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Âîçìîæíûì ðåøåíèåì ïðîáëåìû î÷èñòêè òåõíè÷åñêîãî àöåòàòà òîêîôåðîëà ÿâëÿåòñÿ
ïëåíî÷íàÿ äèñòèëëÿöèÿ òåõíè÷åñêîãî âèòàìèíà Å â êàñêàäå èç äâóõ ïóñòîòåëûõ êîëîíí,
ðàáîòàþùèõ ïðè îñòàòî÷íîì äàâëåíèè 20 Ïà ñ ÷àñòè÷íûì ôëåãìèðîâàíèåì ïîòîêà äèñ-
òèëëàòà.

Âàæíîé ïðîáëåìîé ïðîìûøëåííîãî ïðîèçâîäñòâà
ñèíòåòè÷åñêîãî àöåòàòà òîêîôåðîëà (I) ÿâëÿåòñÿ åãî
î÷èñòêà, êîòîðàÿ îñëîæíåíà íåñêîëüêèìè ôàêòîðàìè:
çíà÷èòåëüíîé âÿçêîñòüþ è òåðìîëàáèëüíîñòüþ; âûñî-
êîé òåìïåðàòóðîé êèïåíèÿ; çíà÷èòåëüíûì ñìîëîîáðà-
çîâàíèåì; â ñîñòàâå òåõíè÷åñêîãî ïðîäóêòà ïîìèìî I
íàõîäÿò áîëüøîå êîëè÷åñòâî ïðèìåñåé, ìíîãèå èç êî-
òîðûõ ïî ñòðóêòóðå è ñâîéñòâàì áëèçêè ê îñíîâíîìó
ïðîäóêòó. Âûñîêèå òðîåáîâàíèÿ ê êà÷åñòâó I ïðåäúÿâ-
ëÿþòñÿ äåéñòâóþùèìè â Ðîññèè è çà ðóáåæîì íîðìà-
òèâíûìè äîêóìåíòàìè. Òàê, ñîäåðæàíèå îñíîâíîãî âå-
ùåñòâà äîëæíî áûòü íå íèæå 96 %, à ïðèìåñåé íå áî-
ëåå 3 %; â ãîòîâîì ïðåïàðàòå äîëæíû îòñóòñòâîâàòü
ñìîëèñòûå âåùåñòâà, âûçûâàþùèå îêðàñêó ïðîäóêòà.

Ñîâåðøåííî î÷åâèäíî, ÷òî èñïîëüçóåìûé â íàñòîÿ-
ùåå âðåìÿ ñïîñîá î÷èñòêè òåõíè÷åñêîãî I ñ ïîìîùüþ
ôðàêöèîííîé âàêóóìíîé ïåðåãîíêè íå ìîæåò îáåñïå-
÷èòü òðåáóåìîå âûñîêîå êà÷åñòâî ïðåïàðàòà. Ýòî ñâÿ-
çàíî ñ íèçêîé ýôôåêòèâíîñòüþ ïðîñòîé ïåðåãîíêè, à
òàêæå ñ òåì, ÷òî â ýòîì ïðîöåññå íåèçáåæíûì ñòàíî-
âèòñÿ äëèòåëüíîå êèïåíèå êóáîâîé æèäêîñòè, ÷òî ïðè-
âîäèò ê ïåðåãðåâàì è ê ÷àñòè÷íîìó ðàçëîæåíèþ I è,
ñîîòâåòñòâåííî, ê ðåçêîìó óõóäøåíèþ êà÷åñòâà öåëå-
âîãî ïðîäóêòà.

Âûáîð äðóãèõ àëüòåðíàòèâíûõ ñïîñîáîâ î÷èñòêè
íåâåëèê. Îáû÷íóþ âàêóóìíóþ ðåêòèôèêàöèþ íåâîç-
ìîæíî èñïîëüçîâàòü èç-çà î÷åíü íèçêîãî îñòàòî÷íîãî
äàâëåíèÿ. Òàê, íàïðèìåð, ïðè ìàêñèìàëüíî äîïóñòè-
ìîé òåìïåðàòóðå â êóáå êîëîííû 220 – 230 °C îñòàòî÷-
íîå äàâëåíèå â ýòîé çîíå äîëæíî áûòü â ïðåäåëàõ
0,1 – 0,2 ìì ðò.ñò., íî ÷òîáû âûäåðæàòü ýòè ïàðàìåòðû
ãèäðàâëè÷åñêèå ïîòåðè ïàðîâîìó ïîòîêó â íàñàäêå êî-
ëîííû äîëæíû áûòü ìèíèìàëüíû (â ïðåäåëå áëèçêè ê
íóëþ), ÷òî íåðåàëüíî. Ìîëåêóëÿðíàÿ äèñòèëëÿöèÿ íå
ïîäõîäèò äëÿ ýòîé öåëè èç-çà íèçêîé ýôôåêòèâíîñòè
îäíîêðàòíîãî ðàçäåëåíèÿ, âûñîêîé ýíåðãîåìêîñòè è
áîëüøèõ êàïèòàëüíûõ çàòðàò. Òàêæå çàòðóäíèòåëüíî
èñïîëüçîâàòü ðîòîðíî-ïëåíî÷íûå èñïàðèòåëè èç-çà
òðóäíîñòè íàäåæíîãî óïëîòíåíèÿ âðàùàþùåãîñÿ âàëà
ïðè íèçêîì îñòàòî÷íîì äàâëåíèè â ðàáî÷åé çîíå àïïà-
ðàòà.

Åäèíñòâåííûì ðåøåíèåì ýòîé ñëîæíîé çàäà÷è, ïî
íàøåìó ìíåíèþ, ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíèå íåïðå-
ðûâíîé äèñòèëëÿöèè â ðåæèìå “ïàäàþùåé ïëåíêè”.
Òåîðèÿ, ïðàêòèêà è ìåòîäèêà ðàñ÷åòà àïïàðàòîâ òàêîãî
òèïà ðàññìîòðåíà â ðàáîòå [1]. Äîñòîèíñòâàìè ýòîãî
ìåòîäà äèñòèëëÿöèè ÿâëÿþòñÿ ïðîñòîòà óñòðîéñòâà

àïïàðàòîâ, ìàëîå âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ æèäêîñòè â çîíå
íàãðåâà, âîçìîæíîñòü ðàáîòû ïðè ñêîëü óãîäíî íèçêîì
îñòàòî÷íîì äàâëåíèè, îòñóòñòâèå âðàùàþùèõñÿ ÷àñ-
òåé. Îñîáî ñëåäóåò ïîä÷åðêíóòü, ÷òî çäåñü èñïîëüçó-
þòñÿ ïóñòîòåëûå êîëîííû, áåç òàðåëîê, íàñàäîê è äðó-
ãèõ âíóòðåííèõ óñòðîéñòâ, ÷òî çíà÷èòåëüíî óâåëè÷èëî
áû ãèäðàâëè÷åñêîå ñîïðîòèâëåíèå ïàðîâîìó ïîòîêó è
ñäåëàëî áû íåâîçìîæíûì ïðîâåäåíèå ïðîöåññà â
óñëîâèÿõ ãëóáîêîãî âàêóóìà. Ó÷èòûâàÿ îòìå÷åííûå
âûøå ïðåèìóùåñòâà äàííîãî ïðîöåññà, áûëà ïîñòàâ-
ëåíà çàäà÷à îïðåäåëåíèÿ ðàáî÷èõ ïàðàìåòðîâ ïðîåêòè-
ðóåìîé óñòàíîâêè, îáåñïå÷èâàþùåé âûïóñê ïðîäóêòà
çàäàííîãî ñîñòàâà (îñíîâíîãî âåùåñòâà íå ìåíåå 97 %,
ïðèìåñåé, â òîì ÷èñëå �-òîêîôåðîëà (II), íå áîëåå
3 %).

Èñõîäíûé ñîñòàâ ðàçäåëÿåìîé òåõíè÷åñêîé ñìåñè
(ìàññ. %): I — 87,6 %, II — 2,4 %, ëåãêîêèïÿùèå âåùå-
ñòâà (èçîôèòîë, ôèòîäèåíû, ôèòîí, äåãèäðîèçîôèòîë,
äèãèäðîèçîôèòîë, äèàöåòàò òðèìåòèëãèäðîõèíîíà) —
5,6 %, âûñîêîêèïÿùèå âåùåñòâà (ñïèðîäèìåð �-òîêî-
ôåðîëà, ñìîëèñòûå âåùåñòâà, ïðîäóêòû îêèñëåíèÿ è
òåðìè÷åñêîé äåñòðóêöèè) — 4,4 %.

Äëÿ ðåøåíèÿ ïîñòàâëåííîé çàäà÷è áûë âûïîëíåí
âû÷èñëèòåëüíûé ýêñïåðèìåíò ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðî-
ãðàììíîãî êîìïëåêñà PRO/II. Ìíîãîêîìïîíåíòíûé
ñîñòàâ òåõíè÷åñêîãî ïðîäóêòà óñëîâíî ïðåäñòàâëåí
÷åòûðüìÿ êîìïîíåíòàìè:

À — ôðàêöèÿ ëåãêîêèïÿùèõ âåùåñòâ
(120 – 200 °C
20 Ïà),

Â — II (215 °C
20 Ïà),
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Ïðèíöèïèàëüíàÿ ñõåìà î÷èñòêè òåõíè÷åñêîãî àöåòàòà òîêîôå-
ðîëà (I)



Ñ — I (220 °C
20 Ïà),
D — ôðàêöèÿ âûñîêîêèïÿùèõ ïðîäóêòîâ

(225 – 240 °C
20 Ïà).
Èñõîäèëè èç òîãî, ÷òî ïëåíî÷íàÿ äèñòèëëÿöèÿ òåõ-

íè÷åñêîãî I ïðîõîäèò â êàñêàäå ïóñòîòåëûõ êîëîíí
ïðè îñòàòî÷íîì äàâëåíèè 20 Ïà (0,15 ìì ðò.ñò.), ïðè-
÷åì êàæäûé àïïàðàò ðàáîòàåò ñ ôëåãìèðîâàíèåì ïîòî-
êà äèñòèëëàòà. Ïðîèçâîäèòåëüíîñòü ïî èñõîäíîé ñìå-
ñè ñîñòàâëÿåò 100 êã
÷.

Íà îñíîâàíèè ïðåäâàðèòåëüíîãî àíàëèçà ðåçóëüòà-
òîâ âû÷èñëèòåëüíîãî ýêñïåðèìåíòà âûáðàíà ñõåìà
ðàçäåëåíèÿ èñõîäíîãî ïðîäóêòà, ïðåäñòàâëåííàÿ íà
ðèñóíêå.

Ïðè ðàñ÷åòå òåõíîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ äàííîé
ñõåìû äîïóñòèëè âîçìîæíîñòü çàìåíû ðåàëüíîé
ñëîæíîé ìíîãîêîìïîíåíòíîé ñèñòåìû ÷åòûðåõêîìïî-
íåíòíîé ñìåñüþ âûñøèõ æèðíûõ êèñëîò ñ ðàçëè÷íîé
äëèíîé óãëåâîäîðîäíîé öåïè, ñ áëèçêèìè ñîîòíîøå-
íèÿìè ëåòó÷åñòåé è ñ íàäåæíîé ýêñïåðèìåíòàëüíîé
áàçîé äàííûõ ïî îáøèðíîìó ïåðå÷íþ ôèçèêî-õèìè÷å-
ñêèõ ñâîéñòâ, íåîáõîäèìûõ äëÿ ðàáîòû ñèñòåìû
PRO
II. Â êà÷åñòâå òàêîâûõ âûáðàíû æèðíûå êèñëî-
òû: ëàóðèíîâàÿ — ýòàëîí äëÿ ôðàêöèè À, ìèðèñòèíî-
âàÿ — ýòàëîí äëÿ ôðàêöèè Â, ïàëüìèòèíîâàÿ — ýòà-
ëîí äëÿ ôðàêöèè Ñ, îëåèíîâàÿ — ýòàëîí äëÿ ôðàêöèè
D. Ðàññìàòðèâàëñÿ òàêæå âîïðîñ î âûáîðå ìîäåëüíûõ
ñèñòåì, ñîñòàâëåííûõ èç äðóãèõ ýòàëîíîâ ñ åùå áîëåå

áëèçêèìè ê ðåàëüíîìó ñîñòàâó ñâîéñòâàìè (ñòðóêòóðà,
òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ, âÿçêîñòü, ïëîòíîñòü, òåïëîåì-
êîñòü è ò.ï.). Îäíàêî òîãäà ýòî áûëè áû õèìè÷åñêèå ñî-
åäèíåíèÿ ðàçíûõ êëàññîâ, ïðè î÷èñòêå æå òåõíè÷åñêî-
ãî I èìåþò äåëî ñ ðîäñòâåííûìè âåùåñòâàìè, áëèçêè-
ìè äðóã ê äðóãó ïî ñòðîåíèþ è ñâîéñòâàì. Ýòî
îáñòîÿòåëüñòâî, â êîíå÷íîì ñ÷åòå, è ïðåäîïðåäåëèëî
îêîí÷àòåëüíûé âûáîð íàøåé ìîäåëüíîé ñèñòåìû.

Â ðåçóëüòàòå ðàñ÷åòîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàìíî-
ãî êîìïëåêñà PRO
II áûëè îïðåäåëåíû ðàáî÷èå ïàðà-
ìåòðû êîëîíí:

êîëîííà I — ÷èñëî òàðåëîê n = 15, ôëåãìîâîå ÷èñëî
R = 20, ïîäà÷à ïèòàíèÿ íà 7 òàðåëêó, ñ÷èòàÿ îò âåðõà
êîëîííû;

êîëîííà II — ÷èñëî òàðåëîê n = 20, ôëåãìîâîå ÷èñ-
ëî R = 20, ïîäà÷à ïèòàíèÿ íà 14 òàðåëêó (îò âåðõà êî-
ëîííû).

Ñîñòàâû è êîëè÷åñòâà ïðîäóêòîâûõ ïîòîêîâ ïðåä-
ñòàâëåíû â òàáëèöå. Ïîëó÷åííûå äàííûå ñâèäåòåëüñò-
âóþò î ïðèíöèïèàëüíîé âîçìîæíîñòè î÷èñòêè òåõíè-
÷åñêîãî I ïî ïðåäëàãàåìîé òåõíîëîãèè.
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PURIFICATION TECHNOLOGY OF SYNTHETIC
TOCOPHERYL ACETATE (VITAMIN E)

É. Yu. Bulychev, Yu. A. Pisarenko, M. K. Zakharov

Lomonosov Institute of Fine Chemical Technology, Moscow, Russia

The possible method of the complex problem of the tocopheryl acetate purification is film distillation of conventional vitamin E in purification plant which
includes two hollow columns functioned under residual pressure 20 Pa with partial refluxing of distillate stream.
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Ïðîäóêòîâûå ïîòîêè äèñòèëëÿöèîííîé î÷èñòêè àöåòàòà òîêîôåðîëà (I) ïðè îñòàòî÷íîì äàâëåíèè 20 Ïà (0,15 ìì ðò.ñò.)

Ïîòîêè S1 S2 S3 S4 S5

Ïðîèçâîäèòåëüíîñòü, êã
÷ 100,0 5,6 94,4 89,9 4,5
Òåìïåðàòóðà æèäêîñòè, °C 176,5 119,5 227,0 200,0 230,0
Ñîñòàâ ôðàêöèè (ìàññ. äîëè):
A 0,0560 0,9999 – – –
B 0,0240 – 0,0254 0,0267 –
C 0,8760 – 0,9280 0,9733 0,0225
D 0,0440 – 0,0466 – 0,9775




