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RO 119462 B1

Prezenta inventie se refera la un procedeu de purificare a metilalului dintr-un
amestec, metilalul rezultat fiind utilizat in industria chimica

Metilalul este cunoscut si sub denumirea de dimetoximetan.

Se cunoagte un procedeu de obtinere a metilalului, care consta in aceea ci o solutie
apoasa de formaldehida si metanol este acetalizatd in prezenta unei rasini puternic
schimbatoare de ioni drept catalizator si metilalul format este indepartat in mod continuu din
amestecul de reactie, metanolul si formaldehida fiind prezente in amestec in principal in
proportiile necesare teoretic (GB 1002269).

De asemenea, se cunoaste un procedeu de purificare a metilalului care consta in
aceea ca un amestec gazos de metilal continand apa si metanol este adus in contracurent
gaz-lichid cu poliachil glicol sau un derivat al acestuia, in scopul indepartarii apei si
metanolului (EP 785182).

Procedeele cunoscute prezinta urméatoarele dezavantaje:

- cuprind multe faze de extractie-distilare, sunt laborioase si de lung3 durata;

- cantitatea de metilal purificatd este mica;

- instalatia pentru realizarea procedeului este complexa;

- pretul produsului rezultat este mare datorita consumurilor termice, de materii prime
si a duratei de lucru.

Problema pe care o rezolva inventia este purificarea metilalului printr-un procedeu
simplu si economic.

Procedeul conform inventiei de purificare a metilalului dintr-un amestec, consti in
aceea ca amestecul continand 91,54 % metilal, 8,10% metanol, 0,27% apa si 0,09% formiat
de metil este trecut peste un anionit puternic bazic, forma CI', sau un cationit puternic acid,
forma H*, uscat, cu umiditatea de pana la 0,3%, introdus intr-o coloana de schimb ionic, la
un volum amestec/anionit=2/1, timp de trecere 30...40 min, rezultind metilal sub forma unui
amestec care contine 97,22% metilat, 2,59% metanol, 0,12% apa si 0,07% formiat de metil
in cazul purificarii cu anionit sau 98,17% metilal, 1,60% metanol, 0,12 apa si 0,10% formiat
de metil, in cazul purificarii cu cationit, anionitul sau cationitul fiind regenerati termic prin
incalzire timp de 3 h la 80...100°C.

Procedeul conform inventiei prezintd urmatoarele avantaje:

- durata totala a procesului de purificare este scurta, 3...4 h:

- instalatia pentru realizarea procedeului este simpla, fiind formata dintr-un filtru
anionic sau cationic cu posibilitati de incalzire (tip manta sau suflanta cu aer cald), un
condensator $i un vas colector pentru recuperarea amestecului metilal-metanol si utilizarea
lui la faza de sintez3;

- cantitatea de metilal purificata intr-un ciclu, este cel putin dubl fatd de cantitatea
obtinuta prin celelalte procedee;

- intretinerea si exploatarea instalatiei este simpl3;

- pierderile de materii prime sunt limitate, iar pretul de productie este mic.

Se dau in continuare 2 exemple de realizare a procedeului, conform inventiei.

Exemplul 1. intr-o coloana de schimb ionic, din sticla, cu lungimea de 400 mm si
diametru de 50 mm, se introduc 100 m! anionit puternic bazic, forma CI', Purolite A 400, cu
structura poliacrilica, uscat la 105°C, pana la o umiditate de maximum 0,3%. Peste anionit
se trec 200 ml amestec metional avand urmatoarea compozitie: 91,54 % metilal, 8,10%
metanol, 0,27% apa si 0,09% formiat de metil, timp de 30...40 min. Metilalul purificat, sub
forma unuiamestec, are urmatoarea compozitie: 97,22% metilal, 2,59% metanol, 0,12% apa
s$i 0,07% formiat de metil. Volumul de metilal rezultat este de 180 ml, restul de 20 ml
reprezinta un amestec de metanol/metilal de aproximativ 1/1, care se va recupera in
proportie de 65% in procesul de regenerare termica a anionitului care se realizeazi cu aer
cald la 80...100°C.
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Numarul de volume de metilal purificat cu un volum anionit este dependent de
concentratia finala a metilalului si este prezentat in tabelul 1.

Tabelul 1
Concentratie metilal, % 98 97 96 95 94 93
nr. volume metilal/volum anionit 1,5 2 3 4 5 6

Daca concentratia initiald a metilalului este mai mare, pentru aceeasi concentratie
finala, se mareste numarul de volume tratate cu un volum de anionit sau pentru acelasi
numar de volume tratate cu un volum de anionit, creste concentratia finala a anionitului.

Exemplul 2. intr-o coloana de schimb ionic ca in exemplul 1, se introduc 100 mi
cationit puternic acid, cu structura stiren-divinilbenzenic, forma H*, tip Purolite C 100, uscat
la 105°C, pana la o umiditate de maximum 0,3%. Peste cationit se trec 200 m! amestc de
metilal avand urmatoarea compozitie: 91,54 % metilal, 8,10% metanol, 0,27% apa si 0,09%
formiat de metil, timp de 30...40 min. Metilalul purificat, sub forma unui amestec, are
urmatoarea compozitie: 98,17% metilal, 1,60% metanol, 0,12 apa si 0,10% formiat de metil.
Cationitul este regenerat termic prin incalzire timp de 3 h fa 80...100°C.

Numarul de volume de metilal purificat cu un volum cationit este dependent de
concentratia finala a metilalului si este prezentat in tabelul 2.

Tabelul 2
Concentratie metilal, % 98,92 |98 97 96 95 94
nr. volume metilal/volum cationit 1 2 3 4 5 6

Daca concentratia initiala a metilalului este mai mare de 92%, pentru aceeasi
concentratie finala, se mareste numarul de volume tratate cu un volum de cationit sau pentru
acelagi numar de volume tratate cu un volum de cationit, creste concentratia finalad a
metilalului.

Revendicare

Procedeu de purificare a metilalului dintr-un amestec, caracterizat prin aceea ca
amestecul contindnd 91,54 % metilal, 8,10% metanol, 0,27% apa si 0,09% formiat de metil
este trecut peste un anionit puternic bazic, forma CI', sau un cationit puternic acid, forma H*,
uscat, cu umiditatea de pana la 0,3%, introdus intr-o coloana de schimb ionic, la un volum
amestec/anionit=2/1, timp de trecere 30...40 min, rezultand metilal purificat sub forma unui
amestec care contine 97,22% metilat, 2,59% metanol, 0,12% apa si 0,07% formiat de metil
in cazul purificarii cu anionit sau 98,17% metilal, 1,60% metanol, 0,12 apa si 0,10% formiat
de metil in cazul purificarii cu cationit, anionitul sau cationitul fiind regenerati termic prin
incalzire timp de 3 h la 80...1000°C.
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