REPUBLIKA

(/’LWZ?'- it @

socnones | pOPIS VYNALEZU | 195645

¢ | K AUTORSKEMU OSVEDCENI | ©

—

/21/ PV 4222-78/

URAD PRO VYNALEZY | (45) yyqsne 15 o4 82

A OBJEVY

/22/ PrihldZeno 27 06 78

(v Zve¥ejnéno 31 05 79

(51) lat. 13
C 07 C 31/24

PAKULIN VITALIJ VASILJEVIC, POTAPOV VLADIMIR PETROVIC, KRUGLIKOV
(75) ) . ANATOLLJ ABRAMOVIC, SKALKIN VLADIMIR ANDREJEVIC, GULEVIC PAVEL

Autor vynélezu

JEGOROVICZ, ORLOV KONSTANTEIN KONSTANTINOVIC, ZURAVLEVA TAISIJA

ALEXANDROVNA, NIZNYJ TAGIL, NASYBULLIN AZAT AZGATOVICE, SIGRYiKUXSKOJ

OBLASTI a GONCAROVA NINA NIKOLAJEVNA, TOGLIATTI /SSSR/

1

Vyndlez se tykd oblasti vyroby vicemoc-
nych alkoholdl, zejména zplsobu vyroby penta-
erytritu. Pentaerytrit md $iroké pouziti L
pfi vyrob& laka¥skych pryskyFic, vysychavych
oleji,jakoi i p¥i vyrob& polymernich mate-
ridld.

Je znédm zpdsob vyroby pentaerytritu kon-
denzaci acetaldehydu s formaldehydam v p¥i-
tomnosti hydroxidd alkalickych kovd nebo
hydroxid8 alkalickych zemin p#i teplotd 45
a% 75 °c. _ .

Podle zndmych zplsobl &ini doba koudenza-
ce acetaldehydu s formaldehydem 45 aZ 240
minut. ' :

Nedostatek zndmého zplisobu spoéivd v tom;
Ze zplhsob nezaruluje dobry vyt&Zek pentaery-
tritu a jeho dobrou jakost. Tak &ini vytéZek
pentaerytritu 65 a% 70 % /politdno na pouZi-
ty acetaldehyd/ a produkt obsahuje 10 aZ
15 % polypentaerytritu a jiné ptimdsi, coZ
znalné zhor3uje jakost konedného vyrobku.

"Je zndm zplsob vyroby pentaerytritu kon-
denzaci{ acetaldehydu s formaldehydem v pti-
tomnosti alkalickych katalyzdtord za p¥i-
davku ldtek zpomalujicich probihdni vedlej-
3ich reakci, nap¥iklad 21,2~azo~bis-isobuty~-
ronitrilu.

Nedostatkem zndmého zplsobu je, Ze pro-
ces kondenzace trvd del3i dobu /a%Z 3 hodi-
ny/ a sledovdni prdb&hu reakce neni dosta-
te&né pFesné, : .

Jsou zndmé apdsoby vyroby pentaerytritu
kondenzaci acetaldehydu s formaldehydem
v ptitomnosti alkalickych katalyzédtord
a ldtek zpomalujicich prib&h vedlej$ich
reakei p¥i teplot& & 70 ©C, napfiklad
2',2~az0-bis~isobutyronitrilu, které pracuji
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s neutralizaci katalyzdtoru v rozsahu poten-
cidlu od 25 do 10 mV. V uvedeném zplsobu

se doporuluje stanovovat okamZik neutrali-
2ace podle reak&niho potencidlu, co¥ usnad-
Auje sledovini prabdhu reakce. Katalyzdtor
se nasazuje do reakce v celém mnostvi

a mézi katalyzdtorem a formaldehydem se
udrZuje pomdr 1:7 nebo vdtii. Takovy pomér
€inidel vytvd¥i p¥iznivé podminky pro pra-
b&h vedlej3ich reakc{ a vznik p¥imé&si, zhor-
S§ujicich jakost vyrobku.

Uvedené zplisoby vyroby pentaerytritu, spo-
€ivajici na kondenzadni reakei acetaldehydu
s formaldehydem, vyZaduji pfisné sledovini
prdb&hu reakce. Toto sledovéni pfedpokldds
udrfovéni ur&ité teploty, urditého molového
poméru mezi &inidly, neutralizaci katalyzd~

. toru v okamfiku maximdlniho vzniku penta-

erytritu. Takové sledovdni je nesnadno
uskutednitelné v diisledku sloZitého priabshu
reakce a zejména obtiZnosti stanoveni oka-
mZiku ukonfeni reakce za vzniku pentaerytri- -
tu.- Z toho divodu je té% obtiZné stanovit
okamZik neutralizace katalyzdtoru. Uvedené
pfisady ldtek neodstraduji prib&h -vedlejZich,
reakci, vedoucich ké vzniku formald ‘penta- -
erytritu, umethylesteru pentaerytritu a po~
lypentaerytritd,

Kromé toho jsou uvedené ptisady drahé
a nedostatkovymi vyrobky. Zddny ze znimych
zplsobld nezajistuje vyrobu pentaerytritu
vysoké jakosti hodnocené podle stupnice
ARNA, urfené ke stanoveni barvy pentaerytri-
tu, .

Cil vyndlezu spolival ve vyvinuti zpliso~-
bu vyroby pentaerytritu, umoinujiciho
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intenzifikovat proces a zlep3it jakost vy~
robku. - . :

Okolem vyndlezu je zdokonaleni zpdsobu
vyroby pentaerytritu kondenzaci acetaldehy~-
du s formaldehydem, umoZnujici zlep§it ja-
kost vyrobku a zkrdtit trvdni pochodu.

Shora uvedeny Ukol je fe3en zpisobem
vyroby pentaerytritu kondenzaci acetaldehy-
du s formaldehydem pfi teploté& 15 ai 75 ©°C
v ptitomnosti katalyzdtoru, ktery se vyzna-
uje tim, Ze se kondenzace acetaldehydu
s formaldehydem provddi p¥i hodnotd potencii-
lu. v rozsahu od 300 do. 600 mV, nale? se
potencidl sniZi na hodnotu 150.-a% 300 mV
a pfi uvedené hodnoté potencidlu se k reakZni
hmot& p¥idaji polyoxysloufeéniny, obsahujfci
karbonylové skupiny, a potencidl se upravi
na hodnotu 300 a% 600 mV a p¥i potencidlu
300 aZ 600 mV se reak&ni hmota neutralizu-
je a pentaerytrit izoluje. * :

Podle vyndlezu se reakini hmota po neutra-
lizaci popfipad® upravi ldtkami s redukni-
mi vlastnostmi, pF¥ilem%¥ se vyhodné pouzfivi
dithioniditanu sodného nebo dithionitu
sodného. :

Jako polyoxysloulenin se pouZivi podle
vyndlezu vyhodn& glycérinaldehydu nebo
dioxacetonu nebo té% litek, jeZ jsou uvede~
nym ldtkdm rovnocenné. :

Podle vyndlezu se reguluje kondenza&ni
pochod acetaldehydu s formaldehydem na
pentaerytrit pomoci oxida&niho-redukinihe
potencidlu reakce, mé¥eného dvéma elektro=-
dami.

Kondenzalni pochod lze provdd&t v perio-
dicky pracujicim reaktoru nebo ve stojatém
vicedilném kontinudlné pracujicim reakto-

..ru., Pfednostni variantou je kontinudlni
provddéni pochodu. . v

Podle vyndlezu se provddi reakce acetal-
dehydu s formaldehydem pfi hodnot& potencid-
lu v rozsahu 300 a% 600 mV. V uvedeném )
rozsahu je zarulen optimdlni prdb&h reakce.
PEi vedeni reakce acetaldehydu s formalde-
hydem pfi potencidlu pod 300 mV dochézi
k maximilnimu vzniku oxymethylovaného
acetaldehydu a v disledku toho nikoliv ma-
ximdlnimu vzniku pentaerytritu. Krom& toho

se reakéni doba zna&n& prodluZuje. P¥i pro--
vdd&ni reakce acetaldehydu p¥i potencidlu
nad 600 mV lze pozorovat probihdni vedlej~-
§ich reakei. .

Krom& toho je ta spojeno s obtiemi pEi
oddélovdni katalyzdtoru z reakini smési.

Po dosaZeni uvedeného potencidlu se tento
podne snifovat na hodnotu 150 a3 300 mV
regulaci p¥ivodu acetaldehydu nebo formal-
dehydu a2 p¥i uvedeném potencidlu se k reakéd-
ni hmot& p¥idaji polyoxyslouéeniny, obsa-
" hujici karbonylové skupiny. P¥iddvdni
polyoxyslouéenin p¥i hodnotdch potenciidlu
pod 150 mV nebo nad 300 mV nezaruluje opti-
midlni pré&b&h reakce., PEi p¥idavku polyoxy-
sloufenin p¥i potencidlu pod 150 mV lze
pozorovat vznik.zbarvenych vedlej3ich pro-
duktd reakce, co? je nezddouci.

Pti p¥idavku polyoxysloudenin p¥i poten-
cidlu nad 300 mV dochdzi ke znaZnému pro-
dlouZfeni reak®ni doby a ke zvySeni teploty
ukonleni reakce, coZ je rovnd:i spojeno
se vznikem neZddoucich pimdsi.

Po priddni uvedenych polyoxyslouenin
se podle vyndlézu zvy&i reakdni potencidl
na 300 aZ 600 mV a pfi tomto potencidlu se
reakini smds neutralizuje kyselimou mraven-
&1 nebo sirovou. Uvedend hodnota potencid=-
lu je optimilni pro okamZik ukonéeni reakce
vzniku pentaerytritu a k provedeni neutra-
lizace katalyzdtoru., P¥i hodnotdch potenci-
dlu pod 300 mV neni reakce, p¥i niZ vzni-
kd pentaerytrit, jeits ukonéenaya proto je
neutralizace pfed@asnid. Neutralizace kata-
lyzdtoru pii hodnotdch potencidlu nad 600 mV
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je neZddouci, neboi v soustavé probihd vznik
zbarvenych vedlej&ich produkté. V podstaté
to zhor3uje jakost vjyrobku a znesnadduje
jeho oddélovédni., -

Vyhodou zpdsobu podle vyndilezu je vyso-
k4. jakost ziskaného pentaerytritu, chara-
kterizovand nésledujicimi parametry: absah
hydroxylovyeh skupin 49 a%¥ 49,5 Z; barva
80 aZ 100 jednotek; obsah. cukernatych 14-

~tek 0,005 a% 0,008 Z, bod téni nejménid

250 2C. Takovy produkt odpovidi poladavkém,
kladenym spotfebitelem. Vysokou jakost zis-

“kaného pentaerytritu lze vysvétlit p¥idav-

kem polyoxyslouZenin podle vyndlezu v po-
chodu kondenzace acetaldehydu-s formaldehy-
dem pfi reak&nim potencidlu 150 a% 600 mV,
co% urychluje vznik pentaerytritu. Kromd
toho sd dosahuje jakosti pentaerytritu tim,
Ze se reaklni smés podle vyndlezu neutrali-
zuje p¥i reak&nim potencidlu 300 a% 600 mV.
Tim ‘je moZné zabrdnit probihdni vedlejsSich
reakciy jako je vznik methylesterd pentaery-
tritu nebo polypentaerytritd.

Dal8§i vyhodou. zplsobu podle vyndlezu je
zkrdceni doby kondenzace na 40 a% 50 minut.
P¥iton zlstdvd vytdfek vyrobku na dosta-
tefné vy3i .a dosahuje 80 a% 85 7. B

Pocliod kondenzace acetaldehydu s formal-
dehydem je sloZity a sestdvd z ndkolika

~reakei, probihajicich za sebou.

Prvni reakci je reakce oxymethylace
acetaldehydu:formaldehydem, kterd se provid-
di pEi teplotd& od 15 do 35 a% 38 °C a v
reakéni dob& .45 a% 60 minut. Reakci vznik4d
oxymethylovany acetaldehyd. Optimdlni pra-
b&h oxymethyla&ni reakce,se vyznaduje sni~
Zenim potencidlu 2z 300 a¥ 600 mV na 150 a¥
300 mv., ’

Druhou reakci  je reakce vzniku pentaery-
tritu z oxymethylovaného acetaldehydu,

_kterd se provddi pti teplotd 35 a¥ 70 °C
‘a vy¥3i. Doba reakce &ini 30 a¥ 60 minut.

Reakce vzniku pentaerytritu probihd maxi-
mdlné p¥i zvy3eni potencidlu na 300 aZ
600 mV. Tato hodnota potencidlu slouZi
jako kontrola pro neutralizaci katalyzdto-
ru a pro ukonleni reakce.

Pfedm&tny vyndlez mid za U&el intensifi-

. kovat reakei vzniku pentaerytritu z oxXy=-

methylovaného acetaldehydu p¥idavkem p¥isad,
katalyzujicich reakei v okamZiku polinaji-
ciho intensivniho vzniku pentaerytritu.
OkamZik intensivniho vzniku pentaerytritu
se urfuje a stanovuje podle ukazovaného
potencidlu, co% odpovidd zvyZeni potencidlu.
Jako piisady, katalyzujici pochod, p¥i-
chdzeji v dvahu, jak shora uvedeno, poly-
oxysloudeniny, obsahujici nejménd jednu
aldehydovou-nebo ketonickou skupinu, jako
glukosa, fruktosa, glycerinaldehyd, dioxy-
aceton nebo ldtky, jeZ jsou uvedenym létkdm
rovnocenné, )
Pfidavek ‘uvedenych katalyticky aktivnich
pfisad v.okamZiku intensivniho vzniku
pentaerytritu z oxymethylovanédho acetalde-
hydu sniZuje reakéni teplotu na 50 a% .
55 % /misto 70 °C u znimého zplisobu/ a zkra-
cuje dobu druhé reakce na 10 a% 15 minut
/misto 30 af 60 minut u zn4mého zpfisobu/.
Ptidavek polyoxysloulenin d¥ive nebo pozdé-
ji neZ v okamZiku poldtku druhé reakce. znal-
né& sniZuje efekt katalyzujici p¥isady.
Vyndlez umofnuje sledovat prib&h uvede-
nych reakeci a vedeni kondenza&niho pochodu

‘Zddanym smérem.

Jako katalyzdtory pfichdzeji v dvahu
hydroxidy alkalickych kovd, naptiklad hy-

“droxid soduy, hydroxidy alkalickych zemin,

naptiklad hydroxid védpenaty, iontoménide
a jiné. .

Molovy pomér acetaldehydu k formaldehydu
miZe &init 1:4,1 a vice. Pfitom je nedlelné
volit molovy pom8r acetaldehydu k formalde-
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hydu vétdi neZ 1:6, nebot Je to spo;eno

s obtifemi p¥i odstranovdni volného formal—
dehydu z roztoku, Celkovy molovy pomér .
acetaldehydu ke katalyzétoru mizZe &init
1:0,6 a vice na hydroxid vépenaty a 1:1,05
a vice na hydroxid sodny. Katalyzdtor se
mi¥e p¥ivaddét soulasn& nebo .po ddvkich.

Jako meutralizadni Zinidla mohou p¥ichéd-
zet v itdvahu anotganLcke kyseliny, naprlklad
kyselina sirovd, nebo organické kysellny,'
napfiklad kyselina-mravenéi..Neutralisace
katalyzdtoru se miZe vést k libovolné hodno-
té pH v souladu se zpfisobem oddelovan1 ho-
tového vyrobku. -

Zpldsob kondenzace acetaldehydu s formal-
dehydem podle vyndlezu se mife provadét
jak kontinudlné&, tak periodicky. Pochod se
vSak provddi vyhodn& kontinudln& v reakto-
toru, sestdvajicim z nékolika sekci, opatfe-
ném michadlem, snimali pro méfeni potenciélu
a teploty. V prvni sekci reaktoru se ptova-
di reakce acetaldehydu s formaldehydem p¥i
teplotd 15 ©C v pfitomnosti alkalickych ka-
talyzdtord p¥i reaknim potencidlu 300 aZ
600 mV. Molovy pomér formaldehydu ke kata-
lyzdtoru. &ini 3,5:1 aZ 4:1.

V dal¥ich sekcich se sniZi reak&ni po-
tencidl na 150 a% 300 mV, pfivedenim acetal-
dehydu do reakce, a pfi tomto potencidlu
se pfidd litka ze t¥idy polyoxysloulenin,
kterd zplsobi stoupnuti potencidlu na 300
aZ 600 mV, reakini sm&s se pfi tomto po-
tencidlu zneutralxzu;e za ndsledujiciho
oddéleni koneiného produktu. Po neutraliza-
ci se na reakdni smé&s. plsobi reduk&nim &i-
nidlem, napfiklad dithioniditanem sodnym
nebo dithiondtem sodnym nebo jinou vhodnou
litkou s redukdnimi vlastnostmi. Po neutra-
lizaci se reak&ni smés koncentruje, upravi
pérou, krystaluje, odst¥edi a pfekrystalu-
je, ptifem# se ziskd produkt vysoké jakosti,
obsahquci 49 a% 49,5 7 hydroxylovyeh sku-
an, o barvé 80 a¥ 100 jednotek a bodu téni
nejménd 250 °cC.

K lep¥imu objasndni zpisobu podle vynéa-
lezu slouzi ndsledujici pEiklady.

Pfiklad 1

Pochod se provddi ve stojatém reaktoru,
sestédvajicim z p8ti sekci, opatfeném mi-
chadlem a snimali pro md¥eni potencidlu
a teploty. Ddvkovacimi &erpadly se do prvni
sekce reaktoru pFivddi pEi teplotd@ 15 ai
20 °C hodinové 19,9 kg NaOH, 63 kg formal-
déhydu a 8,4 kg acetaldehydu. Kondenzadni
pochod se provadl pfi celkovém molovém
pomdru mezi acetaldehydem, formaldehydem
a hydroxidem sodnym 1:5,0:1,05. Pfitom se
udrzuje reak&ni pocencxal v rozsahu 300
az 320 mV.

Doba reakce &ini 10 minut. Po dosaZeni
uvedeného potenc1alu se tento sniZi na
150 mV, Za tim tG&elem se do druhé sekce
ptivddi hodinové 7,5 kg formaldehydu a
8,4 kg acetaldehydu pfi teplotd 25 a% 30 ©°C.
Do t¥eti sekce se peradl zhyvaJLcl mno %=
stvi acetaldehydu p¥i teplotd® 35 aZ 40 oc,
Doba reakce &ini 10 minut. Do &tvrté sekce
se privddi p¥i teploté& 40 aZ 45 9C a poten-
cidlu 150 mV hodinové& 1 kg dioxyacetonu.
Doba reakce &ini 10 minut. Tim v pdté sekci
stoupne p¥i teplotd& 50 aZ 55 Oc potencidl
na 300 mV. P¥i tomto pOtenCLalu se reaklni
sinés z reaktoru odtahuje a pfivadi do neutra-
lizétoru, kde se neutralizuje kyselinou
mravenéi na hodnotu pH 5,5.

Neutralizovani reakénl smés se upraVL
dithioniéitanem v mnoZstvi 0,5 % vztaZeno
na hmotnost reakini sm&si, a zahusti ve
vakuové odparce na mérnou hmotnost 1,26 aZ
1,28 gem™3. Zahudté&nd hmota se zavede do
'prtstrOJe pro jtépeni formald, do néhoi se
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zavddi p¥imd pdra pod tlakem 0,3 a% 0,6 Mpa.
Formaldehyd, vznikajici p¥i  5t&peni formald
pentaerytritu, se vede zpdt do procesniho

okruhu. Po $t&péni formalld se koncentrova- .

- néd smés vede do krystalizdtoru, kde se ochla-
..di na-+25 °cC.

Ochlazend smés se odstredx za promyti
krystald vodou v poméru 1:1. Ziskany surovy
pentaerytrit se pfekrystaluje z vody, obsa-
hujici aktivni uhli. Aktivni uhli se odd&li
filtraci a produkt se pFekrystaluje p¥i.~
teplotd& 30 °C, odst¥edi za promyti krystald
vodou v pom&ru 1:1 a vysuli, Ziskd se ho-
dinové& 56,5 kg krystalického pentaerytritu
s bodem téni 254 °C, obsahem popela 0,005 Z,
obsahem cukernatych ldtek 0,005 Z, hydro-~
xylovym &islem 1640 mg KOH/g /49 5 % OH/,

o barvé 80 jednotek.

PEtiklad 2

Pochod se: provad1 obdobné jako v prxkladu
1 s tim rozdilem, Ze se ve &tvrté sekci
reaktoru p¥iddvd p¥i hodnotd potenciidlu
150 mV hodinové 5 kg glycerinaldehydu. V tom
ptipadé se ziskd hodinov& 61 kg krystald
pentaerytritu-s bodem téni 252 °C, obsahem
popela 0,008 7, obsahem cukernatych lditek
0,008 Z, hydroxylov?m Eislem 1635 mg KOH/g
/49 Z OH skupin/, o barvé 90 jednotek.

P¥iklad 3

Kondenzalni reakce se provadi v periodiec-
ky pracujicim reaktoru p¥i molovém poméru
acetaldehydu, formaldehydu a hydroxidu sod-~
ném 1:4,5:1,05. Do reaktoru se vpravi )

-1980 1 10%niho roztoku hydroxidu sodného

a 202 1 vodného. roztoku /30%Zniho/ -formalde=-
hydu. P¥i teplotd 16 aZ 18 ©C se pitivede
3150 1 acetaldehydu o koncentraci 6,3 %.
Reak&ni potencidl se udrZuje na cca 600 mV.
Pfidavkem acetaldehydu b&hem 40" minut se
potencidl sniZi na 300 mV a p¥i této hodno-

".té& potencidlu se p¥idd do reaktoru 5 kg

glycerinaldehydu a pokraduje se ohfevem
reaktoru.

P¥idavek glycerlnaldehydu vyvola rychlé
stoupnuti reak&niho potencidlu na 600 mV.
Po dosaZeni uvedeného potencidlu se reakni
smés neutralizuje kyselinou mravenii aZ k
dosaZeni hodnoty pH 5 a% 6. Ziskd se 7230 1
neutralizované hmoty o koncentraci pentaery-
tritu 8,2 %, coZ odpovidd vyt&Zku 95,2 .7,
vztaZeno na teorétické mno¥stvi acetaldehy-
du. Na neutralizovanou smés se pilsobi
dithionigitanem sodnym v mnozstvi 0,5 hmot-
nostnich procent a za vakua se odpafi na
mérnou hmotnost 1,26 aZ 1,28 gem™3.

Zahu3tdnd hmota se upravi zavadénim p¥i-
mé pdry pod tlakem 0,3 a2 0,6 MPa za dlelem

-$tépeni formald pentaerytritu. Po 3Ztdpeni

formalt .pentaerytritu se hmota za ochlazeni
na teplotu +25 OC krystaluje-a poté odstfe-
di. Krystaly se promyji vodou v poméru

1:1. 2iskd se surovy pentaerytrit, ktexy

se prekrystaluje z vody, obsahujici aktiv-
ni uhlf. Aktivni uhli se odd&1{ a produkt

se ptekrystaluje za ochlazeni na +30 oc,
odstfedi s promytim krystald vodou v pomé-
ru 1:1 a vysusi. 2iskd se 508 kg pentaerytri-
tu o bodu tdni 251 ©°C, hydroxylovém &islu
1637 mg KOH/g /49,4 Z/ a barvé 85 jednotek.

Pftiklad 4
Kondenzadni reakce se provddi v periodic-

ky pracujicim reaktoru pf¥i molovém poméru
acetaldehydu, formaldehydu a hydroxidu vd-

.penatém 1:4,75:0,6. Do reaktoru se vpravi

10%Zni vodny roztok hydroxidu védpenatého
a-za chlazeni se pfidd 1200 1 30Zniho vod-~
ného roztoku formaldehydu. Pfitom se reak&ni
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potencidl udrfuje na hodnot& 400 mV. Reakce
acetaldehydu s° formaldehydem se provede bé&-
hem 40 mlnut, prlcemz se do reaktoru pFivé-~
di postupné& p¥i teplotd& 18 ©C 3150 1 vodné-~
ho roztoku acetaldehydu o koncentraci 6,5 7.
a 835 1 30%Zniho formalinu. Rovnomérnym zvy-
fovdnim teploty z 18 na 36 "C se 'sniii
reak&ni potencidl na 250 mV, p¥i tomto po- .
tencidlu vpravi do reaktoru-2 kg dioxyaceto-
‘nu a reak&ni sm&s se zahtivad ddle a% k do-
sazeni potencidlu 450 mV. P¥i dosaZeni po-
tencidlu 450 mV se reakéni smés neutrali-
zuje kyselinou sirovou a% k dplnému vdzdni
iontd vdpniku. Ziskd se 7500 1 roztoku

s obsahem pentaerytritu 6,9 Z, co% odpovidi
vytéZku 83 7 teorie, vztaZeno na pouZity
acetaldehyd. K ziskané reak&ni smési se pFi-

' PREDMET

1. Zplsob vyroby pentaerytritu koandenzaci
acetaldehydu s formaldehydem p¥i teploté
15 a% 75 9C v pf¥itomnosti katalyzitoru,
vyznadujici se tim, Ze se kondenzace acetal-
dehydu s formaldehydem providdi p¥i hodnotd
potencidlu 300 ‘a3 600 mV, pak se reak&ni
potencidl sniZi na 150 a% 300 mV a p¥i.
tomto potencidlu se k reak&ni smési pFida-
ji polyoxyslou€eniny, obsahujici karbonylo-
vé skupiny, potencidl se zvyi{ na 300 ai
. 600 mV, pfi tomto pOCenclalu se reakéni
‘sm&s neutralizuje a z ni se kone&nd produkt
oddé&li.

2, Zpisob podle bodu 1, vyznaceny tim,
%e se reakdni smés po neutralizaci upravuje
ldtkami s redukénimi vlastnostmi.

Y

‘s promytim krystald vodou v pomdru 1:1.

8

dd 0,5 hmotnostnich procent smési- hydroxidu
sodného a dithionifitanu sodného a reak&ni'
smé&s se filtruje k odstrandni sraieniny si-
ranu vépenatého. Zfiltrovand sm&s se odpafi
za vakua na mdrnou hmotnost 1,27 a%

1,28 ¢g. cn3, Zahu3t&nd hmota se krystaluJe

za ochlazeni na teplotu +25 9C a odst¥edi
Zis- "
kd se surovy pentaerytrit, ktery se pEektys-
taluje’ s poulitim aktivniho uhli. Aktivni
uhli se odfiltruje a vykrystaluje ochlazenim
na teplotu +40 °C, odst¥edi s promytim vo-
dou v pom&ru 1:1 a vysu3i, Ziskd se 440 kg
pentaerytritu s bodem tdni 255 @c, hydroxylo-
vym &islem 1640 mg KOH/g /49,5 Z OH/ a barvé
100 jednotek.

NALEZU

3. Zptisob podle bodi ‘1 a 2 vyznaceny tim,
fe se Jako redukénich Zinidel pouZivi
dithioniditanu sodného a dithiondtu sodného.

4, Zplisob podle bodd 1 aZ 3, vyznaleny
tim, Ze se jako polyoxyslouenin, obsahuji-
cich karbonylové skupinyypoufivd glycerln—
aldehydy, dioxyacetonu.,

5. .Zptisob podle bodu 4, vyznadeny tim,

Ze se polyoxyslouéeniny'pfidévaji v mnoZstvi
0,1 az 1 Z vzcazeno na celkovou hmotnost
reakéni smési.

6. Zplisob podle . bodd 1 a%Z 5, vyznaleny
tim, Ze molovy pomd&r katalyzdtoru a formal-
dehydu v reakci &ini 1:3,5 aZ 1:4.

N ) ) Severografia, 'n. p., zévod 7. Moat
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