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© trabajan en general de tal modo que el lfguido conteniendo

Losg alcoholes crudos obtenidos en diferentes pro-
cedimlientos, como es coﬁocido, estdn impurificados con une
gserie de materias cuys eliminacién va unids & considerables
difioultades. Los usuales procedimientos de purifiocacidn

alcdhol, que debe purificarse, se introduce en una columna,
en cuyo extremo inferior se introduce la canﬁidad de vapor
necesaria pers la eliminecién de las impurezas. Entonces
las impurezas se extraen srriba en la cblumna, mientras que
el alcohol purificado se somete a una purificacién posterior
en un dispositivo de rectificacién. Ias impurezas contienen
todavis considerables cantidades de aloohol, cuya separacién
es muy diffeil. ”

Especialmente en la purificacién de alcohol, pro-
cedente de la hidratacién catalitica de efileno, tembidn pue
de procederse de tal modo que primeramente se ajusta el va-
lor pH del producto de reaccidn, por adicidn de materiales
alealinos, para situarse entre 6 y 9, despuds de lo cusl se
destila fraccionadamente, y la solucién de etanol asf obte-
nida:se hidratas en preseﬁoia de un contacto de niquel y se
destila fractionadamente otra vez. 7

Mientras que el procedimiento Wltimemente mencio-
nado es complicado y costosmo, los procedimientos primerament
mencionados ante todo tienen el inconvenienfe de que resul-

tan considergbles cantidades de alcoholes de poco valor,

Por lo tanto, se he propﬁesto proceder en la purificacién d
siguiente modo. En una columna se carge en el ceniro el al-

cohol crudo, en la parte inferior, la cantidad de latdén ne-
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" superior, rica en impurezas, que se extrae y una cepa infe-

‘4loali el agua.de roocigdo (agua lavadora) cargada sobre la

cesaria pars la extraccién de las impurezas, mientras que
en la parte superior de la columna se efectua un rociado con
agua pure o débilmente conteniendo alcohol,‘y esto de tal
modo que allf le copcehtracién del alcohol no sobrepase el
20%. En la punta de la eolumna‘se sacan los vapores, que

contienen las impurezas en forme ooncéntrada, ge condensan
y de nuevo se conducen al fondo superlor de las columnas,

en lo que, sin embargo, se extras una cantidad parcial del
condensado, de tal modo que la centided desviada corresponda
& la-cantidad de impurezas contenidas en el 1iquido de par-
tida. En la parte superior de la columna se forms entonces
una zons de impurezes muy concentrada. Es decir, este PTG
cedimiento puede mejorarse todavia mds, porque se disponé

en la cabeza de la columna un fondo de dec?ntacién pars al-

cenzar uns separacién del lfquido acumulado 2l11f en una capd

rior. De esta manera debe ser posible obtener rendimientos
de mds de 99,% de alcohol puro. Sin embargo, se ha demostrg
do que el procedimiento no es adecuado para la purifica$i6n
de dlcoholes de gintesis propiemente 1mpurifieados, que es-
pecialmente contengan cantidades mayores de dter y de alde-
hidos, ya que no es posible una separacién de 105 1{quidos

por decentacién, a causa de la insuficiente disociacién de

la mezola. Para evitar fendémenos de corrosién y para elevay
el efecfo de.purificaci6n, adends es deseablgrque, desde la

parte inferior de la columns conectada detrés; se provea de

cabeza de la primera columna,
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...alcohol crudo inmediatemente que se presente en concentra-

catelitica de etileno mediente contactos de écido'fosfdrico

‘tante en la sfntesis en concentracidn aproximada de 10 a 151

Sin embargo, en esto se producen, por el conteni-

do de aldehidos del alcohol crude, productos a modo de resi

nas, que se depositan parcialmente en forms de incrustacio~-
nes sobre los fondos de la columna y prodﬁoen un perjuicio

en la eficacis de la columna. Estos fendﬁénos son especisl
mente muy fuertes cuando el etileno de partida, antes de la

sfntesis, no se somete a ninguna hidratacidn separada.

Como a consecuencis de esto el acetileno, conteni
do en el etileno, se convierte en su mayor parte en acetal-
@ehido, se producen incrustaciones muy fuertes y fendmenos
de resinificacidn, que hacen imposible un procedimiento se-
guro en su funcionamiento. Ademds, es necesario interrumpir
de tiempo en tiempo el procedimiento para prever complicadés
¥y costosas medidas de limpiezas. Segin el procedimiento co-

nocido, por lo demds, no es posible sin mds purificar un

cién pequefiae En general se parite de alcohol de 60% y mds.

Si la concentracidén es inferior, entonces tienen que prever:

ge todavia instalaciones sspeciales, mediante las cusles se
alcenza una reconcentracidn previa.

La presente patente se refisre éhora a un procedi
miento para la fabricacidn de un alcohol eltamente purificg
do en rendimiento muy elevado, & pértir de un producto de

sintesis, como se obtiens éspecialmeﬁte en la hidratacién

llevado sobre materias aportadoras porosas. ELl alcohol resul

LLJ
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en primera lfnea estd impﬁrﬁfﬁéado con considerables cantid
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- impurezas de tal modo que el alcohol crudo, tal como resulta

des de aldehidos, como acetaldehido, crotonsldehido, sorbi-
naldehido, ademds con dcidos, asf como alcoholes superiores
Yy éter; dateres, como etilacetato, etec.

Segfn la patente se efectﬁa la separacién de GStaT

en la sintesis, sin reconcentraéién previa, no se cargsa en
el centro, sino sobre la parte superiof'de una primera colum
ng lavadora, mientras que el sgue de lavedo, extraida en el
fondo de una columna rectificadors, contenida posteriormen-
te, liberada ampliamente del alcohol, que tiens un valor pH
de 8 a 12, se inftroduce de tal modo en la parte superior de
la primera'columna, gque uno o0 pocos fonaos por debajo del
lugar de entrada del producto erudo penetra en la column;,
en 1o que el condensado obtenido de lom vapores extraidos dﬂ
la primers columna lavadora, total o parcialmente se carga
sobre una segunda columna levadora menor, mientras que el
condensado residual, eventualmente restante, se devuelve en
corriente de retorno sobre la primera columna lavadora.

El procedimiento segin la patente, de acusrdo con
esto, resuelve el problema de producir un alecohol de eleva-
da pureza con rendimiento extraordinariamente glto, sin fe-
némenos de resinificacién, porque el rociado en el agua la-
vadora alcalina sélo se gfectﬁa en una zons de la columna,
que en su mayor parte estd libre derimpugezas formedoras de
resinas. Por el contrarid, Setas estdn a;ﬁﬁuladas concen=
tradamente en la zona superior, ya que, & consecuencia de 1d
elevada dilucién del alcohol crudo ocargado en la cabeza, en

o
su mayor parte llegan a la corriente previa y no a la corrign
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té;pbsterior. Pars sepérar las cantidades de alcohol, que
todavia existen eventuslmente en los vapores extraidos en
la cabezs de la columna, se conecia postériormenxé uha se-
gunda columng lavadors esencialmente menbr, que solzmente
necesita estar sjecutada como coluﬁna de cuerpos:.de relleno
Yy sobre los que se cargan el condensedo o los vapores mismos,
obtenidos de aguellos vapores. Una parte del condensado pug
de cargarse de nuevo en confracorriente, sobre la primera |
columna. Por ello se eleva esencialmente el rendimiento de
alcohol frente =z los procedimientos hasta ahora ususles.

La edicién de 4icalil se efectia adecusdamente des+
puds de haberse sacedo el agué de lavaedo fuera de le columng
de rectificacidn, respectivamenté antes de su entrads en
la columne lavedors. Tambidn es posible cargar el Alcali,
ya en la columna de rectificacidn, por encims de la entrada
del alcohol diluido. Ia adicién se efectiia en ello de tal
modo que se garantice'un valor pH del agua lavadore entre
8 ¥y 12. Como materiales adicionales alcalinos entran en
consideracidén soluciones acuosas o alcohdlicas, por sjemplo
de los diferéntes hidréxidos y carbonatos de dlcali o aleall
no térreos, Preferentemente se emplea hiér6xido.sddico 0
_ potdsico.

Por medio del dibujo pueden explicarse detallada—
mente une forma de ejecucidn a t{tulo de ejemplo del proce-
dimiento y de una instalacién emplesda para ello. El alco-
hol de 10 a 15% penetra en 1 en la célumna lavadora 2. Ias
impurézas recogidas en la parte supefior de la columng 2,

pasan al condensador de retroceso 3, cuyo condensado se cer
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“de rectificacién 12, por una tuberfs (no indicada en el di-

ga total o parcislmente, a través de la tuberia 5 sobre la .
segunda columng lavadora 6, mientras que el resto eventual~
mente restante, como retroceso vuelve por la tuberfa 4,.a
lg columna lavadora 2. ZEn el fondo de la qolumna 2, por la
tuberfa 9, qugnextrae el 1liquido, conteniendo aproximadamen
te de 8 a 12% de alcohol y se aporta a la recvificacién en
la columna 12, El agua de lavado extraida en el fondo de
esta columna, despuds de adicién de tanto 4leali, que se
garantice un valor pH de 8 a 12, se carga por una tuberis
provista de una bomba 16, hacia la colﬁmna 2, donde con uné
temperatura de aproximademente 95 a& 1002C se carge en un fon
do por debajo de la entrada del alcohol'crudo. Igualmente,
el 1fgquido extraido en el fondo de la columna 6 se vuelv; a
cargar por una tuberfa, provists de una bomba 10, sobre la
columna 12, '

Los vapores extraidos de la columna 6, van al re-—
frigerador %, en log que se separan en el separador 8 las

impurezas resultantes como condensados. Desde la columns .

bujo), el alcohol puro se extrae en un rendimiento de 99,8%,
nientras que los vapores gacados por la cabeza, despuds de

condensacidn en el refrigerador 13, se vuelven a conducir

parcialmente por la tuberia'14 en retroceso sobre la cabeza
de la columna, respectivamente pasan por la tuberfa 15 a la
columna 2. Sobre la csbeza de la columns 6, por una tuberfs
provista de ung bomba 11, puede cargarse todavia mds conden-
sado. Igualmente la segunda columna lavadora B, a través de

la tuberfs 17 puede rociarse coh agua de lavado.
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. Este procedimiento tiene la ventaje especisl de que se sepa-

En lugar de los alcoholes obitenidos en la hidrata

cidn catalf{tica de etileno, mediante contactos de dcide fos-

£érico, tambidn pueden obitenerse en buen rendimiento y alta
purezs otros alcoholes, que estén presentes en solucidn di-
luida y que contengan impurezas en éran cantidad semejantes
por ejemplo, a aquellas, que se obtienen medliante otras con+
tactos como éxido de volframio, diéxido de titanio etc., o
que se obtienen por fermentacidén de materiales artificiales
0 naturales de la maners descrita. Sin embargo, se ha demog
trado, que el método de trabajo segin le patente es especisl

mente adecuado para el slcohol resultante en el procedimien

ung hidratacidén efectuads antes dé la sintesis, del gcetile+
no contenido en el etilenodalpartidao

Ahora se ha demoétrado sorprendenteménte que este
procedimiento también puedé ejoutarse de tal modo que el agua
de lavado, no se introduce unq'o varios fondos por debajo
de la entrada del alcohol crudo en la columna; sino aproxi-
madamente penstra a igual altura que el =slcohol crudo.
Adecuadamente, el alcohol crudo y el asgue lanadora.en ello

se introducen sobre el fondo mds superior de lae columna.

ran cesi cuantitativamenté sobre la cabeza como producto de
preferencia de loé hidrocarbufos aﬁpeniores, alcokoles supe-
riores, como por ejemplo clertos polietilenos liquidos de
bajo valor molecular y etilalcohol ?erﬁiari6 ¥ por ello se
suministrg un aleohol esencialmente.més puro desde el sumi-

dero de la columna lavadors a la columne rectificadora, que
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.| puede ser demtilado por un valor pH por debéjo de 8, en es-

gi el producto crudo se introdwujers en la parte central o
superior de la columna. Una ventaja especial de este proce-
dimiento es también que, al utilizer columnas de cobre u

otras resistentes a la corrosién, sl alcohol crudo tembién

pecial también por debajo de 7, es decir en estado deido sin
adicién de lejfa sddica. En esto se ha demostrado sorpren—
dentemente que la pruebs de permangsnato del alcohol terming
do tembién corresponde totalmente, sin adicidn,de lejfa sé-
dica, a }as'condiciongs de calidad, por lo gue se ha demos-
trado que tembidn los aldehidos superiores, especialmente
los insatursdos, por el modo de la destilacién se habian
alejado practicamsnxe en su.totelidad. Ademds se demuestrs
que tembién la remccidn de aceite met{lico con aldehido sali
cflico presenta valores esencialmente mejores que si el al-
cohol se destila segin los procedimientos hasta ahora éono-
cidos. _ ) ', .-

El procedimiénto segin el presente invento reside
en el conocimiento sorprendente, de que, no obstante al lu-
gar de entrade més alto del agua de lavado, no pueden obger-
varse fehémenos de resinificacién y qﬁe el grado de pureza
del alcohol producido estd situado esencialmente mds alto
que en los.procedimientos hasta shora usuales.

Esto probablemente debe residir en que los aldshi=-
dos, contenidoé en el alcohol crudo, selen destilédndose muy
répidamente, de modo gue por debajo del lugar dp entrada del
alcohol erudo, précticamente ye no pueden encontrarsa COompo~

nentes aldehfdicos, hidrocarburos y alcoholes superiores.
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-~ vadora alecaling mediante la cual se efectia el rociado.

Ade;uédémente entonces se procede, en la sjecucién del pro-
cedimiento, de tal modo que el alcohol crudo, por e jemplo,
ge cargs sobre el fondo superior de la primera columna ¥y

que en el mismo fondo entonces tambidn se carga el agua la-

- o mms  m e e wes M wm e o A
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Ie presento patente de introduccién, consta de la%'

giguientes relvindicaciones:

1.~ Procedimiento para la purificacién de etanol,
que se habfa obtenido por hidratacién catalitica de etileno
mediante contactos de "dcido iosférioo y que se obtiene como
alcohol crudo diluido, por destilacidén extractiva con agua
como medio dé extraccién y por rectificascidn carscterizado
porque el aléohol erudo, aproximademente con concentracidén
de 10 a 15% se oarga sobre la parte superior de una primera
ooluﬁna lavadota, mientras que el agua de rociado, fomada en
el fondo de una columna rectificadora, conectada detrds, am=
pliamente liberads de alcohol, que tiene un valor pH de 8 &
12, se introduce de tal modo en la parte superior de la pri-
mers columna, que por uno o pocos fondos debajo del lugar
de entrade del producto crudo, penétra en la columns, en lo

que gl condensado obtenido de los vepores desprendidos de le
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primera columna 1aVa&§ra, total o parcialmente se carga so-
bre une segunda lavadora, mientras que el eventuslmente re-~
manente condensado residusl se hace retornar en retrocsso

sobre la primera columng lavadora.

2,~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carag
terizado porque elragua de rociado ée introduce en un lugar
de ia primere columna, que estd situado en eeencia & igual
altura con la entrads del producto crudo, pero no por enci-

ma de este lugar.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 2, carac
terizado al trabajar en columnas resistentes a la corrosién

ge emples un agua de rociado con un valor pH por debajo de §.

H

4+~ Procedimiento pars la; purificacién de etanol.
Segiin se describe y reivindica en la prgsente ﬁe-
moria descriptiva , la cual consta de dlez hojas foliadas y

escritas a mdquina por una sole de sus caras,

Madrid, a 27 Noviembre [de 1970

CARLOS ROEB

“Fdo > Fraiolsoo daf Fold
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