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o Procedeu de purificare a acidului acetic

(s7) Rezumat: Inventia se referd la un procedeu de

purificare a acidului acetic, prin distilarea

produsului recuperat de la fabricarea acetatului de
vinil, din acetilen® §i acid acetic, confindnd
91...94% in greutate acid acetic §i alte impuritii,
in instalafii formate din doui coloane de
rectificare, de mare eficacitate, montate in serie,

cu separarea produsului final, avind 99,3% acid
acetic, ca fractiune laterals, din faza lichid3, la
temperatura de 118°C, de la ultima coloani de
rectificare. Procedeul asigurd obfinerea unui
produs de calitate superioard, mdirirea
randamentului si reducerea consumurilor de
energie.
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Inventia se refera la un procedeu de
purificare a acidului acetic. destinat a fi
utilizat in industria chimicd, in procesul
de sintezd a acetatului de vinil.

In literatura de specialitate sunt cu-
- noscule mai multe procedec de purificare
a acidului acetic prin concentrare.

Astfel, sunt cunoscute procedee de
purificarc a acidului acctic prin concca-
trare §i anume:

- prin fractionare simpla, pentru so-
lutiile care contin 50..90% in greutate
acid acetic;

- prie deshidratarea azcotropd, pentru
solupiile de 50..90% in greutate acid
acetic:

- prin extraclie cu solventi organici,
pentru solutiile ce contin 20...60% in
greutate acid acetic.

De asemenea, pentru indepirtarea
completi a apei prin anhidrizare azeo-
tropa, se utilizeaza solventi organici, cum
ar fi: acctatul dc butil, mono si dicterii
alifatici.

Aceste procedec asigura inlaturarea
apei din acidul acctic i prezintd deza-
vantajul ca nu se indeparteaza si alti
compugi, cum ar fi: acetatul de vinil,
crotonaldehida, acetatul de butil, anhi-
dnda acetica §i etiliden diacetatul, care
nu poate fi utilizat ca atare la sinteza
acetatului de vinil, deoarece determina
marirea consumurilor specifice.

Este cunoscut un procedeu pentru
prepararea aldehidei formice din acid
acctic, aldehidd formica si apa, cu se-
pararca acidului acctic, prin distilarea
unui amestec constand din 75...95% acid
acetic, 0,5..1,5% api § 0,5..10% alde-
hidi formic, proceatele fiind cxprimate
in greutate, intr-o coloana de rectificare
in flux continuy, la presiune atmosferica,
temperatura la vdrful coloanei fiind de
96...100°C, 1a un raport de retiuxde 0.5..2,
cuintroducerea unei cantititi de 10..20%
in picutate apa, im contracureat, cu
separarea unei solutii apoase de aldehida
formicd, drept predus de varf §i a acidului
acelic de puriiaie 99% in greutaie, ca
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produs de blaz.

Procedeul asigura indepartarea apei
din acidul acetic, dar nu poate fi folosit
pentru purificarea acidului acetic recu-
perat de la fabricarea acetatului de vinil
din acetilend si acid acetic, care mai
contine §i alte impuritifi, cum ar fi:
acetatul de vinil, crotonaldehida, acetatul
dcebutil, anhidrida acetici, etilendiaceta-
tul i altele, care nu pot fi indepartate,
care pot determina marirea consumurilor
specifice, in cazul folosirii acestuia la
sinteza acetatului de vinil.

Este cunoscut, de asemenea, un pro-
cedeu de purificare a acidului acetic, prin
distilarea produsului recuperat de la fa-
bricarea acetatului de wvinil, avind un
continut de 96,6% acid acetic, 0,42%
crotonaldehida, 0,18% acetat de vinil,
0,224% acetat de etil, 0,044% benzen,
2,41% anhidrid3 acetici, 0,13% hidroxid
de sodiu §i 0,2% polimer, procentele
fiind exprimate in greutate, in instalatii
formate din doud coloane de rectificare
de mare eficacitate, montate in serie,
ficcare avind citc 40 de talere teoretice,
in flux continy, la presiunea atmosferica,
cu alimentarea pe unitatea de transfer
nr. 20, la temperatura de 120°C, temge-
raturile la virful coloanei fiind 110°C,
si in blazurile coloanelor fiind de 127°C,
cu introducerea a 0,8Nm” azot/100ml acid
acetic si a apei pini la 20% in greutate
din materia primi gi rarea produ-
sului final, ca produs de blaz din a doua
coloani de rectificare.

Procedeul asigurd obtinerea unui pro-
dus de inalti puritate, dar prezinti de-
zavantajul unor randamente scazute, da-
toriti pierdcrilor din timpul operatiilor
de distilare, precum gi al unor consumuri
mari de energie.

Problema tehnici, pe-care o rezolva
inventia, este de a stabili conditiile tehnice
de desfigurare a operatiilor de distilare,
succesiunea §i mjloacele de realizare a
acestora, astfel incdt si se obtind un
produs de inalt3 puritate, asigurindu-se
valorificarea acidului acetic, rimas ne-
reactioat de la fabricarea acetatului de
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vinil din acectilena i acid acetic, cu
marirea randamentului si reducerea con-
sumurilor de cnergie.

Procedeul, conform inventiei, inla-
turdi dezavantajele mentionate, prin aceea
i se supune distilirii, produsul recuperat
de la fabricarea acetatuiui de vinii din
acetileni si acid acetic, rectificat, in
prcalabil, avind un continut dc 91..94%
acid acetic, 0.011...0,1% acerat de vinil,
0,3...0,5% crotonaldehid3, 0,2...0,5% ace-
tat de butil, 0,5...1% anhidrida acetica,
3..6% etiliden diacetat si alte impuritati.
procentele fiind exprimate in greutate,
in fluxcontinuu, la presiunea atinosferica,
in doud coloane de rectificare cu umplu-
turd, fiecare avind cite 30 talere teoretice,
cu alimentarea primei coloune, pe unitatea
de transfer nr:$, la temperatura de 120°C,
temperatura la virful coloanei fiind de
117°C, la o cifri de reflux de 1:5 i
temperatura in blaz fiind de 140°C, cu
scpararca produsului dc varf §i introdu-
cerea acestuia in a doua coloand de
rectificare, pe unitatea de transfer nr:25,
tcmperatura la varful coloanci fiind de
115°C, la o cifra de reflux de 1:13, iar
temperatura in blaz fiind de 122°C, cu
separarea produsului final, cu fractie la-
terala, din faza lichida, de pe unitatea de
transfer nr:10, la temperatura de 118°C.

Procedeul, coaform inveatiei, pre-
zinti urmitoarele avantaje:

-se ob{ine un produs de inaltd puritate
ce poate (i utilizat la fabricarea acetaiului
de vinil;

s¢ asigurd valorificarca acidului
acetic, nereactionat, ramas de la fabricarea
acetatwhy de vinil din acetileni §i acid
acctic;

- sc asigura reducerca consumurilor
specifice de materiale §i de energie;

- se asigura reducerea cheltuielilor
de productie;

- se realizeaz3 in instalatii existente,
{212 cheltuieli mari de investitii.

Se da, in continuare, un exemplu de
rez'izare a inventiei, in legitura i cu
{iy a4, care reprezinta schema de {lux a
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instalatiei necesare.

[nstalatia pentru purificarea acidului
acetic este constituitd din doud coloane
de rectificare C1 i C2, cu eficacitate
mare, fiecare avind cite 30 talere teore-
tice, prevdzute cu un blaz, un condensator,
un ricitor, un distribuitor de reflux, pre-
cum i cu alte utilaje, aparate, dispozitive,
echipamente tehnologice §i de automa-
tizare cunoscute.

(Coloana de rectificare Cy este preva-
zuta, de asemenea, cu o conducta 1, pentru
fluxul A. de alimentare, cu o conducta 2,
pentru fluxul Fy, de la varful coloanei i
conducta 3 pentru fluxul F2, de la blazul
coloanei.

Coloana de rectificare C2 este pre-
vizuti, de asemenea, cu o conductd 4
pentru fluxul Fade la virful coloanei, cu
o conducti 5 pentru fluxul F4, al produsului
final F4 i o conducti 6, pentru fluxul
Fs, de la blazul coloanei, precum §i cu
conducta 2, pentru alimentarea produsu-
lui de varf de la colaona de rectificare
Cy, reprezentind fluxul Fi.

Acidul acctic impurificat, recuperat
de la fabricarea acetatului de vinil din
acetilerd si acid acetic, se supune rec-
tificarii, iar produsul separat cu un con{inut
de 91..94% acid acetic, 0,011...0,1% acetat
de vinil, 0,3..0,5% crotonaldehid3, 0,3...
0,5% acetat de butil. 0,5...1% anhidrida
acetici, 3..6% etiliden diacetat gi alte
impurititi, procentele fiind exprimate in
greutate, se alimenteazi continuy, la
presiune atmosfericd, prin conducta 1, la
unitatea de transfer nr:§ in coloana de
rectificare C1, cu umpluturd, de mare
eficacitate. T.a varful coloanei se colec-
teazi un produs care contine acid acetic
¢i produsi volatili si care prin conducta
2, se alimenteazi in coloana C2, cu
umpluturd, la unitatea de tranfer nr:25.

in blazul coloanei Cy, prin conducta
3 sunt inliturati din sistem produgii grei.

La varful coloanei C2, se colecteaza,
prin conducta 4, un produs imbogatit in
compusgi volatili, iar in blaz se colecteaza,

rin conducta 6, un produs care contine
95...96% acid acetic care se recirculd, la
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alimentarea coloanei Ci, prin conducta
1

Acidul acetic purificat se colecteaza,
din faza lichida, de l1a unitatea de transfer

6

peratura de 140°C, confine impuritati
grele, cum ar fi: acetatul de butil, etilen-
diacetatul gi anhidrida acetica.

Fluxul F3 colectat la temperatura de

nr:10, printr-o conducti §. 5 115°C, contine impurititi volatile intr-un

1000 g/h acid acetic impurificat (fluxul debit de 64,14 g/h.

A) contindnd 91,09% acid acetic se intro- Fluxul F4, colectat la unitatea de
duce intr-o coloani de rectificare Cy, cu transfer, din faza lichida, la temperatura
30 talcre teorctice, cu cifra de reflux 1:5, de 118°C, contine fractiunea acidului
la P=1 bar, ]a temperaturade 120°C, pe 10 acetic pur de 99,3% la un debit de 673,3
unitatea de transfer §. .

Fluxul Fi colectat de la varful coloanei IFluxul Fs, cu ur debit de 14,2 g/,
la 117°C, contine acid acetic si impuritiati contine. alaturi de acid acetic, impuritati
volatile (acetat de vinil, crotonaldehidi, grele. Fluxul F, se reintroduce in proces,
apd) la un debit de 755,64 g/h si se 15 inconducta 1 careconstituie alimentarea
introduce in coloana de rectificare C3, coloanei Cy (fluxul A).
cu 30 talere teoretice, cu ratia de reflux In cele ce urmeazi, se prezinti in
1/15, la p=1 bar, pe unitatea de transfer tabel datele privind compozitia fluxurilor,
nr.2S. notate de l1a Fq la Fs, pentru purificarea

Fluxul F2, avind un debit de 244,36 20 acidului acetic. :

g/h, coiectat din blazul coloanei la tem-
Compozitie, % Nr. flux
r A F1 F2 F3 Fa Fs
Acid acetic 91.090 | 97.950 | 69.878 | 88.210 | 99.300 | 96.085
Acetat de vinil 0.011 0.014 - 0.172 - -
Crotonaldehida 0.378 | 0.501 - 5330 | 0.053 -
Apa 0.029 | 0.039 - 0.250 | 0.020 -
Acetat de butil 0.258 | 0330 | 0.033 1497 | 0217 | 0475
Anhidrida acetica 1.594 | 0552 | 0.729 | 0330 | 0321 | 0.993
Etilidendiacetat 4.850 - 19.857 - - -
Compozitic neidentificata 1.790 | 0.614 | 9503 | 4.211 | 0.089 | 2447
tat de butil, 0,5...1% anhidrida acetica,
Revendicare 25  3..6% etilen diacetat i alte impurititi,
procentele fiind exprimate in greutate,

Procedeu de purificare a acidului in flux continuu, la presiune atmosferic3,
acetic, prin distilarca acidului acctic, coloanclc de rectificare fiind cu umplu-
nereactionat, recuperat de la fabricarea turd, fiecare avind cite 30 de talere
acetatului de vinil din acetilend gi acid 30 teoretice, cu alimentarea primei coloane,
acetic in flux continuy, la presiune at- - pe unitatea de transfer nr:5, la tempera-
mosterica, in instalatii tormate din doua tura de 120°C, temperatura la virful
coloane de rectificare, de mare eficacitate, coloanei fiind de 117°C, la o cifrd de
montate in serie, caracterizat prin aceea reflux de 1:5 §i temperatura in blaz
ca, produsul recuperat este rectificat. in 35  fiind de 140°C, cu separarea produsului

prealabil §i are un continut de 91..94%
acid acetic, 0,11...0,1% acetat de vinil,
0,3..0.5% crotonaldehidi, 0.2...0.5% ace-

de virf §i introducerea acestuia in a
doua coloana de rectificare, pe unitatea
de transfer nr:25, temperatura la varful
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7 : 8
coloanei fiind de 115°C, la o cifra de final, ca fractie laterald din faza lichida,
reflux de 1:15. iar temperatura in blaz de pe unitatea de transfer nr:10, la
fiind de 122°C, cu separarea produsului temperatura de 118°C.

Pregedintele comisiei de inventii: chim. Novac Maria
Faaminator: ing, loani{escu Traian
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