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{54) Spdsob &istenia nezreagovanej kyseliny octovej pri vyrobe vinylacetatu

Vyndlez sa tyka spbsobu Cistenia ne-
zreagovanej kyseliny octovej pri vyrobe
vinylacetdtu oxiddciou kyslikom alebo kyslik
obsahujicim plynom za katalyzy zldfenin Se,
Mn, Co, Tl pri teplotdch 50 a¥ 120 °c¢,

o

v tlakovych aparatdrach aj nad 120 ~C. Ne~
Tistoty obsiahnuté v sdlasnej dobe v nezrea-

govanej kyseline octovej

zniZujd aktivitu

a %ivotnost katalyzdtora pri vyrobe vinyl-
acetdtu. Kyselina octovd -vyZistend spdso-
bom podla tohto vyndlezu tieto primesy
neobsahuje, a preto sa zvySuje Zivotnost

katalyzdtora.
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Vyndlez rie$i technicky jednoduchym spdsobom Eistenie nezreagovanej kyseliny octove]j

pri vyrobe vinylacetdtu.

Nezreagovani kyselina octovd obsahuje do 1 % hmot. aldehydické z1li&eniny, -ktoré za
podmienok reakcie vzniku vinylacetdtu reagujd kondenzalne na Z%iviénaté produkty, ktoré zni~
%ujd povrch katalyzdtora a tym jeho Zivotnost. Preto je potrebné nezreagovand kyselinu octo=-

vi zbavit nefiaducih aldehydickyeh primesi a a% potom vracat spdt do reakcie.

Podla USA patentového spisu &. 3 290 363 sa aldehydy odstraiujd z reak&nej zmesi pri
vjrobe vinylacetdtu reakciou s alifatickymi alebo aromatickymi aminmi a kyselinou 3tavelovou.
Podla ZSSR patentového spisu &. 256 754 sa kroténaldehyd odstrafiuje z nezreagovanej kyseliny
octovej pri vyrobe vinylacetdtu varom kyseliny octovej s 0,5 aZ 3 2 hmot. moloviny a ndsled-
nou destildciou. Podla Mkrt&jana /Promy3lennost Armeniji 1977, N%3, str. 38/ sa aldehydy
z kyseliny octovej oddelujd dvojkolénovou rektifikdciou nezreagovanej kyseliny octovej.

Na hlave prvej koldny sa odoberajd niZ3ie .vrice frakcie /vinylacetdt, kroténaldehyd, voda/

a na hlave druhej koldny sa ziskava &istd regenerovand kyselina octovd.

Podla tohto vyndlezu sa spdsob &istenia nezreagovanej kyseliﬁy octovej pri vyrobe vinyl-
acetdtu uskutolfuje tak, Ze k reakinej zmesi, s vyhodou po oddeleni niZ%Zievrdcich podielov
a podstatnej &asti vinylacetdtu, sa pridd katalyzdtor, s vyhodou rozpusteny v kyseline octo~
vej, pozostdvajici zo zlddenin selénu alebo kobaltu alebo mangdnu alebo tdtia a reak&nd zmes
sa oxiduje kyslikom alebo kyslik obsahujicim plynom, s vyhodou vzduchom, pridom reak&nd do-
ba je 0,2 a% 3 h pri reakZnej teplote 50 az 120 0C, a dalej sa spracuje zndmym spdsobom,

napr. rektifika&nou regenerdciou kyseliny octovej.

Oxiddcia sa mdZe viest diskontinudlne aj kontinudlne. Teplota oxiddcie mbZe byt 50 aZ
120 OC, v tlakovej aparatire za zvy$eného tlaku aj nad 120 ®¢. Zdrind doba v reaktore zdvisi
od teploty, pohybuje sa od 0,2 do 3 hodin. Ako katalyzdtor sa mé%Zu pouZzit zldleniny éelénu,
mangdnu, kobaltu, tdlia, s v§hodou rozpustené v kyseline octovej. Na oxiddciu sa mdZe pouiit
kyslik alebo kyslik obsahujici plyn, s vyhodou vzduch, v objemovom pomere 30 a% 100 1 vzduchu

na 1 1 reaklénej zmesi.

Vyhody spbsobu &istenia nezreagovanej kyseliny octovej podla tohto vyndlezu spolivajd
v ni%fej energetickej ndrolnosti &istenia, jednoduchSej manipuldcii a vo vy$sej Eistote

takto ziskanej regenerovanej kyseliny octovej.
Postup préce je zrejmy z nasledujdcich prikladov.
Priklad 1

Do trojhrdlej banky sa nasadi 500 g nezreagovanej kyseliny octovej s obsahom kroton-
aldehydu 0,32 % hmot., v ktorej sa rozpusti 5 g naftendtu kobaltnatého s obsahom kobaltu
10 % hmot. Banka sa zahrieva v elektrickom hniezde na 115 °C a sidasne sa do banky zavadza
vzduch v mno¥stve 2 1/min. Reak®né nddoba je vybavend spitnym chladiom na zniZenie dletu

kyseliny octovej. Po 240 minidtach je konverzia krotonaldehydu 80,5 7.
Priklad 2

Aparatdra aj postup sd rovnaké ako v priklade 1. Na oxiddciu sa pouZije nezreagovand
kyselina octovd s obsahom 0,61 7 hmot. krotonaldehydu. Ako katalyzdtor sa pouZije 0,2 % hmot.
zmesi octanu mangdnatého a manganistanu draselného v hmotovom pomere 6,6:1. Oxiduje sa
vzduchom v mnoZstve 1 l/min pri teplote 110 ©¢. Konverzia kroténaldehydu po 125 mindtach

je 100 Z.
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Priklad 3

Oxiduje sa v stojatom sklenenom opliZtovanom reaktore bez vostavby. Na hlavu réaktora
sa privddza kontinudlne reakind zmes s obhsahom 0,2 7 hmot. zmesi octanu mangdnatého a manga-
nistanu draselného v hmotovom pomere 6,6:1. Kyslik sa privddza do reaktora zdola rychlostou
1,2 1/h Oxidovand reak&nd zmes opi3ta reaktor pod vstupom vzduchu. P143t sa temperuje na
100 C, zdrind doba reakénej zmesi v reaktore je 56 mindt. Surov1na obsahuje krotonaldehyd
vV mnoZstve 0,34 7 hmot. Po oxidicii je v nezreagovaneJ kyseline octovej 0,027 hmot. krotdn-

aldehydu, &o odpovedd konverzii krotonaldehydu 92 Z.
Priklad 4

Reakcia prebieha v opld3tovanom stojatom sklenenom reaktore s objemom 500 ml, do ktorého
sa privddza zdola vzduch a zvrchu reakénd zmes. Oxidovany roztok sa odoberd na pite reakto-
ra, Vo vnitri reaktora si dierkované etaze s voInym prierezom 15 2 pr1erezu reaktora, Vzdia-
lenost etd%i je 40 mm. . '

P14%t reaktora sa temperuje na 90 C, reak&nd zmes s .obsahom krotonaldehydu 0,9 Z hmot.
s rozpustenym katalyzdtorom 0,2 % hmot.. zmesi octanu mangdnatého s manganistanom draselnym
v hmotovom pomere 6,6:1 sa privddza na vrchnd etds rychlostou 500 ml/h. Zospodu reaktora
stipa vzduch s teplotou 70 °C v mnoZstve 60 1/h, Z reaktora sa odoberd oxidovanid reaiéné
zmes s obsahom 0,18 Z hmot. krotdénaldehydu. Reakin4d doba je 60 min. a konve;zia kroténalde-
hydu je 94 7. ‘

Prikl1lad 5

Pracuje sa v tej istej aparatire ako v priklade 4. Ako katalyzdtor sa pouZije octan ko-
baltraty v koncentrdeii 0,7 % hmot. Teplota plédsta reaktora je 100 oC, zdrZnid doba 178 mi-

nit. Na oxiddciu sa pou¥ije kyslik v mno¥stve 8 1/h. Konverzia krotonaldehydu je 68 Z.

Priklad 6

-

Oxiduje sa v aparatidre ako v priklade 4. V surovine sa rozpusti 0,3 Z hmot. SeOZ. Pl4st
!
reaktora sa temperuje na 80 0C, prietok vzduchu je t 1/min. ZdrZnd doba reakinej zmesi v re-

aktore je 50 mindt. Konverzia kroténaldehydu je 74 Z.
Prikllad 7

Reak&nd zmes sa spracovdva v aparatire ako v priklade 4. V nezreagovanej kyseline octo-

vej sa rozpusti 0,7 % hmot. T1203. Tento roztok sa vedie do reaktora temperovaného na 100 oC,
do ktorého sa vhifia vzduch 80 °¢ teply rychlostou t 1/min. 2Zdr¥ni doba reakénej zmesi v reakto-

re je 90 minmit. Konverzia krotonaldehydu na vistuge je 85 7.
Priklad 8

Postupuje sa ako v priklade 4. Ako kagalyzétor sa pouZije 0,2 %7 hmot. zmesi manganista-
nu draselného a octanu mangdnatého v hmotovom pomere 1:1. Reaklnd teplota je 60 °c, reakény
¢as je 120 mindt, prietok vzduchu 1 1/min., teplota vzduchu 70 °C. Na oxiddciu sa pouZije
surovina s obsahom krot&naldehydu 0,4 Z hmot. Oxidovany roztok obsahuje 0,08 % hmot. krotdn-

aldehydu, €o je konverzia krotanaldehydu 80 Z.
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PREDMET VYNALEZU

1. Spdsob &istenia nezreagovaneﬁ kyseliny octovej pri vyrobe vinylacetdtu, vyznadujici
sa tym, e k reaklnej zmesi, s vihoddu po oddelteni niZfievricich podielov a podstatnej fasti
vinylacetdtu, sa pridd katalyzdtor, s vyhodou rozpusteny v kyseline octovej, pozostdvajici
20 zlt&enin selénu alebo mangdnu alebo kobaltu aldbo talia, a reak&nd zmes sa ogiduje
kyslikoﬁ alebo kysiik obsahujicim plynom, s vyhodou vzduchoﬁ, prifom reakénd doba je 0,2 aZ
3 h pri reaklnej teplote 50 aZz 120 0C, a dalej sa spracuje zndmym spdsobom, napr. rektifi-

kdciou kyseliny octovef.

2. Spbésob podla bodu 1, vyznalujici sa tym, Ze ako katalyzdtor sa pouZije zmes octanu

mangdnatého a manganistanu draselného v hmot. pomere 1:1 aZ 10:1.

Severografia, n. p., zdvod 7, Most
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