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El objeto de la invencidn es un procedi-
miento mejorado para la obtencidn de 2-etilhexancl
purc a partir de 2-etilhexanol en brufo, obtenido
por hidrogenacidn de 2_etilhexen=(2)-al-(1), median

5 te destilacidn continua en tres columnas conectadas
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' E1 2-stilhexancl s@ obtiens generalmente por

en serie,

aldolizacidn de n-butiraldehido y disociacidn simulid.
nea ds agua & 2-etilhexen~(2)-al-(l) y ulterior hidenge-
nacidn, no purificdndose el 2-etilhexen-(2)-al-(l) entre
la etapa de aldolizacidn y la etapa de hidrogenacidn. El
2-stilhexansl en bruto contisne por lo tanto, ademds de
impurezas que tiesnen puntos de ebullicidn inferiores y
superiores al del 2-etilhexanol, una mezcla de isdmeros
de sustancias insaturadas de férijula CipHyo0s EL 2-ebil-
hexanol se emplea en grandas cantidades para la obtensidn
de plastificantes para cloruro de polivinilo. Por esta
razdn se le imponen al 2~stilhexanol sxigencias de pure-
za muy elevadas, espscialmente también exigencias con
respecto @ la coloracidn, La coloracidn se determina in-

dustrialmente mediante calentamiento en una prusba con

doido sulfdrico y ulterior medicidn de la coloracidn.

Se ha observado que, ademds de otras impure-
zas, la mezcla de isdmeros de férmula(ig&? es especial-
mente responsable de una coloracidn del 2-etilhexancl.
Justaments este compuesto se separa con dificultad.

CprrBSpcﬁde al actual estado de la técnica
de destilecidn el separar, al purificar compusstes por
destilacidn, primeramente, en una primera columna, las
impurezas de punto de ebullicidn mas bajo y despuds
separar por destilacidn del compuesto a purificar, en
una segunda columna, 1qs componentes de punto de ebulli-~
cidn mds élto Yy, en una tercera columna, obtensr de e~
tos componentes derpunto de sbullicidn mds alto los pro-

ductos valiosos adn contenidos en ellos. En la aplica-
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cidn de sste modo de trabajo para la purificacién de
2-gtilhexanol se procedia hasta ahora industrialmenﬁg
mantenisnds en la’cabeza de la segunda columna una
presidn inferiar a 200 torr y en la tercera columna

una presicgn de <:SD torr para lograr resultados dpti-
mos. Se ha demostrade sin embargo que trabajando de
esta mansra se obtiene un 2-etilhsxancl que al ser tra-
tado con decido sulfidrico muasstra una fusrte coloracidn
(fndice de color de 12 a 95, segln la pureza del etil-
hexanol en brute y de la destilacidn efectuada), Tam~
bién se ha intentado retsner en el rasfduo las impuri-

ficaciones responsables de la coloracidn del 2-stilhe-

xanol mediante adicidn de glicol durante la destilacidn.

Este procedimiento tiens, por una parte, la desventaja
de que ss demasiado costoso emplear sustancias extra-

fias para la purificacidn y, por otra parte que el 2-etil

 hexanol as{ obtenido no satisface elevadas. exigencias

técnicas,

Se imponia pues el cometide técnico de obte-
ner un 2-etilhexanol de 2-etilhexanol en bruto del que
se eliminan en lo posible todos los compuestos influen-

ciadores del color del 2-stilhexanol, espscialmente

‘la mezcla de isdmercs de formula C,,H,00, y por lo

tanto el 2-stilhexanol puro se coleorea lo menos posi-
ble al ser tratado con dcido sulfdrico,

‘ Se ha descubierto ahora que se obtiene
2-stilhexanol puro a partir de 2-etilhexanol en bruto,
obtenido porrhidrogenacién de 2-etilhexen-(2)-al-(1)
mediante destilacién contfnua en tres columnas conec-’

tadas en serie separendo en la primera columna, a .
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travds de la cabsza, las impurezas que tienen un pﬁnto
de ebullicidn mas bajo que 8l 2-etilhexanol y abtenian-
do en el pis ds la segunda columna las impurezas con
punto de sbullicidn superior al 2~etilhexanol y del pro-
ducto de pie‘se separa el 2-stilhexanol que aidn queda
en una tercera columna, en una forma mds ventajosa qua
hasta ahora si en la cabeza de la sequnda columna se
mantiengn presiones de 200 hasta 800 torr y en la cabe~
za de la tercera columna presiones de 70 hasta 300 terr
y en el pie de la segunda columna se permite que la con-
centracidn de 2-stilhexanol sea coms minimo del 50% en
peso. _ _

El nueve procedimiento tiene lé ventaja de
que en forma sencilla, sin el empleo simultdneo de me=-
dios adiecionales, se obtiene un 2-stilhexanol fan puro

que presenta, al ser tratade con deido sulfdrice a tem-

peratura elevada, f{ndices de color de 10 o menores.

Por regla general se amplea como productc doe
partida un 2-atilhexanol en bruto que se obtuvo por
aldolizacidn de n-butiraldehido y ulterior hidrogena-
cidn del 2«etilhexan-(2)-al-(l) a presiones de 10 a
320 atmdsferas de sobrepresidn, espacialmente de 10 a
60 atmésferas de sobrepresidn, El 2-stilhexanol en bru-
to que es adecuado para sl presentes procsdimiento con=
tiene como- impurezas, por lo general, de un 0,6 2 un
3% en psso, especialmente de un 1 a un 2% en peso de

partes de punto de ebullicidn inferior al 2-etilhexansl,

_ tales como agua, n-butanol, 2-etilhexen~(2)-al-(l) y

2-stilhexanal~l y ademds un 1 a un 4% en peso de par-

tes con punto de ebullicidn superior al 2-stilhexanol,

i e 8 n < a3
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entre ellas un 0,01 a un 3% en pesa, especialmente
un 0,01 a un 0,6% en psso de isdmeros de un compues-
to de la qomposicién €y9Ho50.

La destilacidn se efectda en tres columnas
conectadas en serie. Péra la destilacidn son adecuadas
las columnas usuales, tales como las columnas con pi-
sos de rejilla, columnas con pisns de borhoteadores o
pisos de campanas, Son especialmente adecuadas las co-
lumnas con pisos de borboteadorss o pisos de campanas,
£n la primera columna se separan por la cabeza los
productos gue tienen -un punto de ebullicidn inferior .
a8l 2-etilhexanol. Ventajosamente la primera columna
tieﬁé de 40 a 60 pisos reales, La destilacidn en la
primefa columna se efectda convenientemente a presidn
normal o ligera dapresidn, pﬁr ejemplo, hasta 400 torr
absolutas, manteniéndose_en la caSeza de la columna
95 a 102°C y en el pié 165 a 172°C, el 2-etilhexanol
obtenido en el pie de la primera columna se libera en
la segunda columna de los cdmpdnentas de punto de ebu-
llicidn alto. Convenientemente se conduce la mezcla a

destilar hacia.la mitad inferior, por ejemplo, hacia

" el) piso 15 de una columna ds Guipisos de la segunda

columna 'y el 2-etilhexanol puro se destila por la ca-

beza, Ventajosamente la segunda columna tiene de 40

a 80 pisas reales, La columna se manipula de manera

que en la cabeza reine una presidn de 200 a 800 torr.
Se obtienen resultados espeéialménte buenos si se man-
tienen 300 a 760 torr., La temperatura de la cabeza y'
del pie en la segunda columna dependen da las presiones

aplicadas. Ventajosamente se mantiens una relacidn de
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reciclo de I‘a 3 ¢ 1. En la segunda columna se separa
por destilacidn la cantidad de 2-stilhexanol necesa=-

ria para gue el producto obtenido en el pie contenga
como minimo un 50% en peso, especialmente de un 50 a

un 70% en peso de 2-etilhexanol, El producto obtenido

en el pie de la segunda columna se elabora en una ter-
cera columna que tiene ventajosamente de 30 a 50 pisos
reales. La tercera columna trabaja a una presidn tal

que en la cabeza reine una presidn de.70 a 300 torr, es-
pecialmente de 100 a 250 torr, Ventajosamente se man.-
tiene una relacidn de recicle de 1,5 a 3 ¢ 1, E)l 2-ntil-
hexanol obtenido en la cabeza de la tercera columna

sstd aln algo impurificado y ss recicla convenientemen=
te de nusvo alnz-etilhexanol en bruto, El 2-etilhexanol
sg emplea para la obteﬁcién de plastificantesé

La eficacia del procedimiento se describe en

~los siguientes ejemplos de ejecucidn:

EJENPLO 1

" Una primera columna con pisos de borboteado-
ras 50 pisos de borboteadoras con 50 pisus de borbotea-
dores se alimenta por'hora con 10.000 parteé de 2-etil-
hexanol eﬁ bruto obtenido por hidrogenacidn de 2-etilhe-
xen=(2)=-al-(1) en bruto a 40 atmdsferas, El 2-gtilhexa~
nol en brute contiene 1,5% en peSo de componentes de
punto de ebullicidn inferior al del 2-etilhexanol, en-
tre ellos -0,8% en peso de sgua, 0,1% en peso de 2-otil-
hexanal-l, ademds, 2,5% en peso de compuestos con pun-

to de shbullicidn superiér al 2-etilhexanol, entre elles

0,2% en peso Fe‘isémaros de la composicidn C,,H,,0.

—r 1% A A r—_ - e %3 o e
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La columna trabaja a presidn normal y en la cabeza
se separan por destilacidn los componentss de pun-
to Be ebullicidn mds bajo, de manera que en el pie

de la columna ss obtenga un 2-stilhehexanol con un
contenido de un 0,02% en peso de agua y 0,005% en
peso de 2-etilhexanal, Como producte de pie, en la
primera columna, se obtienen asi 9,845 partes que se
alimentan al piso 12 de una segunda columna con 36
pisos. En 12 segunda columna se mantiene una presién
de 450 torr. La destilacidn se efectda con una rela-

eidn de recicle de 3 s 1. A través de la cabeza se

obtienen 9.295 partes de 2-etilhexanol puro que, des-

‘puds del tratamiento con dcido sulfdrico tiens un In-

dice de color de 4 a 6. Adicionalmente se obtiene como
producto de cola 550 partes (conteniendo un 54% de
2-etilhexanol) que se alimenta al centro de una colum-

na de 45 pisos, En esta tercera columna se mantiene

‘en la cabeza una presign de 200 torr y una relacidn

de reciclado de 3 ¢ 1, A través de la caheza se sepa~
ran por destilacidn 297 partes de 2-etilhexanol, que

Se alimenta de nuevo al 2-etilhexanol en bruto. Median-
te el reciclo del 2-etilhexanol de la tercera columna
se logra, después de un tierto tismpo, un estado esta-
cionario de manera que se obtiene 2-etilhexanal puro
que, después del tratamiento con deido sulfdrico,

tiene un {ndice de color entre 5 y T

EJEMPLO COMPARATIVO

SEODnERoRERDDnmISIRE

Se realiza la destilacidn como se ha dascri-
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to en sl ejemplo 1 con la diferencia do que en la cabe.-
za de la segunda columna se mantiene una presidn de 30
torr. De astg manera se obtisne un 2-etilhexanol que
despuds del tratemiento con dcido sulfdrice tiene un in-

dice de color de 100 a 200.
EJEMPLD COMPARATIVOD

Se procede como se ha descrito en el sjemplo

.1 con la diferencis de que en la cabeza de la tercera

columpna se mantiense una presidn de 20 torr. Se obtiene
un 2-etilhexanol que despuds del tratamiento con dcide

sulfdrico tisne un fndice de color superior a 40,

EJEMPLO 2

-
smmEsRnsEs

Se procede comg se ha descrito en el ajemplo
1, se emplea sin embargo un 2-gtilhexanol que se obtu-
vo por hidrogenacidn de 2-etilhexen-(2)-al-(1) en bru-
to a 300 atmdsferas de sobre brasién y que contenia
1,4% en peso de componentes de punto de ebullicidn in-
ferior al 2-etilhexanol y 2,8% en pesoc de sustancias
de punto de ebullicién superior al 2-etilhexanol, entre

ellas un 0,03% de isdmeros de la composicidn C;,H,o0.

Las condiciones en la segunda columna se seleccionan

de manera que en la cabeza exista.una presidn de 500

,tofr y un reciclo de 1,2 ¢ 1. Se obtienen por hora

9,250 partes de destilado, en el pie quedan 600 partss
(conteniendo un 52% de 2-stilhexanol), qus se alimentan
@ la tercera columna en cuya cabsza se mantiene una pre-

sidn de 100 torr y un reciclo de 1,5 : 1. Las 320 partes
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de destiladu as{ obtenidas se agrasgan al 2-etilhexanol
en bruto, Despuds de alcanzarse un estado estacionario
se pbtienen en la segunda columna por hora 9.570 partes
de 2-etilhexanol puro que, seqtin la comppobacién con
dcido sulfdrico a temperatura mds elevada tiene un fn-
dice de color de 2 a 3.

EJEMPLO COMPARATIVO

sxommszssss=zss=assss

Se procede comoc en el ejemplo 2, sin embargo

se mantiene en la cabeza de la segunda columna unghre-
sidn de 130 torr.y se obtiene un 2-stilhexanol que,
después de tratamiento con dcido sulfdrico a tempera-

tura elevada tiene fndices de color de 8 a 15.

EJEMPLO 3

t-1-t-+-—2-2-12£

R una columna con pisos de borboteadorses con

50 pisos se alimentan por hera 10.000 partes de 2-etil-

hexanel en bruto que se obtuvo por hidrogenacidn de

 2-etilhexen=(2)~al-(1) en bruto a 20 atmdsferas de so-

brepresidn y que contenia 1,8% en peso de componentes
de punto de sbullicidn inferior al 2-etilhexanol y
2,6% en peso de cbmponentes con el punto de ebullicidn
superior al 2-etilhexanol, entre slles 0,6% en peso

de iéémefgs de la composicidn Clezzd. Esta columna
trabaja a_presién normal con una relacidn de reciclo
de 30 : 1, Se obtienen por hora 9,810 partes de pro-
ducto de ple que se alimentan a la mitad inferior de
una segunda columna con 80 pisos de vdlvula. En la

segunda columna se mantiene en la cabeza una presidn
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de 400 torr asi como un reciclo de 1,4 : 1. Se obtienen
por hora 9,000 partss de 2-stilhexancl puro come des-
tilado as{ como 810 partes de producto de pis; que con-
tiene un 68% de 2-etilhexanol. Este producte de pie
se alimenta 8l centro de una tercera columna con 60 pi~
sos de borboﬁeadores. En la tercera cﬁlumna se mantiene
en la gabeza una presidn de 250 torr asi como un recie
clo de 3 : 1, Se obtienen en la tercera columna 530
partes de destilado por hora qus se alimentan de nusvo
al 2-etilhexanol en bruto. Despuds de alcanzarse un es-
tado estacionario se obtienen en la segunda columna
9.530 partes de 2~stilhexanol que después del trata-
miento con deido sulfirico a temperatura elevada tiene
un {ndice de color <10.
~N 0T A~

Desorita suficientements la naturaleza del

invento, asi como la manera de realizarlo en la préctica,

debe hacerse constar que lasz disposiciones anteriormsnte
q p

indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle

~ _en cuanto no alteren su principioc fundamental, También

se hace constar que sl invento corresponde a una solici-
tud de Patente presentada sn Alemania n2 P 19 52,.333.2
de 17 de octubre de 1969 acogiéndose, por lo tantc a

los beneficios que conceden los Convenios Internacicna-

les en vigor, siendo lo que constituye la esenclia del

referido invento y por lo que se solicita Patsnte de
Invencidn, por 20 afos en Espafia, sobrs: PROCEDIMIENTO
PURIFICAR 2~ETILHEXANOL; caracterizdndose por lo

~&iguiente:

18,~ Procedimiento para purificar 2-etilhexa-
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nol, a partir de 2-etilhexanol bruto que ss obtuvo
por hi&rogenacién de 2-etilhexen-(2)-al-(l), mediante
destilacidn continua en tres columnas conectadas en
serie separdndose en la primera columna, a través de
la cabeza, las impurezas que tienen un punto de ebulli-
cidn inferior al del 2-etilhexanol, en la segunda co-
lumpna se separa, a través da la cabeza, 2-stilhexanol
puro y en la tercera columna las impurezas de punto
de ebullicidn mds elevado el 2-etilhexanol aln conteni-
do, caracterizado porque en la cabsza de la segunda
columna se mantiene presiones de 200 a 800 torr, en
la cabeza ds la tercera culumna.presiones de 70 a 300
torr y en el pié de la segunda columna se permite gue
la concentracidn de 2-etilhexanol sea como minimo del
50% en peso. ‘

28,~ procedimiento segin la reivinaicacién
12, caracterizado porque se smplea 2-etilhexancl en
bruto que se obtuvo por aldolizacidn de n-butiraldehi-
do y ulterior hidrogenacidn dsl 2-etilhexen-(2)~al-(l)
oﬁtanidq a presiones de 10 a 320 atmdsferas de sobre-
presidn y que contiene dé un 0,6 a un 3% en peso de
companentes de punto de ebullicién inferior al 2-stil~-
hexanol, un 1 a 4% en peso de componentes ds punto ds
ebullicidn superior al 2-setilhexand, entre ellas un
0,01 a un 3% en peso de isdmeros de un compussto de
la composicidn CjoHy,0.

38,~ Procedimiento segln las reivindicaciones

.la y 28, caracterizado porquse la primera columna tiene

de 40 a 60 pisos reales y en la cabeza de la columna

se mantiene una temperatura de 95 a 102°C y en el pié



una temperatura de 165 a 172°C asi como una relacidn
de reciclo de 20 a 40 : 1. .
' 48 .~ Procedimiento segdn las reivindicaciones
18 a 3a, caracterizédo porgue la segunda columna tieno
5, de 40 a 80 pisos reales y una relacidn de reciclo de
1 a.3 : 1y en la cabsza de la columna se mantiene una
presidn de 300 a 760 torr.
58, Procedimiento segin las reivindicaciones
18 a 48, caractsrizado porque en el pié de la segunda
1o, columna se mantiens un contenido de un 50 a un 70% en
| peso de 2-etilhexanol.
» 68,~ Procedimiento segln las reivindicaciones
1z 6on'5§, caracterizade porqus la tercera columna tisne
30 a 50 pisos reales, en la cabeza ds la columna se man-
15. tiene una presidn de 70 a 300 torr y la relacidn de re~
ciclo es de 1,5 a 3 : 1.
78,~ Procedimiento para purificar 2-stilhexarol, '
tal y como queda sustancialmente descrito en la presente
memoria,
20, . Esta memor{a consta de 12 hojas escritas a md-

‘gquina por una g

¢, GOMEZ ACEEO Y MODR:
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