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(54) ZpBsob vyroby technického dietyléteru

Vynélez se tyké zplsobu vyreby tech-
nického dietyléteru z produktd pfimé hy-
dratace etylénu vodni parou, kterd je ka-
talyzovéna kyselinou fosforeinou nanesenou
ne silikagelu nebo k¥emelind. Produktem
" této reakce je lihovodny kondenzét, obsa-
hujici mimo jiné a2 2 % hmet. dietyléteru,
ktery se destilalnd odddli, raefinuje se
hydrogenaci na katalyzétoru, jeho2 G¥innou
slozkeu je nikl, popiripadd na nosildi, pid
teplotd 20 e 160 °C a tlesku 0,1 a2
3,0 MPa. Zbytek vody s alkoholu se odstra-
ni rektifikaci nebo vézdénim na NeOH.
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Vyndlez se tykd zplsobu vyroby technického dietyléteru z prpduktd pi¥*imé hydratace ety-
lénu vodni parou, kterd je katalyzovéna kyselinou foeforefnou nanesenou na silikagelu nebo
kFemelind, Produktem této reakce je lihovodny kondensét obqahujici obvykle 5 a% 25 % obj.
etanolu vedle mendiho mnoZstvi daldich kyslikatych sloulenin, jako dietyléteru, acetalde-~
hydu, acetonu, vy#8ich alkohold aj. Nejvyznamndj#{ z tdchto nelistot je dietyléter vznika~

jici v mnoZstvi a2 2 % hmot., vztaZeno na vyrobeny etanol.

Mno2stvi vznikajiciho dietyléteru je tak vyznamné, Ze se wyplati jej separovat z reak-
&nich produktd v komer&nd vyuZitelné kvalitd,

PFL vyrobd tietého etanolu se obsaZené neZddouci kyslikaté sloudeniny odddluji, a to
bud hned p*i destilaci lihovodného kondensdtu, nebo p¥i nésledné rektifikaci surového eta-
nolu vydestilovaného z tohoto lihovodného kondenzdtu. PFi oddélovéni piimdsi z lihovodného
kondenzétu méZe biyt vyhodné pracovat za podminek extrakini destilace, pii které se midni
relativni tdkavost obsaZenych pFimdei vO&i etanolu a usnadnuje se jejich oddéleni, Extrak-
&ni destilaci lze odddlit z etanolu nifevrouci i vySevrouci obsaZené pfin&si. P*L rektifi-
kaci zkoncentrovaného surového etanolu se obsaZeny dietyléter odddli spdlu s vétdi Zdeti
obsaZeného acetaldehydu a daldich niZevroucich nelistot, Surovy dietyléter odddleny z eta-
nolu se fafinuje oddélovénim od acetaldehydu a daldich doprovednych létek znémym zpleobem

extrakini destilaci za pouZiti vody jako extrakiniho &inidla, Lze tak ziskat pred¥i&tdny
dietyléter obsahujici acetaldehyd a etanol koncentraci pod 0,1 % hmot.

Daldi dolidtdni dietyléteru ee provédi vypirkou zbytkového obsahu aldehydd chemicky
aktivnim &inidlem. Touto vypirkou se obsah aldehyd v éteru sniZuje pod hodnotu 30 mg/l1.
Chemicky dorafinovany éter je pak nutno vyprat vodou, aby se odstranily zbytky iont& pou2i-
tého chemického &inidla, které Wyly do éterw strieny, Zdvérelnou operaci je vysudeni dietyl-
éteru jeho perkoladi pifes vrstvu pevného NaOH, CaCl,, A1203, nebo pies molekulovéd sita, po-
pfipadé vysuieni tlakovou destilaci.

Nevyhodou dosud pouZivaného zplsobu jesou velké ztréty dietyléteru v odpadnich vodéch,
vysoké epotieba pracich roztokd a vznik velkého mnoZstvi obtifn& likvidovatelnych odpadnich

vod,

Nyni bylo zjidté&no, Ze uvedené nevyhody lze odstranit zplsobem vyroby technického di-
otyléteru z produktd p*imé hydratace etylénu vodni parou na synteticky etanol podle tohoto
vyndlezu, Podstatou vyndlezu je, Ze se koncentrét dietyléteru, ziskany pi*i extrakini desti-
laci lihovodného kondenzdtu nebo pii rektifikaci zkoncentrovaného surového etanolu oddéli
od doprovodného etanolu rektifikaci a ziské se koncentrét obsahujici 70 aZ 99 % hmot. di-
etyléteru, s vyhodou vice neZ 90 % hmot. dietyléteru, ktery se rafinuje hydrogenaci za pi*i-
tomnosti vodiku a aktivniho hydrogena&niho katalyzdtoru, jeho% Udinnou sloZkou jovnikl na-
neseny na nosili nebo samotny aktivni nikl, pii teplotd 20 aZ 160 o, s vyhodou 60 a2
120 % a tlaku 0,1 a2 3,0 MPa, s vyhodou 0,4 a% 2,0 MPa a ze ziskaného hydrogenétu se rek-
tifikaci a/nebo vézénim vody a alkohold, vzniklych hydrogenaci aldehydd a ketond, na hydro-
xid sodny pfFipravi technicky dietyléter, | \
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Préchodem koncentrdtu dieyyléteru hydrogenainim reaktorem se pri uvedenych podniukéch.
obsaZeny acetaldehyd hydrogenuje na etanol 8 obsaZeny aceton na isopropylalkohol. Hydroge-
novany dietyléter se v daldim stupni rektifikaci zbavi piFevéZného..mnoZetvi deprovodnych
alkohold, které se vraceji na poldtek vyrobni linky, tj. do proudu lihovodného kondenzstu.

Vytistény dietyléter lze v konelné fdézi vyroby sudit perkolaci pres vrestvu hydroxidu
alkalického kovu, vyhodnd kusového NaOH. Timto postupem se dietyléter zbyvi jednak obeaZe- i
né vlhkosti, jednak se spolu s vodou odd8li do vznikajiciho roztoku NaOH i zbytkovy etanol.:

Zplsob podle vyndlezu mé prott stdvajicim zphsoblim tyto vyhody:
zjednodudi se podstatnd technologie vyroby dietyléteru,
eniZi se ztréty dietyléteru v odchdzejicich odpadnich vodéch,
sniZi se spoti¥eba pracich roztoké, jak chemicky aktivnikh, tek praci vody,
sni2i ee mno2stvi vznikajicich wdpadnich vod a
odpadajici roztok hydroxidu sodného ze eusifd lze s vyhodou vyufit v neutralizétorech pro=-

cesu piimé hydratace etylénu,
Na p*ipojeném vykresu je znézorndno technologické scheme zp@sobu pcdle vyndlezu.

Do kolony 1 extrakni destilace se potrubim 11 piivddi voda a potrubim 12 lihovodny
kondenzét z hydratace etylénu, Potrubim 14 se odvédi odéterovany lihovodny kondenzét pro
vyrobu ¥istého etanolu do kolony 6, kde se vydestiluje hlavou etanol a odvéddi potrubim 61
a epodem potrubim 62 odchazi lutrové voda. Potrubim 13 se odvddi emds, obsahujici prevéZné
dietyléter, etanol, vodu a acetaldehyd do rektifikaZni kolony 2 ‘éterové frakce, z niZ se
potom odvddi potrubim 22 surovy technicky etanol k dal¥imu pi#ipadnému zpracovéni. Z hlavy
kolony 2 se pOtrubim 21 odvédi éterovéd frakce do hydrogenainiho reaktoru 3. Hydrogena&nd
rafinoveny produkt odvédddny potrubim 31 se pedrobuje rektifikaci na kolond 4, ze které se
odvédi potrubim 42 vratny proud surového éteru zpdt do kolony 1 extrakdni destilace. Cisty
dietyléter odvdddny potrubim 41 1ze v koneéné fézi sudit kusovym NaOH v sudidi 5, kem
vatupuje dietyléter spodem, VysuSeny technicky dietyléter vystupuje ze suiile horem potru-
bim 51, zatimco potrubim 52 odchédzi roztok NaOH, s vyhodou do neutralizétord pfiﬁé hydrata-

ce,

Pro zpracovani éterové frakce ziskané pii fektifikaci zakoncentrovaného surového eta-
nolu plati obdobné schema jako uvedené na vykresu, PFi rektifikaci etanolu se pracuje za
takovych podminek, Ze destildt obsahuje min. 70 % hmot, dietyléteru. Ten se pak pFimo uvé-
di do hydrogenainiho reaktoru 3 a déle na rektifikaci do kolony 4. V konedné fdzi 1lze té%
dietyléter suit kusovym NaOH v sudili 5. '

P*iklad 1

PFi destilaci surového syntetického etanolu se ziskd koncentrat dietyléteru, ktery
obsahuje
91,1 % hmot, dietyléteru,

4,2 % hmot, etanolu,
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4,0 % hmot, acetaldehydu,
0,8 % hmot. vody,

Po komprimovéni na 2 MPa se tento koncentrét prichodem pifes vyménik a pfedehiivad pfe-
dehi*eje na 90 °C a pak se uvédi shora do vortikdiniho hydregenaliniho reakteru naplndného
aktivovanym granulovanym Raneyovym niklem. V semproudu s néstiikem io uvédi do reaktoru
Sisty vodik obj, rychlosti cca 10 litr na litr kntalyz‘torn za hodinu. Pritokové rychlost
nésti*iku je cca 3 litry na litr katalyzdtoru za hodinu. Pracovni teplota se udriuje v roz-
mezi 90 a2 110 °c, plilemZ se ziské prakticky se 100% vytd3Zkem produkt obsahujici v promé-
ru
91 % hmot, dietyléteru,

8 % hmot. etanolu,
1 % hmot. vody
a obsah acetaldehydu nepievyduje bdhem mnohahodinového provozovéni hodnotu 30 mg/l.

Tento produkt se v dalfim stupni redestiluje, pirilemZ ee ziskéd ve vytéZku 87,5 % hmot,
Jako destilst dietyléter vyhovujici viem poZadavkém na technicky dietyléter podle &sn
66 0346,

Pi#iklad 2
P#*i extrakZni destilaci lihovodného kondenzétu z{ekand éterové frakce se rektifikuje,

pritem: se ziské surovy dietyléter (viz proud 21) obsahujici
88 aZ 92 % hmot. di‘tylétoru.

6 a2 8 % hmot. aldehydt a ketond,

1 a2 5% hmot, etanolu a '

cca 1,5 % hmot, vody.

Po komprimovéni na 2 MPa se tento surovy dietyléter prOchedem pires vyménik a predeh¥i-
vat predehfeje na 110 o a pak uvédi shora do vertikélniho hydrogenadniho reaktoru naplné-
ného tabletevanym a redukovanym niklovym katalyzdtorem obsahujicim 17 % hmot. Ni0 na kieme-
1ind jako noeili. V souproudu s néstiikem se uvédi do reaktoru &isty vodik obj. rychlesti
cca 10 litrd ne litr katalyzédtoru za hodinu, Prltokové rychlost nédstifiku je cca 2 litry na
litr katalyzétoru za hodinu, Pracovni teplotas se udriuje v rozmezi 110 aZ 120 9. Ziskany
hydrogendt ee v daldim stupni rodo-tiiujo a sudi prichodem pres pevny NaOH., Typické vlast-
noeti produktd vyrobenych podle vynélszu jsou uvedeny v tabulce:

¢isty dietyléter suleny dietyléter
hydrogendt
proud a potrubi &, 31 41 51
obsah dietyléteru % hmot, 88 a% 92 win. 97 min, 98,5
obsah aldehydd a ketond % hmot. pod pod pod

30 mg/1 30 mg/1 30 mg/1
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obsah etenolu % hmet. 9 a2 11 max. 2 max, 1
obsah vody % hmot. cca 1,5 cca 1,0 ped 0,5
obsah peroxidd max. ng/1 pod 5 pod 5 pod 5
vytéZek produktu % hmot. 100,0 88,0 86,0

(vztaZeno na vstupni surovy dietyléter)

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby technického dietyléteru z produktd p¥imé hydratace etylénu vodni parou
na synteticky etanol, vyznaleny tim, 2e koncentrét dietyléteru odddleny destilaci od ete-
nolu & obsahujici 70 a% 99 % hmot, dietyléteru, s vyhodou vice nez 90 % hmot. dietyléteru,
se rafinuje hydrogenaci za pFitomnosti vodiku a aktivniho hydrogenalniho katalyzétoru, jehoZ
Gdinnou slozkou je nikl naneseny na nosiZi nebo samotny aktivni nikl, p¥i teplotd 20 a2
160 °C, s vyhodou 60 a% 120 °C a tlaku 0,1 aZ 3 MPa, & wyhodou 0,4 a% 2,0 MPa a ze ziskané-
ho hydrogendtu ese rektifikaci a/nebo vézénim vody a alkohold, vzniklych hydrogeanci aldehy-
dd a ketond, na hydroxid sodny piFipravi technicky dietyléter.

1 vykres
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