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, Sposéb ciagly wytwarzania bezwodnika kwasu octowego
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‘Wiadomo, ze mozna utleniaé acetaldehyd w celu
przeksztalcenia go w kwas octowy i bezwodnik
kwasu octowego przez wdmuchiwanie acetaldehydu
i gazu zawierajgcego tlen do mieszaniny, sklada-
jacej sie zasadniczo z kwasu octowego i bezwodni-
ka octowego, zawierajgcej jako katalizator rozpu-
szczone octany metali, w szczegélnosci octan ko-
baltu i (lub) octan miedzi.

Prad gazu utleniajacego porywa kwas octowy,
bezwodnik octowy i wode, wytworzone podczas
reakeji i gazy te poddaje sie oziebieniu w celu
skondensowania produktéw reakcji. W celu otrzy-
mania zadowalajgcej wydajnosSci bezwodnika octo-
wego, konieczne jest oziebienie gazéw do tempe-
ratury nie przekraczajgcej 10°C przed odeslaniem
do reaktora, po usunieciu frakcji gazowej produk-
tow reakeji i zastgpieniu jej przez §wiezy gaz utle-
niajacy. Jezeli nie dysponuje sie¢ woda ozieBiajgca
do temperatury dostatecznie niskiej, trzeba prze-
prowadzi¢ ciecz wychodzgcg z kondensatora chlo-
dzonego woda zwykla do kondensatora z solankg,
zeby osiggngé¢ oziebienie cieczy do temperatury
okolo 16°C lub nizej.

Przedmiotemm wynalazku jest spos6b ciggly wy-
twarzania bezwodnika octowego bez stosowania do-
datkowych frygorii w celu uzupelmiajacego ozie-
biania. :

Wynalazek polega na wprowadzeniu do obiegu
gazu po opuszczeniu reaktora, a przed usunieciem
reszty mie skroplonych gazéw etanalu w stanie
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ciektym, ktéry paruje pobierajgc ciepto ze stru-
mienia gazu. To parowanie wobniza temperature
gazoéw i wywoluje kondensacje bezwodnika kwasu
octowego, kwasu octowego i wody, ktére jeszcze
znajduja sie w stanie pary w-gazie.

Korzystnie jest doprowadzié ciekly etanal w sta-
nie rozproszenia lub spowodowaé jego rozproszenie
w strumieniu gazu. W tym celu mozna wprowa-
dzi¢ go w stanie rozproszonym do komory przez
ktéra przechodzi strumiefi gazu i (albo) komora
powinna byé zaopatrzona w odpowiednie przesz-
kody, mpowiekszajgce rozdrobnienie cieklego eta-
nalu. :

Mozna réwniez doprowadzaé ciekly etanal do
wierzchotka wiezy, ewentualnie zawierajgcej wy-
pelnienie, przez ktérg przechodzi skierowany od
dotu do gory strumien gazu.

Komore, w ktérej gaz wchodzi w zetkniecie
z cieklym etanalem i obcigza sie jego parami, na-
zywa sie ,,saturatorem”.

Przechodzacy z reaktora strumien gazéw mozna
poddawaé czeSciowemu oziebieniu, przed wprowa-
dzeniem cieklego etanalu.

Mozna wreszcie wprowadza¢ do strumienia ga-
zO6w tylko cze$§é etanalu, reszte za§ w postaci ciek-
tej bezposrednio dostarcza¢ do reaktora.

.Korzystne przeprowadzenie sposobu wedlug wy-
nalazku wyja$nia rysunek, przedstawiajgcy sche-
matycznie -proces oirzymywania bezwodnika octo-
wego.
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Kapiel reakcyjna znajduje sie w reaktorze 1,
ktéry u dolu jest zaopatrzony w urzgdzenie la do
rozdzielenia gazu utleniajgcego, np. ptyte porowata.
Zawierajacy pary etanalu gaz utleniajacy wprowa-
dza sie przewodem 3. Wychodzgce z reaktora gazy
przechodza do kondensatora chlodzonego wodg 6,
skad nie skroplone gazy wychodzg przewodem 6b,
i przechodza do kolumny 7 wypemmionej pierScie-
niami Raschig’a (saturator). Do glowicy kolumny 7
doprowadzany jest przewodem 2 ciekly etanal.
Skropliny, spltywajgce ze spodu kolumny 7 przewo-
dem 7a i z kondensatora 6 przewodem 6a, lgczg
sie¢ ze sobg w przewodzie 7b, ktéry doprowadza
produkty reakcji zmieszane z pewng iloScig etanalu
do urzgdzenia destylacyjnego. Nie skroplone gazy
wychodzgce z kolumny 7 przewodem 8 sg obcigzo-
ne parami etanalu. Cze$§¢ gazu usuwa sie przewo-
dem 9, a zawarty w tym gazie etanal odzyskuje
sie w znany spos6b przez przemywanie i destylacje.
Swieze powietrze doprowadza sie przewodem 10
i calo§¢ gazu utleniajgcego wprowadza sie za po-
mocg pompy 11 do reaktora I, w ktérym etanal za-
warty w gazie. utleniajgcym rozpuszcza sie w mie-
szaninie reakcyjnej i utlenia sie w fazie cieklej
w obecnosci octanéw metali, stosowanych jako ka-
talizatory.

Mozna rowniez w saturatorze odparowaé tylko
cze$é etamalu, reszte za§ wprowadzié bezposrednio
w postaci cieklej do reaktora. W ten spos6b mozna
dowolnie regulowa¢ temperature w saturatorze.

Sposéb wedlug wynalazku mozna tez korzystnie
stosowaé w przypadku, gdy wychodzgca z reaktora
mieszanine gazu i pary czeSciowo sie skrapla w de-
flegmatorze, a kondensat zawraca do mieszaniny

reakcyjnej w celu utrzymania jej objeto$ci ma sta- -

tym poziomie.

Zakres wynalazku obejmuje rézne warianty wy-
twarzania bezwodnika octcwego, polegajgce ma
mozliwoSciach stosowania tylko kondensatora 6
i saturatora 7 tak jak to przedstawione jest sche-
matycznie na rysunku, zastosowania dodatkowo
deflegmatora lub tylko deflegmatora i saturatora 7
z pominieciem kondensatora 6. Mozna réwniez ga-
zy wychodzace z reaktora doprowadzaé bezpo$red-
nio do saturatora 7.

Przeprowadzono szereg badan, w ktérych stoso-
wano jako katalizatory utleniania octan kobaltu
i octan miedzi.

Calkowita ilo§¢ doprowadzanego gazu wynosila
4,25 m3/godzine/litr mieszaniny reakcyjnej. Swie-
ze powietrze doprowadzano w iloSci 0,5 m3/godzi-
ne/litr mieszaniny reakcyinej, a aldehyd w ilosci
okoto 600 g/godzine/litr mieszaniny reakcyjnej. Tem-
peratura utleniania wynosita 55°C. Otrzymano na-
stepujgce wyniki: Przy stosowaniu zwyklego kon-
densatora oziebianego wodg, umieszczonego w obie-
gu cyrkulujgcego gazu temperatura kondensatu
przy wyjsciu z kondensatora wynosita 25°C. Wy-
dajno$¢ bezwodnika kwasu octowego, obliczona mna
przereagowany etanal, wynosilta 609
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Gdy umieszczono kondensator solankowy za kon-
densatorem wodnym temperatura kondensatu przy
wyjSciu z kondensatora wodnego wynosita 25°C.
Temperatura kondensatu przy wyjsciu z konden-
satora solankowego 10°C.

Wydajno$§é bezwodnika kwasu octowego, obliczo-
na na jprzereagowany etanal wynosila 79%.

Zuzycie energii chlodniczej wynioslo 275 fry-
gorii (odpowiadajgcych odprowadzeniu 275 kcal) na
kg bezwodnika kwasu octowego dla tej do latko-
wej kondensacji.

Zastepujagc kondensator solankowy saturatorem
otrzymano temperature kondensatu przy wyjsciu
z kondensatora wodnego 25°C, temperature przy
wyjsSciu z saturatora 8°C. Wydajnoéé bezwodnika
kwasu octowego, obliczona na przereagowany eta-
nal wynosita 79,8%o.

Energia chtodnicza jest zbedna.

Zastrzezenia patentowe

1. Ciggly spos6b wytwarzania bezwodnika kwasu
octowego przez utlenienie etanalu za pomocg
powietrza w reaktorze zawierajacym cieklg
mieszanine skladajgcg sie gléwnie z kwasu oc-
towego i bezwodnika kwasu octowego oraz za-
wierajgca katalizator i nastepnie przez odpro-
wadzenie produktéw reakcji w postaci pary po-
rywanej przez gaz utleniajgcy i odzyskiwanie
ciepta zawartego w produktach reakecji opusz-
czajgcych reaktor znamienny tym, ze ciekly
etanal 'w stanie rozproszonym wprowadza sie
do opuszczajgcego reaktor strumienia gazu sta-
nowigcego mieszanine gazu utleniajgcego, pro-
duktéw reakcji i wody w postaci pary, przed
usunieciem pozostalych w nim mie wykroplo-
nych produktéw lub poddaje Tozproszeniu
w strumieniu gazu w saturatorze, po czym eta-
nal, ktéry w wyniku zetkniecia z gazem prze-
szedt w stan pary kosztem pobranego z gazu
ciepta wraz z gazem utleniajgcym uzupelnio-
nym S$wiezym gazem zawraca sie do reaktora,
a uzyskany wskutek obnizenia sie temperatury
kondensat zawierajgcy bezwodnik kwasu octo-
wego, kwas octowy i wode skierowuje do urzg-
dzenia destylacyjnego celem wyosobnienia bez-
wodnika kwasu octowego.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze eta-
nal wprowadza sie do komory, zaopatrzonej
w przeszkody, utatwiajgce jego rozproszenie.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym, ze

strumien gazu poddaje sie cze§ciowemu ochlo-
dzeniu w urzadzeniu kondensujgcym umieszczo-
nym przed saturatorem, przed jego wprowadze-
niem w zetkniecie z cieklym etanalem.

4. Sposéb wediug zastrz. 1—3, znamienny tym, ze
do strumienia gazu wprowadza sie tylko czes$é
cieklego etanalu, reszte za§ etanalu wprowadza
bezposrednio do reaktora.
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