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(57)Anotace:

Zpiisob vyroby kyseliny akrylové a) vyrobou plynné smé&si
produkt, kterd ma v podstat¥ sloZeni reakéni smési
katalytické oxidace v plynné fazi alkand, alkeni, alkanolli
a/nebo alkanalil se tfemi uhlikovymi atomy a/nebo jejich
predstuptili na kyselinu akrylovou, vyznadujici se b)
kondenzaci plynné sm&si produkti, c) krystalizaci kyseliny
akrylové z roztoku ziskaného ve stupni b) za ¢asteného
odpateni roztoku ve vakuu, d) oddé€lenim ziskanych krystalti z
mate&ného louhu, €) zpétnym uvedenim nejméné Césti
matedného louhu ze stupné d) do stupné b) a f) zpétnym
uvedenim nejméng &asti odpatencho roztoku ze stupné ¢) do
stupné b).
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Zptiisob vyroby kyseliny akrylové

Oblast techniky

PredloZeny vyndlez se tyka zplisobu vyroby kyseliny

akrylové.

Dosavadni stav_techniky

Kyselina akrylova je vyznamnou zakladni chemikalii.

Na zakladé jeji velmi reaktivni dvojné vazby a rovnéz kyselé
funkce je obzvlasté& vhodna jako monomer k vyrobé polymert.

Z vyrobeného mnozstvi monomer@ kyseliny akrylové se vétsi
Cast pred polymeraci - prikladné na lepidla, disperze nebo
laky - esterifikuje. Jenom maléd Sast vyrobenych monomer®
kyseliny akrylové se primo polymeruje, prikladné€ na "super-
absorbenty". Zatimco se obecné pri piimé polymeraci monome-
rit kyseliny akrylové pozaduje vysoka déistota, nejsou pozZa-
davky na ¢istotu kyseliny akrylové tak vysoké, jestlize se

tato pred polymeraci esterifikuje.

Obecné je znamo, ze kyselinu akrylovou je mozné vyrabét
heterogené katalyzovanou oxidaci propenu v plynné fazi mole-
kularnim kyslikem na katalyzatorech v pevném skupenstvi pri
teplotach mezi 200 a 400 °C jednostupiiové nebo dvoustuprove
pfes akrolein (srovnej prikladné DE-A 1 962 431, DE-A 2 943
707, DE-C 1 205 502, DE-A 195 08 558, EP-A 0 257 565, EP-A
0 253 409, DE-A 2 251 364, EP-A 0 117 146, GB-B 1 450 986
a EP-A 0 293 224). K tomu se pouzZivaji oxidické viceslozZko-
vé katalyzatory prikladné na bazi oxidd prvkd molybden, viz-

mut a Zelezo (v prvnim stupni) prfipadné molybden a vanad (ve




druhém stupni).

Z DE-C 2 136 396 je znamé oddeélovani kyseliny akrylové
z reakénich plynd ziskanych pri katalytické oxidaci propenu
pripadné akroleinu protiproudou absorpci sm€si z asi 75 %
hmotnostnich difenyletheru a asi 25 % hmotnostnich difenylu.
Dale je z DE-A 2 449 780 znamé chlazeni horkych reakénich
plynti p¥ed protiproudou absorpci c¢astecénym odparfenim rozpou-
Stédla v primém kondenzatoru (Quench aparéat). Problematicky
je pritom stejné jako pri dalsich procesnich krocich vznik
pevnych latek v aparatech, ktery omezuje pouzZitelnost zari-
zeni. Podle DE-A 4 308 087 se miZe tento vznik pevnych
latek redukovat tim, Ze se k relativné nepolarni smési
rozpoustédel difenyletheru a difenylu pridéd polarni roz-
poustédlo jako dimethylftaldat v mnozstvi 0,1 az 25 %

hmotnostnich.

Vedle vysSe popsané absorpce reakénich produktl obsahu-
jicich kyselinu akrylovou ve vysokovroucich rozpoustédlech
predpokladaji jiné znamé zplsoby totadlni kondenzaci kyseliny
akrylové a dale reakéni vody vznikajici pri katalytické
oxidaci. Pritom vznikad vodny roztok kyseliny akrylové, kte-
ry se mize dale zpracovavat destilaci s azeotropickym prost-
tedkem (srovnej DE-C 3 429 391, JP-A 1 124 766, JP-A 7 118
766, JP-A 7 118 966-R, JP-A 7 118 968-R, JP-A 7 241 885) ne-
bo extrakénim zptisobem (srovnej DE-A 2 164 767, JP-A 5 81
40-039 a JP-A 4 80 91 013). Podle EP-A 0 551 111 se smés
kyseliny akrylové a vedlejsSich produktli vyrobena pomoci ka-
talytické oxidace v plynné fazi rozmicha s vodou v absorpéni
veézi a ziskany vodny roztok se potom destiluje v pfitomnosti
rozpousteédla, které tvori azeotropickou smé€s s polarnimi
nizkovroucimi latkami jako voda nebo kyselina octova. DE-C

2 323 328 popisuje oddélovani kyseliny akrylové z vodné es-




terifika¢ni smési butanol - kyselina akrylova extrakci

specidalni smési organickych rozpoustédel.

Nevyhodou u vyse popsanych zplsobl je, Ze se k extrakci
nebo k absorpci pouziva organické rozpoustédlo, které se
v dalsim procesnim kroku jako rektifikaci opét oddéluje za
vysokého tepelného zatizeni. Pritom vznika nebezpeci

polymerace kyseliny akrylové.

JP-A 07 082 210 popisuje zplsob ¢isténi kyseliny akry-
lové, ktera vedle kyseliny akrylové obsahuje kyselinu octo-
vou, kyselinu propionovou, akrolein a furfural. Pfi tomto
zpGsobu se po pridavku vody provede krystalizace ve vakuu,
kdy se po oddéleni a promyti krystald kyseliny akrylové do-
sahne c¢istoty 99,6 %. Japonsky patent 45-32417 uverejnuje
zpusob, pri kterém se vodny roztok kyseliny akrylové pripad-
né roztok kyseliny metakrylové, ktery navic obsahuje kyseli-
nu octovou a kyselinu propionovou extrahuje heptanem nebo
toluenem a nasledné se z extraktu odstrani voda destilaci.

V dal$im stupni se zbyvajici extrakt ochladi na teplotu -20
az -80 °C, aby se dosahlo krystalizace kyseliny akrylové ne-
bo kyseliny metakrylové. Krystaly se oddéli a matecné louhy
se vraci do extrak¢éniho procesu. Podle tohoto patentového
spisu je pouziti organického rozpoustédla pripadné extrakc-
niho prostfedku nutné, protoze jinak roztok po ochlazeni
ztuhne, aniz by vypadly krystaly. Nevyhodou u tohoto zplso-
bu je vedle pridavani organického rozpousteédla i to, Ze se

k oddéleni vody musi provadét destilace. Kanadsky patent
790 625 se tyka dalsiho procesu ¢isténi surové kyseliny ak-
rylové frakcionac¢ni krystalizaci. Pritom v pripade kyseliny
propionové jako hlavni znecistujici slozky surové kyseliny
akrylové neklesa teplota pod peritektickou teplotu systému

kyselina akrylova-kyselina propionova, zatimco v priipadé




kyseliny octové jako hlavni znedistujici slozZky neklesa tep-
lota pod eutektickou teplotu systému kyselina akrylova-ky-
selina octova. Kyselina akrylova pouzZitéd ke krystalizaci se
pritom vyrabi obvyklym zplsobem, prikladné oxidaci v plynné
fazi propenu nebo akroleinu a nadsledné se podrobi predéisté-
ni obvyklymi znamymi zplsoby, pfikladneé extrakci. Podle
udajt patentového spisu se krystalizace kyseliny akrylové

provadi s vyhodou v podstaté v nepritomnosti vody.

V EP-A 0 616 998 se popisuje zplsob c¢isténi kyseliny
akrylové pomoci kombinace dynamické a statické krystalizace,
pric¢emZz jako vychozi produkt se pouziva predc¢isténad kyselina

akrylova, prikladné destilaci predc¢isténa kyselina akrylova.

Zptsobim popsanym ve vySe uvedenych dokumentech je spo-
le¢né, ze pred krystalizaci vyzaduji predc¢isténi kyseliny
akrylové. Protoze se pfi predc¢isténi zpravidla pouzivaji
organicka rozpousteédla, které se nasledné znovu oddéluji za
vysokého tepelného zatiZeni, vznikéa zde vzdy problém neza-

douci polymerace kyseliny akrylové.

Z EP-A 0 002 612, kde se popisuje zpusob cisténi
kyseliny akrylové ve vodném roztoku frakcionovanou
krystalizaci, je znam pridavek soli k roztoku kyseliny
akrylové k preruseni eutektika voda - kyselina akrylova,
které se vyskytuje pri objemovém obsahu 63 % kyseliny

akrylové.

EP-A 0 675 100 popisuje zplisob vyroby a,f-nenasycenych
karboxylovych kyselin se 3 az 6 uhlikovymi atomy, prikladne
kyseliny akrylové, oxidativni dehydrogenaci odpovidajicich
nasycenych karboxylovych kyselin se 3 az 6 uhlikovymi atomy

s naslednou tavnou krystalizaci a navazujici frakéni




destilaci nebo s naslednou frakcéni destilaci s navazujici

tavnou krystalizaci.

Ukol predlozeného vyndlezu spoéiva v tom, vytvofit
zpusob, pri kterém se kyselina akrylova ziska ve vysoké

v 0

¢istoté bez nakladnych procesnich stupni.

Podstata vynalezu

Ptekvapivé bylo objeveno, Ze se kyselina akrylova

z plynné smési produktitl, kterd se podrobi kondenzaci, mizZe
vykrystalovat pfimo z roztoku vznikajiciho pri kondenzaci.
Obzvlasté bylo objeveno, ze pritom neni potreba zadnych dal-

ich ¢isticich stuprnd ani neni potifeba pridavat pomocné

<

latky.

Vynédlez se tedy tyka zplsobu vyroby kyseliny akrylové

a) vyrobou plynné sme€si produktl, kterd ma& v podstate slo-
Zzeni reak¢ni smési katalytické oxidace v plynné fazi al-
kanti, alkent, alkanoldl a/nebo alkanald se tremi uhliko-
vymi atomy a/nebo jejich predstupni na kyselinu akrylo-
vou,
vyznacujici se

b) kondenzaci plynné smési produktil,

c) krystalyzaci kyseliny akrylové z roztoku ziskaného ve
stupni b) za c¢astecného odpareni roztoku ve vakuu,

d) oddélenim ziskanych krystald z mate¢ného louhu,



e) zpétnym uvedenim nejméné Casti matecného louhu ze stupne

d) do stupné b) a

f) zpétnym uvedenim nejméné Casti odpareného roztoku ze

stupné c) do stupné b).

V jedné vyhodné forme¢ provedeni se kondenzace ve
stupni b) provadi v koloné. Dal$i vyhodné formy provedeni
vynadlezu vyplyvaji z dale uvedeného popisu, narokli, obrazku

a prikladu.

Pri zplsobu podle vynalezu se kyselina akrylova vykrys-
taluje primo nebo neprimo bez dal$ich mezistupnd nebo &isti-
cich stupnft a bez ptridavku pomocnych latek z roztoku, ktery
vznika pri kondenzaci smé&si produktd. Tato smés produkti ma
v podstaté slozeni reakéniho produktu vznikajiciho pri

katalytické oxidaci v plynné fazi na kyselinu.

Jediny obrazek ukazuje vyhodny priklad provedeni zplso-

bu podle vynalezu.

Pojmy vysokovrouci nebo tézko vrouci latky, stfedné
vrouci latky a snadno vrouci latky a odpovidajici adjektiva
oznac¢uji sloudeniny/latky, které maji vyssi teplotu varu nez
kyselina akrylova (vysokovrouci latky), pfipadné takové,
které maji pribliZné& stejnou teplotu varu jako kyselina
akrylova (stredné vrouci latky) a snadno vrouci latky,
pripadné takové, které maji niz$i teplotu varu nez kyselina

akrylova (snadno vrouci latky).

Stupen a)

Ve stupni a) se vyrobi plynna smés produktd, kterda ma




v podstaté slozeni reakéni smési katalytické oxidace v plyn-
né fazi alkan®i, alken@i, alkanold a/nebo alkanald se 3 uhli-
kovymi atomy a/nebo jejich predstupnd na kyselinu akrylo-
vou. Obzvlasté vyhodné se vyrobi plynnéd smés produktd kata-
lytickou oxidaci v plynné fazi propenu, propanu nebo
akroleinu. Jako vychozi slouceniny se mohou pouzit vsechny
predstupné vyse jmenovanych sloudenin se 3 uhlikovymi atomy,
ze kterych se vlastni vychozi sloucenina se 3 uhlikovymi
atomy tvori teprve intermedidrné béhem oxidace v plynné

fazi. Kyselina akrylova se mize vyrabét primo z propanu.

Obzvl1asté vyhodna je katalytickd reakce propenu a/nebo
akroleinu v plynné fazi na kyselinu akrylovou molekulé&rnim
kyslikem znamym zplhsobem, obzvlasté jak se popisuje ve vyse
zminénych spisech. S vyhodou se pritom pracuje pri teplo-
tach mezi 200 a 450 °C a pripadné pri zvysSeném tlaku. S vy-
hodou se prfitom jako heterogenni katalyzatory pouziji oxi-
dické viceslozkové katalyzadtory na bazi oxidd molybdenu,
vizmutu a Zeleza v prvnim stupni (oxidace propenu na akrole-
in) a oxidy molybdenu a vanadu ve druhém stupni (oxidace ak-
roleinu na kyselinu akrylovou). Tyto reakce se provadéji
pripadné jednostupniové nebo dvoustupriové. Pokud se jako
vychozi latka pouzije propen, miZe se nechat zreagovat na
smés propen-propan pomoci katalytické oxidac¢ni hydrogenace,
jak se prikladné prikladné v Catalysis Today, 24 (1995)
307-313 nebo US-A 5 510 558; homogeni oxidac¢ni hydrogenaci,
jak se popisuje v CN-A 1 105 352; nebo katalytickou dehydro-
genaci, jak se prikladné popisuje v EP-A 0 253 409,DE-A 195
08 558, EP-A 0 293 224 nebo EP-A 0 117 146. Vhodné smesi
propen-propan jsou také rafinadni propeny (70 % propenu
a 30 % propanu) nebo krakovaci propen ((95 % propenu a 5 %
propanu). V zasadé se mohou smé&si propen-propan uvedené vy-

Se oxidovat kyslikem nebo vzduchem nebo smési kysliku a du-




siku kazdého sloZeni na akrolein a kyselinu akrylovou. Pfi
pouziti smé&si propen-propan plisobi propan jako zredovaci
plyn a/nebo reaktant. Vhodny zplsob se popisuje také

v EP-B 0 608 838, pti kterém propan jako reaktant reaguje

pfimo na kyselinu akrylovou.

Reakce propenu na kyselinu akrylovou je siln€ exoterm-
ni. Reakéni plyn, ktery vedle eduktd a produktll s vyhodou
obsahuje inertni tedici plyn, prfikladné obé&hovy plyn (viz
nize), vzdus$ny dusik, jeden nebo n¢kolik nasycenych uhlovo-
dikd s 1 az 6 uhlikovymi atomy, obzvlas$té methan a/nebo pro-
pan a/nebo vodni paru, mizZe proto prijmout jen malou cCast
reakéniho tepla. Ackoliv druh pouzitych reaktord nepodléha
sam o sobé Zadnym omezenim, pouzivaji se vétsinou tepelné
vymé&niky s trubkovymi svazky, které jsou naplné€ny oxidacCnim
katalyzatorem, protoze se v jejich pripadé cast tepla
uvolnéného p¥i reakci mizZe odvést konvekci a zarenim na

ochlazované stény trubek.

Pri katalytické oxidaci v plynné fazi se neziska Cista
kyselina akrylova, nybrz plynnd smés, kterd miZze vedle kyse-
liny akrylové obsahovat jako vedlejs8i slozky v zadsade€ nezre-
agovany akrolein a/nebo propen, vodni paru, oxid uhelnaty,
oxid uhlid&ity, dusik, propan, kyslik, kyselinu octovou, ky-
selinu propionovou, formaldehyd, dals$i aldehydy a anhydrid
kyseliny maleinové. Obvykle obsahuje smés reakénich produk-
ta, vzdy vztaZeno na celkovou reakéni smés, 1 az 30 % hmot-
nostnich kyseliny akrylové, 0,05 az 1 % hmotnostnich propenu
a 0,05 az 1 % hmotnostnich akroleinu, 50 az 98 % hmotnost-
nich inertnich zifedovacich plynti, 0,05 az 10 % hmotnostnich
kysliku, 0,05 aZz 2 % hmotnostnich kyseliny octové, 0,01 az
2 % hmotnostnich kyseliny propionové, 0,05 az 1 % hmotnost-
nich formaldehydu, 0,05 az 2 % hmotnostnich aldehydd a 0,01
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az 0,5 % hmotnostnich anhydridu kyseliny maleinové. Jako
inertni zredovaci plyny jsou obsazZeny obzvlasté nasycené uh-
lovodiky s 1 aZz 6 uhlikovymi atomy, jako 0 az 90 % hmotnost-
nich methanu a/nebo propanu, vedle toho 1 az 30 % hmotnost-
nich vodni pary, 0,05 aZz 15 % hmotnostnich oxid& uhliku

a 0 az 90 % hmotnostnich dusiku, vzZzdy vztazeno na 100 %

hmotnostnich zfedovaciho plynu.
Stupenn (b)

Ve stupni (b) se reakéni produkt ziskany ve stupni a)
podrobi kondenzaci obzvlasté parcialni nebo totadlni konden-

zaci, pricemz se ziska roztok.

Kondenzace se provadi s vyhodou v koloné. Pritom se
pouzije kolona s Uéinnymi dé&licimi vestavbami, obzvlasté
s naplni, télisky a/nebo patry, prikladné se zvonovymi pat-
ry, sitovymi patry, ventilovymi patry a/nebo patry Dual-
Flow. Pritom se kondenzovatelné slozky vyrobené plynné smé-
si produktd ze stupné a) frakcionuji kondenzaci vyvolanou
ochlazenim. Protoze plynnad smés obsahuje v disledku znecis-
téni a obsahu zfedovacich plynt vysokovrouci, stredneé vrouci
a nizkovrouci frakce a rovnéZ nekondenzovatelné slozky, mo-
hou byt v koloné na odpovidajicich mistech umistény jeden
nebo vice bo¢nich odtahti. Na rozdil od obvyklé kondenzace
umozriuje kondenzace v koloné rozdéleni na jednotlivé
slozky. Vhodné kolony obsahuji nejméneé jedno chladici zari-
zeni, k c¢emuz se hodi vsSechny bézné vyméniky nebo prenasece
tepla, kterymi se nepfimo (externé) odvadi teplo vznikajici
pt*i kondenzaci. Vyhodné jsou vyméniky s trubkovymi svazky,
deskové vymeéniky a vzduchové chladice. Vhodnymi chladicimi
medii jsou vzduch pro odpovidajici vzduchové chladice

a chladici kapaliny, obzvlasté voda pro ostatni chladici
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zarizeni. Pokud se predpoklada pouze jedno chladici zarize-
ni, vestavi se do hlavy kolony, kde kondenzuji snadno vrouci
slozky. ProtoZe plynna smés s obsahem kyseliny akrylové ob-
sahuje vice frakci, je udéelné vestaveét do rlznych casti ko-
lony nékolik chladicich zarizeni, prikladné jedno chladici
zatrizeni v dolni Casti kolony ke kondenzaci tézko vrouci
frakce a jedno chladici zarizeni v hlavé kolony ke kondenza-
ci snadno vrouci frakce. Frakce s kyselinou akrylovou se
odtahuje ze stredni ¢asti kolony jednim nebo né&kolika bodéni-
mi odtahy. Tlak v koloné zavisi na mnozstvi nezkondenzova-
nych slozek ab a ¢ini s vyhodou 0,05 - 0,5 MPa, obzvlaste
0,08 - 0,3 MPa absolutniho tlaku. Presné provozni podminky
pro kolonu, jako rizeni teploty a tlaku, zapojeni a uspora-
dani chladiciho (chladicich) zarizeni, usporadani bocniho
(bo¢nich) odtaht k odvadni kyseliny akrylové pripadné metak-
rylové, volba vys$ky kolony a priméru kolony, pocet a vzdale-
nost uc¢innych délicich vestaveb/pater v koloné nebo druh
u¢inné délicich kolonovych vestaveb miZe odbornik zjistit

v ramci bézZnych odbornych pokusti v zavislosti na zpisobu
déleni. Pifi jedné vyhodné formé provedeni se horka smés
plynt prfed kondenzaci primo nebo neprimo ochladi. V pripadé
primého chlazeni je vyhodné aby se plynna smés ochladila

s pomoci tézké frakce vykondenzované z plynné smési. V ji-
ném pripadé se do procesu vnese pomocna latka, ktera se vsak
opét musi zpracovat. Z aparatového hlediska se toto pred-
bézné ochlazeni mize integrovat v patni &asti kolony (s ko-
lonovymi vestavbami nebo bez nich) nebo oddélené od kolony
ve vlastnim aparatu, prikladné v plynovém chladidéi, v Quen-
chi nebo ve Flash-naddobé. Pri jednom zvlasté vyhodném pro-
vedeni vynalezu probihad kondenzace plynné reakéni smési

v koloné dadle popsanym zpUsobem, pficemZ se kolona mize dé&-
1lit na rdzné uUseky, ve kterych probihaji nasledujici rozdil-

né provozné technické ukoly
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1. Patni oblast
Ochlazeni horké smési plyni

Do patni oblasti se zavede a ochladi horka smés plynt.
To se miZze provadét neprimym chlazenim, prikladné tepelnymi
vym&niky, nebo primym chlazenim tézZkou frakci zkondenzovanou

v dal$im dseku kolony jako chladicim mediem.

2. Prvni chladici okruh

Kondenzace tézké frakce

V oblasti prvniho chladiciho okruhu se odvadi konden-
zaéni teplo externé prvnim chladicim okruhem s pomoci tepel-
ného vyméniku pfikladné s vodou jako chladicim mediem, pri-
c¢emZ zkondenzovana tézka frakce se odvede z kolony, ochladi
se v tepelném vyméniku a c¢ast ochlazené zkondenzované tézké
frakce se uvede zpét do kolony, zatimco druha cast, obvykle
méné& neZz 1 % hmotnostni vztazeno na 100 % hmotnostnich kon-

v z

denzatu v boénim odtahu, se odstrani. Zpétné uvadeéna zkon-

denzovana té&Z2ka frakce se uvadi v protiproudu ke stoupajici-

mu plynu.

3. Prvni chladici okruh az k bo¢nimu odtahu

P

Obohaceni tézké frakce

Mezi prvnim chladicim okruhem a boc¢nim odtahem dochazi
az k prvnimu chladicimu okruhu k destilac¢nimu obohaceni

a zkondenzovani tézké frakce z proudu plynu vedeného vzhiru

v protiproudu.
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4. Bo¢ni odtah
Odtahovani kyseliny

Bo¢nim odtahem se odvadi kyselina akrylova.
5. Bo¢ni odtah aZz po druhy chladici okruh
Obohaceni stredné vrouci frakce

V oblasti mezi bo¢nim odtahem a druhym chladicim okru-
hem dochazi k obohaceni stfedné vrouci frakce z proudu plynu
vedeného protiproudné vzhiru, pridemz stredné vrouci frakce

se obohacuje k bo¢nimu odtahu.

6. Druhy chladici okruh

Kondenzace lehce vrouci frakce

V oblasti druhého chladiciho okruhu dochazi ke konden-
zaci lehce vrouci frakce z proudu plynu vedeného protiproud-
n& vzhiiru. Kondenza¢ni teplo se odvadi externé pfes druhy
chladici okruh pomoci tepelného vyméniku s prikladneé vodou
jako chladicim mediem, kondenzovand snadno vrouci frakce se
odtahne, ochladi a &ast ochlazené kondenzované snadno vrouci
frakce se vrati do kolony, zatimco zbyvajici cast se
odstrani. Nezkondenzované slozky, u kterych se jedna s vy-
hodou o dusik, oxid uhelnaty, oxid uhlic¢ity, kyslik, methan,

propan a propen se odtahnou z hlavy kolony.

Vedle toho se miZe kondenzace provadét obvyklym zplso-

bem jedno- nebo vicestupniové, pricemz druh kondenzace nepod-




1éhad zadnym zvlas$tnim omezenim. S vyhodou se kondenzace
provadi s druhym p¥imym kondenzatorem, piicemz jiz vyrobeny
kondenzat se uvede v kontakt s horkym plynnym reakcnim
produktem. Jako apardty ke kondenzaci jsou obzvlaste vhodné
sprchové pracky, Venturiho pracky, bublinové sloupy nebo

aparaty s mlZzenymi povrchy.

Smés ziskani parcialni nebo totédlni kondenzaci reakCni-
ho produktu ze stupné& a), obzvlasté kondenzat stredné vrouci
frakce p#i kondenzaci v koloné obsahuje s vyhodou 60 az
99,5 % hmotnostnich kyseliny akrylové, 0,1 az 40 % hmotnost-
nich vody, vedle toho 0,1 az 15 % hmotnostnich zned¢isténin,
obzvlasté, vzdy vztaZeno na 100 % hmotnostnich kondenzatu,
0,01 az 5 % hmotnostnich akroleinu, 0,05 az 5 % hmotnostnich
kyseliny octové, 0,01 az 5 % hmotnostnich kyseliny propiono-
vé, 0,01 az 5 % hmotnostnich formaldehydu, 0,01 az 5 % hmot-
nostnich dal$ich aldehydt a 0,01 az 5 % hmotnostnich kyseli-
ny maleinové. Obzvlasté vyhodné se pfi kondenzaci ziska
smés, ktera obsahuje 85 az 98 % hmotnostnich kyseliny akry-
lové, 0,5 aZ 14 % hmotnostnich vody, vedle toho 0,5 az 5 %
hmotnostnich znedi$ténin, obzvlasté, vzdy vztazZeno na 100 %
hmotnostnich kondenzatu, 0,01 az 3 % hmotnostnich akroleinu,
0,1 a2z 3 % hmotnostnich kyseliny octové, 0,01 az 3 % hmot-
nostnich kyseliny propionové, 0,01 aZz 3 % hmotnostnich for-
maldehydu, 0,01 az 3 % hmotnostnich dalsSich adehydd a 0,01

az 3 % hmotnostnich kyseliny maleinové.
Stupen (c)

Ve stupni (c) se krystaluje roztok ziskany ve stupni
(b), ktery je obohacen kyselinou akrylovou. Tak se roztok
ziskany z kondenza¢niho stupné primo uvede ke krystalizaci.

Krystalizace se miZe provadét kontinudlné nebo diskontinual-
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né, jednostupriové nebo vicestupriové. S vyhodou se krystali-
zace provadi jednostupiiové. Vhodné jsou vsSechny zplsoby
krystalizace, pfi kterych dochézi k promiseni krystalizujici
taveniny/roztoku michdnim nebo precerpanim, a to jak pri
kontinualnim tak i pfi diskontinudlnim zpGsobu prace. Jako
aparaty jsou vyhodné krystalizac¢ni kotle s michadly a krys-
talyzatory s nucenou cirkulaci, ale také se mohou pouzit

krystalizatory s trubkami a s fluidni vrstvou.

Podle vynalezu se roztok pri krystalizaci Castecné
odpatri. Pfitom se upravi teplota varu krystalizacniho
roztoku, ktera zavisi na tlaku krystalizace. Tlak pri
krystalizaci se upravi pomoci zarizeni na vyrobu vakua na
pozadovanou hodnotu. Zarizeni na vyrobu vakua pfitom
nepodléha Zadnému omezeni. Vhodné jsou vSechny systémy,
kterymi se jednostupiiové nebo vicestupniové mechanickym zpi-
sobem a/nebo termickou kompresi dosédhne pozadovaného
vakua. S vyhodou se pouziji kapalinova okruzZni cerpadla,
obzvlasté v kombinaci s parnimi ejektory, parni ejektory sa-
motné nebo pistova Cerpadla nebo cerpadla s rotaCnimi
Soupatky. Nastaveni tlaku zavisi na sloZeni krystalovaného
roztoku. Ucdelné se tlak pohybuje mezi 100 Pa a 1,5 kPa (ab-

solutné), s vyhodou mezi 300 a 800 Pa (absolutng).

S vyhodou lezi teplota roztoku béhem krystalizace mezi
- 10 °C a + 14 °C, obzvlasté mezi - 5 °C a + 10 °C. Krysta-
lizace se s vyhodou provadi tak, aby byl obsah pevné latky
mezi 5 a 60 g pevné latky na 100 g suspenze, piiCemz je vy-

hodny obsah mezi 15 a 45 g pevné latky na 100 g suspenze.

Stupeni (d)

Ve stupni (d) se krystaly kyseliny akrylové ziskané ve

I




stupni (c¢) oddéli od mateé¢nych louhfi. K tomu jsou vhodné
vS8echny znamé zplsoby oddélovani fazi pevna latka

- kapalina. Pii vyhodné form& provedeni se krystaly odde€li
od mate¢ného louhu filtraci a/nebo centrifugaci. S vyhodou
se pred filtraci nebo centrifugaci zaradi predbézné zahusteé-
ni suspenze, prikladné hydrocyklonem (hydrocyklony). K cen-
trifugaci jsou vhodné v&echny znamé centrifugy, které pracu-
ji diskontinualné nebo kontinudlné. Nejvyhodné€ji se pouziji
smykové centrifugy, které se mohou provozovat jednostupnove
nebo vicestupriové. Vedle toho jsou vhodné také Snekové si-
tové centrifugy nebo $nekové vynaseci centrifugy
(dekantery). Filtrace se provadi s vyhodou s pomoci filt-
ra¢nich nuc¢i, které se mohou provozovat diskontinualné nebo
kontinualné, s michadlem nebo bez néj, nebo pomoci pasovych
filtrti. Obecné se mize filtrace provadét za tlaku nebo ve

vakuu.

Béhem a/nebo po oddéleni pevna latka - kapalina se mo-
hou provadét dal$i procesni kroky ke zvySeni Cistoty krysta-
18 ptipadné filtra¢niho kolade. Pri jednom obzvlasté vyhod-
ném provedeni vynalezu se po oddéleni krystall od matecnych
louhtt zatadi jednostupriové nebo vicestupriové promyti nebo
propateni krystal® nebo krystalizaéniho kolace. Pri promy-
vani ¢ini mnoZstvi promyvaci kapaliny s vyhodou mezi 0O
a 500 g promyvaci kapaliny/100 g krystalizatu, s vyhodou me-
zi 30 a 200 g promyvaci kapaliny/100 g krystalizatu. Pouzi-
t4 promyvaci kapalina nepodléhé Zadnym omezenim. S vyhodou
se v&ak promyva &istym produktem, to znamend kapalinou, kte-
réa obsahuje kyselinu akrylovou, jejiZz &istota je vysSS$i, nez
je &istota promyvaného krystaliza¢niho koladce. Kromé€ toho
je také mozné promyvani vodou, minimdlné je ale CistSi nez
matedné louhy krystalizace. Kromé toho je také mozné promy-

ti vodou. Promyvani se miZe provadét v obvyklych aparatech.
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S vyhodou se pouziji promyvaci kolony, ve kterych se oddéle-
ni mate¢nych louhtt a promyti provede v jednom aparatu, cent-
rifugy, které se mohou provozovat jednostupniové nebo vices-
tuprtiové, nebo filtradéni nuce nebo pasové filtry. Promyvani
se mize v centrifugdch nebo pasovych filtrech provadét jed-
nostupriové nebo vicestupriové. Pritom se miZze promyvaci ka-

palina uvadét v protiproudu ke krystalizac¢nimu kolaci.

Pri propafovani se jednd o lokédlni odtaveni znecisSténé
oblasti. S vyhodou ¢ini odparené mnozstvi mezi 0 a 100 g
odtaveného krystalizatu/100 g krystalizatu pred proparenim,
s vyhodou mezi 5 a 35 g odtaveného krystalizatu/100 g
krystalizatu. Obzvlasté vyhodné je provedeni propareni na
centrifugidch nebo pasovych filtrech. Také provedeni kombi -

nace prani a propafeni v jednom aparatu mize byt vhodna.

Krystaly kyseliny akrylové po oddéleni faze pevna latka
- kapalina a pfipadné dalsim promyti a/nebo propareni preds-
tavuji prec¢isténou kyselinu z procesu. Cistota ziskanych
krystalt ¢ini zpravidla 97 az 99,99 % hmotnostnich kyseliny
akrylové, obzvlasté 98,5 az 99,9 % hmotnostnich kyseliny
akrylové. Krystaly vyrobené zplsobem podle vynalezu takto
obsahuji zcela nepatrnd mnozstvi znec¢isténin jako je kyseli-

na octova, kyselina maleinovd nebo aldehydy.

Pokud je pozadovano, miZe se vyCiSténd kyselina esteri-
fikovat znamymi metodami nebo se znamymi metodami dale

cistit.
Stupen (e)
Ve stupni (e) se matec¢né louhy zbyvajici po oddeéleni

krystaltt ve stupni (d) nejméné castecné vraci primo do kon-

denza¢niho stupné& (b). Podil vracenych mateé¢nych louhl lezi
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mezi 0 a 100 % hmotnostnich, obzvlaste 80 az 100 % hmotnost-
nich, s vyhodou ¢ini 100 % hmotnostnich. Pokud se kondenza-
ce provadi v koloné, vraci se matec¢né louhy ucelné pomoci

bo¢niho odtahu kolony, s vyhodou v oblasti mezi prvnim chla-
dicim okruhem a bo¢nim odtahem, nejvyhodnéji v oblasti tésné

pod nebo nékolik pater pod bo¢nim odtahem kolony.
Stupen (f)

Ve stupni (f) se nejméné cast roztoku odpareného ve
stupni (c) uvadi zpét do kondenzac¢niho stupné (b). Podil
roztoku uvedeného do stupné (b) lezi mezi 0 a 100 % hmotnos-
tnich, obzvlasté& mezi 50 a 100 % hmotnostnich, s vyhodou me-
zi 80 a 100 % hmotnostnich a nejvyhodnéji ¢ini asi 100 %
hmotnostnich. Pokud se kondenzace provadi v koloné, uvadi
se odpareny roztok zpét ucéelné nad boc¢nim odtahem z kolony,
s vyhodou v oblasti mezi bo¢nim odtahem a druhym chladicim
okruhem, nejvyhodnéji v oblasti tésné¢ nad nebo nékolik pater
nad bo¢nim odtahem kolony. Céist odpateného roztoku neuvede-
ného zpé&t do stupné (b) se s vyhodou uvede zpét do krystali-
za¢niho stupné (c). Vedle toho existuje také moZnost, vy-
lou¢it odpareny roztok, pridemZ se uc€elné nevylouci vice jak

80 % hmotnostnich odpareného roztoku.

Uvadéni odpatreného roztoku do stupné (b) a pripadné
stupné (c) nepodléha z hlediska stavu fazi (plynny stav,
dadstec¢né kondenzovany, zcela zkondenzovany) zZadnému
omezeni. S vyhodou se provadi zpétné uvadéni v kapalném
stavu po provedeni &astedéné nebo uUplné kondenzace odpareného
roztoku. Pritom nepodléhaji zplsoby kondenzace ani pouzité
aparaty ani provedeni vyménnych ploch pro latky a teplo vy-
zadovanych pro kondenzaci zadnym omezenim. Vyménnd plocha

(plochy) se mohou vytvorit ve formé obvyklych povrchovych
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kondenzatort jako jsou vyméniky tepla s trubkovymi svazky
nebo deskové vyméniky. S vyhodou se ale také vyménné plochy
vytvori postrikovanim kapalinami jako pfikladné jiZ zminénym
kondenzatem a/nebo se plochy aparatu a/nebo vestaveb a/nebo
plnicich té&lisek rosi/pfelévaji odpovidajicimi kapalinami.
Pt*itom vznika mozZnost kapalinu odtaZzenou z vhodného mista
procesu smisit s kondenzatem a tuto smés vyuzit k vytvofeni
vyménné plochy. Kapalina michanid s kondenzatem se ucelné
voli tak, aby vznikla smés méla niZsi teplotu tuhnuti nez
kondenzat sam. Podle sloZeni par odtahovanych ve stupni
krystalizace (c) mohou byt vhodna mista pro odbér smisené
kapaliny pri provadéni kondenzac¢niho stupné (b) bocni odtahy
kolony nebo odtahy kapalina/suspenze ze stupné (c) a (d).

V tvahu jako smésné kapaliny pripadaji také kyselina akrylo-
va ¢isténa krystalizaci nebo zvenku privedenad voda. S vyho-
dou se kondenzuje nejméné 90 % odpareného roztoku, obzvlaste
nejméné 95 %. Nejvyhodnéji se kondenzuje veskery kondenzo-
vatelny podil odpareného roztoku. Nekondenzovatelné podily
odpatreného roztoku se U¢elné& vylucduji ve stupni (c) pomoci
zatizeni k vyrobé& vakua. Vedle castec¢né nebo celkové kon-
denzace odpareného roztoku existuje rovnéz moznost uvadeét
zpét odpareny roztok v plynném stavu do stupné (b), coz je
viak s ohledem na pozadované kompresory pripadné cerpadla

nakladné.

Existuje rovnéz moznost uvadét na vhodném misté do
stupné krystalizace (c) nebo s ni spojenymi stupnémi slozky
nebo smési nizkovrouci oproti kyseliné akrylové, aby bylo
moZné snizZit vakuum pozadované pro zadouci teplotu
krystalizace. Vhodnymi misty jsou pfitom krystalizacni stu-
pent (c) sam a ze stupné (b) prichazejici proud a rovnéZ stu-
peit (f) pifi Castedném zpétném uvadéni odpareného roztoku do

stupné (c). Vyhodn&js$i je ale oddé&lovaci stupen (d) pri
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nejméné castedném uvadéni mateé¢ného louhu ze stupné (d) do
stupné (c), protoze se pritom zaroven mohou jako promyvaci
kapalina pouzit oproti kyselin€ akrylové nizkovrouci slozky
nebo smé&si. Jako nizkovrouci slozky nebo smeési oproti kyse-
1iné akrylové pripadaji v dvahu pri provadéni kondenzacniho
stupné (b) odpovidajici frakce v koloné z bocnich odtahli ko-

lony nebo proudy pfivedené z vnéjsku, prikladné voda.

Vyvsvétleni obrazku na vvykrese

Obrazek ukazuje vyhodny pifiklad provedeni zplsobu podle
vynalezu. Pfes potrubi 2 a kompresor 3 se pifivadi do syn-
teznich reaktortt 4 a 5 vzduch. Navic se do reaktoru 4 pot-
rubim 9 privadi cirkulaé¢ni plyn stlacdeny kompresorem 6, ses-
tavajici v podstaté z dusiku, oxidd uhliku a z nezreagova-
nych eduktd spolu s propenem proudicim potrubim 1. V syn-
teznim reaktoru 4 dochazi k prvnimu stupni dvoustupriové oxi-
dace v plynné fazi, totiz k oxidaci propenu na akrolein.

V synteznim reaktoru 5 se potom oxiduje akrolein na odpovi-
dajici kyselinu. Pifitom vznika plynnd smés produktl, ktera
vedle kyseliny obsahuje dalsi, vysSe uvedené nedistoty. Ta
se potrubim 7 p¥ivede do kondenzatoru 8, ve kterém se ochla-
di a kondenzuje. Kondenzator 8 je na obrazku vytvoren jako
kolona. Nezkondenzovany podil smési produkti se odvadi pot-
rubim 9, ze kterého se ¢ast vraci do reaktoru 4 jako cirku-
la¢ni plyn, jak se popisuje vyse, a druhd C¢ast, s vyhodou

50 % celkového proudu potrubi 9 se ze zafizeni odvadi jako
odplyn potrubim 10. Kondenzovana vysSevrouci frakce se odva-
di potrubim 18, zatimco kondenzovand nizkovrouci frakce se
odvadi potrubim 19. Kondenzovana stfedni frakce, ktera ob-
sahuje vét$inu kyseliny akrylové, se potrubim 11 (boc¢ni od-

tah) uvadi do krystalizadéniho zarizeni 12, ve kterém se pro-
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vadi krystalizace. Matec¢né louhy z krystalizace se spolu
s krystalizatem uvadi potrubim 13 do aparatu 14 vhodného

k oddéleni fazi pevna latka - kapalina, pricemz potrubim 15

se odvadi krystalizat a potrubim 16 matec¢né louhy. Nejméné
¢ast mate¢nych louhll se potrubim 17 uvadi do kondenzatoru

8, s vyhodou pod bo¢nim odtahem (potrubi 11) a tim se znovu
uvadi ke kondenzaci. Tak se potrubim 15 odvadi vycisténa
surova kyselina. V krystalizaC¢nim zarizeni 12 se za vakua,
vytvoreného zarizenim pro vyrobu vakua 25, odparuje cast
roztoku a uvadi se potrubim 21 do kondenzac¢niho zarizeni 20.
V ném se odpareny roztok témér uplneé prevede do kondenzované
faze. Kondenzovana faze se potrubim 22 uvadi castecné do
krystaliza¢niho zarizeni 12, dastec¢né potrubim 23 do konden-
zaéniho zarizeni 8, s vyhodou nad bo¢nim odtahem (potrubi
11). Podily odpatfeného roztoku nezkondenzované v zarizeni
20 se uvadéji potrubim 24 do zarizeni 25 a z toho se potru-

bim 26 z procesu odstranuji jako odplyn.

Zpétnym uvadénim matec¢nych louhti a s vyhodou kondenzo-
vanych bryd do stupné kondenzace umozZnuje predlozeny vynalez
vysoké vytézky. Teplo uvolnéné v krystalizacCnim stupni se
jednoduchym zphisobem odvede z krystalizace casteCnym
odparfenim roztoku. ZAaroven se Cast pottreby pozadované
k odvedeni kyseliny akrylové a nizkovroucich (ve srovnani
s kyselinou akrylovou) latek prevezme castednym odparenim

roztoku ve stupni krystalizace.

Zptsob podle vynalezu poskytuje dale oproti dosud zna-
mym zpisobim tu vyhodu, Ze po kondenzaci smési produktl
vzniklé pri oxidaci v plynné fazi se ziska krystalizaci pri-
mo z roztoku vzniklého pri kondenzaci surova kyselina s vel-
mi dobrou kvalitou. Pri vyuziti krystalizace s vice nez

jednim ¢isticim stupném se mizZe primo vyrabeét Cista kyseli-
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na, pric¢emz na rozdil od vySe uvedenych prament, kanadského
patentu 790 625, JP-A 0 07 082 210-A a EP-A 0 616 998 se ne-

musi provadét zadné predcisténi.

Dals$i vyznamnou vyhodou zplsobu podle vynalezu je, zZe
se zplhsob provadi relativné za studena, to znamend hlavni
proud kyseliny akrylové se vyvadi jako produkt z procesu
ptfimo pres kondenzaci a krystalizaci. ProtoZe se na rozdil
od stavu techniky nepfidava Zadnéd pomocna latka a tim neni
nutné Zadné vysoké tepelné zatiZeni (obzvlasté pri vysokém
obsahu kyseliny akrylové) k oddéleni této pomocné latky,
snizuji se problémy s polymeraci a pouziti procesnich stabi-
lizatort, které se podle stavu techniky pouzZivaji. Kromé
toho se zamezi nebo redukuje také fouling. Je prekvapivé,
Zze je mozné roztoky kyseliny akrylové ziskané oxidaci
v plynné fazi a kondenzaci mohou primo krystalovat a Ze se
tak ziskaji produkty o velmi vysoké cisoté. Obzvlaste je

prekvapivé, Ze je to mozZné i v pripadé vodnych kondenzatil.

Priklady provedeni vynalezu

Vyndlez bude blize vysvétlen s pomoci nasledujiciho
prikladu, ktery predstavuje vyhodnou formu provedeni

vynalezu.
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Priklad

Z reakéniho stupné a) se katalytickou oxidaci propenu

v plynné fazi ziska néasledujici smés o teploté 270 °C

Tabulka 1
S1ozka Koncentrace % hmotnostnich

Voda 4.4
Formaldehyd 0,2
Kyselina octova 0,4
Kyselina akrylova 10,1
Anhydrid kyseliny maleinové 0,07
Kyselina benzoova 0,02
Akrolein 0,1
Anhydrid kyseliny ftalové 0,01
Kyselina propionova 0,002
Kyselina maleinova 0
Allylakrylat 0,001
Benzaldehyd 0,0005
Furfural 0,0015
Fenothiazin 0
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Tabulka 1 (dokonceni)

Dusik 76,5
Kyslik 3,6
Oxid uhelnaty 0,7
Oxid uhlicity 2,6
Propen 0,5
Propan 0,7

Sm&s (10867 g/h) se uvede do kondenzacniho stupné
(b). Jako kondenzacé¢ni aparat se pouzije patrova kolona se
27 zvonovymi patry. Teplota v paté kolony c¢ini 100 °C.
Kondenzac¢ni teplo se odvadi pres tepelny vyménik na patrech
1 a 27. Nad bo¢nim odtahem kolony se jako stabilizator pri-
dava fenothiazin. Na patfe 27 se odtahuje proud 269 g/h

nasledujiciho slozeni

Tabulka 2
S1o0ozka Koncentrace % hmotnostnich

Voda 89,3

Formaldehyd 0,075

Kyselina octova 9,5

Kyselina akrylova 1,1

Anhydrid kyseliny maleinové 0

Kyselina benzoova 0

Akrolein 0,028

Anhydrid kyseliny ftalové <0,0001
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Tabulka 2 (dokonceni)

Kyselina propionova <0,0001
Kyselina maleinova <0,0001
Allylakrylat <0,0001
Benzaldehyd <0,0001
Furfural <0,0001
Fenothiazin <0,0001
Dusik 0
Kyslik 0
Oxid uhelnaty 0
Oxid uhlicity 0
Propen 0
Propan 0

V paté kolony se odtahuje proud 17,8 g/h nasledujiciho

slozeni
Tabulka 3
S1ozka Koncentrace % hmotnostnich
Voda 1,3
Formaldehyd 0,0033
Kyselina octova 0,3
Kyselina akrylova 33,1
Anhydrid kyseliny maleinové 40,3
Kyselina benzoova 12,2
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Tabulka 3 (dokonceni)

Akrolein 0,01
Anhydrid kyseliny ftalové 6,1
Kyselina propionova 0,045
Kyselina maleinova <0,0001
Allylakrylat 0,02
Benzaldehyd 0,3
Furfural 0,5
Fenothiazin 5,2
Dusik 0
Kyslik 0
Oxid uhelnaty 0
Oxid uhlicity 0
Propen 0
Propan 0

Na pattre 11 se z kolony pri teploté 95 °C odebira ka-
palny proud 4955 g/h ktery se nasledné krystaluje. Tento

proud ma nasledujici slozeni

Tabulka 4
S1o0zka Koncentrace % hmotnostnich
Voda 1,5
Formaldehyd 0,005
Kyselina octova 6
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Tabulka 4 (dokondéeni)

Kyselina akrylova 91,5
Anhydrid kyseliny maleinové 0,6
Kyselina benzoova <0,0001
Akrolein 0,011
Anhydrid kyseliny ftalové <0,0001
Kyselina propionova 0,069
Kyselina maleinova <0,0001
Allylakrylat 0,2
Benzaldehyd : 0,001
Furfural 0,1
Fenothiazin 0,016
Dusik 0
Kyslik 0

Oxid uhelnaty 0

Oxid uhlicdity 0
Propen 0
Propan 0

Nasledné se sme€s pochazejici z patra 11 krystaluje
v 10 1 michaném zasobniku s oto¢nym michadlem. Krystalizac-
ni teplo se odvadi castecnym odparenim. Krystalizacni tep-
lota roztoku ¢ini 6,5 °C. Tlak ¢ini 300 Pa. Suspenze zis-
kand pfi krystalizaci se rozdeli na odstredivce pri 2000
ot/min (pramér odstfedivky 250 mm) a dobé odstfedovani 1 mi-
nuta na krystaly a mate¢ny louh. Krystaly (1486 g/h) se

nasledné promyvaji proparenim krystalizatem (323 g/h) po do-
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bu 1 minuty pri 2000 ot/min.

Mate&né louhy se spolu s promyvaci kapalinou uvadéji
zpét do kondenzadni kolony na patro 10 (3060 g/h). Roztok
odpareny pri krystalizaci se po kondenzaci uvadi zpét do ko-

lony na patro 15 (732 g/h). SlozZeni tohoto proudu je

Tabulka S
S1ozka Koncentrace % hmotnostnich

Voda 6,7
Formaldehyd 0,034
Kyselina octova 14,2
Kyselina akrylova 78,1
Anhydrid kyseliny maleinové 0,1
Kyselina benzoova <0,0001
Akrolein 0,072
Anhydrid kyseliny ftalové <0,0001
Kyselina propionova 0,069
Kyselina maleinova <0,0001
Allylakrylat 0,4
Benzaldehyd <0,0001
Furfural 0,069
Fenothiazin 0
Dusik 0
Kyslik 0

Oxid uhelnaty ' 0
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Tabulka 5 (dokondeni)

Oxid uhlicéity 0
Propen 0
Propan 0

Analyza krystall udava nasledujici slozZeni

Tabulka 6
S1o0zka Koncentrace % hmotnostnich

Voda 0,026
Formaldehyd 0
Kyselina octova 0,8
Kyselina akrylova 99,1
Anhydrid kyseliny maleinové 0,04
Kyselina benzoova 0
Akrolein 0
Anhydrid kyseliny ftalové 0
Kyselina propionova 0,02
Kyselina maleinova 0
Allylakrylat 0,01
Benzaldehyd <0,0001
Furfural 0,007
Fenothiazin 0,003
Dusik 0
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Tabulka 6 (dokonceni)
Kyslik 0
Oxid uhelnaty 0
Oxid uhlicdity 0
Propen 0
Propan 0

Jak vyplyva z Tabulky 6, umozZnuje zpusob podle vynalezu

vyrobu vysoce ¢isté kyseliny akrylové.
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PATENTOVE NAROKY

ZpGsob vyroby kyseliny akrylové
vyrobou plynné smési produktt, kterda ma v podstaté slo-
Zeni reakdéni smési katalytické oxidace v plynné fazi al-
kanti, alkenll alkanold a/nebo alkanalll se tremi uhlikovy-
mi atomy a/nebo jejich predstupiii na kyselinu akrylovou,

t i m, Ze se provede

=
0
=y
»
o

znacuj

kondenzace plynné smési produkti,

krystalyzace kyseliny akrylové z roztoku ziskaného ve

stupni b) za c¢astec¢ného odpareni roztoku ve vakuu,

oddéleni ziskanych krystald z matec¢ného louhu,

zpétné uvedeni nejméneé casti matec¢ného louhu ze stupné
d) do stupné b) a
zpétné uvedeni nejméné Casti odpareného roztoku ze

stupné c) do stupné b).

Zpusob podle naroku 1,

s e t i m, Ze se kondenzace ve

stupni (b) provadi v koloné s uUc¢innymi vestavbami.

3.

vyznadcujici

Zplsob podle naroku 2,

s e t i m, Ze se roztok krystali-

zujici pf¥i kondenzaci ve stupni (c) odtahuje z kolony jako

stredné vrouci frakce.
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4. Zptisob podle nékterého z predchazejicich naroki,
vyznadcujici s e t i m, Ze se krystalizace ve
stupni (¢) provadi pri tlaku mezi 100 Pa a 1,5 kPa absolutné

a pri teploté mezi -10 °C a + 14 °C.

5. Zpisob podle nékterého z predchazejicich naroki,
vyznacujici s e t i m, Ze se krystaly ve

stupni (d) oddéli filtaci a/nebo odstredénim od matecnych

louht.
6. Zptisob podle nékterého z predchazejicich naroki,
vyznacujici s € t i m, Ze se krystaly oddélené

ve stupni (d) podrobi nejméné jednomu promyti a/nebo odtave-

2

ni.
7. Zptsob podle nékterého z predchazejicich naroki,
vyznadc¢ujici s e t i m, Z2e se ve stupni (e)

uvadi zpét 80 az 100 % hmotnostnich matednych louht ze

stupné (d) do stupné (b).

8. Zptsob podle nékterého z predchazejicich naroki,
vyznad¢ujici s e t i m, Ze se ve stupni (f)
uvadi zpét mezi 50 az 100 % hmotnostnich odpareného roztoku

ze stupné (c) do stupné (b).

9. Zpusob podle naroku 8,
vyznadcujici s e t i m, Ze se ¢ast odpareného

roztoku nevraceného dostupné (b) uvadi zpét do stupné (c).

10. Zpisob podle nékterého z predchazejicich narokt,
vyznacujici s e t i m, Ze se nejméneé 90 %
hmotnostnich odpatreného roztoku ze stupné (c) pfed zpétnym

uvedenim do stupné (b) a pripadné stupné (c) kondenzuje.
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