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5.

-Extracto de la  descripción- 
Esta invención se relaciona con un pro­

cedimiento de preparación de propilen g lico l, ene sa­
tisface los requisitos estadounidenses sobre produc­
tos farmacéuticos y alimenticios. El procedimiento
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comprende e l tratamiento de un óxido de propileno 
crudo con una base acuosa, la  separación de fases, 
hidrolización de la  fracción separada de óxido de 
propileno para formar propilen g lico l y e l paso de 
dicho propilen glicol a una zona de destilación, la  
destilación fraccionada del propilén g lico l y la  sepa­
ración de monopropilén glicol puro como corriente l i ­
quida en un punto intermedio de dicha zona, de impu­
rezas que hierven a temperaturas superior e in ferio r 
a la  del propilón g lico l.

Esta invención se relaciona con un pro­
cedimiento de preparación de monopropilén g lico l puro. 
Mas específicamente, se relaciona con un procedimiento 
de preparaoión de monopropilén gliool puro, que sa tis ­
face los requisitos estadounidenses sobre preparación 
de productos farmacéuticos y alimenticios. En su as­
pecto mas particu lar, la  invención se relaciona con e l 
tratamiento básico acuoso de un óxido de propileno cru­
do, la  h id ró lis is  de la  fracción separada de óxido de 
propileno y destilación de los propilén glicoles asi 
formados, primeramente a través de una columna de des­
tilac ión  en la  que se separa por arriba e l exceso de 
agua de h id ró lis is , y luego a través de una segunda 
columna, en la  que se re t i ra  e l monopropilén gliool 
como corriente liquida de un punto intermedio de la  
columna de destilación. Las impurezas que hierven a 
temperatura inferior a la  del monopropilén glicol son 
retiradas junto con una pequeña porción del g lico l 
citado en un punto situado por encima de aquél del 
que se r e t i r a  este g lico l, separándose del rehervidor
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compuestos con punto de ebullición respecto a l monqpror 
pilono (este tipo de separación se denomina a veces 
^pasterización"). La invención se relaciona también, 
como aspecto adicional, con la  recuperación de dipro- 
pilen g lico l sustancialmente puro, que se obtiene como 
subproducto de la  h id ró lis is  del óxido de propileno.

-Fundamento de la  invención-
La epoxidación de propileno a óxido propi­

lé  nic o con hidroperóxidos orgánicos conduce a la  for­
mación de subproductos, que incluyen formato m etílico, 
ácido fórmico, foxmaldehldo, acetaldehido y otros di­
versos subproductos. El óxido propilénico crudo obte­
nido de esta  fuente tras  su h id ró lis is  y destilación, 
tiene por resultado un propilen glicol que contiene 
contaminadores, ta les como ásteres formatos. En el 
arte anterior, e l óxido propilénico ha sido purifica­
do de estos contaminadores mediante tratamiento de un 
óxido de propileno crudo con una base acuosa y la  sub­
siguiente separación de fases del óxido para obtener 
un óxido de propileno sustancialmente puro. En un in­
tento de obtención de propilen glicol sustancialmente 
lib re  de ásteres formatos y otras.impurezas, y a l ob­
jeto  de satisfacer los requisitos estadounidenses so­
bre productos farmacéuticos y alim enticios,relativos 
a l propilen g lico l, se consideró que ta l  propilen g li­
col puro podría obtenerse simplemente hidrolizando un 
óxido de propileno puro, ta l  como se preparaba en el 
arte anterior. Por consiguiente, se preparó propilon- 
g lico l hidrolizando e l óxido de propileno puro prepa­
rado como se indica anteriormente. Aunque este prc—
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pilen g lico l a s i obtenido está  sustañoialmente libre  
de ásteres formatos, como asimismo de machas otras im- 
parezas, sin  embargo no satisface los requisitos an­
tes citados, en lo que respecta a olor y/o sabor. Per 
consiguiente, es evidente que, aunque e l arte pueda 
haber inducido a usar un óxido de propileno básicamente 
tratado para obtener monopropilen g lico l puro, los inten­
tos de ta l  preparación han resultado insatisfacto rios, 
en lo que se refiere  a olor y/o sabor.

Por consiguiente, es un objeto de esta  
invención proporcionar un método de preparación de 
monopropilen g lico l puro esencialmente lib re  de ós- 
teres formatos, a s i como de otras impurezas, y capaz 
también de satisfacer los requisitos antes mencionados, 
tanto en lo  que respecta a l olor como a l sabor.

He descubierto, sorprendentemente, que, 
aunque e l propilen g lico l, que satisface dichos requi­
s ito s , no puede prepararse a p a rtir  de óxido de pro­
pileno básicamente tratado mediante h id ró lis is  y des­
tilac ión , dicho propilén g lico l puede prepararse em­
pleando una sección de "pasterización" adicional en 
la  destilación. El éxito de esta  técnica es mas sor­
prendente aún cuando se considera que, s i  se lleva 
a cabo un tratamiento básico sobre e l óxido do pro­
pileno hidrolizado en lugar de sobre e l propio óxido 
de propileno, la  operación de pasterización tiene po­
co efecto sobre la  calidad del propilen g lico l y se 
produce también una excesiva pérdida de dipropilén g li­
col. Por consiguiente, mi invención está  d irig ida a 
la  combinación ánica de un tratamiento de óxido de pro-
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pilono crudo con una base acuosa, la  separación del 
óxido de.propileno asi tratado, la  h id ró lisis  de dicho 
óxido y la  destilación, incluyendo una pasterización. 
Para los fines de esta invención, un monopropilen g li-  
col puro es e l que satisface los requisitos ya seña­
lados sobre productos farmacéuticos y alimenticios, 
presentando además poco o ningdn olor y/o sabor, no 
asociados a l propio monopropilen g licol.

-  Detalles de la  invención -
El óxido de propilano usado en e l prccc- 

djjniento de esta invención se prepara mediante la  
epoxidaoión de propileno en presencia de un hidroparó- 

, xido orgánico. Este procedimiento de preparación de 
óxido de propileno es ampliamente conocido en e l arte 
y mi invención considera e l uso de dicho óxido prepa­
rado por este procedimiento y variaciones bien cono­
cidas. Por ejemplo, e l óxido de propileno puede prepa­
rarse adecuadamente por el procedimiento descrito en 
la  patente estadounidense na 3 . 351. 635, concedida e l 
7 de noviembre de 1 . 967, y en la  patente de igual nacio­
nalidad n2 3.350.422, concedida e l 31 de octubre de 
1.967.

En mi invención, e l óxido de propileno 
crudo obtenido como anteriormente se indica se tra ta  
con una solución básica acuosa para separar práctica­
mente la  totalidad del formato de metilo a la  fase 
básica acuosa. La fase de óxido de propileno se sepa­
ra  y se hidroliza térmicamente (aunque puede usarse 
un catalizador, pero no es preferible) y e l g licol 
acuoso a s i obtenido es purificado mediante desaguado



6-

5-

10.

15.

20.

25.

30.

en una columna de destilación continua, u tilizada  pa­
ra  separar agua por arriba y proporcionar una alimen­
tación de g lico l a subsiguientes columnas de destila ­
ción en vacio, la  primera de las cuales separa mono- 
propilén glicol y la  segunda, u tilizada a presión in­
fe rio r, separa dipropilen g lico l. En cada una de estas 
dos áltimas columnas de destilación en vacio, es c r i t i ­
co emplear una sección de pasterización encima de ca­
da columna para obtener monopropilen g lico l o dipropi­
len g lico l, respectivamente, que satisfagan los requi­
s ito s  antes señalados. Si se desea, toda la  destila ­
ción puede efectuarse por cargasen una columna. Sin 
embargo, preferiblemente, se usarán columnas indivi­
duales para cada fracción. Adecuadamente, puede usar­
se una destilación continua. Sin embargo, en ta l  caso, 
se emplearán por lo menos dos columnas, una para se­
parar e l  monopropilen g lico l y la  otra para separar e l 
dipropilen g lico l.

En e l tratamiento del óxido de propileno 
crudo, puede usarse cualquier base adocuada soluble 
en agua. La base se añade preferiblemente en una pro­
porción por lo menos igual a la  cantidad estequiomó- 
tr ic a  requerida para saponificar los ásteres y neutra­
liz a r  cualquier ácido presente. Si se desea, pueden 
emplearse cantidades superiores a la  indicada. Sin 
embargo, es preferible un exceso no superior a l 10%.
El tipo de baso empleada no es c ritico  y adecuadamen­
te puede ser cualquier base inorgánica u orgánica so­
luble en agua, ta les como hidróxidos, carbonato3 , b i­
carbonatos, e tc .,  alcalinos y alcalino-térreos, ami-
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ñas a lifá tic a s  inferiores y derivados de e lla s , ami­
nas aromáticas y aminas heterociclioas. Ejemplos de 
ta les bases son e l hidróxido sódico, carbonato potá­
sico, hidróxido amónico, bicarbonato sódico, hidróxi­
do de bario, etanolamina, butilamina, bencilamina, 
n-metilmorfolina y sim ilares. En e l aspecto mas pre­
ferido de esta invención, el m aterial básico es ana 
base inorgánica, especialmente una base alcalina, ta l  
como hidróxido sódico o hidróxido potásico. La propor­
ción de base acuosa respecto a l propilén g lico l puedo 
expresarse adecuadamente con referencia a un diagrar 
ma de fases (váase diagrama adjunto). Todos los puntos 
del diagrama de fases fueron determinados experimental­
mente, a excepción del punto indicado en e l diagrama 
como "(Seidell)". Este tiltimo punto se obtuvo de 
"Seidell A. Solubility of lnorganic and Metal Organic 
Compounds ". Cuarta Edición revisada por W.F. Linke,
Am. Chem. Soc., Washington, D.C. (1965), página 851.
La proporción de fase acuosa es ta l  que queda dentro 
da la  región de dos fases del diagrama de fases terna­
r ia s  para agua óxido de propileno-formato sódico y que 
tiene por resultado una composición global que se en­
cuentra en una linea de unión que conecta la  fase de 
óxido propilénico (PO) con una fase acuosa de bajo 
contenido en dicho óxido. Tal composición global es­
tá  constituida típicamente por un 93% de óxido de pro- 
pileno, un 5% de agua y un 2% de formato, a una tem­
peratura de 33SC (este punto está  marcado por e l sig­
no + en e l diagrama).

El tratamiento básico puede llevarse a



cabo con cualquier combinación adecuada de tiempo do 
contacto, temperatura y presión, que efectúe una sapo­
nificación y/o neutralización. Por ejemplo, e l tra ta ­
miento puede llevarse a cabo con tiempos de contacto 
de 2 a 600 minutos y a temperaturas de O a 1502C apro­
ximadamente, y a unos presiones ta les que se mantenga 
la  mezcla en su punto de ebullición o por debajo de é l . 
El óxido de propileno es subsiguientemente separado 
de la  fase acuosa e hidrolizado. Puede emplearse cual­
quier medio bien conocido para separar óxido de pro-, 
pilono de la  fase acuosa, ta l  como decantación por gra­
vedad, decantación centrifuga, e tc .

Puede u tiliza rse  cualquier medio bien 
conocido para hidrolizar e l  óxido de propileno, prefe­
riblemente no ca ta lítico . Por ejemplo, la  h id ró lis is  
puede efectuarse a elevadas temperaturas y presiones, 
de manera que se mantenga la  mezcla en su punto do 
ebullición o por debajo de é l  en todo momento. Gene­
ralmente, la  h id ró lis is  se lleva  a cabo a temperaturas 
de 50 a 275^0, pero preferiblemente de 140 a 20523.

El producto de la  h id ró lis is  a s i obtenido 
es destilado para recuperar e l deseado propilen g licol 
puro. La destilación selLeva a cabo adecuadamente pa­
sando e l producto de la  h id ró lis is  a una columna de 
destilación bajo presión superatmosférica, atmosféri­
ca o reducida, de cuya columna se re tiran  agua y epo- 
xido sin reaccionar; las colas de esta  destilación 
pasan a un tren  de destilación al vacio, cuya primera 
columna separa e l monoglicol por arriba y cuya segun­
da columna separa a l dipropilen g lico l por arriba.



Las colas 3o esta  dltima columna pueden ser recicla­
dos a la  operación de h id ró lis is  y/o purgados del s is ­
tema. Las temperaturas y presiones de cada una de las 
columnas de destilación no son c ríticas  y adecuadamen- 

5. te puede usarse cualquier temperatura y presión conve­
nientes, que permitan una adecuada separación. Por 
ejemplo, en la  destilación del agua, puede usarse una 
presión superior que tenga por resultado una tempera­
tura en e l rehervidor de 60 a 275^0 y preferiblemente 

10 . presión atmosférica y temperatura en e l rehervidor de
180 a 2103C (dependiendo e l valor exacto de la  caída 
de presión en la  columna y de la  relación entre mono- 

j g licol y dig licol de la  h id ró lis is ) . La columna de des­
tilación  usada para separar e l monopropilen g licol,

15. puede u tilizarse  adecuadamente a temperaturas de re­
hervidor de 125 a 2403C y a una presión de 0,01  a 1,01 

kilos por centímetro cuadrado absolutos (kg/cm^) y 
preferiblemente de 180 a 210SC y de 0,11 a 0,40 kg/cm2 ; 
la  utilizada para e l diglicol puede emplearse adecuada- ; 

20. mente a temperaturas de rehervidor de 140 a 270SC y a j
una presión superior de 0,01  a 1,01  kg/cm2 y preferí- j 
blemente 145 a 2003C y 0,52 a 0,01 kg/cm2. En cada una ! 
do la  segunda y tercera columnas de destilación, se em­
plea una sección de pasterización para la  separación ! 

25. de cualesquiera fracción ligera  ¡o pesada del producto t
de propilen glicol o de dipropilen g lico l. La sección í̂de pasterización indicada puede describirse como s i-  ' ;
guo: una zona de destilación adicional colocada encima 
del punto de re tirada de los productos de cabeza nor- 

30, males, con e l fin  de proporcionar un medio para separar
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la  mayor parte de cualquier impureza de menor punto 
de ebullición en los productos de cabeza normales (aun­
que no todas, puesto que los productos de bajo punto 
de ebullición han de pasar necesariamente por e l pun­
to de re tirada  normal para alcanzar esta  zona de des­
tilac ión  adicional). Como consecuencia de esta  adición, 
la  re tirad a  de productos del punto "normal" de re tira -  . ; 
da puedo ser ahora cojpo vapor, o, mediante adecuada .j 
modificación del diseno (platos de sombrerete, cierre ; 
líquido), como liquido. Los vapores que salen de la  
parte superior de la  zona de destilación adicional 
(secoión de pasterización) son normalmente condensados 
y devueltos a la  parte superior de la  sección de paste- ' 
rización, a excepción de una pequeña cantidad re t i ra ­
da como purga de impurezas de bajo punto de ebullición.
La concentración de impurezas de bajo punto de ebulli­
ción en e l liquido purgado es generalmente muy baja; e l 
material consiste principalmente en e l componente pro- j 
ducto. Asi, puede verse que la  finalidad de una secoión ¡ide pasterización es efectuar económicamente en un sim- j-. 
pie aparato de destilación lo que normalmente requerí- ; 
r ia  dos de ta les  unidades, concretamente la  separa­
ción de materiales ligeros y pesados de un material 
de alimentación determinado. Anormalmente, ta l  como 
cuando so forman materiales ligeros dentro del apara­
to de destilación, como por descomposición o reacción 
de los constituyentes del material de alimentación, 
la  pasterización proporciona un medio económico para 
efectuar la  separación de materiales ligeros de la  a l i ­
mentación (esto áltimo es aplicable tanto a una desti-
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lación por cargas como continua). En e l presente caso 
de separación de monopropilen glicol de dipropilen 
g lico l, se ha observado que se forman materiales lige­
ros dentro del aparato de destilación. Asi, al intro­
ducirse una mezcla inodora de monopropilen glicol y dí- 
propilen glicol (85/15 en peso), a razón de 1000 ml/ho- 
ra  en un sistema de columnas Oldershaw de 50,8 milíme­
tros de diámetro, que constaba de 15 placas de separa­
ción, 10 placas de rectificación , cabeza de retirada 
de producto liquido y 5 placas de pasterización u t i l i ­
zadas a 250 mm Hg, 2,5/82,5/15 en peso de purga supe­
r io r  de pasterización/producto/colas, y 1,1 de re­
flu jo  de la  sección de pasterlzación/retirada;de pro­
ducto, se observó que la  purga superior de la  sección 
de pasterización presentaba un considerable olor, 
mientras que la  corriente de producto era esencial­
mente inodora. Esto es indicativo de la  formación de 
material aromático de bajo punto de ebullición a lo 
largo de la  destilación. Esto es confirmado también 
por e l ejemplo 3, en e l que se ve que e l material aro­
mático aparece evidentemente en la  fracción principal 
de monopropilen g lico l de la  destilación por cargas, 
no habiendo sido separable como primera fracción. La 
sección de pasterización puede contener entre 1 y 50 
placas, pero preferiblemente entre 3 y 10 placas. 
Ejemplo 1 -  
Oxido de propileno.

Se cargan en un reactor a presión, equi­
pado con un agitador, 10 g de hidroperóxido de eume­
no, 10 g de acetona, 0,5 g de naftenato de vanadio que
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contiene un 3, 4% en peso de vanadio, y 31)1 g de pro- 
pileno. Se calienta la  mezcla de reacción a 40SC y se 
reacciona con agitación durante 16 horas, a una pre­
sión de 10,55 kg/cm2 (kilos por centímetro cuadrado 
manomátrioos) aproximadamente. La mezcla de reacción ,, 
es sometida a destilación para separar e l óxido de 
propileno producto de los restantes componentes de la  
mezcla de reacción.
Ejemplo 2 -

Se "dopó" óxido de propileno comercia!!, 
oon impurezas, para dar óxido de propileno de una 
pureza del 95)37%. Las impurezas añadidas incluían 
metand (0,38%), acetato de metilo (0,02%), aoetal- 
dehido (0,25%)) acetona (0,15%), propionaldehido 
(0,15%)) varios hidrocarburos, en su mayor parte de 
C§ (totalizando en su conjunto un 2,17%), y formato 
de metilo (1,48%). El óxido de propileno impuro fue 
hidrolizado usando 2,36 posos de agua por peso de 
óxido de propileno impuro. Al calentarse, la  tempe­
ra tu ra  ascendió a un máximo de 2O3SC y la  presión su­
bió a 2,09 kg/cm2 , manteniéndose en esta  elevación 
por medio de un serpentín refrigerante dentro del re­
cipiente de h id ró lis is  por cargas. La operación termi­
nó al cabo de 12 minutos, enfriando rápidamente la  
carga a temperatura ambiente.

Una porción del hidrolizado anteriormen­
te descrito se tra tó  con hidróxido potásico acuoso al 
50% en una proporción ta l que resultase suficiente pa­
ra  la  neutralización del 90% de la  cantidad estequio- 
métrica de ácido y áster analíticamente determinada
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(71 miliequivalentes por kilogramo). El tratamiento 
se efectuó a 1603C bajo su propia presión 3e vapor 
(autoclave sellado), durante 5 minutos. El g licol 
acuoso tratado fue pasado luego a través de un se­
parador de agua continuo consistente en 15 placas 
efectivas por encima de la  entrada de la  alimentación 
y 15 placas efectivas por debajo. Se usaron columnas 
Oldershaw con camisas a l vacio de 50,8 milímetros de 
diámetro, junto con un rehervidor de tubo de tiro  de 
vidrio de una capacidad de 180 mi aproximadamente, 
y también una cabeza de reflu jo  magnética. La opera- . 
ción se realizó a presión atmosférica. El propilén 
glicol acuoso, aproximadamente a 1202C, fue introdu­
cido a razón de 900 ml/hora aproximadamente y se re­
tiró  por arriba aproximadamente 600 ml/hora de agua, 
a una relación de reflujo  (L/D) de 1/5. La temperatu­
ra del rehervidor era de 1922C.

Los glicoles desaguados procedentes del 
fondo de la  operación de la  columna que se acaba de 
describir fueron introducidos en una columna de recu­
peración continua de monopropilén g lico l. Esta colum­
na oonstaba de un rehervldor de tubo dé tiro  de v i- 
drio (calentado con cartuchos eléctricos) que contenia 
aproximadamente 500 mi de liquido, una sección de se­
paración de 15 placas por encima del rehervidor, una 
sección de entrada de alimentación, una sección rec ti­
ficadora de 10 placas por encima de la  entrada de a li­
mentación, una sección de re tirada  de liquido por en­
cima de la  sección rectificadora y una sección de pas­
terización de 5 placas por encima de la  sección do re-



tirada de liquido. Por encima de la  sección de pas­
terización, había otra sección de entrada y por enci­
ma de ésta  había mi conducto de vapor dirigido a un 
condensador to ta l. El condenando procedente del con- 

$. denaador to ta l se pasó a través de un rotómetro para
la  determinación del ritmo de flu jo  y luego se llevó a 
una entrada situada en la  parte superior de la  sección 
de pasterización. De esta  linea de reflu jo  pudo r e t i ­
rarse una pequeña corriente de purga. La sección de re- 

10. tirada de producto liquido situada por debajo de la
sección de pasterización se d irigió  a través de un ro­
tóme tro  de producto, para que pudiese controlarse e l 
ritmo de re tirada  de monopropilén gliool usando una 
válvula en dicha linea, y a un receptor sometido a 

15. vacio, igualado con e l  sistema de vacio. La columna
se u tilizó  a una presión de 250 mrn Hg y la  relación 
entre e l retorno de liquido a la  parte superior de la ítsección de pasterización y la  retirada de producto se ¡

imantuvo aproximadamente en 1,2  mediante ajuste de la  j 
20. entrada de calor en e l rehervidor. La temperatura de ¡

éste durante la  operación era de 200SC. La temperatu- [
. . . . .  ¡

producto superior de la  sección de pasterización es- ;!taba a 154^0. De la  corriente de condensado de paste- ¡ 
25. rización se separó una purga que ascendía aproximada- j

mente al 2% del ritmo de re tirada  de la  bandeja de !
producto. Se usaron columnas Oldershaw provistas do ¡ 
camisa a l vacio, de 50,8  milímetros de diámetro, pa­
ra  suministrar a las placas. El ritmo de alimentación 
a este sistema fue aproximadamente de 800 ml/hora. El30.



producto monopropilén glicol de cabeza fue retirado 
a razón del 85% aproximadamente del ritmo de alimen­
tación, al objeto de satisfacer loa requisitos sobre 
equilibrio de materiales. Las colas fueron oontinua- 

5. mente retiradas a través de un cierre de tubo en U a
un receptor, que estaba igualado con e l sistema de va­
cio.

Se observó que e l producto monopropilán 
g lico l obtenido de la  operación del anterior sistema 

10. de destilación presentaba un fuerte e inconveniente
olor.

Una porción de la s  colas obtenidas de la  
operación de la  columna continua de monopropilén ;
g licol anteriormente descrita fue sometida a destiía - 

. 15 . oión a l vacio por cargas para la  recuperación de
dipropilen g lico l. Se usó una columna Oldershaw con 
camisa al vacio, de 25,4 milímetros de diámetro y de ; 
20 placas, como asimismo un separador de reflu jo  magné­
tico encima de aquélla, y un condensador encima del j 

20. separador de reflu jo . La presión de operación fue de í
100 mm Hg. Primeramente se separó e l monopropilén 
glicol residual a una relación de reflujo de 15/l, 
después de lo oual se recogió dipropilén g licol a una 
relación de reflu jo  de 5 /l. Aunque se re tiró  por en- 

25. cima hasta un 60% de la  carga de esta  destilación, la
temperatura superior no alcanzó nunca la  del vapor 
de dipropilén g lico l, indicando que se estaba produ­
ciendo una descomposición. Finalmente, después de des­
tila rse  aproximadamente e l 60% de la  carga, la  tem- 

30. peratura superior descendió bruscamente desde 161 a



155&C y ol condensado superior adquirió un marcado 
color amarillo, ofreciendo a s i  una prueba adicional 
de descomposición dentro del aparato de destilación.

Es evidente que la  neutralización del hiáxro- 
1 izado ha conducido a una descomposición durante la- 
recuperaoión de dipropilén gliool mediante las téc­
nicas empleadas en estos ejemplos. Es asimismo evi­
dente que no se produce monopropilón g lico l inodoro 
capaz de satisfacer los requisitos estadounidenses 
sobre productos farmacéuticos y alimenticios, median­
te una destilación por cargas sin  pasterización, aun 
cuando se haya omitido la  operación de neutralización. 
Ejemplo 3 -

Se sometió una segunda porción del hidro- 
lizado del ejemplo 2 a destilaciones por cargas para 
desaguar primeramente (columna Olderahaw con camisa 
a l vacio de 50,8 milímetros de diámetro y 15 placas, 
coronada por un separador y condensador de re flu jo , 
u tilizada a presión atmosférica y a una relación de 
reflu jo  de 3/ l )  y para obtener luego monopropilén 
g lico l y dipropilén g lioo l. La destilación del mono­
propilén glicol se efectuó en este mismo equipo a una 
presión de operación de 285 mm Ilg y una relación de 
reflu jo  de 5/1. No se usó ninguna sección de paste­
rización. La fracción principal de monopropilén 
g lico l recuperada en cabeza presentaba un olor sufi­
ciente como para considerarse inaceptable como mate­
r i a l  farmacéutico o alimenticio según los requisitos 
estadounidenses.

La destilación de dipropilén g lico l so



372835 f
-17-

efectuó usando una columna Oldershaw con camisa al 
vacio, de 25,4 mm de diámetro y 15 placas, coronada 
también por un separador magnético y condensador de 
reflu jo . La operación se efectuó a 100 mm Hg y a una 
relación de reflu jo  de 15/l. Un 80% de la  carga in­
troducida en esta  destilación de dig licol fue re tira ­
da en cabeza a una temperatura superior correspon­
diente a la  del dipropilén g lico l. No se observó nin­
guna descomposición durante e l procedimiento de re­
cuperación de dipropilén g lico l.
Ejemplo J . -

Se "dopó" óxido de propileno comercial 
con las  impurezas descritas en e l ejemplo 2 , en los 
niveles indicados en e l mismo, y seguidamente se puso 
en contacto con 5,10 pesos de solución acuosa de NaCH 
al 23,2%, por 45 kilos de óxido de propileno impuro. 
El lavado se efectuó en un recipiente de acero inoxi­
dable tipo 316, de 113,4 l i t ro s ,  agitado. La agita­
ción se efectuó durante 20 minutos a 33^0 , después 
de lo cual se interrumpió la  agitación, se decantó 
la  mezcla y se separaron las fases. Una porción del 
óxido de propileno resultante se recargó en e l reac­
to r de 113,4  l i tro s  con agua para su h id ró lis is , en 
una proporción igual a la  empleada en e l ejemplo 2 , 
efectuándose una h id ró lisis  (térmica) por cargas a 
1603(2. Los glicoles acuosos resultantes de dicha 
h id ró lis is  fueron desaguados continuamente usando 
una columna Oldershaw de 76,2 milímetros de diáme­
tro  con 10 placas en la  sección de rectificación,
20 placas en la  sección de separación y un reherví-
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dor de termosifón de tubo de tiro  de 600 mi (cartucho 
de 1,2  kilowatios) y coronado por un separador de re­
flu jo  y condensador. El funcionamiento de esta  sección 
de desaguado se efectuó en las  mismas condiciones em- 

5 . pleadas en e l ejemplo 2 , con la  excepción de que e l
ritmo de alimentación fue de 2200 ml/hora aproximada­
mente, con un correspondiente incremento en los ritmos 
de obtención de producto superior y de fondos.

Los glicoles desaguados, obtenidos como 
10 . fondos de la  columna de desaguado, se pasaron a la  co­

lumna continua de monoglicol con sección pasterizado­
ra  que se describe en e l ejemplo 2. Las condiciones 
de operación fueron tambión iguales a las del ejem­
plo 2. Se obtuvo monopropilén gliool inodoro del punto 

15 , de re tirada  de producto durante esta  destilación. Co­
mo en e l  ejemplo 2 , la  purga de la  sección de paste­
rización produjo m aterial de elevado olor. El produc­
to monoglicólioo obtenido de la  sección de re tirada  
de producto resultó ser de especificación sa tisfac to - 

20 . r ia  en todos los ensayos efectuados y en particu lar era
de oler y sabor sa tisfac to rio s. Seguidamente se ofre­
ce una tabla de estos ensayos.



T A B L A  1
Poliglicol de óxido de pro­pile no impuro lavado con cáustico

Especifica­ciones de Orado Ali­menticio
Especificacio­nes sobre ven­tas típ icas U.S.P.

Acidez, % en peso como HOAc 0,002 0,012 max. 0,003 máx.
Agua, % en peso 0,03 0,2 máx. 0,2 máx.
Dipropilén g lico l, % en peso 0,05 — —
Ceniza, % en peso 0,001 0,07  máx. 0,005 máx.
Color, Pt-Co 5 Claro e inco 10 máx. loro "

Los fondos de la  columna de monoglicol se 
usaron como alimentación para la  columna de destilación 
continua de dipropilén g lico l. La columna constaba de 
un rehervidor de tubo de vidrio (calentado por cartucho 

5. eléctrico) que contenia aproximadamente 180 mi de l i ­
quido, una sección de separación de 20 placas por enci­
ma del rehervidor, una sección de entrada de alimenta­
ción, una sección de rectificación  de 15 placas por en­
cima de la  entrada de alimentación, una sección de re- 

10. tirada de liquido por encima de la  sección de re c ti­
ficación y una sección de pasterización de 10 placas 
por encima de la  sección de retirada de líquido. Por 
encima de la  sección de pasterización, habla otra 
sección de entrada y por encima de ósta había un con- 

15. ducto de vapor que conducía a un condensador to ta l.
El condensado procedente del condensador to ta l se pasó 
a través de un rotámetro para la  determinación del r i t ­
mo de flu jo  y a una entrada situada en la  parte supe­
r io r  de la  sección de pasterización. De dicho conducto
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de reflu jo  pudo re tira rse  una pequeña corriente de 
purga. La sección de re tirada  de producto liquido 
situada por debajo de la  sección de pasterización se 
pasd a través de un rótametro de producto, para que 
pudiese controlarse e l ritmo de re tirada  de monopro- 
pilén g lico l, usando una válvula én dicho conducto, 
pasándose a un receptor sometido a vacio, igualado 
con e l sistema de vacio. La columna se u tilizó  a una 
presión de 90 mm Hg y la  relación entre e l reciclo  de 
liquido a la  parte superior de la  sección de pasteri­
zación y la  re tirada  de producto liquido (de la  ban­
deja de producto situada inmediatamente debajo de la  
sección de pasterización) se mantuvo aproximadamente 
en 1,7 mediante ajuste de la  entrada de calor en e l 
rehervidor. La temperatura dé éste durante la  opera­
ción fue de 185 a 189^0. El ritmo de alimentación fue 
aproximadamente de 100 ml/hora, y e l ritmo de purga 
del conducto de reflujo  de la  sección de pasteriza­
ción fue aproximadamente de 4 ml/hora, con 70 ml/hora 
como ritmo de re tirada  de producto liquido. Se recupe­
ró del punto de re tirada  de producto de esta columna 
dipropilén g lico l incoloro (aproximadamente 10 APHA), 
pero con cierto  ligero olor. La purga re tirada  de la  
sección de pasterización en cabeza resultó ser incolo­
ra , pero de elevado olor. No se observó ninguna descom­
posición durante esta  destilación, determinada por la  
temperatura del destilado.

Análogamente, a l usarse e l producto del 
ejemplo 1 (óxido de propileno) en lugar del óxido de 
propileno de los ejemplos 2 y 4* se obtuvieron resul-
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tados sim ilares.
De igual modo, a l u tilizarse  una cantidad 

equivalente de hidróxido amónico, carbonato sódico, 
hidróxido bórico, butilamina, etanolamina, bencilamina 
o n-metilmorfolina en lugar de hidróxido potásico e 
hidróxido sódico de los ejemplos 2 y 4, respectiva­
mente, se obtienen resultados sim ilares.

N O T A
Descrita suficientemente la  naturaleza 

del invento, a s i como la  manera de realizarlo  en la  
práctica, debe hacerse constar que las disposiciones 
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica­
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio 
fundamental. También se hace constar que e l invento 
corresponde a una Solicitud de Patente presentada en 
Norteamérica Ser. NS 770.568 de 25 de octubre de 
1.968 acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios que 
conceden los Convenios Internacionales en vigor, sien­
do lo que constituye la  esencia del referido invento 
y por lo que se so lic ita  Patente de Invención por 20 
años en España: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE NO 
NO Y DIPR0P1LEN GLICOL PUROS; caracterizándose por lo 
siguiente:

1§ -  Procedimiento para la  obtención de 
mono y dipropilén glicol puros, a p a rtir  de óxido de 
propileno crudo derivado de la  epoxidación de propi- 
leno, caracterizado porque comprende las operaciones 
de tra ta r  dicho óxido de propileno orudo con una base 
acuosa para formar una mezcla de óxido de propileno 
-  base acuosa; separar óxido de propileno de dicha
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mezcla de óxido de propileno -  base acuosa; h id ro li- 
zar e l citado óxido de propileno separado para formar 
una solución acuosa de propilón g lico l; separar agua 
de dicha solución acuosa de propilén g lico l para for­
mar un propilón glicol crudo; pasar e l citado propilén 
g lico l crudo a una zona de destilación, d es tila r  fraccág 
nadamente e l propilón g lico l, separar monopropilón g li­
col puro como corriente liquida en un punto intermedio 
de dicha zona, de impurezas que hierven a temperaturas 
superior e inferior respecto a l monopropilón g lico l, 
para formar monopropilón g lico l puro; y pasar la  frac­
ción de elevado punto de ebullición obtenida en la  zona 
de destilación citada a una zona de destilación y des­
t i l a r  fraccionadamente para separar dipropilón g lico l 
puro como corriente liquida.

28 -  Procedimiento segán la  reivindica­
ción 1, caracterizado porque la  base acuosa es un 
hidróxido, carbonato o bicarbonato alcalino o alcalino- 
térreo , amina a lifá tic a  in ferio r, amina aromática o 
amina he tero c íc lica .

-  Procedimiento segán la  reivindica­
ción 2, caracterizado porque la  base acuosa es un h l- 
dróxido, carbonato o bicarbonato alcalino o alcalino- 
tórreo.

4a -  Procedimiento para la  obtención 
de mono y dipropilón g lico l puros, ta l  y como queda 
sustancialmente descrito en la  presente Memoria, e ilu s ­
trado en los dibujos adjuntos.



Esta Memoria consta de vein titrés hojee 
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