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(54) spdaob spracovania surového péntaerytritolﬁ

Vyndlez riedi- spdsob spracovania surového pentaerytritolu, ktory sa ziske z roz-
tokov pripravenych reakciou formaldehydu s acetaldehydom v prostredi hydroxidov alka-

I3

1ick¥ch kovov a/alebe zemin.

Krybtaelizdolou roztokov nasytenych na pentaerytritol alebo mravian alkalického ko=~
vu & oddelenim vypadnutej suspenzie pentaerytritolu alebo prisluiného mravianu sa ziska
surovy pentaeryiritol a technicky mravian alkalického kovu. Kym mravden aelkalického kow
je vo véd8ine pripadov po suseni a dosiahnuti pofadovane] vlhkosti ﬁhodny ako konedn¥
technicky produkt, ktory se pouZiva napre na v¥robu kyseliny mraviej alebo ako kompo=
nent konzervadnjeh pripravkov pre zelené rastlinné hmoty, surovy pentaerytfitol obsahu=-
je ne¥iaddce primesi, zv148Y kondenzdty z formaldehydu e mravian alkalického kévu,'for-
mély pentaerytritolu a polypentaerytritolu, ktoré nepriaznivo_ovplyvﬁujﬁ kvalitu tech~-
nickéhe pentaerytritolu. Kondenzédty z formaldehydu, nazyvané tie¥ sirupy, negativne
vplyvajt na farebny test, obsah hydroxylovych skupin & bod topenia technického pente=
erytritolu. Mravdan alkalického kovu znifuje tepelnd stabilitu pentaerytritolu pri jeho
spracovani na allydové Zivice a neumo¥nuje dosiahnut transparentnost vyrdbanfch synte=

tiokych lakov. Formdly pentaerytiritolu zni¥ujd bod topenia technického pentaerytritolu.

206 271



' - <

208 271

_ Uvedené primesi zo surového pentaerytritolu Jje nﬁthé odstrénit, ak sa mf dosiah-
nut po¥adovand kvalite technického penteerytritolu. ZlepSenie kvality pentaerytritolﬁ
sa niektori autori pokuﬁali dosiahndt u¥ Sistenim roztokov pentaerytritolu pred ich
nasytenim resp. pred ich kryftalizdciou pdsobenim siriditanu dvojsodného, aktivneho
uhlia, zinkového prachu (US pat. 2806 069); peroxidom vodika, p8sobenim ozdnu, filtrd-
ciou nerozpustnfch organickych ldtok (SvajX, pat. 218 638, NSR pats 948 658, Brit. v
pate 732 015,‘Sva36. pat. 223 701), o¥iarenim roztokov pentaerytritolu infradervenymi
14¥mi, ultrafialovymi e Rbntgenovimi 1idmi (NSR pat. 922 771) a rafindoiou roztokov ne
Amberlite XA.= D (Can. pate 955 603) ' | |

Okzrem Specidlnych postupov odstrdneniea neéiétet zo surového pentaerytritolu napr.
Jeho rekryitalizdoiou z alkoholu (NSR pat. 922 771, Jap. pat. 63 = 20557), z dimetyl=
formamidu (Fr. paf, 1255 983), Sistenim technického pentaerytritolu ua Specidlne dlely
sublimdciou (US pat. 2 358 697), konverziou pentaer&tritolu na acetdly a ketdly, ich
rekryStalizdciou a kydroly¥zou, je a¥ na uvedené vynimky talmer vyludne pou¥ivany postup
distenia surového ﬁontaerytritolu Jeho rekrystalizdoiou pri teplote 80 -~ 100 °0. Na
JeJ priebeh mimo reZimu a spdsobu kryStalizdcie mé velky vplyv &istota kryZtalizované=

ho roztoku,.

Kationy mravdanov alkalickyoh kovov sd z nasytenfoh roztokov najlastej¥ie odstrd-
Rované na katexoch (¥s. pat. 100 891) zriedkavo elektrodialy¥zou (US pat. 3 779 883).

Zlepdenia kryétaliza&ného procesu, znifenia retardécie, zlepdenia granulometrio=
kého zloienfa,:éistoty produktu e zvl4st znf¥enia hodnoty farebného testu sa dosishne
refinéciog}brganiokich vedlajsich produktov, ktoré vznikli vnitornou kondenzdciou for=
maldehydu a reakoiou formaldehydu s acetaldehydom v reakdnej &asti pripravy pentaeryt-
ritolu. Najlastej¥ie sa poufivejd rdzne druhy sktivneho uhlia, zriedkavej¥ie polymero=
vé Zivive napr. Wofatit S - BW, aktivna beliace linka, pemza, molekulovi sita, koks.

Pentaerytritol je z nasytenfoh roztokov (pri 80 = 110 °0), vydistenjoh rafindciou

" ne¥iaddoich primesi, filtrdciou pevnyoh adsorbentov a vo vode nerozpustnfoh podielov,

po odstraneni ketionov, v niektoryoh pripadoch po kydrolyze formdlov, ziékan& kry&tali~
zdoiou a filtrdoiou vypadnute] suspenzie., Matedné ldhy z rekryitalizdoie surového pentaw
erytritolu sd vo véidSine vyirobni pentaerytritolu recyklované do odparovacieho stupHa
procesu, respektive Jast tyfchto 1ﬁhOV'je pouiivand na rogpiitanie a/alebo premyvanie
surového pentaerytritolu v proooéo jeho separdcie a/alebo rekryitalizdole. Zvy¥ovanie i
mnoistva matednyoh ldhov pouZfvanyoh na rospd¥tanie surového pentaerytritolu negativne
ovplyviuje kvalitu teehniokého pentaerytritolu. Zvyiovanie mnoistve matednfoh lthov od~
tahovanyeh 2 prooeéu v¥roby penteerytritolu nepriaznivo ovplyvﬁude mno¥stvo zabaleného>
téohnického produktu a energetickd ndro¥nost v odparovacom stupni procesu. Pomer mno¥=
stva pou¥{vaného na rekry¥talizdoiu surového pentaerytritolu s mno¥stva odtahovaného

do odprarovacieho stupia 39 urdovany po¥adovanou kvalitou a kvalitou zabalendho tech=

nického produkiu.
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Vo vi¥¥ine vyrobni pentaerytritolu sa surovy pentaerytritol rekrystelizuje £ roz-
tokov nasytenych pri teplote 80 O¢ pred procesom rafindcie sirupov a katidnov vyhria-
tych na teplotu 96 - 105 %0, V t¥chto procesoch dochddza k Siastoinému schladeniu roz=
tokov a vypeddveniu kry¥telického pentaerytritolu, ktory je potom nendvratne spolu s
pevnym adsorbentom filtrdciou odstreneny z procesu vyroby, &im dochddze k stratém na
zabalenom produkte. Velmi neZiadanym e nepriaznivym javom v procese rekryftelizdocie su~
rového pentaerytritolu je vznik inkrustov v tzkych profiloch sdboru kryétaliéaéného ze~
riadenia. Sedimentdcia a kryStalizdcia na vzniknutych inkrustoch je pridinou upchdva-
nia rekryStalizaného okruhu procesu vyroby pentaerytritolu, nerovnomernosti uvedeného
procesu a hlavne strdt roztokov nasytenych na pentaerytritol. Rekryftalizdcia surového
pentaerytritolu z roztokov nasytenyeh pii vykSich teplotdch (85 - 110 °O), je tak tech~
nicky obtia#nd, %e sa z predtym uvédzanjch ddvodov takmer nepouZive.

Predmetom tohoto vynilezu je spdsob spracovania surového pentaerytritolu, ziska~
ného z roztokov pripravenych reakciou formaldehydu s acetaldehydom v prostredi hydroxi~
dov alkelickfch kovov a/alebo zemin, ktorého pqutatou Je paﬁstupﬁovi proces ziskenis

technického pentaerytritolu zo surového pentaeryiritolu.

Prvym stupBom procesu je priprave roztokov nasytenych na penteerytritol pri teplo
tdch 50 - 80 90, a vyhodou pri teplotdch 75=~80 %¢, rozpiitanfm surového pentaerytritoln
v deioniovej vode (kondenzdte) alebo v roztoku, ktory pozostdve z dasti alebo celého -
mno¥stvae metednych ldhov z rekry3¥talizécie surového pentaerytritolu a z takého mnoZstva

deioniove] vody, aby sa ziskal roztok nasyteny ne pentaerytritol pri uvedenej teplote.

V druhom stupni sa ebsorpciou na pevnych adsorbentoch, 8 vyhodou na sktivnom uhli,
pri teplotdch 65 = 100 %q, s vfhodou pii teplotdch 75 = 95 %¢ odstrdnia ne¥iadtice ved-
Tajsie produkty vnitornej kondenzdcie formaldehydu, acetaldehydu a ne¥iadice produﬁty
ich vzéjomhej reakcie. V pripade pouZitia kvalitného surového pentaerytritolu, ktori
obsehuje zenedbatelné mnozstve nravianu alkalického kovu a kondenzdtov z formaldehydu,

je mo¥né druhy stupeﬁ z procesu spracovania vypustits

18ny, & vyhodou katidny mravianu alkalického kovu, ktory Je pritomny v surovom
pentaerytritole o teda aj v roztoku nasytenom na pentaerytritol sa z roztokov pripra-
venyeh v prvom & druhom stupni odstrénia kontaktovanim tychto roztokov pri- teplotdch
65 - 100 %0, & vyhodou pri teplotédch 75 = 95 % s i;nexami, s vfhodou & katexami, ale-
bo zréZanim xatidnov alkaliockych kovov do formy vo vode nerozpustnych zlddenim a ich

odfiltrovenim.

Druhy a tretd stupell procesu md¥u pracovat v obrdtenom poradi, &im sa dosishne
mo¥nosti odstrénenia orgenickych neéis%ﬁt, vznikajdeich kyslou hydroly¥zou nasyteného
roztoku pentaerytritolu na katexoch a naslednymi reekeiami hydrolyza&nych produktov,‘z
ktorfch zvldst vyznamnd je vnitornd kondenzéeia formaldehydu, uvolneného kyslou hydro?

1¥zou.
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Stvrtym stuplom procesu spracovania surového pentaerytritolu je priprava roztoku
nasfteného ne pentaerytritol pri teplotédch 85 - 110 %, s vyhodou pri teplote 95 % z
roztoku pripraveného postupom podla prvého, druhého a tretieho stupiia procesu t.J.

roztoku, ktory bol kontektovany s pevnym adsorbentom a ionexom, & vihodou s katexom.

Poslednjm, piatym stupfiom procesu je kryStalizdcia tekto pripraveného roztoku ne-
syteného ne pentaerytritel pri danej teplote, na vy¥slednd teéplotu krv8talizdoie 10 ~
- 40 °C, s v¥hodou ne teplotu 20 = 25 %¢ a filtrdcia vypednutej suspenzie.

. Oproti doteraz zndmym postupom spracovania surového pentaerytritolu je spdsob
spracovahia surového pentaerytritolu podla tohoto vyndlezu charakterizoveny tymito vy=-
hodami. ’ '

1/ UmoZ¥uje pripravit roztoky pred ich kontaktovanim & pevnymi adsorbentami a ionexami -
pri ni%Sej hodnote nasyteni a na pentaerytritol, &im sa zabréni zvydenym stratdm
pentaerytritolu na pevnom adsorbente, ionexe & manipulednym strdtam v ddsledku ob=-
medzenia tvorby sedimentov a Gzkych profiloch rekryétalizaéného zerisdenia a v mies~
tdch tepelne neizolovanych resp. s porusenou tepelnou izoldciou alebo v miestach ne=

dostatodne mieZanych.

2/ Zvykend tvorba sqdimeﬁtov sp8sobuje upchavanie rekrydtalizedného okruhu e je pridi-
nou jeho Yastého vyradenia z &innosti. Vysledkom tvorby sedimentov je teda zniZenie
fondu prac. doby a potreba mechanického distenia zariadenia, o sa celkove prejavuje

v zni¥eni vyrobnej kapacity.

3/ Postup podle téhoto vynélezu umo¥fiuje pripravit roztoky nasytené na pentaerytritol
pri zvydenfoh teplotdch (ako vyhodnou teplotou z aspekiu dopravy vykrysdtalizovane]
oca 40%-nej suspenzie sa javi teplota 95 %¢) z nenasytenyoh roztokov vhodnych ﬁa
kontektovanie s pevnymi adsorbentami a ionexami. ffsledkom krystalizdole roztokov
nasytenfoh na pentaerytritol pri vy¥¥foch teplotdch Je zni¥enie mnoZstva matesnyoh
1thov t.j. zvySenie hodinovej produkcie $istého, technického pentaefytritolu a zlep=
fenle jeho kvality.

Na 1lustrdciu uvedieme nasledujvce pripadys

Prikled &v 1 (porbvnévaoi)

1000 kg/h surového pentaerytritolu rbzpustime v 2381 kg/h hordoej deidnovej vody, -
3fm z{skeme vodny roztok pentaerytritolu nasyteny pri teplote 80 g, Pripravenj'roztok
zahrejeme na teplotu 95 °0,‘a ne¥isddce nedistoty zhordujdoce kvalitativne parameire
$echnického pentaerytritolu odstrénime kontsktoveanim s akt{vaym uhlim a katexom pri
teplotdoch 95 °C. Po schladen{ tekto upraveného rostokv na 25 % sa filtréciou.vypadnh-g
tej suspenzie ziskas TT1 ks/h produktu. Matedné ldhy po kryStelizdcif v mnoZstve f
2524 kg/h se vracald spi¥ do procesu, kde odparovenim, kryStalizdoiou a filtrdoiou sa ;
¢ nich ziskava Jal¥f podiel pentaerytritolu. Celkove sa tymto postupom ziske 942 kg/h é
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technického pentaerytritolu s farebnym testom APHA 150 a bodom topenia 239 ¢,

Priklad 2

S ——————

- 1000 kg/h-surového pentaerytritolu sa rozpust{ v rovnakom mno¥stve deioniovane]
vody sko v priklade l. Pe raf}nécii roztoku aktivaym uhlim a odstrdneni v roztoku ne=
¥iaddoloh ketidnov za rovnakyjoh podmienck eko v priklade 1 sa roztok vedie do atmosfe~
rickej odparky, kde pri teplotdch 105 = 110 %0 sa odpari 990 kg/h vody, &im sa ziske
foztok nasyteny na pentaerytritol pri teplote 95 %¢, Ochladenim tohoto roztoku na tep=

"1otu 25 % a filtrdciou suspenzie ziskame 1420 kg/h matednych 1dhov a technicky penta=

grytritol.vro oddelen{ pritomného pentaerytritolu sa uvedenym postupom ziska o 26 kg/h
technického produkiu viac ne¥ postupom popisanym v porovnivacom priklade, prilom sa
zlepdia a] jeho kvalitativne parsmetre (APHA test 100, bod topenia 242 %),

Priklad 3

1000 kg/h surového pentaerytritolu rozpustime v 2034 kg/h deioniovej vody a
500 kg/h matednyoh lihov, ktoré predstavuji recirkuladny prid rekryStalizadného proce=
su, &im ziskame roztok nasyteny na pentaerytritol pri 80 %c, Rafindciou & katexovanim
upravenf roztok ochladfme na 25 90 & vypadnutd suspenziu odfiltrujeme. Ziskame
2668 kg/h matednyoh ldhov, 2z ktorych 500 xg/h je recirkulovenych ne rogpistanie surové-
ho penteerytritolu a zbytok sa vedie na znovuziskanie kryStalického pentaerytritolu
spét do procesu. Celkovy vytaZok technického pentéerytritolu je 962 kg/h jeho kvallte

X
. je charakterizovani APHA testom 200 a bodom topenia 237 %,

Prikled 4

1000 kg/h surového pentaerytritolu sa spracuje rovnekym postupom ako v priklade 3
iba 8 tym rozdielom, Ze z roztoku nasyteného pri teplote 80 ®¢ odparime za atmosferic=

" xého tlaku 774 kg/h vody, &{m ziskame roztok nasyteny na pentaerytritol pri 90 °Q.

|

Krydtalizdciou a oddelenim kry$talického produktu zo suspenzie ziskame 1777 kg/h ma~
tednfoh ldhove Po oddeleni recyklu 500 kg/h sa z 1277 kg/h matednych ldhov vyizoluje
Pentaerytritol postupom pousitym v porovnévacom priklade., Vyta¥fok technického produktu
je o 9 kg/h vys&f, jeho APHA test je 150 a bod topenia 240 %,

PREDMET VYNXLEZU

1/ Sp8sob spracovania surového pentaerytritolu, ziskaného % roztokov pripravenych
reakeiou formaldehydu a acetaldehydu v prostredi hydroxidov alkalickyjch kovev
a/slebo zemin vyznaSujdei sa tym, Ze technicky pentaerytritol sa ziska zo gsurového

pentaerytritolu ptstupiovym procesom, pridom prvym stuplom procesu je priprave
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roztoku nasjteného pentaerytritolom pri teplotédch 50 = 85 °0, a vfhoﬁou pri teplo~
tdch 75 = 80 90, druhym stuplom procesu je odstrdnenie ne¥iaddoich nelistdt pri-
tomnyoh v surovom pentaerytritole adsorpoiou na pevnych adsorbentoch, & vyhodou na
ekt{vnom uhlf, pri teplotéch 65 = 100- °0, & vyhodou pri teplotdch 75 = 95 °g, tre=~
t{m stupfiom procesu je odstrdnenie ionov pritemnfoch v roztoku, s vyhodou odstréine~
nie kationov, s vyhodou na katexoch, pri teplotdch 65 = 100 °O. s v¥hodou pri tep=~
lotdoh 75 = 95 °0,*§tv:tjm stupfiom spracovenia surového pentaerytritolu je zakon=
centrovenie takto upraveného rosztoku na roztok nasfteny na pentaerytritol pri 85 =
110 °O, s vyhodou pri 95 %0 a piatym stupliom procesu je kryitalizdoia nasiten6h§
roztoku ﬁentaerytritolu a filtrdcia vypadnute] suspenzie;

2/ Sp8sob spracovania surového pentaerytritolu podla bodu 1 vyznalujdol sa tym, Ze

druhy a tret{ stupefl procesu sa poufivajd v obrétenom poradi.

3/ Sp8sod spracovanis surového pentaerytritolu podla bodu 1 vyznadujfei sa tym, Ze &
procesu je vypusteny druhy stupell spracovania surového pentaerytritolu.
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