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Esta invencidn se refiere a un método para recupe—

1571

rar compuestos de molibdeno de corrientes de proceso que
contienen estos productos disueltos en material orgénico,
especialmente de los residuos de los productos de reaccidn
de epoxidacidn.

No se conoce ninguna técnica anterior relacionuda
con este método de recuparacidén de molibdeno a partir de
.1os residuos de la reaccidn de epoxidacidn. La técnica ante
rior mas similar conocida es la cescrita en la patente es-
tadounidense n? 2.786.854, dirigida a un método para la re-
cuperacion de los perdcinos de wolframio, vanadio y molibde
no por cambio de idn. Utros métodos discutidos en la biblio
grafia implican procedimientos de precipitacion con produc—
cidn de compuestos insolubles de molibdeno, como los fosfo-
molibdatos o la extraccidn con éter dietilico,

El presente wétcdo es especialmente Util para la
recuperacidn del molibueno_utilizado como catalizador en
la epoxidacidn de compuestos olefipicamenﬁe ingaturados a
compuestos de oxirano empleando un hidroperéxido orgénico
como agente‘oiiJante. kstos procesos de epoxidacidn egtdn
discutidos con detalle en la patente belga n? 674.076 de
20 de Junio de 1966 y en la patente estadounidense ndmero
34351.,635 de Kollar (1967). Un catalizador conteniendo mo-
libdeno tipico para este proceso es el descrito en las pa-
tentes estadounidnnses 3,434,975 y 3.453.213 de 3Sheng et
al. (1969) y 3.480.563 de Bounetti et al. (1969). zatos catali
zadores son producidos por la reaccidn de wolibdeno metdli-
co u oxidos de molibdeno éon un hidroperoxido orgdnico como
el hidroperdxido -de terc-butilo, en presencia de alcohul o

! N . . = =
con aleoholes. Bin awlmrpro, jpaepandisntemente del compuei-
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venientemente por oxidacidn térmica de los correspondientes

- ahoru, se ha sugerldo 1a reouperacion del molibdeno de es~

tas soluciones orgsnicas calentando la solucidn en un .gas

387075

to de molibdeno particular o de la soluclon de catallzador
conteniendo molibdeno que se utilice como catalizador en
estas reacciones de epoxidacidn, se ha encontrado que el
molibdeno forma un compuesto muy complejo de elevado pean
molecular gque, debido a su peqﬁeﬁa volatilidad,»esAarrastrg

do a través del proceso en la fraceidn de colas de-cada

destilacién sucesiva utilizada para recuperar y separar la |

olefina que no ha resccionado, el producto éxido de olefi-
na y'el subproducto»alcéhol resultantes de 12 reduccidn
del hidroperdxido orgédnico. |

Los hidroperdxidos organicos que son especialmente

Utiles en este tipo de proceso de epoxidacidn som el hidro-

perdxido de terc~hutile, hidroperdxido de sec-amilo, hidro-|

peréxido de terc-amilo, hidroperoxido de etilbenceno e hi-

droperdxido de cumeno., Lstos compuestos son producidos con-

hidrocarburos y el oxidado procedente de la oxidacidn del
hidrocerburo se utiliza como agente de oxidacidn en el pro~
ceso de epoxidacidn. De esta forma, en log residuos de des-
tilacidn se encuentrun asociados con el molibdeno pequetias
cantidades de dcido, glicolés, compuestés-pblihidroxilados

de peéo moleéuiﬁr més'alto y similares. Ademés, en PstOs

to y agubproductos de 1la reaovlon de epox1daclon. Antes de

conteniendo ox{zeno libre a una'temperatura'comprendida en~|

'tre BSOOFuy 2000°F (354 5 y 109300) para oonvertir el mo-

libdeno ¢n el éxido, que es lecogldo Fntrlando a una tempe—
i
ratura inferior a la temperatura de subllma01on. Este me?o-

<

re31duos pueden encontrsrse. cantlgaaes varlables del produc4'
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_te €l cual el molibdeno contenido en los residuos orgsui-

' sustancialmente puro.

' no obtenidas como colas de destilmcidn de los procesas de

pasar el molibdeno de la fase organica a la fuse acuosa de

la cual puede ser secarado por té€cnicas convencionales. En

‘nados y el agua,

do estd descrito en la patente estadounidense n? 3,453,068
de Tave (1969).

Ia presente invencidu proporciona un método median~

cos de la reaccidn de oxidacidén es extrafdo y concentrado
de forma que puede ser recuperado fdcilmente por métodos
convencionales, tales como evaporacidén del agua y separa-
cidn de la materia organica residusl, de acuerdo con la

patente antes mencionado n? 3.453.068, para obtener 1005

De acuerdo con la invencidn, se proporciona un mé-
todo para lu recuperacidn de compuestos de molibdeno de
soluciones orgdnicas resultantes de la epoxidacidn de ole-
finas con hidroperéxidos orgdnicos y un catalizador de mo-
libdeno, en cuyo método la solucidn organica se pone en con
tacto con agua o amoniaco acuoso y se gepara una [age acuos?
que contiene molibdeno.

De ests forma, lassoluciones orgdnicas de molibde-

epoxidacién de olefinas que emplean un hidroperdxido organi
co como agente oxidante y un catalizador conteniendo molib-

debo, pueden ser extraidus con agua 0 amoniaco acuoso pars

general, el molibdeno es concentrado desde una solucidn or-
génica al 0,140,5 % a concentraciones en fase écuosa del 1
al 2 % y que ademds puede ser concentrada por evaporacidn
o destilacidn del alcohol, dcidos u otros compuestos oxige-

)

lag soluciones orydnicas de las cuales se recuperan

K]
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vente en el proceso de epoxidacidn. Bl catalizador conté=

los compuestos de molibdeno de a¢uerd6 con esta invencién
son preferiblemente log residuog obtenidos en la epokida¥
cidn de hidrocarburos olefinicos utilizando un hidroperdxi-
do orgdnico como agente oxidante y un catalizador contenien
do molibdeno., Estos residuos pueden contener una amplia va-
riedad de compuestos orgédnicos que depende de la olefina 7
que estd siendo oxidada, del hidroperdxido empleado, del
método de produccidn de hilroperdxido y del residuo de des-
tilacidn particular seleccionado en el procesoc de epoxida-
cidén para la separzcién dd molibdeno contenido en el mismo,
Por ejemplo, en un procedimiento comeécial para la
produccidn de ‘dxido de propileno, el hidroperdxido orgéﬁico
emﬁleado es hidroperdéxido de terc-butilo, Este, a su vez,
es producido por oxidacidn térmica de isobutano con oxige-
no molecular en fase liquida. Simulténeamente con la pro-
duccidn del hidroperdxido se produce también alcohol terc-
butilico as{ como pequefias cantidades de otros productos
oxigenados entre los que uve encuentran aleoholes, cetonas,
dcidos y ésteres. Ln general, estos otros productos oxige-

nados son producidos en cantidades suficientemente pequefias

Tara que no sea necesaria su separacidn. La mezcla de hidrof

perdéxido de terc~butilo y alcohol terc-but{lico que, en ge~|

neral, constituye el 90 % o més dgl producto oxidado, se

" utiliza en forma de combinacidn de agente oxidante 'y disol-|

niendo molibdeno puede ser cualguier compuesto de molibaeno
VETO SE& propura convenientementelhaéiendo reaccionar molibuds
no metalico con hidroperéxido e tarcfbutilo, en presencia
de un aleohol de bajo peso molecular, Bata renccidn da lue

war a la produccidn de un compuesto comple jo de molibdeno,

1

L
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separur el propileno que no ha reaccionado que puede ser

| reciclado. La fraccidn de colas de esta primera destilacidn

procesq como parte de cada una de las fracclones de colas.

' : ":‘.
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; J
soluble en disolventes orgdnicos, con une estructura que

todavia no ha sido determinada. La mezcla de propileno, hi-

droperdxido de terc-butilo y alcohol terc-butilico y el ca-
talizador sc ponen en contacto a temperatura y presidu .le-

vadas, El producto de reaccidn efluente es destilado para

es.fraccibnqda de nuevo pura separar el oxido de propileno
producido. La fraccidn de colas, después de haber separado
el 4xido de proﬁileno, contiene el hidroperdxido de terc-
butilo que no ha sido convertido, el alcohol terc-butilico
ﬁincluido el alcohol terc-butfilico adicional producido en
'1a reduceidn del hidroperoxido de terc-butflico en la reac-
cidn) junto con diversos productos oxigenados enfre los que
se encuentran compuestos polihidroxilados, dcidos y ésteres

y el catalizador de molibdeno que ha seguido a través del

E1l catalizador conteniendo molibdeno es sometido a contacto
con un hidroperéxido y alcohol a températuras elevﬁdas du=-
rante la reaccién de epoxidacibn, de forme que indépendien-
temente del compuesto de molibdeno- particular utilizasdo ini-
cialmente como éatalizador, el molibdeno contenido despuds
Vﬁe'la‘reéccién en la fraccidn de colas se @ncuentra giempre
'fen férma de un compuesto eﬁcesivamenje comple jo Que es SO~
jiuhle en la fraceidn de colas pero que se ha encontrado gque
puede ser extraido con agua o smoniaco acuoso de forma que
sustancialmente lam totalidad del molibdeno puede'ser separas
do de 1la fase organica pasando al extracto en fase acuosa,
L Si se oxidan otros hidrocarburos, por ¢ jemplo iso-

. pentanc, que da una mezcla de hidroperdxidos de sec-amilo ¥
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terc~amilo asi como los alcoholes correspondientes; etil-
benceno que da el hidroperdxido de etilbenceno o cumeno qué
da hidroperdxido de cumeno (y tambidn los correspondientes
alcoholes de nstos compuestos), resultars evidente que los

residuos de epoxidacidn contendrdn estos alcoholes corres-

pondientes al hidroperdxido empleado, asi como pequefias can:

tidades de o6tros productos oxigenados junto con el compuest
comple jo de molibdeno contenido_en los misnos, También sev
ha encontrado que el molibdeno puede ser extraido con agua
0 amoniaco acuoso de cualquiera de estos residuos.

Si se han epoxidado olefinas de peso molecular més

elto, por ejemplo octeno-1, las cclas de destilacidn final

pueden ser el 1,2-epoxioctano y éste a su vez contendrad el |

catalizador de molibdeno del cual puede ser extraido el 0o~-

livdeno por el método de esta iavencidu.

ia extraccidn puede efectuarse a temperaturas que
oscilan entre la temperatura ambiente 75°E,(24°C) 0 menos,
es decir 40-50°F (4,4-1600) (siempre que la viscosidad de
la alimentacidn no sea tan alta qué interfiera con la sepa-
racidn de fases) husta temperaturas del orden de 160 a

210°F (71 a 99°C) 31 se empleau pre31ones auperlores 8 la

2ar temperaturas en la parte superior del intervalo, es de-|

cir de 170° a 210°F (77° a 99°C) o mayores, ya que con esto
se consigue la extraceién mis eficiente de molibdeno- por
cada etapa de extraccidn.

La extraccidn puede realizarse en forma discontinua
o, en coptracorriente. Comercialrente se prefieye la extrac-
cidn en contracorriente uebido a = &ayor efic4cia en el

i

R

7

?.ijatmosferica, tamblen pueden- utllia4rse tempnraturas*tan'alwrfh?

'<th como 2750F (13500) Se ha encontrado preferible“utlli-

oo
R
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‘muy conocidos comercialmente y constituyen técnicas de in-

' concentraciones del orden del 0,5 % en peso al 2,0 % en pe-

80 de amoniaco, siendo la preferida una concentracidn . al-
‘comprendidas entre 150°F (66°C) y 190°F (88°C), aunque pue-
_biente o adin wds baja. Cuando el residuo que contiene el ca-

por alcohol terc-butilico con compuestos polihidroxilades

de residuo de epoxidacidn conteniendo el molibdeno puede

'var1ar considerablemente seguin la comp031cion perticular
fclon de extraccion a fracecidn de re51duo en laJ gxtraccio-

0,4:1 y 8:1, siendo un intervalo mds preferido el compren~
:dldo entre 0,5:1 y 4:1. Cuando se emplean métodos en contrad
5corr1ente, se utilizan relac¢ones sivilares aunque debe te-

. nerse e cuenta'que el ¢ rado de m zcla obtenjdo en la torre

-8 -
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equipo en gran escala y porque permite unas mayores produc-—

ciones, Los métodos de extraccidn en contracorriente son
genieria couvencionales, Los ejemplos dados aqui se refic-
ren a extracciones discontinuas ya que estdn destinados a
demostrar le factibilidad y utilidad de la invencidn.
Cuando se utiliza amoniaco acuoso, se prefieren unug

rededor de 1,0 9. en peso., Se prefiere utilizar temperaturas

den utilizarse temperaturas mds bajas, por ejemplo la am-

T

talizador de molibieno estd constitufdo fundamentalmente

de peso moleéular mis alto, dcidos y similares, la tempe=
ratﬁra de reflujo de la solucidn es aproximadamente 1900F
(8860) vy asi la extraccidn con agﬁa 0 con amoniaco &cuoso
se realiza convenientemente a esta tempefatura.

La relacidn de agua o amoniaco acuoso a fraceidn

nes dlscontlnuas estd comprendldaVpreferlblemente entre

de extraccién en contracorrleute, la temperatura empleada y

'!!‘

'!*“"'u L L
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-factores similares, influirdd en los resultados obtenidos

con una relacién dada. Por lo tanto, las variables de ex-

traccidn que son Sptimas para un residuo de reaccidn de epo

xidacidn dado dependeran, como se ha sefialado, de la comno-f

sicidn de la fraccidn Jde residuo, inclufdo su contenido en
wolibdeno, y del tipo de extraccidn empleado ya sea discon-

s F

tinua o en contracorriente continua. Como la composiclqn
del residuo puede variar ampiiamente como se ha descrito y
también como varia la eficiencia de los métodos discontinuo
¥y en contracorriente, no pueden darse condiciones exactas

adecuadas para todas las situaciones, Sin embargo, las con-

diciones de temperatura v relacidn de solucidn de extraceid

a residuo que han sido indicadas son adecuadas para la re-|

cuperacién de molibdeno de la mayor parte de los procesos

.de epoxidacidn.

Cowo los residuos de epoxidacidn, en general, con-
tienen algunos dcidos, debe utilizarse amoniaco acuoso su-r
ficiente para neutralizar los dcidos as{ como para propor-
cionar el medio de extraccidn necesario, Por lo tanto, el

amoniaco acuoso es menos preferido que el agua sola ya que

el agua es mds. econdmica y el mayor coste del amonigco com|

- pensa cualquier ventaja que pueda experimentarse en la fef

cuperacidn con su uso.,

En general, el contenido en molibdeno en la fase de

. extraccidn acuosa constituird por 1o menos el 95'% y mds

frecuentemente el 97 % o mas del molibdeno originalmente
contenido en la fraccidn dJe residuo. El molibdeno contenido

en la face de extracto acuose, despuss de In sepuracidn

“da la Pase oppiuicn, pucde mer vecuperadb por precipila-

i
cion, por ejenplo camo Youfemoelibdnlo o bilen, al el exhyhc—
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" de la corrosidn, es preferible separar en primer lugar el

no también contiene algin alcohol, dcidos y otros compues—

;'pueden ser recuperados por destilacidn =~ los alcoholes,
fpor e jemplo, como un azedtropo con agué.’Después de la seg~
“pa:acién de todos los componentes liquidos por destilacidn,

el residuo puede ser sometido abalchimm&xy el molibrieno re-

dacién comercial.
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to es demasiado viscoso, la fase de extracto pusde ser des-

tilada para separar el agua y los alcoholes contenidos en
la misma dando une fraccidn concentrada alta en contenido
en molibdeno, por ejemplo con el 5 5 en peso o mds de wn-
libdeno,

El molibdeno en este concentrado puede ser recupera

do por calefaccidn y calcinacién con aire en la forma des-

34453.068, para obtener éxido de molibdeno, predominapte~
mente M003. Si se aencuentra presente hierro en el residuo

de la reaccidn de epoxidacidn, -generalmente como resultado

hierro mediante el uso de una base fuerte, como hidrdxido
sddico, para precipiter el hierro en forma de hidrdxido. A
continuacidn, el molibdeno puede ser recuperado por los

otros métodos descritos,

Le fase de extracto acuoso que contiene el molibde-

t0s oxigenados de bajo peso molecular. Estos compuestos

cuperado como MoOj.
Los siguientes ejemplos se dan con fines ilugtrati-
vos de la invencidn y para demostrar su utilidad en la recu

peracidn de molibdeno de los residuos de reaccidn de epoxi-

T
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EJEMPIO 1

Se obtuvo una fraccidn de colas conteniendo molib-

debo a partir de un proceso comercial de epoxidacidn de pro
pileno. En este proceso se emplea propileno como olefina,
hidrdxido de terc-butilo como agente oxidante, alcohol terc

but{lice como disolvente y un' catalizador de molibdeno obte

_nido por reaccidn de molibdeno metdlico con hidroperdxido

de terc-butile, en presencia de propilenglicol. la fracciSn
de colas era la porcidn del producto de reaccidén de epoxi-
dacidn efluente que quedd después de separar el propileno
que no habia reaccionado, el dxido de propileno producido.
y una importante porcidn de alecohol terc-butilico. Este pro
ducto de colas contenia 25,5 % en peso de alcohol terc-bu-
t{lico, 0,46 % en peso de molibdeno; siendo el resto une
mezcla muy compleja de Acidos cdno dcido acético y compues—
t0s polihidroxilados superiores de peso molecular elevado,
en la gama de pesog moleculares de 200, y pequefias cantida;
des de otros compuestos oxigenados como hidroperdxido de
terc-butilo sin convertir, ésteres y_ceton@s.

Une muestra de 42,3 g de esta fraccidn de colas ge
pone en contacto en un embudo de separacién con porciones
de 3-100 g de agua destilada, separéndose la fase da extfac
to acuoso después de cada contacto, a la températura ambien
te, Los reaultados obtenidos se encuentran en la Tabla I.
Los resultadog indican el porcentaje en peso de cada compo-
nente calculado sobre la cantidad en la carga para cada ex-
tiacto y para el residuo que queda sin extraer después de

la tercera extraccidn.

t

T LR T T
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TABLA T
, % en peso (1)

. Fracecion de carga Mo ATB Acidos
Extracto n? 1 32,8 91,0 73,2 71,3
Extracto n? 2 23,5 4,6 22,2 1747
Extracto n® 3 11,0 4,4 2,8 4,4
Residuo 32,7 - 1,8(2) 6,4(2)

f (1) Alcohol terc-butilico

mente calcinando el residuo para producir‘MoO3.

Hliente, provisto_de un agitador y un‘tubo y una llave para
ieitraer las coles, La carga es similar a la del Ejemplo 1,
g excepcidn de que ha sido feducida'a»un'volumen menor por
-destilaéién, de formé que contiene.Q,BO % én-péso de molib~
‘deno, 8,2 7 ea peso de égiaqs (calculado como deido férmi-

: . . | : ,
¢0), 16 % en peso de alcohgl terc-butilico, 22,4 % en peso

(2) Obtenido por Jiferencia, suponiendo que no ha habido
ninguna perdida.

Estos.resultados indican que el molibdeno puede ser
extrafdo comﬁletamente de una fraccidn de colas de epoxida-
cidn utilizando el método de este invencion, a temperaturas
ambientes, si se emplea agua suficiente. Con una relacidn
de solamenté alrededor de 2:1 de agua a colas, se separa
en.una sola éxfraccién el 91 % del molibdeno. El ﬁolibdeno
se recupera separando por destilacidn los écidds, el azed-
tropo de alcohol terc-butilico/agua, el resto del agua y

los. compuestos voldtiles contenidos en el extracto y final-

T

_ Los siguientes ejemplos se dan para.mostrar el efec
to de las relaciones de agua g colas y de la témperatura de
éxtraccién.

EJEMPLO_2

Se realizan extracciones en un matraz con camiga cap

I
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de glicoles C3-Ug y el resto son compuestos oxigenados muy

comple jos, indeterminados, la carga asciende a 46,5 g
(50 ml) y se utilizan 100 g de agua para cada uns de cua-
tro extracciones. Las extracciones se realizan a 120°F
(499C) y el tiempo de mezcla para cada extraccidn es de
un cuarto de hora. Después de cada extraccidn, la mezcla
se deja sedimentar durente 1 hora a 120°F (49°C) y se saca
la capa acuosa. Se encuentra que se ha separado en el ex-
tracto acuoso un-total del 80,4 4 en peso del molibdeno
cargado,
EJEMPLO 3

3¢ realizan cuatro extracciones en la misma frace-
cidn de colas utilizada en el Ejemplo 2 y se sigue el mismo
procedimiento, a excepcidn de que la cantidad de agua uti-
lizada en cada extraccidn es solamente de 25 g (una rela~
cidén en volumen de agua a colas de 0,5:1) y la agitacidn se
efectia en condiciones de reflujo de forma que las tempera-
turas son respectivamente 191°F (88,3°), 194°F (90,0°),
196°F (91,1%) y 197°F (91,7°), nientras que la temperatu-

ra de sedimentacidn es de 170°F (76,7°C) aproximadamente,

Bn el extracto acuoso se extrae aproximadamente el 97 ¢ en

peso del molibdeno originalmente presgsente en laAcarga.
lsJ BMPLO 4
Otra fraccidn de colas similar & la del Ejemplo 1

contiene 0,53 % en peso de molibdéno, 18,9 % en peso de al-
cohol terc-butilieo, 26,5 % en peso de glicoles C3=Cq, siep
do el resto compuestos oxigenados altamente complejos, in-
determinados., En el matfaz‘se cargan 73,6 g de estas ¢colas
junto con 160 g de apun (relacidn en-voiumen 2§1 de afua a

colns)., La mezela se wpita durnnte 1 hora n presidn sufi-

P’f &
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(71°C) y se encuentra que el 94 % del molibdeno contanido

- de 189°F (87°C) durante 5 minutos., Se encuentra que el 95 %

¢ | 1izando una relacidn en volumen de 0,5:1 de agua a colas en

cada extraccidn. En la primera fase se utiliza una tewpera-

‘nutos y en la segﬁnda-fase una temperatura de 193°F (89°C)

- do en la carga.

ciente para que pueda msntenerse una temperatura de 260°F

(12700). La mezcla se sediments durante 1 hora a 160°F

en la carge. ha sido extrafdo en la capa acuosa en ung .o0la
extraccidn,
EJ EMPLO 5
Se realize otra prueba exactamente cowmo en el Bjem-
plo 4, a excepcidn de que la temperatura de extraccidn es
de 210°F (99°C) y se encuentra que el 99 % del molibdeno
en la carga ha sido extraido en una Unica extraccidn.
" EJEMPLO 6
Se realizs otra prueba como las de los Ejemplos 4
y 5, & excepcidn de que se emplea un tiempo de mezcla de

6 minutos a 193°F (89°C) y una temperatura de sedimentacidn

en peso del molibideno en la carga ha sido extraldo en esta
extraccidn Unica utilizando unos tiempos de agitacidn y se-
dimentacidn muy cortos,
EJEMPLO 7
‘La misma fraccidn de colas utilizeda en los Ejem—

plos 4, 5y 6 es extraida en dos extracciones sucesivas uti.

tura de 191°F (88°C) durante un ﬁiempb de agitacidn de 2 mif

durante 2 minutos., Los tiempos de sedimentacidn en cude fo-
se son de 5 minutos a 189°p (87°C). En el extracto acuoso
se extrae un total de 97,1 % en peso del molibdeno conteni-

.

l.os ejemplos anteriores demuestran gue puede conge-
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ZABLA IT
Prueba nt 1. - 2 3 4 5 6
NHyOH conc. % en peso 1,0 1,0 2,0 4,0 0,2 1,0
Relacidn en volumen sol. | o .
NH4OH/carga 2:1 321 2:1  2:1 10:1 12:1

- amouniacu, En las prusbos 1y %, no habia amonisco suficien-
. te para neulrylizar dompletsmente los acidous s}n emburso,

e ' S . v
edt0 no constlituye un factor criﬁlgo; |-
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guirse una separacidn muy eficiente del molibdeno conteni~

do en una fraccidn de colas incluso con tiempos de agite-
cidn muy cortos y bajos valores de la relacidn en volumen
de agua a colas, siempre que se emplee una temperatura com~
prendida aproximadamente entre 190° y 210°F (88° y 9900),
es decir el intervalo preferido,
EJEMPLO 8

Se realiza una serie de extracciones con amoniaco
acuoso ﬁtilizando el mismo aparato empléado en los Ejen~
plos 2-7. En estas extracciones se emplea la misma carga gt{-
lizada en el Ejemplo 2,

La temperatura de extraccidn es la de reflujo 190~
193°p, (88-895%C) y el tiempo de mezcla es 1 hora. También ée
emplea una temperatura de sedimentacidn de 150°F (66°c).
Los resultades obtenidos con diversaé relaciones en iolumen
de soluciones de amoniaco a colas y con diversas concentra-

ciones de amoniaco se encuentran en la Tabla II.

Mo total separado en %
en peso de Mo cargado 100 97 98 92 90 96

Estos resultados indican que la concentracidn mds
preferida es un 1 %, con una relecidn en volumen de 2:1.

Las relaciones. mds altas son menos convenientes., Pueden utid

lizarse concentraciones del orden de 0,5 a 2,0 4 en peaso de

1] .
i
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2 : i L
Las soluciones acuosas obtenidas en los e jemplos

anteriﬁtes contenfan, ademas de molibdeno, porciones del
alcohol tere~butilipo,uécidos,‘ésteres y otros compusstos
oxigenados solubles hasta eierto puntd en agua, En alguncs
cesos, las soluciones acuosas eran simplemente evaporadas
y el molibdeno recuperado como MoO3 por caleinacidn ¥y en
otros casos, las soluciones eran desfiladas para recuperar
el alcohol, los dcidos y otros compuestos voldtiles, secan—
do después finalmente y calcinando los residuos para obte-
ner el M003. Otros métodos de recuperacidn del molibdeno

de la solucidn acuosa consisten en técnicas de precipitacidy,

En resumen, la Patente de Invencién que se sclici-

ta, deberd recaer sobre las siguientes:

e Ii" VoY
IR

Iy
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: REIVINDICACIONES

1. Un método para la recuperacidn de compuestos de
molibdeno de soluciones orgdnicas resultantes de la epoxidé
cidn de oiefinas con hidroperdxidos orgdnicos ¥ un catali-
zador de molibdeno, cuyo método esta caracterizado por po-
ner en contacto la solucidn orgdnica con agua o amoniaco
acuoso y separar una fase acuosa que contiene molibdeno,

-2, Un método segin la Reivindicacidn 1, caracte~
rizado porque el extracto se realiza a una temperatura de
40°F a 275°F (4,4° a 135%C).

3. Un método segin la Reivindicacida 2, caracte-
rizado pbrque el extracto se realiza a una temperatura de.
160°F a 210%F (71° a 99°C). |

V 4, Un wétodo segin cuaiquiera de las Reivindica-
ciones 1 a 3, caracterizado porque la relacion en volumen
de agua o solucidn de amoniaco a solucidn orgdnica es de

0,4:1 a 8:1.

5. Un método segin la Reivindicacidn 4, caracteri-|

zado porque la relacidn es de 0,5:1 a 4:1.
6. Un método segin cualquiera de las Reivindica-

ciones 1 a 5, caracterizado porque la solucidn-de amoniaco

¥y 2,0 % en peso.
7. Un método segin la Reivindicacién 6, caractefin
zado porque la concentracidn es alrededor de 1 en peso.
8, Se reivindica por ﬁltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la patente de invencldén que se solicita:
"UN METODO PARA LA éECUPERACION DE COMPUESTOS DE MOLIBDE-~
NO". : ' . i

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la

v
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presente nemoria descriptiva que consta de dieciocho pagi-

nas mecanografiadas.

Madrid, 7 de Enero de 1.971

BERNARDO
p.p.
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