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Zptigob &i8téni surového bis-allyldiethylenglykolkarbondtu
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(57) surovy§ bis-allyldiethylenglykol-
karbondt s obsahem oligomerd e méné té-
kavych nedistot se &isti destilaci ve
vakuu 10 aZ 200 hPa v pritomnosti vod=-
ni pdry v poméru 0,2 : 20 k surovému
produktu p¥i teploté 80 aZ 180 °C,. Pro
dosaZeni tekutosti zbytkovych podild je
mozné pouZit net&kavych p¥isad, tyto
zbytky rozpoustéjicich jako nap¥iklad
polyetylenglykoly nebo zbytek produktu '
po predchozim stripovdni.
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Vyndlez se tykd zpiusobu &isténi surového bis-allyl-
dietylenglykolkarbondtu, obsahujiciho oligomery & méné té-
kavé necistoty, destilaci.

Tato ldtka se uZivd jako monomer pro vyrobu lehdenych
nédhrad skle. Je publikovdno vétsi mnoZstvi praci popisuji-
cich pFipravu uvedeného monomery & to nejcastéji fosgenaci
dietylenglykolu a ndslednou reakci vzniklého bis-chlormra-
vendanu dietylenglykolu & allylalkoholem v p¥itomnosti base,
Dalsi, teehnicky redlné metody spodiveji na reesterifikaci
dimetylkarbondtu allylalkoholem a dalSi reesterifikaci diallyl-
karbondtu dietylenglykolem, posledni z moZnosti je katalyzo-
vand reakce dletylenglykolu, allylchloridu a uhliditanovych
iontd pod tlakem, Ve v3ech téchto pripadech vznikd produkt
2 a% 15 % oligomerd a daldich ménd tékavych ldtek vedle urdi-
tého podilu tékavych, snadno odstranitelnych nedistot,

Méné t8kavé nelistoty mohou byt v zdvislosti na jejich mnoZstvi
a uziti produktu bud v ndm ponechdny, nebo je nutno je odstrae
nit. Principidlné je‘moéné uZiti prakticky jedind destilsace
s tim, Ze méné t&kavé sloiky zlstanou v destilalnim zbytku,

Prostd destilace ve vakuu vy$sim neZ 2,5 hPa s bodem
varu 162 °C je navrhovdna k $i¥t&n{ produktu ve ssardich pra-
cech, Protofe v3ak pPri takovéto destilaci nastdévd do znadné
miry oligomerace produktu, aZ ze 45 %, byly vyrobni postupy
dopracovany tak, aby poskytovaly produkt s minimdlnim obsahem
néné tékavych litek. Nedari se v3ak reZimem reskce po odstra-
nén{ vodorozpustnych a tékavych podild dosdhnout obsahu Zd=-
dané ldtky v produktu nad 95 aZ 97 %, coZ je pro ndkteré
idely nedostatecné,

Z toho dtvodu se projevila sneha o zlepdeni podminek
vakuové destilace tak, sby se minimelizovalo mno¥stvi ter-
micky vzniklych méné tékavych litek, K tomu byla navrZena
filmova odparka, kterid zah¥ivd praekticky jen momentdlnd desti-
lujici mnoZstvi ldtky, Nevyhodou viak bylo, Ze dbylé vysoce
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viskozni oligomery zlstidvaly na sténdch odparky a rychle
zhor8ovaly prestup tepla, Tento'problém byl vyFesen uzitim
p¥isady netdkavé litky, kterd tyto viskdzni zbytky rozpousti
8 s nimi odtékd, Osvédéil se polyetylenglykol v mnoZstvi cca
10 % vi81i nasszovanému monomeru, Jind moZnost je nedestilovat
dplné,

Bis-allyldietylenglykolkarbondt je b&Znym zplsobem
3i8t8n tak, Ze po vyprdni vodorozpustnych podild jsou tékavé
neéistoty odstrandny stripovédnim vodni parou ve vekuu, Bylo
zjigténo, Ze intenzits stripovdni prakticky nezdvisi na tlgku
v rozsahu 15 a% 150 kPa a je i pomérné médlo zdvisld na mnofstvi
vodni péry, resp. p¥i dosaZeni stavu, kdy jsou jiZ t&kavé létky
odstrandny, zvydovinim mno¥stvi pdry stoupd obseh produktu
v destildtu jen pomalu, S ohledem na zejifténi maximdlniho styku
vodni péry s monomerem, je odstranovdn{ t&kevych podfld pProvde

déno v kontinudlné pracujici protiproudé kolon&, péra postupue
je zdola, stripovany monomer natékd shora.

Nyni bylo s piekvapenim zji¥t&no, Ze skutednost pomalého
vzristu obsahu produktu v destildtu p¥i zvySovdni mnoZstvi pd-
ry plati pouze do teploty 90 °C, kdy nastévé prudky ndrdst
destilujicibho mnoZstvi bis-allyldietylenglykokarbondtu, Tento
poznatek byl vyu¥it pro zplisob &ifténi bis-allyldietylenglykol-
karbondtu destilaci, ktery je predmétem vyndlezu a Jeho# podsta-
ta spodivd v tom, %e se surovy produkt destiluje ve vakuu
10 aZ 200 hPa, s vyhodou 60 hPa v p¥itomnosti vodni péry v po-
méru 0,2 3 20 k surovému produktu p¥i teplotd 80 a¥ 180 °c,

s vyhodou 150 °C a ma p¥fpadného p¥fdavku netdkavych 1létek,
nap¥{klad polyetylenglykolu nebo zbytku bis-allyldietylengly=-
kolkarbondtu po predchozim etripovéini,

Teploty jsou pro destilaci podle vyndlezu z hledisks terw
mické polymerace podstatnd p¥{znivéjsi, z energetického Hedisks
Je viek destilace ndkladndj$i, Destilace podle vynidlezu se
vyhodné providi kontinudlnd protiproudns., .

Jistou nevyhodou tohoto uspo¥dddni je pomdrn¥ nizkd sepa-
radni Udinnost, co¥ je viak spoledn§ problém destilacl ze sté-
kaJofho filmu proti klasické rektifikeci, Problém mbife byt
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8dstedné YeSen tak, Ze se takto fungujioci destilace s vodni
parou uzije jako ochuzovaci &dst kontinudlni kolony a apare-
tura se doplni obohacovaci &ésti a ddliSem refluxu. Jako reflux
se ufije jen vrstva destilujiciho produktu. USinnost vdek eni
takto nedosahnje Géinnosti b&€Zné destilace, navic roste ener-
getickd ndrodnost, Metoda se tedy hodi spiSe pro odstrandni
prekticky netékavych polymerd, ne lidtek s Fidové podobnou
tékavosti, Aby se dosdhlo tekutosti zbytkovych podild, je moZ=
no uZi{t netékavych prisad tyto zbytky rozpouétéjicich,napi.
polyetylenglykoli,

Pokud se tyle podminek destilacepodt'vynélezu, je moZno
uzit tlaku s vyhodou 40 aZ 100 hPa, pomdr pdra : produkt s vy-
hodou 0,5 a¥ 4 a teploty s vyhodou 95 aZ 130 °c,

Po kondenzaci destildtu, oddéleni organické féze a vysudeni,
nap¥iklad stripovédnim dusikem ve vakuw se ziski produkt, neobsa~
hujici netékavé podily. 2 hlediska celé vyroby je moZno pro-
vést bud nejprve odstranini tékavych podild a nédslednd desti-
lacipdle predmétu vyndlezu, nebo lze postupovat obrécend,

Vyznam destilace timto zpisobem je ¥ moZnosti jednodu-
chého provedeni s minimdlnimi investidnimi ndroky, nevyhody,
které byly vySe uvedeny, nevystupuji p¥i men3i tond%i do popFedi,
Kyalita ziskeaného produkiu Jje Yadoveé vys8i ne¥ konvendni desti-
laci, pohybuje se mad 99,5 %.

Pro bli%d{ objasndni podstaty vynslezu jsou déle uvedeny
prikledy provedeni,

Priklad 1

V destiladni aparstufe je stripovdn surovy produkt
s obsahem 96 % bis-allyletylenglykolkarbondtu po pY¥edchezim
odstripovédni t&kavych podfld, Nétok 100 g/h produktu, pira
400 g/h, teplote teplonosného meédia 100 °C, tlak 55 hPa, Ziskd
se destildt, ze kterého se po separaci vody a vysuSenim ziskd
70 g/h produktu 99,5 %, obsahujfcihopdle TLC jen stopy netd-
kavych podilt. Po 200 hod. nep¥etr¥itého provozu nedodlo
k zalepeni destiladnim zbytkenm,
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Pr{klad 2

V destiladni aparatufepodle obr. 1 je stripovéan produkt
s obsahem 82 %, obsahujicf{ 5,1 % diallylkarbondtu a 3,0 %
allylalkoholu, Ndtok 70 g/h, pdra 300 g/h, teplota 130 g,
tlak 110 hPa, Ziskd se destildt, ze kterého se po separaci
vody a odstrandini t8kevych podild stripovénim ze béZnych. pod=-
‘minek ziskd 56 g/h produktu 99 %niho. Zbytek Je velmi viskdani
kepalina, jen obt{¥n¥ vytékajic{ z kolony, Po 1 hodiné provozu
bylo nutno snifit prosazeni aparatury na 1/ 2, kdy jedté zby-
tek stadil odtékats Vyhodndj#im ¥eSenim bylo pr¥idat 15 %
polyetylenglykolu 2000, p¥iem% ndtok produktu byl zachovén
na 70 g/h. Po 300 h nepPetrZitého provozu nedodlo k zalepeni
destiladnim zbytkem, vytéZnost klesla jen o 0,5 % na 97,5 %.

PREDMEYT VvYINLLEGZU

Zplisob &i8téni surového bis-allyldiethylenglykolkarbondtu
destilaci, vyznaleny tim, Ze se surovy produkt destiluje ve va-
kua 10 aZ 200 hPa, s vyhodou 60 hPa, v p¥itomnosti vodni péry
v pomdru 0,2 31 20 k surovému produktu p¥i teploté 80 a¥ 180 °c,
s vyhodou 150 °C,a za pripadného pridavku netékavych ldtek, 4
nap#iklad polyetylenglykolu nebo zbytku bis-allyldietylengly-
kolkarbondtu po pFfedchozim stripovéni,
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