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Este invento se refiere a un procedimiento para pro­
ducir, con alto rendimiento, beta-metilmercaptopropioñalde- 
hido (seguidamente citado como M-aldehido) que se utiliza 
como compuesto intermedio para preparar metionina que es 
un aminoácido esencial.

El M—aldehido se obtiene haciendo reaccionar acrólei-> 
na con metilmercaptano en presencia de un catalizador. Es* 
ta reacción es exotérmica y, de acuerdo con las mediciones 
de los presentes inventores, la cantidad de calor genera-!

| do en dicha reacción es de aproximadamente 14 kcal/mol. Tán- 
| to la acroleina de partida como el lí-aldehido producidos :
1 son susta:acias térmicamente inestables. Particularmente la 
acroleina es susceptible de ser desnaturalizada o degrada­
da efectuando fácilmente una reacción tal como la polimeri- 
;zación. Por lo tanuo, en la reacción de acroleina y metilmer- 
captano se requiere un dispositivo específico para contro- 
;lar la temperatura de reacción.

Hasta ahora, se han propuesto una variedad de procedi- 
| mi entos para la producción de 15-aldehido. Uno de estos esj 
jpor ejemplo, un procedimiento discontinuo en el cual un ca­
talizador es añadido a un líquido de acroleina o metilmercap- 
•cano, y después se añade directamente a dicho líquido, con! 
enfriamiento y agitación, metilmercaptano o acroleina en la 
forma de un líquido o gas. ¿T.Am.Chem.Soc. 70 1.450 (1948L?
En el procedimiento conocido, se lian adoptado, con el fin I 
de mantener la temperatura de reacción por debajo de una tem­
peratura definida, recursos o procedimientos para enfriar el 
'sistema de reacción con un medio refrigerador o para contri­
llar la velocidad de adición de los materiales de partida. j 
; Sin en’DarS°> la reacción se acompaña particularmente de una 
vigorosa generación de calor en la etapa inicial, que eleva
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locálmente la temperatura del sistema de reacción, con lo 
que se forman productos de reacción secundarios y es ine­
vitable la disminución de rendimiento o Además, El procedi­
miento no ha sido favorable en su aptitud de ser reprcduci-

Como medida para orillar los anteriores inconvenientes 
se ha propuesto un procedimiento en el que los reaccionan­
tes son diluidos con disolventes tales como acétales o dio- 
xanos para moderar la generación local de calor en el sis­
tema de reacción (Patente francesa n2 976.673). Sin embar­
go el procedimiento requiere en realidad la recuperación 
de disolventes, y por lo tanto no es ventajoso desde el - 
punto de vista industrial.

3e ha propuesto también un procedimiento en el cual 
un 67 a de la cantidad teórica de acroleina es añadido 
primeramente a metilnercaptano, y después se añade rápida­
mente el resto de la acroleina para efectuar la reacción 
( Patente USA 2.676.130). be acuerdo con el procedimiento 
la producción a escala comercial de id—aldehido se leva a 
cabo de manera que un líquido de reacción es reciclado uti­
lizando un largo reactor tubular y un líquido mixto de ne- 
tilmercaptano y catalizador y acroleina en la forma de un 
líquido son introducidos separada y divisionalmente bajo 
presión por una ó más aberturas a lo largo de dicho paso 
de reciclado, haciendo reaccionar de esta manera a los ma­
teriales de partida bajo presión. En el procedimiento, el 
calor de reacción generado es eliminado acoplando una en­
volvente al tubo de reacción y enfriando el tubo con agua. 
Sin embargo, con el fin de eliminar eficazmente el calor 
de reacción, es necesario hacer más delgado el tubo de reae-

do.
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ción, y hacer mayor la cantidad del líanido reciclado* Así, 
el procedimiento no solo tiene desventajas de fundionamien- 
to y económicas tales como el hecho de que la energía re- 
querida para el reciclado es grande sino, que también ado­
lece de una desventaja tal como el hecho de que el interior 
del tubo de reacción es susceptible de ser obstruido por 
los polímeros formados*

Sal como se ha mencionado anteriormente, en cualquier 
procedimiento convencional para la preparación de M-sidehi- 
do, el control de la temperatura de reacción se efectúa so­
lo por medios físicos* Por lo tanto, el control no ha sido 
satisfactorio, y el rendimiento de M-aldehido ha sido ordi­
nariamente de 92 a 95$, y no mayor de aproximadamente 98$, 
incluso cuando se utiliza metilmercaptano en gran exceso.

Además, en los procedimientos continuos comerciales 
la reacción se ha efectuado bajo presión, tal como se men­
ciona anteriormente mientras que, en dicho procedimiento 
discontinuo la reacción, se ha efectuado a la presión atmos­
férica. Esto es probablemente debido al hecho de que el me­
tilmercaptano tiene mi punto de ebullición tan bajo como 
620, y por lo tanto es susceptible de adaptar la forma de 
gas, y la formación de una fase gas-líquido heterogénea en 
un tubo de reacción más delgado ha sido considerada desven­
tajoso para el contacto íntimo de los reaccionantes, asi co­
mo para la eliminación eficaz del calor de reacción*

Gomo resultado del análisis de la reacción de sinte­
sis de Ll-aldehido los presentes inventores han encontrado 
que cuando se adopta un procedimiento de reacción de dos 
etapas en el que metilmercaptano es hecho reaccionar en pri­
mer lugar con m-aldehido, y después el producto de reacción
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es hecho reaccioner con acroleina, el calor generado en la 
formación de M-aldehido puede ser dividido en 9 y 5 kcal/mol 
con lo cual se puede controlar la temperatura de reacción 
por simples medios de refrigeración y se puede sintetizar 
¡.¡-aldehido con alto rendimiento. los presentes inventores 
han encontrado además el hecho de que, de acuerdo con el pro­
cedimiento anterior, la reacción se puede efectuar de manera 
ventajosa a la presión atmosférica»

Un objeto del presente invento es el de producir 1.1- 
aldehido con alto rendimiento, controlando eficazmente la 
temperatura de reacción.

Otro objeto consiste en producir M-aldehido con ven­
tajas de funcionamiento.

SI presente invento crea un procedimiento para pro­
ducir ¡.¡-aldehido a partir de acroleina y metilmareapíano, 
caracterizado porque el metilmarcaptano es puesto en contac­
to en primer lugar con ¡i-aldehido y, después cus se ha com­
pletado sustancialmente la generación de calor, el producto 
de reacción resultante es puesto en contacto con acroleina.

Para practicar el presente invento, metilmercapts.no 
es puesto en contacto y hecho reaccionar en primer lugar con 
M-aldehido. En este caso, se considera que se pueden formar 
probablemente el hemitioacetal o el tioacetal. la cantidad 
fie calor generado en este caso es aproximadamente 2/3 de la 
cantidad de calor del caso en que metilmercaptano es hecho 
reaccionar directamente con acroleina, y por lo tanto resul­
ta más fácil la operación de refrigeración.

En la reacción en esta etapa, no se requiere particu­
larmente catalizador, pero ya que se requiere que los dos 
materiales sean puestos en contacto íntimo, el contacto se
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efectúa ordinariamente en un depósito de mezcla.
El M-aldehido es una sustancia de alto punto de 'ebu­

llición y por lo tanto es añadida en la forma de un líquido 
al depósito de mezcla, pero se puede añadir metilmarcaptano 
en la forma de un líquido o un gas„ Se desea que el netil- 
mercaptano esté dispersado favorablemente en M-aldehido y 
que el calor generado sea eliminado por un procedimiento e- 
ficaz. Cuando se añade metilmercaptano en forma de líquido 
una parte del metilmercaptano se evapora, y por lo tanto se 
puede dispersar la generación local de calor. Sin embargo, 
parece que el metilmarcaptano es añadido deseablemente.en 
la forma de un gas, ya que es dispersado fácilmente por la 
acción de agitación de sus burbujas. Desde luego, la adop­
ción de agitación mecánica es marcadamente eficaz. Como me­
dio de refrigeración, se puede acoplar directamente a los 
recipientes una envolvente o un serpentín de refrigeración. 
Alternativamente, se puede adoptar un procedimiento de re­
frigeración en el cual se coloca en el exterior un cambia­
dor de calor, y el líquido de reacción es reciclado pasando 
a su través.

En el caso de contacto anterior, se requiere que el 
metilmarcaptano sea hecho reaccionar lo más posible con M- 
aldehido. Por lo tanto, se utiliza M-aldehido en una canti­
dad de al menos 1 mol por mol de metilmarcaptano. En el ca­
so de que sea mayor la cantidad de M-aldehido empleado, el 
control de la temperatura resulta más fácil debido a la ac­
ción diluyente de M-aldehido. Sin embargo, si la cantidad 
es excesivamente grande, se originan desventajas de funcio­
namiento. Ordinariamente, se utilizan 1,5-200 moles, prefe­
riblemente 10-100 moles, de ií-aldehido por mol de metilmer-
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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 que él con­
tacto se efectúe a una temperatura menor de 102C., se requie- 

5 ren medios de refrigeración para enfriar el sistema. Y en el
caso de que el contacto se lleve a cabo a una temperatura ma­
yor de 902Co, el metilmercaptano puede disolverse solo en una 
pequeña cantidad y el 11-aldehido es desnaturalizado o degra­
dado indeseablemente por el caloro

10 Convenientemente, el contacto se puede efectuar parti­
cularmente a la presión atmosférica, aunque también se puede 
realizar bajo presión. Le acuerdo con el presente procedimien­
to, el metilmercaptano es disuelto y hecho reaccionar con M- 
aldehido líquido (punto de ebullición aproximadamente 15C2C., 

15 a 760 mm de Hg). Por lo tanto no solo resulta baja la pre -
sión parcial de metilmercaptano sobre el líquido de reacción 
sino que también es pequeña la cantidad de calor generado en 
el caso anterior y es fácilmente elininable, con el resulta­
do de que no se requiere utilizar reactor tubular, y la reac- 

20 ción se puede efectuar satisfactoriamente a la presión at­
mosférica.

En los dibujos anejos, la figura 1 muestra la presión 
parcial de metilmercaptano sobre el líquido de reacción de 
Ií-aldehido y metilmercaptano. En la figura 1, la curva 

25 muestra la relación entre la concentración de metilmercapta­
no (que ha reaccionado) en..el líquido de reacción de L!-alde- 
hido y metilmercaptano, y la temperatura de dicho líquido 
CLiando la presión parcial de metilmercaptano es de 200 mm. 
de Hg, y la curva (?) muestra dicha relación cuando dicha 

30 presión parcial es sustancialmente de 0 mm de Hg.

339752
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la curva (2) puede ser representada aproximadamente ’
!por la ecuación,  ̂ ~

X = -5,28 x 10“ 5 t2 4- 1,25 x 103t 4- 0,385-..... ti)'
que X es la fracción molar de metilmercaptano en el líqui- 

5 do de reacción de M-aldehido y metilmercaptano, ,
£ _ Moles de metilmercaptano cargados en M-aldehido 

Moles totales de M-aldehido y metilmercaptano 
cargados en M- aldehido, y t es la temperatura 
(en SC) del líquido de reacción de M-aldehido y 

10 metilmercaptano.
En la figura 1, en la zona situada por debajo de la 

curva (2), la presión parcial de metilmercaptano sobre el 
líquido de reacción de M-aldehido y metilmercaptano resul­
ta ser sustancialmente de 0 mía. de Hg, y la reacción se 

15 puede efectuar en un sistema abierto a la presión atmosfé­
rica.

SI contacto de metilmercaptano y M-aldehido se efee- 
túa hasta que se haya completado sustancialmente la gene­
ración de calor de la reacción en esta etapa, con el fin 

20 de que una parte del calor de formación del M-aldehido sea
descargada previamente de manera separada. Para esto, es 
necesario poner en contacto a ambos ordinariamente durante 
0 ,1 a 60 minutos, preferiblemente durante 5 a 30 minutos.

Subsiguientemente, el producto de reacción de metil- 
25 mercaptano y M-aldehido, así obtenido, es puesto 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 con acroleina para formar M-aldehi­
do. Sn esta etapa de contacto, se genera calor en una can­
tidad marcadamente pequeña tal como aproximadamente 5 Seal/-

339752
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mol, y el metilmercaptano está en un estado diluido con M- 
aldehido, de manera que es más fácil inhibir el aumento lo­
cal de temperatura. Esto es muy conveniente, a causa de que 
la acroleina es particularmente polimerizable, y el aumen­
to de la temperatura de reacción en dicha etapa de contacto 
deberá ser inhibido lo más piosible. En esta etapa de con­
tacto, la acroleina puede ser añadida directamente a dicho 
líquido de producto de reacción con refrigeración, o dicho 
líquido de reacción y acroleina pueden ser alimentados de 
manera continua en otro recipiente con agitación y enfria­
miento. Alternativamente, ambos pueden ser cargados en un 
reactor tubular y pueden ser puestos en contacto uno con 
otro con refrigeración exterior. SI control de la tempera­
tura de reacción en el momento del contacto se puede efec­
tuar de manera tal que los líquidos alimentados sean enfria­
dos previamente y después sean mezclados y hechos reaccio­
nar uno con otro para mantener por debajo de un cierto ni­
vel el aumento de temperatura. Cuando una parte del ¡¿-alde­
hido, obtenido mediante los procedimientos anteriores, es 
reciclado a la zona de contacto de la primera etapa, es po­
sible practicar el presente invento de una manera continua 

El catalizador que se ha de utilizar en la segunda 
etapa de reacción incluye catalizadores convencionales ta­
les como netilmercaptida de mercurio, acetato cúprico, pe­
róxidos orgánicos, bases orgánicas, mezclas de bases orgá­
nicas y ácidos orgánicos, y resinas de intercambio de iones 
El catalizador y la acroleina pueden ser alimentados con­
juntamente o separadamente. Ordinaramente, la acroleina se 
utiliza en una cantidad aproximadamente igual al equivalen­
te de metilmercaptano, pero se puede utilizar en una canti—

■H' ^  fS
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dad algo menor o mayor que la equivalente. En el caso de 
que se utilice acroleina en una cantidad menor que la;equi­
valente, el metilmercaptano se desplaza hacia el M-aldehido 
y cuando la mezcla es reciclada, es posible impedir la in­
corporación de acroleina en la zona de contacto de la pri­
mera etapa, con el resultado de que se puede evitar conve­
nientemente la generación de calor debida a la reacción di­
recta de metilmercaptano: con acroleina. Por otra parte,- en 
el caso en que se utiliza acroleina en algún exceso, el me­
tilmercaptano no es incorporado sustancialmente en el M-al- 
dehido como material que no ha reaccionado. Ya que una pe­
queña cantidad de metilmercaptano incorporado en el M-al- 
dehido es difícilmente separable, es marcadamente ventajosa 
la utilización de algún exceso de acroleina cuando se toma 
en consideración la purificación. Caso de que 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
da en la zona de contacto de la primera etapa resulta mayor 
que la que reacciona directamente con metilmercaptano para 
realizar el caldeo local del sistema de reacción. Por lo 
tanto, la cantidad en exceso es preferiblemente de 0,5 a 
20 molesji.

las condiciones de reacción que se han de adoptar en 
la segunda etapa son sustancialmente iguales que las de la 
primera etapa. Es decir, la reacción se efectúa a la pre­
sión atmosférica, o bajo presión, a 10-1002C, preferible­
mente a 30-702C. la reacción se lleva a cabo hasta que se 
haya completado sustancialmente la formación de lá-aldehido. 
El tiempo de contacto es de 1-180 minutos, preferiblemente
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de 1-60 minutos»
El K-aldehido deseado es recuperado recogiendo el lí­

quido de reacción resultante y sometiéndolo a rectificación 
ordinaria.

De acuerdo con el presente procedimiento, efectuado 
de la manera anterior, se puede controlar fácilmente l a -  
temperatura de reacción y no se produce sustancialmente nin­
gún aumento local de temperatura, con el resultado de que 
se puede obtener el producto deseado en un rendimiento tan 
alto como 99i° ó más.

Un ejemplo del aparato de reacción que se ha de em­
plear en el presente invento será ilustrado seguidamente 
con referencia a la figura 2» En la figura 2, se inyecta 
metilmercaptano en la forma de un gas a través de la tobera 
9 dentro de m!aldehido en el depósito 1. El depósito 1 está 
provisto en la parte superior con la columna rellena 2, pa­
ra completar la absorción de metilmercaptano, y la parte 
superior de la columna rellena 2 está en comunicación abier­
ta con el aire mediante el conducto 12. El líquido de reac­
ción es reciclado desde la parte inferior del depósito 1  
hacia la columna rellena 2 pasando por el conducto 8, la 
bomba 1, el conducto 5» la tubería del cambiador de calor 
4 y el conducto 3® Una parte del líquido de reacción proce­
dente del depósito 1  es retirada por la tubería 6 en el la­
do de descarga de la bomba para confirmar que no se ha pro­
ducido generación de calor. Se suministra agua de refrige­
ración a través del conducto 13 en el exterior de la tube- 
rí del cambiador de calor 4, y es retirada por el conducto 
14 para eliminar el calor de reacción. Acroleina y un cata­
lizador son alimentados, respectivamente, por los conductos

33- li -
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1 1  y 10 , y una parte del líquido de reacción es retirada 
por el conducto 15 para mantener en un nivel definido 'la su­
perficie de liquido del depósito 1. La reacción de Sí-alde­
hido con metilmercaptano se efectúa en el depósito 1  y la 
columna rellena 2, y,.el calor alli generado es eliminado por 
medio del cambiador de calor 4. La reacción de acroleina con' 
el liquido de reacción de metilmercaptano y M-aldehido se j
efectúa en el conducto 3. 1i »
¡ Así de acuerdo con el presente invento, se puede conj
, orolar fácilmente la temperatura de reacción y se puede pro­
ducir I,I-aldehido con alto rendimiento y alta pureza. También 
la reacción se puede llevar a cabo a la presión atmosférica 
con alto grado de conversión y se puede preparar conveniente­
mente a esacala comercial el M-aldehido.

Los ejemplos siguientes ilustran el presente inventOo 
i¿j~m2lo_l. Un matraz de un litro con cuatro bocas es­

taba provisto con un agitador, una abertura de alimentación 
de liquido (para M-aldehido), una abertura para inyección 
de gas (para metilmercaptano), un termómetro y una, tubería! 
abierta al aire. En el matraz se cargaron 388 g. de M-alde- 
aido (pureza 99,5^ en peso). Todo el cuerpo del matraz fue j 
sumergido en agua helada a 02C, y se inyectaron 96,5 g. de 
metilmercaptano con una pureza de 99, en peso, en la foi- 

na de un gas en el M-aldehido con agitación, y se mantuvo a 
3020 la temperatura en el matraz. Cuando se inició la inyecl 
pión de metilmercaptano, la temperatura aumentó para iniciajr 
|.a reacción. lío se descargó al aire ninguna cantidad de gasj 
iietilmercaptano. Después de terminarse la inyección, se elevó 
plasta 302C en aproximadamente 15 minutos la temperatura delí 
agua de refrigeración, y se mantuvo a 3020 el interior del \ 
matraz.

£¿s
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El líquido formado fúé mezclado a fondo con 1,7 g de 
un catalizador (25/= en peso de piridina más 755= en peso de 
¡ácido acético), y después se añadieron a la mezcla 120, 0 g 
jde acroleina (pureza 96,35= en peso). Durante este tiempo,
¡se mantuvo por debajo de 4020 el interior del matraz, uti­
lizando agua de refrigeración. Con la anterior reacción, se 
obtuvieron 606 g de un líquido transparente incoloro. El
i
análisis del líquido así obtenido mostró que el aumento de 
la cantidad de Id-aldehido correspondía a 206 g y el rendi- 
miento era de 99,15- > basado en nietilmercaptano. En contraste 
con esto, en el caso en que el metilmercaptano era hecho 
reaccionar directamente con acroleina mientras se enfriaba 
el sistema con agua helada a 020, el rendimiento de M-alde- 

hido era de 92)=.
El análisis de H-aldehido en el producto líquido se 

efectuó por cromatografía gaseosa.
Ejemplo 2. Un matraz de 1 litro con cuatro bocas es­

taba provisto con un agitador, un condensador de reflujo, 
un termómetro, vina abertura de alimentación de líquido (pa­
ra ií-aldehido) y -una tobera de inyección de gas (para me- 
tilnercaptano). Con el fondo del matraz se conectó una tu-; 
bería para retirar un líquido de reacción por rebose. Un i 

segundo matraz de cuatro bocas estaba provisto con un agi-; 
tador, un termómetro, tres aberturas de alimentación de lí- 
jquido (para un líquido procedente del primer matraz, para : 
¡acroleina y para un catalizador, respectivamente) y un con­
densador de flujo. Con el fondo del segundo matraz se conec- 
¡tó una tubería para la retirada de un producto líquido por 
rebose, 'y una tubería para la retirada del líquido que ha­
bía de ser reciclado al primer matraz. Los dos matraces fue­
ron sumergidos individualmente en depósitos separados segu-

339752
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I

lados t ermo s tat i cásente, y fueron conectados con. una tuber: [a 
de manera que un líquido pudiera ser retirado del fondo del 
segundo matraz y alimentado con una bomba al primer matraz. 
Se cargaron 359 g de ií-aldehido en cada uno de los matraces 
primero y segundo,, En el primer matraz, se incluyeron 294,.!- 
g/hora de gas metilmercaptano con una pureza de 99,5jí (en 
volumen), y en el segundo matraz se inyectáron de manera con­
tinua 400 g/hora de acroleina con una pureza de 95,7/ en pe­
so y 7 ,2 g/hora de un catalizador (25/j en peso de piridina 
más 75$¿ en peso de ácido acético) „ Una parte del líquido dé 
reacción del primer matraz ful retirada por la tubería antes 
de introducir el líquido en el segundo matraz, para encontrar 
que no había aparecido ninguna generación sustancial de calor.
la temperatura de cada matraz ful mantenida en 504-22C., con­
trolando la temperatura de cada de cada depósito regulado 
uermosta ticamente. Despu.es de continuar la reacción durante 
aproximadamente 4 horas, se retiró.el producto líquido en : 
una cantidad correspondiente a la cantidad formada en un oe-
■riodo de 30 minutos, para obtener 348 g de un líquido trns4 
párente incoloro.El producto líquido ful analizado de la mis­
ma manera que en el ejemplo 1 , para encontrar oue la cantidad

Ide ¡¿-aldehido en el líquido era de 99,4, en peso y que el ren­
dimiento del mismo era de 90,2/á, basado en metilmercaptano, 
Ademas, el balance de material (cantidad de proaucto/canti-- 
dad de material alimentado) era sustancialmente de 100JÍ, y

i Ejemplo 3. Se preparó un aparato de reacción similar;
ál mostrado en la figura 2, que tenía un volumen interior ^

- 14 -
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total de aproximadamente 10 litros. En el aparato de reac­
ción se cargaron aproximadamente 4 litros de Iú-aldehido pa-

' >
ra llenar una parte del depósito 1 , la bomba 7 , el cambia­
dor de calor 4 y la porción de tubería, y la bomba 7 fáé 
puesta en movimiento para reciclar el liquido» La cantidad 
|del líquido reciclado fue hecha aproximadamente 20 veces la 
'cantidad de producto líquido. Subsiguientemente, se alimen­
taron respectivamente, por los conductos 9> 10 y 1 1 , gas 
netilmercaptano (pureza: 99,5/í en volumen), un catalizador 
(25t- en peso de piridina más 75/- en peso de ácido acético)
y acroleina (pureza: 96,0)- en peso) en las cantidades mos­
tradas en la tabla 1» Una parte del líquido de reacción pro­
cedente del depósito 1  fue retirada por la tubería lateral 
6 para encontrar que se había completado la generación de 
calor, el producto de reacción fue retirado por el conducto 
15, para mantener en un nivel.definido la superficie del lí­
quido del depósito» El agua de refrigeración fue hecha pa­
sar al cambiador de calor para mantener constante la tempe­
ratura de reacción. la temperatura de reacción era de apro­
ximadamente 5220 en el depósito 1  y de aproximadamente 5020 
¡en el conducto 3» Después de continuar la reacción durante 
jó horas, se tomó una muestra en una cantidad correspondien- 
¡te a la cantidad formada en un período de 15 minutos, y fue I sometida a cálculo de balance de material y a análisis de j 
mi-aldehido. El método de análisis era el mismo que en el ‘
' I
:ejemplo 1 . ;

Las reacciones de los experimentos núms. 1 a 3 se e- 
fectuaron utilizando la columna rellena 2, y la reacción del 
.experimento n2 4 se efectuó utilizando ■una columna vacía. ;

U E 1 A 1
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La presente solicitud que corresponde a la presenta­
da en Japón con fecha de 25 de abril de 1.966, bajo el N2 
26498/66, se acoge a los beneficios del Artículo 51 del 
vigente Estatuto sobre la Fropiedad Industrial»

5 •

_N _  0____g __A_

10 I»- Un procedimiento para producir beta-metilnercap-
topropionaldehido a partir de acroleina y metiliaercaptano, 
caracterizado porque se pone en contacto Hietiliíiercaptano 
con beta-metilmercaptopropionaldehido, y después que se ha 
completado sustañeialnente la generación de calor, el pro-

15 aucto de reacción resultante es puesto en contacto con a—
croltina.

2.- ün procedimiento de acuerdo con la reivindicación 
1 , en el cual metiluercantano y b eta-netiL::ercaptopionalde­
bido son puestos en contacto a la presión atmosférica»

20 3»- ün procedimiento de acuerdo con la reivindicación
1 , en que netilnercaptano y beta-aetiluercaptopropionalde- 
hido son puestos en contacto a 1C-S02C.

4. - ün procedimiento de acuerdo con la reivindicación 
1 , en el que la cantidad de beta-metilnercaptoproinaldehido

25 oue ha de ser puesta en contacto, es de 1,5 a 200 moles por
mol de metilmercaptanoo

5. - Un procedimiento de acuerdo con la reivindicación 
1 , en que el producto de reacción de metiluercaptano y beta- 
netilnercaptopropionaldehido y la acroleina son puestos en

3C contacto a 10-1002G

- 17 - 339752
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6.- Un procedimiento para producir beta-metilaerl-

1
captopropionaldehido, a partir de acroleína y metilmercap-: 
Itano, que comprende conectar con fines de reciclado una zoj-
I i
j na para el contacto de metilmercaptano con betametilmercapf-
¡topropionaldehido y una zona para el contacto del producto!I ~ i
jde reacción formado en dicha zona con acroleína, reciclar j
i !■■beta-metilmercaptopropionaldehido al sistema de reciclado ;
¡así formado, poner en contacto metilmercaptano con el tetar
£ “ |

• metilmercaptano propionald ehi do en dicha zona de contacto |
•para el mismo, hasta que se completa sustancialmente la ger i i
ineración de calor, enfriar el producto de reacción resul- 
jtante, poner en contacto el producto de reacción con acro- 
■jleina en dicha zona de contacto para el mismo, hasta que
¡se completa sustancialmente la formación de teta- metiliaerí-I 1
¡oaptopropionuláehido, retirar del sistema beta-metilmercapi
topropionaldehido en una cantidad correspondiente a la can­
tidad producida, poner en contacto el beta-metilmercapto- i 
Iprcpionaldehido remanente con metilmercaptano que escapa en 
ia forma de gas de dicha zona para el contacto de metil-mef-
í !•captano con beta-metilmercaptopropionaldehido, para absor-!
I {
roer de esta manera el metilmercaptano, y reciclarlo a dicha
!zona para el contacto de metilmercataño con beta-netilmer-•
i *¡captoprcoionaldehido, en que todos los contactos se efec- '
¡ " { 
jtúan a la presión atmosférica. ]
, 7 .- Un procedimiento para producir beta-zaetilmer-j-
| captopropionaldehido. |
! i'al j como se na descrito en la memoria que ante­
cede , representado en el dibujo que se acompaña y para los1 
fines cue se han especificado.

6b - Ib



4.4.5^

A

La presente IJemoria consta de diecinueve hojas 
escritas a iaáquina por una sola de sus caras.

'
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