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A taldlmany targya eljaras alkalifém-metoxidok el6allitasara adott esetben metanollal elegyitett vizes
alkalifém-hidroxid-oldatbdl, és metanolbdl egy reakcidoszlopban, amely legalabb 5, elébnydsen 15-30 elméleti
tanyérszammal rendelkezik a vizes alkélifém-hidroxid-oldat betaplalasi pontja és a metanol betéplélasi pontja kézoétt, ahol
a reakcio soran képz8dott gazhalmazallapoti metanol-viz elegyet egy rektifikald oszlopon frakcionaljak. A talalmany egyik
véaltozataban a buboréksapkas-, szelepes- vagy szitatanyéros reakcidoszlop esetében a tanyérokat ugy valasztjak meg,
hogy a folyadék legfeljebb 5%-a, elénydsen <1%-a csepeg keresztiil a megfeleld tanyérokon.

A taldimany szerinti eljaras egy masik véaltozataban a duplafalu reakcidoszlop hémérséklete a dupla falban 3-10 °C-kal
melegebb, mint az oszlop belseje, a toltete pedig rendezetlen téltet vagy rendezett toltet, és a folyadékaram és a gézaram
atlagaranya nem lehet 15%-nél tébb, elényésen nem tdbb 3%-nél az oszlopkeresztmetszet minden altartoméanyéban, ami
a teljes oszlopkeresztmetszet tdbb mint 2%-anak felel meg.
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-oidatbél indul ki, awmslvet =gy kevert tartdiybdl =g9v folvamato-
san  mikddd  Lolustt  oszliop felsd részébe adagolnak qQaz~hal-~
mazallapotd metanollal ellendramban.

Az elidrds nagy ensrglabefektetést igénvel a megfaleld tisg~
tasdgn termdk eléréséhesr. Tavabbi hatrinya, hogy ssilérd nétri-
am-hidrozidotr alkalmaxz.

<

Ep~& 0 2%% 577 szénG szabadalmi irat olyan elijarast kdzal

8 % 22

stparologtatdssal tavolitidk el. Ismert, kogy az alkohol teljes
viztelenitése igy nem valdsithatd neq .
DE-C 34 13 212 é&s DE~C 37 01 26B szémid szabadalmi iratok k&~

zdinek egy elid&rast kslium~terc-butoxid el381litasara desztilla~
) N

216s oszlopban hkalium-hidroxid vizes oldarabdél és falegsliegben

éikaim&zatt terc~hutanelbé}. olvan felyadékfelrag&d&: hasgnékéﬁiﬁ
vél, émely vizzel — el i&ntegbe.'a DE~C 968303 szémd szabadalmi
iratban hasznalt segéd~fol yaﬁaﬁk&l — nem képez assotrdpot.
Tovabbad a RO-A 60483 szamt szabadalmi irat leiria natrium-
-metoxid izclalésat vismentes, technikai tisztasdql metanolbél
és rtechnikail tisztesigd ndtrium-hidroxidbsi hérom lépéses elja-
rasban eqy szénhidrogén segitsegével, smely elidrdshban a reakoi-
oban képuddtbt vizet azeotrépos desztillsnidval téavolitidk el. A

vizmentes szénhidrogént frakeiondlt desz till&cidval nverik visz-

5za, ndtrium-szulfat hozzdadidsaval. A ndtrivm-metoxidot a ssén-
nidrogénben spusypendalva nyerik, amelyhél kisztdrhetd.

Eren eljardsok kilén elvédlassbasi miveleteoket igényelnek, és

Ege - 2 oo ] 3 3 PR £ 44 =1 iA o
ARegen anyagokal hagynak az alkdélifém-alkoxid oldatbarn. Tz utdb-

biak a tovabbi feldolgozias sordn zavarnak.

74.88%/88

ikoxidek elSallitdésdra, amelyben a reakcidhan keletkesd wizer.
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Lsérletek sordn azt taldltuk, hogy az elméleti tényérszém

O

Gnmagéban nem elégséges feltdtel lényegében vizmentes alkoxid

71

oldatokat eredményass hatékony eliérashos., Ezért, az alkoxidok

eldaliitasdra ismert elidrdsck csak elégtelen mindsdget eredmé~

nyeznek, ahol a viztartalom az alkoxidra sczanmitva 84,5 ~ 2%, meég

2 nagy, 35-40, elméletil tényérszami oszlopokban iz, Ez a vistar-

talom nagyobb a kersskedelnl mindsdgnél, amelynek viztartalma
kOridlbelul Q,1%.

A talalmany oflia olyvan eliarsas hiztosit*sa’a‘&mxid cldatok

£3is

gldalilitdséra, amellyel lénvegében vizmentes végtermék nyerhetd
Aindokolhatd ensrgia befekterds mellstt, és amalyben t8lpdtt ose~
lop alkalmazdsakor s tHlteten nem keletkeznek lerakddasok.

Az taléitwkf,ahégy 2@z a ¢&l megvaldsithatd ‘ar alkilifém-

~metozidok viges alkilifsn~-hidroxidh&l amely metanollal lshet

keverve - &3 metandlbhdél vald eldalll

5,)

taséra ismert eljsdrdssal egy
olyan reakcidoszlopban, amely legalabbh 5, aldnydsan 15-30 alné-

leti  tanvérardmmal rendelkezik az alkalifém-hidroxid vizes

cldatanak betéplaldési pontia €8s a metanol betaplaldsi pontia

kgzott, ahol a buboréksapkis, szelepss- vagy stitatdényéros reak-
cidesslop esetfben a tényérokat Ggy valasztiuk meg, hogy a fo-
lyadék legfeljebb 5%-a, =18nydsen <1%-a ocsepe gien keresztil a
magfeleld tényérokon.

A talalmany szerinti elidras ezen megvaldsitisza esetén alkal~

mas cszlopok lénysgében a buboréksapkds, szelapas~ vagy szitatd-

nygros osslopok. Kifejezetten a szelopes~ &s a szitatényéres
cszlopok esetében a tanyérokat uvgy kell kiszla

lyadék Atosdpdgése minimélis legyen. Szakember szamara ismertek

T, ¥REIRE

P2
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az ehhe: szikséges szerkezeti bedllitasok. Fdleg szorcsan zard
szelep tipusokat valasztunk, és igy a tényérok nyildsanal s géz

sebessége dupldja azx &ltaldban vett értaknek. £t a szelepek

5’3

szaménak cstkkentésével érijik el. A szitatanvérck esstében kildaw
nosen hasznos a tényéron levd nyildsok Adtmérdisnek csdkkentése,

“\
18,

]
i,w
fi)

€3 & nyilasok széménak szinten tartésa, vagy 2y eme

A& talalmény egylk valtozatdban a reakecldoszleopet rendezetlen
téltettel vagy rendszett tSltettel latiuk o1, aszzal, hogy a ren-
dezaett  t&ltet alkalmazss eldnybsebb - a3 rendezetlen taltettel
szemben, hogy a folyadék eloszlésa egvenlatesebd leagyen., & ta-
1almany ezen megvaldsitdsdban a folyvadékaram éz a gbzdram étlag
aranya nem lehet 15%-ndl tobb, aldnydsen nem té8bb 3%-nidl sz osz-
Clop o Xereszimetszete minden tartomdnydban, ami a telies oszlop
keraszimetszete tobb, mint 2%-nak felsl meq.

& talslimény szerint ex a kevés fenntartott folyadék mennyiséy
nyilvanvaldan lehetdvé teszi, hogy a drdétfonatban levd kapilla~

ris hatds nmegakaddlyozza a folyadédk csepegés stirdsé gében lokdlis

Ennek elérdésére alkalmas mddsrerek ismerte

:g’
13

s}
2]
&
o
e
#o
<
3
&

&
szami szabadalmi iratbdl. A folyadék eloszlas kivant GJellenzdi
rendesetlen vagy rendezett tHltetd oszlopok alkalmazisakor slér~
hetdk a folyadékcsepegés slriségének csdkkentésével az ozzlop
kersszimetszetdnek margindlis tartomdnydban, a fal melletti ré-
gzen, amely tartomdny a teljes oszlop kersszimetszete 2~5%-nmak

felel meg, a herveszimetszet tobbi résséha: viszonyitva egészen

lyadék elosztd csepegd pontok vagy azok lynkainak célsott elozz-

TR.ERVSER
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bben az dzemeltetési mddban eldnyts, ha a reakcidoszlop bel-
s¢ falanak hdmérséklete 3-10%C-kal malegebb, mint az oszlop bel-
seie.

& nagyon kedvezdtlen kémiai egyensilyl helyvset kdvetkeztdbhen
nyilvénvaléan teljes bizonyos ssaggal el kell kerttlni még a nagyon
kis mennyiségd viztartalms folyadék attérését is, anely még nem
Kerdlt érintkeséshe elegends nagy mennyiségld gqdzzel, A viztar-
talmt folyadek helyi Asttérssének nyilvanvalidan sdlyos kdros ha~

2 B3

tésa van a termék mindségére a visszareagalds kdvetkeztében.

4

A1
§-4

Ar alkidliféme-netoxidok eld&ll sara eddig ismert elisrast a

144

2

talalmdny azon jellegyzetességeivel konbind) wa, amely biztositis,
hogy a folyadék szélen vald atiutdsa, éramlés kepeddéss vagy &t~

-

csepegdse az csuzlop telies keresztmetsretdn ns fordulhasson 816,
maglepd és k@lcsdndsen megerdsitd woden asz alkdlifém-metoxid~ol~
dat olyan tisztasdgadt eredményezi, amely kordbban cosak az amale
gamos elidrassal vagy alkalifémek alkalmazasaval valt elérhetd.
Megallapithatd, és az ipari kivitelezés szempontjdbal eld~
ayds, hogy nincsensk tovabbil srerkerstbeli ovetelmények a glz-
dram egyenletességére nézve az oszlop kereszimetszetén., Nem hét-

Z

ranyos, ha a gdzaram/folvadékiram arany lokalisan magasabb ért

ms

ket wvesz fel, mint az Aatlagérték. Inkanb a lokdlisan megndve-
kedett gazdramok segitik eld a vizeltévolitist,

& taldlwany szervinti e=lidrds kivitelezésskor a rendezetlen
vagy rendezett taltatt reakoidoszlopokban nem fordul eld elzard-
das/eltimédés, €5 a hasznilt wetanocl az eliarasba komplikdlt ki~

alakitas ndlkil vigssaf gathatsd
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A talalmény szerintl elijdrds szakaeszosan 83 folysmatos Uzem~

ben egyardnt wegvaldsithato,

~

Y

A szakagzos dzemd eljdrdsban az alkoholt £s a vizet addig a
pontig parologtatiuk, amelyndl a reakcidsle gyben jelen van a ki-
vant alkoxid koncentréci

A folyamatos idzemd sljaréshan a vizes alkalifém~hidroxid-ol-
dat folyadékéramst, amely metanclial lehet keverve, a reakcid~-
cszlop tetején adagoliuk be., A reakcidoszliopot tiszta desztills-

> P

idoszlopként . Gzemeltetiidk. A metanolt gézhalmazdllapotban ada-~
goliuk az oszlop alsd részébe. A leiras szervint az alkoxid az
alsd kivetezdosdvan keresztul nyerhetd. Az oszlop teteién tévezd
wiztartalmi metanelaramct a rektifikéls oszlopon dolgozzuk f=1.
Ezen oszlgg teteién wvesetijik be a -sulikséges  friss metanclt.
Reszleges  kondenzdcidt koévetden nagyon aladsony viztartalms,
gaz~halmazdlla apotd metanolt nyeriink az oszlo op  tebtején, amit a
reakoidosziop alsd részébe wvezetink vissza.

A rendszerbSl a vizet a rektifik4&lsé cszicop fendktermékeként
tavolitiuk 1.

Almany swerinti eljdrdsban hasznilt vizes alkalifém

~hidrozid-oldatot eldnyfsen mem réneljarassal nyerjik. Igy le-
hetséges teljesen higanymentes alkoxidek =1&8allitasa. Ar ener-

N

etében eldnyds a legalabb 30%-08 koncent-—

<

?
;..,-
b
(’?‘

gilafelhasznilas
racidjlt  vizes alkalifém-hidroxid-oldat, amelyet hdcseréldkkel
kbzel forrdspont kézelébe melegitdnk a reakcidoszlopba vald be-

vezetds eidtt.

letkezett alkdlifém-metoxid olddszereként gzolgdlion, Bzt &
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mennylséget udgy kell megvdlasztani, hogy a reakcidosslop alian

JZ

323

ikalifem-metoxid kivant koncentracidia, eldénydsen 30% le-

gyen.

Az alkalmarzandd metanol mernyiségének fent emlitett feltdtele

akkor teldesdl, ha a bevezetstt mstancl tOmage 10-50-~szerese,
eidnydsen 25-4Q-szersse a nitrium-hidroxid-oldattal egyldtt be-
Vitt viz timegének, illetwve 10-50-szeress, =ldénvésen 30-40-sze-

crese a kaliuwm~hidroxid-oldattal egeltt beviit viz témegének.

- & talalwdny szerintl eljardsban a reakcidoszlopot refluax nél- .

kil tzemeltenidk.

32

rektifikald oszlopban s refluxardny legaldbb 0,5, eldnydsen

javasolt & 0,8-1,4, amennyiben a reakcidoszlop teteidrdl elvent

g8zt eldnydsen gdzhalmazdllapotban tapléaljuk be a rekxtifikals
Copszlopba, £3 az ennsk a teteién nyert, 20 -~ 100 ppm vizvtartalma o

metanolt, eldnyésen gazhalwmazallapotban &bvezetiiuk egy részlegas

kondenzdtoron, £s ezt kdvetrden egy glzkompresszorrval taplaliuk
be a reakclidoszleop alsd végébe.

A talalmany szerinti elidrds egyik valtozatdban a rektifikald
oszliop reflurardnya legalébb O, &, eldnydsen 0,8-1, 4.

Ebben az esetben a reakcidoszlop tetejérdl slvett gzt egy
gdzkomprasszoren vezetiuk &t a rektifikdls oszlop eldtt, €3 a
rektifikiid oszlopbdl nyert Z0~100 ppm vistartalmd metanolt eld—
ny&sen gazhalmazdlilapotban, egy részleges kondenzdtoron &t tap-
l&liuk be a reakcidoszlop alsd Falébe.

& reskoldosziop méretelit azx oszlop alsd tartomdnvaban

3

o

x

b1l
H

kenthetitk, ha a metancl egy részét gazhalmazallagothan a

g
{
55
=
H

‘e : . o P s
cidosulop teteién vagy felsd részében vezetiuk be.
T4 REB/BE
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A& talalmany szerinti ilyen mikédési méd wmellett a metanol
aramnak osak egy részdt, nevesetesen 10-70%-4t, elénySsen 30~

sU%-at, adagoljuk & reakcidoszlop alsd részén, a tébbi részar

3
D

dig vagy egyetlen Aramban vagy tobb részdramra asziva vezetidk
be gazhalmazallapotban a vizes alkélifém-hidroxid adagolési
pontidtdl 1-3 elméleti tényérral lajiebb.

A reskoiccszlop méretelt az oszlop alsé részében csdkkenthet-
Jik adott esetben egy wvagy tobb kézhilsd forralénak a reakcid-

88 részébe vald bedépitésével. Ebben a konfiguracidban

$oud

cgzlop fel
lehetséges a metancl részéramoknak folvadék-halmazadllapotban va-
1& adagoldsa a reakcidoszlop felsd részébe.

Elfnyts a reakcidcszlop 0, 5x10°-40x10° Pa (0, 5-40 bar), eld-~
nydsen Ix10%-15x30% Ba . {i-1% Dbar), kildnadsen aldnydsen  3Ix10%-

10x18° Pa (3-10 bar} ‘nyomidsen vald tzemeltetése, wmivel magasabb

nyomasen kisebb hdbefektetés és kevesebb metancl szitksé &ge

O\

A rektifikald coszlopbtan levd nyomas tag hatdrok kdzdtt szaba-
don valaszthatd, Ajdnlott kérilbelul 1x10% - 4x106® Pa (i-4 bar)
nyomdson dolgosni. Gézkompresszid esetében a két oszlap késédtti

nyoméskiilénbségetr eldnydsen gy valasztiuk meg, hogy & nmeta-

anlfviz elegy wvagy a metansl aram gdz kompresszidia kdnnven el-
érhatd legyen.

& reakoidhoz és aw zlkédlifém-metoxid-oldat higitésdhoes sziik-
séges metanolt lsgfeljebb a forraspont janak megfelald hémdrsék-

laten, oldnyfsen szobahdmérsékleter adagoliuk b a rekbifikals

A taldlmany egy tovadbbl megvaldsitissban, amely a beruhdzasi

kdltseg tekintetében eldnyés, a reakeidoszlobot €z a rektifikalsd

X

7~
P2
<«
w
-,

14
P2
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o cpot egy kizds killsé oszlopfalon beltl helyeszzik el, amely~
ben az oszlop alsd tartoményat a két fal kézé helvezatt figgdle-
ges elvalasztd fallal osztjuk ketté negakadalyozva a3z oszlop
gzen altartomanydban a gdzdram &5 a folyadékdram Osszekeversdé-
sét, ezen figgdlegesen eslvalasztott tartomdny wmindkér felének
kilon visszaforraldja van, amelyeken &t vesszik le az alkoxid
cldatot vagy a vizet; az oszlop tetsién le pgaldbb 4,5, elénybBsen

(8-1,4 refluxardnyndl nyert 20-100 pew viztartalmd metanclt

kondenzatoron &s gdskompresszoron vesetjik

ol
£33
“
38
in
E$9]
o4
o
b
o
3
11
e
3
%
3

Iiyen wndkddési mdd mellett azt taldltuk, hogy az oszlop .

0y Sw107-10x10° Fa (0,5-10 bar), eldnyéssn 1x10%-8x10% Pa  {1-8

3
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nyomason vald

2

talalmény szerintl elidras el8nydsen megvaldsithatd 29V 8%

I-3. Abrakon bemutatott berenderésben.

<

Az 1. abran levd berendezésben a vizes alkalifém

o

-hidroxidot

B

z {1} vezetéken kervesatil verstitk a {2} hicseréldbs 2, ameélybhen
felmelegitiiok ax adagoldsi hdmérsékletre, kivant esethen részle-
gesen alpdrologtatiuk, €s a (3} vezxetéken 4t a {4) oszlon tete-
jén betiplalick. Ar alk&lifém-metoxid-oldatot azx oszlon aljan a
(&} vezstéken kerssztll vezetijdk sl. Az cszlop alidn sgy (5

forrald van, amellvel az aldaliféasemetoride-nlsat koncentracidiat

a kivant értékre &liitjuk be. Az {5) forraldbdl sszirmazs gzt a

3

{7} vezetéken &t az cszlop alsd rdészébe vezetjlik., A gdzhalmazal~

lapoty metanolt a (B) vezetéken kerssztil szintén az oszion alsd

x
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ik fel,

szébe vezetitk. Tovabbi a (B)

X

Vs

& gazhalmazallapotd metancl

vazratéka

va vezetjlk. Ennek az oszlopnak

{18} vezetéken kerveszioil.

amaly a gSzaramot

alad résuébe taplélias he. Az

halmazallapotd metansit a {18}

{14} kondenzatorba tovabbitiuk ,

{15} vexstéken keresztid §
juk be az oszlop teteién, a wmars

kereszuGl wvesszik el, és a
&s
A 2.

Abra az 1. srzemlidlters

be, amalyben a
meltetitk, mint a

gdzdramot kHav

logp {14} kondensdtorabdél levett
gzor tovabbitia, £s onnan a {8}
{4} oezlopba téplaliuk be.

dbra a berendezés egy

be, ahol a 1-2. Abrén levd (4)

yesitjdk. Ennek acs

@vezett

téken vagy vezstékeken keresztil.

tartalmazd

n keresztil a

oszlopot a {16} parologtatoval

£
e

ved
St

vezetéken keresztiil

nyert gdzdramot a {13}

xdék gdzdramot pedig a

szlopba taiplialiuk be.

oszlopnak az

S

;e;o ::m t»%» _{:’ _0
vegetdken vald beverstésen kivil
1etd az oaszlop felsd részédbe

Az oszlop tsteijdén a

&

aramot kondenzd&lis nélkil,

{10} gdézkompresszorral kompri-

{12} desztillald oszlop~

az alian vessziik 21 a vizet a

iy -
keregsstiil a3

vezetéken oszlap

aselop  tetejdn & folyvadék-~
vesatiik be.

vasetéken kerezztil a

része kondentdl,
liapothan
{81} vezew

3 x

{4} reakcidoszlopba vezetiik be

(20} vezetékeken kereszbil.

pegvaldsitéds egy valtozatdt wmu-

reakoidoszlopot magasabb nyomison Uze-~

& {4} cszlop tetedén
A
{21} glzdramot & (10} kompresz-

aretékeken kerssstil a

alsd
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elvalasztd fal, amely ezt a tartominyt & (24} é&s {(Z5) altar

toményra oszbtia. & vizes alkalifém-~hidroxidot azx {1) vezetdken

20

keresztiil vezetiik a {2} hdéoseréldbe, amelyben az adagolasi hdé-
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elvalasztd fal felsd rvészéhez. Az oszlop (24} altartomdnyéanak

s

|35
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forrald wvan, amellyel ax alkalifém-metomid~

£

~oldat koncentracisiat a kivant

¥

r+

(3‘

&kre allithatijuk be, és agz
alkdlifém-netoxidycldatot a {§) vezetéken At vesszik al. Az el-

parclogatdbdl ssdrmazd gdzt s (7} vezetdken A&t az ogziop {243

ey
pod
o
04.

artomanyénak alsd részdbe vezetidk, & gézhalmazéllapotld meta-

nelt a {8} verebéken keresztil szintén az oszlop {84} altarto-
ményanak alsd résgébe vezetitk. A {8} vezetdken vald bevezetédsen

xivil gmzha}wﬁzé apotl metancl vezethetd  be az oszlop {(24%

altartomanydnak felsd részébe a (207 vezetéken vagy vezetékeken

A vizet az vuszlop {2%) altartomanyinak alss

&

dgén vesszik le
a {18} vezetéksen keresztil.

Az oszlop (253

& {1&) forrvald f£4ti, amely a
gdzaranot ax oszlop {2%) altartoményinak alsé végébe a {17 ve-

-

4

zetdken keresztdl

&
12
0]
vt
#

A& folyadéh~halmazdllapotd metanolt az
oszlop tetején, a {19 vezetédken keresstil vezebidk bs. Az osz-~
lop tetedén nyert gdziramot a {13} vesetéken keresztil vaezstidk
a {14} kondsnzatorba, amelyben a géz egy része kondenzidl, #és fo-

lyadék~haimazalilapotban vezetildk a (15 vezetéken Keresztiil az

2

cgziop tetejére, mig & glzdram maradékat a {(21) veretdken ke~
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géskompresszorban komprimiliuk, €s a
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{8) &3 (20} vezetékeken keresztil az oszlop (24) altartomanyaba

Példak

27 ¢/6ra tomegdramG, 75 "C-ra felfitstt B0%-os vizes nétriume
-hidroxid-oldatot téplalunk be egy 3x3 mn drothélds gytriket
tartalmazd 1 m magassagd oszlop tetedén, Bz az &gyragassdg k-
ritlbeldl 20 elméleti tanyérnak felel meg. Az oszlop kettds fale
lal zendelkezik, ami ax oszlopot kerssztirinyban ndgy kamrdra
osztja fel. Mindegylk kamrdt 80 “Cora felfltsrt olajdrammal tap-
1aljuk. Az oszlop belsd hdmérséklete T1-7% °C. Az ogzlopot reflux
ndlkil miikddtetidk,. EBbben az lizemeltetdsi mddban a védd malegi-

téssel agyitt a folysdékdram-gasdran Atlagardnyt nem tobb, wmint

ot
e

oF
o

agal minimalizdln,
Az csziupol kérnvezeti nyomason méktdtetiik. Az &gy alsd vé~

gébe kordlbsldl 20 ppm vistartalmi és 81 °C hdmérsskletd,

L5t
A

g/éra  tomegdramy, folyadék-halmazidllapotd metanoldramot taplé-

unk be. Az oszluop fendktermék-drama {61 g/Sral & natriuwme

~-metoxid 3§

S

&kos wmetanolos oldatahdl 211, é&s kérilbe-~

‘u{,
’53,’
&
Bo
&
3
P
N
&
fucd

181 60 ppm vizet ¢s 410 ppm ndtrium-hidroxidot tartalmaz. A hi-

mersékiet az oszlop tetsién 75 C. Az oszlop tetejérdl elvitt

~

FTrartalmb

fuss
¥:

aram 3,93 tOmegszdzalékos v matanalbdl &11, é&s (omeg~

m
4
e,
f&
s
P
ez
™
7

3

arama 498 g/d: fzt oaw Arvamot gazhalmazdllapotban téplaliuk be

a masodik osslopba az 5. elnméleti tanvér szint i

o)

mel. Bz a misa-

q,-.

dik osziop 40 buboréksapkids ténydst tartalmaz, ami 29 elmdleti

tényérnak felel wey, #s atmoszférikus nyomason wmiksdik. &

T4.EBERE

S%-kal 1épidk tdl, €s az ateresstés say oldalaken az alpdrologs o0 o
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refluzarédny 1,3. Az oszlop tet

H

e3érdl elvity Aram
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denzacid utdn 30 ppn viztertalmd metanolbal 311, és tdmegdrama

ft

478 g/dra. A kondenzdtum pufferbe a berenderdshd elvitt metanol
aramnak {54 g/ora) megfelsid mennyiségld metanolt tépldlunk be. A
rondenzdtorhdl elvitt &ramot a reakcidosziopba tiplaliuk be. A
nasodik  oszlop fenékterméke (20 g/éra) a wvizes natrium-~
~hidroxidbol szdrmazd és a reskoidban kepaddd vizet egyltt szal-

tivia 1 tOmegesdzalékos maradék metanollal a rendsgeren Kivilrse.

C2, Osszebasonlitd példa: {(nem a talalmény szerint)

30%~-08 vizes ndtrium~

i

28 gidra tomegdrami, 75 C-ra felfutatt
-hidroxid~oldatot téplélunk be 2gy 3x3 mm dréthalds gyiirdket
tartaimazd L m magassdégd oszlop teteién. Rz az agymagassdg k&~
rilbelul 20 elméleti tényérnak felel meg. Az oszlop kettds fal-
ial rendelkezik, ami az oszlapot kerssztiranyban ndégy . kamrira
osztja fel. A kamrdkat nem téplaliuk malegitd kdzeggel. Végig az
oszlop faldn folyadék averesztést figyeltink maeg. Bz a folyadék-
aram kOrdlbeliil 3-5% -a volt a teldes folyadékdramnak. Az oszlio~
pot kérnyezetl nyomdson mikadtetigk. Az Agy alsé.végébe k&riilbe~
LUl 20 ppm viztartalmd s &0 °C hdmeérsékletd, 535 ¢/éra timagar
mi, folyadék-halmazdllapott metanol dramot taplalunk be. Az osg-
iop fenéktermék Arama {88 g/déra) nitrium-metosid 30 tomegszdza-

lékos metanolos oldatabdl &ll, é&s kordlbeldl 1070 vem viset #s

4080 ppm ndtrium-hidroxidotr tartalmaz, Az oszliopot reflux ndlkul

fﬁ\

mikddtetiuk, 43 a hédmérsékler az oszlop tstején 75 °C. Az caxlop
tetederdl elvitt dram 4,72 tomagszazalékos viztartalmd metancibal

&11, ¢s tomegdrama 498 giéra. Bzt az dramot gashalmazallapotban

ga

Aliuk be & masodik cszlopba az 5. elméleti t

0

nyer szintijé-
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nél. Bz a mésodik oszlop 40 buboréksapkds tényért tartalmaz, ami
2% elméletl tiénydrnak felel meg €8 atmoszféra nyvomadson miksdik.

A refluxarany 1,3. Rz oszlop tetejérdl elvitt aram & teliss kon-

A

denzaclid utan 30 ppm viztartalmd metanolbdl 411, és 477 g/dra

tomegdrana van. & kondenzdbtum pufferbe a berendezésbsl elvitt

-

ramnak {58 gfdra) megfeleld mennyiségld wetanolt tépla-

53}'4

matanol
lunk be. A kondenzéatorbdl elvitt drvamot a reakcidesszlopba tap-
ialjuk be. A mdsodik cszlop fenékterméke {30 g/déra) a vizas nét-
rium~hidroxid-oldatabal sxdrmazd £s a reakeidhan képzddd vizet

agyltt szallitia 1 tOmegszdzalékos maradék metanollal a rendsze-

-

A 3. opélda ndtriuwenmetoxrid szintézisét dria le egy elvalass-

>

tott fald csslopban, amelyet a 3. abra mutat be. Kis oszlopditmé-
réngl, amaly & laboratdriumban eldfordul, egyszeribb két kolon-
nabél megépiteni az elvalasztd fal tartominvat, mint & megfelsld

-~

oszlop sxakaszt elvdlasztani. Ezen okbdl kifolydlag az eldess

As8hoz & kbvebkezd-

vt

talaki

o5
$us

ill&1ld seakaszt azr elvdalasztd fal

4o

képpen #pitettik meg laboratdriumi tesztekhez: a {24} szakasz 3

x 3 mm drothdlds gylerikbdl (20 =iméleti tinyér) 3116 1 m hosszi-

z

s&glh agybol &li, és a {25] szakasz 10 buboréksapkés tanyérbkél (7
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szbdl &ll. & rektifikdld sza-

kasz hasonléan egy 3x3 s drdothidlds gyirdkbél 2116 1 m hosszosg-
gl dgybdl {30 elméleti ténvér) &11.

A {24} cszlop szakaszt kettds fallial ldtjuk el, amelyet az
oselopra keresztiranyban 4 kamrdra osztunk. Mindegyvik kamrat §0

Cr-ra melegitett olajdrammal tépléaljuk. Az oszlop belsd hdmérsdk-
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lete T1-75 0. RzAltal az Atermsztést az oldalakon alkeriil itk asz
elpdrologtatdssal.

A 20 g/ora tomegdramd betdpléldsi dram 75 %0 hdmérsdkletd 50

¥-0s vizes ndtrium-hidroxid-oldathél &11. Ext asg dramot a drdt-

?»'

halés gylrikbdl 8118 &gy 20. elméleti tanyéridnak a szintién
taplaliuk be, azaz & (¥4} szakasz fels$ végén. A termékaramct
{45 g/dral a {84) suakasz fendk részébdl visssik el. £z natriuvm-
-metozid 6%, 5%-cs metanclos oldababél 81ll, amely 460 ppm natri-

ame-hidroxidot és 65 ppm vizet tartalmaz. A hémérsékler a fe reéken
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kettds fal tartomanydban 0,007

l/em™dra a telies hosszon. Bz a kis crepegis~sirdsdg biztositia

coazetén a kapilldris effektus altal, s ennek az arianynak dz &b~
lagértékatdl 15%-kal nagyobb eltérések nem fordulnak eld.
A drothalos gylrdkbdl &11¢ agy legfelsd részét alhagyd gdz-

Aram a hizds rektifikald szakaszba megy. Az oszlopot atmossfér

o

nyomason mikddretiik. A refluwarany 1,4. A&z oszlop teteidn ko~

ridlbelal 25 ppm viztartalmd metanol Adramot (50 g/ Sray kapunk
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} potldsra, &3 ezt a metanol ara-
mot taplaliuk be ax {24} oszlop szakaszba az &gy alsd szintién
A rektifikalce szakasz aled végén eqy visszakapesaeld elosztd van,

-

amelyet Gy helyesiink el, hogy minden lefeld haladd Aram a {25

Nas?

csziop-szakaszba menien. A {35} szakass fandkrészabdl slvitt
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dram még korilbeldl 1 témegszdza annlt, &z 18
g/ Sra timegdramot ér el.
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Szabadalmi igénypontok
ta,,w}‘
1. Eljaras alk&lifém-metilstok eldAllitdsdra vizes, adott

tancllal elegyitett alkdlifém~hidrozid-oldatbal, s metanclbdl

3 A

egy reakuoidosslopban {4}, amely legalédbbk 5§, eldnytsen 15-30 el-
méletl tanyérszammal rendelkezik a vizes alkalifém-hidroxid-
-oldat ketd&plalisi pontias {3} &s a metanocl betéplalasi gontia
{8} kbzdtr, és a reakold sordn képzdddtt gézhalmazallapotd meta~
nol-viz  elegy rekbifdikald oszlopon {18} vald elvélasztisabél,
azzal jellemezve, hogy a buboréksapkéds, szelepes vagy szitatd-
nyéros reakoidcsziocp (4] esetében a ténvérokat dGgy valasztiuk
mey, hogy a folyadék legfeliebb 5%-a, 2ldényosen <1li-z caepagien
keregztll & megfelsid tényérckon, wvagy 2 reakcidouszlopot (4}
repdesetlen télteltsl vagy rendezett tdlteftel latiuvk al, ahol a
folyadékdram és a gézédram Atlagardnya nem lehet t8bb 15%-nal,
@ldnydsen 3%-ndl az oszlopkereszimetszet minden altartomdnyaban;
ami & telljes oszlopkereszimetszet legalébd 2%-dnak felel meyg,
amennyiben az oszlop keresgimetszeténsk az oszlopképennyel szom-
szédos kBrnyezetében, amely tartomény a telies oszlopkereszimat-~
szet E-5%-anak felel mey, a keresztmetszet tObbki részéhez viszo-

nyitva egészen 100%-kal, eldnySsen §-15%-kal csékkentidk a fo-

lyadékosepegés slrlségét, 45 a rendszetlen vagy rendezett tdlte-
Ll reakcidosziopok {4}, {(24) belsd Ffalinak hémérséklete 3I-10 °0~

xali melegebbk, mi

73
et
o
\A?
£t
1
O
44]
™
=
]
s’
o]
&
o
431
3
2.4
e}
e

a reakcidoszslopot reflux

nélk8l Uzemeltetitk, #$s a reakoidosslop és a rektifik&ls oszlap

lehat egyadi, kilondlls oszlop (4) é&s {12) vagy egyvetlien k&sds

osziopkdpenyen {22} vannak slhelyszve.
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<. Az 1. igénypont szerinti elidrds, szzal jellemezve, hogy a

vizes alkalifém-hidroxid-cldatot elektrokémiai wton, elidnydsen

3. Az 1. vagy 2. ilgénypont szerinti elidrés, aszzal jellemesn~
ve, hogy a vizes alkélifém~hidroxid-cldat koncentrs cisia leg-
alébb 30%, eldnydsen telitett, ds hdcserdldvel {2} a reakoidoe

lophan uralkedd nyomdsnak meqf

ffi'
bord
&
?”/
[
b
[
151
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aspont kdzeldbe melegit-

jik a reakcidoszliopba (4}, (24) vald beverstds eldtt.

faasd
i3
"

i~3. ligénypontok bérmelyike szerinti eliaras, aszzal
jellemezve, hogy a metanol timege 10 - 50 ~Srerese, sldnydasen 30
-~ d0-szerese a wvizes alkdlifém-hidroxid-oldattal egydtt bevitt
viz témegének, ha az alkilifém-hidroxid nmdtrium~hidroxid vagyY
kdldum-hddroxid,

. -Ar 14, igénypontok bdrmelyike szerinti elisréds, azzal
jellemezve, hogy a metancl-viz elegybdl a rektifikald oszlogban

12}, {23} lesgalabkdb 0,5, eldnydsen 0,8~1,4 refluxardnyndl képzd

&

ot

20-100 ppm vistartalmd metanolt egy kondenzdtoron {14) és 24y
gzkempresssoron {10} keresstil a reakcidcszlop (8) alsé felédhe
visszavezetidk.

6.
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szerinti eljards, azzal jellemezve, hogy a
rektifikalés witdn nayert, 20-100 ppm viztartalm® metanoldramnak
csak 10-70% koz8tti, eldnySsen 30~50% k&zstti részét adagoliuk
b a veakoidcoszlop {8) alsd réseén, a t&bbi részét sgvetlan
&dramban vagy tébb részdramra {20} vsztva adageliuk be ga&zhalmaz~
aliapotban ar alkdlifém-hidroxid adagelési pontidtal {3} a@ldnyo~
sen 1~10, xildnteen eldnydsen 1~3 elmdleti tanyérral leiisbb

T.o Bz 1-6. igénypontok barmelyike szerinti alidr:



jellemezve, hogy friss metanolt legfelijebb s forrdspontiinak
megfeleld hémérsékleten, elfnydsan zzobahdmérsékleten, adagolunk

be a rektifikalsd oszlop teteddn {18}.

o«
2]

w2 1. igénypont szerinti elidrds, azzal jellemezve, hogy a

reakcidoszlop {4} és & rektifikald ceszlop (12) kUl6ndlls oszlo-

. A B. igénypont szerinti elidras, azzal jellemezve, hogy
metancl-viz =legybdl a rektifikald oszlopban (12}, amalyet egy
gézkompresszor {18} eldz meg, legaldbb U,&, =1dn nydsan 0,8~1,4
refiuxardnynal képsddott 20-100 ppm viztartalmd metanolt @ egy
kondenzdtoron {14} & reaskoidoszlopba vi szzavezetitk.

16, A B. igénypont szerinti eliirds, azzal jellemezve, hogy a
reakciSoszlopot  {(4) 0, 3x10°-40x10° Pa  {0,5-90 ber), ‘gldnyasen
1210%-15%10% Pa {1-15 bar),  killdndSsen slénySsen 3Ix10%10w18% pa
{3~10 bar) nyomdson Uzemeltetiik.

il. Az 1. igénypont szerinti elidrés, azzal jellemezve, hogy
& reakcidosziopot és a rektifikéleé oszlepot egy kdzds kilsd osz-

lopfalon {22} beldl helyezzik el, amelyben az oszlop alsé tarto-

manyat a két fal kHzé helvesett figgSleges elvélasztd fallal

23} osziiuk ketté, megakaddlivozva az oszle sp wzen altartomdnya-
ban a gdzaram és a folyadékaram Dssrekeveredésdt, &8 ezen fligyd-
legesen elvélasziott tartomdny mindkét felénsk sajat elqdstlog-
tetdie {8}, {16) van, amelysken Keresztil vesszik le asz alkoxid
oldatot {6), wvalamint a wvizet (IR},

2

12, Az 1l. igénypont szerinti elidrds, azzal

Lode

ellsmezve, hogy

koncentrdcidid és kozel forrashdmérsdkletre mels~—

i¥

&

3]
oS [}
P @

“ém~hidroxid-oldatot ar elvila

ook

s fa {232} fel

’3,
W
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vegénal {3} vesmetjik be abba az altartomanyba, ahol az alkexid

)

29

cldatot elvesseiik {2

~

< 5

i3. Az 12. igénypont szerinti eliirds, aszzal jellemezve, hogy

az oszlopot {22} eldnydsen 1Ix10°-8x10° Pa {I~B bar), kilsSndsen

- N T ~F ‘ - o “ D
elénydsen 3x10°-5x10° Pa (3-5 bar} nyDmasoen Uzemeltetidk.

A wmeghatalmazott:
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