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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de separare si
recuperare a unor fractii de octanoli din efluentul de
reactie de la fabricarea octanolilor prin sinteza oxo sau
din fractia de octanol rezidual recuperata de la fabri-
carea plastifiantilor. Procedeul conform inventiei consta
in utilizarea unei coloane cu perete divizant, in care
alimentarea cu efluent de reactie sau fractia de octanol
rezidual este introdusd pe un taler al sectiunii de
alimentare a coloanei - sectiunea din stanga peretelui

divizant, din care rezultd, la varful coloanei, componentii
mai volatili, de pe un taler din zona de culegere produs
a coloanei - sectiunea din dreapta peretelui divizant, se
obtine octanol cu puritate peste 99,95% masa -
amestec de izomeri si un reziduu la baza coloanei.

Revendicari: 1
Figuri: 2

Cu incepere de la data publicérii cererii de brevet, cererea asigura, in mod provizoriu, solicitantului, protectia conferitd potrivit dispozitiilor
art.32 din Legea nr.64/1991, cu exceptia cazurilor in care cererea de brevet de inventie a fost respinsd, retrasd sau considerata ca fiind retrasa.
Intinderea protectiei conferite de cererea de brevet de inventie este determinata de revendicdrile continute in cererea publicata in conformitate

cu art.23 alin.(1) - (3).

RO 132345 A2



* Cerar ja “’G\JP( '!e ’h\fégé

U 3 07 308

PROCEDEU DE SEPARARE SI RECUPERARE A OCTANOLILOR PRIN
UTILIZAREA COLOANEI CU PERETE DIVIZANT

Prezenta inventie se refera la un procedeu nou de separare si/sau recuperare a unor
fractii de octanoli, fie din efluentul de reactie din procesul de fabricare a octanolilor prin
oxo-sintezd [1, 2], fie din fractia de octanoli recuperati din procesul de fabricare a
plastifiantilor, aplicarea acestuia conducand la reducerea costurilor de investitie si a

consumului energetic. Procedeul utilizeaza o coloana cu perete divizant [3, 4, 5, 6].

Procedeul actual industrial de separare a octanolului (de fapt un amestec de
izomeri) din efluentul de reactie din instalatia oxo [1, 2] presupune separarea acestuia
utilizdnd o succesiune de trei coloane de fractionare. Desi in mod normal separarea
octanolului ar necesita doar doua coloane de fractionare, procedeul existent utilizeaza trei
coloane, ceea ce conduce la cresterea consumurilor de energie prin efectul reamestecarii.
Este total ineficient si greu de reglat. Pentru recuperarea octanolului din fractia de
octanoli recuperati de la fabricarea plastifiantilor existd un procedeu mai vechi [7]
precum si o cerere de brevet, A 2011 00081 [8]. De fapt procedeul prezentat in [7] este

gresit conceptual si sustinem ca nu poate fi utilizat la separarea octanolilor.

Problema principald in ceea ce priveste separarea acestui amestec este compozifia
materiei prime. Au fost identificati peste 60 de compusi diferiti iar datele de echilibru
lichid-vapori existente in literaturd sunt extrem de reduse. Dintre acestia mentiondm
numai compusii identificabili in mod curent: alcool izopropilic, N butiraldehida, i-
butanol, n-butanol, 3 metilen heptan, 3 metil | heptena, 3 metil 2 heptena, 3 metil 3
heptena, 3 metilen 3 heptena, 2 octena, 2 metil 3 hexanona, 4 heptanona, 3 heptanona, 3
metil 4 heptanona, 2metil 2hepten-4ona. 2 ¢til hexanal, 2 etil 4 metil pentanol, 2 etil
hexanol, 1,2,3 trimetil ciclopentan, 4,5dietil 3,5 octadiena, izobutoxi 2etil hexan, 1 butoxi
2 etil hexan, ester 2 etil hexilic al acidului cloracetic, ester 2 etil hexilic al acidului izo-
butanoic, anhidrida ftalica, ester 2 etil héxilfc al actdului n-butanoic, ftalida, 5,6 dipropil
decan, 2 etil hexil 2 etilhexanoar, ester 2 etilhexilic al aciduiui benzoic, 2 iod 6 metil
heptan, dibutilftalat, ester butil 2 etil hexiiic al acidului ftalic, izo DOF, DOF, 2 etil 4
metil pentanol, 2 etil hexanol, 2,24 trimeti: ! = penta~diol. 2,2,4 trimetil 1,3 pentandiol, 2

etil 1,3 hexandiol, [zomer 2 etil 1.3 hexangiol, {zomer 2 etil 1,3 hexandiol, 3 butil 3 octen
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2-ona, ester 2 etil hexilic al ac. butiric, ester 2 etii hexilic al acidului butiric, ester butilic
al acidului butanoic, ester hexilic al acidului butanoic, ester butilic al acidului butanoic,
ester octilic al acidului butanoic, ester butilic al acidului butanoic, 5,6 dipropil decan,
ester decilic al acidului butanoic, 2 etil 3hidroxi hexil 2 metil propanoat, 2etil hexil 2etil
hexanoat, 6,6 dimetil undecan, N octil izobutirat, 2,6 dimetil octan, 2,5 heptadecadiona.
Unii dintre compusii prezenti chiar in cantitate micd influenteaza in mod decisiv
calitatea produsului final. Acest lucru se intdmpla in special la procesul de recuperare a
octanolilor din fractia de octanoli recuperati de la fabricarea plastifiantilor. Este vorba de
compusii nesaturati care influenteazd apreciabil culoarea plastifiantilor, chiar dacad sunt
prezenti in proportii mici. Obtinerea unui produs final avind o proportie maxima de 0.020
—0.025% masa din acesti compusi nedoriti este dificild si este probabil cauza utilizérii a
trei coloane de fractionare in procedeul actual. O alta dificultate in separare este
incompatibilitatea unor componenti care s-ar putea gisi in produsele finale ale celor doua
instalatii, mai ales in ceea ce priveste fractiile usoare. Desi la prima vedere procesul de
separare este unul clasic, conventional, dificultdtile induse de prezenta compusilor
nedoriti complicd mult separarea. Obtinerea specificatiilor de calitate, primordiala, se

face cu sacrificarea tintelor de consum energetic redus.

fn ultimii 30 de ani o strapungere tehnologica importantd in ingineria proceselor
de separare au constituit-o sistemele complexe de fractionare si in special coloana cu
perete divizant [4, 5, 6]. Prin utilizarea coloanelor cu perete divizant se aduc importante
reduceri de cheltuieli de investitie si de operare. In mod normal separarea amestecurilor
in scopul obtinerii a trei produse se face utilizind doud coloane de fractionare. Utilizarea
coloanelor Petlyk de tipul Il si a coloanelor cu perete divizant se face utilizdnd fie doua
coloane mai mici, fie o singura coloana care, chiar daca este mai mare decat fiecare din
cele doud coloane simple, are un cost de investitie cu cel putin 30% mai mic prin
reducerea cantitagii totale de metal, reducerea numaérului de condensatoare si
refierbatoare. Costurile de operare sufera reduceri substantiale de cel putin 30% prin

imbunititirea eficientei termice a procesului de fractionare.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia este separarea octanolului (amestec
de izomeri) fie (1) din efluentul de reactie de ia instalatia de fabricare octanol prin sinteza
oxo, fie (2) din fractia de octanoli reziduala de ia fabricarea plastifiantilor, separare care
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utilizeazd o coloand cu perete divizant caracterizata prin aceea ca alimentarea este
introdusa pe un taler al sectiunii de alimentare a coloanei cu perete divizant (sectiunea din
stdnga peretelui divizant), la varful coloanei obtinandu-se componentii mai usori decat
octanolul faza lichid, produsul final octanolul de mare puritate (amestec de izomeri),
peste 99.95% masa, se obtine de pe un taler din zona de culegere produs a coloanei cu
perete divizant (sectiunea din dreapta peretelui divizant), iar reziduul se obtine la baza

coloanei.
Avantajele prezentei inventii sunt urmatoarele:

- fluxurile interne din coloana de fractionare sunt separate in cele doua sectiuni;
- sectiunea din stanga, functionand ca o coloani de prefractionare, are rolul de a
face o separare brutd intre componentii usori si cei grei din amestecul de
alimentare;
- sectiunea din dreapta functioneaza ca o coloand de purificare; fluxurile din
sectiunea din dreapta au concentratii ridicate in octanol;
- efectul separarii fluxurilor in cele doua sectiuni este reducerea considerabila a
efortului de separare, prin reducerea reamestecérilor din coloana;
- efectul global este reducerea substantiald a consumului de abur din baza
coloanei cu cel putin 30%;
- costurile de investitie sunt reduse cu cel putin 30%.
Se dau doud exemple de aplicare a inventiei si in legiturd cu figurile 1 si 2 care
reprezintd (1) schema noului procedeu de separare a octanolului si (2) schema noului
procedeu de recuperare a octanolului din fractia de octanoli de la fabricarea

plastifiantilor.
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Exemplu 1 de aplicare
Figura 1 prezintd coloana de separare octanol de mare puritate prevazuta cu perete
divizant, materia prima constituind-o efluentul de reactie de la fabricarea octanolului prin

sinteza 0xo.

Materia prima, constituitd din efluentul produs de reactie, este impinsd cu pompa
P1 si alimenteazd coloana cu perete divizant C1 (pe un taler al secfiunii din stanga
peretelui divizant). La varful coloanei, dupa condensare in condensatorul C1 si separare
in separatorul V2, se obtine un flux format din componentii mai volatili (mai ugori decét
octanolul) din care o parte se da ca reflux cu o ratie variabild impusa de puritatea dorita,
de obicei 1.2 - 10:1, Tmpins cu pompa P2 la véarful coloanei, iar restul constituind
produsul de varf al coloanei impins cu pompa P2. Produsul final, octanolul de mare
puritate (peste 99.95% masa) se obtine in faza lichida de pe un taler din zona de culegere
produs a coloanei cu perete divizant (sectiunea din dreapta peretelui divizant, vezi figura
1) si este impins cu pompa P3 la depozit dupé o eventuali ricire, iar reziduul se obtine la

baza coloanei care este prevazuta cu refierbatorul R1.




a 2016 00492 08/07/2016 /2 é?

Exemplu 2 de aplicare
Figura 2 prezintd coloana de recuperare a octanolului, de mare puritate, din fluxul

de octanol rezidual de la fabricarea plastifiantilor, coloani previzuta cu perete divizant.

Materia prima constituitd din fractia de octanol rezidual de la fabricarea
plastifiantilor este impinsa cu pompa P1 si alimenteaza coloana cu perete divizant C1 (pe
un taler al sectiunii din stdnga peretelui divizant). La varful coloanei, dupi condensare in
condensatorul C1 si separare in separatorul V2, se obtine un flux format din componentii
mai volatili (mai usori decat octanolul) din care o parte se da ca reflux cu o ratie variabila
impusd de puritatea doritd, de obicei 1.2 - 10:1, impins cu pompa P2 la varful coloanei,
iar restul constituind produsul de varf al coloanei impins cu pompa P2. Produsul final,
octanolul de mare puritate (peste 99.95% masa) se obtine in faza lichidd de pe un taler din
zona de culegere produs a coloanei cu perete divizant (sectiunea din dreapta peretelui
divizant, vezi figura 1) si este impins cu pompa P3 la depozit dupd o eventuala racire, iar

reziduul se obtine la baza coloanei care este prevazuta cu refierbatorul R1.
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REVENDICARE

Procedeu de separarea octanolului (amestec de izomeri) fie (1) din efluentul de
reactie de la instalatia de fabricare octanol prin sinteza oxo, fie (2) din fractia de octanoli
reziduald de la fabricarea plastifiantilor, separare care utilizeazd o coloand cu perete
divizant, caracterizatd prin aceea ca alimentarea este introdusd pe un taler al sectiunii de
alimentare a coloaneti cu perete divizant (sectiunea din stanga peretelui divizant), la varful
coloanei obtindndu-se componentii mai usori decat octanolul faza lichid, produsul final
octanolul de mare puritate (amestec de izomeri), peste 99.95% masa, se obtine de pe un
taler din zona de culegere produs a coloanei cu perete divizant (sectiunea din dreapta

peretelui divizant), iar reziduul se obtine la baza coloanei.
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