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YPROCEDIMIENIO PARA EL TRATAMIENTO DE
PRODUCIOS DE CONDENSACION DE ALDEHIDOS".

Tollsitante:  TES USINES DE MELLE, entided francesa,
residente en : SAINI-LEGER-les-MELLE,

Deux-Sévres, Francia.

¥l presente invento se relaclona con la
valoracion de subproductos pesados (de elevado peso
molecular) formados durante la condensacidn del
butireldehido,particularmente en etil-propil-acroleina

. 5 (o~ -etil-fg-propil acroleina, 0 etil-2 hexeno-2 gl) y
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ge refiere a u§ éocedimen‘to perfeccionado para el
tratamiento de estos subproductos, a tel fin.

‘ Se sabe que, durante la condensacién del
butiraldehido sobre s{ mismo en etil-propil-acroleina
bajo la influencia particularmente de un catalizador
alealino, por ejemplo, de una solucidn acuosa de soéa,
se forman en pequefla cantidad subproductos pesados que
se obtienen durante la separacion de los productos de
la reaccién, en forme de una mezcla de butiraldol (o
etil-2 hexanol-3 al) y de compuestos complejos proce-
dentes del butiraldol y del butiraldehido y que con~
tienen grupos acetales.

As{, pues, durante la fabricacidn industrial
de la etil-propilacroleina por el procedimiento des-
ecrito en la patente espafiola 217.869 de 15 de octubre
de 1954, se forma aproximadamente el 2% de esta mezcla
de subproductos pesados; con relacidn al peso dsl
butiraldehido empleado lo cual representa un descenso
correspondiente del rendimiento en etil-propil-acro-
leins.,

Los subproductos pesados en cuestidn se des-
componen por reaecién, en celiente, de un agente alca~
lino fuerte en solucidn, més especialmente en solueidn
acuosa, de preferencia una solucldn de sosa o de pote~-
sa. La descomposicion proporciona una cantided suple-
mentaria de etil-propil-acroleina y regenera cierta
cantidad de butiraldehido.

En los procedimientos tradicionales, esta
descomposicidn de los subproductos pesados se ejecuta

siempre en el seno de la mezcle bruta producida por
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el caso, por ejemplo, en el procedimiento de la pa-

tente espafiola n? 202.960 del 14 de abril de 1952 g

nombre de la Sociedad solicitante. Segﬁn esta patenw
te anterior, la reaccion de la solucidn slcalina que
sirve de catalizador de condensacidn del butiraldehido
gse prolonga sobre la mezcla brute resultante de la con
densacidn sobrepasanio el tiempo necesario para esta
condensacidn; a este efecto, se opera en unabolumna

de platos de dimensiones convenientes, y de preferen-
cia bajo presidn. Resulta de ello una descomposicidn
parcial de los subproductos pesados y, por consiguien-
te, un aumento del rendimiento global de la operacién.

Sin embargo, el procedimiento descrito en la
petente espafiola n? 202.960 dista mucho de ser perfec-
1o, porque en las mejores condiciones de mercha indus-
trial, deja subsistir ain, un 2% de subproductos pesa~
dos, es decir, tanto como en el procedimiento, por
otra parte mids reciente, de la patente espafiola mime-
ro 217.869.

Ahore bien, la Sociedad solicitante ha des-
cubierto que se puede hacer mas completa la descompo-
sicion de los subproductos pesados de esta fabricacién
traténdolos en caliente con una solucidn de un agente
alcalino fuerte, no en el seno de la masa bruta resul-
tante de la reaccién de conlensacion del butiraldehido,
sino después de haberlos separado de esta mezcla. MNe-
diante este procedimiento, se consigue no perder més
que un 0,5% del rendimiento en forma de subproductos

pesados, en lugar de un 2%.
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La descomposicidn de los subproductos pesa-
dos, segin el invento, se efectie por medio de agen~
tes tradicionales, es decir, por un agente alcalino
fuerte en solucion, mas especialmente en solucidn
acuosa, de preferencia, una solucidn de sosa o de PO~
tasa. Como en los procedimientos tradicionales, 1a'
descomposicidn proporciona la etil-propil-acroleina
v el butiraldehido. Después es facil recuperar estos
dos productos. La recuperacidn de la etil-propil-scro-
leina aumenta directamente el rendimiento de la reac-—
cidn; en cuanto al butiraldehido recuperado, puede ser
reciclado al reactor en el gue se opera su condensa~
¢idn en etil-propil-acroleina. El tratamiento por el
sgente alecalino se lleva a cabo, de preferencia, a una
temperatura de 100 a 1052, pero se puede trabajar,ope-
ranio bajo presién, a temperaturas mucho nés elevadas
que alcanzan hasta 2002, lo cual permite disminuir
considerablemente el tiempo de conmtacto y, por tanto,
aumentar de un modo concomitante la produccidn del
aparato de tratamiento de subproductos.

De preferencia el procedimiento, segun el
presente invento, se ejecuta del modo siguiente. Los
subproductos pesados se tratan en contimmo, en ca-
liente, en una columna de platos del tipo denominado
"de platos hondos", con una solucidn ascuosa dilufda
de agente alecalino. Cuando se efectua le condensacidn
del butiraldehido por un catelizador alcalino y més
especialmente, segin el procedimiento de la patente
espafiola n? 217.869 citada anteriormente, results muy

ventajoso, utilizar para el tratamiento de los subpro-
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ductos, segun lézifbsenme invencidn, la soluciodn

dilufda de sosa que abandona el aparato de conden-
sacion y que, de otro modo, quedaris imutilizable

y seria rechazada por inservible. La recuperacidn
del butiraldehido y de la etil-propil-acroleins li-
berados por este tratémienﬁo alcalino, puede efec-
tuarse en la misma columns de tratamiento, mediante
arrastre, por medio de vapor de agua inyectado por
la base, condensacidn de los vapores que salen en
cabeza y decantacion del 1{quido condensado para se-

parar el agua de 1os productos organicos.

EJEMPLO

En une instalacidén de febricacidn de 48
toneladas/dia de etil-propil-acroleina por el proce-
dimiento de la patente espafiola nf 217.869 antes in-
dicada, se extraen, por hora, de la base de la colum
na de vaporizacién.de la etil-propil-acroleina, apro
ximadamente 100 kg de una mezcla que contiene apro-
ximadamente 60 kg de etil-propil-acroleina y 40 kg
de los subproductos pesados definidos anteriormente.

Para descomponer estos subproductos, segun
el presente invento, se les introduce en conbtinuo en
una columna de reaccidn de aceroc ordinario, provista
de 12 platos hondos y que tiemen una capacidad total
de 1,000 litros aproximademente. Se introducen al
mismo tiempo en la columns de reaccidn 350 1/h de
solucidn acuosa de sosa de 20 g/l procedentes de la
decantacidn de la mezcla liquida producida por la
condensacion alcalina del butiraldehido en etil-propil-

acroleina. La columns de reaccidn se calienta mediante
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inyeceidn, por su base, de 150 kg/h de vapor de agua.

Ia temperatura estd compreniida entre 100 y 1052,

Como puede deducirse de las cifras antedi-
chas, el tiempo de contacto de los subproductos pesa-
dos con la solucion de sosa es aproximadamente de 2
horas.

Se condensan los vapores que salen por la
parte superior de la columna y se decamsta el 1liquido
condensado. La capa superior (capa orgénica) de la
decantacidn contiene 84 kg/h de etil-propil-acroleina
v 8 kg/h de butiraldehido. Como ya existen 60 kg/h de
etil-propil-acroleina en la mezcla orgénica que ali-
menta la columna de reaccién, se han recupersdo, por
descomposicion de los subproductos pesados (aproxime-
damente 40 kg/h), 24 kg/h de etil-propil-acroleina y
8 kg/h de butiraldehido o sea en total, 32 ke/h de
productos ﬁtiles, que representan una gananeiz de
1,5% aproximedemente del rendimiento tedrico con re-
lecion al butiraldehido inicialmente empleado. La
produceidn diaria de etil-propil-scroleins aumenta
en mis de media tonelada.

Por la base de la columna de reaccidn se
extraen 4 kg/h aproximademente de subproductos de
punto de ebullicion muy elevado, insolubles en agua,
imtilizaebles, irrecuperasbles y gque se evacuan por
inservibles.

Por comparaoién con la técnica anterior,
los 100 kg/h de la mezcla a base de subproductos pe-
sados se sometleron a un tratamiento por inyeecién

de 120 kg/h de vapor de agua en una columns de desti-
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lacidén provista de anillos Raschig. Se extraen, por

hora, en cabeza de esta columnz, después de decanta-
cidén, 60 kg de etil-propil-acroleina recuperada y

se impulsaban por la base de la columna los 40 kg de
subproductos pesados que se habien desechado ¥y por
congiguiente estaban completamente perdidos,

El procedimiento, segﬁn el presente inven—
to, no lleva conaigo en este caso, mas que un gasto
suplementario de 30 kg/h de vapor, lo cual es minimo.
La solucion de sosa que sirve para el tratamiento no
cuesta nade, puesto que seria, de 0tro modo, lanzada
directamente al sumidero. La columna de reaccidn, de
acero ordinario, represente una inversion solamente
un poco més elevada que la simple columna de arrastre
por vapor de la técnica anterior. Bn definitiva, se
ve que el rendimiento en etil-propil-acroleine puede,
graciaes a la presente invencidn, aumentarse en 1,5%
al precio de un gasto minimo de vapor suplementario
y de gastos de inversion muy moderados,

- NOTA =

Descrita suficientemente la maturaleza del
invento, asf{ como la manera de realizarlo en la préc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas, son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente presentada en
Francia, con fecha 30 de marzo de 1966, bajo el -
mero 55.652, mcogiéndose por lo tanto, a los benefi-

cios que conceden los Convenios Internacionales en
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vigor, siendo 1o que constituye la esencia del refe-
rido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencidn, por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO PARA
EL TRATAMIENTO DE PRODUCTOS DE CONDENSACION DE ALDE-
HIDOS"; caracterizandose por lo signiente:

18 .~ Procedimiento para el tratamiento de
productos de condensacion de aldehidos, por conden-
sacidn parcial, por un agente alcalino fuerte, de
subproductos de elevado peso molecular formados du-~
rante la condensacion del butiraldehido, caracteriza-
do porque despuds de la reaccidn de conlensacidn se
separan los citados subproductos de la mezcla bruta
¥ se los trata en caliente con el agente alcalino
fuerte en solucidn.

28 ,~ Procedimiento, segin la reivinmdicacidn
18, caracterizado porque el agente alcalino estd en
solucidn acuosa.

38.- Procedimiento, segin las reivindicacio-
nes 18 o 28, caracterizado porque el agente alcalino
es s0sa o potasa.

48,~ Procedimiento, segin una cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizado por-
que se utiliza como solucion de agente alcalino, la
solucion alcalina dilufda residual de la operacidn
de condensacién alcalins del butiraldehido.

58,- Procedimiento, segin una cualquiera
de las reivindicaciones 12 a 48, caracterizado por-
que se tratan los subproductos con la solucidn de
agente alcalino a una temperatura de 100 a 2002, de

preferencia, a unos 100-1052 a la presidn atmosférica.
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68 .- Procedimiento, segun cualquiera de

las reivindicaciones 12 g 58, caracterizado porque
se efectia ol tratamiento en contimuo en una colum-
ng de platos hondos, de le que se recuperan directa
mente, por destilacién, por medio de vapor de agua
inyectado por su base, los productos utiles que Tre-—
sultan de la descomposicidn de los subproductos
tratados.

T2.~ "Procedimiento para el tratamiento
de productos de condensacidén de aldehidos"; tal y

como queda substancialmente descrito en la presente

Menmoriai

(s DE MELLE,

J. GOMEZ ACEBO Y MODET
P po Flrmado; F, Herndndexz Rulz
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