145980

PR KR IR PR RN A AN

Your Case No.887-Spain,

@/szmm @eﬁc&%é’w

datiee

M:J”
TPROCEDIMIENTO PARA PURIFICAR OXIDO

DE PROPILENOW,

ST T g g TR g g By »
Do g G >
vé C\ )\‘C‘%\"
Fodleitante: EATCOR INTERNATIONAL, INCyy -~ vi_(
entidad norteomericama, - vt V= T

residente en 2 Park Avenue,
New York, New York 10016,
EE'UUU dﬂ A.

Ty Wy Mg T g W g T2 g

Este invento se refiere a la
purificacién de Sxido do propilenc y, mds
especialunente, a la sepsracidn del bxido
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El dxido de propilenc se prepera convenclonale
mente por la epoxidacién de propileno, o por ls deshidrp
balogenseidn de halohidrina de propilono. Como ejemplo =
de esta preparacién, puede mencionarse la reaccidn entre
el propileno y agentes oxidantes, tales como perdxidos,
perdeidos o hidroperdxidos, y la recceidn entre la clorhi
drine de propileno y ¢l hidréxino cdlcico.

Un inconvenlente asociado con los procedimien
tos que implicen la produccidn de éxido de propileno, es
la formacidn do-subproductos que resultan de la separa-
eién oxtremadamente dificil del éxido de propileno. Estas
impurezas dificilmente .separa'blaa, gon hidrooarburca y ~
se creen lque gon derivados de propileno con de 5 a 7 dfo
mos de carboso por mélécula. Los compuestos Cg incluyen
hexenos, hexenos, nmetilpentenos y metilpentanos. Todos =
egtos materiales tienen puntos de ebullicién suficientemen
te préximos al del §xido de proplleno (352C), de tal modo
que son extremadamente dificiles de separar del éxido de
yropileno por destilacidén fraccionada dirccta. En algunos
casos se forme un azsotropo, y la separacién completa no
es poslble por dicho procedimiento.

~ Constituye por tento wn objeto de egte invento
el proporcionar un método para separar ol éxide de propi
leno de los derivados &e propileno formados en su prepa-
racién. Otro objeto es proporclonar vn método para sepa~
rar el 6xldo de propilenc de los hidrocarburos que conten .
gan de 5 a T dtomos de carbono por moléculs. Otro objeto '
es proporcionar un método perfeccionado para purificar -
6xido de propileno. Estos y otros objetos de este inven-
to reaultardn evidentes de la descripeidn sizuniente:
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Se ha observado que el dxide de propileno
puede seperarse de los hidrocarburos con 5 a 7 £tomos
de carbono por moléeula por destllacldén fraceiopada del
éxido de propileno a presiones de alrededor de 0,21 a
unos 7,03 K.g/mnz en prosencia de un hidrocarbure gue -
contenga de 8 a 15 dtomos de carbono por moléculs., Es~
te ¥ltimo hidrocarburo, a continuacidn denominade hidro
carbure disolvente, pnede ser un alcano, un alquenc, o
un nafieno, o una mezcla de los mismos. Como ojemplos
egpecificos de aleanos sdecundos, pueden mencionarse:
octano, nonano, decano, undecono, dodecanc y alcanos
isbémeros de cadena ramificade de cualgulera de ellos.
Como ejemplos especificos de alquencs puede mencionarse
cualquliara de los compuestos monoinsaturados correspon-
diontes a los alecanocs CB—CIS' Como sjenplos de naftenos
adecundos figuran: dimetilelclohexzmno, etileiclohexano,
metiletiloiclobhexane, dietilelcloetano, tetrametilod-
clohexano, dicielohiexil u otrog o cualesgulera otros ~
naftenos que tengan de 8§ a 15 dtomos de carbono. Ia s
paracifn del Sxido de propileno de los hidrocarburos 05
a 07 dificilmente soparables, se lleva s cabo destilan-
do el éxido de propilenc impurificado en preasncia, por
lo menosg, de una parte en peso de hidrocarburo disolven
‘e introducido en la columna de destilacién, por cada
tres partes en peso de dxido de propilenc introducido
an &icha columna. Con preferencia, la cantidad do hi=
drocarbure disolvente es de slrededor de L a 20 paries
@ pess, por parte en peso de dxido de propilenc.

Se ha comprobade que la presencia de un hi-
drocarburo disolvente adecuado en la columna de desti-
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lacidn, actiz pare aumentar la volatilidad del Sxido de
propileno con respecto a las volatilidedes de los hidrp
carburos de 05 8 07. Como resultado de osta volatilided
mejoraday es posible recuperar esoncialmente todo el 6xi
do de propileno Introducido on la columna er: forme de cg
rriente do cabezaa que contenga cantidades 'deapraciablas
de hidrocarburos de 05 a 07. Egencialnente todos los hiw
drocarburos 05 -~ C. de 1a corriente introducida de éxido
de propileno, pueden olliminarse en la corriente de pro-
ductos de colas de la columa, Junto con 6l hidrocarbue
ro disolvente. lLa corriente de productos de colas puede
tratarse después para separsr el hidrocarburc disolven—
te de los hidrocerburos 05-07, ¥ recuperarse de los mig
mos el hidrocerburo dizclvente que ea posible volver a
introducir en la columa de destilacién.

£l ojenplo siguiente aclars este invento,
desde lucge sin limitar dste.
EJEMFLO 1 — Se hace reascclonar hidroperéxido de terbuti-
1o con un exoeso de proplleno, en presencis de un catall
zador de mollbdeno. ¥l eXluecnte del reactor se wveporiza
rédpidamente para eliminar ol propilenc sin i'eaccionan,
¥y luego se fracciona para obtener una corrients de pro-
duetos de cabezas de éxido de propileno, bruto, y una co-
rriente de productos de colas, que contienen especialmen
e aloohol -butilico, junto con deude catallzador y
otros productos de remccién. Ia corziente de Sxido de
propilenc bruto, que contiene alrededor del 9% ¢ en pe-
g0 de 6xido de propilenc, se analiza por cromatografis
de gnses, y ol andlisis acuse centidadaes aprecisbles de
hidrocarburos de 05 a 07, tales como 2-metilpenteno y
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olefinas 06; la concentrocidn total de estos hidrocarbue
ros es inferior 8l 1¥ on peso. Una muestrs del dxido de
propilenc bruto se trata en un alambigue de recirculow
eifn tipo Othmer a la presidén atmosférica, para medir -
las volatilidades Qe las impurezas con respecto a la del
éxido de propilenc. Una segunda muestra del éxido de pro
pileno bruto se mezcla con 9 partes en peso de n-octann
por parte en peso de dxido de propileno bruto, se trata
andlogamente on un alambique Othmer, y se miden las vo-
latilidades relativas. Una tercora mucstra del éxido de
propileno bruto se mezcla con nueve partes en peso de 1-
octeno y se trata de modo andlogo. Una cuarta muestra -~
del 4xldo de propileno bruto se mezcla con 9 partes en
peso de etilciclohexsno y se trata de modo andlogo. Ia
Tabla I indlica el efecto de los hidrocarburos disolven-
tes afindidos, sobre las volatillidodes de algunas impure
zas del 6xido de propilono bruto.

Todas lag volatilidedes se miden con roese-
pecto al dxido de propilena.

TABDLA I . etilci-

Hidrooarture disolvente Ninguno Neoctano l-octeno  clohexano

Gramos de hidrocarbure disol
vente por grame de dxido de
propileno bruto -
Yolatilidad relativa del componente:
25, éxido de propilemo 1,00
2=~metilpentano 1:39
Gg olefina "A" 1,12
06 olefina wp" 0,83
67 parafing 0,73

1,00
0449
0,63
0,48
0,27

1,00 1,00
0,76 0,61
0,73 0,72

. - L

0’48 Laad

30. Los datos de la Tabla I muestran gue el
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efecto de 108 hidrocarburos disolventes afindidos, consiste
en sumenter la volatilidad del éxide Qe 'propilenc con rege
pecio a2 1a de los lmureszas rde log hidrocarburos 06 - 07.
Para el 2-petllpentano, la volatilidad relativa con respeg
{6 al éxido de propileno es de alrededor de 1,39 a concen=
fraciones eleovodas de Sxido de propilenc, y no es posible
realizar una soparacifén ocompleta del Sxido de pfopileno,
del Z-metilpentano, per degillacién fracciopada convencio-
nal, & cgusa Ge la existencia de un azeotropo. Cuando se
afinde wma cantided euriciente de hidrocarburo disolvante
adecusdo, tel como n-octenc, zin embarge, la volatilidad
de Z-metilpentano con respecto sl 8xido de propilenn es gu-
ficiontenente reducida do tal modo que se evita el azeotro~
POy ¥ puede roalizarse en una columna de destilacidn frac-
cionada, una separacidn cocucislmente completa del 2-metile
pentono del 4xido de propilenc. Pars la Cq olefing "B*, que
g0 cree ser un metllpentenc, le volatilidad relative com
respecto al Oxido de propileno es de alrededor de 0,83 &
concentracionss clevadss del &xido de propileno mencions=
do, indicando que no existe azeotropo y que la separacién
completa con destilmoidn fraccionade convencional resulte-
ria muy diffcil. Cuando sc afiade ung cantidad suficiente
de hidrocarburc disolvente adecuado, tal como n~octano, sin
embargo, la volatilided de 1le olefins Cé con rpspecto al
6xido de propileno es suficlentemente reducids, de tal mo=
do, que pueds obtenerse ficilmente 1o separacidn completa
por medio du lm destilaciln Ifraccionada.
ROTA

Descerita suficientemente la naturaleza del

invento, asi como 12 manera de reallzarlo en la préctica,
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debe hacerse constar que las digposiclones anteriormente
indicadas son suscapiibles do moddficacicmos de detalle
en cumnioc no alteren ou vrincipio fundemental. También

86 hoce constar que el Invento corresponde & wig Solicie

fud de Patente prosentads en Norteamerica, con fochs 12

de Octubre de 1966, bujo ol niimere Ser.N0.586.035, acow
giéndose por tante & lea beneficios que conceden los Con
venlos Internacieonxles en vigor, siendo lo que comstituye
la esencia del referido invento y por lo que se soliclta
Pasente de Invencién por 20 afics en Lspafia sobre: "FROCE
DIMIENTO PARA PURITICAR QXI0 DE PROPILENC: caracterizdn-
doge por lo gigulente: ‘

18.~ “Procediniento para purificar dxido
de propilenc, caracterizade porque ol dxido de propile~
no gse sonete a destilacidn fraccionada 8 une presién de
0421 a 7,403 Kg/cma, sprozimadamente, en preseuncia de, por
1o memos, 1 parte en pesd de un hidrocarburo disolvente
de 8 a 15 dtomos de carbona, por tros partes en peso de
6xido de propileno, obtonisndose como producto de cabew
zas, ol 0xido de proplleno, y como producto de colas el

' nidrocsrbure disclvente y los hidrocarburos gque contie-

nen de 5 a 7 dbomos de carbono por moléculs.

28,~ Procedimiento segin la reivindicaeién
18, caracterizado porque se emplea de 1 a 20 partes em pe
80, sproximadamente de hidrocarburo disolveante, por cada
porto en peso de dxido de propilenc..

38,~ Procedimiente segin la reivindicacién
18, caracterizedo porque el citade producto de colas se
trata pera recuperar el hidrocarburo dlmolvente.

43,~ Procedinmiento segin ls reivindicacién




38, caracterizado porque dicho hidrocarburo dlsolvente
ge recicle a la columna de fraccionamiento ..

58,~ Procediniento sesiin la reivindicacidén

18, caracterizado porque como hidrocarburo disolvente
Se se enplea uno que contenga de § m 10 dtomos de carbono
684~ Procedimionto segin la reivindicacién

58, carsoterizafo porque como hidrocarburo disolvente
se emplea n—-octano, v un alecano isénero del n-octano.
) Té.~"Procediniento pare purificar éxido de
10,

i
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