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MBMRIA DESCRIPTIVA 

para so lic ita r
P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  

e n

E S : P A  ÍTA 
poy VEINTE aHos

a nombro de SMEE INTERNATtGNALE RESEARCH MAATSC8APPU N. 

V ., entidad holandesa, establecida on 30, Carel van 

^¡rlandtlaan, La Haya, Holanda, por;

"UN PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION DE ETER METILICO DE 
DIACETONA-AECCHCL DESDE DIACETONA-ALCCHQD"

L# invención se refiere  a un procedimiento para 
la  separación del ó ter m etílico de diacetona-alcohol des­
de diacetona-alcohol. Este procedimiento es particularmen 
te  adecuado para la  preparación de disce te n ía lo  ohol de 

5 gran pureza.
La fabricación de diacetona^alcohol y de óxido de 

m esitilo  por calentamiento de acetona con cáustico me tañó 
lie o , es bien concoide. Sin embargo, en este procedimien­
to  ae forma algo de á ts r  m etílico  de diac e tona-alo ohol co 

10 mo subproducto, por ccndenaaol& del óxido dé m esitilo
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con #1 metanel catalizada por la  haga. Como e l diaeetona-
aloohol y M é ter m etílico poseen pontea de ebullición de 
1^7,9 y 160-Í610C, re apee ticamente, la  aeparaeión de as­
teo  dea oempuestoa no aa féo il y ^  diaoatona-^cch^L pa­
re  adío puede obtenerte con d ificu ltad .

. Be acuerdo don la  invención, e l é ter m etílico de 
diacetona-alcohol ee aepara del diace tana-ale ohol mediante 
un procedimiento que comprende loa siguientes paso a:

t)  d estila r en una zona de fracoionemianto una mez
cía  que comiendo diacetona-alcohol, é te r m etílico  de dia 
ce tona-alo ohol, óxido de m eaitilo y agua, recogiendo como 
eabeza un deatiladó qpe comprende agua, óxido de me s i t i lo  
y é te r m etílico de diaca tana-alo ohol, y  dejando un produc 
to  de oolam que o emprende di acetona-alcohol auatamelalman 
te exento de é te r m etílico de diaoetcna-aleohol,

2) en friar dicho deatiladó hasta ioxmar una fase 
acuosa que comprende principalmente agua, y una faaa orgé 
nica que comprende principalmente óxido de m eaitilo y éter 
m etílico de diace torna-alcohol,

3) reparar la  fase orgánica de la  fase acuosa,
4) devolver dicha fase acuosa a la  zona do fraoeio 

namiento del paso 1.
Im mezcla que coaprende diacattma-alcohol, é te r 

m etílico de dlaoetonat-aleohol, óxido de m eaitilo y agua, 
u tilizada en e l procedimiento arriba indicado, puede ser 
obtenida como sigue.

8e hace reaccionar acetona con un hidróxido de me 
ta l alcalino, ta l  como hidróxido potásico c sódico, en me 
tamo!, mediante un procedimiento como a l descrito por 
ejemplo en la  memoria de la  patente P.S.A. 1.006.474 ó
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1.844.430. DespuAs de a a lir  del reactor, la  corriente que 
c en t i  ene acetona aln reaccionar y loa productoa indicados,
ae neu traliza c oavenientemen te  con un Acido mineral, ta l 
comcAcido aulfóricc, Acide fosfórico e  Acido clechidrice 
e  di oxide da carbono. La corriente neutralizada ae hace 
pagar a  travAa da la  ccmducoión de producto 2 (vóase f i ^u 
ra) hasta una primera zona de fraccionamiento, tipicamen^ 
te la  columna 3, que puede funcionar baje  presión reduci­
da. Ní eata zona ae separan laa fracciones lig era  a, eape- 
cialmante acetona aln reaccionar y metanol, a travAa de 
la  conducción da l a  parte superior 4 , y ae reciclan a l 
reactor. Las fracciones pesadas que comprenden agua, óxi­
do de m esltflo , diacetana-alo oh ol y Atar m etilieo de dia­
ce tona^-alechol, ae re tiran  por la  conducción de colaa 6. 
Eata mezcla ae u tiliz a  come m aterial de partida para e l 
procedimiento de la  invención.

De acuerde con la  invwción, ae hace pasar la  mea 
c ía  haata una segunda zona da fraccionamiento, típicamen­
te  la  columna 7, la  cual pueda funcionar a  preaióm subat- 
moafArica. En la  segunda zona, ae aeparan la s  fraccione a 
lig e raa  come cabezas^ a travAa de la  conducción de cabeza 
8, m ientras que la s  fraccione a pesadas ae aeparan a tra ­
vAa de la  conducción de o d a s  9. Las fracciones lig e ra s  
procedentes da la  segunda zona, comprendan agua, óxido de 
m eaítile y Atar m etílico de d iacatcnaraleahd; m ientras 
que la s  co las ecnaistan principalmente en dlacetoma-aloo- 
h d  y algunos anbproduotoa no redi analtos da baja presión 
de vapor.

Las iTaeciemaa ligeraa separadas a travAa da la  
conducción de cabeza, aa hacen pasar a un condensador Tt
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donde na condensan. El condensáis resoltante forme des fe  
aes inm isciblest ene feas orgánica anperior que consiste 
principalmente en ónidc de me s i t i l e  y á te r me ti lic o  de 
diacetona-alcchd y ene fose acuda* in ferio r que conaiate 
principalmente en agua.

la s  dos fases as hacen pasar a travás de la  con­
ducción 12̂ , hasta un separador da fase t i .  La fase orgáni 
ca auperior se sapera a travos de l a  conducción de prcduc 
to 14. La faae acuca* in fe rio r ae rec ic la  por complete c 
parcialmente a travás de l a  conducción 16, hasta lá  aegcm 
da zona de fraccionamiento 7, en la  que as introduce como 
re ilu ie , o de manera que se mezcle oen la  corriente de 
fracciones peaadaa que entra en la  zona 7 a  travos de la  
caaduceióm de ce las 6.

Sorprendentemente, llevando a  cabo e l procedimien 
to de esta  manara a* enmanta materialmente la  separación 
del á to r m etílico de diacetona-dcoh^ desde e l diseetona 
-slcohCl. La conducción de colas 9 contione entonces, prin 
cipalmente, diaeetonoralcohcl que contiene solamente tra - 
zaa del á te r . Se puede obtener fácilmente diaeetena-ele^, 
h d  con una pureza de mas del 9% , por destilación de e s ­
te  graduóte de o d a s . B1 producto de cabeza que sale a 
travás da la  conducción de producto t4 , condene óxido de 
m esftile  y Óter m etílico de diacatona-alcohol, eon sólo 
trazas de diacstona-alcohd. Como e l Acido de m ositilo 
hierve a tsmpwatura suatancialmente más bada que e l  ace- 
tona-aloohd, e l  Óter pueda sw  fácilmente separado de 
óocide de m esitilo  en la  fase orgánica por lo s  mátodos 
usuales ds fraccionamiento. BL Óter m etílico de diseetona 
-alcohol obtenido mediante este  fraccionamiento, pueda
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ser reciclad# a l reactor para su conversión an diacotona- 
alcohol u óxido de m esitilo . Alternativamente, aa pueda 
aagoir tratando l a  corríante, ceno por ejemplo por d es tila  
eión, para recuperar Útar m etílico de diaoctona-alcohOl 

5 puro, e l cual ee un disolvente ú t i l  para ap licad  enea de
recubrimiento, por ejemplo.

 ̂ Ocmo la  fase acuosa oontiene ademente traza#  da
m a ta rife s  orgóniccs, la  parte de esta  fase, s i as que 
hay alguna, que no aa ree ic la  a la  columna de fraccióna­

le  mien to  7 , puado ser de aechada.
l a  mezcla a d estila r en e l paso: T del procedimitn 

to  do la  invención, oontiene preferiblemente da 5 a 
en peso de agua, de 1$ a 6% en peso de óxido de m oattile, 
de 3Q a 6% en peso de diacctcnaF^Icíhol y da 3 a  12 % en 

13 peso da ú te r m etílico de diacetona-aloohol.
la  destilaoi& a d d  paso t  pueda ser efectuada a 

oualqpier temperatura y pradón convenientes, ae emplea 
preferentemente la  predón smbatmosfórica, para que l a  deg 
tilaeión  pueda ser realizada a  una temperatura re la tiv a - 

20 mente baja que reduzca la  desoompedoión Mímica de loa 
prodnetee. El margan de presionen preferido para efectuar 
la  destilación es e l comprendido entre 25 mm Hg y 400 mm 
Hg, mían tra c  que la  presión óptima es la  comprendida entre 
200 y 300 mm Hg. Operando a presiones sUbctmosfÚricas, ae 

23 pueden emplear fácilmente temperatura# de o d a#  de 150tc
y , preferidem ente, entre 75 y 150ZC.

El paso de enfriamiento 2 se efectúa prcferiblemen 
te , hacienda pasar e l  destilada Obtenido en a l paso 1, a 
un condensador mantenido a una temperatura comprendida eg 

$0 tre  C y 8500. i s a  temperaturas preferidas en este margen
^ 8  9 2 0 0
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son la s  in ferio res a 50SC. Bifriando e l condenesdor con 
ccnduccicnss que contienen ages a la  temperatura ambiente, 
ae obtienen resoltados excelentes. Ba astas  condiciones, 
e l condensador fOnciona a 20-30&C.

3

Iha alimentación de l a  eomposioiÓn siguiente;
% en ceso

acetona 0,4
10 metaaol 0,3

agua 0.1
óxido de m eeitilo 2?,2
í t e r  m etílico de diace tona-alcohol 8,3
diace tena-alcohol 37,5

* 15 fracciones pesadas no resu e ltas 3,3
se. bambeó continuamente a l plato 20 de una columna
ddert& a* de 15 platos, 3s 2,5 cm. Se ajustó la  presión 
de co las a 250 nm Hg absolutos, y se f ijó  la  temperatura 
da colas en 134*0. loa vapores de cabeza fueron condsnsa- 

20 dos y entubados hasta 30*0, devolvlóndcse a la  columna
una parte de la  capa acocea, a una velocidad de 6,2 solee 
de re flu ís  acuoso por mOl de destilado to ta l acuoso y or­
gánico reunidos. Sata velocidad de re f lu ís  produjo un son 
tenido en agua de un 7% so l a  parte a lta  de la  columna. 

SS Las corrientes obtenidas operando en estas condi­
ciones, fueron la s  siguientes;

Colas 6(% de la  corriente de alimentación
Composición a  en poso
Oxido de m esitilo  0,1

^0 Eter m etílico de di acetona-ale ohel o ,4
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94,a
4,7

Diacetcna-alcohol 
Tracciones pesadas

Caen de destilado orsánioe ' 32  ̂ de la  corriente da a l¿
mantaeiám

Agua 5,1
(Mdo de m eaitilo 64,6
Eter m etílico de diacetcna-elcohcíl 23,5

3,1BiacetcM^alcchol 
^acoi<mes pesadas 
Matanúl 
Acetona

dgua
árido de m esitilo

2,0
0,3
1,4

8% dé la  corriente de a li­
nea taoián

Sá bese 
&9,8 

2,0
E ter m etílico de diaoetCM^alcohdi 3,5 
Diaoetona-alcohol 2,1 
Metanol 1,7 
Acetona 0,9

Pe estos datos se deduce claramente que l a  corriente de 
o d a s  puede se r fácilmente destilada para obtener produc­
to  de diaoe tona-alcohol de máo de un 99% da pureza. Ade- 
míe, es evidente que, sd ae desea aa puedan a is la r  fác il­
mente da la  capa de destilado orgánico e l árido do me s i t i  
lo  y e l  á te r  m etílico de diace tona-alo ch d .

2  8  9 2 0 9
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I*  presente so lic itad  que corre apande s  l s  p ree^  
tada en loa Zatados TMdcs de Amárioa, e l 22 de Jacio de 
1962, bajó e l ndmero 204*116, ae acoge a lo s  beneficios 
del articu lo  51 del vigente Estatuto sobre Propiedad in ­
d u stria l.

lo a  pantoa de invenci&a propia y nueva que se pro 
santón para que sean objete de esta  so licitud  de Patente 
de Invención en España, por VEINTE años, acn loa siguien­
te s:

1 .— th  procedimiento para la  separaci&t de á te r 
me tilic o  de diaoe tona-alcohol deede diace toma-alcohol, 
que emprende lea  siguientes pasos: i)  d e s tila r en una zc 
na de íracoienamiente una mezcla que comprende diaceto- 
na-alcChol, á te r m etílicc de diaeetqna-alcohoi, &ddo de 
m eaitile y agua, separando con e l la  cama cabana un desti­
lado qpa comprende agua, &ddc de m eaitile y á ta r me t i l i ­
co de diace tona-alcohol, y  dejando un producto de colas 
que comprende diacetona-alcohd sustancialmente emento de 
á ter m etílico de diacetona-alcohcl, 2) en fria r dioher des- 
ti^ d o  para formar una fase acuosa q¡ue comprende princi­
palmente agua, y una fase orgánica que comprende princi­
palmente árido de m eeitüo y á te r m etílico de diace tona- 
alcohol, 1) aaparar la  faaa crg&iica de la  fase acuosa,
4) davdver didha fase acuosa a la  zona de fraccionamien­
to del pase i*

N O T A



2 .-  Uh procedimiento como ae reivindica en e l pun 
to i ,  en e l onal la  mezcla a d e s tila r en e l paso 1 contie 
ne de 5 a 2C% en peso de agua, de 1? a 60% en peso de &!d 
do de me s i t i lo ,  de 10 a 69% en peso de diacatona-aleohol 
y de 3 a 13% en peso de á te r m etílico de diace tona-ale o-

pnntos 1 ¿ 2 ,  en e l cual la  destilación se rea liza  en el

4 . — Un procedimiento ccmo ee reivindica en cual­
quiera de lo s puntos 1 a 3, en a l cual la  destilación en 
e l paso 1, se rea liza  a una presión comprendida entre 25 
y 400 rnn Hg.

5. — Ha procedimiento ccmc se reivindica en el pun 
to 4 , en e l cual dicha presión está  entre 200 y 300 mm Hg.

6. -  Oh procedimiento ccmc se reivindica en cual­
quiera de loe puntos 1 a 5, en e l cual la  destilación se 
rea liza  en e l paso 1 a una temperatura in fe rio r a 150tC.

7 . -  Bi procedimiento como se reivindica en e l pun 
to 6, em e l cual dicha temperatura está  entre 75 y I50tC.

8+- I& procedimiento ccmo se reivindica en cual­
quiera de lo a  puntos 1 a 7 , en e l cual se rea liza  e l paso 
de enfriamiento! 2, haciendo pasar e l destilado obtenido 
en e l paso t  a un condensador mantenido a una temperatura 
comprendida entre 0 y 85tC.

9*— Oh procedimiento como se reiv indica ezt e l pun 
to  8, en e l cual la  temperatura del condensador es in fe­
r io r  a lose 5OtC.

10 .- Ha procedimiento como se reivindica en los pon 
toa 8 ó 9 , en e l cual la  temperatura del condensador está  en

hol.
3 .-  Bh procedimiento como se reivindica en los

paso i ,  a presión subatmosíárioa.
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tre  20 y
11#- Uh procedimiento pare le  eepareeida de ¿tter 

m etílico de diacetena^alecho^ desde diacetona-alceiMa.
Tal y cerne se he descrito en le  Maeorie que ante­

cede, re^-e sentado en a l dihnge que se acamBaíBa y pare 
le e  tinao que se han especificado.

Rote Mamaria conste de diez hogae escrita*  e  
v i" *  por une sala  cara.
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