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Hoja nim, 1

- Objeto de la invencién es un procedimiento para la --
preparacién continua de alcoholatos de metales alcalinos -
por transalcohilacién de alcoholatos de metales alcalinos
de alcoholes inferiores, especialmente de metanol o de eta
nol, con alcoholes superiores afiadidos en exceso, especial
mente alcoholes monovalentes glifdticos o cicloalifdticos,
¥ separacién del alcohol de mis bajo punto de ebullicién.

Es sabido producir metilato sédico, introduciendo, en
una columna de rectificacién, una solucién acuosa de hidré
xido sédico, preferentemente al 50%, en contracorriente —-
con vapor de metanol y haciéndolos reaccionsr de este modo.
3in embargo, este procedimiento es muy costoso, especial--
mente cuando se aplica para la preparacibén de alcoholatos
de metales alcéiinos, gue se derivan de alcoholes de 2 0 -
més 4dtomos de carbono. Para obtener alccholatos suficien-
temente puros y para conseguir una conversién de sustancia
suficientemente elevada, el alcohol empleado debe ser am--
pliamente anhidro. En tal caso, de T7 a 84% del alcohol -
empleado se recoge como fraccidn de cabezas y contiene la
totalidad del agua. La separacién de esta mezcla en alcoho
para su devolucién a la reaccidn y en agua exenta de alcoho
para satisfacer las condiciones de proteccién del medio am
biente, es muy costosa técnica y energéticamente.

Es sabido, ademds, producir alcoholato de metal slca-
lino, haciendo reaccioner, en un recipiente con sistema de
agitacibn, metilato sédico al 100% con el alcohol del agl-~
coholato deseado, sepéréndose del sistema el metanol que -
se forma. Puesto que la conversibén es una pura reaccibén -

de equilibrio, de la férmula general




10

15

20

25

30

27018

Hoja niim. 2

Me = metal alcalino
MeOR + R’OH;"_._‘S‘MeDR' + ROH R & alcohol inferion]
R’ = alcohol superior

es diffcil la preparacién de alcoholatos de metales alca-
linos de alta pureza por amplisima separacién del metanol
formado desde el sistema, para conseguir un elevado grado
de conversién en metilato sbdico, y la separacién de la -
mezcla de alcoholes que se retira del reactor provisto de
medios de agitacidn, es costommdesde los puntos de vista
téenicos y energéticos.,

En otro procedimiento conocido (memoria de patente -
alemana 12 54 612) una solucién de metilato sédico en can
tidades en exceso con respecto a un alcohol de transalcohi
lacién, se introduce en una columna, en contracorriente -
con el alcohol de transalcohilacidén evaporado. En la par
te inferior de la columna se retira la nueva solucién de
alcoholato deseada y por la parte superior de la columna,
el alcohol formado con la porecidén en exceso de alcohol de
transalcohilacién, una mezcla aque se somete a separacidn
de sus componentes en una segunda columna., En este caso,
para conseguir una amplia conversién en metilato sédico,
se trabaja con una cantidad de vapor de transalcohilacién
relativamente grande, a fin de retirar el metanol desde el
equilibrio de la reaccién. También esto exige un elevado
consumo de energia, tanto para realizar la transalcohila-
¢ién propiamente dicha, como para la subsiguiente separa-
cién de metanol y de alcohol de transalcohilacién, lo que
perjudica fuertemente la rentabilidad del procedimiento,
Ademis de esto, el gasto técnico y, con ello, el coste de

inversién para la produccidén de un alecoholato puro, es —-
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1 _ igualmente grande.

También es dificil el ajuste y mantenimiento en el -
producto de reaccién de una concentracién de alcoholato -
constante, previamente determinads para cada caso indivi-
5 dual, durante el funcionamiento permanente de la columa.
Mediante el sistema de calentamiento aplicado en la parte
inferior de la columna, se ajusta esta concentracibn en -
funcién de la solubilided del producto final, de la canti
dad y temperatura del alcohol superior en forms de vapor
10 introducido por la parte inferior de la columa, y de la
cantidad de vapor retirada por la parte superior de la co
lumna. Pequefias diferencias incontroladas del rendimien-
t0 calorifico producen ya alteraciones de la concentraew-
¢ibn, que pueden dar lugar a perturbaciones de funciong--
15 miento. Con una concentracién de alcoholato demasiado al
ta de la solucién de alcoholato a retirar, existe el peli
gro de gque ya con una peguefia eléVacién de la temperatura
en las conducciones tubulares calentadas por tubos anejos,
a través de las cuales se retira desde la columna la solu
20 cifn de alcoholato del alcohol superior, aparezca una eva
poracibén de alcohol, lo que puede tener como consecuencia
una precipitacién de materia s6lida. Una pequefia disminu
cién de temperatura en las conducciones tubulares calenta
das, puede provocar igualmente, en el caso de una concen-
25 tracién de alcoholato demasiado alta, una precipitacién -
de materia sélida, con lo que se originan molestas. per-
turbaciones de funcionamiento debidas a obstruccidén de -=-
las conducciones tubulares.

Por el contrario, una concentracién de alcoholato de

30 mzsiado pequefia en el producto final, exige un mayor gas—
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- to de medios de trabajo en la subsiguiente concentracién
de la solucién por evaporacién, con el fin de purificar -
el alcoholato de metal alcalino o con el fin de preparar
soluciones concentradags de alcoholato de metal alcalino -
en el alcohol superior.

La presente invencién se basa en la misidén de crear

tales alcalinos de alcoholes superiores, por transalcohi-
lacién de alcoholatos de metales alcalinos de alcoholes -
inferiores, en el gue de una manera lo mis racional posi-
ble, se consigan elevados grados de pureza del producto -
final con relacién a los componentes empleados, y concen=-
traciones en solucién, previamente determinadas, del al--
coholato superior en el alcohol de transalcohilaciédn.

La misibn se resuelve, de acuerdo con la invencién,
realizando simultédneamente la transalcohilacién y la puri
ficacién por destilacién del alcohol inferior, en una dig
posicifn con una zona de reaccién y una zona de concentra
c¢ibn directamente acoplada a-aguélla. Mediante la alimen-
tacién en comfin del alcoholato, eventualmente disuelto en
el alcohol inferior, y del alcohol de transalcohilacién -
por la parte superior de la zong de reaccién de la dispo-
sicién de acuerdo con la invencién, se obtiene, de una ma
nera ventajosa, un elevado grado de pureza, tanto del al-

coholato a obtener, como también del alcohol inferior a -

Esto se consigue mediante el acoplamiento del proceso de
reaccibén quimico con la separacién y purificacién, por --
destilacibén, del alcohol inferior que se forma y que even

tualmente se anade, en una disposicién, de la cual una -~

un procedimiento para la preparacién de alcoholato de me~’

retirar por la parte superior de la zona de concentracién.
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1 ,—-pérte trabaja como zona de reaccién y la otra parte con--
centra el alcohol inferior hasta la pureza deseada.

Con ayuda del modo de procedimiento de acuerdo con ~
la invencién, es posible realizar la reacci&n de tal modo
5 que la transalcohilacién se consiga sin una determinada -
cantidad de vapor de alcohol en exceso, de acuerdo con la
memoria de patente alemana 1 254 612, con amplisima con=-—
versién del alcoholato inferior de metal alcalino, y que
el metanol resultante se forme, pricticamente en una sola
10 etapa de trabajo, con alta pureza.

Ademds, el procedimiento de acuerdo con la invenciébn
se cargecteriza porque ya no son de temer alteraciones in-
controladas de la concentracién del producto final, sino
que m4s bien permite, segin la concentracién de la solucién
15 de alcoholato del alcohol inferior, oue ha de hacerse reag
cionar, en el alcohol de transslcohilacién, retirar cons-
tantemente de la zona de reaccién de la columna,el produc
to final con la concentracién constante deseada.

El procedimiento de acuerdo con la invencién, en com
20 paracién con el procedimiento segin la memoria de patente
alemana 1 254 612, se caracteriza ademis porque es posible
e incluso especialmente ventajoso, emplear los alcoholatos|
de metales alcalinos g transalcohilar, no en forma sélida
sino disueltos en el alcohol inferior. De este modo rew-
25 sulta una ventajas econdémica adicional, puesto que se pue~
den emplear materisles de partida baratos, ya que los al-
coholatos a transgleohilar, por ejemplo metilato sddico o
etilato sédico, resultan en los procedimientos de prepara
cién usuales, en los que se hacen reaccionar los metales

30 alcalinos con los alcoholes inferiores, en forms de solu~

27018
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1 .. ciones en los alcoholes inferiores, preferentemente meta-
nol o etanol,

En wna forma ventajosa de realizacién de la inveneidn
estd previsto que se produzca una oferta en exceso adicio
5 nal, ajustada a los participantes en la reaccién, del al-~
cohol de transalcohilacién superior en la fase lfguida de
la zong de reaccién, mediante el ajuste de la cantidad del
reflujo del alcohol inferior en la zona de concentracién.
Mediante la presencia del alcohol inferior al principio -
10 de la reaccibén y su alimentacién constante durante el fun
cionamiento de la columna, se ajusta muy ripidamente el -
equilibrio estacionario deseado.

Sin embargo, fundamentalmente, se pueden emplear tam
bién soluciones de alcoholato de metal alcalino, que con~
15 tengan solamente el alcohol superior y que estén libres -
de alcohol inferior.

En tal caso, se puede proceder, por ejemplo, para ==
ajustar la cantidad del reflujo del alcohol inferior, in-
troduciendo éste antes de iniciar el funcionamiento de la
20 columna, por la parte superior de la columa, como reflu-
jo de iniciacibn, con lo que la zona de reaccién y la par
te inferior de la columna estén llenos con el alcohol su-
perior. Despuéds de alcanzar la temperatura de funciongw-
miento, se introduce entonces la solucién de alcoholato -
25 de metal alcalino en el alcohol superior. Durante la reac
cién, se forma constantemente nueva cantidad de alcohol -
inferior, de tal manera que después de alcanzar la canti-
dad de reflujo deseada, no es necesario fundamentalmente
afiadir alcohol inferior a las soluciones de alcoholato de

30 metal alcalino en el alcchol superior, introducidas conge
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Hoja niim. 7

Sin embargo también se puede proceder, llenando toda
la columna con el alcohol de transalcohilacién y emplean-
do éste, primeramente, también como reflujo de iniciaciédn.
Después de alcanzar la temperatura de funcionamiento, se
introduce entonces la solucidn de alcoholato de metal al-
calino en el alcohol superior. Cuando la reaccién ha avan
zado entonces hasta que se ha formado tanto alcohol infe-
rior como se necesita para el reflujo de acuerdo con los
participantes en la reaccién, pars dar lugar a la oferta
en exceso adicional del alcohol de transalcohilacidén supe
rior en la fase liquida de la zona de reaccibn, se alcan-
za el estado de funcionamiento estacionarios

Entonces, por la parte superior de la columna se reti
ra y eventualmente se separa del sistema, el alcohol infe
rior que se estid formando en el curso del funcionamiento
permanente.

Ademis de la medida conocida, mencionada al principio,
para el desplazamiento del equilibrio de la reaccién de -
transalcohilacién mediante separacibén del alcohol inferior,
en la realizacién del procedimiento de acuerdo con la in-
vencién se aumenta a voluntad, mediante la regulacidn de
la cantidad del reflujo del alcohol inferior en la zona =
de concentracién, la cantidad en circuito interior del al
cohol de transalcohilacién en la zonag de reaccibén y, con -
ello, se produce una oferta en exceso adicional del alcohol]
de transalcohilacién superior en la fase liquida de la zo-
na de reaccién. Con ello, se influye adicionalmente, de -
manera ventajosa, sobre el desplazamiento del equilibrio y,

por lo tanto, también sobre la pureza del alcoholato desea
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r-—doo

La cantidad de reflujo concentrada de acuerdo con la
invencidén, produce también, ademds .del conocido efeecto de
una mayor pureza del destilado en la zona de reaccibn, el
efecto, aqui esencial, de una mayor carge con vapor-liqui
do en la zona de reaccién, mediante el alcohol superior y
viceversa. Como vapor ascendente, el alcohol superior --
produce, mediante disminucién parcial de la presién, el -
arrastre del alcohol inferior desde la solucién de reac--
cién. De este modo, pasa por condensacién a la fase li--
quida, en la que transcurre la reaccién de transalcohila-
cibén, -y produce agui, de una manera ventajosa, la oferta
en exceso adicional del alcohol de transalcohilacién supe
rior. Esta cantidad, regulable mediante la eantidad de -
reflujo del alcohol inferior, del alcohol de transalcohi-
lacién que se evapora en la zona de reaccién y que es nue
vamente condensable, se designa como cantidad en eircuito
denominada interna.

En este modo de procedimiento existe también una ee-
ventaja esencial en comparacifn con el procedimiento cono
cido de la memoria de patente alemana 1 254 612, puesto -
que en éste se trabaja sin reflujo. Esto significa que -
en este procedimiento la cantidad del alcohol de transal-
cohilacién superior, que se encuentra en la columng de ==
reaccién en la fase liquida, estd determinada solamente -
por su proporcidn cuantitativa en la solucién de entrada
introducida en la columa y por la cantidad del alcohol ~
inferior que se libera en la reaccibn, para la que, en el
intercambio de sustancia, una cantidad correspondiente =

del alcohol de transalcohilacién introducido en forma de
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_-vépor por la parte inferior_de la columna, pasa a la fase

lf{quida. En efecto, también aqul la reaccién transcurre
con un exceso del alcohol superior, pero éste estd précti
camente determinado por su exceso en la solucién de entra
da.

' A diferencia de esto, en el procedimiento de acuerdo
con la invencién se consigue, de manera extraofdinariameg
te ventajosa, un exceso adicional del alcohol Superior en
la fase ligquida de la zona de reaccién, mientras que al =
contrario que en la reaccién de equilibrio indicada al —-
principio, se devuelve g la columma nuevamente una canti=
dad m4s o menos grande del alcohol inferior,

Por la parte superior de la zona de concentracién de
la columa se retira en cada caso del sistems solamente -
una parte del alcohol inferior en forma de vapor o de 1i~
quido, a saber 'solamente la parte en exceso, que no se ne
cesita para la regulacién de la 6antidad de reflujo. Ia
parte restante del alcohol inferior se devuelve, como = -
fraccién de reflujo, a la zona de concentracién.

El alcohol inferior retirado por la parte superior -
es de alta pureza ¥y puede ser ﬁtilizado de nuevo sin des-
tilgeidn adicional.

Se ha manifestado que la cantidad de reflujo a esta=-
blecer ha de ajustarse convenientemente al alcohol de = -~
transalcohilacién empleado en cada caso.

En general, en la preparacién de alcoholatos de meta
les alcalinos de alcoholes monovalentes, sejtrabaja con -
una centidad de reflujo de hasta 200 moles por mol de al-

coholato de metal alcalino empleado. En el easo de otros

alcoholes, por ejemplo alcoholes divalentes o polivalentes
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-0 en el caso de alcoholes distintos de aliffticos o cicloa
lifédticos, la cantidad de reflujo puede ser también even-
tualmente mds alta. La cantidad de reflujo 6ptima se cal
cula convenientemente en ensayos previos.

En la separacién por destilacién de alcoholes infe
riores y superiores en columnas de rectificacién, es en -
af conocido ajustar una cantidad de reflujo, que estéd aco
modada a la pureza deseada del destilado y a la correspon
diente columna.

La cantidad éptima de reflujo para esta separacién -
se determina, de manera conocida, de tal manera que para
un Sptimo econdmico desde el punto de vista de la potencia
a emplear para la separacién del alcohol inferior y supe-
rior presente en el sistema, Se alcanza un 6ptimo desde ~
el punto de vista de la pureza del alcohol inferior a re-
tirar por la parte superior o del alcohol superior a reti-
rar por la parte inferior.

Segin una variante preferida del procedimiento de —-
acuerdo con la invencidn, se elige en el caso de éste la
cantidad de reflujo necesaria para influir ventajosamente
sobre la reaccién quimica en la zona de concentracidn, ma
yor que la cantidad de reflujo éptima previamente mencio-
nada, que seria necesaria para una pura separacién en una
columna de rectificacién con el mismo poder separador. De
este modo el equilibrio de la reaccién en la zona de reac
cibn se desplaza en favor del alcoholato de metal alealino
deseado.

9i el alcohol de transalcohilacién es un alcohol pri

mario monovalente, se ha manifestado como conveniente =~ -

ajustar la cantidad de reflujo de tal manera que sea de =
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\-hésta 40 moles, preferentemente hasta 12 moles, por mol -

de slcoholato de metal alcalino del alecohol inferior em--
pleado, mientras que por el contrario, la cantidad de re-
flujo en el caso de alcoholes monovalentes secundarios, =
es de hasta 120 moles, preferentemente de hasta 50 moles.
En el caso de alcoholes monovalentes terciarios, la canti
dad de reflujo es convenientemente de hasta 200 moles, ==
preferentemente de hasta 80 moles, por mol de alcoholato
de metal alcalino de alcohol inferior empleado.

El procedimiento de acuerdo con la invencién puede -
realizarse, tanto bajo presién normal, como también bajo
presibén elevada o reducida.

Si en la descripecibn de la invencidn se habls de ale
coholes "inferiores" o "superiores", se piensa en cada ca
so en los alcoholes de bajo punto de ebullicidn o de alto
punto de ebullicidén. Evidentemente, la reaccidén se consi
gue solamente cusndo el alcohol de transalcohilacidn tie-
ne un punto de ebullicién més alto que el del alcohol del
alcoholato de partida. El procedimiento de acuerdo con -
la invencién es utilizable en general en la reaccién de -
alcoholatos de metales alcalinos de alcoholes inferiores
con aleoholes superiores, si existe una gptitud del aleoho
para la destilacién y si el comportamiento de solubilidad
del alcoholato de partida y preferentemente también del -
alcoholato fingl, permiten la reaccién en fase liquida.

Como alcoholes inferiores o superiores entran en con
sideracién, ademds de alcoholes monovalentes, en principio
también alcoholes polivalentes, por ejemplo dioles, tales
como, por ejemplo, etilenglicol, dietilenglicol, propano-

dioles, butanodioles y similares.
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Sin embargo, el procedimiento de la invencién se apli
ca preferiblemente a la preparacién de alcoholatos de me-
tales alcalinos de alcoholes alifdticos o cicloalifdticos,
primarios, secundarios o terciarios, monovalentes, prefe-
rentemente con hasta 18 4tomos de carbono, especialmente
con hasta 12 4tomos de carbono.

Como ejemplos de alcoholes superiores susceptibles =
de reaccionar, se pueden mencionar:

Etaﬁol, n-propanol, n-butanol, 2-metilpropanol-(l),
n-pentanél, 2-metilbutanol-(4), 2-metilbutanol=-(l), 2,2~
~dimetilpropanol~(1l), n-hexanol, 2-etilhexanol=-(l), al-~
cohol laurilico, alcohol estearflico y similares. Alcoho
les superiores secundarios son, por ejemplo, isopropanol,
butanol-(2), pentanol=-(2), pentanol-(3), 2-metil~butanol—
~(3) y similares. Alcoholes terciarios som, por ejemplo,
2-metilpropanol-(2), 2-metilbutanol-(2) y similares.

Alcoholes cicloaliféticos son, por ejemplo, ciclopro
panol, ciclobutanol, ciclopentanol, ciclohexanol, asi co-
mo derivados de éstos sustituidos con alcohilo, con un to
tal de hasta 18 4tomos de carbono, preferentemente de has
ta 12 Atomos de carbono.

Como sustancias de partida se emplean, preferentemen
te, alcoholatos de metales alcalinos de metanol o de eta~
nol.

Fundamentalmente, es posible emplear como sustancias
de partida, alcoholatos de metales aglcalinos de alcoholes
superiores de la clase arriba mencionada, debiéndose em--—
plear entonces,. evidentemente, como alcohol de transalcohi
lacién, un alcohol adn més superior.

El metal alcalino del alcoholato puede ser sodio, po
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_ tasio ¥y litio, pero puede ser también, evidentemente, ce-

- 8io y rubidio. El sodio se prefiere como metal zlealino,

Para la preparacién continua de alecoholatos de meta-
les alcalinos por transalcohilacidn, se prefiere utilizar
un dispositivo que se caracteriza por una columa pfovis-
ta de platos, con una zona de reaccidén inferior para la -
fase liquida y con una zona de concentracién superior.

En lugar de platos perforados, platos de campana, --
platos de vdlvulas o similares, pueden preverse, evidente
mente, también cargas de cuerpos de relleno, de una altu-
ra correspondiente, como es conocido en lag columnas de -
rectificacidn.

La columna puede consistir en varios recipientes inw
dividuales o columnas individuales, conectados uno detris
de otro, en cascada, pudiéndose disponer éstos preferente
mente unos sobre oiros - eventualmente desfasados lateral
mente unos con relacidn a otros - pero evidentemente tam—
bién unos junto a otros empleando los correspondientes -——
equipos de bomba. En cualquier caso, hay que asegurarse
mediante conducciones de unibén adecuadas y eventualmente
equipos de transporte, de que la zona de reaccién y la zo
na de concentracibén estén acopladas directamente una con
otra y de que el reflujo de la zona de concentracién pue=-
de influir de manera ventajosa sobre la conversién quimi-
ca que transcurre en la zona de reaccién. Se utiliza pre
ferentemente una disposicibén en la que la zona de reaccidén
¥ la zona de concentracién estédn dispuestas, una sobre --
otra, en una sola columna.

En lz realizacién del procedimiento de zcuerdo con =

la invencién se procede, por ejemplo, de la siguiente ma-
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1 L nerat

Antes de la puesta en marcha, se llena la zona de ==
reaccién 5 de la columma 14 con el aleohol superior. NMe-
diante el evaporador rotatorio 7 se calienta el alcohol ~
5 superior. Después de alcanzar la temperatura de ebulli--
¢ibn, el alcohol inferior, por ejemplo metanol, se intro-
duce por la parte superior 4 de la columna, como reflujo
de iniciacién, mediante la conducecién 3.

En tal caso, se aumenta la potencia calefactora del
10 evaporador rotatorio 7 hasta gque se haya ajustado la can-
tidad de reflujo del alcohol inferior determinada, adapta
da a los participantes de la reaccién.

Ahora, la solucidén de reaccién a base del alcohol su
perior y del alcoholato de metal alcalino del alcohol ine
15 ferior y, eventualmente alcohol inferior adicional, calen
tada previamente en lo posible hasta poco por debajo de -
su punto de ebullicidn, se afiade continuamente a través -
de la conducecién 1 por el extremo superior de la zona de
reaccibén 5. Aquf, la solucién incide con una mezcla gque
20 desciende de la zona de concentracién 2 de la columna 14,
cuya cantidad depende de la cantidad del reflujo que flu~
ye a través de la conduccién 3 en la parte superior 4 de
la columa 14. La cantidad total circula entonces a tra-
vés de la zona de reaccién 5 de la columma 14 hacia abajo,
25 en la que el componente mis ligero, aquf el alcohol infe-
rior, se evapora y el componente méds pesado, aqui el al--
cohol superior, se condensa desde el estado de vapor.

De esta manera se forma un exceso, cada vez mayor, de

alcohol superior en la fase liguida hasta alcanzarse el -

30 estado estacionario en la columna, donde se encuentra dis
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1 . —pénible para desplazar el equilibrio de la reaccién hacia
el lado del alcoholato deseado, de acuerdo con la férmuls
mencionada al principio. En la parte inferior 6, la solu
cidn se concentra por evaporacién hasta la concentracién
5 final necesaria, mediante el evaporador rotatorio 7. El -
producto final se retira por la conduccién 8. ILos vapo--
res gue abandonan por la conduccién 9 la parte superior 4
de la columa 14, consisten en el aglcohol inferior puro =~
con pequefiisimas adiciones de alcohol superior. Estos ——
10 contienen, como calor de evaporacifén, la energla calor{fi
ca afiadida en el evaporador rotatorio 7. REsta cantidad -«
de energia corresponde a la masa de los vapores. BEstos -
se condensan en el condensador 10 y afluyen al recipiente
1l. De acuerdo con el balance de material total en el --
15 circuito de la columna 14, se retira, en el estado esta—-
cionario, a través de la conduccién 12, la cantidad de al
cohol inferior introducida a través de lag conduccién 1 y,
en parte, la cantidad de alcohol inferior liberada en la.‘
zona de reaccién 5. La cantidad de alcohol inferior en--
20 tonces todavia presente en el sistema, que se acumla has
ta que se alcanza el estado estacionario, lo gque se deno-
mina cantidad suplementaria, puede regularse mediante la
potencia calefactora del evaporador 7 y se alimenta como
reflujo, mediante la bomba 13, a través de la conduccién
25 3, por la parte superior 4 de la columna 14.

El alcohol inferior retirado puede ser empleado, sin
purificacién adicional por destilacién, por ejemplo para
la produccibén de alcoholatos de metales alcalinos respec-
to del metanol o del etanol.

30 Con el procedimiento de acuerdo con la invencidn es
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va del alcoholato de metal alcalino del alcohol inferior
empleado, con el alcohol superior. Como productos fina-=
les, se obtienen alcoholatos de metales alcalinos del mis
mo alcohol superior, disueltos en alcohol superior. Como
en la parte superior de la zona de concentracibén no se re
tira ni por comsiguiente se pierde prdcticamente nada de
alcohol superior y, la concentracidén molar de la solucién
final se deduce a partir de la concentracién molér de la
solucidn de entrada, teniendo en cuenta el alcohol de tran
alcohilacién consumido en la reaccién gqufmica. ‘

Correspondiendo al comportamiento de solubilidad de'
los alcoholatos de partida y finales o correspondiendo a
la concentracién deseada de los alcoholatos finales en el
alecohol superior, se emplean las Soluciones de alcoholato
de partida que contienen en exceso el alcohol de transal-
eohilacidn, referido al alcoholato de partida. De manera
conocida, por ejemplo por evaporacién del alcohol superior
gse puede obtener el alcoholato deseado en forma sélida.
Ejemplo 1

A presibn normal, se introduce en la zona de reacecién
5, a través de la conduccién 1, por hora, una solucién —-
previamente calentada consistente en 3.120 g de isopropa~
nol (52 moles) y una solucién de metilato sédico al 30% -
gue consiste en 495 g de metanol (15,5 moles) y 212 g de
metilato sédico (4 moles).

La potencia calefactora del evaporador rotatorio 7 -
dispuesto en la gona de la parte inferior 6, se dimensiond
de tal manera que la cantidad de alcohol inferior, que re

fluye a través de la conduccién 3 por la parte superior 4,

iy




10

15

20

25

30

27018
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%o estacionario, resultd una cantidad de reflujo de 26 mo
les de metanol por mol de meitilato sédico introducido cons
tantemente. De la parte inferior se retiréd constantemente
una solucién de isopropilato sédico al 10% en peso aproxi-
madamente, en una cantidad de 3.207 g de isopropanol (53,4
moles) ¥y 321 g de isopropilato sbdico (4 moles) por hora.
El grado de conversién del metilato sédico ascendid a 99%.
Ejemplo 2
De manera andloga que en el Ejemplo 1, se introdujo,
por hora, en la zona de reaccibén, una solueidbn previamente
calentada, consistente en a) una solucién de metilato s~
dico al 30% con 700 g de metanol (21,8 moles) y 300 g de
metilato sédico (5,5 moles), y b) 2140 g (35,6 moles) de -
isopropanol. La potencis calefactora se dimensioné de tal
manera que se ajustara un reflujo del alcohol inferior de
3.170 g« Con ello, resulté una cantidad de reflujo de 18
moles de metanol por mol de metilato sbédico introducido -
constantemente. Por la parte superior se retiraron 875 g
de metanol (27,3 moles) con un grado de pureza de 99,9% -
en peso. De la parte inferior se retiré una solucién de
isopropilato sbdico al 207 en peso, en una cantidad de —-—
452 g (5,5 moles) de isopropilato sédico y 1809 g (30,1 -
moles) de isopropanol, por hora. El grado de conversién
de metilato sédico ascendi a 99%.
Ejemplo 3

Se procedié como en el Ejemplo 1, con la modificacién
de que la columna se hizo funcionar con 2.586 g de n-buta-
nol (34,9 moles) y una solucifén de metilato sédico en meta

nol al 12% con 150 g de metilato sédico (2,8 moles) y 1.097
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_g de metanol (34,2 moles). ILa cantidad de reflujo de me-

tanol se ajusté de tal manera que resultase una proporcién
molar de metilato sédico a metanol de 1:6., Por la parte
superior se retiraron 1,185 g de metanol (37,0 moles) con
un grado de pureza de 99,98% en peso, De la parte infe--
rior se retird constantemente, por hora, una solucién al
10% de butilato sédico en una cantidad de 265 g de butila
to sédico (2,8 moles) y 2.382 g de n-butanol (32,1 moles).
Ejemplo 4

Se procedidé como en el Ejemplo 1, con la modificacién
de que la columna se hizo funcionar con 3.269 g de butanol
terciario (44,1 moles) y una solucibn de metilato potésico
en metanol al 25% con 237 g de metilato potédsico (3,4 mo-
les) y 675 g de metanol (21,1 moles). Ia potencia calefac
tora se dimensiondé de tal manera que se ajustara una pro-
porcién molar de metilato potédsico introducido, a cantidad
de reflujo de metanol, de 1:30. De la parte inferior de
la columa se retiré constantemente una solucién de buti~
lato terciario potdsico al 11%, en una cantidad de 374 g
de butilato terciario potédsico (3,33 moles) y 3.022 g de
butanol terciario (40,77 moles) por hora.

El grado de conversién de metilato potédsico ascendid
a 99%. El metanol retirado por la parte superior tenia ~

una pureza de 99,99% en peso.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva, que Se pre——
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los que se -
recogen en las reivindicaciones siguientes:

1l2,~ Procedimiento para la preparacién continua de -
alcoholatos de metales alcalinos por transalcohilaciébn de
alcoholatos de metales alcalinos de alcoholes inferiores,
especialmente de metanol o etanol, con alcoholes superio-
res introducidos en exceso, especialmente alcoholes mono-
valentes alifdticos o cicloalifiticos, y separacién del =
alcohol de més bajo punto de ebullicién, caracterizado =~
porque la transalcohilacién y la purificacién por destila
cibén del alcohol inferior se realizan simulténeamente en
una disposicién con una zona de reaccidén y con una zona -
de concentracién directamente acoplada con ésta.

28,- Procedimiento segin la reivindicacién 12, carag
terizado porque se provoca una oferta en exceso adicional,
ajustada a los participantes en la reaccifén, del alcohol
de transalcohilacién superior en la fase lfquida de la zo
na de reaceidén, mediante el ajuste de la cantidad del re~
flujo del alcohol inferior en la zona de concentracidn.

32.- Procedimiento segin la reivindicacibén 22, carac

terizado porque la cantidad de reflujo es de hasta 200 mo
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_les por mol de alcoholato de metal alcalino de alcohol in-
ferior empleado, cuando el aleohol de transalcohilacién
es un alcohol monovalente. .
42,- Procedimiento seglin la reivindicacidn
38, caracterizado porque la cantidad de reflujo es de has-
ta 40 moles, preferentemente hasta 12 moles, por mol de
alcoholato de metal alcalino del aleochol inferior emplea-~
do, cuando el alecohol de transalcohilacidén es un alcohol
monovalente primario.
52,- Procedimiento segin la reivindicacidn
32, caracterizado porque la cantidad de reflujo es de has-—
ta 120 moles, preferentemente de hasta 50 moles, por mol
de alcoholato de metal alcalino del alcohol inferior emplg
do, cuando el aleohol de transalcohilacidn es un alcohol
monovalente secundario.
8,~ Procedimiento segin la reivindicacién
32, caracterigado porque la cantidad de reflujo es de has~
ta 200 moles, preferentemente de hasta 80 moles, por mol
de alcoholato de metal alcalino del alcohol inferior em- l
pleado, cuando el alcohol de transalcohilacién es un
alcohol monovalente terciario, |
T78,~ "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION CON'(
NUA DE ALCOHOLATOS DE METALES ALCALINOS".
Pal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, repregentado en los dibujos que se acompafian y

con los fines que se han especificado.
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Madrid, 18.JUL.1378
P.A,
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- Esta Memoria consta de veintiuna hojas escritas a
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