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Vyndlez popisuje spdsob kontinudlneho
spracovania roztokov vzmiknutych pri vyrobe
pentaerytritolu z formaldehydu a acetalde-
hydu v alkalickom prostredi, ktory obsahuje
hlavne pentaerytritol a mrav&an vépenaty.

Teoreticky 4 moly formaldehydu, 1 mél
acetaldehydu a pol méla hydroxidu vapenatého
ho ddvajd 1 mél pentaerytritolu a pol mélu
mravdapu vdpenatého. V reakcii v¥ak vznika-
‘ji aj vedlajiie produkty polykondenzicie
aldehydov, takZe skuto&ny vytafok pentaery-
tritolu je ni%%i. Separdcia hlavného produk-
tu pentaerytritolu od ‘mravfanu vidpenatého
je v8ak z reak&ného roztoku velmi ndroénd,
nakolko obe litky sa svojimi rozpustnostami,
za prevddzkovych podmienok, li3ia len velmi
midlo. Metdda spracovania reaké&ného roztoku
podla &s. patentu 151 303 vyuZiva tui sku=-
toénost, Ze rozpustnost mravianu vdpenatého
v reakénom roztoku.sa zmenou teploty meni
len velmi mdlo a rozpustnost pentaerytritolu
*so stdpajdcou teplotou narastd rychlejSie
a teda po schladeni nasyteného roztoku Cast
pentaerytritolu vypadne, ostavajice znalné
nno¥stvo rozpusteného pentaerytritolu v roz-
toku je viak u? velmi taZko separovatelné
a aj s pouZitim extradného &inidla nevedie
k uspokojivym vysledkom, Pritom je metdda
podla spominaného patentu, okrem nizkej
G¥innosti separovatelnosti, ndro&nd aj na
energiu a na pomocné suroviny /extrahovadlo/.

S4 zndme aj spbsoby spracovania reakiného
roztoku, pri ktorom sa podstatnd fast vdpni-
kového idnu z reakéného roztoku, ktory je
vo forme vzniknutého mravianu vdpenatého,
odstrdnl pridavkom vhodného mnoZstva kyseli-
ny sirovej a vznikajdci siran védpenaty sa
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odseparuje. UvoInend kyselina mraviia sa
bud nezu¥itkuje alebo sa ziskava extrakciou
roztoku /franc. patent &. t 243 747/. Nevy-
.hodou tohoto spdsobu je, Ze vzniknuty siran
védpenaty nemd praktické vyuZitie.

Podla tohoto vyndlezu je oddelenie pen-
taerytritolu a mravianu vdpenatého z roztoku
lahko preveditelné a s dobrym vytaZkom.
Objaveny spdsob spracovania roztoku penta-
erytritolu, ziskaného reakciou formaldehydu
s acetaldehydom v alkalickom prostredi hy-
droxidu vépenatého sa vyznaluje tym, Ze pen-
taerytritol, vzniknuty v reakcii, sa pbsobe-
nim formaldehydu &iasto&ne prevedie na rdzne
zld&eniny /formdly pentaerytritolu/, ktoré
maji podstatne vy§3iu rozpustnost ako samot-
ny pentaerytritol. DalZie spracovanie rozto-
kov a¥ po odstrdnenie podstatnej Casti mrav-
anu vépenatého je teda prevddzané za pri-
tomnosti formaldehydu a vzniknutych formd-~
lov. L

"Spracovanie roztoku za pritomnosti volné-
ho formaldehydu a formdlov je vyhodné z toho
ddvodu, e zahustenie roztoku, v ktorom je
pritomny pentaerytritol a mravian vipenaty,
je mo¥né previest s odparenim vid&Sieho mnoz-
stva vody na podstatne koncentrovanejiie
roztoky ako za nepritomnosti formaldehydu
bez obdv, %e z roztoku vypadne suspenzia
pentaerytritolu. Vypadnutd suspenzia mrav-
Zanu vdpenatého z takto zahusteného roztoku
je odseparovand na vhodnom separalnom zaria-
deni /filter, odstredivka/, a filtrdt sa
zbavi formaldehydu pri zvySenej teplote,
za suidasného rozpadu zlilenin formaldehydu
s pentaerytritolom a po ochladeni filtrdtu

)
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na nizku teplotu vypadne z roztoku podstatnd
gast pentaerytritolu. . .

Formaldehyd na jednej strane je pridinou
zvySenia rozpustnosti pentaerytritolu a na
druhej strane zniZuje rozpustnost mravianu
vdpenatého, takZfe je moZné dosiahnut vdlsie-
ho rozdielu v ich rozpustnosti v roztoku,
¢im sa docieli zvySenie vytaZnosti najmi
pentaerytritolu a pri spracovani roztokov
podla tohoto vyndlezu nie je potrebné pou-
7ivat extrakiné &inidld ako je to nutné pri
spracovani reak&nych roztokov, v ktorych
poas zahustovania nie je pritomny formal-
dehyd.

Tento vyndlez je zv14§t vyhodné pouZit,
ked roztoky, z ktorych sa mid ziskat penta-
erytritolysa pripravujd s prebytkom formal-
dehydu oproti stechiometrickému pomeru, na-
priklad 5 a% 20 molov formaldehydu na jeden
mol acetaldehydu a tento formaldehyd sa
neodstrafiuje z reaké&ného roztoku rektifikd-
ciou pred zahustovanim, ale sa dalej spra-
covdva za pritomnosti prebyto&ného formal-
dehydu. )

Tie? je moZné do roztoku pripraveného na
zakoncentrovdvanie, ktory neobsahuje volny
formaldehyd, pridat ur&ité mnoZstvo formal-
dehydu a zahustovanie prevddzat za jeho
pritomnosti.

Nasyteny vodny roztok mravianu vdpenaté-
ho a pentaerytritolu, bez formaldehydu,
obsahuje pri teplote 20 ©C pribliZne 10 7%
pentaerytritolu a 10 7 mravianu védpenatého.
Vodny roztok, ktory naproti tomu obsahuje
20 % formaldehydu, mbZe obsahovat pribliZne
47 7 pentaerytritolu, ale iba 5 % mravianu
védpenatého.

Podla doteraz zndmych postupov bol preby-
todny formaldehyd z reak&ného roztoku odstra-
flovany rektifikdciou /US patent 2 951 095,
brit. patent 742 159, NSR patent 1 190 925/
a oddelovanie pentaerytritolu od mravlanu
bolo prevéddzané za nepritomnosti volného
formaldehydu. Separdcia pentaerytritolu
a mravianu z reakéného roztoku bola preto
velmi neuspokojivi,

Podla tohoto vyndlezu roztok, K obsahujici
pentaerytritol, formdly pentaerytritolu,
mravian vépenaty a voIny formaldehyd je
zahustovany odparovanim za vdkua. Zo zahuste-
ného roztoku, v ktorom je pentaerytritol
rozpusteny /koncentrdcia pentaerytritolu sa
pohybuje na hranici jeho rozpustnosti/ je
odseparovany vypaduuty mravéan vdpenaty
a a% potom bude filtrdt zbaveny volného
a rozkladom formdlov ziskaného formaldehydu

PREDMET

1. Spdsob spracovania roztokov obsahuji-
cich pentaerytritol, vzniknutych reakciou
formaldehydu s acetaldehydom v alkalickom

" prostredi za siZasného vzniku mravianu al-
kalického kovu alebo kovu alkalickjch zemin,
vyznadujdci sa tym, Ze sa odparuje roztok,
obsahujdci vedla pentaerytritolu, mravianu,
vody a vedlajSich produktov kondenzdcie
formaldehydu aj rozpustnost pentaerytritolu,
zvy§ujdici voIny formaldehyd koncentrécie
0,01 a% 10,0 kmol/m3, s vyhodou 5,0 kmol/m3,
na 15 a% 70 % pdvodného objemu, s vyhodou
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a nakoniec je vykry3talizovany pentaerytri-
tol,

Tento spdsob spracovania roztokov penta-
erytritolu je moZné pouZit aj pri pouZiti
iného hydroxidu alkalickych kovov, resp. al-
kalickyeh zemin v reakcii, na oddelenie
pentaerytritolu od vzniknutého prisluZného
mravdanu, :

TieZ je ho moZné pouZit pri oddelovani
mrav@anu vdpenatého od inych polyhydroxylo-
vyeh zld&enin, kforé vznikajd reakciou for-
maldehydu s vy33imi aldehydmi a/alebo keton-
mi v alkalickom prostredi hydroxidu védpena-
tého, aby sa zabrdnilo sidifasnému vypaddvaniu
hydroxylovych zlifenin a mravéanu vdpenaté-
ho.

Prik1lad 1

Reakciou 7 molov zriedeného formaldehydu
a jedneho molu acetaldehydu a cca 0,6 molov
védpna pri teplotdch 20 a% 40 ©°C sa ziska
roztok, ktory obsahuje 10 % pentaerytritolu,
6,5 7% mrav&anu védpenatého a 7 % formaldehy~
du. Tento roztok je za vdkua zahustovany
na cca 30 % vychodzieho mnoZstva. Z roztoku
vypadne cca 80 7 mrav&anu vdpenatého. Po
odstrdneni formaldehydu z filtrdtu /tlakovou
destildciou/ za sd&asného rozpadu formdlov
a po jeho ochladeni na teplotu 20 °C, ziska-
me cca 77 7 celkového mnoZstva pentaerytri=-
tolu uZ po prvom stupni zahustovania. KrySta-
lizdcia pentaerytritolu bola prevddzand
v dvoch.stupifioch a to pri teplote 60 OC bola
oddelend jedna fast vypadnutej suspenzie
a filtrdt z tohoto roztoku bol ochladeny
na 20 °C a pri tej teplote bola oddelend
druhd &ast vypadnutého pentaerytritolu,

Priklad 2

72 dielov mateéného ldhu s asi 10 % pen-
taerytritolu a cca 10 Z mravEanu vdpenatého,
ktory zostal po technickom procese vyroby
pentaerytritolu /po oddeleni hlavnych mno%~
stiev pentaerytritolu a mravédanu vépenatého/
je doplnené 12 dielmi 36 %2 formaldehydu.
Tento roztok je za vdkua odpareny na pribliz-
ne 25 dielov, Z takto zahusteného roztoku
je odseparovand suspenzia mrav&anu vépena-
tého a z filtrdtu je po odstrdneni formal-
dehydu a po jeho ochladeni, vykryStalizovand
podstatnd fast pentaerytritolu. Celkovi
Glinnost separdcie v reakcii vzniknutého
pentaerytritolu, poufitim postupov uvedenych
v prikladoch 1 a 2,je 90 a%z 95 Z.

VYNALETZU

na 30 % pdvodného objemu, pri teplotdch
odparovania 30 a% 100 9C, s vyhodou pri tep-
lote 55 "C, oddeli sa vypadnuty mravéan,
filtrdt sa zbavi volného formaldehydu a for-
maldehydu vzniknutého rozkladom formédlov
rektifikdciou alebo chemickou cestou a pen-
taerytritol sa z roztoku vykryStalizuje.

2. Spbsob spracovania roztokov obsahuji-
cich pentaerytritol podla bodu 1, vyznalujd-
ci sa tym, %e kry3talizdcia pentaerytritolu
je prevddzanid dvojstupiiovo.
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