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RieSenia sa tyka spdsobu a zariadenia na
vyrobu hutylacetdtu esterifikdciou butylal-
koholu kyselinou octovou v kyslom prostre-
di a rie8i otdzku vyhodnej§ieho oddelovania
butylacetdtu z reak&ného prostredia konti-
nuédlnou rektifikdciou. Pri tomto postupe z
reakéného prostredia, obsahujiceho 1 aZ
8 % hmot. butanolu a neustidle dopliiova-
ného privodom &erstvych surovin a privo-
dom vody na vytvorenie azeotropu, sa kon-
tinudlnou rektifikdciou ziska parna f4za o
teplote 89 aZ 92 °C, z ktorej sa prvou kon-
denzdciou oddeli 10 aZ 65 % z celkového
mnoZstva parnej fazy, ktord v kvapalnom
stave recirkuluje ako reflux a zvySok par-
nej fdazy sa uplne skvapalnl a odvadza na
dalSiu seperdciu butylacetdtu, pritom tla-
kovy spad rektifikdcie sa udrZuje v rozme-
dzi 1,5 aZ 3,5 m. Rektifikand kol6na po-
zostdva z klobu€ikovych etdZi, vzdialenych
od seba 37 aZ 45 cm a vybavenych prepa-
davymi priehradkami o vySke 55 aZ 105 mm.
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Vynélez sa tyka spOsobu a zariadenia na
kontinudlnu vyrobu butylacetdtu esterifika-
ciou butylalkoholu kyselinou octovou v kys-
lom prostredi a rie$i otdzku vyhodneSieho
oddelovania butylacetdtu z reakéného pro-
stredia kontinualnou rektifikaciou.

Esterifikdcia butylalkoholu kyselinou oc-
tovoil na butylacetdt prebiea podla rovnice:

CH3COOH + CH3(CH2)30H =
2 CH3COO0(CH2)3CH3 + H20

Esterifikdcia prebieha dobre v Kkyslom
prostredi a za zvySenej teploty pri safas-
nom odstrafiovani reakénych produktov z
reaktného prostredia. Kinetika reakcie za
pritomnosti kyseliny sirovej ako katalyzato-
ra je podrobne spracovand v Casopise Ind.
Eng. Chem. 37, 969 (1945). Spdsoby vyroby
st popisané v encyklopédiach: ,,Ullmanns
Encyklopidie der technischen Chemie®, IIL
vyd., 6, 799 (1955) a ,,Encyklopedia of Che-
mical Processing and Desing®, 5, New York-
-Basel (1977). Sposcb kontinuélnej wvyroby
za pritomnosti kyseliny sirovej ako kataly-
z&tora a pouZitia inhibitorov korézie je po-
pisany v &s. AO 229 760 (1984).

Esterifikdcia sa uskutoiiuje pri teplote
v rozmedzi 100 aZ 110 °C v esterifikafnom
- kotli vykurovanom parou, ktory je stufasne
vardkom rektifikatnej koldny, sliZiacej na
oddelenie vznikajdcich produktov, t. j. bu-
tylacetdtu i reakénej vody z reak&ného pro-
stredia. Postup .je taky, e do esterifikatné-
ho kotla sa najprv predloZia butylalkohol
a kyselina octovd v poZadovanom pomere,
prid4 sa katalyzdtor, pripadne s dalSimi pri-
sadami, ako st napr. latky s protikorozivny-
mi déinkami a pridd sa aj voda, aby sa vy-
tvorilo reak&né prostredie, vhodné aj pre
esterifikadni reakciu i pre stifasné oddelo-
vanie azeotropu butylacetdt—voda z reaké-
nej zmesi.

Po vyhriati takto pripravenej reakénej
zmesi na reakéni teplotu sa za&ne priddvat
priamo do esterifikagného kotla zmes kyse-
liny octovej a butylakoholu v mnoZstve od-
povedajicom rychlosti tvorby butylacetdtu
a jeho oddelovanie z reak&nej zmesi rekti-
fikdciou. Okrem surovin sa trvale pridava
i voda bud periodicky alebo kontinuédlne,
pripadne kontinudlne spolu so surovinami.
Voda sa trvale priddva preto, lebo reakénej
vody z esterifikatnej reakcie je menej, ako
sa pri rektifikdcii odtahuje z esterifikafné-
ho kotla bindrnym azeotropom butylacetat
—voda alebo terndrnym azeotropom butyl-
acetat—butylalkohol—voda. Problém je sta-
novit potrebné mnoZstvo pridavnej vody, le-
bo vyrobny proces nie je vidy dostatotne
stabilny a zna¢ne sa rozchéadzaju aj ddaje o
zloZeni azeotropov.

Pary, odchéddzajice z hlavy rektifikatne]j
kolény pozostavaji teda z butylacetétu, bu-
tylalkoholu, vody a obsahuji aj malé mnoZ-
stvo kyseliny octovej, ktorej by malo byl
go najmenej, lebo sa uZ neda beZnou rekti-
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fikdciou oddelit. Cast t§chto par zkonden-
zuje najprv v deflegmétore, z ktorého sa
kvapalny kondenzdt vracia spdt ako reflux
rektifika&nej kolony. Niektoré vyrobné spo-
soby pouZivaji ako reflux len organicki
fazu.

Zostdvajica tast par zkondenzuje tplne
v dalSom kondenzéitore, z ktorého ochlade-
ny kondenzat prechddza cez rozdelovat féaz,
kde sa rozdeli na vodnii a organickd vrstvu.
Z vodnej vrstvy sa €ast odoberd ako recy-
kel do esterifikadného kotla a organicka
fdza sa odvddza na dalSie spracovanie do
separatnej dasti vyrobného procesu, kde sa
perie, neutralizuje a su8i. Konetny produkt
sa potom ziskava rektifikdciou.

Hlavnou nevyhodou doterajdich spdsobov
vyroby je pomerne ndkladnd prevadzka uZ
v prvom technologickom uzle, t, j. pri este-
rifikdcii spojenej s rektifikatnym oddele-
nim vznikajiceho produktu z reakéného
prostredia. Aby bol obsah kyseliny octovej
v. destildte ¢o najniZ8i, musi sa pracovat s
vysokym refluxnym pomerom aj na ufin-
nej koléne s celkovym poétom 25 aZ 30 eté-
71 (Encyklopedia of Chemical Processing
and Desing, 1, str. ., rok vyd. 1977).

DalSou nevyhodou je md&lo stabilnd pre-
vadzka tohto uzla, lebo aj napriek automa-
tickej reguldcii hlavnych technologickych
parametrov dochddza k ¢astym zmendm v
zloZeni reak&nej zmesi v esterifikatnom kot-
li a v zloZeni destildatu. Obvykle to riesi ope-
rator periodickym priddvanim vody, nieke-
dy aj butylalkoholu, aby obsah jednotlivych
zloZek sa udrZoval v poZadovanom rozmedzi. -
Pri tomto spb6sobe sa obsah kyseliny octovej
pohybuje v rozmedzi 50 aZ 55 %, butylal-
koholu, {0 aZ g( % a vody okolo 10 %. Pri
tychto podmienkach je v3ak pomerne vyso-
k{ obsah butylakoholu aj v destildte, ¢o pd-
sobi nepriaznivo na dalsi separatny proces,
hlavne pri vyrobe koncentrovaného produk-
tu.

Ukézalo sa v8ak, Ze jestvuji vhodnejsie
podmienky esterifikdcie a rektifikdcie ako
dosial pouZivané, pri ktorych sa dosahuje
stabilnej§ia prevddzka a ekonomickejSia vy-
roba.

Pri tomto novom spdsobe kontinuédlnej vy-
roby butylacetdtu esterifikdciou butylalko-
holu kyselinou sirovou za pritomnosti kys-
1ého katalyzdtora a za podmienok konti-
nudlneho oddelovania vznikajiceho butyl-
acetdtu z reakéného prostredia rektifikdciou
sa postupuje tak, Ze z reakéného prostredia,
obsahujiceho 1 aZ 8 % hm. butylalkoholu,
s vfhodou 1 aZ 3 % hm. butylalkoholu, ne-
ustédle dopliiovaného privodom Eerstvych su-
rovin o moldrnom pomere Kkyseliny octo-
vej : butylalkoholu 0,97 aZ 1,03 s vyhodou
1,00 4 0,01 a privodom vody na vytvorenie
azeotropu, sa kontinudlnou rektifikdciou zis-
kava parnd faza o teplote 89 aZ 91 °C, z kto-
rej sa prvou kondenzdciou oddeli 10 aZ
65 %-n4 &ast, s vyhodou 20 aZ 35 %-n4
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tast z celkového mnoZstva parnej fazi, kto-
rda sa v kvapalnom stave vracia spit ako
reflux a zostdvajica ast parnej fazi sa apl-
ne zkvapalni a odvddza na dalliu separa-
ciw, priom mnoZstvo zkondenzovangych par
pre reflux sa reguluje tak, Ze sa udriuje na
konstantnej hodnote teplota chladiacej vo-
dy na jej vystupe z prvej kondenzdcie pri
konStantnom mnoZstve pér, udrZovanom re-
gulaciou tlakového spadu rektifikdcie v roz-
medzi 1,5 aZ 3,5 m, s vyhodou v rozmedzi
2,2 az 2,7 m.

Spdsob kontinudlnej vyroby podla tohto
vyndlezu sa uskutofiiuje v rektifikatnej ko-
léne pozostdvajlicej z klobGéikovyeh etéz,
vzdialenych od seba 37 aZ 45 c¢m a vybave-
nych prepadovymi priehradkami o vyske 55
az 105 mm.

Tymto spdsobom sa ziskava destilat s vy-
sokym obsahom butylacetdtu a s velmi ma-
lym obsahom Kkyseliny octovej. Takto sa vy-
tvdraju priaznivé podmienky pre vyrobu
koncentrovaného butylacetdtu a zniZujt sa
straty kyseliny octovej, ktord sa vZ z desti-
latu nedd inaC odstranit, len neutralizdciou.
Dal3ou déleZitou vyhodou je prevddzka rek-
tifikadnej kolény pri velmi malom reflux-
nom pomere, zvySenlm Ginnosti separac-
nyech etdZi, o zniZuje spotrebu pary a chla-
diacej vody v tomto vyrobmom uzle. Preva-
dzka esterifikdcie a rektifikdcie je pri
tomto spdsobe prekvapujfico stabilnd, prav-
depodobne v désledku wywZitta samoregi-
la¢nych vlastnosti tejto velmi zloZitej sista-
vy so vzé&jomnym ovplyviiovanim rychlosti
rektifikdcie a rychlosti esterifikécie. Z toho
vyplyva, Ze pri novom spdsobe s néjdené
také technelogické pedmienky, pri ktorych
aj napriek vysokej citlivosti procesu je na
minimum eliminovany nepriaznivy vplyv
roznych portch na priebeh procesu a pri
ktorych sa podstatne zredukovali moZnosti
astatického priebehu koncentracnych zmien
jednak v esterifikatnom kotli a jednak v
organickej f4zi destilatu, pravdepodobne
zvySenim stability teploty prvej kondenza-
cie a zvySenia zadrZe v rektifikatnom za-
riadeni.

Dalej st uvedené niektoré priklady, ktoré
ilustrujd moZnosti aplikdcie tohto nového
spdsobu vyroby butylacetdtu na modifikova-
nom rektifikaénom zariadeni.

Priklad 1

Esterifikdcia sa uskutoCiiuje v aparatire,
schematicky zndzornenej na obrdzku. Apa-
ratra pozostdva z esterifikacného kotla 1,
rektifikanej kolony 2, deflegmétora 3, kon-
denzidtora 4 a dekantéra 5, ako hlavnych
aparatov tohto vyrobného uzla. Aparédty s
opatrené privodmi energil a prepojovacimi
potrubiami. Pomocné zariadenia ako aj me-
racie a regulatné obvody a armatdry nie st
na schéme zakreslené.

Esterifikdcia sa uskutodiiuje v esterifikad-
nom Kkotli 1 pri teplote 106 C° za pritom-
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nostl kyseliny sirovej ako katalyzatora. Spo-
trebovand kyseliua sirova sa dopliiuje perio-
dicky potrubim 21 tak, aby jej obsah nekle-
sol pad 0,5 % hm., poditané na obsah este-
rifikatného kotla. Kyselina octovéd, bttylal-
kohol a voda sa privadzaja kontinualne pri-
vodnym potrubim 7. Esterifikaény kotol je
vykurovany parnym hadom 9 v spodnej &as-
ti kotla. Parny priestor esterifikatného kot-
la 1 je prepojeny potrubim 8 s rektifikac-
nou kolénou 2, vystrojenou etédZami klobag-
kového typu. Kvapalina zo spodu rektifikad-
nej koldny 2 sa vracia do esterifikatného
kotla spétnym potrubim 108. Rektifikatna
koléna pozostdva z 21 klobidfkovych et&#i
21 vzdialenych od seba 39 ¢m. KaZda etaz
je vybavenda prepadovou prehriadkou 22 o
vySke 10 e¢m. Pary odchddzajéee z hlavy
rektifikatnej kolény 2 prepojovacim potru-
bim 11 vchddzaji najprv do deflegmatora 3,
kde dochéadza k prvej komdenzdcii. Defleg-
méator 3 je opdtreny privodom chladiacej
vody 13 a automatickow reguléciow vystup-
nej teploty (na schéme na obr. 1 nie je za-
kreslené). Kvapalny komndenzdt sa reflux-
nym potrubim 13 vracig spét do rektifikad-
nej kolémy 2 ako reflux. Teplota kendenz4-
cie sa udrZuje na hodnote 80 °C v rozmedzi
-+ 0,5 °C. Pri tomto spdsobe reguldcie skon-
denzuje 35 % parnej fdze, odchadzajtcej
z hlavy rektifikaénej kolony 2. Neskonden-
zované pary odchddzajté z deflegmaéatora 3
potrubim neskondenzovanych péar 14 do kon-
denzatora 4, taktieZ opatreného privodom
chladiacej vody 15, v ktorom dochédza k
totdlnej kondenzédcii & k ochladeniu vytvo-
renej kvapalnej fazi, ktord so potrubim kon-
denzdtu 18 odvadza do dekantéra 5. V tom-
to zariadeni sa kvapalné organickd £4za od-
deli od taZSej spodnej vodnej vrstvy. Orga-
nickd féza pozostava z butylacetitu, buta-
nolu, rezpustenej vody a malého mnoZstva
kyseliny octovej. Obsah kyseliny octovej in-
dikuje nespravny chod procesu a mal by byt
o najniZsi, lebo kyselina octova sa z tohto
pridu uZ nedd efektivhym spdsobom rege-
nerovat. Organické vrstva je odvddzand po-
trubim organickej fazi 17 na spracovanie
do separalnej €asti vyroby. Podla jef zloZe-
nia budeme posudzovat u&innost nového
spOsobu v tomto vyrobnom uzle.

Voda z dekantéra 5 recykluje odvodnym
potrubim 18, napodjenym na privodné po-
trubie surovin 19, ¢m sa redukuji straty
organickej fazi a pripadune aj straty prenik-
nutej kyseliny octovej do destildtu pri zhor-
Senych podmienkach rektifikécie.

V tomto pripade sa postupovale tak, Ze
pri kon$tantnom privade surovin d konStant-
nom tlakovom spdde v rektifikaénej koléne
2 sa udrZovala teplota kondenzécie v defleg-
matore na hodnote 80 -- 0,5 °C automatic-
kou reguldciou teploty vystupujicej chla-
diacej vody z deflegmadtora. Pri tomto spo-
sobe sa privddzali suroviny v moldrnom po-
mere kyseliny octovej : butylalkoholu = 0,99.
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ZloZenie. v esterifikatnom kotli sa stabili-
zovalo na nasledujlicich hodnotdch: kyse-
lina octovd 45 aZ 50 % hm., butylalkohol 4
aZ 6.% hm., voda 15 aZ 17 % hm., butyl-
-acetat 30 aZ 35 % hm.

ZloZenie destildtu v tomto pokuse bolo
stabilné, s asom sa prakticky nemenilo.
Organickd faza obsahovala 1,6 % hm, vody,
priemerne 8 % hm. butylalkcholu, 839 aZ
90 % hm. butylacetdtu a len stopové mnoZz-
stvo kyseliny octovej.

Obsah esterifikatného kotla se periodic-
ky &isti a predtym sa vyprazdiiuje cez vy-
prazdiiovacie potrubie 6.

“Priklad 2

Technologicky postup a podmienky st ako
v priklade 1, aZ na zmenu v moldrnom po-
mere kyseliny octovej : butylalkoholu, ktory
v tomto priklade bol 1,01. Po ustaleni chodu
sa ‘dosiahlo nasledujice. zloZenie v esterifi-
. ka&nom Kkotli: kyselina octovd 42 aZ 48 %
hm., butylalkoholu 2 aZ? 3 % hm., voda 9
a7 13 % hm., butylacetat 40 aZ 45 % hm.

Aj v- tomto .pokuse bola rektifikdcia usté-
. lend, zloZenia destilatu sa v priebehu dlho-
"+ trvajiiceho pokusu prakticky nemenilo. Or-
ganicka féza obsahovala 90 aZ% 94 % hm.
butylacetdtu, 4 a# 6 % hm. butylalkoholu
a 0,1 aZ 0,3 % hm. kyseliny octovej, teda
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znatelne vy$si ako v priklade 1.
Priklad 3

. Technologické podmienky a postup si
. rovnaké ako v priklade 2, aZ na zmenu tep-
loty kondenzécie v deflegmétore, ktord sa
v tomto priklade udrZovala na hodnote

91,5 °C 4+ 0,5 °C automatickou reguldciou
teploty vystupujicej chladiacej vody z de-
flegmatora. Zkondenzovany podiel predsta-
vuje 25 % =z celkového mnoZstva pér, od-
chédzajicich z hlavy rektifikatnej kolony 2.
Prevddzka esterifikdcie a rektifikdcie bola
pomerne ustdlend, ale obsah kyseliny octo-
vej v organickej faze destilatu trvale koli-
sal v rozmedzi 0,3 a 1,2 % hm.

Priklad 4

Technologicky postup a technologické pod-
mienky st rovnaké ako v priklade 1. Roz-
diel je v rektifikaénej koléne, ktord v tom-
to priklade pozostdva z 28 klobufikovych
etdzi 21, vzdialenych od seba 30 cm. V3etky
gtdZe sdi vybavené prepadovymi priehrad-
kami 22 o vy8ke 50 mm.

Prevadzka rektifikdcie bola pomerne dob-
re ustdlend, ale organickd faza destildtu
obsahovala pri priemernom obsahu butyl-
acetdtu 89 % hm. vid8ie mnoZstvo kyseliny
octovej, priemerne aZ 1,9 % hm.

Priklad 5

Technologicky postup a podmienky st
rovnaké ako v priklade 1, aZ na to, Ze sa
pouZil moldrny pomer kyseliny octovej : bu-
tanolu = 1,04.

Je to porovndvaci pokus, pri ktorom pre-
vadzka esterifikdcie a rektifikdcie je nesta-
bilnd, o sa prejavuje neustdlou zmenou
zloZenia obsahu osterifikatného kotla. Ob-
sah butylacetdtu v organickej fdze destilatu
je v rozmedzi 90 aZ 92 % hm., obsah kyse-
liny octovej je viac ako 3 % hm.

PREDMET VYNALEZU

. 1. Spdsob kontinudlnej vyroby butylacets-

tu esterifikdciou butylalkoholu kyselinou
octovou za pritomnosti kysiého katalyzatora
a za podmienok kontinudlneho oddelovania
vznikajiceho butylacetdtu z reakéného pro-
stredia pomocou rektifikdcie, vyznadujici
sa tym, ¥e z reak&ného prostredia, obsahu-
jaceho 1 aZ 8 % hmot. butylalkoholy, s vy-
hodou 1 aZ 3 % hmot. butylalkoholu, ne-
~ ustale dopliiovaného privodom Cerstvych su-
rovin o molarnom pomere kyseliny octo-
vej : butylalkoholu 0,97 aZ 1,03 s vyhodou
1,00 -+ 0,01 a privodom vody na vytvorenie
azeotropu, sa kontinudlnou rektifikaciou zis-
kava parnd fdza o teplote 89 aZ 92 °C, z
ktorej sa prvou kondenziciou oddeli 10 aZ
65 %-na cast, s vyhodou 20 aZ 35 -%nd

#ast z celkového mnoZstva parnej fazy, kto-
r4 sa v kvapalnom stave vracia spdt ako
reflux a zostdvajica Cast parnej fazy sa
uplne skvapalni a odvddza na dalSiu se-
parédciu butylacetatu, pritom mnoZstvo skon-
denzovanych pér pre reflux sa reguluje tak,
7e sa udrZuje na konS$tantnej hodnote tep-
lota chladiacej vody na jej vystupe z prvej
kondenzédcie pri kon$tantnom mnoZstve par,
udr¥ovanom reguldciou tlakového spadu
rektifikdcie v rozmedzi 1,5 aZ 3,5 m.

2. Zariadenie na usktodiiovanie spdsobu
podla bodu 1, vyznagujtce sa tym, 7e rek-
tifika&nd kolona pozostdva z klobtéikovych
etaZi, vzdilenych od seba 37 aZ 45 cm a vy-
bavenych prepadovymi priehradkami o vyS§-
ke 55 aZ 105 mm.

1 list vykresov
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