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“PROCESSO PARA CONTROLAR UMA COLUNA DE LAVAGEM
HIDRAULICA”

Descrigéo |

A presente invengdo esta relacionada a um processo para
controlar uma coluna de lavagem hidraulica (cf. a Fig. 1, a que as referéncias
numeéricas que se segue e as referéncias numéricas nas reivindicagdes estdo
relacionadas) a qual possui um casco cilindrico '(1) que delimita a coluna e
dentro do qual um ou mais tubos de filtro (2) se estendem através da coluna,
paralelos ao eixo do cilindro e possuem, na vizinhanga da segunda
extremidade da coluna, pelo menos um filtro (3) na parede do tubo de filtro
que forma a inica conex@o entre o interior do tubo de filtro, sob a presséo P1,
e o interior da coluna, na qual

- pelo menos uma corrente de uma suspensdo (4) que
compreende cristais de uma substancia a ser purificada (para ser removida na
pureza maxima) em suspensio em um liquido mde, € alimentada
continuamente para a primeira extremidade da coluna (5), com uma presséo
P2 (por exemplo, por meio de uma bomba (6)), a qual é maior que P1,

- 0 liquido mée (7) € conduzido através dos filtros para dentro
do interior do tubo de filtro e para fora da coluna por meio dos tubos de filtro,

- caso apropriado, um liquido de controle é alimentado a
coluna de lavagem na primeira extremidade da coluna e/ou entre esta
extremidade e o inicio do filtro,

- o liquido mée e, caso apropriado, o fluxo de liquido de
controle na coluna, formam um leito de cristais (10) da substdncia a ser
purificada, o dito leito de cristais possuindo uma frente de acumulagdo (11)
que fica voltada para a primeira extremidade da coluna e na qual os cristais da
suspensdo introduzida se adicionam continuamente ao leito de cristais,

- 0 leito de cristais, em virtude da forga que resulta da queda

de pressdo hidraulica do fluxo do liquido mée e, caso apropriado, do fluxo do
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liquido de controle na coluna, € transportado (13) para além dos filtros, para
uma zona de lavagem disposta éhtre os filtros e a segunda extremidade da
coluna de lavagem (12),

- os cristais sdo removidos (14) continuamente na extremidade
oposta a frente de acumulago do leito de cristais,

- os cristais removidos sdo fundidos (15) e uma parte do
fundido é conduzida (16) através do leito de cristais, na forma de uma
corrente liquida de lavagem vinda da segunda extremidade da coluna e contra
a diregdo de transporte dos cristais, e

- a posi¢do da frente de acumulagdo € controlada com o auxilio
da vazdo do liquido de controle conduzido para dentro da coluna de lavagem
e/ou com o auxilio da vazdo da suspensdo (4) conduzida para dentro da
coluna de lavagem.

Em particular, a presente inveng¢o esta relacionada ao controle
de uma coluna de lavagem hidraulica que ¢ operada para a remocao purificada
de cristais de acido acrilico, da sua suspensdo em acido acrilico contaminado,
como descrito nos documentos WO 01/77056, WO 04/35514, WO 03/41833,
WO 02/9838, WO 03/41832, DE-A 10036881, WO 02/55469 ¢ WO
03/78378. O designado numericamente neste documento estd relacionado
sempre as figuras anexadas a este documento.

Neste documento, os termos cilindrico e tubular deverdo ser
entendidos de modo a compreender todas as formas (corpos) geométricas
cujas se¢des em corte sejam circulares ou semelhantes a um circulo (como por
exemplo, elipticas ou poligonais, como por exemplo, tetragono, hexagono, ou
octogono, regulares).

Neste documento, o termo liquido mée devera ser entendido de
modo a compreender em particular fundidos compostos da substéncia a ser
purificada e impurezas e/ou ainda solugdes da substincia a ser purificada e

solventes, ou misturas de solventes, e também impurezas. Da mesma forma, o
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termo “fundido de cristais removidos como uma corrente de liquido de
lavagem” devera compreender, de preferéncia, fundidos de cristais removidos
mas também solu¢des saturadas de cristais removidos em solventes, ou
misturas de solventes. De forma correspondente, “fusdo dos cristais
removidos” compreende também “dissolugdo a saturagdo de cristais
removidos em solventes ou misturas de solventes”. O acido acrilico, tanto
como ele proprio como na forma de seus sais ou seus é€steres, € de
importincia, em especial para a preparagdo de polimeros para uma ampla
variedade de campos de utilizagdo (como por exemplo, adesivos,
superabsorventes, aglutinantes).

O processo de acordo com o preambulo deste documento ¢é
conhecido (cf., por exemplo, EP-A 097405, WO 03/041832, DE-A 10036881,
WO 02/09839, WO 03/041833, WO 01/77056 e WO 03/063997).

O processo segue em geral uma cristalizagdo em suspensio
que forma um processo muito efetivo e barato para obter uma elevada pureza
para um composto quimico desejado (de uma substancia quimica).

Isto € porque na sintese de um composto quimico, a substancia
desejada, tipicamente, ndo ocorre na forma de um produto puro, mas em vez
disso, na forma de parte de uma mistura do composto a qual, em adigdo a
substancia desejada, compreende impurezas tais como compostos de partida
ndo-convertidos, solventes, sub-produtos ou isomeros indesejados.

Quando a substincia desejada ¢ um composto cristalizavel
(como por exemplo, acido acrilico), o qual se acha presente em uma mistura
liquida do composto apds o processo de sintese, ou pode ser convertida a uma
(cf., por exemplo, EP-A 1015411, DE-A 19606877, DE-A 10336386, EP-A
792867, DE-A 10235847, WO 03/078378, WO 02/055469, no caso de 4cido
acrilico ou acido metacrilico), a cristalizagdo em suspenséo (especialmente da
massa fundida) € recomendada como um processo de purificagdo para a

substincia desejada que vem a formar um processo muito efetivo e barato
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para obtenc¢do de uma elevada pureza para um composto quimico desejado.

Isto utiliza o fato de que as impurezas sdo substancialmente
expelidas da rede do cristal no curso do crescimento dos cristais em um
liquido, permanecendo as mesmas no liquido mae. A cristalizagdo em
suspensdo apresenta a vantagem em relagdo a cristalizagdo em camadas pelo
fato de que ela pode ser conduzida como um processo continuo. Mais ainda, a
pureza dos cristais é muito elevada, devido a sua razdo de crescimento
comparativamente lenta. A despeito da razdo de crescimento ser relativamente
lenta, é possivel obter, com a cristalizagdo em suspensdo, uma alta produgdo
do produto, uma vez que a cristalizagdo é associada com uma grande area de
superficie disponivel para crescimento, devido ao grande numero de cristais
em crescimento simultineo.

Mesmo em um processo de cristalizagdo em um estagio,
cristais altamente puros do composto desejado sdo obtidos deste modo. Em
principio, a cristalizagdo em suspensdo pode ser levada a efeito tanto de uma
solugdo como de uma massa fundida.

Uma etapa decisiva que possui uma influéncia crucial na
pureza do produto visado cristalizado é a remogdo dos cristais altamente
puros do seu liquido mée, o qual compreende as impurezas em uma forma
enriquecida e as fragdes ndo-cristalizadas do produto visado, por meio de um
processo de separagéo solido/liquido.

Para a tarefa de separagdo acima mencionada, foi encontrado
como sendo 1til, o uso de colunas de lavagem. Elas compreendem uma parede
em geral cilindrica (casco) a qual delimita uma cdmara de processo.

Disposta com freqiiéncia a montante da cdmara de processo se
encontra uma cimara de distribui¢cdo, para dentro da qual a suspensdo dos
cristais a serem separados na coluna de lavagem ¢ alimentada. No seu
percurso da cimara de distribui¢do para dentro da cdmara de processo, a

suspensdo de cristais fica distribuida de forma substancialmente uniforme
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sobre a se¢do em corte da cidmara de processo. Na cdmara de processo €
obtido um leito de cristais mais denso, em especial pela remogédo do liquido
mie, e que é conduzido através da cdmara de processo (em colunas com
transporte for¢ado do leito de cristais, este poderd ser tanto de cima para baixo
como de baixo para cima). A se¢do em corte da cidmara de processo €
normalmente constante ao longo do seu comprimento. O liquido de lavagem
condlizido através do leito de cristais, em contra-corrente, € uma massa
fundida dos cristais que foram removidos de antem&o na coluna (ou uma
Solugﬁo saturada dos mesmos em solvente ou em uma mistura de solventes).

Para a formagdo de um leito denso (compacto) de cristais na
coluna de lavagem, diferentes métodos sdo empregados na pratica. Nas
colunas de lavagem que operam por gravidade, a suspensdo de cristais €
introduzida na coluna pelo topo e o leito de cristais ¢ formado por um
processo de sedimentagdo com somente uma agdo de condugdo pela
gravidade. Os processos de separagdo nessas colunas de lavagem nio sdo
providos pelo processo de acordo com a inveng&o.

As colunas de lavagem com transporte (ou condugdo) forgada
do leito de cristais diferem dessas colunas de lavagem gravimétricas pelo fato
de que, na dire¢do da condugdo (ou diregdo do transporte) do leito de cristais,
atua pelo menos uma forga de condugéo, outra que ndo a gravidade.

Em principio, as colunas de lavagem com transporte forgado
do leito de cristais, sdo divididas em, colunas pressurizadas (conhecidas
também como colunas de lavagem hidraulicas ou colunas hidraulicas) e em
colunas mecanicas.

As colunas de lavagem mecénicas compreendem uma unidade
de condugio forgada, mecénica, para os cristais. No caso mais simples, esta
podera ser um pistdo submerso semipermeavel que € permedavel para o liquido
mie, mas impermeavel para os cristais na suspensdo fornecida (cf. a Fig. 3 do

WO 03/041832) e que se alterna para gerar a pressdo para a compactagio e
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para conduzir o leito de cristais. Em uma coluna de lavagem mecénica, um
leito de cristais pode ser também compactado e conduzido pela remog¢do do
liquido mée através de filtros e o transporte mecénico dos cristais do filtro
para o leito de cristais por um elemento transportador rotativo (como por
exemplo, parafusos, agitadores, hélices ou espirais)(cf. a Fig. 4 do WO
03/041832). Os filtros podem ser ainda integrados aos elementos
transportadores rotativos. Os processos de separagdo em colunas de lavagem
mecanicas ndo sdo proporcionados pelo processo de acordo com a inveng3o.

Nas colunas de lavagem hidraulicas relevantes para o processo
de acordo com a inven¢do, a suspensdo de cristais é conduzida por uma
extremidade da coluna de lavagem para dentro da coluna cilindrica de
lavagem, sob pressdo (como por exemplo, pelas bombas (6), de acordo com a
Fig. 1, ou por uma altura hidrostatica). Em paralelo ao eixo do cilindro, pelo
menos um tubo de filtro ((2) na Fig. 1) se estende através da coluna e possui,
apontado na dire¢do oposta da alimentacdo da suspensdo de cristais, pelo
menos um filtro ((3) na Fig. 1), que forma a tnica conexao direta entre o
interior do tubo de filtro, sob uma presséo P1, e a parte interna da coluna.

Tipicamente, os tubos de filtro se projetam para dentro da zona
de lavagem, mas ndo s@o mais perfurados nessa regido da coluna de lavagem
(cf., por exemplo, WO 01/77056, WO 03/41833 e WO 03/41832). Esta parte
dos tubos de filtro é referida também como deslocador do tubo de filtro.

O fluxo de liquido imposto pela pressdo de alimentacdo da
coluna, P2>P1, gera uma compactagdo dos cristais para formar um leito de
cristais e a condugdo dos mesmos. O liquido mée flui através dos filtros para
fora da coluna de lavagem (para além dos filtros, a pressdo podera ser a
pressdo padrdo, uma pressdo reduzida ou uma pressdo superatmosférica). O
leito de cristais possui uma, assim denominada, frente de acumulagéo ((11) na
Fig. 1) na qual os cristais da suspensdo de cristais introduzida védo se

adicionando continuamente. A frente de acumulagfo caracteriza assim a
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transi¢do da suspensdo para o leito de cristais, e € indicada por um aumento
relativamente abrupto no conteudo de cristais na suspensdo. Ela separa a zona
de suspensdo ((17) na Fig. 1) do leito de cristais. Em muitos casos, a frente de
acumulagdo € referida também como frente de filtragéo.

Na extremidade oposta do leito de cristais, em relagdo a frente
de acumulagdo, os cristais lavados sdo continuamente removidos ((14) na Fig.
1). Isto podera ser levado a efeito, por exemplo, por meio de um tipo de rotor
de ldmina ou com o auxilio de raspadores, que removem os cristais
continuamente do leito de cristais. A remog¢do continua dos cristais podera ser
levada a efeito também como descrito no WO 03/063997. Ali, um impulso
apropriado na massa fundida de lavagem dd origem a uma continua
desintegrag@o dos cristais do leito de cristais. A adi¢do continua dos cristais a
frente de acumulagdo, por um lado, e a continua remog¢do dos cristais lavados
na extremidade oposta do leito de cristais, em relagdo a frente de acumulacéo,
por outro lado, define a dire¢do do transporte do leito de cristais (ela podera
ser tanto do topo para baixo como de baixo para cima). Os cristais removidos
do leito de cristais, de preferéncia apos eles terem sido novamente
suspendidos na massa fundida pura (ou em solventes ou misturas de
solventes), sdo fundidos por transferéncia de calor (ou dissolvidos, de
preferéncia de modo a produzir uma satura¢do). Uma parte da massa fundida
(da massa fundida pura) € removida na forma de uma corrente de produto
puro ((20) na Fig. 1) e outra parte da massa fundida pura € reciclada (for¢cada
de retorno) para a camara de processo, na forma de liquido de lavagem, no
sentido contrario & dire¢do do transporte do leito de cristais, na sua
extremidade voltada para longe da frente de acumulacdo. Tipicamente, o
liquido de lavagem se encontra no ponto de fusio. E dada preferéncia a levar
a efeito a resuspensdo em uma cdmara separada (a cdmara de suspensio)
contigua ao leito de cristais (tipicamente ndo incluida na coluna de lavagem),

para dentro da qual, por exemplo, o rotor de laminas introduz os cristais
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removidos ((21) na Fig. 1). Esta suspensdo € entdo, apropriadamente,
conduzida em um circuito de massa fundida ((22) na Fig. 1), através de um
condutor de calor ((15) na Fig. 1), por meio do qual, o calor requerido para
fundir os cristais, € introduzido por uma rota indireta. Com freqiiéncia de 70 a
80 % em peso, e em casos favoraveis (por exemplo, na eventualidade de uma
marcante recristalizacdo na zona de lavagem) até mesmo de > 80 até 100 %
em peso, dos cristais fundidos, sdo removidos na forma de produto puro ((20)
na Fig. 1) do circuito de massa fundida. A quantidade retirada de produto
puro ¢é ajustada, de forma apropriada, por meio de uma vélvula reguladora de
produto ((23) na Fig. 1). A condugdo no circuito de massa fundida ¢ levada a
efeito vantajosamente, com uma bomba de circulagdo ((24) na Fig. 1). A
razdo de circulagdo no circuito de massa fundida € vantajosamente de 2 a 30
m?/h, usualmente de 5 a 20 m*/h, por m® de cristais purificados removidos
(calculado na forma de fundido). Em outras palavras, a resuspensdo apresenta
um baixo contetido de cristais, favoravel em termos de desempenho e que
promove a condugdo dos mesmos.

O quanto de massa fundida pura penetra do circuito de massa
fundida, na forma de massa fundida de lavagem, para dentro da coluna de
lavagem, € controlada apropriadamente por meio da pressdo no circuito de
massa fundida (cdmara de suspensio) (isto € determinado indiretamente por
meio do ajuste da valvula de regulagem do produto). Em geral, esta € uma
parte da quantidade de cristais removida.

No entanto, a fusdo dos cristais removidos pode ser levada a
efeito também diretamente dentro da coluna de lavagem (como por exemplo,
por meio de aparelhos apropriadamente instalados para aquecimento na
extremidade da cdmara de processo voltada na dire¢do oposta a frente de
acumulacdo). Neste caso, somente uma parte da massa fundida gerada €
retirada da coluna. A outra parte ascende na forma de massa fundida de

lavagem, por dentro da coluna de lavagem hidraulica.
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Como resultado da condugdo dessa massa fundida pura, no
sentido contrario a dire¢do da condug¢do do leito de cristais, o leito de cristais,
o qual foi impregnado com o liquido mde em particular, é praticamente
for¢cado para dentro da massa fundida pura (e vice versa), € o liquido mée no
leito de cristais €, essencialmente, simplesmente forcado de volta pela massa
fundida pura (“para formar uma separagdo de fases substancialmente estdvel
entre a massa fundida pura e o liquido méae”).

Em um estado estivel (em operagdo), o resultado desse
processo, a uma altura definida no leito de cristais (disposta entre o filtro ¢ a
remocdo dos cristais), ¢ uma frente de lavagem (“separacdo de fases”) que ¢
definida como aquele ponto no leito de cristais onde ocorrem a temperatura e
os gradientes de concentragdo mais elevados (dentro da frente de lavagem, a
transicdo de fases é efetivamente de massa fundida pura para liquido mée (ou
mistura de liquido mde e liquido de controle); na frente de lavagem, a
temperatura praticamente salta da temperatura do liquido mée para a
temperatura mais elevada da massa fundida pura; acima e abaixo da frente de
lavagem, as temperaturas sdo substancialmente constantes). Uma vez que a
massa fundida pura e o liquido mée (conforme j4 estabelecido), expresso em
termos brutos, colidem um com o outro na frente de lavagem, existe também
um salto na concentragdo das impurezas indesejaveis, na altura da frente de
lavagem, da concentragdo no liquido mie para a concentra¢do na massa
fundida pura. A regido da frente de lavagem até a frente de acumulagéo €
referida como zona de liquido mée, e a regido da frente de lavagem até a
extremidade do leito de cristais voltada para longe da frente de lavagem, €
referida como zona de massa fundida pura.

Uma vez que a temperatura de cristalizagdo na suspensdo
contaminada ¢ abaixo do ponto de fusdo do produto puro, existe também uma
temperatura de equalizagdo dos cristais frios com a massa fundida de

lavagem, na regido da frente de lavagem, onde a massa fundida de lavagem
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recristaliza parcial ou totalmente. Isto recupera pelo menos uma parte da
massa fundida de lavagem. A outra parte deixa a coluna de lavagem
juntamente com o liquido mée removido através dos filtros e pode ser, por
exemplo, reciclada para a recuperagdo da mistura de compostos liquidos a ser
purificada, ou purificada adicionalmente ((25) na Fig. 1) e/ou, caso
apropriado, usada pelo menos parcialmente como liquido de controle o qual €
ainda para ser descrito abaixo ((9) na Fig. 1).

Quanto mais a temperatura de cristalizagdo no liquido mée ¢
abaixo da temperatura da massa fundida do produto puro (ou a temperatura de
satura¢do da solugdo de lavagem), mais marcada a recristalizagdo descrita da
massa fundida de lavagem (diferengas de temperatura tipicas de 5 a 15 K).
Quando a recristalizagdo € quantitativa, 100 % dos cristais fundidos podem
ser removidos como produto puro do ja descrito circuito de massa fundida
((22) na Fig. 1).

A secdo em corte da cdmara de processo de uma coluna de
lavagem hidraulica podera ser circular, oval ou angular (como por exemplo,
poligonal regular).

Para obter uma adequada ag¢do de purificagdo na zona de
lavagem (a parte do leito de cristais que comega na remogéo dos cristais e se
estende para cima até o inicio do filtro), a frente de lavagem precisa estar
posicionada a uma determinada altura minima acima da remog&o dos cristais.
De uma maneira similar, a frente de acumulagfo precisa estar bem
posicionada também, com a finalidade de assegurar uma operagédo efetiva da
coluna de lavagem hidraulica.

Uma vez que o leito de cristais é transportado pela forga
resultante da queda de pressdo do fluxo hidraulico do liquido mée (ou liquido
mie e liquido de controle) passados os filtros e para dentro da zona de
lavagem além dos filtros, € energeticamente desfavoravel para a operagéo de

uma coluna de lavagem hidraulica quando a zona de concentragéo (a regifo
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do leito de cristais da frente de acumulagdo até o inicio da zona de lavagem) €
muito alongada. Com aumento do comprimento da zona de concentragéo,
aumenta o atrito e a queda de pressdo do fluxo associada. Inversamente, um
comprimento insuficiente da zona de concentragdo ¢ desvantajoso pelo fato de
que ele podera ser insuficiente para formar um leito de cristais
adequadamente compactado. Além disso, uma queda de pressdo no fluxo
excessivamente baixa € incapaz de transportar, de forma totalmente
satisfatoria, o leito de cristais.

Para assegurar a operagdo estavel de uma coluna de lavagem
hidraulica, i.e., para assegurar uma producdo espago-tempo definida com uma
a¢do de purificagdo constantemente boa, uma constante compensa¢do dos
fatores externos disruptivos que tém efeito na posi¢do da frente de lavagem e
na frente de acumulagio, € requerida. Esses fatores disruptivos podem ser, por
exemplo, variagBes na vazdo da suspensdo, alteragdes no conteudo de cristais
na suspensdo, variagdes na distribui¢do de tamanho dos cristais ou ainda
variagdes na mistura do produto do processo de sintese alimentado ao
cristalizador.

A posigédo da frente de lavagem € controlada, tipicamente, pelo
estabelecimento da quantidade de massa fundida de lavagem. Isto pode ser
feito, por exemplo, como descrito nos documentos DE-A 10036881 ¢ WO
02/09839.

Uma vez que a posi¢do da frente de acumulagéo e da frente de
filtracdo € influenciada pelas condigdes hidraulicas (elas determinam a razéo
de avango do leito de cristais) na coluna de lavagem, uma possibilidade, de
acordo com os ensinamentos da DE-A 10036881 e do WO 02/09839, ¢é
influenciar a queda da pressdo hidraulica e portanto influenciar a for¢a de
avango na coluna de lavagem bombeando de volta uma parte do liquido mae
removida por meio dos filtros (e caso apropriado a massa fundida de lavagem,

e também caso apropriado o liquido de controle), como liquido de controle
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((9) na Fig. 1), para dentro da coluna de lavagem, na extremidade oposta a da
remogdo de cristal e/ou entre esta extremidade e o inicio do filtro (caso
apropriado, o liquido de controle ¢ bombeado para dentro simultaneamente
em varios pontos). A vazdo do liquido de controle a ser reciclado € ajustada,
de forma apropriada, por meio de uma correspondente bomba de controle da
corrente ((8) na Fig. 1), como por exemplo, alterando a velocidade de rotagdo

e/ou com uma valvula de regulagem adicional. No entanto, os liquidos de

“controle uteis sdo, em principio, também massas fundidas ou solugles (as

quais sdo de preferéncia saturadas com a substincia a ser purificada) que
compreendem a substancia a ser purificada e sdo diferentes do liquido mae,
ou idénticas ao liquido mée, que podem ser retiradas de fontes externas (i.e.,
ndo retiradas da coluna de lavagem propriamente dita) (como por exemplo, do
cristalizador e/ou de outros estdgios do processo no curso da preparagdo da
substancia a ser purificada). Deve ser observado que os liquidos de controle
usados poderdo ser também misturas dos tipos de liquidos de controle
indicados acima e abaixo. Em vez de por meio de uma bomba, o liquido de
controle podera ser for¢gado para dentro da coluna de lavagem pela altura
hidrostatica. E possivel também, naturalmente, combinar ambas a variantes de
alimentagdo. Por exemplo, o liquido de controle usado podera ser o liquido
mae que € retirado diretamente do cristalizador usado para preparar a corrente
em suspensdo ((4) na Fig. 1) ou a suspensdo ali disposta. O liquido de
controle ndo possui, de preferéncia, uma pureza mais elevada que o liquido
méie, com a finalidade de, substancialmente, evitar uma recristalizagdo na
zona de concentragdo. Em outras palavras, a massa fundida de partida usada
para a cristalizagdo da suspensdo propriamente dita é Util também como
liquido de controle. Outros liquidos de controle tteis sdo os liquidos nos quais
a substancia a ser purificada é, em primeiro lugar, muito pouco soluvel ou até
inteiramente insolivel e a qual, em segundo lugar, possui um ponto de

solidificagdo que é abaixo da temperatura da suspensdo dos cristais
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alimentada a coluna de lavagem. Quando, por exemplo, em uma operagio
continua, o leito de cristais ascende na coluna de lavagem hidraulica de
acordo com a Figura 1 (a frente de acumulagdo se move para cima), a vazdo
do liquido de controle (e com ela a queda de pressdo do fluxo hidraulico do
liquido md@e e o liquido da corrente de controle na coluna de lavagem)
aumenta, e, na eventualidade de um leito de cristais descendente, ele &
reduzido. A alteragdo na vazdo do liquido de controle pode ser conduzida de
acordo com uma caracteristica definida, como por exemplo, uma alteragéo
linear na quantidade da vazdo com o tempo. De modo alternativo, ou em
adi¢do, a vazdo da suspensdo (4) propriamente dita pode ser, de forma
correspondente, aumentada ou reduzida, para controlar a posi¢éo da frente de
acumulagdo.

Quando o liquido de controle ¢ forcado para dentro da coluna,
entre a extremidade oposta da coluna, em relagdo & remogéo dos cristais, € 0
inicio do filtro, em varios pontos (em varias alturas) (isto normalmente deve
ser feito com diferentes pressbes; de modo apropriado, estas podem ser
estabelecidas por meio de valvulas e correspondem as pressdes existentes nos
pontos de alimentagdo particulares da coluna de lavagem, ou ligeiramente
acima delas) (a0 mesmo tempo, os liquidos de controle for¢cados para dentro
da coluna de lavagem podem possuir também diferentes composigdes
quimicas; eles sdo de preferéncia quimicamente idénticos), um aumento ou
diminui¢do na quantidade da corrente de controle (total) pode ser levado a
efeito de tal modo que a contribuigdo de cada corrente de liquido de controle
individual é aumentada ou reduzida. Vantajosamente, o aumento ou a
diminui¢do acima mencionado é efetuado de tal modo que a relagdo dos
volumes da corrente de controle alimentados por unidade de tempo, em
diferentes pontos, um em relagdo ao outro, permanece constante. Deve ser
observado que as correntes de liquido de controle podem compreender

também a “correntes em branco”. Estas sdo correntes de liquido de controle
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cuja magnitude é mantida estavel, independente do comportamento da frente
de acumulagdo. Elas formam essencialmente uma contribui¢do base para o
controle. De preferéncia somente uma corrente de controle sera usada, e
devera ser, de preferéncia, forgcada (bombeada) (com a pressdo P2) para
dentro da coluna de lavagem (para dentro da zona de suspens@o) na
extremidade oposta a da remog¢do dos cristais. De modo vantajoso, essa
corrente de controle consiste exclusivamente do liquido conduzido para fora
da coluna de lavagem através dos tubos de filtro ((9) na Fig. 1) sendo
conduzida apropriadamente (bombeada) para dentro da coluna de lavagem
por meio da bomba de controle S ((8) na Fig. 1).

No entanto, em principio, a corrente de liquido de controle
pode ser alimentada também para dentro da coluna de lavagem alimentando a
corrente de liquido de controle, como por exemplo, a montante e/ou a jusante
da bomba (6), na corrente de suspensdo (4) para ser alimentada a coluna de
lavagem.

Para monitorar a posi¢do da frente de acumulagdo, ambos, o
WO 02/09839 e a DE-A 10036881, recomendam a detecgdo otica da posigéo.
No entanto, uma desvantagem da detec¢do Otica da posigdo € que, pelo menos
no ponto de detecgdo, o casco cilindrico da coluna de lavagem deve consistir
de um material transparente (vidro, por exemplo). Entretanto, o casco da
cidmara de processo de uma coluna de lavagem hidraulica é de preferéncia
(cf., por exemplo, o WO 03/041832) fabricado de metal. Embora seja
possivel, em principio, instalar janelas transparentes em uma parede de metal,
a fabrica¢do com vedacdo a pressdo (como € requerido no caso de colunas de
lavagem hidraulicas) ndo € simples, em termos de engenharia, e seu uso,
especialmente no caso de substincias perigosas, ndo € sem controvérsias em
termos de seguranga. Mais ainda, o monitoramento de pontos através de
janelas com vista restrita ndo é totalmente satisfatério. Em vez disso, o que €

desejado é uma variante de monitoramento que venha a capturar (vistas) todo
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o comprimento da zona de concentragdo. Além disso, os sensores Oticos so
comparativamente mais caros.

Era um objeto da presente invengdo proporcionar um processo
melhorado para regular a posi¢do da frente de acumulagdo dentro de uma
coluna de lavagem hidraulica, no qual a vazdo do liquido de controle e/ou da
suspensdo a ser conduzida para a coluna de lavagem hidraulica em um
momento particular é determinada com o uso de um parametro mais vantajoso
que aquele da tecnologia precedente.

Em conseqiiéncia, foi encontrado um processo para controlar
uma coluna de lavagem hidraulica que possua um casco cilindrico (1) que
delimita a coluna e dentro do qual um ou mais tubos de filtro (2) se estendem
através da coluna, em paralelo ao eixo do cilindro e possuem, na vizinhanga
da segunda extremidade da coluna, pelo menos um filtro (3) na parede do
tubo de filtro, o qual forma a nica conexdo direta entre o interior do tubo de
filtro, sob a pressdo P1, e o interior da coluna, na qual

- pelo menos uma corrente de uma suspensdo (4) que
compreende cristais de uma substéncia a ser purificada em suspensdo em um
liquido mée, € alimentada continuamente para dentro da primeira extremidade
da coluna (5), com uma pressdo P2 (por exemplo, por meio de uma bomba
(6)), a qual € maior que P1,

- 0 liquido méae (7), é conduzido através dos filtros para dentro
do interior do tubo de filtro e para fora da coluna por meio dos tubos de filtro,

- caso apropriado, um liquido de controle (9) ¢ alimentado a
coluna de lavagem na primeira extremidade da coluna e/ou entre esta
extremidade e o inicio do filtro,

- 0 liquido mde e, caso apropriado, o fluxo de liquido de
controle na coluna, formam um leito de cristais (10) da substdncia a ser
purificada, o dito leito de cristais possuindo uma frente de acumulagdo (11)

que fica voltada para a primeira extremidade da coluna e na qual os cristais da



10

15

20

25

16

suspensio introduzida se adicionam continuamente ao leito de cristais,

- 0 leito de cristais, em virtude da for¢a que resulta da queda
de pressdo hidraulica do fluxo do liquido mée e, caso apropriado, do fluxo do
liquido de controle na coluna, é transportado (13) para além dos filtros, para
uma zona de lavagem disposta entre os filtros e a segunda extremidade da
coluna de lavagem (12), |

- 0s cristais sdo removidos (14) continuamente na extremidade
oposta a frente de acumulagdo do leito de cristais, |

| - os cristais removidos sdo fundidos (15) e uma parte da massa
fundida € conduzida (16) através do leito de cristais, na forma de uma
corrente liquida de lavagem vinda da segunda extremidade da coluna e contra
a diregdo de transporte dos cristais, €

- a posi¢do da frente de acumulagdo é controlada com o auxilio
da vazio do liquido de controle conduzido para dentro da coluna de lavagem
e/ou com o auxilio da vazdo da suspensdo (4) conduzida para dentro da
coluna de lavagem,

onde

as vazdes do liquido de controle e/ou da suspensdo (4),
conduzidos para dentro da coluna de lavagem, sdo determinadas (reguladas)
com o uso (emprego) de pelo menos uma diferenca de pressdo APsx que
existe na coluna entre pelo menos um ponto na zona de suspensdo, disposto
na frente da frente de acumulagéo (17) e pelo menos um ponto na zona que se
projeta da frente de acumulagdo até a extremidade do leito de cristais (de
preferéncia na zona de concentragdo (18), que se projeta até o inicio da zona
de lavagem (19), do leito de cristais).

De preferéncia, de acordo com a invengdo, as diferencas de
pressdo APsk sdo empregadas para determinar a vazdo do liquido de controle
e/ou da suspensdo (4) conduzidos para dentro da coluna de lavagem, nas suas

formas APgkp ajustadas em relagéo as diferengas de pressdo hidrostatica.
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As bases para o processo de acordo com a invengdo sdo as
condi¢des de pressdo que foram ajustadas segundo a pressdo hidrostdtica e
que estdo mostradas esquematicamente na Fig. 2 para uma coluna de lavagem
hidraulica. Nesta figura, as indica¢cGes numéricas sdo definidas como se
segue:

1 = meio (por exemplo, rotor com ldminas) para remover
continuamente os cristais do leito de cristais

2 = leito de cristais

3 = zona de suspensdo

4 = frente de acumulagdo

5 = tubo de filtro

6 = pressdo, ajustada segundo a pressdo hidrostatica, dentro da
coluna de lavagem hidraulica, como uma fungdo do seu comprimento

A frase “pressdo ajustada segundo a pressdo hidraulica”
significa a pressdo existente em um determinado ponto na coluna de lavagem
hidraulica menos a pressdo ‘“hidrostatica” existente nesse ponto. Para
simplifica¢do lingiiistica, essa pressdo sera referida neste documento como
“pressdo ajustada” P. O termo pressdo hidrostitica significa a pressdo
exercida pela coluna disposta acima desse ponto.

Dentro da zona de suspensdo, a pressdo ajustada €
substancialmente constante e se acha no nivel de pressdo de acionamento P2.
Em seguida ela cai progressivamente além da frente de acumulagéo, dentro do
leito de cristais (dentro da zona de concentragdo), para baixo até a altura do
filtro.

Na altura da remogdo dos cristais, a pressdo ajustada se acha
no nivel da pressdo de lavagem. Essa € a pressdo com a qual a massa fundida
de lavagem é reciclada para dentro da coluna de lavagem. Essa pressao
decresce igualmente dentro da zona de lavagem (com freqiiéncia de forma

aproximadamente linear). A pressdo de acionamento e a pressdo de lavagem
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ficam em uma relagio fixa, uma em relagdo a outra, dependendo do atrito.

Como a diferenga € agora determinada entre a pressdo ajustada
de um ponto dentro da zona de suspensdo e a press@o ajustada de um ponto
dentro da zona que se projeta da frente de acumulagdo até a extremidade do
leito de cristais (de preferéncia dentro da zona de concentrag@o), essa
diferenca de pressdo APsxp é uma medida do estado de operagdo imediato da
coluna de lavagem e pode ser empregada de uma maneira vantajosa para
determinar as vazdes do liquido de controle e/ou da suspensdo a serem
conduzidas dentro da coluna de lavagem.

No caso de valores grandes para APgkg, como ocorre com
freqiiéncia na pratica por motivos de uma produgdo no espago e no tempo
maxima, e produgdes da coluna resultantes e pressdes de acionamento
maximas, a fragdo resultante da diferenca de pressdo hidrostatica no valor
APgx ndo ajustado que acompanha um valor APskp € pequena e negocidvel
dentro da precisdo da regulagem requerida e desejada.

Nesses casos, € possivel também empregar para o processo de
acordo com a invengdo, valores de APsk diretos na sua forma nfo ajustada em
relacdo a diferenga de pressdo hidrostatica (pela pressdo hidrostatica
diferencial) para determinar as vazdes do liquido de controle e/ou da
suspensdo (4) a serem conduzidas na coluna de lavagem.

No entanto, é dada preferéncia, de acordo com a invengdo,
especialmente no contexto da regulagem das vazdes do liquido de controle
e/ou da suspensdo (4) a serem alimentados a coluna de lavagem com uma
precisdo aumentada, empregar os valores APgk ajustados em relagdo a pressdo
diferencial hidrostatica, i.e., os valores APgkg, para essa determinag3o.

Nas observagdes que se seguem, APgx representa portanto
“APg” e “APskp”, a menos que de outra forma estabelecido. Em outras
palavras, qualquer coisa estabelecida abaixo para aplicacdo de APgk se aplica

também ao APggp correspondente.
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De preferéncia, de acordo com a invengéo, todos os pontos de
referéncia ficam dentro da zona que se projeta da frente de acumulagdo até a
extremidade do leito de cristais e que sdo empregados para determinar um
APgx ficam dispostos na regido entre a remogdo dos cristais e o ponto de
alimentagio seguinte de uma corrente de controle apds a remogdo dos cristais
que ndo seja uma corrente em branco. De modo apropriado, de acordo com a
invengdo, esse ponto de alimentag@o seguinte fica separado do inicio do filtro
por pelo menos um quinto, de preferéncia pelo menos um quarto, e mais
preferido pelo menos um tergo, do comprimento da zona de concentragdo
(visto da frente de acumulag3o).

Quando a posigdo da frente de acumulagdo muda dentro da
coluna de lavagem, devido a uma perturbagdo, o valor de APgk se altera
(desde que a posigdo dos dois pontos de medig¢do dentro da coluna de lavagem
permanega retida). Quando a frente de acumulag¢fo na Figura 2 comega a se
mover para baixo, o APgk se torna menor. Este € o sinal para reduzir a vazio
do liquido de controle e/ou aumentar a da corrente da suspenséo (4). Quando
a frente de acumulagdo na Figura 2 comega a se mover para cima, o APgk se
torna maior. Este € o sinal para aumentar a vazdo do liquido de controle e/ou
reduzir a da corrente da suspenséo (4).

Experimentalmente, o APsk pode ser derivado de uma maneira
simples proporcionando duas perfuragdes abertas (posicionadas na
circunferéncia da coluna de lavagem e de preferéncia uma sobre a outra, i.e.,
identicamente) no casco cilindrico. Uma das duas perfurac¢des fica disposta a
uma altura da zona de suspensdo (como por exemplo, (8) na Fig. 2) e a outra
das duas perfuragdes fica disposta, por exemplo, a uma altura na zona de
concentragdo (como por exemplo, (7) na Fig. 2) ou geralmente a uma altura
dentro da zona que se projeta da frente de acumulag@o até a extremidade do
leito de cristais. As linhas que se fixam as perfuragdes abertas levam, em cada

caso, a uma cabeca de medi¢do que determina diretamente a diferenca de
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pressdo que éxiste entre as duas perfuracdes e geralmente converte essa
medigdo para outro sinal, como por exemplo, para um sinal elétrico.

Quando as duas linhas na cabe¢a de medi¢do sdo levadas a
uma e mesma altura, a diferenga de pressdo detectada na cabega de medigéo
normalmente n3o compreende mais a diferenca de pressdo hidrostatica
existente entre as duas perfuragdes, i.e., ela € ajustada automaticamente pela
ultima, como resultado do processo de medi¢do empregado. Neste caso, a
medicdo compreende diretamente APgxp. Deve ser observado que cada linha
pode ser conduzida também a uma cabe¢a de medigfo separada designada
para ela. Quando as cabegas de medi¢do ficam dispostas na mesma altura, o
APgp relevante resulta da formagdo simples da diferenca das pressdes
detectadas nas cabegas de medigdo. De uma maneira particularmente simples,
0 APgg pode ser determinado com o auxilio de uma membrana de medi¢do
de diferenca de pressdo. Uma das duas linhas termina no lado esquerdo da
membrana e a outra das duas linhas termina no lado direito da membrana. A
cabeca de medi¢do que compreende a membrana indica diretamente o APgkg.

As duas linhas sdo, de preferéncia, cheias com um liquido, de
tal modo que elas ndo venham a entupir. Esses liquidos uteis sdo, por
exemplo, o liquido mie e a massa fundida pura. No caso de uma suspensédo de
cristais soluveis em 4gua (como por exemplo, cristais de acido acrilico), €
apropriado também o uso de agua, como ela propria, como liquido de
enchimento. Em primeiro lugar, a 4gua, diferente do 4cido acrilico, ndo possui
qualquer tendéncia a polimerizar via radicais livres, e a agua possui uma
marcante capacidade de dissolugdo para os cristais de acido acrilico que
crescem nas perfuragdes abertas. A agua compreende também, de preferéncia,
uma pequena quantidade dissolvida de inibidor de polimerizag¢do (como por
exemplo, fenotiaziona, monometil éter de hidroquinona, p-nitrosofenol,
hidroquinona, nitrosodietil anilina, 4-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil piperidina N-

6xido e/ou 4-0x0-2,2,6,6-tetrametil piperidina N-6xido). De modo apropriado,
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o enchimento aquoso das linhas € substituido de tempos em tempos, ou
continuamente durante uma operagdo continua da coluna de lavagem. De
modo vantajoso, a perfuragdo em particular termina com um acabamento
polido, com a finalidade de ndo formar resisténcias ao transporte do leito de
cristais.

O diametro do orificio de entrada dessas perfura¢des abertas €,
visto do interior da coluna, para a finalidade de medi¢do do APg,
apropriadamente, de um ponto de vista de aplicagdo, < 5 mm, com freqiiéncia
< 3 mm e em geral > 0,1 mm. De modo apropriado, de um ponto de vista de
aplicag¢do, um didmetro da perfuragfio que se estreita continuamente, ou em
etapas, através da parede e no sentido do interior da coluna, pode ser
empregado.

De preferéncia, de acordo com a inven¢do, uma perfuragio
aberta ao longo da zona de concentracdo, com base no comprimento total da
mesma, fica disposta a pelo menos um ter¢o do comprimento, e sendo mais
preferido a pelo menos dois tercos do comprimento, e do modo mais
preferido, a pelo menos trés quartos do comprimento, para além da frente de
acumulagdo. Deve ser observado que a perfuragdo aberta ao longo da zona de
concentragdo podera ficar disposta também na altura do filtro. O
posicionamento do ponto de referéncia APgx ndo disposto na zona de
suspensdo, dentro da zona de lavagem, ¢ menos preferido, de acordo com a
invengao.

Naturalmente, a diferenga de pressdo hidrostatica pode ser
determinada também por célculo (as densidades de massa sdo conhecidas) e
subtraida da diferenca de pressdo medida APsx (como por exemplo, quando as
linhas sdo conduzidas das perfuragdes abertas para cabegas de medigdo
dispostas em alturas diferentes).

Deve ser observado que podera ser proporcionada também

uma pluralidade de perfuragdes abertas, em uma altura igual, ao longo da
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zona de concentragdo (ou geralmente ao longo da zona que se projeta da
frente de acumulagdo até a extremidade do leito de cristais), distribuida ao
redor da circunferéncia da coluna de lavagem hidraulica (sendo de
preferéncia, de modo uniforme). Deste modo, uma pluralidade de diferengas
de pressdo APgsx pode ser determinada simultaneamente e utilizada para
determinagdo (regulagem) da vazdo do liquido de controle e/ou da corrente da
suspensdo (4).

Vantajosamente, de acordo com a invengao, a vazéo do liquido
de controle conduzido ou bombeado de volta para a coluna de lavagem e/ou a
vazdo da corrente da suspensdo (4), conduzida para dentro da coluna de
lavagem, sdo determinadas com o uso da relagdo V das duas diferengas de
pressdo (APsk)' e (APsk)” (as quais tenham sido, ambas, de preferéncia,
ajustadas em relagdo as diferencas de pressdo hidrostética, particulares, que
acompanham), cujos pontos de referéncia particulares na zona de
concentrag¢do (ou em geral na zona que se projeta da frente de acumulagdo até
a extremidade do leito de cristais) estdo em alturas diferentes. Seus pontos de
referéncia particulares na zona de suspensdo ficam dispostos, de preferéncia,
na mesma altura. No entanto, estes poderdo, em principio, assumir também
posicdes em alturas diferentes. E possivel também para um e o mesmo ponto
de referéncia na zona de suspensdo ser usado para ambas as diferengas de
pressao.

Em um estado de operagdo estdvel, essa relacdo V devera ter
um valor > 0 (o valor 0 corresponde a um comprimento de leito de cristais
que tende a desaparecer) e < 1 (o valor 1 corresponde a um comprimento
ilimitado do leito de cristais), com freqiiéncia > 0,1 (ou > 0,2) e < 0,8. Isto €
especialmente verdadeira quando os dois pontos de referéncia que ndo ficam
dentro da zona de suspensdo ficam dentro da zona de concentracgao.

Quando a posigdo da frente de acumulagdo muda, o valor de V

se altera também e induz uma mudanga na vazdo do liquido de controle e/ou
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da suspensdo (4). Quando a frente de acumulagdo na Figura 1 migra para
cima, V cresce e induz um aumento na vazdo da alimenta¢do de liquido de
controle e/ou uma diminui¢do na vazdo da alimentacdo de suspensdo (4).
Quando a frente de acumulagdo na Figura 1 migra para baixo, V cai e induz
uma diminui¢do na vazdo do liquido de controle e/ou um aumento na vazdo
da alimentagdo de suspensdo (4).

A vantagem do uso de V como um indicador de uma alteragao
na posigdo da frente de acumulagdo é que causa outra que ndo uma mudanga
na posi¢do da frente de acumulagdo (como por exemplo, uma quantidade
alterada do liquido que flui através do leito de cristais e/ou formas e/ou
tamanhos dos cristais alterados) para uma mudanga em APgsx que possui o
mesmo efeito em (APgk)' e (APsk)* e portanto neutraliza um ao outro no efeito
que possuem na formacdo do quociente V.

E possivel experimentalmente derivar (APg)' e (APsk)’ de
uma maneira simples, como por exemplo, provendo uma perfuragdo aberta
adicional (9) acima da perfuragdo aberta (7) em uma coluna de lavagem
hidraulica, de acordo com a Figura 2, ao longo da zona de concentragdo (ou
geralmente na zona que se projeta da frente de acumulagéo até a extremidade
do leito de cristais) (as perfuragdes abertas (7), (9) e (8) ndo sdo, .de
preferéncia, deslocadas uma da outra na circunferéncia da coluna de lavagem
hidraulica, mas sim providas diretamente uma abaixo da outra).

Da perfuragfo aberta (8), por exemplo, uma linha de pressédo
de ramifica¢do leva entdo, em cada caso, uma ou as duas ramificagdes para o
lado esquerdo de uma membrana de medigdo da pressdo, em cada caso. No
lado direito de uma membrana de medigdo da pressdo, por exemplo, a linha
de pressdo leva entdo da perfuragdo aberta (9), e no lado direito de outra
membrana de medi¢do de pressdo, a linha de pressdo leva, de maneira
correspondente, da perfuragdo aberta (7).

Deve ser observado que uma pluralidade de, por exemplo, até
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5 ou 4, triplas (de preferéncia perfuradas em alturas idénticas) perfuragdes
abertas (7), (8) e (9), poderdo ser providas ao redor da circunferéncia da
coluna de lavagem hidraulica. Dessa maneira, um conjunto total de relagdes V
é obtenivel simultaneamente. Apropriadamente, de um ponto de vista de
aplicagdo, as vazdes do liquido de controle e/ou da suspensdo (4) vdo ser
aumentadas ou reduzidas somente quando a maioria das relagdes V apresenta
um desvio, soivivel peia tecnoiogia da medi¢do, na mesma diregao.

A pressdo de acionamento (reportada como a pressdo elevada
em relacdo a atmosférica) em uma coluna de lavagem hidréulica € com
freqiiéncia de até 1000 kPa, em muitos casos de até 600 kPa e com freqii€ncia
de 100 a 500 kPa ou de 50 a 400 kPa. A queda de pressdo do fluxo hidraulico
do liquido mie ¢ em geral de > 10 kPa a < 500 kPa ou < 1000 kPa.

A velocidade de rotagdo da lamina € usualmente de valores > 0
e < 100/min, ou < 60/min. A temperatura no circuito de massa fundida &
tipicamente de 0,01 a 5° C, com freqiiéncia de 0,1 a 3° C, acima do ponto de
fusdo dos cristais lavados removidos.

A altura total do leito de cristais em uma coluna de lavagem
hidraulica é tipicamente de 300 a 2000 mm, com freqiiéncia de 500 a 1500
mm, e em muitos casos de 400 mm a 1000 mm. O comprimento dos
elementos de filtro é com freqiiéncia de 20 a 200 mm. Em relagdo a
perfuracgdo do filtro, as observagdes na pagina 7 do WO 03/041833 podem ser
seguidas. O comprimento do deslocador do tubo de filtro € com freqiiéncia de
100 a 500 mm. Os didmetros internos tipicos de uma coluna de lavagem
hidraulica sdo de 300 a 3000 mm. Os didmetros internos tipicos dos tubos de
filtro sdo de 5 a 200 mm, com freqiiéncia de 10 a 100 mm, e em muitos casos
de 20 a 80 mm.

O ntmero de tubos de filtro, no caso de aplicagcdo em escala
industrial, podera ser, de acordo com a invengdo, de 3 a 200, ou mais. O

comprimento da zona de lavagem ¢ tipicamente de 0,5 a 20 vezes, de
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preferéncia de 1 a 8 vezes, e ainda mais preferido de 2 a 5 vezes a disténcia do
tubo de filtro mais proximo do casco para o casco (esta distancia é geralmente
de 25 a 500 mm, com freqiiéncia de 40 a 250 mm e freqlientemente de 80 a
200 mm).

De acordo com a invengdo, é vantajoso quando, na relagdo V
de duas (de preferéncia ajustadas) diferengas de pressdo, (APg)' e (APsk), a
distdncia entre os dois pontos de referéncia que ficam preferiveimente
dispostos na zona de concentragdo (ou geralmente dentro da zona que se
projeta da frente de acumulagdo até a extremidade do leito de cristais) (a
distincia entre as perfuragdes abertas correspondentes) € de 10 a 1000 mm, de
preferéncia de 50 a 500 mm e mais preferido de 100 a 300 mm ou 200 mm. A
distancia dos dois pontos de referéncia que ficam preferivelmente dispostos
dentro da zona de concentragio e estio mais proximos da frente de
acumulagido da frente de acumulagdo, apropriadamente de acordo com a
invenc¢do, de 100 a 2000 mm, vantajosamente de 200 a 1000 mm.

As preferéncias para o procedimento da invengdo ficam em
particular na sua viabilidade econémica, e no fato de que ele € um processo de
regulagem e controle de emprego continuo. Ele pode ser empregado
especialmente em colunas de lavagem hidraulicas, como descrito no WO
03/041833 e no WO 03/041832. A temperatura diferencial entre o liquido
mie e a massa fundida pura podera ser de até 15° C ou mais. Em muitos
casos, a temperatura diferencial € de 4 a 10° C e, no caso de um contetido de
impurezas baixo no liquido mée, com freqiiéncia de até mesmo somente de 2
a4°C.

O processo de acordo com a invengdo ¢ apropriado, como ja
mencionado, especialmente para a remog¢do com purificagdo de cristais de
acido acrilico (ou cristais de acido metacrilico) de suas suspensdes em massas
fundidas de acido acrilico (ou massas fundidas de acido metacrilico), como

descrito no WO 01/77056, WO 02/055469 e no WO 03/078378. Isto €
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verdadeiro, em particular, quando os cristais de 4cido acrilico possuem uma
aparéncia cubica ou cuboide, e apresentam uma relacdo de comprimento (L)
para espessura (D) na faixa de L:D = 1:1 a L:D = 6:1, de preferéncia na faixa
de 1:1 a 4:1, e mais preferido na faixa de 1,5:1 a 3,5:1. A espessura D dos
cristais é tipicamente na faixa de 20 a 600 um, e com freqiiéncia de 50 a 300
um. O comprimento L dos cristais € tipicamente na faixa de 50 a 1500 um, e
com freqiiéncia de 200 a 800 pum.

Estas sdo suspensdes em particular que sdo obteniveis, por
exemplo, pela cristalizagdo em suspensdo de acidos acrilicos brutos, que
compreendem:

De 65, ou 70, ou 75, ou 85 a 99,5 % em peso de 4cido acrilico,

> 0, geralmente de 0,1 a 40 % em peso, ou até 20 % em peso

de agua,

> 0, geralmente de 0,001 a 5 % em peso, de acroleina,

> 0, geralmente de 0,001 a 10 % em peso, de metacroleina,

> 0, geralmente de 0,001 a 10 % em peso, de &cido
metacrilico,

> 0, geralmente de 0,01 a 5 % em peso, de acido acético,

> 0, geralmente de 0,01 a 5 % em peso, de &cido propidnico,

> 0, geralmente de 0,001 a 5 % em peso, de formaldeido,

> 0, geralmente de 0,001 a 5 % em peso, de outros aldeidos
(em determinadas circunstdncias também para cada aldeido, como por
exemplo, benzaldeido), e

> 0, geralmente de 0,01 a 5 % em peso, de acido maléico.

Em particular, elas sdo suspensdes que sdo obteniveis, por
exemplo, por cristalizagdo em suspensdo de 4acidos acrilicos brutos que
compreendem:

> 70 % em peso de 4cido acrilico,

até 20 % em peso de agua,
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até 15 % em peso de acido acético,

até 5 % em peso de 4cido propidnico,

até 5 % em peso de aldeidos de baixo peso molecular,

até 3 % em peso de inibidores de polimerizagao, e

até 5 % em peso de oligdbmeros de acido acrilico (adutores de
Michael).

Em particular, elas sdo suspensdes que sdo obteniveis, por
exemplo, por cristalizagdo em suspensdo de 4acidos acrilicos brutos que
compreendem:

90 a 98 % em peso de acido acrilico,

de 0,2 a 5 % em peso de agua,

de 0,001 a 3 % em peso de acroleina,

de 0,001 a 3 % em peso de metacroleina,

de 0,01 a 3 % em peso de acido acético,

de 0,001 a 3 % em peso de acido propionico,

de 0,001 a 3 % em peso de outros aldeidos, e

de 0,001 a 3 % em peso de acido maléico.

E vantajoso levar a efeito a cristalizagdo em suspensio em
pelo menos dois, ou em pelo menos trés, cristalizadores em suspensdo,
operados em paralelo. Desses trés cristalizadores, as suspensdes de cristais
sdo conduzidas para um vaso tamp@o combinado no qual a suspensdo de
cristais total resultante é continuamente homogeneizada, por mistura. Do vaso
tampé@o, vantajosamente pelo menos duas, vantajosamente em particular pelo
menos trés, colunas de lavagem hidraulicas, operadas em paralelo, sdo
alimentadas. Ambas, a partida dos cristalizadores em suspensdo operados em
paralelo, € a partida das colunas de lavagem hidraulicas operadas em paralelo,
podem ser levadas a efeito separadas no tempo umas em relagdo as outras, ou
em paralelo. Neste caso as incrustagdes sdo, da mesma forma, formadas

separadas no tempo e podem ser removidas, de forma correspondente, em
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separado, no tempo.

A coluna de lavagem individual e o cristalizador em suspenséo
individual, sdo planejados, em termos de engenharia, de tal modo que, dois
em operagdo podem absorver também os volumes de um terceiro que possa
ter falhado.

Os cristalizadores em suspensdo a serem usados de preferéncia
estdo descritos, por exemplo, no WO 04/35514.

No entanto, o processo de acordo com a invengédo € apropriado
também no caso de outras suspensdes de cristais, conforme se acha descrito,
por exemplo, na EP-A 97405, com suspensdes de cristais de xileno. Ele €
favoravel também no caso de suspensdes de cristais de N-vinilpirrolidona.

Uma vantagem significativa do procedimento da invengédo €
que ele pode ser empregado no caso de colunas de lavagem hidraulicas que
possuem um casco metalico. Este podera ser tanto de metais puros como de
ligas, como por exemplo, agos carbono, ligas a base de ferro (ago inoxidavel,
por exemplo, com a adigdo de Cr/Ni) ou ligas a base de niquel (como por
exemplo, qualidades de Hastelloy). Quando a substincia a ser removida da
maneira com purificagdo € o acido acrilico, o material da parede é de
preferéncia o ago inoxidévél, em especial o ago inoxidavel 1.4571, ou 1.4541,
ou 1.4306, ou 1.4404. A espessura da parede de metal que delimita a cAmara
de processo ¢ apropriadamente de 3 a 30 mm, com freqiliéncia de 4 a 20 mm e
usualmente de 5 a 15 mm. Esta tltima é especialmente verdadeira no caso do
aco inoxidavel.

O processo de acordo com a invengdo pode ser empregado
também quando o casco da coluna de lavagem hidraulica € fabricado de vidro
ou de plastico sintético.

Os valores tipicos de APgx ou APgkp no processo de acordo
com a invengdo sdo com freqiiéncia de 5 a 800 kPa, em muitos casos de 10 a

400 kPa, com freqiiéncia de 20 a 100 kPa, ou até 75 kPa.
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Os valores tipicos de V no processo de acordo com a invengao
sdo de 0,1 a 0,8, e com freqiiéncia de 0,2 a 0,4.

No processo de acordo com a invengéo, € possivel regular nos
valores acima mencionados.

Deve ser observado que o processo de regulagem, de acordo
com a inven¢do, pode ser empregado combinado com o processo de
regulagem divulgado na DE-A 10036881 e no WO 02/09839.

Um processo alternativo util deste tipo € também um método
radiométrico para determinagdo das vazdes do liquido de controle e/ou da
suspensdo (4). Neste processo, ¢ usado um irradiador-y o qual irradia para
dentro do leito de cristais. A absorvancia da radiagdo na medida que ela passa
através do leito de cristais é dependente do comprimento do leito de cristais e

portanto da posigdo da frente de acumulagdo. Isto permite que as vazdes do

‘liquido de controle e/ou da suspensdo (4) sejam também reguladas

(determinadas) de uma maneira muito simples, de acordo com o
enfraquecimento do sinal da radiagéo.

De acordo com a presente invengdo, € preferivel selecionar
uma corrente de suspensdo (4) em um estado substancialmente estavel e
regular a posicdo da frente de acumulagdo de forma substancialmente
exclusiva por meio da quantidade da vazdo do liquido de controle. Em outras
palavras, o processo da presente inven¢do compreende, em particular,
processos para controlar uma coluna de lavagem hidraulica que possui um
casco cilindrico (1) que delimita a coluna e dentro do qual um ou mais tubos
de filtro (2) se estendem através da coluna, em paralelo ao eixo do cilindro e
possuem, na vizinhanga da segunda extremidade da coluna, pelo menos um
filtro (3) na parede do tubo de filtro, o qual forma a inica conexdo direta entre
o interior do tubo de filtro, sob a pressdo P1, e o interior da coluna, na qual

- pelo menos uma corrente de uma suspensdo (4) que

compreende cristais de uma substancia a ser purificada em suspensdo em um
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liquido méae, é alimentada continuamente para dentro da primeira extremidade
da coluna (5), com uma pressdo P2 (por exemplo, por meio de uma bomba
(6)), a qual é maior que P1,

- 0 liquido mée (7), é conduzido através dos filtros para dentro
do interior do tubo de filtro e para fora da coluna por meio dos tubos de filtro,

- um liquido de controle (9) € alimentado a coluna de lavagem
na primeira extremidade da coluna e/ou entre esta extremidade e o inicio do
filtro,

- o0 liquido mée e o fluxo do liquido de controle na coluna,
formam um leito de cristais (10) da substancia a ser purificada, o dito leito de
cristais possuindo uma frente de acumulagdo (11) que fica voltada para a
primeira extremidade da coluna e na qual os cristais da suspensdo introduzida
se adicionam continuamente ao leito de cristais,

- o leito de cristais, em virtude da forca que resulta da queda
de pressdo hidraulica do fluxo do liquido méie e do fluxo do liquido de
controle na coluna, é transportado (13) para além dos filtros, para uma zona
de lavagem disposta entre os filtros e a segunda extremidade da coluna de
lavagem (12),

- os cristais sdo removidos (14) continuamente na extremidade
oposta a frente de acumulagdo do leito de cristais,

- os cristais removidos sdo fundidos (15) e uma parte da massa
fundida é conduzida (16) através do leito de cristais, na forma de uma
corrente liquida de lavagem vinda da segunda extremidade da coluna e contra
a direcdo de transporte dos cristais, e

- a posi¢do da frente de acumulagdo € controlada com o auxilio
da vazdo do liquido de controle conduzido para dentro da coluna de lavagem,

onde

as vazdes do liquido de controle conduzido para dentro da

coluna de lavagem, sdo determinadas (reguladas) utilizando pelo menos uma
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diferenca de pressdo APgkx que existe na coluna entre pelo menos um ponto na
zona de suspensdo (17), disposto na frente da frente de acumulagdo e pelo
menos um ponto na zona que se projeta da frente de acumulagio até a
extremidade do leito de cristais (de preferéncia na zona de concentragéo (18),
que se projeta até o inicio da zona de lavagem (19), do leito de cristais).

Exemplo

Pela condensagdo fracionada de uma mistura gasosa produto
de oxidagdo parcial em fase gasosa catalisada heterogeneamente, em dois
estagios, de propeno, na retirada lateral de uma coluna de condensagdo
fracionada, 1,5 t por hora de 4cido acrilico bruto com a seguinte composi¢do

do conteudo, foi retirada:

Acido acrilico 96,1 % em peso
Acroleina 446 ppm em peso
Alil acrilato 20 ppm em peso
Acido diacrilico 3764 ppm em peso
Acido acético 7460 ppm em peso
Furfural 6719 ppm em peso
Benzaldeido 7131 ppm em peso
Acido propiénico 751 ppm em peso
Fenotiazina 91 ppm em peso
MEHQ 247 ppm em peso
Agua 0,83 % em peso

Pela adi¢cdo continua de 22,5 kg/h de agua ao acido acrilico
bruto, seu contetido de agua foi aumentado para 2,3 % em peso, sendo ele
subseqlientemente alimentado a um cristalizador em suspensdo a uma
temperatura de 20° C. O cristalizador usado era um cristalizador de disco
resfriador (fabricante: GMF, Holanda) com 7 discos de resfriamento
possuindo um didmetro de 1,25 m e uma capacidade de cerca de 2500 1.

Como liquido de resfriamento, uma mistura de agua/glicol (70/30 % em
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volume) foi conduzida através dos discos de resfriamento (temperatura de
entrada = 1,5 a 2° C). A massa fundida e o liquido de resfriamento foram
conduzidos em contra-corrente. Na medida em que ela era passada através do
cristalizador, a massa fundida era resfriada para 8° C, o que formou, com base
na massa total da suspensdo, cerca de 24 % em peso de cristais.

Uma parte dessa suspensdo foi conduzida continuamente por
meio de uma bomba de pistéo rotativo (regulada pela velocidade de rotagdo) a
uma coluna de lavagem hidraulica. Essa coluna de lavagem possuia uma
cdmara de processo cilindrica com um didmetro interno de 263 mm e possuia
uma parede de metal que delimitava a cadmara de processo feita de ago
inoxidavel 1.4571, com uma espessura de parede de 5 mm. Para remogdo do
liquido, um tubo de filtro instalado céntralmente (feito do mesmo ago
inoxidavel) possuindo um didmetro externo de 48 mm (espessura da parede =
2 mm) foi usado na coluna de lavagem. O comprimento da cadmara de
processo era de 1230 mm.

O comprimento do tubo de filtro era de 1225 mm. O
comprimento do filtro era de 60 mm. O filtro foi instalado apds um
comprimento de tubo de 970 mm (medido a partir do topo). Os cristais eram
removidos na extremidade inferior da coluna de lavagem por uma ldmina
rotativa (60 rotagdes por minuto). A direcdo do transporte era do topo para
baixo.

Os cristais removidos eram novamente colocados em
suspensdo em um circuito de massa fundida que era operado a 14° C (ponto
de fusdo dos cristais removidos de uma maneira purificadora). Ao mesmo
tempo, MEHQ (monometil éter de hidroquinona) e ar (por espalhamento)
eram introduzidos como inibidores de polimerizagcdo na suspensdo circulada
(278 ppm em peso de MEHQ). O calor era introduzido na suspensdo circulada
por um caminho indireto, por meio de um trocador de calor, com a finalidade

de fundir substancialmente os cristais novamente em suspensdo ali. A bomba
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usada no circuito de massa fundida era uma bomba centrifuga (1500 rpm)
com um selo de face axial de dupla-agéo. O fluido de barreira usado era uma
mistura agua/glicol (85/15 % em volume) o qual era resfriado indiretamente
com agua de resfriamento. A posi¢do da frente de lavagem na coluna era
monitorada por uma pluralidade de termOmetros instalados axialmente em
diferentes alturas na coluna de lavagem, e regulada pelo ajuste da quantidade
de produto puro retirado do circuito de massa fundida. A altura do leito de
cristais (a frente de acumulagio) era controlada pela regulagem do ajuste da
diferenga de pressdo APsgg = 25 kPa que existia entre uma primeira
perfuragdo aberta dentro da zona de suspensdo e uma segunda perfuragdo
aberta 300 mm abaixo da primeira perfuragdo aberta, em estado constante (A
Figura 3 mostra um perfil tipico de APgkp (ordenada, kPa) como uma fungio
da distincia (abscissa, mm) entre a frente de acumulagdo e a segunda
perfuragdo aberta com a mesma posi¢do da primeira perfuragdo aberta). A
coluna de lavagem hidraulica era carregada com uma vazdo da suspensdo de
1400 kg/h, do cristalizador de disco resfriador. A temperatura da suspensdo
era de 8° C. Uma pressio elevada em relagdo a atmosférica, de 200 a 220 kPa,
foi estabelecida no topo da coluna de lavagem, a qual variava em uma faixa
estreita com a média de 205 kPa. A pressdo elevada na extremidade inferior
da coluna era de 180 a 200 kPa. A corrente de controle (uma corrente
separada da corrente que fluia através do filtro), que retornava para a coluna
de lavagem (para a alimentagdo de suspensdo a jusante da bomba de pistdo
rotativo) por meio de uma bomba de controle de corrente, no estado estavel
era de 1400 kg/h.

A corrente de produto puro, de acido acrilico purificado,
retirada do circuito de massa fundida, era de 325 kg/h. Isto corresponde a uma
produgdo de 96,7 % em peso, com base na corrente da massa de cristais
alimentada a coluna de lavagem com a suspensdo. O produto puro possuia a

seguinte composi¢do do contetdo:
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Acido acrilico 99,75 % em peso
Acroleina ndo detectavel

Alil acrilato ndo detectavel

Acido acético 1457 ppm em peso
Furfural 3 ppm em peso
Benzaldeido 2 ppm em peso

Acido propiénico 209 ppm em peso
Fenotiazina ndo detectavel

MEHQ 278 ppm em peso

Agua < 0,05 % em peso

A frente de lavagem e a frente de acumulagdo foram de
estabilidade satisfatdria ao longo de toda a experiéncia.

O Pedido de Patente Provisorio U.S. No. 60/673339,
depositado em 21 de abril de 2005, € incorporado no presente pedido como
referéncia de literatura. Em relagdo aos acima mencionados ensinamentos,
numerosas alterages e desvios da presente invencéo sdo possiveis. E portanto
possivel assumir que a inveng8o, dentro do escopo das reivindicagdes anexas,
pode ser levada a efeito de maneiras diferentes daquela descrita aqui

especificamente.
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REIVINDICACOES

1. Processo para controlar uma coluna de lavagem hidraulica
que possui um casco cilindrico (1) que delimita a coluna e dentro do qual um
ou mais tubos de filtro (2) se estendem através da coluna, em paralelo ao eixo
do cilindro e possuem, na vizinhanga da segunda extremidade da coluna, pelo
menos um filtro (3) na parede do tubo de filtro, o qual forma a Gnica conexdo
direta entre o interior do tubo de filtro, sob a pressdo P1, e o interior da
coluna, em que

- pelo menos uma corrente de uma suspensdo (4) que
compreende cristais de uma substancia a ser purificada em suspensdo em um
liquido mée, é alimentada continuamente para dentro da primeira extremidade
da coluna (5), com uma pressdo P2, a qual € maior que P1,

- 0 liquido mée (7), € conduzido através dos filtros para dentro
do interior do tubo de filtro e para fora da coluna por meio dos tubos de filtro,

- caso apropriado, um liquido de controle (9) € alimentado a
coluna de lavagem na primeira extremidade da coluna e/ou entre esta
extremidade e o inicio do filtro,

- o liquido mé3e e, caso apropriado, o fluxo do liquido de
controle na coluna, formam um leito de cristais (10) da substancia a ser
purificada, o dito leito de cristais possuindo uma frente de acumulagéo (11)
que fica voltada para a primeira extremidade da coluna e na qual os cristais da
suspensdo introduzida se adicionam continuamente ao leito de cristais,

- o leito de cristais, em virtude da for¢a que resulta da queda
de pressdo hidraulica do fluxo do liquido mée e, caso apropriado, do fluxo do
liquido de controle na coluna, ¢ transportado (13) para além dos filtros, para
uma zona de lavagem disposta entre os filtros e a segunda extremidade da
coluna de lavagem (12),

- os cristais sdo removidos (14) continuamente na extremidade

oposta a frente de acumulacdo do leito de cristais,
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- 0s cristais removidos sdo fundidos (15) e uma parte da massa
fundida é conduzida (16) através do leito de cristais, na forma de uma
corrente liquida de lavagem vinda da segunda extremidade da coluna e contra
a diregdo de transporte dos cristais, e

- a posi¢do da frente de acumulagdo ¢ controlada com o auxilio
da vazio do liquido de controle conduzido para dentro da coluna de lavagem
e/ou com o auxilio da vazdo da suspensdo (4) conduzida para dentro da
coluna de lavagem,

caracterizado pelo fato de que

as vazdes do liquido de controle e/ou da suspensdo conduzidas
para dentro da coluna de lavagem, sdo determinadas (reguladas) utilizando
pelo menos uma diferenga de pressdo APsx que existe na coluna entre pelo
menos um ponto na zona de suspensdo (17), disposto na frente da frente de
acumulagdo e pelo menos um ponto na zona que se projeta da frente de
acumulagdo até a extremidade do leito de cristais (de preferéncia na zona de
concentrac¢do (18), que se projeta até o inicio da zona de lavagem (19), do
leito de cristais).

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que as vazdes do liquido de controle e/ou da suspensdo (4)
alimentadas a coluna de lavagem sdo determinadas pelo uso da relagdo V de
duas diferencas de pressio (APgk)' e (APsk)® cujos pontos de referéncia
particulares ficam dispostos em alturas diferentes na zona que se projeta da
frente de acumulagéo até a extremidade do leito de cristais.

3. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que APgk € de 5 a 800 kPa.

4. Processo de acordo com a reivindica¢do 2, caracterizado

pelo fato de que V € de 0,1 a 0,8.
5. Processo de acordo com qualquer das reivindicagdes 2 € 4,

caracterizado pelo fato de que a distdncia dos dois pontos de referéncia dentro




da zona que se projeta da frente de acumulagdo até a extremidade do leito de
cristais € de 10 a 1000 mm.
6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 5, caracterizado pelo fato de que a diferenca de pressdo particular APgk

usada € usada na forma APskg ajustada pela diferenga de pressdo hidrostatica
particular que acompanha.
7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 6, caracterizado pelo fato de que os cristais em suspensdo na corrente de

suspensao sdo cristais de acido acrilico.
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RESUMO
“PROCESSO PARA CONTROLAR UMA COLUNA DE LAVAGEM
HIDRAULICA”
E divulgado um método para operar uma coluna de lavagem
5  hidraulica, no quél a posicdo da frente de lavagem na coluna de lavagem é
determinada por meio da vazdo do liquido de controle conduzido para dentro
da coluna de lavagem e/ou por meio da vazdo da suspensdo conduzida para
dentro da coluna de lavagem, e a vazdo ¢ definida com o auxilio da difereﬁg:a
de presséo entre pontos na zona de suspensdo localizada a montante da frente
10 de lavagem e pontos na zona que se estende da frente de lavagem até a

extremidade do leito de cristais na coluna.
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