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. para sgolicitar
PATENTR DE INVENCION
en
ESEANA
- por VEINTE afios
8 nombre de SHELL INTERNATIONALE RESEARCH MAATSCHAPPIS N,
V., entidad holandesa, establecids en 30, Cerel ven
Bylandtlean, La Haye, Holanda, pors
"UN PROCEDIMIENTO PARA TA SEPARACION DE BTER MBTIBICO DE
DIACETCRA-ALCCHOL DESDE DIACETONA-ALCOHCL® .

‘ Io mveneién se refiere a un proeea:l.mmto para
19, separacida del $ter met{lico de dimcetons-alochol dos-
de dlacetone~alcchol. Este procedimiento es particularmen
te adecusdo para la prepmoi&a de diacetona-alochol de
&ran pureza,

Ta fabricacifm de aiace:tma-elcohol y de 8xido de
mesitilo por calentamiento de acetona ocon cdustico metand
lico, es bien conocidas 3in embargo, en ests procedimfen-
to se forma algo de éter met{lico de dimcetona-aloochel co

~_mo subproduoto, por condensaciin del Sxide do mesitilo
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con 6l metanel eataliwla por la bage. Como el discetone~
sloohol ¥ s $ter met{lico. pogesn pmtos de ebullicién de

167,99 ¥ 160-161¢€, rgépoe‘timmto, la separacién de es-

tos dos commestos.no es 24c4Y y el discetona-alechol pu-
ro sélc puede cbtenerss con difioulted.

De acuerdo con la invemciln, e) éter net{I5c0 de
diacetone~alochol se separe del dimcetmms-alochol mediante
w procediiifento que comprende los siguientes pasoss

1) destilar en una sona de fraceianangonto. uns negz
els que comprende dlacetans-alochol, Ster met{lice de dig
cetona~alochol, éxido de mesitilo y egus, recogiéndo como
cabeza un destiledc que comprends agua, Sxido de mesitilo
y éter metilteo de dtgéotcna-ucohvl,’x dejando wn produg
to de colas que oanpréndo dic;otmo-dcehol matancidhog
te exenta de §ter met{lfco de dimcetonemaloohol,

2) enfriar diche doetilado hasta formar una tase
acuosa que couprende principalmente sgus, y una fase orgd
nica que ccmprende principalmente Sxido de mesitilo y Ster
met{Iico de dlecetone~alechol, '

3) geparar la fass orgéuice de la fase acuosa,

4) devolver dicha fase acucss & la zona de fraccio
namfenio del paso 1.

s mescla que comprende dia.cetona-nlcohol, étor
met{lico de aiaoetauw-aleohol, 4xido de mesitilo y agua,
utilizeda en el procedimiento arriba indicado, puele .ser
obtenida como sigue.

Se hace reaccioner acetona con wn hidréxido de me
tel alcalfne, tal coma hidréxido potésico o sédico, en me
tana‘l, ‘mediante un procedimfento come el desorito por

| ejemplo en la memoria de la patente UsS.Ae 14066.474 6
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1.844.430, Dospuds de salir del resctor, Ia corrients que
contiene acetona sin reaccicnar y los yroductos indicados,

80 neutraliza convententemente con uwn fcido mineral, tal
camo &oido suldrieo, &cido fostbrico o &cide clarhidrico
o aiéxido de carbone. le corrients neutralizsia se hace
pasar s travée de la conducoién de producto 2 (véase figu
ra) hasta una primeras scns de fraccionemfento, tipicemen~
te la colums 3, que pusde Amcimmer bajo presifn reduci-
da. Bn esta zona s6 separan las fraceiames ligeras, espe-
cislmente scetcns sin resccicnsr y metsncl, a travs de
le canduceiln ds la parte supericar 4, y se reciclen al
reactor, Ias fracciones pssadas que comprenden agus, Oxie
dc de ﬁedﬁlo‘, d:mfmﬁdoohol ¥ étor metiXico de die~
cotma~-alconol, se retiran por le cauducciln de colas 6.
Este mescIa se- utilizs cemo material de part_iéa para ol

~ procedimfente de la invenciln.

De acuerdo-can s invencién, se hmoe paser le meg
cla hasta una ssgunda zona 4o fraceicnamfento, tipioamen-
te 1a columa 1, ls cusl puede fumcionar & presifu subat-
mosférica. En la segunda Zona, se geparen lss frecciones
Isgeres comc cebezss, w través de la conduccdén de cebess
8, nifentras qus lag fraceiones peeadaa se separen & ire~
vés da la camducciln de colas 9. Ias fracciones ligeras
procedentes ds la ssgunda sena, comprenden agua, éxido de
mesitilto y §ter met{lico de discetong-alochel; mientras
qus las colas congisten principalmente en diacetons-aloo-
hol y alguncs eubproductes nc redisueltos de baja presidn
da vapor.

Ias fracciones ligeras separadae a travéa de 1a
condnecifn de csbeza, se hacen pasar e un condenssdor 1t
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donde me condensen. m coudeneaﬁo resul'bente forma dos fa
ses inmiscibles: wme famse orgénics muperior que consiste
principalmente on éxido de mesitile y Ster metilico de

@igcetana~aloohol y una fase acuéss inferior gque consiate

principalmente en agus. )

Las dos fases se hacen pasar a través de la con~
aucetés t2, haste umn separador de fass 13. s fase.orgéni
ca superior se separa & través de la canducoilm @e produg
to 14, La fase acuoss inferior se reciole por camplete o
parcialmente e travée de la conduceifn 16, haste la segun
da gone de fraccionemiento 7, on la qué se introduce camo
refinjo, o de maners que se mezcle omn 1; corriente de
fracoiones pessdas qus entra en lg zana 78 travéa de la
candnecién de coles 6.

Sorprendentements, llevande & cabo el procedimien
to de egta maners gse sumenta meteriglmente la soparacils
del {ter met{lico de diacotona-aloochel desle o) diacetons
-alochol. La confuceiln de colse § oantiene entxices, prin
oimﬁ. discetona~alcchel que cmtiene gdlamente tra~
zae del Ster. Je puede cbtener ficilmente _dimtana—deo-
hol con uns puresa de més del 99§, por destilacila de oo-
%o producto de colas, El producto de caﬁeu que sale &
través Ge ls candueetln de producte 14, contifene Sxide de
pesttilo y {ter met{lfco do discetma-alochol, can sble
trazas de diacetms~alcanal. Camo el &xido de mesttile

hierve a tanpersturs sustancialments més baja que eX ace-

tena-aXoohel, oI Ster puade ser fdeilmente separado de
éxido de mesitilo en la fase ergénics per los métodos
usuales de fracciemamfento. El ter metflico de diacetma
-alechol cbtenido medisnte este fracciocnamfento, pusde
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ser reciclade al resctar pars su converdén oo diacetons-
alcohel u éxtdo de meaftilo. Alternativaments, se puede
saguir tratando le carriente, cemo por ejemplo por destila
cifn, parae recuperar §ter metfiteo de diacetona-alochol
puro, el cual es wn disolvente dtil para splicaciomes de
recubtavinisnto, por ejemple,

Coma Ia fase acucsas catiene aolmnte {trages de
materiales crginfcos, ls parte de esta fane, sl es que
hay t:tguaa, que ne s recicla e la columna de fracciona-
nisnto 7, pusde ssr desechada.

Ia mezcla a deatilar en 6l pasc 1 del procedimien
to de la invencibu, cmtiene preferiblemente de 5 & 20%
en pesc da agus, de 15 a 60f en pesc de éxido de mesitile,
de 30 a 658 en peso de diacetona~slcchael y de 3 a 12¢ en
posa: de dter met{ifco d¢ dlacetone-alochol.

Ia deetimi&t d¢l paso t pusde ser efectuals &
cualquier temperaturs y yresiém cmvenientes. Se emples
preferentemente la preaiém mmbatmosférics, pars que la deg
tilacifn pueda ser realizeds a une temperatura relative-
mente dajs que reduzes le descomposieidm térmica de los
mroductes. El margen de presianes preferido para efeetuar
ls destilaciin es el comprendido entre 25 mm Hg y 400 mm
Bz, nfentras que 1a presiém Optime ¢s la coaprendida entre
200 y 300 mm Hg, Operando a presiones subaimosféricas, se
pueden emplear fécilmmrte temperaturas: de colss de 1500C
¥, preferitlements, entre 75 y 1508C. |

El paso ds enfriamiento 2 se efectia preferiblemen
te, baciendea pasar ¢l destilade obtenidec en el paso 1, a
w candensador mantenidc a una temperatura ccmprendids om
we ¢ ¥y 858C. Las temperaturas preferidas en ests margen

9§ 9208
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son lIas inferiores & 508C. mfr:lando el cendensador can
emdneeienu que contienen egua & la temperaturea ambiente,
ge obtienen resultados excelentes, En estas condicimmes,
el condsnsador funciena s 20-308C,

s alimentacién de la composiciln stguientes
L % oo peso
scetens - " 0,4
metanocl 0,3
agus ' 851
éxido de mesitilo 22,2
éter metilico de diacetmamalcobol 8,3
d1acetana-alechol | 57,5
fracoiones pesadas 2o Tesueltas - 3,3

se. bambed continuaments al plato 20 de una columna

.Oldershaw de 35 platos, de 2,5 om. Se ajustd la pruién

de colas & 250 mm Hg sbaolutos, y se £1j6 la temperstura
de coles en 1348C, Los vapores de cabeza fuersn condensas
dos y enfriados hasta 3080, devolviéndose s 1s columma
une parte de la capa sduosa, & una velceidsd de 6,2 meles
de. reflujo acueso por mol de desgtiladc total acuoso y -
glnico reunidos. Ests velooidad de reflujo produje wn cop
tenido en agus de un 15; en ls parte alta de la colunna.

las corrientes obtenidas operande en estas condi-
ciones, fueran las ngaienteéz |

golag o 60f de la corriente de slimentacifn
Cemposicifn %_en pego
Oxido de mesitilo . Osd

Eter mot{Iico de dzanotma-acohol 0,4

-6~ 28 9208
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Macatmg-a'[_cohoi’ : 94,8

Praccicnes pessdas " 4,7
Gepe do Jeatilado orgfnico ' 326 de la corrfents de ali

mentacién .

igas’ 5,
Oxido de mesitile : ' 64,6

Eter mot{lico de discatun-nccﬁox_ 23,5
Diacetona-alcahol ) 3,2
' Me;méa posadas - 250
Metsnol = | 0,3
‘Acetone . 1,4

8 de 1a corrients ds ali-

' mentecifn S

' Agus. ) 89,8
Oxido de mesdtilo . . 2,0
Bter metllico de diacetane~alochol 3,5
D:[acetmapa);cohol ' 2,1
l(ahno;_. ' V ‘ ) : 10"1

De egtos dctﬁi se deduce claramente que 1.‘ corriente ds

colas puede ser fécilmente destilada pRre ob'l;enar produce

to de diacetons~alochol de née do tn 99 de pureza. Ade-
nés, es evidente que, si = deses 89 pueden sisler f8edl-
meate d6 la capa de destilade orglnfoce oY Sxido de mesity
lo ¥ ol Ster metflico de diacetmme~alochcl.
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La presente golicitud que correspande a ls presen
tada en los Batados Unidos de América, o1 22 de Jumiio de
1962, dbajo el nimerc 204,336, se acoge a loa bemeficios
del artioulo 51 del vigents Estatuto sobre Propteded In-
dugirial.

N 0T &

Tos puntos de invencidn propia y nusva que se pre
senten pera que sean objeto de esta solicitud de Patante
de Invenciln en Espafia, por VEINTE afiés, son los siguien-
tes: .

1= Un procedimiamto para la separacifn de Ster
met{lico de diacetona~alochol desde diacetona~slochol,
que camprende los. siguientes pasoss 1) destilar en uns zo
ne de fraccienemfento una megzcla que eomprende diaceto-

‘na~alochol, §ter met{lieco de discetona~alcchol, éxido de

mesitilo y agus, separando con elle cano cabega un destim
Mofv,que canpronde egua, Sxido de mesitile y éter met{ili-
co de diacetoma~alcohol, y dejando un produsto de colas

que comprende diacetona~alcohol sustancislmente exsnto de

étor met{iico de diacetonamalcehol, 2) enfriar diche des-

tilado para formar una fase acucea que comprende princi-
palments agua, y wma fase orginica que comprends princi-
palmentes {xido de mesitilo y éter metilico de diacetona~
alechol, 3) separar la fase crginica de le fess soucss,
4) devolver dfshe fase acucss & la gons de fracclianainfen—
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2.~ Un procedimiento como se reivindice en el pun
to 1, en el cual la mezcla & destilar en el paso 1 contie
ne de 5 o 20¢ en peso de agua, de 15 & 60% en peso de éxi
40 de mesitilo, de 30 & 65 en peso de diacetons~-alechol
y de 3 a 12% en peso do éter metilico de diacetona~alco-
hol, '

_ 3¢~ Dn prpoedimiento \emia gse r;ivind:l.ca en los
puntos 1 & 2, en el cual la destilacién se realiza em sl
paso 1, a presiln subatmostérica.

4= Un procedimiente coamo s reivindica en cual=-
quiera de los puntos 1 & 3, en el cual la destilacifn en

"el paso 1, se realiza a una presidn co:nprendida entre 25
"y 400 mm Hg.

Se= Un procedimiento cana se reivindica en el pun
t0 4, en el cual dicha presidn estd entre 200 y 300 mm Hg.
64= Un procedimiento como se reivindica en cual-
quiera de loe puntos 1 a2 5, en el cual 1a destilaciln se
realiza en el paso 1 & una temperstwra inferior a 150eC,
, 7.- T procedimfento cane se reivindica en el pum
to 6, &m o1 cual dichs temperatura eetd sntre 75 y 1508C,
8+~ Un procedimiento coame s¢ reivindices en cual-
quieras de los puntes 1 & ‘7 s en el cusl se reeliza el paso
de enfrismiento 2, baciendo pasar el destilado obtenido
en el paso 1 a un condensador mantenido a una temperatura
comprendida entre 0 y 85¢C. .
9.~ Un procedimiento camo se reivindica em el pun
$0 §, en o1 cuel la temperatura del condensador es infe-
rior @ log 508C. | ' _
10.~ Un procedimientc camo se reivindica en los pun

" tom 8 8 9, en el cual le temperaturs del comdensador estéd enm

.. 280209
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tre 20 y 308C, ,
1l,~ Un procedinisnte para la separscils de éter
met{lfoo de discetma-slechel desde diacetons-alcohol.
o Tal y como pe ba deserito en la Memorie que ente~
5 cede, Tepresantadc en el dilmja que se acampafia y para
ﬁ log fines que se han especificado. | ‘
* Bata Memorie consts de diez hojae escriise & mé-

quine por wna mole °aTs.
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