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E)l presente invento se reﬁiere a un procedi-
miento pafa purificar etanol bru%o y producir un azedtropo
de etanol-zgua, sustancialmente puro que puede secarse sub-
sigulentemente.
En los procedimientos convencionales, el etg,
nol bruto tanto sl es producido por fermentacidn, de mela-
zaS O granos por levadura, como por via sintética por ejem-
plo por hidratacién de etiléno; esthd en forma de una solu-
cién acuosa diluida y siempre ha sido sometido a una serie
de operaciones de separaciénm por destilacidn y sbsorcién,:
pars obtener ﬁn azedtropo de etanol-agua esencialmente exen
to de todas las impurezas. IZstas operaciones se disefinron
para eliminar las impurezas tales como por ejemplo, acétal—
dehido, éter dietilico y butanoles. Dependiendo del proce-
dimiento pof el gque se prepara el etanol bruto se han em~
lumnas parza obtener un 8zedtropo de etanol-agua en evaue
han sido eliminadas sustancialmente todas la impurezas,
Para obtener este préducto de elevada pure-
za, la corriente de etanol bruto normalmente se somete pri-
mero a una destilacibn hidroselectiva en una o més'torres.
La expresidn destilacidn hidroselectiva se emplea para re-
ferirse a un procedimiento hidroextractor en el que se se-
psran las impurezas y los componentes de; producto desezdo)
de tal manera qué ni las igpurezas ni los componentes del
producto descado abandonen la columna'con el agente de ex-
traccibn., Una dilucidn muy considerable del etanol bruto
por agua produce'una inversidn en las volatilidades, de mo-
do que las impurezas tales como alceoholes superiores, por

ejemplo butanoles, pueden separarse en la fraccibn de cabe-
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lza en la destilacibén hidroselectiva. ILas impurezas de pun-
to de ebullicidn relativamente bajo, tales como acetal@ehi~
do y éter permanecen normalﬁente mgs volatiles y se separan
también por .cabeza. El etanol acuoso separado de las impu-
rezas se separa como una fraccibébn de corriente lateral de
la parte inferior de la columna de destilacidén hidroselec-
tiva, j luego se concentra o rectifica, tipicamente en pre-
sencia de &lcali, en la siguien?e columna, normalmente co-
nocida como la rectificadora, para producir el azebtropo
de etanol-ogua como una fraceibén de corriente lateral.éién—
ta de impurezas de alto punto de cbullicibn, tales como bur
tanoles, de la parte superior de la columna. Por lo ééﬁé—
ral una pequeila corriente lateral e inferior de butanocles,
que han escapado de la eliminacibén en la destilacibén hidroo
selectiva, tambibn se sepsra de la columna rectificadora y
gse trata adicilonalmente en una columna adicional llamada
la columna de butanol para'recuperar el etanol -para recir-
culacién. El producto base de la columna rectificadcfa
consiste en etanol acuoso relabtivemente puro pero diluido
¥y se alimenta normalmente a una columna de separacidn, que
recupera el etanol como una fraccidén de cabeza péra la re~
circulacibébn a la columna rectificedora. Puede también re-
querirse una columna adicional para separar el agua y el
etanol de la corriente de impurezas obltenida como una frac

cibn de cabeza de la destilacién hidroselectiva, antes de

desechar las impurezas por ejemplo quemando en un aparato

1n

de oxidacibén térmica. EL ndmero de columnas de destilacid
separadas requeridas para alcanzar estas funciones en los

procedimientos actualmente aceptados, representa no sola-

mente una enorme inversidn de capital respecto a la insta
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[ 1acidn, sino que también disminuye la eficacia econdmica
del procedimiento respecto a consumos de énergia, a los cos
tes de mantenimientoAy a la recuperacién incompleta de. los
productds. .Se han sugerido algunos medios para reducir el
nimero real de columnas pero estos medios han implicado me-—
nos columnas, que.sin embargo son mucho méyores para com-
pensar;el volumen y capacidad de las columnas omitidas. Por
consiguiente no hay ahorro aprecisble ni en los costes del
capitel ni en el consumo de energia. Ahora se ha encontra-
do que trabajando las destilaciones en condiciones especi~-
ficas puede reducirse el procedimiento a no mis de treé éo—
lumnas, y en algunos casos dos columnas, con una‘reduccién

real en la capacidad total de las columas, en el consumo

Por consiguiente el presente invento es un
procedimiento paras purificar etanol bruto obteniendo un
azgét:opo de etanol-agua sﬁstancialmente puro, que compren—
de alimentar separadamente el etanol bruto Yy agua en uﬁa
fnica columna de hidroseleccidn que tiene una seccidn de
reflujo por encima del punto de alimentacidn del agua, una
seccibn intermedia entre el punto de alimentacidn del agua
y el punto de alimentacibén del etanol bruto, una seccidn
de separacidn entre el punto de alimenfacién del etanol bry
to y el plato de extraccibn lateral de producto, y una sec-
cién de base por debajo del plato de extraceién lateral del
producto en el que.la relacidn de platos tebricos en las
secciéﬁes de rgflujo, intermedia y de sepéracién esté en
el intervelo 1:%,4-5,5:8-11, conteniendo la columna de hi-
droseleéciéﬁ al menos 66 platos reales y trabajando a temn~

peraturas entre 121% v 177°C ¥ a una presidn pdr encima
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de 3,5 kg/an‘?, sbsolutos, alimenténdose el agua a la colum~

na en un punto por encima del punto de alimentecidn del e-

tenol bruto y siendo la relacidn molar del egue slimentada
al etanol en la alimentacién de etemnol bruto el menos 10:1,
retirar una fraccién de vapor por cabeza que contiene sus-
tenciglmente todas leg impurezas vol4tiles, y devolver par-
te de la fraccidén de vapor de cabeza después de la conden-.
gacién a la columna, como wm reflujo Liquido menteniendo

una relacién de ieflu'jo de al menos 200:1 expresada sobre

el producto des'bilado, ret:.rar ua cornente lateral de e-
tanol acuoso purificado sustanclalmente exento de todas 1a.s
impurezas del plato de extraccién lateral del producto por‘
debajo del punto de alimentacién del etanol bruto, alimen--
tar el etanol acuoso purificado en la mitad inferior y op-

cionalmente un &losli acuoso en la mitad superior de wna

| columna de rectificacién, trabajando dicha columa a temps-

raturas entre 712 y 12120, recircular una corriente de’ pux-
ga de cabeza que obn’ciene acetaldeh;i.do y otras impurezé'.é'a
la alimentacidn de etanol bruto a la columna de hidroselec-
cién, y retirar un azeStropo de ebanol-agua sustancialmen-
Te puro que contiene menos de 5 ppm de cualquiera de las

impurezas, excepto metenol, en la alimentacién de etanol

' bruto como wa corriente lateral en un punto por encima de

la 9J.imen'l£aci6n de flcali acuoso, si existe, a la columa,
Yy un efluenté acuoso alcalino sustancialmente exento de e~
tanol desde la base de la columa.

_ Cuando el etanol bruto a punflcar se produce por
ma ruta sin‘bética, por e;jemplo por hidratacién catalitica
de etileno, es preferible allmmfbar el efanol sintético bru-
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to a la mitad superior de una columna de evaporacidn brusca
—de éter que se hace funclonar para separar ‘por la cabeza
una fraccmdn que con’cn.ene ung proporclén pmneipal de éter
dietilico y pars retirar de'la base de la columna una eo—

5 rriente de etanol acuosa sustancialmente reducida en el con
| tenido de éter dietflico con respecto el material de parti-
da. La purificscién subsiguiente de la #ltima corriente de
etanol acuoso extraida de la base do esta coluﬁna se congi-
gue de una manera idéntica a la deserita an'l;eriormente.

10 © EI etanol bruto alimentado a la columna de hidro~
seleccidn cqntiene ad'eduadamen'be entre 5 y 20% en peso de
etanol, preferiblemente entre 10 y 15% en peso de etanol.
La relacidén molar de sgua alimentada al etan§1 en la ali- -
mentacidn de etanol bruto es al nlenos 10:1, y preferible-
15 mente de 11 a 13:1. Las alimentaciones a la columna de hi-
droseleccidn se alimeni:an adecuadamente en o por erajc de
sus pu:ntos de burbujeo respectivos a la presidn del plato -de
alimentacidn’ apropiado. La colum.na de hidroselecclén ‘t.’ge"s{l'e
‘ gl menos 66 platos reales y preferiblemente en'bre 70 y 90
20 platos reales. ‘

El perfil de temperature dentro de la columna

- de hidroselecclén se elige para hacer méxima la diferen~ -
cia relativa en las volatilidades entre las :meu:c'ezas ¥y el
etanol, Esté preferiblemente entre 1279 Y 16000 Ia pre-
25 . . ‘

30
030680
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| 5ién en la columna de hidroseleccidn cstd adecuadamente en-
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tre 4,9 3y ¥ kg;/cm2 absolutos, preferiblemente entre 5 vy 6
kp;/cm2 absolutos., '

 Trabajando en estas condiciones, se retira
de la columna una fraccibén de vapor de cabera que contiene
sustancialmente todas las impurezas voléAtiles. La mayor
parte de estos vapores de cabeza se llevan a reflujo des-
pués de condensacidn y se devuelven al plato superior de
la colurma manteniendovadequadaﬁente una relacién de reflu-
jo de al menos 260:1, preferiblemente en el intervalo de
260 a 280:1 expresedo sobre el producto destilado. In es-
te sistema de reflujo, el reflujo liquido es normalmersie
un liquido de una sola fase, pero si estén presentes ‘dos
fases éstes deben de estar mercladas adecuedsmente antes
de vo}verse-como reflujo a la parte superior de la columna,
El resto de la fraccibén de vapor de cabeza que contieme la
mayor parte de las impureczas voldtiles contenidas en la. alj
mentacibn se desecha por ejeiplo por alimentacibn a un apa
rato de oxidacibn térmica convencional.

El etanol acuoso purificado retirado en fog
ma de una corriente lateral de la columna de hidroseleccidi
esth sustaﬁcialmente exento de todas las impurczas, parti-
cularmente de los butanoles, que gsi elimina la necesidad
de una columna adicional para la separacidn de butanoles.
La corriente lateral que contieme el etanol acuoso purifi-
cado se¢ alimenta a la mitad inferior de la columna de rec-
tificacibn, y opcionalmente se alimenta #lcali acuoso en
la mitad superior de esta columna. Fl &lcali acuoso puede
no ser hecesario para purificar ciertas variedades de eta-

nol de fermentacibn que no producen acetaldehido como im-
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~pureza. La cantided de alimentacifn del &lcali acuoso, cug
do se emplca,.estﬁ odecuadanente on el intervalo ge 5a8
litros, preferiblemente 5 a 6 litros, de sosa calistica acug
sa al 20% p/p por iOOO 1itrosvde producte azebtropo de eta-
nol. Ta columna de rectificacibdn tiene preferiblemente en-
tre 65 y 75 platos. Esta columna se hace trabajar preferid
blemente a una temperaturas entre 77°C-y 116%¢. Ia presidn
de la cabeza en esta columna puede variar, por ejemplo en-

tre la presibn atmosférica y 1,8 kg/cm2 absolutos. En es~

.

tas condiciones la columna rectificadora se limita a sepa~

rar etanol de la mayor parte del agua y una corriente de

RO P

en moles de etanol se recupera como una corriente lateral

en un punto por encima de la alinmentacibn de &lcali acuoso,

tiene menog de 5 ppm de cuszlguiera de las impurezas,‘¢g¢ep~
to metanol, en el materisl de partiday en condicionéé‘ép—
fimas es posible reducir este nivel por debajo de 1 ppm de
cada impureza. La excepeidn respecto a la impureza metanol
sblo surge en el caso cn el que el etaﬁol bruto se produz-

ca por un procedimiento de fermentacibén. El reflujo a ls

na corriente de purga de cabeza de esta columna se vuelve
a recircular 2 la columna de hidroseleccibén mezcléndole
con la alimentacidn de etomol brubto a dicha columna. Op-.
cionalmente, una peqﬁeﬁa corriente lateral de la mitad in-
ferior de la columna de rectificacién pucde también ser re
circulada a la alimentacién de etanol bruto en la columna

de hidroseleccidn para mejorar més la celidad del producto

azedtropo sustencialmente puro que contiene entre 85 y 8973

si existe, o la columna., Este azedtropo de etanol—agua'coa

colurma de rectificacidn se proporciona del modo usual po-|
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acompafiada por pequeilas cantidades de aceteldehido y eta~
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| nzebtropo e ebanosl-agua. Qtro aspecto del presente inven-
to es que el eflusnte acuoso alcalino scparacdo de la base
de la columna de rectificacibn estd sustanciclmente exento
de etanol.

Tl procedimiento anterior pare obtener un
aéeétropo de etanol~agua sustancialmente puro puede empleax
se para ebtanol bruto tonto si se produce por una via sin-
tética como por fermentacibn., Tn algunos casos, el etanol
bruto producido por &ia sintética contiene cantidades sig-
nificativas de &ter diet{lico como impureza. En dichos ca-
sos, el procedimiento puede modificarse para incluir una
pequeﬁa columna de evaporacidn brusca de éter en el p@560¥
dimiento con lo que ce separa una proporcibn principél'aél
contenido de &ter dietilico de la corriente de etanol bru-~
to antes de alimentarse a la columna de hidroseleccidn.,.

La columna de evaporacidn brusca de &ter en
la que se alimenta el etanol sintético bruto contiene. ade-
cuadamente entre 10 y 20 platos reales. Esta columa tra~
baja adecuadamente a una temperaturas eantre 66° ¥y 110°¢ y
a una presidn entre 1 y 1,8 kg/cm2 absolutos. La relacibn
de reflujo en esta columna esté preferiblemente entre 90:1
y 100:1, tipicamente 95:1.

El ctanol sintético bruto alimentado en la
parte superior de la columna tiene adecuadamente una con-
centracién entre 5 y 20% en peso. Esta columnea se hace ‘trg
bajar adecuadamentc con una corriente de reflujo de frac-

ciones de cabeza condensadas que es predominantemente &ter) .

nol. La columa se hace trabajar preferiblemente con una

relacidn de reflujo .suficientemente alta para asegurar que
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ta columna pucden devolverse bien al reactor en el que se
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en acetaldehido y etanol. Las fracciones de cabeza de es-

lleva a cabo la sintesis de etenol o alimentarse a un apo-
rato de oxidacidbn térmica para combustidn. La pérdida de
cualquier cantidad de celor adoptendo este Gltimo procedi-
niento es insignificante puesto que improboblemente es, ma+
yor del 5% en peso de ia fraccidn de cabeza recuperada de
éter, .

‘Una corrienté de ebanol acuoso que tiene un

contenido en -éter sustancialmente reducido, pero por otra

parte prhcticemente la misma concentracidn que la aliﬁ;nta—
ciébn de etenol sintético bruto en la columna de evap&raciéw
brusca de éter, se retira luego de la base de esba columna
y se alimenta a la columna de hidroseleccibn. EL resto
del procedimiento es el mismo que antes.

Fl invento se ilustra ademls en.los diégra—v
nas de flujo que se acompaflan en los que la IFigura 1 réprg
éenta la realizecidn sin la columna de evaporacidn brusca
de éter, y la Figura 2 representa la realizacidn con la
columna de evaporacidn brusca de &ter.

El procedimiento mostrado por la Figura 2
gbarca temblén los. aspectos del procedimiento cubiertos
por la Figura 1 y la descripcidn siguiente se aplica cuan
do es apropiado tanto a la Figura 1 como a la Figura 2.

, Con referencia primero a la Figura 2, el e-
tanol sintético bruto se produce por hidratacidn cataliti-
ca de olefinas~en el reactor 1. El etanol bruto es una sg
lucibn acuosa diluida de una concentracién de aproximada-—

mente 12% p/p y contiene éter dietilico, aldehidos y butg
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Lnoles como impurczas. , \., 4 .

El ctanol brubo ée alimenta por la tuberia
10 a la mitad superior de una colﬁmna,de &ter 2 dé la que'
5C¢ scpara bor la tuberia 25 una fraccibén de cabeza que con-
tiene una proporcidn principal de éter dietilico, se conden
sa en el condensador 3 y luego se recircula parcialmente
por la tuberfa 26 y 27 como reflujo a Ya parte superior de
la colwma 2 retirfndose el resto cn forma de una corrien-
te de pursa por la tuberia 28. .Esta corriente do purga pusg
de volverse a recircular bien al reactor de sintesis 1 por
la tuberia 29 o tgasladarse por la tuberia %0 a un aparato
de oxidacibn térmica 9 para combustién. Una corriente de
etanol acuvoso sustencialmente redqcida en su contenidbjdé
tter dietilico se retira de la base de la columna'Q y se
alimenta en.la mitad superior de wna columna de hidroselecH
cibn 4 por la tuberia 11. En ei procedimiento mostrado. en
la Figura 1, que no tiene una columna de evaporacién ﬁrus—
ca de éter, el etanol bruto se alimenta dircctamente é;la
mitad superior de la columna 4 de hidroseleccién por medio
de la tuberia 11. Bn la columna 4 de hidroseleccibn la re
;aoién de platos tebricos en las secciones de reflujo, in-
termedia ¥ de separacidn esté en el intervelo 1:3,4-5,5:
8-11 y la columné contisne al menos 66 platos reales; El
agua tembién se alimenta en la columna 4 por la tuberia 12
Ta relacibn molar de agua glimentada por la tuberfa 12 al
contenido de etanol de la alimentacidn por la tuberia 11
es al menos 10 a 1. Trabajando en estas condiciones de di
lucibn, las volatilidades de las impurezas principaleé ge
invierten con relacibn sl etanol y sustancislmente todos

los butanoles, une porcidn principal de los aldehidos y
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Levalquier &ter dietilibd residucl se separan como fraccio-
nes de cabeza por la tuberfa 15. La columna 4 se hace tra
bajar con un.reflujo 11qui@o por medio dé la tubéria 16
que esté formada.por alimentacidn de las fracciones de ca-
beza por la tuﬁeria 15 a un condensador y uwn rehervidor
co%“?ondensador 5, ¥ se retira una corriente de purga’de
Tmpurezas que” contiene bubsnoles, éterés y aldehidos por
la tuberfa 17 con el fin de quemer en el aperato de oxida~
cidn térmica 9. Uno corricnte acuosa 13 se retira de la
bage de la columna 4, una parte de la cual se recircuiﬁ"
por la tuberia 12 como la alimentacibn de sgua a la célﬁﬁu
na. El resto puede desecharse como efluente. Una co?%ieg
te lateral de ctanol acuoso purificado sustancialmentéjéz;

ta de butanoles se retira de la columne 4 por la tuberia

tificacidn 6. EL fAlcali cafistico tambibn se alimenta a le
columna 6 por la tuberia 18, Uﬁa corriente de purga.éej
‘cabeza que contiene acetaldehido y otras impurezas Sé;fé—‘
tire de esta columna por la tuberia 20 devolviéndose par-
te de esta corriente como reflujo por la tuberia 21 a tra-
vés de un condensador 7, devolviéndose el resto a la tu-
ber{a 11 dealimontacién de etanol bruto por medio de la
tuberfia 22. El azebtropo de ebenol-ague sustancialmente
puro que contiene sd6lo un exceso marginal de agua y menos
de 5 ppm de impurezas se metira por la tuberia 19 pera al
nacendniento en 8. Este puede secarse como y cuando sea
necesario por métodos conocidos. Uha‘fraccién de fondo
que consiste en-agua alcalina que no contiene sustancial-
mente ebtanol se retirs de la base de la columna 6 por le

tuberia 2% y se desecha como efluente. Si es necesaric

14 y se alimenta a la mitad inferior de una columna de rec

i
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| Puede retirarse'una corriente de purga de la columna 6 por
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la tuberia 24 y recircularse a la tuberia 11 de alimenta-
cibén de etanol bruto. .

’ Los expertos en 15 técnica entende;én que
la referencia é los platos en las diversas columnas signi-
fica que incluyen alturas equivalentes de réllenos de co-
Humna para alvanzar una separacién similar de los produc—
tos. ) . '

El invento se ilustra ademés con referencia
al Ejemplo siguiente. ‘ '
IFjemplo ‘

Una corriente de etanol acuoso sintéticoﬂ
bruto (que contenia en peso 12,45% de etanol, 0,16% de é&ten
dietilico, 0,023% de butsnoles secundarios y terciarios’y
0,035% de adctaldehido) producido por hidratacibn catali-
tica de ctileno se alimentd en forma de uﬁ 1iquido en una
columna de evaporacidn brusca de éter de 14 platos en el
blato 92 desde el fondo. Esta columna se hizo trabajér.a
una temperatura de cabeza de 69°C, una presibn de cabeza
de 1,3 kg/cm2 absolutos y una relacién.de reflujo de 95:1.
El éter dietfilico en la alimentacibn a la columna se reti-
rd como fraccibn de cabeza y se recirculd al reactor de.sig
tesis. Desde la-base de esta columna, se sliment§ una co-
rriente de etanol acuoso (que contenia en peso 12,46% de

etanol, 0,015% de &ter dietilico, 0,023% de butanoles y

0,023% 'de aldehidos) a una columna de hidroseleccidn de 80
platos en el plato 58. Una cantidad calculada de agua tom
bién se alimentd a la columha de hidroseléccibn en ol pla-
to 76 para manteﬁer una relaéién molar de agua alimentada

al contenido de etanol en la alimentacibn a la columra de
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-aproximaddmente 11,541, ﬁa'ooiumna de hidroseleccidn se
- hizo trabajar con un perfil de temperatura entre 129°¢ (en
la parte superior) y 159°C (en 1la base) y una presién de
cabeza de 5,6 kg/cm2 ebsolutos con un reflujo por encima
del punto de alimentacibn del agua.. De la columna se reti+
rbfmna froccidn de vapor de cobeza que contenia sustancials
pente todas las impurezas voldtiles y parte de esta frac-
cidn se condensd y devolvid a la colhmﬁa‘oomo reflujo para
mantencr una relaciéﬁ de reflujo de 268:1 expresada sobre
el producto destilado. El resto de la fraccidn se elimen~
t6 a un aparato de oxidacibn térmica pars ser quemado. Una
corriénte de etanol acuoso ﬁurificada (que contenia cdmd'
impﬁrezas menos de 1 ppm de butenol secundario, menos'denr
1 ppm de butanol terciario, menos de 1 ppm‘de acetaldenido
y 24 ppm de éter dietilico) se retird en'forma de vapor.de
la columna entre los platos 18 y 19 de extraccidn leteral
de producto. Tl prodﬁcto-basé de esta columna era prinéi-
ﬁalmente agua que podia desecharse como eflugnte u opciona§
mente recircularse a la alimentacién de aguz a la columna.
Fl etanol acuocso purificado retirado del plato de extrac—
éién lateral de producto se alimentd a una columna de rec-
tificacidén de 70 platos en el plato 16. Una solucidn acuo
ga de &lcali calistico (concentracidn 20% en peso), sé in-
trodujo en la columna en el plato 51, Eséa columna se hi-~

zo trabajar = un perfil de temperatura entre 7800 (en 1la

parte superior), y 112°C (en le base), y una presibn de cad
beza de 1 kg/cm2 absolutos. Uno peguefla corriente de pur-~
ge. de cabeza que contenia acetaldehido y otras impurezas

se recirculd a la alimenbacién de etanol ascuoso a la colun

na de hidroseleccidri. Se retird un azebtropo de etanol-
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 npua susbancialmente pu?o.(%Pe\conbcnia entre 86 y 87 en

peso de etanol y menos dé 1 ppm ae cada una de las impure-
zas en forma de una corriente latéral del plato 65 de esta
columna. Fl producto base-de esta columna era‘un efluente

alcalino acuosc que contenfa solo trazas de etanol (2 ppm).

-

e
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Los puntos de invencidn propia y nueva que

|se presentan para que sean objeto de la presente solicithd

ag fgfente de Invencidn, en Espafia, por VEINTE afios, son

- [Los que se recogen en las reivindicaciones siguientes.

l2,~ Un procedimiento para purificar etanol
bruto y obtener un azebdtropo de ebtanol-sgua sustancialmen—
te puro, que comprende alimentar separadamente el etanol

bruto ¥ agua a una fnica columna de hidroseleccidn que tie-

Ine una seccidn de reflujo por encima del punto de alirenta-

cibn del ague, una seccibdn intermedia entre el punto de ali
mentacidn dei agua y el punto de alimentacidn del etanol
bruto, una seccibdn de separacidn entre el bunto de alimen-
tacibn del etgnol bruto y el plato de extracoién‘latefal de
pioducto, y una seccidn de base por @ebajo del plato de ax-
traccidn lateral de producto, en el que la relacibn de pla-
tos tebricos en las secciones de reflujo, intermedia y de
seporacidbn esthd en el intervalo 1:3,4-5,5:8-11, conteniendo
la columna de hidroseleccidn al menos 66 platos reales y
trabajando a temperaturas entre 121.°%¢ Yy 17700 ¥ a una ﬁre—
gibn por encima de 3,5 kg/cme.absolutos, alimentindose el
agua de la columna en un punio por encima del punto de ali-~
mentacibn del etanol bruto, y siendo la relacidn molar del
agua 2limentada a etanol en la alimehtécién de etanol bruto
sl menos 10:1, retirar una fraccibén de vapor de cabeza que

o

devolver parte de la fraccidn en vapor de czbeza después de
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condensacién a la columns en forma de un reflujo liquido

r'q_u.e mantiene una relacidén de reflujo de al menos 200:1 ex-

presada sobre el producto destilado, retirar una corriénte
lateral de eténol gcuoso purificado sustancialmente exento
de todas las impurezas del plato de extraccidn lateral de
producto por debajo del punto de alimgntacién del etanol
bruto, alimentar el etanol acuoso purifica@o en la mitad
inferior y opcionalmente dlcali acuoso enAla mitad superior
de una columna de rectificacidén, trabajando dicha columna
a temperaturas entre 7i9 ¥y 121eC, reeircular.una corrienie
de purga de cabeza que contlene acetaldehido y otras Liap G~
rezas a la alimentacidén de etanol bruto a la columna de hi-
droseleccidén, y retirar un azeétiopo de etanol-agua sustan—
ciélmente puro que. contiene menos de 5 ppm de cuslquiecs de
léa impurezgs, excepto metano}, en la alimentacién de stu-

nol bruto en forma de una corriente lateral desde un puato

" por encima de 1la slimentacién de &lcali acuoso, si exictoc,

a la columna y un efluente acuoso alcalino sustancialmente

exento de etanol desde la base de la columna,

28, - Un prooedimiento de acuerdo con la reivindi-
cacidn le, en el gue el etanol bruto alimentedo a la colum-
na de¢ hidroseleccién contiene entre 5 y 20% en peso de eta
nol. |

3§.~ Un.procedimiento de écuerdo con una cnalquie-
ra de las reivindicaciones anteriorss, en el que la rela-
eidén molar ae agua alimentads al aténol en la aiimentaqién
de etanol bruto es de 11 a 13:1.

48,~ Un procedimiento de acuerdo con una cualquie-

ra de las reivindicaciones anteriores, en el que las alimen

taciones a la columna de hidroseleccién se alimentan en ©




T AL R DR L )

ehasnd e 0a

P-73.241

10

15

20

25

30

030680 |

Hojn ndm. '17

por debajo de sus respectivos puntos de burbuaeo a la pre-
| sién del platg de alimentacidn aoropiado. ' .

' 58, Un procedimiento de 'acusrdo con una cualquig
ra de las reivindicaciones anteriores, en el que le colum-
na de hidroselqccidn tiene entre 70 y 90 platos regles.

6&.~ Un procedimiento de acﬁerdg con una cualquie- |
ra de las reivindicaciones énteriores, en el que la presién
de cabeza en la columna de hidroseleccidn estd entre 5y 1
kg/cm absolutos.

- T8.- Un procedimiento de,acueréq con una cualquise
ra de las rgivindicaciohes anteriores, en el que la colvnria
de rectificacién se hace trabajar a una temperatura de éa—‘
beza entre T77¢C y 1169C y a una pres16n de cabeza entre la
atmosférica y 1,8 kg/cm absolutos.

8&,~ Un procedimiento de acuerdo con una cualquie- |
re de las reivindicaciones anteriores, en el que la canli-
dad de alimentacién de 4lcali acuoso a la columna de recti-
ficacién estd en el intervalo de 5 a 8 litros de sosa cads—
tica acuosa al 20% en p/p por 1000 litros de producto azed-
troéo de etanol, |

ge,~ “Uﬁ'PROGEDIMIENTO PARA PURIFICAR ETANCL BRU-
TO Y OBTENER UN. AZEOTRCOPO DE ETANGL—AGUa.SUSTANCIALM&NTE
PURO", ‘ .

Tal y como se ha descrito en la Memoria gue ante-
cede, representado en los dlbuaos que se acompanan.y con

los fines que se han especlflcado.
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Esta Memoria consta de DIECIOCHO hojas escritas a

‘méquina por una sola cara.
Madrid, 11.JM.1980
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