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-Zplsob regenerace kyselého katalyzdtoru
esterifikace pfi vyrobé esterl kyseliny
akrylové nebo metakrylové a prlmarnlch ci
sekunddrnich alkohold se 4 aZz 6 atomy uhli-
ku v molekule. Spojuje se fdze predfisténi
alkoholu, kterd se provadi azeotropickou
destilaci alkoholu s pfidavkem vody s re-

- generaci kyselin tim, Ze se 40 az 100 % vodéo
refluxu nahradi ndstiikem 50 aZz 100 %
vodného roztoku kyselin vzniklého extrakeci
surové reakdni kapaliny do vody Voda se ze
systému odstranuje destilaci prl regener301

" alkoholu z vodného roztoku, pficemz takto
ziskand smés alkoholu a ne&istot se vraci
zpét do procesu na pred01sten1 alkoholu.

PFi vyrobé butylakryldtu jsou v jednostup-
novém extraktoru kysellna p- toluensulfonova
a kyselina akrylovd vypirdny do vody. 90 %
tohoto roztoku se vede do kolony na pfed-
gisténi n-butanolu, kde nahrazuje zcela
vodny reflux. Vodnd &4st heterogenniho azeo-
tropu se spole&éné se zbylymi 10 % roztoku
kyselin vedou do kolony na regeneracl n-bu-
tanolu. Takto zregenerovany alkohaol je
spoleénd s nedistotami veden zpét do kolony
na &isténi alkoholu. Pfi stejném zafizeni

. se nahradi n-butancl iso-butanclem a do

: kolony na pifed&isténi alkoholu se vede
--- 100 % vodného roztoku kyselin.
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Vyndlez se tykd zplsobu regenerace katalyzdtoru esterifikace kyseliny p-toluensulfo-
nové nebo sirové pfi vyrobé estert kyseliny akrylové nebo metakrylové a primdrnich &i se-
kunddrnich alkohold se 4 aZ 6 atomy uhliku v molekule.

Je znémo ptipravovat estery kyseliny akrylovéa metakrylové a vy83ich alkohol( esteri-
fikaci kyseliny alkoholem v kapalné f&zi pomoci kyselych katalyzdtort (napf. kyselina si-
rovéd, kyselina p-toluensulfonovad).

Katalyzédtor a kyselina (met)akrylové, kterd nezreagovala, se ze surového esteru od-
stranuji vypirdnim do vody nebo neutralizaci alkalickymi &inidly (napk. patent CS 176 915)
nebo kombinaci obou téchto zplsobt, pfigem? ve vod& rozpu3tény alkohol se regeneruje des-
tilaci. Nevyhodou je ztrédta nezreagované kyseliny a katalyzdtoru. Pfi jinych postupech se
do vody vyexirahovany katalyzédtor esterifikace vraci zp&t do reaké&ni sekce. Zde se voda
oddestilovdva bud pomoci azeotropického pfidavného unasede vody (benzén, toluen a pod.)
nebo v podob& azeotropu tvofeného vedle vody je3t& alkoholem a esterem. Zplsobu s piidav-
kem unadefe vody se pousivd téZ ve specializovaném zatizeni, kdy se fdze regenerace kata-
lyzdtoru oddéluje od vlastni reakce. Nevyhodou téchto zplsobd jsou zvy3ené néroky na ener-
gii potfebnou pro oddestilovédni vody a nutnost konstrukénich zmén zafizeni nebo zafizeni
nové.

Je zndmo &istit alkoholy se 4 a? 6 atomy uhliku v molekule azeotropickou destilaci s
pridavkem malého mnoZstvi vody. V tomto pfipadé je heterogenni azeotrop po zkondenzovini
vracen v podobé vodného a organického refluxu a &dste&n& odvadén jako odpad nebec na dalsi
zpracovadni. Toho se vyuZivd napf. v kolondch na pfed&i3téni alkoholu, které jsou &asto
sougdsti zafizeni nas vyrobu esterd a jejich provoz vyZaduje zna&né nsklady na energii.

Predm&tem tohoto vyndlezu bylo vypracovat technologicky jednoduchy postup regenerace
kyselého katalyzdtoru estrifikace pfi vyrob& estrd kyseliny (met)akrylové v investiéng a
provozné nendrodném zatizeni, které by vedtsi mérou odstranoval nedostatky dosavadnich po-
stupl. Pfednosti vyndlezu jsou zfejmé z postupu ddle uvedeného.

ZpbGsob regenerace kyselého katalyzdtoru esterifikace kyseliny p-toluensulfonové nebo
sirové pfi vyrob& estert kyseliny akrylové nebo metakrylové a primdrnich &i sekunddrnich
alkohold se 4 aZz 6 atomy uhliku v molekule, pFitem? tento alkohol tvofi s vodou hetero-
génni azeotrop, v pfitomnosti kysele reagujicich katalyzdtor( spogivd podle vyndlez v tom, -
Ze se katalyzdtor esterifikace ze surového esteru odstranuje extrakci vodou a alkohol se
predéisiuje azeotropickou destilaci, pricemZ 50 aZ 100 % vodného roztoku katalyzédtoru
vzniklého extrakci surového esteru nahradi ze 40 a7 100 % vodny reflux pfi &isténi alkoho-
lu 8 ve vodé obsa¥ené kyseliny pfechdzeji do proudu 8istého alkoholu. Alkohol obsaZeny
ve vodni fdzi po zkondenzovdni destildtu pfi &i%teén{ alkoholu se regeneruje destilaci a
vraci se zpét do procesu na pfedgisdténi alkoholu. '

Jak plyne z vy3e uvedeného, reakce probihd v kapalné fézi a kyseliny jsou ze surového
easteru odstranovany extrakci do vody, to vde za souasného pteddisiovani alkoholu azeo-
tropickou destilaci s pridavkem vody do nédstfiku alkoholu. SniZeni energetickych ndrokdé
na regeneraci kétalyzétoru esterifikace ve srovndni s dosud zndmymi zpGsoby regenerace,
bez nérokd na ptidavné zafizeni, se dosahuje tim, Ze &dst vodného refluxu v procesu na
pfedtisténi alkcholu se nahradi ndstfikem roztoku kyselin ve vod& z extrakéni &4sti jed-
notky, pridemZ regenerované kyseliny ptechézejl do €istého alkoholu a odtud jsou vedeny
s daldimi surovinami do reakéni sekce. Alkohol obsaZeny ve vodné fdzi zkondenzovaného
azeotropu je nutné regenerovat, v opadném pfipadé dochdzi ke ztrdtdm cenné suroviny. S vy-
hodou se pro tyto Géely vyuZije destilani kolona na regeneraci ve vod#é rozpusténého al-
koholu. Toto zafizeni byvd bé&Znou soutdsti vySe popsanych technologickych linek. Vedle
alkoholu v8ak vodnd féze obsahuje znaZné mnoZstvi netistet. Proto je regenerovany alko-
hol spole&né s ne¢istotami vracen zp&t do procesu na &i%téni alkoholu.

B1iZz8i objasné&ni zplsobu podle vyndlezu je ddle uvedeno na piikladech provedeni.
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PEiklad 1

Vyrobni zafizeni na vyrobu butylakryldtu se sestdvd z rektifikafni kolony na pred-
gigténi n-butanolu, reak&ni sekce a extrakéni sekce. N-butanol je veden spoleiné s ndstfi-
kem vody v mnoZstvi 1 % vody na celkové mnoistvi alkoholu do kolony, kterd slouzi na pied-
tisténi alkoholu. Patni proud tistého alkoholu se spoletné s katalyzédtorem esterifikace,
kterym je kyselina p-toluensulfonovd, inhibitorem polymerace (hydrochinon) a kyselinou
akrylovou vedou do kaskddy michanych reaktord. Surovy ester je veden do jednostupﬁového
extraktoru, ve kterém se surova képalina intenzivné misf{ s vodou. Po odseparovdni vodné
a organické vrstvy se organickd vrstva déle &isti, 10 % vodné vrstvy se vede do kolony
na regeneraci alkoholu. 90 % vodné vrstvy se vede jako vodny reflux do predéistovaci ko-
lony alkoholu. V této koloné pfechdzeji nezreagovand kyselina akrylovd a kyselina p-toluen-
sulfonovd do patniho proudu a odtud do reaktoru, kde napf. kyselina p-toluensulfonovd na-
hrazuje 90 % z Gerstvého ndstiiku katalyzdtoru. Destildt z predéistovaci kolony alkoholu,
ktery je tvofen heterogennim azeotropem butanol - voda - netistoty po zkondenzovani a od-
separovani vodné a organické fdze je v podobé organického‘refluxu vricen zpét do kolony
a &dstedné odvadén z vyrobniho zafizeni jako odpad. Alkohol obsazeny ve vodné vrstvé jJe
regenerovén v kolon& na regeneraci alkoholu, zregenerovany alkohol se vraci zpét do kolo-
ny na predéistovdni alkoholu jako ptidavek k organickému refluxu.

Pfiklad 2

Pou?ije se stejného zatizeni jako v pfikladé 1, pficemZ se misto n—butanolu pouzije
iso-butanol, jako katalyzdtor kyselina sirovd. Zde se piidévd do ndstfiku Zerstvého alko-
holu do kolony na pFedZisténi alkoholu 0,1 % vody na celkové mnozstvi Zerstvého alkoholu.
Surovy ester je z kaskady reaktori veden do diskového extraktoru. 100 % vodné fdze vznik-
1é extrakci je vedeno do hlavy kolony na pfed&isténi alkoholu, kde pusobi jako vodny reflux.

PATENTOVE NARDKY

1. Zptsob regenerace katalyzétoru esterifikace kyseliny p-toluensulfonové nebo sirové

" pifi vyrobg esterd kyseliny akrylové nebo metakrylové a primdrnich &i sekunddrnich alko-
hold se 4 a% 6 atomy uhliku v molekule, pfiZemZ tento alkohol tvofi s vodou heterogen-
ni azeotrop, v piitomnosti kysele reagujicich katalyzdtord, vyznaleny tim, 7e se kata-
lyzdtor esterifikace ze surového esteru odstranuje extrakci vodou a alkohol se pfed-
tistuje azeotropickou destilaci, pfiZemz 50 aZ 100 % vodného roztoku katalyzdtoru
vzniklého extrakci surového esteru nahradi ze 40 aZ 100 % vodny reflux pfiﬁéiéténi alko-
holu a ve vodé obsaZené kyseliny pfechdzeji do proudu &istého alkoholu.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznadujici se tim, 7e alkohol obsaZeny ve vodni fézi po zkonden-
zovéni destildtu pfi &isténi alkoholu se regeneruje destilaci a vraci se zpé&t do proce-
su na predéisténi alkoholu.
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