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El proceso a que se refiere este patenta? basado 

en la  reacción de condensación aldóllca de la  acetona, in­

troduce """ serie da inMvaciónos fundamentales en osante a 

lea dos tipos de catalizadores utilizados y en cnanto al di 

5„ oeíío del reactor donde transcurre la reacción.

Con la presente invención* froto de los trabajos 

do investigación realizados mediante un programa de Acción 

Concertada con la  Administración* so ha conseguido esencial 

mente aumentar la  conversión en el reactor* al permitir el 

16* diseño del mamo un contacto más irBmo entre los reactivos 

y el catalizador* ain pérdida por difusión, reduciendo ade 

más el tiempo de "residencia" de éstos* necesario para que 

tenga lagar la  reacción*

Para complementar la descripción que seguidamente 

1$. se va a realizar y con objeto de ayudar a ana mejor compren 

alón de las características de la  invención, ae acompasa a 

la  presente memoria descriptiva* a titulo de ejemplo orienta 

tivo* un esquema en el que se representan las fases o pasos 

a seguir para la  preparación de la diacetona-elcohol*

20* Una vez introducidas las materias prisas an el —

reactor* la  operación se realiza entre unos márgenes de tea 

peratura óptimos de entrada y salida en el mismo* desde 10- 

2030. hasta 24*3093* fijados estos valores en función do —  

las curvas de conversión de acetona en diacetona*

25. Cuando se utilizan soluciones de álcali como esta,

lizaáar, el tiempo de permanecía en el reactor de los pro­

ductos de partida oscila entre 2*5 a 3*5 horas* para alcan­

zar una conversión entre el 9 y el 11%, si bien en los pri­

meros minutos se puede obtener una conversión del 3-6% *

El circuito completo de reacción consta de una se30,
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ríe de depósitos o de una columna de relleno o "reactor tu­

bular" (3), en el que se introduce la  mezcla do acetona (i)y  

catalizador (2) por la parte superior, y el producto de -  -  

reacción sale per la baae después de un tiempo da residencia

5. igual al existente en los depósitos de reacción.

Como catalizadores del proceso pueden utilizarse:

d) Soluciones acuosas o alcohollco-acuosas de h l- 

dróxidoo de natales alcalinos o alcalinotárreoe.

2) Resinas cambiadoras do iones de tipo básico.

10, Se presentan aquí unos ejemplos de los resultados

obtenidos; en primer lugar con diferentes tipos de solucio­

nes y en segundo lugar con resinas.

BJB3PL0 19.

Utilización de soluoiones acuosas de hidróxido de

1$. sódio, litio  o potásio.

a) En les ensayos realizados con soluciones acuo­

sas en concentraciones desde el 0.1% hasta 1- 5%. y una pro­

porción de álcali total del orden de 0.02% a 0. 39% con relt* 

ción a la cantidad de acetona aumentada, con cao tiempo de

20. residencia de 3 horas se han obtenido conversiones de 9 a *

10,$%.
b) Bu los casos en que se han utilizado solucio­

nes acuosas de potasa, en concentraciones similares a las — 

del apartado a) se ha observado una reducción en el tiempo

2$. de residencia, siendo chora del orden de 2,5 horas para al 

eanzar el mismo porcentaje de conversión.

El intervalo de concentración de estas soluciones 

se ha seleccionado en base a que concentraciones inferiores 

a las señaladas disminuyan la  conversión en un 40-50% y en 

30. el limito superior, concentraciones más elevadas dan lugar
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a problemas da tipo físico y a la for:saciÓn de reacciones -  

secundarias no deseables^

BJŜ H,0 29.

Cuando se han empleado méselas binarías da hldróxl 

$. do sádico e hidróxido potásico, 50/50, con una concentra- -  

ción del 0,6% en peso y una proporción total del orden de -  

0,01% a 0,2% en paso con relación a la cantidad de aceto­

na ausentada, se obtienen conversiones del 9 al 10%, pera 

unos tiempos de residencia de 2,5 a 3 horas.

10. BJEHKEO 30.

Bnpleo da resinas*

-  En un reactor convencional de lecho fijo se han 

realizado los ensayos, utilizando una resina básica como ca 

talisador lo que ha permitido obtener con un tiempo do reai. 

15* dónela de 1 minuto, un porcentaje de conversión del 9%.

Se ha observado que si se eleva ligeramente el 

tiempo de residencia, la  conversión aumenta un 10% aproxima 

demente, y a partir de este momento el grado de conversión 

permanece casi constante*

20. las corrientes de salida de producto de reacción

formado después del contacto de la acetona (1) con el cata­

lizador (2), tanto de loa depósitos de reacción como en la  

columna de relleno o reactor tubular (3), se hacen pasen* a 

unos cambiadores (4) de resinas catiónicas donde se separa 

25* el álcali del producto de reacción, por intercambio iónico, 

o bien se neutraliza con un ácido o anhídrido* las resinas 

de estos cambiadores (4) se regeneran cuando pierden su ac 

tividad con ana solución de ácido sulfúrico, de modo que la  

columna de concentración del catalizador es la referenoiada 

30. con el n&aero (5)*
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E1 paso siguiente a la  neutralización os la sepa­

ración do ligeros do la  corríante de producto broto, lo que 

se realiza en ana columna de separación a presión atmóefori 

ca, sacando por cabeza acetona con algo de agua, la  cual se 

5. recicla a través de un interoaRbiaáar de calor a un tanque 

de alimentación, de donde os conducido de nuevo al circuito 

do proceso.

Por la  base de la  columna so sopara la  diacetona 

bruta, con una riqueza del 90% aproximadamente, que ce ca­

lo. vía a unos depósitos de almacenaje, de donde pasa a la  fase 

da purificación que se realiza en dos columnas de vacío (6) 

y (7)# con objeto de evitar su descomposición ya que la  dia 

cotona ea inestable a temperaturas superiores a los 140sc.

ai la  primera de estas dos asuanas (6) ss separa 

15. por cabeza una fracción de ligeros que contiene acetona, -  

óxido de mesltilo, agua, y algo de diacetona. El producto *  

de fondo es di acetona casi pura, se lleva a la seriada co­

lumna de vacio (7) o de separación de "pesados" de donde aa 

le la  diacetona (9) por cabeza a una temperatura de 72SC., 

20. aproximadamente, y con una riqueza del 9S,5 a 99,6%.

Los pesados obtenidos en la base de la segunda ce 

luana (7) pasan también al depósito de recuperación (8) de 

acetona, y a la  columna de recuperación (40), de la  que se 

obtiene el correspondiente residuo (44)#

25# EL proceso en su conjunto so opera con una recupe

ración máxima de acetona, lo que permite alcanzar rendimien 

tos muy elevados#

El Solicitante se reserva el derecho de extender 

esta demanda a los países extranjeros, reivindicando la  mis 

30# ma prioridad de la presente solicitud al amparo del Convenio
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Internacional para la  protección de la Propiedad Industrial.

Igualmente e l solicitante áe reserva el derecho de 

introducir en la  presente invención cuantos perfeccionarían 

tos sobre lamisma puedan derivara o, mediante la solicitud 

5* da loa correspondientes Certificados de Adición en la forma 

saHalada por la  ley.

N O T A

La Batéate de Invencidn que se solicita por vein­

te  ados, para Espada, de acuerdo con la vigente Legislación,

10. deberá recaer sobre: "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE DIACE 

TONA-ALCOHOI", según las características esenciales de las 

siguientes:
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R E I V I N D I C A C I O N E S  

1* .-  Procedimiento de prepracion de diaeetona-al 

cohol, que estando basado en la reacción de condensación -  

aldólioa de la  acetona, esencialmente se caracteriza por—  

5. que ee utiliza un reactor tubular o usa columna de relleno 

en el que ee introduce la mezcla de acetona y catalizador 

correspondiente, de tal forma que las corrientes de salida 

de producto de reaeeldn formado después del contacto de la  

acetona con el aludido catalizador, ae hacen pasar a unos 

10. cambiadores de resinas catidnicaa donde ee separa el álca­

l i  del producto do reacción, por intercambio iónico, pu- -  

diAndose realizar una neutralización a base de un deido o 

anhídrido; de tal modo que inmediatamente después de la  <* 

neutralización se realiza la separación de ligeros de co­

is. rriente de producto bruto, obteniéndose acetona con algo -  

de agua, la cual se recicla a través de un intercaabiador 

de calor a un tanque de aumentación, de donde es conduci­

do de nuevo al circuito de proceso; habiéndose provisto —  

que por la bese de la columna de separación ae obtenga dia 

20# oetona bruta, con ana riqueza del 90% aproximadamente, —  

siendo enviada a unos depósitos da almacenaje, desde donde 

pasa a la fase de purificación que se realiza en dos colum 

ñas de vacío; de modo que en la  primera da estas columnas 

se separa por cabeza una fracción de ligeros que contiene -  

25. acetona, óxido de meaitilo, agua y algo de diacetona, sien­

do el producto de fondo diacetona casi pura, la  cual es -  

llevada a la segunda columna de vacío o de separación de -  

pecados, de donde sale la  diacetona a una temperatura apro 

rimada de 72sC., y con una riqueza del 98,5 al 99,8%, cu—  

30. yes peeadoa pasan asimismo al depósito de recuperación de
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acetona#

2* .-  Procedimiento de preparación de diacatona-al

cohol, segdn reivindicación 16, caracterizado porque d  ca­

talizador está formado por disoluciones acuosas o alcoholi- 

5, ca-ae nasas, de Mdróxido de metales alcalinos o ale alino s-

térreos, preferentemente litio , sodio y potásio, asi como 

de mezclas binarias y temarlas en diferente proporción de 

estos mismos Mdróxidos; pudiéndose utilizar aaizlsso corno 

Catalizador, resinas intereambiadoraa da iones, de tipo bá- 

10. siso preferentemmte, da gran superficie de oontacto y al­

ta porosidad, permitiendo una reducción da tiempo de resi­

dencia en el reactor, con un margen comprendido entre 0,5 

y 2 minutos,

3 6 ,-  "IROCEDINIENTO DE PREPARACION DE DIACETONA-
1 5 , ALCOHOL*.

Segdn queda sastancialmente descrito en la presen 

te mesarla que consta de siete hojas escritas a máquina, -  

por ana sola cara, y acompasada de dibujos.

2 0 .

Madrid, 

UNION EXi 

P.P.
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