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Vyndlez sa tyka sp6sobu odstrénovania rezidudlneho formaldehydu z reak&nych roztokov
vznikajdeich pri priprave pentaerytritolu .z formaldehydu a acetaldehydu vo vodnom roztoku
hydroxidu vdpenatého alebo sodného.

Pentaerytritol je priemyselne doéleZity polyol pripravovany kondenzdciou formaldehydu
s acetaldehydom vo vodnom roztoku v alkalickém prostred{ tvorenym naj¥astejsie hydroxidom
vépenatym alebo sodnym. Pra zaistenie potadovanych vyfatkov sa pracuje s nadstachiometric-
kym pomerom formaldehyd (Fd) : acetaldehyd (Ac). Starsie vyrobné postupy poutivaja nizke
prebytky formaldehydu obyéajne neprevyBujlice 10 a% 20 % teoretického mnofstva. V takomto
pripade sa rezidudlny formeldehyd pritomny v roztokoch pentaerytritolu po reakcii- likvi-
du)e chemicky (Berlow E.. Berth R.H., Snow J.E : The pentareytritols, Reinhold publ. Corp.,
New York 1958, NSR pat. 820 000, U.S. pat 2 818 442) alebo tepelne kondenzainymi rekacia-
mi za vzniku zldd&enin sirupbvitéhn charekteru (napr. U.S. .pat. 2 401 749, Gs. A0 132 417),
Likviddcis rezidudlmeho formaldehydu je motivovans snahou o zvyéenie vyfaZkov pentaery-
tritolu v separaé&nych Sastiach vyrobne.

Nov&ie vyrobnd postupy. charakterizujace sdsasny 'stav techniky pouZfvajuy podstatne
vy#81 moldrny pomer Fd :+ Ac, va&8inou od 5 : 1 do 20 : 1 (NSR pat., 1 153 739, NSR pat.
1 048 567, NSR pat. 1190 925, U.S. pat. 2 951 095, C8. AO 186 549), Liastodnou nevyho-
dou tychto postupov je potreba dodato&nych nékladov na odstrénenie nadbytoﬁného formal-
dehydu z reak&nych roztokov a na jsho recykléZ do reakcie. Su zndme rozne modifikicie
vy&8ie uvedenych postupov z hiadiska sp8sobu odstréfovania rezidudlneho formsldehydu.
Tak napriklad pri postupe podla U.S. pat, 2 562 102 sa v reakcii pouZiva moldrny pomer
Fd :+ Ac 5 ~'10 : 1 a prebyto&ny’ formaldehyd sa oddeluje destildciou s vednou parou pri
normdlnom alebo zvyZenom tlaku tak, aby obsah zormaldehydu po destilédcii bol maximdlne
0,1 % hmot, PouZitie vy3&fch moldrnych pomerov 10 —20 : 1 podla Brit. pat. 742 159 a
odstrénenie prebyto&ného formaldehydu tlakovou reaktifikdciou tak, aby jeho koncentrs-
cla pred izola&nyni procesmi bola men&ia ako 1 % hmot. Je nevyhodné hlavne pre prilis
vysoku zvy#kovd koncentrdciu rezidudlneho formaldehydu. Pri postupe podla Ital. pat.
626 223 sa resk&ny roztok pentaerytritolu po neutralizédcii kyselinou mravéiou vedie na
spracovanie v dvoch odparovacich stupnoch. V prvom stupni, ktory pracuje pri tlaku 10 kPa
sa-odpari metanol pritomny vo tormaldehyds a #ast vody, v druhom stupni pri tlaku 100 kPa
sa oddestiluje formaldahyd ako 3 %-ny roztok.

Nevyhodou vyﬁéie uvedenych postupov odstrénovania rezidudlneho formaldehydu zalo%e-
nych na fyzikdlno-chemickych princfpoch je bud vysokd energetickd nédro&nosf v pripads rek-
tifikdcie alebo nedostato&né deinnoaf Jeho odstrénenia v pripade obyajnych destildcii.

To sa prejavuje este stdle vysokou koncentréciou pred vstupom do izola&nych procesov s nd-
slednym zhor#enim vyfatkov.

Bal¥im faktorom ovplyvnujdoium vyfatok penteerytritolu a tym aj celkovd ekonomickd
efektivnost jeho vyroby je potreba dodr!iavania uréitej sumdrne) koncentrdcie obidvoch
aldehydov vo vodnych reaké&nych roztokoch Pri nii#ej sumérnej koncentrécii aldehydov ne%
je optimdlna je potrebné odparif v néslednych odparovacich stupnoch védt¥ie mnoistvo vody,
&o méd za nésledok zvy3ené prevddzkové néklady na paru. Na druhej strane vy§&ia koncentrd-
cial aldehydov spésobuje zhofovanie vyfaikov. Reguldcia optimdlnej sumérnej koncentrécie
aledehydov sa uskutedfuje prfdavkom tzv. zriaaovacej vody priddvane) do reakénej dasti ako
samostatny technologicky prud.

Nedostatky doteraz znémych postupov' odstrénuje pastup podla vyndlezu, Jeho predmetom
je spbsob odstréfovania rezidudlneho formaldehydu z reak&nych roztokav vznikajucich pri
peiprave pentaerytritolu 2 formaldehydu a acataldahydu va vadnyeh roztokoch hydroxidu vé-
penatého alebo sodndho vyznadujdci sa tym, 2e reak&ny roztok pentserytritolu o teplote
40% a2 130° ¢C obsahujdei 3 aZ 9 % hmot., formaldshydu sa vedis na hlavu strlpcvacej kolony
pozostdvajice) z dvadsiatich piatich a2 3tyridsiatich piatich kontaktnych stupnov a pra-
ocujdoe) pri tlaku 200 a2 500 kPa.
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Vyndlez sa zakladd na zisten{, %e pri pouzit{ uréitych molérnych pomeroch v reakéne}
tasti, teploty nastrekovaného roztoku a tlaku v koldne moZno dosiahnuf G¢inne a ekonomicky
vyhodné odstrdnenie formaldehydu v stripovacej koldne. Pod stripovacou koldnou v ktorej sa
uskutodnuje odstrénovanie formaldehydu postupom podia vyndlezu sa rozumie koldna s poZado-
vanym poé&tom kontaktnych ‘stupnov opatrené v spodnej Zasti vardkom do ktorého sa pridévd
vodnd para. Privedenym teplom sa odpari hlavnd Sasf formaldehydu a spolu s vodriou parou a
parami metanolu sa vedie z hlavy kolony na kondenzdciu a odtial na recykl4 do reskcie. .20
spodu koldny sa odvédza reakdny roztok pentaerytritolu zbaveny podstatne)- gasti formalde-
hydu, ktorého zvyskové koncentrdcia neprevysi 0,1 % hmot.' Zdsadnym rozdielom medzi rekti-
fikadnym odstrénovantm charakteristickym pre sdasny stav ‘techniky a postupom, podIa vyné-
lezu je to, 2e nie je potrebné Easf destildtu vracaf ako reflux.

Postup podIa vynélezu predpokldd4d poufitie moldrneho. pomeru Fd : Ac 5,5 a¢ 9 : 1, somu
odpovedd koncentrécia rezidudlneho tormaldehydu 3 a%¢ 9 % hmot. Pri tomto koncentra&nom roz-
medz{ sa dosiashne obsah formaldehydu vo vratnom pride privddzanom ako recykel do reakcie
obvykle od 5 do 13 % hmot. Z hladiska koncentracnych pomerov v reakcii je dble?ité dosiah
nuf vyrovnanosf bilancie vody. Vyhodou postupu, podIa vyndlezu je mofnosf dosiahnuf, aby do
reakcie nemusela byf privéddzané zriedovacia voda ako samostatny prid, ale v3etka potrebnd
voda k dosishnutiu optimélnej sumérnej koncentrécie aldehydov sa privédzala v recyklovanom
formaldehyds.

Potet kontaktnych stupnov potreﬁnych k poZadovanému odstrédneniu formaldehydu je v pria-
mej sdivislosti s koncentra&nymi pomerami a tlakom v koldne. Jednotlivé kontaktné stupne je
mozné vytvorif z klobuéikovych, sitovych, ventilkovych alebo inych typov bezne priemyselne
pouZivanych etd%i, Zvl14st vyhodné je pouzitie ventilkovych etd%l s ohfadom na ich Sirokd
pracovni oblasf zafaZenia néstrekom. Téplota reak&ného roztoku vstupujiceho na hlavu
stripovacej kolony mbe byf v rozsahu od 40 do 130 ° c. Vyhodné pritom je priviest reakany
roztok o teplote 40 a% 90° C. Zvldsf vyhodné je, ak roztok sa privédza s teplotou, ktord
mé na vystupe z reakcie, obvykle 45 a% 50° C. V tomto pripade nie js potrebné instalovaf
dodatoZny predohrievac{ vymenntk, &fm sa Zstria investi&né néklady,

Hlavnou vyhodou postupu pod{a vyndlezu je dosiahnutis potrebného stupna odstrénenia
rezidudlneho formaldehydu znffenymi prevddzkovymi nékladmi v désledku podstatne nifsich
nékladov na ohrievaciu paru. Jalsou vyhodou v porovnani s rektifika&nym oddelovanim je
rovnomernosf chodu koldny hlavne z hladiska stability koncentrédcie formaldehydu na dne
koldny. Postup podla vynédlezu mbZe za ur&itych okolnostf L zni2if zvyskovld koncentrdciu
formaldehydu pod doporugenych 0,1 % hmot. Vyhodou postupu podla vyndlezu je i to, %e od-
padne potreba pou%ivania &érpadla na reflux, ktoréd v désledku poruchovosti i kolfsania
ddvkovania méd negativny vplyv na rovnomernosf chodu uzla odstrénovanias rezidudlneho formal-
dehydu.

Postup pdea vynélezu.je'ilustrovanv nasledujdcimi priklsdmi :
. k)
. '\. . ‘
Priklad 1 (porovndvacf) . !
, v ) . |
17,000 kg/h reak#ndhn roztoku pentasrytritolu (PE) s obasahom 5 % hmot. formaldehydu
o teplote 120° C sa vedie ako ndstrek na rektifika&nu kolonu., Ziska sa 6 000 kp/h destils-
tu, ktory obsahuje 14 % hmot. formsldehydu a 11 000 kg/h zvysku, ktory obaahuje 0,10 % hmot,
tormaldehydu., Rektifikalnd koldna sa prevddzkuje pri tlaku cos 0,3 MPa s vonkaj&im spatnym
tlakom. V pate kolpny sa spotrebuje 14 t/h 0,7 MPa pary a v ekonomizdri sa vyrobl 9 t/h
0,3 MPa pary, z ktore) sa 6 t/h 0,3 MPa vyufije a 3 t/h 0,3 MPa pary sa vypisfa do atmo-
stéry. . *
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Priklad 2

Na hlavu rektifika&nej kolony sa privadza 17 000 kg/h néstreku reak&ného roztoku PE °
o teplote 50° C, ktory obsahuje 5 % hmot. formaldehydu. Ziska sa 6 S00 kg/h destildtu
s obsahom 13 % hmot. formaldehydu a 10 500 kg/h zvy$ku s 0,10 % hmot. formaldehydu. Rekti-
fika&nd koldna sa prevédzkuje bez vonkaj¥ieho spatného toku ako tzv. stripovacie. Vo va-
réku-kolony sa spotrebuje 10 t/h 0,7 MPa pary a v ekonomizéri sa spatne vyrobi 7 t/h
0,3 MPa pary, z ktorej sa vyuZije 6 t/h. :

PREDMET VYNALEZU

Spdsob odstrédnovania rezidualnehg formaldehydu z teakénych roztokov vznikajﬁcich pri
priprave pentaerytritolu z formaldehydu a acetaldehydu vo vodnom roztoku hydroxidu vépe-
natého alebo sodného vyznafujuci sa tym, Ze reak&ny roztok pentaerytritolu o teplote 40
az 130° ¢ obsahujici 3 aZz 9 % hmot., formaldehydu sa vedie na hlavu stripovace]. kolony po-
zostdvajice)j z dvadsiatich piatich aZ Etyridsiatich piatich kontaktnych stupnov a pracu-
jdcej pri tlaku 200 aZ 500 kPa.
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