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El proceso a que sSe refiere eota patentes bmemdo
e la reaccién ds condensacidn aldflica de la acctons, in-
4rodues una serie ds innoveciones fundamonteles en cuanio &
loe dos ¥ipos de catelizadores utilizados y en ouento al di
sefio dol rTeactor donde transcurre la reaccidn.

Con 1a presente invencidn, fruto de los firabajos
de investigseidn realizados mediante un programe de Accién
Concertada con la Administracidn, se ha conseguldo esencial
mente aumentar la converaién en el reactor, el permitir el
disefioc de) mismo un sontacto més Lnidmo entre los resctivos
y ¢l catelizador, sin pérdida por difusidn, rednciendo ade
més ol tiempo de "residencia® de éstos, nesesario para gue
tengn lugor la reaccidn.

Pura complementar la descripeidn que seguidarente
ge va a realizar y con objetc de gyudar a noa mejor compren
gidn de 1as carascteristicas de la invencidn, se acompaia a
la pressnte memoria descriptive, a titulo de ejemplo orientz
tive, un esquema en el que se representan ins feses o pasos
o segulr para la preparscion de la discetona=-alconal.

Una ves introducidas lss materias priczes sn 6l -~
resctor, la eporacidn se realiza entre mnoa nérgenes de ten

. peraturs Sptimos de entrada y ozlida en el mismo, desde 10~

25.

30.

20490« hanta 24-3090, fijados estos valores en funcidn de -~

1as curvas de conversidn do acetona on dlacetonz.

Cuande se utilizen soluoiones dg gloeli como catg
lizadory el $iempe de permanecis on el macfor ds los pro—
ductos de partida ooells enbre 2,5 a 3,5 horas, para alcan~
gay unn conversidn entre €1 9 y el 114, &l blen on los rri-
meros minutos se pusde obtener uns conversidn del 3-6%.

EL circulto completo de remcoidn consia de una ng
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rie do depdsitos o de una columna de relleno o "reactor tu~
bular® (3), en sl que se introdude la memcla de secetona (1)¥
catalizador (2) por laz parte suparior, ¥ el producto de = ~
resccidn sale por ls bose después ds un tiempo & residencis
ignel al existente en los depdsitos de renccidn,

Como cotaligadores del rroceso pueden utilizorse:

4) Soluciones acuosas o alocholico-asuosas de hi-
dréxidos de metalss alcelinos o alealindtérrevs.

2) Resinas canbiadoren de fones de tipn dasico.

Se presentan aquwl unos gejemploz de los resuliados .
obtenidany en primer lugar con diferentes tipos de solucio~
nes y en segundo lugar ©On resinns,

BIEMTLO 12.

Utilizacidn do soluciones gouosss do hidrdxido de
sédio, litic o potdsio.

g) En los ensayos realizados con soluciones acuo~
sos en ooncentraciones desde el 0,1 haste 1-5%£, y uaa pro-
poreidn de Alonli total del orden de 0,02% a 0,35% oon relz
¢ién o la cantided de acetonn alimentada, con un tiempo de
vesidoncia de 3 horas se hen ottenido conversiones dc 9 8 &
10, 9%e

b) En loo azsos en que B han ubilizado BOLucioew
nes scuosas de potass, en concentrasiones gimilares a les -
dsl apartado a) se ha observado una reduccldn en el tieupo
de residencia, siendo ehora del orden de 2,5 hores prara a8l
csnzar ¢l mimmo porcentaje de conversidn.

£l iatervalo de ooncentracidn de estas soluciones
s ha meleccionado en base & que uomeMiones inferiores
a les esfisladas dieminnyen la conversién en un 40-50f y en
el limite uperior, concentracionses més elevadas dan lugar
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a problemes de tipo fisico y e la formeeidn de reamctiones -
sacundavias no deseableoc.

BIFFL0 28,

Cusndo sme han empleado mosclas binarias de hidréxi
8o sfdfco e hidvdxide potésico, 50/50, con une concontro~ ~
cidn del 0,67 en pass ¥y uns proporcidn total del orden de -
030155 8 0,254 en peso con relacidn 2 la centidad de sento-
na alimentads, se obticnen conversionss del 9 &l 104, para
unos tiempos de residencia de 2,5 a 3 horas.

Empleo de resinas.

« En un resctor convencional de lecho fijo se hen
realizado Jos ensaoyoe, vfilizands uns resins bésica como ca
talizador 1c qus ha permitido obtener con un $iempo de resi
doneie de 1 minuto, um poreentaje de conversién del Gf.

Se ha obsarvedo que si se eleva ligeramente el «=
ticmpe de residencia, la conversidn aumente un 10% sproxinz
demente, ¥ & partir de este momento el grede de conversidn
permancce casi constente, |

Ins corrientes de salids de producto de racccidn
fornedo después del contacto de la meetona (1} con el cata-
lizador (2), tanto de los depésitos ds reaccidn como en la

solunne de relleann o rescior tubulsr {3), Be hacen vaser a

_unos esmbiedores (4) de resinas catidnices donde se sepsra

8} 4Alceli del producto de remcoidn, por intercamdio idnico,
o-blen o8 nentweliza con un 4cido o anhidrids. Las resinas
de ostos cambiadores (4) se rogeneran cuando pierden su ag
$4vidad con mma solucidn de foido sulfirico, de modo gue la
colume de concentracidn del cetslizador es ls referenciade
con el ndmero {5)
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Il poso sigoiente & la nesubralizecidn es la sopa-
racién de ligeros do la corriente de prodmeto druto, Yo que
se realiza en una columna de separscidn a presidn ctmdsferi
cn, 2acando por csbeszz acelona con algo de agun, la cunl se
rocicla & través de un iantercambiador ds calor o un tanque
do slimentacidn, ds donde s econducido 4s nuwve al qircuito
ds proceso.

For la base de la colamna so separa la dlacetonn
bruta, con uns riqueza del 90% aproximadamoate, que o¢ on=
via a8 unos depésitos. de almacennjs, de donde pams g la fase
de purificacidn que se realiza en dom columnas de vacio (5)
¥ (7), oon objote de ovitar eu descomposicidn yo que la dig
cetona vu inestable a tomperaturas superiores a los 1409C.

En la primerz de estas dos odumnss (6) ss supara
por cabeza una fracoidn do ligeros gue contisne acstonn, -
éxido de mesitilo, mgum, y alge da disestona. E1 producto -
Qo fondo es dlacetona cmatl pura, se lleva & 1o pegunda COwe
lumna de vacfo (7) o de ssparacidn ds “pesados® de donds sg
le la diacetona (9) pﬁr oabesa a'uim temperatura da 729C.,
aproximadaments, ¥y con uns riquess dsl 98,5 a 99,61.

Los pesados obtenidos en la hase do la sogunda ¢g
lumna (7) pasan también al depSeits ds recupsracidn (8) de
acetona, y a la colums d¢ resuperacién (10}, de la gus se
obticne el correspondignts rosidus (11).

El proceso on su comjunbo &8 opera con uns recupe
racidy mixima de acetons, lo que permite aloanzax rendimien
%08 muy eleavadogn.

El Solicitents se reserva ol derechy ds extender
gotn demanda a los pafses sxtrenjerse, reiviadicendo la mig
mg prioridad de ls presente solicitud al emparo del Convenio
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Internacicnal para 13 proteccion de la Propiedsd Industrial.

Igualmente ol solicitants se reserva el dorecho de
introducir en la presente invencidn cuentos perfeccionamion
%ot sobre la misma puedan derivarcs, mediante le solicitud
da Joa correspondientes Certificados ds Adicidn en la forms
sefialada por la Ley.

R O T A

Ia Patente de Invencidn que se solicita por vein-
te aflop, para Bepafin, de scuerdo con la vigente Leglielacidn,
deberd recaer sobre: "PROCEDINIENTO DR FREPARACION DE DIACE
TONA~ALCOHOL*, segmin las carscterfsticas eeenciaiea de lan
sigulentess

tac/o-o
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REIVINDICACIONES

- ?roéedimianto de prépracion de discotona-al

eohol, gque estando basado en la resccidn de condensscidén -
#lddlica de la acstona, esencialmentse sSe curacteriza pope

. que se utiliza m reactor tubuler o umeoluma de rellenn

an el que ses introducs la mesztla de acetona y catalizador
comspondienf!:o, de tal forma que las corrientes de =alida
ds producto de resccidén formade después del contacto de ls
acelona con el aludido catalizador, se hacent pasar a unos
combiadores de resinas catig!nicas donde Be separa el dlea~ .
11 del producto de reaccidén, por intercembio iénico, pu- =
diéndove realizer une neutralizecién a base de un docido o
snhidrido; de tal modo que inmediatumente después de la -
noutralizacidén se realiza la seporacidn de ligeros de Coww
rriente de producto bruto, obteniéndoss acetona con elgo -
de agua, la cunl se recicle a través de un intercsmbiador
de calor a un tangue des alimentacifn, de donde s conduci~
do de nuevo sl circuito de process; habidndose provisto -
que por la base de la columna de separscidn se obiengs dig
ostona brute, con una riqueza del 904 apruvximadanante, w-
siendo enviada s unos depfsitos de almacensje, desde donde
pasa a la fase de purificacidn que se realiza en dos colum
nas de vacio; de modo que en la primers de esias columnas
s8¢ separs por cabezs una fracoidn ds ligeros que pontiene -
acetona, dxido de meaitilo, agua y algy d¢ diacetona, sien-.
do el producto de fondo diaceiona tasi pura, la cual es -
llevads a la segunda columna de vacfo o de separgoién de -
pesados, ds donde sale la dlaceiona & una temperstura apro
ximnda de 722C., ¥ con uns rigueza del 98,5 al 99,64, ot
yoB pesados pesen soimismo 8l depdsito de recuperacidn de -
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28+~ Procedimiento de preperacidn de diacetona~al
cohol, segin reivindicmeidn 18, caracterizado porque el ca~
talizador eatd formado por disoluciones aguceas o sleoholi-
co-pouosag, de hidpdxido de melnles alealinos o aleslinos-
térreos, preferontemente l{tio, sodie y potésio, asf como
de mezclas bingries y ternariss en diferente proporcion de
estos mismos hidrdxidos; pudiendose utilizar asimismo como
cataligador, resinas intercambiadoras de lones, de tipo bf-
gico preferentemente, de gran superficie de contacto y al~
ta porxosidad, permitiendo una reduccidn de tiempo de resi-
dencla en el reactor, con un margen comprendido entre 0,5
¥y 2 minutos.

32~ "PROCEDINIENTO DE FREPARACION DE DIACETONA=
ALCOHOL"w

Segin queda sustancialmente descrito en la presen
te memoria que consta de alebe hojas escritams a méquina, -
Por une =20la ¢ars, ¥y acompafiada de dibujom.
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