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Los alcoholes crudos obtenidos en difeienteavp:g
cedimientos, como es conocido, estén impurifidados cdn unsa
serie de mgterias cuya eliminacién va unida a considera- ~
bles dificultades. Los usuales procedimientos de purifica-
cién trabajan en general de tal modo que el liquido conte-
niendo alcohol, que debe purificarse, se introduce en.una
columna, en cuyo extremo inferior se introduce la cantided
de vaPor necesaria para la eliminacién de las impurezas. -
Entonces las impurezas se extraen arriba en la columna, =~
ﬁientras que el aloohol purificado se somete & una purifi-~

cacidén posterior en un dispositivo de rectificacién. Lad -

impurezas contienen todavia considerables cantidades de al.

cohol, cuya peparacién es muy diffcil.

Especialmente en la purificacién de alcohol, pro
cedente de la hidratacidén catalitica de etileno, también -
puede procederse de tal modo que primeramente se ajusta el
valor pH del producto de reaccién, por adicién de materia-
les alcalinos, para situarse entre 6 y 9, después de lo -
cual se destila fracciongdemente, y la solucién de etanol
asl obtenida se hidrata en presencia de un contacto de ni-
quel y se destila fraccionadamente otra vez.

Mientras que el procedimiento Ultimamente mencig
nado es complicado y costoso, los procedimientos primera-—-
mente mencionados ante todo tienen el inconveniente de que
resulten considerables cantidades de alcholes de pPoco va=—
lor. Por lo tanto, se ha propuesto proceder en ls purifi--
cacién del siguiente modo., Eﬁ unag columms se carga en el -
centro el alecohol crudo, en la parte inferior la cantidad

de latén necesaria para le extraccién de las impurezas, -
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mientras que en la parte superior de la columne se'efectaa
un rociado con agua pura o débilmente conteniendo alcohol,
¥ esto de tal modo que 2lll la concentracién del alcohol -
no sobrepase el 20%. En la punta de la columna se sacan los
vapores, que contienen las impurezas en forma concentrada,
se condénsan y de nuevo se conducen al fondo superior de =~
las columnas, en lo que, sin embargo, se extrae una canti-

dad parciel del oondensado, de tal modo que la cantidad -

desviada corresponda a la cantidad de impurezas contenidas

en el liquido de partida. En la parte superior de la colum
na se forma entonces una zona de impurezas muy concentra~--

da. Es decir, este procedimiento puede me jorarse todavia -

més, porque se dispone en la cabeza de la columna un fondo |

de decantacién para alcanzar una separacién del liquido ~
acumulado alll en una capa superior, rica en impurezas, que
se extrae y una capa inferior. De esta manera debe ser po-
sible obtener rendimientos de més de 99,5% de alcohol puro.
Sin embargo, se ha demostrado que el procedimiento no es -
adecuado paras la purificgcidn de alcoholes de sintesis pro
piamente impurificados, que especialmente contengan canti-
dades mayores de’éter y de aldehidos, ya que no es posible
una separacién de los liquidos por decantacidn, a causa de
la insuficiente disociacién de la mezcla. Para evitar fend
menos de corrosidén y para elevar el efecto de purificacidén
adenm4s es deseable que, desde la parte inferior de la co--
lumna conectada detréds, se provea de dlceall el agua de ro-
ciado (ague 1avadoré) cargada sobre la cabeza de la prime-
ra columae.

Sin embargo, en esto se producen, por el conteni
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do de aldehidos del alcohol crudo, productos & modo de resi
nas, que de depositan parcialmente en forma de incrustacio-
nes sobre los féndos de la columns y producen un perjuicio
en la eficacia de la columna. Estos fenémenos son especial-
mente muy fuertes cuando el etileno de partida, antes de la
sintesis, no se sométe a ninguﬁa hidratacién separada.

Como a consecuenclia de esto el acetileno,"conte--
nido en el etileno, se convierte en su meyor parte en ace~-
taldehido, se producen incrustaciones muy fuertes y fenéme-—
nos de resinificacién, que hacen imposible un procedimiento
seguro en su funcionamiento. Ademds, es neceaario interrum-
pir de tiempo en tiempo el procedimiento para prever compli:
cadas y costosas medidas de limpieza. Segun el procedimien-
to conocido, por lo demés, no es posible sin més purificar
un aloohol orudo inmediatamente que se presente en concen--—
tracién pequefia. En general se parte de alcohol de 60% y -
més. Si la concentracién es inferior, eﬁtonces tienen que -
preverse todavia instalaciones especiales, mediante las cua
les se alcanza una reconcentracién previa.

El1 presente modelo de utilidad se refiere ghora -
a un procedimiento para la frabricacién de un aloohol alta-
mente purificado en rendimiento muy elevado, a partir de un
producto de sintesis, como se obtiene especialmente en la -
hidratacidén catalitica de etileno mediante contactos de dcit
do fosférico llevado sobre materias portadoras perosas. El
alcohol resultante en la sintesis en concentracién aproximg
da de 10 a 15%, en primera lIinea astd impurificado con con-
siderables cantidades de aldehidos, como acetaldehido, cro-
tonaldehido, sorbinddahido, ademéds con 4cidos, asl como al-
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coholes superiores y éter, ésteres como etilacetato etc.

Segiun el modelo se efectda la separacidén dé €G-
tas impurezas de tal modo que el alcohol crudo, tal como -
resulta en la sintesis, sin reconcentracidén previa, no se
carga en el centro, sino sobre la parte superior de una -~
primera columnsg lavadoré, mientras que el agua de lavédo,
extraida en el fondo de una columna rectificadora, conteni
da posteriormente, liberada ampliamente del aloohol, que =~
tiene un valor pH de 8 a 12, se introduce de tal modo en ~
la parte superior de la primera columa, que umno o pocos -
fondos por debajo del lugar de entrada del producto crudo
penetra en la columna, en lo que el condensado obtenido de
los vapores extraidos de la primera columna lavadora, to--v.
tel o parcialmente se carga sobre una segunda columa lava
dore menor, mientras que el oondensado residual, eventual-
mente restante, se devuelve en corriente de retorno sobre
la primera columna lavadora.

E1l procedimiento segin el modelo, de acuerdo con
esto, resuelve el problema de producir un alcohol de elevg
da pureza con rendimiento extraordinariamente alto, sin fe
némenos de resinificacién, porque el rociado en el agua la
vadora alcalina solo se efectia en una zona de la columna,
que en su mayor parte estd libre de impurezas formadoras -
de resinas, Por el contrario, éstas estén acumuladaes con--
centradamente en la zona superior, ya que, a consecuencia
de la elevada dilucién del alchol crudo cargedo en la cabg
za, en su mayor parte llegan a la corriente previa y no a
la corriente posterior. Para separar las cantidades de al-

cohol, que todavia existen eventualmente en 1los vapores ex
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traidos en la cabeza de la columna, se conecta posterior--
mente una segunda columna lavadora esencialmente menor, que
solamente necesita estar ejectuada como columna de ouerpos
de relleno y sobre los que se cargen el condensado o los va
pores mismos, obtenidos de aquellos vapores. Una parte del
condensado puede cargarse de nuevo en contracorriente,'so-

bre la primera cplumna. Por ello se eleva esencialmente el

rendimiento de alcohol frente a los procedimientos hasta -

ghora usuales.
La adicién de élcali se efectda adecuadamente deg
pués de haberse s@cado el agua de lgvado fuera de la colum~-

na de rectificacién, respectivamente antes de su entrada en

la columne lavadora. También es posible cargar el é4lcali, -

ya en la columna de rectificacién, por encims de la entrada |

del alcohol diluido. La adicién se efectua en ello de tal ~
modo que se gerantice un valor pH del agua lavadora entre 8
y 12. Como materiales adicionales alcalinos entran en consi
deracién soluciones acuosas o alcoholicas, por ejemplo, de
los diferentes hidroxidos y carbonatos de dlcali o alcalino
térreos. Preferentemente se emplea hidrdéxido sédico o potéd-
sico.

Por medio del dibujo pueden explicarse detallade-
mente una forma de ejecucidén a titulo de ejemplo del proce~
dimiento y de una instalacién empleads para ello. El1 alco--
hol de 10 a 15% penetra en 1 en la colwumna lavadora 2. Las
impurezas recogidas anla parte superior de la columng 2 -
pasan al condensador de retroceso 3, cuyo condensado se -
carga total o parcialmente, & través de la tuberia 5 sobre
la segunda columna lavadora 6, mientras que el resto even--

tualmente restante, como retroceso vuelve. por la tuberia

4, 8 le columna lavadora 2. En el fondo de lg columna 2, -
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por la tuberia 9, se extrae el lliquido, conteniendo aproxi-
madamente de 8 a 12% de alcohol y se aporta a la‘rectifiéa-
cién en la columna 12. E1 agua de lavado extraida en el fon
do de esta columna, después de adicién de tanto 4loali, que
se garantice un valor pH de 8 a 12, se carga por una tube—-
ria provista de una bomba 1&, hacia ;a columna 2, donde con
una temperatura'de aproximadamente 95 a 1002 C se carga en
un fondo por debajo de la entrada del alcohol crudo. Igual-
mente, el liquido extraido en el fondo de la columna 6 se -~
vuelve a cargar por una tuberia, provista de una bomba 40,
sobre la columna 12.

Los vapores extraidos de-la-columna 6, van al re—

frigerador 7, en los que se separan en el separador 8 las i

purezas resultantes como condensados. Desde la columna de =|

rectificacién 12, por una tuberia (no indicada en el dibujo
el alcohol puro se extrae en un rendimiento de 99,8%, mien—
tras que los vapores sacados por la cabeza, después de con=-
densacidén en el refrigerador 13, se vuelven a conducir par-
clalmente por la tuberia 14 en retroceso sobre la cabeza de
la columna, respectivamente pasan por la tuberia 15 a la co
lumna 2. Sobre la cabeza de la columna 6, por una tuberia -
provista de una bomba 11, puede cargarse todavia méds conden
sado. {igualmente la ségunda columna lavadora 6, a través dq
la tuberia 17 puede rociarse con agua de lavado.

En luger de los alcoholes ¢obtenidos en la hidra-
tacién catalldica de etileno, mediante contactos de dcido -
fosférico, también pueden obtenerse en buen rendimiento y -
alta pureza otros alcoholes, que estén presentes en solu- =

cién diluide y que contengen impurezas en gran dantidad Se-
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'se ha demostrado, que el método de trabajo segun la patente

mejentes, por ejemplo a aquellas, que se obtienen mediante
otros contactos como 6xido de volframio, diéxido de titanio
etc. 0 que se obtienen por fermentacién de materiales arti-

ficiales o naturales, de la manera descrita. Sin embargo, -

es especialmente adecuado para'el alcohol resultante en el
procedimiento primeramente mencionado, ya que es posible re
nunciar a una hidratacidén efectuada antes de le sintesis, -~
del acetileno contenido en el etileno de partida.

Ahora se ha demostrado sorprendentemente que este

procedimiento también puede ejecutarse de tal modo que el -

agua de lavado, no se introduce uno o varios fondos por de-=:

bajo de la entrada del alcohol crudo en la columna, sino -
aproximadamente penetra a igual altura que el alcohol crudo.
Adecuadamente, el alcohol crudo y el agua lavadora en ello
se introducen sobre elfondo més superior de la columna. Esté
procedimiento tiene la ventaja especial de que se separan =
casi cuantitativamente sobre la cabeza como producto de pre

ferencia los hidrocarburos superiores, alcoholes superiores

como por ejemplo ciertos polidtilenos liquidos de bajo valoy
molecular y etilaloohol terciario y por ello se suministra

un alcohol esencialmente més puro desde el sumidero de la -
columna lavadora a la columna rectificadora, que si el pro-
ducto crudo se introdujera en la parte central o superior -
de la columna. Une ventaja especial de este procedimiento -
es también que, al utilizar columnas de cobre w otras resis
tentes a la corrosidn, el alcohol crudo también puede ser -
destilado por un valor pH por debajo de 8, en especial tam-

bién por debajo de 7, es decir en estado 4cido sin adicidn
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de lejia sédica. En estos se ha demostrado sorprendentemen
te que la prueba de permengenato del alcohol terminado tam
bién corresponde totalmente, sin adicién de lejla sédica,

a las condiclones de celidad, por lo que se ha demostrado

que también los aldehidos superiores, especialmente los in
saturados, por el modo de la Qestilacidn se hablan alejado
ptacticamente'en su totalidad. Ademéds se demuestra que tam
bién le reacidn-de aceite metilico con aldehido saliecilico

presenta valores esercialmente mejores que si el alcohol -

se destila segin los procedimientos hasta ahora conocidos.

El procedimiento seg¥n el presente modelo réside

en el conocimiento sorprendente, de que, no obstante al lu
gar de entreda més alto del agua de lavado, no pueden ob-"

servarse fendmenos de resinificacidén y que el greado de pu-|

rezé del alcohol producido estd situado esencialmente més
alto que en los procedimientos hasta ahora usuales.

_ Esto probablemente debe residir en que los alde-
hidos, contenidos en el alchol crudo, salen destiléndose -
may répidamente, de modo que por debajo dellugar de entra-
da del alcohol crudo, précticamente ya no pueden encontrar
se componentes aldehidicos, hidrocarburos y alcoholes supe
riores. Adecuadamente se procede entonces, en la ejecucién
del procedimiento, de tal modo que el alcohol crudo, por -~
ejemplo, se carga sobre el fondo superior de la primera co
lumna y que en el mismo fondo entonces también se carga el
agua lavadorg alcalina mediante la cual se efectdia el ro--

ciado.
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El presente modelo de utilidad, comprende las siguien
tes reivindicaciones:

1.~ Dispositivo para la purificacidén de stanol, carag
terizado por una columna lavadora, que en la parte superior estd provista
de una tuberia para el sﬁministro del broducto crudo, y una tuberia, que
desemboca uno o pocos fondos mds profundamente para el suministrb dgl agus
de rociado retirada desde la columna de rectificacidn, y otra columna la-
vadora, conectada detrds de la brimera columna lavadora y unida con ésta
con sl condensador, que lss esta coordinado, por medio de tuberias, estand
do prevista otra tuberia para seguir conduciendo el ligquido, retirado en
el fondo de la columna, hacia la columna de rectificacidn.

2.~ Dispositivo segin la reivindicacién 1, caracteri-
zado porque la tuberia que sirVe para el suministro del agua de rociado
sobre la primera columna, desemboca en la columna sn un lugar, que en
esencia esta situado a igual altura que el luger de entrada del’producto
crudo, pero no por encima de este lugar.

3.- Dispositivo para la purificacidn de etanol.

Segin se deécriba y reivindica en la presente memoria

descriptiva, ilustrada en los plancs adjuntos, la cual consjé

jas foliadas ¥ escritas a maquina por una sola de sus
ARL
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