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4 Procedeu de purificare a crotonaldehidei

(67 Rezumat: Invenfia se referd la un procedeu de greutate, intr-o coloanid cu umpluturd de 25...30
purificare a crotonaldehidei, prin  rectificarea unitafi de transfer, in reflux continuu, la presiune
crotonaldehidei tehnice, avand un confinut de atmosfericad, produsul final fiind separat, ca
83...88% crotonaldehida, 9...14% apa si restul, fractiune laterald, pe unitatea de transfer
pand la 100%, alte impuritai, procentele tiind in nr.20...25.
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Inventia se referd la un procedeu de
purificare a crotonaldehidei, destinata a
fi utilizata in industria de medicamente,
la obtinerea acidului sorbic i la obtinerea
sorbatului de potasiu de uz alimentar.

In procesul de fabricare a butanolului
rezulti, ca produs intermediar, crotonal-
dehidd tehnici, avind un continut de
83..85% crotonaldchida, 9..14% apa,
procentele fiind in preutate si restul
pana la 100% alte impuritati, cum ar fi:
acetona, acetaldehida, dicetenele etc.

Aceste impuritdti o fac improprie
utilizarii, ca intermediar in industria de
medicamente.

Din literatura de specialitate, este
cunoscuta indepartarea dicetenelor din
crotonaldehida cu apa, adaugata in raport
molar de 0.5 : 1, fatd de cantitatea de
dicetena, urmata de trecerea lichidului
printr-o coloand cu rasina schimbitoare
de anioni, puternic bazica, de tip gel, cum
ar fi Amberlit IRA-68, care prezinta
dezavantajul unui continut de apa marit,
ceea ce o face improprie utilizarii ca
intermediar in industria de medicamente.

Este cunoscut un procedeu de sepa-
rare a crotonaldehidei, prin rectificarea
produsului brut de la hidratarea acetilenei,
format din acetilena, acetona, crotonal-
dehid « §i apa, intr-o instalatie formata
din doua coloane cu 30..35 unitati de
tranfer montate in serie, in flux continuu,
la presiune atmosfericd, materia prima
fiind introdusd in prima coloand, cu
temperatura de blaz de 110...140°C, pro-
dusul fiind scparat ca produs de virf din
a doua coloana. cu temperatura de blaz
de 120..140°C, alimentatd cu produsul
dcblaz dela prima coloana, cu indcparta-
rea impuritatilor ca fractii usoare si a
apei sub forma unui amestec continind
8..10% in greutate crotonaldehida ca
antrenant, in prima coloana.

Procedeul asiguria obtinerea croto-
naldehidei de inalta puritate, dar prezinta
dezavantajul unor randamente scazute de
separare, precum si al utilizarii unei
instalatii formate din doud coloane de
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rectificare, cu un numar mare de operatii.
Problema tehnica pe care o rezolva
inventia este de a stabili materia prima,

‘conditiile tehnice de desfagurare a ope-

ratiei de separare si mijloacele tehnice
pentru realizarea acestora astfel, incit sa
se realizeze o separare buna a produsului
final, asigurindu-se marirea randamen-
tului §i reducerea numarului de operatii
tehnologice.

Procedeul, conform inventiei, inla-
tura dezavantajele mentionate, prin aceea
ca se supune rectificarii crotonaldehida
tehnica rezultati ca produs secundar de
la fabricarea butanolului, avind un con-
finut de 83...85% crotonaldehida, 9...14%
apa gi restul pana la 100% alte impurititi,
procentele fiind in greutate, intr- o
coloand cu umplutura cu 25...30 unitati
de transfer, cu alimentarea materiei prime
pe unitatea de transfer nr: 5..7 §i sepa-
rarea produsului final, ca flux lateral, pe
unitatea de transfer nr: 20...25, tempera-
tura in blaz fiind 110...140°C, temperatura
1a varful coloanei fiind de 83...85°C, iar
ratia de reflux fiind de 1: 3.

Procedeul, conform inventiei, pre-
zinta urmatoarele avantaje:

- se obtine un produs de inalta puritate,
necesar in industria de medicamente §i
in industria alimentara;

- se reduc consumurile specifice de
materiale si de energie;

- se realizeaza 1n instalatii existente,
fara cheltuieli mari de investitie.

Se da, in continuare un exemplu de
realizare a inventiei, in legitura cu figura
care reprezinta instalatia de purificare a
crotonaldehidei.

Instalatia, conform inventici, este for-
maia dintr-o coloand cu umplutura 1, de
mare eficacitate, avind 25...30 talere teo-
retice, prevazuta cu un condensator si
un vas de separare a fazelor si de reflux
2.

Materia prima se introduce in co-
loana, prin conducta A si reprezinta
fluxul A, refluxul se introduce in coloana
prin conducta Fy si reprezinta fluxul Fi,
faza apoasa se separa prin conducta F2
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gi reprezinta fluxul F2, produsul de blaz
se separa prin conducta F3 si reprezinti
fluxul F3, iar produsul final se colecteaza
prin conducta Fg si reprezinta fluxul Fa.

4

pur, avand o concentratie de minimum
99,5%, se separa pe unitatea de transfer
nr.20 ca flux lateral gi reprezinta produsul
final.

Crotonaldehida tehnica, avind un § - 130 kg/h crotonaldehida tehnica A,
continut de 83..85% in greutate croton- de concentratic 83..85%, se introduce
aldehida, 9..14% in greutate apa si intr-o coloana de rectificare azeotropa
restul pana la 100% alte impuritati, re- continua 1, cu 30 talere teoretice la
prezentind fluxul A, se supune unei unitatea de transfer 5, cu ratie de reflux
rectificiri azeotrope intr-o coloanid cu 10 1:3,1a P = 1 bari.
umplutura de mare eficacitate, avind Produsul de varf se separa, in sepa-
25...30 unitati de transfer de masa. ratorul de faza, in doua faze (temperatura

Temperatura in blazul coloanei se 83..85°C), si anume:
mentine la valoarea de 110...140°C. - o fazi organica Fy, care se recircula

Tempcratura la varful coloanei sc 15 ca rcflux in coloana si constituie antre-
mentine la valoarea de 83..85°C, la o nantul pentru apa.
ratie de refluxde 1: 3. - o faza apoasi F2, cu un debit de

La virful coloanei se colecteaza he- 17,57 kg/h, care contine circa 15% croton-
teroazeotropul apa - crotonaldehida, re- aldehida si se recirculd la faza de sinteza
prezentind fluxul Fy, din care, prin ricire, 20 a crotonaldehidei.
se separa doua faze: Produsul de blaz Fg, colectat cu un

- faza apoasa care se recircula, la faza debit de 12,43 kg/h se prelucreaza prin
de sinteza a crotonaldehidei; distilare simpla, pentru recuperarea cro-

- faza organicd, formata in principal tonaldehidei.
din crotonaldehida, care constituie antre- 2§ Produsul pur de concentratie mini-
nantul si se recirculd ca reflux, ratia de mum 99,5% crotonaldehida, se colecteaza
reflux fiind 1: 3. din faza vapori, ca flux F3 lateral 1a unitatea

Produsul de blaz, reprezentind fluxul de transfer 20, cu un debit de 100 kg/h.
F3, imbogitit in componenti mai gret, se Rezultatele obtinute sunt prezentate
prelucreaza prin distilare simpli pentru 30 in tabelul de mai jos, care contine date
recuperarea crotonaldehidei. Produsul privind compozitia fluxurilor:

nr. flux
A% F2% F3% F4%
Compozitia
Crotonaldehida 86,676 14,884 83,860 99,640
Apa : 10,600 78,038 0,070 0,060
Produsi neidentificati 2,724 7,078 16,070 0,300
cu crotonaldehida recirculati ca reflux,
Revendicare caracterizat prin aceea ca, se supune
rectificirii crotonaldehida tehnica, rezul-
Procedeu de purificare a crotonalde- 35  tati ca produs secundar de la fabricarea

hidei, prin rectificare la presiune atmos-
feric3, in flux continuu, cu indepartarea
fractiilor ugoare ca produse de varf i
a apei sub forma unui amestec azeotrop,

butanolului, avind un continut de
83...85% crotonaldehida, 9...14% apa si
restul pini la 100% alte impuritati, pro-
centele fiind in greutate, intr-o coloana
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cu umplutura cu 25..30 unitati de transfer,
cu alimentarea materiei prime pe unitatea
de transfer nr. 5...7 si separarea produ-
sului final, ca flux lateral, pe unitatea de
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transfer nr: 20...25, temperatura in blaz
tiind de 110...140°C, temperatura la varful
coloanei fiind de 83..85°C, iar ratia de
reflux fiind de 1: 3.

Pregedintele comisiei de inventii: chim.Novac Maria
Examinator: ing.Ioanitescu Traian
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