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DESCRIPCION
Procedimientos de produccion de acido acético con control de decantador
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a procedimientos de produccion de acido acético y, en particular, a
procedimientos mejorados de produccion de acido acético que exhiben control efectivo de columna de productos
finales ligeros y/o control del nivel de liquido del decantador.

Antecedentes de la invencion

Un procedimiento comercial ampliamente utilizado y exitoso para sintetizar acido acético implica la carbonilacion
catalizada de metanol, por ejemplo, una composicion (alimentacién) de metanol, con mondxido de carbono. El
catalizador puede contener rodio y/o iridio y un promotor de halégeno, usualmente yoduro de metilo. La reaccion
se efectua burbujeando continuamente mondéxido de carbono a través de un medio de reaccion liquido en el que
esta disuelto el catalizador. El medio de reaccion comprende acido acético, acetato de metilo, agua, yoduro de
metilo y el catalizador. El metanol y el mondxido de carbono entran en contacto en el medio de reaccion y
reaccionan uno con el otro para formar acido acético crudo. Los procedimientos comerciales convencionales
para la carbonilacion de metanol incluyen aquellos descritos en las patentes de EE. UU. N.° 3,769,329,
5,001,259, 5,026,908, y 5,144,068. Otro procedimiento de carbonilacion de metanol convencional incluye el
procedimiento CativaTM, el cual se discute en Jones, J. H. (2002), "The Cativa™ Process for the Manufacture of
Acetic Acid (El proceso Cativa™ para la fabricacion de acido acético)" Platinum Metals Review, 44 (3): 94-105.

Usualmente, el acido acético crudo se separa utilizando un tren de separacién que tiene entre otras cosas un
reactor de carbonilacion, un recipiente de vaporizacion instantanea, una columna de productos finales ligeros y
un decantador. La patente de EE. UU. N.° 7,855,306, divulga un procedimiento, por ejemplo, un procedimiento
que comprende una zona de separacion, para reduccion y/o remocion de compuestos reductores de
permanganato (PRC) a partir de un producto de carbonilacién mediante (a) separar el producto de carbonilacion
para proporcionar una corriente de cabeza de columna de vapor; (b) destilar la corriente de cabeza de columna
de vapor para producir una corriente de vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion; (c) condensar y
separar la corriente de vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion para formar una fase liquida
ligera condensada; (d) destilar la fase liquida ligera condensada en una columna de destilacién individual para
formar una segunda corriente de fase de vapor enriquecida con PRC; y (e) condensar y extraer la segunda
corriente de fase de vapor con agua para obtener una corriente de acetaldehido acuosa que comprende PRC.

La patente de EE. UU. N.° 8,940,932 divulga un procedimiento para producir de manera estable acido acético de
alta pureza al tiempo que elimina de manera eficiente el acetaldehido. El procedimiento de produccion de acido
acético comprende una etapa de reaccion para permitir que el metanol reaccione con mondéxido de carbono en
presencia de un catalizador metalico, una sal de halogenuro, y yoduro de metilo; una etapa de alimentacion
continua de un recipiente de vaporizacion instantanea con la mezcla de reaccion y separar un componente de
punto de ebullicion mas bajo que contiene acido acético y yoduro de metilo y un componente de punto de
ebullicion mas alto que contiene el catalizador metalico y la sal de halogenuro; una etapa de alimentacion de una
columna de destilacion con el componente de punto de ebullicion mas bajo, y separacién de un componente de
punto de ebullicibn mas bajo que contiene yoduro de metilo y acetaldehido y una corriente que contiene acido
acético para recolectar el acido acético; una etapa de condensacion para condensar y temporalmente contener el
componente de punto de ebullicion mas bajo en un decantador y descargar el componente de ebullicion mas
bajo desde el decantador; y una etapa de separacion del componente de punto de ebullicion mas bajo
descargado desde el decantador en acetaldehido y un residuo liquido y reciclar el residuo liquido hacia el
sistema de reaccion. En la etapa de condensacion, la cantidad del componente de punto de ebullicion mas bajo
que sera contenida se controla en funcién de un caudal fluctuante del componente de punto de ebullicién mas
bajo que sera alimentado al decantador. En el documento de patente EP 2 628 720, el nivel de reflujo en el
decantador en la carbonilacion de metanol se ajusta a través del reflujo desde el decantador hasta la columna de
productos finales ligeros.

Aunque los procedimientos antes descritos han brindado algunos procedimientos para separar acido acético
crudo, especificamente para mantener el nivel de liquido en un decantador/condensador, estos procedimientos
establecen control midiendo la corriente de cabeza de columna de productos finales ligeros y variando después
las corrientes de reciclado hacia la zona de reaccién, lo cual puede crear problemas con respecto al equilibrio
general de agua en el sistema de reaccion y, en algunos casos puede proporcionar control insuficiente. Estos
procedimientos también pueden requerir el uso de componentes de procedimiento adicionales o la modificaciéon
de los componentes del procedimiento, por ejemplo, decantadores con capacidad de amortiguamiento. Por lo
tanto, existe la necesidad respecto a procedimientos mejorados para mantener consistentes las operaciones de
productos finales ligeros y de decantador, lo que proporciona: 1) una composicion de producto purificado mas
consistente, por ejemplo, una columna de productos finales ligeros mas consistentes como una composicion de
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descarga lateral, y 2) un control de nivel de liquido mas preciso sin alterar el equilibrio de agua en el sistema de
reaccion o sin requerir componentes de procedimiento adicionales o modificaciones del procedimiento.

Sumario de la invenciéon

La presente invencion se refiere a procedimientos de produccion de acido acético. En algunas realizaciones, los
procedimientos comprenden la etapa de carbonilaciéon de al menos un reactante que se selecciona a partir del
grupo que consiste en metanol, éter dimetilico, acetato de metilo, y mezclas de los mismos, en un medio de
reaccion que comprende un catalizador metalico, yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente una
cantidad finita de agua, para formar un producto de &acido acético crudo. Los procedimientos ademas
comprenden la etapa de transportar el producto de acido acético crudo a un recipiente de vaporizacion
instantanea a un caudal de vaporizacion instantanea. El flujo del acido acético crudo hacia el recipiente de
vaporizacion instantanea (el "flujo de vaporizacion instantanea") de preferencia esta en estado liquido. El caudal
de vaporizacion instantanea se puede medir utilizando procedimientos convencionales, por ejemplo, medidores
de flujo. El producto de acido acético crudo se somete a vaporizacion instantanea, con o sin calor, para formar
una primera corriente de vapor y una primera corriente de residuo liquido. La primera corriente de vapor
comprende acido acético y yoduro de metilo. La primera corriente de residuo liquido comprende el catalizador
metdlico y la sal de halogenuro y se puede reciclar hacia el reactor. La primera corriente de vapor sometida a
vaporizacion instantanea se separa en una columna de productos finales ligeros para formar una segunda
corriente de vapor, una descarga lateral, y una segunda corriente de residuo liquido. La segunda corriente de
vapor comprende yoduro de metilo y opcionalmente acetaldehido. La descarga lateral comprende el producto de
acido aceético purificado y opcionalmente agua. La segunda corriente de residuo comprende acido acético, agua,
y catalizador y se puede reciclar hacia el reactor. Al menos una porcion de la segunda corriente de vapor se
condensa en un decantador para formar al menos una fase liquida. Dicha al menos una fase liquida, en algunas
realizaciones, comprende una fase ligera. En algunas realizaciones, dicha al menos una fase liquida comprende
una fase pesada. En algunas realizaciones, dicha al menos una fase liquida comprende tanto una fase liquida
ligera como una fase pesada. Un nivel de liquido en el decantador es establecido por la condensacion de la
segunda corriente de vapor. El nivel de liquido generalmente es el nivel al cual se elevan las fases liquidas. El
nivel de liquido se mantiene para evitar alteraciones o desbordamientos del decantador. Al menos una porcién de
dicha al menos una fase liquida se hace refluir hacia la columna de productos finales ligeros, estableciendo de
este modo un bucle de reflujo. En algunos casos, la fase ligera se hace refluir para establecer el bucle de reflujo.
En algunos casos, la fase pesada se hace refluir para establecer el bucle de reflujo. También se contempla que
tanto la fase pesada como la fase ligera se hacen refluir para establecer el bucle o bucles de reflujo. El bucle de
reflujo tiene una tasa de reflujo, la cual es el caudal al que dicha al menos una fase liquida se regresa a la
columna de productos finales ligeros. La tasa de reflujo generalmente se puede medir utilizando procedimientos
convencionales, por ejemplo, medidores de flujo. La tasa de reflujo se ajusta en funcion de los cambios en el
caudal de vaporizacion instantanea. Por ejemplo, a medida que se incrementa el caudal de vaporizacion
instantanea, la tasa de reflujo se puede ajustar para la cantidad mas grande de flujo que entra al recipiente de
vaporizacion instantanea. La cantidad mas grande de flujo también puede tener un efecto subsiguiente sobre el
flujo hacia la columna de productos finales ligeros y el nivel de liquido del decantador. En algunos casos, los
procedimientos pueden comprender la etapa de controlar el nivel de liquido en el decantador en funcién de al
menos uno de caudal de vaporizacion instantanea y tasa de reflujo, por ejemplo, en funcion del caudal de
vaporizacion instantanea, o en funcion de tanto el caudal de vaporizacion instantanea como de la tasa de reflujo.
Las fluctuaciones en las concentraciones de la descarga lateral se mejoran. Por ejemplo, la concentraciéon de
agua en la descarga lateral puede variar en +/- 0,3%, bajo operacion en estado estable, por ejemplo, +/- 0,2% o
+/- 0,1%, ylo la concentracion de agua en la descarga lateral puede variar desde 1,1% en peso hasta 3% en
peso, por ejemplo, desde 1,3% en peso hasta 2,7% en peso o desde 1,5% en peso hasta 2,5% en peso.

La invencién también se refiere a un procedimiento de produccion de acido acético. El procedimiento comprende
la etapa de carbonilacién de metanol en un medio de reaccién para formar un producto de acido acético crudo. El
medio de reaccion comprende un catalizador metalico, yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente
agua. El procedimiento también comprende la etapa de someter a vaporizacién instantanea el producto de acido
acético crudo, con o sin calor, para formar una primera corriente de vapor que comprende acido acético y
opcionalmente yoduro de metilo y una primera corriente de residuo liquido que comprende catalizador metalico y
sal de halogenuro; separar, en una columna de productos finales ligeros, la corriente de vapor sometida a
vaporizacion instantanea para formar una segunda corriente de vapor que comprende yoduro de metilo y
opcionalmente acetaldehido, una descarga lateral que comprende producto de acido acético purificado, y una
segunda corriente de residuo liquido; y condensar, en un decantador, al menos una porcidon de la segunda
corriente de vapor para formar al menos una fase liquida, por ejemplo, una fase pesada y/o una fase ligera. El
procedimiento también comprende las etapas de hacer refluir hacia la columna de productos finales ligeros al
menos una porcion de dicha al menos una fase liquida a una tasa de reflujo. El procedimiento también
comprende la etapa de controlar un nivel de liquido en el decantador mediante la tasa de reflujo. Dicho control
puede comprender la etapa de medir el nivel de liquido en el decantador y ajustar la tasa de reflujo en respuesta
al nivel de liquido e incrementar la tasa de reflujo si el nivel de liquido se incrementa o disminuir la tasa de reflujo
si el nivel de liquido disminuye. De preferencia, el nivel del liquido en el decantador es sustancialmente constante
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bajo operacién en estado estable. La carbonilacion puede ocurrir en un reactor y el contenido de agua en el
reactor se puede mantener a un nivel sustancialmente constante bajo operacién en estado estable. El
procedimiento también puede comprender la etapa de deshidratar, en una columna de secado, la descarga
lateral para formar un producto de acido acético deshidratado que comprende acido acético y una cantidad
menor de agua y la concentracion de agua en la descarga lateral alimentada a la columna de secado es
sustancialmente constante bajo operacion en estado estable, por ejemplo, la concentracion de agua varia en +/-
0,3%, por ejemplo, varia desde 1,1% en peso hasta 3% en peso, en funcion del peso total de la descarga lateral.
En una realizacion, se forma la fase pesada, la gravedad especifica de la fase pesada es sustancialmente
constante bajo operacion en estado estable, por ejemplo, la gravedad especifica de la fase pesada varia en +/-
0,05, por ejemplo, varia desde 1,5 hasta 1,8. El procedimiento también puede comprender la etapa de dirigir
dicha al menos una fase liquida hacia un sistema de remocién de compuesto reductor de permanganato a una
velocidad de alimentacion de PRS y la velocidad de alimentacion de PRS es sustancialmente constante, bajo
operacion en estado estable. En una realizacion, dicha al menos una fase liquida comprende una fase ligera y la
fase ligera se hace refluir hacia la columna de productos finales ligeros. La gravedad especifica de la fase ligera
puede ser sustancialmente constante, bajo operacion en estado estable, por ejemplo, la gravedad especifica de
la fase ligera varia en +/- 0,05, por ejemplo, varia desde 0,9 hasta 1,2, bajo operacién en estado estable.

Breve descripcion de los dibujos
La presente invencién se entendera mejor en vista de las Figuras no limitativas anexas, en las que:

La Figura 1 muestra un esquema de un procedimiento de produccion de acido acético de conformidad con
la presente invencion.

La Figura 2 muestra un esquema de un procedimiento para produccion de acido acético de conformidad
con la presente invencion.

Descripcion detallada de la invencién

Al principio, se debe indicar que, en el desarrollo de cualquiera de dichas realizaciones reales, se deben hacer
numerosas decisiones de implementacion especificas para lograr los objetivos especificos del desarrollados, tal
como el cumplimiento con las restricciones relacionadas con el sistema vy las relacionadas con el negocio, los
cuales pueden variar de una implementacion a la otra. Ademas, los procedimientos divulgados en la presente
memoria también pueden comprender componentes diferentes de aquellos citados o a los que se haga
referencia especificamente, como sera evidente para un experto en la materia.

En el sumario y en esta descripcion detallada, cada valor numérico se debe leer una vez tal como es modificado
por el término "aproximadamente" (a menos que ya esté expresamente asi modificado), y después leer de nuevo
como no modificado a menos que el contexto indique lo contrario. Ademas, en el sumario y en esta descripcion
detallada, se debe entender que un intervalo de concentracion enumerado o descrito como Uutil, apropiado o
similares, pretende que todas y cada una de las concentraciones dentro del intervalo, incluyendo los puntos
finales, sea(n) considerada(s) como descrita(s). Por ejemplo, un intervalo "de 1 a 10" se leera como indicando
todos y cada uno de los posibles nimeros a lo largo del continuum entre aproximadamente 1 y aproximadamente
10. Por lo tanto, incluso si se identificaran explicitamente puntos de datos especificos dentro del intervalo, o
incluso si no se identificaran explicitamente dentro del intervalo, o si se hiciera referencia solamente a unos
cuantos puntos de datos especificos, se debe entender que los inventores aprecian y entienden que se debe
considerar que cualquiera y todos los puntos de datos dentro del intervalo han sido especificados, y que los
inventores tienen conocimiento del intervalo completo y de todos los puntos dentro del intervalo.

A lo largo de toda la memoria descriptiva, incluyendo las reivindicaciones, los siguientes términos tienen los
significados indicados a menos que se especifique de otra manera.

Tal como se utiliza en la memoria descriptiva y en las reivindicaciones, "cerca de" es incluyente de "en". El
término "y/o" se refiere tanto al caso "y" incluyente y al caso "0" excluyente, y se utiliza en la presente invencion
para brevedad. Por ejemplo, una mezcla que comprende acido acético y/o acetato de metilo puede comprender

acido acético solo, acetato de metilo solo, o tanto acido acético como acetato de metilo.

Todos los porcentajes estan expresados como por ciento en peso (% en peso), en funcion del peso total de la
corriente o composicion particular presente, a menos que se indique de otra manera. Temperatura ambiente es
25°C y presion atmosférica es 101,325 kPa a menos que se indique de otra manera.

Para los propdsitos de la presente memoria:
acido acético se puede abreviar como "AcOH";
acetaldehido se puede abreviar como "AcH";
acetato de metilo se puede abreviar como "MeAc";
metanol se puede abreviar como "MeOH";
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yoduro de metilo se puede abreviar como "Mel";
yoduro de hidrégeno se puede abreviar como "HI";
monoxido de carbono se puede abreviar como "CO"; y
éter dimetilico se puede abreviar como "DME".

HI se refiere ya sea a yoduro de hidrogeno molecular o a acido yodhidrico disociado cuando esta al menos
parcialmente ionizado en un medio polar, usualmente un medio que comprende al menos algo de agua. A menos
que se especifique de otra manera, los dos son referidos de manera intercambiable. A menos que se especifique
de otra manera, la concentracion de HI se determina mediante titulacién acido-base utilizando un punto final
potenciométrico. En particular, la concentracién de HI se determina mediante titulacién con una solucién estandar
de acetato de litio hasta un punto final potenciométrico. Se debe entender que, para los propdsitos de la presente
memoria, la concentracion de HI no se determina restando una concentracion de yoduro que se supone esta
asociada con una medicion de metales de corrosion u otros cationes de tipo no H+ del yoduro iénico total
presente en una muestra.

Se debe entender que la concentracion de HI no se refiere a la concentracion del i6n yoduro. La concentracion
de HI se refiere especificamente a la concentracion de HI tal como se determina mediante titulacion
potenciométrica.

Este procedimiento de sustraccion es un procedimiento no confiable e impreciso para determinar
concentraciones de HI relativamente mas bajas, por ejemplo, menores de aproximadamente 5 por ciento en
peso) debido al hecho que éste asume que todos los cationes tipo no H+ (tal como los cationes de Fe, Ni, Cr,
Mo) estan asociados exclusivamente con el anién yoduro. En realidad, una porcion significativa de los cationes
metalicos en este procedimiento puede estar asociada con el anién acetato. De manera adicional, muchos de
estos cationes metalicos tienen estados de valencia mdltiples, lo cual agrega incluso mas falta de confiabilidad a
la suposicién sobre la cantidad de anion yoduro que pudiera estar asociada con dichos metales. Por ultimo, este
procedimiento da origen a una determinacién no confiable de la concentracion real de HI, especialmente en vista
de la capacidad para realizar una titulacién simple directamente, representativa de la concentracion de Hl.

Para los propdsitos de la presente memoria, "cabeza de columna" o "destilado" de una columna de destilacién se
refiere a al menos una de las fracciones condensables de punto de ebullicién mas bajo que sale en o cerca de la
parte superior, (por ejemplo, proxima a la parte superior), de la columna de destilacion, y/o la forma condensada
de dicha corriente o composiciéon. Obviamente, todas las fracciones son finalmente condensables, aunque para
los propésitos de la presente memoria, una fraccion condensable es condensable bajo las condiciones presentes
en el procedimiento como sera facilmente entendido por un experto en la materia. Los ejemplos de fracciones no
condensables pueden incluir nitrégeno, hidrégeno, y similares. De igual manera, una corriente de cabeza de
columna se puede tomar justo por debajo de la salida mas hacia arriba de una columna de destilacion, por
ejemplo, en la que la fracciéon de punto de ebullicién mas bajo es una corriente no condensable o representa una
corriente trivial (de-minimis), como sera entendido faciimente por experto en la materia.

Los "fondos" o "residuo" de una columna de destilacion se refieren a una o mas de las fracciones de punto de
ebullicidn mas alto que salen en o cerca del fondo de la columna de destilacion, también referida en la presente
memoria como que fluye desde el sumidero inferior de la columna. Se debe entender que un residuo se puede
tomar justo por encima de la salida mas inferior de una columna de destilacion, por ejemplo, en la que la fraccion
mas al fondo producida por la columna es una sal, un alquitran inutilizable, un producto de desecho sdlido, o una
corriente trivial como sera facilmente entendido por un experto en la materia.

Para los propositos de la presente memoria, las columnas de destilacion comprenden una zona de destilacion y
una zona de sumidero inferior. La zona de destilacién incluye todo por encima de la zona de sumidero inferior,
por ejemplo, entre la zona de sumidero inferior y la parte superior de la columna. Para los propdsitos de la
presente invencion, la zona de sumidero inferior se refiere a la porcién mas baja de la columna de destilacion en
la cual esta presente un reservorio de liquido de los componentes de punto de ebullicion mas alto (por ejemplo,
el fondo de una columna de destilacion) a partir del cual fluye la corriente inferior o de residuo después de salir
de la columna. La zona de sumidero inferior puede incluir intercambiadores de calor, equipo de control, y
similares.

Se debe entender que los términos "pasajes”, "trayectorias de flujo", "conductos de flujo", y similares con relacion
a los componentes internos de una columna de destilacién se utilizan de manera intercambiable para referirse a
agujeros, tubos, canales, ranuras, drenajes, y similares, los cuales estan colocados a través de y/o los cuales
proporcionan una trayectoria para que el liquido y/o el vapor se muevan desde un lado del componente interno
hacia el otro lado del componente interno. Los ejemplos de pasajes colocados a través de una estructura tal
como un distribuidor de liquido de una columna de destilacion incluyen agujeros de drenaje, tubos de drenaje,
ranuras de drenaje, y similares, los cuales permiten que un liquido fluya a través de la estructura desde un lado
hacia el otro.
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El tiempo de residencia promedio se define como la suma total de toda la retenciéon de volumen de liquido para
una fase dada dentro de una zona de destilacién dividida entre el caudal promedio de dicha fase a través de la
zona de destilacion. El volumen retenido para una fase dada puede incluir volumen de liquido contenido en los
diversos componentes internos de la columna incluyendo recolectores, distribuidores y similares, asi como el
liqguido contenido en charolas, dentro de los bajantes, y/o dentro de las secciones de lecho empacadas
estructuradas o aleatorias.

La reaccion de acido acético y los procedimientos de separacion usuales utilizan un tren de separacion que tiene
entre otras cosas un reactor de carbonilacién, un recipiente de vaporizacién instantanea, una columna de
productos finales ligeros, y un decantador.

Se ha documentado la importancia de mantener un nivel de liquido consistente en el decantador y se han
desarrollado algunos esquemas de separacion en un intento para lograr este objetivo. Por ejemplo, un esquema
de separacion convencional utiliza una etapa de condensacion (decantacion) en el que se condensa una
corriente de cabeza de columna de productos finales ligeros y una porcion de la misma se recicla hacia la zona
de reaccion. En este caso, el nivel de liquido en el decantador se mantiene ajustando la cantidad de corriente de
cabeza de columna de productos finales ligeros condensada que se recicla hacia la zona de reaccion.
Desafortunadamente, las fluctuaciones en la cantidad de productos finales ligeros condensados que se recicla
hacia el sistema de reaccion puede crear alteraciones en el equilibrio de agua en el sistema de reaccion y
también puede dar como resultado mas fluctuaciones en la alimentacién de la columna de secado. Ademas, en
este esquema de separacion, la porcion de la corriente de cabeza de columna de productos finales ligeros que
no se recicla se dirige hacia un procedimiento de separacion de aldehido. Debido a que la porcién o porciones
recicladas varian durante la operacion, la porcion que se dirige hacia el procedimiento de separacion de aldehido
de igual manera varia. Por lo tanto, el flujo de la corriente de cabeza de columna de productos finales ligeros
hacia el procedimiento de separacion de aldehido puede ser altamente inconsistente, lo cual es perjudicial para
la eficiencia de separacion, por ejemplo, eficiencia de separacion de aldehido. En resumen, al intentar controlar
el nivel de liquido en el decantador, este esquema de separacion crea problemas con el equilibrio de agua en el
sistema de reaccion y también un flujo inconsistente hacia el procedimiento de separacion de aldehido.

Ademas de las inconsistencias mencionadas anteriormente, las fluctuaciones en la cantidad de productos finales
ligeros condensados que se recicla hacia el sistema de reaccion podria crear inconsistencias significativas en la
operacion de la columna de productos finales ligeros. Debido a las fluctuaciones en la operacion, la operacion
general de la columna de productos finales ligeros sera afectada negativamente. Como resultado, la composicion
de la descarga lateral de productos finales ligeros sera inconsistente. Por ejemplo, el contenido de agua en la
descarga lateral va a variar significativamente, por ejemplo, mas de +/- 2% o mas de +/-1%, lo que significa que
para un objetivo de 3%, la composicién podria variar desde 1% hasta 5% o desde 2% hasta 4%. Las
inconsistencias en la descarga lateral crean problemas adicionales en la zona de separacién corriente abajo, por
ejemplo, en una columna de secado.

Otro esquema de separacion utiliza un decantador que tiene una funcién de amortiguamiento, por ejemplo, el
decantador tiene capacidad suficiente para aliviar las fluctuaciones de la alimentacion dentro y fuera del
decantador. En este esquema de separacion, el decantador con frecuencia debe almacenar una porcion
significativa de la corriente de cabeza de columna de productos finales ligeros. El uso de este tipo de decantador
implica gasto adicional y sus capacidades de control de procedimiento dejan mucho espacio para mejoras.
Ademas, el uso del decantador de amortiguamiento usualmente retiene una cantidad significativa de yoduro de
metilo, evitando de esta manera el uso del mismo.

Ahora se ha descubierto de manera sorpresiva e inesperada que se puede utilizar de manera efectiva el flujo, por
ejemplo, el flujo de liquido, del producto de acido acético crudo desde el reactor hacia el recipiente de
vaporizacion instantanea para controlar las operaciones tanto de la columna de productos finales ligeros como
del decantador. Benéficamente, utilizando el flujo de producto crudo hacia el recipiente de vaporizacion
instantanea (y opcionalmente los flujos de reflujo provenientes del decantador hacia la columna de productos
finales ligeros) se establece un esquema de control mas eficiente. Por ejemplo, cuando se utilizan los esquemas
de control divulgados, se pueden hacer respuestas tan pronto como se noten los cambios, por ejemplo, cambios
en el caudal de vaporizacion instantanea, y en anticipacion al impacto inevitable a la columna, lo cual evita una
alteracion. En contraste, con muchos esquemas de control convencionales, por ejemplo, control basado en la
corriente de cabeza de columna de productos finales ligeros, el control es control de retroalimentacion y no se
toma accién hasta que la alteracion ya ha pasado a través de la columna y afecta al decantador. En algunos
casos, el esquema de control resultante es un esquema de control anticipativo (feed forward) basado en el
caudal de vaporizacion instantanea. Como resultado, la operacion de la columna de productos finales ligeros y la
composicion que sale como una descarga lateral son, de manera conveniente, significativamente mas
consistentes. Por ejemplo, con respecto al contenido de agua en la descarga lateral, la concentracion de agua en
la descarga lateral puede variar en +/- 0,3%, bajo operacion en estado estable, por ejemplo, +/- 0,2%, o +/- 0,1%.

Como se indicé anteriormente, también se ha descubierto que se puede utilizar el reflujo hacia la columna de
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productos finales ligeros de al menos una de las fases liquidas formadas en el decantador para controlar de
manera efectiva el nivel de liquido en el decantador (y la operaciéon de la columna de productos finales ligeros).
Las fases liquidas, por ejemplo, la fase pesada y/o la fase ligera, usualmente se forman en el decantador a
medida que se condensa la corriente de cabeza de columna de productos finales ligeros. En la mayoria de los
esquemas de separacion, una porcion de estas fases liquidas se regresa a la columna de productos finales
ligeros, estableciendo de este modo un bucle de reflujo. Aunque se conoce el uso de un bucle de reflujo, su
potencial para ser utilizado en un esquema de control de procedimiento no ha sido considerado. Ahora se ha
descubierto que se puede utilizar de manera conveniente la velocidad a la que la fase o fases liquidas se
regresan hacia la columna de productos finales ligeros, por ejemplo, la tasa de reflujo, para controlar el nivel de
liquido en el decantador (y la operacion de la columna de productos finales ligeros). Controlando el nivel de
liquido de esta manera, en oposicién a variar la fase o fases liquidas que se reciclan hacia el reactor, se reduce
al minimo o se elimina el efecto perjudicial sobre el equilibrio de agua en el sistema de reaccion. E, incluso en
casos en los cuales las corrientes de reciclado se pueden variar, estas corrientes de reciclado se variarian
significativamente menos debido a que los ajustes a la tasa de reflujo ya estaran contribuyendo de manera
significativa al esquema de control. Por lo tanto, aunque podria haber cambios al equilibrio de agua, dichos
cambios se reducirian al minimo.

Ademas, debido a que ya existe el bucle de reflujo, no es necesario agregar componentes adicionales al
procedimiento, por ejemplo, un decantador con capacidad de amortiguamiento, ni tampoco se necesitan hacer
otras modificaciones al procedimiento.

La presente invencion se refiere a procedimientos de produccion de acido acético. En algunas realizaciones, los
procedimientos comprenden la etapa de carbonilacion de al menos un reactante que se selecciona a partir del
grupo que consiste en metanol, éter dimetilico, acetato de metilo, y mezclas de los mismos, en un medio de
reaccion que comprende un catalizador metalico, yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente una
cantidad finita de agua, para formar un producto de &acido acético crudo. Los procedimientos ademas
comprenden la etapa de transportar el producto de acido acético crudo hacia un recipiente de vaporizaciéon
instantanea a un caudal de vaporizacion instantanea. El flujo del acido acético crudo hacia el recipiente de
vaporizacion instantanea (el "flujo de vaporizacién instantanea") de preferencia esta en estado liquido. El caudal
de vaporizacion instantanea se puede medir utilizando procedimientos convencionales, por ejemplo, medidores
de flujo. El producto de acido acético crudo se somete a vaporizacion instantanea, con o sin calor, para formar
una primera corriente de vapor y una primera corriente de residuo liquido. La primera corriente de vapor
comprende acido acético y yoduro de metilo. La primera corriente de residuo liquido comprende catalizador
metdlico y sal de halogenuro y se puede reciclar hacia el reactor. La primera corriente de vapor sometida a
vaporizacion instantanea se separa en una columna de productos finales ligeros para formar una segunda
corriente de vapor, una descarga lateral, y una segunda corriente de residuo liquido. La segunda corriente de
vapor comprende yoduro de metilo y opcionalmente acetaldehido. La descarga lateral comprende producto de
acido aceético purificado y opcionalmente agua. La segunda corriente de residuo comprende acido acético, agua,
y catalizador y se puede reciclar hacia el reactor. Por lo menos una porcién de la segunda corriente de vapor se
condensa en un decantador para formar al menos una fase liquida. Dicha al menos una fase liquida, en algunas
realizaciones, comprende una fase ligera. En algunas realizaciones, dicha al menos una fase liquida comprende
una fase pesada. En algunas realizaciones, dicha al menos una fase liquida comprende tanto una fase liquida
ligera y una fase pesada. Un nivel de liquido es establecido en el decantador por la condensacién de la segunda
corriente de vapor. El nivel de liquido es por lo general el nivel al cual se elevan las fases liquidas. El nivel de
liquido se mantiene para evitar alteraciones o desbordamientos del decantador. Por lo menos una porcion de
dicha al menos una fase liquida se hace refluir hacia la columna de productos finales ligeros, estableciendo de
este modo un bucle de reflujo. En algunos casos, la fase ligera se hace refluir para establecer el bucle de reflujo.
En algunos casos, se hace refluir la fase pesada para establecer el bucle de reflujo. También se contempla que
se hagan refluir tanto la fase pesada como la fase ligera para establecer el bucle o bucles de reflujo. El bucle de
reflujo tiene una tasa de reflujo, la cual es el caudal a la cual dicha al menos una fase liquida se regresa hacia la
columna de productos finales ligeros. La tasa de reflujo en general se puede medir utilizando procedimientos
convencionales, por ejemplo, medidores de flujo. La tasa de reflujo se ajusta en funcion de los cambios en el
caudal de vaporizacion instantanea. Por ejemplo, a medida que se incrementa el caudal de vaporizacion
instantanea, la tasa de reflujo se puede ajustar respecto a la cantidad mas grande de flujo que entra al recipiente
de vaporizacion instantanea. La cantidad mas grande de flujo también puede tener un efecto subsiguiente sobre
el flujo hacia la columna de productos finales ligeros y el nivel de liquido del decantador. Los procedimientos
comprender la etapa de controlar el nivel de liquido en el decantador en funcién de al menos uno de caudal de
vaporizacion instantanea y tasa de reflujo, por ejemplo, en funciéon del caudal de vaporizacion instantanea o en
funcion de tanto el caudal de vaporizacion instantanea como la tasa de reflujo. Las fluctuaciones en las
concentraciones de la descarga lateral se mejoran. Por ejemplo, la concentracion de agua en la descarga lateral
puede variar en +/- 0,3%, bajo operacion en estado estable, por ejemplo, +/- 0,2% o +/- 0,1%, y/o la
concentracion de agua en la descarga lateral puede variar desde 1,1% en peso hasta 3% en peso, por ejemplo,
desde 1,3% en peso hasta 2,7% en peso o desde 1,5% en peso hasta 2,5% en peso.

En algunas realizaciones, los esquemas de control de los procedimientos de la invencién proporcionan un nivel
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de liquido en el decantador que es sustancialmente constante, bajo operacion en estado estable durante al
menos 6 horas, por ejemplo, al menos 12 horas o al menos 24 horas. Por ejemplo, el nivel de liquido puede
variar en +/- 5%, por ejemplo, +/- 4%, +/-3%, +/- 2%, +/- 1%, +1- 0,5%, o +/- 0,2%, durante este periodo de
tiempo.

En una realizacion, dicho control comprende medir el nivel de liquido en el decantador y ajustar el caudal de
vaporizacion instantanea (y/o la tasa de reflujo) en respuesta al nivel de liquido. El nivel medido se puede
comparar con un nivel predeterminado y el ajuste del caudal de vaporizacion instantanea (y/o la tasa de reflujo)
se puede basar en esta comparacion. Por ejemplo, si el nivel de liquido se ha incrementado mas alla del nivel
predeterminado, dicho control puede comprender disminuir el caudal de vaporizacion instantanea (y/o
incrementar la tasa de reflujo). Como resultado, un caudal disminuido de liquido sera dirigido hacia el recipiente
de vaporizacioén instantanea (y a las unidades subsiguientes), causando de esta manera que disminuya el nivel
de liquido. El caudal disminuido se puede mantener hasta que el nivel de liquido regrese al nivel predeterminado
(dentro de un margen de error). Por lo tanto, dicho control puede comprender disminuir el caudal de vaporizacion
instantanea si se incrementa el nivel de liquido.

En una realizacion, dicho control puede comprender incrementar el caudal de vaporizacion instantanea (y/o
disminuir la tasa de reflujo) si disminuye el nivel de liquido. El nivel medido se puede comparar con un nivel
predeterminado y el ajuste del caudal de vaporizacion instantanea (y/o la tasa de reflujo) se puede basar en esta
comparacion. Por ejemplo, si el nivel de liquido ha disminuido por debajo del nivel predeterminado, dicho control
puede comprender incrementar el caudal de vaporizacion instantanea (y/o disminuir la tasa de reflujo). Como
resultado, un caudal incrementado de liquido sera dirigido hacia el recipiente de vaporizacion instantanea (y a las
unidades subsiguientes), causando de esta manera que el nivel de liquido se incremente. El caudal
incrementado se puede mantener hasta que el nivel de liquido regrese al nivel predeterminado (dentro de un
margen de error).

En una realizacién, los procedimientos comprenden las etapas de: carbonilar al menos un reactante que se
selecciona a partir del grupo que consiste en metanol, éter dimetilico, acetato de metilo, y mezclas de los
mismos, en presencia de un catalizador metalico, yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente una
cantidad finita de agua, para formar un producto de acido acético crudo; transportar el producto de acido acético
crudo hacia un recipiente de vaporizaciéon instantanea a un caudal de vaporizaciéon instantanea; someter a
vaporizacién instantanea el producto de acido acético crudo para formar una primera corriente de vapor que
comprende acido acético y yoduro de metilo y una primera corriente de residuo liquido que comprende
catalizador metalico y sal de halogenuro; separar, en una columna de productos finales ligeros, la primera
corriente de vapor sometida a vaporizacion instantanea para formar una segunda corriente de vapor que
comprende yoduro de metilo y opcionalmente acetaldehido, una descarga lateral que comprende producto de
acido acético purificado y opcionalmente agua, y una segunda corriente de residuo liquido; condensar, en un
decantados, al menos una porcién de la segunda corriente de vapor para formar al menos una fase liquida; hacer
refluir hacia la columna de productos finales ligeros al menos una porcién de dicha al menos una fase liquida a
una tasa de reflujo; y controlar un nivel de liquido en el decantador en funcidon de al menos uno de caudal de
vaporizacion instantanea y tasa de reflujo; en el que la tasa de reflujo se ajusta en funciéon de los cambios en el
caudal de vaporizacion instantanea y/o en el que dicho control comprende medir el caudal de vaporizacion
instantanea y ajustar la tasa de reflujo en respuesta a la medicion.

En una realizacién, los procedimientos comprenden las etapas de: carbonilar al menos un reactante que se
selecciona a partir del grupo que consiste en metanol, éter dimetilico, acetato de metilo, y mezclas de los
mismos, en presencia de un catalizador metalico, yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente una
cantidad finita de agua, para formar un producto de acido acético crudo; transportar el producto de acido acético
crudo hacia un recipiente de vaporizaciéon instantanea a un caudal de vaporizaciéon instantanea; someter a
vaporizacién instantanea el producto de acido acético crudo para formar una primera corriente de vapor que
comprende acido acético y yoduro de metilo y una primera corriente de residuo liquido que comprende
catalizador metalico y sal de halogenuro; separar, en una columna de productos finales ligeros, la primera
corriente de vapor sometida a vaporizacion instantanea para formar una segunda corriente de vapor que
comprende yoduro de metilo y opcionalmente acetaldehido, una descarga lateral que comprende producto de
acido acético purificado y opcionalmente agua, y una segunda corriente de residuo liquido; condensar, en un
decantador, al menos una porcién de la segunda corriente de vapor para formar al menos una fase liquida; hacer
refluir hacia la columna de productos finales ligeros al menos una porcién de dicha al menos una fase liquida a
una tasa de reflujo; en el que la tasa de reflujo se ajusta en funcion de los cambios en el caudal de vaporizacion
instantanea; y en el que la concentracion de agua en la descarga lateral varia en +/- 0,3%, bajo operacion en
estado estable y/o la concentracion de agua en la descarga lateral varia desde 1,1% en peso hasta 3% en peso.

En una realizacién, los procedimientos comprenden las etapas de: carbonilar al menos un reactante que se
selecciona a partir del grupo que consiste en metanol, éter dimetilico, acetato de metilo, y mezclas de los
mismos, en presencia de un catalizador metalico, yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente una
cantidad finita de agua, para formar un producto de acido acético crudo; transportar el producto de acido acético
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crudo hacia un recipiente de vaporizaciéon instantanea a un caudal de vaporizacién instantanea; someter a
vaporizacién instantanea el producto de acido acético crudo para formar una primera corriente de vapor que
comprende acido acético y yoduro de metilo y una primera corriente de residuo liquido que comprende
catalizador metalico y sal de halogenuro; separar, en una columna de productos finales ligeros, la primera
corriente de vapor sometida a vaporizacion instantanea para formar una segunda corriente de vapor que
comprende yoduro de metilo y opcionalmente acetaldehido, una descarga lateral que comprende producto de
acido acético purificado y opcionalmente agua, y una segunda corriente de residuo liquido; condensar, en un
decantador, al menos una porcién de la segunda corriente de vapor para formar al menos una fase liquida; hacer
refluir hacia la columna de productos finales ligeros al menos una porcién de dicha al menos una fase liquida a
una tasa de reflujo; en el que la tasa de reflujo se ajusta en funcion de los cambios en el caudal de vaporizacion
instantanea; y en el que dicha al menos una fase liquida comprende al menos una porcion de la fase pesada y la
gravedad especifica de la fase pesada varia en +/- 0,05, bajo operacidon en estado estable y/o la gravedad
especifica de la fase pesada varia desde 1,5 hasta 1,8, bajo operacion en estado estable.

En una realizacién, los procedimientos comprenden las etapas de: carbonilar al menos un reactante que se
selecciona a partir del grupo que consiste en metanol, éter dimetilico, acetato de metilo, y mezclas de los
mismos, en presencia de un catalizador metalico, yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente una
cantidad finita de agua, para formar un producto de acido acético crudo; transportar el producto de acido acético
crudo hacia un recipiente de vaporizaciéon instantanea a un caudal de vaporizaciéon instantanea; someter a
vaporizacién instantanea el producto de acido acético crudo para formar una primera corriente de vapor que
comprende acido acético y yoduro de metilo y una primera corriente de residuo liquido que comprende
catalizador metalico y sal de halogenuro; separar, en una columna de productos finales ligeros, la primera
corriente de vapor sometida a vaporizacion instantanea para formar una segunda corriente de vapor que
comprende yoduro de metilo y opcionalmente acetaldehido, una descarga lateral que comprende producto de
acido acético purificado y opcionalmente agua, y una segunda corriente de residuo liquido; condensar, en un
decantador, al menos una porcién de la segunda corriente de vapor para formar al menos una fase liquida; hacer
refluir hacia la columna de productos finales ligeros al menos una porcién de dicha al menos una fase liquida a
una tasa de reflujo; y dirigir una segunda porcién de dicha al menos una fase liquida hacia un sistema de
remocion de PRC a una velocidad de alimentacion de PRS; en el que la tasa de reflujo se ajusta en funcion de
los cambios en el caudal de vaporizacion instantanea; y opcionalmente en el que la velocidad de alimentacion de
PRS varia en +/- 25%, bajo operacién en estado estable.

En una realizacién, los procedimientos comprenden las etapas de: carbonilar al menos un reactante que se
selecciona a partir del grupo que consiste en metanol, éter dimetilico, acetato de metilo, y mezclas de los
mismos, en presencia de un catalizador metalico, yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente una
cantidad finita de agua, para formar un producto de acido acético crudo; transportar el producto de acido acético
crudo hacia un recipiente de vaporizaciéon instantanea a un caudal de vaporizaciéon instantanea; someter a
vaporizacién instantanea el producto de acido acético crudo para formar una primera corriente de vapor que
comprende acido acético y yoduro de metilo y una primera corriente de residuo liquido que comprende
catalizador metalico y sal de halogenuro; separar, en una columna de productos finales ligeros, la primera
corriente de vapor sometida a vaporizacion instantanea para formar una segunda corriente de vapor que
comprende yoduro de metilo y opcionalmente acetaldehido, una descarga lateral que comprende producto de
acido acético purificado y opcionalmente agua, y una segunda corriente de residuo liquido; condensar, en un
decantados, al menos una porcién de la segunda corriente de vapor para formar al menos una fase liquida; hacer
refluir hacia la columna de productos finales ligeros al menos una porcién de dicha al menos una fase liquida a
una tasa de reflujo; en el que la tasa de reflujo se ajusta en funcion de los cambios en el caudal de vaporizacion
instantanea; y en el que dicha al menos una fase liquida comprende al menos una porcion de la fase ligeray la
gravedad especifica de la fase ligera varia en +/- 0,05, bajo operacidon en estado estable y/o la gravedad
especifica de la fase ligera varia desde 0,9 hasta 1,2, bajo operacion en estado estable.

En una realizacién, dicha etapa de control comprende medir el nivel de liquido en el decantador y ajustar la tasa
de reflujo en respuesta al nivel de liquido. El nivel medido se puede comparar con un nivel predeterminado y el
ajuste de la tasa de reflujo se puede basar en esta comparacion. Por ejemplo, si el nivel de liquido se ha
incrementado mas alla del nivel predeterminado, dicho control puede comprender incrementar la tasa de reflujo.
Como resultado, un caudal incrementado de liquido sera extraido del decantador (hacia la columna de productos
finales ligeros), causando de esta manera que disminuya el nivel de liquido. El caudal incrementado se puede
mantener hasta que el nivel de liquido regrese al nivel predeterminado (dentro de un margen de error). Por lo
tanto, dicho control puede comprender incrementar la tasa de reflujo si se incrementa el nivel de liquido.

En una realizacion, dicho control puede comprender disminuir la tasa de reflujo si disminuye el nivel de liquido. El
nivel medido se puede comparar con un nivel predeterminado y el ajuste de la tasa de reflujo se puede basar en
esta comparacion. Por ejemplo, si el nivel de liquido ha disminuido por debajo del nivel predeterminado, dicho
control puede comprender disminuir la tasa de reflujo. Como resultado, un caudal disminuido de liquido sera
extraido desde el decantador (hacia la columna de productos finales ligeros), causando de esta manera que el
nivel de liquido se incremente. El caudal disminuido se puede mantener hasta que el nivel de liquido regrese al
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nivel predeterminado (dentro de un margen de error).

Un aspecto ventajoso de los procedimientos antes mencionados es el uso del caudal de vaporizacion
instantanea como un mecanismo de control para mantener consistentes las operaciones de la columna de
productos finales ligeros y/o el nivel de liquido en el decantador. Esta dentro del ambito de la invencion utilizar los
principios generales de control de procedimiento para implementar el uso del caudal de vaporizacién instantanea
(y opcionalmente el uso del bucle de reflujo) en este sentido. Los mecanismos de control de procedimiento a
modo de ejemplo divulgados en la presente memoria son meramente como ejemplos y no se pretende que
limiten el alcance de la invencion. Otros mecanismos especificos de control de procedimiento estan dentro del
ambito de la invencién, en tanto que se utilice el caudal de vaporizacion instantanea (y opcionalmente el bucle de
reflujo) para mantener consistentes las operaciones de la columna de productos finales ligeros y/o el nivel de
liquido en el decantador.

Otro aspecto ventajoso de los procedimientos antes mencionados es el uso del bucle de reflujo como un
mecanismo de control para mantener el nivel de liquido en el decantador. Esta dentro del ambito de la invencion
utilizar los principios generales de control de procedimiento para implementar el uso del bucle de reflujo en este
sentido. Los mecanismos de control de procedimiento a modo de ejemplo divulgados en la presente memoria
son meramente como ejemplos y no se pretende que limiten el alcance de la invencién. Otros mecanismos
especificos de control de procedimiento estan dentro del ambito de la invencién, en tanto que el bucle de reflujo
se utilice para mantener el nivel de liquido en el decantador.

Como resultado de los esquemas de control discutidos en la presente memoria, la columna de productos finales
ligeros puede ser capaz de operacion mas consistente, por ejemplo, se establece y se mantiene un perfil de
columna mas consistente. Cuando el nivel del decantador es controlado por el flujo fuera del decantador, por
ejemplo, reciclado hacia el reactor, el reflujo permanece constante, no variable. Aunque este esquema puede ser
de alguna manera efectivo para controlar algunas columnas de destilacion, Este esquema esta lejos de ser
optimo para muchos trenes de separacion. Mantener el reflujo constante en tal situaciéon tiende a amplificar
todavia mas una perturbacion de la columna y la capacidad de la torre para manejar la perturbacion puede ser
excedida. Cualquier perturbacion en la alimentacién hacia la columna que dé como resultado un incremento en
material en el decantador de cabeza de columna, puede ser manejada de manera mas adecuada mediante un
incremento correspondiente en el reflujo, como se discute en la presente memoria. Por lo tanto, utilizando los
esquemas de control discutidos en la presente memoria, las corrientes que salen de la columna de productos
finales ligeros seran mas consistentes, por ejemplo, cuando se opera en estado estacionario. Por ejemplo, la
concentracion de agua en la descarga lateral que sale de la columna de productos finales ligeros es
sustancialmente constante, por ejemplo, de conformidad con los intervalos y limites divulgados en la presente
memoria. La consistencia de la concentracién de agua en la descarga lateral es un indicador de la consistencia
de la operacion de columna, por ejemplo, perfil de columna. Sin el control de operacién de productos finales
ligeros y/o control de nivel de liquido del decantador divulgados en la presente memoria, la descarga lateral que
sale de la columna de productos finales ligeros podria ser mucho menos consistente.

En algunas realizaciones, los esquemas de control de los procedimientos de la invencién proporcionan un nivel
de liquido en el decantador que es sustancialmente constante, bajo operacion en estado estable durante al
menos 6 horas, por ejemplo, al menos 12 horas o al menos 24 horas. Por ejemplo, el nivel de liquido puede
variar en +/- 5%, por ejemplo, +/- 4%, +/- 3%, +/- 2%, +/- 1%, +/- 0,5%, o +/- 0,2%, durante este periodo de
tiempo.

En una realizacion, los procedimientos también comprenden la etapa de dirigir al menos algo del resto de dicha
al menos una fase liquida hacia un sistema de remocién de compuesto reductor de permanganato (PRC) a una
velocidad de alimentacion de PRS. El PRS se utiliza para eliminar los PRC, principalmente aldehidos tales como
acetaldehido, de una corriente de vapor de cabeza de columna de punto de ebullicion bajo de una columna de
destilacion de productos finales ligeros (una segunda corriente de vapor), por ejemplo, de la fase ligera y/o la
fase pesada. Al menos una porcion de dicha al menos una fase liquida se puede dirigir hacia el PRS. La porcién
de dicha al menos una fase liquida dirigida hacia el PRS no es la porcién de dicha al menos una fase liquida que
se hace refluir hacia la columna de productos finales ligeros. Como resultado de los esquemas de control
divulgados en la presente memoria, la porcion de dicha al menos una fase liquida que es dirigida hacia el PRS es
mas consistente, tanto en cantidad (velocidad de alimentacion de PRS) como en composicion. En una
realizacion, la velocidad de alimentacion de PRS es sustancialmente constante, bajo operacién en estado
estable. Por ejemplo, la velocidad de alimentacion de PRS puede variar en +/- 25%, por ejemplo, +/- 15%, +/-
10%, +/- 5%, o +/- 3%. La consistencia de la corriente alimentada al PRS proporciona operacion mas consistente
del PRS.

En una realizacion, dicha al menos una fase liquida comprende una fase ligera. En algunos casos, la fase ligera
se puede hacer refluir hacia la columna de productos finales ligeros. En estos casos la gravedad especifica de la
fase ligera puede ser, de manera conveniente, sustancialmente constante, bajo operacion en estado estable. Por
ejemplo, la gravedad especifica de la fase ligera varia en +/- 0,15, por ejemplo, +/-0,05, +/- 0,03, por ejemplo, o
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+/- 0,01. En términos de intervalos, la gravedad especifica de la fase ligera puede ser desde 0,9 hasta 1,2, por
ejemplo, desde 1,0 hasta 1,1, desde 1,03 hasta 1,07, o desde 1,04 hasta 1,06. La consistencia de la gravedad
especifica de la fase ligera es un indicador de la consistencia de la operacién de columna, por ejemplo, perfil de
columna.

En una realizacion, dicha al menos una fase liquida comprende una fase pesada. En algunos casos, la fase
pesada se puede hacer refluir hacia la columna de productos finales ligeros. En estos casos la gravedad
especifica de la fase pesada puede ser, de manera conveniente, sustancialmente constante, bajo operacion en
estado estable. Por ejemplo, la gravedad especifica de la fase pesada varia en +/- 0,05, por ejemplo, +/-0,03, por
ejemplo, o +/- 0,01. En términos de intervalos, la gravedad especifica de la fase pesada puede ser desde 1,5
hasta 1,8, desde 1,55 hasta 1,75, o desde 1,6 hasta 1,7. La consistencia de la gravedad especifica de la fase
pesada es un indicador de la consistencia de la operacién de columna, por ejemplo, perfil de columna. Si el perfil
de la torre se elevara, la densidad de la fase pesada caeria.

En una realizacion, la descarga lateral se puede procesar adicionalmente, por ejemplo, deshidratar o secar, en
una columna de secado para formar un producto de acido acético deshidratado que comprende acido acético y
una cantidad menor de agua. Como se indicd anteriormente, la concentracion de agua en la descarga lateral
alimentada a la columna de secado sera, benéficamente, sustancialmente constante como resultado de los
esquemas de control divulgados en la presente memoria. Por lo tanto, las perturbaciones al perfil de la torre se
reducen al minimo y, por lo tanto, la composicion de la descarga lateral permanece mas consistente que cuando
el reflujo se mantiene constante y se permite que el perfil de composicion de la torre fluctie. La consistencia de
la corriente alimentada a la columna de secado permite un perfil mas consistente en la columna de secado, lo
que a su vez proporciona eficiencia de separacién mejorada. En una realizacion, como resultado de los
esquemas de control divulgados en la presente memoria, la cantidad de yoduro de hidrégeno alimentada a la
columna de secado se reduce, en comparacién con una corriente similar que resulta del procedimiento que no
mantiene el nivel de liquido del decantador mediante la tasa de reflujo o el caudal de vaporizacion instantanea.

En una realizacion, los procedimientos de la presente invencién permiten el equilibrio de separacién entre la
columna de productos finales ligeros y la columna de secado. Como se indicé anteriormente, el uso de los
esquemas de control divulgados en la presente memoria da como resultado operacion mas constante de la torre
de productos ligeros finales y perfiles de composicion mas consistentes en la torre de productos finales ligeros.
Estas consistencias, a su vez, permiten que se pueda manejar un intervalo mas amplio de reciclado de fase
ligera hacia el reactor. La composicion de la corriente lateral también se puede controlar mas facilmente. Un
beneficio de estas operaciones es que se puede equilibrar la separacion general de agua a partir del producto de
acido acético entre las dos columnas, en oposicion a sélo una, para desempeiio 6ptimo dentro de las limitaciones
del equipo operativo real.

"Operacion en estado estable" es una expresion bien conocida en la técnica. Operacién en estado estable
significa que los parametros de una operacion particular son constantes a través del tiempo (o varian sélo
nominalmente). Por ejemplo, para operaciones en columna, estado estable significa que el total de corrientes que
entran en una operacion es igual al flujo total de corrientes que salen de una operacion. Estado estable no se
refiere a periodos de puesta en marcha o de parada. Tal como se utiliza en la presente memoria, la expresion
"bajo operacion en estado estacionario" se puede interpretar como bajo operaciones en estado estacionario
durante al menos 6 horas, por ejemplo, al menos 12 horas, al menos 24 horas, o al menos 48 horas.

Sistemas de produccién de acido acético

A continuacion, se describe un ejemplo de procedimiento de produccién de acido acético. En aras de la claridad,
en la presente memoria descriptiva no se describen todos los elementos de una implementaciéon real. La
descripcion del procedimiento es meramente a manera a modo de ejemplo y no se pretende limitar el alcance de
la invencion.

La reaccion de carbonilacion de metanol hasta producto de acido acético se puede efectuar poniendo en
contacto la alimentacion de metanol con mondxido de carbono gaseoso burbujeado a través de un medio de
reaccion de solvente de acido acético que contiene el catalizador metalico, por ejemplo, catalizador de rodio, un
promotor de catalizador que contiene halégeno, por ejemplo, yoduro de metilo, sal de halogenuro soluble
adicional, por ejemplo, sal de yoduro tal como yoduro de litio, y opcionalmente acetato de metilo y/o agua, a
condiciones de temperatura y presion apropiadas para formar el producto de carbonilacién.

El catalizador puede ser un catalizador de metal del Grupo VI, tal como rodio, y un promotor de catalizador que
contiene halégeno. Un procedimiento particularmente util es la carbonilacion catalizada con rodio baja en agua
de metanol hasta acido acético como se ejemplifica en la patente de EE. UU. N.° 5,001,259. También se
contemplan otros catalizadores metalicos, por ejemplo, catalizadores basados en iridio. En términos generales,
se cree que el componente metalico, por ejemplo, componente de rodio, del sistema catalizador esta presente en
forma de un compuesto de coordinacion de rodio con un componente de halégeno que proporciona al menos uno
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de los ligandos de dicho compuesto de coordinacion. Ademas de la coordinacion de rodio y halégeno, se cree
también que el mondxido de carbono se va a coordinar con el rodio. EI componente de rodio del sistema
catalizador se puede proporcionar introduciendo en la zona de reaccién rodio en forma de rodio metalico, sales
de rodio tales como los 6xidos, acetatos, yoduros, carbonatos, hidréxidos, cloruros, etc., u otros compuestos que
den como resultado la formaciéon de un compuesto de coordinacién de rodio en el ambiente de la reaccion. El
catalizador metalico, por ejemplo, catalizador de rodio, en algunas realizaciones, esta presente en cantidades de
200 a 2000 partes por millén en peso (ppm en peso).

El promotor de catalizador que contiene halégeno del sistema catalizador consiste de un compuesto de halégeno
que comprende un halogenuro organico. Por lo tanto, se pueden utilizar halogenuros de alquilo, arilo, y alquilo o
arilo sustituidos. De preferencia, el promotor de catalizador que contiene halégeno esta presente en forma de un
halogenuro de alquilo. Incluso mas preferentemente, el promotor de catalizador que contiene halégeno esta
presente en forma de un halogenuro de alquilo en el que el radical alquilo corresponde al radical alquilo del
alcohol alimentado, el cual esta siendo carbonilado. Por lo tanto, en la carbonilacion de metanol hasta acido
acético, el promotor de halogenuro incluira halogenuro de metilo y, mas preferentemente, yoduro de metilo.

En términos generales se reconocera que es la concentracion del ién yoduro en el sistema catalizador la que es
importante y no la del catién asociado con el yoduro, y que a una concentraciéon molar dada de yoduro la
naturaleza del cation no es tan significativa como la del efecto de la concentracion de yoduro. Cualquier sal de
yoduro metalica, o cualquier sal de yoduro de cualquier catiébn organico, u otros cationes tales como aquellos
basados en compuestos de amina o fosfina (opcionalmente, cationes ternarios o cuaternarios), se puede
mantener en el medio de reaccién con la condicidon que la sal sea lo suficientemente soluble en el medio de
reaccion para proporcionar el nivel deseado del yoduro. Cuando el yoduro es una sal metalica, ésta de
preferencia es una sal yoduro de un miembro del grupo que consiste en los metales del Grupo IA y del Grupo 1A
de la tabla periédica como se indica en "Handbook of Chemistry and Physics (Manual de Quimica y Fisica)"
publicado por CRC Press, Cleveland, Ohio, 2002-03 (83a edicion). En particular, son utiles los yoduros de metal
alcalino, siendo particularmente apropiado el yoduro de litio. En el procedimiento de carbonilacion baja en agua,
el i6n yoduro adicional con respecto a y por encima del i6n yoduro presente como yoduro de hidrégeno
generalmente esta presente en la solucion de catalizador en cantidades tales que la concentracion total de i6n
yoduro es de 2 a 20% en peso y el acetato de metilo generalmente esta presente en cantidades de 0,5 a 30% en
peso, y el yoduro de metilo generalmente esta presente en cantidades de 5 a 20% en peso.

En algunas realizaciones, las velocidades de reaccion deseadas se obtienen incluso a concentraciones bajas de
agua manteniendo en el medio de reaccion un éster del acido carboxilico deseado y un alcohol, de manera
deseable el alcohol utilizado en la carbonilacion, y un i6n yoduro adicional que esté ademas de y por encima del
i6n yoduro que estd presente como yoduro de hidrogeno. Un éster deseado es acetato de metilo. Se ha
encontrado, como se describe en la patente de EE. UU. N.° 5,001,259, que, bajo concentraciones bajas de agua,
el acetato de metilo y el yoduro de litio actian como promotores de la velocidad solamente cuando estan
presentes concentraciones relativamente altas de cada uno de estos componentes y que la promociéon es mas
alta cuando ambos de dichos componentes estan presentes simultineamente. La concentracion absoluta de
contenido de i6n yoduro se proporciona simplemente como un ejemplo, y no se debe interpretar como limitativa.

En realizaciones, el procedimiento de produccion de acido acético también incluye introducir un compuesto de
litio en el reactor para mantener la concentracion de acetato de litio en una cantidad de 0,3 a 0,7% en peso en el
medio de reaccién. En realizaciones, se introduce una cantidad del compuesto de litio en el reactor para
mantener la concentracion de yoduro de hidrégeno en una cantidad de 0,1 a 1,3% en peso en el medio de
reaccion. En realizaciones, la concentracion del catalizador de rodio se mantiene en una cantidad de 200 a 3000
ppm en peso en el medio de reaccion, la concentracion de agua se mantiene en una cantidad de 0,1 a 4,1% en
peso en el medio de reaccion, y la concentracion de acetato de metilo se mantiene de 0,6 a 4,1% en peso en el
medio de reaccion, en funcién del peso total del medio de reaccién presente dentro del reactor de carbonilacion.

En realizaciones, el compuesto de litio introducido en el reactor se selecciona a partir del grupo que consiste en
acetato de litio, carboxilatos de litio, carbonatos de litio, hidroxido de litio, otras sales de litio organicas, y mezclas
de los mismos. En realizaciones, el compuesto de litio es soluble en el medio de reaccién. En una realizacion, se
puede utilizar acetato de litio dihidratado como la fuente del compuesto de litio.

El acetato de litio reacciona con yoduro de hidrégeno de acuerdo con la siguiente reaccion en equilibrio (1) para
formar yoduro de litio y acido acético:

LiOAc + HI « Lil + HOAc )
Se cree que el acetato de litio proporciona control mejorado de la concentracion de yoduro de hidrégeno con
relacion a otros acetatos, tal como acetato de metilo, presentes en el medio de reaccién. Sin estar limitado a la

teoria, acetato de litio es una base conjugada del acido acético y por lo tanto reactivo hacia el yoduro de
hidrégeno mediante una reaccion acido-base. Se cree que esta propiedad da como resultado un equilibrio de la
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reaccion (l) que favorece los productos de reaccion con respecto aquellos que son producidos por el equilibrio
correspondiente de acetato de metilo y yoduro de hidrogeno. Este equilibrio mejorado se ve favorecido por
concentraciones de agua de menos de 4,1% en peso en el medio de reaccion. Ademas, la volatilidad
relativamente baja del acetato de litio comparada con el acetato de metilo permite que el acetato de litio
permanezca en el medio de reaccion excepto por pérdidas por volatilidad y cantidades pequefias de arrastre
hacia el vapor del producto crudo. En contraste, la volatilidad relativamente alta del acetato de metilo permite que
el material se destile hacia el tren de purificacién, haciendo que el acetato de metilo sea mas dificil de controlar.
El acetato de litio es mucho mas facil de mantener y controlar en el procedimiento a concentraciones
consistentes bajas de yoduro de hidrégeno. Por consiguiente, se puede utilizar una cantidad relativamente
pequefa de acetato de litio con relacién a la cantidad de acetato de metilo necesaria para controlar las
concentraciones de yoduro de hidrégeno en el medio de reaccion. También se ha descubierto que el acetato de
litio es al menos tres veces mas efectivo que el acetato de metilo para promover la adicién oxidativa del yoduro
de metilo al complejo de rodio [l].

En realizaciones, la concentracion de acetato de litio en el medio de reacciéon se mantiene en una cantidad mayor
o igual a 0,3% en peso, o mayor o igual a 0,35% en peso, o mayor o igual a 0,4% en peso, 0 mayor o igual a
0,45% en peso, o mayor o igual a 0,5% en peso, y/o en realizaciones, la concentracion de acetato de litio en el
medio de reaccion se mantiene en una cantidad menor o igual a 0,7% en peso, o menor o igual a 0,65% en peso,
o menor o igual a 0,6% en peso, o menor o igual a 0,55% en peso.

Se ha descubierto que un exceso de acetato de litio en el medio de reaccién puede afectar adversamente a los
otros compuestos en el medio de reaccion, lo que conduce a productividad disminuida. Por el contrario, se ha
descubierto que una concentracion de acetato de litio en el medio de reaccién por debajo de aproximadamente
0,3% en peso es incapaz de mantener las concentraciones de yoduro de hidrogeno deseadas en el medio de
reaccion por debajo de 1,3% en peso.

En realizaciones, el compuesto de litio se puede introducir de manera continua o de manera intermitente en el
medio de reaccién. En realizaciones, el compuesto de litio se introduce durante el arranque del reactor. En
realizaciones, el compuesto de litio se introduce de manera intermitente para reemplazar las pérdidas por el
arrastre.

El medio de reaccion también puede contener impurezas que se deben controlar para evitar la formacién de
subproductos. Una impureza en el medio de reaccién puede ser yoduro de etilo, el cual es dificil de separar del
acido acético. El Solicitante descubri6 ademas que la formacion de yoduro de etilo puede estar afectada por
numerosas variables, incluyendo la concentracion de acetaldehido, acetato de etilo, acetato de metilo y yoduro
de metilo en el medio de reaccién. Adicionalmente, se ha descubierto que el contenido de etanol en la fuente de
metanol, la presion parcial del hidrégeno y el contenido de hidrégeno en la fuente de monoéxido de carbono
afectan la concentracion de yoduro de etilo en el medio de reaccién y, por consiguiente, la concentracion de
acido propidnico en el producto de acido acético final.

En realizaciones, la concentracion de acido propiodnico en el producto de acido acético se puede mantener
adicionalmente por debajo de 250 ppm en peso manteniendo la concentracion de yoduro de etilo en el medio de
reaccion en una cantidad menor o igual a 750 ppm en peso sin remover el acido propionico del producto de acido
acético.

En realizaciones, la concentracion de yoduro de etilo en el medio de reaccion y de acido propidnico en el
producto de acido acético puede estar presente en una relacién en peso desde 3:1 hasta 1:2. En realizaciones, la
concentracion de acetaldehido:yoduro de etilo en el medio de reaccidon se mantiene en una relaciéon en peso
desde 2:1 hasta 20:1.

En realizaciones, la concentracion de yoduro de etilo en el medio de reaccion se puede mantener controlando al
menos una de la presion parcial del hidrégeno, la concentracion de acetato de metilo, la concentraciéon de yoduro
de metilo, y/o la concentracion de acetaldehido en el medio de reaccion.

En realizaciones, la concentracion de yoduro de etilo en el medio de reaccién se mantiene/controla para que sea
menor o igual a 750 ppm en peso o, por ejemplo, menor o igual a 650 ppm en peso, 0 menor o igual a 550 ppm
en peso, o menor o igual a 450 ppm en peso, o menor o igual a 350 ppm en peso. En realizaciones, la
concentracion de yoduro de etilo en el medio de reaccion se mantiene/controla en una cantidad mayor o igual a 1
ppm en peso o, por ejemplo, 5 ppm en peso, o0 10 ppm en peso, o 20 ppm en peso, o 25 ppm en peso, y menor o
igual a 650 ppm en peso o, por ejemplo, 550 ppm en peso, 0 450 ppm en peso, o 350 ppm en peso.

En realizaciones, la relacion en peso de yoduro de etilo en el medio de reaccion a acido propioénico en el

producto de acido acético puede variar desde 3:1 hasta 1:2 o, por ejemplo, desde 5:2 hasta 1:2, o desde 2:1
hasta 1:2, o desde 3:2 hasta 1:2.

13



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2759995 T3

En realizaciones, la relacion en peso de acetaldehido a yoduro de etilo en el medio de reaccidon puede variar
desde 20:1 hasta 2:1 o, por ejemplo, desde 15:1 hasta 2:1 o desde 9:1 hasta 2:1.

En una realizacion, la corriente de purga gaseosa 106 contiene cantidades bajas de yoduro de hidrogeno
menores o iguales a 1% en peso, por ejemplo, menores o iguales a 0,9% en peso, menores o iguales a 0,8% en
peso, menores o iguales a 0,7% en peso, menores o iguales a 0,5% en peso. El exceso de yoduro de hidrégeno
en estas cantidades puede incrementar el trabajo de la torre de lavado para evitar que el hidrogeno sea purgado.

En una realizacion, una prueba de permanganato de potasio apropiada es JIS K1351 (2007).

El medio de reaccién liquido empleado puede incluir cualquier solvente compatible con el sistema de catalizador
y puede incluir alcoholes puros, o mezclas del material de alimentacién de alcohol y/o el acido carboxilico
deseado y/o ésteres de estos dos compuestos. Un solvente preferido y el medio de reaccion liquido para el
procedimiento de carbonilacion baja en agua contiene el producto de acido carboxilico deseado. Por lo tanto, en
la carbonilaciéon de metanol hasta acido acético, un sistema de solvente preferido contiene acido acético.

El agua esta contenida en el medio de reaccion, pero de manera deseable en concentraciones bajas para lograr
velocidades de reaccion suficientes. Previamente se ha ensefiado, por ejemplo, en la patente de EE. UU. N.°
3,769,329 que, en reacciones de carbonizaciéon catalizadas por rodio, la adicién de agua ejerce un efecto
benéfico sobre la velocidad de reaccion. Por lo tanto, algunas operaciones comerciales son corridas
habitualmente en concentraciones de agua mayores de 14% en peso. Sin embargo, en algunas realizaciones, se
puede utilizar concentraciones de agua menores o iguales a 14% en peso, por ejemplo, menores o iguales a
10% en peso, menores o iguales a 1% en peso o menores o iguales a 0,1% en peso. En términos de intervalos,
el medio de reaccion puede comprender desde 0,1% en peso hasta 14% en peso de agua, por ejemplo, desde
0,2% en peso hasta 10% en peso o desde 0,25% en peso hasta 5% en peso, en funcién del peso total del medio
de reaccion.

Las temperaturas de reaccion usuales para la carbonilacién pueden ser desde 150 hasta 250°C, con el intervalo
de temperatura de 180 a 225°C siendo un intervalo preferido. La presion parcial del mondéxido de carbono en el
reactor puede variar ampliamente, pero es usualmente de 2 a 30 atmdsferas, por ejemplo, de 3 a 10 atmosferas.
Debido a la presién parcial de los sub-productos y la presion de vapor de los liquidos contenidos, la presion del
reactor total puede variar desde 15 hasta 40 atmdsferas.

Se muestra un sistema de reaccion y de recuperacion de acido acético 100 en la Figura 1. Tal como se muestra,
la corriente de alimentacion de metanol 101 y la corriente de alimentacién que contiene mondxido de carbono
102 se dirigen hacia el reactor de carbonilacion en fase liquida 104, en el que ocurre la reaccion de carbonilacion
para formar acido acético.

El reactor de carbonilacion 104 es de preferencia cualquiera de un recipiente agitado o recipiente tipo columna
de burbuja, con o sin un agitador, dentro del cual se mantienen los contenidos del liquido o suspensién espesa
que reaccionan, de preferencia de manera automatica, un nivel predeterminado, el cual de preferencia
permanece sustancialmente constante durante la operacién normal. Dentro del reactor de carbonizacién 104, se
introducen la composicion de metanol, monéxido de carbono, y suficiente agua de manera continua segun sea
necesario para mantener al menos una concentracion finita de agua, por ejemplo, 0,1% en peso, en el medio de
reaccion.

En un procedimiento de carbonilacién usual, se introduce monéxido de carbono de manera continua en el reactor
de carbonilacion, de manera deseable por debajo del agitador, el cual se puede utilizar para agitar los
contenidos. La alimentacion gaseosa de preferencia se dispersa completamente a través del liquido en reaccion
utilizando este medio de agitacion. La corriente de purga gaseosa 106 de manera deseable se ventila desde el
reactor 104 para evitar la acumulacion de sub-productos gaseosos y para mantener una presion parcial del
monoxido de carbono fija a una presion de reactor total dada. Se puede controlar la temperatura del reactor y se
introduce la alimentacién de monoxido de carbono a una velocidad suficiente para mantener la presion de reactor
total deseada. La corriente 113 que comprende un producto de acido acético no sometido a vaporizaciéon
instantanea, crudo sale reactor 104.

El producto de acido acético crudo se puede purificar en la zona de separacién 108 para recuperar el acido
acético y reciclar la solucion de catalizador, el yoduro de metilo, acetato de metilo, y otros componentes del
sistema dentro del procedimiento. Por lo tanto, también se introducen una solucién de catalizador reciclada, tal
como una corriente 110 desde el recipiente de vaporizacion instantanea 112, y opcionalmente una o mas de las
corrientes de reciclado 114, 116, 118, y 120, en el reactor 104. Por supuesto, se pueden combinar una o mas de
las corrientes de reciclado antes de ser introducidas en el reactor 104. Sin embargo, como se indicé
anteriormente, en vista de los esquemas de control divulgados en la presente memoria, se puede reducir o
eliminar el uso de dichas corrientes de reciclado para el control del procedimiento. Sin embargo, en algunos
casos, dichas corrientes de reciclado se pueden utilizar simplemente para retornar los componentes al reactor.
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El producto crudo se extrae a partir del reactor de carbonilaciéon 104 a una velocidad suficiente para mantener un
nivel constante en el mismo y se proporciona al recipiente de vaporizacion instantanea 112 mediante la corriente
113. En el recipiente de vaporizacién instantanea 112, el producto crudo se separa en una etapa de separacion
por vaporizacion instantanea para obtener una corriente de cabeza de columna volatil ("vapor") (una primera
corriente de vapor) 122 que comprende acido acético y una corriente de residuo menos volatil (liquida) 110 que
comprende una solucién que contiene catalizador (predominantemente acido acético que contiene el rodio y la
sal de yoduro junto con cantidades menores de acetato de metilo, yoduro de metilo y agua), la cual de
preferencia se recicla hacia el reactor, como se discutié anteriormente. Por lo tanto, la purificaciéon del producto
de acido acético crudo puede comprender las etapas de someter a vaporizacién instantanea el producto de acido
acético crudo, con o sin calor, para formar la primera corriente de vapor (corriente 122) que comprende acido
acético y mondxido de carbono residual y la primera corriente de residuo liquido (corriente 110) que comprende
catalizador y reciclar el primer residuo liquido hacia el primer reactor.

En una realizacion, la corriente de producto de vapor comprende acido acético, yoduro de metilo, acetato de
metilo, agua, acetaldehido, y yoduro de hidrogeno. En una realizacién, la corriente de producto de vapor
comprende acido acético en una cantidad de 45 a 75% en peso, yoduro de metilo en una cantidad de 20 a 50%
en peso, acetato de metilo en una cantidad menor o igual a 9% en peso y agua en una cantidad menor o igual a
15% en peso, en funcion del peso total de la corriente de producto de vapor. En otra realizacion, la corriente de
producto de vapor comprende acido acético en una cantidad de 45 a 75% en peso, yoduro de metilo en una
cantidad de 24 hasta menos de 36% en peso, acetato de metilo en una cantidad menor o igual a 9% en peso y
agua en una cantidad menor o igual a 15% en peso, en funcion del peso total de la corriente de producto de
vapor. Mas preferentemente, la corriente de producto de vapor comprende acido acético en una cantidad de 55 a
75% en peso, yoduro de metilo en una cantidad de 24 a 35% en peso, acetato de metilo en una cantidad de 0,5 a
8% en peso y agua en una cantidad de 0,5 a 14% en peso. Incluso en una realizacién preferente adicional, la
corriente de producto de vapor comprende acido acético en una cantidad de 60 a 70% en peso, yoduro de metilo
en una cantidad de 25 a 35% en peso, acetato de metilo en una cantidad de 0,5 a 6,5% en peso y agua en una
cantidad de 1 a 8% en peso. La concentracion de acetaldehido en la corriente de producto de vapor puede estar
en una cantidad de 0,005 a 1% en peso, en funciéon del peso total de la corriente de producto de vapor, por
ejemplo, de 0,01 a 0,8% en peso, o de 0,01 a 0,7% en peso. En algunas realizaciones el acetaldehido puede
estar presente en cantidades menores o iguales a 0,01% en peso. La corriente de producto de vapor puede
comprender yoduro de hidrogeno en una cantidad menor o igual a 1% en peso, en funcién del peso total de la
corriente de producto de vapor, por ejemplo, menor o igual a 0,5% en peso, o menor o igual a 0,1% en peso. El
yoduro de hidrégeno de preferencia esta presente en la corriente de producto de vapor. La corriente de producto
de vapor de preferencia esta sustancialmente libre de, por ejemplo, contiene una cantidad menor o igual a
0,0001% en peso, de acido propionico, en funcién del peso total de la corriente de producto de vapor.

La corriente de reciclado liquida comprende acido acético, el catalizador metalico, metales corrosivos, asi como
también otros compuestos diversos. En una realizacién, la corriente de reciclado liquida comprende acido acético
en una cantidad de 60 a 90% en peso, catalizador metalico en una cantidad de 0,01 a 0,5% en peso; metales
corrosivos (por ejemplo, niquel, hierro y cromo) en una cantidad total de 10 a 2500 ppm en peso; yoduro de litio
en una cantidad de 5 a 20% en peso; yoduro de metilo en una cantidad de 0,5 a 5% en peso; acetato de metilo
en una cantidad de 0,1 a 5% en peso; agua en una cantidad de 0,1 a 8% en peso; acetaldehido en una cantidad
menor o igual a 1% en peso (por ejemplo, desde 0,0001 hasta 1% en peso de acetaldehido); y yoduro de
hidrégeno en una cantidad menor o igual a 0,5% en peso (por ejemplo, desde 0,0001 hasta 0,5% en peso de
yoduro de hidrégeno).

La corriente de cabeza de columna proveniente del recipiente de vaporizacion instantanea 112 se dirige hacia la
columna de productos finales ligeros 124 como la corriente 122, en la que la destilacion produce una corriente de
vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion 126, un producto de acido acético purificado que de
preferencia se retira mediante una descarga lateral 128, y una corriente de residuo de alto punto de ebullicion
116. El acido acético retirado mediante la descarga lateral 128 de preferencia se somete a purificacion adicional,
tal como en una columna de secado 130 para la separacion selectiva del acido acético a partir del agua. Por lo
tanto, la purificacién puede comprender ademas la etapa de separar, en una columna de productos finales
ligeros, la corriente de vapor sometida a vaporizacion instantanea para formar una segunda corriente de vapor
(corriente 126) que comprende monoxido de carbono, una descarga lateral (corriente 128) que comprende
producto de acido acético purificado, y una segunda corriente de residuo liquido (corriente 116).

Se ha divulgado en las patentes de EE. UU. N.° 6,143,930 y 6,339,171 que por lo general existe una
concentracion mas alta de los PRC, y en particular una concentracion de acetaldehido, en la corriente de vapor
de cabeza de columna de bajo punto de ebullicién que sale de la columna de productos finales ligeros que en la
corriente de residuo de alto punto de ebullicion que sale de la columna. Por lo tanto, en algunos casos, la
corriente de vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion 126, que contiene PRC, se somete a
procesamiento adicional en el PRS 132 para reducir y/o remover la cantidad de PRC presentes. Por lo tanto, tal
como se muestra, la corriente de vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicién 126, se condensa y se
dirige hacia una unidad de separacion de fase de cabeza de columna, como se muestra mediante el decantador
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receptor de cabeza de columna 134. Ademas de los PRC, la corriente de vapor de cabeza de columna de bajo
punto de ebullicion 126 usualmente puede contener yoduro de metilo, acetato de metilo, acido acético y agua.

De manera deseable, las condiciones en el procedimiento se mantienen de manera tal que la corriente de vapor
de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion 126, una vez en el decantador 134, se pueda separar para
formar al menos una fase liquida, por ejemplo, una fase ligera y/o una fase pesada. En términos generales, la
corriente de vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion 126 se enfria hasta una temperatura
suficiente para condensar y separar el yoduro de metilo, acetato de metilo, acetaldehido y otros componentes de
carbonilo condensables y agua para formar dos fases separadas. Una porcién de la corriente 126 puede incluir
gases no condensables tales como monodxido de carbono, diéxido de carbono, hidrégeno, y similares que se
pueden ventilar como se muestra mediante la corriente 136 en la Figura 1, la cual se puede dirigir hacia una
unidad absorbente de baja presion (no mostrada). Las fases liquidas en el decantador pueden establecer el nivel
de liquido 135 en el decantador 134. El dispositivo de medicién 137 se coloca en o alrededor del decantador 134.
El dispositivo de medicién 137 mide el nivel de liquido. Dicho nivel de liquido se puede utilizar en los esquemas
de control divulgados para controlar la operacion de la columna de productos finales ligeros y/o controlar el nivel
de liquido del decantador. De preferencia, el dispositivo 137 esta en comunicacién con otro hardware de control
asociado con el decantador (no mostrado). Esta dentro del ambito de la técnica seleccionar el hardware de
control apropiado para implementar los esquemas de control divulgados.

La fase ligera condensada en el decantador 134 en términos generales puede comprender agua, acido aceético, y
PRC, asi como también cantidades de yoduro de metilo y acetato de metilo. La fase ligera condensada sale del
decantador 134 mediante la tuberia 131. La fase pesada condensada en el decantador 134 por lo general puede
comprender yoduro de metilo, acetato de metilo, y PRC. La fase pesada condensada sale del decantador
mediante la tuberia 118. Como se muestra en la Figura 1, al menos una porcion de la fase ligera y/o la fase
pesada se puede hacer refluir de regreso hacia columna de productos finales ligeros 124. Una porcién de la fase
ligera en la tuberia 131 se puede hacer refluir hacia la columna de productos finales ligeros 124 mediante la
tuberia 131", estableciendo de este modo un bucle de reflujo con la tuberia 126, el decantador 134, la tuberia
131, y la columna de productos finales ligeros 124. Una porcion de la fase pesada en la tuberia 118 se puede
hacer refluir de regreso hacia la columna de productos finales ligeros 124 mediante la tuberia 118' (con o sin la
fase ligera en la tuberia 131'), estableciendo de este modo un bucle de reflujo con la tuberia 126, el decantador
134, la tuberia 118", y la columna de productos finales ligeros 124. La tasa de reflujo de las corrientes 131' y/o
118' se puede utilizar para mantener el nivel de liquido en el decantador 134. Aunque las corrientes 131'y 118’
estan indicadas con lineas sélidas, esta dentro de la contemplacién de la invencién que se podria utilizar
solamente 131' o solamente 118" en combinacién con la tuberia 126, el decantador 134, y la columna de
productos finales ligeros 124 para establecer el bucle de reflujo.

Ademas de las porciones de la fase ligera que se pueden hacer refluir 131', se puede dirigir una porcion
separada de la corriente 131 hacia el PRS 132. La corriente 131" dirige la porcion separada de la corriente 131
hacia el PRS 132 mediante la tuberia 138. Ademas de la fase pesada que se puede hacer refluir, 118', una
porcién separada de la corriente 118 se puede dirigir hacia el PRS 132. La corriente 118" dirige una porcion
separada de la corriente 118 hacia el PRS 132 después de ser combinada con la tuberia 131" (opcionalmente la
corriente 118" se podria alimentar directamente hacia el PRS 132. En vista de los esquemas de control
divulgados en la presente memoria la composicion de las corrientes 118" y 131" puede ser mas consistente, lo
cual conducira de manera conveniente a separaciones mas efectivas en el PRS 132.

La fase liquida pesada condesada en el decantados 134 se puede recircular de manera conveniente, ya sea
directa o indirectamente, hacia el reactor 104 mediante la corriente 118, aunque dicha recirculacién puede no ser
necesaria para razones del control del procedimiento. Por ejemplo, una porcion de esta fase liquida pesada
condesada se puede recircular hacia el reactor, con una corriente deslizante (no mostrada), por lo general una
cantidad pequefia, por ejemplo, de 5 a 40% en volumen, o de 5 a 20% en volumen, de la fase liquida pesada se
dirige hacia un PRS. Dicha corriente deslizante de la fase liquida pesada se puede tratar de manera individual o
se puede combinar con la corriente de fase liquida ligera condensada 138 para la destilacion y extraccion
adicional de impurezas de carbonilo.

Aunque las composiciones especificas de la corriente de fase ligera pueden variar ampliamente, a continuacion
de proporcionan algunas composiciones preferentes en la Tabla 1.

TABLA 1
Fase liquida ligera a modo de ejemplo proveniente de la cabeza de columna de productos finales ligeros
Concentracion Concentracion Concentracion
(% en peso) (% en peso) (% en peso)
Agua 40-80 50-75 70-75
Acetato de metilo 1-50 1-25 1-15
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Concentracion Concentracion Concentracion
(% en peso) (% en peso) (% en peso)
Acido acético 1-40 1-25 5-15
PRC <5 <3 <1
Yoduro de metilo <10 <5 <3

En una realizacion, el decantados de cabeza de columna esta arreglado y construido para mantener un nivel de
interfaz bajo para evitar una retencion en exceso de yoduro de metilo. Aunque las composiciones especificas de
la fase liquida pesada pueden variar ampliamente, a continuacién, se proporcionan algunas composiciones a
modo de ejemplo en la Tabla 2.

TABLA 2
Fase liquida pesada a modo de ejemplo proveniente de la cabeza de columna de productos finales ligeros
Concentracion Concentracion Concentracion
(% en peso) (% en peso) (% en peso)

Agua 0,01-2 0,05-1 0,1-0,9

Acetato de metilo 0,1-25 0,5-20 0,7-15

Acido acético 0,1-10 0,2-8 0,5-6

PRC <5 <3 <1

Yoduro de metilo 40-98 50-95 60-85

La densidad de la fase liquida pesada 134 puede ser desde 1,3 hasta 2, por ejemplo, desde 1,5 hasta 1,8, desde
1,5 hasta 1,75 o desde 1,55 hasta 1,7. Como se describe en la patente de EE. UU. N.° 6,677,480, la densidad
medida en la fase liquida pesada 134 se correlaciona con la concentracién de acetato de metilo en el medio de
reaccion. A medida que la densidad disminuye, la concentracion de acetato de metilo en el medio de reaccion se
incrementa. En una realizacion de la presente invencion, la fase liquida pesada 134 se recicla hacia el reactor y
la fase liquida ligera 133 se controla para ser reciclada a través de la misma bomba. Podria ser deseable reciclar
una porcion de la fase liquida ligera 133 que no interrumpe la bomba y mantiene una densidad de la fase liquida
ligera 133 y la fase liquida pesada combinadas mayor o igual a 1,3, por ejemplo, mayor o igual a 1,4, mayor o
igual a 1,5, o mayor o igual a 1,7. Tal como se describid en la presente memoria, una porcion de la fase liquida
pesada 134 se puede tratar para remover impurezas tales como acetaldehido.

Tal como se muestra en la Figura 1, la fase ligera sale del decantados 134 mediante la corriente 131. Una
porcion, por ejemplo, porcion de alicuota, de la corriente de fase ligera 131" se dirige hacia el PRS 132. Otfra
porcién, por ejemplo, porcion de alicuota, de la corriente de fase ligera 131 opcionalmente se puede reciclar
hacia el reactor 104 como se muestra mediante la corriente de reciclado 114, cuando se desee o se necesite
agua adicional en el reactor 104, aunque dicha recirculacion puede no ser necesaria para razones de control del
procedimiento.

La columna de productos finales ligeros 124 de preferencia también forma la corriente de residuo o fondos 116,
la cual comprende principalmente acido acético y agua. Debido a que la corriente de fondos de productos finales
ligeros 116 usualmente puede comprender un poco de catalizador residual, podria ser benéfico reciclar toda o
una porcion de la corriente de residuo de la columna de productos finales ligeros 116 hacia el reactor 104,
aunque dicha recirculacién podria no ser necesaria para razones de control del procedimiento. Opcionalmente, la
corriente de residuo de la columna de productos finales ligeros 116 se puede combinar con la corriente de
residuo liquido 110 proveniente del recipiente de vaporizacion instantanea 112 y retornarse juntas hacia el
reactor 104, como se muestra en la Figura 1.

Tal como se indicd anteriormente, ademas de la fase de cabeza de columna, la columna de productos finales
ligeros 124 también forma una descarga lateral de acido acético 128, la cual de preferencia comprende
principalmente acido acético y agua. Con el fin de mantener una separacion de productos eficiente, es importante
que la composicion de la descarga lateral 128 no varie o fluctie de manera significativa durante la operacion
normal. Como se discutid previamente, los esquemas de control divulgados en la presente memoria
proporcionan mejoras en la consistencia de composicion de la descarga lateral 128.

Opcionalmente, una porcion de la descarga lateral 128 se puede recircular hacia la columna de productos finales
ligeros 124, de preferencia hasta un punto por debajo del cual la descarga lateral 128 fue retirada de la columna
de productos finales ligeros 124, con el fin de mejorar la separacion.

Debido a que la descarga lateral 128 contiene agua ademas de acido acético, la descarga lateral 128
proveniente de la columna de productos finales ligeros 124 de preferencia se dirige hacia la columna de secado
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130, en la que se separan el acido acético y agua uno del otro. Por lo tanto, el procedimiento puede comprender
la etapa de secar, en una columna de secado, la descarga lateral (corriente 128) para remover el agua de la
misma. Tal como se muestra, la columna de secado 130, separa la descarga lateral de acido acético 128 para
formar la corriente de cabeza de columna 144 comprendida principalmente de agua y la corriente de fondos 146
comprendida principalmente de acido acético. La corriente de cabeza de columna 144 de preferencia se enfria y
se condensa en una unidad de separacion de fase, por ejemplo, el decantador 148, para formar una fase ligera 'y
una fase pesada. Tal como se muestra, una porcion de la fase ligera se hace refluir, como se muestra mediante
las corrientes 150 y 152 y el resto de la fase ligera se regresa hacia el reactor 104, como se muestra mediante la
corriente 120. La fase pesada, la cual usualmente es una emulsién que comprende agua y yoduro de metilo, de
preferencia se regresa en su totalidad hacia el reactor 104, como se muestra mediante la corriente 122,
opcionalmente después de ser combinada con la corriente 120. Las composiciones a modo de ejemplo para la
fase ligera de la cabeza de columna de la columna de secado se proporcionan a continuacion en la Tabla 3.

Composiciones ligeras a modo de ejemplo provel@r?tlésAdae la cabeza de columna de la columna de secado
Concentracion Concentracion Concentracion
(% en peso) (% en peso) (% en peso)
HOAc 1-20 1-15 1-10
Agua 50-90 60-90 70-90
Mel <10 <5 <3
MeAc 1-20 1-15 1-10

La corriente de fondos de la columna de secado 146 de preferencia comprende o consiste esencialmente de
acido acético, con cantidades menores de yoduro de hidrogeno. En realizaciones preferentes, la corriente de
fondos de la columna de secado 146 comprende acido acético en una cantidad mayor de 90% en peso, por
ejemplo, mayor de 95% en peso o mayor de 98% en peso. Opcionalmente, la corriente de fondos de la columna
de secado 146 se puede procesar adicionalmente, por ejemplo, haciéndola pasar a través de una resina de
intercambio idnico, antes de ser almacenada o transportada para uso comercial.

Se muestra ofra reaccion y sistema de recuperacion de acido acético 200 en la Figura 2. La Figura 2 muestra
muchos de los mismos componentes que la Figura 1, y los numeros similares reflejan componentes similares
que operan en una manera similar. Por ejemplo, el elemento 212 en la Figura 2 se refiere a un recipiente de
vaporizacion instantanea que es similar al recipiente de vaporizacion instantanea 112 de la Figura 1 y opera en
una manera similar a la del recipiente de vaporizacion instantanea 112.

Tal como se muestra, la corriente de alimentacion de metanol 201 y la corriente de alimentacién que contiene
monoxido de carbono 202 se dirigen al reactor de carbonilacion en fase liquida 204, en el que ocurre la reaccion
de carbonilacién para formar acido acético. Se introducen en el reactor de carbonilacién 204, la composicién de
metanol, mondxido de carbono, y suficiente agua de manera continua segin sea necesario para mantener al
menos una concentracion finita de agua, por ejemplo, 0,1% en peso, en el medio de reaccion. La corriente de
purga gaseosa 206 de manera deseable se ventila desde el reactor 204 para evitar la acumulacién de sub-
productos gaseosos y para mantener una presion parcial de mondxido de carbono fija a una presion del reactor
total dada. La corriente 113 que comprende un producto de acido acético no sometido a vaporizacion
instantanea, crudo sale del reactor 204.

El producto de acido acético crudo se puede purificar en la zona de separacién 208 para recuperar el acido
acético y reciclar la solucion de catalizador, el yoduro de metilo, acetato de metilo, y otros componentes del
sistema dentro del procedimiento.

El producto crudo se extrae desde el reactor de carbonilacién 204 y se proporciona al recipiente de vaporizacion
instantanea 212 mediante la corriente 213. Tal como se muestra en la Figura 2, la corriente 213 se puede dirigir
hacia el condensador opcional 214, en el que se condensa el vapor que pudiera estar presente. El dispositivo de
medicion 215 se coloca a lo largo de la tuberia 213. El dispositivo de medicién 215 mide el caudal del producto
de acido acético crudo hacia el recipiente de vaporizacion instantanea, por ejemplo, el caudal de vaporizacion
instantanea. Dicho caudal de vaporizacion instantanea se puede utilizar en los esquemas de control divulgados
para controlar la operacion de la columna de productos finales ligeros y/o controlar el nivel de liquido del
decantador. De preferencia, el dispositivo de medicién 215 estd en comunicaciéon con otro hardware de control
asociado con la columna de productos finales ligeros y/o el decantador (no mostrado). Esta dentro del ambito de
la técnica seleccionar el hardware de control apropiado para implementar los esquemas de control divulgados.

En el recipiente de vaporizacion instantanea 212, el producto crudo se separa en una etapa de separacion de
vaporizacion instantanea para obtener una corriente de cabeza de columna volatil ("vapor") (una primera
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corriente de vapor) 222 que comprende acido acético y una corriente de residuo (liquida) menos volatil 210 que
comprende una solucién que contiene catalizador (predominantemente acido acético que contiene el rodio y la
sal de yoduro junto con cantidades menores de acetato de metilo, yoduro de metilo y agua), la cual de
preferencia se recicla hacia el reactor, como se discutié anteriormente.

La corriente de cabeza de columna proveniente del recipiente de vaporizacion instantanea 212 se dirige hacia la
columna de productos finales ligeros 224 como la corriente 222, en la que la destilacion produce una corriente de
vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion 226, un producto de acido acético purificado que de
preferencia se retira mediante una descarga lateral 228, y una corriente de residuo de alto punto de ebullicion
116. El acido acético retirado mediante la descarga lateral 228 de preferencia se somete a purificacion adicional,
tal como en una columna de secado 230 para la separacion selectiva del acido acético a partir del agua.

Se ha divulgado en las patentes de EE. UU. N.° 6,143,930 y 6,339,171 que por lo general existe una
concentracion mas alta de los PRC, y en particular una concentracion de acetaldehido, en la corriente de vapor
de cabeza de columna de bajo punto de ebullicién que sale de la columna de productos finales ligeros que en la
corriente de residuo de alto punto de ebullicion que sale de la columna. Por lo tanto, en algunos casos, la
corriente de vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion 226, que contiene PRC, se somete a
procesamiento adicional en el PRS 232 para reducir y/o remover la cantidad de PRC presentes. Por lo tanto, tal
como se muestra, la corriente de vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicién 226, se condensa y se
dirige hacia una unidad de separacion de fase de cabeza de columna, como se muestra mediante el decantador
receptor de cabeza de columna 234. Ademas de los PRC, la corriente de vapor de cabeza de columna de bajo
punto de ebullicion 226 usualmente puede contener yoduro de metilo, acetato de metilo, acido acético y agua.

De manera deseable se mantienen las condiciones en el procedimiento de manera tal que la corriente de vapor
de cabeza de columna de bajo punto de ebullicién 226, una vez en el decantador 234, se pueda separar para
formar al menos una fase liquida, por ejemplo, una fase ligera y/o una fase pesada. En términos generales, la
corriente de vapor de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion 226 se enfria hasta una temperatura
suficiente para condensar y separar el yoduro de metilo, acetato de metilo, acetaldehido y otros componentes de
carbonilo condensables y agua para formar dos fases. Una porcion de la corriente 226 puede incluir gases no
condensables tales como mondxido de carbono, dioxido de carbono, hidrégeno, y similares que se pueden
ventilar como se muestra mediante la corriente 236 en la Figura 2, la cual se puede dirigir hacia una unidad
absorbente de baja presion (no mostrada).

La fase ligera condensada sale del decantador 234 mediante la tuberia 231. La fase pesada condensada sale del
decantador mediante la tuberia 218. Tal como se muestra en la Figura 2, al menos una porcién de la fase ligera
y/o la fase pesada se puede hacer refluir de regreso hacia la columna de productos finales ligeros 224. Una
porcion de la fase ligera en la tuberia 231 se puede hacer refluir hacia columna de productos finales ligeros 224
mediante la tuberia 231', estableciendo de este modo un bucle de reflujo con la tuberia 226, el decantador 234,
la tuberia 231", y la columna de productos finales ligeros 224. Una porcion de la fase pesada en la tuberia 218 se
puede hacer refluir de regreso hacia la columna de productos finales ligeros 224 mediante la tuberia 218’ (con o
sin la fase ligera en la tuberia 231'), estableciendo de este modo un bucle de reflujo con la tuberia 226, el
decantador 234, la tuberia 218', y la columna de productos finales ligeros 224. La tasa de reflujo de las corrientes
231" ylo 218' se puede utilizar para mantener las operaciones de la columna de productos finales ligeros y/o el
nivel de liquido en el decantador 234.

Ademas de las porciones de la fase ligera que se pueden hacer refluir 231', se puede dirigir una porcion
separada de la corriente 231 hacia el PRS 232. La corriente 231" dirige la porcion separada de la corriente 231
hacia el PRS 232 mediante la tuberia 238. Ademas de la fase pesada que se puede hacer refluir, 218', se puede
dirigir una porcion separada de la corriente 218 hacia el PRS 232. La corriente 218" dirige una porcién separada
de la corriente 218 hacia el PRS 232 después de ser combinada con la tuberia 231" (opcionalmente la corriente
218" se podria alimentar directamente al PRS 232. En vista de los esquemas de control discutidos en la presente
memoria la composicion de las corrientes 218" y 231" puede ser mas consistente, lo cual conducira de manera
conveniente a separaciones mas efectivas en el PRS 232.

Tal como se muestra en la Figura 2, la fase ligera sale del decantados 234 mediante la corriente 231. Una
porcion, por ejemplo, porcion de alicuota, de la corriente de fase ligera 231" se dirige hacia el PRS 232. Otfra
porcién, por ejemplo, porcion de alicuota, de la corriente de fase ligera 231 opcionalmente se puede reciclar
hacia el reactor 204 como se muestra mediante la corriente de reciclado 214, cuando se desee o se necesite
agua adicional en el reactor 204, aunque dicha recirculacion podria no ser necesaria para razones de control del
procedimiento.

Tal como se indicé anteriormente, ademas de la fase de cabeza de columna, la columna de productos finales
ligeros 224 también forma una descarga lateral de acido acético 228, la cual de preferencia comprende
principalmente acido acético y agua. Con el fin de mantener una separacion de productos eficiente, es importante
que la composicion de descarga lateral 228 no varie o fluctie de manera significativa durante la operacion
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normal. Como se discutid previamente, los esquemas de control divulgados en la presente memoria
proporcionan mejoras en la consistencia de composicion de la descarga lateral 228.

Debido a que la descarga lateral 228 contiene agua ademas del acido acético, la descarga lateral 228
proveniente de la columna de productos finales ligeros 224 de preferencia se dirige hacia la columna de secado
230, en la que se separan el acido acético y agua uno del otro. Tal como se muestra, columna de secado 230,
separa la descarga lateral de acido acético 228 en la corriente de cabeza de columna 244 comprendida
principalmente de agua y la corriente de fondos 246 comprendida principalmente de acido acético.

La corriente de fondos de la columna de secado 246 de preferencia comprende o consiste esencialmente de
acido acético, con cantidades menores de yoduro de hidrogeno. En realizaciones preferentes, la corriente de
fondos de la columna de secado 246 comprende acido acético en una cantidad mayor de 90% en peso, por
ejemplo, mayor de 95% en peso o mayor de 98% en peso. Opcionalmente, la corriente de fondos de la columna
de secado 246 se puede procesar adicionalmente, por ejemplo, haciéndola pasar a través de una resina de
intercambio idnico, antes de ser almacenada o transportada para uso comercial.

Sistema de remocion de PRC (PRS)

En algunas realizaciones, una porcion de la fase liquida ligera y/o la fase liquida pesada se pueden separar y
dirigir hacia el sistema de remocion de PRC para recuperar yoduro de metilo y acetato de metilo durante el
procedimiento de remocién de acetaldehido. Tal como se mostré en las Tablas 1 y 2 anteriormente, la fase
liquida ligera y/o la fase liquida pesada contiene cada una PRC y el procedimiento puede incluir remover
impurezas de carbonilo, tales como acetaldehido, que deterioran la calidad del producto de acido acético y se
pueden remover en columnas y absorbentes para remocion de impurezas apropiados como se describe en las
patentes de EE. UU. N.° 6,143,930; 6,339,171; 7,223,883; 7,223,886; 7,855,306; 7,884,237; 8,889,904; y la
publicacion de EE. UU. N.° 2006/0011462. Las impurezas del carbonilo, tales como el acetaldehido, pueden
reaccionar con los promotores de catalizador de yoduro para formar yoduros de alquilo, por ejemplo, yoduro de
etilo, yoduro de propilo, yoduro de butilo, yoduro de pentilo, yoduro de hexilo, etc. Ademas, debido a que muchas
impurezas se originan con acetaldehido, es deseable remover las impurezas del carbonilo a partir de la fase
ligera liquida.

La porcion de la fase liquida ligera y/o la fase liquida pesada alimentada al sistema para remociéon de
acetaldehido o de PRC puede variar desde 1% hasta 99% del flujo en masa de cualquiera de la fase liquida
ligera y/o la fase liquida pesada, por ejemplo, desde 1 hasta 50%, desde 2 hasta 45%, desde 5 hasta 40%, 5
hasta 30% o 5 hasta 20%. Ademas, en algunas realizaciones, una porcién de tanto la fase liquida ligera como la
fase liquida pesada se puede alimentar al sistema de remocién de acetaldehido o de PRC. La porcién de la fase
liquida ligera no alimentada al sistema de remocién de acetaldehido o de PRC se puede hacer refluir hacia la
primera columna o se recicla hacia el reactor, como se describié en la presente memoria. La porciéon de la fase
liquida pesada no alimentada al sistema de remocién de acetaldehido o de PRC se puede reciclar hacia el
reactor. Aunque se puede hacer refluir una porcion de la fase liquida pesada hacia la primera columna, es mas
deseable regresar la fase liquida pesada enriquecida con yoduro de metilo hacia el reactor.

En algunos casos, podria ser conveniente remover PRC, principalmente aldehidos tales como acetaldehido, de
una corriente de vapor de cabeza de columna de punto de ebullicién bajo de la columna de destilacion de
productos finales ligeros, de manera mas preferible a partir de la fase ligera condensada de la corriente de vapor
de cabeza de columna de bajo punto de ebullicion proveniente de la columna de destilacion de productos finales
ligeros. Se pueden regresar una o mas de las corrientes provenientes del sistema de remocién de PRC hacia el
sistema, por ejemplo, recicladas, ya sea directa o indirectamente. En algunos casos, no se dirige ninguna
corriente de retorno proveniente del sistema de remocién de PRC hacia el reactor o hacia las tuberias de
reciclado hacia el reactor. El sistema de remocion de PRC de preferencia incluye al menos una columna de
destilacion y al menos una columna de extraccion para reducir y/o remover PRC. La Publicacién de Patente de
EE. UU. N.° 2011/0288333, describe varias realizaciones de PRS que se pueden emplear con el presente
procedimiento.

El sistema de remocion de PRC mostrado en las Figuras 1y 2 puede contener una etapa de extraccion individual
0 puede incluir etapas de extraccion multiples, como se describe, por ejemplo, en la patente de EE. UU. N.°
7,223,886 y opcionalmente incluye extraccion a contracorriente en etapas multiples. De conformidad con varias
realizaciones, una o mas corrientes obtenidas a partir de cualquiera o ambas de (i) la columna de destilacién del
sistema de remocién de PRC y/o (ii) la etapa de extraccion del sistema de remocién de PRC, por ejemplo, se
pueden regresar al sistema, por ejemplo, cualquiera o ambas de (i) la columna de remocién de productos finales
ligeros y/o (ii) la columna de secado del sistema de separacion para el sistema de produccion de acido acético.
Por ejemplo, una primera porcion, por ejemplo, una porcion de alicuota, de una corriente de fondos proveniente
de una columna del sistema de remocion de PRC se puede dirigir hacia la columna de productos finales ligeros
para procesamiento adicional, o una segunda porcién, por ejemplo, una porcién de alicuota, de una corriente de
fondos proveniente de una columna del sistema de remocién de PRC se puede dirigir hacia la columna de
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secado, de preferencia la porcién superior de la columna de secado, para procesamiento adicional. Como otro
ejemplo, un refinado proveniente de una unidad de extraccién de PRS, que contiene de manera notable yoduro
de metilo, se puede regresar al sistema, por ejemplo, la columna de productos finales ligeros o la columna de
secado o el refinado se puede agregar directamente al decantador y/o se puede regresar hacia el reactor.

Para los propdsitos de la presente memoria descriptiva y reivindicaciones, las corrientes de cabeza de columna y
los decantadores de cabeza de columna de la columna de remocién de productos finales ligeros y la columna de
secado se consideran como parte de la columna de remocion de productos finales ligeros y de la columna de
secado.

Tal como se indicé anteriormente, cualquier fase de las corrientes de vapor de cabeza de columna de bajo punto
de ebullicion se puede procesar posteriormente para remover los PRC.

Para los propésitos de la presente memoria descriptiva, se debe entender que el término "porcién alicuota” se
refiere tanto a: (i) una porcidon de una corriente progenitora que tiene la misma composicion que la corriente
progenitora a partir de la cual se deriva, como a (ii) una corriente que comprende una porcién de una corriente
progenitora que tiene la misma composicion que la corriente progenitora a partir de la cual se deriva y una o mas
corrientes adicionales que han sido combinadas con la misma. Por lo tanto, dirigir una corriente de retorno que
comprende una porcién de alicuota de una corriente de fondos de destilacion de PRS hacia la columna de
productos finales ligeros abarca la transferencia directa de una porcién de la corriente de fondos de destilacion
de PRS hacia la columna de productos finales ligeros asi como también la transferencia de una corriente
derivada que comprende (i) una porcién de la corriente de fondos de destilacion de PRS y (ii) una o mas
corrientes adicionales que se combinan con la misma antes de la introduccion en la columna de productos finales
ligeros. Una "porcion de alicuota” no incluiria, por ejemplo, corrientes formadas en una etapa de destilacion o una
etapa de separacion de fase, las cuales no serian las mismas en términos de composiciéon que la corriente
progenitora a partir de las cuales se derivan ni se derivan a partir de dicha corriente.

Ademas, ahora se ha descubierto que el uso de una torre absorbente que emplea el uso (alternante) de
solventes para torre de lavado multiples se puede utilizar para separar de manera efectiva yoduro de hidrégeno a
partir de cualquiera de varias corrientes de procedimiento para la produccion de acido acético. Las corrientes de
procedimiento a modo de ejemplo que se pueden utilizar como la alimentacién de torre de absorbente incluyen
una corriente de ventilacion de reactor, una corriente de ventilacién de vaporizacién instantanea, un destilado de
productos finales ligeros, una cabeza de columna de sistema de remocion de PRC (o una ventilacion de un
receptor acompafiante) y derivados de dichas corrientes de procedimiento. La combinacién especifica de
solventes de torre de lavado, como se describié en la presente memoria, remueve de manera efectiva el yoduro
de hidrégeno a partir de la corriente de procedimiento respectiva reduciendo de manera conveniente los efectos
corrosivos de la misma. Como resultado, se reducen al minimo los problemas metalurgicos a lo largo de las
zonas de reaccion y de separacion. Ademas, se ha descubierto de manera sorpresiva que el uso de los
solventes especificos de la presente invencion puede conducir de manera benéfica a la formacién de yoduro de
metilo adicional, el cual después se puede utilizar para incrementar la estabilidad del catalizador en la zona de
reaccion (o cualquier otra parte). Sin estar limitado a la teoria, cuando se utilizan metanol y/o acetato de metilo
como solvente para torre de lavado, por ejemplo, como un solvente para torre de lavado secundario, el metanol
y/o acetato de metilo pueden reaccionar con yoduro de hidrégeno en las diversas corrientes de procedimiento
para la produccién de acido acético para formar el yoduro de metilo adicional. Los procedimientos de la presente
invencion mejoran la purificacion del producto de acido acético crudo mejorando la remocion de yoduro de
hidrégeno, incrementando la formacion de yoduro de metilo, y mejorando de manera benéfica la estabilidad
general del catalizador.

Las columnas de destilacion de la presente invencién pueden ser una columna de destilacién convencional, por
ejemplo, una columna de platos, una columna empacada y otras. Las columnas de placas pueden incluir una
columna de plato perforado, columna de tapa de burbuja, columna con charola Kittel, charola uniflux, o una
columna con charola de fluctuacién. Para una columna de plato, el nimero tedrico de platos no esta
particularmente limitado y dependiendo de la especie del componente que se va a separar, puede incluir hasta
80 platos, por ejemplo, desde 2 hasta 80, desde 5 hasta 60, desde 5 hasta 50, o de manera mas preferible desde
7 hasta 35. La columna de destilacién puede incluir una combinacién de diferentes aparatos de destilacion. Por
ejemplo, se puede utilizar una combinaciéon de columna de tapa de burbuja y columna de plato perforado, asi
como también una combinacién de columna de plato perforado y una columna empacada.

La temperatura y presion de destilacion en el sistema de destilacion se pueden seleccionar de manera apropiada
dependiendo de la condicion tal como la especie del acido carboxilico objetivo y la especie de la columna de
destilacion, o el objetivo de remocion que se selecciona a partir de la impureza de punto de ebullicion mas bajo y
la impureza de punto de ebullicion mas alto de conformidad con la composicién de la corriente de alimentacion.
Por ejemplo, en un caso en el que la purificacion de acido acético se lleva a cabo mediante la columna de
destilacion, la presion interna de la columna de destilacion (habitualmente, la presion de la parte superior de la
columna) puede ser desde 0,01 hasta 1 MPa, por ejemplo, desde 0,02 hasta 0. 7 MPa, y de manera mas
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preferible desde 0,05 hasta 0,5 MPa en términos de presiéon manométrica. Ademas, la temperatura de destilacion
para la columna de destilacion; a saber, la temperatura interna de la columna en la temperatura de la parte
superior de la columna, se puede controlar ajustando la presién interna de la columna, y, por ejemplo, puede ser
desde 20 hasta 200°C, por ejemplo, desde 50 hasta 180°C, y de manera mas preferible desde 100 hasta 160°C.

El material de cada miembro o unidad asociada con el sistema de destilacion, incluyendo las columnas, valvulas,
condensadores, receptores, bombas, intercambiadores de calor, e internos, y diversas tuberias, cada una
comunicando hacia el sistema de destilacion puede ser de material apropiado tal como vidrio, metal, ceramica, o
combinaciones de los mismos, y no esta particularmente limitado a uno en especifico. De conformidad con la
presente invencion, el material del sistema de destilacion descrito anteriormente y de varias tuberias es un metal
de transiciéon o una aleacién basada en metal de transicion tal como aleacion de hierro, por ejemplo, un acero
inoxidable, niquel o aleacién de niquel, zirconio o aleacion de zirconio del mismo, titanio o aleacion de titanio del
mismo, o aleacion de aluminio. Las aleaciones basadas en hierro apropiadas incluyen cualquier aleacion que
contiene hierro como componente principal, por ejemplo, un acero inoxidable que también comprende cromo,
niquel, molibdeno y otros. Las aleaciones basadas en niquel apropiadas incluyen aleaciones que contienen
niquel como componente principal y uno o mas de cromo, hierro, cobalto, molibdeno, tungsteno, manganeso, y
otros, por ejemplo, HASTELLOY™ e INCONEL™. Los metales resistentes a la corrosion pueden ser
particularmente apropiados como materiales para el sistema de destilacion y diversas tuberias.

Un experto en la materia que tiene el beneficio de la presente divulgacion puede disefar y operar una columna
de destilacion de PRS para obtener los resultados deseados. Por consiguiente, la practica de este procedimiento
no esta necesariamente limitada a las caracteristicas especificas de una columna de destilacién particular o a las
caracteristicas de operacion de la misma, tales como el nimero de etapas totales, el punto de alimentacion, la
relacion de reflujo, la temperatura de alimentacion, temperatura de reflujo, perfil de la temperatura de columna, y
similares.
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REIVINDICACIONES
Un procedimiento de produccién de acido acético, comprendiendo el procedimiento:

carbonilar al menos un reactante que se selecciona a partir del grupo que consiste en metanol, éter
dimetilico, acetato de metilo, y mezclas de los mismos, en presencia de un catalizador metalico,
yoduro de metilo, una sal de halogenuro, y opcionalmente una cantidad finita de agua, para formar un
producto de acido acético crudo;

transportar el producto de acido acético crudo hacia un recipiente de vaporizacién instantanea hasta
un caudal de vaporizacion instantanea;

someter a vaporizaciéon instantanea el producto de acido acético crudo para formar una primera
corriente de vapor que comprende acido acético y yoduro de metilo y una primera corriente de residuo
liqguido que comprende catalizador metalico y sal de halogenuro;

separar, en una columna de productos finales ligeros, la primera corriente de vapor sometida a
vaporizacion instantanea para formar una segunda corriente de vapor que comprende yoduro de
metilo y opcionalmente acetaldehido, una descarga lateral que comprende producto de acido acético
purificado y opcionalmente agua, y una segunda corriente de residuo liquido;

condensar, en un decantador, al menos una porcion de la segunda corriente de vapor para formar al
menos una fase liquida;

hacer refluir hacia la columna de productos finales ligeros al menos una porciéon de dicha al menos
una fase liquida a una tasa de reflujo;

en el que la tasa de reflujo se ajusta en funcién de los cambios en el caudal de vaporizacion
instantanea.

El procedimiento segun la reivindicacion 1, que ademas comprende la etapa de controlar un nivel de liquido
en el decantador en funcion de al menos uno de caudal de vaporizacién instantanea y tasa de reflujo.

El procedimiento segun la reivindicacion 2, en el que dicho control comprende medir el caudal de
vaporizacion instantanea y ajustar la tasa de reflujo en respuesta a la medicion.

El procedimiento segun la reivindicacion 2, en el que dicho control comprende disminuir el caudal de
vaporizacion instantanea cuando se incrementa el nivel de liquido y/o incrementar el caudal de vaporizacion
instantanea cuando disminuye el nivel de liquido.

El procedimiento segun la reivindicacion 2, en el que el nivel de liquido en el decantador varia en +/- 5%,
bajo operacion en estado estable.

El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1-5, en el que la concentracién de agua en la
descarga lateral varia en +/- 0,3%, bajo operacion en estado estable.

El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1-6, en el que la concentracién de agua en la
descarga lateral varia desde 1,1% en peso hasta 3% en peso.

El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1-7, en el que dicha al menos una fase liquida
comprende al menos una porcion de la fase pesada y la gravedad especifica de la fase pesada varia en +/-
0,05, bajo operacién en estado estable y/o la gravedad especifica de la fase pesada varia desde 1,5 hasta
1,8, bajo operacion en estado estable.

El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1-8, que ademas comprende dirigir una segunda
porcion de dicha al menos una fase liquida hacia un sistema de remocién de PRC a una velocidad de
alimentacion de PRS, en el que opcionalmente la velocidad de alimentacion de PRS varia en +/- 25%, bajo
operacién en estado estable.

El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1-9, en el que dicha al menos una fase liquida
comprende al menos una porcion de la fase ligera y la gravedad especifica de la fase ligera varia en +/-
0,05, bajo operacién en estado estable y/o la gravedad especifica de la fase ligera varia desde 0,9 hasta
1,2, bajo operacion en estado estable.

El procedimiento segun la reivindicacion 1, que ademas comprende:

controlar un nivel de liquido en el decantador ajustando o controlando la tasa de reflujo;

en el que la concentracién de agua en la descarga lateral varia en +/- 0,3%, bajo operacion en estado
estable.
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El procedimiento segun la reivindicacion 11, en el que la concentracion de agua en la descarga lateral varia
desde 1,1% en peso hasta 3% en peso.

El procedimiento segun la reivindicacion 11 o la reivindicacién 12, en el que el nivel de liquido en el
decantador varia en +/- 5%, bajo operacion en estado estable.

El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 11-13, en el que dicha al menos una fase liquida
comprende una fase pesada y la gravedad especifica de la fase pesada varia en +/- 0,05, bajo operacion en
estado estable y/o la gravedad especifica de la fase pesada varia desde 1,5 hasta 1,8, bajo operacion en
estado estable.

El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 11-14, en el que dicha al menos una fase liquida
comprende una fase ligera y la gravedad especifica de la fase ligera varia en +/- 0,05, bajo operacion en
estado estable y/o la gravedad especifica de la fase ligera varia desde 0,9 hasta 1,2, bajo operacion en
estado estable.
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