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DESCRIPCION
Procedimiento para la obtencion de 2-mercaptoetanol

Para la sintesis de la especie de la invencién, en la parte introductoria de la reivindicacion 1 se parte de un
procedimiento conocido en el sentido de la CH-PS 533 092, segin el cual, hasta la fecha, se obtuvo 2-
mercaptoetanol mediante tratamiento de 6xido de etileno con sulfuro de hidrogeno en presencia de un catalizador, o
bien disolvente. La sintesis se lleva a cabo en fase homogénea liquida a temperaturas elevadas y bajo presion
elevada, calentandose previamente una mezcla de sulfuro de hidrégeno y catalizador, asi como el 6xido de etileno, y
alimentandose por separado a una zona de reaccién tubular. En la zona de reaccién se ajustan presion y
temperatura de modo que no se forme una fase gaseosa. De este modo, referido a 6xido de etileno, transformado,
se puede alcanzar un rendimiento de 2-mercaptoetanol de un 90 %.

Para la consecucion de un rendimiento mas elevado en 2-mercaptoetanol, por la DE 31 22 285 se conoce la puesta
en contacto de sulfuro de hidrégeno en estado gaseoso con 6xido de etileno liquido, y el ajuste de la presion de
modo que se disuelva la cantidad maxima de sulfuro de hidrégeno en el 6xido de etileno. Aunque en este caso es
desfavorable el largo tiempo de reaccién, que requiere a su vez una zona de reaccién de dimensiones
correspondientemente grandes. Con ello, también los costes de reactor y el mantenimiento de reservas de 6xido de
etileno y sulfuro de hidrégeno, son correspondientemente elevados.

Con la invencién se pondra a disposicién un procedimiento para la obtencién de 2-mercaptoetanol, con el cual se
pueda realizar el potencial de velocidades de reaccién lo méas elevadas posible en el caso de mantenimiento de una
reaccion altamente selectiva de 6xido de etileno con sulfuro de hidrégeno, con requisitos técnicos de seguridad
minimos.

Este problema se soluciona mediante las medidas contenidas en la caracteristica de la reivindicacion 1.
De las sub-reivindicaciones 2 a 6 resultan perfeccionamientos convenientes del procedimiento segun la invencion.

Segun el nuevo procedimiento se hacen reaccionar 6xido de etileno y sulfuro de hidrégeno en presencia de un
catalizador y/o disolventes en una zona de reaccion microestructurada. En el sentido de la invencién, se entiende
por una zona de reaccién microestructurada zonas de un reactor con canales paralelos con diametros de canal
hidraulicos de menos de 2 mm, en especial menos de 1 mm, y una superficie especifica interna de un total de mas
de 2000, preferentemente mas de 4000 m%m?®. En general se forma tal zona de reaccién a partir de componentes de
composicion modular, teniendo los componentes aislados, en puntos coincidentes en cada caso, perforaciones o
acanaladuras que forman en posicion de empleo canales para la conduccion de substancia, control de reaccién y
conduccion de calor. Los reactores microestructurados se distinguen por una descarga de calor muy conveniente,
vinculada a un transporte de substancia muy rapido.

Segun la invencion, el 6xido de etileno, el sulfuro de hidrégeno y el catalizador, o bien el disolvente, se mezclan
entre si, y la mezcla de componentes se transporta a la zona de reaccién en fase homogénea liquida. La distribucién
homogénea de las substancias de empleo se efectda, a modo de ejemplo, en un depésito de mezcla estacionario,
con un mecanismo agitador en forma de palas o discos, en una bomba de mezclado o un mezclador estéatico, a una
temperatura por debajo de la temperatura de reaccion y una presion que es mas elevada que la presion de vapor de
sulfuro de hidrégeno, de modo que durante la alimentacion de la mezcla de componentes a la zona de reaccion no
se forma una fase gaseosa. El mezclado pre-conectado de componentes se lleva a cabo, mediante ajuste de
temperatura, tiempo de residencia y superficie de intercambio de calor, de modo que no se produce una reaccion
incontrolada de la mezcla, que es indeseable.

En el caso de mezclado en dos etapas de los componentes, en primer lugar se obtiene una mezcla de catalizador, o
bien disolvente y sulfuro de hidrégeno, y a continuacion se afiade con mezclado 6xido de etileno.

La proporcion molar de 6xido de etileno y sulfuro de hidrogeno asciende aproximadamente a1 : 1 hastal: 2.

Como catalizador, o bien disolvente, se emplea tiodiglicol. Ventajosamente se emplea 6xido de etileno y tiodiglicol en
proporcion molar de 1 : 0,001 a 1 : 10. Una fraccion elevada de tiodiglicol no es critica. También es posible introducir
tiodiglicol adicionalmente como segunda corriente liquida en la zona de reaccion.

Segun una forma de ejecucion preferente, el tiodiglicol formado durante el procedimiento como producto secundario
se reutiliza como catalizador y/o disolvente tras separacion parcial de 2-mercaptoetanol sin purificacién adicional. El
tiodiglicol se puede alimentar directamente de nuevo a la zona de reaccion como corriente de reflujo procedente de
la elaboracién post-conectada.
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Segun la invencién, la mezcla de componentes se transporta en fase homogénea liquida bajo una presién de 4 a
250 bar, preferentemente 20 a 150 bar, de modo especialmente preferente 90 a 110 bar, a la zona de reaccién
microestructurada, se divide en corrientes parciales, y se calienta a la temperatura de reaccién. La reaccion de 6xido
de etileno con sulfuro de hidrégeno se efectlia a una temperatura de 40 a 200°C, preferentemente 70 a 180°C, en
especial aproximadamente 110°C, en el intervalo de 0,1 a 15 min, convenientemente en el intervalo de 0,5 a 1,5 min.
De este modo se puede alcanzar un rendimiento espacio-tiempo en 2-mercaptoetanol de hasta 30 thm®. Las
corrientes parciales se retinen de nuevo al final de la zona de reaccion, y el producto de reaccién se descarga y se
elabora mediante destilacion fraccionada.

En la reaccion se puede llegar a una formacion limitada de una fase gaseosa de sulfuro de hidrégeno en la zona de
reaccion, que no influye negativamente en este caso. Mediante la denominada corriente de cadenas de burbujeo
producida en este caso, se puede mejorar mas bien el desacoplamiento de calor en la mezcla de componentes, asi
como suprimir el remezclado de los componentes, que, por lo demas, actia reduciendo la selectividad y la velocidad
de reaccién en el caso de circulacién laminar. En el caso de calentamiento demasiado intenso de la mezcla de
componentes, su tiempo de residencia en la zona de reaccién se reduce correspondientemente, y la conversion
desciende.

El procedimiento de la invencion se puede llevar a cabo continuamente de modo especialmente ventajoso,
mezclandose ininterrumpidamente en un depdsito de mezclado 6xido de etileno, sulfuro de hidrogeno y catalizador,
o bien disolvente, y transportandose la mezcla en fase liquida a la zona microestructurada, mientras que
simultdaneamente se descarga producto en el extremo de la zona de reaccién. No obstante, también es posible
alimentar discontinuamente la mezcla de componentes de la zona de reaccion, y extraer el producto de reaccion de
la misma a intervalos de tiempo cortos.

Frente al estado de la técnica, conforme al procedimiento segun la invencién se pueden alcanzar rendimientos
espacio-tiempo elevados, asi como una selectividad elevada, de hasta un 97 %, referido a 6xido de etileno
transformado. La zona de reaccién microestructurada no es propensa a averias, y se puede realizar en dimensiones
especialmente reducidas. No son necesarias medidas adicionales para la distribucion uniforme de la mezcla de
componentes en los canales aislados.

El 2-mercaptoetanol es apropiado para numerosas aplicaciones, a modo de ejemplo para la obtencién de
estabilizadores de PVC, como regulador para reacciones de polimerizacién, como productos quimicos de proceso en
procedimientos fotograficos, como componente de sintesis para la obtencién de productos quimicos agrarios, como
agente desinfectante para semillas y en la industria del cuero.

El procedimiento de la invencién se explica mas detalladamente mediante los siguientes ejemplos.
Ejemplo 1

En un depdsito de agitacién con un volumen de 20 ml se mezclaron cada hora 31,6 g de 6xido de etileno (EO), 32,8
g de sulfuro de hidrégeno (H2S), y 39,3 g de tiodiglicol (TDG) a temperatura ambiente y una presion de 92 bar, y la
mezcla de componentes homogeneizada se introduce con dosificacion continuamente en una zona de reaccion
microestructurada constituida por cuatro canales paralelos y dispuestos simétricamente entre si, de una longitud de
1,3 m y una anchura de luz de 0,8 mm. La mezcla de componentes se calent6 en los canales con ayuda de un bafio
termostatizado y se transportd a la zona de reaccion a una presion de 92 bar. Ya tras una longitud sumergida de 5
cm, la temperatura de la pared de canal sumergida en el bafio termostatizado se acercaba en 10 K a la temperatura
de bafio circundante. El tiempo de residencia de la mezcla de componentes en la zona de reaccion se sitla en 1,2
min. En el extremo de la zona de reaccién se descomprimié el producto de reaccion a 1 bar, se enfrid a 20°C, y se
introdujo en un evaporador de capa fina con escobillas giratorias. En el evaporador de capa fina se separd
completamente, a aproximadamente 40°C, EO no transformado y H,S mediante rectificacion con nitrégeno y sin
pérdidas de mercaptoetanol. En este ajuste de ensayo se transformé 6xido de etileno en un 100 %. La corriente de
descarga liquida del evaporador de capa fina contenia 54,2 g/h de mercaptoetanol. Esto corresponde a un
rendimiento, o bien selectividad, referido a 6xido de etileno, de un 96,5 % en moles.

Ejemplo 2

Como se describe en el ejemplo 1 se hicieron reaccionar 107 g/h de una mezcla de componentes de EO, H,S y TDG
con una proporcion molar de 1 : 1,37 : 0,44 en una zona de reaccién microestructurada con 4 canales de una
longitud de 1,3 m y una anchura de luz de 0,8 mm, a una presion de 92 bar. La temperatura del bafio termostatizado
ascendia a 131°C. El tiempo de residencia de la mezcla de componentes en la zona de reaccién se situaba en 1,2
min. El 6xido de etileno se transformé en un 90,5 %. Como en el ejemplo 1, la selectividad para dar mercaptoetanol
ascendia a un 96,5 % en moles, referido a 6xido de etileno transformado.
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Ejemplo 3

Como se describe en el ejemplo 1 se hicieron reaccionar 103 g/h de una mezcla de componentes de EO, H,S y TDG
con una proporcién molar de 1 : 1,33 : 0,43 en una zona de reaccion microestructurada con 4 canales de una
longitud de 1,7 m y una anchura de luz de 0,8 mm, a una presion de 60 bar. La temperatura del bafio termostatizado
ascendia a 141°C. El 6xido de etileno se transformé en un 91,5 %. Como en el ejemplo 1, la selectividad para dar
mercaptoetanol ascendia a un 96,5 % en moles, referido a éxido de etileno transformado.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencién de 2-mercaptoetanol mediante reaccion de 6xido de etileno con sulfuro de
hidrégeno en presencia de un catalizador y/o disolvente a temperaturas elevadas y bajo presion elevada,
caracterizado porque la reaccion se lleva a cabo en una zona de reaccidon microestructurada con canales paralelos
de una superficie especifica interna de un total de mas de 2000 m?/m°, mezclandose entre si el éxido de etileno, el
sulfuro de hidrégeno y el catalizador, o bien el disolvente, y transportdndose a la zona de reaccion en fase
homogénea liquida bajo una presion de 4 a 250 bar, y haciéndose reaccionar a una temperatura de 40 a 200°C en el
intervalo de 0,1 a 15 min, y descargandose el producto de reaccion.

2.- Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque se emplea 6xido de etileno y sulfuro de hidrégeno
en proporcion molar de aproximadamente 1:1al: 2.

3.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque se emplea oxido de etileno y catalizador y/o
disolvente en proporcién molar de 1: 0,001 a 1 : 10.

4.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque se emplea tiodiglicol como catalizador y/o
disolvente.

5.- Procedimiento segln la reivindicaciéon 4, caracterizado porque el tiodiglicol formado durante el procedimiento
como producto secundario se reutiliza como catalizador y/o disolvente tras separacién parcial de 2-mercaptoetanol
sin purificacion adicional.

6.- Procedimiento segln una o varias de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque la obtencion de 2-
mercaptoetanol se lleva a cabo continuamente.
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