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Ciągły sposób wytwarzania 2-etyloheksanolu

Przedmiotem wynalazku jest ciągły sposób wy¬
twarzania 2-etyloheksanolu z n-butanolu.

Znany jest sposób wytwarzania 2-etyloheksanolu
z n-butanalu. Pod działaniem wodorotlenku me¬
talu alkalicznego butanal zamienia się w butyro-
aldol, z którego twarzy się bezpośrednio przez od-
szczepienie wody 2-etyloheksenal, który następnie
uwodornia się do 2-etyloheksanolu.

W sposobie przemysłowym n-butanol wprowa¬
dza się do wodnego roztworu ługu sodowego znaj¬
dującego się w obiegu. Ilość ługu w obiegu zale¬
ży od stężenia ługu i wynosi 3—30-krotnej ilości
w stosunku do ilości użytego n-butanolu. Ług
zużyty podczas reakcji uzupełnia się przez doda¬
nie świeżego ługu. Kondensacja aldehydu zachodzi
w temperaturze 80—140°C i pod ciśnieniem 1—7
atn w ciągu 5—60 sekund. Po oddzieleniu wody,
utworzonej w wyniku kondensacji, trzeba uwol¬
nić surowy 2-etyloheksenal od soli metali alka-,
licznych przez działanie wodą przed poddaniem go
uwodornieniu. Surowy produkt zawiera obok
2-etyloheksenalu produkty wyżej wrzące, które
powstają w wyniku kondensacji więcej niż 2
cząsteczek n-butanalu. Następujące uwodornienie
nienasyconego aldehydu do 2-etyloheksanolu pro¬
wadzi się w fazie gazowej. W tym celu surowy
produkt ogrzewa się w wyparce do tak wysokiej
temperatury, aby 2-etyloheksenal mógł być prze¬
niesiony do reaktora uwodornienia przy użyciu
wodoru doprowadzonego do obiegu. Nie można
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przy tym uniknąć porywania z wyparki wyżej
wrzących produktów i soli metali alkalicznych,
które przechodzą do włączonego w obieg reaktora
uwodornienia i oddziaływują w nim szkodliwie na
katalizator.

Aby ograniczyć ujemny wpływ na aktywnpść
katalizatora uwodornienia, zwykle odbiera się
z cieczy wyczerpanej w wyparce, znajdującej się
przed reaktorem uwodornienia, składniki wyżej
wrzące łącznie z zawartymi w nich solami metali
alkalicznych. W celu uzyskania zawartej w niej
2-etyloheksanalu konieczna jest destylacja odebra¬
nej cieczy wyczerpanej w osobnej operacji, ewen¬
tualnie z dodatkiem wodorotlenku metalu alka¬
licznego i następne uwodornienie destylatu. Ta do¬
datkowa operacja destylacji jest technicznie zło¬
żona, ponieważ musi być prowadzona w kolum¬
nach ze stali szlachetnej ze względu na korodu¬
jące działanie wsadu. Ponadto wiąże się ona ze
stratami cennych produktów, co wpływa ujemnie
na ekonomikę sposobu wytwarzania 2^etyloheksa-
nolu.

Nieoczekiwanie stwierdzono, że w ciągłym sposo¬
bie wytwarzania 2-etyloheksanolu przez konden¬
sację aldolową n-butanalu w temperaturze 80—
140°C (przy użyciu wodnego sroatworiu wodorotlenku
metalu alkalicznego i następne uwodornienie po-
iwistałego w wyniku odszczepdenda wody 2-etytlo-
heksenjalu w famie gazowej można uniknąć wy¬
mienionych wyżej wad, prowadząc reakcję sposo-
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bem według wynalazku, który polega na tym, że
4—8% wagowych poozstalości, uzyskiwanej w pro¬
cesie uwodornienia w fazie gazowej w wyparce,
która znajduje się w obiegu przed reaktorem
uwodornienia, zawierającej 40—70% 2-etyloheksa-
nalu i ponadto związki organiczne zawierające
tlen o temperaturze wrzenia powyżej temperatury
wrzenia 2-etyloheksanalu, zawraca się do konden¬
sacji aldolowej. Pozostałość doprowadzana z po¬
wrotem do kondensacji aldolowej zawiera korzyst¬
nie oprócz 2-etyloheksenalu, wymienione składni¬
ki wyżej wrzące i sole metali alkalicznych.

Wyżej wrzące składniki w kondensacji aldolo¬
wej są nieoczekiwanie w znacznym stopniu roz¬
szczepione z utworzeniem 2-etyloheksenalu, dzięki
czemu ich udział spada do około 1/3 w stosunku
do ilości, jaka występuje bez doprowadzania z po¬
wrotem. Dzięki temu z parami 2-etyloheksenalu do
reaktora uwodornienia, a tym samym do kataliza¬
tora uwodornienia, przechodzą jedynie' nieznaczne
ilości związków wyżej wrzących. Ilości te są tak
nieznaczne, że nie stwierdza się pogorszenia jakoś¬
ci katalizatora.

Należy zaznaczyć, że jeśli chodzi o produkty
uboczne to jest to mieszanina o skomplikowanym
składzie różnych związków zawierających tlen,
których zachowania się w warunkach kondensacji
nie można było przewidzieć.

Zwłaszcza nie można było spodziewać się, że
jako produkt rozszczepiania powstaje 2-etylohek-
senal w reakcji kondensacji n-butyroaldehydu.

Zaletą sposobu według wynalazku jest poprawa
wydajności 2-etyloheksenalu w kondensacji aldo¬
lowej dzięki zmniejszeniu ilości tworzących się
produktów wyżej skondensowanych. Ponadto wy¬
dajność 2-etyloheksenalu wzrasta dzięki temu, że
nie potrzeba destylować pozostającej cieczy wyczer-
papej w oddzielnej operacji. Należy przy tym do-
dodatkowo zaznaczyć, że ta destylacja, ze względu
na silnie korodujące działanie stosowanych sub¬
stancji, musi być wykonywana w. kolumnie ze
stali szlachetnej.

Ponadto w nowym sposobie nie jest konieczne
dokładne usunięcie soli metali alkalicznych z su¬
rowego produktu reakcji aldolowej. Okazało się
zupełnie wystarczające poddanie surowego pro¬
duktu zwykłemu płukaniu wodą, np. w przewo¬
dzie do zbiornika zapasowego.

Sposób według wynalazku jest wyjaśniony na
podanym przykładzie i porównany ze znanym spo¬
sobem postępowania.

Przykład a) Bez doprowadzania z powrotem
odebranej cieczy wyczerpanej (znany sposób po¬
stępowania):

Do instalacji aldolowania, pracującej w sposób
ciągły, wprowadza się do 3%-owego ługu sodo¬
wego znajdującego się w obiegu na godzinę, 5,0 t
n-butanolu i 75 1 20%-owego ługu sodowego.
W temperaturze 120—130°C następuje przereago-
wanie 98,8% n-butanalu. Surowy 2-etyloheksenąl,
po oddzieleniu wody reakcyjnej, poddaniu dzia¬
łaniu wody w celu usunięcia przywierających soli
sodowych i odzieleniu wody w wyparce stosuje
się w następnej operacji uwodornienie w fazie ga¬
zowej.
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Produkt ma następujący skład: 95,5% wagowych
2-etyloheksenalu, 1,3% wagowych n-butanalu, 1,8%
wagowych substancji wyżej wrzących i 1,4% wa¬
gowych wody.

5 Przy pomocy wodoru doprowadzonego do obiegu
w temperaturze cieczy wyczerpanej 165°C na gło¬
wicy wyparki odbiera się 96,0% wagowych wpro¬
wadzonego surowego 2-etyloheksenalu i doprowa¬
dza do reaktora uwodornienia.

10 Produkt z głowicy ma następujący skład: 1,3%
wagowych n-butanalu, 96,9% wagowych 2-etylo¬
heksenalu, 0,4% wagowych substancji wyżej wrzą¬
cych i 1,4% wagowych wody.

Z cieczy wyczerpanej w wyparce odbiera się
4,0% wagowych, w przeliczeniu na użyty surowy
produkt, substancji wyżej wrzących o następują¬
cym składzie: 65,0% wagowych 2-etylpheksenalu,
35,0% wagowych substancji wyżej wrzących i 25 mg
.Na/l. ..

20

Po przerobie cieczy wyczerpanej z wyparki
przez destylację całej ilości surowego 2-etylohek¬
senalu i destylacji surowego 2-etyloheksanolu ze
100 kg n-butanalu otrzymuje się jedynie 2,5 kg

25 substancji wyżej wrzących.
b) Z doprowadzaniem z powrotem odebranej

cieczy wyczerpanej (nowy sposób postępowania):
Reakcję aldolową prowadzi się, jak ipisano w

punkcie a), jednakże doprowadza się dodatkowo
30 do obiegu ługu wyżej wrzącą pozostałość z wy¬

parki w takiej ilości, która wynosi około 5% wa¬
gowych, w przeliczeniu na użytą ilość surowego
2-etyloheksenalu w uwodornieniu w fazie gazo¬
wej.

35 Przereagowanie n-butanalu wynosi 98,8%. Po
oddzieleniu surowego 2-etyloheksenalu od wody
reakcyjnej i po uwolnieniu go od przywartych soli
sodowych w znacznym stopniu przez podanie dzia¬
łaniu wody i odzielenie wody, doprowadza się 2-

40 -etyloheksenal do uwodornienia w fazie gazowej.

Przy temperaturze cieczy wyczerpanej 165°C na
głowicy wyparki uwodornienia w fazie gazowej
odbiera się przy pomocy doprowadzonego do obie¬
gu wodoru 95,5% wagowych wprowadzonego su¬
rowego 2-etyloheksenalu (składa się on z 96,7%
wagowych 2-etyloheksenalu, 1,3% wagowych n-bu¬
tanalu, 0,6% wagowych substancji wyżej wrzących,
1,4% wagowych wody, 1,2 mg Na(l) i doprowa¬
dza do reaktora uwodornienia; produkt z głowicy
ma następujący skład: 1,3% wagowych butanalu,
96,7% wagowych 2-etyloheksenalu, 0,0% wagowych
substancji wyżej wrzących, 1,4% wagowych wo¬
dy, < 0,1 m Na/l.

gg Z cieczy wyczerpanej wyparki odbiera się 4,5%
wagowych, w przeliczeniu na użytą ilość suro¬
wego produktu, mieszaniny o składzie: 47% wago¬
wych 2-etyloheksenalu, 53% wagowych substan¬
cji wyżej wrzących, 21 mg Na/l i doprowadza

60 z powrotem do obiegu do reakcji aldolowej.
Po uwodornieniu do surowego 2-etyloheksanolu

i następnej destylacji alkoholu ze 100 kg m-buta-
nalu tylko 1,1 kg zamienia się w substancje wyżej
wrzące, a tym samym otrzymuje się 1,4 kg 2-ety-

®5 loheksanolu więcej, niż w przykładzie a).
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Zastrzeżenie patentowe

Sposób ciągłego wytwarzania 2-etylohekśanolu
przez kondensację aldolową n-butanalu w tempe¬
raturze 80—140°C przy użyciu wodnego roztworu
wodorotlenku metalu alkalicznego i następne uwo¬
dornienie wytworzonego w wyniku odszczepienia
wody 2-etyloheksenalu w fazie gazowej, znamien¬

ny tym, że 4—8% wagowych pozostałości, uzyski¬
wanej w procesie uwodornienia w fazie gazowej
w wyparce, która znajduje się przed reaktorem
uwodornienia i zawierającej 40—70% 2-etylohek¬
senalu, oraz ponadto związki organiczne zawiera¬
jące tlen o temperaturze wrzenia powyżej tempe¬
ratury wrzenia 2-etyloheksenalu, zawraca się do
kondensacji aldolowej.
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