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Oblast’ techniky

Vynalez sa tyka kontinudlneho spdsobu pripravy C4-Cg
alkoxidu sodného, ktory sa pouZiva v mnohych syntetic-
kych reakciach.

Doterajsi stav techniky

C4-Cq alkoxidy sodné predstavujii skupinu déleZitych,
viestranne pouZivanych chemickych latok, ktoré nacha-
dzaji uplatnenie v mnohych syntetickych reakcidch a vy-
robnych postupoch, kde sa poZaduje silné organické baza.
Aj ked’ je priprava C,-C;g alkoxidu sodného reakciou kovo-
vého sodika a C,-C; alkanolu dobre zndma, v sidasnej pra-
Xi méZe byt tito reakcia vo v&&Som rozsahu nebezpetnd a
draha. Pri mnohych postupoch je nutné pouZit’ katalyzitor
alebo je reakcia energeticky nérotnd v dosledku pouZitia
vysokej teploty (>160 °C) a vysokého tlaku.

Podstata vyndlezu

Predmetom tohto vynélezu je ndjst bezpe¢ny a (ifinny
postup pripravy C,-Cg alkoxidu sodného.

Dal$im predmetom tohto vynalezu je najst’ kontinualny,
integrovany zdroj C4-Cy alkoxidu, ktory je vhodny na to, a-
by sa poutil ve vyrobnych postupoch, kde sa poZaduje silnd
organicka béaza.

Dalsim predmetom tohto vynilezu je ndjst Fahky a
vhodny zdroj v podstate &istého krystalického C,-Cs alko-
xidu vhodného na skladovanie a pre dopravu.

Jednou zo zikladnych &t tohto vynalezu je, Ze docha-
dza v podstate ku kvantitativnej konverzii C,4-Cs alkanolu.
Vyhodou tohto vynalezu je, Ze vd'aka kontinualnemu re-
cyklu a v podstate (pinej konverzie reakénych zloZiek je
postup Ginny, priom jeho vplyv na Zivotné prostredie je
maly alebo Ziadny.

Vynélez zaistuje bezpedny, G&inny a v podstate kvan-
titativny spdsob pripravy C4-Cs alkoxidu sodného tak, Ze sa
pdsobi mie¥anou disperziou kovového sodika v rozpistad-
le, pripadne pod inertnou atmosférou na menej ako ste-
chiometrické mno¥stvo C4-Cg alkanolu pri teplote 110 az
140 °C, za vzniku dvojfizovej zmesi a oddelenim vrchnej
vrstvy sa ziska produkt, C,-Cy alkoxid sodny, ako roztok v
rozpa¥tadle a pripadne zvy3né fazov4 zmes sa recykluje.

Roztok C,-C; alkoxidu sodného takto ziskany sa moze
pouzit’ ako vyrobny medziprodukt a mdZe byt priamo in-
tegrovany do existujiceho vyrobného procesu alebo alter-
nativne, roztok méZe byt ochladeny a filtrovany, pritom sa
ziskajti &isté kry3taly C,-C, alkoxidu sodného, vhodného na
skladovanie a pre dopravu.

Vyroba a preprava C4-Cg alkoxidov je ¢asto drahé a ne-
bezpetn4, najmi ak ide o terciarne alkoxidy sodné, ako je
terc.butoxid sodny. Napriek tomu, tieto silné organické bé-
zy sa obvykle pouZivajl v syntetickych reakciach a vo vy-
robnych postupoch.

Teraz bolo zistené, 2e C,-C; alkoxid sodny sa mdZe
pripravit bezpetne a efektivne vo velkom rozmere v pod-
state kvantitativnou konverziou C-C; alkanolu a pripadne
kontinudlnym recyklom nezreagovaného kovového sodika.
Podra toho sa kovovy sodik disperguje v rozpaitadle, vy-
hodne v aromatickom uhl'ovodiku alebo v zmesi aromatic-
kych uhfovodikov majacich teplotu varu vy33iu ako
100 °C, pripadne v inertnej atmosfére, pri teplote 100 °C aZ
140 °C, vyhodne pri teplote 120 °C aZ 130 °C. K zahrieva-
nej disperzii sa pri rychlom mie$ani prid menej ako ste-

chiometrické mnoZstvo C4-Cg alkanolu, vyhodne 0,1 az 0,9
molarneho ekvivalentu, osobitne vyhodne 0,4 aZ 0,6 ekvi-
valentu, samého alebo v kombinacii s rozpudtadlom, vy-
hodne aromatickym uhlovodikom alebo zmesou aromatic-
kych uhlovodikov, priom vznikne reakéna zmes s dvoma
fazami. Tato reakéni zmes sa udrfuje bez mieSania pri
teplote 100 °C aZ 140 °C, vyhodne pri teplote 120 °C aZ
130 °C, dokial’ ned6jde k Gpnému rozdeleniu faz. Vrchna
faza sa odstrani dekanticiou a ziska sa rozpisStadlovy roz-
tok produktu, C,-C; alkoxidu sodného. Zvyiné zmes sa pri-
padne ochladi na teplotu miestnosti, spracuje sa d'al$im ko-
vovym sodikom a rozpuitadlom, zahreje sa na teplotu
100 °C az 140 °C, vyhodne na teplotu 120 °C az 130 °C,
pripadne v inertnej atmosfére pri rychlom mieSani za vzni-
ku disperzie a spracuje sa s menej ako stechiometrickym
mnoZstvom C,-Cg alkanolu ako je opisané, za vzniku roz-
padfadlového roztoku produktu, C,-Cy alkoxidu a fazovej
zmesi obsahujicej nezreagovany kovovy sodik. Uvedeny
rozpistadlovy roztok C,-Cy alkoxidu sa odstrani pomocou
dekantécie a uvedend fazov4 zmes obsahujuca nezreagova-
ny sodik sa moZe kontinudlne recyklovat’ uvedenym spdso-
bom. Postup podl'a vyndlezu je znizorneny v blokovej
schéme I, kde x a y znamenaji moldrne ckvivalenty Na,
respektive C4-Cg alkanoluax <y.

Blokova schéma I

xNa + yC -C OH --vv----omcmenon-nee yC,-C,0Na + x-yNa

yNa

Ked?e y je vZdy mensie ako X, t. j. mendic ako ste-
chiometrické mnoZstvo, vychodiskovy C,-Cg alkanol je v
podstate kvantitativne prevedeny na produkt C,-Cg alkoxid.
Dalej, ked’%e nezreagovany sodik je kontinudlne recyklova-
ny, postup podla vynalezu je prakticky bez odpadu, o je
vysoko Yaduce z hFadiska Zivotného prostredia. NavyZe,
postup podla vyndlezu prebicha pri relativne miernych
podmienkach, atmosférickom tlaku, nizkych reak&nych
teplotach a krétkej reakénej dobe, Co vedie k vysokému vy-
tazku a produktivite bez straty bezpetnosti, bez hazardu a-
lebo vzniku toxickych odpadov.:

Medzi rozptistadia vhodné pre poutitie v postupe pod-
I'a vynélezu patria aromatické uhfovodiky alebo ich zmesi,
ktoré maji bod varu vy$3i ako 100 °C, ako je xylén, toluén,
xylidén, kumén a pod., bud’ samé alebo v kombinécii.

V3etky C4-Cs alkanoly st vhodné pre pouZitie v postu-
pe podPa vynélezu, najmé rozvetvené alkoholy, ako je
terc.butanol. terc.amylalkohol, najmé vyhodne terc.butanol.

Aj ked” postup podla vynélezu sa moZe uskutotovat’ v
pritomnosti vzduchu, zavedenie inertnej atmosféry, ako je
dusik, hélium, argén a pod., vyhodne dusik, vysoko prevy-
Suje bezpednost’ prepravy vodika, ktory vznika v priebehu
reakcie.

V jednej realizécii sa produkt, C,-Cy alkoxid sodny, v
rozpuifadlovom roztoku mdZe integrovat’ priamo do exis-
tujiiceho vyrobného procesu, tak¥e kontinuélna vyroba roz-
pustadlového roztoku silnej organickej bazy je privadzana
do vyrobnej reakcie, ako je zésaditd kondenzicia alebo
Knoevenagelova reakcia.

V ingj realizécii vyndlezu sa produkt, C,-Cy alkoxid
sodny, vo forme rozpudtadlového roztoku médZe ochladit’ a
po filtracii sa ziska v podstate ¢isty kryStalicky C,-Cg alko-
xid sodny vhodny na skladovanie a pre dopravu a ako zdroj
vysoko kvalitnej organickej bazy.

Vynélez je dalej charakterizovany pomocou konkrét-
nych prikladov, ktoré rozsah vynalezu nijako neobmedzuja,
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pritom tieto priklady maju len ilustrativny charakter. Exis-
tuje mnoZstvo modifikacii vynélezu k tym, ktoré si opisané
v tejto prihlaske, ktoré budd zrejmé odbornikom v obore.
Tieto modifikécie takisto spadaji do rozsahu pripojengch
narokov.

Priklady uskuto&nenia vynalezu

Priklad 1
Kontinuélna vyroba terc.butoxidu sodného vo forme 17 %
hmotn. roztoku

Zmes kovového sodika (87,6 g, 3,81 mol) v 752 g
CYCLOSOLu 53 a rozpiidtadla obsahujiiceho zmes aro-
matickych uhl'ovodikov Shell Oil Company, Houston, Te-
xas, sa v 1,5 1 reaktore s dvojitou stenou so 4 priehradkami
a Stvorlopatkovou 3ikmou vrtufou prekryje dusikom a za-
hrieva sa na 125 °C. Pri 125 °C a¥ 130 °C sa zmes rychlo
mie3a a roztaveny kovovy sodik disperguje. Na iniciovanie
reakcie sa prida 5 g zmesi terc.butanolu a CYCLOSOLu 53
v pomere | : 1 (2,5 g, 0,03 mol terc.butanolu). Zvysny
terc.butanol sa pridd pocas 3 hodinovej periédy ako zmes
1:1sCYCLOSOLom 53 (277,3 g, 1,87 mol terc.butanolu)
pri teplote 130 °C. Vzniknuta zmes sa udruje pri teplote
130 °C bez micsania poZas 0,25 hodiny, ¢im sa rozdelia fa-
zy. Cast vrchnej fazy (670,9 g) sa oddeli pomocou dekan-
técie a ziska sa 17 % hmotn. roztok terc.butoxidu sodného
v CYCLOSOLe 53. Zvy3né fazova zmes obsahujtica roztok
terc.butoxidu sodného v CYCLOSOLe 53 (415,7 g) a roz-
taveny kovovy sodik (44 g, 1,91 mol) sa ochladi na teplotu
miestnosti.

Této ochladené fizova zmes sa spracuje druhou zmesou
Lerstvého kovového sodika (26,3 g, 1,14 mol) a 452 g
CYCLOSOLu 53, prekryje sa dusikom a zahrieva sa na
125 °C. Pri teplote 125 a2 130 °C sa reak&n4 zmes rychlo
mie3a, aby sa dispergoval kovovy sodik. Zahrievana a mie-
Sand reakinéd zmes sa spracuje potas 1,5-hodiny pri teplote
125 aZ 130 °C 169,6 g zmesi 1 : 1 terc.butanolu a CYCLO-
SOLu 53 (1,14 mol terc.butanolu). Vysledn4 dvojfazova
zmes sa udrZuje pri teplote 130 °C bez mieSania podas 0,25
hodiny. Potom sa oddeli 640,2 g vichne;j fazy dekantéciou a
ziska sa 17 % hmotn. roztok terc.butoxidu sodného
(1,13 mol terc.butoxidu sodného) v CYCLOSOLe 53.
Zvyiné fhzové zmes obsahujuca 411,7 g roztoku
terc.butoxidu sodného v CYCLOSOLe 53 a 44 g roztave-
ného sodika (1,91 mol) sa ochladi na teplotu miestnosti.

Uvedeny postup sa opakuje a tak sa ziska kontinuélna
vyroba terc.butoxidu sodného ako 17 % hmotn. roztok v
CYCLOSLe 53.

Priklad 2
Kontinuélna priprava terc.butoxidu sodného v tuhej forme
Zmes kovového sodika (77,3 kg, 3,36 kmol) v 668 kg
CYCLOSOLu 53 sa v reaktore vybavenom prichradkami a
vrtulou prekryje dusikom a zahrieva sa na teplotu 120 °C
a2 130 °C. Zahrievanéd zmes sa rychlo mie¥a a ziska sa
jemn4 disperzia roztaveného kovového sodika. Na inicio-
vanie reakcie sa prida zmes 1 : 1 terc.butanolu a CYCLO-
SOLu 53 (3,9 kg, 0,026 kmol terc.butanolu). Zvy$ny buta-
nol sa prida po&as 1,5-hodiny pri teplote 130 °C ako zmes
1 : 1 s CYCLOSOLom 53 (245,1 kg, 1,65 kmol terc.-
butanolu). Vysledn4 dvojfdzové zmes sa udrzuje 1 hodinu
pri teplote 130 °C bez miesania. Cast vrchnej fazy (570 kg)
sa oddelf a ochladi sa na teplotu 20 °C. Vzniknuté biele
kryStaly sa filtruji. Filtraéna kol4& sa premyje asi 10 1 izo-
hex4nu a susi sa pri 30 °C a 400 mbaroch a ziska sa zli&e-

nina uvedend v nazve ako biela tuha latka, vo vytazku 96
kg (1,0 kmol), 99 aZ 100 % &istoty.

Matersky lth a izohexénové premyvacie kvapaliny ob-
sahujuce terc.butoxid sodny (0,65 kmol) v CYCLOSOLe
33 sa spoja, recykluji do povodného reaktora obsahujiceho
zvySna reakind fizovi zmes a zahrievaju sa na teplotu
135 °C kvoli odstraneniu izohexanu. Vysledna zvy¥na re-
akénd fdzova zmes sa zaradi do nasledujiceho 1,0 kmolar-
neho reak&ného postupu, ako je opisané.

PATENTOVE NAROKY

1. Kontinudlny spdsob pripravy C,-Cs alkoxidu sod-
ného, vyznalujici sa tym, e saspracuje
mieSand disperzia kovového sodika v rozpastadle, pripadne
pod inertnou atmosférou s menej ako stechiometrickym
mnoZstvom C,-Cy alkanolu pri teplote 100 a2 140 °C, za
vzniku zmesi obsahujucej 1. fazu a 2. fizu, pridom 1. fiza
obsahuje roztok C4-Cy alkoxidu sodného v rozpaitadle a 2.
faza obsahuje kovovy sodik, oddelenim 1. fazy sa ziska
produkt, C,-Cq alkoxid sodny, ako roztok v rozpadtadle a
pripadne sa zvy3n4 fazova zmes recykluje.

2. Spésob podla niroku 1, vyzna&ujici
sa tym, ZcrozpGitadlo je aromaticky uhlovodik ale-
bo zmes aromatickych uhl'ovodikov.

3. Spbésob podFa ndroku 1, vyznadujici
sa tym, Zesaspdsob uskutodiiuje v inertnej atmosfé-
Te.

4. Spdésob podfa naroku 3, vyznalujbci
sa tym, Zeinertni atmosféru tvori dusik.

5. Spbsob podla niroku 1, vyznadujici
sa tym, ZemnoZstvo C,-C; alkanolu je 0,10 a% 0,90
molérneho ekvivalentu.

6. Spdsob podla néroku 5, vyzna&ujaci
sa tym, Ze mnoZstvo C,-Cy alkanolu je 0,4 aZ 0,6
molarneho ekvivalentu.

7. Sposob podfa ndroku 1, vyznalujuci
sa tym, Ze sazvy$ni fizovA zmes kontinudlne re-
cykluje.

8. Sposob podra naroku 1, vyznadujici
sa tym, Zeteplotaje v intervale 120 °C az 130 °C.

9. Sposob podfa néroku I, vyznalujuci
sa tym, ZeC,Csalkanol je terciarny C,4-Cg alkanol.

10. Spdsob podla ndroku 9 , vyznadujaci
sa tym, Ze terciatny C,-Cy alkanol je terc.butanol a-
lebo terc.amylalkohol.

11. Sposob podla ndroku 10, vyznalujici
sa tym, Zetercidrny C,-Cq alkanol je terc.butanol.

12. Spdsob podla nédroku 6 , vyznadujaci
sa tym, ZXeC,-Csalkanol je terc.butanol a teplota je v
intervale 120 °C az 130 °C.

13. Spbsob podfa ndroku 1, vyznadujiici
sa tym, Zesal. fiza ochladi po separcii a filtruje sa
kvéli ziskaniu C4-Cg alkoxidu sodného v tuhej forme.
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