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Zplsob pfipravy izobutylacetatu reakei izobu-
tanolu s kyselinou octovou v pfitomnosti kata-
lyzatoru, tvofeného anorganickou kyselinou
nebo bazickym i{ontoménitem, s navazujici
destilaci a separaci, pfi kterém se &ast vodné
féze z vystupu destilaéni kolony kontinuilné
vraci do destilaén{ kolony nad néstrik v poméru
1 dil na 2 aZ 4 dily nevratné vodné faze, a reflux
Je tvofen organickou fézi. Zafizeni obsahuje
reaktor a vafdk (2), napojeny na destilaéni ko-
lonu (1) s dekantérem (6) s vystupem pro orga-
nickou fazi a vystupem pro vodnou fézi, pii-
¢emZ dekantér (6) m4a dva vystupy vodné féze, z
nichZ jeden je vétvi (9) zpétného toku napojen
na nejvySe druhé teoretické patro destiladni
kolony (1) nad vafdkem (2) a na minimalng
druhé teoretické patro pod hlavou destilaéni
kolony (1), a druhy je nevratnou v&tvi (10) napo-

- Jen na separétor vodné faze, napiiklad stripova-

ci zafizeni, a organické faze ma dva vystupy, z
nichZ jeden je refluxovou vétvi (7) napojen na
hlavu destilaéni kolony (1).
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CZ 279562 B6

Zpisob pripravy izobutylacetdtu a zarizeni k jeho provadéni

Oblast vyndlezu

Vynalez se tykda zplsobu pripravy izobutylacetadtu reakci izo-
butanolu s kyselinou octovou v pritomnosti katalyzatoru, tvorené-
ho anorganickou kyselinou nebo bazickym iontoménicem, s navazuji-
cl destilaci a separaci a dadle zarizeni k provadéni tohoto zpuso-
bu, obsahujiciho reaktor a vardk, napojeny na destilaéni kolonu,
a dekantér s vystupem pro organickou fézi a vystupem pro vodni
fazi. TIzobutylacetdt se predevsSim pouzivd jako rozpoustédlo do
barev a lakd, v mensi mire pak jako extrakéni &inidlo ve farmacii
a biotechnologiich?,

Dosavadni stav techniky

Izobutylacetat se vétsinou pripravuje esterifikaci ndsadovym
zpusobem tak, Ze se do vardku destilaé¢ni kolony predlozi reakéni
smés izobutanolu a kyseliny octové. Jako katalyzdtor se pouzZiva
anorganickd kyselina nebo iontoménié&, napriklad podle A0 191357.
Odtah z kolony se po ochlazeni ve chladi¢i oddéli v dekantéru,
pricemZ organicka faze se ddle separuje destilaci nebo extrakci.

Nevyhodou tohoto postupu je, Ze i produkt separace obsahuje
nepripustné mnoZstvi nezreagované kyseliny octové a ta se pak
musi vypirat roztokem sody. To mé& za ndsledek nejen ztraty kyse-
liny octové, ale i velkou spotrebu praci vody a tedy i potfebu
likvidac¢niho zarizeni odpadnich vod.

Dalsi nevyhodou tohoto postupu Jje proménliva koncentrace
katalyzdtoru ve vardku a s tim souvisejici vznik polymerace
schopnych latek. To m& za nadsledek vznik smol, Kkteré se usazuji
na topnych registrech. Jejich ¢isténi je nutno provaddét mechanic-
ky za namdhavych pracovnich podminek.

Podstata vyndlezu

Podstatou zpusobu pripravy izobutylacetdtu, =zaloZeném na
reakci izobutanolu s kyselinou octovou v pritomnosti katalyzdtoru
a nasledné destilaci a separaci je, 2Ze ¢ast vodné faze destildtu
se kontinudlné vraci do destilac¢niho procesu nad nastrik v poméru
1 dil na 2 az 4 dily nevratné vodné fadze a reflux je tvoren orga-
nickou fézi. Podle vyndlezu se tedy urdéity podil obou fazi vraci
zpét do kolony tak, aby se vytvorila azeotropickad smés.

Hmotnostni pomér kyseliny octové k izobutanolu v reakéni
smési ¢ini s vyhodou 1:1 azZ 1:3.

Podstatou zarizeni, obsahujiciho reaktor a varédk, napojeny
na destilaéni kolonu s dekantérem, s vystupem pro organickou fazi
a vystupem pro vodnou fazi je, Ze dekantér md& dva vystupy pro
vodnou fazi, z nichzZz jeden Jje vétvi zpétného toku napojen na
nejvysSe druhé teoretické patro destilac¢ni kolony nad vardkem a na
minimdlné druhé teoretické patro pod hlavou destila¢ni kolony
a druhy Jje nevratnou vétvi napojen na separator vodné faze,
a organicka féaze md dva vystupy, 2z nichZz jeden je refluxovou
vétvi napojen na hlavu destilac¢ni kolony.
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Vyhodou zpusobu a zafizeni podle vynadlezu je, Ze proces
probihd kontinualné tak, Ze s esterifikaci se z&roven oddestilo-
vava azeotropicka smés, pro jejiZz tvoreni se v destilacéni koloné
trvale navozujl podminky zejména tim, Ze cGast vodné féze se vraci
do destila¢éni kolony jako azeotropické ¢inidlo. V dusledku toho
pak obsahuji organickd a vodnad fdze pouze. zanedbatelné mnozstvi
nezreagované kyseliny octové. Tim odpadd nutnost vypirani rozto-
kem sody a tedy i velkd spotreba praci vody a jeji likvidace. To
vSe znamena znacny ekologicky i energeticky prinos.

- Dalsi vyhodou je potlac¢eni vzniku smol ve varaku, coZ se
projevuje v dalsi Uspor¥e provoznich néklada.

Prehled obrazkid na vykrese

Obrézek zndzorfuje jedno z moznych uspofddani zafizeni podle
vynéalezu.

Priklady provedeni vynédlezu

zZarizeni obsahuje destilaéni kolonu 1 s vestavénymi patry
11. Destilac¢ni kolona 1 je spojena s vardkem 2, ktery v daném
provedeni slouZi soucasné jako reaktor, opatfeny vstupem reakdéni
smési 3. Vardk 2 md topny registr pro pfivod pary, ktery neni na
obrazku znazornén. Odtah 4 z kolony je zaveden do chladide 5,
ktery Jje dale spojen s dekantérem 6. Vystup organické faze
z dekantéru 6 tvori jednak refluxovd vétev 7, zavedend pod hlavu
destila¢ni kolony 1, jednak separaéni vétev 8, napojend na nezna-
zornény separator organické fdaze, Kkterym miZe byt destilacéni
kolona nebo extraktor a pod. Vystup vodné faze z dekantéru 6 tvo-
¥i jednak vétev zpétného toku 9, jednak nevratna vétev 10, napo-
jend na neznazornény separdtor vodné fdze, napriklad stripovaci
zarizeni. Vétev zpétného toku 9 je privedena na druhé teoretické
patro nad varak 2. ,

Funkce: zarizeni = vyplyvd 2z nésledujiciho popisu. Pary
z destilaéni kolony 1 totdlné kondenzuji v chladi¢i 5, odkud
destilat stéka do dekantéru 6, kde se déli na organickou a vodnou
fédzi. CAst organické faze se vraci refluxovou vétvi 7 jako reflux
do destila¢ni kolony 1. MnoZstvi refluxu a odtahované organické
faze separacéni vétvi 8 se méri rotametrem. Vodnd féze se odbird
ze spodu dekantéru 6 pres prepad a je opét rozdélovana do vétve
zpétného toku 9, kterou je privadéna na druhé teoretické patro
nad vardkem 2 a do nevratné vétve 10, kterou je odvaddéna do
nezndzornéného separacniho zarizeni, napriklad stripovaci kolony.

pPriklad 1.

K pripravé izobutyiacetétu bylo pouZito zarizeni s naplnovou
destilaéni kolonou o pruméru 200 mm a vysSce 9 m.

Napln tvorily sklenéné krouzky. Obsah vardku byl 250 1.
Reakéni smés byla pripravena v poméru 3 -hmotnostni dily
kyseliny octové a 7 hmotnostnich dild izobutanolu. Do vardku bylo

predlozeno 2 kg 98% kyseliny sirové jako katalyzatoru. Varak byl
naplnén 150 1 néastr¥iku a pak byl zastaven nadtok do vardku. Desti-
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la¢ni kolona byla provozovadna pod totdlnim refluxem tak dlouho,
aZ se prestala vydélovat vodnad faze v dekantéru. Pak bylo zapoca-
to s davkovanim smésného nédstriku do varaku. Po ustaleni provozu
kolony - asi za ¢tyri hodiny - byly zméfeny priutoky a odebrany
vzorky vodné a organické fdaze. Vysledky analyz jsou uvedeny
v nasledujici tabulce &. I.

Tabulka ¢. I.

SloZeni proudd destilaéni kolony pfi kontinudlni esterifikaci

proud voda AcOH iBuOH iBuAc
% hm % hm % hm % hm
nastrik 5,5 11,5 48,3 34,7
org. féaze 3,8 <0,1 22,7 73,5
vodna faze 95,3 <0,1 4,2 0,5
varak 1,0 0,6 32,3 66,1

Nastfik do destilacéni kolony ¢inil 50 1/h, to je 43,9 kg/h.
Zpétny tok organické faze byl 52 1/h, to je 43,2 kg/h.

Zpétny tok vodné faze byl 5,5 1l/h.

Tok odtahované organické faze jako destilatu byl 20 1/h to je
16,5 kg/h.

Priklad 2.

Reakéni smés obsahovala 2 hmotnostni dily kyseliny octové
a 3 hmotnostni dily izobutanolu. Katalyzadtorem byla opét kyselina
sirovd a jeji mnoZstvi se neménilo a postup byl veden tak, Ze se
destilacni kolona vyhrdla a zacala provozovat pod totdlnim reflu-
xem. Po ustdleni fdazového rozhrani v dekantéru bylo zapodato
s davkovanim reakéni smési do vafdku a postupné byl upravovan
odbér vodné a organické fdze. Provoz se ustdlil za tri hodiny
a pak byla destilaéni kolona provozovana dalsi tri hodiny v usta-
leném stavu. Byly odebrdny vzorky k analyzadm a zméreny prutoky.
Vysledky méreni jsou shrnuty v ndsledujici tabulce &. II.

Tabulka ¢. ITI.

SloZeni proudd destilaéni kolony pfi kontinudlni esterifikaci

proud voda AcOH iBuOH iBuAc
% hm % hm % hm % hm
nastrik 5,3 17,3 34,8 42,6
org. faze 2,8 <0,1 19,4 77,8
vodnad faze 95,4 <0,1 4,1 0,5
varak 1,3 3,8 13,0 81,9

Nastrik do kolony byl 50 1/h to je 44,1 kg/h.

Zpétny tok organické fdze cinil 42 1/h, to je 35 kg/h.

Zpétny tok vodné féaze byl 7 1/h.

Tok odtahovaneé organické faze jako destildtu byl 33 1/h, to je
27,4 kg/h.
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Kromé kyseliny sirové miZe byt katalyzator vybran ze skupi-
ny, obsahujici kyselinu sulfonylovou, solnou nebo silné bazicky
iontoménic.

Pruimyslovd vyuZitelnost

Zpusob a zarizeni 1lze vyuZit pri pfipravé izobutylacetatu
reakci kyseliny octové s izobutanolem s navazujici destilaci.

PATENTOVE NAROKY

1. Zplsob pripravy izobutylacetatu reakci izobutanolu s kyselinou
octovou Vv pritomnosti katalyzatoru, tvoreného anorganickou
kyselinou nebo bézickym iontoménicem, s navazujici destilaci
a separaci, vy znacdceny t im, Ze ¢ast vodné faze
destilatu se kontinudlné vraci do destilaéniho procesu nad
nastrik v poméru 1 dil ne 2 aZ 4 dily nevratné vodné féaze
a reflux je tvoren organickou fazi.

2. Zpusob podle ndroku 1, vyznadceny t im, Ze hmot-
nostni pomér kyseliny octové k izobutanolu v reakéni smési je
1:1 az 1:3.

3. Zarizeni k pripravé izobutylacetdtu zplisobem podle nédroku 1,
obsahujici reaktor a varadk, jehoZ vystup je napojen na desti-
la¢ni kolonu s dekantérem s vystupem pro organickou fazi
a vystupem pro vodnou fazi, vyznadcené tim, 3Ze
dekantér /6/ m& dva vystupy vodné fédze, z nichZ jeden je vétvi
/9/ zpétného toku napojen na nejvySe druhé teoretické patro
destilac¢ni kolony /1/ nad vardkem /2/, a na minimdlné druhé
teoretické patro pod hlavou destilaéni kolony /1/, a druhy je
nevratnou vétvi /10/ napojen na separdtor vodné fize, a orga-
nickd faze m& dva vystupy, 2z nichZ jeden je refluxovou vétvi
/7/ napojen na hlavu destilaéni kolony /1/.

1 vykres
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