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MEMORIA DESCRIPTIVA i o M.;;".,,'.:.t,'.'..ﬂ....ﬁ

pare solicitar PATENTE DE INVENCION por VEINTE efios

& nombre de BP CHEMICALS INTERNATIONAL LINITED

entidad briténica

establecida en Britannic House, Moor Lane, Londres,

EC2Y 9BU, Inglaterra

por: "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION DE ACETONA
QUE CONTIENE ACETALDEHIDOY

(Clase Internacional COTc)
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La presente invencién se refiere a un pro-
cedimiento pars la purificacidén de acetona, en parti-
cular la acetona producida como sub-producto en la deg
composicién del hidroperéxido de cumeno para formar
fenol.

Es bien conocido que cuando el hidroperéxido
de cumenc se somete g la descomposicidn dcida se produ-
ce acetona ademds de fenol, Esta acetona contiene cier-
to nimero de impurezas de punto de ebullicidn mds alto
y més bajo tales como cumeno, 6xido de mesitilo y ace-
taldehido las cuales se deben eliminar antes de que la
acetona sea comercialmente aceptable. Asl, después de
la separacidén del fenol, la acetona se puede purificar
mediante destilacién efectuada en dos columnas, en la
primera de las cusles los contaminantes de bajo punto
de ebullicién se separan como destilados y se afiade
dlcall para provocar le condensacidén del acetaldehido
residual psra formar aldol, de la cual la acetons li-
berada de las impurezas de mds bajo punto de ebullicién
pero que todavia contlene aldol se separa 00m6 produg
to base. En la segunda columna la base alimentade des-
de lé pricera columne se destila pars separar acetona
pure como un destilado de cabezas. En esta dltima co-
lumna, sin embargo, se ha encontrado que si se separsa

demasiada acetona de cabezas se descompone suficiente
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aldol que permanece en el residuo para formar acetalde~

hido, el cual también destila en las cabezas y contami-
ne el producto de acetona. Alternativamente la destila-
cién de solemente parte de la ecetona para evitar la
descomposicién del aldol es claramente no econdmica
aparte del hecho de que la acetona no recuperada cons—
tituye un problema pare el desecho del efluente.

Es un objeto de la presente invencién crear
un procedimiento para la destilacibén de acetona para
efectuar la purificacién el cual supera sustancialmen-
te las desventajas anteriormente mencionadas.,

De acuerdo con ello la presente invencién es
un procedimiento para la purificecidn de acetona que
contiene acetaldehido producide mediante la descomposi-
cién catalizadae por deidos del hidroperéxido de cumeno
que comprende la destilacién de una mezcla que contie-
ne acetona y acetaldehido en una primera columna para
separar el acetaldehido de las cabezas y en presencisa
de dlcali suficiente para efectusr la condensacidn del
acetaldehido residual pars formar eldol y separar la
acetona que contiene aldol como producto base, la des~
tilacldén adicional del producio base en una segunde
columna pare separar no més de aproximadamente el 99 %
de la acetons como un destilado de cabezas sustancial-
mente puro, la destilacién del producto base de la

segunda columng en una tercera columna bajo condiciones
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tales que el destilado contenga la acetona residual y
cualquier acetaldehido que proceda de la descomposicidn
del aldol.

Se prefiere recircular el destilado de la ter-~
cera columna o bien & la primere columna donde se se-
pare el acetaldehido de las cabezas o bien a la descom
posicién catalizada por dcidos del hidroperédxido de
cumeno o a los productos de dicha descomposicién cata-
lizada por 4cidos del hidroperéxido de cumeno.

En la primere columne, la cual puede operar
bajo presién sustanciaslmente atmosférica y & una tempe-
ratura de sproximadamente 502C en la parte superior,
se afiade un dlcali, por ejemplo hidréxido de sodio, pa-
ra provocar una condensacidn en aldol del acetaldehido
residual. La alimentacibén a la columna. de acetona y
acetaldehido se introduce en un punto intermedio en la
columna y de acuerdo con un aspecto adicional del pro-
cedimiento de la presente invencidén, una parte princi-
pal del 4lcali se alimenta g la columna en un punto por
debajo del punto de alimentacién de la mezcla de aceto-
na/acetaldehido mientras la pequeila parte que queda se
alimenta por encimeg del punto de alimentacidn., Se ha
encontrado que con este método de operacibn se contro-

la la corrosién en la parte superior de la columna y
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se separa mds del contenido de acetaldehido de ls mez-
cla en las cabezas.

Lavsegunda columna puede funcionar convenien-
temente bajo presidn reducida, por ejemplo con una tem-
peratura en la parte superior de aproximademente 40¢C,
El destilado que contiene sustancialmente acetona purae
se encuentra que es de superior calidad a1 obtenido
hasta shora en términos de tiempos de permanganato. El
producto base de la columna debe contener por 1o menos
0,1 % de acetona, preferiblemente aproximademente 1 %.
Contendrd también aldol y puede contener ademds cumeno,
6xido de mesitilo y agua.

En la terceras columna el producto base de la
segunda columns se desitila para recuperar y recircular
la acetona residual como destilado. Bajo estas condi-
ciones parte del aldol se descompone en acetaldehido
el cual destila junto con la acetona y se recircula
con ella,

El producto base de la tercera columna que
puede contener cumeno, 6xido de mesitilo y agua se des-
cargs para un tratamliento adicional. Ia fercera colum-
na se puede hacer funcionar a cualquier presifn conve-
niente, Las condiciones tipicas del funcionemiento son
una presién y temperatura de 950 mm de Hg absolutos y

859C respectivamente en la parte mds alta de la columna.
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Los siguientes Ejemplos se pretende que ilus-
tren pero de ningin modo limiten el procedimiento de

la presente invencién,

Ejemplo 1

La acetona cruda gue contiene acetaldehido
producide mediante la descomposicién catalizada por 4ci~
dos del hidroperéxido de cumeno se sometidé a destila-
cién en una primera columna en presencia de hidréxido
de sodio para eliminar colas .ligeras y en particular
el acetaldehido en las cebezasg. El producto base se g0~
metié luego & una segunda destilecidén, bajo presién re-
ducida, bajo condiciones tales que el 1,8% de acetona
permanecidé en el producto base., La acetona pura de la
parte superior tuvo un tiempo de permangansto de més
de 24 horas, medidas mediante un método tipo (BS 509~
~1971).

El producto base consistid en 2 fases. La fa-
se acuose, gue contenfa 1,8% de acetona se sometié a
un arrastre con vapor continuo en una columna de labo-
ratorio sin relleno que media 50 cm de largo y 5 cm de
didmetro., Con una temperatura de alimentacién de 272C
y una velocidad de alimentacidén de 20 ml/min la tempe-~

ratura de la base se mantuvo a 992C dando 2,3 ml/min
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de destilado que contenis 89% de la acetona alimenta-

da.

Ejemplo 2

La acetona cruda que contenla acetaldehido
producida mediante la descomposicidn catalizada por dci
dog del hidroperéxido de cumeno se sometid e destila-
¢cién en una primera columna en presencia de hidréxido
de sodio para eliminar las c¢olas ligeras y en particu-
lar el acetaldehido en las cebezas. El producto basge
ge sometid luego a una segunda destilacibn bajo presiébn
reducida, bajo condiciones tales que el 1,7% de la ace-
tona permanecié en el producto base., ILa acdtona pura
de las cabezas tenie un tiempo de permanganato de més
de 24 horas medidas mediante un método tipo (BS 509-
~1971).

La fase orgénica del producto base que conte-
nia 1,7% de acetona se alimentd a 20 ml/min y 389eC en
una columns de laboratorio que media 50 om de largo y
5 cm de didmetro y rellenada con anillos Raschig. ILa
temperatura de la base se mantuvo a 829C mediante
arrastre con vapor continuo y el destilado ascendid s
2,0 ml/min, E1 destilado contenia el 99% de la acetona

alimentada,
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Bngayo de Comparacidn

Acetona cruda como lg usada en los Ejemplos
1l y 2 se sometié al mismo procedimiento de destilacidén
usado en los Ejemplos excepto que méds del 99% de la
acetona alimentada a la segunda columna de destilacién
se condujo & las cabezas, dejando solamente 0,3% de
acetons en la corriente de la base. La calidad de la
acetona medida segin la BS 509-1971 se hsbia deteriora-
do hasta el extremo que el tiempo de permanganato fue
menor de 24 horas,

La presente solicitud, que corresponde g la
presentada en Gran Bretafia, el 4 de Octubre de 1972,
bajo el N2 45682/72, se acogewa los beneficios del Ar-
ticulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

trial,

REIVINDICACIONES

Los puntos de inveneidn propia y nueva que
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se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidén en Espafia, por VEINTE aiios,
son los que se recogen en las reivindicaciones si-

guientes:

5 18,- Un procedimiento para la purificacién
de acetona que contiene acetaldehido producida median
te la descomposicidn catalizada por 4cidos del hidro-
peréxido de cumeno que comprende destilar una meszcla
que contiene acetona y acetaldehido en una primera

10 columna pare eliminar el acetaldehido en las cabezas
y en presencia de élcali suficiente para efectuar la
condensacidén del acetaldehido residual para formar al-
dol y eliminar la acetona que contiene aldol como
producto base, destilar adicionalmente el producto ba-

15 se en una segurda columna para separar no més de apro
ximadamente el 99% de la acetona como un destilado de
cabezas sustancialmente puro, destilar el producto
base de la segunda columnha en une tercers columne bajo
condiciones tales que el destilsdo contiene la acetona

20 residual y cualquier acetaldehido que proceda de la
descomposicidén del aldol.

28,~ Un procedimiento de acuerdo a la reivin

dicacién 12, en el que el destilado de la tercera co-
lumna se recircula o bien a la primera columna donde

25 se elimina el acetaldehido en las cabezas o bien a la
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descomposicidn catalizada por dcidos del hidroperéxi-
do de cumeno o de los productos de dicha descomposi-
cién catalizada por 4cidos del hidroperéxido de cume-
noe.

38,~ Un procedimiento de acuerdo a una cusl-
guiera de las reivindicaciones precedentes en el que
la primera columns se hace funciomar bajo presidn sus-
tancialmente atmosférica y & una temperatura de aproxi-
madamente 50¢2C en la parte superior.

42,~ Un procedimiento de acuerdo a una cual-
quiera de las reivindicaciones precedentes en el que
el 4lcali usado para efectuar la condensacidén del ace-
taldehido residual para formar aldol es hidréx;do de
sodio.

58,~ Un procedimiento de acuerdo a una cual-~
quiera de las reivindicaciones precedentes donde la
acetona que contiene acetaldehido producida mediante
le descomposicién catalizada por dcidos del hidroperé-
xido de cumeno se alimenta en un punto intermedio en
lg primera columna y una parte principasl del 4lcall se
alimente & dicha columna en un punto por debajo del
punto de alimentacién de dicha mezcla de acetona que

contiene scetaldehido mientras que lg pequefia parte

restante del dlcali se alimenta por encime del punto

de alimentacidén de la mezcla de acetona que contiene
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acetaldehido.

68,~- Un procedimiento de acuerdo a una cual-
quiera de las reivindicaciones precedentes en el gque
la ssgunde columna se hace funcionar a presidén reduci-
da.

78.- Un procedimiento de acuerdo a la relvin-
dicacibn 68 en el que la temperatura en la parte supe-
rior de la segunda columna es aproximadamente 40¢C,

82,~ Un procedimiento de acuerdo con una cual-
guiera de las reivindicaciones precedgntes en el que
el producto base de la segunda columna contiene por lo
menos 0,1% de acetona,

98,- Un procedimiento de acuerdo a la reivin-
dicacibén 88 en el que el producto base contiene apro-
ximedamente 1% de acetona.

108,~ Un procedimiento de acuerdo a una cual-
gquiera de las reivindicaciones precedentes en el que
la tercera columna se hace funcionar a una presidn de
aproximadamente 950 mm de Hg absolutos y'a una tempe-~
rature de aproximadamente 852C en la parte superior de
la columna,

112.- Un procedimiento para la purificacién
de acetons que contiene acetaldehido,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

antecede y para los fines que se han especificado.
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Esta Memoria consta de doce hojas escritas
a méguina por una sola cara.
22 KgY, 1973
Madrid,

P.A. Albertp de Blzabury

Per Foddn W/
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