soonsmos | POP1IS VYNALEZU (268 100

(19) K AUTORSKEMU OSVEDCEN] |
(13) B
(21) PV 6264-87.V (51) Int. cL*

(22) PrihldSeno 27 08 87 (c/o7 C 29/04

FEDERALNI URAD | (40) Zvefejnéno 14 o8 89
PRO VYNALEZY (45) Vydéno 31 07 90

CECH STANISLAV, MOST,

HUML MIROSLAV ing. CSc., MOST,
KOLAR ZDENEK, MEZIBORL,

MACEK VLADIMLR ing., IITVINOV,
PUTNA ZBYNEXK ing., BRKNO

(75)
Autor vynaélezu

C8 268 100 Bl

(54) Zpldsob soulasné vyrodby rdzngch druhd
etanolu
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(57) Zpdsob soulasné vyrodby koncentrova-—
ného destilaind rafinovaného syntetické-
ho etanolu, hydrogenaln¥ rafinovaného
syntetického etanolu p¥fpadn¥ té% tech-

"nického syntetického etanolu, a surového
dietyléteru z produktu pfimé hydratace
etylenu extraktivni destilacf a hydroge-
nainf rafinac{ v kombinaci s rektifikact,
pIi n¥m% se destildt extraktivnf destila-’
ce spolu s bolnfm odtahem rektifikace
linky destilaZni rafinovaného etanoclu
spoledn& destiladn¥ zpracovédvaj{ za od-
dZlen{ bolnftho odtahu neiistot na desti-
14t, ktery se zpracuje, popFfpad& za p#f-
daviku surového syntetického etanolu, na
technicky etanol, ktery se odéteruje a . : -
pop¥{pad? hydrogenaln& rafinuje.
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Vyndlez 86 t¥kd zplsobu soulasné vyroby syntetického etanolu destilaZnd rafino-
vaného, hydrogenaln rafinovaného, pF{padné 1é% technického syntetickéhé etanolu 8
surového dietyléteru 2 produktu pfiné hydratace etylénu. ngorédéni podle vyndlezu
umo¥nuje volit pomdr mezi jednotlivymi druhy vyrdb&ného syntetického etanolu v 3iro-
kxém rozmeszi a zarutuje pritom vysoky vitaZek surového dietyléteru jako meziproduktu
pro Jeho dals{ zpracovéni.

Syntetick} etanol, vyrébiny pf{mou hydratac{ etylenu na xatalyzdtoru, kterym Je
xyselina fosforeind na nosili, vystupuje ze syntézn{ jednotky ve fornd z¥ed¥ného roz-
toku, obsahujicfho vedle etanolu a vody Fadu primdsi, predeviim pak dietyléter, ace-
taldehyd, aceton a metyletylketon, vy331 alkoholy, zejména n-butanol, sec-butanol,
terc-butanol & uhlovodiky Cg & vy33{.

. Pro n¥které utely, napf. gpracovéni Lebed&vovou metodou na butadien, postaluje
syﬁteticky etanol zakoncentrovat bEinou destilac{. VEt3ina ostatnf{ch primyslovych vy-
uziti vdak vyZaduje vedle zakoncentrovénl etanolu na xoncentraci alespoﬁ 90 % haot.
rovnél odstran¥ni uvedengch nedistot. Dietyléter lze romél 3ednoduchjl destiladnim
“zpdsobem 0dd¥lit 2 zakoncentrovat do foray surového dietyléteru o ¥xoncentraci 70 %
hmot. nebo Vy33L, kterd je vhodndé pro jeho rafinaci na technicky vyulitelny produkt.
Acetaldehydy a ketony lze hydrogena&nd pievéat na pr{slusné alkoholy & ty pr{padn¥
oddslit destilac{. Vy¥3L alkoholy Je nutno ze syntetického 1ihu odstranovat extrak-
tivnf destilact za pouZit{ vody jako extrak&afho &inidla. V zdjmu dokonalého oddBlen{
predeviim terc-butanolu je p¥itom nutno pracovat tak, 3e surovy etanol se zbavuje ne-
gistot extraktivni destilaci v ochuzovacf Zdsti sistic{ kolony a neZistoty se zakon-
centrovévajl v bezprostiednd ndsledujict obohacovact &dsti za podminek, popsanfch ¥

autorskén osv&dten{ &, 156 Oll.

Byl popsén zpisod zpracovént produktu syntézy etanolu, kde se z¥ed¥ny reakini
produkt nejprvg_zbsvi.dietylétcru, pnk.sesextraktivni destilac{ odd¥li t3kavdjii ne-~
gistoty, Jako Jsou aldehydy a ketony & soufasng ¥dést vy33{ch alkohold, predeviim
terc-butanol. Takto pfcdéiétény z¥edZny roztok etanolu se zakoncentruje rektifikac{,
z niZ se formou vodniho odtahu odvddgji dald{ podily vys83ich alkohold. Destildt kolo-
ny extraktivni destilace a bo&ni odtah 2 rektifikace se spolefnZ zakoncentrujf dallf
rektifikac{ na technicky etanol. Popsanym zpisoben se z{skajl dva produkty:

a) destilalng rarinovany,aynteticky etanol vysoké kvality s pbgaheq_vyééigh alkohold
nensim ne% 100 ppa hmot.,

) zhruba 20 % 2 celkové vyroby etanolu Jako technicky etamol, ve kterém jsou zakon-
centrovdny viechny nedistoty vzniklé v syntéze 2 ktery obsahnje‘cca 0,8 aZ 1,5 %
hmot. vy&3ich alkohold, déle pak aldehydy Vv xoncentraci af 0,15 % hmot.

-

Nedostatkem uvedeného zplsodbu Je pledeviin spatnd kvalita technického etanolu,
brénfci jeho Birdimu primyslovému vyuzitf{. Kvalitu produktu nelze zdsadn¥ zlep3it
ani hydrogcnaéni rafinaci, kterd neovlivni neiédouci obsah vy338{ch alkohold.

Nyn{ bylo zjisténo, Ze vyhovujfcf kvalitu vedlej3ich produktd pii vyrobé synte-
tického etanolu destilan& rafinovaného a velkou variabilitu v pom&ru mezi jednotli-

vymi druhy vyrobkd, td. riznfmi poZadovanyuoi kvalitael syntetického etanolu, lze do-

sdhnout zphsobem podle vyndlesu.

Zpisod soudasné vyroby riznych druhd etanolu, tJ. koncentrovaného destilaln® ra-

finovaného syntetického etanolu, technického syntetického etanolu a hydrogenan¥ ra-
finovaného syntetického etanclu a surového dietyléteru z produktd primé hydratace
etylénu, kde destila&n{ rafinace syntetického etanolu probihé extraktivni destilac{

s vodou Jako extrakénim &inidlem a hydrogenadn{ rafinace syntetického etanolu pdso-
benfm vodiku za pr{tomnosti pevné ulofeného katalyzdétoru, ptileni se 2 destilétu pii~
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pravy technického syntetického etanclu v daldfm destiladnfm stupni 0ddZl{ surovy die-
tyléter a oddterovany technicky etanol se hydrogenadn? rafinuje na hydrogenadn¥ rafi-
novany synteticky etanol nebo/a odvéd{ jako produkt, je podle vyndlezu upraven tak,
%e destildt extraktivnf destilace spolu & bodnim odtshem rektifikace linky pffpravy
destiladn& rafinovaného etanolu se ddle spoleln¥ destilalnZ zpracovdvd na destildt
zavédénd do ndstliku pro pfipravu technického etanolu, na frakci nedistot, kterd tvo-
f{ boln{ odtah a na odpadni{ vodu, prifem¥ pfi pr{prav& technického etanolu destilact
se pr{padnZ navic zpracovdvd surovy produkt syntézy etanolu. Frakce nelfistot se d421{
na organickou a vodnou fdzi usazenim, prilemZ vodnd fdze se zavdd{ zp¥t do stejného
destiladnfho stupn¥, kde dbyla oddZlena frakce nelistot nebo/a do destilace pripravy
technického etanolu., Organickd fdze d¥len{ frakce nelistot se vyuZije pro pripravu
butanold nebo/a se zpracovdvéd s odpadnfmi oleji z této vyroby. Z pfipravy technické-
ho etanolu se odebfrd bodnf{ frakce nefistot, kterd se ddle zpracovévd spolu s desti-~
14tem extraktivnf destilace a bolnim odtahem rektifikace linky pfipravy destila&nd
rafinovaného etanolu. V n¥kterfch pripadech miZ%e byt vhodnéd vracet v zdjmu zvy3ent
vyt¥&ikld destilaln® rafinovaného lihu &ést odéterovaného technického lihu do ndst¥i-
ku extraktivni destilace linky destila¥nf rafinace. Toto vracené mno¥stv{ &inf nejmé-
n& 10 % z vyrobeného odéterovaného technického lihu. Pokud je to vyhodné z provozni-
technickych divodd, lze bodnf odtah z p¥{pravy technického lihu zbavovat etanolu spo-
letn& 8 frakci nelistot v samostatné stripovaci kolon¥ s c{lem zabrénit ztrdtéam.

Zpdsob podle vyndlezu je podrobn¥ji zndzornsn na vykresu. Surovy produkt syntézy
etanolu, ktery nemus{ byt predbZfn& zbaven dietyléteru, se do systému p¥ivéd{ potru-
bim 1. Jeho Zdst se potrubim 2 zavéd{ do linky destilaln{ rafinace. Daldi pod{l lze
potrubim 3 prfivdd&t do linky vyroby technického a hydrogenalnZ rafinovaného etanolu.
V lince destilalni{ rafinace vstupuje surovina,nejprve do kolony 4 extraktivn{ desti-
lace, do n{% se potrubfm 5 priddvd extrak&ni voda. Destiladnf zdbytek kolony 4 se na-
st¥ikuje do rekti fika&nf kolony 6 destilain® rafinovandho“etanolu, jejimZ destildtem
je rafinovany etanol 7 vysoké kvality. Jako boni odtah se z této rektifikalni kolo-

. ny odvdd{ koncentrdt 8 vy33ich alkohold, ktery se spolelnd s destildtem a koclony 4

extraktivn{ destilace pifivdd{ do pomocné destilaln{ kolony 10. Destildt 11 pomocné
destiladn{ kolony 10 se p¥iddvéd do proudu J} surového produktu syntézy a spoleln¥ Jsou
podrobovény destilaci v kolon& 12 technického etanolu. Rovn¥f z této kolony lze ode-
birat malé mnoZstv{ bonfho odtahu 13, ve Kterém se ze systému odvdd{ dal3f &dst vys-
3fch alkohold a jinych nedistot. Tento proud se s vyhodou pFidévd do ndstfiku pomocné
kolony 10 nebo se likviduje v odpadnfch voddch. Destildt 14 kolony 12 technického eta-
nolu se zbavuje éteru na cdéterovac{ kolonZ 15, destildtem 16 Je pfitom surovy diety-
léter. Odéterovany technicky etanol se podrobuje hydrcgenadn{ rafinaci v rafinatnim
za*fzenf 17, do kterého se potrubim 18 dodévé vodik. Na vystupu z rafinadntho zaf{ze-
n{ se tak zf{skdvé hydrogenaln¥® rafinovany synteticky etanol 19. Cést technického eta-
nolu lze v pr{pad¥ zdjmu odebirat p¥ed hydrogenainim uzlem jako vyrobek potrudbim 20.
Bo&n{ odtah z pomocné kolomny 10 lze rozddlit v usazovéku 21 na organickou fézi 22,
kterd se mdZ%e zlikvidovat spdlenim nebo se vyuZfije v jednotce vyroby dutancld, déle
pak na vodnou fézi 23, pfiddvancu do nédst¥iku kolony technického etanolu potrudim 24

nebo vracenou do nést¥iki' pomocné destilainfi-kolony potrubim 25. Z destila&nifch kolen . =

6, 10 a 12 se jako destiladn{ zbytek odvédl odpadn{ vcda potrubfmi 26, 27 a 28.
Ndsleduje prfklad sloZeni Jednotlivych proudd a jejich mnoZstvi.

‘ TR
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Pr{xlad

Zplisobem podle vyndleru se zpracovévd 72,21 t/h surového produktu pFfiné hydrata-
ce etylenu, obsabujfcf 10,00 t/h etylakoholu ve formd zhruba 14 %-nfho roztoku, zne-
&i3tEného pfiléecni, jak 3sou uvedeny v tabdulce.

Z{skdvaj{ se tyto produkty:

a) vysoce jakostn{ destilaini rafinovany synteticky etanol o koncentraci 93,84 % hmot.
tj. 96,0 % obj., zneiiit¥én} piim¥seni v koncentracich do 20 ppm, v mnoistv{ 5,328
t/hy ’

») technicky etanol o koncentraci 91 % bmot. etylakoholu v mno%stv{ 2,71 t/h (tento

*

vyrobek nén{ nutno vibec z{skdvat a vBechen technicky etanocl je moZno v piipadd zdJj-

mu rafinovat hydrogenaln& na produkt podle bodu c),

" ¢) hydrogenadn¥ rafinovany etanol o koncentraci 91 % hmot. etylakoholu, zcela zbaveny

obsahu aldehydd a ketonld, ve kterém Je obsah vyssich alkohold (vZetn¥ izopropylal-
koholu, vzniklého hydrogenaci acetonu) ni%3{ ne% 0,3 % bmot. v mmnoZstvi 2,75 t/h,’
d) koncentrdt dietyléteru vhodny pro nésledncu vyrobu technického produktu, charakte-
rizovany koncentrac{ éteru cca 80 % hmot. v mno%stvi 0,16 t/h,
e) odpadn{ frakce nelistot, obsahujfci predev3{m vy33{ alkoholy - butanoly.

Podrobndj3{ létkovou bilanci k osvitlenf pf{kladu uvéd{ tabulka.

Tabulka
Latkové bilance k prfkladu 1 (kg/h)

-

Proud etanol voda aldehydy ketony :gigioly éter soulet
surovy produkt 10 000 62 000 10 ’ 6 21 140 72 210
hydratace (13,85
% hmot.)
destiladnf raf. 5 000 328 0,07 0,01 0,05 5 328"
etanolu (93,84 (14 ppum) (2 ppm) (10 ppm)
) % hmot.)
frakce nelistot 0,3 2,7 10,0 13,0
techn. etanol 2 470,5 233,0 2,5 1,5 545 2,0 2 714,5
(% hmot.
90,99)
hydrogenadn 2 500,0 238,0 7,0 3,0 2 747
raf. etanol (91,01 (0,25
% hmot.) % haot.)
surovy éter 23 2 5 3 ‘ 131 164
' (79,88
% hmot.)
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PREDMET VYINALEZU

» 1. zpiscb soulasné vyrobdy riznych drubd etanolu, tJ. oncentrovaného destiladn¥ rafi-

novaného syntetického etanolu, technického syntetického etanolu, hydrogenaln¥ ra-
finovaného syntetického etanclu a surového dietyléteru z produktd p¥{mé hydratace
etylénu, kde destiladn{ rafinace syntetického etanolu probihé extraktivn{ destila-
c{ 8 vodou jako extrakinim Zinidlem a hydrogena&n{ rafinace syntetického etanolu
pisobenim vodilu za pfitomnosti pevnZ uloZeného katalyzdtoru, pliZeaZ se z desti-
14tu p¥{pravy technického syntetického etanolu v daldfia destilaXnfm stupni odd¥l{

surovy dietyléter a odéterovany technicky etanol se hydrogenaln& rafinuje na hydro-

genalné rafinovany synteticky etanol nebo/a se odvéd{ jako produkt, vyznafujfici se
tim, %e destildt extraktivn{ destilace spolu s bofnim odtahem rektifikace linky
ptipravy destilaln¥ rafinovaného etanolu se ddle spolednd destilalnd zpracovévajl

na destildt zavéddiny do nést¥ilu pro pripravu technického etanolu, na frakci nedlis-

tot, kterd tvor{ bo¥ni odtah a na odpadn{ vodu, pfilemZ pfi pripravé technického
etanolu destilaci se pFfpadn¥ navic zpracovévd surovy produkt syntézy etanolu.

Zplsob podle bodu 1, vyznadujfc! se tim, Ze frakce ne&istot se d81i na organickou
a vodnou Tdzi usazenfm, pfilem? vodnd féze se zavédil zp&t do stejného destilalni-
ho stupnd nebo/a do destilace pripravy technického etanolu.

Zpisob podle bodu 2, vyznadujfct se tfm, Ze organickd fdze 2 d8len{ frakce nelis-
tot se vyulije pro pPfipravu butanolu nebo/a se zpracovdvé s odpadnimi oleji z té-
to vyroty.

Zpisob podle bodu 1, 2 & 3, vyzna&uJfct se tim, Ze se z pripravy technického eta-
nolu odeb{rd bodni frakce nefistot, kterd se-ddle Zpraéovévé_apolu s destildtenm
extraktivnf destilace a bodnim odtahem rektifikace linky p¥{pravy destilaln¥ rafi-
novaného etanolu '

Zpisob podle bodu 1, vyznadujic{ se tim, Ze se nejménd 10 % z vyrobeného odétero-
vaného technického etanolu vraci do ndstiiku extraktivn{ destilace.

Zplisob podle dodu 1, vyzna&ujfc{ se tim, Ze z pripravy technického etanolu se ode-~

bird dboinl odtah, kterjy se déle spolelnZ s frakef ne¥istot zbavuje etanolu v samo-
statném destila&nfm stupni.

1 vykres
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