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Este invento se refiere a un procedlmlento bara pro-—

ducir, con alto rendimiento, beta—metllmercantoproplonalde-

hido (seguidamente citado como lM-aldehido) que se utlllza

como compuesto intermedio para Preparar metionina que es
un aminodecido esencial.

El M~aldehido se obtiene haciendo reaccionar acrolei-
na con metilmercaptano en presencia de un catalizador, Ess

ta reaccidn es exotérmica y, de acuerds con las medisiones

de los presentes inventores, la cantidad de calor génera—§

do en dicha reaccidn es de aproxinadamente 14 keal/uwol, Tan—

to la acroleina de partida como el Ii~aldehido producidos :
! son sustanciaé térmicamente inestables, Particularmente la
“acroleina es susceptible de ser desnaturalizada o degrada-—

- da efectuando facilmente una reaccidn tal como ls polimeri-
ézacién. Por lo tznto, en la reaceidn de acroleina vy metilmer—
"captano se requiere un dispositivo especifico para contro-—
‘lar le temperatura de reaccidn. _

‘ Hasta ahora, se han propuesto una variedazd de nrocedl-
rﬂlentos para la produccidn de i-aldehido. Uno de estos es,
'nor ejemplo, un procedimiento discontinuo en el cual un ca—
talizador es afiadido a un 1iguido de acroleina o metvlmercan-
Tano, Yy despues se aiiade directamente & dicho llquido, con:
enfriamiento y agitacidn, metilmercaptanoc o acroleins en 1z
Torma de un Iiguido o gas, /& Am.Chem.Soc. 70 1.450 (19481P
En el procedinmiento conocido, se han adoptado, con el fin |

|
de mantener la temperatura de reaccidn por debajo de uns tEmr

neratura definida, recursos o procedimientos para enfriar el
s1stena de reaccidn con un medio refrigerador o para contré—
rlar la veloecidad de edicidn de los materizles de partida, E

i ' Sin erbargo, la reaccidn se acompeaila particularmente de una

vigorosa generacidn de calor en la etapa inicial, que eleva
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localnente la temperatura del sistema de reaccidn, con lo
que se forman productos de reaccidn secundarios y es ine-
vitable la disminucién de rendimiento. Ademds, Bl procedi-
niento no ha sido fevorable en su aptitud de ser reprcduci-
G0,

Como medida para orillar los anteriores inconvenientes
se ha propuesto un procedimiento en el gue los reaccionan-
tes son diluidos con disolventes tales como acetales o dio-
xanos para moderar la generacién local de calor en el sis-
tema de reaccidn (Patente francesa no g76.673). Sin embar-
go el procedimiento recuiere en realidad la recuperaciin
de disolventes, y vor lo tanto no es ventajoso desde el -
punto de vistaz industrial.

3e ha propuesto ftambien un procediuiento en el cual
un 67 2 S0% de le cantidad tedrica de acroleina es afiriido
prizerzaente a metilucreaptsno, y despues se allade répida-
mente el resto de la scroleina pars efectuur la reaceidn
( Patente USA 2,676.,190). Le acuerdo con el procediumiento
la produccidn 2 escala comercial de l-a2ldehido se LLeva a
cabo de i.anera que un liquido de regccién es reciclado uti-
ligando un largo reactor tubular y un licuido mixto de me-
tilmercaptano y catalizador y acroleina en la forma de un
1iquido son introducidos separada ¥y divisionalmente bajo
presidn por una § mds aberturas a lo largo de dicho paso
de reciclado, haciendo resccionar de esta manera a los ma-
teriales de partida bajo presidn. En el procedimiento, el
calor de reaccidn generado es eliminado acoplando una en-
volvente al tubo de reaccidn y enfriando el tubo con agui.
Sin ewbargo, con el fin de eliminar eficzzmente el calor

de reaccidn, es necesario hacer mds delgado el tubo de rece-~

-0 339752
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cidn, y hacer mayor la cantidad del liquido reciclado. Asi,

-el Frocedimiento no solo tiene desventajas de fundionamien-—
%o y econdmieas tales como el hecho de que la enérgia’re-

guerida para el reciclado es grande sino, que también ado-

lece de una desventaja tal como el hecho de que el interior

-del tubo de reaccidn es susceptible de ser obstruido por

los polimeros formados.

Tal como sé ha mencionado anteriormente, en cualquier
orocedimiento convencional para la preparacidn de M~zldehi~
do, el conprol de la temperaturae de reaccidn se &fectis so-
lo por medios fisicos. Por lo tanto, el control no ha sido
satisfactorio, y el rendimiento de l~aldehido ha sido ordi-
narizmente de 92 a 95%, y no mayor de aproximadamente 98%,
incluso cuando se utiliza metilmercaptano en gran exceso.

Adends, en los procedimientos continuos comercisles
la reaccidn se ha efectuado bajo presidn, 2l como se men-
ciona anteriormente mientras que, en dicho procedimiento
discontinuc la reaccidn, se ha efectuzdo a la presién atmos-
férica. Esto es probablemente debido al hecho de que el me-
tilmercaptano tiene un punto de ebullicidn tan bajo como
62C, y por lo tanto es susceptible de adepitar la forma de
gas, y la formacidn de una fase gas-liquido heterogénea en
un tubo de reaccibn mfs delgado ha sido considerada desven—
tajoso para el contacto intimo de los reaccionantes, asi co-
mo para la eliminacidn eficaz del calor de reaccidn,

Como resultado del anidlisis de la reaccidn de sinte~
sis de k~aldehido los presentes inventores han enconirado
que cvando se adopta uvn procedimiento de reaceidn de dos
etavas en el que metilmercaptano es hecho reaccionar en pri-

ner lugar con l~aldehido, y despues el producto de reaccidn
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es hecho reaccioner con acroleina, el calor generado en la

formacidn de M~aldehido puede ser dividido em 9 y 5 keal/mol
con lo cual se puede controlar la temperatura de reaccisn
por simples medios de refrigeracidén y se puede sintetiéar
i~aldehido con alto rendinmiento. L.os presentes inventhés
han encontrado ademds el hecho de que, de acuerdo con el pro-
cedimiento anterior, la reaccidn se puede efectuar de manera
ventajosa a la presidn atmosférica,

Un objeto del presente invento es €l de producir -
zldehido con alto rendimlento, controlando eficazmente la
tenperatura de reaccidn.

Ctro objeto consiste en producir =-aldehido con ven-—
tajas de funcionaniento. ,

El presente invento crea uh procedisiiento vara vro-
dueir .=-aldenido a periir de acroleins j rmeftiluarcaptano,
carceterizado porcue el welil.arcansteno es puesto en contac-
to en oricer luzer con .—aldehido y, despues gque se ha cou~
vletado sustancielmente la generacidn de calor, el producto
de reaceidn resulitante es puesio en contacto con acroleina.

FPara practicar el presente invento, wmetilmercapteno
es puesto en contacto ¥ hecho reacclomar en priuer lugsr con
I~aldehido. En este caso, se considera gue se pueden formar
zrobablemente el hemitioacetal o el tioacetal. La cantidad
de calor generado en este caso es aproxinadamente 2/3 de la
cantidad de calor del caso en cue metilmercaptano es hecho
reaccionar directemente con acroleina, y por lo tanto resul-
to mds Tacil la operscidsn de refrigeracidn.

in la resccidn en esta esapa, no se requiere particu-~
larmente catalizador, pero ye que se reculere gue los aos

naterieles sean puesios en contzcto {ntiao, el contacto se
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efectda ordinarizmente en un depdsito de mezcla,

El H-aldehldo es vna sustancia de alto punto de “ebu-
1licidn y por lo tanto es afiadida en la forms de un.liQﬁido
2l depdsito de mezela, pero se puede gfiadir metilmarca?tano
en la forme de un liquido o un zas, Se desea que €l metil-
mercaptano esté dispersado favorablemente en li-aldehido ¥
gue el calor generado sea eliminado ﬁor un procedinmiento e—
ficaz. Cuando se afiade metilmercapiano en forma de 1iguido
una parte del metilmercaptano se evapora, y por lo tanto se
puede dispersar la generacidn local de calor. Sin embargo
parece que el metilmarcaptano es afiadido deseablemente en
la forma de un gas, ya cue es dispersado facilmente por lg
accidn de agitacidn de sus burbujas. Desde luego, la adon-
cidn de azitacidn mecdnica es marcadamentie eficaz., Como me—
dio de refrigerscidn, se puede acoplar directamente 2 los
recipientes una envolvente o un serpentin de refrigeracidn.
Alternativemente, se puede adoptar un procedimiento de re-
frigeracidén en el cual se coloca en el exterior un cambia-
dor de calor, y el liguido de reacecidn es reciclado pasando
a su travis.

En el caso de contacto anterior, se requiere gue el
netilmercaptano sea hecho reaccionar lo mds posible con XN-
aldehido. Por lo tanto, se utiliza K~aldehido en una canti-~
dad de al menos 1 mol por mol de metilmarcaptanc., En el ca-
so de que sea mayor la cantidad de ii~aldehido empleado, el
control de la temperatura results mds fécil debido a la ac-
cidn diluyente de i~aldehido., Sin embargo, si la cantidad
es excesivamente grande, se originan desventajas de funcio-
namiento. Ordinariamente, se vtilizan 1,5-200 moles, prefe—
riblemente 10-100 moles, de ialdehido por mol de metilmer—

LT 0RTFTE &
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captano,

La temperatura en dicha etapa de contacto es de 10 a
902C, preferiblemente de 40 a 802C. En el caso de gue &l con-
tacto se efectie a una temperatura menor de 102C., se requie-~
ren medios de refrigeracidn para enfriar el sistema. ¥ ea el
caso de que el contacto se lleve a cabo a una temperatura ma-—
yor de 902C., el metilmercaptano puede disolverse solo en una
pequeila cantidad y el Ii-aldehido es desnaturalizado o degra-
dado indeseablemente por el calor,

Convenientemente, el contacto se pusde efsciuar parti-
cularnente a la presidn atmosférica, aungue también se puede
realizar bajo presidn. De acuerdo con el presente procedimien—
to, el metilmercaptano es disuelto y hecho reaccionar con M-
eldehido liquido (punto de ebullicidn aproximadauente 1502C.,
a2 760 mm de Hg). Por lo tanto no solo resulta baja la pre -
sidn percial de metili.ercaptano sobre el liquido de reaccidn
sino que teubién es pequefia lz cantidad de calor gemerado en
¢l caso anterior y es fdcilmente elisinsble, con el resulbe-
do de que 10 se reguiere utilizar reactor tubular, y la reac-
cidn se puede efectuar satisfactoriamente a la presidn et~
mosférica.

En los dibujos anejos, la figura 1 muestra la presidn
parcial de metilimercaptano sobre el liguido de reaccidn de
li-aldehido y metilmercapteno. En la figura 1, la curva@
ruestra la relacidn entre la concentracidn de metilmercapta-—
no (que ha reaccionazdo) en.el liguido de reaccidén de i-alde-
hido y uebilmercaptano, v la temperatura de dicho liguido
cuando la presidn parcial de metiluercaptano es de 200 mm.
de Hg, ¥ la curva (:)zsuestra dicha relacidn cuando dicha

vresidn varcisl es sustancizaluente de O mm de Hg.
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La curvs <:> puede ser representada aproximadamente§

‘por lg ecuacidn, 7

X =-5,28 x 107 +° + 1,25 x 10°% + 053850 000.(1)

que X es la fraccidn moler de metilmercaptano en el 1liqui-

do de reaccidn de M-gldehido y metilmercaptano,

s .

T = loles de meiilmercaptano cargados en.M;aldehiao'
Holes totales de If~aldehido y metilmercaptano
cargaedos en I~ aldehido. y t es la temperatura
(en 9¢) del liguido dé reaccidn de M-aldehido y
metilmercapiano.

In la figura 1, en la zona situada por debajo de la
curva C:}, la presidn parcial de metilmercaptano sobre el
liquido de reaccidn de k-aldehido v metilmercaptano resul-
ta ser susitancizlumente de O mm. de Hg, y la reaccidn se
puede efectuar en un sistema abierto a la presidn stumosfé-
rica,

EL contacio de metiluercapteno y i-aldehido se efee-
tua hasta gue se haya completado sustancislmente la gene—
racidn de calor de la reaccidn en esta etapa, con el fin
de que una parte del calor de formacidn del lM-aldehido sea
descargada previamente de manera senarada. Para esto, es
nscesario poner en contacto a ambos ordinariamente durante
0,1 & 60 minutos, preferiblemente durante 5 a 30 minutos.

Subsiguientemente, el producto de reaccidn de metil-
mercaptano y ¥-aldehido, asi obtenido, es rresto en contac-
to con acroleina en presencia de un catalizador. Se consi-
dera que en esta etapa el hemitioacetal o tioacetal previa-
mente Formado reacciona com acroleins para formsr I~a2ldehi-
do. En esta etapa de contacto, se genera calor en una can~

tidad marcadamente pequeils tal como aproximadamente 5 Keal/-
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mol, y el metilmercajtano estéd en un estado diluido con I-
aldehido, de manera que es més facil inhibir el aumento lo-
cal de temperatura. Esto es muy conveniente, a causa de'gue
la acroleina es particularmente polimerizable, y el aunmen—
to de la fempsratura de reaccidn en dicha etapa de coensacto
Geberd ser inhibido lo mds posible. En esta etapa de con—
tacto, la acroleina pusde ser afiadida directamente a dicho
1{quido de producto de reaccién con refrigeracién, o dicho
1{quido de reaccidn y acroleina pueden ser alimentados de
manera continua en otro recipiente con azitacidn y entria-
miento. Alternativemente, ambos pueden ser cargados en un
reactor tubular y pueden ser puesios en contacto uno con
otro con refrigeracidn exterior. El control de la tempera-—
tura de reaccidn en el momento del contacto se puede elsc-
tuar de uenera tal cue los liguidos alinentados sean enfria-
Gos previemente y despues sean mezcladcs y hechos reaccio-
nar uno con otro para msantener por debajo de un cierto ni-
vel el aumento de temperaturs. Cuando una parte del il-azlde—
hido, obtenido mediante los procedimlientos anteriores, es
reciclado 2 la zona de contacto de la primers etapa, es po-
sible practicer el presente invento de uuna manere continua
El catalizador que se ha de utilizar en la segunda

etapa de reaccidn incluye catalizadores convencionales ta-
les cozo nebilmercaptida de mercurio, acetato ciprico, pe-
réxidos orgdnicos, bases orgdnicas, mezclas de bases orgi-
nicas y dcidos orgdnicos, y resinas Ge intercambio de iones
El catelizador y la acroleina pueden ser alimentados con-
juntamente o separadamente. Ordineramente, la acroleina se
utiliza en une cantidad anroxisedamcnte igual al eguivalen-

te de metilmercantaro, pero se puede utilizar en una canti-
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~dad algo menor o mayor gue la eguivalente. En el caso de
-que se utilice acroleina en una cantidad menor que la equi-

ivalente, el metilmercaptano se desplaza hacia el Méalééﬁido

y cuando la mezcla es reciclada, es posible impedir la in~
corporacidn de acroleina en la zona de contacto de 1an@fié
mera etapa, con el resultado de que se puede evitar csﬁveﬁ
nientemente la generacidn de calor debida a la reaccidn di-
recta de metilmercapiano con acroleina. Por otra parte, en
el caso en que se utiliza acroleina en algin exceso, el me-
tilmercaptano no es incorporado sustancialmente en el li-al-
dehido como material que no ha reaccionado. Ya que una pe-
guefia cantidad de metilmercaptano incorporado en el M-al-
dehido es dificilmente separable, es marcadamente ventajosa
la utilizacidn de algun exceso de acroleina cuasndo se toma
en consideracidn la purificacidn. Caso de gue la cantidad
en exceso de acroleina sea demasiado grande en el caso de
que el procedimiento se lleve a cabo de manera continua,

la cantidad de acroleina que no ha reaccionado, introduci-
de en la zona de contacto de la primera etapa resulta mayor
que la gue reacciona directamente con metilmercaptano para
realizar el caldeo local del sistema de reaceidn. Por lo
tanto, la cantidad en exceso esrpreferiblemente de 0,5 &

20 moles%.

Las condiciones de reaccidn gque se han de adoptar en
lo segunda etaps son sustancialmente iguales que las de la
primera etapa. Bs decir, la reaccidn se efectda a la pre-
sidn atmosférica, o bajo presidn, a 10-1008C, preferible-
mente a 30-702C. La reaccidn se lleva a cabo hasta que se
haya completado sustancialmente la formacidn de i*~aldehido.

El tiempo de contacto es de 1-160 minutos, preferibleuente

w. 939752
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de 1-60 minutos,

Bl k~aldehido deseado es recuperado recogiendo glrli—
quido de reaccidn resultante y sometiendolo a rectifiégéién
ordinaria.

De zcuerdo con el presenie procedimiento, efectuado
de la meners anterior, se vuede controlar ficilmente la -
temperatura de reaccidn y no se produce sustancialmente nin-
zun aunento local de temperatura, con el resuldtado de que
se puede obtener el producio deseado en un rendimiento tan
alto como 99% & més.

Un ejemplo del aparato de reaccidn gue se ha de ex~
plear en el presente invento serd ilustrado seguidaizente
con referencia a la figura 2. En la figura 2, se inyecta
metilimercaptano en la foria de un gas a través de la tobera
¢ Geatro de m!aldehido en cl dendsito 1. Bl depdsito 1 estd
provisto en la zarte superidr con la ccluwme rellena 2, pa—
ra coxpletar la absorcidn de metiluercavtano, y la varte
superior de la columa rellens 2 estd en cosunicacidn abier—
2 con el aire mediante el conducto 12. El liguido de reac-
cidn es recicledo desde la parte inferior del depdsito 1
nacig la colwina rcllené 2 pasando vor el condueto &, 1=
bomka 7, el conducto 5, la tuberia del caubiador de calor
4 y el conducto 3, Una parse del 1iquido de reaccidén proce—
dente del depdsito 1 es rctirada por la tuberfa 6 en el la-
do de descarza de la bomba para confirmar que no se ha pro-
ducido generacidén de calor. Se suministra azua de refrige-
recidn a través del conducto 13 en el exterior de la tube-
ri_ del cambiador de calor 4, y es retirada por el conducto
14 para eliudnar el calor de reaccidn. Acroleina y un cata-

lizador son alimentados, respectivamente, por los conductos

339752
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11 ¥ 10, y una parte del liquido de reaccidn es retirada
por el conducto 15 para mantener en un nivel definido la Sh~
perficie de liguido del depésito 1. Ia reaccidn de MFaLde—
hido con metilmercaptano se efectda en el depdsito 1 y la
colwma rellena 2, y..el calor alli generado es ellmln?ao,par
medio del cambiador de calor 4. Ta rezccidn de aerolefna con’
el lluuldo de reaccidn de metilmercapiano y Lralaehldo se

efectia en el conducto 3.

Asi de acuerdo con el bresente invento, se nuede con—
itrolar facilmente la temperatura de reaccidn | y se pueae Dro~
ducir Li~zldehido con alto rendimiento v alia pureza. Taubien
la reaccidn se puede llevar a cabo a la presidn atmosférica
con alfo grado de conversidn Yy se puede preparar conveniente-
nente a esacala comercial el i-a2ldehido. :
Los ejemplos siguientes ilusiran el presente 1nven'bo°
Ejemplo 1, Un nstrez de un litro con cuatro bocas es—
taba provisto con un agitador, uns sbertura de alldentaclon
de llculdo (para i= ~2ldehido), una aberiura pars inyeccidn
de gas (para metilmercaptanc), un termdmetro ¥ una tuberlal
Bbierta al aire. En el natraz se cargaron 388 g. de mfalde-
hido (purezs 89,5% en peso). Todo el cuerpo del matraz Iueh
sumergido en agua helada a 0°C, ¥ se inyectaron 96,5 g. de
metilmercaptano con una pureza de 99,5% en peso, en la for-

ka de un ges en el F-aldenido con agitacidn, y se mantuvo g

302C la temperatura en el matraz. Cuando se inicid 1a inyec:
Flon de metilmercantano, la temperatura aumento para iniciar

la reaceidn., No se descargd al aire ninguna cantidad de gas

Jetllde“captano. Despues de terminarse la inyeccidn, se elevé
hasta 302C en aproximadamente 15 minutos la temperatura del
a*ua de refrigeracidn, y se mantuvo a 308C el interior el :

‘nmatraz, e A
ey

"’@éz

\%

g

62
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El 1iquido formado fié mezclado a fondo con l,7rg de
un catalizador (25% en peso de piridina mds 75% en peso de
dcido acético), ¥y despues se afiadisron a la mezcla 120, O :
de acroleina (purezas 86,3% en peso). Durante este tlempo,

'se mantuvo por debajo de 402C el interior del matrasz, uti-

vs

dlizando azua de refrigeracidn. Con la anterior reaccién, se

obtuv1eron 606 g de un liguido transparente incoloro. El
gnallsls del 1iguido asi obtenido mostrd gue el auuento de

la cantidad de L-aldehido correspondfa a 206 g y el rendi-
miento era de 99,15, basado en metilmercavtano. En comtraste
con esto, en el caso en gue el metilmercaptano era hecan
reacclonar directamente con acroleina mientras se enfriaba‘

el sistema con agua helada a 02C, el rendimiento de i-alde—
hido era de 92w,

El andlisis de ialdehido en el producto licuido se
efectud por cromatoarafias zaseosa.

Ejemplo 2. Un matraz de 1 litro con cuatro bocas es-
taba provisto con un agitador, un condensador de reflujo,
w termdietro, una abertura de alimentacidn de liquido (pa-
ra li-aldehido) y una tobera de inyeccidn de gas (para me-
vtilmercaptano). Con el fondo del matraz se conectd una tu-.
ber{a para retirar wn liquido de reaccién por rebose. Un |

+

segundo matraz de cuatro bocas estaba provisto con un agi-:

tador, un terméuetro, tres aberburas de alimentecidn de 1i-
jquido (para un liguido procedente del primer matraz, para :

Eacroleﬂra ¥y para un catvslizador, respectivauente) y un con-
'ae“sador de flujo., Con &l fondo del segundo matraz se conec—
,to una tuberie para la retirada de wn producto licuido por
revose, y una tuberia vara la retirada del licuido gue ha—

bia de ser reciclado al priner maitraz. Los dos natraces Pue~

ron sutergidos individualuente en dendsitos separzdos segu—

520752
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lados termostdticamente, y fueron conectados con una tuberia
de manera que un liguido pudiera ser retirado del fon@o‘dgl
segundo matraz y alimentado con una bomba al primer ﬁ&%faz
Se cargaron 359 g de i-aldehido en cada uno de 1os matraces

primero y segundo. En el primer matraz, se 1ncluyeron1494p

=g

g/hora de gas metilmercaptano con una pureza de 99,5% (en

volumen), y en el segundo matraz se inyectdron de maners cén-

tinua 400 g/hora de ascroleina con uns pureza de 95,7p en be-

'so ¥ 7,2 g/hora de un catalizador (25% en peso de plrlalnag
més 755 en peso de dcido acético)., Una parte del liguide dé

reaccidn del primer matraz fud retirada por la tuberis sntes

gde introducir el liguido en el segundo matraz, para encontrar

que no habia aparecido ninguna generacidn sustencizl de calor.
La temperatura de cads matraz fué mantenida en 50+22C,, con~

trolando la tesperatura de czda de cada debésiﬁo reguleado

$ermostdiicanenie. Despues de continuar la reaccidn durens

'anroximadauente 4 horas, se retird.el producio 1{quido en 7
una cantidad correspondiente a la cantidad foricda en un né-
:rvodo de 30 minutos, para obtener 248 g de wn llouldo trrs—
narente incoloro.EL producto liquido fué anallzaco de la mvs—
f“a ranera que en el ejemplo 1, para encontrar que la canulaad
de li-aldehido en el liguido era de 99,4, en Peso y que el ren-

diniento del mismo era de 90,25, basado en metilmercaptano,

Ademds, el balance de material (cantidad de producto/cantis
dad de materiel alimentado) era sustancialmente de 100%, N

el metilmercapteno y la acroleina habian sido apenas descay—

. : . . . +
gaG0s, a pesar del hecho de que el sistena de reaccidn habis
i

;sido ebierto al aire.

Bjemplo 3. Se preperd un avarato de rezccidn si@ilaré

: !
a2l nostrado en la figura 2, cue tenfa un voluwmen interior

-u- 3307572
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total de aproximadamente 10 litros. En el aparato de reac—

cifén se cargaron aproximadamente 4 litros de Ii~aldehido pa
ra llenar una parte del depdsito 1, la bomba 7, el cambia~

dor de calor 4 y la porcidn de tuberia, y la bomba 7 11é

puesta en movimiento para reciclar el liguido. La canticdad

%del 1liguido reciclado fué hecha aproxinadauente 20 veces la
jcantidad de producto licuido. Subsizuientemente, se alimenf
taron respectivamente, por los conductos 9, 10 y 11, ges |
.metilmercaptano (pureza: S9,5% en volumen), un catalicador
(2% en peso de piridina més 755 en peso de dcido acdiieo)

vy acroleina (pureza: 96,05, en peso) en las canitidedes mos—
tredas en la tabla 1. Una parte del 1liquido de reaccidn pro-
cedente del deplsito 1 fud retirada por la tuberia latcral

& para cucontrar que se habia coupletzdo la gseneracidn de
calor. el producto de rezccidn Ffué retirado por el conducto
15, pars wmantener en un nivel definido la superficie del 1i-
quido del depdsito. El agua de refrigeracidn fué hecha va-
sar al ca.ubizdor de calor nara rantener constante la teupe-
ratura de reaccidn. Ie teuveratura de reaccidn era de apro-
xXimadamente 522C en el depdsito 1 y de aproxinadamente 5020

en el conducto 3. Despues de continuar la reaccidn durante

i8 horas, se tomd una muestra en una cantidad correspondien?
te a la cantidad formada en un periodo de 15 mimutos, y fué
;
isonetida a cdleculo de balance de material y & andlisis de
‘I~aldehido. El método de andlisis era el mismo gue en el j
iejemplo 1. |
7 Las reacciones de los experimentos mims. 1 a 3 se e-
‘fectuaron utilizando la columma rellena 2, y la reaccidn del

experinento n? 4 se efectud utilizando uns coluuma vacia.

TABLAL "y
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Ta presente solicitud que corresponde & la presenta-—
da en Japdn con fecha de 25 de abril de 1.966, bajo el N2
26498/66, se acoge a los beneficios del Articulo 51 del

vigente Estatuto sobre la Fropiedad Industrial.

N o0 T A

1.~ Un procedimiento para producir beta-metilmercap-
toprovionaldehido a partir de acroleina y metilmerceniano,
caracterizado porgue se pone en contacto metilmercaptano
con beva-netiliercantopropioneldehido, y despues que se ha
coapletado sustancialaente la generacién de calcer, el pro-
ducto de reaccidn resulianiec es puesto en contacto con a-
croleina,
2.- Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacicn
1, en el cual nstiluercaptano y beta~metiliercaplbopionalde~
hido son puestos en conmticto a la presidn atuzosférica.
3.~ Un procedimiento de ecucrdo con la reivindicacidn
1, en gue netilmercaptano y beta-netiluercaptopropionalde~
hido son puestos en contacto a 1C-S02C.
4,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn
1, en el gue la canvidad de beta-metiluercaptoproinaldehico
cue ha de ser puesia en contacto, es de 1,5 & 2C0 moles ypor
mol de uzetilizercaplaiio.
5.,— Un wrocediniento de acuerdo con la reivindicacidn
1, en ¢ue el producio de reaccidn de metiluercajytano y beta—
metilaercaztopropionaldenido y la acroleina son puestos el

conbacto a 10-10CeC

339752
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6.— Un procedimiento para producir beta-metilmer}

. : 5 s a s A . i
capiopropionaldehido, a partir de acroleina y metilmercap-:

s

i

tano, que comprende conectar con fines de reciclado una zo;

ne para el contacto de metilmercaptano con betametilmercap=
i
topropionaldehido y una zona para el countacto del producio;

t
de reaccidn formado en dicha zona con acroleina, reciclar E

‘beta-netilmercaptopropionaldehido al sistema de reciclado

asi formado, poner en contachto metilmercapbsno con el beta

:netilmercantanopropionaldehido en dicha zona de contacto
gpara ¢l mismo, haste que se completa sustancislaeunte la ge-—
§

‘neracidn de calor, eniriar el producto de reaccidn resul-

tante, poner en contacto el producto de reaccidén con acro-

%leina ein dicna zone de comtacto para el mismo, hasta que

i
;se coumpleta sustancieslaente lz formacidn de beta- metilaers
H H

gcapﬁoproyion;ldehido, etirar del sistexna beta-ustilaercap-
toproplonsldehido en una cantidad correspordiente a la can%
‘tided producida, poner en contacto el beba-metilmercapio- §
épropionaldehido remanente con mebtllmercapiano que escgre eﬁ
éla Toria Ge gas de dicha zmona para el contacto de metil—me%—

icapvano con beta-metilmercaptopropionaldehido, para absor—f

lber de esta manera el metilmercaptano, y reciclarlo a dicha
Ezona vara el contacto de metilmercatano con beita-metilmer—:

| R o s < o
captoprovionaldenido, en que todos los contactos se efec-
!._r " 2 2. = nlos

ibuan a la presion atmosierica.

7.- Un procediniento para producir bete-metiluers

‘caphopronionaldenido.

5 Tal ¥ cowo se ne descrifto en la l:emoria gue ante-

cede, reyresentado en el dibujo gue se gcompalle y para los’

fines gue se han esueciiicado.

339752



La presente ilemoria counsta de diecinueve hojes

escritas a mdguina por una sola de sus caras.

16 ABR. 1388
tadrid,

P. A.
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