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(57) Resumo: PROCESSO EM QUE O OXIDO DE PROPILENO E
FORMADO. A presente invengé@o refere-se a um o6xido de propileno
que é formado pela reagéo de propileno e peréxido de hidrogénio ou
pela reagdo de propileno, oxigénio e hidrogénio em solvente metanol,
metanol e formiato de metila sdo separados do 6xido de propileno por
destilagdo extrativa em que o residuo aquoso da destilagdo de
recuperacédo de metanol é usado como solvente da destilacéo extrativa
depois de ter sido neutralizado primeiro.
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Relatério Descritivo da Patente de Invencéo para "PROCESSO
EM QUE O OXIDO DE PROPILENO E FORMADO".
CAMPO DA INVENCAO

A presente invencgao refere-se a um processo para a purificagao

e recuperacao de 6xido de propileno que é formado pela reagao de perdxido
de hidrogénio e propileno ou pela reacao de propileno, oxigénio e hidrogé-
nio.
DESCRICAO DA TECNICA ANTERIOR

A preparagao de 6xido de propileno pela reacao de propileno e

peroxido de hidrogénio ou pela reagcéao de propileno, oxigénio e hidrogénio &
conhecida na técnica. Ver, por exemplo, USP 5.591.825, 4.833.260,
5.612.122, 5.646.314, 4.824.976 e muitos outros.

Geralmente, esta reacao para formar 6xido de propileno é reali-
zada em um solvente liquido compreendido de metanol e agua, usando um
catalisador sélido tal como TS-1 ou metal nobre contendo TS-1. Um proble-
ma existe a medida que a separacao de metanol solvente de 6xido de propi-
leno requer taxas de refluxo de destilac@o elevadas e o uso de colunas de
destilagcdo compreendidas de varias bandejas de destilagao. Além disso, um
outro problema é que uma impureza leve chave formada no sistema & o for-
miato de metila que é extremamente dificil para separar do 6xido de propile-
no por destilagdo simples mas que deve ser removido do 6xido de propileno
de produto de modo a fornecer um produto de qualidade apropriada.

Varias patentes trataram o problema da separagéao de 6xido de
propileno do metanol e outros materiais. A USP 3.578.568 descreve uma
destilacdo extrativa usando glicol ou agente extrativo de éter glicélico. A USP
5.006.206 usa t-butanol/agua como o solvente da destilagdo extrativa. A
USP 5.129.996 usa glicol C,-Cs como o solvente extrativo. A USP 6.024.840
usa o solvente metanol para diminuir a volatilidade de impurezas em relagao
ao 6xido de propileno. A USP 6.500.311 separa 6xido de propileno e meta-
nol por extragao liquido-liquido.

BREVE DESCRICAO

De acordo com a presente invengao, a mistura de reagéo con-
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tendo 6xido de propileno que resulta da reagao de perdxido de hidrogénio e
propileno ou pela reag¢dao de propileno, oxigénio e hidrogénio, depois da se-
paracdo do catalisador sélido, é destilada em uma coluna de destilagao ex-
trativa de modo a separar o solvente e formiato de metila de uma corrente de
6xido de propileno suspensa substancialmente reduzida em teor de impure-
zas. O solvente da destilagdo extrativa que é usado é uma corrente de resi-
duo aquoso da coluna de recuperagcao de solvente usada no processo glo-
bal, corrente de residuo aquoso esta que compreende metanol, dgua e
quantidades menores de produtos pesados incluindo glicol formado durante
a epoxidagdo. A corrente de solvente da destilagdo extrativa é primeiro neu-
tralizada por adigéo de um material basico tal como metal alcalino ou hidré-
xido de aménio antes do uso na destilagéo.

DESCRICAO DO DESENHO

O desenho anexo é uma ilustracdo esquematica da pratica da

invengao.
DESCRICAQO DETALHADA | |
Referindo-se ao desenho anexo; o reator 1 representa um reator

convencional que é usado para a produgéo de Oxido de propileno por proce-
dimentos conhecidos. Reagentes ’que podem ser perdxido de hidrogénio e
propileno ou propileno, oxigénio e hidrogénio sdo alimentados ao reator 1

por intermédio da linha 2. A reacdo é realizada em um meio solvente que

compreende metanol e que é alimentado ao reator 1 por intermédio da linha
3, e um catalisador de TS-1 solido ou TS-1 promovido por metal nobre é uti-
lizado que é alimentado ao reator 1 por intermédio da linha 4. .

A mistura de reagao contendo 6xido de propileno passa do rea-
tor 1 por intermédio da linha 5 a zona de separagao 6 em que o catalisador
solido é separado e reciclado com algum solvente ao reator 1 por intermédio
da linha 4. O catalisador de composicao pode ser adicionado conforme ne-
cessario (nao mostrado).

Depois da separagdao do catalisador, a mistura contendo &6xido
de propileno passa por intermédio da linha 7 a coluna de destilagao de 6xido

de propileno bruto 8 que é uma coluna de destilagao fracionada de estagio
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multiplo convencional. _

A mistura contendo 6xido de propileno due passa por intermédio
da linha 7 contém cerca de 40 a 90% em peso de metanol, cerca de 5 a 50%
em peso de agua, cerca de 1 a 10% em peso de 6xido de propileno, cerca
de 0,1 a 2% em peso de propileno glicol, cerca de 0,5 a 8% em peso para
éter monometilico de propileno glicol, cerca de 20 a 500 ppm em peso de
formiato de metila e cerca de 20 a 500 ppm em‘pesozde acetaldeido. Preferi-
velmente a corrente de 6xido de propileno é despropanizada (nao mostrado)
antes de passar a coluna 8. A corrente de 6xido de propileno é introduzida a
secgao inferior da coluna de destilagao 8. '

O solvente da destilacdo extrativa é introduzido por intermédio
da linha 9 a secao superior da coluna 8. Este solvente compreende cerca de
70 a 90% em peso de agua, cerca de 1 a 15% em peso de propileno glicol,
cerca de 5 a 20% em peso de éter monometilico de propileno glicol, e cerca
de 0,5 a 2% em peso de dipropileno glicol. Um tampéo soluvel tal como hi-
dréxido de sddio, hidréxido de potassio ou hidroxido de aménio é adicionado
por intermédio da linha 10 em quantidade suficiente para neutralizar a.cor-
rente de solvente da desti'lagéo extrativa que é levemente acida.

A coluna de destilagédo 8 € operada em fbrma'convenéional com
uma corrente de 6xido de propileno pubrificada que é substancialmente redu-
zida em metanol e formiato de metila recuperados por cima por intermédio
da linha 11. Esta corrente pode ser purificada ainda por procedimentos con-
vencionais (nao mostrado). _

O residuo da coluna de destilagdao extrativa 8 passa por intermé-
dio da linha 12 a coluna de recuperacao de metanol 13, em q.ue o solvente
metanol é destilado por cima e devolvido por intermédio da linha 3, ao reator

" de epoxidagao 1 para outro uso.

Uma corrente de residuo aquoso € removida da coluna 13 por
intermédio da linha 14. Uma porg¢ao desta corrente de residuo é reciclada
por intermédio da linha 9 a destilagdo extrativa para o uso como o solvente
da destilagdo extrativa, e uma porgdo compreendendo o formiato de metila

removido e agua livre fabricada no reator 1 é purgada por intermédio da li-
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nha 15. O material de tamp&do é contido na corrente de residuo e pode ser
recuperado por varios meios. |

Pelo processo da invengdo, metanol e formiato de metila efeti-
vamente podem ser separados do 6xido de propileno usando correntes de
processo prontamente disponiveis. |

Deve ser observado que a neutralizagdo do solvente da destila-
cdo extrativa antes do uso na coluna 8 é uma caracteristica importante; se
esta corrente ndo for neutralizada, abertura significante do anel do éxido de
propileno ocorre durante a destilagao extrativa.

O exemplo seguinte ilustra a pratica da invengao.

EXEMPLO _

O efluente do reator depois da separagao do catalisador sélido e
dipropanizacao é alimentado a coluna 8 na taxa de 18 kg/h. A coluna 8 tem
44 bandejas tedricas e a alimentagéo € introduzida na bandeja 28 a partir do
topo. A composigado de alimentacdo compreende cerca de 31% em peso de
agua, 54% em peso de metanol, 8,5% em peso de oxido de propileno, 1,3%
em peso de propileno glicol, 4,5% em peso de éteres monometilicos de pro-
pileno glicol, 254 ppm em peso de formiato de metila, e 254 ppm em peso de
acetaldeido. o

A corrente de solvente extrativo de agua residual da coluna de
metanol é alimentada por intermédio da linha 9 a coluna 8 na bandeja 8 a
partir do topo na taxa de 18 kg/h, esfa corrente de solvente tem a composi-
¢do de cerca de 81% em peso de agua, 6,3% ém peso de propileno glicol,
11,5% em peso de éteres monometilicos de propileno glicol, e 1,4% em peso
de dipropileno glicois. O solvente contém tampao soluvel na faixa de ppm
como um resultado da neutralizagéo do solvente pela adigao de hidréxido de
amonio aquoso em uma quantidade suficiente para a neutralizagao.

A destilagao extrativa é conduzida em 1 atmosfera, temperatura
acima de 34 a 35°C, temperatura de fundo de 86 a 87° C, e razéo de refluxo
de 0,2 de refluxo para alimentagao.

Uma corrente de 6xido de propileno é recuperada por cima na
taxa de 1,5% kg/h, tendo uma pureza de 98 a 99% contendo 55 ppm em pe-



so de metanol e 0,02 ppm em peso de formiato de metila. A corrente tam-
bém contém 2770 ppm em peso de acetaldeido. ‘

A partir destes resultados pode ser observado que o processo
da invengao fornece um processo altamente eficaz para a separagao de me-
tanol e formiato de metila do 6xido de propileno.

Em comparag¢ao, uma destilagdo simples da mesma alimentagao
a bandeja 24 sem o solvente extrativo resultou em 2800 ppm em peso de
formiato de metila e 3000 a 8000 ppm em peso de metanol no 6xido de pro-

pileno, mesmo em uma razéo de refluxo de 0,7.
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REIVINDICAGOES

1. Processo em que o 6xido de propileno é formado pela reagdo
de propileno e perdxido de hidrogénio ou pela reacéo de propileno, oxigénio
e hidrogénio em um solvente metanol, e em que 6xido de propileno de pro-
duto é separado do metanol e formiato de metila por uma destilagao extrati-
va, a melhora que compreende realizar a destilagdo extrativa usando uma
corrente de residuo aquoso neutralizada da destilagdo de metanol como a
destilagao extrativa. » '

2. Processo de acordo com a reivindicagao 1 em que a corrente
de residuo aquoso da destilacao de metanol é neutralizada com metal alcali-
nooumdmﬂdodéaméma

3. Processo de acordo com a reivindicagao 1 em que a corrente
de residuo aquoso da destilacdo de metanol é neutralizada com hidréxido de

amonio.
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RESUMO

" Patente de Invengao: "PROCESSO EM QUE O OXIDO DE PROPILENO E

FORMADO".

A presente invengdo refere-se a um 6xido de propilenoc que é

‘formado pela reacao de propileno e peréxido de hidrogénio ‘ou pela reagéao

de propileno, oxigénio e hidrogénio em solvente metanol, metanol e formiato
de metila sdo separados do 6xido de propileno por ’destila'c}éo extrativa em
que o residuo )a‘quoso da destilagao de recuperacado de metanol & usado
como solvente da destilagao extrativa depois dé ter sido neutralizado primei-

ro.
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