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“PROCESSO PARA PREPARACAO DE UM ALQUILENO GLICOL”

Campo da Invengéo

A presente invengao refere-se & um processo para a preparag¢ao de um alquileno gli-
col de um 6xido de alquileno. Mais particularmente, a presente invengao fornece um processo
para a preparacao de monoetileno glicol de éxido de etileno utilizando um catalisador com
base em uma resina de troca-idnica.

Antecedentes da Invencao

Os alquileno glicois, tais como monoalquileno glicéis, sao de continuado interesse co-
mercial e a demanda para os mesmos tem aumentado. Por exemplo, os monoalquileno gli-
cbis sdo empregados em composi¢des anticongelantes, como solventes e como materiais de
base na producéo de tereftalatos de polialquileno, por exemplo, para fibras e garrafas.

Os alquileno glicois sao tipicamente preparados de seu Oxido de alquileno correspon-
dente utilizando um processo de hidrélise na fase liquida. Na produgao comercial, a reagao
de hidrdlise é executada sem um catalisador por adicionar um grande excesso de agua, por
exemplo, 15 a 30 moles de agua por mole de 6xido de alquileno. A técnica de reagéo de
hidrélise anterior é uma reagao de substituigao nucleofilica, em que a abertura de anel do
oxido de alquileno ocorre e a agua serve como o nucledfilo.

Porque 0 monoalquileno glicol inicialmente formado, da mesma forma, age como um nu-
cledfilo, uma mistura de monoalquileno glicol, dialquileno glicol e o elevado alquileno glicois é
tipicamente formado. A fim de aumentar a seletividade para monoalquileno glicol, &€ neces-
sario suprimir a reagao secundaria entre o produto primario e o 6xido de alquileno, que compe-
te com a hidrdlise do 6xido de alquileno.

Uma técnica eficaz para a supressao da reagdo secundaria € aumentar a quantidade
de agua presente na mistura reacional. Apesar de que esta técnica da técnica anterior melho-
ra a seletividade com relagdo a produgéo do monoalquileno glicol, isto cria um problema em
que as grandes quantidades de agua tém que ser removidas. Remover tal 4gua adicional au-
menta os custos de produgéao porque um tal processo de remogao é intensivo para energia e
requer facilidades de evaporagéo/ destilagdo em grande escala.

Um numero de publicagdes da técnica anterior mostra que a seletividade elevada
para monoalquileno glicois pode ser obtida se as reagdes sao conduzidas empregando
processos cataliticos heterogéneos, tal como, por exemplo, com catalisadores com base em
uma resina de troca-ibnica como descrito em EP-A-156,449 (resinas de permuta de anions
contendo metalato); JP-A-57439026 (resina de permuta de anions na forma de halogé-
neo); Patentes da Russia Nos. 2002726 e 2001901 (resina de permuta de anions na forma de
bicarbonato); W0/20559A (resina de permuta de anions); e WO 97/33850 (resina de permuta
de anions).

A literatura, da mesma forma, descreve varias combinagdes de reatores as quais po-
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dem ser empregadas em tais processos cataliticos. Por exemplo, a Patente dos Estados Uni-
dos N° 6.160.187 descreve diversas combinagdes de um reator adiabatico em combinagao
com permutadores de calor. De acordo com a patente 187, uma operagao de fluxo descen-
dente é preferida sobre uma operagao de fluxo ascendente uma vez que as operag¢des de
fluxo descendente, de acordo com o relatado, tém vantagens especificas sobre um processo
de fluxo ascendente.

Apesar de todos o0s avangos fabricados na hidrolise catalitica de 6xidos de alquileno,
neste ponto é uma necessidade continuada de fornecer um novo e melhorado processo de
produgdo de monoalquileno glicol dos éxidos de alquileno correspondentes.

Sumdrio da Invencio

Em vista do referido acima, a presente invengao fornece um processo catalitico melhora-
do para preparagao de um alquileno glicol do 6xido de alquileno correspondente utilizando um
catalisador com base em uma resina de troca-idnica e um reator em que um processo de flu-
x0 ascendente é empregado. Em algumas modalidades da presente invengéo, o processo de
fluxo ascendente pode ser empregado para auxiliar na substituicao de toda, ou uma parte, do
leito catalisador.

Existe uma vantagem em sendo capaz de remover uma parte do catalisador em-
pregado periodicamente e substituir ou por catalisador regenerado ou novo durante a opera-
¢ao. Isto evita a necessidade de interrupgao de atividade do reator para alterar o catalisador,
deste modo é particularmente vantajoso com um catalisador de vida relativamente curta. Pa-
ralisando o reator deve causar perda de produgdo a nao ser que algumas combinagdes se-
jam produzidas, por exemplo, por adicionar um reator reserva em um custo adicional. Em
particular, os catalisadores com base em resinas de permuta de ions sdo conhecidos para
dilatagéo sob condigdes hidrolise de oxido de etileno, e a capacidade de substituir contas de
resina dilatadas, além disso, ajuda a limitar a extensdo em que o volume do leito aumenta
com o tempo na corrente.

Na presente invengao, a substituicdo e a remogao do catalisador podem ser auxiliadas
por uma operagao de fluxo ascendente quando a velocidade ascendente é suficiente para
expandir ou fluidificar o leito catalisador. A segregagao parcial ou completa das particulas do
catalisador por tamanho em um leito expandido pode ser, da mesma forma, vantajoso in permi-
tindo a remogao seletiva das particulas mais dilatadas.

Em termos gerais, a presente invengao fornece um processo de hidrélise catalitica de
conversao de um oxido de alquileno, de preferéncia dxido de etileno, neste alquileno glicol cor-
respondente, de preferéncia monoetileno glicol. O método inventivo compreende:

reagir a agua e um 6xido de alquileno em pelo menos um reator sob condi¢des para
formar um alquileno glicol, em que o referido pelo menos um reator inclui um catalisador com
base em uma resina de troca-ibnica e o referido reator é operacional em uma dire¢gao de
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fluxo ascendente.

Por direcao de "fluxo ascendente" é pretendido que os reagentes, isto €, agua e Oxi-
do de alquileno, bem como particulas do catalisador os quais sdo produzidas durante o uso
do catalisador sdo itinerantes em uma diregdo do fundo do reator ascendente. Tem sido
observado que por empregar uma operagao de fluxo ascendente, o catalisador empregado
tem um tempo de vida estendido, por exemplo, um tempo de vida melhorado em até 2 vezes
maior tem sido observado, do que aquele exibido para uma operagao de fluxo descenden-
te. Em uma operacgao de fluxo descendente, a pressao cai devido ao fluxo liquido tender a
compactar o leito catalisador e prevenir o movimento das particulas do catalisador. Em uma
operagao de fluxo ascendente, a pressao cai atua para opor-se ao peso das particulas do ca-
talisador, e se a pressao cai é suficientemente alta podendo permitir as particulas cataliticas
moverem-se e aumentarem o espago vazio entre as particulas.

Outro beneficio do processo inventivo é que as pequenas particulas contaminantes,
por exemplo, fragmentos do catalisador (contas de resina as quais quebram-se durante a ope-
ra¢ao), podem ser removidos do reator durante o uso. Quando uma operagao de fluxo descen-
dente é empregada, estas particulas contaminantes podem tornar-se capturadas no leito cata-
lisador. Quando uma operagao de fluxo ascendente é empregada, as pequenas particulas
contaminantes podem ser removidas pelo fluxo ascendente do liquido, ajudada pela capacidade
das particulas do catalisador mover-se e pelo elevado espago vazio.

Ainda assim um beneficio do processo incentivo, além disso, é que a pressao caida
no sistema é limitada a que € necessaria suportar o leito catalisador. Em uma operagéao de
fluxo descendente, uma queda da pressdo aumentada aumenta a chance de avaria mecéanica
as particulas do catalisador.

Breve Descricao dos Desenhos

As Figuras 1-3 ilustram alguns exemplos de reatores os quais podem ser emprega-
dos na presente invengao.

Descricdo Detalhada da Invencao

A presente invencgdo, a qual fornece um processo de hidrélise catalitica para a produ-
¢ao de um alquileno glicol de um 6xido de alquileno, particularmente, monoetileno glicol de
Oxido de etileno, utilizando um catalisador com base em uma resina de troca-idnica e um rea-
tor 0 qual opera em uma dire¢ao de fluxo ascendente, deve ser agora descrito em maiores
detalhes por referéncia a seguinte discussao e 0s desenhos 0s quais acompanham a pre-
sente aplicagdo. E observado que os desenhos da presente aplicagdo sdo fornecidos para
propositos ilustrativos e, como tal, ndo sao tragados por escala.

Como estabelecido acima, a presente invengao fornece um processo de hidrdlise
catalitica para preparagao de um alquileno glicol por reagao de 6xido de alquileno e agua
na presenga de uma resina de troca-ibnica. A resina de troca-idbnica é empregada na
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presente invengdo como um catalisador heterogéneo para conversdo de um éxido de alqui-
leno neste monoalquileno glicol correspondente.

O termo "alquileno” é empregado na presente inven¢&o para denotar um radical or-
génico formado de um hidrocarbono alifatico ndo saturado tipicamente tendo de 2 a 22 &-
tomos de carbono, de preferéncia de 2 a 6 atomos de carbono. Os 6xidos de alquileno prefe-
ridos os quais sdo empregados na presente invengéo incluem oxido de etileno (EO), 6xido de
propileno (PO), e 6xido de butileno (BO). Os alquileno glicois preferidos incluem seus respec-
tivos monoalquileno glicéis: monoetileno glicol (MEG), monopropileno glicol (MPG), e monobu-
tileno glicol (MBG). Mais de preferéncia, a presente invengao fornece um método para a prepa-
racéo de MEG do 6xido de etileno e agua.

A reacdo de hidrolise empregada na presente invengio é executada em qualquer tipo de
reator incluindo, por exemplo, um reator adiabatico e/ ou um reator ndo adiabatico.

De preferéncia, um reator ndo adiabatico € empregado. Por "ndo adiabatico" € pre-
tendido que a transferéncia substancial de calor ocorra, ou de, o sistema do reator. Por con-
seguinte, os sistemas do reator empregados em algumas modalidades da presente invengéo
incluem pelo menos alguns meios para remogao/ transferéncia de calor para e do sistema.
Tais meios para remogao/ transferéncia de calor sdo bem conhecidos por aqueles versados
na técnica. Em outra modalidade da presente invengao, o reator ndo adiabético inclui uma
jaqueta de aquecimento/ resfriamento que é embrulhada ao redor do exterior do reator.

As ilustragdes de varias configuragtes dos sistemas do reator as quais podem ser em-
pregadas na presente aplicago sdo fornecidas nas Figuras 1-3 é observado que as Figuras 1-
3 incluem alguns sistemas do reator basicos os quais podem ser empregados. Outros siste-
mas do reator os quais operam em uma diregdo de fluxo ascendente sdo da mesma forma,
considerados e, como tal, a presente invengdo ndo esta limitada aos sistemas do reator mos-
trados aqui. Para evitar obscurecer o reator, os meios para remover/ transferir o calor, reque-
rido quando um reator ndo adiabatico € empregado, ndo é mostrado.

Nas Figuras 1-3, os numerais de referéncia resultantes sdo empregados: 10 denota um
alimentador de agua; 12 denota um alimentador de éxido de alquileno; 13 denota um alimen-
tador de agua quente (apds ser de troca cruzada); 14 denota uma agua combinada e alimen-
tador de 6xido de alquileno; 15 denota um reator; 16 denota uma corrente de produto; 17
denota um permutador de calor; e 19 denota um produto combinado e alimentador de
oxido de alquileno.

Especificamente, a Figura 1 ilustra um reator catalitico unico. O alimentador de agua
10 é combinado com um alimentador de 6xido de alquileno 12 e alimentado com um reator 15
como uma agua combinada e alimentador de 6xido de alquileno 14. A agua e o é6xido de al-
quileno reagem no reator 15 e na presenga de um catalisador para formar uma corrente de

produto de glicol 16. Nos projetos do reator mostram os meios de troca de calor ndo sé&o, al-



10

15

20

25

30

35

gumas vezes, mostrados, a fim de ndo complicar os desenhos.

Como mencionado acima, é conhecido que solventes e processos de permuta de ions
causa resinas de permuta de ions, particularmente resinas de permuta de &nions, para dila-
tacdo. Este tipo de dilatagdo é reversivel, e a extenséo da dilatagdo € limitada. De qualquer
modo, sob condigbes de 6xido de alguileno hidrolise, especialmente hidrdlise de EOQ, as resi-
nas de permuta de &nions inesperadamente dilatadas continuamente e irreversivelmente a
uma extenséo ilimitada. Tal dilatagédo ilimitada, continua pode criar problemas em uma
situagdo industrial, tal como o tamponamento do reator e um efeito prejudicial na seletividade.

Os reatores empregados permitem expans&o ndo compelida do catalisador de resi-
na; fora isso, a resina deve expandir-se junto as paredes do reator, tamponando o fluxo total
do leito catalisador e gerando pressdes muito altas as quais poderiam romper o reator e re-
duzir o fluxo do fluido através do leito. Isto requer que o volume do reator seja maior do que o
volume inicial do leito da resina e que a forma e/ ou as proporgdes do reator e/ ou leito cata-
lisador sejam tais que a resina possa expandir-se livremente na parte do reator a qual ndo
contem inicialmente o catalisador, sem ligagdo ou conexdo com as paredes do reator. Es-
tes requisitos podem ser alcangados por empregar, por exemplo, um vaso cilindrico verti-
cal para o reator, com uma altura suficientemente baixa para relagdo do didmetro do leito
catalisador. Em um tal reator, o catalisador poderia estar localizado na parte funda do vaso e
deixado expandir-se ascendente com o passar do tempo.

De preferéncia, a altura da relagéo da largura do leito catalisador no reator € maior
do que 1, e mais preferivelmente maior do que de cerca de 1 a menos do que ou igual a cer-
ca de 20:1. De preferéncia, a altura da relagdo da largura do leito catalisador no reator é
de pelo menos cerca de 0,1:1, e mais preferivelmente pelo menos de cerca de 0,5:1.

Outro tipo de configuragéo do reator a qual leva em consideragdo a dilatagdo da resi-
na ndo compelida &€ um vaso com uma ou mais se¢des na forma cdnica, em que o didmetro do
reator ou aumenta ou diminui continuamente do fundo para o topo de uma seg¢éo conica, e o
angulo de inclinagcdo de uma segdo conica € tal que a resina possa expandir-se ascendente
livremente por friccdo minimizada e forgas laterais com a parede do reator. O reator pode ter
pequenas segdes cilindricas na entrada e saida e da mesma forma entre as segbes conicas,
se neste ponto é maior do que uma segéo conica. O angulo de inclinagdo de uma seg¢édo coni-
ca necesséria para permitir a resina expandir-se livremente é determinada pelas proprieda-
des do leito catalisador. De preferéncia, o angulo de inclinagéo € de pelo menos 1° da verti-
cal, e mais preferivelmente pelo menos de cerca de 5° da vertical. De preferéncia o angulo de
inclinagdo é menor do que ou igual a cerca de 45° da vertical, e mais preferivelmente menor do
que ou igual a cerca de 35° da vertical. Outro a ndo ser para considera¢des econdémicas, esta
configuragéo do reator néo tem limite superior na relagao de altura a largura, como neste pon-

to é para um vaso cilindrico vertical.
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Ainda outro tipo de vaso de reagdo € uma combinagéo de se¢des na forma cilindrica
tendo ou aumentado ou diminuido o didmetro do fundo para o topo. Deste modo, uma peque-
na segao inferior na forma cilindricamente de didametro é conectada a um ou mais se¢des de
forma cilindricamente de didmetro aumentado, tal que o didmetro discretamente aumentado do
fundo para o topo do vaso.

O cilindrico e as configuragées do reator conico mencionados acima sao apenas e-
xemplos de reatores os quais permitem expansao da resina ndao compelida, e a presente in-
vengao nao esta limitada aquelas configuragdes. Em vez de, outras configuragdes tais como
0s reatores verticais sdo possiveis que alcance 0s requisitos para expansao da resina nao
compelida.

Na presente invengéo, a mistura reacional (isto &, reagentes; agua e éxido de al-
quileno) é alimentada para o fundo do reator. A mistura reacional em seguida flui ascendente
através do leito catalisador, em que reage e forma o produto de glicol, e em seguida sai ime-
diatamente do reator.

De acordo com a presente invengdo, uma operagao de fluxo ascendente é executada
no reator. A operagao de fluxo ascendente empregada na presente invengao € obtida por
alimentagao liquida no fundo do reator e remogao liquida bem como as particulas do catali-
sador do topo do reator. De acordo com a presente invengdo e como explicado acima, a
operagao de fluxo ascendente pode auxiliar em toda a substitui¢gdo ou uma parte da resina
de troca-ibnica. Isto é obtido em operag@o ou na corrente sem a necessidade de paralisar o
reator. Uma tal substituigdo em operagdo ou na corrente nao é tipicamente possivel com um
processo de fluxo descendente.

A Figura 2 ilustra outro sistema do reator o qual inclui dois reatores cataliticos em
série. Os meios de troca de calor ndo sdo mostrados com clareza. O alimentador de éxido de
alquileno 12 é fragmentado nas correntes 12a e 12b. O alimentador de agua 10 é combinado
com o alimentador de 6xido de alquileno 12a e alimentado com o reator 15a como uma a-
gua combinada e alimentador de éxido de alquileno 14. A agua e 6xido de alquileno rea-
gem no reator 15a para formar uma primeira corrente de produto 16a. A corrente 16a é com-
binada com alimentador de 6xido de alquileno 12b e alimentado como o produto combinado e
alimentador de 6xido de alquileno corrente 19 com o segunda reator 15b, em que ainda a rea-
¢ao ocorre para produzir a segunda corrente de produto 16b.

Em algumas modalidades um sistema do reator compreendendo pelo menos dois re-
atores em série, em que cada reator &€ separado por pelo menos um permutador de calor, é
empregado. Um tal sistema é ilustrado na Figura 3, a qual representa dois reatores cataliticos
com um permutador de calor entre eles Nesta modalidade, o alimentador de agua 10 ¢ ali-
mentado a um permutador de calor 17 quando € aquecido com uma primeira corrente de pro-
duto de glicol 16a do primeiro reator 15a. O alimentador de éxido de alquileno 12 é dividido em
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duas correntes de alimenta¢do. O alimentador de agua corrente aquecido 13 é combinado
com o alimentador de 6xido de alquileno 12a e alimentado com o primeiro reator 15a como
uma agua combinada e alimentador de 6xido de alquileno 14. A agua e oxido de alquileno
reagem no primeiro reator 15a para formar a corrente de produto de glicol 16a. A corrente 16a
sai do reator e é alimentada para o permutador de calor 7 em que é resfriado por permuta cru-
zada com o alimentador de 4gua 10. A corrente de produto de glicol resfriada € em seguida
combinada com alimentador de 6xido de alquileno 12b e alimentado como corrente 19
para o segundo reator 15b, em que, além disso, a reagao ocorre para produzir a segunda
corrente de produto de glicol 16b.

Na presente inveng¢do, pelo menos um dos reatores em série deve conter um leito ca-
talisador compreendendo um catalisador heterogéneo com base em uma resina de troca-
idnica a qual é capaz de desempenhar uma reagdo de hidrélise. Se um dos reatores contém
um leito catalisador ("reator catalitico"), e & seguido em série por um reator o qual ndo contem
um leito catalisador ("reator nao catalitico"), outra modalidade desta invengao é, opcionalmen-
te, nao ter um permutador de calor separado do reator catalitico e do reator nao catalitico.

A agua a qual é empregada presente invengao pode ser de pureza diferente. Os e-
xemplos de tipos de agua os quais podem ser empregados como 0s reagentes de hidrdlise
incluem: dgua deionizada, agua destilada a vapor, agua condensada (as quais podem conter
alguns compostos de glicol residuais), e da mesma forma a agua reciclada recuperada do
processo de desidratagdo na produgao de 6xido de alquileno e alquiteno glicol (a qual pode
conter glicol residual).

A agua é fornecida em uma quantidade a qual estad em um excesso estequiométrico
do requerido para formagao um glicol desejado da reagdao com éxido de alquileno. De prefe-
réncia, a relagao de alimentagdo molar de 4gua para oxido de alquileno é de pelo menos de
cerca de 1,1, mais preferivelmente pelo menos de cerca de 2,0, e a0 mesmo tempo que mais
preferivelmente pelo menos de cerca de 5,0. De preferéncia, a relagéo de alimentagdo molar
nao é de mais do que de cerca de 30, mais preferivelmente ndo mais do que cerca de 25, e ao
mesmo tempo que mais preferivelmente ndo mais do que cerca de 20. Alguém versado na
técnica reconheceria que esta relagao deve variar dependendo do 6xido de alquileno emprega-
do, das condi¢des de reagdo, e do catalisador especifico utilizado.

Como indicado acima, a agua e o alimentador de Oxido de alquileno podem ser ali-
mentados com o primeiro reator separadamente ou junto com um co-alimentador. De preferén-
cia, a agua e o alquileno sao co-alimentados no primeiro reator. A agua e o 6xido de alquileno
sao alimentados com os reatores como um liquido.

A primeira etapa do processo inventivo compreende agua de alimentagdo e 6xido de
alquileno em um primeiro reator sob condigdes tal que o éxido de alquileno e a agua reagem
para formar uma corrente de produto de glicol compreendendo um glicol e agua. Para proposi-
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tos desta invengao, a "corrente de produto de glicol" denota qualquer corrente de produto sain-
do do reator a qual contem pelo menos glicol e dgua. O produto de glicol estad de modo geral
na mistura, solug¢ao, ou contido em agua nao reagida.

As condigbes as quais sdo conducentes para a reagao ocorrer sao bem conheci-
das por aqueles versados na técnica e podem variar dependendo do tipo de catalisadores
empregados bem como o tipo de reator empregado. Os fatores para consideragao incluem a
presséo, temperatura ideal, e agua para a relagdo de 6xido de alquileno para reagao da cor-
rente (s) de alimentag@o sem fornecer condigdes, as quais significantemente degradam o leito
catalisador ou a seletividade para o produto desejado.

A temperatura da reagao nos reatores contendo o leito catalisador é de cerca de 30 °C
a cerca de 160 °C, e de preferéncia de cerca de 50 °C a cerca de 150 °C. Quando uma resina
de troca-ibnica sensivel a temperatura ¢ empregada, foi determinado que o tempo de vida
da resina fosse suficientemente mantido quando a temperatura da reagao é mantida abaixo
de 100 °C; uma resina de troca-idnica sensivel a temperatura pode ser ainda empregada
quando a temperatura é maior do que 100 °C, porém o tempo de vida de uma tal resina pode
ser reduzida quando operacional em temperaturas elevadas. A pressao da reagdo pode va-
riar dependendo da temperatura da reagdo empregada bem como a composigao que é
alimentada no reator. A pressao é de qualquer modo bastante elevada para evitar a forma-
¢ao de vapor formagao. A selegdo de uma pressao de reagao apropriada é na sabedoria de
alguém versado na técnica.

Como apresentado aqui acima, um leito catalisador deve ser incluido em pelo me-
nos um dos reatores em série. Tipicamente o leito catalisador € um leito catalisador fixado o
qual pode tornar-se fluidificado ou expandir-se sob operagao. O leito catalisador pode com-
preender qualquer material capaz de catalisar a reagao desejada no em que é empregado.
Deve ser de uma tal natureza como permitir reagentes e produtos passarem através o leito,
ainda fornece uma area de superficie suficiente para contato catalitico. Desejavelmente, o
material catalitico é sélido e é insolivel em ou os reagentes ou os produtos de glicol sob as
condigbes no processo.

Os catalisadores os quais podem ser empregados no presente processo sao co-
nhecidos na técnica. Os catalisadores preferidos sao aqueles compreendendo uma resina
de troca-ibnica como um suporte solido, em particular a resina de troca-ibnica fortemente
basica (anidénica) em que os grupos basicos sdo amdnio quaternario ou fosfénio quaternario.
As resinas de permuta de ions podem ser com base no copolimero de estireno e divinilben-
zeno, vinilpiridina, polissiloxanos, bem como outros suportes sélidos tendo locais complexa-
¢ao eletropositiva de uma natureza inorgénica, tal como carbono, silica, silica-alumina,
zeolitos, vidro e argilas tais como hidrotalcita. Além disso, macrociclos imobilizados por
complexacao tais como éteres coroas, etc. podem ser empregados bem como um supor-
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te sdlido.

De preferéncia, o catalisador € com base em uma resina de aménio quaternario for-
temente basica ou uma resina fosfénio quaternaria. Os exemplos de resinas de permuta de
anions comercialmente disponiveis em que o catalisador da presente invengdo pode ser com
base em incluindo, mas nao estao limitados a, LEWATIT® M 500, DUOLITE® A 368 e AM-
BERJET® 4200, DOWEX® MSA-1, MARATHON®-A e MARATHON®-MSA (todos com base
em resinas de poliestireno, de ligagao cruzada com benzeno de divinila) e Reillex HPQ (com
base em uma resina de polivinilpiridina resina, de ligagao cruzada com bezeno de divinila).

Mais preferivelmente, o catalisador € com base em uma resina de amonio quaternario
fortemente basica que inclui poliestireno o qual é de ligagdo cruzada com bezeno de divinila.

A resina de permuta de anions no leito fixado do catalisador sélido pode compreen-
der mais do que um anion. De preferéncia, o &nion € selecionado do grupo de bicarbonato,
bissulfeto, metalato e anions de carboxilato.

Quando o anion é um anion carboxilato, é preferido que o anion seja um anion de
&cido policarboxilico tendo nesta molécula de cadeia um ou mais grupos de carboxila, a car-
boxila individual e/ ou 0s grupos de carboxilato sendo separada um do outro na molécula de
cadeia por um grupo de separagao consistindo em pelo menos um atomo. De preferéncia o
anion de acido policarboxilico é um derivado de acido citrico, mais preferivelmente um
mono-anion de 4cido citrico. Mais de preferéncia o &nion € um anion de bicarbonato.

Um sélido catalisador o qual a qual tem produzido particularmente bons resultados
quando empregado no processo da presente inven¢ao, é um catalisador com base em uma
resina de amonio quaternario, de preferéncia uma resina compreendendo um grupo aménio
trimetilbenzila, e em que o anion é um anion de bicarbonato.

A reagao pode ser, da mesma forma, conduzida na presenga de diéxido de carbono.
Ou para fornecer didxido de carbono para a reagdo pode depender de ou um catalisador é
utilizado do reator e do tipo de catalisador empregado. Por exemplo, se uma resina de permuta
de anions é utilizada como um catalisador, pode ser desejavel fornecer uma quantidade de di6-
xido de carbono ao leito catalisador. O diéxido de carbono pode ser fornecido para a reagao
em qualquer modo conveniente. O diéxido de carbono pode, por exemplo, ser introduzido
separadamente e/ ou com uma ou mais das correntes de alimentagdo. O diéxido de carbono
pode estar presente na mistura reacional na forma gasosa ou na forma de acido carbénico ou
na forma de sais de acido carbdnico. De preferéncia, o didxido de carbono esta presente na
mistura reacional em uma quantidade menor do que, ou igual a, 0,1 % em peso, de preferén-
cia 0,05 % em peso, mais preferivelmente 0,01 % em peso.

A reagao desta invengao pode ser, da mesma forma, conduzida na presenca de
um pH de ajuste aditivo. Ou para fornecer um pH de ajuste aditivo para a rea¢do podendo
ser conduzido por fatores tais como o tipo de catalisador empregado, e ou o didxido de car-
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bono é alimentado com o leito catalisador. Por exemplo, se a forma de bicarbonato de uma
resina de permuta de anions é utilizada como um catalisador, pode ser desejavel fornecer
uma quantidade de pH de ajuste aditivo para o leito catalisador. Tais aditivos tipicamente
compreendem quaisquer bases orgénicas ou inorganicas tais como alquilaminas, piridina,
fosfatos alcali, sulfatos alcali, carbonatos alcali, hidroxido de metal alcali, € combinagdes
destes. "Bases", como empregado aqui, sera definido como compostos os quais, quando
adicionado a agua, fornecem um pH de maior do que 7,0. De preferéncia, o pH de ajus-
te aditivo compreende hidréxido de sédio (NaOH). O pH de ajuste aditivo é fornecido em uma
quantidade suficiente pata manter um pH da mistura reacional em um limite inferior de
cerca de 5,0, mais preferivelmente 5,5, e mais de preferéncia 6,0. Para um limite de pH su-
perior, o pH de ajuste aditivo € fornecido em uma quantidade suficiente para manter um pH da
mistura reacional abaixo de cerca de 9,0, de preferéncia 8,0, e mais preferivelmente 7,0. Por
referéncia a "pH da mistura reacional" é pretendido o pH da mistura o qual inclui cada um
dos componentes os quais sdo alimentados com o reator.

O seguinte exemplo é fornecido para ilustrar a presente invengao e para demonstrar
algumas vantagens as quais podem ser obtidas quando empregandc o mesmo.

Exemplo:

Neste exemplo, o monoetileno glicol (MEG) foi preparado pela hidrélise catalitica de
agua e oxido de etileno (EO) na presen¢a de LEWATIT® MP 500 como o catalisador. Um
reator ndo adiabatico incluindo uma jaqueta operacional de aquecimento/ resfriamento em
uma diregédo de fluxo ascendente foi empregado. A carga do catalisador empregada no exem-
plo foi de 15 ml, a 4gua para na relagéo de EO foi de 8:1 em peso, a taxa de fluxoc de alimen-
tacdo liquida foi de 1,2 ml por minuto, a temperatura da reagéo foi de cerca de 130 °C e a
pressao da reacao foi de 210 psig.

Para comparagédo, o0 mesmo catalisador, a mesma carga do catalisador, a mesma
agua para a relagdo de EO, a mesma taxa de fluxo liquido, a mesma temperatura e a mesma
presséo foram empregados, porém em vez de operacional em uma diregdo de fluxo ascenden-
te, uma dire¢éo de fluxo descendente foi empregado.

A Tabela 1 fomece os dados para a operac¢do de fluxo ascendente a qual é representati-
va da presente invengao, ac mesmo tempo que, a Tabela 2 fornece os dados para a diregdo do
fluxo descendente (ndo representativo da presente invengdo). Em cada tabela TOS representa
tempo na corrente.

Tabela 1 : Operagao de fluxo ascendente

OS (hora) Converséo (¢/ a) Seletividade (%)
1,8 100 98
19,6 100 97
21,6 100 97
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@5,6 100 97
41,0 100 05
42,6 100 95
44,9 100 05
47,0 100 95
49,0 100 94
64,7 100 93
68,6 100 93
70,8 100 93
736 100 94
90,2 100 90
91,9 100 90
94,0 100 89
96,1 100 89

Tabela 2 : Operagao de Fluxo Descendente

TOS (hora) Conversao (%) Seletividade (%)
1,8 100 98
3,8 100 98
5,8 100 97
19,8 100 95
21,8 100 95
23,8 100 95
25,8 100 94
27,8 100 94
29,8 100 93
44,2 100 90
45,8 100 89
47,8 100 89
49,8 100 89
51,8 100 89
53,8 100 88
68,1 100 FT
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Os dados nas duas tabelas ilustram que a operagao de fluxo ascendente exibiu
um declinio mais lento na seletividade quando comparado a uma operagéo de fluxo descen-
dente. Adicionalmente, os dados, da mesma forma, exibiram que a operagao de fluxo ascen-
dente pode ser executada por um longo tempo, isto €, aumentou tempo de vida do catalisador,
quando comparado a aquele da operagao de fluxo descendente.

Ao mesmo tempo que a presente invengédo tem sido particularmente mostrada e des-
crita com relagéo as modalidades preferidas destes, deve ser entendido por aqueles versa-
dos na técnica dos antecedentes e outras alteragdes nas formas e detalhes podem ser pro-
duzidas sem afastar-se do espirito e do escopo da presente invengdo. E por esse motivo
entendido que a presente invengdo néao seja limitada as formas exatas e aos detalhes des-

cridos e ilustrados, porém classifica-se no escopo das reivindicagdes anexas.
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REIVINDICACOES
1. Processo de preparacéo de um alquileno glicol, CARACTERIZADO pelo fato

de que compreende;

reagir a agua e um oxido de alquileno em pelo menos um reator sob condigbes para
formar um alquileno glicol, em que o referido pelo menos um reator inclui um catalisador ba-
seado em uma resina de troca idnica, cuja expansao nao & limitada, e o referido reator opera
em uma diregao de fluxo ascendente a uma velocidade crescente, suficiente para expandir
ou fluidizar o leito catalitico.

2. Processo, de acordo com a reivindicagio 1, CARACTERIZADO pelo fato de que
a referida diregao de fluxo ascendente auxilia na substituigdo de toda ou uma parte da referida
resina de troca idnica durante a operagio do referido reator.

3. Processo, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADO pelo fato de qgue
a referida resina de troca iGnica € uma resina de amdnio quaternario fortemente basica ou uma
resina de fosfénio quaternario.

4. Processo, de acordo com a reivindicacao 1, CARACTERIZADO pelo fato de que a
referida resina de troca idnica inclui um anion catalisador, o referido anion catalisador € um de
bicarbonato, carboxilato, bisulfato, e um anion metalato.

5. Processo, de acordo com a reivindicagio 1, CARACTERIZADO pelo fato de que
a referida resina de troca ibnica € uma resina de amdnio quaternario fortermente basica a qual
inclui poliestireno reticulado com divinil benzeno.

6. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, CARACTERIZADO pelo fato de que
a referida Agua é empregada em um excesso estequiomeétrico.

7. Processo, de acordo com a reivindicagao 6, CARACTERIZADO pelo fato de que
a referida agua esta presente em uma relagio de alimentagdo molar de agua para dxido de
alguilena de pelo menos de cerca de 1,1, porém nao mais do que 30.

8. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, CARACTERIZADO pelo fato de que
o referido oxido de alguileno é dxido de etileno (EQ), dxido de propileno (FO) ou dxido de buti-
leno (BOY).

9. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, CARACTERIZADO pelo fato de que
o referido alquileno glicol € mongetileno glicol (MEG), monopropileno glicol (MPG) ou monobu-
tileno glicol (MBG).

10. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, CARACTERIZADO pelo fato de
que o referido oxido de alquileno é dxido de etileno e ¢ referido alquileno glicol € monoetileno
glicol.

11. Processo, de acordo com a reivindicacao 1, CARACTERIZADO pelo fato de que
a referida reagdo é executada a uma temperatura de cerca de 30 °C a cerca de 160 °C.

12. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, CARACTERIZADO pelo fato de
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que a referida reagdo é executada a uma temperatura de menos do que 100 °C e a referida
resina de troca ibnica é sensivel a temperatura.

13. Processo de preparagdo de monoetileno glicol CARACTERIZADO pelo fato
de que compreende:

reagir agua e 6xido de alquileno em pelo menos um reator sob condi¢des para for-
mar monoetileno glicol, em que o referido pelo menos um reator inclui um catalisador baseado
em uma resina de troca ibnica incluindo poliestireno reticulado com divinil benzeno, em que a
expansao da referida resina de troca ifnica nao é limitada e o referido reator opera em uma
diregéo de fluxo ascendente a uma velocidade crescente, suficiente para expandir ou fluidizar
o leito catalitico.

14. Processo, de acordo com a reivindicagdo 13, CARACTERIZADO pelo fato de
que a referida resina de troca ibnica € uma resina de aménio quaternario fortemente basica.

15. Processo, de acordo com a reivindicagdo 13, CARACTERIZADO pelo fato de
que a referida agua é empregada em um excesso estequiométrico.

16. Processo, de acordo com a reivindicagdo 15, CARACTERIZADO pelo fato de
que a referida agua esta presente em uma relagéo de alimentagido molar de agua para éxido de
etileno de pelo menos de cerca de 1,1, porém nao mais do que 30.

17. Processo, de acordo com a reivindicagdo 13, CARACTERIZADO pelo fato de
que a referida reagdo é executada em uma temperatura de cerca de 30 °C a cerca de 160 °C.

18. Processo, de acordo com a reivindicagdo 13, CARACTERIZADO pelo fato de
que a referida reagdo é executada em uma temperatura de menos do que 100 °C e referida
resina de troca ibnica é sensivel a temperatura.

19. Processo, de acordo com a reivindicagdo 13, CARACTERIZADO pelo fato de
que a referida direcdo de fluxo ascendente auxilia na substituicdo de toda ou uma parte da re-
ferida resina de troca i6nica durante a operacao do referido reator.

20. Processo, de acordo com a reivindicagao 13, CARACTERIZADO pelo fato de
que o referido 6xido de etileno é um gas fabricado de um reator de éxido de etileno.

21. Processo, de acordo com a reivindicagéo 1 ou 13, CARACTERIZADO pelo fato
de que a referida dire¢ao de fluxo ascendente fornece uma vida atil do catalisador que é
até duas vezes maior do que aquela obtida de uma operagéo de fluxo descendente do
referido reator.
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RESUMO

“PROCESSO PARA PREPARACAO DE UM ALQUILENO GLICOL”

Um processo catalitico para a preparagao de um monoalquileno glicol de um oxido
de alquileno correspondente utilizando uma resina de troca-idnica € um reator no qual um
processo de fluxo ascendente é empregado. Em particular, o processo inclui reagir 4gua e
um Oxido de alquileno em pelo menos um reator sob condi¢des para formar um alquileno glicol,
em que o pelo menos um reator inclui uma resina de troca-idnica e o reator é operado em

uma diregao de fluxo ascendente.
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