ktéra zawiera gléwnie wode
i resztki mieprzereagoywanego butanolu i-kwasu oc-

towego rozdziela gi¢ ma dwie czeSci z tym, . Ze

czesé stosuje sie do sporzadzenia wodnego roztwo-
mu wodorotlenku sod'u, a4 powostala czes$é zawraca
sie do procesu estryfikacji. Nastepnie warstwe or-
ganiczng po zobgietnjepiu - przerabia sie . dalej
W mnany sposéb.

Sposdb wedtug wynalazku jest szczegélowo opi-

sany w ponizszym przykladzie, w oparciu o sche-
mat technologiczny podany na Tys. fig. 2. i

Przyklad. Do kuba eshryﬁkacy]vnego 4
w sposéb ciggly wprowadzono 698 kg/h butanolu
i 467 kg/h kwasu octowego. Temperatura w kubie
4 wyniosila 105°C. Na szczycie kolummy 5 zaopa-
trzonej w deflegamtor 6 temperatura wynosila
90°C. Opary schladzane w chlodnicy 7 do tempera-
tury 30°C. Po schlodzenin opardéw w' chiodnicy -7
rozdzielono je w rozdzielaczu 22, gérng warstwe zo-
bojetniajgc roztworem ze zbiornika 8, dolng war-
stwe zawierajgcg glownie wode i resztki nieprze-
reagowaneggo butanolu i kwasu octowego kierowa-
no do zbiormika 9, skgd w ilosci 525kg/h kierowa-
no do kuba estryfikacyjnego 4, pozostalg ilos¢ kie-
rowano do zbiornika 8 w celu przygotowania 20/
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roztworu NaOH, ktérym zobojetnione gérng war-
stwe z rozdzielacza 22. Liczba kwasowa , wody

- estryfikacyjnej uzywanej do przylgobowy'wama roz-

twornu NaOH wymnosila 0,4. Gérna warstwa z roz-
dzielacza 22 i roztwér zobojetniajgcy z rowdziela-
cza 8 kierowano do rozdzielacza 11, gdzie nastepo-
walo rozwarstwienie na dwie fazy: oet;inoWa,i wo-
dng. Warstwe octanowg kierowano do kolumny od-
wadniajgcej 12. Warstwa dolda byla kierowana
z rozdzielacza 11 do kolumny wywarowej 19,
gdzie w temperaturze 92°C oddestylowywano bu-
tanol. Temperatura w dolnej czesci kolumny od-
wadniajgcej 12 wynosila 135°C, a w gémej czesei
105—110°C. Opary ze szczytu kolumny odwadnia-
jace po skropleniu w chlodnicy 23 kierowano do
rozdzielacza 14. Wamstwe goérng dozowano na
szczyt kolumny estryfikacyjnej 5 jako flegme.
Warstwe -dolng z rozddielacza 14 Kkierowano do
kolumny wywarowej 19. Z dolu kolumny 12 od-
bieramo okolo 85%, -octanu butylu 17 w ilodei
1310 kg/h.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania octanu butylu metoda
ciggla ma drodze estryfikacji butanolu kwasem oc-
towym i destylacji produktu koncowego po uprzed-
nim wzobojetnieniu i odwodnieniu azeotropowej
mieszaniny poreakcyjnej, znamienny tym, ze po
procesie estryfikacji tréjskladnikows azeotropowg
mleszammne; podjdajle sie majpierw mozdzieleniu, po
czym gorng walmtwe z rozdzielenia, ktéra zawiera
gléwnie octan butylu i pesztki kwasu octowego,
zobojetnia sie wodnym roztworem wodorotlenku
sodu w znany sposdb, a warstwe dolng, ktoéra za-
wiera gléwnie wode i resztki nieprzereagowanego
butanolu oraz rozpuszczonego kwasu octowego roz-
dziela sie na dwie czeSci z tym, ze czesé stosuje
sie do sporzgdzenia wodnego roztworu wodonotlenku
sodu, -a pozostalg czeS¢ zawraca sie¢ do procesu
estryfikacji, pmzy czym zobojetniong = warstwe or-
ganiczmg przerabia sie dalej w znany sposéb.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
zobojetnia sie {ylke jedng homogeniczng warstwe
wodnym roztworem substancji zasadowej. '
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Typo L6dZ, zam. 1265/72 — 105 egz.

Cena 1zl 10.—
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