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Se conoce ¢l método de deshidratar las soluciones
acéticas acuosasg por destilacidn, en presencia de 1lfguidos
poco solubles en sgua, llanados reneralmente liguides de
arragtre. ¥l #cido acético gueda como producto residual,
mientras que el agua destila cou el 1lfiquido de arrastre en
forma de una mezcla hétero-aceotirdpica que decanta, permitiendo
separar fécilmente el agua que s+ vuelve a verter,

Peniendo cuidado en elegir cowo 1figquido de arrastre,
entre 1os 1fquidos poco solubles en egua, aguel gue ademés
no tenga la tendencia de formar con el Acido acético anhidro
mezelas aceotrdvicas se observa .ue la mezcla hétero-aceotrd-
pica que arrastra el agus, podré obtenerse en forma absoluta-
mer te exenta de dcido acético, o cual ofrece grandisimo
interés bajo el punto de vista industrial.

Las mezclas de &cido acético y de anhidrido acétieo
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que resulten de la pirdlisis del dcido acético, podrén
tambien deshnidratarse en icrumg angiora. ol enbalyv, €l wiu-
blema es bastante més complejo por ia tendencia que tiene el
anhidrido acético de hidrolizarse en caliente, volviendo
a formar el écido. Deben por tanto elegirse lfiguidos de
arrastre que tengan un punto de ebulliciédn suficientemente
bajo para reducir a un minimo la temperatura de ebullicidn
de la mezcla , no formando mezocla aceotrdédpica, no solo con
el dcido acético, aino tampoco con el anhidrido.

Se ha descublerto que los ésteres zcéticos, como
por ejemplo, el acetato etilico o los acetatos propilicos e
isopropilicos, responden a estas diferentes exigencias; en
efecto, su empleo fué ya aconsejaic con anterioridad para el
trataniento de soluciones acéticas scuocsas y de mezclas
de anhidrido acético, 4cido acético y agua.

Ahora bien, estos liguidos de arrastre, sobre todo el
acetato et{lico, presentan el inconveniente de disolver
una cantidad de agua relativamente grande, de forma gque el agua
eliminade con la mezcla héterc-aceotrépica estd lejos de
quedar enteramente disponible. 4Asi, por el 7% de agua que
encierra la mezcla binaria agua-acetato et{lico, solamente
se vuelven a encontrar 4,5 ¢ en la capa inferior; el resto
queda retenido en disoclueidn en la capa superior del liquido
de arrastre. Ademds, la presencia de impurezas de fcil
solubilidad en el agua, como la acetona o el acetaldehido, que
siempre ge encuentran en los vroductos de pirélisie del 4cido
acético y en ciertas diluciones acéticas industriales, viene
a aunentar ripidamente la solubiiidad del agua en el acetato
oponiéndose a una decantacion normal de la mezcle hétero-
aceotrdpica agua-acetato etflico,de modo que la deshidratacién
resultard rédpidemente imposible.

Le presente invencidén tiene por objeto un procedimiento
gracias al cual podré evitarse easte grave inconveniente,
aprovechando al mismo tiempo lazs valiosas propiedades de los

éaterss como 1ligquidos de arraatre.
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La invencidén consiste en hacer intervenir eh la
destilacidén de las diluciones acéticas, gue contengan eventual-
mente anhidrido, a més del mismo éster, un 1{quido de arrastre
suplenentario de ficil solubilidad en el aguu, que tiene
la propiedad de formar con el agna una mezcla hétero-aceotrbpica
més volédtil que la megcla hétero-aceotrppica formada por el
éster y el agua, y estos dos lfquidos de arrastre se adicionan
al aparato de destilacién, de una vez para slempre.

La siguiente descripcién, en relacién del dibujo
ad junto, explicard claramente como podrd realizarse la
invencién, bien entendido que las caracteristicas que
resulten tanto del dibujo como del texto forman parte de
la invencién,

4 uns columna de deshidratacién A de cualquier tipo
8e carga, una veg para siempre, uua cantidad conveniente de
éster y de un 1fquido de arrasire, suplementaric e insoluble
en agua, haciendo llegar de un modc continuo, por el tubo 1,
la mezela de agua y 4cido acético gue se desea deshidratar
(y que podrd contener eventualmente anhidrido), destiléndose
despues. ILos vapores que se escapan en lo alto de la columna,
se condensan en B, desde donde corre el lfgquido condensado
por el tubo 2 al depésito de decantacidén C, separéndose allf en
dos capas: la capa acuosa sale por el tubo 3, mientras que
la capa del 1l{quido de arrastre en su totslidad vuelve por
el tubo 4, al extremo superior de la columna, siguiendo la
técnica clésica de la destilacidn aceotrépica, con objeto
de nmantener la carga constante en 1lfquido de arrastre.

Segun el caso, se podré devolver directamente a lo alto de
la columna, por el tubo 4' , una fraccién del producto
de condensad én.

4 pesar de ello, cuando el aparato se encuentra en
marcha normal, se observa gque se forman en la columna, encima
de la alimentacidén de liguido a deshidratar, dos zonas bien
distintas:

Primero: una zona g , donde acciona el éster
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que constituye una barrers infrangueable ;.0
doido acético y se opone de una maners abeslute o la subida
del deido hucia ls extremidsd superior ce la columna;

jegundos una zona b , donde aceciona &1 1fquido
suplementario de arrastre, Ilngolutlc en ggua. 51 papel de
eszte liyuido de aurrastre consiste wn absorber el agua
introducide por el scetuto etflicy situmde en los planos
infericres y lilevarle husts la extremidad supericr de la colum-
na, 7 de ai}i al condensad ‘r; después de¢ condensarse los
vapores en el condenmador, se obtiene en el depdeito de
d&cantacién'ung separzoidén perfecta de ls nezcla hétero-
eceotrfypyica , heasta en el caso Je enconirarse sventualmente
ern presencla de peguefas cantlcades e cuerpos rmuy solubles en
agum, couwo la acetonm, el acetslldehido o el metanol, con los
gue se hublers lspedids la lecentueldn ) esaplearse sl ascetato
st{lico =olo.

Utre ventaje 7e este método de trubajo consiste en que
1a capa scuoss extraida del depdésito d¢ ‘ecantacidn por el
tubo 3, no contiene ni itrazas de dcido secético, nl tampoco de
1{quido de arrastre, y podrd por tanto aer devielta. &l
producto deshidratado (4cido acético, o la mezcla de dcido
y anhidrido), enteramente litre de liguido dg arrastre, sale
por la base “e la coluuna, pas=ndo por el tubo 5.

Como 1fguidos adicionales de arrastre podrin
utilizarse clertos hidrocarburcs aliffticos o aromgticos.

Le¢ este modo, una esencin seleccionads que nierva entre
1{zites de tempsratura muy .réximos, por ejenplo a 84-85¢ ,
seré perticulsrszente convenieste para realizar la invencidn.
Tal esencis arrastra el 6,5 ce ggua que se gepara en e
totalicad en el depdsito de decantacién, permitiendo ual

una deshldratacidn en extremo eficaz. 'n este caso, la
sregentis en ls eclurna de lss dos gonas de tratajo mernciona-
dae en la descripeidn snterior es en extremo exacta, hasia
el sunto de gque los vapores condensados no contienen

traza de acetato etilico,
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Sin embargo,esta HUltima condicid., uJ‘éEHdea precisa

e D)

pera la buena marcha del procedimiento y se puede, ain
inconveniente alguno, elegir como liguido suplementario de
arragstre un cuerpo poco soluble e: ag.a, pero capaz de

formar con el acetato etflico y el agua una umegcla aceotrépica
ternaria, susceptible de decantar perfectamente.

En este caso se encuentra, por ejemplo, el cicloexano,
cuyo punto de ebullicién es de 80,75¢ y que, a la presién
ordinarisds can el agua origen a un aceotropo que hierve
a 68,952 y que contiene 9% de agua.

En presencia de acetato et{lico, el cicloexano
es capaz de dar origen a una mezcla ternaria de cicloexano-
acetato eti{lioco-aguna que hierve a 63,5 - €42 solamente;
este mezela contiene el 45% de scetato etflico y el 6,8%
de &aguS&.

Bn este caso seré la mezcla ternaria hétero-aceotrdpica
la que se formard en las capas superiores de la columna, por
encima de la zona donde se encuentra la mezcla binaria egua-
acetato etilico que hierve a TU,45¢.

A pesar de la presencia del acetato etilico en la
nezcla condensada, se obtiene, gracias a la insolubilidad
del eiclohexano, una decantacidén perfecta que d4 origen a una
capa acuosa que no contiene .racticamente nada del lfquido
de arrastre en disolucidén, cuya capa acuosa podréd por tanto
devolverse sin recuperacidén preliminar.

De un modo general, bustard para realizaer la presente
invencién, disponer encima de la cargs Je slimentacidén en
megzcla que se desea tratar, unas diez capas cargadas
de mezcla pinaria éster-agua, y encims de ellas cinco capas
gproximadamente, cargadas Ge megcla binaria hidrocarburo-
agua (o eventualmente de mezCla terneria hidrocarburo-éstsr-
agua).

Pars mayor cowodidac de la descripeién anterior, se ha
dicho que se utiligza una sula columna., Es evidente que en

neda cambiaré el principio de la invencién, si se divide
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esta columne en varias, puesto que las uniones de estan
ecolumnas entre sf{, conducen a que irabajen en condiciones
anélogas en yue se efectia el trabajo de una columns Ynica.

Ya se ha propuesto la concerntrccidn de las soluciones
aouosas diluidas de dcido acético, sometiéndolas primero

& una éxtraccidén en fric por medio de un disolvente mixto

compuesto por una mezcla de un éter, como por ejemplo ¢l acetato

etflico, y de un hidrocarburo, como por ejemplo, el benceno,

deshidratando el extracto as{ obtenidc por destilacién, durante

la cuzl el disolvente juega el papel de arrastrar el agua,
No se podré igualar este método con el procedimiento segun
la presente invencidn, puesio que en el wmétodoconocido se
alimenta la columna de deshidratacidén de un modo contfnuo, no
eomo en la presente invencidn por una mezela de dcido
acético y de agua rica en dcido, sino mediante una mezcla
constituida esencialmente por disolvente mixto que encierra
unza cantidad muy reducida de acido acético y agua. En el
método anterior se llega por tanto a sacar continuamente del
depésito de decantacién una cantidad de disolvente mixto
gue corresponde en cantidad y composicidén al disolvente
introducido durante el mismo tiempo en la columna, resultando
imposible realizar el efecto de ¢lasificacidn que caracteriza
a la presente invencidn.
N 0O 7 a

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,asi
como la manera de realizarlo en la practica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son
supceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
el prinecipio fundamental. Tambien se hace constar que dicho
invento eorresponde a une patente francesa de fecha 4 de Harzo
de 1939,n° 442,923, acogiéndose, por lo tanto, a los
beneficics que conceden los Convenios Internacionales en vigor
Y siendo lo que constituye la esencia del referido invento y
por lo que se solicita patente de invenciédn,por veinte aiios

en Espafia: "Perfeccionamiento en el tratamiento del dcido
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acétieo"; ocaracterizédndose por lo sisuiente:
12.= Progedimiento de deghidratacidn de soluciones

acéticas acuosas o de megelas conteniendo 4cido acético,

caracterizado porque se somete dircctamente la mezcla a deshidra-

tar, sin extraceidn prévia, a una destilacidén aceotrépica en

presencia de liguidos de arrastre mixtos, adieionados de una

vez para siempre & la columna, y que contienen de una parte

un éster acético que tiene por misidén imgedir el arrzstre 1
de dcido acético con los vapores, y por otro lado un cuerpo |
muy pooo soluble en sgua, formando con este Wltimo una mezola |
hétero-aceotrépica con un punto de ebullicién més bajo gque ‘
el del aceotropo éster-agua. |

2¢,= krocedimiento segun reivindicacién 1, caracterizado
porque para éster acético se emplea el acetato et{lico.

3¢,= Procedimiento segun las reivindicaciones 1 y 2, |
caracteri ado porque el liguido auxiliar de arrasire es una I
esencia seleceionada que hierve entre limites de temperatura
muy préximos.

42,= Procedimiento segun las reivindieacicnes 1 y 2
oaracterigado porque el liguido auxiliar de arrastre es una
substancia que forma con el agua y el éster una mezocla ternariaqus=
tiene un punto de ebullicidén més bajo que el aseoiropo
éster-agua.

52,= Procedimiento segun las reivindicaciones 1 y 2,
caracterigado porque el liquido asuxiliar de arrastre es el
elcloexano.

"Perfeceionaniento en el tratamiento del dcido acético"
$al y como gue.a subatancialumente desc:1to en la presente
menoria e ilustrado en los dibujus que se acompsalan,

Esta memoria consta de siete hojas escritas por unsa

sola cara.
Madrid, 5 de febrero de 1940.

LES USIN:3 DE ¥BLLE, Société Anonyme.
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