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YPROCEDIMIENTO PARA SEPARAR LOS CONSTIITUYENTES
DE MEZCLAS AZEOTROPICAS DE METANOL Y DE ESTER
ALTFATICO INFERIOR".

Folocitandss  Société Anonyme : MELLE-BEZONS, entidad
francesa, residente en: SAIND-LEGER-les-MELLE,

Deux~-Sévres, Francia,

Sabido es que se pueden separar de clertas
mezclas azeotropicas los comstituyentes destilando
los mismos en presencia de un tercer cuerpo que forma
con uno de los constituyentes otra mezcla azeotrépica

5. que posee un punto de ebullicidén inferior al de la
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primera e inferior al de una tercera mezcla azeotro-
pica que puede formarse a partir del tercer cuerpo y
del otro constituyente de la mezcla azeotrépica ini-
cial,

Por lo que se refiere a las mezclas azeotro
picas que comprenden metanol y un éster alifatico in~
ferior, se ha propuesto ya separar los constituyentes
por destilacidn azeotropica con hidrocarburos clora-
dos. Este procedimiento, sin smbargo, no es plenamente
satisfactorio, ya que los hidrocarburos clorados apli-
cados forman con el metancl azedtropos de un punto de
ebullicion minimo que, una vez licuados por condensa-
cion, no se separan, en reposo, en dos fases distin-
Fas: una capa de metanol y una capa de portador. Para
provocar esta decantacidn, es necesario afiadir agua,
lo cual complica el procedimiento y lo hace menos eco-
némico, proporcionando, después de la decantacidn,
metanol diluido en lugar de metanol concenmtrado.

La solicitante ha hallado que se puede, de
una manera mis sencilla y més econdmica, separar los
constituyentes de las mezclas de metanol y de un és-
ter alifatico inferior por destilacidn azeotropica,
siempre que se ejecute la destilacion en presencia
de un portador azeotrdpico del metanol que comprenda
esencialmente, por lo menos, un hidrocarbvuro saturado
contentivo de 4 a 7 dtomos de carbono, inclusive, en
su molécula, pudiendo este hidrocarburo tener una ca-
dena carbonada recta o ramificada y/o ciclica. ZEntre
estos hidrocarburos, los que poseen de 5 a 7 dtomos

de carbono son los preferidos, ya que el bajo punto
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de ebullicion de los hidrocarburos enC4 obliga, en
la préactica, a trabajar bajo presion, lo cual altera
algo la comodidad y l= economia del procedimiento,
segun la invencidn.

Como se comprenie por cuanto antsceds, se
puede utilizar un solo hidrocarburo o bien una mezcla
de hidrocarburos, por ejemplo, una mezcla de isomeros
o una fraccion de petroleo.

El procedimiento, segun la invencidn, se
aplica a la separacién del metanol de los ésteres ali
féticos inferiorss que forman con él un azedtropo.
Estos ésteres se hallan en la categoria de los éste-
res que poseen en total hasta 5 dtomos de carbono en
su molécula y que derivan de alcoholes alifaticos en
C1 a C4, saturados o no, de cadena recta o ramificada,
y de dcidos organicos carboxilicos alifaticos en ¢, a
04, saturados o no, de cadena recta o ramificada, o
incluso de ciertos acidos minerales.

En la categorfia que queda definida, citare-
mos parbticularmente el acetato de metilo, el propio-
nato de metilo, el isobutirato de metilo, el formiato
de etilo, el acetato de etilo, el formiato de propilo,
el formiato de isopropilo, el acetato de isopropilo,
el acetato de vinilo, el acrilato de metilo, el meta—
crilato de metilo o el borato de metilo.

Los portadores definidos mds arriba actuan,
ya sea formando con el metanol un azedtropo bimario
de un punto de ebullicidén minimo, ya formando con el
metanol y el éster un azeotropo ternario muy pobre en

éster y de punto de ebullicién minimo, +teniendo el
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azeétropo en cada caso por efecto evacuar el metanol

y, después de la condensacidn, dar nacimiento, por
simple enfriamiento, a dos fases liguidas distintas,
una de las cuales es muy rica en metanol. Se opera,
de preferencia, con ayuda de una coluuna de destilar,
de la que se saca, en cabeza, la fase liquida rica en
metanocl; por agotamiento del portador que conbiens la
misma (y eventualmente, pequefias cantidades de éster
arrastrado), en estado de azedtropo metanclico, se
puede aislar el mstanol puro.

Quede bien enterdido, considerando un éster
dado, gue es recomendable tomar como portador un hi-
drocarburo o mezcla de hidrocarburos que formen unica
mente un azedfropo binario con el metanol y no azed-
tropo ternario con el metanol y el éster, a fin de no
tener éster, ni siquiera en pequefia cantidad, en el
destilado de cabeza. La eleccion de un portador pre-
ferente puede igualmente ser aconsejada por el punto
de ebullicidn del éster. A titulo de ejemplos, sefia-
laremos que, para tratar la mezcla azeotrépica metanol-
acrilato de metilo, el portador preferido es el c¢iclo-
hexano y, para la mezcla azeotropica metanol-acetato
de metilo, el éter de petridleo.

Cuando la mezecla inicial que haya de tratar-
se conbiene agua, se separs ésta en estado liquido,
por decantacidn, en la parte inferior de ls columna,
donde no hay metanol, bajo la forma de azeétrOpo éster-
agua que se extrae de la columna. Cuando, por otra par-
te, la mezcla inicial contiene, ademds del éster un

o, s
cuerpo organico cuyo punto de ebullicidn es mds elevado
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que el del éster, el cuerpo orgdnico en cuestion pue-
de separarse fécilmente de este ultimo por destila-
cidn cuando el medio e anhidro. Tales cuerpos que se
hallen corrientemente en las mezclas industriales con
tentivas de un éster alifatico inferior y de metanol,
son, por ejemplo, el dcido acrilico o el acrilato de
butilo, el metoxi-propionato de metilo, etc.

Todas estas separaciones se realizan venta-
josamente en contimuo en una columna 0 un sistema de
columnas de destilacidn que se alimentan por la mez—
cla a tratar, introducida en fase vapor o en fase 11i-
quida. Una ventaja del presente procedimiento es que
se puede reenviar gl aparato de reaceion gue propor-
ciona esta mezcla el producto o los productos que ha-
yan de ponerse de nuevo en reaccion o transformar
nuevamente, y que se puede, con la misma instalacidm,
fabricar a voluntad tal o cual producto.

La descripcién que sigue, con referencia al
plano anexo, muestra, gin limitacion, una forma de
realizer la invencidn en el caso mas complejo, que es
aquéel en el que la mezcla a tratar contiene agua ¥
puedé eventualmente contener otro cuerpo orgénico que
posea un punto de ebullicion mds elevado que el del
dster del azedtropo. Las particularidades que se des—
prenden, tanto del texto, como del dibujo forman, bien
entendido, parte de la susodicha invencion.

El aparato utilizado en esta forma de ejecu-
cidn ilustrativa comprende unz columna de destilacion
que puede ser, o bien en una sola pieza, 0 bien, como

muestra el dibujo, de sectores distintos, aqui dos
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sectores 1 y 2 separados por un decamtador 3. Aqui
el decantador 3 es exterior a los sectores 1 y 2,
pero, cuando la columna es en una sola pieza, puede
estar constituido por unza plancha decantadora com-
prendida en la propia columna y situada al nivel de
separacién de ambas zonas 1 y 2.
El sector de columna 1, en curso de funcio-
namiento, comprende arriba a abajo, tres zonas A, B,
C. La zona superior A esta cargada de hidrocarburo
que sirve de portador de metanol y que proporciona,
en cabeza de columna, el azeétropo portador-metancl,
el cual pucle generalmente, sin inconveniente gensible,
contener un poco del éster del que se desea Sseparar el
metanol., La zona media B recibe por un tubo 4 la mez-
cla que contiene el éster ¥ el metanol a separar; es-
tard cargada en azedtropo metancl-dster, efectudndose
la carga, ademas de la alimentacidn en 4, por retro-
gradacién de metanol en cabeza de columna POr unos
tubos 5,6 y 7 procedentes del decantador 8: los vapo-
res que parten de la parte superior de la zona A por
un tubo 9 se liclan en un condensador 10 y el liquido
condensado pasa desde aqui por un tubo 11, al decamta-
dor 8, donde se separa en dos capas; el metanol queda
en la capa inferior, mientras que la capa superior con
tiene al portador, que se reenvia a la parte superior
de la zona A directamente por el tubo 7. Se regula la
carga de la zona B en azedtropo metanol-dster, mante-
niéndose mediante la retrogradacidn de metanol o partir
del decantador 8, una temperatura conveniente en esta

zona B, o sea,sensiblemente la temperatura de ebullicidn
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’
del azeodtropo metanol-éster.

La zona B sirve para impedir que el agua

de la zoma C (de la que hablaremos a contimacion)

suba a la zona A, y que el portador de la zona A des

cienda a la zona ¢, ya que, desde esta Ultima, el

portador pasaria al sector de columna

2, donde resul

tarfa dificil, o incluso imposible, separarlo del

I d
ester.

La zona C, por debajo de la

3 3 ’
alimentacion

por 4, sirve para agotar la mezcla en metanol, de mo-

do que la decantacidén sea posible en caliente, en el

decantador 3, donde se acumula el azedtropo agua-éster.

En el sector de columna 2 se agota de agusa ¥y

de metanol la capa superior, 0 capa orgénica del de-

cantador 3 que llega arriba por un tubo 12. Un tubo

13 reenvia los vapores de cabeza del sector 2 a la

parte inferior de la zona C. EL éster
del sector 2 por un tubo 14. Se puede
tal como se encuentra o bien, si estd
cuerpo del que se desee separarlo, se
tilacidn en unma columna 15 que separa
cuerpos en cabeza (tubo 16) y el otro

17).

gale de la base

recoger el mismo
mezclado a otro

somete a la des-
uno de ambos

en formdo (tubo

Una columna 18 (facultativa) sirve para ago-

tar en éster y en metanol la capa inferior o capa acug

sa del decantador 3, que recibe por un tubo 19. EL és—

ter y el metanol son reenviados por un tubo 20 al sec-

tor inferior de la zona C y el agua sele por un tubo

21.

De preferencia, se enfria el decantador 8,
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por ejemplo, a la temperatura ambiente (de 20 a 252)
o a una temperatura algo mds elevada, o también a
una temperatura mis baja, para asegurar una decanta-
cion eficaz del metanol bajo la forma de capa infe-~
rior. Cuanto mis baja sea la temperatura de este de-
cantador, menos hidrocarburo portador contendrsd el
metanol de la capa inferior, Es posible no enfriar,
en este decantador, mis que la parte del destilado de
cabeza del sector 1, del que hay que extraer la capa
inferior por los tubos 5 y 24, derivando entonces el
excedente del destilado por un tubo 22,

La columna 23 (facultativa) sirve para ago-
tar en portador y eventualmente en éster esta capa
inferior metandlica que recibe por los tubos 5 y.24.
El arrastrador y eventualmente el éster salen en ca-
beza por un tubo 25, presentando el portador la forma
de azeotropo con el metanol. EL resto del metanol sale
puro en la base por un tubo 26, Los vapores de cabeza
de la columna 23 se introducen en el sector de columna
1 (en la base de la zona A), al igual que, como ya se
ha dicho, los vapores de cabeza del sector de columns
2 y de la columna, siendo por otra parte el sector 1,
de todos los elementos de la instalacion el que requig
re ol flujo de calorias mds importante.

Si el éster de la mezcla que se haya de tra-
tar es un compuesto polimerizable (acrilato de metilo,
por ejemplo), se recomienda introducir en la instala-
cidn un agente estabilizador, por ejemplo, hidroquinona
en solucidn en metanol, u otro estabilizador tradicio-

nal. Esta introduccion se hace con ventaja en cabeza
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del sector 1, por un tubo 27 que Q&e&%\oca en el tubo

11, y en cabeza de la columna 15, por un tubo 28.

Las dimensiones relativas de los diferemtes
elementos de la instalacion dependen, bien entendido,
de la composicidn de la mezela inicial que se haya de

tratar y de la naturaleza del portador aplicado.

EJEHPLOS

Tratamiento de mezclas a base de metanol y
de acrilato de metilo, formando estos dos cuerpos un
azedtropo homogéneo con punto de ebullicidn mimimo
(62,52), EL ciclohexano gue forme con el metanol un
azedtropo bimario que se destila a 552 se ha revelado
en el uso particularmente favorable como portador,
pero se pueden también utilizar con éxito otros hidro-
carburos del campo especificado, como vamos a verlo
mas lejos,

Cuando la mezcla que se haya de tratar con-
tiene agua, ésta forma con el acrilato de metilo un
azeétropo decantable de punto de ebullicidn igual a
T0¢,

Las mezclas industriales a base de metanol
y de acrilato de metilo, de las que se pueden separar
los constituyentes conforme al presente procedimiento,
provienen principalmente de la esterificacion del acido
acrilico por el metanol, de la transesterificacion del
acrilato de metilo por el ebtanol, el bubanol, el iso-
butanol, o el etileno-glicol, de la transformacidn del
dcido metoxi—propiénico en acrilato de metilo y meta-
noi 0 en una mezela de acido acrilico, de metanol ¥

de acrilato de metilo, de la transformacion del Acido
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metoxi-propidnico, mezclado a un alcohol, en éster
acrilico de este alcohol, o también de la hidrdlisis
del acrilato de metilo.

Se tomara aqui como ejemplo particular el
tratamiento de una mezcla procedente de la transfor—
macién del dcido metoxi-propidnico en acrilato de me-
tilo y metanol y contentivo, en peso, de aproximada-
mentes

- 40% de acrilato de metilo

- 40% de metanol

-~ 10% de metoxi-propionato de metilo

- 10% de agua,

Se introduce esta mezcla en contimo, en
estado liquido, en el aparato descrito ¥y ce trata en
é1 como se ha explicado mds arriba, con introduccidn
de hidroquinona en solucidon metandlica por los ‘tubos
27 y 28. El cuadro I que sigue da, para diferentés
hidrocarburos portadores, los consumos parciales y
totales de vapor de caldeo por kg de acrilato de me-
tilo tratado.

CUADRO I.

Consumos de vapor (kg) por kg de acrilato

Portador Sector Columna Columna Columnz Total

2 23 18 15
Eter de petrdleo 3,50 0,15 0,10 0,30 4,35
Hexano normal 1,55 0,17” 0,10 0,30 2,40
Ciclohexano 0,95 0,12 0,10 0,30 1,77
Heptano normal 1,11 0,20 0,10 0,30 1,71
Metil-ciclohexano 0,84 0,32 0,10 0,30 1,56
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El nimero de placas tedricas en los dife-

rentes elementos destilatorios de la instalacion se
establece sensiblemente, segun indicado en el cua-
dro II siguiente:

CUADRO II

Flementos de la instalacion

Porbador
Sector Sector Columna Columna Columns

1 2 23 18 15
Bter de petroleo 10 5 5 5 6
Hexano normal 20 6 T 5 6
Ciclohexano 25 8 10 5 6
Heptano normal 35 7 15 5 6
Metil-ciclohexano 40 10 20 5 6

Habila cuenta de las indicaciones de estos
dos cuadros, puede verse gue, de estos cinco portado-
res, el ciclohexano es finalmente el mas ventajoso en
el caso del acrilato de metilo.

Bs posible hacer volver directamente al reag
tor que produce la mezcla que se ha de tratar (reactor
que no se ha representado en el plano) la totalidad o
parte de la capa inferior del decantador 8 (metanol
bruto) sin hacerla pasar por la columna 23. Como puede
verse, resulta posible, en rigor, prescindir de esta
Wltima. Se devuelve igualmente al reactor el metoxi-
propionato de metilo recuperado en la base de la co-
lumna 15,

Para producir, con el mismo equipo, acido
aerilico y metanol, en lugar de acrilato de metilo,

a partir de dcido metoxi—propiénico, se devuelve al
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reactor directamente la capa inferior o capa acucsa

del decantador 3 y el acrilato de metilo extraido por
el tubo 16. EL dcido acrilico se obtiene en la base
de la columna 15, por el tubo 17. En este caso, la
columna 18 no es necesaria.

Para producir, siempre con la misma insta-
lacidn, acrilato de butilo a partir de acido metoxi-
propiomico y de butanol, se devuelve al reactor el
acrilato de metilo extraldo por el tubo 16, mientras
que se recoge el acrilato de buftilo en la base de la
columna 15, por el tubo 17.

Se ha hallado, ademids, que para mejor impe-
dir las polimerizaciones indeseables en el caso de un
éster insaturado polimerizable (particularmente el
acetato de vinilo, el acrilato de metilo 0 el meta-
erilato de metilo), es util introducir, de preferen-
cia en continuo, una pequefia cantidad de una sal hi-
drosoluble de cobre, en solucidn acuosa, por la parte
superior del sector de base de la columna principel,
donde se destila la mezcla inicial que ha de separarse
en sus constituyentes (sector C de la columna 1).

En efecto, en este sector C y en el decanta-
dor subyacente 3, se encuentra un liquido acwoso ca-
liente, saturado de éster polimg?izable ¥ que no con-
tiene, segin la forma operatoria descrita mds arriba,
estabilizante, ya que los estabilizantes orgénicos
(hidroquinona, por ejemplo) introducidos en la parte
superior de esta columna se exbraen de la fase acuosa

por la fase organica.

De preferencia, la introduccidn de solucidn
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acuosa de sal de cobre por la parte superior del
sector de columna C se regula de modo gue la capa
acuosa (capa inferior) que se extrae del decantador
3 por el tubo 19 contenga de 0,035 a 2 %, ventajosa
mente un 0,3 % aproximadamente en peso de cobre.

Para esta adicidn, se utiliza de preferen
cia, o bien una sal de cobre de dcido organmico, por
ejemplo, acetato, etil-2 hexanoato o acrilato cupri-
cos, 0 bien una sal de cobre, estable y no oxidante,
de un acido mineral, por ejemplo, el cloruro cuproso,
el cloruro cliprico o el sulfato cuprico.

Ademds, y siempre pera impedir polimeriza-
ciones indeseables, se ha hallado que resultaba tam-
bién Wtil inmtroducir, preferiblemente en contimuo,
una pequefia cantidad de sal hidrosoluble de cobre,
en solucidn acuosa, por la parbte superior de la co-
lumna 2, donde se destila la capa organica (capa su-
perior) extraida del decantador 3 por el tubo 12,

En efecto, la sal de cobre introducida en
ol sector de columna C es extraida en la capa inferior
que se extrae del decantador 3 por el tubo 19 y no pa-
sa, pues, a la columna 2 ni a la columna 15 que la si-
gue. Como la base de las coluannas 2 y 15 estd relati-
vamente a alta temperatura, la hidroquinona u otro
estabilizante organico introducido por los tubos 27 y
28 no es ya suficientemente eficaz para impedir las
polimerizaciones.

De preferencia, la introduccidn de solucion
acuosa de sal de cobre en la parte superior de la co-

lumgpna 2 se regula de modo que la mezcla l{quida en la
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base de esta columna contenga de 0,03 a 0,18 %, ven-

tajosamente un 0,06 % aproximadamente, en peso de
cobre,

Para esta adicion, se utiliza de preferen-
cia una sal de cobre de decido orgdnmico, por ejemplo
acetato cﬁprico, etil-2 hexanoato ciprico o acrilato
cuprico.

-NOoTA-

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarlo en la prac-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas, son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su prinecipio
fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a dos solicitudes de Patente, presentadas
en Francia, con fechas 22 de junio de 1966 y 1 de
marzo de 1967, bajo los nimeros 66.486 y 97.016, res-
pectivamente, acogiéndose por lo tanto, a los benefi-
cios que conceden los Convenios Internacionales en
vigor, siendo lo que constituye la esencia del refe-
rido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencidn, por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO PARA
SEPARAR LOS CONSTITUYENTES DE MEZCTAS AZEOTROPICAS DE
HMETANOL Y DE ESTER ALIFATICO INFERIOR"; caracterizan-
dose por lo siguiente:

18,.~ Procedimiento para separar los consti-
tuyentes de mezclas azeotropicas de metanocl y de &ster
alifatico inferior, caracterizado porque se somete la
mezcela a una destilacidn azeotrdpica con syude de por

1o menos, un hidrocarburo saturado que posee de 4 a 7
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Ztomos de carbono, inclusive, ea su molécula.

o8- Procedimiento, segin la reivindicacidn
12, caracterizado porque el éster tiene, en total, has-
ta 5 atomos de carbono en su molécula y deriva de un
alcohol alifdtico en C, a Gy y de un docido organico
carbox{lico alifatico en C; a C, o de un dcido mineral.

38.- Procedimiento segin la reivindicacion
28, caracterizado porque el éster es acetato de metilo,
propionato de metilo, isobutirato de metilo, formiato
de etilo, acetato de etilo, formiato de propilo, for-
miato de isopropilo, acetato de isopropilo, acetato
de vinilo, acrilato de metilo, metacrilato de metilo
o borato de metilo.

a.. DProcedimiento, segin la reivindicacidn
28, caracterizado porgue el éster es insaturado y po-
limerizable y de que se opera en presencia de un agen-
te estabilizador para evitar su polimerizacion.

5.~ Procedimiento, segin la reivinmdicacion
18, caracterizado porque se condensan los vapores pro-
ducidos por la destilacidn y, por decantacidn en frio,
se separa todo o parte del 1iquido conlensado en dos
fases 1iquidas distintas, una de las cuales es rica
en metanol, lo cual permite separar este cuerpo del
éster.

68.- Procedimiento, segin les reivindica-
ciones 18 y 52, caracterizado porque se realiza la
destilacidn, de preferencia en contimmo, en una co-
lumna, y, en cabeza de columna, se extrae la totali-~

dad o parte de la fase 1{guida rica en metanol produ-

cida por decantacicn del destilado.

e
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T8 ,~ Prote@mi®ento, segun las reivindica-

ciones 18 y 58, caracterizado porque se agota en por-

tador y eventualmente en éster arrastrado, la fase
1{quida separada, rica en metanol, para aislar en ella
el metanol puro. _

8&8,~ Procedimiento, segin las reivindica-
ciones 58 y 62, caracterizado porque la mezecla inicial
que se ha de tratar contiene agua, y se extrae ésta de
la parte inferior de la columna bajo forma de azeotro-
PO agua éster, que se decanta en caliente para separar
sus constituyentes.

98, Procedimiento, segin la reivindicacion
88, caracterizado porque se destila la capa acuosa
producida por la decantacidn para recuperar el meta-
nol y el éster que la misma contiene, y se destila la
capa de éster procedente de la misma decantacion para
separar de ella el aguna y el metanol.

108 .- Procedimiento, Segin unz cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque la mezcla inieial, que se ha de tratar, con-
tiene un cuerpo organico cuyo punto de ebullicidn es
més elevado que el del éstef y que, tras la elimina-
cidn del metanol, se separa del éster por destilacion
de este ultimo.

112.- Procedimiento, segin uma cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, céracterizado
porque se reenvian al aparato de reaccion, que propor
ciona la mezcla que se ha de tratar, el producto o
productos recuperados que deben ponsrse de nuevo en

reaccion o ser nuevamente transformados.
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128,— Procedimiento, Segun una cualquiera
de las reivindicaciones 6& a 112, caracterizado por-
que se retrograda en la parte superior de la columna
de destilacion el portador del destilado comdensado.

138.~ Procedimicnto, segun la reivindica-
cibn 128, caracterizado porque ademas del portador
del destilado conmiensado, se retrograda en la parte
superior de la columna de degtilacidn una parte del
metanol contenido en este destilado, para regular ¥y
mantener constantementeen la zona media de esta colum-
na una carga en azedtropo metanol--éster que impide que
el agua de la zona inferior de la columna suba a la
zona superior y que el portador de la zona superior
desciends a la zona inferior.

148 ,- Procedimiento, segin una cualquiera
de las reivindicaciones 12 a 138, caracterizado por-
que en ol caso de un éster alifdtico inferior insatu-
rado polimerizable, se introduce, de preferencia en
contimo, una pequeiie cantidad de una sal hidrosolu-
ble de cobre, en solucidn acuosa, por la parte supe-
rior del sector de base de la columna principal donde
tiene lugar la destilacion de la mezcla inicial.

158 ,~ Procedimiento, segin la reivindicacion
148, caracterizado porque el éster es acetato de vini-
lo, scrilato de metilo o metacrilato de metilo.

162.~ Procedimiento, segin la reivindicacidn
148 o la reiviniicacidn 158, caracterizado porque la
introduccion de solucidén de sal de cobre se regula de
maners que la capa acuosa extraida del decantador dis

puesto en la base de la columna contenga de 0,035 a
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2%, de preferencia aproximadamente 0,3 % en peso de

cobre,

17¢.-~ Procedimiento, segin una cualquiera
de las reivindicaciones 142 a 168, caracterizado por-
que como sal de cobre, se utiliza una sal de &4cido
organico o una sal, estable y no oxidante, de acido
mineral,

188.~ Procedimiento, segun la reivindica—
cidn 178, caracterizado porque la sal de cobre es
acetato, etil-2 hexanoato o aecrilato cﬁprico, cloruro
cuproso o cloruro o sulfato ciprico.

198.- Procedimiento, segin una cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque se introduce, de prefersncia en continuwo, una
Pequeiia cantidad de una sal hidrosoluble de cobre,
en particular una sal de acido orgénico, como el ace-
tato, el etil-2 hexanoato o el acrilato ciprico, en
solucion acuosa, por la parte superior de la columna,
donde tiene lugar la destilacidn de la capa organica
extraida del decantador dispuesto en la base de la
columna,

208.~ Procedimiento, segin la reivimiica-
cidn 192, caracterizado porque la imtroduccidn de
solucion de sal de cobre hidrosoluble se regula de
modo que la mezcla liguida en la base ‘de la columne
donde se sfectia esta introduccidn, combtenga de 0,03
a 0,18 %, de preferencia aproximadamente un 0,06 %,
en peso de cobre,

218 ,~ "Procedimiento para separar 1los cons—
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tituyentes de mezcla3 eéleélinse metanol y de

dater alifatico inferior"; tal y como queda substan-
cialmente descrito en la presente Memoria e ilustra-
do en el dibujo que se acompaiia.

Esta Memoria consta d(? diecinueve Iﬂ?@‘k»

escritas a miquike por una solg 7,ara. ‘2‘2'
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