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PATENTE DE INVENCION
' a féVOr de

‘FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister
Lucius & Brﬁning; dehnacionaiidad éieﬁana, residente sn
Frankfurt (ﬁain) (Repiblica Federal Alemana) por: '
“PRUCEDIMIENTO PARA SEPARAR MEDIANTE DESTILACIUN EL AGUA DE

MEZCLAS DE VARIAS SUSTANCIAS DRGANICAS"

Memoria descriptiva
El objeto del invento es un procedimiento para se-
parar mediante destilacion el agua de mezclas de varias sus—
'0 ’ > > . 'I
tancias organicas ue contienen al mencs un componente misci
: g 2y

ble tan solo parcialmente con agua.

En muchos procesos técnicos se obtienen mazclas de
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varias éustancias organicas con contenido de agua, de las qua
es preciso eliminar el agua maﬁiante destilacidn. La separa-
cidn resulta sencilla'cuando el agua, sin necasida& de un gas
to especial de sebaracién, se produce como desfilado ] como’;
producto de céldgrin, sin parte residual de los componentes
orgﬁnipos, tal como, por e jemplo, en la deshidratécién de oli
cerina (aqua comé>cab92as) o de metanal (agua como culas).]Lés
circunstancias son por lo gsneral'hés cohplicadas, puestd q&e
se presentan mezclas binarias o ternarias de pun%c de shulli-
cidn con agua, Para la sliminacidn del agua mediante dastila-
ciEn, se agregan por lo tanto casi siempre combonenetes fque con

el agua forman un azeotropo, y que no ss mezclan o se mezclan

poco con el agua, de modo qus en el destilado se ﬁrodﬁce una_

separéciﬁn en una faée acupsa ¥ una orgéniéa. La fase acuosa

s8 separa, y la fase orgénica formadora del azéqtropqhse de-
vuelve a la destilacidn. E1 formador orééniéa dél‘azéotroho -
puede a este particular ser agregado a la ﬁezcla,eomo componen
te égtraﬁo, o bien estar contenido ya de bo; si en la mezcla
que ha de ser tratada. La Heshidrataciﬁn dsl‘azeotropﬁ reﬁuie—
re un‘gasto slsvado de énergia cuanda al cohtenidque agua en
la mezcla destilada de agua/agenta de arréstpe es psquefio, pues
to que entonces hay que svaporar a la .vez una ;réq cantidad de

‘. ' < s ‘
formador orpanico del azsotropo, para sliminar el agua. Para la

‘écqnomﬂa de esta deshidratacion del azeotropo es par lo tantb

importante, por un lado, la proporcién de agua en la fase con-
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vertida ds vapor y, una vez ferminada la condensacion y la
separacién de las fases, la solubilidad del agua en la fasse
organica, pussto que la cantidad de agua disueltafen el for-
mador del azeotropo es dsvuelta a la destilacién,_ﬁeterminag
te dsl consumo de energia, gs la cantidad de agua'éeparabla;
por unidad de pesc de destilado total, y que resulta de la‘)
diferencia entre la cantidad de agua en el destilado.total,‘

y la cantidadAde agua que es deyuelté con la fass orgénica a
la destilacioh, Cuando el formaaor de gzeotropo para el agua

a descargar se gncuentra ya en la mezcla, la realizaéiﬁn téc-
nica de la deshidratacion del azsotropo ss suels llevar a ca-
bo pbr lo general da modo que la mezcla es alimentada continug
mente a una columna de destilacion. Dél destilado de dos fa~
ses, 8a sépafa la fase acuosa. La faée orgénica asidevuelta a
la columna, para la nhueva formaéién del azeotropo, siendo he~

cha psnetrar en ella por la parte de cabeza, o bien entre la

Apa#ts de cabeza y la entrada para la mezcla (compérese R. Billst,

"Grundlagen der thermischen Fluessigkeitszeriegung", B.1, Hochgl
;hultaschenbuecher, 1962, pagina 142). En total séfsehafa en-
tonces como destilado la fase aGUOsa; La salida del calderin -
representa la mezela residual, mas pobée en agua o exenta de
agua. Las mezclas técnicas da las quse hay que separar sl agua, .-
contieﬁen por lo general también componentes miscibles con agua,
tales como, por ejemplo, acidos carbox{licos con menos de 5 atg

mos de carbono. El dimensionado de la columna de destilacion

’
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~tiene por lo tanto que estar calculado de tal modoy que el com

‘ponente hidrosoluble no pueda llegar al destilado, puesto qUEV

menoscgbaria la Pormacidn de las dos Pases. Para que. no ocurra
ésto, el formador del azeotropo retornante del separador dé
fases es cargado en la parte de la cabeza de la columna. En-
tre la parte dé la cabeza y la entrada para la mezcla, el'cog
ponente hidrosoluble es lavado de nueve., El destilado tntél
obtenido de la manera déscrita contiene una cantidad de agua,
que es sustancialmente menor que el contenido tedrico de agua
del azeotropo del correspondiente.agente'de arrastre con el
agua, Los -métodos encaminados a elevar sl contenido de agua
en el éestilado tiene por ello importancia técnica, ya qus
can alio.se reduce. el gasto de energia para la separacion del
agua, '
Ante la natural sorpresa se ha descﬂbierto-ahora que
el contenido de agua‘en el destiladn se puede‘aumentar'cﬁnsidg

rablemente, si para ello en el destilado, 'una vez separadas

las fases, la fase organica no es devuelta como usualments.a

la parte de cabeza de la columna, sino se divide en una parte
que se deﬁuelve a la parte de cabeza de la columna, y una pég
te que, junto con la mezcla de varias sustancias que .contiene
agua,vn bien pof debajo del punto de alimentacion para la mez
cla de varias sustancias, es dsvuelta a la columna de destila

] 4 ) 3 »
cion. De acuerdo con el invento, se trata de un procedimiento

para la separacién,mediante destilacidn del agua de mezclas de



85

90

95

100

105

i
varias sustancias orgénicas, que contienen un componentse mis-
cible tan solo parcialmente con agua, mediante destilacién,fl
azeotrdpica de este componente con el agua contenida, sspara-
cidn de fases del destilada y devolucion del formador del azeg
tropo a la columna, procedimiento qua esta cafacterizado por )
el hecho de que la fase orgénica, antes de ser devualfa a la
columna, se divide en dos partes, siendoc una de sllas devuel
ta a la columna a través de la parte de cabheza de la misma,
mientras aua la otra parte es devuelta a la columna a través
de la entrada para la mezcla, o bien por debajo de la entréda.
para la mezcla. '

El invento serd explicado por la siguiente descrip-
cion de un ensayo y a base de los ejemplos,

En la figura ha sido representado de manera esquemé
tica 8l procedimiento de acuerdo con sl iqventd. B

Para los sjemplos siguientes se eligié Laasiguiente'A
disposicién de ensayo: El tratamiento de'la mezcla tiene lu-
gar en una columna de vidrio (1) de platos en forma de cgmﬁané;
con 55 platos y 50 mm de diémétro interior, La mezcla procaeden
te de un recipiente de raeserva y squilibradné (2), es bombaadé
al plato 402 de la columna, a través de la bomba-(S) y del con
tador de Pluidos (4). El destilado se licla en un condensador
(5) refrigsrado pér'agua,-y se recoge en el .separader (6), en
el qus tiéne lugar la separacion en fase Drgénica,y fgéaigcqg

s &’ )
sa. Se retira la fase acuosa, y la fase organica se hace pasar



110

- 115

120

125

.. 130

a das recipientes equilibradores (7 y 8), hechos funcionar.
alternativamente, Desde los rEClplentSS equlllbradures (7 Yy
B){ mediante bombas (9) y (10), el destilado organlco es bom
beado de nuevo. al interior de la columna de destilacidn (1),
a saber, a través de la bomba (9)'y sl contador de fluides -

(11), a la ‘parte de cabeza de la columna (1), y a través-de-

la bomba (10) y el contador de flu1dos (12), a la entrada de

la mezela en el plato 402 de la columna (1). A través de la
canduccién (13) s descargado el producto de calderfn de la
columna (1) ‘

Ejemplo 1 V
D Desh;dratacién de una mezcla de acstato de vinile,
acido acético y agua. La mezcla embleada conéigte en 53% en
peso de acida acético;'12% en pesa de .agua, 35% en paso,dé
acetato de vinilo. '

a) sin conduccion de retorno.

A la hora ss alimentan a la columna 516 g de ‘mezcla. El deg
tilado se separa en el separador de fases (6) en una fase
acuosa, que es evacuada, y una fase orgénica que, a través
de los recipientes (;) y (8) y mediante la bomba.(9), es dg
vuelta por el contader de flufdos (11), sin‘dividir; a la
parte de cabeza de la columna (1). Daspuds:de.ajustadas con
diciones de ensayo constantes,'sé obtienen en.ei separador;
a una temperatura de la parte de tabeza de- 68,52 C, 1030 g

. de fase organica,a la hora, y 41 g de fase acuosa. La des~-
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carga de agua, con relacion al destilado total, asciende

a 3,8%.,
b) con conducecion de retorne

" A 1a hora se alimentan a la columna 520 g de la mezcla in-
dicada en a). La fase organica que, en el separador de fa-
sas (6), es deﬁuelta a la columna a través de los recipisn
tes (7) y (8), se divide. 4/5 partes del producto“orgénicb
de rétornoAsdn devueltas po; la bomba (10) y el contador
de flufdos (12) a la columna, a través de la entrada para
la mezcla, hiehtras que 1/5 parte del producto organico de
retorno es conducida a laAparte de cabeza de la columna a
través de la bomba (9) y del contador de fluidos (11). Des
pués de ajustadas cbndiciones constantes se obtieﬁen; éAuﬁa_
temperatura de la parte de cabeza de 659 C, 940 g de FaseAv
orgénica y 55 g de fase acuocsa a la hor;. La descarga{de
agua, con relacidn al destilado total, asciends a 5,5%,

Gracias é la conduccidn de retorno se pueden descar—

gar, con el mismo gasto de energia, aproximadamente 30% mas
de agua,

Ejemplo 2 : .
(] 4 2 ’ )
Deshidratacidn de una mezcla de acido acetico, aceta .

to de etild, agua. La mezcla empleada contiene 45% en peso;de

{cido acdtico, 20% en peso de agua, 35% en peso de acetato de

etilo.

. . A
a) sin conduccion de retorno



160

165

170

175

180

A la hora se alimentan a la columna 500 g de la mezcla; la
dlSpDSlClon es la misma que en 1 a). A una temperatura de
la parte de cabeza de 749 C, se obtlenen a la hora 1010 g
‘de fase urganica y 57 g de fase acuosa. La descarga de agua,
_con relacidn al destilado total, asciendé a 5,2 % desprecian
do el acetato de etilo disuelto en la fass acuosa,

b) con conduccion de rétorno
A la hora se aliment;n a la columna 510 g de la mezcla; la
disposicion es la misma que en 1 b). A una temperatura de
la parte de cabsza de 72¢ C; se obtienen a la hora 1020Ig.

. de fase orgénica y 85 g de fase aéuosa. La descarga de agua,
con relacidn al destilado total, asciendé a 7,7% desprecian
do el acetato de etilo disuelto en la fase acuosa,

Gracias a la division de rétorné se pueden descargar,
con el misﬁo gasto de energia, aprbximadamente 32 % mas de
agua.'

- Esta Patente de invencién se corresponde a la depo-
sitada en Alemanla (RBpubllCa Federal Alemana) con el numero
P 23 35 673 2 y tiene prioridad de fscha 13 de julio de 1973
por acogerse a los beneficlos del articulo 21 .del vigente Es-
tatuto sobre Propiedad Industrial y del articulo 42 del Conve-
nio de la Unidn de Paris, |

REIVINDICACTIOGNES
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1) Procedlmiento para separar medlante destilacidn el agua de

mezclas de varias sustancias organicas, gue contlenen al menos
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un componente miscible tan solo parcialmente con agua, median-

te destilacion azeotrépicé de esste componente con sl agua contg
nida, separacidon de fases del destilado y devolucion del forma=
dor del azeotropo a la columna, caracterizado porque la fase of
génica se divide antes de ser devuelta a la columna, devolvién-
dose una de las partes de ella a la columna a través de la par-
te de cabeza de la misma, mientras que la otra parte se devuei-

ve a la columna a través de la entrada para la mezcla, o por de

bajo de la entrada para la mezcla,

2). Procedimiento de acuerdo con la reivindicacicn 1),'caracte~
rizado porque la mezcla empleada de varias sustanciaé orgénicas,
contiene ademds de agua acidos carboxflicos con menos de 5 ato-
mos de carhbono, y sus ésteres,
3). Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidén 1), caracte-
rizado porgue como mezcla de varias sustancias se emﬁlea una msz
cla de acido acético, acetato de vinilo y agua. .
4). YPROCEDIMIENTO PARA SEPARAR MEDIANTE DESTILACION EL AGUA DE
MEZCLAS DE VARIAS SUSTANCIAS ORGANICAS"

 Esta Memoria consta de nueve hoJas foliadas y mecanc-
grafiadas por un solo lado de sus caras.

Madrid, 6 de jul; 1974
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