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“PROCESSOS PARA A PREPARACAO DE UM HIDROPEROXIDO DE
ALQUILARILA E DE UM OXIDO DE ALQUILENO, E, INSTALACAO
INDUSTRIAL PARA A REMOCAO DE MATERIAIS BASICOS DE UMA
FASE ORGANICA”

Campo técnico da invencio

A presente invengdo refere-se a um processo para a preparagdo
de um hidroperéxido organico, a uma instalagdo industrial para o mesmo e a
um processo em que tal hidroperoxido orgénico é usado na preparagdo de um
oxido de alquileno.

Fundamentos da invencio

A US-A-5. 883.268 descreve um processo para a preparag¢io
de oxido de propileno que compreende a peroxidagdo de etilbenzeno. A
mistura da reagéo de peroxidagdo pode estar em contato com uma base aquosa
em uma quantidade suficiente para neutralizar os componentes &cidos.
Subseqiientemente a mistura resultante pode apresentar separa¢do de fase em
fases aquosas e organicas (hidrocarbonaceas) separadas. A fase orgénica, que
contém um pouco de base, pode ser lavada com agua para separar os materiais
basicos. No processo da US-A-5.883.268 a agua foi extraida da fase orgénica.

A WO-A-03/066584 descreve um processo para a prepara¢do
de um produto que contenha hidroperdxido de alquilarila. Neste processo
também uma fase aquosa precisa ser separada de uma fase aquosa
hidrocarbonacea. A separagdo na WO-A-03/066584 pode ser realizada em
parte com a ajuda de um coalescedor.

A presenca de materiais basicos residuais, tais como sais de
sodio, em uma fase organica que compreende um hidroperéxido organico
pode causar problemas no processamento subseqiiente do hidroperdxido
orgénico.

A melhoria da remogdo de tais materiais basicos, também

permite que sejam usadas maiores quantidades de base para a neutraliza¢io de
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quaisquer componentes acidos na mistura da reagdio de peroxidacdo. Pela
melhoria da eficiéncia da remoc¢do do material basico, a remogéo dos
componentes acidos pode portanto também ser melhorada.

Desse modo ¢ desejavel que se forneca um processo
aperfeigoado para a preparagdo de um hidroperdxido orgénico, em que a
remoc¢do de materiais basicos pode ser melhorada.

Sumario da invencéo

Foi agora verificado que a remog&o dos materiais béasicos pode
ser melhorada pela separagio da fase aquosa da fase orgénica com a ajuda de
um coalescedor que contenha fibras de vidro. Surpreendentemente verificou-
se que as fibras de vidro funcionam bem no ambiente hostil do processo de
acordo com a invengdo e ¢ observada uma pequena COIrrosao.
Conseqiientemente, a presente invencdo fornece um processo para a
preparagio de um hidroperdxido orgénico, cujo processo compreende:

(a) a oxidagdo de um composto orginico para obter um
produto da reagdo orgénico que contém hidroperéxido orgénico;

(b) a misturagio de pelo menos parte do produto da reagfo
organico da etapa (a) com uma solugdo aquosa basica para obter uma mistura
de solugdo aquosa bésica e o produto da reagéo organico;

(c) a separa¢do da mistura da etapa (b) para obter uma fase
orginica separada, que contém hidroperoxido orginico e uma fase aquosa
separada;

(d) a misturag&o de pelo menos parte da fase orgénica separada
da etapa (c) com &gua para obter uma mistura de uma fase aquosa e da fase
organica; e

(e) a separagdo da mistura da etapa (d) para obter uma fase
organica separada, que contém hidroperéxido orgénico e uma fase aquosa
separada; em cujo processo é realizada a separagiio a uma fase orgénica

separada e a fase aquosa separada na etapa (e) ¢ realizada com a ajuda de um
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coalescedor que contém fibras de vidro.

As fibras de vidro geralmente ndo sdo usadas em processos
nos quais elas sfo postas em contato com compostos fortemente basicos ou
dcidos em vista da possivel corrosdo das fibras. Isto torna muito
surpreendentemente que fibras de vidro funcionem em no presente processo.

Além disso o uso de fibras de vidro torna possivel limitar o
tempo € 0 espago necessarios para que a fase orgdnica e a fase aquosa se
sedimentem. No passado tal separagdo da fase orgénica e da fase aquosa
precisou de uma instalagio que incluisse um recipiente separado para
sedimentacdo seguido por um recipiente de separagdo que inclua possiveis
coalescedores. A presente invengdo torna possivel o uso de um tnico vaso de
separacdo, que compreenda coalescedores e uma zona de sedimentagfo, tal
que ndo seja necessario um recipiente separado anterior antes da entrada em
um vaso de separagdo.

O hidroperéxido organico fornecido pelo processo de acordo
com a invengdo pode ser usado vantajosamente em um processo para a
preparacdo de um 6xido de alquileno, cujo processo compreende a prepara¢éo
de uma fase organica, que contém hidroperdxido organico de acordo com o
processo acima e a uma outra etapa de contato de pelo menos parte da fase
organica obtida, que contém o hidroperéxido organico, com um alqueno para
obter um 6xido de alquileno e um alcool orgénico.

Além do citado acima, a presente invengfo também fornece
uma instalacio industrial para a remogfo de materiais basicos provenientes de
uma fase orginica que contém hidroperdoxido organico, cuja instalagéo
compreende um misturador para misturag8o da fase orgénica com agua e um
recipiente de separagfo ligado diretamente ou indiretamente ao misturador
para a separagio da mistura obtida em uma fase orgénica purificada, que
contém hidroperéxido organico e uma fase aquosa; em que o misturador € um

misturador estitico e um recipiente de separagdo compreende um ou mais
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coalescedores que contém fibras de vidro.
Figuras

A invenc#o ¢ ilustrada pelas seguintes figuras:

Figura 1: Instalagdo industrial para um processo de acordo
com a invencao;

Figura 2A: fibras de vidro antes do uso de acordo com a
presente invengdo (fibras de vidro novas)

Figura 2B: fibras de vidro depois do uso de acordo com a
presente invencdo (fibras de vidro gastas).

Descricdo detalhada da invencdo

O composto orginico usado no processo da a presente
invencio podem em principio ser qualquer composto. Exemplos de
compostos organicos adequados incluem compostos de alquilarila e
compostos de alquila tercidrios. Os compostos de alquilarila que so os mais
fregiientemente usados sio compostos de benzeno que contenham pelo menos
1 substituinte alquila cujo substituinte alquila contém desde 1 até 10 atomos
de carbono, de preferéncia desde 2 até 8 atomos de carbono. De preferéncia, o
composto de benzeno contém em média desde 1 a 2 constituintes. Os
compostos de alquilarila mais preferidos sdo etilbenzeno, cumeno e di (iso-
propil) benzeno. Os compostos de alquila tercidrios que podem ser usados
incluem butano terciario (isto ¢, 2-metil propano). Mais preferi\}elmente'ainda
o composto organico é o etilbenzeno. Quando for usado o etilbenzeno como
um composto orginico, o processo pode ser usado para preparar O
hidroperoxido de etilbenzeno.

A oxidagfio do composto organico na etapa a) do processo de
acordo com a inven¢io pode ser realizada por qualquer processo adequado
conhecido na técnica. A oxidacfio é de preferéncia realizada por contato do
composto organico com um gés que contém oxigénio, tal como, por exemplo,

o ar. A oxidacdio pode ser realizada na fase liquida na presenga de um



10

15

20

25

diluente. Este diluente é de preferéncia um composto que seja liquido sob as
condicdes da reacdio e ndo reaja com os materiais de partida e com o produto
obtido. No entanto, o diluente também pode ser um composto
necessariamente presente durante a reagdo. Por exemplo, se o alquilarila for
etilbenzeno o diluente pode ser etilbenzeno também. Em uma modalidade
preferida o processo pode assim ser usado para preparar uma solugfo do
hidroperéxido de etilbenzeno em etilbenzeno. Em uma outra modalidade
preferida o produto de oxidagdo ¢ subseqiientemente concentrado, por
exemplo, por meio de destilagdo instantinea.

Além do hidroperéxido organico desejado, ¢ criada uma ampla
faixa de contaminantes durante a oxida¢io de compostos orgdnicos. Embora a
maijor parte dos mesmos esteja presentes em pequenas quantidades, foi
verificado que a presenga dos acidos organicos especialmente as vezes causa
problemas no uso posterior dos hidroperéxidos organicos. Como descrito na
US-A-5.883.268, um processo de redugio da quantidade de contaminantes € o
contato do produto da reagdo que contém hidroper6xido orgénico com uma
solugdio aquosa de metal alcalino (isto é, uma base aquosa). No entanto, o
contato com a solugdo aquosa de metal alcalino introduz uma certa
quantidade de metal alcalino no produto da reagdo que contém hidroperéxido
organico. Embora a quantidade de 4cidos orgénicos possa ser diminuida pela
lavagem do metal alcalino, a quantidade de contaminantes de metal alcalino ¢
aumentada.

Na etapa (b) do processo da presente invengdo, pelo menos
parte do produto da reagio orgdnico, cujo produto contém hidroperéxido
orgdnico, é misturada com uma solugdo aquosa basica para obter uma
mistura. Como resultado pelo menos parte dos subproduto acido orgénico
pode ser neutralizada.

De preferéncia, essencialmente todo o produto da reagdo

organico ¢ misturado com uma solug&o aquosa basica.
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Por misturacio entende-se que o produto da reagéo orgénico e
a solugdo aquosa bésica sdo postos em contato entre si de uma maneira tal que
seja obtida uma mistura dos dois. Por misturagdo pode ser criada uma grande
area interfacial entre o produto da reagdo orginico e a solugdo aquosa, o que
permite a transferéncia de massa. A misturagfo na etapa (b) pode ser realizada
de qualquer maneira conhecida da pessoa perita para ser adequada para um tal
um processo, inclusive, por exemplo, por meio de um misturador estatico, um
tanque agitado ou por meio de dispositivos de contato fibrosos.

De preferéncia é usada uma solugfo aquosa bésica que contém
um ou mais compostos de metal alcalino. As fontes de dlcali adequadas para
uso na solucdo aquosa de metal alcalino incluem hidréxidos de metal alcalino,
carbonatos de metal alcalino e bicarbonatos de metal alcalino. Exemplos
destes compostos sdo NaOH, KOH, Na,COs, K,COs, NaHCO; e KHCOs. Em
vista de sua pronta disponibilidade, ¢ preferivel usar NaOH e/ou Na,COs. A
quantidade de metal alcalino presente na solugéio aquosa de metal alcalino
pode variar amplamente. De preferéncia sdo usadas as concentragoes de desde
0,01 até 25% em peso/peso de metal alcalino e mais preferivelmente
concentragdes de 0,1 até 10% em peso/peso de metal alcalino com base na
solugdo aquosa total.

Em uma modalidade preferida a etapa (b) compreende a
dispersdo da solugio aquosa basica em pelo menos parte do produto da reagfo
organico, tal que a mistura obtida seja uma disperséo de goticulas de solugdo
aquosa basica em uma fase orgénica.

Na etapa (c) a mistura obtida na etapa b) ¢ separada em uma
fase orgénica, que contém hidroperdxido orgénico e uma fase aquosa. A
separagio pode ser realizada de qualquer maneira conhecida da pessoa perita
na técnica. De preferéncia a separagio € realizada por separagdo de fase, por
exemplo por utilizagdo de recipientes para sedimentagdo.

Na etapa (d), pelo menos parte da fase orginica separada da
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etapa anterior é lavada com 4dgua. Mais preferivelmente, essencialmente toda
a fase organica obtida na etapa anterior é lavada com 4gua. A dgua pode ser
4gua limpa porém de preferéncia consiste pelo menos parcialmente de dgua
residual. A lavagem serd geralmente realizada.com a ajuda de uma
combinacfo de 4gua doce, dgua de reciclagem e opcionalmente agua residual
adicional obtida em outras etapas do presente processo.

Esta lavagem é realizada por misturagéo de pelo menos parte
da fase orgénica com 4agua para obter uma mistura de uma fase aquosa e da
fase organica na etapa (d).

Por misturagfio entende-se que a fase orgénica da etapa (c) € a
4gua estfio em contato entre si de uma maneira tal que seja obtida uma mistura
das duas.

Em uma modalidade preferida a etapa (d) compreende a
dispersdo da 4gua em pelo menos parte da fase orgénica obtida na etapa (c),
tal que a mistura seja obtida como uma dispersdo de goticulas de agua em
uma fase orgénica.

Aqui a seguir a mistura da fase orginica e da fase aquosa
obtida na etapa (d) é separada de novo na etapa (e).

Dependendo da quantidade de contaminantes presentes na fase
orgénica que contém o perdxido orgénico, a combinacéo da etapa do processo
(d) e (e) pode ser realizada uma ou vérias vezes. Em uma modalidade
preferida a seqiiéncia das etapas (d) e (e) é repetida uma ou mais vezes. Se
repetidas, as etapas (d) e (¢) sdo de preferéncia repetidas uma ou duas vezes,
perfazendo um total de duas a trés etapas de lavagem (d) e etapas de
separagdo (e).

De acordo com a inven¢do pelo menos uma das etapas (e) é
realizada com a ajuda de um coalescedor que contenha fibras de vidro. De
preferéncia todas as etapas (e) presentes no processo séo realizadas com a

ajuda de um coalescedor que contém fibras de vidro.
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De preferéncia, a etapa (d) que precede a etapa (e) em que €
usado um coalescedor que contém fibras de vidro, é realizada a uma razéo de
volume especifica. Quando a etapa (e) for realizada com a ajuda de um
coalescedor que contém fibras de vidro, a razdo de volume da fase aquosa
para fase orginica na etapa (d) esta de preferéncia na faixa de desde 1:100 até
1:2. Mais preferivelmente, a razdo de volume em tal etapa (d) estd na faixa de
desde 1:10 até 1:3, mais preferivelmente ainda na faixa de desde 1:8 até 1:4.

A misturagdo na etapa (d) pode ser realizada de qualquer
maneira conhecida da pessoa perita para ser adequada para um tal processo,
inclusive, por exemplo, por meio de um mistufédor estatico, um tanque
agitado ou por meio de dispositivos fibrosos de contato. Em uma modalidade
preferida, no entanto, a fase orgénica e a fase aquosa sdo misturadas de uma
maneira controlada com turbuléncia suficiente. De preferéncia, portanto, a
fase organica é posta em contato com a agua na etapa (d) por meio de um
misturador estatico.

O mecanismo de misturagdo de um misturador estatico difere
dos mecanismos em outros tipos de misturadores tal como, por exemplo, um
tanque agitado. Os misturadores estiticos fornecem um tempo de contato
mais longo entre as duas fases a uma alta turbuléncia e como resultado pode
ser obtida uma distribui¢io mais uniforme do tamanho da goticula com um
misturador estatico do que, por exemplo, com um tanque agitado. Isto €, o uso
de um misturador estatico resulta em uma melhor capacidade de controle da
mistura e do tamanho da goticula. O misturador estitico pode ser qualquer
misturador estatico conhecido da pessoa perita na técnica. Exemplos de
misturadores estaticos adequados sdo, por exemplo, descritos em "Mixing in
the processo industries" por N. Harnby e outros. Em uma modalidade
preferida o misturador estatico é operado de uma maneira tal que seja obtida
uma queda de pressdo sobre o misturador estatico que excede 0,05, de

preferéncia excedendo 0,1 bar.




10

15

20

25

9

De preferéncia o misturador estatico contém na faixa de desde
1 até 30 elementos de misturagdo, mais preferivelmente desde 2 até 20
elementos e mais preferivelmente ainda de 3 a 12 elementos. Como ilustrado
por N. Harnby e outros, o elemento de misturagio € geralmente um tubo que
compreende obsticulos, por exemplo chicanas, que provocam variagOes
descontinuas ou continuas na dire¢do do escoamento. Os obstéculos causam
intensa turbuléncia. Para fins praticos os elementos sdo de preferéncia
colocados em uma seqiiéncia tal que a diregdo varie de elemento para
elemento.

O didmetro do misturador estdtico pode variar ampiamente.
Para fins praticos o didmetro do misturador estatico varia entre 2 milimetros e
2 metros.

Quando se precede uma etapa (e) em que ¢ usado um
coalescedor que contém fibras de vidro, a etapa (d) de preferéncia
compreende a misturagiio da fase orgénica e a 4gua de uma maneira tal que
seja obtido um tamanho especifico de goticula. Mais preferivelmente ¢é
preparada uma dispersdo em uma tal etapa (d) que compreende goticulas que
tém um tamanho médio de goticula de Sauter na faixa de desde 30 até 300
micrdmetros. Mais preferivelmente, as goticulas tém um tamanho médio de
goticula de Sauter na faixa de desde 50 até 250 micrémetros. O tamarho
médio de goticula de Sauter pode ser determinado pelo método como descrito
no artigo de Streiff e outros. "New Fundamentals for Liquid-Liquid
Dispersion Using Static Mixers", Mixing IX, 1997. S@o medidas as
propriedades da mistura, tais como viscosidade, tenséo superficial, densidade
e vazfo, sendo que subseqilentemente o tamanho da goticula pode ser
calculado, por exemplo, pela equagio (9) mencionada neste artigo.

As goticulas sdo de preferéncia goticulas de agua dispersas na
fase orgénica.

As goticulas com os tamanhos médios de goticula
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mencionados acima podem vantajosamente ser obtidas usando-se um
misturador estatico.

Em uma modalidade preferida, a etapa (e) compreende
permitir que a fase orgénica e a fase aquosa se fundem, por exemplo, pela
formagio de grandes goticulas, em um coalescedor e subseqiientemente para
permitir que as fases se separem em uma zona de sedimentagdo. Pela
utilizagdo do coalescedor a separagdo € acelerada. Em tal caso, a etapa (e) de
preferéncia compreende:

(1) tratar a mistura obtida na etapa d) em uma coalescedor que
contenha fibras de vidro para se obter uma mistura que compreenda goticulas
com um maior tamanho da goticula;

(2) permitir que a mistura que compreende as goticulas com
um maior tamanho da goticula, obtida na etapa (1), se sedimentem em uma
zona de sedimentagio para se obter uma fase orgnica separada e uma fase
aquosa separada;

(3) remover a fase orginica e a fase aquosa da zona de
sedimentagdo.

Pelo aumento do tamanho da goticula por coalescéncia pode
ser obtida uma primeira (parcial) separagfo de fase na etapa (1) que leva em
conta uma melhor separacio na etapa (2). A zona de sedimentagfo pode um
recipiente para sedimentagio separado ou uma zona de sedimentagdo
integrada ao mesmo recipiente como um coalescedor. De preferéncia ¢ usado
um vaso de separagio que compreende tanto um coalescedor como uma zona
de sedimentagdo.

No caso de grandes volumes o coalescedor pode
vantajosamente ser precedido por uma zona de sedimenta¢do adicional. Em
um tal caso a etapa e) compreende uma etapa de sedimentagdo adicional (0)
em que a mistura é deixada sedimentar na zona de sedimenta¢do em uma fase

organica ¢ em uma fase aquosa, depois disso as duas fases sendo separadas.
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De preferéncia, a fase organica separada, que contém ainda goticulas de agua
ali dispersas, é depois disso tratada com a ajuda de um coalescedor que
contém fibras de vidro na etapa (1).

O uso de uma tal etapa de sedimentacdo adicional se torna
especialmente vantajoso quando for utilizada uma mais alta razdo de volume
da fase aquosa para fase organica. E especialmente vantajoso quando a razdo
de volume da fase aquosa para a fase orgénica na etapa (d) estiver na faixa de
desde 1:8 até 1:4.

A fibra de vidro a ser aplicada na presente invengdo pode ser
qualquer fibra de vidro. De preferéncia, no entanto, a fibra de vidro € livre de
aditivos que contenham f6sforo e/ou enxofre. Foi verificado que, em algum
caso, estes aditivos podiam conduzir a um aumento da decomposi¢do do
hidroper6xido orgdnico. As fibras de vidro preferidas sdo fibras feitas de
vidro que contém menos do que 1000 ppm em peso de enxofre elementar,
baseado na quantidade total de vidro. A quantidade de fésforo elementar,
baseada na quantidade total de vidro, é, de preferéncia no maximo de 1000
ppm em peso. Mais preferivelmente ainda a quantidade de enxofre elementar
é de no maximo 290 ppm em peso ao passo que adicionalmente a quantidade
de fésforo elementar é de no maximo 250 ppm em peso.

Podem ser usados quaisquer tipos de fibras de vidro
conhecidos da pessoa perita na técnica. Exemplos de tipos de vidro adequados
incluem vidro do tipo A (isto é, vidros de silicato de cal soldada), vidro do
tipo C (isto é, vidros de borossilicato de célcio), vidro do tipo D (isto é, vidros
de borossilicato com uma baixa constante dielétrica), vidro do tipo E (isto €,
vidros de alumina-célcio- borossilicato com um teor maximo de élcali de 2%
em peso/peso), ECRGLASS® (isto é, um vidro de aluminossilicato de
calcio), vidro do tipo AR (isto é, vidros resistentes a alcali compostos de
silicatos alcalinos de zirconio), vidro do tipo R (isto ¢é, vidros de

aluminossilicato de célcio) e vidro do tipo S-2 (isto €, vidros de
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aluminossilicato de magnésio). Destes o vidro do tipo C, ECRGLASS® e o
vidro do tipo R sdo preferidos por causa de sua resisténcia a corrosao com
4cido e o vidro AR é especialmente preferido por causa de sua resisténcia a
4lcali. Em uma outra modalidade vantajosa foi usada o vidro do tipo E. Foi
verificado vantajosamente que quanto foi usado o vidro do tipo E
surpreendentemente ocorreu pequena corroséo do vidro.

Isto foi ilustrado pelas figuras dos exemplos. A espessura das
fibras de vidro pode variar amplamente.

De preferéncia, no entanto, o didmetro do fibras de vidro
permanece na faixa de desde 0,1 até 50 micrémetros. Mais preferivelmente o
didmetro das fibras de vidro permanece na faixa de desde 1 até 20
micrémetros e até mesmo mais preferivelmente na faixa de desde 5 até 15
micrometros.

Em uma modalidade preferida, as fibras de vidro podem ser
entrelacadas com outros materiais, tal como, por exemplo fibras de acgo
inoxidavel ou fibras de Teflon. O uso de um entrelagamento, por exemplo,
com aco inoxidavel ou com material de Teflon € vantajoso pois o Teflon ou o
aco inoxidavel ird suportar as fibras de vidro e evita que as fibras de vidro
fiquem compactadas sob a pressdo do fluxo. Especialmente preferida ¢ uma
combinagdo de finas fibras de vidro, por exemplo, que tenham um didmetro
na faixa de desde 1 até 20 microns, em combinag@o com fibras mais grossas
de Teflon, por exemplo, que tenham um didmetro na faixa de desde 20 até 40
microns ou fibras de ago inoxidavel, por exemplo, que tenham um didmetro
na faixa de desde 250 até 300 microns.

Se desejado, também podem ser usadas combinagdes de leitos
de materiais diferentes. Por exemplo, um ou mais leitos que consistem de
fibras de vidro podem ser combinados com um ou mais leitos de um outro
material ou de um co-entrelacamento de materiais.

Por um coalescedor entende-se um meio para ajudar a
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coalescéncia de uma primeira fase misturada em uma outra fase. Mais
especificamente um coalescedor pode ser entendido como sendo um meio em
que uma dispersdo é forgada através de um meio para coalescéncia, usado
para a coalescéncia e a separagdo de goticulas finamente dispersas. Pode ser
entendido que o meio para coalescéncia funcione mantendo as goticulas
dispersas durante um tempo suficientemente longo para que elas formem
goticulas de tamanho suficiente para se sedimentarem. No processo de acordo
com a invengdo pode ser entendido que as fibras de vidro sdo um tal meio
para coalescéncia.

O coalescedor pode, por exemplo, estar presente na forma de
um cartucho para o coalescedor, isto é, um recipiente que contém fibras em
arranjos especificos. Em um outro exemplo o coalescedor pode estar presente
na forma de um leito de coalescedor, isto é, uma “tela” de fibras de malha, de
tecido ou prensada, que estd fixa em um recipiente de separagdo, as vezes
também denominado coalescedor de placa.

O coalescedor para uso na presente invengéo pode ser qualquer
coalescedor que se sabe ser adequado para um perito na técnica.

O coalescedor sera freqiientemente colocado dentro de um
vaso de separagdo, isto €, um recipiente no qual possa ser realizada a
separagio da fase aquosa e da fase organica. Os vasos de separagdo em que
pode ser usado o coalescedor incluem recipientes verticais ou horizontais. De
preferéncia é usado um vaso de separagdo horizontal.

Um vaso de separagio pode compreender um ou mais
coalescedores. De preferéncia, um vaso de separagéo compreende desde 1 até
10, mais preferivelmente desde 1 até 5 coalescedores.

Tais coalescedores podem estar localizados em um tal vaso de
separagdo de qualquer maneira conhecida do perito na técnica. Por exemplo,
tais coalescedores podem estar localizados horizontalmente, diagonalmente

ou verticalmente em um vaso de separagdo. Em uma modalidade preferida os
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coalescedores estdo localizados essencialmente verticalmente, enquanto que a
mistura de fase orgénica e aquosa escoa através dos coalescedores em uma
direcdo essencialmente horizontal através de um vaso de separagdo
essencialmente horizontal. Em uma outra modalidade preferida os
coalescedores estdo localizados essencialmente horizontalmente, enquanto
que a mistura of de fase orgnica e aquosa escoa através dos coalescedores
em uma direcio essencialmente vertical através de um vaso de separagdo
essencialmente vertical.

Os coalescedores podem estar localizados em qualquer local
dentro do vaso de separagfo, por exemplo na metade superior de um vaso de
separagdo horizontal; sobre todo o comprimento de um vaso de separag@o
horizontal ou na metade inferior de um vaso de separagfo horizontal. Em uma
modalidade preferida pelo menos um coalescedor estd colocado
essencialmente verticalmente sobre todo o comprimento de um vaso de
separacio essencialmente horizontal. Em uma modalidade especialmente
preferida um vaso de separagdo € um recipiente essencialmente para
separagfio horizontal que compreende um ou dois coalescedores sobre toda a
secdo transversal de um vaso de separagdo localizado de uma maneira
essencialmente vertical na metade a montante de um vaso de separagéo e que
compreende ainda um ou dois coalescedores sobre parte da segdo transversal
de um vaso de separagfo, localizado de uma maneira essencialmente vertical
na metade a montante de um vaso de separagfo. Os coalescedores localizados
3 montante da metade de um vaso de separagdo de preferéncia se estendem
desde o topo de um vaso de separagfo até menos do que 9/10, de preferéncia
menos do que 4/5 e mais preferivelmente menos do que 2/3 da altura do vaso
de separagio, deixando uma passagem aberta no fundo do vaso de separagdo.

Os vasos de separagio podem conter um coalescedor por
exemplo na forma de um coalescedor em placa ou de um coalescedor de

cartucho. O uso de cartuchos pode ser vantajoso se for desejado uma maior
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4rea de contato. Uma maior 4rea de contato permite menores velocidades
espaciais.

Exemplos de coalescedor adequados séo, por exemplo,
descritos em "Liquid-Liquid coalescer Design Manual" da ACS Industries,
LP, Houston, Texas, USA.

Um ou mais coalescedores em placas ou em cartuchos pode
ser usado em um vaso de separacio. Por exemplo, um vaso de separagdo pode
compreender uma combinagio de um primeiro e de um segundo coalescedor
em placa ligado entre si na frente do vaso de separagdo e uma combinacdo de
um terceiro e um quarto coalescedor em placa ligados entre si em uma
segunda localizagio mais a jusante no recipiente.

Como indicado acima, o coalescedor em placas e/ou em
cartuchos pode ser aplicado de uma maneira horizontal ou vertical.

Se desejavel, a mistura de fase orgénica e aquosa pode ser
filtrada através de um filtro antes do contato com as fibras de vidro. Tais
filtros geralmente tém aberturas de no maximo 20 micrdmetros, de
preferéncia de no maximo 10 micrémetros.

O coalescedor para uso na presente invengéo, pode ser usado
da maneira convencional como é sabido por aqueles peritos na técnica. E
costumeiro monitorar a queda de pressio sobre um coalescedor durante a
operacdo. Se a queda de presséo se tornar inaceitavel, o coalescedor pode ser
limpo, por exemplo por retro-lavagem.

A separagio da fase orgénica e da fase aquosa na etapa (e) éde
preferéncia realizada de uma maneira continua. De preferéncia a mistura
obtida na etapa (d) é alimentada para um vaso de separa¢io na etapa (e) auma
velocidade na faixa de desde 0,01 até 10,0 cm/s, mais preferivelmente na
faixa de desde 0,1 até 3,0 cm/s.

A presso usada durante a separagdo pode variar amplamente.

A separagdio é de preferéncia realizada na fase liquida de preferéncia a uma
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pressdo na faixa de desde 0,01 até 80 bar, mais preferivelmente em uma faixa
de desde 0,1 até 17 bar. De preferéncia, a separagio da fase orgénica e da fase
aquosa na etapa (e) é realizada a uma temperatura de entre 0 °C e 150 °C,
mais preferivelmente a uma temperatura na faixa de desde 20 °C até 100 °Ce
mesmo mais preferivelmente na faixa de desde 40 °C até 8 °C. Em uma
modalidade vantajosa o calor pode ser recuperado das etapas anteriores do
processo, por exemplo por recuperagéo do calor das etapas a) ou b), cujo calor
pode ser aplicado na etapa e).

Em uma modalidade especialmente preferida o resfriamento ¢
aplicado na etapa b) de lavagem com caustico por uma troca de calor com a
etapa e).

A fase organica separada, que compreende o hidroperoxido
organico, obtido na etapa (e), pode vantajosamente ser usada em um processo
para a preparagdo de 6xido de alquileno de acordo com a invengdo.

O alqueno usado em um tal processo € de preferéncia um
alqueno que compreenda desde 2 até 10 atomos de carbono e mais
preferivelmente um alqueno que compreende desde 2 até 4 atomos de
carbono. O 6xido de alquileno preparado correspondente de preferéncia
também compreende desde 2 até 10 Aatomos de carbono e mais
preferivelmente desde 2 até 4 atomos de carbono respectivamente. Exemplos
de alquilenos que podem ser usados incluem eteno, propeno, 1-buteno e 2-
buteno, com os quais podem ser preparados o éxido de etileno, o 6xido de
propileno e os 6xidos de butileno correspondentes.

O processo de acordo com a invengdio ¢ especialmente
vantajoso para a prepara¢do de 6xido de propileno. Portanto, o alqueno mais
preferido é o propeno, com o qual pode ser preparado o 6xido de propileno
correspondente.

Em uma etapa (f) adicional do processo, pelo menos parte de

uma fase orgdnica que contém o hidroperéxido orgénico, obtido de um
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processo como descrito aqui acima, pode estar em contato com um alqueno
para obter um 6xido de alquileno. O hidroperéxido organico ¢ convertido em
seu alcool correspondente. De preferéncia esta reagdo ¢ realizada na presenca
de um catalisador. Um catalisador preferido para tal processo compreende
titinio sobre silica e/ou silicato. Outros catalisadores preferidos estdo
descritos na EP-A-345856. A reacgdo geralmente se processa a temperaturas €
pressdes moderadas, em particular a temperaturas na faixa de desde 25 até
200 °C, de preferéncia na faixa de desde 40 até 135 °C. A pressao precisa no
é critica desde que ela seja suficiente para manter a mistura da reagdo como
um liquido ou como uma mistura de vapor e liquido. Em geral, as pressoes
podem estar na faixa de desde 1 até 100 bar, de preferéncia na faixa de desde
20 até 80 bar.

O 6xido de alquileno pode ser separado do produto da reagdo
de qualquer maneira que se saiba ser adequada para um perito na técnica. Por
exemplo, o produto da reagdo liquido pode ser processado por destilagdo
fracionada e/ou por extragdo seletiva. O solvente, o catalisador e qualquer
alqueno ou hidroperéxido que ndo reagiram podem ser reciclados para
utilizagdo adicional.

De preferéncia, o composto organico para uso na presente
invengdo é o etilbenzeno, que ¢ convertido na etapa (f) em 1-fenil-etanol. Se o
composto organico for o etilbenzeno tal processo geralmente também
compreende: (g) a separacdo de pelo menos parte do 1- fenil-etanol da mistura
da reacdio obtida na etapa (f) e (h) convertendo o 1- fenil-etanol obtido na
etapa g) em estireno.

Os processos que podem ser usados para esta etapa foram
descritos na WO 99/42425 e na WO 99/42426. No entanto, em principio pode
ser usado qualquer processo adequado conhecido de algum perito na técnica.

A presente invencfo é adicionalmente ilustrada pelos seguintes

exemplos.
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Exemplos 1-13

Em um reator, foi insuflado ar através do etilbenzeno. O
produto obtido foi concentrado como para obter uma mistura que contém
aproximadamente 26% em peso do hidroperéxido de etilbenzeno (EBHP)
dissolvido em etilbenzeno. Adicionalmente, os subprodutos acidos orgénicos,
que incluem aproximadamente 66 ppm em peso de acidos formico e acético,
72 ppm em peso de 4cido propibnico e 2843 ppm em peso de acido benzdico,
estavam presentes nesta mistura.

A mistura que contém EBHP foi neutralizada com uma
solugdo aquosa de aproximadaménte 0,5% em peso de hidroxido de sédio.
Subsegqiientemente foram separadas uma fase orginica e uma fase aquosa.

A fase organica obtida foi posta em contato com uma corrente
aquosa em uma instalagdo como ilustrada na figura 1. A fase orgénica (que
contém o EBHP dissolvido em etilbenzeno) (101) foi posta em contato com
uma corrente aquosa (102) e misturada em um misturador estatico (103). A
mistura obtida pelo misturador (103) foi alimentada a um vaso de separagdo
horizontal (104) que compreende um dispositivo para leito de coalescéncia
(105) verticalmente disposto em um vaso de separagdo, cada dispositivo para
Jeito de coalescéncia contendo fibras de vidro do tipo E com um didmetro de
10 microns. Em um vaso de separacdo a mistura foi separada em uma corrente
de fase orginica purificada (106) e uma corrente aquosa que contém residuo
bésico (107). Parte da corrente aquosa foi reciclada (108) e parte foi removida
da instalacio por uma extragdo aquosa (109). Foi providenciada uma
reposicdo por uma corrente aquosa limpa (110). A eficiéncia de remogéo €
determinada pela medida da quantidade (ppm em peso baseado na mistura
inteira) de s6dio (Cna) nas misturas respectivamente nas linhas (101) e (106)
por espectroscopia de adsorgfo atdmica e calculando a eficiéncia de acordo

com a formula I a seguir:

[Cra(101) - Cria(106)] / Cria(101) * 100 )
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Para cada exemplo, a concentragio de entrada (ppm em peso) de Na e a
velocidade da mistura em linha (101) é fornecida na tabela 1. A eficiéncia da
remocéo também foi indicada na tabela 1.

Além da raz8o em peso da fase orgénica (OR), a fase aquosa
(AQ) e a corrente aquosa limpa de reposigdo (CCC) usada em cada exemplo;
sio indicados na tabela la razfo em massa da fase orgénica (OR) para fase
aquosa (AQ) e o tipo do coalescedor. A fase aquosa foi dispersa na fase

organica. O tamanho médio da goticula da fase aquosa foi determinado pelo

“método como descrito em Streiff e outros, New Fundamentals for Liquid-

Liquid Dispersion Using Static Mixers, MIXING IX, 1997. Os resultados
estdo indicados na tabela 1.

Exemplos 14-25

Foram usadas as mesmas instalagdes e condi¢des do processo
como especificadas nos 1-13. Neste caso, foram usados, no entanto, diversos
tipos diferentes de materiais para coalescéncia. Os resultados estdo
especificados na tabela 2. As fibras de vidro do tipo E tinham um didmetro de
aproximadamente 10 microns, ao passo que as fibras de Teflon tinham um
didmetro de em torno de 21 microns.

Exemplo 26

Em um processo continuo de acordo com a presente invengao
foram realizadas as seguintes etapas:

Em uma primeira etapa de tratamento com caustico, uma
corrente de 26% peso/peso do hidroperéxido de etilbenzeno dissolvido em
etilbenzeno (solugio de EBHP) que contém 0,02 meq/g de é&cidos é posta em
contato com uma solu¢do aquosa de em torno de 0,5% peso/peso de NaOH a
uma temperatura de 60-65 °C. |

Subseqiientemente uma fase orgénica e uma fase aquosa sao
deixadas sedimentar, durante 14 minutos de tempo de sedimenta¢do, em um

recipiente horizontal vazio. A razdo em peso da solugdo de EBHP para uma
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solugio aquosa era de 0,22 por contato. O pH da fase aquosa, que sai do
recipiente horizontal vazio era em torno de 8.

80% peso/peso da fase aquosa separada que compreende a
solugdo aquosa de NaOH foram reciclados para enftrarem em contato
novamente com uma solugdo nova de EBHP. Os 20% peso/peso restantes
foram descarregados como agua residual e reabastecidos com 4gua
proveniente da etapa de lavagem a seguir e uma solugdo nova de céustico que
compreende uns 20% peso/peso de NaOH dissolvidos em agua. A fase
orgnica, que compreende a solugdo de EBHP, que sai do recipiente com
tinha 59 ppm em pesb de sédioe o teor de 4cido é reduzido até 0,003 meq/g.

Em uma segunda etapa, que € uma primeira etapa de lavagem,
uma corrente que compreende a fase orgénica proveniente da primeira etapa
foi misturada com uma corrente de 4gua de lavagem em um primeiro
misturador estatico que cria uma corrente que compreende uma disperséo de
4gua na fase orgénica com um tamanho médio de goticula de 150 pm. A
dispersdo foi levada para um primeiro vaso de separagdo horizontal. A
mistura foi dividida de maneira justa sobre um coalescedor em placa que
consiste de duas camadas das quais uma era um trangado de malha de fio de
aco inoxidavel e fiberglass e a outra era um trancado de malha de fio de ago
inoxidavel e Teflon. Cada camada tinha uma espessura de 30,5 cm e juntas as
duas camadas formavam um coalescedor em placa de 61 cm de espessura.

Subsegiientemente houve a separagdo de fases em fase
organica e fase aquosa. A fase orginica foi levada através de um segundo
coalescedor em placa que consiste de duas camadas das quais uma era um
trancado de malha de fio de ago inoxidavel e fiberglass e a outra era um
trangado de malha de fio de ago inoxidavel e Teflon. Cada camada tinha uma
espessura de 30,5 cm e juntas as duas camadas formavam um coalescedor em
placa de 61 cm de espessura.

90% em peso/peso da fase aquosa separada foram reciclados
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em uma corrente de circulagdo para entrarem em contato de novo com a fase
orgAnica nova no primeiro misturador estatico. Os 10% em peso/peso de agua
restantes para o primeiro misturador estitico foi reabastecido com uma
corrente de 4gua de lavagem que sai de um segundo vaso de separacdo
horizontal. A corrente da fase organica que sai do primeiro vaso de separag¢éo
horizontal continha 3,5 ppm em peso de sddio.

Em uma terceira etapa, que é uma segunda etapa de lavagem, a
corrente de fase orginica proveniente da etapa de lavagem anterior foi
misturada com uma outra corrente de dgua de lavagem em um segundo
misturador estitico que cria uma corrente que compreende a dispersdo de
4gua na fase orginica com um tamanho médio de goticula de 150 pm. A
dispersdo foi levada para um segundo vaso de separagdo horizontal. A
corrente dispersa foi dividida de maneira justa sobre um coalescedor em placa
que consiste de duas camadas de um trangado de malha de fio de ago
inoxidével e fiberglass. Cada camada tinha uma espessura de 30,5 cm e juntas
as duas camadas formavam um coalescedor em placa de 61 cm de espessura
para a placa de coalescéncia.

Houve a separagiio de fases em fase orgénica e fase aquosa. A
fase organica é conduzida através de um segundo coalescedor em placa que
consiste de duas camadas de um trancado de malha de fio de ago inoxidéavel e
fiberglass. Cada camada tinha uma espessura de 30,5 cm e juntas as duas
camadas formavam um coalescedor em placa de 61 cm de espessura para a
placa de coalescéncia.

90% em peso/peso da fase aquosa separada foram reciclados
em uma corrente de circulagdo para entrar em contato de novo com a fase
organica nova no segundo misturador estatico, uma corrente de 10% em
peso/peso foi reciclada para o primeiro misturador estatico da segunda etapa.
Os 10% em peso/peso de dgua restantes para o segundo misturador estatico

foram reabastecidos com uma corrente de dgua de lavagem nova. A razdo em
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peso da fase de fase orgnica para 4gua nova era de 25.3:1.

A corrente de fase orgdnica que sai do segundo vaso de
separagfio horizontal continha 0,02 ppm em peso de sédio.

A remocgio total eficaz de acido destas etapas subseqiientes foi
de 85% e a eficiéncia da remogio de sélido das etapas combinadas de agua de

lavagem foi de 99,97%.
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Exemplo 27, corrosdo da fibra de vidro

Para estabelecer a extensdo da corrosfio das fibras de vidro,
foram usadas fibras de vidro do tipo E em um primeiro vaso de separagao
horizontal em uma primeira etapa de lavagem como exemplificado no
exemplo 26 durante 4 meses.

A Figura 2A apresenta as fibras de vidro antes do uso (fibras
de vidro novas) e a Figura 2B apresenta as fibras de vidro depois do uso
(fibras de vidro gastas).

Como se pode observar, ndo ocorreu essencialmente corrosao

alguma.
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REIVINDICACOES

I. Processo para a preparacdo de um hidroperdxido de
alquilarila, compreendendo:

(a) a oxidacdo de um composto de alquilarila para obter um
produto da reacao organico que contém hidroperoxido de alquilarila;

(b) a misturacdo de pelo menos parte do produto da reacdo
organico da etapa (a) com uma solu¢do aquosa bésica para obter uma mistura
de solugdo aquosa bésica e o produto da reacdo organico;

(c) a separacao da mistura da etapa (b) para obter uma fase
organica separada, que contém hidroperoxido de alquilarila e uma fase aquosa
separada;

(d) a misturagao de pelo menos parte da fase organica separada
da etapa (c) com agua para obter uma mistura de uma fase aquosa e a fase
organica; e

(e) a separacao da mistura da etapa (d) para obter uma fase
organica separada, que contém hidroperoxido de alquilarila e uma fase aquosa
separada;

caracterizado pelo fato de que:

a mistura obtida na etapa (d) € uma dispersao que compreende
goticulas que tém um tamanho médio de goticula de Sauter na faixa de desde
30 até 300 micrometros;

as goticulas sdo goticulas de d4gua dispersadas na fase
organica; e

a separacdo em uma fase orginica separada e em uma fase
aquosa separada na etapa (e) € realizada com a ajuda de um coalescedor que
contém fibras de vidro.

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1 caracterizado

pelo fato de que a seqiiéncia das etapas (d) e (e) € repetida uma ou mais vezes.

3. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 1

Peticéo 870160077950, de 21/12/2016, pag. 7/9
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ou 2, caracterizado pelo fato de que a razdo de volume da fase aquosa para a

fase organica na etapa (d) estd na faixa de desde 1:100 até 1:2.
4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 1

a 3, caracterizado pelo fato de que as fibras de vidro sdo fibras de vidro que

tém um didmetro na faixa de desde 1 até 20 micrometros.
5. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 4, caracterizado pelo fato de que a misturacdo na etapa (d) é realizada por

meio de um misturador estético.
6. Processo para a preparacdio de um Oxido de alquileno,

caracterizado pelo fato de que compreende preparar uma fase organica, que

contém hidroperoxido de alquilarila de acordo com um processo como
definido em qualquer uma das reivindicacoes 1 a 5 e uma outra etapa (f) em
contato com pelo menos parte da fase organica obtida, que contém
hidroper6xido de alquilarila, com um alqueno para obter um o6xido de
alquileno e um alcool organico.

7. Processo de acordo com a reivindicagdo 6, caracterizado

pelo fato de que a fase organica, que contém o hidroperdxido de alquilarila, €
posta em contato com um alqueno na presenca de um catalisador de titanio
sobre silica e/ou silicato.

8. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 6

ou 7, caracterizado pelo fato de que o composto de alquilarila € etilbenzeno e

o hidroper6xido de alquilarila € o hidroper6xido de etilbenzeno e cujo
processo também compreende:

(g) a separacdo de pelo menos parte do 1- fenil-etanol da
mistura da reagdo obtida na etapa (f); e,

(h) a conversdao do 1-fenil-etanol obtido na etapa (g) em
estireno.

9. Instalacdo industrial para a remog¢ao de materiais bésicos de

uma fase orginica, que contém hidroperéxido de alquilarila, caracterizada
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pelo fato de que a instalacdo compreende um misturador (103) para a
misturacdo da fase organica (101) com agua (102); e um vaso de separagdo
(104) conectado diretamente ou indiretamente ao misturador (103) para
separar a mistura obtida em uma fase organica purificada (106), que contém o
5  hidroperéxido de alquilarila e uma fase aquosa (107); em que o misturador
(103) € um misturador estatico e o vaso de separacao (104) compreende um

ou mais coalescedores (105) que contém fibras de vidro.
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