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Vynédlez sa tyka spdsobu izoldcie penta-
erytritolu z vodnych roztokov vznikajicich
kKiondenzaciou formaldehydu a acetaldehy-
du v alkalickom prostredi. 1zoldcia sa robi
kontinudlnou krystalizaciou s delenym od-
berom suspenzie Kkrystadlov zo zon, pridom
preces Kkrystalizdcie sa uskutoCiiuje v dvoch
stupiioch pracujicich s nésledne klesaji-
cou teplotou v rozmedzi 90 aZ 15 °C.
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Vynédlez sa tjka technicky a ekonomicky
nendrotného sposobu kontinudlnej krysta-
lizdcie pentaerytritolu, ktory zabezpecCuje
zrovnomernenie kvality findlneho produk-
tu a dlhodobti prevddzkovatelnost techno-
logického zariadenia. -

Je zndme, Ze priemyselnd vyroba penta-
erytritolu je zaloZend na kondenzacii form-
aldehydu a acetaldehydu. Reakcia sa usku-
totiiuje za katalytického posobenia alkalic-
kych katalyzatorov,’ najcastejSie hydroxidu
vapenatého alebo hydroxidu sodného. Koun-
denzécia formaldehydu a acetaldehydu v3ak
neprebieha iba v smere tviorby hlavnych prio-
duktov, t. j. pentaerytritolu a mravcanu
ibnu kovu pouZitej alkdlie, ale vznika cely
rad vedlajSich produktov (Berlov E., Berth
R. H., Schow ]. E., The Pentaerytritols, Rein-
hold Publ. Corp., New York 1958). Vznika-
jace vedlajSie priodukty podstatne vplyvajd
na izolovatelnost a kvalitu ziskavaného pen-
taerytritolu.

Izolacia hlavnych produktov z reakénych
roztokov sa najCastejSie uskutodiiuje krys-
talizdciou, pridom sa vyuZiva rozdieina rioz-
pustnost jednotlivych =zloZiek, vznikajdcich
v reakCnom procese wo wvode. Pri pouZiti
hydroxidu vdpenatého ako katalyzdtora kon-
denzédcie sa loddelenie vzniknutého mrav-
fanu vapenatého robi frakénou krystaliza-
ciou pri zvySenej teplote a po oddeleni krys-
talickéhio mravfanu vépenatého sa z filtra-
tu po iochladeni ziska pentaerytritol. Vedlaj-
Sie produkty rozpustné vo vode odchddzaju
vo forme matednych ldhov (Cs. autorské
osv. 172 637). Tymto postupom sa ziska tzv.
surovy pentaerytritol, ktory sa d&isti rafiné-
ciou a rekriStalizaciou. Findlny produkt ob-

sahuje okrem monoderivatu, t. j. monopenta-

erytritolu eSte i vySSie derivaty pentaery-
tritolu, najmé dipentaerytritol a tripentaery-
tritol, pripadne i malé mnoZstvo konden-
zatnych produktov formaldehydu a penta-
erytritolu. Obsah dipentaerytritolu, resp.
daldich zloZiek, vo findlnom produkte zavi-
sl najmd na podmienkach reakcie a na dru-
hu pouZitého katalyzatora.

Vy3Sie derivaty pentaerytritolu, i niekto-
ré kondenzatné produkty formaldehydu a
pentaerytritolu st méalo rozpustné vo vode
v dosledku ¢oho vypadédvaji v priebehu
krystalizacie z roztoku spolotne s monopen-
taerytritolom. Takto ziskany produkt je fi-
ndlnym vyrobkiom a je oznadovany ako tzv.
technicky alebo ¢&ist§y pentaerytritol.

Okrem rozdielnych chemickych vlastnosti
horeuvedenych produktov maja tieto i znac-
ne rozdielne mechanické vlastnosti. Velky
rozdiel je najmé vo velkosti krystdlov jed-
notlivych zloZiek ziskavaného produktu. Té-
to skutofnost sa vyuZiva na vzdjomné od-
delovanie monoderivdtu pentaerytritolu od
vy$8ich derivdtov (Nem. pat. 706 617).

V stcasnom wobdobi sa izol4cia Cistého
pentaerytritolu, ktory, ako sme uZ uviedli,
je zmesou monopentaerytritolu, dipentaery-
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tritolu, tripentaerytritolu a malého mnoZ-
stva formalov, uskutofiiuje diskontinualne
krystalizdciou z vodnych roztokov nasyte-
nych pentaerytritolom pri teplotdch nad
70 °C. Spdsob izoldcie prioduktu diskontinu-
dlnou Kkrystalizdciou negativne vplyva na
rovnomernost kvalitativnych parametrov vy-
sledného produktu i na ekonomické para-
metre izoladného postupu. PouZivany spo-
sob kry$talizdcie prakticky neumoZiiuje kion-
tinualizdciu procesu, pretoZe pri kontinudl-
nom prevadzkovani dochddza uZ po Kkrat-
kom ¢ase k postupnému zhorSovaniu granu-
lometrického zloZenia kryStdlov aZ do tej
miery, %e sa prakticky znemoZni sprdavna
funkcia dalgich jednotkovych operéacii, naj--
mé odstredovania alebo filtrdcie kryStalic-
kého produktu, ale aj suSenia findlneho pro-
duktu.

Uvedené nedostatky wodstratiuje spodsiob
kontinudlnej kryStalizdcie a separacie pen-
taerytritolu, spravidla z vodnych roztokowv,
obsahujicich produkty vzniknuté konden-
zédciou formaldehydu a acetaldehydu v alka-
lickom priostredi podla vyndlezu, ktory sa
uskutobiiuje tak, Ze kryStalizdcia prebieha
najmenej v dvioch stupiioch pracujacich s
90 aZ 15 °C, prifom z jednotlivych krystali-
ndsledne klesajicou teplotou v intervale
zanych stupiiov, s vyhodou z kryStalizac-
nych stupilov pracujicich pri teplote niZ-
Sej ako 45°C, sa uskutocéfiuje kiontinudlny
deleny odber suspenzie kry$tdlov zo z6n,
kde jednou zoénou je spodnd tretina krySta-
lizacénej stustavy a druhou zénou je horna
polovica Kkrystalizadnej, s vyhodou jej hor-
né tretina.

Zistili sme, Ze v jednotlivych z6énach mie-
Sanej krystalizalnej ststavy sa podstatne
meni obsah dipentaerytritolu a tripentaery-
tritolu. Kry3talicky produkt vyizolovany zo
spodnej tretiny kryStalizadnej ststavy ob-
sahoval 7,6 9% hmioot. dipentaerytritolu a
1,3 % hmot. tripentaerytritolu. Produkt. z
hornej tretiny kryStalizacnej stistavy wobsa-
hioval 23,9 % hmot. dipentaerytritolu a 2,6
% hmot. tripentaerytritolu.

Obsah dal8ich vedlaj§ich produktov bol
v oboch pripadoch prakticky rovnaky. Pri
sifasnom sposcbe odberu suspenzie krys-
tdlov z kryStalizaénej sisttavy iba zo spod-
nej zony ststavy, sa dipentaerytritol postup-
ne hromadi v krystalizatnej ststave a spd-
sobuje postupné zhor3ovanie granulometric-
kého zloZenia kryStalickej suspenzie.

Zrovnomernenie granulometrického zloZe-
nia vysledného produktu, jeho kvalitativ-
nych parametrov a tym i zrovnomernenie
celého procesu izoldcie pentaerytritolu sa
dosiahne kontinudlnou kryStalizdciou s de-
lenym odberom suspenzie kry$tdlov z Krys-
talizanej ststavy spdsobom podla predkla-
daného vyndlezu, Odber suspenzie Kkry3ta-
lov z krystalizatnej ststavy sa uskuto&iiuje
najmenej v dvoch zénach, pridom aspoil
jedna odberova zdna je v hornej polovici, s
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vyhodou v hornej tretine kry$talizatnej su-
stavy.

Kontinudlna Kkrystalizdcia spdsobom po-
dla predkladaného ‘vynélezu sa uskuto€iiu-
je viacstupiiove, pricom jednotlivé stupne
kryitalizatnej stistavy pracuji s postupne
klesajticou teplotou v intervale 90 aZ 15 °C.
Deleny odber suspenzie krystalov sa spra-
vidla uskuto¢iiuje iba v tych kryStalizac-
nych stupiioch, ktorych pracovnd teplota
je niZ$ia ako 50°C. Delenym odberom sus-
penzie kry$tdlov sa zabezpe€i plynuly od-
ber jemnych kry3talickych podielov iobsa-
hujtcich- véc¢sie mnoZstvo dipentaerytritolu
z Krystalizadnej sidstavy, ¢im sa zabrani ich
hromadeniu v KkryStalizatnej sustave. Pre
dosiahnutie optimédlnych vysledkov sa z hor-
nej zony krystalizatnej ststavy iodoberda 2
aZ 40 % hmot., s vyhodou 5 a% 15 % hmot.
suspenzie kry$tdlov z mnoZstva celkove o-

doberaného z prisludného krystalizacného -

stupiia.

Vyhodou navrhovaného spdsobu konti-
nudlnej krystalizdcie pentaerytritolu je ta
skutocniost, Ze dochadza ku zrovnomerne-
niu chodu celého procesu izolécie, teda nie-
len samlotnej krystalizédcie, ale aj nésled-
nych jednotkovych operdcii, najmé filtra-
cie, resp. odstraiiovania a suSenia produk-
tu. Nie zanedbatelny vplyv méd kontinuali-

Doba kryStalizacie (h) 24
Obsah moonopentaerytritolu
(% hmot.) 91,02
Obsah dipentaerytritolu
(% hmot.) 5,96
Po ukondeni kontinudlnej kry3talizacie

sa stanovi obsah dipentaerytritolu v Kkrys-
téloch vyizolovanych zo suspenzie druhého
kry3talizaéného stuptia. Obsah dipentaery-
tritolu vio vyizolovanych kryStdloch je
21,13 % hmot.

Priklad 2

Roztok rovnakéhio zloZenia a za rovnakych

Dioba krystalizdcie (h) 24
Obsah monopentaerytritolu

(% hmot.) 85,93
Obsah dipentaerytritolu

(% hmot.) 10,78

Po ukoneni kry$talizdcie sa stanovi ob-
sah dipentaerytritolu v produkte vyizolova-
ného z druhého krystalizaéného stuptia.

zécia krystalizdcie pentaerytritolu i na kva-
litativne parametre a granulometrické zlo-
Zenie findlneho produktu. Realizaciou po-
stupu podla predkladaného vyndlezu sa
prakticky aplne odstrdnia vykyvy v kvalite
produktu sposobené rozvrstvenim: Krysta-
lov v procese izoldcie. Dalsie- vyhody na-
vrhovaného spdsobu kontinudlnej krystali-
z&cie pentaerytritolu sd zrejmé z nasledu-
jacich.prikladov. :

Priklad 1

Vodny roztok s obsahom 27,3 % -hmiot.
monopentaerytritolu, 2,8 % hmot. dipenta-
erytritolu a 0,2 % hmot. vedlajsich produk-
tov, najmé tripentaerytritolu pri teplote
90°C sa privddza kontinudlne do sustavy
dvoch krystalizatoriov. Prvy kryStalizatny
stupeil pracuje pri teplote 55 °C a vzniknuta
suspenzia sa kontinudlne wodvadza do dru-
hého krystalizaéného stupiia pracujiceho
pri teplote 25 °C.

Odber suspenzie Kry$tdlov z oboch krys-
talizadnych stupfiov sa robi kontinuédlne z
jednej zony umiestnenej v doinej tretine
kry3talizdatorov. Po filtrdcii a vysuSeniu pro-
duktu sa v zdvislosti na dobe prevddzkova-
nia ziska produkt nasledovného zloZenia:

40 64 90
90,59 88,53 86,6
6,73 8,97 11,6

podmienck akio v priklade 1 sa kontinudlne
privddza do sustavy dvoch kryStalizdtorov,
z ktorych sa u druhého kryStalizacného
stupiia robi deleny odber suspenzie kry$ta-
lov zo zOn, priom pomer mnoZstva suspen-
zie odoberanej zo spodnej a hornej tretiny
krystalizatora je 9:1. Za tychto podmienok
sa v zdvislosti od doby krystalizdcie ziska
produkt nasledovného zloZenia:

40 64 90
86,60 87,00 86,77
11,60 11,53 11,23

Ziska sa hodnota 11,23 9% hmot. dipenta-
erytritolu.



220258

PREDMET VYNALLZU

1. Spdsob kontinuilnej krystalizdcie a sepa-
rédcie pentaerytritolu, spravidla z vodnych
noztokov obsahujicich produkty vzniknuté
kondenzéciou formaldehydu a acetaldehy-
du v alkalickom priastradi, vyznaéujici sa
tym, Ze kry$talizdcia sa uskutofituje naj-
menej v dvioch stuptioch pracujicich s né-
sledne klesajiacou teplotou v intervale 90
aZ 15 °C, pritom z jednotlivych kryStalizaé-
nych stupiiov, s vfhodou z krystalizaénych
stup#tov pracujicich pri teplote ni#sej ako
45°C, sa wuskutoliiuje kontinudlny deleny

Severografie, n. p., Zdvod 7, Most

odber suspenzie kry$tdlov zga zon, kde jed-
nou zéonou je spodnd treting kryStalizaénej
stistavy a druhou z6nou je horna polovica
krystaliza¢nej ststavy, s vyhedou jej hornd
tretina. ‘

2. Spfsab podla bodu 1, vyznacujiel sa
tym, Ze z hornej zny kry3talizalnej sdsta-
vy sa kontinudlne edoberé 2 aZ 40 % hmot.,
s vyhodou 5 aZ 15 % hmot., suspenzie krys-
tdlov z mnogstva celkeve odioheraného z
prislusného kryStalizaéného stupiia.

Cena 2,40 Kis'
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