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La présente invention se rapporte i ja pro-
duction continue d’alcools aliphatiqizes anhy-
dres & partiv de mélanges d’aleools aliphatigues
et (o1} d’autres composés aliphatiques oxyzénés,
tels que des éthers, .des eétones, ofe. at d’eait,
Le proeédé est particulibrement propze & la gé-
paration continue et Ja purification d'aleacls
aliphutiques anhydres contenant de trois & cing
“atomes de carhone & partir de mélanges de ces
alenols aves de eau.

On sait que I majeure partie des aleools

forment aves l'cau des rélanges uzéofrepes bi-

naires at que les tentatives de séparation de ces
uloools de Pean par Ja distillation erdinairs sont
entravées par e fait que c'est le wélange azéo-
trope binaire qui s’¢ehappe en téte de I calonme
de distillation. Certains de ces azéoiropes bi-
naires, par exemple les auéotropes binaires de
Liutanol normal et d’sau, de pentanal normai et
d'vau, se sépavent, aprés condensafion, en deux
couches. Le mélange de propavel normal ef
d'eau ne se sépare pas en denx ouches Par
sondensation sons la pression atmeosphérique,
mais une fefle séparation a lien en présence
d'une quantité suffisante des binaires d¢ -
butanol et de n-pentanol-ean,

La présente invention se propose d’améliorer
les volatilités relatives des alcools présents daay
les mélanges avec ean. Ces huis de invention,
e d’autres, somt atieints en déshydratant le
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mélange hydraté daleools avant de les séparer
per distdlation fractionnés doms un procédé
uontrnn,

Gonformément & I'inventiop, on déshydraie
done nn mélange bydraté d’aleools par 'un quel-

- eonque des procédés de déshydratation conmng,
Lie mélange déshydratd est alors distillé fraction

nément de maniére & séparer les alovols an-
hydres; Pour réaliser celic déshydsatation, on
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peut employer vus quelenngue des diverses mé- ha

thodes sonnues, par exemple fa distillation azdo-
tropiqus, avec ow vams entraineur, la séparation
ot la décaniaiion des phases, ote.

Bian que fa présemte investion puivse -8tre

coniinues ds denx ou plusieurs aleools alipha-

tiques, ou de composés oxygénds aliphatiques,

de Jeurs mélanges aquenx susceptibles de former
des phases Létérogdnes, on prendra eomme
exemple de Ja-présente invention a purification

6t fa séparation de Paleool n-butylique of d%

FPeleool n-amylique de leurs mélanges aqueux.

. . La séparation par distillation du n-bulsnot de

T'aloool n-amylique dons uo mélange agueux est

sempliqué par 1a formation d'uzéolropes agneus,

de butanel ef d’aleon! amylique ayant respecti-

vemont les eomposilions constantes de 75,2 er

de 83 molécules powr. vent d'eau et bouiljant

.saus {a pression atmosphérique & 92,7¢ et 950 €,

respectivement, Bn raison de cette fai]ﬁlt_z difté-

Prix du faseicule: 25 franes,

appliquée & la purilication et & la séparation 45
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rence des peints d'¢hullition, fa volalilité rela-
tive de I'nzéatrope de huianol et de Pazéolrupe
daleool umyliqna est d'emviron 1,15, ce qui
exige un rapport éevé de reflux et Vapplication
d'un grand excessif de platcaux dans Ia tour de
fractionnement pour effectucr une séparation
tonvenable. Il faudraif, an oulre, déshydrater

- individuellemant chacun des aleogls pour ob-
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tenir des produits facilement vendebles. Ta
présente invention supprime la déshydratution

séparce des denx mélanges aquenx et dininue les .
Aimensions de Vinstallatjon de frastionnement

exigées pour fa séparation des deux aleools
ainsi que les besoins en chajeur.

Tapplication de Ja Propriété d’imomplétc

miseibilité du n-butanol et de Talcoal amylique

© avec l'eaw dans cerfaines conditions de tempé-
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ruture ef de pression, et plus particuliérement
du fuit que fes azdolropes aquevy se condensent
en deux couches liquides de composition diffé-
renic & la pression atmosphérique, permet d'ef-
fectuer une déshydratalion trés facilement dans
le cas cavisugé. Le mélange d’ateonls ot d'eau

est d’abord envoyé dans wn déesntenr, b 1 e }

sépare en uue phase riche en eau at vne phuge
riche en alewols. Tes deux phases sont alors
envoyées dans des tours dé fpictionnement ou
appareils de disiilistion séparés, I phase viche
ex vau donmant de ean & peu pris pure et 1
phase riche en aleool donnant pratiquement un
mélange uahydre d'aloools & Ja base des appareils
respactils, Les produits de t¢te des deux colonnes
ont la méme composition, qui est celle des azéo-
tropes aquenx mixtes, et ils sonl par conséquent
renvoyés au déeuntenr pour fire soumis & la
séparation en phuse Tiquide,

Les aleools de cet evemple, aprég déshydra-
tativz par fa méthode que an vient de déerive,
peuvent &fre séparés fevnamiquement pur dis«
tillation fractionnéc ew buwtanol normal et en
alosu] namylique, Les pointe d’éhulliticn des
aleools butyliqus et amylique normaux étant
respectivement de 117°7 i de 1380 G, leur
volatilité relative est fortement améliorés par
rapport aux mélanges aquenx. Ta séparation
peut btre effeciuée an moyven dun nombre
moindre de plateaux et un rapport de reflux
moindre et exige moins de dépense do chaleur
quune séparation cflectuée avant [@iminution
de Teuu. La volatilité relative anpmente jusqua
environ 1,83 pour ces aleools anhydves parti-
oulicrs, : ‘
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Lo présente invention peut dire plus dlaire-
meni comprise en se reportant au dessin cijoing

1 est ume représentution schématique dun 5

procéds et d'un appareil eonformes A Pinvention,

Le toyau I fransporte le mélange ayueux
d'afeool n-butylique et d’alogol n-amylique &
un décanteur & reflux 2 fonetionnant conjointe-
ment avec les condensanrs & et 18 et los co-
lonnes & distiller § ot £1. Les mélanges aquevx
Se scparent; dans le déeanteur 9, cn une phase
iniériewre Tiche en cau et une phase supérievre
riche en aleool. La phase riche en eau ‘est son-
tirée par Ie tuyau § ot envoyée A Ja colonne 3
diztiller formaut séparaleur d'alenol 5, chauffée
par de la vapeur directe arrivant par le {uyau 6.
La eolonne de distillation de I'alesol fonetionne
de felle manitre qus Jes Lites passanl par le
luyau 7 comsistent en un mélunge d'azéotropes
de n-butanol-eau et d'aleol n-umyliqne-ean
qu se condensent dans le condensenr § et
reviennent par le tuyea 9 dars lo décantrur &
reffux 2. Ta majeurc partie de Leau vst enjevde
du systéme par 1o tuypu 10, La couche supé-
rievre, riche en aleool, présente dans le déean-
teur 2 esl conduite par le fuyau 4 dans la co-
fonma de distiffation formant shparateur d'eau
11. Gette colunne fonstionne de telle manidre

‘quc Ion vecueilie ex t4fe le reste de ean, sous

la forme des ménes binsires alesol-ean, par le
tuyau &7, Ges hinaircs sont condensés similaire-
ment dans le condensateur 78 ot renvoyés au
décantenr & reflux par lo tuyan 79. La chuleur
nécessaive & la olonme {7 est fournis par de Ia
vapeur indirecte admise par un fuyan 13 au
réchauffevr 12 qui forrnit de la chaleur 3 wue
partie des produits de queue refivée par le
luyaw {6 et admise par Ie tuyan' 74 et qui
renvoie Ja partie ainsi réchaufie, i Détat de
vapeur, par le tuyan 15. Ces quetcs de Ja co-
lonme 11, formées essentiellement d'un mélanga
d’aleools n-butylique ol mramylique déshydratés,
-sont reoucillies par le tuyua 16 et peuveut dtre
envoyees & I'uppareil de distiflation finale 27
par la fuyan 20. Ta colonne 21 fonctionue de
telle sorte qu'ellé assure Ia distillation fraciion-
uée des altools n-butylique et wamylique, le

‘prewier, dovt Ie point d'ébullition est I plus

faible puvsant en f8te et le second, dont le point
d’¢bullitivn est plus élevé, passant dans fe ré
sif, On fournit de fa ohudeur 4 1a eolonme 21
m moyen de vapenr indirecte admise au ré-
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d’une partie du résidu de I colonme retirée du

© loyaw 245 parle tuyau 23 et renvoyd i la colonne
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par o tuyau 24, Les vapeurs de n-butanel
déshydraté quiltent Te sommet de 1a eolovne par
le tnyan 26, sont condensées dans le eonden-
seur 27 eof passent dans Ie tambour & reflux 29
par le tuyan 28, Le butanol est eavo 76 dans un
résirveir de stockage (uom Teprésentd) par le
tuyan 34, wne partie étang renyoyée par ye-
{lux au sommet de Ia colonne 21 par lo tuyau 1.
E'alenol amylique déshiydraté est retivé sous
forme de vésidu da dispasitif de {raetionnemant
par le tuyan 25 el envoyé au réservoir de stoe-
kaye, non représents,

Voici un procidé de déshydratation et de sé-
paration des alcools n-buiylique e n-amylige
A partiv d’un mélange de ces deux aleools avee
de Tean, sonformément 3 Ja présentc iuvention,

Dans le cas particulier d’ume charge fournie
uu déeanteur de eomposition : 7 moldeules pour
cent de butanol, 7 molécules pour cent d’alcool
aoylique et 86 molécules pour cent d'ean, le
mélangs, & 90° G, se sépure en ume couche
aqueuse et en une couche aleooliqns contenant
respectivemuent 1.3 ot 46 molécules pour eent
d’aleools mélangés. Les aloools sont éliminés de
la phase aquense per distillation de munidre A
donner de Teau d'une pureté de 99,75 9en
poids envivon et, de méme, Peau cst dliminde de
la phase aloool pur distillation de manidre &
donner environ 99,9 %, en poids d'alevols.
La distillation ost effeotuée dans chacun des cas
au moyen de cotonnes 2 huil plateaux (réels).

Apris déshydratation, les alewols anhydres
sont envoyés dans un appareil de fractionnement
& 35 plateanx (réels), ce qui donme environ
94 % en poids de butenol comme distillat et

© 959, en poids en aleool amylique comue résidu.
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Le rapport de reflux est de % moldoules de reflux
pur moléeule de produit de téte.

Pour séparer les azéolropes aquenx respeotifs,
il fuudreit envivon 175 & 200 plateanx aves wa
rapport de reflux do 25 & 1, e qui exigerait
une fonr de fructionnement de dimensions non
éonomiques et de grandes quantités de vapeur.
En vutre, chacun des ezéotropes devmait alors
dtre déshydraté dans un systéme analogue &
eelui utilisé ei-dessns,

1 ressort de I'exeraple ci-dessus que Yappli-
eation de lu présente invention doure des al-
sools butylique ot amylique déshydratés & partir

de Jeurs mélanges aquenx d'une manitre boau-
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eoup plus’ économique gréce & Terapioi d’un
apparcillage moindre cl plus petit aing qua
une consommaiion de vapenr plus [uible, st unc
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telle application présente partioufidrement de

Uintérét pour Ia séparation et 1a purification des
¢umposés oxygends provenant de la syuthise dos
hydrocarbures. (st ainsi que, lorsque dans Ta
synthése dos hydrorarhures, Phydrogéna se eom-
bine eatalytiquement aves 1'oxyde de carbone sn
présence ou en I'absence duléfines, on ohiient
vae souche aqueuse de produit eontenant des
aloools alant en prineips jusqu’a cing atvmes dé
carbone, La fraction Cf & C5 de ce produit
constitue un exemple partioulitrement bon de
matidre premiére dans ce procédé,

Bien que {'exemple donng illustre Ta purifi-
cation, d'un mélange d’aleools butglique et aniy-
ligue, le procédé-esi également applicablo & un
mélange hydraté d'aleools n-propylique el n-
butylique ot d'aleools n-amylique et r-hexy-
lique, ot d'alcools & poini d’sbullition plus
dlevé. La seule modifieation & upporter au pro-
cadé déerit eoncernerait Tobtention des aleools
déshydratés, '

Bien quon aii, pris comme sxemple de déshy-
dratation et de séparation sonformément & I'in-
vention, des mélanges aquenx d’aleaots n-hrgy-
lique ci n-amylique, Pinvention est épalement
applivable & 1a déshydratation et la séparativn

- en geg goinposants d un mélange agquenx de deux
q

ou plusieurs composés oxygénds eliphatiques
comprenant des aldébydes, des célones, des
éthers, des esters d'acides earhoxyliques et
dutres composés organiques oxypénds alipha-
tigues,
- Ge proséds est susceptible dapplications et
de variantes nombreuses et variges, I peut. dtra
réalis¢ dans des opérations par charges sépardes,
ntermillentes ou continues bion connues des
chimistes ou des ingénienrs. D'untres madifi-
eations penvent &lrs imroduites sans se départir
de U'esprit de Ja présente invention,
nisuak.

Procédé pour séparer ef rcoueillir de fagon

continue deux ou plusieurs somposés vxygénés

- aliphatiques anhydres & partir d'un mélunge

aquenx de tels composés, Tadit procéds étant
remarquable notarmment par les earactéristiques

suivantes considérdes séparément ou en combj-

NASOOE
e. Il consiste & déshydrater d'une maniére

_continne le mé]ange_aq_ueux et & distiller frae-
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tionnéruent. le mélange anhydre pour receeiifi
séparément kes composés oxygénés anhydres;

b. Dans e cas de mélanges de sompesés ali-
phatiques donmant par décantation dos phases
bétérogines, on laisse se séparer une phase
riche en composés aliphatiques et une phase
riche ez ean dans wne zons de décantation, on
distifle la phase riche en ean de munidre & pro-
duire np résidn ou produit de queue exerapt de
tomposés aliphatiques ct un distiflat ou produit
de thte somprenant des aséotropes hingires des
composés aliphutiques et d’eau, on condonge leg
széoiropes binuires, on venveie fes azgéoiropes
binaires eondensés dans Ia zone de décantation,
on distille fa phase riche en souposés aliphati-
Aries de munidre 3 produire un résidu contenang
des composés aliphatiques anhydres et un dis-

—

tillat comprensut. des azéotropes hinaires des
composés aliphatiques et d’eaw, vn condense Jes
azéofropes binaires, on renvoic Jes azéotropes
binaires condensés 4 1a zone de décantation et
on distille fractionnément Tes tomposés alipha-
tiques anhydres de maniére & reenailijy séparé-
ment fesdits somposés oxygénés alipbatiques;

@ Application dn présent procédé 2 la sépa-
ration de P'aleoo] hutylique normal et de Palgoo]
amylique nowal et, Ie eas Gehéant, deo P'aloge]
Propylique nomnal des mélanges hydratés en
contennut.

Société dite : _
STANDARD OIL, DEVELOPWENT Coupany.
Par proeuration =
Sronsor, Boior, Brosowz ef Poyr,

Povr 1a vente des fascienles, s'adresser & I'InteMpERE Namowate, 27, roc de Iz Convention, Paris (159,
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