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{57) le popsén zplsob oddélovani kyseliny (meth)akrylové z re-
akéni smési z katalytické oxidace v plynné f4zi protiproudo-
vou absorpel vysokovrouci inertni hydrofobni organickou
kapalinou, pfi kterém se reakéni smés zavidi do absorpéni
kolony v protiproudu ke klesajici vysokovroucf inertnf
hydrofobni organické kapaling a nakonec se z odtékajici ka-
paliny obsahujic( kyselinu (meth)arylovou z absorpéni ko-
lony rektifikatné oddEluje kyselina akrylov4, pFi kterém se
v absorpéni koioné prirozenym zplsobem prekryvé probi-
hajici absorpéni proces rektifikalnim procesem tak, e se 2
absorpenl kolony odvddi mnolstvi energie, vychizejic( z
pfirozent odevzdané energie, dosahované na zikladé styku
s okolni atmosférou.




Zplisob oddé&lovani kyseliny (meth)akrylové z plynné reakén;-%“—;;4;;-
smési z katalytické oxidace C;/C4-sloucenin v plynné fazi

Oblast techniky ‘ NI

Tento vyndlez se 3zv1asté tyka noveho Zpusobu AR
oddélovani kyseliny akrylové z plynné reakéni smési ’
z katalyticke oxidace propylenu a/nebo akroleinu v plynné -——-- -
fazi protiproudou absorpci vysokovrouci inertni hydrofdébni
organickou kapalinou, pri které se pPlynna reakéni smés vede
do absorpéni kolony ke klesajici vysokovrouci inertni
hydrofdbni organickeé kapaliné v protiproudu a nakonec se
z kapaliny odtékajici z rektifikaéni kolony, ktera obsahuje
kyselinu akrylovou, rektifika¢né oddeli kyselina akrylova.

Dosavadni stav_techniky

Kyselina akrylova tvoFi na zakladé své vysoce
reaktivni monoethylenicky nenasycené vazby, stejné jako
kyselé funkce, cenny monomer k vyrobé polymerl, napfiklad
vodnych polymernich disperzi vhodnych jako lepidla. To plati

1

takeé pro kyselinu methakrylovou,

Kyselina akrylova je mimo jiné dostupna oxidaci
propylenu a/nebo akroleinu v plynné fazi s kyslikem nebo
pPlyny obsahujicimi kyslik v pritomnosti katalyzatorn
(napriklad multikovovych oxidd, které obsahuji prvky molybden
a vanad v oxidované formé) za zvysené teploty, stejné jako
v disledku vysokého reakénihe tepla s vyhodou za ztedéni
reak¢nich slozek inertnimi plyny, jako dusikem, oxidem
uhli¢itym a/nebo uhlovediky a/nebo vodni parou. Pri tomto
zpusobu se vsak neziska éista kyselina akrylova, nybrZ plynna
reakcni smés, ktera vedle kyseliny akrylové jako vedlejsi




slozky obsahuje v podstaté nezreagovany akrolein a/nebo
pPropylen, vodni paru (vznikajici také jako reakéni produkt),
oxidy uhliku, inertni redici plyny, napriklad dusik, nizsi
aldehydy, jako formaldehyd, anhydrid kyseliny maleinove

a 2vlasté kyselinu octovou (srovnej evropsky patentovy spis
¢. 253 409A a DE spis &. 19 62 4317A), ze které se nakonec
musi oddélit kyselina akrylova. Ziskavani kyseliny
methakrylové, pri kterém se vychazi ze sloudenin se 4 atomy
uhliku, je mozné analogicky a musi se nalo3it s odpovidajicim
problémy.

Z DE patentového spisu &. 21 36 396 a DE spisu @&.
43 08 087A je znamo, ze kyselina akrylova se oddéluje z plyn-
neé reakcéni smési z katalytické oxidace propylenu a/nebo
akroleinu v plynné fazi protiproudou absorpci vysokovrouci
inertni hydrofébni organickou kapalinou.

Zpisob se v podstate provadi tak, Ze se reakcéni smés
zavadi do obvyklé absorpéni kolony ke klesajici absorpéni
kapaliné v protiproudu, potom se v desorpéni koloné jak
nejvice je mozZné odstrani gz kapaliny odtékajici z absorpéni
kolony, obsahujici dohromady v podstateé Kyselinu akrylovou,
absorpéni prostredek a vedlejsi slozky, stripovanim lehce
tekave vedlejsi sloiky a nakonec se odtékajici kapalina
z desorpcni kolony rektifikacéneé zpracuje na v podstaté &istou
kyselinu akrylovou, jakoz i teézce tékavé vedlejsi sloiky.

Nevyhodou tohoto vyrobniho zpusobu je, Ze odpadni
plyny z desorbéru (upotfebeny stripovaci plyn) vynaseji pri
obvyklém provozu desorpéni kolony tfetinu kyseliny akrylove
obsaZeneé v odtékajici kapaliné z absorpéni Kolony, ktera se
zavadi do desorpéni kolony, v disledku ¢eho? se musi odpadni
plyn z desorbéru zavadét zpet do absorpéni kolony (srovnej

odstavec 1 na str., 7 DE spisu ¢. 21 36 396A). Zpusobem

z dosavadniho stavy techniky se touto cestou vede znacné




mnoistvi oddélované kyseliny akrylové bez déliciho u¢inku
v okruhu, co ve znacném rozsahu pogkozuje hospodarnost

vyrobniho zpusobu 2 dosavadniho stavu techniky.

Ukol predlozeného vynalezu spo¢iva tudiz v tom, dat
k dispozici zpusob vontinualniho oddélovani kyseliny akrylové
z plynné reakénil smési z katalytické oxidace propylenu
a/nebo akroleinu v plynné fazi protiproudou absorpci
vysokovrouci inertni hydrofébni organickou kapalinou, ktery

ke aaara =2io 2%

nebude mit nevyhody zpisobu 2z dosavadniho stavu techniky.

Jednoducha eliminace desorpéniho kroku se vyluduje
jako vyreseni problému, protoZe pezprostfedni zavadéni
odtékajici kapaliny z obvyklé absorpéni Kkolony do
rektifikaéni kolony} zvlasté na zakladé podilu, obsazeneho
jesté v takove odtékajici kapaliné, vedlejsich sloZek
(nizkovroucich latek) vroucich za normalniho tlaku pri
teploté nizsi ne? kyselina akrylova, které nejsou velmi
odliéné od kyseliny akrylove (kapalnych za teploty 20 °C
a normalniho tlaku, tedy tlaku 100 kPa), nepresahuje tradicni

schopnosti rektifikaéni kolony (napfiklad by bylo Zadouci
prekonat zvyseny sklon kyseliny akrylove k polymeraci pri
neprljatelne vysoké teploteée ve spodku, aby se mohl termicky
pfekonat pocet potfebnych délicich stupnu) .




Podstata vynalezu

Jako Feseni stanoveného ukolu byl nalezen zpisob
kontinualniho oddélovani kyseliny akrylové z plynné reakdni
smési z katalytické oxidace propylenu a/nebo akroleinu
vV plynné fazi protiproudou absorpci vysokovrouci inertni
hydrofébni organickeu kapalinou, pri kterém se reakéni smés
zavadi do absorpéni kolony v protiproudu ke klesajici
vysokovrouci inertni hydrofébni organické kapaliné a nakonec
se z odtékajici kapaliny obsahujici kyselinu akrylovou
z absorp¢ni kolony rektifikaéné oddéluje kyselina akrylova,
ktery se vyznacuje tim, e se v absorpéni koloné prirozenym
zpusobem prekryvad probihajici absorpéni proces rektifikacdnim

procesen.

Posledné jmenovany proces se muze jednoduchym zplsobem
provadet tak, Ze se z absorpéni koleony odvadi mnozstvi
energie, vychdzejici z prirozené odevzdane energie, dosahova-

né na zakladé styku s okolni atmosférou.

Jako moZné formy provedeni pfichazeji v uvahu jak
neprime chlazeni absorpéni kolony pomoci ochlazovaného

prenasece tepla (napriklad pfenos tepla pomoci plastového,

dvojité trubkového, spiralového a deskového zarizeni), tak

chlazeni primé.

Zvlasté vyhodna varianta poklesu energie spociva
v tom, Ze se v podélném sméru k absorpcni koloné odejima cast
klesajici kapalné faze, ta se chladi a nakonec se ochlazena

vraci zpatky do absorpéni kolony.

Jako absorpéni kolony pfichazeji v uvahu vSechny
dostupne typy. To znamena, ze absorpéni kolcna miZe byt

napriklad kolona opatrena ventilovym patrem, zvonkovym




patrem, vyplnovym télisky nebo vyplni. Vyplnove kolony jsou
vyhodné, pricemZ zvlaste vyhodné jsou vyplnové kolony

s uspofadanu vyplni. Vyplnove kolony s usporadanou vyplni
jsou odbornikovi znamé a jsou popsany naptiklad v Chem. Ing.
Tech, 58, &. 1, 19-91 /1986/, stejné jako V Technischen
Rundschau Sulzer 2, 49 a nasl. /1979/, Gebruder Sulzer
Aktiengesellschaft, Winterthur (&vycarsko). Pri zpusobu podle
vynalezu se ukazuje plechova a deskova vyplin jako osvédéuijici
se. Zv1astd vyhodné je pouZiti kolonové vyplné MellapakR od
firmy Sulzer AG, napriklad vyplné typu 250 Y nebo typu 125 Y.
Usﬁofédané vypli se se ukazuje jako zvlasté vyhodna pro
nepatrnou ztratu tlaku a zajistuje malou dobou setrvani, co
je s ohledem na vysoky sklon kyseliny akrylové k polymeraci
vyhodné. Absorpéni kolona ma udelné 5 az 20 teoretickych
délicich stupnt, vidy podle vedlejsich produktu
(nizkovroucich latek), vroucich vidy podle obsahu Vv plynné
reakéni smési za normalniho tlaku pri teploté niZsi nez ma
kyselina akrylova, ktere jsou za normalniho tlaku pEi teploté
20 °C kapalné, zvlastée vsak obsahuje kyselinu octovou a vodu.
Reakcni smés odebirana z oxidace Vv plynné fazi obvykle
obsahuje 1 aZ 10 % hmotnostnich nizkovroucich latek, vztazeno

na kyselinu akrylovou obsazenou v této smési.

Absorpéni prostfedek se obvykle zavadi na hlavu
absorpéni kolony, zatimco plynna reakéni smés obvykle
ystupuje spodnim koncem absorpéni kolony. Pokud se provadi
snizovani energie Zadouci podle tohoto vynalezu tim, Ze se
v podélném sméru Kk absorpcni koloné odnima cast klesajici
kapalné faze, tento podil se ochlazuje a nakonec ochlazeny
zavadi zpét do absorpéni kolony, takZe se dosahuje tohoto
odnéti, vztaZeno na délku absorpéni kolony, ucelné pribliZné
uprostred a zpétné zavadéni se provadi zpravidla trochu nad

mistem pro odnimani.

Jako vysokovrouci inertni hydrofobni organicka




absorpéni kapalina prichazi v dvahu vSsechny takové kapaliny,
jejichZ teplota varu za normalniho tlaku je nad teplotou varu
kyseliny akrylové a které sestdavaji z alespon 70 % hmotnost-
nich takovych molekul, ktere neobsahuji Zadné polarné
pusobici skupiny a tak nejsou napriklad schopné vytvaret
vodikové mustky.

Jako absorpéni kapaliny tak pfichazeji v uvahu vsechny

kapaliny, které jsou doporudeny v DE spisech &. 21 36 396A

a 43 08 087A. Toto jsou v podstaté kapaliny, jejichZ teplota
varu za normalniho tlaku leZi nad teplotou 160 °C. Jako
jejich priklady se jmenuji frakce mineralnich olejl

z destilace parafini, difenylether, difenyl nebo smési vyse
Jmenovanych kapalin, jako napriklad smés obsahujici 70 az 75
% hmotnostnich difenyletheru a 25 az 30 % hmotnostnich
difenylu. 2Zv1asté priznivé je pouZiti smési sestavajici z 70
az 75 % hmotnostnich difenyletheru a 25 az 30 % hmotnostnich
difenylu, jakoz i takové smési, které obsahuji 0,1 azZ 25 %
hmotnostnich o-dimethylftalatu, vztaZeno na tuto Smés .,

Plynna reakéni smés opoustéjici oxidacni reaktor,
obvykle o teploté 200 aZ 350 °C, ktere je prizplUsobena
absorpéni kapaling, se pred vstupem do absorpéni kolony
ucelné ochlazuje na teplotu od 190 do 230 °C, s vyhodou od
200 do 210 °C. Toto chlazeni se vyhodné provadi napriklad
nepfimou vyménou tepla, napriklad aby se zamezilo primému

chlazeni kapalinou, pri Kterém Gasto nastava vznik arensmlu,

Zpravidla se tato nepfima vyména tepla provadi
v zafizeni pro vyménu tepla se svazkem trubek (ve vyméniku
tepla). Jako chladici prostfedi se muze napriklad pouzit
vrouci voda (za tlaku a% do 1,2 MPa) nebo takeé jedna
Zz mozZnych absorpénich kapalin. Podstatné je, Ze v ramci
tohoto chlazeni neni prekrocena teplota rosneého bodu plynné

reakcni smési. Pokud ma plynna reakéni smés opousteéjici




oxidadni reaktor jiZ vhodnou absorpéni teplotu, odpada

samozfejmé krok neprimého chlazeni.

Ukolem absorpéniho prostrfedku na hlavé kolony Jje
rozdélit se normalné v tekute formé po prurezu vyplnoveé
kolony (provadet skrapéni), pricemi absorpéni kapalina ma
zpravidla teplotu 50 az 100 °C, s vyhodou 50 az 70 °C.

obyykle se absorpéni kolona provozuje za mirného

pretlaku. Pracovni tlak je ucelné mezi 100 a 200 kPa.

Jestlize se zajistuje pokles energie potfebny podle
tohoto vynalezu tim, Ze se V podélném sméru absorpéni kolony
odebira ¢ast klesajici kapalné faze, tato &ast se ochlazuje
a nakonec se ochlazena zavadi zpét do absorpcni kolony,
sténa absorpéni kolony se sama nachazi normalné
v bezprostrednim styku s obklopuijici atmosferou, kKterd ma
obvykle teplotu mistnosti. Jako material steny prichazeii
v podstaté v uvahu véechny vhodné materialy, to znamena
napriklad keramika nebo sklo, zvlaste vsak uslechtila ocel.
S ohledem na volbu materidlu stény stoji v popredi
vlastnosti, jako je odolnost proti korozi a mechanicka
stalost. Obvykla tloustka stény z uslechtilé oceli je od 4 az

do 20 mm. }

§ vyhodou se voli pokles energie, praéovni tlak,
ztrata tlaku v koloné a druh pouzitého absorpéniho prostfedku
tak, 2e nejniZéi teoreticky stupen déleni ma teplotu cd 110
do 125 °C, s vyhodou od 115 do 120 °C, a teplota nejvyssiho
teoretického stupné déleni je 5 az 15 °C, S vyhodou 10 °C nad
vstupni teplotou absorpéniho prosttedku. Toho se maze
dosahnout napriklad tim, Ze se odebira pouze relativne malé
mnozstvi kapaliny a ta se zavadi zpét silné ochlazena, nebo
ge odebira relativné velke mnozstvi kapaliny a ta se pouze

mirné chladi. Takovy odvod klesajici kapaliny se mize




napriklad uskutecriovat zastFegenou kominovou vestavbou,
pricemz komin je v disledku zastfeseni propustny pouze pro
stoupajici smés pary a pPlynu, kde dno komina, na kterém
pPribyva klesajici kapalina, je opatfen prepadovou trubkou

(s vyhodou jsou &tyri pfepadové trubky usporadany symetricky
uprostred se nachazejiciho komina). Kapalina pribyvajici

vV roviné prepadu se miZe odebirat dnem komina o sobé znamym
zplUsobem.

Kapalina ze spodku absorpéni kolony obsahuje pfi
zpusobu podle tohoto vynalezu nizkovrouci latky, zvlasté
kyselinu octovou, pouze jedté v mimofadné malém méritku
(vztaZeno na kyselinu akrylovou v ném obsazZenou zpravidla
pouze jesté 0,1 az 1 & hmotnostni, to znamena priblizné
desetinu puvodniho obsahu), co dovoluje, aby kapalina ze
spodku se bez nutnosti druhého kroku desorpce bezprosttredné
rektifika¢né zpracovavala o sobé znamym zpusobem a pritom se
oddelovala kyselina akrylova, jejiz ¢istota &ini prinejmensim
99,7 % hmotnostnich.

S vyhodou se zpusob podle tohoto vynalezu provadi
kontinualné, Pritom mnojstvi vysokovrouci inertni hydrofébni
organické kapaliny zavadéné na hlavu absorpcni kolony é&ini
Zpravidla ¢tyrnasobek az osminasobek, vztaZeno na stejne
hmotnostni mnoistvi kyseliny akrylové, zavadéné za stejny

casovy interval zpracovavanou Plynnou reakéni smési.

Vysokovrouci organicka kapalina odpadajici v ramci
rektifika¢niho oddélovani kyseliny akrylové z kapaliny ze
spodku absorpéni kolony se mizZe znovy pouzit jako absorpéni
prostredek pri kontinualni formé provedeni zplscbu podle
tohoto vynalezu a znovu zavadét na hlavu absorpéni kolony.
Aby se pracovni doby zarizeni zvysily, je pritom popripadé
doporucenihodné odbocdovat diléi proud teéto vysokovrouci

organické kapaliny a zavadat zpét teprve po oddéleni v ném




obohacenych, prakticky neodpafitelnych nec¢istot.

pti této varianté provedeni zplisobu podle tohoto
vynalezu se pridava samoziejmé do celkového systému ve vsech
pracovnich krocich (s vyjimkou chlazeni plynné reakéni smési
na absorpéni teplotu) potfebny inhibitor polymerace,
napriklad fenothiazin, u¢elné na hlavu rektifikaéni kolony

k oddélovani kyseliny akrylove.

Obecné se doporuduje k rektifikac¢nimu oddélovani
kyseliny akrylove 2 kapaliny ze spodku absorpéni kolony
pouZivat popfipadé kolonu s usporadanou vyplni a prfitom

odvadét kyselinu akrylovou pres boéni odvod.

7vlasgté vyhodné se zpusob podle tohoto vynalezu
pouziva na takove plynné reakéni smési z katalytické oxidaéni
vyroby kyseliny akrylové v plynne fazi, jako se napfiklad
ziskavaji podle DE spisu €. 42 20 859A.

v podstaté se mize v ramci zpusobu podle tohoto
vynalezu odvadét smés pary a plynu vystupujici na hlavu

absorpéni kolony.

PFi ucelném zpusobu se vsak v pfedchozim textu popsana
hlavni kolona pouziva s vedlejsi kolonou (prfichazi Vv podstateé
v uvahu steiny ﬁyp kolony jako pro hlavni kolonu), pricemi
prechod z jedne kolony do druhé je umoZnén pouze pro
stoupajici smés pary a plynu, ve ktere se zavadi stoupajici
smés pary a plynu v protiproudu ke studené vodé zavadéné na
hlavu této vedlejsi kolony. Hlavni ucel vedlejgi kolony
spoéiva v tom, Ze se pfi teploté vstupujici studené vody
kondenzuji kondenzovatelné sloZky smési pary a plynu, ktere
vstupuiji do vedlejsi kolony, takse se na hlavu této kolony
odvadi smés, ktera v podstaté obsahuje plynnou smés reakénich

slozek vznikajicich pouze jesté v ramci katalytické oxidaéni
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vyroby kyseliny akrylové v plynné fazi se spoleéné pouZitymi
inertnimi fedicimi plyny, jako je dusik a podobné, stejné
jako v ramci oxidace v plynneé fazi, napriklad Uplnym
spalovanim na oxidy uhliku.

V podstaté je tudiZ dostatecnsé, kdyZ vedleij3i kolona
zahrnuje jeden teoreticky kondenzaéni stupen. S vyhodou se
vsak vedlejsi kolona stanovi tak, Ze zahrnuje 2 az 4
teoretické kondenzaéni stupné. Klesajici kapalina, vznikajici
ve spodku vedlejsi kolony, se rozdéluje zpravidla na
prevaZujici vodnou fazi, ktera obsahuje zvlasté znadneé
mnoZstvi vedlejsich produkti prinejmendim dobre rozpustnych
ve vodé, vrouci pri niZsi teploté nes kyselina akrylova, jako
je kyselina octovad, a zpravidla specificky té€zsi organickou
fazi, ktera obsahuje hlavneé absorpéni prostredek. Pri
kontinudlnim provozu se ucelné oddéluje a odvadi ¢ast vodné
faze a s ni nizkovrouci latky v ni obsaZené, zatimco se
zbyvajici zbytkové mnoistvi chladi, a potom se zavadi zpét na
hlavu vedlejsi kolony, na misto Gerstveé vody zavadéné na
zacatku procesu, do okruhu vedlejsi kolony. Tomu odpovida
Zplsob, pri kterém se obvykle chladi na vhodnou teplotu
chladici vody, to znamena zpravidla na 5 az 30 °C, s vyhodou
na 5 az 25 °C, a po oddéleni se zavadéne mnozstvi vodné faze
odméfuje tak, Ze mnozstvi vody Vv ném obsazené odpovida
Zkondenzovanému mnoZstvi vodni pary ze smési pary a plynu
vystupujicimu z hlavni kolony do vedlejsi kolony. Organicka
faze ze spodku vedleisi kolony se obvvkle zavidi zpdt do

hlavni kolony, s vyhodou pfes hlavu.

Ve vedlejsi koloné se prekryva kondenzaéni proces,
absorpéni proces a proces rozdélovani fazi. S vyhodou se jako
vedlejsi kolona pouziva rovnész vyplnova kolona s usporadanou
vyplni.

MnoZstvi studené vody zavadéne na hlavu vedlejsi
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kolony se odméfuje tak, 3e jednak pusobi poZadovany
kondenzadéni efekt a jednak nezplsobuje zatopeni kolony. Toto
mnofstvi tak zavisi ptirozenym zpiisobem na zvolené teploté

nasady.

v praxi se umistuje hlavni a vedlejsi kolona udelné do
tvaru jediné kolony, Ve které spodni &ast (odpovida hlavni
koloné) je oddélena od horni &asti (odpovida vedlejsi koloné)
toliko prostupné pre stoupajici smés pary a plynu. Tc se da
provadeéet napfiklad kominovou vestavbou se zastfesenym kominem
a neprostupnym kominovym dnem. Kominové dno slouZi tak jako
spérné dno pro klesajici kapalnou fazi horni &asti kolony,
ktera se na tomto sbérném dné, jako jiz bylo popsano,
rozdéluje na prevaineé organickou fazi a na prevazné vodnou

fazi.

Jako obzvlasté vyhodné feseni ukolu podle predlozeného
vynalezu Jje tudiz predloZen zpusob oddélovani kyseliny
akrylové z plynné reakéni smési z katalyticke oxidace
propylenu a/nebo akroleinu V plynné fazi protiproudou absorp-
ci vysokovrouci inertni hydrofébni crganickou kapalinou, pfi
kterém se plynna reakéni smés zavadi do absorpéni kolony
v protiproudu ke klesajici vysokovrouci inertni hydrofobni
organické kapaliné a nakonec se ze ziskavane odtékajici
kapaliny obsahujici kyselinu akrylovou z absorpéni kolony
rektifikaéné oddéluje kyselina akrylova, ktery se vyznacuje
tim, Ze plynna reakéni smés, kterd ma sadouci teplotu, se
zavadi pod nejnizsi vyplh vyplfiové kolony vybaveng v podstaté
pruchodné usporadanou vyplni, kterda je roz&lenéna ve dvé
casti, které navzajem oddéluje prostupne spojeni pouze pro
stoupajici smés pary a plynu, pficemz do spodni ¢asti se pod
spodni 2 nejnizéich vyplni (do zavadéciho mista 1)

v protiproudu zavadi plynnad reakéni smés stoupajici k horni
z nejvyssich vyplni spodni ¢asti (zavadéci misto 2), pticenz

na prurezu kolony se rozdéluje vysokovrouci hydrofdbni
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crganicky absorpéni prostfedek a pritom se v podélném sméru
k této Césti kolony odebira Gast klesajici kapaliny, chladi
se a zavadi zpét do vyplhnové kolony ochlazena v oblasti

rozprostirajici se od odvidéciho mista (cdvadéci misto 1) az

do zavadéciho mista 2, do horni &asti vyplnové kolony se
zavadi smés pdry a plynu stoupajici odpovidajicim prostupnym
spojenim do horni 2z nejvys&ich vyplni (zavddéci misto 3),
pri¢emZ na prurez kolony se zavadi v protiproudu studena
voda, spojeni je vybaveno jako sbérné dno pro klesajici
kapalnou fazi z horniho ¢asti kolony, kterd se v tomto
sbérném dnu rozdéluje na pfevaZné organickou fazi a prevainé
vodnou fazi, pric¢emZ organicka faze vychazejici ve sbérném
dnu se odebird a zavadi zpét do spodni Sasti kolony, vodna
faze vychazejici ve sbérném dnu se sama rovné: odvadi
(odvadéci misto 3), z odebrané vodné fize oddéluje a odvadi
v takovém podilu , Ze v tomto podilu obsaZzené mnoistvi vody
odpovidda mnozstvi vodni pary vykondenzované ze smési pary

a plynu stoupajici délicim spojenim, pricems zbyvajici
zbytkové mnozstvi odpovidajici vodné faze se ochlazuje

a zavadi zpét do zavadéciho mista 3 horni dasti kolony

v okruhu, z hlavy koleony se odvadi plynna faze nezkapalnéna
studenou vodou a spodek kolony sestavajici hlavné z kyseliny
akrylové a z vysokovrouciho organického absorpéniho
prostfedku se zavadi pfimo do rektifikacni koleony a sama
kyselina akrylovad se rektifikacné oddéluje z této kapaliny ze
spodku o sobé znamym zplUsobem.

S vyhodou se svrchu uvedena rektifikac¢ni kolona
provozuje s vice neZ 20 teoretickymi délicimi stupni a za
snizeného tlaku. Zvlasté udelne je pracovat pri tlaku na
hlavé pod 10 kPa. Obzvlasté priznivé se pouziva k odparovani
potrebnému v ramci rektifikace spadova filmova odparka a tak

se provadl sSetrny zplsob odparovani.

Samozrejmé se zplUsob podle tohoto vynalezu muze
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pouzivat odpovidajicim vyhodnym zpisobem takeé k oddélovani
kyseliny methakrylové 2z plynné reakéni smési 2z katalytickeé
oxidace vychozich sloucenin se 4 atomy uhliku nebo vychozich
slouc¢enin se 4 chranénymi atomy uhliku v plynné fazi
(napfiklad butenu, terc.-butenolu, etheri terc.-butanolu,
methakroleinu a podobné, srovnej DE spis ¢. 44 05 0594).
Hlavni vyhoda zpusobu podle tohoto vynalezu spoiva Vv mini-

malnim celkovém pouZiti energie a Jje zvlasté zaloZena na
fetrném zpracovani velmi reaktivnich nenasycenych karboxylo-=

vych kyselin, sniZenim nekontrolovanych reakci.

priklad provedeni vyndlezu

Pri zpusobu katalytické oxidaéni vyroby kyseliny
akrylové z propylenu v plynné fazi, pri kterém se jako fedici
prostfedek pouziva dusik, se dosahne plynné reakéni smési,

ktera ma toto sloZeni:

13,5 % hmotnostnich kyseliny akrylove,

0,25 % hmotnostnich vedlejsich produktld vroucich za
normalniho tlaku pfi teploté vyssi nez ma kyselina
akrylova (vysokovrouci latky),

5,35 % hmotnostnich vedlejsich produktli vroucich za
normalniho tlaku pri teploté nizsi nez ma kyselina
akrylova (nizkovrouci latky, napriklad voda, akrolein,
formaldehyd, acetladehyd a zvlasté kyselina octova),

80,9 % hmotnostnich zbytkového plynu (Vv podstaté dusiku, stop

oxidd uhliku a propylenu).
Plynna reakcni smés ma teplotu 277 °C.

220,2 kg/h této plynné reakéni smési se neprimo
ochlazuje na teplotu 204 °C ve vyméniku tepla, tvoreném
svazkem trubek. Jako chladici prostredi se pouziva smes,

ktera sestava ze 75 % hmotnostnich difenyletheru a 25 %
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hmotnostnich difenylu.

Nakonec se ochlazena plynna reakéni smés zavadi do
vyplnové kolony (o vnitfnim pruméru 316 mm), se sténami
z uSlechtilé oceli (tloustka stény 4 mm), s uspofadanou
vyplni Mellapak, zhotovenou firmou Sulzer AG, Winterthur
(Svycarsko). Kolona se nachazi v bezprostfednim styku s okolni
atmosférou (o teploté 25 °C) a je zhotovena, jak je uvedeno
dale.

Na nosny ros$t nachdzejici se v hornim zavadeécim misté
pro ochlazenou plynnou reakéni smés se v bezprostrednim
sousedstvi na sebe uloZi nejprve 2 z vyse uvedenych vyplni
typu 125 Y a nakonec 16 z vyse uvedenych vyplni typu 250
Y (prumér jednotlivych vyplni ¢ini 314 mm a vyska obnasi 210
mm), jako prvni vyplné. Pod nosnym rodtém u privodu kapaliny
ze spodku se nachdzi konstrukéni dil o délce 800 mm. Zavadéci
misto ochlazené reakéni smési (zavadéci misto 1) je umisténo
ve strfedu konstrukéniho dilu. 50 mm nad koncem prvni vyplné
je instalovanc sbérné dno pro klesajici kapalinu jdouci pres
prurez kolony, ktereé ve stredu ma k prostupu pro stoupajici
smés pary a plynu zastfedeny komin (0 vysce 400 mm a pruméru
106 mm), okolo kterého jsou symetricky umistény ctyfi
prepadové trubky (o vysSce 300 mm a praméru 43 mm).

Z tohoto sbérného dna (odvadéciho mista 1) se
kontinualné odvadi 1700 kg/h kapalné faze pribvvajici na toto
sbérné dno o teploté 59,9 °C, chladi se na teplotu 42 °C
a bezprostfedné nad koncem druhé naplné se zavadi Zpét pri

této teploté do vyplrove kolony.

Druha vypln sestavd ze tri bezprostredné navzajem
usporadanych vyplni téhoZ druhu (typu 250 Y), které jsou
uloZeny na hernim nosném rostu nachazejicim se na prostupném

kominu nad sbérnym dnem a déli odvadéci misto 1 od mista pro
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zpétné zavadéni. Nad mistem pro zpétné zavadéni Jje navzajem
usporadanych 13 dalsich vyplni typu 250 C (tfeti vyplné). Na
konci téchto tfetich vyplni se nachazi privedni misto pro
absorpéni prostredek (zavadéci misto 2). Jako absorpéni
prostredek se pouZiva smés, ktera obsahuje 57,4 % hmotnost-
nich difenyletheru, 20,7 % hmotnostnich difenylu a 20 %
hmotnostnich o-dimethylftalatu. V zavadécim misté 2 je
teplota 52 °C a dodava se mnozstvi 160,8 kg/h.

Bezprostredné pod zavadécim mistem 2 se nachazi délici
kominova vestavba, v jejiz horni ¢asti je umisténo daldich
5 na sobé umisténych usporadanych vyplni stejného druhu (typ
250 Y) (&tvrté vyplné). Bezprostredné nad koncem &tvrté
vyplné se nachazi vstupni misto cirkulaéniho okruhu studene
vody (zavadéci misto 3). Od sbérného dna délici kominove
vestavby se odebira 370 kg/h vodné faze (odvadéci misto 2)
a z ného se oddéluje 6,7 kg/h a odvadi. zbyvajici mnoistvi se
zavadi zpét do zavadéciho mista 3. Teplota na odvodu ¢ini
40,5 *C a zpét zavadény tok se ochlazuje na teplotu 25 °C.
Odebirana vodna faze obsahuje 6,9 % hmotnostnich kyseliny
akrylové (ztrata) a 93,1 % hmotnostnich vody s nizkovroucimi
latkami. Vyplnova kolona Jje nahofe otevrena. Pres tento otvor
se odvadi 181,8 ¢ sloudenin tvoricich plyn o teploté 26,6
»C. Tento odpadni plyn sestava z 2 $ hmotnostnich vodnli pary,
vice nez 97,8 % hmotnostnich zbytkdvého plynu, méné nez 0,1
% hmotnostniho kyseliny akrylove a méné nez 0,1 % hmotnostni-
ho absorpénihc prostfedku. Tlak na hlavé kolony ¢ini 115 kPa

£

a v zavadécim misté 1 obnasi 124 kpa. Organicka faze

vychazejici na odvadécim misté 2 se vraci zpét v zavadécim

misté 2 do obohacovacl ¢&asti.

odvod kapaliny ze spodku ¢ini 192,5 kg/h, pfislusna
teplota na vystupu obnasi 118,4 °C. SloZeni kapaliny ze
spodku odpovidd 15,2 % hmotnostnim kyseliny akrylové, 84,35

% hmotnostnim absorpéniho prostredku, 0,29 % hmotnostniho
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sloZek, které maji teplotu varu vy$si neZ mia kyselina
akrylova (anhydrid kyseliny maelinové, anhydrid kyseliny
ftalové a podcbné) a 0,16 % hmotnostniho nizkovroucich latek

v&etné vody.

Odvadéna kapalina ze spodku se zavadi do obvyklé
rektifikaéni kolony s uspofadanou vyplni (vyplfiova kolona
s usporadanou vyplni) a o sobé zndmym zpusobem rektifikaéné
déli za sniZeného tlaku. Kyselina akrylova se pritom dostava
pfes bocni odvod o ¢istoté 99,7 % hmotnostnich. Na hlavé
kolony odpada malé mnoZstvi nizkovroucich latek a kapalina ze
spodku se znovu pouZiva jako absorpéni prostredek.
Odpovidajicim zpuscbem se zavadi na hlavu této rektifikacéni
kolony fenothiazin, ktery se pouZiva jako inhibitor

polymerace.
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PATENTOVE NAROKY

Zpusob oddélovani kyseliny (meth)akrylové z plynné
reakéni smési z katalytické oxidace v plynné fazi
protiproudou absorpci vysokovrouci inertni hydrofébni
organickou kapalinou, pfi kterém se reakéni smés zavadi do
absorpéni kolony v protiproudu ke klesajici vysokovroucil
inertni hydrofébni organické kapaliné a nakonec se
z odtékajici kapaliny obsahujici kyselinu (meth)akrylovou
z absorpéni kolony rektifikaéne oddéluje kyéelina akrylova,
vyznadcujici se ti m, 2e se v absorpéni koloné
prirozenym zpusobem prekryva probihajici absorpcni proces
rektifikaénim procesem, zatimco se 2 absorpéni kolony odvadi
mnozstvi energie, vychazejici z pfirozené odevzdané energie,

dosahované na zakladé styku s okolni atmosférou.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

