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Inventia se referd la un procedeu de separare avansata a 1,2-diclorpropanului
de 2,2'-diclordiizopropileter din reziduul obtinut din instalatia de separare a 1,2-diclorpropa-
nului, reziduu Tn care predomina componentul 2,2'-diclordiizopropileter.

in procesul de fabricare a propenoxidului (PO) prin procedeul de clorhidrinare a
propenei rezultd produsi secundari dintre care 1,2-diclorpropanul (1,2-DCP) si 2,2'-diclor-
diizopropileterul (2,2'- DCDIPE) intervin cu ponderea cea mai mare.

Brevetul RO 117252 B1 descrie un procedeu de obtinere a propenoxidului prin care
amestecul rezidual rezultat la baza coloanei de distilare finald a PO (amestec cunoscut si
sub numele de 1,2-DCP brut) se supune procesului de fractionare in doua coloane succe-
sive. Pe la varful celei de-a doua coloane de fractionare se obtine 1,2-DCP pur, iar pe la
baza acesteia, se obtine un reziduu format in principal din 1,2-DCP si 2,2'- DCDIPE.

Conform brevetului amintit, cea de-a doua coloana de fractionare opereazd in
vacuum, deoarece temperatura normala de fierbere a 2,2'-DCDIPE este ridicata (182,6°C),
iar la temperaturi mai mari de 120...130°C n baza coloanei, unde predomina componentul
2,2'- DCDIPE, au loc descompuneri termice cu formare de acid clorhidric, care ar conduce
la coroziunea utilajelor. Pentru evitarea acestui lucru, mai precis pentru limitarea temperaturii
din baza coloanei la 120°C, in afara de realizarea vacuumului corespunzator trebuie sa se
reduca si gradul de recuperare a 1,2-DCP care are o temperatura normala de fierbere mult
mai mica de 96,2°C. Datorita celor mentionate mai sus, pe la baza coloanei de recuperare
a 1,2-DCP rezultd un reziduu care mai contine inca 20...30% greutate DCP. Teoretic, este
posibil ca acest continutfinal de 1,2-DCP sa fie redus la concentratii muit mai mici, dar acest
lucru necesita atat un vacuum mult mai avansat, cat si conditii mult mai severe (temperaturi
mai scazute) de condensare a vaporilor de 1,2-DCP de la varful coloanei de fractionare, in
vederea formarii refluxului necesar procesului.

Dezavantajele acestui procedeu conventional de recuperare a 1,2-DCP de
2,2'-DCDIPE 1n vacuum avansat sunt urméatoarele:

- necesita un sistem de vacuum pretentios si costisitor, iar cheltuielile energetice sunt
mari;

- necesitd o mentenantd deosebitd pentru pastrarea etanseitatii coloanei de
fractionare, dar si a utilajelor anexe (condensator, vas de reflux si refierbétor),

- operarea coloanei de fractionare la un vacuum avansat necesita folosirea de sola
sau apa racita la circa 5°C cu agenti frigorifici pentru condensarea vaporilor de 1,2-DCP de
la varful coloanei de fractionare, in vederea formarii refluxului necesar procesului de
separare, ceea ce conduce la cheltuieli suplimentare de investitie si de operare.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in furnizarea unui procedeu de
separare a 1,2-diclorpropanului de 2,2'-diclordiizopropileter cu recuperarea in proportie
avansata a 1,2-diclorpropanului din blazul rezultat la fractionarea 1,2-diclorpropanului brut.
Acest lucru se realizeazad prin distilarea azeotropa la presiune atmosferica a reziduului
obtinut la baza coloanei de fractionare a produselor secundare rezultate in procedeul de
obtinere a propenoxidului prin clorhidrinarea propenei.

Procedeul de separare avansata a 1,2-diclorpropanului de 2,2'-diclordiizopropileter
din reziduul obtinut la distilarea fractionata a 1,2-diclorpropanului brut, rezultat in procedeul
de clorhidrinare a propenei, conform inventiei, inlatura dezavantajele mentionate prin aceea
ca fluxul lichid rezidual, constituit in principal din 20...28% 1,2-diclorpropan si 70-80%
2,2'-diclordiizopropileter, alimenteaza talerul teoretic 6-10 al unei coloane de fractionare
azeotropa Tmpreund cu un flux de apa ca antrenant azeotropic, dar numai la pornirea
procesului, in proportie de 5...15% apa fata de fluxul lichid rezidual din alimentare, iar in
urma fractionarii azeotrope, la presiune atmosferica, rezultd un flux de heteroazeotrop in faza
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vapori pe la varful coloanei, format din pana la 12% apa si 88% 1,2-diclorpropan, la tem-
peratura de 78°C, care se condenseaza total si se raceste la 40°C, dupa care amestecul
lichid eterogen rezultat se separa mecanic in vasul de reflux, faza superioard apoas3 se
trimite ca reflux la varful coloanei de fractionare azeotropa, iar faza lichida inferioara, formata
din 1,2-diclorpropan cu 0,2...0,4% apa, se anhidrizeaza, fie prin fractionare obignuita, fie prin
adsorbtie pe sitda moleculard, silicagel, clorura de calciu, oxid de calciu etc., in timp ce
amestecul rezidual eterogen de la baza coloanei de fractionare azeotropa, constituit din
90-95% 2,2'-diclordiizopropileter, 10-5% 1,2-diclorpropan si 5...12% apa fata de continutul
de 2,2'-diclordiizopropileter si 1,2-diclorpropan cu o temperatura de 100...120°C, se réceste,
se separd mecanic, faza apoasa superioara se recirculd sau se elimina, iar faza lichida
inferioara, constituitd din 2,2'-diclordiizopropileter, se trimite la depozitare in vederea
valorificarii ulterioare.

Inventia prezintd urmatoarele avantaje:

- realizeaza separarea avansata a 1,2-DCP din amestecul format cu 2,2'- DCDIPE,
ceea ce conduce la o recuperare avansata a 1,2-DCP (peste 90%), simultan cu obtinerea
unui 1,2-DCP foarte pur (peste 99%);

- se elimind necesitatea folosirii unui sistem de vid pentru separarea avansata,
deoarece distilarea azeotropa are loc la presiune atmosferica, fiind diminuate cheltuielile de
investitii si consumurile energetice;

- permite pastrarea unui nivel de temperatura scazut la baza coloanei (de regula
100...115°C), chiar daca se lucreazi la presiunea atmosferica.

Tn continuare, se prezintd un exemplu nelimitativ de realizare a inventiei, in legatura
cufigura care reprezinta schema tehnologicd a procedeului de separare avansataa 1,2-DCP
de 2,2'-DCDIPE.

Conform schemei tehnologice din figura, amestecul lichid rezidual format din 25%
masa 1,2-Diclorpropan (DCP) si 73% masa 2,2'"-Diclordiizopropileter (DCDIPE) alimenteazi
coloana CL-1 de fractionare azeotropa pe talerul teoretic 6-10 cu ajutorul pompei P1. Pentru
separarea prin fractionare azeotropa a 1,2-DCP de 2,2'- DCDIPE, in fluxul de alimentare a
coloanei se introduce, ca antrenant azeotropic, un flux de apa A1, n proportie de 10%
greutate fata de fluxul de alimentare. Se mentioneaza faptul cd acest flux de antrenant
azeotropic (apa) se introduce numai la inceputul operatiei deoarece, pe parcursul acesteia,
necesarul de apa se recirculd din vasul de reflux V1 si din vasul separator V2. Deoarece
1,2-DCP formeaza cu apa un heteroazeotrop cu temperatura minima de fierbere (78°C), pe
la varful coloanei de fractionare azeotropd CL-1 se va obtine un flux de vapori de
heteroazeotrop apa-1,2-DCP la presiunea atmosfericd si cu temperatura de circa 78°C.
Acest flux de vapori de heteroazeotrop se condenseaza total in condensatorul S1 la
temperatura de 40°C, dupa care cele doué faze lichide, formate in urma condensérii totale
a vaporilor, se separa mecanic in vasul de reflux V1. Dupa separarea mecanic3, faza lichida
superioara, constituita practic din apa, se trimite ca reflux la varful coloanei CL-1 cu ajutorul
pompei P2, iar faza lichida inferioara, constituita practic din 1,2-DCP, se trimite cu ajutorul
pompei P3 la un sistem de anhidrizare fie prin fractionare, fie prin adsorbtie pe sita
molecular3, silicagel, clorura de calciu, oxid de calciu etc.

Pe la baza coloanei de fractionare azeotropa CL-1 se obtine un amestec-lichid
rezidual, heterogen, format practic din 8% masa apa si 2,2'- DCDIPE cu temperatura de
100...120°C. Acest amestec lichid heterogen, dupa ce paraseste refierbatorul R al coloanei
CL-1, alimenteaza racitorul S2 si apoi vasul separator V2, unde se separa cele doua faze
lichide practic nemiscibile: faza lichida superioara, formata din ap4, se recirculd cu pompa P5
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n fluxul de alimentare al coloanei CL-1 sau se elimina la canal, iar faza lichida inferioara,
formata din 2,2'- DCDIPE, se trimite, cu ajutorul pompei P4 la un vas de de depozitare, in
vederea utilizarii ulterioare.

Revendicare

Procedeu de separare avansata a 1,2-diclorpropanului de 2,2'-diclordiizopropileter
din reziduul obtinut |a distilarea fractionata a 1,2-diclorpropanului brut, rezultat in procedeul
de clorhidrinare a propenei, caracterizat prin aceea ca fluxul lichid rezidual, constituit in
principal din 20...28% 1,2-diclorpropan si 70-80% 2,2'-diclordiizopropileter, alimenteaza
talerul teoretic 6-10 al unei coloanei de fractionare azeotropa impreuna cu un flux de apa ca
antrenant azeotropic, dar numai la pornirea procesului, in proportie de 5...15% apa fata de
fluxul lichid rezidual din alimentare, iar in urma fractionarii azeotrope, la presiune
atmosferica, rezultd un flux de heteroazeotrop in faza vapori pe la varful coloanei, format din
pana la 12% apa si 88% 1,2-diclorpropan, la temperatura de 78°C, care se condenseaza
total si se raceste la 40°C, dupa care amestecul lichid heterogen, rezultat, se separd mecanic
in vasul de reflux, faza superioara apoasa se trimite ca reflux la varful coloanei de fractionare
azeotropa, iar faza lichida inferioara, formata din 1,2-diclorpropan cu 0,2...0,4% apa, se
anhidrizeaza, fie prin fractionare obignuita, fie prin adsorbtie pe sitd moleculara, silicagel, clo-
rura de calciu, oxid de calciu etc., in timp ce amestecul rezidual eterogen de la baza coloanei
de fractionare azeotrop4, constituit din 90-95 % 2,2'-diclordiizopropileter, 10-5% 1,2-diclor-
propan si 5...12% apa fata de continutul de 2,2'-diclordiizopropileter i 1,2-diclorpropan cu
o temperatura de 100...120°C, se raceste, se separa mecanic, iar faza apoasa superioara
se recircula sau se elimind, iar faza lichida inferioara, constituita din 2,2'- diclordiizopropileter,
se trimite la depozitare in vederea valorificarii ulterioare.
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