sexosiovensd | POPIS VYNALEZU
REPUBLIKA
(19)

K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(61)
(23) Vystavni priorita
(22) Prihlsgeno 07 10 80

@1 py 6752-80

URAD PRO VYNALEZY
(40) Zvefejnéno 31 08 81

A OBJEVY (45) Vydsno o1 01 84

213 119

(11) (B1)

1) .13 © 0 7 C 31/30

5)
Autor vynilezu VACEK JAN ing.,BRNO

(54) Zpisob vyroby alkoholdtd alkelickych kovi

Zpisob vyroby alkoholdtd alkelickZch
kovi.Alkoholdtd se pouZivd jeko zdkladni-
ho meziproduktu v organickyjch syntézdch a
d4le p¥i Claisenovd kondenzaci.Podle vyné-
lezu se alkoholdty, respektive metanocldt a
atanoldt alkalickych kovd vyrddbi tak, e k
roztoku alkoholdtu s vyS&im bodem varu v
matedném roztoku nef poZadovany alkoholdt
ge p¥id4 alkohol s niZ3im bodem varu a od-
‘a81{ se alkohol s vy¥3im bodem varu.0ddéle=
ni se provéddi na kolond, piifemZ pdry uni-
xajici z va¥dku se vedou na spodek nebo
patro kolony & destildt z hlavy kolony se
vede zpdt do vatdku s reakdni smési.Alko-
hol s vyssim bodem veru se jimd bud do va-
Pdku kolony nebo se na spodku kolony kon-

tinuelnd odpoudti.
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Vynilez se tJkd zpisobu piipravy etanoldtu a metencldtu alkslickjfch kovi.Z primysio -
vého hlediska meji prvoredy visnam alkoholdty sodiku, které se pPipravujf nejlastéji dvime

zpbsoby, & to bud rozpougtinim kovového sodlku v pFisludném alkoholu podle schematu (I)
ROH + Wa, - ROWa + H, (1)
nebo z pfisludndho sl¥koholu & hydroxidu sodného podle rovnice (II)

ROH + NaOtl - RONa + HEO (I1)

Trvnim zplgobem lze pohodlné pPipravit alkoholdty libovolného alkoholu.Nevyhodou jsou vy~
goké ndklady ne ziskdni kovového sodiku a obtiZind a nebezpednd manipulace jak se sodikem,
tak i unikajicim vodikem. -

Podle druhého zplisobu lze pohodlné pripravit alkoholdty vyssich alkoholl, zvld&té tech,
ktcri jsou nemisitelnéd, nebo jen omezend misitelné s vodou.Piiprava etandtu a metanitu
sodného je jiZ timto zplisobem obtiZnd.Primyslovd p¥iprava etanoldtu sodného se provddi
tak, %e reakdni voda se u tohot zpisobu odstranuje z reakce pomoci azeotropické destila-
ce s benzenem.Tim dochdzi k posunu reakdni rovnovdhy ve prospéch tvorby etanoldtu sodné-
ho.Nevyhodou tohoto zpisobu jsou znadné investiéni ndklady na za¥izeni i provozni nikla-
dy na energii.Rentabilita tohoto zplsobu se uvddi.pifi vyrobé od 100 tun vyde.

Je rovndZ zndmd p¥iprava podl: schema ( III )

Rl ONe. + R2 oH ‘—* R2 ONe, + Rl OH (I11)
kde R,0H je alkohol s nizéim bodem varu ne?% alkohol RyOH. P{m, Ze se alkounol 8 niZsim bom
dem varu oddestilovdvéd z reakéni smési dochdzi k posunu rovnovdhy ve prospéch tvorby alko-
holdtu s vyS88im boden varu.Prakticky vyznam teto metody viak nemd, nebo¥ vyssi alkoholdty
se pohodlnd daji ptipravit ob/ma d¥ive uvedenymi zplsoby.Primyslovym poZadavkem a technic-
kyin problébem je pravé priprava uetanoldtu a etanoldtu sodn:ho.

Zpisob p¥ipravy alkoholdtd podle tohoto vyndlezu Fe#: dany problém a odstranuje nevyhody
obou popsanych zpisobi p¥ipravy podle rovnic I a II.Zpisob vyroby spodivd v tom, %e k roz-
toku alkoholdtu s vyssim bodem varu v matedném alkonolu ne poiaddvanj alkoholdt se p#idd
alkohol 8 niZ38im bodem varu a odddli se alkohol s vy38im boden varu.K odddleni alkoholu s
vyS88im bodem varu se pouZije kolony, p¥idem# pdry unikajici z vafdku se vedou na spodek
kolony, nebo 8 vyhodou na patro kolony, kde je shodné sloZeni parni fize a destildt z hla-
vy kolony se vede zpét do va¥dku s reakdni smési, pYidem% se alkohol s vyS&im bodem varu
jimé bud ve va¥dku kolony, nebo se na spodku kolony kontinuelné odpousti.Jako alkohol s

vys38im bodem varu .8e pou’iji alkoholy s podtem uhliky 03 aZ C5 .

Pro p¥ipravu etanoldtu sodného je vyhodné joko alkohol s vyisim bodem varu poufit n-buta-
nol. Jeho bod varu je vjhodny jak z hlediske dehydratace v prvanim reakdnim stupni, tek i

z hlediska jeho odstrandni v druhé fdzi. V obou pfipadech to vyZaduje kolonu o zhruba 8
teoretickych pater.Pro pifipravu metenoldtu sodného lze rovné# pouzit n~butenolu, enebo
lze vyjit z p¥ipraveného roztoku etanoldtu a stejnym zplsobem provést zémdnu etanolu. g
hlediska relativni tékavosti obou alkohold s niZ8im a vy3sim bodem varu je vyhodné pro
pfipravu metanoldtu poufit alkoholdt propanoclu, isopropanolu, isobutanolu eventuelnd ter—
ciflniho nebo sekunddrniho butanolu nebo jejich smési.Tyto alkoholy tvori 8 vodou azeotrop
8 vysokym obsahem vody, takZe piPiprava jejich alkohol4td je jednoduchd, nutno vésk prové-
dét samostatné odvodnéni azeotropu.

PF1 volbé alkoholu s vy$&im bodem varu nutno hodnotit vhodnost jeho pouZiti v obou reaké-
nich stupnich.Obecnd plati tyto zdsedy.V prvém reakdnim stupni se se zvySujicim bodem varu
alkoholu urychluje rychlost dehydratace a soudasnd se sniZuje podet teoretickych pater ko-
lony.V druhém reakénim stupni se rychlost vymdny alkoholu zvySuje se sniZovénim bodu varu,
aviak soucdasné se zvySuje podet teoretickych pater kolony.



213 1189

P¥i vétiim objemu viroby je vyhodné pouit samostatnoun kolonu pro dehydrataci a pro dxruhy
stupen pou¥it daldi dvé kolomy, piidem# v prvé by se provddélo odddleni obou alkohold a v
druhé rozddleni obou alkoholld a jejich vrdceni zpét do vyrobniho procesu. Zpisob vyroby pod=-
le vyndlezu skytd tedy moZnost snadné kontinualisace vyrobye.

Priklad 1

1. stupen~ p¥ipravae roztoku butanoldtu sodného

Aperatura: destiladni 3hrdld bemke opatiend olejovou vyh¥ivaci ldzni, teplomérem a kolonou o
¢ 2,5 cm a viSce 60 cm plnEnou sklendnou Raschigovymi krouzky velikosti 3 x 3 mm e ukondenou
destiladni hlavou s teplomérem.

Do destiladni bafike se p¥edlo#i 450 ml n-butanolu a 30 g pevného hydroxidu sodného rozpudté-
ného v 30 ml vody. Po vyhPdti obsahu banky k varu & vytemperovéni kolony se nastavi reflux
tek, aby odchdzela takike semotnd vodni fdze.Béhem destilace dojde na zaddtku k odloudeni asi
30 ml vody. Daldi voda se ji% neodluduje a zistévé rozpudténe v odchdzejicim butanolu.Teplo-
ta na hlevé kolony zvolna stoupd & b&hem 4 eZ 5 hodin dosdhne 117 °C. Tim je dehydratace
ukonfena. Poté se bez refluxu oddestiluje jeSté zbyly butanol, a¥ do okam¥iku, kdy zafne vypa~
ddvat pevny butanoldt socny. foté se odstevi olejovd 14zeli & obsah destiladni banky se ochla-
af pod ochrennou atmosférou dusiku. '

2, stupen

Aparatura po prvnim stupni se doplni parnim pPestupnikem a daldi destiladni bankou s vyhbi-
vaei 1dzni. Perni prestupnik je napojen na spodek kolony. Na jedno reameno se pfemisti des-
tiladni banka s roztokem po l.stupni a ne druhé rameno se napoji spodek kolony a prézdnd
destiladni banka. Po této dpravé se piidd k zahusténému roztoku butanoldtu 200 ml absolut -
niho etanolu a za zhruba stejného refluxu se zadne 8 destilaci. V hence pod kolonou se hro-
madi butanol, zatim co disty etanol se odv4di z hlavy kolony zpét do prvni destiladni banky.
Bihem destilace se teplote na hlavé kolony udrzuje ne 78 a% 79 °¢ . Po asi 4hodindch je zé~-
méne butanolu etanolem ukondena. Ziskany roztok etenoldtu sodného v etanolu v prvé destilad-
ni batce se ochladi pod atmosférou dusike a nafedi na po¥adovenou koncentraci bezvodym-‘eta -
nolem.V§té%ek reakce je kvantitativné na pFedloZeny hydroxid sodnj.Analysou'vydestilovaného
butanolu bylo prokdzdno kvantitativni bdstrenéni vody jak reakdni tak dodané na rozpudténi
hydroxidu sodného, co¥ sv&déi o vysoké kvalité elkoholdtu.

Vinky vydestilovany butenol neni t¥eba pro dalsi vyrobu sudit. P¥L pouZiti vlhkého butanolu
se ekvivelentnd zvysi mnoZstvi odloudené vody.

Fivlad 2 .
o wetke s etanoldtem sodnym z prikladu i po oddestilovéni nadbytedného etanolu bylo p¥idédno
40 11 bezvoddho metanolu a stejnym zpisobem byla provedena zdmdéna etanolu metanolem. Asi po

vocinden byle viména ukondena. 2 odebreného meldého vzorku byl oddestilovén metanol aZ do
cuene. Fosledni dtvrtine destildtu byla odebrédne a zm§Pen index lomu. ObdrZena hodnote n?o =
1,5335, cof ukazuje na dokonalé odstranéni alkoholt s vys8im bodem varu. D
Fapelované hodnoty & metanol n%0=1,3305, etanol n%o 1,3623, butanol n%o 1;399.
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1. Zphsob vyroby metanoldtu a etanoldtu alkalickych kovi vyznadeny tim, %e k roztoku alkoho~ !
14tu' 8 vy58im bodem varu v metedném alkoholu ne¥ pofedovany alkoholdt se piidd elkohol s nif-"
${m bodem veru & oddéli se alkohol s vyssim bodem varue )

2, Zpisob vyroby metanoldtu s etanoldtu alkalickych kowvi podle bodu 1 vyznafeny tim, Ze k
oddéleni alkoholu s vysSim bodem varu se pou¥ije kolony, pridems pdry unikajici z vaifdku se
vedou na spodek kolony, nebo s vyhodou na patro kolony, kde je shodné sloZeni parni fdze &
destildt z hlavy kolony se vede zpét do vaidku s reskdni smési, z hlavy kolony se vede 2zpét
do vabdku s reakdni smési, pridem? se alkohol s vy&Sim bodem varu jimd bud ve va¥dku kolony, ;
nebo se ne spodku kolony kontinueln& odpoudti. :
3, Zpisob vyroby podle bodu 1 vyznadeny tim, ¥e jako alkohol s vySSim bodem varu se'pouiiji

alkoholy s podtem uhlikd Cqy aZ Cg o
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