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Esta invencidn se relaciona con la recuperacidn
de bxido de etileno a partir de soluciones acuosas que lo con-
tienen y, mAs especificamente,se relaciona con un sistema de re-
cuperacidn mejorado en el cual el 6xido de etilemo se separa de

wna solucidn acuosa impura que contiene impurezas aldehidicas.

El &xido de etilemo, de consumo general en el
comercio, es preparado por la industria en grandes cantidades
oxidando etileno con aire y oxigeno elemental sobre un cataii—
zador adecuado, normalmente un catalizador que contiene plata,

a témperatura elevada ( 100-5002C normalmente) y a presidn super-
atmosférica (2 a 25 atmdsferas), por ejemplo, mediante el precce-
so de la patente USA No. 2.775.510.

Las mezclas diluidas de 4xido de etileno, ob-

.tenidas a partir de éstas reacciones, que pueden efectuarse adecua~

damente en reactores de lecho fijo o fluidificado, son lavadas
con agua para formar una solucidn acuosa de bxido de etllemo v
separar con ello el dxido de etileno del etileno sin reaccionar,
oxigeno y otros componentes gaseosos de la mezcla de reaccidn
(por ejemplo, didxido de carbono). Los materiales gaseosos sepa-
rados se reciclan generalmente a la etapa de oxidacidn catalitica.
La solucidn acuosa de O6xido de etileno se extrae del absorbedor
y se pasa a un separados, por ejemplo, una columna de separacidn.
En el separador, se introduce generalmente vapor de agua, nor—
malmente en contracorriente con la solucidn de bxido de etileno
alimentada al mismo, para separar por cabeza el producto 6xido
de cola oo extrae del separador una
corriente acuosa que contiene pequeflas cantidades de formal-
dehido y 6xido de etileno y se recicla al absorbedor para uti-

lizarse en la absorcidn de mis dxido de etileno.

El producto de cabeza de la columna de separa~
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cidn, conteniendo didxido de carbono, 6xido de etileno, inertes
gaseosos y vapor de agua, se enfria para condensar parcialmen-

te el b6xido de etilemo y el agua alli contenidos, y la mezcla
resultante de vapor y liquido se pasa a un reabsorbedor de %xido
de etileno, en el cual el vapor de déxido de etileno sin conden-
sar se reabsorbe en agua. Una parte predominante del didxido de
carbono y de los inertes gaseosos que permanecen sin absorber,

se separan facilmente como una corriente gaseosa de cabeza de

&sta etapa de reabsorcibén. De este modo, se obtiene uﬁa solucidn
acuosa que contiene al 46xido de etileno reabsorbido e impurezas
aldehidicas, tales como formaldehido y acetaldehido, asi como dié-
xido de carbono disuelto y otras impurezas gaseosas, Yy que debe
tratarse adicionalmente para proporcionar el dxido de etileno de
alta pureza requerido por la industria. En los procedimientos de
las patentes USA Nos. 3.165.536, 3.174.262 y 3.964.980, esta corrien
te acuosa se pasa a una " columna de refino " en la cual el dxi-
do de etileno se recupera por cabeza, extrayéndose un producto

de cola acuoso para su reciclo al reabsorbedor. En algunos pro-
cedimientos (por ejemplo, la patente USA No. 3.904.656), el pro-

~ducto de cabeza de 6xido de etileno de la columna de refino se

purifica adicionalmente en una segunda columna de destilacibn pa-
ra separar cualquier didxido de carbono restante como producto de
cabeza, y obteniéndose un producto de cola de 6xido de etileno

que se pasa a una tercera columna de destilacién en donde se re-

cupera, por cabeza, producto de dxido de etileno purificado.

5i bien los métodos anteriores producen un dxi-
do de etileno que estd sustancialmente libre de agua, didxido
de carbono y gases inertes disueltos, estos métodos no han tra-
tado economicamente con las bajas concentraciones de impurezas

aldehidicas, tales como formaldehido y acetaldehido, que estan
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presentes en el dxido de etileno a.. purificar.

Por ejemplo, mientras que la técnica anterior
aseparado normalmente el formaldehido como un producto de ca-
beza en la etapa de purificacién después de 1a reabsorci%h'iel
6xido de etileno de la columna de separacidén, la realizacidn de
este método tiene diversas desventajas. si la concentracién de
formaldehido en el producto de cabeza es elevada, se pueda for—-
mar una fase sdlida de paraformaldehido en el sistema de éébé—
za de la columna lo cual se puede traducir en el bloqueo yreh
una operacidén errdnea, pudiendo requerir posiblemente la ine
terrupcidn y limpieza del sistema. Véase, por ejemplo, o
J. Frederic Walker, Formaldehyde, pags. 140-163 (32 Ed. Reinhold
Publishing Corp.). Por otro lado, si el producto de cabeza ccr-

tiene una baja toncentracidn de formaldehido, la cantidad rela-
tiva de 6xido de etileno existente en el mismo es excesiva lo
cual se traduce en una pérdida de rendimiento de material puri-

ficado deseado;

Aunque la patente USA No. 3.418.338 ofrece un
procedimiento que proporciona una separacidn més eficaz del
formaldehido, la desventaja de la presencia del acetaldehido
no es completamente resuelta por este proceso y desde un punto
de vista econdmico seria ventajoso la Separacidn de éstas impu-
rezas aldehidicas para proporcionar una corriente de dxido de
etileno mis puro sin el empleo de condensacidn y ulterior des-

tilacidén requeridas por este proceso.

De acuerdo con ésta invencidn, se proporciona
un procedimiento para el tratamiento de soluciones acuosas im-
puras de 6xido de etileno que contienen como impureza al menos
un aldehido elegido entre Formaldehido y acetaldehido, para pro-

porcionar 6xido de etileno sustancialmente libre de dichas im=
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purezas aldehidicas, cuyo procedimiento comprende:

(a) ~. pasar la solucidén impura como una corrien-
te de alimentacidn a una zona de destilacidn en contracciriente
de etapas mfltiples que tiene dispuesta dentro de la misma, en
orden ascendente, por encima de dicha corriente de alimentacidn,
las siguientes regiones de fraccionamiento:

(1) una primera regidn de fraccionamiento de
al menos un plato tedrico de contacto vapor-liquido;

(2) wna segunda regidn de fraccionamiento de
al menos un plato tedrico de contacto vapor-liquido;

(3) una tercera regidn de fraccionamiento de al

menos “cinco platos tedricos de contacto vapor-liquido; y

(4) wna cuarta regidén de fraccionamiento de al
menos un pléto tebrico de contacto- véﬁéf—liquido ;
teniendo dicha zona de destilacibn en contracorriente, de etapas
miitiples, dentro de la misma y debajo de dicha corriente de
alimentacidn, una quinta regidn de fraccionamiento de al menos
unﬁplato tedrico de contacto vapor-liquido; teniendo cada una
de las regiones de fraccionamiento medios para proporcionar un
contacto en contracorriente ente el liquido de flujo descenden-

te vy el vapor de flujo ascendente;

(b) introducir vapor de separacidn a dicha zona

de destilacidn por debajo de la quinta regidn de Praccionamiento;

(c) extraer de la zona de destilacidn, y como una
primera corriente lateral, al menos una porcibén del liquido de
£lujo descendente de la tercera regidén de fraccionamiento, com-~
prendiendo la primera corriente lateral una corriente de bxido
de etileno rica en acetaldehido;

(d) extraer de la zona de destilacidn, como una

segunda corriente lateral, al menos una porcidn del liquido de
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fiujo descendente de la cuarta regién de fraccionamiento, com-
prendiendo la segunda corriente lateral 6xido de etileno sustan-

cialmente libre de impurezas aldehidicas;

(e) extraer vapor conteniendo formaldenido de
1a zona de destilacidn, por encima de la cuarta regidn de frac-
cionamiento, condensar al menos una porcibén del vapor extraide
y reciclar al menos una-porcién del condensado asi obtenido co-
mo reflujo 1liquido a la zona de destilacidn por encima dé la
cuarta regibén de fraccionamiento; siendo reciclado el conden—
sado como reflujo a la zona de destilacidn en una cantidad su~
ficiente para proporcioﬁar una relacidn de reflujo liquido ihr
terno de al menos 1,35:1 aproximadamente, tal ¥y como se defiﬁe
por la expresidn: '

L
R =

P+ F

en donde R es la relacidn de reflujo 1iquida interna, L son los
moles por hora de liquido deflujo descendente a la tercera
regidn de fraccionamiento desde la cuarta regién de fraccionamien
to, P son los moles por hora de 1iquido extraido como segunda
corriente lateral y F son los moles por hora de vapor extraido
no reciclado como condensado a la zona de destilacibn; siendo
extraida la porcidn de condensado no reciclado como corriente

de bxido de etileno rica en formaldehido; y

(8) extraer de la zona de destilacibn un pro-
ducto liquido de cola que comprende una solucidn acuosa sus-

tancialmente libre de éxido de etileno.

Preferiblemente, al menos una porcidn del 1i-

quido de flujo descendente de la segunda regidn de fracciona-
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miento se extrae de la zona de destilacidn como una tercera
éorriente lateral y se trata para vaporizar al menos una por-—
cidn de la tercera corriente lateral. El vapor de corriente
lateral asi producido se vuelve a introducir entonces en la zo-
na de destilacidn entre la quinta y la segunda regibn de frac-
cionamiento; comprendiendo la cantidad de calor introducidso a
la zona de destilacidén con dicho vapor de corriente latera:r,

al menos el 5 % del calor de separacidén total suministradc a

las zonas de destilacién.

El procedimiento de esta’invencidn ha resul-
tado ser sorprendentemente rapido y eficaz en la separa—
cidn de dichas impurezas aldehidicas, al mismo tiempo que lle-
va a cabo unjahorro sustancial en los costes de equipos auxi-

liares (por ejemplo, de calentamiento y enfriamiento), asi como

 un ahorro en los gastos de instalacidn capital.

La figura 1 es una ilustracidén esquematica de
un procedimiento tipico de la técnica anterior para recuperar
éxido de etileno de alta pureza, que incluye auxiliares para
la separacién de impurezas aldehidicas de las corrientes de

éxido de etileno.

La figura 2 es una ilustracidén esquematica del
procesoc global de esta invencidn para recuperar 6xido de etileno,

incorporando el método mejorado.

esquemitica de

O™
s

igura 3 es una ilustraci

|
u
2]

una modalidad del proceso de es E
1a columna de separacibén de aldehido (50) mostrada esquemati-~
camente en la figura 2.

La figura 4 es una ilustracidn esquemitica

de una segunda y tercera modalidad del procesc de esta invencidn,
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que utiliza calderines 59 y 69, estando calentados estos fiti-
mos por medio de una porcidn del producto de cola extraido de

la columna 50.

La figura 5 es una ilustracidn esquemitica dey:
una tercera modalidad del proceso de esta imvencidn, en la cual

R

la columna (50) de la figura 4 se divide en dos columnas sepa-

radas (205 y 206). .

La figura 6 es una ilustracidn esquemétiéa-de
wa cuarta modalidad del proceso de esta invencidn, en la cual
se utiliza una columna de separacidn de corriente lateral-{272)
en combinacidn con la columna de separacibn de aldehido (210):

para separar m3s acetaldehido.

La Eigura 7 es una ilustracidn esquemdtica de
una quinta modalidad del proceso de esta invencidn, en la cuél
se modifica la segunda columna de destilacidn de la figura 5
para incorporar una regién de concentracidn de acetaldehido

(285) por debajo de la alimentacidén a la columna.

La figura 8 es una ilustracidén esquematica de
una sexta modalidad del proceso global de la invencibén, en don-
de el proceso de la figura 2 se modifica para permitir la alimen—
tacidén directa de reabsorbato a la columna de separacibén de
aldehido (850), la cual se proporciona con una columna de se-
paracién de corriente lateral (264) para la separacidn de did-

xido de carbono.

La figura 9 es una ilustracidn esquemitica de
ulia septima modalidad del proceso de esta-invencidn, en donde
las columnas de separacidén de aldehido de la figura 7 vienen
complementadas por la adicién de una columna de separacidn de
corriente lateral (324) para la separacidn de didxido de carbo-

no.
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Podra conseguirse una mejor comprensidn de esta
invencidn haciendo referencia a los dibujos, en donde los nume-
ros iguales se refieren al mismo o similar elemento. Con referen-
cia primeramente a la figura 1, se ilustra un proceso tipico de
1a técnica anterior en donde una corriente de vapor de 4xido
de etileno, que contiene didxido de carbono y de impurezas al-

dehidicas, se pasa por el conducto 12 desde un separador (no

 mostrado) a la porcidén inferior del reabsorbedor 10 en donde se

pone en contacto, en contracorriente, con una corriente acuosa
que se introduce a la porcidn superior del reabsorbedor 10

por el conducto 17. Los gases no absorbidos, tal como didxido

de carbono, son ventilados del reabsorbedor 10 por el conductd
14 y el producto de cola, que comprende una solucibén acucsa

de bxido de etileno reabsorbido, conteniendo impurezas, y de—
nominado de aqui en adelante "reabsorbato", se extrae del reab-
sorbedor 10 por el conducto 16 a la columna de refino 20 en don-
de‘el_éxido deﬁetilensﬁse vaporiza y recupera como producto de
cabeza (enminado a continuacién ™ producto de cabeza de la colum-
na de refino") por el conducto 26. De la columna de refino 20

se extraen, por el conducto 22, un prodﬁcto de cola acuoso que
generalmente estd practicamente libre de 6xido de etileno y

se recicla por el conducto 17 al reabsorbedor 10, siendo extrai-
da una porcidn del producto de cola reciclado por el conducto

28 para purgar, formaldehide y etilenglicol el cual, por ejem-
plo, se forma por hidrdlisis de 6xido de etileno en la columna

de refino 20.

El producto de cabeza de la columna de refino
se pasa por el conducto 26 a la columna de separacibén de dibxido
de carbono 30 en donde los gases absorbidos residuales del pro-

ducto de cabeza de la columna de refino se vaporizan y exraen
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por el conducto 18 para su reciclo al reabsorbedor 10. LoOs Vva=-
pores extraidos por el conducto 18 son principalmente dxido de
etileno y didxido de carbono, pero pueden estar también presen-
tes otros gases~tales como N s Ar, CH4, CHZCH ¥y CHscHs. El
producto de cola extraido de la columna 30 por el conducto 32.
comprende una solucidn de bxido de etileno en bruto sustanc1al;
mente libre de agmwa ¥ dibdxido de carbono y se pasan a la’ columna
de purificacidén 40 para"lalreéﬁperacién de éxido de etilend’
purificado. De la columna 40 se extrae, por el conducto 42.:
un producto de cabeza que contiene bxido de etileno, extrayenr
dose por el conducto 44 de dicha columna 40 wn producto de ‘co-

la que contiene acetaldehido.

Ejemplos de condiciones para el proceso de la

figura 1 se ofrecen en la patente USA No. 3,904.656.

En la realizacidn del proceso de la figura 1,
el producto de cabeza de b6xido de etileno separado por el
conducto.4é contendri generalménte mis de 10 ppm de formaldehido.
Puesto que esta cantidad es demasiado alta para ciertas finali-
dades, el contenido en formaldehido debe disminuirse por pu-
rificacidn adicional, por ejemplo, mediante el empleo del méto-
do de la patente USA No. 3.418.338, la cual se ha referenciado

anteriormente.

Sin embargo, se ha descubierto sorprendentemen—
te que de acuerdo con el proceso de esta invencidn se evita la
necesidad de emplear dichos métodos de purificacidn adicio-
nal, pudiéndose obtener un Oxido de etileno refinado sustancial-
mente libre de impurezas aldehidicas, sin contener mas de 10 ppm
aproximadamente de impurezas aldehidicas. De este modo, el proce-
so de la Figura 1 se modifica de acuerdo con esta invencidn 7

tal y comc .se ofrece en las figuras 2 a 7.
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Seghn una modalidad del proceso de esta inven—
cidn, como se muestra en la figura 2, el proceso de la figura
1 se modifica para emplear una nueva columna de destilacidn de
platos miiltiples para la separacidn de impurezas aldehidicas
y para obtener, como corriente lateral, una corriente de dxido
de etileno que contiene las concentraciones bajas deseadas

de impurezas aldehidicas.

En el proceso de la figura 2,la mezcla de va-
por y.1liquido que contiene 6xido de etileno, dibxido de carbo-
no, inertes gaseosos, agua o impurezas aldehidicas, que se ob-

tiene de un separador convencional (no mostrado)se alimenta al
T et

. reabsorbedor 10 por el conducto 12 en donde se pone en corntac-

to en contracorriente con un medio acwoso introducido a la colum-

na 10 por el conducto 19, para absorber dxidoc de etileno, ob-

_teniéndose asi un reabsorbato que se extrae por el conducto 13.

Los gases sin absorber, incluyendo didxido de carbono, se extraen

'de 1a porcidn superior de la columna 10 por el conducto 14.

Los produétbs de cola extraidos de la columna 10 por .el con=-
ducto 13 se pasan a la porcidn superior de la columna de sepa-
racién de didxido de carbono 30 en donde el 1liquido se pone en
contacto, en contracorriente, con fluido de separacibén tal como
vapor de agua (w otro fluido, tal como nitrdgeno), para vapori-
zar 1los gases absorbidos, incluyendo dibxido de carbono, los
cuales se separan de la porcidén superior de la columna 30 y

se reciclan a la colwumna 10 por el conducto 11 para la absor-
cidn de cualquier Oxido de etileno residual que permanezca en
estos gases. Los gases sin absorber, tal como didxido de carbo-
ho, que pasan a la columna 10 por el conducto 1i, se extraen
de la misma por el conducto 14. Opcionalmente, tal y como

cuando el contenido en dxido de etileno de los gases que pasan
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desde la porcibdn superior de la columna 30, es suficientemente
bajo (por ejemplo, mediante el empleo de una etapa de lavado
con agua, no mostrada), los gases del conducté 18 pueden ven-
tilarse directamente. El producto de cola extraide por el con-
5 ducto 32 de la columna 30 comprende una solucidn acuosa impura
de 6xido de etileno la cual se intrcduce entonces como aiihenp
tacidn a la columna 50 para la separacidn de la misma de.ééua
e impurezas aldehidicas, tal y como se describiri més detéiia—
damente a continuacién. Como se muestra, una porcidn del ‘produc-
10 to de cola acuoso extraido de la columna 50 por éliconducﬁo |
56 puede reciclarse por los conductos 4y 19 a la columna 10-
para la absorcibn de mis 6xido de etileno. Como en la figura 1,
 se toma una purga (por el .conducto 29) del producto de cola Te-
ciclado con el £in de separar agua y Eormaldehido'presenteé en

15 1a alimentacidén al reabsorbedor 10 y glicol formado en el pro-

i cesado anterior. Si bien no es critico para la presente inven-
cidn, la cantidad de dicha purga oscilarad generalmente entre
0,1y 25 % en peso aproximadamente, normalmente entre 1y 10 %
en peso, del producto de cola pasado a la linea 4. La operacién

20 de 1la columna de separacidn de didxido de carbono 30 en el pro-

ceso mostrado en la figura 2, es totalmente convencional y, por
tanto, no es necesario una descripcidén detallada de la misma
para entender perfectamente el proceso de esta invencidn. De
este modo, la columna 30, por ejemplo, puede comprender cual-

25 quier columna de destilacién adecuadamenté configurada, bien

de lecho rellenc o bien dotada con platos de destilacidn, y en
general poseeri de 1 a 20, mas normalmente de 5 a 10, como mi-
nimo, platos tedricos de contacto vapor-liquido y en general
utilizara una temperatura de cola de 20 a 1002C aproximadamente

30 y mis normalmente de 50 a 709C aproximadamente y una presidn de
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cabeza de 0,28 a 2,1 kg/cm2 absolutos, normalmente de 1,05 a

1,4 kg/cm2 absolutos, aproximadamente.

Con referencia a las figuras 2 ¥y 3, la sclu-

cidn acuosa impura de Oxido de etileno, que contiene impurezas

aldehidicas, se pasa por el conducto 32 a una columna de des—
tilacibén de etapas miltiples, indicada generalmente en 50, que
consiste en la columna de separacidn de aldehidos de esta in- ’
vencidn. La composicidn de la solucidn acuosa impura de »xido

de etileno tratada por la presente invencidn, para la separacién
&e impurezas aldehidicas de la misma, puede variar ampliamente,
En:{gégéiél, sin embargo, el liquido impuro contendri, aproxi-
madaﬁénté; de 2 a 25 % en peso, normalmenté de 8 a 12 % en peso,
de 6xido de etileno; de 75 a 98 % en peso, normalmente de 88 a
92 % en peso, de agua; ¥y de 0,001 a 0,2 % en peso, normalmente
de 0,005 a 0,02 % en peso, de Mmpurezas aldehidicas", cuyo tér-
mino sera éxpliéado mas abajo. El liquido impuro contendra tam-
bién Qenefalmente hasta 500 ppm en peso aprokimadamente, nor—
malmente hasta unas 250 ppm en peso, de didxido de carbono
disuelto (basado’en el contenido en 4xido de etilemo del 1iqui-
do impuro). La relacibén molar de agua a édxido de etileno en el
1iquido impuro serd generalmente de 5:1 a 50:1 aproximadamente,
con preferencia de 10:1 a 30:1 aproximadamente y mis preferi-

blemente de 15:1 a 25:1 aproximadamente.

El término "impurezas aldehidicas" tal y como
aqui se utiliza se refiere a un elemento del grupo consistente
en formaldehido, acetaldehido y mezclas de los anteriores.

En el caso de mesclas de impﬁfe:as aldehidicas, las cantidades
relativas de dichas impurezas no son criticas para la presente
invencidén. Normalmente, la solucidn acuosa impura de d6xido de

etileno contendri hasta 0,1 % en peso, normalmente de 0,005 a
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- a 0,05 % en peso, de formaldehido, y de 0,001 a 0,1 % en peso,

normalmente de 0,002 a 0,05 % en peso aproximadamente, de ace-
taldehido., Sin embargo, las soluciones impuras de 4%idd de
etileno que contiene formaldehido y acetaldehido en cantida@es
fuera de las gamas anteriores, pueden tratarse igualmenfé bbr

la presente invencidn.

La solucidn acuocsa impura de 4xido de etileno

- se introduce a la columna de separacidn de aldehids 50 por-via

del elemento distribuidor 77, el cual puede comprender cuai-l
quiera de las cabezas distribuidoras de 1liquido convenciohéiés

normalmente utilizadas con tales liquidos. La columna 50 esti

dotada con las siguientes regiones de fraccionamiento, que-estén

situadas en orden ascendente por encima del conducto 32: La pri-
mera regidn de fraccionamiento 78, al menos un Plato. tedrico

de contacto vapor—liquido,'teniendo preferiblemente de 1 a 20

v més preferiblemén;e de 2 a 10 platos tedricos de contacto
vapor-liquido; una segunda regidn de fraccionamiento de al

menos un plato tedrico de contacto vapor-liquido, teniendo pre-
feriblemente de 1 a 15 y mis preferiblemente de 2 a 6 platos
tedricos de contacto vapor-liquido; una tercera regidn de frac-
cionamiento 82 de al menos 5 platos tedricos de contactorvapor- -
liquido, teniendo preferiblemente de 10 a 60 y més'preferible-
mente de 15 a 50 platos tedricos de contacto vapor-liquido;

y una cuarta regidén de Ffraccionamiento 84 de al menos un pPlato
tedrico de contacto vapor-liquido, teniendo preferiblemente de

1 a 20 y mas preferiblemente de 2 a 10 platos tedricos.de con—
tacto vapor-liquido. Dentro de la columna 50, por debajo del
conducto 32, se proporciona una quinta regibén de Ffracciona-
miento 76, que tiene al menos un plato tedrico de contacto vapor-

liquido, teniendo preferiblemente de 1 a 20 y mis preferible~
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~mente de 3 a 12 platos tedricos de contacto vapor-liquido. Mas

preferiblemente, la primera regidén de fraccionamiento 78 tiene
de 4 a 7 platos tebricos de contacto vapor-liquido, la segunda

regibén de fraccionamiento 80 tiene de 2 a 4 platos tedricos de

. contacto vapor-liquido, la tercera regibén de fraccionamiento 82

tiene de 25 a 40 platos tedricos de contacto vapor-liquido, 1la
cuarta regidn de fraccionamiento 84 tiene de 2 a 5 platos tebri-
cos de contacto vapor-liquido y la quinta regidén de fracciona-
miento 76 tiene de 4 a 8 platos tedricos de contacto vapor-1i-

quido.

Los platos de contacto vapor-liquido de la co-
lumna 50 pueden comprender cualquiera de los platos de destila-
¢idn convencionales adaptados para el contacto vapor-liquidu en
contracorriente,.incluyendo los platos tamices, platos de campa-
na, platos de vilvula, platos de tunel y similares., En adicidn,
una o mas de las diversas regiones de fraccionamiento dentro de
la columna 50, pueden comprender reilenos que son sustancial-
mente inertes a los componentes del vapor y 1liquido contenidos
en la columna, Por consiguiente, rellenos adecuados incluyen
sillas de montar Berle, anillos Raschig, sillas de montar
Intalox y similares. Ambas secciones de platos de destilacidn y

de relleno pueden emplearse dentro de la misma columna.

En el funcionamiento de la columna 50, los vapo-
res aseendentes y los liquidos descendentes se ponen en contacto
en contracorriente dentro de cada regidn de fraccionamiento. La
alimentacidn liquida, que con preferencia se introduce a la co=-
lumna 50 de forma practicamente uniforme a través del dilmetro
de la columna, es al menos parcialmente vaporizada en la misma.
El 1iquido que se recoge en la porcién inferior de la columna 50

se extrae como producto de cola por el conducto 56 y comprende
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una solucidn acuosa que contiene generalmente menos de 0,1 % en
peso aproximadamente y con preferencia menos de 0,01 % en peso
aproximadamente de 6xido:de etileno; generalmente menos de 0, 1%
en peso aproximadamente de formaldehido; generalmente menos de
0,001 % en peso aproximadamente de acetaldehido; y generélmente
de 0,5 a 20 % en peso aproximadamente, con preferencia de*ﬂ*a_s%
en peso aproximadamente, de etilenglicol; y més preferiblementé
esti sustancialmente libre de éxido de etileno, es decir, con-
tiene menos de 0,001 % en peso aproximadamente de 8xido de etile-
no. Sin embargo, la composicidn exacta puede variar ampliamente;
por ejemplo, también puede obtenersejun producto de cola ach@éc

que contiene etilenglicol en mayor o menor concentracién.

_ El vapor de éeparacién, que‘puede comprendef vépor
de agua u otro medio de calentamiento inerte adecuado, se intro-
duce por el conducto 58 a la columna 50 por debajo de la quinta
regidn de fraccionamiento 76, Preferiblemente, una porcidn del
producto de cola extraido se recicla por el éonducto 58 ¥y calde-
rin 59 a la columna 50, para proporcionar el necesario vapor de
separacidn para el funcionamiento de la columna. La porcidn del
producto de cola que no se recicla de este modo ‘'se pasa al conduc
to 66 y, después del enfriamiento, buede pasarse convenientemente
a un reabsorbedor (por ejemplo, a la cblumna 10 por los conduc-
tos 4y 19 de la figura 2) para la absorcidn de cantidades adi-

cionales de 6xido de etileno.

Igualmente, el vapor de separacibén se introduce

preferiblemente a la columna 50 entre la primera regidn de frac-
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““““““ Bste
vapor de separacidn de corriente lateral se proporciona preferi-
blemente extrayendo al menos una porcidn del 1iquido que descien

de de la segunda regidn de fraccionamiento 80 y pasando el liqqi
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do extraido por el conducto 60 al intercambiador de calor de co-
rriente lateral 69 en donde se calienta el liquido de corriente
lateral extraido (por ejemplo, mediante el uso de una poroidn
del producto de cola, como se muestra en la figura 4) para vapo-
rizar al menos una porcidn del liquido extraido. E1l vapor y 1li-
quido resultantes se reintroducen entonces a la columna 50 poi
el conduéto 62 v elemento distribuidor 92. Sin embargo, puede
pasarse también vapor de agua u otro medio de calentamientn
inerte adecuado a la columna 50 por el conducto 62, para propor-

cionar el vapor de separacidén de corriente lateral.

cuando se utiliza vapor de separacidn de corrien-

te lateral, es preferible que la cantidad de calor introducido

a. la columna 50 por medio de dicho vapor en el eonducto 62, sea
de al menos un 5 % con preferenc1a de un 10 a un 70 % v mas
preferiblemente de un 25 a un 50%, del calor de separacidn total
suministrado a la columna 50. El termlno "calor de separacidn to-
tal" quiere dar a entender aqqi la suma de los calores sensible
y latente introducidos a la~columna 50 por los conductos 58 y

62. Si bien se introduce también algo de calor a la columna 50
por via de la alimentacién (conducto 32) y reflujo liquido
(conducto 81), estas corrientesfpo han de ser consideradas en la
determinacidn del "calor de sepafacién total” de acuerdo con la

definicibén anterirmente dada.

La temperatura del liquido y vapor calentados,
introducidos a la colwmna 50 por el conducto 62, es normalmente
de 40 a 802C aproximadamente y con preferencia de unos 50-602C.
o intrcducide a la columiia

te Ta tamnanaturn

a
g e w it Gk e A

§imilarmen
50 por el conducto 58 es normalmente de unos 130-1609C y con pre
ferencia de unos 140 a 1502C. Sin embargo, pueden utilizarse tam

bién mayores o menores temperaturas en los conductos 58 a 62 y
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la temperatura particular elegida dependeri de diversos factores
evidentes para los expertos en esta materia, "incluyendo la com—

posicidén del liquido, presidn de la columna y otros factores. -

Una porcidn del liquido que desciende de la ter
cera regidn de fraccionamiento 82 se extrae de la columna 5@
por el conducto 83 y comprende una corriente de dxido de’éﬁiieno
rica en acetaldehido. Si bien 1a composicidn de esta corricite
variapé ampliamente, en funcié%ifde.factores tales como cépténido
en acetaldehido en la alimentacién impura de bxido de etiiého
introducida a la columna 50 por el conducto 32, las condiciones
de presibn y temperatura empleadas en la columna 50 y otrdélfgg

tores, en general contendri al menos un 88% en peso ¥ con prefe-—

- rendia al menos un 95 % en peso de 4xido de étileno; generéimenr

te de 0,05 a 2 % en peso aproximadamente, normalmente de 0;3‘5?

1 % en peso aproximadamente de agua; y generalmente de 0,1 a

10 % en peso aproximadamente, normalmente de 0,2 a 2 4 en peso'

'aprOXimadamente de acetaldehido; ¥ en general esti practicamenté

libre de formaldehido, conteniendo normalmente menos de 0,005 %
en peso aproximadamente de formaldehido. Esta corriente de dxido
de etileno rica en acetaldehido puede tratarse por técnicas con
vencionales para recuperar mas 4xido de etileno, o bien puede
alimentarse a un proceso en el cual puede tolerarse el conteni-~
do en acetaldehido de la corriente de 4xido de etilemo, por ejem
Plo, en la hidrdlisis de dxido de etileno a etilenglicol por el

pProceso descrito en la Patente USA No. 3.904.656.

Una porcidn del 1liquido que desciende de 1la
cuarta regién de Fraccionamiento 84 se extrae de la columna 50
ﬁor el conducto 85 y comprende el producto deseado de éxido de
etileno conteniendo las bajas concentraciones deseadas de agua

e impurezas aldehidicas. Si bien la composicidn exacta de este
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producto de 6xido de etileno variard también en funciédn de Ffac—
tores tales como las condiciones de temperatura y presién en la
columna 50, nflmero de platos de contacto vapor-liquido emplea-
dos, pureza deseada del producto de Oxido de etileno y ctro3
factores, la corriente de producto de dxido de etileno ev*traida
por el conducto 85 estari sustancialmente libre de impurezas
aldehidicas y de agua y, en general, contendri menos de unac

20 ppm, normalmente menos de unas 5 ppm de formaldehido; yene-
ralmente menos de unas 50 ppm, normalmente menos de unas 5 ppm
de acetaldehido; y generalmente menos de unas 300 ppm, noxrzl—

mente menos de unas 100 ppm de agua.

Los vapores son extraidos de la porcibn superior
de la columna 50 por el conducto 54 y pasados al condensador €9,

el cual comprende preferiblemente un condensador parcial. El

- efluente del condensador 89 se pasa a un separador vapor-liquido

52, del cual se extrae el liquido por el conducto 86. Una por-
cién de este liquido, que comprende una corriente conteniendo
formaldehido, rica en 0xido de etileno, se recicla por el onducto
81 y elemento distribuidor 93 a la columna 50 por encima de 1la
cuarta regidn de fraccionamiento 84 como reflujo 1iquide. El
condensado restante se extrae por el conducto 87 y comprende la
corriente de dxido de etileno rica en Fformaldehido. Si bien la
composicidn exacta del liquido extrafido por el conducto 87 puede
variar ampliamente, el liquido contendri en general al menos un
99,5 % en peso de dxido de etileno; y generalmente de 0,005 a
0,05 % en peso aproximadamente, normalmente de 0,1 a 0,3 % en pe-
so aproximadamente de formaldehido., Este liquido estard general-
mente practicamente libre de acetaldehido, conteniendo en general
menos de unas 50 ppm de acetaldehido y también estara practica=~

mente libre de agua, conteniendo normalmente menos de unas 300 ppm
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de agua. El contenido en 4xido de etileno de esta corriente
rica en Eormaldehido5§uede variar ampliamente, como antes se
ha indicado, pero en general comprenderi hasta wn 25 % en peso,
con preferencia hasta un 15 ¥ en peso y mas preferiblemente
hasta un 10 % en peso de la alimentacidn de éxido de etilens’
a la columna 50 por via de la alimentacién de éxido de etileno

impuro introducida a través del conducto 32.

La cantidad de condensado reciclado como feﬁiujo
a la columna 50 por el conducto 81, la cantidad del liquidéﬁex—
traido como corriente rica en formaidehido por el conducto 87 ¥y
la cantidad de corriente de producto de dxido de etileno ei{iéi-
da por el conducto 85, pueden variar ampliamente. Sin embaiyo;
¥y para logrAr la operacidn mis eficaz, la relacidn de reflujn -
1iquido interna para la columna 50 seri de al menos 1,35:1 apro
ximadamente y con preferencia de 1,35:1 a 10:1 aproximadamente;
més preferiblemente de 3,5:1 a 7,5:1 aproximadamente y mis prefe-

riblemente de 4:1 a 631 aproximadamente, en donde la relacidn de

" reflujo de liquido interna se define por la siguiente expresién:

L
R = (1)
P+F

en donde R es la relacidn de reflujo liquido interna, L son los
moles por hora de liquido que desciende de la cuarta regién'de
fraccionamiento (es decir, la zona 84 en la figura 2) que no es’
extraido como la corriente de producto de dxido de etileno (es
decir, no extraido por el conducto 85 en la modalidad de la fi-
gura 2), P son l0s moles por hora de liquido extraido como co-
rriente producto de 6xido de etilemo (es decir, por el onducto -
85 en la figura 2) y F son los moles por hora de liquido extrai-
do como corriente rica en Formaldehido (es decir, por el conduc~

to 87 en la figura 2).
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Los moles por hora de corrientes de vapor y 1i-
quido anteriormente indicados con respecto a la expresidn (I),
pueden determinarse empleando técnicas convencionales, pudiéndose
controlar también por medios convencionales las velocidadus de
5 flujo en las diversas corrientes, para conseguir la relacién
de reflujo interna de liquido deseada, tal como situando vAal-
vulas de control de flujo adecuadas en los conductos 81 y &7,
pero para logrér un total entendimiento de la presente inveucidn
no es necesario exponer aqui dichas técnicas de medida y mbto-

10 dos de control de flujos.

Teniendo en cuenta las cantidades adiciona~
les de?formaldehido’x/o acetaldehido que pueden tolerarse en
el dxido de etileno producido por este proceso, se‘puede mez-

- clar una porcibén de la corriente ricé en formaldehido o de 1la
15 corriente rica en acetaldehido, o ambas, con la corriente pro-
" ducto de éxido de etileno, para obtener un liquido conteniendo
dxido de etileno que tiene un contenido en formaldehido y
acetaldehido no superior a las concentraciones maximas deseadas
de estaé impurezas. Alternativamente, las corrientes ricas en
20 ”'formaldehido ¥y acetaldehido extraidos por los conductos 87 y 83,
- respectivamente, pueden tratarse adicionalmente para separar
de las mismas el formaldehido y/o acetaldehido (por ejemplo,
por destilacidén extractiva empleando el método de la paten-
te USA No. 3.418.338 para la separacidn del formaldehido y
25 destilacidn para la separacidn de acetaldehido) ¢ pueden uti-
lizarse directamente como alimentacidén a un proceso en el cual
pueden tolerarse las impurezas de formaldehido y acetaldehido,
" tal como, por ejemplo, en la produccidn de etilenglicol por
hidrdlisis del contenido en 6xido de etileno de estas corrien-

30 tes purgadas. Preferiblemente, sin embargo, se pasa al menos
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una porcibén de la corriente de 6xido de etileno rica en for-
maldehido del conducto 87 al conducto 32, por el conducto 88,
y con ello se recicla a la columna de separacidn de aldeh?@q‘
50 para absorber cantidadeg adicionales de Formaldehido en 1;
zona 76 para su separacidn por el conducto 56, y para maxi="
mizar la cantidad de producto de 6xido de etileno extraidofi"
por el conducto 85. Si se desea, por el conducto 88 puede;ée%
ciclarse hasta un 100 ¥ de la corriente rica en Eormaldehiéq
del conducto 87.

Los vapores formados en el separados 52 pueden
extraerse del mismo por el conducto 90 y con preferencia sé?:_
reciclan al conducto de alimentacidn 12 del reabsorbedor 16;:f}
para evitar lé acumulacidn en la columna 50 de diéxido de
carbono y otros gases inertes introducidos a la columna 50 por

conducto 32.

Alternativamente, o adicionalmente, una porcién
o la totalidad de la corriente de Sxido de etileno rica en for-
maldehido del conducto 88 puede combinarse con los vapores del

conducto 90 para el reciclo de dicha corriente mezclada al reab-

sorbedor.

Si bien la cantidad de liquido en el conducto

87 y de vapores en el conducto 90 puede variar ampliamente, en

general el total de la cantidad del liquido pasado al conducto

87 por el conducto 86 y de vapores en el conducto 90, compren-
derst de 5 a 20 % aproximadamente y mis preferiblomentc de 5
a 10 % aproximadamente de la alimentacién a la columna 50 por
el conducto 32, basado en el contenido en 0xido de etileno de
la alimentacidn. Geheralmente, los vapores del conducto 90

comprenderan de 25 a 50 % aproximadamente de la cantidad total

de 1iquido y vapor pasada a los conductos 87 y 90.
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La cantidad de corriente de formaldehido rica
en &xido de etileno, reciclada a la columna 50 § al reabsor-
bedor 10, no es critica para la presente invencidn, y vendri
determinada por los factores econbmicos de la recuperacidu.de

5 cantidades adicionales de 6xido de etileno a partir de la“¢Qf

rriente reciclada.

Las presiones empleadas en la columna 50 -
pueden variar ampliamente y desde luego dependeran de divef-‘

‘ sos factores, tales como composicibén de la alimentacidn 1i-

10 quida impura, temperaturas seleccionadas para usarse en la com
lumna, grado de separacidn de impurezas aldehidicas y otros
Pactores, pero en general seri de 1,75 a 7 kg/cm2 relativos
aproximadamente, normalmente de 2,45 a 3,5 kg/cm2 relativecs
aproximadamente., Sin embargo, pueden utilizarse también pre-

15 siones mayores o inferiores.

En la figura 4 se ilustra una modalidad prefe-
rida del proceso de esta invencidn en la cual un calderin de
corriente lateral 69 se calienta por medio de una porcidn del
producto de cola extraido de la columna 50 por el conducto 56

20 y pasada al calderin 69 por los conductos 57 y 63. El liquido
enfriado extraido del calderin 69 se pasa por el conducto 67
al conducto 66. EL producto de cola del conducto 66 se pasa
al intercambiador de calor 64 para precalentar.ia alimentacibn
liquida contenida en el conducto 32, y el producto de cola en-
25 friado, que puede extraerse del intercamblador de calor 64 por
el conducta A8, puede entonces , despubés de un enfriamiento. ... .
adicional, reciclarse adecuadamente a un reabsorbedor tal y
como se ha descrito anteriormente con respecto a la figura 3,
para la absorcidn de cantidades adicionales de dxido de etileno.

30 Las cantidades relativas de producto de cola extraido en el
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conducto 56, que se pasan al calderin 59 & al intercambiador
de calor 64, ambas directamente por el conducto 66 6 indirec-
tamente por via del caldein de corriente lateral 69, pueden ser

determlnadas facilmente por los expertos en la materia ¥ va~

riarén ampliamente en funcidn de factores tales como composicidn

del producto de cola, cantidad de calor a impartir a la colum—

na 50 por los conductos 58 y 62 ¥y Factores similares.

Desde luego, si la temperatura necesaria en el
calderin de corriente lateral 69 no puede obtenerse porreciclo
del producto de cola extraido como anteriormente se ha inGi-

cado, el calderin 69 puede ser aumentado por un segundo in-

_tercambiador de calor (no mostrado) para proporcionar la ne-

cesaria capacidad 'de calentamlento en la vaporizacidn de la
porcidn deseada de fluido en el conducto 60, o bien el calderin
69 puede proporcionarse con una fuente adicional de fluido

de calentamiento , tal como vapor de agua, por medios adecua-

dos (no mostrados).

Con referencia ahora a la figura 5, en donde -
los nimeros de identificacidn vienen preceQiqéé _por el nimero
ngn para la extructura correspondiente a la ofrecida en la mo-
dalidad de la figura 4, se ilustra una modalidad del proceso
de esta invencidn en la cual la destilacidn en contracorriente
en etapas miltiples, efectuada en la columna 50 de la figura 4,
se lleva a cabo en dos columnas de destilacidn separadas, es

decir, columnas de separacidén de aldehidos 203 ¥ 206. En esta

introduce por el conducto 532 a la primera columna de destila-
cidn 205, empleando el elemento distribuidor 577. Dentro de la
columna 205 se proporciona una zona de destilacidn superior 578

y una zona de destilacidn inferior 576. El producto de cabeza
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se extrae de la columna 205 por el conducto 201 y se introduce
como alimentacién en la porcidn inferior de la columna 206

por via del elemento distribuidor 203. Una primera porcidén
del'producto de cola extraido de lawcolumna 205 por el conduc-
to 556 se recicla preferiblemente por el conducto 566, 1n1er-
cambiador de calor 564 y conducto 568 a un reabsorbedor (por

ejemplo, el reabsorbedor 10 del proceso de la figura 2), como
anterlormente se ha descrito. Una segunda porcién del producto

de-cola.extraido se recicla a la columma 205 por via del. cql- o

derin 559, conducto 558 y elemento distribuidor 572 a la pcr—

c16n 1nferlor de la columna,zos por debaJo de la zona 576. -

j Da.co1umna 206 esth provista, en orden ascenceate

tilacibn 580, 582 y 584. El producto de cabeza se extrae de 1a

columna 206 por el conducto 554, se condensa en el condensador

: ,V'L‘»‘ra

\por encima. de.la allmentac16n ala mlsma, de las zonas de des- :_;

585 y el e-luente asi preducido se pasa al separador vapor—li-‘ -

quldo 552. Del separador 552 el liquido se extrae por el con-

ducto 586 y una porcidén del liquldo extraido se recxcla ‘por los
conductos 586 y 581 como reflujo liquido a la porcion superior
de la columna 206. La porcidn restante de este liquido se ex~
trae por el conducto 587 y comprende la corriente de 6xido de
etileno rica en Pormaldehido. La corriente de producto de éxido
de etileno, sustancialmente libre de impurezas aldehidicas, se
extrae como una corriente lateral por el conducfo 585 a partir
de una porcibén del liquido descendente de la zona.584, como an-
teriormente se ha descrito para el funcionamiento de la columna
50 en las figuras 2 a 4. Similarmente, la corriente de dxido de
etileno rica en acetaldehido se extrae por el conducto 583 y
comprende una porcidn del liquido que desciende de la zona 582,
como antes se ha descrito, una porcién de la co-
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rriente de 6xido de etileno rica en formaldehido del conducto

587 puede reciclarse por los conductos 588 y 532 a la columna
205 y los vapores extraidos del separador 552 por el conducto
590 pueden reciclarse a un reabsorbedor (no mostrado).%

5 e S El producto liquido de cola se extrae de la colum
R pa.266 Poi.ei conducto 202 y se recicla en parte por via del
V'elemento distribuidor 292 a la porcibén superior de la columia
f205 vy se hace fluir descendentemente a la zona 578. Una segunda
" porcibén del 1fquido de cola extraido de la columna 206 se reci-

'1_éia.a la misma por el conducto 204, calderin 569, conducto 562
‘Tyfelemento dlstrlbuldor 592. El producto de cola asi reciclado
;;por la linea 562 introduce preferiblemente a la columna 206 al
. menos 5 % aproxlmadamente, mas preferlblemente de 10 a 70 %
_ <°aprox1madamente.y todavia mis preferiblemente de 25 a 50 % apro—
ii_;;15i ‘-‘_iiﬁadamenteﬂaéi_"calor total de separac1on“ suministrado a la
U columna 205 ¥ 206 es decir, la suma de los calores sen51ble h'g
* latente 1ntroduc1dos poxr los conductos 558 y 562. Preferiblemen
. te, una porcidn del liquido de cola extraido de la columna 205
7 se pasa por el conducto 563 al célderin 569 para proporcionar
20 el calor necesario para poner en funcionamiento la columna 206;
extrayéndose el 1iquido enfriado del calderin 569 del conducto

567 y reciclindose al conducto 566 tal y como se muestra.

Como seri evidente a partir de lo anterior, la
zona de destilacidén 578 comprende la primera regidn de fraccio-
25 | namiento de al menos un plato tedricoc de contacto vapor-liquido
y preferiblemente de 1 a 20 y mas preferiblemente de 2 a 10
platos tedricos de contacto vapor-liquido, y la zona de desti-
lacidén 580 comprende la segunda regidn de fraccionamiento de al
‘menos un plato tedrico de contacto vapor-liquido y con prefe-

30 rencia de 1 a 15 y'hés preferiblemente de 2 a 6 platos tedricos
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de contacto vapor-liquido. Similarmente, la zona de destilacidn
582 comprende la tercera regidm de fraccionamiento de al menos
cinco platos tedricos de contacto vapor-liquido y preferible-
mente de“10 a 6 y mas preferiblemente de 15 a 50 platos tedricos
de contacto vapor-liquido, y la zona de destilacién 584?héipren-
de la cuarta regidn de fraccionamiento de al ‘menos un plato

tebrico de contacto vapor-liquldo y preferiblemente de 1 2, 20 y'ij
mis preferiblemente de 2 a 10 platos tebricos de contacto vapor-‘“

1fquido. Por fltimo, la zona de destilacidn 576 comprende‘la
quinta regién de fraccionamiento de al menos un plato tefrico de

contacto vapor-liquido y preferiblemente de 1 a 20 ¥y mis prafe-

L

riblemente de 3 a 12 platos tedricos de contacto vapor-liqpfdo.

Al lgual que en las modalldades de las flguraq

2 a4, el Eunc1onam1ento mis eficaz de la modalldad de la-: Elgura

5 requiere el empleo de una relacidn de reflujo interma para
la columna 206 de al menos 1,35:1 aproximadamente y preferlble-
mente de 1,35:1 a 10:1, méas preferiblemente de 3,5:1 a 7,5:1 ¥y
todavia mis preferiblemente de 4:1 a 6:1 aprokimadamente, en
donde la relacidén de reflujo liquido interna se define por la
expresién anterior (I) tal y como se aplica a las zonas y co-
rrientes similarmente representadas en la modalidad-de la figu=- .
ra S

Todavia, otra modalidad del proceso de esta inven-
cién se muestra en la figura 6, en la cual los nlmeros que uti- '
lizan el prefijo "6é" se refiere a los mismos o similares elemen-
tos de las figuras 2 a 4. En esta modalidad, se emplea una co=-
lumna de separacibén de corriente lateral 212, tal y como se des=—
cribe mhs detalladamente a continuacidn, para concentrar adicio-
nalmente el contenido en acetaldehido de la corriente de 4xido

de etileno rica en acetaldehido. En la figura 6, se introduce
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una corriente impura de 6xido de etileno que contiene impure-
zas aldehidicas por el conducto 632 a la columna de destilacidn
210, empleando el elemento distribuidor 677. Dentro de la co-
lumna de separacidn de aldehido 210 estéﬁ dispuestas las siguien
tes zonas de destilacién en orden ascendente'por encima de ia
alimentacidn: la primera zona de destilacidn 220, la segurda
zona de destilacidn 682 y la tercera zona de destilacidn €84.

Tal y como se describiri mis detalladamente a continuzciénm, °

* estas: tres zonas de destilacidn, en combinacidén con el separador

dércorriente lateral 212, llevan a cabo las funciones de las

*  zonmas de destilacibén 76, 80, 82 ¥y 84 en el aparato de las ¢ gu—
3,}ras-2 a 4» 457:'°' ) ' '

" por tanto, v en esta modalldad la zona de desti-

Sl 'lac1on 220 corresponde a la primera y segunda regidn de fraccio-
- 15'f B i nam1ento 76 y 80 y, por tanto, posee al menos dos platos tedri-
N * cos de contacto vapor-liquido y preferiblemente de 2 a 35, mis
: preferlblemente de 4 a 16 y mas preferiblemente de 6 a 11 platos
- tedricos de contacto vapor-liquido. Las zonas de destilacidn

_ 682 y 684, que corresponden a las zonas de destilacidén 82 y 84

respectivamente en el aparato de las figuras 3 a 4 y que, por

' tantd, comprenden la tercera y la cuarta regidn de fracciona-

miento, respectivamente, utilizan el nfmerc de platos tedricos
de contacto vapor-liquido indicado anteriormente para las zonas

El producto de cabeza de la columna 210 se extrie
de 1la misma por el conducto 654 y se pasa al condensador parcial
689, cuyo efluente se pasa al separador vapéreliquido 652, EL
1iquido separado en el mismo se extrae por el conducto 686 y
se recicla en parte como reflujo liquido a l1a columna 210 por el
conducto 681 v elemento distribuidor 693, siendo extraido el

resto por el conducto 687 como la corriente rica en formaldehido.
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La corriente de producto de Oxido de etileno sustancialmente
libre de impurezas aldehidicas se extrae de la columna por el
conducto 685 y comprende una porcidén del liquido que desciende

desde la zona de destilacidn 684, como anteriormente se ha des—

crito.

Una porcidn del liquido que desc1ende de la'zana
682 se extrae por el conducto 214. Este liquido, que comprende“
la corriente lateral combinada extraida, por ejemplo en la moda- )

lidad de las figuras 2-4 por los conductos 60 y 83, se paé;.a R
la porcidén superior de la columna de destilacién de corriante
lateral 212 en la cual se proporciona una zona de destlla"ién

LU

218 que comprende una sexta regidn de fraccionamiento de & ne—

nos un plato teorlco de contacto vapor—liquldo y preferlblemen- -

S

te de 2 a 50, mas preferlblemente de 5 a 30 y més preferlblemenr :j

~te de 10 a 20 platos tebricos de contacto vapor-liquldo. BL"

‘vapor producido en la columna 212 se extrae de la misma por el

conducto 216 y se reintroduce a la columna 210 por debaJo de la'- ”
zona 682 por via del elemento distrlbuldor 242, El producto 14~ .
quido de cola producido en la columna 212 se extrae de la mlsmaymw
por el conducto 222, paséndose una porcidén del mismo al conducto
683 v extrayéndose del sistema como corriente rica en acetaldehi—A
do. Una porcidén del producto de cola extraido puede reciclarse

a la columna 212 por el conducto 226 y calderin 293, el cual
puede calentarse adecuadamente ron una porciénidel producto de
cola de 1la columna 210, el cual puede pasarse al calderin 293,

por ejemplo, por los conductos 657 y 663. El fiuido de calenta-
miento enfriado puede reciclarse por el conducto 667 al conducto

666, como antes se ha descrito.

En la modalidad de la figura 6, la zona de destila-

cién 676 por debajo de la alimentacidén a la columna 210 compren-~

R A
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de la quinta regibdn de fraccionamiento y su funcionamiento es
como ya se ha indicado anteriormente. Como anteriormente, una
porcidn del producto de cola extraido de la columna 210 puede
reciclarse a la misma por via de un intercambiador de calor

adecuado 659, pasindose preferiblemente el resto del prodwucto

de cola bien directamente al intercambiador de calor 224 como

'éntes se ha descrito o bien por el conducto 666 al intercem—

" piador de calor 664 para reciclarse entonces a un reabsorbedor

adecuado 10 por el conducto 668..

‘La relac1on de reflujo liquido interna para lograr

;.3 la.operac1on,mas eficaz de la modalidad de la figura 6, es de
:.al menos de 1,35: 1 y preferlblemente de 1,35:1 a 10:1, mas
-?Zpreferlblemente de 3,501 a T 453 1 y todavia més preferiblemerte
B ";.q de 4:1 a 6:1 aproxlmadamente, en donde esta relacibén de refiujo
15

liquldo 1nterna se deflne por la expresxon anterior (1) con re-

’ {-ferenc1a a ‘las correspondlentes zonas y corrientes de la modali- .
'dad de 1a Elgura 6. ’

Slmllarmente, el liquldo y vapor reciclados a la

' columna 212 por el conducto 226 introduce preferiblemente al me-

nos 5 %, con preferencia 10 a 70 % y mis preferiblemente de
25 a 50 % aproximadamente del "calor de separacibn total" sumi-
nistrado a las columnas 210 y 212, es decir, la suma de los ca-
Iores sensible y latente ihtroducidos por los conductos 658 y
216,

si se desea, puede reciclarse una porcidn de la co=-

- rrlente de b6xido de etileno rica en formaldehido del conducto

§87 por los conductos 688 y 632 & la columna 270y uma porcibn
de los vapores extraldos del separador 652 por el conducto 690
puede reciclarse a un reabsorbedor (no mostrado), como antes

se ha descrito.
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Como ya se ha indicado, el proceso ilustrado en

la figura 6 es particularmente (itil cuando, por ejemplo, se de-
sea reducir al minimo la cantidad de liquido extraido por el
conducto 683 como corriente de dxido de etileno rlca en. acetal-
dehido. Cuando se lleva a cabo é&sto, bajo cond1c1ones du ?Egimen
constante, la velocidad de flujo de la corriente de éxido- de eti
leno rica en acetaldehido en el conducto 683 es generalmente—de k
0,7 a 10 ¥ aproximadamente de la velocidad de flujo de 1a cﬁ—»'"*m
rriente de producto de 6xido de etileno que se extrae por el ‘
conducto 685. Esto podria compararse a la velocidad de fluqo de
las corrientes de Sxido de etileno ricas en acetaldehido en 1os |

conductos 83 (figuras 3 y 4) y 583 (figura 5) que generaluen*e |
es de 0,5 a 15 % aproxzmadamente de la veloc1d€d de flujo de 1as5:
corrientes de producto de xido de etileno en lés'conducfos 85
y 585, respectlvamente. Naturalmente, en cualqulera de las mo-
dalldades anterlores, las velocidades de flujo relativas de las.
corrlentes rica en acetaldehldo, rica en formaldehido y de 6xido
de etileno variaran ampliamente en funcibn del grado de sepa=
racién de impurezas aldehidicas, pudiéndose determinar facil-
mente por expertos en esta materia. De éste modo, pueden
emplearse velocidades de Elﬁjo relativas de la corriente de
dxido de etileno rica en acetaldehido y de la corriente de

producto de éxido de etileno fuera de las gamas anteriormente

mencionadas.

A continuacidn se hace referencia a la figura 7,
en donde los nimeros identificativos vienen precedidos por el
nlmero "7" para la estructura que cor?esponde a-la mostrada
en la modalidad de las figuras 2 a 4, En la figura 7 se ilustra
una modalidad de esta invencién en la cual la destilacidén en

contracorriente en etapas miltiples efectuada en la columna 50
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de las Figuras 2 a 4, se realiza en dos columnas de destilacidn
separadas, es decir, las columnas de separacidén de aldehidos

286 y 287, estandow dotada la columna 287 en una zona de desti-
lacidn 285 que efectua la misma funcién que la zona de destila-

cibén 218 de la figura 6, es decir, efectua una concentraciba

 del contenido en acetaldehido de la corriente de 6xido de etile-

no rica en acetaldehido que se extrae por el conducto 783 del
proceso. En esta modalidad, el liquido impuro de 4xido de etile-
no. a tratar se introduce por el conducto 732 en la primera colum
na de desﬁilacién 286, empleando el elemento disfribuidor 777.
Dentro de la columna 286 se proporciona una zona de destilacidn

superior 280 y una zona de destilacidn inferior 776. Los produc—

"_'tos de cabeza se extraen de la columna 286 por el conducto 283

¥y se introducen como alimentacidn a la segunda columna de desti-

lacibn 287 -por via del elemento distribuidor 281. Una primera

‘porcidn del productb de cola extraido de la columna 286 por el
_'conducfo'756},se recicla preferiblemente por el conducto 766,
7 ihterc;mbiador de calor 764 y conducto 768, a un reabsorbedor

{por ejemplo, el reabsorbedor 10 del proceso de la figura 2),
como ya se ha descrito anteriormente, Una segunda porcién del
producto de cola extraido se recicla a la columna 286 por el
calderin 759, conducto 758 y elemento distribuidor 772 a la

porcidn inferior de la columna por debajo de la zona 776.

La columna 287 esti dotada, en orden ascendente -

por encima de la alimentacidn a la misma, con zonas de destila-

 ¢ibn 782 y 784 y esti dotada con la zona de destilacidnm 285 por

debéjo de la alimentacidn. El producto de cabeza se extrae de

Y e P s Lol
sa condensz en el gondonca-

1a columna 287 por el caonducto 754
dor 789 y su efluente se pasa al separador vapor-liquido 752.

El liquido separado del separador 752 se extrae por el conducto
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786 y una porcién del liquido extraido se recicla del conducto
781 y elemento distribuidor 793 a la porcibn superior de la
columna 287. La porcidn restante del liquido extraido se pasa
al conducto 787 y comprende la corriente de 6xido de etileno

rica en formaldehido, de la cual al menos uma porcidn s“"ﬁci-

destllac16n 286, como ya se ha descrito. Los vapores extra,dos .
del separador 752 son reciclados preferiblemente por el *onﬂucto RL
790 a un reabsorbedor (no mostrado), igualmente como ya se ha
descrito. j ' : j,

La corriente de producto de 6x1do de etlleno,

-~ g

sustancialmente libre de 1mpurezas aldehidicas, se extrae como
una corrlente lateral por el conducto 785 a partlr de una porc16n ~
del liquido que desciende de la zona de destilacidn 784 comorya
se ha descrito en la operacidn de la columna 50 de las figuras

2 a 4.

Una porcidn del 1iqu1do que desciende de la zcna
de destilacidn 782 se extrae por el conducto 284 ¥y se pasa por
via del elemento distribuidor 282 como reflujo liquido a la co~
lumna 286. El producto liquido de cola producido'en la columna
287 se extrae de la misma por el conducto 288 y una porcidn de
dicho producto de cola se pasa al conducto 783 y se extrae del
sistema como la corriente de 6xido de etileno rica en acetal-
dehido. Una porcién del producto de cola extraido se recicla a
la columna 287 por los calderines 769 y conducto 289, cuyo cal-
derin puede ser calentado adecuadamente con una porcibén del pro
ducte de cola extraido de la columna 286, pasindose.entonces al ..
calderin 769, por ejemplo, por el conducto 757 y 763. El £luido
de calentamiento enfriado puede reciclarse por el conducto 767

al conducto 766, como antes se ha descrito.
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En la modalidad de la figura 7, la zona de
- destilacibn 280 corresponde a la zona de destilacidn 220 de la
modalidad de la figura 6 y, por tanto, corresponde:también a la
primera v segunda regidn de fraccionamiento 76 y 80 en las mo-

e 5 dalidades de-las figuras 3 y 4. Por tanto, la zona de destila-

";cién 280 posee al menos dos platos tedricos de contacto vapor—
éliqpldo y preferiblemente de 2 a 35, mAs preferiblemente de 4 a
116‘y mas preferiblemente de 6 a 11 platos tebricos de coutacto
o _7:: vapor-liqnldo. Las zonas de destilacidén 782 y 784, que corres—
: “7:f1é;ff?i ponden a las zonas de destilacién 82 y 84 respectivamente en el
' 'aparato de las figuras 3 ¥ 4 y que, por tanto, comprenden la
tercera y cuarta regibdn de fraccionamiento, respectivamente, em—
éieéh'el nfimero de platos tebricos de contacto vapor-liquids

-:antéricrﬁen;e indicado para las zonas 82 y 84.

La zona de destilacién 776 por debajo de ld ali~
?mentac1on a la columna 286 comprende la quinta regibn de £raccio
namiento.y su funcionamiento es como ya se ha descrito con ante-
'- 5irioridad. La zona de destilacién 285 dotada dentro de la columna
7 287 por debajo de la alimentacidn, comprende una sexta regidn de
" 20 fraccionamiento y, por tanto, corresponde a la éon; de destila~
" cibn 218 en la modalidad de la figura 6. Por consiguiente, la
zona de destilacidn 285 posee al menos un plato tedrico de con-
tacto vapor-liquido y preferiblemente tiene de 2 a 50, m&s pre-
feriblemente de 5 a 30 y mas preferiblemente de 10 a 20 platos
25  tedricos de contacto vapor-liquido.

Como anteriormente se ha descrito Para las moda~-
- 1idades. de las figuras 2 a2 §, =l proceso de-la figura 7 empl
preferiblemente una relacidn de reflujo liquido interna, para
lograr la operacidn mis eficaz de esta modalidad, de al menos

30 1,35:1 y con preferencia de 1,35:1 a 10:1, mas preferiblemente
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de 3,5:1 a 7,5:1 y mas preferiblemente de 4:1 a 6:1, aproxima-
damente, en donde esta relacidn de reflujo interna se define
por la expresidn (I) anterior, tal y como se ha hecho referen-
cla a las correspondientes zonas y corrientes en la modqtidgd

de 1la figura 7.

~ Similarmente, se introduce preferibleméﬁte'f"
en la columna 287 por el conducto 289 al menos 5 %X, prefgfible;'
menté 10 a 70 % y mis preferiblemente 25 a 50 %, aproximéﬁﬁﬁen-
te, del "calor total de separacidn" suministrado.a.las cclimnas
286 y 287, es decir, la suma del calor sensible y calor latente

introducidos por los conductos 758 y 289,
" De manera similar al proceso de la figurazs,

la modalidad de la figura 7 es particularmente Gtil cuando se
desea reducir al minimo la cantidad de liquido extraido por el

- conducto 783 como la corriente de éxido de etileno rica’ en ace-

taldehido. Cuando ésto se pone en practica; en condiciones de
régimen constahte, la velocidad de flujo de la corriente de bxi-
do de etilemo rica en acetaldehido en el conducto 783 es en ge-
neral de 0,1 a 10 % aproximadamente de la velocidad de flujo

de la corriente de producto de bxido de etileno que se extrae
por el conducto 785. Puede emplearse, como ya se ha indicado en
la modalidad de la figura 7, velocidades de flujo relativas de
la corriente de 6xido de etileno rica en acetaldehido y de la
corriente de producto de 6xido de etileno, fuera de las gamas

antes mencionadas.

En la modalidad de las figuras 2 a 7 inclusive,
el efluente del reabsorbedor 10 Se trata primeramente en la co-
luma de separacidn de didxido de carbono 30 y el producto de
cola de esta columna’ se pasa luego como alimentacidn a la columna

o columnas de separacidn de aldehidos como ya se ha descrito an-



10

20

25

30

- 35 -

teriormente. La figura 8 ilustra todavia otra modalidad de esta
invencidén en la cual el reabsorbato, conteniendo gas didxido

de carbono, se extrae de una columna de reabsorcidén 310 y se
pasa directamente z~una columna de separacidén de aldehidos 850
la cual se proporciona entonces con un separador de corriente
lateral 264 para la eliminacidén de diéxido de carbomo, reintro-

duciéndose entonces los gases separados a la columna de separa~

- cibén de aldehidos y ulteriormente al reabsorbedor para la sepa-

rac13?.con.los vapores de cabeza de esta filtima columna. o la

. 2£1gugg 8, los elementos de estructura similar a las modalicdades
. de.lég figuras 2 a 4 emplean los nimeros de aquellas figuras pre
};feridos por "8", De este modo, en la figura 8 se ilustra ur

;iiproceso en el cual una solucidén acuosa de 6xido de etileno, que

o ),__;fﬁA%tlene en dlsoluc1on didxido de carbono e impurezas aldehidicas,

- 15

By o~

'fy‘que se obtlene a partir de un separador convencional (nc mos-

";trado), se pasa como allmentac10n a la porcidn inferior del re=~

absorbedor 810 por el’ conducto 812 en donde se pone en contacto

Lo.en- contracorrlente con un medio acuoso introducido a la porcidn

Euperior de la columna 810 por el conducto 256, para absorber

dxido de etilemo, con lo que se obtiene un reabsorbato que se
extrae por el conducto 813. Los gases no absorbidos, incluyendo
el dxide de carbono, se extraen de la porcidn superior de la co-
lumna 810 por el conducto 814, El producto de cola extraldo de
la columna 810 se pasa por los conductos 813 y 832 como alimen—
tacidn a la columna de separacidn de aldehidos 850 en la cual

se proporciona, en orden ascendente por encima de la alimenta-
cibén, las zonas de destilacidn 878,880, 882 y 884, v en cwya'co-
lumna se proporciona lazona de destilacidn 876 por debajo de la
alimentacidn.

La solucidn acuosa impura de d6xido de etileno
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que contiene impurezas aldehidicas y didxido de carbono disuelto,
que se intreduce a la columna de separacidn de aldehidos 850

por el conducto 832, puede tener una composicidn que,,;l,igual
que en las modalidades de las figuras 2 a 7, puede vafiar amplia
mente., En general, sin embargo, el liquido impuro contesir de

5 a 25 % en peso, normalmente de 8 a 15 % en peso, aproximada~ L

mente, de 6xido de etileno; de 75 a 95 % en peso, ﬁormalménte

de 85 a 92 % en peso, aproximadamente, de agua; y de 0O, 001 a
0,1 % en peso, normalmente de 0,005 a 0,02 % en peso, prox1ma-

_damente, de impurezas aldehidicas; y también contendri (basado

en el contenido en dxido de etilemo del 1liquido impuro) mé3
de 500 ppm aproximadamente, normalmente més de 1.000 ppm apraoxi-
madamente, de di&xido'de carbdno'o inertes gaseosos disueltoé.

La.zona de destilacidén 878 comprende la prime:a
reglon de fraccionamiento y posee al menos un plato tedrico de
contacto vapor-Iquldo y preferiblemente de 1 a 20, mis preferi-~
blemente de 2 a 10 platos tedricos de contacto vapor-liquido, y

" la zona de destilacidn 880 comprende 1a sequnda regidn de frac-

cionamiento y posee al menos un plato tebrico de contacto vapor-

1iquido, preferiblemente de 1 a 12 y mds preferiblemente de 2 a

6 platos tebricos de contacto vapor-liquido. Similarmente, la
zona de destilacidén 882 comprende la tercera regidén de fraccio-
namiento y posee al menos cinco platos tedricos de contacto va-
por-liquido y preferiblemente de 10 a 60 y mas preferiblemente
de 5 a 50 platos tedricos de contacto vapor—liquido; y la zona
de destilacibén 884 comprende la cuarta regidn de fraccionamiento
y posee al menos 1, preferiblemente de 1 a 20 y mhs preferible-
mente de 2 a 10 platos tedricos de contacto vapor-liquido. Fi-
nalmente, la zona de destilacidn 876 comprende la quinta regidn

de fraccionamiento y posee al menos 1, preferiblemente de 1 a 20
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¥y mas preferiblemente de 3 a 12 platos tedricos de contacto

vapor-liquido.

Como en la modalidad de las figuras 3 y 4, la
columna 850 estid provista preferiblemente del conducto 860 para
proporcionar medios para la retirada de al menos una porcidn del
1iquido que desciende a la zona de destilacibén 880, cuyo ligquido
extralido se calienta en el intercambiador de calor 869, como
anteriormente se ha descrito, y se recicla por el conducto 862
a la -columna 850 por debajo de la zona de destilacibdn 880. E1
producto de cola se extrae de la columna 850 por el conducto
856 y se recicla en parte a la columna (por el calderin 859 y
conducto 858)por debajo de la zona de destilacidn 876, Una por-
cibén del producto de cola extraido se pasa preferiblemente al
conducto 863 para proporcionar el fluido de calentamiento nece-
sario para el funcionamiento del intercambiador de calor 869 y
el 1liquido enfriado se extrae entonces del intercambiador de
calor por el conducto 867 y se pasa al conducto 866 y 256 para
su reciclo al reabsorbedor 810. Una porcidn del liquido asi re-
ciclado por el conducto 256 puede extraerse por el conducto 829
como purga para evitar la acumulacidn en el sistema de cantidades

indeseadas de etilenglicol y formaldehido, como ya se ha descrito

anteriormente,

Al igual que en la modalidad de las figuras 2 a
4, se extrae una corriente rica en acetaldehido de la columna
850 por el conducto 883, que comprende al menos una porcidn del
1iquido que desciende de la zona de destilacidn 882. Esta co-
rriénte.rica en acetaldehido serd extraida generalmente por el
conducto 883 a una velocidad de flujo equivalente a 0,5425 %
aproximadamente de la velocidad de flujo de la corriente de pro-
ducto de 6xido de etileno en el conducto 885, aunque pueden

usarse también velocidades de £lujo mayores o inferiores.

Puesto que el liquido introducido por el conducto
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832 a la columna 850 en la modalidad de la figura 8, tendri
grandes cantidades (por ejemplo, hasta 0,1 % en peso aproxima-
damente) de didxido de carbono disuelto, se proporciona en esta
modalidad un conducto 262 mediante el cual se extrae de la co-
lumna 850 al menos una porcidn del liquido que desciende de la
zona de destilacidn 884 y se introduce a la porcidn superior

del separador de corriente lateral 264 por via del elemento dis-—
tribuidor 266. En el separador 264, se proporciona la zona de
destilacidn 265 en la cual el 1iquido descendente asi introdu--
cido se pone en contacto en contracorriente con los vapores de
flujo ascendente que se introducen al separador 264 por medio
del elemento distribuidor 268 y que resultan del tratamiento en
el calderin 274 de una porcidén del producto de cola del separa-
dor que, a su vez, se extrae del separador 264 por el conducto
272. La porcidn restante del producto de cola extraidofdel sepa-
rador 264 se pasa al conducto 885 y comprende la corriente desea
da conteniendo d6xido de etileno que esti sustancialmente libre
de impurezas aldehidicas y que también esti practicamente libre
de dibxido de carbono, es decir, contiene menos de 20 ppm en

peso aproximadamente de didxido de carbono disuelto.

Los productos de cabeza formados en el separador

264 son ricos en diéxido de carbono que ha sido separado por
tratamiento de la corriente lateral en el separador 264 y se
pasan del separador 264 como reciclo a la columna 850 por el
conducto 260 y elemento distribuidor 258, siendo introducido
dicho reciclo a la columna 850 en un punto de la columna situado
por debajo de la zona de destilacibén 884. E1l producto de cabeza
combinado formado en la columna 850 se extrae de la misma por el
conducto 854 y se pasa al condensador 889, el cual se ilustra

en la figura 8 como un condensador parcial. El condensado asi ob
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tenido se pasa al separador gas-liquido 852. Una porcidn del
liquido extraido del separador 852 se pasa por los conductos

886 y 881 a la porcién superior de la columna 850 como reflujo
iiquido, siendo suficiente la cantidad de dicho refiujo para
proporcionar una relacidn de refiujo liquide interna de a® menos
1,35:1 y preferiblemente de 1,35:1 a 10:1, mas preferiblamuente
de 3,5:1 a 7,5:1 y mas preferiblemente de 4:1 a 6:1 aproxinada-
mente,,siendo'definida 1a relacidn de reflujo liquido inremna

por la expresién (I) anterior, con referencia a las zonas y co-

rrientes definidas en la figura 8. El condensado restante no

refluido de este modo comprende la corriente rica en formaldehi-

. do que se extrae por el conducto 887. Al menos una porcidn de

esta corrlente se rec1c1a,pre£er1blemente por los conductos 888

"y'832 a la seccidn rica en agua de la columna 850, al objetn de
recuperar cantidades ad1c1onales de 8xido de etileno presente en

_esta corriente. Los vapores obtenidos del separador 852 que son

ricos en dibxido de carbono, se extraen del mismo por el conducto
890'y se pasan al feabsorbedor.810 por el conducto 812 para re-—
absorber cualquier 4xido de etileno que permanezca €n estos va-
pores, siendo ventilados los gases no absorbidos, como se ha
descrito anteriormente, por el conducto 814. Alternativamente,

y al igual que cuando el contenido en 4xido de etileno de los
vapores extraldos del separador 852 es suficientemente bajo

(por ejempio, mediante el empleo de una etapa de lavado con
agua),-los vapores del conducto 850 pueden ventilarse directa-

mente a la atmdsfera.

La zona de destilacidn 265 comprende generalmente

al menos dos platos tedricos de contacto vapor-liquido, preferi-

blemente de 5 a 20 y mas preferiblemente de 8 a 15 platos tedri-

cos de contacto vapor-liquido.
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La cantidad de calor introducido a la columna
de separacidn de aldehido 850 por el conducto 862 es con prefe-
rencia de al menos 5 %, preferiblemente de 10 a 70 ¥ y mas pre-
feriblemente de 25 a 50 % aproximadamente del "calor totzl. ce
separacién" suministrado a la columna 850, es decir, la sunia
de los calores sensible y latente introducidos a la columna
850 por los conductos 858 y 862. '

Las condiciones operativas usadas en la coiuiﬁa
264 variaran ampliamente, en funcién de Ffactores tales como::om-
posicibén del liquido pasado a la misma por el conducto 262, grado
de separacidn deseado de didxido de carbono disuelto.y de otxds
factores que seran evidentes para los expertos en esta matefi&.
Generalmente, sin embargo, la columna 264 emplea una temperafira
de cola de 30‘a 802C aproximadamente y normalmente de unos 4”ﬁf
60eC, y una presidén de cabeza de 1,75 a 7 kg/cm relatlvos, nor-

malmente de 1,75 a 3,5 kg/cm aproximadamente.

La figura 9 11ustra una modalldad de esta inven-
cidén en la cual la modalldad de la flgura 7 es suplementada por
la adicidn de un separador de corriente lateral para la separa—
cidn del didxido de carbono pasado a la primera columna de desti-
lacibn. Al igual que en la modalidad de la figura 8, la modalidad
ilustrada en la figura 9 serd particularmente adecuada para el
tratamiento de un liquido impuro acuoso de 6xido de etileno que
contiene altas concentraciones de dibéxido de carbono. En la figu-
ra 9, en la cual los elementos de similar estructura a los mos-
trados en las modalidades de las figuras 2 a 4 emplean los nime-
ros de aguellas Siguras perc precedidos por el n? "7, wma Co-
rriente acuosa impura de dxido de etileno que contiene didxido de
carbono disuelto se pasa por el conducto 932, intercambiador de
calor 964 y elemento distribuidor 977 a la primera columna de

destilacibén 300 en la cual se proporciona, por encima de 1la ali-



10

15

20

25

30

- 41 -

mentacidén a la misma, la zona de destilacidn 304 y, por debajo
de la alimentacidn, la zona de destilacibén 976. Los vapores de

cabeza son extraidos de la columna 300 por el conducto 306 y pa-

-sados por el elemento distribuidor 315 a la segunda columna de

destilacidn 310 en la cual se proporciona, por encima de lz ali-

mentacidn y en orden ascendente, la zona de destilacidn 93z y 984

'y, por debajo de la alimentacidn, la zona de destilacidn 314, EL-

producto de cola de la columna 200 se extrae por el conductoe 956,
pPasindose una porcidn del mismo por el conducto 966 al intexrcam—
biador de calor 964, siendo reciclada parte del producto de cola

a la columa 300 por el conducto 957, calderin 959, conductu 958

Yy elemento distribuidor 972, como ya se ha descrito. Al igwal que

. en las modalidades anteriores, el producto de cola enfriado ox-~

traido por el conducto 968 del intercambiador de calor 964, ce¢ re-

' cicla preferiblemente a un reabsorbedor (nmo mostrado) (por ejemplo,

© por el conducto 256 al reabsorbedor 810 en la modalidad de la fi-

gura 8). -

Los vapores de cabeza producidos en la columna 310
se extraen de la'misma por el conducto 554, se condensan en el
condensador 989 y se pasan al separador vapor-liguido 952, del cual
el liquido separado se extrae por el conducto 986 v, en parte,
se recicla a la columna 310 por el conducto 981 y elemento distri-
buidor 993 como reflujo liquido, siendo extraido el restante 1i-
quido separado por el conducto 987 como la corriente de 6xido de
etileno rica en formaldehido. Tal y como se ha descfifo en las
modalidades anteriores, al menos una porcidn de dicha corriente
rica en formaldehido se recicla preferiblemente por el conducto
988 y 932 a la columna 300, Los ?a?ores separados en el separador
952 se reciclan preferiblemente por el conducto 990, como se ha

descrito -en la modalidad de la figura 8, a un reabsorbedor (por
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ejemplo, reabsorbedor 810 en la modalidad de la figura 8), para
proporcionar la separacidén del sistema por via de la cabeza del
reabsorbedor de elevadas concentraciones de dibdxido de carbono
que estarin contenidas en la cabeza extraida de la segunda colum

na de destilacibn 310 por el conducto 954.

Similarmente a la modalidad de la figura 8, el
liquido introducido por el conductc 932 a la primera columna de
destilacidn 300 contendri grandes cantidades de dibdxido de carbo-
no disuelto., Por tanto, se proporciona también en esta modalidad
un conducto 320 por el cual se extrae al menos una porcidn del
1iquido que desciende de la zona de destilacibdn 984 de la segunda
zona de destilacidn 310 y se introduce a la porcidn superior del
separador de corriente lateral 324 por via del elemento distri-
buidor 322. En el separador 324, se proporcioné la zona de desti~
lacidn 326 en la cual el liquido descendente asi introducido se
pone en contacto en contracorriente con los vapores de flujo as=
cendente que se introducen al separador 324 por medio del elemen-
to distribuidor 328 y que resultan del tratamiento del calderin
332 de una porcidén del producto de cola del separador que, a su
vez, se extrae del separador 324 por el conducto 323. bLa porcibn
restante del producto de cola extrafdo del separador 324 se pasa
al conducto 985 y comprende la corriente conteniendo éxido de eti
leno deseada, sustancialmente libre de impurezas aldehidicas y

didxido de carbono.

EL producto de cabeza formado en el separador 324
es rico en dibéxido de carbono que ha sido separado por tratamien-
to de la rorriente lateral en el separador 324 y se pasa por el
conducto 818 y elemento distribuidor 317 como reciclo a la columna
310, siendo introducido dicho reciclo a la columna 310 en un pun-

to situado en la columna por debajo de la zona de destilacidn 984,
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Como se ha descrito anteriormente, estos gases de didxido de car-
bono se extraen de la columna 310 con los vapores en el conducto
954 y pasan predominantemente al conducto 990, pudiéndose reci-
clay a un reabsorbedor.

La zona de destilacidn 976 de la columna 300 co-
rresponde a la zona de destilacidn 76 en las modalidades de las
Figuras 3 ¥ 4 y ya ha sido descrita anteriormente. Como en la fi-
gura 7, la zona de destilacibdn de la columna 300 por encima de la
alimentacidn a la misma (zona 304 en la figura 9) corresponde a
la primera y segunda regién de Ffraccionamiento 76 y 80 en las fi=-
guras 3 y 4y, por tanto, posee al menos dos platos tedricos de
contacto vapor-liquido y preferiblemente de 25 a 35, mas preferi-
blemente de 4 a 6 y mas preferiblemente de 6 a 11 platos tedricos
de contacto vapor-liquido, aproximadamente. De forma similar a la
figura 7, las zonas de destilacidn 982 y 984 en la columna 310
corresponden a las zonas de destilacibdn 82 y 84, respectivamente,
de las figuras 3 y 4 y, por tanto, comprenden la tercera y cuarta
regidn de fraccionamiento, respectivamente; el nlmero de platos
tebricos de contacto vapor-liquido empleados en la zona de desti-
lacidn 982 y 984 corresponden por tanto al ya indicado para las
zonas 82 y 84. ,
' La zona de destilacidn 314 por debajo de la ali-
mentacidén a.la columna 310 comprende una sexta regién de frac-
cionamiento y, por tanto, corresponde a la zona de destilacidn
218 de la modalidad de la figura 6. Por consiguiente, la zona
de desti}acién 314 posee al menos un plato tedrico de contacto
vapor-liquido y preferiblemente de 2 a 50, mas preferiblemente
de 5 a 30 vy mis preferiblemente de 10 a 20 platos tedricos de
contacto vapor-liquido. El producto de cola se extrae de la co-

lumna 310 por el conducto 316 y una porcidn del mismo se recicla
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por el calderin 959 y conducto 312 a la porcibén inferior de 1a
columna 310. El producto de cola restante se pasa al conducto

983 que comprende la corriente de b6xido de etileno rica en ace-
taldehido. Como en la figura 7, la velocidad de flujo de la co-
rriente de éxido de etileno rica en acetaldehido (en condiciones
de régimen constante) en el conducto 985 de la figura 9, es gene-
ralmente de 0,1 a 10 ¥ aproximadamente de la velocidad de flujo
de la corriente de producto de éxido de etilemo que.se extrae

por el conducto 985.

) La zona de destilacibén 326 en el separador dz co-
rriente lateral 324 corresponde a la zona de destilacidn 265 en
la modalidad de la figura 8 y, por tanto, comprende generalmente
al menos dos platos tedricos de contacto vapor-liquido, prefsri-
blemente de 5 a 20 y mas preferiblemente de 8 a 15 platos‘teéri-

cos de contacto vapor-liquido.

Cbmo ya'se ha descrito, la cantidad de calor intro
ducido en la ségunda zona de destilacibn 310 por el conducto 312
es con preferencia de al menos 5 %, preferiblemente de 10 a 70%,
mas preferiblemente de 25 a 50 % aproximadamente de "calor de se-
paracidén total” suministrado a las columnas 300 a 310, es decir,
la suma de los calores semsible y latente introducidos a las co-

lumnas 300 y 310 por bs conductos 958 y 312.

La composicidn general del liquido impuro pasado
a la columna 300 por el conducto 932 corresponde a la ya descrita
anteriormente para el liquido impuro alimentado a la colwmna de
acifn de aldchide 850 on la figura &y las condiciones ope-

rativas del separador de corriente lateral 324 corresponde a las

ya indicadas anteriormente para la columna 264 en la figura 8.

La cantidad de reflujo liquido introducido a la

columna 310 por el conducto 981 es suficiente para proporcionar
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una relacidn de reflujo liquido interna de al menos 1,35:1, pre-
feriblemente de 1,35:1 a 10:1, mas preferiblemente de 3,5:1 a
755:1 y mis preferiblemente de 4:1 a 6:1 aproximadamente, siendo
definida la relacidén de reflujo liquido interna por la sxpresidn
(I) anterior, con referencia a las zonas y corrientes defirddas
en la figura 9.

Como se muestra en la Patente USA No. 3.504.656
va indicada anteriormente, el procedimiento de dxido de etileno
de la técnica anterior contempla también el paso de una porcidn
del reabsorbato (por ejemplo, reabsorbeto de la linea 16 de la
Pigura 1 anterior) a un proceso convencional de étilenglicol en

donde el contenido en 6xido de etileno del reabsorbato es reac-

cionado en un reactor de etilenglicol con agua para formar deri-

vados glicdlicos del epdxido. Cuando el proceso de etilenglicol
empleé una columna de separacidn antes del reactor de etilengli-

col, para tratar'el reabsorbato ¥y separar didxido de carbomo y

" otros gases disueltos antes del reactor, se entenderi que el

efluenie liquido de dicha columna puede pasarse a una columna de
separacidén degaldehidos 50 (por ejemplo, por la linea 32 en la

figura:2) para la obtencién de una corriente de Oxido de etileno
purificada de acuerdo con el proceso de esta invencidn. De este

modo, se entenderd que la colwmna 30 de la figura 2 puede

~comprender al reactor de glicol alimentado al separador.

La invencidn se entenderd de forma mis completa
con referencia a los siguientes ejemplos especificos, pero debe
entenderse que estos ejemplos se ofrecen solamente con £ines
ilustrafivos y no intentan limitar el alcance de la invencidn.
En los siguientes ejemplos y en toda esta memoria, las partes

se ofrecen en peso salvo que se indique lo contrario.
3
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EJEMPLO 1

Una solucidn acuosa impura de 6xido de etileno,
sustancialmente libre de didxido de carbono, se procesa continua-
mente en una columna de destilacidn de etapas ﬁﬁltiples, en con-
tracorriente, similar a la mostrada en la figura 4. La columna,

y con referencia a los nfmeros indicados en la figura 4, contiene
tres platos tedricos de contacto vapor-liquido eﬁ la zona 78, dos
platos tebricos de contacto vapor-liquido en la zona 80, 38 platos
tédricos de contacto vapor-iiquido en la zona 82, 4 platos tedri-
cos de contacto vapor-iiquido en la zona 84y 7 plétos tedricos

de contacto vapor-liquido en la zona 76. En la Tabla I se ofrecen
las temperaturas, velocidades de flujo, contenido en calor sensi-
ble y composicién de las diversas corrientes. Los ntmeros de refe-
rencia que aparecen entre paréntesis por debajb de las identifi-
caciones de las corrientes, son los utilizados en la figuré 4 y

se proporcionan para facilitar una referencia entre este ejemplo
y el dibujo. El reflujo liquido interno empleado es de 6:1, tal

y como se determina por la expresidn (1) anterior.

R AP LR R, ARy Y
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®
Expresado como Ppm (p
no en % en peso.

artes por millén), cuando se indique,

TABLA I
Corriente Alimenta | Producto | Reciclo de !Reciclo de '-C‘ .
cidn de cola | cola | corriente oogr j
(32) (68) (58) lateral * E}H
(62) en B
(83)
Temp., 2C. 53 65 146 56 N
. s 2 52
Presién, kg/cm , abse - - 4,3 4,0 4
i
Flujo, kg/hora 14. 822 13.088 - - 260
Entrada/salida calor-
108 kcal - - 1,28 entra 0,51 _
da entrada
composicidn, % en peso
Oxido de etileno (O.E:.)i'E 11,9 12 ppm 12 ppm 79,6 99
Agua — 86,9 98,4 98,4 20,0 6
Etilenglicol 1,06 1,6 1,6 0,01 na
Formaldehido" 0,0050 | 0,0053 0,0053 4 ppm
Acetaldehido’ 0,0050 - - 0,40 o
i
- ]




Corriente

Corriente |Vapor de [Reflujo |Corriente
0.E. rica de produc |cabeza T 0.E. rica en
en CH3CHO Fo O.E. ik HCHO
(83) (85) (54) (81) (87)
52 48 48 47 47
4,0 3,7 347 3,7 3,7
S| 262 1.310 9.570 9.408 162
salida
9974 99,9 99,9 99,9 99,9
0,6 £ 0,01 £0,01 £ 0,01 <£0,01
nada nada nada nada nada
. 3,5 ppm 3,4 ppmn 0,030 0,030 0,030
=] 0,28 '5.ppm | 5ppm | 5 ppm 5 ppm

- 47 =
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EJEMPLO 2

Se repite el proceso del ejemplo 1 excepto que no se emplea

inyeccibn de corriente lateral de vapor de separacidn, de manera que

el vapor de separacibn se introduce solamente por el conducto 58. Los

datos asi obtenidos se ilustran en la siguiente Tabla IT.

TABLA 1T

Corriente Alimentacibdn | Producto Reciclo| corriente
de cola | de cola| 0.E. rica| Corrie
en CH_CHO| de prc

3 0.E.
(32). (56) (58) (83)
(8
Temp., 2C 53 65 146 52 4
“Presidn, kg/cm?, abs. - - 4,3 4,0 .
Flujo, kg/hora 14. 822 13.088 - 262 1.0
Entrada/salida calor - - 1,79 in =~ .
106 kcal

composicidn, % en peso o
Oxido de etileno (E.O.);e 11,9 12 ppm. 12 ppm 99,4 ‘o
H
Agua 86,9 98,4 98,4 0,6 n
Etilenglicol 1,06 1,6 1,6 nada 8
{
Formaldehido” 0,005 0,0046| 0,0046 8,5 ppm 5

Acetaldehido™ 0,005 - - 0,28

i

!

1

‘ .
|

¥oxpresado como ppm (partes
% en peso.

por milldén), cuando se indique, no en

\omeia 2™
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Corriente Vapor de Reflujo Corriente O.E.
de producto cabeza rica en HCHO
0. E.
(85) - (54) (81) (87)
48 48 47 47
3,7 3,7 3,7 3,7
1.027 9.570 9.126 444
- 1,25 salida - -
89,9- 99,89 99,9 99,3
£0,01 <0,01 £0,01 £0,01
nada nada nada nada
8,5 ppm 0,03 0,03 0,03
5> ppm 5 ppm 5 ppm 5 ppm
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A partir de lo anterior se podrid apreciar que el vapor
de separacibn introducido a las diversas columnas de las figuras
5 a 9, puede comprender también vapor de agua y otro fluido de
calentamiento inerte adecuado ademis de o en lugar de los reciclos
indicados de producto de cola y corriente latefales, en las figu~-

ras lndicadas.

i

Figura 5 - columma 205, conducto 558 y columma 206, conducto 562;
Figura 6 - columna 210, conducto 658 y columna 212, conducto 226;
Figura 7 - columna 286, conducto 758 y columna 287, conducto 289;
' columma 850, conductos 858 y 862 y columna 264,

Figura 8
conducto 272; y
| Figura 9 - columna 300 (conducto 958), columna 310 (conducto 312),

y columna 324 (conducto 330).

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como la manera de realizarse en la prictica, debe hacerse cons-

tar que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles

de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su principio fun-

damental. -
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al menos un plato tedrico de contacto vaporQquuido;

';§0'4

REIVINDICACIONES

1.=- Procedimiento para el tratamientorde solu~
ciones acuosas impuras de 6xido de etileno, que contienen,
como impureza, al menos un aldehido elegido entre formaldehido
y acetaldehido, para proporcionar 46xido de etileno suétanéial-
mente libre de dichas impurezas aldehidicas y de agua, -e¢drac-

terizado porque comprender las etapas de:

(a) pasar la solucidn impura, como corriente de alimenta-
cidn, a una zona de destilacidn en contracorriente de etapas
miltiples, que tiene dispuestas dentro de la misma, en orden
ascendente, por encima de dicha corriente de alimentaciéﬁ,‘las
siguientes regiones de fraccionamiento: R

(1) una primera regidn de fracciohamiéntoide

(2) wna segunda regidn de fraccionamiento de
al menos un plato tedrico de contacto vapor—liqﬁido;

(3) una tercera regibén de fraccionamiento de al
menos cinco platos tedricos de contacto vapor—llquldo‘ y

(4) wna cuarta regidn de fracc1onam1ento'dé al
menos un plato tedrico de contacto vapor-liquido;
teniendo dispuesta dentro de dicha zona de destilacién en contza
corriente de etapas miltiples, por debajo de dicha corriente de
alimentacidn, una quinta regidn de fraccionamiento de al menos
un plato tebdrico de contacto vapor-liquido; teniendo cada una
de las regiones de fraccionamiento medios para proporcionar
el contacto en contracorriente entre el liquido descendente y

el vapor ascendente; - ...

(b) introducir vapor de separacibn a dicha zona de destila-

cibn por debajo de la quinta regién de fraccionamiento;

(c) extraer de la zona de destilacibn, como una primera co-
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rriente lateral, al menos una porcidn del liquido que desciende
de la tercera regidén de fraccionamiento, comprendiendo dicha
primera corriente lateral una corriente de Oxido de etileno
rica en acetaldehido;

(d) extraer de la zona de destilacidn, como una scgurnda co

rriente lateral, al menos una porcibén del liquido que desciende

de la cuarta regibén de fraccionamiento, comprendiendo dicha se-
gunda corriente lateral dxido de etileno sustancialmente libre
de impurezas aldehidicas y agua;

(e) extraer vapor conteniendo formaldehido de la zona de
destilacién por encima de la cuarta regidn de fraccionamiento,
condensar al menos una porcidn del vapor extraido y recislar al
menos una porcién del condensado asi producido como reflujc li-
quido a la zona de destilacidn por encima de la cuarta regibn de
fraccionamiento; siendo reciclado dicho condensado como reflujo
a la zona de destilacidén en una cantidad suficiente para propor
cionar una relacidn de reflujo liquido interna de al menos

1,35:1 aproximadamente, tal y como se define por la expresidn:

L

P+F

R =

en la que R es la relacidn de reflujo liquido intermo, L son los
moles por hora de liquido que desciende a la tercera regibn de
Praccionamiento desde la cuarta regidn de fraccionamiento, P
son los moles por hora de liquido extraido como segunda corrien-
te lateral y F son los moles por hora del vapor extraido y no
reciclado como condensado a la zona de destilacidn; siendo ex-
tralda la porcidn de condensado no reciclado como una corriente
de bxido de etileno rica en formaldehido; y

(8) extraer de la zona de destilacién un producto liquido
de cola que comprende una solucidn acuosa sustancialmente libre

de b6xido de etileno.
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2,~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque al menos una porcidon del liquido descendente
de la segunda regidn de fraccionamiento se extrae de laizéna de
destilacibén como tercera corriente lateral y la tercera corrien-
te léteral extraida se vaporiza al menos parcialmente‘y 58 re=
introduce como fuente de vapor de corriente lateral'arla zona -
de destilacidn entre la primera y la segunda regidn de fraccio-
namiento; comprendiendo la cantidad de calor introducido a la
zona de destilacidn con dicho vapor de corriente lateraidéi me=-
nos un. 5 % del calor de separacidn total suministrado aFlé:zona
de destilacidn.

J : 3.- Procedimiento segin la reivindicacién‘é, ca-
racterizado porgue la cantidad de calor introducido a la zona
de destilacidn con dicho vapor de corriente lateral comprende
de 10 a 70 % aproximadamente del calor de separacidn total sumi-

nistrado a la zona de destilacidn.

' 4.- Procedimiento seg@n la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque el vapor de separacidn de corriente lateral
se introduce a la zona de destilacidn entre la primera y la se-
gunda regidn de fraccionamiento, comprendiehdo la cantidad de ca-
lor introducido a la zona de destilacidn con dicho vapor de sepa~
racién de corriente lateral al menos el 5 % del calor total de

separacidn suministrado a la zona de destilacidn.

5.= Procedimiento seglin la reivindicacidn 4, ca-
racterizado porque la cantidad de calor introducido a la zona de
destilacidén con dicho vapor de separacidn de corriente lateral,
comprende de 10 a 70 % aproximadamente del calor total de separa~

cidn suministrado a la zona de destilacidn.

6.- Procedimiento segin ia reivindicacibn 1, ca-

racterizado porque la segunda corriente lateral contiene menos
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de 10 partes en peso aproximadamente de impurezas aldehidicas
por 1 millén de partes en peso de dicha segunda corriente late-—
ral.

7.- Procedimiento seglin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la relacién de reflujo liquido interna es de

1,35:1 a 10:1 aproximadamente.

8,~ Procedimiento segin la reivindicacitn 1, ca-
racterizado porque la primera regibn de Ffraccionamiento tiene

de 1 a 20 platos tedricos de contacto vapor-liquido.

9.~ Procedimiento segin la reivindicacios 1, ca-
racterizado porque la segunda regién de fraccionamiento tiene

de 1 a 35 platos tedricos de contacto vapor-liquido.

10.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque la tercera regidn de fraccionamiento tiene de

10 a 60 platos tebricos de contacto vapor-liquido.

11.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque la cuarta regién de fraccionamiento tiene de

1 a 20 platos tedricos de contacto vapor-liquido.

12.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque la quinta regidn de fraccionamiento tiene de

1 a 20 platos tedricos de contacto vapor-liquido.-

13.- Procedimiento segin &a reivindicacidén 1, ca
racterizado porque la solucidn acuosa impura de bxido de etileno
contiene didxido de carbono disuelto y la segunda corriente la-
teral extraida en la etapa (d) se pasa ‘a una segunda zona de
destilacidén de al menos dos platos tedricos de contacto vapor-
1iquido, en donde la segunda corriente lateral se trata para la
separacidn del dibxido de carbono disuelto, produciendo con ello

un producto de cola que comprende 6xido de etileno sustancialmen
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te libre de impurezas aldehidicas, agua y didxido de carbono,

y un producto de cabeza que comprende vapores de didxido de car—
boro, siendo reintroducido dicho productc de cabeza en la zona
de destilacién en contracorriente de etapas miltiples pérfdebajo

de la cuarta regibn de fraccionamiento.

14.= Procedimiento segin la reivindicacisn 1,
caracterizado porque la primera corriente lateral extraids de
la zona de destilacidn de etapas mlltiples se pasa como alimen-=
tacidn a la porcidn superior de una zona de destilacibn de,co-
rriente lateral que tiene, dispuesta dentro de la misma;wuna
sexta regibdn de fraccionamiento de al menos ua plato teéfi&o de
contacto vapor-liquido, en donde dicha corriente lateral se po-~
ne en contacto en contracorriente con vapor de separacién de
flujo ascendente introducido a la porcidn inferior de la citada
zona de destilacidn de corriente lateral, para formar (1) vapo-
res de cabeza que son introducidos a la'cit;da zona de destila~
cidn de etapas mlltiples por debajo de la tercera regidn de
fraccionamiento y (2) un producto de cola que comprende corrien-

te de 6xido de etileno rica en acetaldehido.

15.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 14,
caracterizado porque al menos una porcibén del producto de cola
extraido de la zona de destilacidn de corriente lateral se vapo-
riza para formar los vapores de separacidn introducidos a la c¢i-
tada zona de destilacidn de corriente lateral; comprendiendo la
cantidad de calor introducido a la zona de destilacibdn de co-
rriente lateral con dicho vapor al menos 5 % del calor total de
separacidn suministrado a la zona de fraccionamiento de etapas

miltiples ¥ a la zona de destilacidn de corriente lateral.

16.- Procedimiento seglin la reivindicacién 14,
caracterizado porque la sexta regidn de fraccionamiento contiene

de 2 a 35 platos tebricos de contacto vapor-liquido.



10

15

20

25

30

- 55 -

17.- Procedimientc segin la reivindica-
cién 1, caracterizado porque comprende:
(a) pasar la solucién impura como corriente de alimentacién a una
primera zona de destilazidn en contracorriente de etapas mlltiples
que tiene, dispuesta dentro de la misma, por encima de dicha
corriente de alimentacién dicha primera regidén de fraccionamiento
y que tiene, dispuesta dentro de la misma, por debajo de dicha
corriente de alimentacién, dicha quinta regién de fraccionamiento;
(b) imtroducir vapor de separacién a dicha primera zona de desti
lacién por debajo de dicha quinta regidén de fraccionamiento;
(¢) extraer de la porcidén superior de la primera zona de destila
cién un primer producto de cabeza que se introduce como alimentg
cién a la porcién inferior de una segunda zona de destilacién en
contracorriente de etapas miltiples, teniendo dicha segunda zona
de destilacién, dispuestas dentro de la misma, por encima de la
corriente de alimentacidén a la misma, las siguientes regiones de
fraccionamiento en orden ascendente:
| (1) dicha segunda regidén de fraccicnamiento;

(2) dicha tercera regidén de fraccionamiento;y

(3) dicha cuarta regién de fraccionamiento;
(d) extraer de la porcidn inferior de la segunda zona de destila
cidn en contracorriente un primer producto de cola que se introduy
ce a la porcidén superior de la primera zona de destilacién en con
tracorriente por encima de la primera regién de fraccionamiento;
(e) extraer un segundo producto de cola de la porcién inferior
de la primera zona de destilacién, cnuprendiendo dicho segundo pro
ducto de éola una solucidn acuosa sustancialmente libre de oxido
de etileno;
(f) extraer de la segunda zona de destilacidén, una primera corrien

te lateral, que comprende al menos una porcién del liquido que



10

15

20

25

desciende de diché cuarta regién de frécciénamiento, ¥y que es
éxido de etileno sustancialmente libre de impurezas aldehidicas
y de agua; y

(h) extraer vapor conteniendo formaldehido de la segunda zona

de destilacién por encima de dicha cuarta regidn de fracciona-
miento, condensar al menos una porcidén del vapor extraido y re
ciclar al menos una porcién del condensado asi producida como re
flujo liquido a la segunda zona de destilacidén por encima de la
cuarta regién de fraccionamiento; siendo reciclado dicho conden
sado como reflujo 1lfquido interna de al menos 1,35:1 aproximada

mente, tal y como se define por la expresidn:
L

P+ F

en la que R es la relacidén de reflujo liquido interna, L son los
moles por hora de lfquido que desciende a la tercera regién de
fraccionamiento desde la cuarta regidn de fraccionamienté, P son
los moles por hora de liquido extraido como segunda corriente
lateral y F son los moles por hora de vapor extraido y no recicla
do como el condensado a la segunda zona de destilacién; siendo
extraida la porcién de dicho condensado no reciclado como una
corriente de &xido de etileno rica en formaldehido.

18.- Procedimiento segiin la reivindicacién
1, caracterizado porque comprende:
(a) pasar la selucidén impura come corriente de alimgntacién a una
primera zona de destilacidén en contracorriente de etapas miltiples
que tiene, dispuestas dentro de la misma, en o:den ascendente, por
encima de dicha corriente de alimentacién, dicha primera regidén
de fraccionamiento; vy que tiene, dispuesta dentro de la misma,por

debajo de dicha corriente de alimentacidén, dicha quinta regibn
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de fraccionamiento, teniendo cada una de las regiones de fraccig
namiento medios para proporcionar el contacto en contracorriente
entre el lfquido descendente y el vapor ascendente;
(b) introducir vapor de separacién a dicha primera zona de desti
lacién por debajo de la quinta regién de fraccionamiento;
(¢) extraer un producto de cabeza de la primera zona de destilg
cién que se introduce como alimentacién a una segunda zona de
destilacién en contracorriente de etapas miltiples, teniendo di
cha segunda zona, dispuestas dentro de la misma, del orden ascen
dente, por encima de dicha corriente de alimentacidén, las siguien
tes regiones de fracclonamiento;

(1) dicha tercera regién de fraccionamien
to; ¥

(2) dicha cuarta regién de fraccionamien
to; tenlendo dispuesta dentro de la misma, por debajo de dicha
corriente de alimentacién, una sexta reglén de fracclonamiento de
al menos un plato tedrico de contacto vapor-lfiguido; teniendo
cada una de dichas regiones de fraccionamiento medios para propor
cionar el contacto en contracorriente entre el liquido descenden
te y el vapor ascendente;
(d) introducir vapor de separacién a dicha segunda zona de destila
cién por debajo de la sexta regién de fraccionamiento;
(e) extraer de la segunda zona de destilacién al menos una por-
cidn del 1fquido que desciende desde la tercera regién de fraccig
namiento y que es reciclado como reflujo a la porcién superior
de la primera zona de destilacién por encima de la segunda regién
de fraccionamiento;
(f) extraer de la segunda zona de destilacién al menos una porcidén
del lfquido que desciende desde la cuarta regién de fraccionamiento,

comprendiendo el liquido extraido producto de éxido de etileno
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sustancialmente libre de impurezas aldehidicas y de agua;

(g) extraer un producto de cola de la segﬁnda zona de destila
cidn, comprendiendo dicho producto de cola una corriente de
6xido de etileno rica en acetaldehido; y

(h) extraer vapor conteniendo formaldehido de la segunda zona

de destilacién por encima de la cuarta regién de fraccionamien
to, gondensar al menos una porcién del vapor extraido y reci-
clar él menos una porcidén del condensado asi producido como reflu
jo liquido a la segunda zona de destilacidn por encima de la
cuarta regidén de fraccionamiento; siendo reciclado dicho conden
sado como reflujo a la segunda zona de destilacidn en una canti
dad suficiente para proporcionar una relacidén de reflujo liquido
interna de al menos 1,35:1 aproximadamente tal y como se define

por la expresidn

P+ F

en la que R es la relacién de reflujo liquido interna, L son los
moles por hora del liquido que desciende a la tercera regidn
de fraccionamiento desde la quinta regién de fraccionamiento P son
los moles por hora del 1l{quido extraido como producto de éxido
de etilenc y F son los moles por hora de vapor extraido y no re-
ciclado como condensado a la segunda zona de destilacidén; siendo
extraida la porcidén de dicho condensado no reciclado como una
corriente de 6xido de etileno rica en formaldehido.

19.~- Procedimiento segin la reivindicacién 18,

caracterizado porque al menos una porcidén del producto de cola
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extraido de la segunda zona de destilacidn se vaporiza parcial-
mente en una zona de vaporizacibén y se recicla a la segunda
zona de destilacidn como vapor de separacidn, en una canti-
dad suficiente para proporcionar al menos el 5 % del calor to-
tal de separacidn suministrado a la primera y segunda zona de

destilacidn.

20.~- Procedimiento segiin la reivindicacidén 18,
caracterizado porque al menos una porcibdn del producto de cola
extraido de la segunda zona de destilacidn se vaporiza parcial-
mente en una zona de vaporizacidn y se recicla a la segunda zo-
na de destilacidon como dicho vapor de separacidn, en una can-
tidad suficiente para proporcionar de 10 a 70 % aproximadamen-
te del calor total de separacidn suministrado a la primera y

segunda zonas de destilacién.

21.- Procedimiento segfin la reivindicacibn 18,
camcterizado porque el vapor de separacidén de corriente late—.
ral se introduce a la zona de destilacidn entre la primera y la
segunda regidn de fraccionamiento, comprendiendo la cantidad de
calor introducido a la zona de destilacidén con dicho vapor de

separacibén de corriente lateral al menos el 5 % del calor to-

tal de separacidn suministrado a la zona de destilacidn.

50,~ Procedimiento segfn la reivindicacidn 18,
caracterizado porque la cantidad de calor introducido a la zo;
na de destilacidn con dicho vapor de separacidn de corrien-
te lateral comprende de 10 a 70 % aproximadamente del calor

total de separacidn suministrado a la zona de destilacibn.

23,~ Procedimiento seg@n la reivindicacién 18,
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caracterizado porque la corriente de producto de 4xido de etileno
contiene menos de 70 partes en peso aproximadamente de impu-
rezas aldehidicas por un milldn de partes en peso de dicha co-

rriente de producto.

24,- Procedimiento segfin la reivindicacidn 18

caracterizado porque R es de 1,35:1 a 10:1.

25,= Procedimiento segfn la reivindicacibén 18,
caracterizado porque la primera regibn de fraccionamiento posee

de 1 a 20 platos tedricos de contacto vapor-liquido.

26.- Procedimiento segfn la reivindicacibdn 18,
caracterizado porque la segunda regidn de fraccionamiento posee

de 1 a 15 platos tedricos de contacto vapor-liquido.

27.~ Procedimiento segfn la reivindicacidn 18,
caracterizado porque la quintz regidn de fraccionamiento posee

de 1 a 20 platos tebdricos de contacto.

28.- Procedimiento seglin la reivindicacidn 18,
caracterizado porque la tercem regidn de fraccionamiento posee

de 10 a 60 platos tedricos de contacto vapor-liquido.

29,- Procedimiento segfin la reivindicacibdn
18, caracterizado porque la cuarta regidn de fraccionamiento

posee de 1 a 20 platos tedricos de contacto vapor-liquido.

30.— Procedimiento seghn la reivindicacidn 18,
caracterizado porque la sexta regidn de fraccilonamiento posee

de 2 a 35 platos tedricos de contacto vapor-liquido.

31.- Procedimiento segln 1la reivindicacidén 18,

caracterizado porque la solucidn acuosa impura de bxido de
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etileno contiene dibéxido de carbono disuelto y al menos una
porcién del liquido descendente de la cuarta regién de frac-
cionamiento se extrae de la segunda zona de destilacibn y

se pasa a la porcibén superior de una tercera zona de destilacidn
en donde el liquido extraido se trata para la separacibn, como
producto de cabeza, de didxido de carbono disuelto, produciendo
con ello un producto de cola que comprende 6xido de etileno
sustancialmente libre de impurezas aldehidicas, agua y didxido
de carbono, y un producto de cabeza que comprende los vapo-

res de didxido de carbono, siendo reintroducido dicho producto
de cabeza a la segunda zona de destilacidn por debajo de la

cuarta regidn de fraccionamiento.

32.=- Procedimiento para el tratamiento de
soluciones acuosas impuras de 6xido de etileno, tal y como
queda sustancialmente descrito. en la presente Memoria e ilus-
trado en los dibujos adjuntos.

Esta Memoria consta de 61 hojas escritas a mh-

quina por una sola cara.

Madrid,
15 0CT, 1878
HALCON RE ND DEVELOPMENT CORP.
5 M. GOMEZ A
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