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Reseni se tyka odpafovani aminonitrilu a vody za takovych
podminek, které omezuji nebo vyluduji vznik t&Zkych
vedlejdich produktt, zejména oligomert aminokarboxylovych
kyselin. Ve snaze zabranit této nevyhod€ byl nyni nalezen
zpiisob odpafovéani aminonitrilu a vody, ktery se vyznaduje
tim, Ze se voda ve formé pary pouziva jako nosny plyn pro
odparovéni.
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Zpisob odparfovdni aminonitrilu

Oblast techniky
Vyndlez se tykd zpisobu odpafovdni aminonitrilu a vody za podmi-
nek, které omezuji nebo vyluduji vznik t&Zkych vedlej3ich produk-
T4, zejmén& oligomert aminokarboxylovych kyselin.

Reakce aminonitrilu s vodou vede ke vzniku laktamu, pfedevdim ka-

prolaktamu, kdyZ se pouZivd 6-aminokapronitril.

Tuto reakeci je moZno provdd&t v kapalné fdzi zah¥ivdnim a za zvy-
Seného tlaku. MiZe byt rovndZ realizovéna v plynné fézi. Pro toto
druhé provedeni je ovSem nutné prevést aminonitril a vodu do par-
ni fize, Co se tyde provedeni hydrolyzy aminonitrilu v plynné fé-
zi, odkazuje se predev3im na patent EP-A-0 65Y 741 a mezindrodni
patentovou prihldsku WO-A-Y6/22974.

Volba zplisobu cdpafovdni aminonitrilu a vody neni dﬁleéité.

Je skutecn& moZné uvaZovat o vytvofeni kapalné sm&si vody s ami-
nonitrilem a potom o zahfivdni této sm&si na teplotu dostadujici
k odpafovani obou komponent., V tomto p¥ipad® lze pozorovat vanik
téZkych sloulenin, které maji amidovou funkéni skupinu nebo funkéni skupinu
soli karboxylové kyseliny /oligomerd/., Tyto slouleniny jsou schop-
ny se.spojovat, alespon &dstedn&, s katalyzdtorem a tak zkritit
Jeho Zivotnost. Také se usazuji v aparatu¥e a znedidtuji ji. Je
tedy nutné periodické &i3t&ni pouZivané aparatury a rovndZ pom&r-
n& Basto zastavit provoz a jak si lze predstavit, se v3emi ekono-
nomickymi dd¥sledky.

Jind technika, o které by se mohlo uvaZovat, by pfedstavovala od-
délené odparovdni proudd aminonitrilu a vody. P¥ihlaSovatel zjis-
til, Ze pFi teplotdch potfebnych k odpafovani, se aminonitril
znalng rozklddd za vzniku sloudeniny typu amidinu nebo polyami-
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dinu /kondenzace dvou nebo vice molekul aminonitrilu za vyloude-
ni amoniaku/.

Aby se predeSlo té&mto rozmanitym nevyhoddm, byl nyni nalezen zpi-
sob odparovédni aminonitrilu a vody, ktery se vyznaduje tim, Ze se
voda v plynném stavu pouZivd jako nosny plyn pro toto odpaiovédni.

Rozklad aminonitrilu zdvis{i na teplot& odpafovdni a na dob& poby-
tu kapaliny v prib&hu jejiho odpafovéni. P¥i zptsobu podle vyndle-
zu je tedydoba pobytu kapaliny sniZena na minimum' pouZitim techno-
logie odpé%ovéku a voda v plynndm stavu snizZuje parcidlni tlak a-
minonitrilu a sniZuje tak i teplotu jeho odpa¥ovani,

Moldrni pomér vody k aminonitrilu se pri zpdsobu podle vyndlezu
mtZe znalné ménit, Zdvisi v podstat& na procesu cyklizadéni hydro-
lyzy, pfi némZ se reakdni slo¥ky zadleni., Uvedeny moldrni pomdr
vody k pouZitému aminonitrilu je obvykle v rozmezi od O,Skdo 100
a 8 Vyhodou v rozmezi od 1 do 20. Horni hodnota tohoto pom&ru ne-
ni u vyndlezu rozhodujici, alkoliv vy%3i poméry skute&n& nejsou
pro hydrolytickou reakci z ekonomickyech dfivodit zajimavé,

Obvykle miZ%e mit vodni pdra teplotu v rozmezi od 120 do 600 °C a
s vyhodou v rozmezi od 200 do 550 °c.

Aminonitril se miZe b&Zné& pouZivat pii teplotd v rozmezi od 20 do
300 %¢. s vyhodou miZe byt tato teplota v rozmezi od 100 do 250

o

C.

Sm&s aminonitrilu s vodni parou se ve vym&niku tepla rychle pii-
vddi na teplotu, pfi které je odparovéni sm¥si Uplné.

Pokud je to vhodné, miZe byt tato teplota takovs, aby pfi ni mo-
hla probihat reakce amiponitrilu s vodou, Tato reak&ni teplota je

obvykle v rozmezi od 200 do 450 °C a s vyhodou v rozmezi od 250
(o)
do 400 °C.




Absolutni tlak, pii kterém se odpafovéni provddi, je obvykle od
0,01 VPa do 0,3 MPa,

Aminonitril pouZivany pi'i zpisobu podle vyndlezu je zejména line-
drni nebo rozv&tveny aminonitril, ktery md 3 a¥ 12 atomd ukliku.

Jako priklady lze jmenovat piedev3im alifatické aminonitrily, pfi-
pravené hydrogenéci. jedné ze dvoumnitrilovych funkénich skupin.
dinitrila, jako jsou adiponitril, methylglutaroni-
tril, ethylsukcinonitril, dimetkylsukecinonitril, malononitril,
suxcinonitril, glutaronitril a dodekandinitril.

NejdileZité&j3di aminonitril je 6—aminokapronitril, jenoZz cyklizadndi
hydrolyzou vznikd kaprolaktam a jeho polymeraci se ziskdvi nylon
CR

Pro jednoduchost se v ndsledujicim textu odkazuje predev3im na 6-
-aminokapronitril /nebo ACN/.

Zpisob se realizuje pomoci systému bez retence kapaliny.

Technologie, které se mohou pouZivat, aby se zabridnilo setrvini
produktu v kapalné fdzi v prab&hu odpafovani, jsou dvojiho typu:
odpafovdni aminonitrilu jako filmu na zah¥ivaném povrchu,
odpafovéni alespon &4ste&n& kapalné mlhy aminonitrilu v pre-
hi'dté vodni pdfe; v tomto pfipad® jsou moZnosti styku kapaliny s
horkou plochou nahraZeny stykem plynu s kapkami kapaliny. ..

V pfipad& odpafovidni v podob& filmu na zahtivaném povrchu, se te-
plo potrebné pro odpafovidni doddvd jednak sznadnym teplem pary a
aminonitrilu, jednek pfenosem tepla odpa¥ovaci; plochou. Odpabovik
je typu filmové odparky.

Kapalina se miZe distribuovat na trubice odpaifovéku v souhlase s
distribulnim systémem b&#n& pouZivanym pfi tomto typu technologie:
doddvdnim alesponl 8dste&nd kapalného aminonitrilu na trubko-

vnici, potom distribuci tokoto aming nitrilu do.kazdé trubice,
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distribuci alespon ddstednd kapalného aminonitrilu do kaZdé
trubice jeho rozpridSenim v mlhu nad trubkovnici. Tato technologie
je proti d¥ivejsi technologii vjhodnéj%i, protoZe vice zkracuje
dobu setrvdni v kapalné fdzi pi'i vysoké teploté&; kapalina miZe
byt rozpraSovina pomoci trysky, do které se uvadi pouze kapalina,
ale jesté 1lépe tryskou, do které se uvidi soulasné kapalina a vod-
ni para.

V pfipad® odpafovéni v podob& mlhy, kdy se stykd plyn s vodnimi
kapkami, doddva se vSechno teplo cennym teplem obou komponent, tj.
aminonitrilem, ktery je alespon ddsteln& v kapalné fdzi a vodou V
plynné fizi.

Teplota vodni pdry a teplota alespon &¢istelné kapalného aminoni-
trilu se voli tek, aby vznikld mlha méla takovou teplotu, kterd
je stejnd nebo vys$3i neZ rosny bod sm&si vody s aminonitrilem,
p¥i kterém se mlha tvo¥i, Samoz¥ejm& zdvisi rosny bod na pomé&ru
vody k aminonitrilu a mtZe se pro zvoleny pomér sndze stanovit.

Tak napPiklad za atmosférického tlaku je rosny bod 180 oC_}pro
smés vody s 6-aminokapronitrilem /ACN/ s pomérem 4, 110 °c pri
moldrnim poméru vody k ACN 56, 210 °C pifi poméru vody k ACN 1 a
230 °c pro ¥isty ACN.

Zminéné odparovdni v podob& mlhy stykem plynu s kapkami kapaliny
miZe byt jednostupnové nebo vicestupnové. Je-li odpafovini jedno-
stupniové, jsou teploty aminonitrilu a vodni piry takové, Ze odpa-
Yovéani kapaliny miZe byt Uplné nebo ddste&né. KdyZ je odpafovini
vicestupriové, proud aminonitrilu, predeh¥ity na teplotu 230 °¢,

se rozd&luje napiiklad ve v&tS8i polet ddvek, t¥i nebo &tyr; prv-
ni ddvka kapaliny se smisi s prehrdtou vodni parou, napiiklad pri
300 °C, a to tak, aby se v3echna kapalina odparila, prfilemZ se te-
plota sm&si soucdasn& sniZuje na teplotu okolo rosného bodu, jako
disledek odpaiovdni, Smés ve form& pary se potom prehfeje, napri-
klad na teplota 300 °C a potom se opét smisi s druhou davkou kapa-
liny, kterd se ihned odpafi; postup se opakuje tolikrdt, pokud je
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nutné, aby se vSechna kapalina odpafila, PFi tomto procesu se(ml-
ha kapaliny v kaZdém stupni rozpradovacimi tryskami, &imZ se po-
tom ziskd takovy objem sm&si, ktery stadi k zaji¥t&ni plného od-
pa¥eni kapaliny. ;

Systém odparovdni aminonitrilu se s vyhodou miZe volit takovy, aby
doba pobytu kapalného aminonitrilu v tomto systému, véetnd prede-
h¥ivani aminonitrilu, byla krats$i nebo rovnd jedné minuté&, s vy-
hodou krat8i nebo rovnd 5 sekunddm,

Ndsledujici prfiklady provedeni tento vynidlez ilustruji.

o o rovn et o o Yo e o ot s e e e

P¥iklad 1

200 g/h 6-aminokapronitrilu /ACN/, pfedehfdtych na teplotu 230 °c
a 129 g/h vodni pary s teplotou 300 OC, se rozpraduje tryskou s
primérem 1 mm, Takto vznikld mlhe se odpaiuje, potom pfehfeje na
teplotu 300 °c pomoci vyméniku, pfed tim neZ se piivddi do reak-
toru pro hydrolyzu, ktery obsahuje 162 g oxidu hlinitého a ktery
se udr¥uje pri teplotd 300 °c.

Po vice neZ 400 h provozu nebylo pozorovano anﬂ?neéiéténi reakto-
ru ani ﬁbytek katalytické aktivity /méFeno mirou konverze ACN
pri konstantnim podilu prouddni rovnému Y9 %/ .

Srovndvaci test 1

329 g/h sm&si ACN/voda, obsahujici 61 % hmot ACN, se uvddi do

200 ml odparoviku, zahFdtého na teplotu 300 °c. Plynnd smés, kte-
rd vystupuje z odparovdni, se pfivdadi do reaktoru hydrolyzy, kte-
ry obsahuje 162 g oxidu hlinitého a ktery se udrZuje pri teploté
300 °c.

Test se ukonéi po 172 h provozu. V prib&hu této doby se podil kon-
verze ACN sniZil z 99 % na Y5 %, Po rozmontovdni aparatury lze
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zjistit pritomnost pevné ldatky /nylonu/ uvnit¥ odpaiovédku a u
vstupu do reaktoru hydrolyzy /25 % vy3ky obsahu tohoto reaktoru
ZtUth/o

PouZiti vody ve form& piry jako nosného plynu pri odparfovéni ami-
nonitrilu je ve srovndni s d¥ivéj3imi postupy mnohem vyhodné&jsi

s hlediska technologického i ekonomického. S vyhodou se uplatnuje
p¥i zpracovani 6-aminokapronitrilu,
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpésob odpafovéani aminonitrilu a vody, vy zna du jici
S e tim, Ze se voda ve form& pdry pouzivd jako nosny plyn

pro odparovani,

2, Zptisob podle ndroku 1, vyznadujici se tim,
%e se vodni pira pouzivd pfi teplot® od 120 do 6C0 °C a s vyho-
dou od 200 do 550 °c.

3. Zpusob podle ndroku 1 nebo 2, vyzna dujici S e
t im, Ze aminonitril se pouZivd pri teploté od 20 do 300 ° a
s vyhodou od 100 do 250 °c.

4, Zplsob podle nékterého z ndrokd 1 az 3, vy z na c¢u jici
s e tim, Z2e se ziskand smés aminonitrilu s vodni parou ry-
chle uvddi do vym&niku tepla pri teplotd, pfi které je odparovdni
smési uplné.,

5. Zpusob podle nékterého z ndrokt 1 aZz 4, vyzna éujieci
se tim, Ze se ziskand smés aminonitrilu s vodni parou uvi-
di na teplotu reakce aminonitrilu s vodou, s vyhodou na teplotu
od 200 do 450 °C a vyrodn&ji od 250 do 400 °c,

6. Zpusob podle né&kterého z ndrokd 1 a2 5, vyzna dujieci
s e t{ m, Ze aminonitril je linedrni nebo rozvétveny alifa-
ticky aminonitril, ktery md 3 aZ 12 atomd uhliku.
7. Zpisob podle nékterého z ndrokli 1 aZ 6, vy zna éujici
s e t i m , Ze aminonitril je vysledkem hydrogenace '

jedné ze dvou nitrilovych funkei dinitrilu, vybrané-
ho ze skupiny adiponitrilu, methylglutaronitrilu, ethylsukcino-
nitrilu, dimethylsukcinonitrilu, malononitrilu, sukecinonitrilu,
glutaronitrilu a dodexandinitrilu a s vyhodou to je 6-aminokapro-
nitril,

’

8. Zplisob podle ndkterého z nirokd 1 aZ 7, vyzna dujici
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se tim, Ze se odpafovdni aminonitrilu provddi za absolut-
niho tlaku od 0,01 do 0,3 MPa,

Y. Zptsob podle nékterého z ndrokli 1 a2 8, vyznadujici
s e t im, Ze se provddi v systému bez retence kapaliny.

 10. Zpisob podle ndroku Y, vy znadujici se tim ,
Ze se pouzivd jedna z ndsledujicich technologii: '
odpafovidni aminonitrilu jako filmu na zah¥ivaném povrchu, v
odparovaku typu filmové odparky,
odpafovdni alespon ¥4stednd kapalné mlhy aminonitrilu v pre-
hdté vodni pdfe.

11. Zpisob podle ndroku 10, vy zna ¢ujici S e tim,
Zze se distribuce aminonitrilu na trubice odpafovdku typu filmové
odparky provadi
doddvanim alespon &isteén& kapalného aminonitrilu na trubko-
vnici, potom distribuei tohoto aminonitrilu do kazdé trubice,
distribuci alespon &iste&nd kapalného aminonitrilu do kazdé
trubice jeho rozprasovdnim v mlhu nad trubkovnici.

12, Zpisob podle ndroku 10, vyzna dujici se tim,
Z e odparovdni alespon &dstelnd kapalné mlhy aminonitrilu v pre-
hi#dté vodni pdre je jednostupnové nebo vicestuphové,

13. Zpisob podle n&kterého z ndrokt 1 a% 12, vy zna dujici
s e t im, Ze systém odpafovdni aminonitrilu se voli takovy,
aby doba - setrvini kapalného aminonitrilu v tomto systému byla
krat3i nebo rovné jedné minutd, s vyhodou kratdi nebo rovnd 5 se-
kunddm,
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