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(57) Resumo: PROCESSO PARA OPERAGAO DE UMA COLUNA
DE DESTILAGAO PARA A PURIFICAGAOQ DE 1,2-DICLOROETANO
E PARA A CONCENTRACAO ACOPLADA DE SOLUGCAO DE SODA
CAUSTICA ATRAVES DE EVAPORAGCAO. A presente invengéo
refere-se a um processo para operagado de uma coluna de destilagao
para a remogao de agua e componentes com um ponto de ebuligao
menor do que o 1 ,2-dicloroetano do 1 ,2-dicloroetano no qual pelo
menos parte do calor da condensagéo dos vapores aquosos da coluna
de destilagdo é usada para concentrar a solugédo de soda caustica
através de evaporagdo; além disso, pelo menos parte do 1 2-
dicloroetano formado quando cloro e etileno reagem em uma unidade
de cloragdo direta é usada para aquecer a referida coluna de
destilagdo e pode, subsequentemente, também ser usada como um
fluido de transferéncia de calor para concentrar a solugdo de soda
caustica através de evaporagédo. um anel heterociclico ndo-aromatico,
nao-substituido ou substituido or um ou dois substituintes,
selecionados do grupo que consiste em C(0)0- alquila inferior, alquila
inferior, alquila inferior substituida por halogénio, ci- loalquila, hidréxi,
halogénio, N(R)C(0)-alquila inferior, -(CH;) n-O-alquila inferior, ou por
um anel heterociclico aromatico; R é hidrogénio, hidréxi, ou alquila
inferior, em que R pode ser o mesmo u diferente no caso de Rz; '/R"
sdo independentemente um do outro hidrogénio ou alquila inferior;
€0,1,230u4; m él,2ou3; e com seus sais de adicdo de acido
farmaceuticamente aceitaveis. Foi constatado que esta classe de
compostos apresenta alta afinidade e seletividade com relagéo aos
sitios de ligagéo de receptor de GABA A o5 e poderia ser util como
realgador cognitivo ou para o tratamento de dis- turbios cognitivos
como a doenga de Alzheimer.
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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "PROCESSO
PARA OPERACAO DE UMA COLUNA DE DESTILAGAO PARA A PURI-
FICAGAO DE 1,2-DICLOROETANO E PARA A CONCENTRAGCAO ACO-
PLADA DE SOLUGAO DE SODA CAUSTICA ATRAVES DE EVAPORA-

5 GAO".

A presente invengéo refere-se a um processo para a produgio
de 1,2-dicloroetano, aqui depois referido como EDC. EDC é primariamente
usado como um produto intermediario na produgao de cloreto de vinila mo-
nomerico, aqui depois referido como VCM o qual, por sua vez, é usado para

10  produzir cloréto de polivinila (PVC). Quando EDC reage para formar VCM,
cloreto de hidrogénio (HCI) é obtido. Conseqlentemente, EDC é, de prefe-
réncia, produzido a partir de etileno (C2H,) e cloro (Cl.) de uma maneira a
manter um equilibrio entre o cloreto de hidrogénio (HCI) produzido e aquele

consumido nas reagdes, conforme mostrado nas equagoes de reagdo a se-

15  guir:
CI2A + CoH4 — C2H4Cl, (EDC puro) +218 kd/Mol (1)
C2H4Clz (EDC craqueado)  — C,H;Cl (VCM) + HCI - 71 kJ/Mol (2)
CoHs + 2 HCI + '/, 02 — C2H4Cl; (EDC bruto) + H20 + 238 kJ/Mol (3)

O processo para a produgao de VCM com um equilibrio adequa-
20 do de HCI, aqui depois referido como "processo de VCM equilibrado", com-
preende:
) uma etapa de cloragdo direta, na qual uma parte do EDC
requerido é produzida a partir de etileno (C2Ha,) e cloro (Cl,)
e gerado como EDC puro; utilizagdo do calor de reagao
25 produzido nessa etapa de cloragdo direta € um aspecto
central da invengao;
° uma etapa de oxicloragédo, na qual o resto do EDC é prb-
duzido a partir de etileno (CoHy), cloreto de hidrogénio (H-
Cl) e oxigénio (O,) e gerado como EDC bruto;
30 ° uma etapa de purificacdo de EDC por fracionamento, na
qual o EDC bruto, junto com o EDC reciclado que retorna

da etapa de fracionamento de VCM é liberado dos subpro
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dutos formados nas etapés de oxicloracdao e pirdlise de
EDC de forma a obter um EDC de alimentagdo adequado
para uso na etapa de pirdlise de EDC;

° uma etapa de pirdlise de EDC, na qual o EDC puro é com-
binado com o EDC de alimentacdo e a mistura de EDC re-
sultante é termicamente craqueada; o gas craqueado obti-
do consiste em VCM, cloreto de hidrogénio (HCI) e EDC
nao reagido, bem como subprodutos;

° uma etapa de fracionamento de VCM, na qual o VCM puro
desejado como um produto é separado do gas craqueado
e as outras substéncias principais contidas no mesmo, isto
é, cloreto de hidrogénio (HCI) e EDC néo reagido, sao re-
cuperadas como reciclaveis e retornados ao processo de
VCM equilibrado como alimentacao reutilizavel na forma de
HCI reciclado ou EDC reciclado.

O cloro (Cl,) requerido para a etapa de cloracdo direta normal-
mente é produzido em uma unidade de eletrélise de cloreto de sodio (NaCl),
com soda caustica (NaOH) com uma concentragao de cerca de 33% propor-
cionada como co-produto. Em virtude da alta toxicidade do cloro (Cl,) produ-
zido, transporte sobre longas disténcias é evitado onde ‘possivel. Conse-
quentemente, o cloro (Cly) requerido para a etapa de cloragdo direta fre- -
quentemente é produzido na proximidade da unidade de cloragéo direta.

Comumente, sabe-se que os constituintes diversos formados no
gas cragueado durante a etapa de pirdlise de EDC reduz a pureza do produ-
to de VCM. Remogao desses constituintes de forma a melhorar a pureza do
VCM é onerosa. Consequentemente, EDC craqueado, o qual foi grandemen-
te liberado de tais impurezas, € usado na etapa de pirdlise de EDC. Do
grande numero de técnicas que existem paraA prevengao ou, se necessario,
remogao de tais subprodutos e/ou constituintes prejudiciais, referéncia é fei-
ta, em particular, a especificagdo de patente WO 01/34542 A2 e, especial-
mente, ao estado da técnica descrita na mesma. Isso mostra que o calor

liberado quando etileno (C2H.) e cloro (Cly) reagem para formar EDC durante
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o processo de cloragao direta é suficiente para operar as colunas de purifi-
cagéao para o EDC produzido no "processo de VCM equilibrado".

Contudo, uma desvantagem do processo descrito na mesma é
que o calor de reagao usado para aquecer as colunas de purificagdo requer
a extragao de uma quantidade correspondente de calor de forma a conden-
sar os vapores. Isso é feito de acordo com um método convencional no es-
tado da técnica, usualmente por meio de agua de resfriamento, a qual deve
ser fornecida em grandes quantidades. Contudo, mesmo se as colunas de
purificagdo nao sao operadas pelo calor liberado que se origina do calor de
reagdo da unidade de cloragdo direta, agua de resfriamento deve ser pro-
porcionada em grandes quantidades de forma a condensar os vapbres das
colunas de purificégéo.

Consequentemente, a finalidade da invengdo é otimizar adicio-
nalmente a utilizagao do calor liberado do "processo de VCM equilibrado" e
reduzir substancialmente o requisito de agua de resfriamento.

| A invengdo obtém essa finalidade através de utilizagao do calor
da condensagéo dos vapores que se originam da separagao destilativa de
componentes com ponto de ebulicdo menor do que o EDC, pelo menos uma
parte, para concentrar, por meio de evaporacgao, a solugdo de soda caustica
produzida como co-produto durante a produgao de cloro. Esse tipo de coluna
de destilagéo, conhecida como uma coluna de destilagdo para fiagdes leves,
€ um componente normal do "processo de VCM equilibrado". Nesse proces-
so, os componentes de menor ponto de ebulicdo a serem separados sao,
principalmente, 4gua de reagao alimentada a coluna de destilagdo para fia-
¢Oes leves durante oxicloragao a qual, entédo, precisa ser separada do EDC,
e componentes orgéanicos com ponto de ebulicado menor do que o EDC.

Em areas remotas, em patrticular, os custos de transporte da so-
lugdo de soda caustica (NaOH) obtida na unidade de eletrélise de NaCl sdo
um fator importante. Esses custos podem ser substancialmente reduzidos se
a solugao a aproximadamente 33% obtida é concentrada para uma solugcdo
a 50% através de evaporagao. Unidades para evaporagdo da solugédo de
soda caustica (NaOH) podem, conseqlientemente, por exemplo, ser opera-
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das sob um vacuo em uma pressao absoluta de 13300 Pa (133 mbar) e uma

temperatura de 60°C. Mesmo em casos onde a unidade de produgéo de

EDC e a unidade de eletrélise de NaCl ndo estdo localizadas proximo uma

da outra, vale a pena transportar a solugdo de soda caustica a 33% obtida
para a unidade de produgdo de EDC primeiro de forma a concentrar a solu-
¢ao de NaOH em uma unidade de evaporagao a vacuo operada pelo EDC.
Naturalmente, a solugao pode ser evaporada para outras concehtragc”)es que
nao 50%, dependendo dos requisitos do cliente e do calor liberado produzi-
do.

Erh uma modalidade da invengdo, pelo menos parte do EDC
formado quando cloro e etileno reagem em uma unidade de cloragdo direta é
usada para aquecer a coluna de destilagao para a rembg:éo de agua e com-
ponentes com um ponto de ebulicdo menor do que o EDC.

Em uma outra modalidade da invengéo, pelo menos parte desse
EDC o qual foi usado para aquecer a coluna de destilagdo para a remogédo
de agua e componentes com um ponto de ebulicio menor do que o EDC
também pode ser usada como um fluido de transferéncia de calor para con-
centrar a solugdo de soda caustica através de evaporagdo. Isso é possivel
porque o nivel de temperatura ao qual a coluna de destilagdo para fiagdes
leves € aquecida é maior do que aquele da unidade de evaporagao de soda
caustica e, portanto, é possivel reduzir adicionalmente a temperatura dos
vapores de EDC condensados durante aquecimento da coluna de destilagido
através de liberagdo de energia na unidade de evaporagao de soda caustica.

O equipamento de processo e aparelho usados para transferir a
energia de condensagao consistem no equipamento para processo de VCM
equilibrado familiar e o aparelho para concentragdo da solugdo de soda
caustica (NaOH) através de evaporagao. O ultimo se refere, principalmente,
a um permutador de calor de envoltério-e-tubo vertical com duas folhas tubu-
lares fixas € um reservatério de drenagem de NaOH, no qual a solugédo de
soda caustica (NaOH) flui através dos tubos e os vapores com baixo ponto
de ebulicdo saem dos tubos. A transferéncia de calor entre o envoltério e o

lado do tubo ocorre em um fluxo co-corrente. Os vapores introduzidos na
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parte de cima do feixe de tubos se condensam e podem ser extraidos como
liquido na parte inferior.
Outro metodo apropriado de transferéncia de calor € por meio de
um feixe de tubos de permutador de calor inserido no reservatério de drena-
gem de soda cdaustica ou através de um refervedor, por exemplo, do tipo
caldeira, posicionado fora do reservatério de drenagem de soda caustica.
Todos os métodos descritos acima podem também ser usados
aditivamente ou em cdmbinagéo. Se 0 processo tem de ser usado em com-
'binagéo com outros processos 0s quais também incluem evaporag¢ao de so-
da caustica e, ao fazer isso, diferentes vapores tém de ser usados ao mes-
mo tempo, o feixe de tubos pode ser dividido horizontalmente. Naturalmente,
deve ser.assegurado que as correntes individuais de vapores de diferentes
colunas de destilagao nao fiquem misturadés umas com as outras.
De acordo com o principio descrito no WO 01/34542 A2, a Figu-
ra_1 mostra um fluxograma de processo simplificado ilustrando a configura-
géb de uma unidade de purificagcao de EDC (300) com uma unidade de clo-
ragao direta (100) e uma unidade de evaporagao de soda caustica (200) em
uma unidade baseada no "processo de VCM equilibrado” onde:
° os vapores da coluna de destilagdo para fiagdes leves
(301) da unidade de purificagdo de EDC (300) sdo conden-
sados em uma unidade de evaporagao de soda caustica
(200) de acordo com a reivindicagao principal,
° a coluna de destilagao para fiagoes leves (301) é aquecida
pelos vapores de EDC da unidade de cloragao direta (100)
de acordo com a reivindicagao 2, e

° apds aquecimento da coluna de destilagdo para fiagbes
leves (301), o condensado dos vapores de EDC é usado
na unidade de evaporagdo de soda caustica (200) de acor-
do com a reivindicagao 3.

A unidade de cloragao direta (100) consiste em um loop cheio de
liquido (101), um alimentador de etileno (102), um alimentador para cloro o
qual foi dissolvido em EDC (103) - com a pré-dissolugdo do gas cloro (104)
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em EDC liquido (106) em um injetor (105) e, antes disso, o resfriamento do
EDC liquido para uma baixa temperatura no dissipador de EDC (107) de
modo a melhorar a solubilidade - e além de um tambor de evaporagédo (108),
um dispositivo de descarga para EDC liquido (109) com uma bomba de cir-
culagcéo de EDC (110), um dispositivo de descarga para EDC em vapor (111)
e um ponto de alimentagao para EDC reciclado (112) - embora, por razdes
praticas, possam existir mais de um de cada um dos pontos de alimentagéao
e dispositivos de descarga. No loop cheio de liquido (101), o cloro reage com
etileno para formar EDC em ebuli¢gao, o qual evapora no tambor de evapora-
¢ao (108) junto com os estoques de alimentagdo nao reagidos e gases cons-
tituintes inertes diversos.

Parte do EDC em vapor (113) é alimentada ao refervedor do re-
servatério de drenagem (302) da coluna de destilacdo para fiagoes leves
(301). A parte do EDC em vapor total (113) extraida da unidade de cloragéo
direta a qual tem de ser alimentada ao refervedor depende do modo de ope-

racdo empregado pela coluna de destilagao para fiagOes leves (301), em

~particular do respectivo teor de agua no EDC bruto (303) e as especificagdes

referentes a pureza de separagdo e, normalmente, soma em torno de um
quinto a um tergo da mesma. O EDC em vapor restante (114) é usualmente
usado em alguma outra parte no processo de VCM equilibrado ou pode tam-
bém ser usado para concentrar a solugao de soda caustica através de eva-
poragao.

A temperatura do reservatorio de drenagem na coluna de desti-
lagao para fiagoes leves (301) é, tipicamente, cerca de 115°C, enquanto que
o EDC em vapor pode ser extraido da unidade de cloragéo direta (100) em
torno de 120-125°C. Levando-se em conta essa ligeira diferengca na tempe-
ratura, dificilmente é possivel remover, dessa forma, qualquer calor liberado
do EDC além da condensagao em si para operar a coluna de destilagdo para
fiacbes leves (301), a qual é porque o condensado de EDC (304), o qual a-
inda contém EDC em vapor e componentes de gas inerte, é descarregado
do refervedor do reservatério de drenagem (302) como uma mistura com

multiplas fases em uma temperatura de aproximadamente 120°C.
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O condensado de EDC (304) é enviado para a unidade de eva-
poragao de soda caustica (200), se necessario apos ser misturado com EDC
em vapor ‘(115). Na unidade de evaporagdo, a qual é projetada como um
feixe de tubos verticais com um reservatério de drenagem alargado, ele é
dirigido ao lado do envoltério (201) do permutador de calor com envoltorio-e-
tubo (202), enquanto que evaporagao do filme que cai da solugdo de soda
caustica ocorre no lado do tubo em torno de 60°C. Nao-condensaveis sao
descarregados via uma saida de gas inerte (203). Aqui, medidas técn}icas
adequadas devem ser tomadas para prevenir a formagao de misturas de gas
explosivas sobre o lado do envoltério (201) do permutador de calor com en-
voltério-e-tubo (202). Tais medidas sao familiares para aqueles veréados na
técnica e nao séo um objeto da presente invengao.

O vapor leve (305) da coluna de destilagédo para fiagdes leves
(301) é também enviado a unidade de evaporagdo de soda caustica (200),
onde ele € condensado no refervedor de imerséo (204) instalado no reserva-
tério de drenagem (205) da unidade de evaporagdo de soda caustica (200).
Parte do condensado leve obtido (206) é retornado para a parte superior da
coluna de destilagdo para fiagdes leves (301) como refluxo leve (306) pela
bomba de condensado (207) e parte é desbarregada como agua residual
(208). A grande diferenga de temperatura entre a unidade de evaporagéo de
soda caustica (200) a aproximadamente 60°C e a parte superior da coluna
de destilagao para fiagdes leves (301) a aproximadamente 90°C torna possi-
vel um design compacto. | |

| A solugao de soda céaustica a 33% (209) é alimentada ao reser-
vatério de drenagem (205) da unidade de evaporagdo de soda caustica
(200) e concentrada sob vacuo para aproximadamente 50%. A pressao é
mantida por meio de uma bomba a vacuo (210), a qual descarrega o vapor
de agua a medida que ele é liberado (211). Uma bomba de soda céustica
(212) descarrega parte da solugdo de soda caustica concentrada como pro-
duto NaOH (213) e bombeia a parte restante para o distribuidor de soda
caustica (214), o qual distribui a solugdo de soda caustica a ser concentrada
para o lado do tubo do permutador de calor com envoltério-e-tubo (202).
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A parte inferior contendo EDC (307) da coluna de destilagédo pa-
ra fiagoes leves (301) é enviada para a coluna de destilagdo para fiacbes
pesadas (308). Nessa coluna e na coluna de vacuo subseqtiente (309), elas
sdo purificadas adicionalmente de forma familiar. O calor de reagéo da pro-
ducgdo de EDC também pode ser usado beneficamente para aquecer essas
colunas, mas isso ndo é um objeto da presente invengao.

Produto EDC (216) é separado do EDC puro (215) extraido do
lado do envoltdrio (201) do permutador de calor com envoltdrio-e-tubo (202);
o EDC puro restante é bombeado no loop na unidade de cloragdo direta
(100) por meio de uma bomba de EDC (217) e combinado com o EDC liqui-
do (109).

Aqui, o circuito para os vapores da unidade de cloragao direta
(100) e a coluna de destilagdo para fiagdes leves (301) é mostrado por meio
de exemplo apenas. Também seria possivel usar um refervedor externo na
unidade de evaporagéo de soda cdaustica (200) ou dividir para o lado do en-
voltorio (201). Aqui, hé alguma liberdade com relagdo a qual vapor pode ser

~alimentado a qual componente como um agente de aquecimento - uma coisa

que aqueles versados na técnica precisarao otimizar para intensificar a efici-
éncia em cada caso em particular ao mesmo tempo em que, naturalmente,
certifica-se de assegurar que correntes de EDC de diferentes qualidades nao
sao misturadas umas com as outras.

Um exemplo tipico é mostrado abaixo com base em um célculo
usando simulacéo: ele é baseado com uma capacidade de 400 000 tpy de
EDC. Com esse tamanho de unidade, uma produgéo térmica de aproxima-
damente 3,9 PM pode ser obtida na coluna de destilagédo para fiagbes leves
em uma pressao de descarga de 115 Pa (1,15 bar) abs. e uma temperatura
de aproximadamente 91°C para uso na unidade de evaporacdo de soda
caustica, permitindo que aproximadamente 6,8 t/h de solugéo de soda caus-
tica (calculado como 100%) sejam concentrados de 33 para 50% em peso.

5,2 PM da unidade de cloracao direta sao ihtroduzidos no refer-
vedor do reservatorio de drenagem de forma a operar a coluna de destilagéo

para fiagoes leves, somando 30% do calor de reacgao total.
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Listagem de numeros de referéncia usados

100
101
102
103
104
105
106
107
108
109
110
111
112
113
114
115
200
201
202
203
204
205
206
207
208
209
210
211
212
213
214

unidade de cloracgao direta
loop cheio de liquido
alimentador de etileno

cloro dissolvido

gas cloro

injetor

EDC liquido

refervedor de EDC

tambor de evaporagao

EDC liquido

bomba de circulagdo de EDC
EDC em vapor

EDC reciclado

EDC em vapor

EDC em vapor

EDC em vapor

unidade de evaporagao de soda caustica

lado do envoltério

permutador de calor com envoltorio-e-tubo

saida de gas inerte
refervedor de imersao
reservatorio de drenagem
condensado leve

bomba de condensado
agua residual

solucéo de soda caustica a 33%
bomba a vacuo

vapor de agua

bomba de soda caustica
Produto NaOH |
distribuidor de soda céaustica
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215
216
217
300
301
302
303
304
305
306
307
308

309

10

EDC puro

Produto EDC

Bomba de EDC

Unidade de purificacdo de EDC
coluna de destilacao para fiagoes leves
refervedor do reservatério de drenagem
EDC bruto

condensado de EDC

vapor leve

refluxo leve

parte inferior

coluna de destilagéo para fiagdes pesadas

coluna de vacuo
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REIVINDICACOES

1. Processo para operagdo de uma coluna de destilagao para a
remogao de agua e componentes com ponto de ebulicido menor do que 1,2-
dicloroetano caracterizado pelo fato de que pelo menos parte do calor da
condensacdo dos vapores aquosos da coluna de destilacao é usada para
concentrar a soda caustica através de evaporagao.

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo
fato de que pelo menos parte do 1,2-dicloroetano formado quando cloro e
etileno reagem em uma unidade de cloragdo direta é usada para aquecer a
coluna.de destilagao para a remogao de agua e componentes com um ponto
de ebuligdo menor do que o 1,2-dicloroetano do 1,2-dicloroetano.

3. Processo de acordo com a reivindicagao 2, caracterizado pelo
fato de que pelo menos parte do 1,2-dicloroetano o qual foi usado para a-
quecer a coluna de destilagdo para a remogao de agua e componentes com
um ponto de ebuligdo menor do que 1,2-dicloroetano é subsequentemente
usada como um fluido de transferéncia de calor para concentrar a solugao

de soda caustica através de evaporagao.
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RESUMO _ |
Patente de Invengédo: "PROCESSO PARA OPERACAO DE UMA COLUNA
DE DESTILAGAO PARA A PURIFICAGAO DE 1,2-DICLOROETANO E
PARA A CONCENTRACAO ACOPLADA DE SOLUCAO DE SODA CAUS-
TICA ATRAVES DE EVAPORAGCAO". '

A presente invengao refere-se a um processo para pperagéo de
uma coluna de destilagdo para a remogao de agua e componentes com um
ponto de ebulicao menor do que o 1,2-dicloroetano do 1,2-dicloroetano no
qual pelo menos parte do calor da condensagao dos vapores aquosos da
coluna de destilagao é usada para concentrar a solugdo de soda caustica
através de evéporacéo; além disso, pelo menos parte do 1,2-dicloroetano
formado quando cloro e etileno reagem em uma unidade de cloragao direta é
usada para aquecer a referida coluna de destilagao e pode,‘ subseqtiente-
mente, também ser usada como um fluido de transferéncia de calor para
concentrar a solugao de soda cdustica através de evaporagao.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS
	ABSTRACT

