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RESUMO

"PURIFICAQAO DA N,N-DIMETILACETAMIDA"

Método para purificar a N,N-dimetilacetamida
(DMAc) a partir de uma solucdo aquosa contendo &acido acé-
tico como contaminante. Duas colunas de destilacao frac-
cionada sao dispostas em série. A solucao contendo o
contaminante é ©proporcionada a primeira coluna com um
perfil de temperatura de modo a que resulte na separacgao do
dcido acético para a 4agua da cabeca de destilacdo. O
material remanescente na porg¢ao inferior da primeira coluna
é reciclada para a primeira coluna e também proporcionada a
uma segunda coluna, com O que a DMAc livre de contaminacao
de &cido acético é recuperada e o0s remanescentes DMAcC e
acido acético sdo feitos retornar para a primeira coluna
para mails separagdao. O método wutiliza procedimentos e
equipamento de destilacao fraccionada, eliminando, deste
modo, a necessidade de extraccbes mais complexas e/ou

separacdes cromatograficas.
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DESCRICAO

"PURIFICAQAO DA N,N-DIMETILACETAMIDA"

Dominio do Invento

O invento refere-se, de uma maneira geral, a um
método de destilacao continua para purificar a N,N-dimetil-
acetamida de uma matéria-prima de agua-N,N-dimetilacetamida
quando estd presente acido acético como contaminante, tal

como referido na reivindicacao 1.

Antecedentes

A destilacdao, um método de separacao de compo-
nentes de uma solugao, depende da distribuicao dos compo-
nentes entre uma fase gasosa e uma fase liquida. A fase
gasosa € produzida a partir de uma fase liguida por
vaporizacdao. Uma nova fase liquida de composicdo diferente

¢ produzida a partir da fase gasosa por condensagao.

A destilagdo continua é relativamente simples e é
um método correntemente empregue para SsSeparar componentes
voladteis de uma mistura com base nas diferencas dos seus
pontos de ebulicdo. A destilacdo continua € conceptualmente
composta por muitos pratos ideais de destilacao, cada um

dos quails coloca em contacto intimo uma fase liquida e uma
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fase gasosa. O0s componentes da fase liquida e da fase
gasosa sao redistribuidos por condensacdo e vaporizacao e
uma nova fase liquida e uma nova fase gasosa de composicgao
diferente sai do prato. Embora a mudanca de composicao de
um prato possa ser ligeira, a utilizacado de muitos pratos
numa disposicao em contra-corrente pode efectuar uma grande
mudanca global da composicao e podem resultar produtos de

componentes essencialmente puros.

A destilacdo continua é rotineiramente realizada
utilizando colunas adaptadas para facilitar o contacto da
fase liquida e da fase gasosa através do aumento da &rea
superficial de condensacdao. Por exemplo, as colunas tém
incorporado dedos de destilagdo ou componentes internos,
tais como placas perfuradas, campdnulas e tabuleiros, gue
sao facilmente vistos como uma aproximacao a um prato
ideal. Os componentes internos, tais como o enchimento
aleatdério ou o enchimento estruturado nao definiram
claramente 0s pratos ideais, mas sao correntemente

empregues em destilacdao continua.

A  configuracdo cléssica de um ©processo de
destilagdo continua é uma coluna de destilagdao com um unico
condensador superior e um Unico baldo de aqgquecimento na
parte inferior. A matéria-prima € introduzida na parte
média nominal da coluna. Os componentes com maior ponto de
ebulicao sao removidos da zona do balao de agquecimento como
produto da parte inferior. Os componentes de menor ponto de

ebulicao sao removidos da =zona do condensador como
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destilado. Uma porcdo do destilado é feita retornar (i.e.,
refluxado) para o topo da coluna. O ligquido refluxado
contacta os vapores que saem do Dbalao de aquecimento
através da coluna para efectuar a separacdao. A tecnologia
para dimensionar e projectar uma destilacdo continua € bem
conhecida. Cada projecto ¢é especifico em relagcao aos
componentes que vao ser separados e a sua volatilidade

unica.

No caso de uma mistura de N,N-dimetilacetamida
(DMAc) e &gua, a separacdo dos dois componentes puros é
simples por causa da grande diferenca de volatilidade, tal
como pode ser esperado do ponto de ebulicao para cada
componente puro. O ponto de ebulicdo a pressdo atmosférica
para a DMAc & de 166°C. O ponto de ebulicdo a pressao
atmosférica da dgua € de 100°C. Numa destilacao continua de
uma matéria-prima de DMAc e &gua, a agua sera o destilado
recolhido no condensador e a DMAc serd o produto da parte

inferior do baldo de aquecimento.

0 &dcido acético estd frequentemente presente como
contaminante na matéria-prima DMAc e 4&gua. Isto pode
acontecer porque a DMAc se pode degradar para formar acido
acético e dimetilamina (DMA). Alternativamente, o 4acido
dcético pode estar presente devido a uma sintese quimica em

que foi utilizada DMAc como solvente.

Uma mistura de DMAc e &cido acético, contudo, néo

¢ facilmente separada nos seus componentes, mesmo embora o
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ponto de ebulicao do acido acético, 118°cC, seja
suficientemente distinto do ponto de ebulicdo da DMAc. Isto
deve-se a um efeito de ligacdao de hidrogénio, em que a
DMAc, na presenca de acido acético, actua como uma base e
exerce uma forte atraccdo em relacdo ao &acido acético. A
DMAC e o &acido acético formam uma mistura azeotrdpica de
alto ponto de ebulicao, definida como uma solucgcao de dois
ou mais 1ligquidos, cuja composicdo nao se altera por
destilacao. Mais especificamente, a mistura azeotrdpica de
21% de &cido acético e de 79% de DMAc, tem um ponto de

ebulicdo de cerca de 171°C a pressao atmosférica.

Uma configuracdo de destilacdo continua cldssica
nao pode separar misturas que formam azedtropos em duas
correntes de componentes puros. Um dos produtos da coluna
de destilacdo aproximar-se-& da composicdo azeotrdpica. Um
azedbtropo de alto ponto de ebulicao, se ocorrer,
concentrar-se-a& no produto da parte inferior do baldo de
aquecimento. Um azedtropo de baixo ponto de ebulicdao, se
ocorrer, concentrar—-se-a no produto destilado obtido no

condensador.

Quando uma mistura de &gua, DMAc, e acido acético
¢ alimentada a uma configuragcdo de coluna de destilacao
clédssica, o &cido acético serd separado para a parte de
baixo da coluna e assim contaminard a DMAc, porque o acido
acético formard um azedtropo de alto ponto de ebulicdo com

a DMAc.
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Tentativas para remover a DMAc como uma corrente
de vapor lateral no ou préximo do fundo da coluna nao sao
uma solucdo eficaz. O 4acido acético ira eventualmente
aumentando de concentracao na parte inferior da coluna que
se aproxima do azedtropo DMAc-acido acético. 0Os vapores do
azebtropo migrardao para cima na coluna e contaminardao a
corrente lateral de vapor da DMAc. A concentracdo de acido
acético na parte inferior da coluna pode ser controlada até
uma concentracdo bem inferior a do azedtropo purgando o
acumulado na parte inferior da coluna. Contudo, isto
resultard indesejavelmente numa grande perda de DMAc. A
redestilacdo do produto de DMAc da parte inferior para
remover a DMAc como um produto da cabeca de destilacao numa
segunda coluna de destilacdo, requerird que os produtos da
parte inferior da segunda coluna sejam purgados para
controlar o Acido acético abaixo da sua composicao
azeotrépica resultando, novamente, numa perda substancial

do desejado componente de DMAC.

A Patente Francesa No. 1 549 711 descreve que o
produto da parte inferior da segunda coluna, sendo uma
matéria-prima de DMAc e acido acético, essencialmente seco
no que se refere a um terceiro componente de agua, pode ser
alimentada a uma terceira coluna operada a uma pPressao
diferente para alterar a composicao azeotrépica. Isto,
contudo, envolve a despesa adicional e o passo de uma
terceira coluna. Para além disso, o sistema ndo é descrito

para a separacdao de DMAc, &gua e acido acético.
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Um método para ultrapassar o0s problemas atréas

mencionados €, consequentemente, desejado.

Sumdrio

Numa forma de realizacao, o invento refere-se a
um método para separar a N,N-dimetilacetamida (DMAc) de uma
solucdao aquosa de DMAc contendo &cido acético, tal como
referido na reivindicacao 1. Uma primeira coluna de
destilacao tem uma porg¢ao superior e uma porgao inferior em
relacdo a entrada da alimentacdo. A porcgdo inferior € ainda
dividida nas porgdes superior, intermédia e inferior. Numa
forma de concretizacdo a solugcdao ¢ alimentada a uma
primeira coluna de destilagao através de uma entrada de

alimentacado lateral na parte intermédia nominal da coluna.

O perfil de temperatura da coluna ¢é controlado
para tornar a porcado inferior da parte de baixo da coluna
substancialmente seca e a porc¢cao superior da parte de baixo
da coluna substancialmente molhada, para repartir o &cido
acético entre a corrente de destilado da cabeca e a
corrente de produto da parte inferior. O produto da parte
inferior da primeira coluna de destilagdo é alimentado a
uma entrada de alimentacao de uma segunda coluna de
destilagao para destilar a DMAc purificada para a corrente
da cabeca e o de proporcionar uma mistura de DMAc e &cido
acético na corrente da parte inferior. Numa forma de
concretizacdao a corrente da parte inferior da segunda

coluna entra na entrada da primeira coluna (bomba de
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recirculacdo) para repartir uma porcdo adicional de &cido
acético da mistura de DMAc e &cido acético para uma
corrente da cabeca da primeira coluna, de modo a que
substancialmente todo o 4acido acético na alimentacao
original seja destilado para a corrente da cabeca da
primeira coluna. A DMAc purificada é recuperada na porgao

da cabeca da segunda coluna.

E também aqui descrito um equipamento para
separar os componentes de fluido numa solucao alimentada. O
equipamento tem uma primeira coluna de destilacdo em série
com uma segunda coluna de destilagdo. A primeira coluna de
destilacao tem uma entrada de alimentacao para uma solucgao,
um condensador na cabeca para uma corrente de destilado de
cabeca, um baldo de aquecimento para uma corrente de
produto inferior e uma saida; a coluna tem porcgdes superior
e inferior, tendo a porcao inferior porgdes superior,
intermédia e inferior da parte de baixo. A segunda coluna
de destilacao tem uma entrada de alimentacdo para a
corrente inferior da primeira coluna, um condensador da
cabeca para a corrente de destilado da cabeca, e um segundo
baldo de agquecimento para um produto da parte inferior. Uma
bomba faz retornar a corrente de produto da parte inferior
da segunda coluna para a entrada da primeira coluna. Um
sistema de controlo no refluxo da primeira coluna e no
balao de aquecimento da primeira coluna regula o perfil de
temperatura de uma coluna de modo a que a porcgao inferior
da parte de baixo da primeira coluna seja substancialmente

livre do componente de menor ponto de ebulicao e a porgao
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superior da parte inferior da primeira coluna seja
predominantemente rica no componente de menor ponto de
ebulicao. O perfil de temperatura pode ser regulado
ajustando o <calor aplicado no baldao de aguecimento ou

ajustando o caudal do refluxo que retorna para a coluna.

Noutra forma de concretizacado, o invento refere-
se a um método para purificar DMAc a partir de A&cido
acético numa solucdo aquosa alimentando a solugdao a uma
primeira coluna de destilagao sob condigdes suficientes
para rapartir o &cido acético agquoso para o destilado que
sail da primeira coluna, e para o produto da parte inferior
nao destilado seco. O produto da parte inferior da primeira
coluna ¢é bombeado de retorno para uma entrada na primeira
coluna e também para uma entrada da segunda coluna de
destilacao sob condigdes suficientes para destilar a DMAcC
purificada como um destilado da segunda coluna e para
proporcionar um produto da parte inferior nao destilado na
segunda coluna contendo DMAc e &cido acético de retorno
para a primeira coluna para mals separacao entre o &acido
acético agquoso e a DMAc. O retorno do produto da parte
inferior da segunda coluna para a primeira coluna pode ser
guer para a entrada da primeira coluna na zona intermédia
nominal, quer para o baldo de aquecimento inferior, quer
para outra entrada. Os produtos da parte inferior bombeados
de retorno para a primeira coluna podem ser alimentados na
secgao intermédia nominal ou em gqualgquer outra entrada
localizada acima ou na porcgao superior da parte inferior da
primeira coluna. A DMAc purificada ¢é recuperada como O

destilado da segunda coluna.
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E também aqui descrito, de uma maneira geral, um
método para purificar um componente como maior ponto de
ebulicao a partir de uma solucao de um componente de menor
ponto de ebulicdao contaminado com um terceiro componente
que forma um azedtropo bindrio de alto ponto de ebulicao
com o componente de maior ponto de ebulicdao. A solucdo é
alimentada a uma entrada na secgao intermédia nominal de
uma primeira coluna de destilagcdao com um perfil de
temperatura suficiente para tornar a porcao inferior da
parte de baixo da coluna substancialmente livre do
componente de menor ponto de ebuligcdo e para tornar a
porcao superior da parte de baixo da primeira coluna
predominantemente rica em componente de menor ponto de
ebulicdao e na separacgao do componente com o terceiro
componente de ebulicao para o destilado da primeira coluna.
O produto da parte de Dbaixo nao destilado da primeira
coluna é alimentado a uma segunda coluna de destilacdo sob
condigdes suficientes para destilar o componente de maior
ponto de ebulicao como componente puro na segunda coluna.
Uma porgao de produto da parte de baixo nao destilado pode
ser também bombeado para uma entrada de alimentacao ou
outra entrada da primeira coluna. O produto da parte de
baixo nao destilado da segunda coluna, contendo uma mistura
do componente de maior ponto de ebulicdo e o terceiro
componente, ¢é alimentado de retorno para a entrada de
alimentacao ou outra entrada da primeira coluna para mais
separacao dos componentes de menor e maior ponto de

ebulicdo. Este método é geralmente aplicdvel a sistemas em
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que o componente de menor ponto de ebulicao pode mitigar o
azedtropo de alto ponto de ebulicdo em relacgdo ao
componente de maior ponto de ebulicdo com o terceiro

componente.
Estas e outras formas de concretizacao do invento
serao ainda apreciadas tendo em vista o0s seguintes

desenhos, descricao e exemplo.

Breve descricdo dos Desenhos

A FIG. 1 ilustra esquematicamente o sistema do

invento em utilizacao.

As FIGS. 1A-1P ilustram esquematicamente vAarias

configuracdes do sistema da FIG. 1.

A FIG. 2 é um grafico de temperaturas em cada

prato da coluna utilizando o sistema do invento.

Descricg¢do Detalhada

E descrito um método para separar &cido acético
como contaminante de uma solucao aquosa de N,N-dimetil-
acetamida (DMAc). O método emprega técnicas de destilacao

continua utilizando uma disposicdao de colunas duplas.

Isto elimina a necessidade de extracgcdes com

solventes e/ou separacgdes cromatogrdaficas ou espectrais
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mais complexas e proporciona separacdes eficientes, pre-
cisas e reproductiveis com uma elevada recuperacado e uma

elevada pureza do desejado componente DMAC.

Com referéncia a FIG. 1, uma primeira 10 e uma
segunda 20 colunas de destilacao fraccionada estao
dispostas em série. A primeira coluna 10 estd esquema-
ticamente dividida nas porc¢des superior 12 e inferior 16,
com uma alimentacdo ou entrada 17 e uma saida 18. A loca-
lizacao exacta da entrada 17 de alimentacdo é determinada
através da optimizacdo do projecto, tal como sabido por um
especialista na matéria e nao ¢é necessariamente o exacto
ponto intermédio da coluna. Deste modo, a entrada 17 de
alimentacdo ¢é referida como estando localizada no ponto
intermédio 10 nominal da coluna. A porgao 16 inferior ¢é
ainda esquematicamente dividida nas ©porgdes de parte
superior 16a da parte de baixo na parte intermédia 16b da
parte de baixo e na parte inferior 16c da parte de baixo. O
numero especifico de pratos que constituem as porgdes
superior 12 e inferior 16 depende do desenho e da aplicacgao
especificos da coluna, tal como sabido por um especialista
na matéria. Exemplos destes pardmetros incluem a composicao
da matéria-prima, o caudal de refluxo, etc. A segunda
coluna 20 estd disposta de modo a que o efluente da
primeira coluna 10 entre na segunda coluna 20 na entrada
27. O produto da parte inferior da segunda coluna sai na

saida 28.

A primeira coluna 10 tem um condensador 11 na
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cabeca e um balao 13 de aquecimento na parte inferior. A
segunda coluna 20 tem um condensador 21 na cabeca e um
balao 23 de aquecimento na parte inferior. O fluido que sai
da saida 18 da primeira coluna 10 pode ser directamente
bombeado para a entrada 27 da segunda coluna 20.
Alternativamente, o fluido que sai da saida 18 da primeira
coluna 10 pode passar através do baldao 23 de agquecimento e
entdao entra na segunda coluna 20. O fluido gue sai da saida
28 da segunda coluna 20 ¢é recirculado (fluido de
recirculacao) para a entrada de alimentacao 17 da primeira

coluna 10.

De uma maneira geral, todo o 4acido acético que
entra na matéria-prima 8 de DMAc-agua € purgado utilizando
a disposigao de duas colunas através de uma recirculacgéao
dos produtos do fundo de DMAc e &acido acético e utilizando
condigdes operacionais para tornar molhada a porgcao 1l1lb6a
superior da parte de Dbaixo da primeira coluna 10. Mais
especificamente, e com referéncia a FIG. 1, uma mistura de
DMAc aquosa a ser purificada é introduzida como alimentacéao
8 na primeira coluna de destilacao. A temperatura da coluna
10 é controlada de modo a que uma temperatura na porgao l1lb6a
superior da parte de baixo indica que esta seccao da coluna
estd substancialmente molhada, engquanto a porgao 1lé6c
inferior da parte de baixo da primeira coluna 10 tem uma

temperatura superior e permanece substancialmente seca.

O perfil de temperatura requerido para efectuar a

separacao ¢é descrito como a percentagem da diferencga de
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temperatura total da temperatura da parte de baixo da
coluna menos a temperatura da parte de cima da coluna.
Menos do que cerca de 15% da diferenca de temperatura total
na coluna ocorre na porgao 12 superior da primeira coluna
10, menos do que cerca de 15% da diferenca de temperatura
total na coluna ocorre na porcao lba superior da parte de
baixo e mais do que cerca de 70% da diferenca de
temperatura total na coluna ocorre nas porc¢des intermédia
16b e inferior 16c da parte de baixo. As temperaturas
exactas, em contraste com percentagem de diferenca de
temperatura, sao dependentes da pressao de operacgaoc da

primeira coluna 10.

A temperatura é controlada ajustando a aplicacgao
de calor no baldao 13 de aquecimento da primeira coluna ou
ajustando o caudal de refluxo do destilado na primeira
coluna 10. O perfil de temperatura resultante origina um
patamar de temperatura abaixo da temperatura do passo de
alimentacado para tornar a porcao superior da parte de baixo
da coluna substancialmente molhada. A porcgcao l6a superior
da parte de baixo molhada estd abaixo da entrada 17 de
alimentacdo e faz com gque a porcao de Aacido acético seja
separado para a cabeca para o produto 25 destilado da
primeira coluna. O produto 20 da parte inferior da primeira
coluna 10, contendo DMAc seca e contaminante de 4&acido
acético, é realimentado para a primeira coluna 10 através
da entrada 15 como parte da disposicao do balao 13 de
aquecimento. O produto 30 da parte de baixo na primeira

coluna é também alimentado a segunda coluna 20 através da
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entrada 27. DMAc pura é o produto 40 destilado da segunda
coluna 20. O produto 45 da parte inferior da segunda coluna
20, contendo DMAc seca e acido acético, € feito retornar
para a entrada 17 da primeira coluna 10. A corrente 45 de
recirculacdo de produtos da parte inferior flui através da
porcao 1l6a superior da parte inferior molhada, o© que
provoca novamente que uma porcao do Aacido acético seja

separado para a cabeca na primeira coluna 10.

Os efeitos combinados de separacao de uma porcgao
de &cido acético quer na alimentacdo 8 quer na recirculacéo
45 dos produtos da parte inferior resultam no facto do
dcido acético i1r para a cabeca para o destilado 25 da
primeira coluna 10 numa quantidade que ¢ igual a todo o
dcido acético na alimentacdo 8. O 4&cido acétido nos
produtos da parte inferior das colunas 10 e 20 (correntes
30 e 45) atinge o equilibrio a concentracgdes bem abaixo da
composicdo azeotrdépica de DMAc e acido acético, permitindo
gque a segunda coluna 20 produza DMAc pura a medida que

destila o produto 40.

Embora particularmente descritos para separarem O
sistema de trés componentes de DMAc, acido acético e Aagua,
os métodos aqui descritos podem ser utilizados para
qualguer sistema de trés componentes em que (a) um primeiro
componente € um composto de baixo ponto de ebulicdo e esta
presente numa porcdo substancial numa matéria-prima, ou
seja, com uma concentracgao de, pelo menos, 25%; (b) um

segundo componente é um composto de alto ponto de ebulicéao
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em relacdo ao primeiro componente e estd presente numa
porgao substancial numa matéria-prima, ou seja, com uma
concentracao de, pelo menos 5% e forma um azedtropo de alto
ponto de ebulicao com o segundo compontente; e (d) o
primeiro componente pode cancelar, controlar ou mitigar o

azedbtropo de dois componentes.

Outras configuracdes da ©primeira e segunda
colunas de destilacdo sao possiveis, cada uma das quais
estd dentro do dominio do invento. Com exemplos, o)
condensador da primeira coluna pode ser total para remogao
do produto liquido, FIG 1A, ou parcial, para remocgdo do
produto de wvapor, FIG 1B. O condensador da segunda coluna
pode ser total para remogdo do produto liguido, FIG 1C, ou
parcial, para remocao do produto de wvapor, FIG 1D. Como
outros exemplos, o produto da parte inferior da primeira
coluna pode ser removido como um liquido, FIG 1lE, ou como
uma mistura liquido/vapor utilizando um balao de
aquecimento comum, FIG 1F, ou como uma saida de vapor
lateral, FIG 1G. Tal como ainda noutros exemplos, a
corrente de recirculacao de produtos da parte de baixo pode
ser feita retornar para a primeira coluna na entrada de
alimentacao, FIG 1H, numa entrada acima da entrada de
alimentacgao , FIG 1I, ou numa entrada na porg¢aoc superior da
parte de baixo FIG 1J. Ainda noutros exemplos, a corrente
de recirculacao dos produtos da parte de baixo pode ser
obtida a partir da segunda coluna, FIG 1K, ou a partir da
primeira coluna com a corrente de recirculagao dos produtos

da parte de baixo da segunda coluna feita retornar para a
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primeira coluna FIG 1L. Como exemplos adicionais, a
corrente de recirculacao dos produtos da parte de baixo
pode ser obtida quando se elimina o balao de aquecimento na
segunda coluna utilizando um baldo de aquecimento comum a
primeira e segunda colunas, FIG. 1M, através de uma saida
lateral de vapor para alimentar a segunda coluna a uma
corrente de recirculacdo, FIG. 1N, através de uma saida
lateral de vapor para alimentar a segunda coluna a primeira
coluna FIG. 10 ou através de um segundo balao de

aquecimento, FIG. 1P.

Exemplo

Um perfil de temperatura para tornar molhada a
porgcao 1l6a superior da parte de baixo da primeira coluna
10, utilizando um prato vinte e seis, incluindo o baldao de
aquecimento e o condensador, de um processo de destilacao
continuo ¢é mostrado na tabela seguinte. Neste exemplo, a
primeira coluna 10 ¢é operada com uma pressao na parte
superior de 103 mm Hg, uma pressaoc na parte inferior de 153
mm Hg e uma queda de pressao de 50 mm Hg. As temperaturas
especificas mostradas na tabela seguinte sao, contudo,
funcdo da pressdo a qual a primeira coluna ¢é operada e
estas temperaturas ou pressodes especificas nao sao
requeridas. Deste modo, pode ser utilizada qualqguer

temperatura e/ou pressdo que torne a porcao inferior da

parte de baixo da coluna substancialmente seca.
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Numero do prato [Temperatura (°C)|Pressdo (mm Hg)

1 42,1 103, 0 Condensador com
Subarrefecimento

2 54,0 113,0

3 54,3 114,7

4 54,6 116, 3

5 54,9 118,0

6 55,2 119,7

7 55,5 121,3

8 55, 8 123,0

9 56,1 124,77

10 56,4 126,3

11 56,7 128,0

12 57,1 129,7

13 57,8 131,3

14 59, 2 133,0 Alimentacao

15 59,5 134,77

16 59, 8 136, 3

17 60,2 138,0

18 62,3 139,7

19 73,5 141,3

20 95,9 143,0

21 109,0 144,77

2.2 112,3 146, 3

23 113,2 148,0

24 113,6 149,7

25 113, 9 151, 3

26 114,14 153,0 Balado de aquecimento
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A diferenca de temperatura total na

calculada como se segue:

Parte inferior da coluna
Vapor superior antes do condensador

Diferenca de temperatura total

A diferenca de temperatura total

superior da coluna foi calculada como se segue:

Temperatura do prato de alimentacéao
Vapor superior antes do condensador

Diferenca de temperatura superior

coluna foi

114, 4°C
54,0°C

60,4°C

na porcao

59,2°C

54,0°C

5,2°C

Isto foi recalculado como uma percentagem da

diferenca da temperatura total como sendo 5,2/60,4 = 8,6%.

A diferenca de temperatura nos trés pratos

superiores da porg¢ao superior da parte de baixo da parte

inferior (16) da coluna foi calculada como se segue:

Prato 17
Prato de alimentacao
Diferenca de temperatura entre a

parte superior e a parte de baixo

60,2°C

59,2°C

1,0°C

Isto foil recalculado como uma percentagem da

diferenca da temperatura total como sendo 1,01/60,4 = 1,7%.
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A diferenca de temperatura nas porgdes intermédia

e inferior da parte de baixo foi calculada como se segue:

Parte inferior da coluna 114,4°C
Prato 17 60, 2°C
Diferenca de temperatura entre a parte inter-

média e inferior da parte de baixo 54,2°C

Isto foil recalculado como uma percentagem da
diferenca da temperatura total como sendo 54,2/60,4 =

89, 7%.

O perfil de temperatura representado em grafico
na FIG. 2 ilustra a percentagem de diferencas de tempera-
tura em varias porcdes da coluna. Este grafico tem uma
forma caracteristica, em gque existe apenas uma alteracao
moderada (i.e. um patamar de temperatura) de temperaturas
na porgao léa superior da parte de baixo (pratos 15-17
neste exemplo) da coluna 10. Esta forma caracteristica
ocorre sem ligar a pressdo de operacdo da coluna e ¢é
definida em termos de diferenca de temperatura total entre
a temperatura de vapor da parte superior antes da
condensacdao e a temperatura do liquido na parte inferior.
Este perfil de temperatura produz uma porgao l6a superior
da parte de baixo molhada para a entrada 17 de alimentacao,
que resulta na separacao do 4acido acético na cabeca. Na
primeira coluna 10, mais do que cerca de 70% da diferenca

de temperatura ocorre na porcao l1lba superior da parte de
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baixo e nas porgdes 16b intermédias da parte de baixo
(pratos 15-20 neste exemplo), menos do cerca de 15% da
diferenca de temperatura ocorre na porcao 1l6c inferior da
parte de Dbaixo e menos do que 15% da diferenca de
temperatura ocorre na porgao 12 superior (pratos 2-13 neste
exemplo). Estas condic¢des resultam no facto da porcgao 1l6c
inferior da parte de baixo da coluna 10 permanecer
substancialmente seca, enquanto que a porgao l1l6a superior
da parte de baixo da primeira coluna 10 permanece substan-
cialmente molhada. Sob estas condigdes, o contaminante
dcido acético é separado entre a corrente 25 da cabeca e a

corrente 30 da parte inferior da primeira coluna 10.

O efluente 20 da porcgao 1l6c inferior da parte de
baixo da coluna 10 e/ou segunda coluna 45 de alimentacdo é
reciclado de volta para a entrada 17 de alimentacao da
primeira coluna 10 num ciclo de recirculacdao. Isto permite
que substancialmente todo o 4&cido acético se localize na

dgua 25 na cabeca da primeira coluna 10.

O material da porcao 16c inferior da parte de
baixo da primeira coluna 10, contendo principalmente DMAC e
dcido acético, ¢é proporcionado a segunda coluna 20 para
redestilacao. O material pode ser recebido na segunda
coluna 20 qguer como liquido gquer como vapor lateral a
partir da primeira coluna. Qualgquer &acido acético esta
presente abaixo da concentracdao azeotrdpica e, deste modo,
nao afecta negativamente a separagao da DMAc como

componente 40 puro e a operacao da segunda coluna 20.
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A caracterizacao da DMAc numa matéria-prima
resultou nos seguintes pardmetros em duas utilizacdes
independentes do sistema do invento. Os resultados foram
comparados com DMAc fresca ou virgem comercialmente
disponivel possuindo uma concentragao de &cido acético de

cerca de 80 mg/kg (0,008%):

Tabela 2

Ensaio 1 Ensaio 2
DMAc do ensaio 100% 99,7-99,8%
Teor de &gua <0,01% <0,01%
Teor de acido acético <0,01% 0,2-0,3%
Cor < 5 unidades | < 5 unidades
Fraccdo base como dimetilamina |1-3 mg/kg 1-3 mg/kg
de todas as bases presentes

Deste modo, o método do invento origina DMAc que

duplica a DMAc comercialmente disponivel.

Deve entender-se que as formas de concretizacao
do presente invento mostradas e descritas na descricao sao
apenas formas de concretizacdo preferidas do inventor que é
especialista na matéria e nao sao limitativas de qualquer
modo. Em consequéncia, varias mudancas, modificacdes ou
alteracdes a estas formas de concretizacao podem ser
efectuadas ou arranjadas sem se sair do dominio das reivin-

dicag¢des seguintes.
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E aqui descrito que o método pode ser utilizado
para recuperar os desejados produtos de menor ponto de
ebulicao de contaminantes de maior ponto de ebulicao

recuperando produtos do destilado da primeira coluna.
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REIVINDICACOES

1. Método para separar DMAc numa solucdo de
DMAc em &gua e em que a referida solucdo contém DMAC com
uma concentracdo de pelo menos 5%, 4&gua com uma concen-
tracdo de pelo menos 25% e acido acético com uma concen-

tracdo de no maximo 5%, compreendendo

(a) proporcionar a referida solugcao a uma primeira
coluna de destilacao, tendo a referida coluna uma
entrada de alimentacdo e outra entrada e possuindo
porcdes superior e inferior, a referida porcao inferior
possuindo porgdes superior, intermédia e inferior da
parte de Dbaixo, a uma temperatura suficiente para
tornar a porcao inferior da parte de baixo da coluna
substancialmente livre de &agua e a porgdo superior da
parte de baixo da coluna rica em agua e para repartir o
dcido acético entre a corrente da cabeca e a corrente
da parte inferior da primeira coluna,

(b) proporcionar a corrente da parte inferior da
primeira coluna a uma entrada de uma segunda coluna de
destilacao para repartir a DMAc purificada numa
corrente da cabeca e uma mistura de DMAc e 4&acido
acético numa corrente da parte inferior, e

(c) separacao de uma porcgdo adicional do Aacido
acético da mistura de DMAc e 4acido acético para a

corrente da cabeca da primeira coluna.
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2. Método da reivindicacédo 1 compreendendo ain-
da a recuperacao de DMAc purificada da corrente da cabeca

da segunda coluna.

3. Método da reivindicacdao 1, em que o perfil
de temperatura da primeira coluna resulta em que
menos do que 15% da diferenca de temperatura total na
primeira coluna ocorre na porgao superior,
menos do que 15% da diferenca de temperatura total na pri-
meira coluna ocorre na porg¢ao superior da parte de baixo, e
mais do que 70% da diferenca de temperatura total na
primeira coluna ocorre nas porgdes intermédia e inferior da

parte de baixo.

4. Método da reivindicacdo 1, em que a corrente
inferior da segunda coluna ¢é proporcionada como uma

corrente de recirculacao para a primeira coluna.

5. Método da reivindicacado 4, em gque a corrente
inferior da primeira coluna € proporcionada como alimen-

tacdo ligquida a segunda coluna.

6. Método da reivindicacdo 4, em que a corrente
inferior da primeira coluna € proporcionada como uma saida

de vapor lateral para a segunda coluna.

7. Método da reivindicacdo 4, em gque a corrente
de recirculacao inferior é proporcionada a primeira coluna

na entrada de alimentacao.
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8. Método da reivindicacdo 4, em que a corrente
de recirculacao inferior é proporcionada a primeira coluna

numa entrada acima da entrada de alimentacao.

9. Método da reivindicacado 4, em gque a corrente
de recirculacao inferior é proporcionada a primeira coluna

na porg¢ao superior da parte de baixo.

10. Método da reivindicacao 1, em gue a corrente
inferior da segunda coluna contém acido acético em menos do

que a concentracgao azeotrodpica.

11. Método da reivindicagdo 3, em gque a tempera-
tura ¢é funcdo da pressdo a qual a primeira coluna é

operada.

12. Método da reivindicacdo 1, em que o &acido
acético separado para corrente da cabeca da primeira coluna

€& recuperado como um liguido.

13. Método da reivindicacao 1, em que o Aacido
acético separado para corrente da cabeca da primeira coluna

é recuperado COmo um vapor.

14. Método da reivindicacadao 2, em gque a DMAc é
recuperada sob a forma de um liquido a partir da cabeca da

segunda coluna.
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15. Método da reivindicacédo 2, em que a DMAc é
recuperada sob a forma de um vapor a partir da cabeca da

segunda coluna.

16. Método da reivindicacdo 1, em gue a corrente
inferior da primeira coluna € proporcionada a segunda
coluna de destilacdao num estado fisico seleccionado do gru-

po constituido por liquido, vapor e mistura ligquido/vapor.

17. Método da reivindicacao 1, em gque a porgao
adicional de &cido acético ¢é proporcionada pela corrente

inferior da segunda coluna.

18. Método da reivindicagdao 1, em gue a porcgao
adicional de &cido acético ¢é separada proporcionando uma
corrente de recirculacao inferior a partir da primeira
coluna apdés uma corrente inferior da segunda coluna ser

feita retornar a primeira coluna.

19. Método da reivindicacao 4, em gue a corrente
de recirculagado inferior ¢é obtida utilizando um baldo de

aquecimento comum a primeira e segunda colunas.

20. Método da reivindicagdo 1 compreendendo
ainda o facto de se
proporcionar a referida solugdo a entrada de alimentacao da
primeira coluna de destilacao,
proporcionar uma recirculacao do produto inferior nao

destilado da parte de baixo da primeira coluna para a
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entrada de alimentacadao da primeira coluna e para a segunda
coluna de destilacgao, e

proporcionar o produto inferior nao destilado da segunda
coluna contendo DMAc e &acido acético a primeira coluna para
maior separacdo do acido &cido acético aquoso a cabeca da
primeira coluna e separacao da DMAc para a parte inferior

da primeira coluna.

21. Método da reivindicacao 20 compreendendo
ainda a recuperacgcao da DMAc substancialmente pura como

destilado da segunda coluna.

22. Método da reivindicacao 20 em que o perfil
de temperatura da primeira coluna origina um patamar de
temperatura abaixo da temperatura do prato de alimentacéao
para tornar a porgao superior da parte de baixo da coluna

substancialmente molhada.
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