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Hs cornocido que pueden obtenerse diferentes
i ™ -

iproductoé de condensacidén a partir de acetona mediente catali-
zadores basicos, de los Que la isoforna tiene una considerable
importancia técnice en el sector de los disolventes como pro-
ducto de pgrtida para distintas modernas sintesis. Para obten-
cién de tales productos de condensacidn existe una serie de po~-
sibilidades fundamentales de procéder. Yor ejemplo puede conden-
sarse acetona por %ftalizadores s61idos en la fzse de vspor asi
como en la fase de 1iquido. & causa de considerables inconve-
nientes de estos procedimientos es més favorable, si segln otras
5propuestae conocidas, se inserta el catalizador en forma 1iqui-
da, por ejemplo como solucidn acuosa. As{ es conocido un proce-
dimiento, qegﬁn el cual se hace reaccionar acetona con cataliza-
dor acuoso mediante agitacién, respectivamente revolviendo, en
correspondientes condiciones de temperatura y de presién, exis-
tiendo; a causé d; la sdlo limitzda solubilidad de la acetona

en la'solucién de catalizador, una bifasicidad primaria de los
materiales de partida,

Una forma de ejecucidn especialmente favora-
ble consiste en la ejecucidn de la "condensacién de disolucidn'
con fase como minimo primariamente ﬁomogénea, que puede reali-
zarse por adicidn de muy pequeias cantidades de élcali, por ejem
plo, £ 0,1% y menos (referido al liquido tptal) utilizando disol
lventes como agua, alcohol, etc. Por ejemplo, la condensacidn de
disolucidn, partjqndo de una mezcla de 80% de acetona, 20% -de

agua y 0,04% de &lcali (en tantos por ciento de peso) si por
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correspondiente conduccién de la reaccién (ante todo por utili-
zacidn g& temperaturas relativamente bzjas) se impide la for-

macidn de partes demesiado grandes de condensados superiores ¥y
previamente no aprovecﬁables, suministra un producto de reac-

cidn aproximadamente con la composicidn de 70% de acetona, 19%
de agua, é% de isoforona, 2% de supercondensado, 1,9% de éxido
de mexitilo (Vol.%) al lado de pecuefias porciones de forona,B 4
isoforona, etc. Una elaboracidn posible consiste en extraer de
1s mezcla de reaceién la ecetona no trensformada por una des-
tilacién a presién normal y sesuidamente obtener el producto fis

nal emplezndo vacio mediante una serie de columnes conectadas

posteriormente (de acuerdo con el nimero de les materias a ela-
borar y con la purezs deseadsa de la isoforona) con sucesiva ex-
traccidn de las §ustancias més ligeramente volatiles. Fara es-

1

to se requieren aproximadamente de 4 a 6 unidades de destila-
cidn. |

A base de estas cifras se reconoce ya la des
favorable relacibn entre ambos programas de procedimiento, con-
densacidén y elaboracidn, en c¢ue la fase de procedimiento ulti-
niamente mencionada requiere un gasto elevado desproporcionado
de clase técnica y econdmica. Sin embargo, pueden reconocerse
todavia otros considerables inconvenientes. Asi resulta obvio
que especialmente la columna de acetona adopta las dimensiones
miximas tanto energética como apafativamente. 5i se consideran
las cifras arriba mencionadas de la reaccidn y ademds el reflu-

Jjo requerido pgfa unz separacidén, en tal columna de presidén nor-

mal tendria que expulsarse alrededor de 20 veces mds acetona

‘E‘ ~
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aue el producto de condensacidn presente. El contenido de ce-
lor (calet de condensacidn) de les centidades de acetona extra-
idas p&r la cabeza no puede recuperarse energéticamente de nin-
gln - modo, sino que se necesita ademés una refrigeracidén extra-
fia. Por otra parte se estd obligado a reconducir la acetona he-
cha liquida, procedente de la destilacidn, adicionalmente por
nedidas como aumento de presidén y calentamiento, de nuevo al
estado ajustado a 1la rgaccién, pdr 1o‘que’se necegitan partes
adicionales de aparatos con aportacién'de ulterior energla, y
esto de fuevo en Lr0porcién s lam partes existentes en el prow-
ducto de reaccidén de acetona e isoforona (vombas, cambiadores
térmicos).

ediante el presente invento pueden eliminar-
se, respectivamente reducirse esencialmente los inconvenientesg
arriba mehciona@os, aparte de una serie de notables otras ven-

7

tajas. La idea principal consiste en la aplicacidn de una des-
tilacidén o presidén a la mezcla de rezccidn, eligiéndose, se-
gin una forma de ejecucidn especialmente ventajosa, las condi-
ciones fisicas de tal modo que se hace posible un estrecho en-
lace de la destilacidn con el rezctor de condensscidn. Si se
funda la destilacidn en una presidn dimensionada por lo menos
de tal modo que se gerantice una temperatura de liquefaccidn
de la acetona por encima de aproximadamente 1009C, pero mejor
una presidén oue haga poeible una temperatura de licuefsceidn
de la acetona alrededor o por encima de gproximademente 2009,
en que practicamente se llega al alcance de presidén de la con-

densacidn (aproximademente 30 atmbsferss. de sobrepresidn), es-
TOX
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nes tecnoldgicas por la supresidn de los grupos intermedios

27203 8

to se halla unido a esenciales ventajas por cuanto la energla
introducida en el pozo de lafﬁéstilacién puede recuperarse CcoOmm=
pleta y totalmente de nuevo en la cabeza de la columna, bien
sea por ejecucidn del condensador como caldera de vapor o de
otro modo como intercambiador térmico. Si se elige la miswma pre-
sién para la condensacién y la destilacioyn, resultan ulterio-
res ventajas por la supresién de bombas y de cambiadores térmi-
cos para la acetona que deba hacerse retornar. '

y Tal enlace entre destilacién a présién y
reaccién es esepcizlmente ventajoso cuando la reaccibn de la
acetona para transformarse en isoforona se lleva a cabo como
auténtica condensaciom de disolucidn, por lo gue en el reactor
ge establécen condiciones especialmente sencillas de corriente
y de reaccidn. Como ya se ha descrito zl principio, esto puede
efectuarse por eppleo de cantidsades Xiuy reaucidas de élcalivde
0,1% de peso ¥y ménos (referido al liguido total). Las condicioé
nes de solubilidad, de manera conocida en si, también pueden
méjorarse porque en lugar del agua o al lado de la misma toda-
via se introduce alcohol como metancl y etanol. No por Ultimo

se producen en esta clase de enlace importentes simplificacio-

arriba mencionados, por lo que se simplifica esencialmente lé‘
explotacidn.

Si se realiza la destilacidén de un produc-
to usual de reaccidén, por ejemplo, de la composicidn de 70% de

acetona, 19% de agua, 6% de isoforona, 2% de supercondensado y -

1,9% de éxido-de.mesitilo (en vol.%) a una presién de 10 atmés-

feras de sobrepresidn, en la cabeza de la columna se establece
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una temp§ratura de 145°C, mientras que en el pozo, compuesto
P

de une, fase acuosa v una fase organica, conteniendo la dltima

de ellas los productos de condensacidén libres de acetona, reina

una temperatura de 182°C. De esta menera ya es posible aplicar
utilmente la temperztura reinante en la cabeza de la columna,
que esencialmente estd determinada por la presidn de vapor de
la acetona, y es posible aprovechar el calor de liquefaccidn
de la acetona.

* Segtn el dibujo, en que el reactor y la deg-
tilacidn estén enlazados de tal modo qué aubos aparatos de ha-
llan bajo una presidn de 30 atmésferss de sobrepresidn, de mo-
do gue en correspondiente conformacidén del reactor tiene lugar
una reaccidén correspondiente a las condiciones éptimas (cerca
de 200 - 255°C), el producto de reaccidén procedente del reac-
tor de condensaéién, por ejeuplo de la composicidn antes men-
cionada, se conduce a través del conducto 1 a la columna de
presibén 2, en la cue tiene lugar le descomposicidn conservan-
do la relacidn de reflujo necesaria pars esto de aproximadamen-
tell esencialmente eu acetona ¥y los coniponentes de ebulliciédn
més diffcil. Por ello se forma en el condensadorA4 de cabeza
una temperatura de 205°C (correspondiente a la presidn de va-
por de la acetona), mientras que en el pozo 3, ¢ue se compone
de dos FTases liguidas, una acuosé (conteniendo el catalizador
de 4lcali) y una fase orgénica (conteniendo esencialmente la
isoforona), existe una temperatura de aproximédamente 25600,
correspondienté,& le, presidn de vapor Jel agua. La energia que -

debe emplearse para la separacidn, que tiene gque aportarse al

- 7
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P0OZ0 pox;ﬁambio térmico indigecfo, puede recuperarse inmediata
y completamente por correspondiente constitucidn del condensa-
dor., La acetona a extraer por el conducto 5 de acuerdo con su
produccidn, cue a base de relaciones aceotrdpicas contiene en-
tre 10 - 20% de agua, puede llevarse de nuevo al reactor por
servicio de esclusas directanente sin surinistro de energia tért
mica ni de bombas.
tPor deterninadas nedidas pueden superponerse

a la destilacidn pura e independientenente de ello ademéds reac-

ciones que tienen especisluente une influencia favorsble sgobre

la composicidn y calidad del producto del pozo y por ello permi
ten simplificar esencialmente los Wltinos pasosde elaboracién.
Iin éfecto, se ha demostrado cue en la pafte inferior de la do-
lunna de presiéq, donde ya se na alcangedo una anplia evacﬁa-

i
cibén de la acetona,'por el contacto intimo de ambas fases por

la presencia reforgzada de catalizador de alcali, tiene lugar
una desintegracidén respectivemente transformacién desde parcisl
a total esencislmente de tales compuestos cue, o bien dificule

tan lg ulterior elaboracidn, o que pueden reducir considerable=-
mente la calidad del producto final., El &lcali necesario para
tal,proceso, respectivennete la cohcentracidén del catalizedor
acuoso también puede elevarse, porcue a través de la- tuberia 6
se efectla un retorno total o parcial del contenido zcuoso del
pozo, dado el caso con adicidn de élcali nuevo, en la columna,

y esto nor debajo de acuel luger, en el gue se efectia la ex-

traccidn de la;acetona y por encima del -lugar, erd que se intro-

duce por servicio de esclusas el producto de reaccién. En las

- 2
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condiciones antes descritas de la destilacidn se alcanza pric-

» |

]ticamenté, ya también sin retorno de 4lcali, una disociacién
compleéa de 6xido de mesitilo . en acetona, que se extrae por
destilacidn continuwamente, ¥ por lo que en la ulterior elsbora-
5 cidn del producto del pozo puede economizarse la columnae de dxi-
. ~1do de mesitilo. Ademés, las xilitonas situadas destiletivewente
cerca de la isoforona se desintegran més o menos segln las pro-
porciones de dlcali, es decir cue se transforman en acetona e i~
soforona, por lo wue, al lado de una ganancia adicional de igo-
10 forona, respectivémente de scetons nuevemente aprovechable, re-
sultan considerables'éinmlificaciones en la subsiguiente elabo-
racién al lado de mejor calidad. La elsboracién puede efectuar-

se, de manera conocida en si, pof repetida destilacién, venta-
josamente & presidn reducida. Se llege entonceé 2 ﬁna isoforona
15 nuy pura. y

EBjemplo

Seglin el dibujo se empled para el tratamiento
de la mezcla de reaccidén una columna de destilacidn establecide
para 50 atmésferés de sobrepresidn con una longitud de 8 metros
20 |y un didmetro interior\de 100 mm, gue estuvo rellena de cuerpos
! Ge travesaiio pasantes (8 mm). En una cafga continua de 20 1/h
de una mezcla de reaccidn de 705 de acetona, 19% de agua, 6% de
isoforona, 2% de supercondensauo y 1,9% de éxido de mesitilo b 
(en vol.%) pudo obtenerse, a una presidn de explotacidén de apro- ;1‘:
25 | ximademente 30 atmdésferas de sobrepresién ¥ una proporcidn de

reflujo de 1 (sin retorno por servicio de esclusa, de dlcali),
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un producto de pozo que estuvo totélmente libre de 6xido de me-
gitilo y*¢n que ya se habia desintegrado 40% aproximadamente'
de lsas molestas xilitonas. Al hacer retornar por servicio de
egclusas por hora 10 1 devcatalizador acuogo por el conducto 6,
se habla desintesrado alrededor de 75% de las xilitonas. Por

'simple eléboracién destilativa del producto orgénico del pozo

en vacio, después de la separacién de un pecueiio proceso previoj

se llega directamente & isoforona purisima con total separacidn
de los supereondeﬂéados de mdximo punto de ebullicidn, ya no
hidrolizables. 11 producto es completzmente incolofo y tampoco
ruestra después de prolongado reposo ninguna clase de colora-

cién,
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La presente patente de invencidn consta de
las siguientes reivindicaciones:

.

‘ l.~ Procedimiento psra la obtencidén de iso-
forona pura a partir de productos de condensacidn, conteniendo
isoforona, de la acetona por destilecidn, caracterizsdo poraue
1la destiiacién seirealiza a presién, cue garantiza uns tempera-
tura de liguefaccidn de la acetona por encima de aproximsdamen-
te 100°C, despuds de lo que se somete al producto del pozo a
otra destilacidn, ventajosamente a presién reducida.

Ry~ Procedimiento segin la reivindicaecién 1,
caracterizado porque la presidén en la destilacidén previa ge
ajusta de tal modo que el misuo corresponds & la presién apli-
cada en la reaccién de condensacidn, llegdndose & splicar pre-
siones que se reQuiaren;para elcanzar uns temﬁeratura de licue-
faccidn de la acetona de lo menos aproximadamente 2000C,

Procedemiento segin les reivindiceciones
1l y 2, caracterizado porque la fase del pozo conteniendo 4lcali

resultante en la destilacién previa, se hace retornar total o
parcialmente a la column&a, introduciendo por esclusas el produc
to en un lugar de le columnz, situsdo debajo de la extraccidn
de la acetona y por encima del lugar de introduc”bién ae la ali
mentacidén para el producto en bruto a destilar.

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones

1 a 3, caracterikado porcue se aprovechs el calor de liguefac-

cidn en la cabeza de la columna inmediatamente para la produc-

|
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cidn de vapor. '
. . 5.- Procédimiento pars la obtencidn de iso-

forona pura.
Segiin se describe ¥y reivindica en la presen-

memoriz descriptiva v se ilustra con los dibujos que a la mig-

ma se aecompafian,

Consta esta memoria de once hojas foliadas

y escritas a médcuinas por una sola de sus caras.

x
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