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PATENTE DE INVENCIORN

a favor de
SOCIEDAD ANONIMA CROS -~ de naclonalidad espafiola -~ domi-
ciliada en P2. de Gracia, nf, 56 - BARCELONA,

por:
?» Procedimiento para la obtencidn de etilenglicol ”.
‘A i\ : oz § 000 § mEm—— )

Memoria Descriptiva

La obtencidn de etilenglicol suele efectuarse usual~
mente por reaccidn del éxido de etileno con agua a tempera—
turas de 180 a2 2002C y a presidn elevada. También se ha
propuesto partir del 1,2-dicloretano, hidrolizgndolo con car-

5 bonato sddico, pero este procedimiento presenta el inconves
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niente de gue, como el dicloretano es muy poco soluble en
agua, se obtienen soluciocnes muy dilufdas de etilenglicolj
que contienen cantidades muy considerables de clorurc sd=
dlcoe

Le presente patente tiene por objeto un procedimien~
to para la obtencién de etilenglicbl, con el que se evitan
los citados inconvenientes de tener que trabajar a tempera~
turas elevadas, y de la formacidn de grandes cantidades de
cloruro sédico; que presentan los procedimientos conocidose.

Segin este procedimiento, se parte de la etilenclor-
hidrina, la cual se hidroliza en solucién acuoea, utilizando
como agente de hidrolisis el carbonato sédico, solo o mezcla-
do con hidrdxido sddico y/o bicarbonato sddico, a temperatu—
ras comprepdidas entre 80 y 1502C, y con preferencia entre
100 y 1208, )

Esta hidrolisis tiene lugar segén la reaccidn:
2HOCH,CH,CL + Naaco3-——§} 2HOCH,C0H,0H + 2NaCl + CO, duran—
te la cusl se desprende anhidrido carbénico que hace aumen=—
tar la presidn, segin el volumen disponible en el recipien—
te de reaccidne _

Una parte de este anhidrido carbdnico desprendido
puede purgarse durante la reaccidn, manteniéndose as{ una
presidn reducida, por ejemplo de 2 a 10 atnésferas, lo cual
constituye una ventaja 1mportante;'sin embargo, si la reac~
cidn se efectda en autoclaves de alta presién, no es impres=
cindible purgar el anhidrido ocarbdnico durante la reacoi&ﬁ.

En la preparacidn de la solucidn acuosa de la eti=
lenclorhidrina, se elige convenientemente su concentracidn
fe maners que el cloruro sédico gque se forme en la reaccidn
quede en disolucidn, siendo para ello conveniente que dicha

concentracidn no pase de 30%. Sin éﬁbargo; aungue se prows
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duzca una cristalizacidn parcial del cloruro séddico durante
la reaccidn no se perjudica la buena marcha de la mismae

Para segurar un mejor rendimiento de la reaccidn,
es conveniente emplear un ligero exceso de medio alcalino
el cual normalmente, es preferible que guede tambidn disumel=
to oomplétamente, si bien la reaccidn transcurre cuantita-
tivamehte aunque una parte de este medio alcalino, por ejem—
plo del carbonato sddico, quede sin disolver. Una vez ter-
minade la reaccidn de hidrolisis se ha de neutralizar dicho
exceso de alcali por medio de un dcido, empleéndose con pre—
ferencia el dcido clorhfdrico,

Por otra parte, no hay ningdn inconveniente ean que
gxista un exceso de etilenclorhidrina, aungue ello no repor-
ta tampoco ninguna ventaje.

El producto resultante de la hidrolisis se elabora
a continuacidn, después de neutralizado el exceso de alcalii
concentrando la solucidn acuosa a presidn normel o a presidén
reducida para gue cristalice el cloruro sédico formado en la
reacoidn, el cual se elimina por filtracién, y poxr dltimo
se destila a presidn normal o reducida para obtener el etilen—~
glicol puroe.

Mediante este procedimiento se evita la formacidn de
poliglicoles en cantidades notables, como también es des-
preciable la formacidn de éxido de etileno.

Otra ventaja del procedimiento consiste en que el
anhidrido carbdnico desprendido durante la reaccidn puede
aprovecharse para varios fines quihicos, preferiblemente pa~

ra le transformacidn de hidrdxido sddico en carbonato, gue

puede utilizarse como agente de hidrolisis en unz nueva reac-
cidn.

A continuacién se describe con mds detalle, por medio
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de varios ejemplos précticos, la marcha del procedimiento.

EJEMPIO I.- Un autoclave con agitador se carga a-
mitad de su volumen disponible con una solucidn al 254 de:
etilenclorhidrina en agua, en la cual se ha disuelto ante-
riormente la cantidad equimolecular de carbonato sddicoe. Se-
calienta durante 4 horas a 1002, purgando el anhfdrido ocar-=
vénico desprendido, de tal manéra que se mantenga una presidn
de 10 atmdsferas. Una vez la reaccidn terminada, se purge la
totalidad del anhfdrido carbénico y se concentra las solucidn
e presidn normal o a presidn reducide para hacer cristalizar:
la mgyor parte del cloruro sddico formado. Se filtra, y se
destila primero el resto del agua y despuds el etilenglicol.
El rendimiento es alrededor de un 90% y avn mayor,

EJEMPIO II.~ Se carga un autoclave de 20 litros de
capacidad con 15 litros de una solucidén acuosa de 2 kg. de
etilenclorhidrina y 1,34 kge de carbonato sddico anhfdro, y
se calienta durante 3 horas a 1202, Al cabo de poco tiempo
la presidn sube a 40 atmésferas. Se purga el anhfdrido car<
bdnico y se neutraliza con deido clorhfdrico. Ia solucidén
se concentra a presién reducida, se filtra el cloruro sédicoy
y se obtiene por destilacién 1,4 kge. de etilenglicol puro.

BJEMPIO III.~ Se carga el autoclave de 20 litros con
le misma cantidad de solucidn de clorhidrina y de carbonato
sddico del ejemplo anterior, y se calienta a 1002 durante 6
horas. El carbdnico desprendido se purga de man;ra gque se man
tenge una presidn de 6 atmésferas, y se introduce dicho car-~
bonico en una solucién de 2 kge de etilenclorhidrina y de
1,01 kg. de hidrdxido sddico en 15 litros de agua. Se trata
el ocontenido del autoclave de la manera indicada en el ejemplo
anterior. La solucidn de clorhidrina y de una mezcla de hidré-

xido con carbonato sédico servird para una reaccidn posterior;
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en la cuel se formard tambidn el etilenglicol con un ren—

dimiento casi tedrico. y 2?53 S; i
& g %

Se reivindica como objeto de esta patente:

1le= Procedimiento para la obtencidn de etilengli-~
col, caracterizado por hidrolizar una solucién acuosa de
etilenclorhidrina, utilizando como agente de hidrolisis car- :
bonato sddico solo, o en mezcla con hidréxido y/o bicarbone-— |
to sddicos; a ﬁemperaturas no inferiores a éoec ¥ no supe-
riores a 1502C, )

2.~ Procedimiento para la obtencidn de etilengli<
col segfin la reivindicacidn anterior, caracterizadoc porxr
efectuar la hidrolisis de la etilenclorhidrina a tempera~ -
turas comprendidas entre 100 y 1202C,

3¢~ Procedimiento para la 6bten016n de etilengli—~
col segfn las reivindicaciones anteriores, caracterizado
por someter & hidrolisis una solucidn acuosa de etilenclor—
hidrina de concentracidn no superior a 30% a fin de evitar
la cristalizacidn del cloruro sédico formado durante la reac~
cidn.

44= Procedimiento para la obktencidn de etilenglicol
segin las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
durante la reaccidn de hidrolisis se purge une parte del
anhidrido carbdnico que se desprende, de manera que se man=—
tenga une presidn reducida.

5e=~ Procedimiento para la obtencidn de etilenglicol
segin las reivindicaciones anteriores, caracterizado porx
emplear en la solucidn un ligero exceso de medio alcalino,

el cual se neutraliza, una vez terminada la reaccidn de hi=<

et -
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drolisis, por medio de un £ecido, preferiblemente dcido clor—

hfdrioco,

6e~ Procedimiento para la obtencidn de etilenglicol
segln las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
el producto resultante de la reaccidn de hidrolisis se ela-
bora en varias etapas, concentrando la soluci6n acuosa del
mismo para que cristalice el cloruro sédico formado, f£il-
trando para eliminar el cloruro sédico cristalizado, y des—
tilandé para obtener el etilenglicol puro,

7.~ Procedimiento para la obtencidn de etilengli-=
col segﬁn las reivindicaciones anteriores, caracterizado por
recupsrar el anhidrido carbdnico purgado durante la reac-—
cidn,

8+~ Procedimiento para la obtencidn de etilengli-—
col,

Esta memoria consta de seis pdginas, escritas por

una sola carae

BARCELONA, | 3 MAR 1956
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