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‘alcohol en ;rb:enc ia de un catalizador que contiene cationes

:o una solu01én alcohéllca de un hldrox1do de meLal alcalino

REF D.75, OA7~

‘L:!

Esta invencidn se refiere a un procedlmlento mejora-
do para la preparacidn de éteres monogllcéllcos y poliglicé-~.

-

licos, por reaccifn de un 6xido de alquileno y un alcohol -en
presencia de un Catﬁiizador'que contiene cationes de metales
alcalinos o alcalino-térrecos.

Lu prodacblén d; éterec monogllcollﬂos Y pol;gllcé—

»

licos por rc““clﬁn -atdlitlca de un &xido de alqulleno y un

de metales alcalinos o alcalino-t&rreos es muy conocida. De
acuerdo ¢on los procedimientos de la técnica anterior, los
&teres monoclicélidos y poliglic6licos se preparan habitual-

mente mezclaxdo un alcohol, una solu016n acuosa concentrada

o alcalino-térreo y un 6xido de alquileno y calentando la
mezcla a 50-300°C.aproximadamente, bajo una presidn compren-
dida entre 30 y 3000 psig (2,1 ¥y 210,9 kg/cm2 manonétricos)

aproximadamente. En general se producen las siguientes reac-~

ciones: :
: ) Catalizadox :
Alcohol + 6xido” > Eter glicBlico

Catalizador '

EBter glic6lico + dxido > Eter diglicblico

: ) o Catalizador .

Eter diglicOlice + &xido »Eter triglicélico

c ) Catalizadox

Eter triglicdlice + Oxido .- » Eteres poliglic8licop

. ' superiores

'Las'réaccipnés anteiiores'se‘producén précticamente-
' Y , R

de forma’simulténea,'estahdo determinada la distribucidn de

produc£os por la relacibn molar de alcohol a Oxido empleada,

Estd relacidén habitualmente oséila entre ¢,5 y 20 mclas apro-

x1madamenbe de alcohol por mcl de G6xidc. Come es sabldo, la

relacidén molar de sustancias regccionantes puede ser ajustada

para obtener un producto de reaccién que contiene, dentro de

ciertos limites, cualquier distribucidn deseada de &teres mong
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glicélicos y/o poliglic6licos.

‘res glwcollcos supeLlores, alcoholatos alcalinos o alcalino-

- mente o se guema como combustible para la planta. La purifi-

cacidn y'separacién se realizan habitualmente empleando una

1. un sistema gue emplea por lo menos tres torres de destila-

'habitualmente de'formé continua mediante el empleo de pro-
cedimientos y equipos para la transformacidn continua, todo

.ello muy.conocido en este campo.

res de hidrdxidos de metales alcalinos o alcalino-térreos.

El efluente liquido producto de reaccibn se purificg
despuds para separar los &teres monoglicllicos y pdliglicé-
licos deseados y el exceso de alcohol que no ha reaccionado

para ser utlizado de nuevo. EL residuo liquido, que son gte-

térreos y ‘otros ubproductos de la reaccibn se tira habltual

.

multlollcldad de torres de destilaci8n o fraccionamiento que
opcran en dlversas con61C1oneo conocidas para sacar por la

parte superior los productos deseados. Un ejemplo tipico es

cidn fraccionada donde el alcohol que no ha reaccionado se
retira pof-la pafte superior de la primera ﬁorre y los é€¢~
res glicdlicos deseaﬁos se separan'en'la parte superior de
las torres restantes a medida que el efluenterproducto 1iqui-

do pasa a través de ellas. Estos procedimientos se realizan

Sin embargo, los procedimientos convencionales para
la preparacién.de é&teres glicblicos presentan el inconvendien~

te de emplear soluciones acuosas.o alcohblicas de catalizado-

Es sabido que los d&xidos de 'algquileno son hidratados en pre-
: . .

sencia de agua para formar alguilenglicoles. Es extraordina-

riamente dificil separar los &teres monoglicélicos o) poligli»

célicos deseados de estos alquilenglicoles subproducto porgue

los respectivos puntos de ebullicibén son préximos. Los subpro
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| extraordinariamente dificil y econémicamente impracticable.

N\

{ haciendo reaccionar primero un alcohol con el hidréxido de un

auctos glicllicos habitualmente apa}ecen en las fracciones
de éter glicdlico deseado separadas como contaminantes. Si
se desea un producto relativamente puro que cuﬁpla una eépe%
cificacibn determiﬁé&a, se requiere un tratamiento adicional-
de separacién que habituélmentg no resulta econfmicamente
pr&cticé. .

.éé Haﬁ fealiza&o diversos'intentos para eliminar qj
,reduci;r;é producqibn de subproductos contaminantes glicGli~
cds'in&eséabies. Por- ejemplo, como se ha mencionado brevemen-
te en iO'que antecede, se ha trafado de utilizar alcoholatos
-aléalinoé.o.alcélino-térreos solubles como catalizadores. Co-

v " : . .
mo es sabido, estos alcoholatos catalizadores se preparan

metal alcalino o alcalino-t8rreo. Sin embargo, estas reaccio-
nes producen inherentemente agua como subproducto, lo que. da
lugar a la formacién de glicol cuando se utilizancomo cata-

lizadores. Se han realizado otros intentos de secar los alco-

holatos resultantes pero se ha encontrado que esto resulta

Ademés, se ha encontrado que a medida gque aumenta el peso mo-
;leqqlar del alcoﬁol empleado, disminuye la velocidad de reac-
;cién entre el alclhol y el métal alcalino o-alealino-térreo
con la censiguiente dificultad en la preparacidn de la solu-
cién catélizédora.f _ :

[}

Esta invencién se refiere a la utilizacién de.un re-
siduo liquido anhidro, de alto pﬁnté de ebullicidn, que con-
tiene alcoholatos cataiiticamcnte activos de metales alcalino
y alcalino~térreos, como catalizador en el pfoceso de pfepa—
racién de éteres monoglicélicos 'y poliglicdlicos. El residuoc

liquido anhidro de alto punto de ebullicidn se prepara concen

Ltz
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.utlllzavlﬁn dnl reo;duo liquldo anhidro de alto punto de

'éﬁmma utl]lzados en la preparacifn de los E&teres monoglic6li~

la dlStIlbUClén o la pureza de] producto y 51n formar conta-

.'reaCCLén, especialmente en los sistemas continuos., Asi, el
" cblicos deseados de los contaminantes glic6licos. El residuo
reciclindolo continuamente para mezclarlo con las corrientes

coptinuacién serd ilustrada ademis mediante el dibujo que

.en transformaciones quimicas.

£rando &l regiduo del efluente liquido producto de feaccién pro-
cedente de la reaccién de un Sxido de alguileno y un alcoholj.
en presencia de>un catalizador que contiene cationes alcali-
nos o alcalino-~- terreo después de que se hapseparado del misy

mo los éteres monogllcélicos y pollgllcéllcos deseados. La
ebu111c16n para sustLtulr a los sistemas catalitlcos normales

cos y pOllgllCOllCOS elimina v1rtua1mente el agua de estos.

slstemas de reac016n sin efecto adverso sobre el rendimiento

minantes gTLCollcos 1ndeseables en el efluenLe producto de

-’

procedimiento de la invencifn elimina ademéds virtualmente

los problemas consiguientes de separacibn de los éteres gli-

anhidro lfquido de alto punto de ebullicibn de esta invencidn
puede ser utilizado en sistemas de transformacidn continua

X _
de alimentacién de 6xido de alquileno-alcohol.

. Ladeséripcién uetallada de la invencién que damos a

aéémpaﬁa a esﬁa meﬂorié, que es un diagrama de flujo-esque~
mét;co que 1lustra una reallaac16n preferida de la invencifn
Para simplificar el dlijO, se han onitido los detalles con-
vencionales como vilvulas, bombas, refrigerantes, rehervido-~
res, cdmaras de compensacmén, dispositivos de control de
caudal y temperatura y almllares, ya que la construccidn,

operacifén y funciln de los mismos es conocida de los expertos
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' reacc16n quet;mda , O colas, contiene alcoholatos catalitlca

1 siduo se concentra por cualquier procedimiento convencional,

.ae materiales de puntd de ebullicibn mis bajo para formar el

El residuo liquido anhidro de. alto punto de ebulli-

cibn de esta invencibn preferiblemente se obtiene al princi-

pio mezclando prlmero ¥y hacmendo reaccionar un 6xido de alquit -

leno y un alcchol en presenc1a de alredbdor de 0,05 a 0,5 3%
en peso,'calculado sobre el peso del alcohol presente, de hi~
dréxido s&dlco o de hldroxmo potas:.co a una tcmperatura com-|.
prendida entle 90 y 200°C aprox1madamente, bajo una pres;én
de unas 150-500 psig (10,5-35,1 kg/cm manométricos). E
efluénté 1iquidprprodupto de reaccidn se-purifica después
para seéékar él exbeso de alcohol que no ha reacciohado yrdes
pués se separan del mismo los eteres monogllcéllcos y pOllgll"

COllCOS deseados Elresmmodel efluente liquldo PlOdhwtO de

mente actlvos de sodio. o potasio disueltos en &teres gllCOLL-

cos superiores y otras sustancias desconocidas. Después,el res

por ejemplo por destilacién instant&nea o por evaporacibn de

pelicula frotada separando alrededor del 80 al 88 % en peso

residuo liquido anhidro de alto punto de ebullicidn. Mds es-
péciaimente,rel.residuo de colas de &ter.glicblico se concén;
fra'sufﬂﬁenbmnente para obteﬁér un residuo anhidro gque con-
tiene una proporcibn de'hidréxido sddico o potédsico del 9 %
en peso como minlmo y preferlblemente alrededor del 10 al
30 % en peso, calculada sobre el peso del reSLduo anhlaro,
y'que depende del catalizador de hidréxido de metal alcalino
o“alcalino—térreo iniciélmente empleado.

Los expertos en la‘técnica comprendé&én facilmente
que el residuo anhidro de alto punto de ebulliéién de esta in-

vencidn puede ser obtenido utilizando inicialmente cualquier
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Wy separa016n pueden ser f&c1lmente ajustadas para la recupe-

-7 -

éatalizador del proceéo convencional de obtencibn de é&teres
_glicélicos'que contenga cationes de metales alcalinos o alca-.
lino-térreos. Sin embargo, preferimos emplear los residuos
donde se utiliza’hi&iéxido s6dico a potésico.

Comorse ﬁa'mencionado antes, es pr&céiba comfn en
la 1pduer1a someter el efluente producto de reacc16n éter
gllcélkco a una mulL1p1101dad de operaciones de purlflcahlén
‘y/o separgcmén, tales como pasar el efluente por una multipli]
ciaéd de ﬁorres ae déestilacidn fraécionada para separar el.
exceso de alcohol’ que no ha reaccionado y separar los éteres
monogllcollcoo y/o pOllgllCﬁllCOS deseados en forma esenc1al-
mente pura. Como es sabido, las cond1c10nes de pu_lflcarnén
racidén de materiales gue cumplan las especificaciones desea—
das. De-acuerdb~con esta invencién,elhmsﬂkbémi'efluente 1i-
‘quido prdducto'de reéccién, o colas, de cualquier etépa de
purificacibn o séparacién, incluido el efluente producto de
reaccibn inicial no purlflcado, puede ser concentrado como
‘se ha descrlto antes para obtcner el residuo liquido anhidro,
‘de alto punto de ebullici6én y cataliticamente activo de es-
ta,iﬁﬁenciéq. El exceso de alcohol gue no ha reaccionado, loé
étéres_glicélicos y otros sﬁﬁproductds son fécilmen?e separa-
dgstdurante la concentrécién. 8in embargo, préferimos utili-
zar las colaa de éteres gllcélacos obtenidos en la Gltima eta
Vpd de purificacibn y/o separa016n como residuo de partlda.

El catalizador de residvo ligquido anhidro de alto
punto de ebulllc16n se emplea en las mismas proporciones que
los sistemas cataliticos normales, que habltualmente oscilan
entre alredeédor de 0,05 y 0,5 ¢ -en peso. de metal alcalino o

alcalino-térreo presente, calculado sobre el reactivo alco-
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“térreo presente en un residuo anhidro dado puede ser facil-".| -~

.liqulao caLallzador requerlda para una operacidn dada,préctl~

. ciona una mejora en sistemas como los indicados en el dibujo

un catalizador (2) y un 6xido de alquileno (3), a los cauvda-
les deseados para obtener las relaciones molares de reactivos
'y las cantidades de catalizador antes descritas. En el reac-

tor (10), las sustancias reac010nantes se calientan en pre-

3000 psig (2,1 a 211 kg/cm2 manomé&tricos). Una vez coﬁpleta~

-8 - -

héllco. La cantidad partlculal de metal a¢callno o alcalino~-
mente determinada por procedimientos analiticos conocidos.
Asi, el experto'en'el campo adecuado puede calcular f£dcil-

mente la cantidad volumetx:ca Ke) porcentaje en’ peso de r051duc'

camente 51n ninguna experlmenuac16n. . ' '.:
© El catalizador de residuo ligquido anhidro de alto

punfo Ae‘ébull;cién'pgede'ser utilizado como sustituto o

aditiv;'ae los sistemas cataliticos normales, en procedimien

tos convencionales'continuos o discontinuos. Es esPecialmenta

adecuado para los sistemas continuos donde su empleo propox-

.e -

s

que acompaila a esta memoria..

Refiriéndonos ahora a los dlbUJOS, en un procealm an
to contlnuo para la preparacibn de cteres monoglicdlicos B%
polig;icéllcos, se introducen en un reactor continuo (10)

unas corrientes de alimentacibén fluidas de un alcohol (1) -
X i

sen01a del material caLalitlco normal a una temperatura de
50 a 350°C aproximédamente y- bajo una presién de unas 30 a
da la reaccidn, el producto de reaccifn crudo efluente se
intrcduce nor el conducto 12 en una columna de rectificacidn
(14L que opera en condiciones de temperatura y”presién cono-

cidas, para separar el exceso de alcohol que no ha reacciona~-

do. Este exceso de alcohol que no ha reaccionado se recoge
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'.lnferlores, v.g. €ter monoetilico de atllencllcol cuando el

en la parte superior de la columna de rectificaciétn (14) a.

refino (20), por ejemplo una torre de destilacidn convencio-

'cav pard sacar por la parte super:o a través del conducto

o poliglicdlicos deseédoé, v.g. éter monoetilico de dietilen-

seleccionadas para sacar por'la parte superior cualquier pro-

través del conducto 16 y se recicla a la corriente de alimen~|
tacién de alcohol para ser utilizado de nuevo. Las colas 1li-
guidags o residuo’ de 1a columna de rectificacibn (14) pasan

al conducto 18 y son introducidas en una primera columna de
nal..La columna de refino (20) opera eia condicicnes conoci-:

21 el producbo éter monogllcéllco o poliglic6lico deseado -
de acuerdo con .las .especificaciones establecidas. Habitual-
mente, ld columna de refino (20) opera en condiciones conoci=-

das para sacar por la parte superlo; los éteres glic6licos

aleohol reaccionante es etanol. Las colas liquidas o efluen~
tes de la columna de refino (20) se pasan despuds por el con-
ducto 22 a una segunda torre de refinq (24) que opera en con-
diciones de operacifn conocidas para sgcari; por la parte su-

perior, a través del conducto 25, otros éteres monoglic6licos

ollCOl cuando se emplea etanol. Comc ¢e sabido, las columnas

de reflno (20 y 24) pueden cperar en condiciones de operaCLSn

ducto deseado de &ter mbnoglicélico y poliglicdlico, forman-.
do ;Ualquier ﬁezcla’deseada, ya que los puntos de ebullicidn
de estos materiales son mﬁy conoc;dos. | ‘

De acuerdo con el procedimiento mejorado de esta in-
vgncién, el residuo dei efluente producto de reaccidn liquido
del calderin de refino (24f_se pasa por el cénducto (26) a
una columna de destilacidén instantdnea o a un evaporador de

peliculs Contimia (28) que opera en condiciones suficientes
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ca de alrededor del 9 % en peso como minimo, preferiblemente

'riormentg. Este residuo liquido anhidro concentrado, de alto

' catalizador de la reaccidén 6xido de alquileno-alcohol.
. ha estado funcionando durante un perlodo de tlempo suficien-

te para obtener una cantidad del residuo liquido anhidro

concentrado, de alto punto de ebullicibn, suficiente paré

(2). E1 procedimiento.puéde llevarse a cabo de forma continud

Jebullicién hasta que resulta demasiado viscoso para ser ma-

nejado. Cuando esto.bcurreh se tira el residuo de la columna

para retirar por la parte superior, a través del conducto
29, alrededor del 80 al 88 % en peso del residuo. Las colas
0 residuo obtenidos de la torre de destilacidn instanténea.
(28) constituyen ei“reéiduo ligquido anhidro de alto punto

de ebullicién de esta invenci6én, con un contenido en clusti-|-
alrededor del 10 al 30 % en peso, como se ha descrito ante-

punto de ‘ebullicidn, puede ser reciclado después a través .
del conducto 30 yxalimentado al reactor (10) para uso coﬁo

Despues de que el 51stema continuo antes descr’to

uso,en'las cantidades antes descritas como catalizador de la
reaccibn alcohol-6xido de alguileno, puede ser interrumpida

la corriente de alimentacidn del sistema catalitico normal
. i

¢on reciclado del residuo liquido anhidro de alto punto de

de reflno (24) y se utlllza de nuevo el sistema catalitico
normal hasta que se ha preparado Yy recogldo una cantldad su-
ficiente del residuo liquldo anhldro de alto punto de ebulli-
cién antes descrito.

Bl residuo liﬁuido anhidro de alto puntb de ebulli-
cidn qué contiene alcoholafos cataliticamenté activos dé ne- |
tales alcalinos o alcalino—téfréos puede ser ufilizado como

catalizador en la reaccidn de cualquier 6xido de alqﬁileno vy
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.de carbono Yy alcoholes monohidrlcos alifiticos saturados de

- alquiléng el 6xido de etileno, 6xido de propileno y 6xido

También pueden utilizarse mezclas de alccholes. Ademds, el

J- do de la reaccibn de un cierto &xido de alquileno y un cier-

to alcohol puede ser.empleado como catalizador para la.reac-

;plQ, el residuo liguido anhidro concentrado obtenido en la

como catalizador en la reaccién entre 6xido de etileno y

. n=butanol.
vos de la invencién solamente y no deben considerarse limita-

'me;éial,de'reactorfcontinuo para la produccidn de éteres gli~

-ll ~

cualquier alcohol, tales como alcoholes de peso molecula;
més alto, alccholes polihidricos y'btros compuestos que con-|
tienen por lo menos un grupo hidroxilo. El residuo anhidro
de la invencién'es.éspecialmente Gtil como catalizador en

las reacciones entre un b6xido.de alguileno de 2 a 4 Gtomos
lai étomos de carbono. Son ejemplos de estos_6x1dos de

de butiléno. Son ejemplos de estos. alcoholes el metanol,

etanol,’h-prbpanoi, isopropanol, n-butanol y terc-butanol.

residuo liquido anhidro de alto punto de ebullicibn obteni-

cibn entre otros 6xidos de alquileno y alcoholes. Por ejém-

reaccib6n de 6xido de etileno y etanol en presencia de cata-

lizador de hidréxido sbddico olpotésico puede ser empleado

-Los siguientes ejemplos se dan-con fines ilustrati-
tivos de la misma. En los ejemplos, se emplea un sistema co-

cblicos. El sistema reactor comp;ende un reactor presuriza-
éo conﬁinuo, una torre de destilacibn y rectificaci6n de
alcohol y una primera & una segunda torres de destilacidn y
refino del producto conectadas mediante conductos y aparatos
de bombeo apropiados. El.sistema también esté'provisto de

una torre de destilacién instantinea conectada a las torres
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|- de alimentacifn comln donde se mezclan antes de entrar en el

- 12 -

de refino del producto y, a través de medios de reciclado,.

para separar, ‘concentrar y reciclar el residuo de colas de
la torre de‘desﬁilééiénzde refino hacia el reactor o para .
evitar la tpfre de aestilacién iﬁstanténea y ios‘medios dei
.recicladq.. . . 7 |
EJEMPLO 1

.Eh una unidﬁd comercial continua péfa'la obtencibn
de éter g'lwi c¢b61lico egquipada e 6:ﬁ 0.
se ha . descrito antes :sb.fbbm;
bean ﬁnag corrigntés de alimentacién de metanolh'solucién

acuosa cfustica concentrada y 6xido de etileno en una linea

-

Vreactor. La relacién molar de metanol/6xido de etilend.es
alrededor de 2,9:1,0 mientras querla solucidn de catalizé@or
se introduce.a un caudal de alrededor de 0,1 % dercéustica,

unos 160°C y estd presurizado a unas 220 psig (15,4 kg/ém2

. | )
manométricos). El efluente del reactor pasa a través de una

serie de tres torres de destilacibn. El exceso de alcohol que

;d torre de destilacidn Yy réétificacién'mientras que el pro-
dﬁétq étgr‘glipélico qﬁe.cumple las.especificaciones‘se.recog
en:Ia parte sﬁpefidr de la segunda y dltima torre‘de destiiaj
cifn, denominada primera y segunda torres de refino. Uné nues
fra de colas de éter monometilico de etilenglicol, tomada de
la primera torre de refino, se desfila instanténeamente:a 5-
6imm Hg de vacio y alrededor de.lOO a l30°C,-recogiendo el
88 % en la parte superior. El residuo evaporado contiene

9,2 % en peso de c8ustica. Empleando el aparato y las condi-

al reactor. -Asi, el sistema reactor puede operar a Voluntad;- ’

calculado sobre la cbrriente'de alcohql; EL fgactor opera a |

.no. ha reaccionado se recoge en la parte superior de la prime-
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" nol a 6xido-de etileno de aprpximadamenter3:1,'mientras que

| te de alcohol. Una muestra de las colas de Etexr monoetilico-

de dietilenglicol, tomadas de la.segunda (Gltima) torre de

_cogiendo un 83 % eh la parte suberior. El residuo evaporado

‘leno y las miestras de residuo destllado 1nstant5neamente

normal de solucién cdustica concentrada, al mismo porcentaje

en peso de cdustica, caléulado sobre la corriente de alcohol.

mentacién de metanol y 6xido de etileno para proporcionar

una relacién molar de alredédof de 2,9:1 de metanol a 6xido

para ambas -operaciones. Se toman muestras del efluente crudo

N ‘ —13 -

ciones del proceso antes descritos, se realiza una segunda.
operacién utilizando unas corrientes de alimentacifn de alco |

hol etilico y Oxido de etileno en una relacifn molar de eta-
el catalizador cdustico se introduce a un caudal de alrede-
dor de 0,15 % en peso de ciustica, calculadé sobre la corrier
refino, se pasa a través de la unidad de destilacibn instan- -
tnea y se destila.a 5-6 mm Hg y alrededor de 100-130°C, re-
1nstant&neamente contiene 9 O % en peso de céustlca.

Después se realizan doe operaciones en el mismo apa-|
rato y- en las mismas cond1c1ones de transformac16n, utlllzan—

do unas corrlentes de allmentac16n de metanol, 6xido de etl—

antes preparadas como catalizador en lugar del catalizador
En todas las operaciones se mantienen las relaciones de ali~

de etileno.’ También se Corservan las condiciones de reaccibén

del reactor de cada operacién y se analiza para determinar la
distribugién de productos. Los resultados analiticos se en-

cuentran en la siguiente Tabla I.
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_lenglicol, % en peso 11,7 12,0 10,2

. de colas evaporadas 1nstant&neamente.de &ter monometilico

“n-butanol y'éyido de etileno, en una relacién molar de apro-| -

_se utlllza como catalizador el re51duo de colas evaporadas

- 14 -

TABLA I
Distribucidn ’ Oper. 1* Oper. 2** Ieéfica_l.
Metanol, % én-peso : '47,9 . 47,5 - 49,1 :'
Eter monometilico aé eti- . . -
lengli¢ol, % en peso 38,4 38,0 38,9

Eter monometilico de dieti
Eter moqometillco de trletl , '
lenglicol, % en peso 2,2 2,4 1,6

* QOperacién 1, colas evaporadas'instanténeamente de éter
monometilico de etilenglicol.

*# OpefaCién 2, colas evaporadas instantdneamente de étexr
monoetilico de dietilenglicol.

Como demuestran los datos anteriores, el residuo E
A\
de etilenglicol puedeL ser utilizado como catalizadorren
sustitucién de los sistemas cataliticos norﬁaies en 1é'pgo~
duccién de’éteres'glicélicos éip ningﬁn,efectd édvérgd's&f
brg'el rendiﬁien;o Q'ia distribucién del. producto.
*EJEMPLO é .

Empleando el aparato:comercial continuo y l%s_con-'

diciones delrproéeso descritos en elrEjemplo'l, sé realiganr

dos operaciones utilizando una corriente de alimentacifn de

x1madamente 4,0:1 de alcohol a ox1do. En la prlmerd opera-
c16n, se’ utlllza un 51stema catalitico normal de hidréxido

'\

sodlco como catalizador mientras que en la sequnda operac16n,

instantineamente de &ter monometillco de etllengllcol prepa-
rado en el Ejemplo 1, En ambas operaciones los catalizadores
se introducen a velocidades de alrededor de 0,1 % en peSO de

céustica, calculado sobre la corriente de alcohol. Se toman
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~Eter monobutilico de trieti

. Eter monobutflico de tetra-

. como catalizador proporciona unos rendimientos y unas distri+ -

nidos cuando se utiliza un sistema catalitico convencional,

-ta} como 1a‘0peraci6n 1, y son comparables a la distribucién

" ' 15 —

muestras del efluente crudo del reactor en ambas operacio-

nes y se analizan para determinar el rendimiento y la distri
bucibn de producto. Los resultados analiticos se encuentran
en la siguiente Tabla II.

TABLA IT .

Distribucidn - ‘ Oper. 1* Oper. 2%* Tebrico

n-Butanol, % en peso 71,6 73,0 71,2°

Eter mondbutilico-de etilen~-
glicol, % en peso = 18,4 17,9 17,8

Eter monobutilico'de'aietiﬁgl_

glicol, $ en peso B ’ 6,5 5,9 8,1

. lenglicol, % en peso . 2,4 : 2,0 2,4

etilenglicol, % en peso 0,9 0,7 0,5

* Se utiliza un catalizador de NaOH

** gSe utiliza un catalizador de colas evaporadas instanténea
mente de &ter monometflico de etilenglicol.

Como indica la Tabla- II, la utilizacién de un resi-
duo de colas evaporadas instantdneamente de &ter glicblico

|

buciones de producto esencialmente comparables con los obte-

teéfica.
| 'EJEMPLO 3
Empleandorel aparato comercial continué y lés condi-
ciones del proceso descritos en éi Ejemplo 1, se realiza una
opergciéﬁ utilizando como corriente de alimentaci6n una mez-
cla de reactivos metaﬁol, 6xido de-etileno y solucibn acuosa
custica concentrada como catalizador, en una relacifn ﬁolar

de metanol a 6xido de aproximadamente 3:1, mientras que la




10

15

25

30

ténea y se destila instanténeamente a 5-7 mm Hg y alrededor

L 20

“se encuentran en la Tabla III.

% Se-utiliza un catalizador de KOH

- ’ ' _.16...

velocidad de alimentacién del catalizador es alrededor de:
0,15 % en peso de ciustica, calculada sobre la corriente dé'
alcohol. Una muestra de colas de éter monometilico de eti-
lenglicol,'tomaaa; de la primera torreide destilaéién y re—

fino, se pasa a través de la unidad de destilacién instan-

de 100~ 1JO°C, recoglendo un 88 % por la parte superior. E1l°
reSLduo concentrado destilado 1nsLanténeamente contlene i5 ¢
en’ peso de céustlca. Después se realizan dos. operacmones
utlllzando los mismos aparato y condiciones del proceso y
unas cor;ientes_deralimentacién de reactivos de alcohol eti-
lico\y ékido de etileno en una relacién molar de aproximada-
ménte 1:1 do'alcohol a 6xido. En la primera operacibn, se
utiliza como caLallzador una corriente de alimentacidn de
hldrodeo potésico mientras que, en la segunda operac16n,
se utiliza como catalizador una corrlente de las colas eva-
pofadas instaht&neaﬁente de &ter monometilico de etilengli-:
col antes citadas . Se toman muestras del efluente crudo del
reactor de ambas opefaciones y se analizan para deterﬁinar
el contenido en‘etilenglicol. Los resultados del andlisis

~

TABLA IIT

Distribucibn . ) Oper. 1* - Oper. 2%k

Etilenglicol, % en peso , 0,12 0,004

x Se utiliza un catalizador de colas destiladas 1nsnantdnea-
mente de éter monometilico de etilenglicol.

Como muestra la Tabla III, la utilizacidén de resi-
duo de colas destiladas instant&neamente de éter glicélico-
como catalizador reduce sustancialmente la formacidn de eti-

lenglicol. Esto corresponde a una reduccibn del contenido de
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1 zador que contiene cationes aléalinos o alcalino-térreos, a

una temperatura de .50 a 350°C y bajo una presidn de 30 a 3000

'liquado que queda dcspués de separar el producto &ter glic6li-

do porgue se recupera de la mezcla de reaccidn del 80 al 88 %

etilenglicol observada en el producto purificado de &ter mo-
noetilico de dietilenglicol obtenido en la parte superior |
de ‘la columna, que se encuentra que es del 0,6. 2 en peso §a~
ra la Operacién i_éntérior ? del 0,02 % en peso para laVOpe—
racibn 2. ‘ 7

Enlrgsumen, la patente de Invenci6n que se solicita
debera rec;er sobre las siguientes:

" REIVINDICACIONES

1. Un ‘mé&todo para la preparacitén de éteres gllcéll—
cos por calentamlento de una mezcla de reacci6n que contiene

un &xido de alqulleno y un’ alcohol en presencia de un catali-

psig (2,1 a 211 }:g/cm2 manométricos), cuyo mééodo se caracte~
riza porque el catalizador es un residuo liquido'anhidro de

alto.punto de ebullicién que contiene alcoholatos cataliticé—
mente activos de metales alcalinos o alcallno-térreos, prepa-

rados en dlcho procedlmlento por concentracién del residuo

co de la mezcla de reaccibn.

| ‘ 2. Un’méfodo segﬁn la Re1v1nd1cac15n 1, caracteri~
zado porque el ‘citado reSLduo se prepara concentrando 1a mez«-
cla de reacc;én hasta que contlene por lo menos un 9 % en pe-
SO de un metal alcallno o alcallno ~-térreo, calculado sobre el
peso de’ dicho residuo. '

3. Un método segln la Reivindicacibn 2, caracteriza-

en peso de la misma.
4. Un método seqglin las Reivindicaciones 2 o 3, ca-

racterizado porgue la mezcla de reaccibn se concentra calentan
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cblicos descados se separan de dicha mezcla y por lo menos

{ UN METODO PARA LA PREPARACION DE ETERES GLICOLICOS.
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do a 100 -130°C, bajo una presidn de 5 a 6 mm Hg.
5. Un método segfin cualqulera de las precedentes ’
reivindiéaCLOnes, caracterizado porgque la preparaciln de
éteres glicélicbs.se realiéa’de forma continua 'y la mezcla’
de reaccién éruda se hace pasar .por una multiplicidad de
unidades,dé destilacidn que operan en condicidnes tales que

el exceso de alcohol que no ha reaccionado y los éteres éli—

una -parte del residuo concentrado -resultante se recicla pa-
ra constituir por lo menos una parte del catalizador.
6. Se.reivindica por tltimo como objeto sobre el

que ha de.recaer la Patente de Invencién que se solicita:

Todo conforme queda descrito y reivindicado -en la
presente Memorla descriptiva que consta de diecilocho. pag:-
nas mecanografiadas y dlbuaos adauntos. .
' Julio de 1976

fﬁﬁDO UNGRIA

Madrid, 9 4
BE
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