
PATENTE DE INVENCION

HB.CBi-65/234 -  CAS 234

"PROCEDIMIENTO PARA EL TRATAMIENTO DE 

PRODUCTOS DE CONDENSACION DE ALDEHIDOS".

LES USINES DE MELLE, entidad francesa,

residente en : SAINT-LEGER-les-MELLE, 

Deux-Sèvres, Francia.

El presente invento se relaciona con la  

valoración de subproductos pesados (de elevado peso 

molecular) formados durante l a  condensación del 

butiraldehido,particularm ente en e til-p rop il-acro le in a
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un procedimientose re fie re  a u!T ^Pocedimiento perfeccionado para e l 

tratamiento de estos subproductos, a t a l  f in .

Se sabe que, durante l a  condensación del 

butiraldehido sobre s í  mismo en e til-p ro p il-acro le in a  

bajo l a  in fluen cia particularmente de un catalizador 

a lca lin o , por ejemplo, de una solución acuosa de so sa , 

se forman en pequeña cantidad subproductos pesados que 

se obtienen durante l a  separación de lo s  productos de 

l a  reacción, en forma de una mezcla de bu tira ldo l (o 

e t i l -2 hexanol-3 a l) y de compuestos complejos proce­

dentes del butiraldol y del butiraldehido y que con­

tienen grupos acé ta le s.

A sí, pues, durante l a  fabricación  in d u stria l 

de l a  e til-p rop ilao ro le in a  por e l procedimiento des­

c r ito  en l a  patente española 217.869 de 15 de octubre 

de 1954-, se forma aproximadamente e l 2% de e sta  mezcla 

de subproductos pesados; con re lación  a l  peso del 

butiraldehido empleado lo  cual representa un descenso 

correspondiente del rendimiento en e til-p ro p il-ac ro - 

le in a .

Los subproductos pesados en cuestión se des­

componen por reacción, en ca lien te , de un agente a lca­

lin o  fuerte en solución, más especialmente en solución 

acuosa, de preferencia una solución de sosa o de pota^ 

sa . La descomposición proporciona una cantidad suple­

mentaria de e til-p ro p il-ac ro le in a  y regenera c ie r ta  

cantidad de butiraldehido.

En lo s  procedimientos trad ic io n ales, e sta  

descomposición de lo s  subproductos pesados se ejecuta 

siempre en el seno de l a  mezcla bruta producida por30
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l a  reacción de condensación de butiraldehido. Tal es 

e l caso, por ejemplo, en el procedimiento de l a  pa­

tente española nS 202.960 del 14 de ab ril de 1952 a 

nombre de l a  Sociedad so lic ita n te . Según e sta  paten­

te  an terior, la  reacción de l a  solución a lca lin a  que 

sirve  de catalizador de condensación del butiraldehido 

se prolonga sobre l a  mezcla bruta resu ltante de l a  con 

densación sobrepasando e l tiempo necesario para esta  

condensación; a este  efecto , se opera en una^olumna 

de p latos de dimensiones convenientes, y de preferen­

c ia  bajo presión. Resulta de e llo  una descomposición 

p arc ia l de lo s  subproductos pesados y , por consiguien­

te ,  un aumento del rendimiento global de l a  operación.

Sin  embargo, e l procedimiento descrito  en la  

patente española nS 202.960 d is ta  mucho de se r  perfec­

to , porque en la s  mejores condiciones de marcha indus­

t r i a l ,  d e ja  su b s is t ir  aún, un 2% de subproductos pesa­

dos, es decir, tanto como en el procedimiento, por 

o tra  parte más reciente, de l a  patente española núme­

ro 217.869.

Ahora bien, l a  Sociedad so lic itan te  ha des­

cubierto que se  puede hacer más completa l a  descompo­

sic ió n  de lo s  subproductos pesados de esta  fabricación  

tratándolos en caliente con una solución de un agente 

alcalino  fu erte , no en el seno de l a  masa bruta resu l­

tante de l a  reacción de condensación del butiraldehido, 

sino después de haberlos separado de esta  mezcla. Me­

diante este  procedimiento, se consigue no perder más 

que un 0 , 5% del rendimiento en forma de subproductos 

pesados, en lu gar de un 2%.
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La descomposición de lo s  subproductos pesa­

dos, según e l invento, se efectúa por medio de agen­

te s  trad ic io n ales, es d ecir, por un agente alcalin o  

fuerte en solución, más especialmente en solución 

acuosa, de preferencia, una solución  de sosa o de po­

ta sa . Como en lo s  procedimientos trad ic io n a le s , l a  

descomposición proporciona l a  e til-p ro p il-acro le in a  

y e l butiraldehido. Después es f á c i l  recuperar estos 

dos productos. La recuperación de l a  e til-p ro p il-ac ro ­

le in a  aumenta directamente e l rendimiento de l a  reac­

ción; en cuanto a l  butiraldehido recuperado, puede se r  

reciclado a l  reactor en e l que se opera su condensa­

ción en e til-p ro p il-ac ro le in a . El tratamiento por e l 

agente alcalin o  se lle v a  a cabo, de preferencia, a una 

temperatura de 100 a 1059, pero se puede traba jar,ope­

rando bajo presión, a temperaturas mucho más elevadas 

que alcanzan hasta 200S , lo  cual permite disminuir 

considerablemente e l tiempo de contacto y , por tanto, 

aumentar de un modo concomitante l a  producción del 

aparato de tratamiento de subproductos.

De preferencia e l procedimiento, según e l 

presente invento, se  ejecuta del modo sigu ien te . Los 

subproductos pesados se tra tan  en continuo, en ca­

lie n te , en una columna de p la to s del tipo  denominado 

"de p latos hondos", con una solución acuosa d ilu id a 

de agente a lca lin o . Cuando se  efectúa l a  condensación 

del butiraldehido por un catalizador alcalin o  y más 

especialmente, según el procedimiento de l a  patente 

española na 217.869 c itad a  anteriormente, re su lta  muy 

ventajoso, u t i l iz a r  para el tratamiento de lo s  subpro-
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ductos, según la^p^bsente invención, l a  solución 

d ilu id a de sosa que abandona el aparato de conden­

sación y que, de otro modo, quedaría in a tiliz a b le  

y se r ía  rechazada por in serv ib le . La recuperación 

del butiraldehido y de l a  e til-p rop il-acro le in a  l i ­

berados por este  tratamiento a lca lin o , puede efec­

tuarse en l a  misma columna de tratamiento, mediante 

a rra stre , por medio de vapor de agua inyectado por 

l a  base, condensación de lo s  vapores que salen  en 

oabeza y decantación del líquido condensado para se­

parar e l agua de lo s  productos orgánicos.

-  5 -

EJEMPLO :

En una in sta lac ió n  de fabricación  de 48 

toneladas/día de e til-p rop il-acro le in a  por e l proce­

dimiento de l a  patente española nS 217.869 antes in ­

dicada, se extraen, por hora, de l a  base de l a  colum 

na de vaporización de l a  e til-p ro p il-acro le in a , apro 

ximadamente 100 kg de una mezcla que contiene apro­

ximadamente 60 kg de e til-p rop il-acro le in a  y 40 kg 

de lo s  subproductos pesados definidos anteriormente.

Para descomponer estos subproductos, según 

e l  presente invento, se le s  introduce en continuo en 

una columna de reacción de acero ordinario, provista 

de 12 p latos hondos y que tienen una capacidad to ta l 

de 1.000 l i t r o s  aproximadamente. Se introducen a l 

mismo tiempo en l a  columna de reacción 350 1/h  de 

solución acuosa de sosa de 20 g/1 procedentes de l a  

decantación de l a  mezcla líq u id a  producida por l a  

condensación a lca lin a  del butiraldehido en e t il-p ro p il  

acroleina. La columna de reacción se ca lien ta  mediante30.
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inyección, por su. base, de 150 kg/h de vapor de agua. 

La temperatura e stá  comprendida entre 100 y 105B.

Como puede deducirse de la s  c if r a s  antedi­

chas, e l tiempo de contacto de lo s  subproductos pesa­

dos con l a  solución de so sa  es aproximadamente de 2 

horas.

Se condensan lo s  vapores que sa len  por l a  

parte superior de l a  columna y se decanta e l líquido 

condensado. La capa superior (capa orgánica) de l a  

decantación contiene 84 kg/h de e til-p ro p il-acro le in a  

y 8 kg/h de butiraldehido. Como ya ex isten  60 kg/h de 

e til-p ro p il-ac ro le in a  en l a  mezcla orgánica que a l i ­

menta l a  columna de reacción, se han recuperado, por 

descomposición de lo s  subproductos pesados (aproxima­

damente 40 kg/h ), 24 kg/h de e til-p ro p il-acro le in a  y 

8 kg/h de butiraldehido o sea en to ta l ,  32 kg/h de 

productos ú t i le s ,  que representan una ganancia de 

1,5% aproximadamente del rendimiento teórico con re­

lac ió n  a l butiraldehido inicialm ente empleado. La 

producción d ia r ia  de e til-p ro p il-ac ro le in a  aumenta 

en más de media tonelada.

Por l a  base de l a  columna de reacción se 

extraen 4 kg/h aproximadamente de subproductos de 

punto de ebu llic ión  muy elevado, insolubles en agua, 

in u t i liz a b le s , irrecuperables y que se evacúan por 

in se rv ib le s.

Por comparación con l a  técn ica an terior, 

lo s  100 kg/h de l a  mezcla a base de subproductos pe­

sados se sometieron a un tratamiento por inyección 

de 120 kg/h de vapor de agua en una columna de d e sti-
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lac ión  prov ista  de an illo s Raschig. Se extraen, por 

hora, en cabeza de e sta  columna, después de decanta­

ción, 60 kg de e til-p rop il-acro le in a  recuperada y 

se impulsaban por l a  base de la  columna lo s 40 kg de 

subproductos pesados que se habían desechado y por 

consiguiente estaban completamente perdidos.

El procedimiento, según e l presente inven­

to , no l le v a  consigo en e ste  caso, más que un gasto 

suplementario de 30 kg/h de vapor, lo  cual es mínimo. 

La solución de sosa que sirv e  para e l tratamiento no 

cuesta nada, puesto que se r ía , de otro modo, lanzada 

directamente a l  sumidero. La columna de reacción, de 

acero ordinario, representa una inversión solamente 

un poco más elevada que l a  simple columna de arrastre  

por vapor de l a  técnica an terior. En d e fin itiv a , se 

ve que e l rendimiento en e til-p rop il-acro le in a  puede, 

gracias a l a  presente invención, aumentarse en 1, 5% 

a l precio de un gasto mínimo de vapor suplementario 

y de gastos de inversión muy moderados.

- N O T A  -

D escrita suficientemente la  naturaleza del 

invento, a s í  como la  manera de rea liz a rlo  en l a  prác­

t ic a ,  debe hacerse constar que la s  disposiciones an­

teriormente indicadas, son susceptib les de modifica­

ciones de d eta lle  en cuanto no alteren  su principio 

fundamental. También se hace constar que e l invento 

corresponde a una so lic itu d  de patente presentada en 

Francia, con fecha 30 de marzo de 1966, bajo e l nú­

mero 55. 652, acogiéndose por lo  tanto, a lo s benefi­

cios que conceden lo s Convenios Internacionales en



v igor, siendo lo  que constituye l a  esencia del re fe­

rido invento y por lo  que se  s o l ic i t a  Patente de 

Invención, por 20 años en España: "PROCEDIMIENTO PARA 

EL TRATAMIENTO DE PRODUCTOS DE CONDENSACION DE ALDE­

HIDOS"; caracterizándose por lo  sigu ien te:

13 .- Procedimiento para e l tratamiento de 

productos de condensación de aldehidos, por conden­

sación  p a rc ia l , por un agente alcalin o  fu erte , de 

subproductos de elevado peso molecular formados du­

rante l a  condensación del butiraldehido, caracteriza­

do porque después de l a  reacción de condensación se 

separan lo s  citados subproductos de l a  mezcla bruta 

y se lo s  t r a ta  en caliente con e l agente alcalin o  

fuerte en solución.

23 .- Procedimiento, según l a  reivindicación  

13, caracterizado porque e l agente alcalin o  e stá  en 

solución acuosa.

33 .-  Procedimiento, según la s  reiv in dicacio­

nes 13 o 23, caracterizado porque el agente alcalin o  

es sosa o potasa.

43 .- Procedimiento, según una cualquiera de 

la s  reivindicaciones precedentes, caracterizado por­

que se u t i l iz a  como solución de agente a lca lin o , l a  

solución a lca lin a  d ilu id a  residu al de l a  operación 

de condensación a lca lin a  del butiraldehido.

53.- Procedimiento, según una cualquiera 

de la s  reivindicaciones 13 a 43, caracterizado por­

que se tra tan  lo s  subproductos con l a  solución de 

agente alcalin o  a una temperatura de 100 a 2003, de 

preferencia, a unos 100- 1053 a l a  presión atm osférica.
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68 .- Procedimiento, según cualquiera de 

la s  reivindicaciones 13 a 53, caracterizado porque 

se efectúa e l tratamiento en continuo en una colum­

na de p latos hondos, de l a  que se recuperan d irecta 

mente, por d estilac ió n , por medio de vapor de agua 

inyectado por su base, lo s  productos ú t i le s  que re­

su ltan  de l a  descomposición de lo s  subproductos 

tratad os.

7 3 .-  "Procedimiento para e l tratamiento 

de productos de condensación de aldehidos"; t a l  y
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