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Eljards tiszta metil-terc-bﬁtiléter és 0,25 sily%-nédl kevesebb
izobutént tartalmazé négyszénatomos szénhidrogénelegy egyidejli elodllitdsdra
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ter s 0,25 sily%ndl kevesebb izobutént tartal-
mazé négyszénatomos szénhidrogénelegy egyidejli
elgdllitdsira a négyszénatomos szénhidrogénelegyben
jelenlevd izobutén és feleslegben vett metanol folya-
dékfézisban, emelt hdmérsékleten, erSsen savas, mik-
ropérusi szerves joncseréld gyantdk jelenlétében
torténd reagdltatdsa \tjan. 16

A talilméiny szerint Ggy jémak el, hogy a meta-
nolt és az izobutént 2 : 1=5 : 1 mélardnyban reagdl- L—rﬁ
tatjdk 30—100 °C kozétti homérsékleten, az dtala-
«ulatlan szénhidrogéneket 2—10 bar nyomdson =
végzett desztilliciéval fejtermékként eltavolitjdk, a 15
kapott fenékterméket ismét desztilldljak 1égkori nyo- -
méson vagy legfeljebb 2 bar tilnyomdson, és a visZ- i‘ﬁ—r
szamarad6 fenékterméket — adott esetben a képzd-

~-d6tt terc-butanol és a nyolcszénatomos olefinek egy ~
részének elvilasztdsa utdn — a metanol és az izo- 20

_ ~butén reakcijdhoz visszavezetjik, majd a miésodik
desztilliciés 1épésnél kapott desztillitumot 5—30 bar
nyomison desztilldljik, és a képz5dd desztillitumot
a misodik desztilldciéhoz visszavezetjiik, végil a fe-
néktermékbdl a tiszta metil-terc-butilétert elkiilo- 25
nitik.

A taldlmény szerinti eljdrds tiszta metil-terc-butil-
éter eldallitasdt és 0,25 sily%-ndl kisebb izobutén-
tartalmi négyszénatomos szénhidrogénelegy elkiild-
nitését teszi lehetové. 30
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A taldlminy tirgya eljdrés tiszta metil-terc-butil-
éter és izobuténmentes négyszénatomos szénhidrogén-
elegy egyidejli el84llitésdra a négyszénatomos szénhid-
rogénelegyben jelenlevd izobutén &s feleslegben vett
metanol folyadékfézisban, emelt hémérsékleten, ers-
Sén savas, makropérusi szerves ioncserél§ gyantdk
jelenlétében torténs reagdltatdsa utjan.

Ismeretes, hogy a metil-terc-butiléter (MTB) me-
tanol és izobutén savval katalizilt addicié reakcigjé-
val dllithaté el6. Katalizdtorként szulfondlt szerves
gyantdk [példdul 2 480 940 szimii amerikai egyesiilt
dllamokbeli szabadalmi leirés], kiilonésen a szulfo-
ndlt, divinil-benzollal térhalésitott polisztirolgyantak
[2922 822 szimu amerikai egyesiilt 4llamokbeli
szabadalmi leirds] viltak be, amelyek gélszeriiek
lehetnek, vagy a feliilet novelése és ezzel egyiitt a
reackiGsebesség megnovelése érdekében makropérusi
habszerkezettel rendelkezhetnek {12 24 294 szimy
német szovetségi koztérsasigbeli szabadalmi leir4s §.
példdja; 3 482 952 szdmi amerikai egyesiilt dllamok-
beli szabadalmi leirds].

Tekintettel arra, hogy a metanol és az izobutér
kozotti reakcié rendkiviil szelektiv, 4ltaldban. nem
tiszta izobutént, hanem izobuténtartalmu szénhidro-
génelegyet alkalmaznak. Kiilénésen a butadiéntsl
megtisztitott, négyszénatomos krakkoldsi pirlatot
— az Ugynevezett L. szimu raffindtumot — haszndl-
jdk az addiciés reakci6hoz, azonban mis izobutén-
tartalmi, négyszénatomos szénhidrogénelegy is fel-
haszndlhaté [3 121 124 szdmy amerikai egyesiilt
dllamokbeli szabadalmi leirds, 2521673 szimy
német szivetségi koztirsasigbeli kozrebocsatdsi irat].

Abban az esetben, ha a metil-terc-butiléter elg4lli-
tisdhoz az 1. szimy raffindtumot alkalmazzuk,
akkor a szénhidrogénelegy 4talakulatian részét 1II.
szdmi raffindtumnak nevezziik. Ha ez utdbbit ki-
induldsi anyagként kivinjuk felhaszndlni tovabbj
Szérves vegyipari termékek, példdul maleinsavanhid-
rid, metil-etil-keton, butén-1 eléllitdshoz vagy poli-
merek elGillitdsdhoz, akkor magas kovetelményeket
kell tdmasztanunk a II. szimy raffindtum min Gségé-
vel szemben. Kiiléndsen abban az esetben, ha desz-
tilliciéval kivénjuk a butén-1-¢ a 1. szdmii raffin4.
tumbél kinyerni, a szénhidrogénelegy izobutén-tar-
talmdnak 1% alatt, elénydsen 0,25 stly% alatt kell
lennie, mivel az izobutén nem vélaszthaté el desztil-
ldci6val a butén-1-t6l, és ezért teljes mennyiségében
azt szennyezi. Az, hogy a legnagyobb megengedhets
izobutén-tartalom kisebb, mint 0,25 sily% a II.
szdmi raffindtumban, azt jelenti, hogy az izobutéq.
nek kémiai reakciéval torténg eltavolit4sakor leg-
alibb 99,75%-os izobutén-4talakitdst kell elérniink.

Izobutén é&s metanol reakcidjakor nem képzgdik

wtiszta metil-terc-butiléter, haenm a metanol mellett
metil-terc-butiléter/metancl azeotrop van jelen. A
-metanolnak a metil-terc-butiléiertsl torténd elvdlasz-
-Adsdra kiilonféle médszereket javasoltak, példaul
dimetil-szulfoxiddal torténg extrakciés desztilldcigt
[73-00509 szdmu japdn kozrebocsatasi irat] vagy
vizes mosdst [22 46 004 szdmi német szovetségi
koztdrsasdgbeli kozrebocsétdsi irat s 3 726 942
szdmd amerikaj egyesilt dllamokbeli szabadalmi
leirs].

A ]3 940 450 szdmy amerikai egyesiilt allamokbeli
szabadalmi leirds szerint a metanol és a metil-terc-
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-butiléter szétvilasztdsit két szakaszban végzik, s
segédanyagként pentdnt alkalmaznak.

Az ismert eljirdsok kevéssé gazdasdgosak, mivel a
fethaszndlt segédanyagokat gyakorlatilag teljesen el
kell kiiloniteni a metil-terc-butilétertsl és a metanol-
tol. Az elérhetd izobutén-konverzigk nem kielégitsk.
A 3726942 szdmi amerikai egyesiilt dllamokbeli
szabadalmi leirds eljérisdnil az izobuténnek mind-
6ssze 70%-a alakul 4t metil-terc-butiléterré, mig a
3940 450 szimy amerikai egyesiilt dllamokbeli sza-
badalmi leirds szerinti eljdrisndl 80%-os termelést
érmek el metil-terc-butiléterbdl.

A 2521963 és 2521 964 szdmi német szovet-
ségi koztdrsasdgbeli kozrebocsdtisi iratokban leirt
eljdrdsok szerint izobutént tartalmazé négyszénato-
mos szénhidrogénelegyeket két reakciézéniban rea-
gdltatnak metanollal. E két ismert eljdrdsndl azonban
a célul kitlizott nagy izobuténkonverziG nem érhetd
el (a 2521 964 szamy német szovetségi koztdrsasig-
beli kozrebocsitdsi irat 6. példdjdban a legkisebb
izobutén-tartalom 0,27%). Ahhoz, hogy a metanol-
mentes metil-terc-butiléter el&allitdsdnal az izobutén
jelentds mértékben italakuljon, arra van szitkség,
hogy a két reakciészakasz valamelyikében magas
reaktorhdmérséklettel vagy a metanol mennyiségé-
hez képest moldris izobuténfelesleggel dolgozzunk.
Ekkor azonban a metil-terc-butiléter mellett az izo-
butén oligomeriziciés termékei is keletkeznek (di- és
trimerizdlédds kovetkeztében), és a szénhidrogén-
elegyben jelenlevs négyszénatomos olefinek jelentds
mértékd izomerizdléddsa is bekovetkezik. Ha ezutin
desztilldciéval kinyerjik a butén-1-t a négyszén-
atomos  szénhidrogénelegybsl, termékveszteségként
jelentkezik a butén-1 butén-2-vé torténd izomeriz4-
l6ddsa.

Jéllehet a 2629 769 szimy német szovetségi
koztdrsasigbeli korzebocsatisi iratban egylépéses el-
jdrdst ismertetnek metil-terc-butiléter elGéllitdsdra,
amelynél a reakcidelegy feldolgozisa segédanyagok
alkalmazdsa nélkiil torténik, és a fentebb emlitett
hétrdnyok, igy az izobutén oligomeriziciés termékei-
nek képzddése és az talakulatian négyszénatomos
olefinek izomerizicidja, nem jelentkeznek, ennek
ellenére azonban az eredetileg jelerlevs izobuténnek
legfeljebb 98,6%-a alakithat6 csak it, és igy a vissza-
maradé négyszénatomos szénhidrogénelegyben {r
szdmu raffinitum) tobb mint 1% izobutén van jelen.

Ezért véltozatlanu] sziikség van egy olyan egy-
szerll eljdrdsra, amellyel egyidejileg 4llithat6 el tisz-
ta metil-terc-butiléter és gyakorlatilag izobuténmen-
tes négyszénatomos szénhidrogénelegy, ahol meg-
hatdrozott felhasznaldsi célokra 025 sily% alatti
izobuténtartalmat is biztositani kell,

Ezt a feladatot a taldlmdny szerint gy oldjuk
meg a négyszénatomos szénhidrogénelegyben jelen-
lev izobutén és feleslegben vett metanol folyadék-
fazisban, amikor is, erSsen savas, maKropérusi szer-
ves ioncserél§ gyantdk jelenlétében végezziik a
miveletet gy, hogy a metanolt & az jzobutént
2:1-5:1 kozotti moélarinyban reagiltatjuk 30—
—~100°C kézétti h&mérsékleten, az dtalakulatlan
szénhidrogéneket 2—10 bar nyomdson végzett desz-
tilldciéval fejtermékként eltdvolitjuk, a kapott fenék-
terméket ismét desztilliljuk atmoszférikus nyomdson
vagy legfeljebb 2 bar tilnyomdson, és a vissza-
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maradé fenékterméket — adott esetben a képz8dott
tercbutanol és a nyolcszénatomos olefinek egy
részének elvilasztdsa utdn — a metanol és az izo-
butén reakciéjhoz visszavezetjik, majd a mdsodik
desztilliciés 16pésnél kapott desztillitumot 530 bar
nyomdson desztilldljuk, és a képz§ds desztillditumot
a midsodik desztilliciéhoz visszavezetjik, végil a
fenéktermékbdl a tiszta metil-terc-butilétert elkiilo-
nitjik.

A kiinduldsi elegyben a metanol és az izobutén
mélardnya 2 :1-5:1 kozétt van. 2:1 mélardny
alatt a célul kitizott, a 99%-ot jéval meghaladé izo-
butén-atalakitds csak a reakciéhSmérséklet egyidejd,
igen jelentds csokkentésével érhetd el. A reakcié-
hSmérséklet jelentss csokkentése azonban a gyakor-
lati alkalmazhatésigot kizdré moédon csokkenti a
reakciosebességet.

Az 5:1 moélardny felett gazdasigtalannd vélik az
eljards, mivel megnovekednek a metanol elvdlasztdsd-
val kapcsolatos koltségek. A desztilldcid sordn
tilsigosan nagy mennyiségii metanolt kell vissza-
4ramoltatni, és emellett a nagy metanolfelesleggel
egyre kevésbé novekszik a konverzié. Ahhoz, hogy
a IL szdmi raffinitum izobutén-tartalmit 0,25
stily%-nél kisebb értékre csokkenthessik — ez bizo-
nyos célokra torténd felhaszndlhatésdganak elfelté-
tele —, elényssen olyan metanolfelesleget alkalma-
zunk, hogy a metanol é az izobutén molarinya
25:1-4:1 legyen.

A metanol és az izobutén kozotti reakcié
hémérséklete 30—100 °C. A kedvezs reakcidsebesség
biztositdsdra altalsban 50—100 °C kozétt dolgozunk.
Kiilonosen eldnydsnek mutatkozott, ha a reakcié-
hémérsékletet a katalizitordgy eliilsé részében
50—100°C kozétt tartottuk, és az ezt kovets, a
reakciézéna legalibb egyharmadit képezd részben
50-—30 °C kozotti hgmérsékletet dllitottunk be.

A reakcielegynek a katalizitoron vald tartéz-
kodisi ideje figg a katalizitor aktivitdsdtdl, és ezt
minden egyes Katalizdtorndl kilonkilon kell meg-
hatiroznunk. Ha katalizdtorként igen aktiv, makro-
pérusi ioncseréld gyantdkat alkalmazunk, a tartéz-
kodisi id6 dltaldban 10—60 perc kozott van.

A taldlminy szerinti eljdras kivitelezését az 1.
abrin mutatjuk be.

Az 1. szamu raffindtumot és a metanolt az 1 illet-
ve 2 vezetékeken valamint a 3 vezetéken keresztiil
adjuk be a reaktorba. A reaktorbdl tavozé reakcio-
elegyet a 4 vezetéken it vezetjik a nyomis alatti
desztillaciés oszlopba (K 1). Ebben az oszlopban le-
paroljuk és fejtermékként elvezetjiik (az 5 vezetéken
4t) a reagdlatlan négyszénatomos szénhidrogéneket
és a kis mennyiségd, dtalakulatlan izobutént. A
fenéktermék a reakcié sordn képz&dott metil-terc-
Jbutilétert és a metanolfelesleget tartalmazza. A
desztilldcié sorin bedllitott nyomdsnak megfelelGen
a desztillitum kis mennyiségQ metanolt is tartalmaz,
amely azeotrépot képez a négyszénatomos szénhid-
rogénekkel. Ezt a metanolt 6nmagdban ismert
médon, vizes extrakcigval tavolithatjuk el a IL
szimu raffindtumbol. A K 1 oszlop fejrészében a
nyomis 2—10 bar, elénydsen 6—8 bar, mivel ebben
a nyomistartomdnyban kiilondsen gazdasdgosan
kondenzalhaté a desztillitum hitGvizzel.
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A K 1 oszlop fenéktermékét a 6 és 7 vezetéke-
xen keresztill a K 2 desztilliciés oszlopba vezetjiik.
A K 2 oszop fenékterméke tartalmazza a reakci-
hoz feleslegben alkalmazott metanol fétomegét,
adott esetben kis mennyiségli terc-butanollal (TBA)
& nyolcszénatomos olefinekkel egyitt, amelyek
melléktermékként képzédhetnek a reakcié sordn. A
K 2 oszlopbél a fenékterméket a 9 vezetéken it
tavolitjuk el. Amig a nyolcszénatomos olefinekbdl a
megadott reakcickorilmények kozott csak nyomnyi
mennyiség képzddik, addig a képz6dd terc-butanol
mennyisége a metanol és a szénhidrogénelegy viztar-
talmdtol fuigg.

A K 2 oszlopnak ezt a fenéktermékét a 11 és 14
vezetéken 4t visszavezetjilk a reakciba. Adott eset-
ben ledgazast kell kialakitanunk a reakcioba toTténd
visszavezetés elGtt, hogy feldolgozds céljdbdl az
anyagot a 10 vezetéken 4t a K 4 desztilldcié osz-
lopba vezessik, ahol elvilasztjuk a reakcio sordn
képzédott melléktermékeket: a terc-butanolt és a
nyolcszénatomos olefineket. A K 4 oszlopban fel-
dolgozandé termék részardnya fiigg a terc-butanol
illetve a nyolcszénatomos olefin mennyiségétsl,-ame-
lyek egyrészt képzodhetnek, masrészt a reakciokor-
folyamatban maradhatnak. A visszavezetett metanol-
ban legaldbb 1-2 sily% terc-butanol ‘illetve nyolc-
szénatomos olefin megengedhetd, &s igy a 10 vezeté-
ken keresztil a K 4 oszlopba tovibbitott termék
mindig csak a K 2 kolonna fenéktermékének egy kis
hényaddra korlitozédik. A K 4 oszlopban a magas
forrdsponti terc-butanol és nyolcszénatomos olefin
a fenéktermékben helyezkedik el, amelyet a 13
vezetéken 4t tavolitunk el. A fejterméket a 12 és 14
vezetékeken keresztiil egyesitjiik a 2 vezetékben levs
metanollal, és a reaktorba visszavezetjik.

A K 2 oszlop fejtermékét a 8 vezetéken 4t a K 3
nyomés alatti oszlopba vezetjik, ahol fenéktermék-
ként tiszta metil-terc-butiléter képzédik (ezt a 16
vezetéken keresztiil tévolitjuk el). A fejtermék a
metil-terc-butiléter és a metanol azeotrépja, amely-
nek metanoltartalma az oszlopban bedllitott nyo-
mistél figg. A K 3 oszlop fejtermékét a 15 és 7
vezetékeken 4t visszavezetjik a K 2 oszlopba. An-
nak érdekében, hogy csokkentsik a K 3 oszlop fej-
termékének metil-terc-butiléter hdnyadat és ezzel
egyiitt a K 2 oszlopba visszavezetett anyagmennyisé-
get, a nyomist a K 3 oszlopban lehetSleg eléggé
nagyra kell megvilasztanunk. Ezért a nyomést aK 3
oszlopban 5—30bar kozdtti értékre llitjuk be. A
nyomds felsé hatdrét tisztin gazdasigossdgi megfon-
toldsok szabjdk meg, amelyek az energia- és beruha-
zasi koltségekkel kapcsolatosak.

A K 2 kolonna fejrészénél a metil-terc-butiléter
csak metanolos azeotrép alakjdban desztillilhat6 le”
Ezért lehetéleg kis értéken célszerd tartani az osz-
lopban a nyomdst, hogy csokkentsiik az azeotrop
ban jelenlevd metanol mennyiségét, és ezzel egyitta
K 3 oszlop fejtermékének kordramban vezetett
mennyiségét. Miszakilag célszerd és kilondsen gaz-
dasdgos, ha légkéri nyomdson dolgozunk vagy az
oszlop fejrészében legfeljebb 2,0 bar nyomdst alli-
tunk te.

A taldlmény szerinti eljardsndl egyszerli moédon,
egyetlen reaktor alkalmazasdval, gyakorlatilag. teljes
izobutén-konverziéval 4llitunk el§ tiszta metil-terc-
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-butilétert, A gyakorlatilag teljes izobutén-konverzié
azt jelenti, hogy a reakcigban 1észt nem vevg
négyszénatomos sze’nhidrogénelegy messzemenden
izobuténmentes, és felhaszndlhatg tiszta butén-]
desztill4cigval torténd elvilasztisdra vagy az n-butén
vegyliletek szelektiy kémiai dtalakitss4ra

A taldlmanyt a7 aldbbi példak segitségével részle-
tesen ismertetjiik.

1. példa

220 liter ergsen savas ioncseréls gyantgval (mak-
ropérusi, szulfonilt, divinil-benzo]la] térhélésitott
- polisztirolgyanta) toltstt reaktorba, amely a kép-
28d6 reakcidhg elvezetésére alkalmas hiit8beren-
dezéssel van ellitva, bevezetiink az | vezetéken ke-
Tesztil drénként 100,02 kg I szimi raffindtumot
— ez 4500kg izobutént, 26,1 kg butén-1-¢ &

A katalizdtordgy belsejében a hémérséklet 52 °C,
és ekkor az izobutén mennyiségének 99,71%-a dtala-
kul. A reaktort 4 4 csGvezetéken keresztii] a

fin/butén elegy — amely 26,1 kg butén-1-¢ tartal-
maz —, 70,29 kg metil-butiléter, 0,10 kg nyolcszén-
atomos olefinek és 1,60 kg terc-butanol.

A reakciéterméket el6szér az dtalakulatlan
négyszénatomos szénhidrogének elvdlasztssa céliibol
a2 K 1 nyomds alattj oszlopba_ vezetjiik, amelynek
fejrészében a nyomis 6 bar. Azoszlop ‘tetejérdl az 5
csGvezetéken “keresztii] ordnként Gsszesen 55,00 kg
négyszénatomos n-olefin/but4n elegyet, 0,13 kg izo-
butént és 2,18 kg metanolt tavolitunk el. AKX 1 osz-
lop fensktermeke a kovetkezs Gsszetételg: Gréanként
75,05kg metanol, 7079 kg metil-terc-butiléter,
0,10 kg nyolcszénatomos olefinek és 1,60 kg terc-
-butanol, A fenékterméket a 6 é 7 cs6vezetékeken
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it a K 2 oszlopba.vezetji.ik, amelyben 3 nyomds

1,35 bar. . - ) S

- A K 3 oszloprel a 15 g 7 vezetékeken dt vissza.
fejtermékkel egyltt dsszesen Grinként
90,23 metanolt, 88,1] kg metil-terc-butilétert,
0,10 kg nyolcszénatomos olefineket és 1,60 kg terc-
-butanolt vezetiink 5 K 2 oszlopba,

1,35 bat nyomdson 2 K 2 oszlop fejrészébsl a 8

vezetéken it 14,79 metanolt tartalmazg azeotrépot
*tévolitunk el, amely Srinként 88,11 kg metil-terc.
-butiléter ¢s 15,18 kg metano] elegye képz&désének
felel meg.

" A K 2 oszlop aljérél a 9 vezetéken keresztiil az
aldbbi dsszetételi fenékterméket szivjuk le: 6rénként
75,05 kg metanol, 0,10 kg nyolcszénatomos olefinek
és 1,60 kg terc-butano].

Annak- érdekében, hogy elkeriiljiik a nyolcszén-
atomos olefinek és a terc-butanol feldusuldsit z
visszadramoltatott anyagban, e termék 10%-4t a 10
csGvezetéken keresztiil aK4 oszlopba tovabbitjuk,
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90%ot a 11 é 14 vezetékeken 4t
reaktorba vezetjik vissza. A légkor
nyomdson iizemeltetett K 4 desztillicigs oszloprél a
13 vezetéken 4t a kévetkez§ dsszetételii fenéktermé-
ket tavolitjuk el: drinként 0,13 kg metanol, 0,16 kg
terc-butanol és 0,01 kg nyolcszénatomos olefinek.
Desctillitumként 6ranként 7,38 kg metanol képzs-
dik, amelyet 2 12 vezetéken keresztii] tavolitunk el,
és 1jbél egyesitjiik a K 2 oszlop fenéktermékének

mig a tobbi
kozvetleniil a

Osszetételdi: Granként 7492 kg metanol, 0,09 kg
nyolcszénatomos olefinek és 1,44 kg terc-butanol.

A K 2 oszop fejtermékét 2 8 vezetéken keresztii]
a K 3 oszlopba tovibbitjuk, amelynek felss részén a
nyomds 30 bar. A metil-terc-butiléter/metano] azeo-
trép 30 bar nyomdson 46 metanolt tartalmaz, igy
a K 3 oszlop fejrészébsl orinként 15,18 kg metanolt
é 17,82kg metil-terc-butilétert tavolitunk el, &
vezetink vissza a 15 vezetéken 4t a K 2 oszlopba. A
K 3 kolonna aljdrél a 16 vezetéken dt Grdnként
70,29 kg metil-terc-butilétert vezetink el. A metil-
-terc-butiléter 99,9 sily% koriili tisztasdgu.

27,88kg metanol &s 100,02kg I. szimu raf.

7029 kg rendkiviil tiszta metil-terc-butilétert &5
55,13kg U. szémy raffinitumot dllitunk elg, amely
utébbi 0,24% izobutént tartalmaz (metanolmentes
anyagra szdmolva). A reakcig sordn nem lehetett
butén-1 veszteséget megéllapitani,

2. példa

200 liter erdsen savas ioncseréls gyantdval
(makropérusu, szulfondlt, divinil-benzollal térhdlo-
sitott polisztirolgyanta) tsltott reaktorba, amely a
képzédS reakciéhg elvezetésére alkalmas hiit6beren-
dezéssel van elldtva, bevezetjiik az 1 cs&vezetéken
keresztiil 10 bar korili nyomdson 3 kovetkezs
Osszetételd cseppfolyés elegyet: ordnként 100,02 kg
négyszénatomos  frakcig (. szimu raffindtum),
amely 45 kg izobuténbdl, 26,1 kg butén-1-bg]l és
0,02kg vizbsl 411 A 2 csévezetéken keresztiil

nolbdl, 0,04 kg nyolcszénatomos olefinekbsl &5
0,48 kg terc-butanolbél 411, E, 251:1 metanol/
lizobutén mélardnynak fele] meg. A reaktordgy eliil-
$G részében a hémérséklet legfeliebb mintegy 80 °C,
mig a katalizdtordgy utolss harmaddban a hgmer-
séklet 40°C. A reakci6 sorin az izobutén 99,76%-a
4talakul.

A reaktorbél tivozg termék Gsszetétele az aldbbi:
Ordnként 38,86 kg metanol, 0,11 kg izobutén,
55,00 kg négyszénatomos ‘n-olefin/butdn elegy
[tobbek kozott 26,1 kg buté -1}, 70,37 kg metil-
-terc-butiléter, 0,05 kg nyolcszénatomos olefinek és
0,60 kg terc-butano],

A fenti

S vezetéken 4t ordnként 55,00 kg négyszénatomos
5




e

9 182501

n-olefin/butdn elegyet, 0,11 kg izobutént és 2,18 kg
metanolt tdvolitunk el. Az oszlopban fennillé desz-
tilliciés viszonyok ko6zo6tt (6 bar nyomds az oszlop
fels6 részében) a metanol azeotrépot képez a
négyszénatomos szénhidrogénekkel. A K 1 oszlop
fenéktermékét a 6 csvezetéken 4t leszivjuk, majd a
7 cs6vezetéken keresztiil az 1,35 bar nyomdson lize-
meltetett K 2 oszlopba adagoljuk. Osszetétele a
kovetkez8: 6ranként 36,68 kg metanol, 70,37 kg
metil-terc-butiléter, 0,05 kg nyolcszénatomos olefi-
nek és 0,60 kg terc-butanol.

A K 3 oszlopnak a 15 és 7 csGvezetékeken
dt visszavezetett fejtermékével egyiitt Osszesen
6rdnként 56,97 kg metanolt, 117,1 kg metil-terc-
-butilétert, 0,05 kg nyolcszénatomos olefineket és
0,60 kg terc-butanolt vezetiink a K 2 oszlopba. A K
2 oszlop fejtermékeként kapott metil-terc-butiléter/
[metanol azeotrép 14,7% metanolt tartalmaz, ami
6rdnként 117,71 kg metil-terc-butiléter és 20,29 kg
metanol elegyének felel meg. Az azeotrépot a 8
csGvezetéken keresztil a K 3 desztilliciés oszlopba
adagoljuk. A K 2 oszlop aljérél a 9 vezetéken
it a kovetkezd osszetételd terméket tdvolitjuk el:
orénként 36,68 kg metanol, 0,05 kg nyolcszénato-
mos olefinek és 0,60 kg terc-butanol.

Annak érdekében, hogy elkeriiljik a nyolcszén-
atomos olefinek és a terc-butanol feldusuldsit a
reaktorba' visszavezetett anyagban, e termék 20%-dt
a 10 csgvezetéken dt a K 4 oszlopba engedjiik, mig
a tobbi 80%-ot a 11, 14 és 3 csévezetékeken keresz-
til kozvetleniil a reaktorba vezetjiikk. A 1égkori nyo-
mdson iizemeltetett K 4 oszlop aljirél 6rdnként
0,3 kg anyagot vezetiink el, amely metanol mellett
0,01 kg nyolcszénatomos olefint és 0,12 kg terc-
-butanolt tartalmaz (13 csOvezeték). Egyidejileg
desztillitumként Srdnként 7,17 kg metanolt kapunk,
amelyet a 12 vezetéken 4t egyesitiink a K 2 oszlop
fenéktermékének fotomegével (11 csGvezeték). Igy a
reaktorba a 14 vezetéken dt a kovetkez8 Osszetételil
elegyet vezetjiik vissza: érdnként 36,51 kg metanol,
0,04 kg nyolcszénatomos olefinek és 0,48 kg terc-
-butanol.

A K 2 oszlop fejtermékét a 8 csdvezetéken ke-
resztil a K 3 oszlopba adagoljuk, amelynek tetején
a nyomds 8,6 bar. Ezen a nyomdson a metil-terc-
-butiléter/metanol azeotrop 30% metanolt tartalmaz,
igy a K 3 oszlop tetejérdl éranként 20,29 kg metanol
és 47,34 kg metil-terc-butiléter tivozik. Az azeotrd-
pot a 15 vezetéken keresztil visszavezetjik a K 2
oszlopba. A K 3 oszlop aljar6l éranként 70,37 kg
metil-terc-butilétert szivatunk le a 16 vezetéken at.
Tisztasdga 99,9 sily% feletti.

Az érinként felhaszndlt 27,94 kg metanolbdl és
100,02kg 1. szdmi raffindtumbdl tehdt 70,37 kg
rendkiviil tiszta metil-terc-butilétert és 55,11 kg IL
szaml raffindtumot dllitunk el6. Ez ut6bbi 0,20%
izobutént tartalmaz (metanolmentes anyagra szdmol-
va). A reagiltatdis folyamin a butén-1-bdl észre-
vehetG veszteséget nem lehetett kimutatni:

3. példa

200 liter erGsen savas joncseréld gyantdval
(makropérusii, szulfondlt, divinil-benzollal térhdls-

6
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sitott polisztirolgyanta) toltott reaktorba, amely a
képz6d6 reakci6hS elvezetésére alkalmas hiits-
berendezéssel van elldtva, bevezetiink az 1 vezetéken
keresztil 6ranként 100,02 kg I. szdmi raffindtumot
— ez 4500kg izobutént, 26,1 kg butén-1-t és
0,02 kg vizet tartalmaz —, a 2 cs6vezetéken Kkeresz-
til 0,02kg vizet tartalmazé 28,4kg metanolt,
6rdnként, és a 14 csGvezetéken 4t 63,71 kg vissza-
dramoltatott metanolt, Srdnként, amely 0,09 kg
nyolcszénatomos olefineket és 1,44 kg terc-butanolt
tartalmaz. A metanol/izobutén mdlardny 3,51 : 1.

A katalizitordgy elills6 részében a maximilis
hémérséklet koriilbeliil 80 °C, az utolsé harmad4ban
pedig a hémérséklet 40 °C. A reakcié folyamédn az
izobutén mennyiségének 99,84%-a alakul 4t. A reak-
torbdl a 4 csGvezetéken 4t az aldbbi termék tdvozik:
6rinként 64,62 kg metanol, 0,08kg izobutén,
55,00 kg négyszénatomos n-olefin/butdn elegy
[2,61 kg butén-1-tartalommal], 70,38 kg metil-terc-
-butiléter, 0,10kg nyolcszénatomos olefinek és
1,60 kg terc-butanol.

A reagdlatlan négyszénatomos szénhidrogének el-
vdlasztdsa céljabol a reakciterméket elGszér a nyo-
mds alatt tizemeltetett K 1 desztilldlé oszlopba ve-
zetjiik, amelynek felsé részén a nyomds 6 bar. Az
oszlop tetejérdl az 5 csGvezetéken 4t ranként Gssze-
sen 55,00 kg négyszénatomos n-olefinfbutédn elegyet,
0,07 kg izobutént és 2,18 kg metanolt tdvolitunk el.
A K 1 oszlop fenéktermékének Osszetétele a kovet-
kezG: orinként 62,44 kg metanol, 70,38 kg metil-
-terc-butiléter, 0,10 kg nyolcszénatomos olefinek és
1,60 kg terc-butanol. A fenékterméket a 6 és 7 veze-
tékeken keresztiil az 1,35 bar nyomds iizemels K 2
oszlopba adagoljuk.

A K 3 oszlopbdl a 15 és 7 vetékeken dt vissza-
vezetett fejtermékkel egyiitt Osszesen Grénként
77,62 kg metanolt, 88,20 kg metil-terc-butilétert,
0,10 kg nyolcszénatomos olefineket és 1,60 kg terc-
-butanolt vezetiink a K 2 desztilldl oszlopba.

A K 2 oszlop tetejérél 1,35 bar nyomdson 14,7%
metanolt tartalmazé metil-terc-butiléter/metanol aze-
otrépot vezetiink el a 8 csGvezetéken keresztiil.
Az azeotrép Ordnként 88,20 kg metil-terc-butilétert
és 15,18 kg metanolt tartalmaz.

A K 2 oszlop aljirél a 9 csGvezetéken keresz-
til a kovetkezd Osszetételii terméket szivatjuk le:
6rdnként 62,44 kg metanol, 0,10 kg nyolcszénato-
mos olefinek és 1,60 kg terc-butanol.

Annak érdekében, hogy elkeriiljiik a nyolcszén-
atomos olefinek és a terc-butanol felddsuldsit a
reaktorba visszavezetett elegyben, e termék 10%-dt a
10 csévezetéken dt a K 4 oszlopba adagoljuk, mig a
tobbi 90%-ot a 11 és 14 vezetékeken keresztiil
kozvetleniil a reaktorba vezetjiik vissza. A légkori
nyomdson lizemelS K 4 oszlopbdl a 13 vezetéken 4t -
6rdnként 0,43 kg fenékterméket szivatunk le, amely
0,01 kg nyolcszénatomos olefineket és 0,16 kg terc-
-butanolt tartalmaz a metanol mellett. Desztillitum-
ként érinként 598 kg metanol képzédik. Ezt a me-
tanolt a 12 csGvezetéken dt tavolitjuk el, és egyesit-
jik a K 2 oszlop fenéktermékének fGtomegével (11
csbvezeték). Igy a reaktorba a 14 csGvezetéken ke-
resztil beadagolt elegy a kovetkezd Osszetételi:

5.
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Orénként 62,18 kg metanol, 0,09 kg nyolcszénato-
mos olefinek és 1,44 kg terc-butanol.

A K 2 desztilldlé oszlop fejtermékét a 8 csdveze-
téken keresztil a K 3 oszlopba adagoljuk, amelynek
felss részében a nyomds 30 bar. A metil-terc-butil-
éter/metanol azeotrop 30 bar nyomdson 46% meta-
nolt tartalmaz, igy a K 3 oszlop tetejérdl Granként
15,18 kg metanol és 1782 kg metil-terc-butiléter
tivozik. Az azeotrépot a 15 csvezetéken keresztiil
visszavezetjik a K 2 oszlopba. A K 3 oszlop fenék-
termékét a 16 csbvezetéken 4t tavolitjuk el.
Orinként 70,38 kg metil-terc-butilétert kapunk,
amely mintegy 99,9 sily% tisztasdgy.

Az ordnkénti felhasznalt 28,04 kg metanolb¢l és
100,02kg I. szdmd raffinitumbé] tehst 70,38 kg
rendkiviil tiszta metil-terc-butilétert és 55,07 kg II.
szdmu raffinitumot dllitunk el§ 6ranként, amely
utébbi 0,13% izobutént tartalmaz (a metanolmentes
anyagra szdmitva). A reakci6 sorin butén-1 vesztesé-
get nem lehetett kimutatni.

Szabadalmi igénypontok:

L. Eljards tiszta metil-terc-butilészter és 0,25
stily%-ndl kevesebb izobutént tartalmazé négyszén-
atomos  szénidrogénelegy egyideji elddllitisira a
négyszénatomos szénhidrogénelegyben jelenlevs izo-
butén és feleslegben vett metanol folyadékfizisban,
emelt hdmérsékleten, erdsen savas, makropérusos
szerves ioncserél§ gyantdk jelenlétében torténg rea-

10

20

25

gdltatdsa \tjin, azzal jellemezve, hogy a metanolt &s
az izobutént 2:1-5:1 mélarinyban reagdltatjuk
30-100 °C kézotti homérsékleten, az dtalakulatlan
szénhidrogéneket 2—10 bar nyomdson végzett desz-
tilliciéval fejtermékként eltdvolitjuk, a kapott fenék-
terméket ismét desztilliljuk légkér nyomason vagy
legfeljebb 2 bar tilnyomdson, és a vissszamaradg
fenékterméket — adott esetben a képzddott terc-
-butanol és a nyolcszénatomos olefinek egy részének
elvdlasztisa utdn — a metanol és az izobutén reak-
ciéjdhoz visszavezetjiik, majd a mdsodik desztillacigs
lépésnél kapott desztillitumot 5—30 bar nyomdson
desztilldljuk, és a képzods desztillatumot a mdsodik
desztilléciéhoz visszavezetjiik, végiil a fenéktermék-
bél a tiszta metil-terc-butilétert elkilonitjiik.

2. Az 1. igénypont szerinti eljdrds foganatosit4si
médja, azzal jellemezve, hogy a metanolt és izo-
butént 50—100 °C ko6zotti hémérsékleten reagiltat-
juk.

3. Az 1. igénypont szerinti eljdrds foganatositdsi
modja, azzal jellemezve, hogy a metanol és az izo-
butén reakciéjandl a katalizitordgy eliilss részében
50100 °C kozétti hémérsékletet, mig a Katalizdtor-
agy kovetkezd, a reakciézéna legalibb egyharmadit
dtfog részében 50-30°C kozotti hémérsékletet
tartunk fenn. :

4. Az 1. igénypont szerinti eljdrds foganatositdsi
mddja, azzal jellemezve, hogy a metanolt és az izo-
butént 2,5:1-4:1 kozotti mélardnyban reagdltat-

30 juk.

1 rajz
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A kiaddsért felel: a Kozgazdasigi és J ogi Kdnyvkiadé igazgatéja
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