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(57) Rezumat: Inventia se referd la un
procedeu de eliminare a volatilelor din pro-
penoxidul rezultat din fractille de clorhidrare si
saponificare. Procedeul conform inventiei
constd in eliminarea volatilelor, sub forma de
vapori, fie la partea superioaré a coloanei de
saponificare, fie pe la partea superioard a
coloanei de distilare finald . In primul caz,

propenoxidul brut, lipsit de volatile, se eliming
ca fractie laterald, lichidd, de pe un taler
oarecare, din partea superioaré a coloanei de
saponificare, iar in al doilea caz, propenoxidul
finit, lipsit de volatile, se elimind ca fractie
laterala, lichida, de pe un taler oarecare, din
zona superioard a coloanei de distilare, finala.
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Prezenta inventie se referd la un procedeu de eliminare a substantelor volatile
din propenoxidul rezultat din reactiile de clorhidrare si saponificare aplicabil in cazul
sintezei propenoxidului prin intermediul propilenclorhidrinei rezultatd din reactia de
clorhidrinare a propenei cu solutie aposa de clor.

in urma reactiei de clorhidrinare dintre propena si acidul hipacloros, rezultat
la randul lui din reactia dintre clor si apd, rezulta propilenclorhidrina care, apoi, prin
saponificare cu lapte de var conduce la formarea de propenoxid solubilizat in solutia
de var. in continuare, produsul saponificat se concentreaza in propenoxid ntr-0
coloana de distilare obisnuitd cunoscutd si sub numele de coloana de saponificare,
care separa pe la varf concentratul de propenoxid de concentratie 40...60% (restul
find compusi secundari si apa) cunoscut ca propenoxid brut, iar pe la baza excesul de
solutie de var. in continuare, concentratul de propenoxid se supune distilari intr-o
noua coloand unde pe la varf se obtine propenoxidul practic pur, iar pe la baza apa cu
produsele secundare de reactie.

Desi solubilitatea propenei in apa este foarte mica, datorita faptului ca in
reactia de clorhidrinare se folosesc debite mari de ap4, o parte din propena care vine
in contact cu solutia apoasa de clor se solubilizeaza in aceasta si ca urmare a faptului
ca ea este foarte volatila in comparatie cu ceilalti componenti din sistem, propena se
va concentra mai intai in produsul de varf al coloanei de concentrare a produsului
saponificat si apoi, in propenoxidul finit, obtinut pe la varful coloanei finale de distilare.
Din acest mativ, propenoxidul astfel obtinut, desi este foarte pur, mai contine propena
in proportie de 2000...2500 ppm in greutate, iar uneori si putin CO, provenit din
laptele de var folosit in procesul de saponificare. Aceste dous substante {propena si
CO,) reprezintd asa-numitul continut de volatile al propenoxidului, care diminueaza
puritatea acestuia si influenteaza negativ asupra proceselor ulterioare de utilizare a
lui. De aceea, pentru eliminarea acestor volatile din propenoxidul finit se mai foloseste
o coloana de stripare care elimina pe la varf volatilele respective.

Dezavantajele acestui procedeu cunoscut constau in urmatoarele:

_ necesitd o investitie noud cu coloana de stripare si cu utilajele anexe
(refierbator, pompe, etc);

- pentru eliminarea avansata a volatilelor respective din propenoxid (sub 100
ppm) se stripeaza o parte importanta din acesta care, pentru a nu se pierde trebuie
recirculat in sistem, ceea ce conduce la cresterea consumului de energie;

- coloana de stripare necesita si ea un consum in plus de energie.

Problema pe care o rezolva inventia constd in gasirea, pe baza de simulari si
incercari experimentale, fie a pozitiei talerului de fractionare din coloana de sapo-
nificare de unde se preleveaza ca fractie laterala lichida propenoxidul brut, fie a pozitiei
talerului de fractionare din coloana de distilare de unde se preleveaza ca fractie
laterala lichida propenoxidul finit.

Procedeul de eliminare a substantelor volatile din propenaxidul rezultat din
reactiile de clorhidrare si saponificare consta in aceea ca, in coloana de saponificare,
propenoxidul brut de concentratie 40...70% se scoate ca fractie laterald lichida de
pe un taler din zona superioara a coloanei, in timp ce vaporii de la varful coloanei sunt
condensati partial la o presiune de 1,1...1,2 ata si o temperaturd de 25°C, fie in
coloana de distilare finald, propenoxidul finit, de puritate 99,9% se preleveaza ca
fractiune laterald de pe un taler din zona superioara a coloanei de distilare finala,
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vaporii de la varful acesteia fiind condensati partial la o presiune de 1,1...1,2 ata si
0 temperaturd de 25°C, condensul fiind recirculat total ca reflux la varful coloanei, iar
fluxul de vapori, bogat in volatile, fiind trimis ca purjd continud la un sistem de
recuperare a propenoxidului prin spalare cu apa.

Inventia prezintd urmatoarele avantaje:

- investitie mai mica;

- recirculare mai mica de propenoxid in sistem;

- consum energetic mai mic.

Se da, in continuare, un exemplu de realizare a inventiei, in legatura cu fig. 1
si 2, care reprezintd schemele tehnologice ale procedeului de eliminare a volatilelor
din fluxul de propenoxid brut, respectiv, propenoxidul purificat (finit).

Conform schemei tehnologice din fig. 1 solutia apoasé de propenoxid rezultata
din tratarea solutiei de propilenclorhidrina cu lapte de var alimenteaza cu pompa P-1
coloana de CL-1 de saponificare,care este de fapt o coloana de distilare care ope-
reaza la o presiune de 1,1...1,2 ata si un gradient de temperatura, de 25...105°C
si are rolul de a separa propenaxidul brut de excesul de solutie de var.

Undeva, in zona superioard a coloanei, de pe un anumit taler, se preleveaza,
cu pompa P-3 asa numitul concentrat organic, cunoscut sub numele de propenoxid
brut, lipsit practic de volatile, si care contine 40...70% propenoxid, restul fiind format
din apa si anumiti compusi organici rezultati din reactiile secundare. Acest produs,
preluat lateral in faza lichidd, alimenteaza in continuare coloana de distilare finald CL-2
in vederea purificarii propenoxidului brut.

Vaporii rezultati la varful coloanei CL-1 sunt condensati partial in condensatarul
R-1 si apoi trecuti in vasul separator V-1 de unde, cu pompa P-2, lichidul rezultat prin
condensare se trimite ca reflux la varful coloanei, in timp ce vaporii rdmasi necon-
densati, dar bogati in volatile, se elimind ca purja continua spre un sistem de recupe-
rare a propenoxidului prin spalare cu apa. In ceea ce priveste produsul de baza al
coloanei CL-1, acesta este constituit din excesul de solutie apoasa de var si se elimina
ca produs de baza al coloanei (reziduu).

Propenoxidul brut, lipsit de volatile, care este preluat lateral din coloana CL-1
cu ajutorul pompei P-3, este trimis la coloana de distilare finald CL-2 in vederea
purificarii. Pe la varful acestei coloane rezultd vaporii de propenoxid pur de compozitie
99,9% care se condenseaza total in condensatorul R-2, dupa care alimenteaza vasul
de reflux V-2 de unde o parte se da ca reflux la varful coloanei, cu ajutorul pompei P-
4, iar o parte se trimite, cu aceeasi pompa, ca produs finit la rezervor. In ceea ce
priveste produsul de baza al coloanei CL-2, acesta este un reziduu compus din apa
si unele produse organice rezultate din reactile secundare. in aceasta schema
tehnologicd, eliminarea volatilelor din propenoxidul brut se face in coloana de
saponificare CL-1.

Eliminarea volatilelor din propenoxid se poate face si in coloana de distilare
finald CL-2, conform schemei tehnologice din fig. 2. In acest caz, coloana de saponi-
ficare CL-1 este alimentata cu solutia apoasa de propenoxid cu ajutorul pompei P-1
si se separd pe la baza excesul de solutie apoasa de var, iar pe la varf, vaporii de
propenoxid brut de compozitie 40...70% propenoxid care sunt condensati total in
condensatorul R-1, condensul obtinut trimis in vasul de reflux V-1 de unde o parte din
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condens se recirculd ca reflux la varful coloanei CL-1 cu ajutorul pompei P-2, iar
cealaltd parte, cu aceeasi pompd, alimenteazd coloana de distilare finala CL-2.
Aceast3 ultima coloand separa pe la baza un reziduu compus din apa si compusi orga-
nici rezultati din reactiile secundare. In ceea ce priveste propenoxidul finit de puritate
99,9% acesta se preleveazd cu pompa P-4 ca fractiune lichida laterald de pe un
anumit taler din partea superioard a coloanei, in timp ce vaporii de la varful coloanei
sunt condensati partial in condensatorul R-2 si trimisi apoi in vasul separator V-2 de
unde lichidul este recirculat total ca reflux la varful coloanei CL-2 cu ajutorul pompei
P-3, iar vaporii rdmasi necondensati si bogati in volatile alimenteaza un sistem de
recuperare a propenoxidului prin spalare cu apa. in felul acesta, volatilele din
propenoxid se elimina in coloana CL-2.

Revendicare

Procedeu de eliminare a substantelor volatile din propenoxidul rezultat din
reactiile de clorhidrinare si saponificare, caracterizat prin aceea ca, fie in coloana
de saponificare, propenoxidul brut de concentratie 40...70%, se scoate ca fractiune
laterald lichida de pe un taler din zona superioard a coloanei, in timp ce vaporii de la
varful coloanei sunt condensati partial la o presiune de 1,1...1,2 ata si 0 temperatura
de 25°C, fie in coloana de distilare finald, propenoxidul finit, de concentratie 89,9%,
se preleveaza ca fractiune laterald lichidd de pe un taler din zona superioara a
coloanei de distilare finala, vaporii de la varful acesteia find condensati partial la o
presiune de 1,1...1,2 ata si o temperaturéd de 25°C, condensul fiind recirculat total
ca reflux la varful coloanei, iar fluxul de vapori, bogat in substante volatile, fiind trimis
ca purja continug, la un sistem de recuperare a propenoxidului prin spalare cu apa.

Presedintele comisiei de examinare: chim. Gruia Amelia
Examinator: ing. Marin Elena
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