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urna area de enriquecimento de hidrocarbonetos pesados, a colocagdo em contato dos materiais com agua suficiente para fazer
com que o hidrocarboneto pesado nos materiais e a 4gua estratifiquem-se naturalmente, onde o hidrocarboneto pesado esta
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METODO[ﬁIREMOQAO[EJHIDROCARBONETOS PESADOS A PARTIR
DE PRODUTOS DE REACAO NA PRODUCAO DE ACETATO DE SEC-BUTILA
Campo da invengao

A presente invencdo refere-se & um pProcesso de
separacgdo de produtos em reacSes quimicas organicas, €, mais
particularmente,ainvengéorefere—sea1unproces&3deseparagéo
dos produtos a partir da reacdo de produgdo de acetato de
sec-butila com acido acético e buteno, OU c4 misturado.
Histérico da invengao

Acetato de sec-butila & também denominado acetato de
putila secundario, que & um dos quatro isdmeros de acetato de
butila. O acetato de sec-butila & um liguido inflamavel, sem
coloracdo, com odor de fruta e, na maioria dos casos, @&
propriedade do acetato de sec-butila & semelhante a outros
isémeros. Varias resinas ¢ compostos orgdnicos podem Ser
dissolvidos em acetato de sec-butila. O ponto de ebuligdo do
acetato de sec-butila & inferior aos de éster de n-butila e éster
de isobutila que sao normalmente usados, € & evaporacgdo do
acetato de sec-butila & mails rapida. portanto, & usado
principalmente COMO solvente, meio de reacao, composigédo de
agente extrator, agente de limpeza.delnetal_e perfume de frutas,
sendo tampbém usado na industria médica e farmacéutica.

Comparado aos Processos tradicionais de producgado de
acetato de sec-butila, © processo de utilizacdo de l-buteno €
2-pbuteno como matérias primas para reagir com O 4cido acético
apresenta vantagens de amplas fontes de matérias primas, bons
peneficios econdémicos € ndo agride © ambiente. Assim, muitos
pesquisadores concentram atengdo no processo de sintese acima,
porém, € menos relatada a pesquisa sobre o processo de separacao
e purificagéo da reacdo acima.

Um método para a produgao de acetato de sec-butila
¢ divulgado na Patente dos FUA n2 5.457.228, que utiliza &cido

acético para reagir com l-buteno e 2-buteno, € possuil um indice
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deconverséockaolefinaeaseletividadecﬂaprodutosrelativamente
elevado. No gque diz respeito ao processo de separacéo, & possivel
separar O acetato de sec-butila da mistura de reacdo com
destilacdo, porém, nao & revelado nenhum processo de separagao
concreto. Assim, tampouco & revelada a pureza dos produtos apds
a separagao.

Os inventores do presente pedido revelaram um método
de separacgdo de acetato de sec-butila das misturas de reagao
da reacé&o entre 4dcido acético e buteno ou Cc4 misturado no Pedido
de Patente Chinés n® CN 200710200148%, que compreende as etapas
de (1) alimentacé&o da mistura de reagao produzida na reacdo de
dcido acético e C4 misturado em uma torre de flash, e a remogcao
do C4 misturado restante € componentes leves a partir da parte
superior da torre flash por evaporacgao flash; (2) alimentagao
dos produtos da reacdo da parte inferior da torre flash em uma
torre de destilacgéo azeotrbpica, a adicdo de um agente
azeotrdépico A, € separacdo do acetato de sec-butila do &cido
acético porx destilacgao azeotroépica; (3) alimentacdo dos
materiais a partir da parte superior da torre de destilacgéo
azeotrépica em uma torre de purificacao, e obtencado de acetato
de sec-butila por destilacdo; (4) guando a guantidade do agente
azeotrépico A contida no 4cido acético obtido a partir da parte
inferior da torre de destilacgéo azeotrdpica tem efeitos sobre
a realizacdo da reagdo, a atividade catalitica, ou & vida ttil
do catalisador, alimentacdo dos materiais da parte inferior da
torre de destilagéao azeotrdpica em uma torre de concentragdo
de 4cido, adicdo do agente azeotrdpico B, a seguir concentragao
do 4cido acético por outra destilagéo azeotrbépica e reciclagem
do acido acético concentrado, ou quando a guantidade do agente
azeotrépico A contida no 4cido acético obtido a partir da parte
inferiordatorrededestilagéoazeotrépicanéotemefeitossobre
a realizacdo da reagao, atividade catalitica e vida util do

catalisador, reciclagenmdosxnateriais da parte inferioxr da torre
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de destilacdo azeotrdpica diretamente ao sistema de reacgdo.
[0006] O processo de producgéo acima de acetato de sec-butila
com matérias primas de dcido acético e buteno ou C4 misturado
nio menciona que haverd a polimerizacdc nas matérias primas do
buteno<n1C4ndsturadoparaformarhidrocarbonetospesados.Além
disso, ndo se refere aos métodos de separacgao e remocdo de acido
acético, acetato de sec-butila e de hidrocarbonetos pesados a
partir de misturas de reacdo.

Resumo da invencéao

A fim de resolver os problemas acima no estado da
técnica, a presente invencgdao fornece um método de remogdo de
hidrocarbonetos pesados a partir de produtos de reacgdo na
producdo de acetato de sec-butila, gue tem as vantagens de baixo
consumo de energia, baixo consumo de materiais, alto desempenho
de remocdo de hidrocarbonetos pesados, € alta eficiéncia de
separacdo, e pode melhorar as condic®des operacionais e a
gqualidade dos produtos.

A fim de resolver os problemas da técnica acima, um
objeto da presente invencgao & fornecer um método de remogdo de
hidrocarbonetos pesados a partir de produtos de reagdo na
produgdo de acetato de sec-butila, caracterizado por
compreender: a extracdo de materiais de uma A&rea de
enriquecimento de hidrocarbonetos pesados, fazendo com que OS
materiais entrem em contato com adgua suficiente para fazer com
que o hidrocarboneto pesado presente nos materiais e a agua
estratifiquem-se naturalmente, onde o hidrocarboneto pesado
esta contido na camada superior e a &gua esta contida na camada
inferior, e descarreguem a camada superior, reciclando a camada
inferior no sistema.

Os hidrocarbonetos pesados na presente invengédo se
referem a produtos polimerizados de C4 em matérias primas. O
método previsto na presente invencéao pode remover

hidrocarbonetos pesados tendo 8 ou mais dtomos de carbono e,
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mais particularmente, o método pode facilmente remover
hidrocarbonetos pesados tendo 10 ou mais atomos de carbono. A
4rea de enriquecimento de hidrocarbonetos pesados na presente
invencdo refere-se a area que tem maior concentracdo relativa
de hidrocarbonetos pesados em materiais misturados. Na area de
enriquecimento, o teor de hidrocarbonetos pesados é superior
a 1% em massa e, mais particularmente, refere-se a &rea onde
o teor de hidrocarbonetos pesados é superior a 5% em massa. Apds
a separacdo do C4 misturado nao reagido restante e o componente
leve e a utilizacdo do agente azeotrdpico para separar o acetato
de sec-butila e &cido acético, a &rea formada na parte inferior
da torre de destilacdo azeotrdpica é a area de enriquecimento
de hidrocarbonetos pesados mencionada na presente invengdo.
Concretamente falando, o processo de separacgdo azeotrdpica de
acetato de sec-butila e &cido acético diz respeito ao processo
de alimentacdo damistura de acetatode sec-butila, &cido acético
eckahidrocarbonetospesadosrmatorreckadestilagéoazeotrépica,
acrescentando um agente azeotrdépico para realizar a destilagéao
azeotrépica e a seguir evaporando a mistura azeotrdépica formada
pelo acetato de sec-butila e o agente azeotrdépico a partir da
parte superior da torre de destilacdo azeotrdpica e, nesse meio
tempo, o &cido acético e os hidrocarbonetos pesados se assentam
na parte inferior da torre. O agente azeotrbépico se refere a
qualquer substancia que pode formar uma mistura azeotrdpica com
acetato de sec-butila, e a diferenga entre o ponto azeotrdpico
da mistura azeotrdpica e o ponto de ebuligdo do dcido acético
é 10°C ou mais.

Na solucdo técnica acima, oS materiais extraidos da
drea de enriquecimento do hidrocarboneto pesado podem
referir-se aos materiais restantes apds a remogao dos acidos
acéticos a partir da linha lateral, na parte inferior da torre
de destilacdo azeotrdpica. Os materiais retirados da &rea de

enriquecimento do hidrocarboneto pesado contém principalmente
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hidrocarbonetos pesados, &cido acético e uma pequena guantidade
de acetato de sec-butila e adgua. 5€ © hidrocarboneto pesado nao
forremovidodap@rteinferiordatorredeckmtilagéoazeotrépica
no momento, acumular—-se-& na parte inferior da torre. A medida
que a quantidade de hidrocarbonetos pesados acumulados aumenta,
formam-se crostas na caldeira na parte inferior da torre de
destilacdo azeotrdpica, que influenciam no efeito da
transferéncia de calor, deterioram o efeito de separagdo,
aumentam o consumo de energia, dificultam a operacdo e ameacam
o funcionamento normal do dispositivo inteiro. Portanto, &
necessario lidar com OS materiais na parte inferior da torre
de destilacdo azeotrépica. Como O 4cido acético é miscivel com
4gua, o acetato de sec-butila & ligeiramente soltvel em agua,
o hidrocarboneto pesado € pouco soluvel em adgua e as densidades
de hidrocarbonetos pesados e acetato de sec-butila sao menores
do que a da agua, assim guando Os materiais extraidos da area
de enriquecimento de hidrocarbonetos pesados entram enm contato
com agua suficiente, O©S materiais e a agua estratificam-se
naturalmente,istoé,<3hidrocarbonetopesadoécmntidonacamada
superior e a dqua é contida na camada inferior. A camada superior
édescarregadaezacamadainferiorézrecicladaau>sistema.Devido
ao fato de o acetato de sec-butila ser descarregado do sistema
com hidrocarbonetos pesados, aumentando © consumo de materiais,
o teor de acetato de sec-butila nos materiais extraidos deve
ser reduzido na maior guantidade possivel. Enquanto isso, a
mistura azeotrépica formada por acetato de sec-butila e agua
¢ destilada a partir da parte superior da torre de destilagao
azeotrdépica no processo de destilacdo azeotrépica, assim, a
quantidade de acetato de sec-butil na parte inferior da torre
de destilacdo azeotrédpica ¢ relativamente menor.

Durante o contato dos materiais extraidos da area de
enriquecimento do hidrocarboneto pesado com agua, a faixa de

fluxo em massa de &gua em relacdo aos materiais varia de 0 a
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20, de preferéncia 0 a 10. Se a faixa de fluxo em massa de adgua
em relacdo aos materiais for superior a 20, o consumo é muito
maior. Quando a faixa de fluxo em massa de &gua em relagado ao
material é 0, os materiais sao alimentados através da camada
de &gua estéavel.

Um dispositivo de lavagem de hidrocarboneto pesado
utilizado para colocar em contato 0sS materiais com &agua
suficiente pode ser qualquer dispositivo que possa ser usado
para a transferéncia de materiais, tal como um recipiente de
lavagem de &gua, torre de lavagem de agua ou tanque de lavagem
deéguaetc.Nodispositivodelavagandehidrocarbonetospesados,
a 4gua contém dcido acético apbés o contato com OS materiais na
parte inferior da torre e pode ser reciclada na torre de
destilacdo azeotrdpica em qualquer parte da torre de destilacgao
azeotrépica, de preferéncia a porta de alimentacgao. Em uma
condicdo especial em que a faixa do fluxo em massa de agua em
relacdo aos materiais & 0, os materiais na parte inferior da
torre s&o alimentados através da camada de &agua estavel, e é
necessario detectar oportunamente o teor de acido acético nos
hidrocarbonetos pesados separados a partir da parte superior
do dispositivo de lavagem de hidrocarbonetos pesados. Quando
o contetido dcido no hidrocarboneto pesado é superior a 1%, ele
mostra que a concentragao 4cida na agua é muito alta, € © 4dcido
acético nos materiais na parte inferior da torre n&o pode ser
completamentedissolvido,queprovocaqueparteck>écidoacético
seja dissolvido no hidrocarboneto pesado e descarregado
juntamente com O hidrocarboneto pesado. Nesse momento, a agua
no dispositivo de lavagem de hidrocarboneto pesado deve ser
recicladarmatorreckadestilagéoazeotrépicae,eanseguida,égua
adicional deve ser completada no dispositivo de lavagem de
hidrocarbonetos pesados.

Nas solucdes técnicas acima, a mistura de acetato de

sec-butila, &cido acético e hidrocarbonetos pesados a serem
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separados € produzida principalmente no processo de produgao
de acetato de sec-butila, utilizando o acido acético e buteno
ou C4 misturado. Se usar O Processo de destilacdo catalisador
na reacdo, obteréd a mistura de reacgédo de acetato de sec-butila,
dcido acético ndo reagido restante e hidrocarboneto pesado; se
usar o processo tubular de leito fixo, obteri a mistura de reacao
de acetato de sec-butila, 4cido acético nao reagido restante,
puteno ndo reagido restante ou c4 misturado, componentes leves
e hidrocarbonetos pesados. Devido ao fato de o ponto de ebuligéao
de buteno ou C4 misturado e de componentes leves ser muito
inferior aos de acetato de sec-butila, é&cido acético e de
hidrocarbonetos pesados, € possivel remover O buteno restante
ou o C4 misturado e os componentes leves namistura por destilacgao
de flash. Portanto, em qualguer um dos processos acima de
producédo de acetato de sec-butila, oS produtos a serem separados
na presente invencdo incluem principalmente acetato de
sec-butila, &acido acético e hidrocarbonetos pesados. Nas
solucdes técnicas acima, foi descrito o processo de separagdo
de hidrocarbonetos pesados nOS'produtOSInisturados. Além disso,
serd descrita a seguilr a separagao azeotrépica de acetato de
sec—butilaeaécidoacéticoantesdaseparagéodekﬂdrocarbonetos
pesados.

Devido ao ponto de ebulicdo do acetato de sec-butila
ser proximo ao do 4cido acético, & apropriado separar acetato
de sec-butila e &cido acético por destilacdo azeotrdpica. Na
presente invencdo, um agente azeotrépico € selecionado para
separar acetato de sec-butila do &acido acético completamente
pelo fato de que pode formar uma mistura azeotrdpica com acetato
de sec-butila e que a diferenca do ponto de ebulicdo entre a
mistura azeotrdépica e acido acético é grande. Na presente
invencdo, o agente azeotrépico preferido & a agua. O agente
azeotrdpico é acrescentado de acordo com a composicdo da mistura

azeotrépica formada por acetato de sec-butila e agente
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azeotrépico. Quando agua ¢ usada como um agente azeotrdépico,
a 4gua é adicionada na torre de destilacao azeotrdpica de acordo
com a proporgdo do acetato de sec-butila a agua que é de 4:1
(percentual de peso).

No processo acima da destilacéo azeotrdépica, a
temperaturaruaparteinferior<katorreckadestilagéoazeotrépica
& controlada na faixa de 100°C a 130°C, de preferéncia 105°C a
125°C. Se a temperatura for superior a 130°C, o dcido acético
entrarénapmrtesuperiardatorre,enquantoqueseeatemperatura
for inferior a 100°C, a mistura azeotrdpica formada por acetato
de sec-butila e agente azeotrdépico ndo sera destilada para a
parte superior da torre de forma eficiente. A temperatura na
parte superior da torre de destilacdo azeotrdpica ¢ controlada
na faixa de 75°C a 100°C, de preferéncia 78°C a 90°C. O acetato
de sec-butila e o agente azeotrdpico sao destilados a partir
da parte superior da torre de destilacdo azeotrobpica, ¢ apds
o resfriamento, o acetato de sec-butila e o agente azeotrdpico
sio estratificados naturalmente. O agente azeotrdpico ou ambos
agente azeotrdépico e acetato de sec-pbutila, como componentes
de refluxo, refluem para a parte superior da torre de destilacgao
azeotroépica e o acetato de sec-butila em uma pequena guantidade
de agente azeotrodpico pode ser ainda mais depurado. O dcido
acético, o hidrocarboneto pesado e uma pequena quantidade de
acetato de sec-butila se assentam na parte inferior da torre
de destilacdo azeotrdpica. Parte do &cido acético pode ser
retirada a partir da linha lateral, na parte inferior da torre
de destilacdo azeotrdpica, € reciclada para o sistema de reagédo
de producgdo de acetato de sec-butila, e ©S demais materiais séo
introduzidos no dispositivo de lavagem de agua para realizar
o processo de separacdo acima de hidrocarbonetos pesados.

Em comparagao com O estado da técnica, no processo
de producgdo de acetato de sec-butila com &cido acético e buteno

ou C4 misturado, as vantagens dos métodos na presente invencao
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s3do as seguintes: a separacao efetiva dos produtos misturados
pode ser realizada, na qual o acetato de sec-butila e acetato
nos produtos misturados s&o separados de forma eficiente, e,
nessemeiotempo,asjﬂpurezas,comooskﬂdrocarbonetospesados,
também sdo separadas do sistema. Além disso, o processo de
separacdo ndo s6 reduz o estado de crostas na caldeira na parte
inferior da torre de destilacgdo azeotrdpica com eficéacia,
garantindo o funcionamento normal de todo o dispositivo por um
longo tempo, como também melhora a gqualidade dos produtos e as
condicdes operacionais, reduzindo o consumo de energia e O
consumo de materiais.
Breve descricdo dos desenhos

A fig.l ilustra o processo de separacdo de produtos
dos exemplos na presente invencdo,conforme as seguintes
referéncias numéricas: torre de destilacgao azeotrdpica (1)
mistura (2); &gua (3): destilado retirado da linha lateral (4);
material destilado da parte superior da torre (5); torre de
lavagem de &agua (6); camada de &gua (7); material da parte
inferior (8); hidrocarboneto pesado (9) .

A fig.2 ilustra a torre de lavagem de &gua usada no
exemplo 3.
Descricdo detalhada da invencgdo

A seguir, a presente invengao serd descrita em forma
de exemplos, referindo-se acs desenhos anexos, mas a presente
invencdo ndo se limita aos exemplos.
Exemplo 1

No processo de produgdo de acetato de sec-butila, ©
C4 misturado restante e o componente leve foram retirados da
mistura dos produtos da reagdo e, em seguida, a mistura dos
produtos da reagao foi misturada com &gua que foi usada como
um agente azeotrdépico para separar o 4dcido acético do acetato
desec—butila.Z%éreackaenriquecimentock:hidrocarbonetopesado

foi na parte inferior da torre de destilacdo azeotrodpica.
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Conforme mostrado na fig. 1, oS materiais foram extraidos da
parte inferior da torre de destilacdo azeotrdpica e alimentados
na parte inferior da torre de lavagem de agua com O fluxo de
massa de 100Kg/hr. A agua foi despejada na parte superior da
torre de lavagem de agua com O fluxo de massa de 800kg/hr (a
relacdo de fluxo de massa da dgua para as matérias foi 8). Depois
gque a agua entrou em contato com os materiais inversamente, ©
hidrocarboneto pesado foi removido da camada superior da torre
de lavagem de &gua (ou seja, na parte superior da torre de lavagem
de &gua), e a agua foi retirada da parte inferior da torre de
lavagem de agua €, em seguida, a &gua foi despejada no sistema
novamente (isto &, a torre de destilacdo azeotrdpica).

Os hidrocarbonetos pesados que foram obtidos a partir
da reacdo e acumulados no sistema podem ser coletados no momento
apds as operacgdes acima, assim, o teor dos hidrocarbonetos
pesados na parte inferior da torre de destilacgéo azeotrdpica
podem ser controlados na faixa de 1% a 5% em massa. Além disso,
o fenémeno de formagdo de crostas foi diminuido na caldeira na
parte inferior da torre de destilacdo azeotrédpica. Depois que
o dispositivo foi operado continuamente por um més, nenhum
fendmeno dbvio de formagdo de crostas existiu na parte inferior
da torre de destilacdo azeotrdpica.

Exemplo 2

0 mesmo processo do Exemplo 1 foi realizado, exceto
que o fluxo de massa dos materiais na parte inferior da torre
de lavagem de &gua foi alterado para 100Kg/hr, e o fluxo de massa
de dgua despejada na parte superior da torre de lavagem de agua
foi alterado para 150Kg/hr (a relacdo de fluxo de massa de &gua
para materiais foi 1,5). O teor dos hidrocarbonetos pesados na
parte inferior da torre de destilacido azeotrdpica pode ser
controlado na faixa de 1% a 5% em massa apés as operacgdes acima,
e depois que o dispositivo foi operado continuamente por seis

meses, nenhum fendmeno ébvio de formacdo de crostas existiu na
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caldeira na parte inferior da torre de destilacdo azeotrdbpica.
Exemplo Comparativo:

O processo foi realizado de maneira semelhante ao do
exemplo 2, exceto que OS materiais na parte inferior da torre
dedestilagéoazeotrépicanéoforamretiradoselavadoscomégua.
Consequentemente, o teor dos hidrocarbonetos pesados na parte
inferior da torre de destilacgao azeotrbépica aumentou
gradualmente e o teor em massa dos hidrocarbonetos pesados nos
materiais na parte inferior da torre de destilacdo azeotrépica
chegou até cerca de 30% apés um més. Além disso, o fenémeno de
formacdo de crostas foi muito bbvio e sério na caldeira na parte
inferior da torre de destilagao azeotrépica. A influéncia direta
da formacédo de crostas na caldeira fol gque: a transferéncia de
calor da caldeira piorou, e a mistura azeotrépica formada por
scetato de sec-butila e &gua n&o pdde ser destilada na parte
superior da torre, O que levou ao pior efeito de separacgao.
Exemplo 3

No processo de produgao de acetato de sec-butila, o
C4 misturado restante e o componente leve foram retirados da
mistura de reacdo, e, em seguida, a mistura de reacgdo foil
misturada com dgua que foi usada como um agente azeotrdpico para
separar o &cido acético do acetato de sec-butila, e a parte
inferior da torre de destilacgéao azeotrdpica tornou-se a area
deenriquecimentodekﬂdrocarbonetospesados.Conformenmstrado
na fig. 2, os materiais na parte inferior da torre de destilacgdo
azeotrépica foram retirados e colocados na parte inferior da
torrede1avagandeéguacoméguaeaosfluxosden@ssadenwteriais
foi 100Kg/hr. A agua na torre de lavagem de agua era estéavel,
isto é, a faixa de fluxo de massa da Agua em relagdo aos materiais
era 0. Quando os materiais foram alimentados na torre, a agua
estava totalmente em contato com OS materiails e, em seguida,
o hidrocarboneto pesado fol removido da parte superior da torre

de lavagem de &gua. Quando a guantidade de 4cidos nos
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hidrocarbonetos pesados foi superior a 0,5%, a dgua na torre
de lavagem de &agua foi despejada no sistema e também agua
adicional foi fornecida na torre de lavagem de &agua ao mMeSmo
tempo.

Os hidrocarbonetos pesados obtidos na reagdo €
acumulados no sistema podem ser tomados no tempo apds as
operagdes acima, € © teor de hidrocarbonetos pesados na parte
inferior da torre de destilacao azeotrdbdpica pode ser controlado
na faixa de 1% a 5% em massa, € 0 fenémeno de formagdo de crostas
na caldeira na parte inferior da torre de destilacdo azeotrdpica
foireduzido.Depoisquec:dispositivofoioperadocontinuamente
por 80 dias, nenhum fenémeno dbvio de formagdo de crostas existiu
nacaldeiranaparteinferiordatornededestilagéoazeotrépica.
Exemplo 4

Na fig. 1, a mistura composta de acetato de sec-butila
em 52,28%, acido acético em 43,22% e de hidrocarbonetos e outros
materiais em 4,5% (percentagem em massa) fol colocada na torre
de destilacido azeotrdpica e, em seguida, a agua como agente
azeotrdbdpico foi adicionado na torre de destilacdo azeotrdpica,
onde a proporgao em massa de acetato de sec-butila a dgua é de
4:1. A temperatura na parte inferior da torre de destilacgaoc
azeotrépica era de 120°C e a temperatura na parte superior da
torre era de 85,5°C. Os materiais destilados obtidos a partir
da parte superior da torre, apbés a destilagao azeotrdpica,
consistiam em acetato de sec-butila em 94,613%, 4dcido acético
em 0,007%, agua em 0,98%, hidrocarbonetos e outros materiais
em 4,4% (percentagem em massa). Os materiais destilados podem
ser ainda refinados.

Os destilados retirados da linha lateral, na parte
inferior da torre de destilacéo azeotrdépica consistiam em
acetato de sec-butila em 7,28%, acido acético em 89,3%, agua
em 0,42%, hidrocarbonetos e outros materiais em 3% (percentagem

em massa). Os destilados retirados da linha lateral foram
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reciclados para o sistema de reagao.

Os materiais na parte inferior da torre de destilagdo
azeotrbépica foram integrados na parte inferior da torre de
lavagem de &gua, e o fluxo de massa dos materiais na parte
inferior da torre foi 100Kg/hr, e em seguida a agua foil despejada
na parte superior da torre de lavagem de &gua, e o fluxo de massa
da agua foi 800Kg/hr (a relacao de fluxo de massa da agua para
os materiais era 8). Depois que a agua entrou em contato com
os materiais inversamente, o hidrocarboneto pesado foil removido
dapartesuperiardatorrede1avagandeégua,aiéguafoiretirada
da parte de baixo da torre e foi despejada na entrada de
alimentacdo da torre de destilacdo azeotrépica novamente. Os
hidrocarbonetos pesados obtidos na reagao e acumulados no
sistemapodanserretiradosnonwmentoapésc>processode1avagem
de &gua, e o teor de hidrocarbonetos pesados na parte inferior
da torre de destilacdo azeotrdpica foi controlado na faixa de
19 a 5% em massa. Depois que o dispositivo foi operado
continuamente por um més, nenhum fendmeno ébvio de formagao de
crostas existiu na caldeira na parte inferior da torre de
destilacdo azeotrdpica.

Exemplo Comparativo:

A mistura de reacdo e as condigdes de destilacgéo
azeotrdpica foram as mesmas do exemplo 1, exceto que oS materiais
nio foram extraidos da base da torre de destilacdo azeotrdpica
elavadoscomégua.Consequentemente,cnteordoshidrocarbonetos
pesados na parte inferior da torre de destilacédo azeotrépica
aumentou gradualmente, e depois de um més, O teor dos
hidrocarbonetospesadosrmiparteinferiorcﬂatorreckadestilagéo
azeotrépicaatingiucercacka30%emnmssa.Aléndisso,c)fenémeno
de formacdo de crostas foi muito ébvio e sério na caldeira na
parte inferior da torre de destilacdo azeotrdpica. A influéncia
direta da formacdoco de crostas na caldeira foi gue: a

transferénciadecalordacaldeirapioroueeamisturaazeotrépica
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formada por acetato de sec-butila e agua nao pdde ser destilada
na parte superior da torre, o que levou ao pior efeito de
separacdo e maior consumo de energia.

Exemplo 5

Amistura composta de acetato de sec-butila em 56,26%,
dcido acético em 40,24%, hidrocarbonetos e outros materiais em
3,5% (percentagem em massa) foram alimentados na torre de
destilacdo azeotrdpica e, em seguida a dgua como agente
azeotrépico foi adicionada na torre de destilacdo azeotrdpica,
a proporcdo em massa de acetato de sec-butila em relacdo a agua
& de 4:1. A temperatura na parte inferior da torre de destilacgéao
azeotrépica foi de 105°C, e a temperatura na parte superior da
torre foi 78,1 °C. Os materiais destilados a partir da parte
superior da torre consistiam emacetato de sec-butila em 95, 99%,
4cido acético em 0,01%, agua em 0,9%, hidrocarbonetos € outros
materiais em 3,1%, e os materiais destilados pode ser ainda
refinados.

Os destilados retirados da linha lateral, na parte
inferior da torre de destilagdo azeotrdpica consistiam em
acetato de sec-butila em 8,32%, &cido acético em 88,17%, agua
em 0,51%, hidrocarbonetos e outros materiais em 3% (percentagem
em massa). Os destilados retirados da linha lateral, na parte
inferior foram reciclados para o sistema de reacao.

Os materiais extraidos da base da torre de destilacgéo
azeotrépica foram integrados na parte inferior da torre de
lavagem de dgua e o fluxo de materiais na parte inferior da torre
foi 100Kg/hr. Em seguida, a &gua fol despejada na parte superior
da torre de lavagem de &gua e o fluxo de massa de 4gua foi 500Kg/hr
(a relacdo de fluxo de massa da agua em relacdo aos materiais
foi 5). As outras etapas foram as mesmas do exemplo 1. Os
hidrocarbonetos pesados obtidos na reagdo e acumulados no
sistema podem ser retirados no momento, apés a operacgao de

lavagem de &agua, e o teor de hidrocarbonetos pesados na parte



10

.15

20

25

30

15/17

inferior da torre de destilacdo azeotrdpica foi controlado na
faixa de 1% a 5% em massa. Depois que o dispositivo fol operado
continuamente por seis meses, nenhum fendmeno ébvio de formagéo
de crostas existiu na caldeira na parte inferior da torre de
destilacdo azeotrdpica.

Exemplo 6

Amistura composta de acetato de sec-butila em 52,79%,
dcido acético em 42,71%, hidrocarbonetos € outros materiais em
4,5% (percentagem em massa) foram alimentados na torre de
destilacdo azeotrdpica e, em seguida a &gua como agente
azeotrépica foi despejada na torre de destilacdo azeotrédpica
com a proporcgdo de massa de acetato de sec-butila em relagao
a4 4gua sendo 4:1. A temperatura na parte inferior da torre de
destilacdo azeotrdpica foil 128 °C, e a temperatura na parte
superior da torre foi 86,5 °C. Os materiais destilados a partir
da superior da torre, apds a destilacédo azeotrdpica, consistiam
em acetato sec-butila em 95,94% (em massa), acido acético em
0,01%, agua em 1%, hidrocarbonetos e outros materiais em 3,05%.
Os materiais destilados podem ser ainda refinados.

Os destilados retirados da linha lateral, na parte
inferior da torre de destilacao azeotrbdpica consistiam em
acetato sec-butila em 13,68%, acido acético em 77,61%, agua em
4,5%, hidrocarbonetos e outros materiais em 4,21% (percentagenm
em massa). Os destilados retirados da linha lateral foram
reciclados para o sistema de reacgéo.

Os materiais extraidos da base da torre de destilacgdo
azeotrépica foram integrados na parte inferior da torre de
lavagem de &gua e o fluxo de materiais na parte inferior da torre
de destilacdo azeotrépica fol 100Kg/hr. Em seguida, a agua foi

despejada na parte superior da torre de lavagem de &gua e o fluxo

de massa da agua foi 1000Kg/hr (a faixa de fluxo de massa da
dgua em relagao aos materiais foi 10). Outras etapas foram

realizadas nomesmo como no exemplo 1. Os hidrocarbonetos pesados
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obtidos na reacgdo e acumulados no sistema podem ser retirados
no momento, apds a operagdo de lavagem de agua, e o teor de
hidrocarbonetospesadosnap@rteinferiordatorreckadestilagéo
azeotrdpica foi controlado na faixa de 1% a 5% em massa. Depois
que o dispositivo foi operado continuamente por 20 dias, nenhum
fendmeno ébvio de formacdo de crostas existiu na caldeira na
parte inferior da torre de destilacio azeotrépica.

Exemplo 7

Amistura composta de acetato de sec-butila em 52, 53%,
dcido acético em 42,75%, hidrocarbonetos e outros materiais em
4,72% (percentagem em massa) foram alimentados na torre de
destilacdo azeotrdpica, em seguida a dgua como agente
azeotrdpica foi despejada na torre de destilacdo azeotrédpica
ha proporgdo emmassa de acetato de sec-butila em relacso a adgua
de 4:1. A temperatura na parte inferior da torre de destilacé&o
azeotrdpica foi de 125 °C, e a temperatura na parte superior
da torre foi de 89,5 °C. Os materiais destilados a partir da
parte superior da torre, apdés a destilacédo azeotrdpica,
consistiam em acetato sec-butila em 95,09%, &cido acético em
0,01%, &gua em 0,9%, hidrocarbonetos e outros materiais em 4%
(percentagem em massa). Os materiais destilados podem ser ainda
refinados.

Os destilados retirados da linha lateral, na parte
inferior da torre de destilacio azeotrdépica consistiam em
acetato de sec-butila em 14,7%, &cido acético em 80,2%, agua
eHLO,9%,hidrocarbonetoseaoutrosn@teriaisen14,2%(percentagem
em massa). Os destilados retirados da linha lateral foram
reciclados para o sistema de reacéo.

Os materiais na parte inferior da torre de destilacéao
azeotrdpica foram integrados na parte inferior da torre de
lavagem de &dgua e o fluxo de massa do material na parte inferior
da torre de destilacdo azeotrédpica foi 100Kg/hr. A 4gua na torre

de lavagem de 4gua era estavel, isto é, a razio de fluxo de massa
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da 4gua em relacdo aos materiais é 0. Quando o teor dcido no
hidrocarboneto pesado foi superior a 1%, a agua na torre de
lavagem de 4gua foi despejada na torre de destilagédo azeotrdpica,
e também a dgua adicional foi fornecida na torre de lavagem de
dgua ao mesmo tempo. Outras etapas foram realizadas as mesmas
do exemplo 1. Os hidrocarbonetos pesados obtidos na reagaoc e
acumulados no sistema podem ser retirados no momento, apds a
operacdo de lavagem de adgua, e o teor de hidrocarbonetos pesados
na parte inferior da torre de destilacéo azeotrdépica foi
controlado na faixa de 1% a 5% emmassa. Depois que o dispositivo
foi operado continuamente por 80 dias, nenhum fendmeno &bvio
de formacdo de crostas existiu na caldeira na parte inferior

da torre de destilacdo azeotrdpica.
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REIVINDICACOES
1. METODO DE REMOGAO DE HIDROCARBONETOS PESADOS DE
PRODUTOS DE REAGAO NA PRODUCAO DE ACETATO DE SEC-BUTILA,

caracterizado pelo fato de que © nétodo compreende:

a extracdo de materiais de uma &rea de enriquecimento de
hidrocarbonetos pesados; a colocacdo em contato dos materiais
com adgua suficiente para fazer com gue O hidrocarboneto pesado
nos materiais e a agua estratifiquem-se naturalmente, em Jue
o hidrocarboneto pesado esta contido na camada superior e a agua
estécontidanacmmadainferior;edescarreguanacamadasuperior
e reciclem a camada inferior no sistema.

2. METODO de acordo com a reivindicacdo 1, em que
a razao de fluxo em massa de 4gua em relagao aos materiais varia
de 0 a 20 durante o contato com OS materiais que séo extraidos
da Area de enriguecimento de hidrocarboneto pesado com agua.

3. METODO de acordo com a reivindicacdo 2, em que
a faixa de fluxo em massa de dgua em relagao aos materiais varia
de 0 a 10 durante o contato com OS materiais que sao extraidos
da Area de enriquecimento de hidrocarboneto pesado com dgua.

4. METODO de acordo com as reivindicacdes 1 a 3, em
que a referida 4rea de enrigquecimento de hidrocarboneto pesado
se refere a é&rea enriquecida com hidrocarbonetos pesados €
formada no fundo de uma torre de destilacdo azeotrdpica durante
o processo de separacdo azeotrdpica.

5. METODO de acordo com a reivindicacédo 4, em que
o citado processo de separagao azeotrdpica compreende: a
alimentagdo de uma mistura de acetato de sec-butila, é&cido
acético e de hidrocarbonetos pesados na torre de destilacgédo
azeotrépica, a adigdo de um agente azeotrdpico na torre de
destilacdo azeotrdpica para realizar a destilacgéao azeotrdbpica,
e a seguir a evaporagao da mistura azeotrdpica formada pelo
acetato de sec-butila e o agente azeotrépico a partir da parte

superior da torre de destilacdo azeotrdpica e, nesse meio tempo,
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oécidoacéticoeaoshidrocarbonetospesadmsseassentam

inferi

os citados materiais extraidos da éare

or da torre;

hidrocarboneto pesado referem—-se aos materiais restan

a remocdo do acido acético a partir da linha lateral,

inferi

o citado agente azeotrépico se ref
quepodeformarumandsturaazeotrépicacomacetat
e a difereng

e o ponto de ebuligao

o cita

or da torre de destilacgéo azeotrodpica;

6. METODO de acordo com a reivindicagdo O
do agente azeotropico é éagua.

7.  METODO de acordo com & reivindicacgdo 6

na parte

a de enriquecimento do

tes apos

na parte

ere a qualgquer substéancia
o de sec-butila,
a entre o ponto azeotrépico da mistura azeotrdbpica

do acido acético é 10°C ou mais.

, em gque

, em que

a temperatura na parte inferior da torre de destilagao

azeotr

napartesuperiordatorredeckstilagéoazeot

na fai

6épica é controlada na faixa de 100°C a 130°Cea temperatura

xa de 75°C a 100°C.

8. METODO de acordo com a reivindicagéo 7

répicaeécontrolada

, em gue

a temperatura na parte inferior da torre de destilacgéao

azeotroépica é controlada na faixa de 105

na parte superior da torre de destilacdo azeotrdpica éc

na fai

xa de 78°C a 90°C.

9. METODO de acordo com a reivindicacdo 8

o citado acido acético gque é extraido da linha lateral

inferi

o sist

°Cc 3 125°C e a temperatura

ontrolada

, em que

na parte

or da torre de destilagao azeotroépica é reciclado para

ema de reacdo da produgao de acetato de sec-bu

10. METODO de acordo com a reivindicagdo 5

o citado acido acético que é extraido da linha lateral

inferi

o sist

tila.
, em que

na parte

or da torre de destilacgéao azeotrépica é reciclado para

ema de reacdo da produgao de acetato de sec-bu

tila.



112

O material destilado da parte

superior da torre

i Torre de destilagao

agua

azeotropica

_ 4 >¢TE Torre de
mistura Hidrocarboneto Iavetgem
pesado de agua

agua %
—LL*——> O destilado

retirado na linha

O material na parte
inferior

A camada de agua

FIG1



2/2

-

Hidrocarboneto pesado H

Alimentagao de
materiais

FIG. 2

Camada de

hidrocarboneto

pesado

Camada de agua

Depésito de
materiais

Camada de agua



