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(57) 1. Спосіб регенерації відпрацьованого цинка-
цетатного каталізатора синтезу вінілацетату, що
включає його термообробку і обробку оцтовою ки-
слотою, який відрізняється тим, що на початку
відпрацьований каталізатор обробляють 4-6% оц-
товою кислотою, потім термообробляють до тем-
ператури 300-310°С, після чого донасичують роз-
чином цинкацетату і знову термообробляють.
2.  Спосіб по п.  1,  який відрізняється тим,  що до-
насичення здійснюють в ультразвуковому полі.

Запропонований винахід відноситься до обла-
сті хімії, зокрема до регенерації каталізаторів від-
працьованих у процесі одержання вінілацетату.

Відомий спосіб регенерації відпрацьованого
каталізатора синтезу вінілацетату, що втратив
свою активність в результаті винесення ацетату
цинку і блокування поверхні каталізатора поліме-
рами ацетилену і вінілацетату, утвореними в про-
цесі синтезу вінілацетату.

Регенерацію каталізатора здійснюють наступ-
ним чином: відпрацьований каталізатор поміща-
ють в кварцову трубку і обробляють водяною па-
рою, що містить 5% аміаку, при температурі 600°С
протягом 4 годин. Далі через каталізатор пропус-
кають повітря, потім каталізатор охолоджують до
85-90°С і просочують розчином цинкацетату до
необхідної концентрації, сушать і охолоджують до
температури 20°С [1].

Недоліком відомого способу є зниження міц-
ності каталізатора, пов'язане з руйнуванням "текс-
тури" носія в процесі високотемпературної оброб-
ки каталізатора.

Найбільш близьким по технічній суті і досягну-
тому результату є спосіб регенерації відпрацьова-
ного цинкацетатного каталізатора синтезу вініла-
цетату, що включає його термообробку і обробку
оцтовою кислотою.

Відпрацьований каталізатор спочатку оброб-
ляють перегрітою парою з температурою 400-
900°С, а потім обробляють оцтовою кислотою.

Обробка перегрітою водяною парою з темпе-
ратурою 400-900°С приводить до розблокуванняро

поверхні каталізатора від полімерів ацетилену і ві-
нілацетату і розкладу ацетату цинку до окису цин-
ку.

Наступна обробка оцтовою кислотою забезпе-
чує переведення цинку з його неактивної форми, у
вигляді окису цинку, в активну форму - у вигляді
ацетату цинку.

Недоліком відомого способу є зниження міц-
ності каталізатора.

Це обумовлено тим, що в умовах високотем-
пературної обробки каталізатора водяною парою,
одночасно з розблокуванням поверхні каталізато-
ра від полімерів ацетилену і вінілацетату відбува-
ється розклад ацетату цинку до оксиду цинку і
руйнування "текстури" носія. І, хоч при дальшій
обробці каталізатора оцтовою кислотою, в резуль-
таті хімічної реакції знову утворюється ацетат цин-
ку і, отже, практично повністю відновлюється акти-
вність каталізатора, але проте "текстура" носія і
міцність каталізатора не відновлюється, що робить
практично неможливою повторну регенерацію ка-
талізатора.

В основу запропонованого винаходу постав-
лено завдання створення способу регенерації від-
працьованого цинкацетатного каталізатора синте-
зу вінілацетату, в якому, шляхом зміни послідов-
ності операцій, умов їх проведення і введення до-
даткової операції, забезпечується можливість роз-
блокування поверхні каталізатора від полімерів
ацетилену і вінілацетату з одночасним запобіган-
ням розкладу ацетату цинку і руйнування "тексту-
ри" носія.
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Це завдання вирішується тим, що у відомому
способі регенерації відпрацьованого цинкацетат-
ного каталізатора синтезу вінілацетату, що вклю-
чає його термообробку і обробку оцтовою кисло-
тою, на початку відпрацьований каталізатор обро-
бляють 4-6% оцтовою кислотою, потім термообро-
бляють до температури 300-310°С, після чого до-
насичують розчином цинкацетату і знову термооб-
робляють.

Завдання вирішується також тим, що донаси-
чення здійснюють в ультразвуковому полі. Заявни-
ками установлено, що зміна порядку і умов вико-
нання операцій, а саме здійснення спочатку хіміч-
ної дії оцтовою кислотою на поверхню каталізато-
ра, а потім дії температури більш низької, ніж у
прототипі, запобігає руйнуванню текстури носія і
розкладу ацетату цинку з одночасним забезпечен-
ням розблокування поверхні каталізатора від по-
лімерів, в результаті чого відкривається доступ до
ацетату цинку, раніш недоступного через блоку-
вання поверхні каталізатора полімерами.

Заявниками експериментально встановлено,
що:

• після обробки каталізатора оцтовою кисло-
тою з подальшою термообробкою до температури
300°С відбувається розкриття пор каталізатора так
як кількість ацетату цинку в доступній для аналізу і
синтезу вінілацетату формі після такої обробки
збільшується більше ніж у 2 рази, в порівнянні з кі-
лькістю ацетату цинку, одержаного в результаті
аналізу відпрацьованого каталізатора;

- запобігається розклад ацетату цинку в оксид
цинку;

- практично повністю відновлюється питома
поверхня каталізатора;

- зберігається "текстура" носія, гранулометри-
чний склад і, отже, міцність каталізатора.

Наступна операція донасичення каталізатора
розчином ацетату цинку в поєднанні з термообро-
бкою при температурі до 300-310°С збільшує вміст
ацетату цинку в регенерованому каталізаторі до
необхідного, активність і питома поверхня повніс-
тю відбудовується, а міцність каталізатора збері-
гається практично нарівні свіжеприготовленого ка-
талізатора.

Пошук, проведений по матеріалах науково-
технічної та патентної літератури, показав, що за-
пропонований винахід володіє новизною, так як
заявлена сукупність ознак є новою.

Запропонований винахід має винахідницький
рівень, так як заявлені відмінні ознаки хоч і відомі
самі по собі,  але в такій сукупності і з таким ре-
зультатом, з яким вони виступають в сукупності
ознак запропонованого винаходу, заявником неві-
домі ні в аналогах, ні в інших джерелах науково-
технічної та патентної інформації.

Запропонований винахід регенерації відпра-
цьованого цинкацетатного каталізатора синтезу
вінілацетату включає:

- обробку відпрацьованого каталізатора роз-
чином оцтової кислоти;

- термообробку каталізатора до 300-310°С;
- донасичування каталізатора розчином цин-

кацетату в ультразвуковому полі або без нього.
Для обробки використовують 4-6% оцтову ки-

слоту.
Обробку відпрацьованого каталізатора здійс-

нюють в ванні з кошиком, які використовують для
промивання і просочування каталізатора. Ванна
з'єднана з ємностями розчинів оцтової кислоти і
цинкацетату.

Запропонований спосіб пояснюється такими
прикладами .

Для проведення регенерації заявниками виб-
раний відпрацьований цинкацетатний каталізатор
синтезу вінілацетату марки "MAYC", що втратив
свою активність через часткове винесення цинка-
цетату і блокування поверхні каталізатора поліме-
рами.

Дані, що характеризують склад, поверхню, на-
сипну вагу, міцність і активність відпрацьованого і
регенерованого каталізатора наведені в таблиці.

Приклад 1. Відпрацьований цинкацетатний ка-
талізатор синтезу вінілацетату завантажують в
кошики і поміщують у ванну, заповнену 5% оцто-
вою кислотою. Обертаючи кошик  протягом 30
хвилин, проводять промивання каталізатора оцто-
вою кислотою.

Промивальний розчин зливають з ванни, а ка-
талізатор вивантажують з кошика і термооброб-
ляють до температури 300°С у сушарні.

Далі каталізатор охолоджують, знову заванта-
жують в кошик і насичують 25% розчином цинка-
цетату в ванні, попередньо заповненій розчином
цинкацетату.

Каталізатор вивантажують і знову термообро-
бляють до температури 300°С  протягом 5 годин.

Регенерований каталізатор досліджують на
активність згідно ТУ 6-11-0209955-90.

Метод полягає у визначенні активності каталі-
затора шляхом синтезу вінілацетату при визначе-
них умовах: витрата ацетилену - 54 дм3/г, оцтової
кислоти 20 см3/г. Паровогазова суміш ацетилену і
оцтової кислоти пропускається через стаціонарний
шар каталізатора при температурі 170±3°С і
200±3°С.

Регенерований готовий каталізатор відповідає
вимогам ТУ 6-11-0209955-90.

Приклад 2. Проведена регенерація описаного
вище відпрацьованого цинкацетатного каталізато-
ра по технології, описаній в прикладі 1 з тією різ-
ницею, що насичування каталізатора цинкацета-
том здійснюють в ультразвуковому полі  протягом
15-25 хвилин при частоті 16 кГц.
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Регенерований каталізатор відповідає вимо-
гам ТУ-6-11-0209955-90. Результати випробування
приведені в таблиці.

Із таблиці видно, що:
- після обробки каталізатора оцтовою кисло-

тою в сполученні з термообробкою до температу-
ри 300°С кількість ацетату цинку збільшується
більш чим в 2 рази в порівнянні з кількістю ацетату
цинку, одержаному в результаті аналізу відпра-
цьованого каталізатора (графи 1, 7 відповідно);

- практично повністю зберігається міцність ка-
талізатора (графи 4-6, 10-12, 16-18 відповідно);

- відновлюється насипна вага (гр. 2-14), пито-
ма поверхня (гр. 15), початкова активність каталі-
затора.

Джерела інформації, прийняті до уваги при ек-
спертизі:

1. СССР а. с. № 709161 B01J23/06.
2. США патент № 27151140/55.

__________________________________________________________

ДП "Український інститут промислової власності" (Укрпатент)
Україна, 01133, Київ-133, бульв. Лесі Українки, 26

(044) 295-81-42, 295-61-97
__________________________________________________________

Підписано до друку ________ 2001 р.    Формат 60х84 1/8.
Обсяг ______ обл.-вид. арк.   Тираж 50 прим.    Зам._______

____________________________________________________________

УкрІНТЕІ, 03680, Київ-39 МСП, вул. Горького, 180.
(044) 268-25-22

___________________________________________________________


