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(54) Spdsob odatrdnenia metanolu z roztokov pentaerytritolu

Vynilez popisuje spbsob odstrdnenia metenolu z roztokov pentaerytritolu priprave-

nysh reakciou formeldehydu a écetaldehydu v alkalickom prostredi. .

- Pri priprave pentaerytritolu z formaldehvdu a ac;taldehydu v glkaliokom prostre~
df, okrem hlavnej reakcie vedicej k tvorbe pentaerytritolu a mravianu prisludného al-
kalického kovu, prebieha sidasne vnitornd Cennizzaréve reakcia formeldehydu za tvorby

metanolu & mravianu alkalického kovu podla rovnice:
2 CH0 + MeOH —2 CH,0H + HOOO Me

kde Me Je keation alkaiického kovu. MnoZstvo vzniknutého metanolu Je zdvislé od pod=
mienok udrZiavanyeh pri hlavnej reakeii pripravy pentaerytrito;u. Okrem metanolﬁ vznlik=
nutého Cennizzarovou reakciou formaldehydu je dal¥ie mno¥stvo metanolu privéddzané do'
reskdného roztoku s formaldehydom,ktorf u¥ ako vychodzia suroviny obsahuje 0,5 = 6 %
metanolu. Pal¥ie 3ast metanolu mé¥e byt privddzand z extrakdného stupﬁa,.kde sa zo sus-
penzie recyklovaného'prﬁdu_mravéanu a pentaerytritblu oddeIujd sirupy rozpidtenim v me-

tanole, pridom vlhky filtradny koldd je vratany spht do neutralizovaného reak&ného

roztokus
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Spdsob spracovania vvEdie uvedenych foztokov je pédmieneni obsahom hetanolu Vv re-
akdnom roztoku. V pripade zanedbatelného priebehu vnitorne] Oannizzarovéj reskcie fore
maldehydu za nizkeho obsahu metanolu (pod 1 % hmotové) vo vstupnom formaldehyde a bes
pouZitia extrakcie sirupov mQtanolom, celé mnoZstve metanolu odchddza v brydovyech pa-
réch a nie je ekonomicky vyhodné izolovat ho. Ak je priebveh vnitornej Cannizzarovej ‘
reakoie vyznamnej3f, alebo sa v reakeii pouéije'forﬁlldehyd 8 vy&&im obsahom metanolu
resp. pouZije ma extrakiny postup izoldcie sirupov metanolom, mno¥stvo metanolu v resak
énom roztoku'jo znadné a tento sa z roztoku odstranuje védkuovou alebo atmosferickou
rektifikdciou. Tento postup vyﬁaduje velkd spotrebu energie (pary), vvznaduje sa tepel-
nym namdhanim roztokov pri zvysenych teplotdch (nad 80°0), priebohbm ne¥iaddocich ved=-
Taj&dch reakeii za tverby produktov staZujlicich izoldeim, zniZuje separadind mohutnost

a zvy3uje farebnost roztokov pentaerytritolu.

Pa&statou tohoto vyndlezu je spdsob odstrdnenia metanolu & roztokov pentaerytri~
tolu bez tepelného namdhania roztokov a bez tvorby neZiaddeich vedrajéiéh produktov,
Neutralizovani a pevnych pedielov zbaveny reakdny roztok obsahujtei 0,1 &% 5,0 % meta=
‘nolu sa vedie do prvého lena trojClennej pripadne viacllennej odparky pracujlicej za
podtlaku pri 40 = 60°c, kde sa podstatné mno¥stvo metanclu oddestiluje. Ziskany vodno=
metanolicky roztok je mo¥né zakoncentrovat v rektifikednej koldéne s znove ho wyuiit.v
extrakénom stupni teéhnologiokiho postupu. Reakdny roztok, ktory je v prvom dlene od-
pariek zbaveny podstatne] Easti metanolu je privddzany do daléfeh odpariek na zahuste=
nié,aé do stupia jeho nasytenosti ns pentaerytritol pri teplotdch. 70 - 90%. Pri dote-
rar zndmych postupoch oddelovania metanolu z reakdného roztoku v rektifikadnej koldne
pri teplotdoh nad 80°C doshddza k tepelnej degraddoii produktov veakoie formaldehydu a
acetaldehydu, %o sa prejavuje zni¥enim vytaZnosti pentaerytritolu a zhor¥enim jchc.kv¢-
lity. D8le#itou vyhodon navrhovanéhp postupu je ziskanie metanolu pri zni¥emom tepel~
nom‘naméhani celého mnefstve reakdného roztoku pentaerytritolu, o sa kladne prejavi
ne vyta¥nosti penteerytritolu a jeho kvalite. BalSoeu vyhodou tohoto fostupu je zskon-
centrovédvanie metanolu z vodnometanolického roztoku v rektifikednej koldéme zs nepritom
nosti pentaerytritolu, mravéang alkalického kovu & ostatnych sirupovitych ldtok, ktoré
sa nachddzajd v reakdnom roztoku. Tdto vyhoda sa kladne prejavi na zni%en{ investil-
nych nékladov potrebnfch na strojno-technologiocké zariadénie‘iitiei v podstathej miere

sa zni¥i spotreba energie (pary a elektriny).

Priklad 1 je porovadvac{

Reakény roztok pripravonj reakciou formaldehydu a aoetaldehydu‘v alkaliok&i&prOl-
tredf spolu s vratnyﬁ pridom z extrakeolie zmesnyeh sold, obsahujdéi 9,2'% hmot. penﬁa-
erytiitolu e 2,0 % metanolu v 15 000 kg/h roztoku sa vedie na vékuovd rektifikednd koe
1énu pracujiou pri 80%0 na spodku koldny a tlaku 34 XPa na hlave koldny. Z{ska sa des-
t114% v mnofstve 270 kg/h o koncentrdcii 95 % metanolu. Metanolu zbaveny reakdny roz-



tok z pity koldny v mno¥stve 14 T0O kg/h obsahuje 9,05 % pentaerytritolu sa vedie de

trojdlennej odparky a spracuje sa zndmym postupome

Nevyhodou tohoto postupu je znadnd energeticka nédrodnost a strata 50 kg/h penta-
efytritolu, ktory reaguje s vedlaj$imi produktami pri teplote 80°.

Prikisd 2

Reakdny roztok pripraveny reakciou formaldehydu a acetaldehydu‘v alkalickom pres=
tredf, spolu svvratnfm pridom z extrakcie 5neshfch,sdli, obsshujlci 9,2 % hmot. pénta-
erytritolu a 2,6 % metanolu v 15 000 kg/h roztoku sa vedie do prvého Slena trojélenne] iy
odparky, kde pri teplote 50°C & tlaku 12,5 kPa sa zisks 3010 kg/h destildtu e koncen-
tréeil metanolu 7,5 %. Roztok zbaveny podstatne] Sesti metanolu v mmoZstve 11 990 kg/h
obsehujiici 11,5 % pentaerytritolu sa vedie do dalBfch &lenov odparkv Ze zwskaného /
mno¥stva vodnometanolického roztoku sa za vdkua odrektifikuje 230 kg/h destllétu o kon-

centrdcil metanolu 98 % a pou¥ije sa v extrakdnom stupni separdcie pentaerytritolu.

Vy¥hodou tohoto postupu oproti predchddzajdcemu sd zanedbatelné straty pentaery~-
tritolu pri odparOVanl prl 50 C, zniZend farebnost roztokov a o 30 % nif8ia spotreba
energie oproti postupu uvddzanom v priklade L. Vzhladom na cenové reldcie jednotkov¥ch
mnoZstiev pentasrytritolu & metanolu je postup‘uvedeny v priklade 2 jednoznaéne vyhod~

nej&i,.

PREDMET VYNLLEZU

1. Spdsob odstrdnenia metanolu z roztokov pentaerytritolu pripravenych reakciou for-
 maldehvdu a acetaldehydom v alkalickom prostred{ vyznadujdei sa tym, Ze odstrénenie
metanolu z roztokev pentaerytiritolu obsahujlcich 0,1 = 5 % metanolu je prevédzané
jednostﬁpﬁovou destildeiou v prvom &lene dvoj&lennej resﬁ. viacélennej vékuovej od~

pdrky pri teplotdch 40 - 60%0, 8 v¥hodou 50°C a roztok pentaerytritolu, z ktorého

beol odstréneny metanol sa dale) spracﬁje znémym/Postupom.

2. Sp3sob spracovania vodnometanolického kondenzdtu ziskaného pedla bodu i vyznadujidei
sa tym, ¥e vodnometanolicky kondenzdt ziskany =z prvého dlena odpeariek je zakoncen~
trovédveny v rektifikagne] koldne na minimélny obssh metanolu 90 %, priSom z{skany
metanol sa pou¥ije na dalidie spracovanie & vihodou na extrekeiu sirupov v &aléém

stupni tohoto technelogického postupu.
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