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. cedimientos para producir metacroleina y deido metacrilico,

El presente invento se refiere g un procedimiento
para separar metacroleing de ung mezecla de gas, conteniendo

metacroleina. .

garticularmente el invento se refiere a un procedi
miento pai; la separacidn de metacroleina de una mezela de
reaccidén, obtenida por la oxidacidn catalitica en fase de va
por, de isobutileno o de una mewcla de hidrocarburo de Cyp»
compuesta principalmente de isobutileno. Ademds, el presentd
invento es gplicable a un procedimiento pare la recuperscidn
de metacroleine no reaccionada desde una mezcla de reaccidn,
resultante de la oxidacidn catalitica de fase de vapor de
metacroleina, para producir gecido metacr{lico.

Recisntemente, se han estudiado y desarrollado pro

que son compuestos extremademente dtiles. Por ejemplo, iso-
butileno o metacroleina se mezclan con oxfgeno, nitrégeno y
vapor, ¥ la mezcla resultante se oxida a 3508 hasta 5502C.
en presencig de un catalizador, para producir metacroleins o
dcido metacr{lico segin se desde. En este caso, sin embargo
la mezcla gaseosa de reaccidén obtenida comprende, en adicidn
a metacroleina o deido metacrflico, isobutileno no reacciona
do o metacroleina no reaccionada, oxfgeno no reaccionado y
grandes cantidades de nitrdégeno y vapor, y productos secunds; -
rios, tales como aldehidos 01-_04, decidos grasos, cetonas,
didxido de carbono, monéxido de carbono. Con el fin de se-
perar metacroleina de dicha mezcla de reacoibn geseosa, ae
adopta frecuentemente un procedimiento, en que la mezcla de

reaccidn gaseosa, se lava con agua, con refrigeracién, para
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| ¥ son similares en pﬁnto de ebullicidn,'en gengral, de modo

obtener disuelta la metacroleins en la misma, y despuds la

solucidén meuoss resultante se somete a destilacién para con+

seguir la separacién de la metacroleins desde la misma. En
el caso arrihe citado, sin embargo, la cantidad de agua re-
querida es extremadsmente grande, de modo gue la concentre~

oién de la sustancia deseada, despuds de lavar con agus, Se

reduce, y la separacidn de metacroleina en la fase subsiguigqn

te requiere medise & destilacidn @ gren escala. Ademds, las
cantidades de vapor calentador ¥ agua de refrigeracidn usa-
das tambidn se eincrementan para producir grandes inconve-
nientes econdmicos.

Ademds, la meyorfe de los productos secundarios

de reaccidn formen usualmente mezclas aceotrépicas con agua

que la separgeidn de metacroleina resulta mds diffcil y, al
mismo tismpo, espprobable que se exponga a elevadas tempera-
turas la metacroleina inestable. Por lo tanto, se producen
varias desventajss, de modo qﬁe el rendimiento de metacrolell
na se disminuye, debido a polimsfizacidn, vy las columnas,
tuber{as medios rotativos y seme jantes es posible q@e se

atasquen debido a depdsitos de productos de polimerizacidn

insolubles, para hacer impoéible,la operacién. Por las razd -

nes arriba citadas, se ha deseado el esteblecimiento de un
procedimiento comercialmente ventajoso para lé geparacidn y.
recuperecién de metacroleina. Il objeto de este invento es
obtener metacroleina de tal mezcla de gas con ventajas co-

merciasles..

Como resultado de extensos estudios, se ha halladd
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 ello la metacroleins como una fase de residuo de extraccién.

que tal procedimiento, como se ha mencionado mds abajo, en
que la baja golubilidad en agua de metacroleina se utiliza
ventajbsamente, es bastaente preferible paras la separacién
de metacroleing inestable.

De acverdo con el presente invento, se crea un
procedimiento para meparar metacroleina desde una mezcla de
gas, conteniendo mebacroleina, que se carscteriza porque la
metacrileina en la mezcla de gas se absorbe por un disolven
te orgdnico, capaz de formar una solueclidn a temperatura nor
mal, junfo en cada ¢dB0 con agua y metacroleina en proporeiy
nes opcionales, el disoiyente orgénico es extraido de la so-
lucidn resultante de acuerdo con extracién de 1iqpidb-liqﬁi—

do usando agua como reactivo extractor, para separar por

El gas conteﬁiendo metacroleina es obtenido usual-
mente como una mezcla de gas de altg temperaturé por la OXi-
dacidn catalftica de fase de gas de isobutileno o una mezcla
de hidrocarburo conteniendo isobutilenc, y 4ste es también
el caso, en que la recuperacidn de metacroleina se propdne
subsiguientemente.a la oxidacidén catalifica de fase de gas
para la produccién de éoido metacrilico, ‘

. Ia entes mencionade mezela de reaccidn de gas de
alta temperatura se refrigera por un medio adeouado; pars
dividir la mezela de'gag en unz fase lf{guida, en que se han
condensado o disuelto porciones principales ée vapor, 4cido
metacrilico (producto secundario o principal) y pé@ueﬁas can
tidades de otros 4vidos orgdnicos, aldehidos y cetonas, y

une fgse de gas, que comprende vapor sin condensar, nitrége-
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- metil alcohol, etil alcohol, isopropil alcohol, n-propil al-

no, oxfgeno, diéxldo de carbono, mondxido de carhbono, isobu-
tileno sin reaccionar e hidrocarburos semejantes, y porcio-

nes mayores de aldehidos, cbmpuestos principelmente de metaT

croleina. El presente invento se aplica ventajosamente a di

che fase de gas, para separar la metacroleina.

El producto de fase de gas, qbtéhido por el trata
miento de refrigerscidn arriba mencionado,,eq absorbido pre-
ferentemente a presifn y a baja temperatura, en un disolven
te orgdnico, capaz de formar una solucién a:ﬁemperathra nor
mal, junto en cada caa?,ooﬁ netacraleina ¥y ﬁéﬁa en proporeig
nes opciongles, separando por ello la metacroiéina del gas.
Preferentemente, son disolventes de absorcidén, usados en el

arriba mencionado procedimiento de separaciép, por ejemplo,

cohol, acetone y acetonitrilo. ﬁstos puedén usarse, blen
sea individualmente, o en mezcla de dos o mds. bg faée de.
gas, después de separacién de metecroleina, se introduce,

gl fuersa nécesario, a une etapa pare recuperar isobutileno
u otros hidrocarburcs residuales sin reaccionar, para Trecu-
perarles por una operacidn adecuads, tal como absorcidn, des
tilacidn y semejantes. ‘

) ‘Después de absorcidn de metacréleina'por uso de
un disolvente y antes de alimenter lg solucidn resultante g
une zong de extraccidn, es desesble para lé subsiguiente
eislacibn de metacroleina, que la concentracién de metacro-

leina se controle por lo menos a 40% de peso, preferentemend

te por lo menos a 50% de peso.

Después de ello, el disolvente orgénico, que se hg
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usado pera la sbsorcidn, se extrae de la resultante solucidny
conteniendo metacroleina, por uso de agua como un reactivo
extractor, utilizando el hecho de que la metacroleina es
extremadamente baja en solubilidad para agua, por lo que la
metacroleina es.separada y recuperada como un residuo de ex-
traceidn, que, si fuera necesario, puede someterse a ulte-
rior purificacidn.

Los valores de selectividad de los disolventes or-
ganicos, citados arriba como ejemplo, que deben extrasrse
de la solucidn conteniendo metacroleina, por el uso de agua,
son tales que, en caso de que la cantidad de agua sea de al-
rededor de 80% de peso, por ejemplo, son para alcohol met{-

lico 29, alcohol etilico 17, isopropil alcohol 7, acetona 4

¥ acetonitrilo 5. Asf se entiende que la extraccidn por usd

de agua es eficaz. Ademds, un sistema ternario comprendien-
do dicho disolvente.orginico, metacroleina y agua, forma uns
fase homogénes relativamente amplia, de modo que la absor-
cibn arriba citade de metacroleina y vapor acompafiante pue-
da ejecutarse de un modo eficiente.

Por otra parte, la fase de extraccién (solucién acuo-
sa), que contiene el disolvenfe orgénico y parte de la meta-
croleina, se trata de acuverdo con un procedimiento ordinarig
pare separar la metacroleina y el disolvente orgénico, y el
primero se devuelve al ciclo, a la zona de extraccién de 1{-
quido-liquido, mientras éue el dltimo, después de purifics-
cién, si fuera necesario, se vuelve a usar como disolvente
de absorcidn para metacroleina. Ademds, el agva residual

puede volverse a usar como un reactivo exitractor pars la
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arribs citada extraccién de liguido-liguido.
Lo que es ventajoso es gque la metacroleina arras—
trada en la solucidn actioss es mds elevada en volatilidad

que acetona y alcohol metilico, que tienen puntos de ebulli

B

¢ibén inferiores a la metacroleina, de modo que se separs un
destilado rico en mebacroleina por mere destilecidén y se

devuelve al ciclo en la zona de extraccidén de ligquido-liquil

5]

do, por lo. gque se puede efectuer fdcilmente la recuperacié

de metacroleina en la fase de extraccidn. Es bisen conocido

que en soluclones acuosas, los aldehidoé, que son hidréfbhob,

tienen mds alta la volmtilidad, que alcoholes, que son hidr§
filos, en genergl. Por lo tanto, puede comprenderse que la
arriba mencionads tendencia se observe también en el caso
de metacrolelna, que es baja en solubilidad para agua.

En contraste con ésto, el uso de disolvente orgd-
nico, de baja soiubilidad para metacroleina ¥y agua, produce
resultados tan indesegbles como disminucidn en eficacia de
absorcién de metacroleina, incremento en la cantidad de di-
solvente orgdnico usado, necesided de equipos para estricta
deshidratacién, disminucidn en eficacia de extraccién en la
extraccidn de liquido-liquido y, en algunos casias, impracti-
cabilidad de la operacién de extraccién.

La geparacidn de agua y del diéolvente orgénico
puede efectuarse de dcuerdo con tal procedimiento bien conod

cido para los expertos en la materia. Por ejemplo, destila-

cidn ordinaria, o destilacidn aceotrdpica, usando un séportq,

tal como benceno, tricloroetileno o isopropiléter, o destilé

¢idn extractiva. En viste del hecho de qyb la deshidrata -

@ v rermed e cteason e core am
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agua que la metacroleina, de modo que la selectividad de la

| misma es extremadamente baja, en comparacién con la de la

cidn no se requiere_estrictamehte de modo particular eﬁ el
‘invento, la separacidén se consigue fdcilmente por la destila
cibn ordinaria. B
Hasta ahora se habia considerado que los alcoholes,

cuando se usaban en combinacidn con aldehidos, daban lugar a
indeseables reacciones y por ello no eran preferibles como
disolventes para ser usados en tales casos. Sin embargo, se
‘ha hallado que, bajo las condiciones operacionales del pre-
sente invento, pueden usarse alcoholes sin perjudicar sustan
ciglmente la estabilided de metacroleina. Este punto tambié
es una gran caracterfstics del presente invento..

o ﬁa acroleina, que es un aldehido Util, semejante

a la metacroleins, es varias veces mayor en solubilidad en

netacroleina y es, por ejemplo, de alrededor de 1,5 en el ca
s0 de un.sistema de scroleina=-alcohol metilico-aguz. Segin
&sto, estd claro que la aplicacién del presente procedimien~
t0 a la acroleiha no siempre es vgntajosa. Asf, puede decir
se que el presente invento se aplica caracteristicamente a
netacroleing.

De acuerdo con el ﬁfesanﬁe @roeadimiento,.la-meté-
oroleina es separade por extraccién’ de lfquido-lfquido, eje
cutada por debajo de temperabtura normal, y la recuperacidén y
devolucidn al.ciclo de metacroleina,que se ha arrastrado par
cislmente en la fase de extraccidn,puede ejecutarse suficien
temente por simple destilacién, similar a la destilacidn de

equilibrio, de modo que el tiempo de permanencia de metacro-
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leina en la columna es breve y ge disminuyen reacclones in

deseables de metacroleina. Asf, todas las operaciones se

efectian bajo circunstancias ventajosas para mantener la ej

tabllidad de.metacroleina parg dar resultados tan deseables
como Gisminuecién en cantidad del inhibidor de polimerizacid
usado, incremento en rendimiento de recuperacidn, y sustan-
cial supresién de atascamiento y conteminacién deAaparatos,
interrupeidn de'operaciones e inconvenientes’semejantea.
Ademds, tanto las columnas de extraccién, como de destila-
cidn pueden hacerse fécilmente operables y de coste bajo
para dar grandes efectos para el ahorro de costes ¥y mano

de obra.

IEn el caso de la zona de absorcién de metacrolei-
ne del presente invento, la cantidad de vapor no condensado
arrastrado en la mezcla de gas, que entra’en la zona, no se
requiere que se limite estrictamente. Esto.es éficaz para
hacer mds simple el equipo de refrigeracién de gas y para
inhibir la pérdida de métacroleina, debida a escape dentro
de agus condenéada.

Como se ha mencionado arriba, el presente invento
procura un procedimiento pars separar metacroleina, que es
comercial y econdmicamente ventajoso y caracteristicamente
aplicable.

El presente invento se explicard més concretamen-
te mds abajo con referencisa ai adjunto dibujo, que es una
hoja de flujo, mostrando una ejecucidn del invento.

En primer lugar, una mezcls de reaceidn gaeseoss

(1), que se ha Formado por la oxidacién catalftica de fase

51
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himréégnocmfvapor, se enfria'por un adecuado medio refrigeran

metacroleins se efectda a elevada presién y a una baja tempg

| ratura, preferentemente de 1 a 10 atm. y e temperatura nor-

‘0idn, se-usa el disolvente recuperado de una columns de Aes-

'travéS'de‘una tuberfs (22) cerca de 1a cima de la columna

‘vente y la estructurs de la columna., Generalmente, sin em~

de gas de isobutileno o una mezcla de hidrocarburo conte-

niendo isobﬁtileno, o metacroleins en Ppresencia de oxifgeno,

te, por'ejemplo, w cembiador indirecto de calor (2)., ILa
fase de liqu;do condensado, comprendiendo une proporcidn prin
cipal del vapor y-dcido métacrilico ¥y semejantes productos de
elevados puntos de ebullicidn, se separa y retira a travds
de un tubo (3) y, si fuera necesario, pueden recuperarse los
conponenteg disueltos en el mismo. Ia fase de gas resultand
te se envia, preferentemente poi .debajo de 50¢C aproximada-
mente, a través de una tuberfa (4) a la parte inferior de una _
columna (5) de absoroidén de metacroleina.

En la columna (5) de gbsorcidn, la absorcién de

mal (a elevada presién) & -309C. Como disolvente de absor-

tilacidn (18), si fuere necesario después de purificacidn.
El disolvente es cargado en una eantldad deseada, 8i es nece
sario junto con una cantldad apropiadsa de un 1nhibidor de

polimerizacién, que puede afiadirse desde una tuberia (21) a

de abgorcidn (5). |,

_ Ia cantidad del gas de alimentacién es verisble
en un amplio élcance, dependiendo de las concentraciones de’
la mezcla de rpaccidn de fase de gas, particularmente meta-

croleina, la presién del sistema, la temperature del disol-
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bargo, la cantidad es de alrededor de 500 a 2.000 litros porx
litro de disolvente y es deseable geleccionar aguellas con-
diciones operacionales, en que el gas es tratado en una cand
-tidad la maybr posible para incrementar la concentracién de

metacroleina en el fondo de la columna.

Dependiendo de la cdncentracidn de metacroleins deg

la solucién retirada a través de la tuber{a (6) desde el fon
do de la columna de absorcién (5) puede alimentarse una ade-

cuada cantidad de metacroleins adicionslmente a travds de

una tuberfa (14).. Ademds, el destilado desde una columna d
recuperacién (15) tembién puede hacerse retornar .a través d
una tuberis (1%) g una adecuada porcidn (8) ajustadora de

composicién. De la manera arribe citada, la composicién de
la solucién, alimentada a través de una tuberia (9) hasta

cerca del fondo de una columna de extraceién (10)rpuede ajus
tarse de modo que se conforme con las condiciones operacio-

nales de la columna de extraccién. ILa columns de extraceidh

puede ser cualesquiera de las columnas de -extraccidn ordina-

rias, tales como columna empaqustada, cblumna de placas, co-
lunng rotativa de discos o semejénte, y se hace funcionar
preferentemente desdé 02 g 408G,

| Agua, como reactivo'extractor, se alihenta a tra-
vés de una.tﬁberia (26) hasta cerca .de la cima de la columna|
de extraccién (10), Este agua procede desde el fondo de la
columna de destilaoidp (18) a través de las.tuberias $19) v
(23). En esta agua, sin embargo, se-acumulan gradﬁalmente
productos de polimerizecidn y. semejantes, de modo que una

parte del agua se retira a través de la tuberfa (24) y se de

6]
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carge fuera del sistema, y una cantided requerida de agua
fresca se suplementa a través de una tuberfa (25),

Como la concentracién de agua en la fase de estrag

sobre el funcionamiento, en la diferéneia de densided, bten~-
gidén interfacial y semejantes, de las fases. Por lo tanto,
'eswdeseable'determinar la cantidad de reactivo extractor de
alimentacidn, de modo que la concentracién de agua en la fa-
se de extraccién se mentenge a 50% é mds., Dicha cantidad
puede inferirse fécilmente por utilizacidén de la relacién
de equilibrio lfquido=-liquido. .

Desde la cima de la columna de extraccidn,se obtig
ne metacroleina como un residuo de fase de extraccién (reti-
nado) a través de una tuberfa (12). Si fuera necesario, la
metacroleins puede ser enviada a una fese adecuada (13) para
ulterior purificacién. .
se envig a través de una tuberfa ¢11) a la columna de recu-
peracidn (15) y se destila a presidén normel o a presién redy
clda, y se obtiene un destilado suficientemente rico en metg
croleina desde la solucidn de alimentacidn (fase de extrac~
cién), por lo que suétaneialmente puede recuperarse toda la
metacroleina, arrastrada en la fase de extraccidn.

Ademds, es deseable que el fondo de lg coluiha Se
manbtengs por debajo de alrededor de 1108C y, si fuera necesa
rio, se aﬁade~una'cantidad apropiada de inhibidor de polimer:
zacién, tal como hidroguinona o semejante, pars estabilizar

metacroleina dejada sin recuperar, aunque en pequefia cantida

La solucién acuosa, que formg la fase de extraccidp,

cién se disminuye, puede observarse ung influencis perjudicigl

T
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| pica, el disolvente se recupers del fondo de la columna.

| e8 % molar, a no ser que se especifique de otro modo.

La solucién del fondo de la columna ds recuperacidn
(15) se introduce a travds de una tuberfa (16) denmtro de la
columna de destilacidén (18) y el disolvente se separa del
agua por destilacidén. El destilado en la cima de la columna
ge retira a través de la tuberfa SZO) yuoe dévuelve sl ciclo
como disolvente orgdnico dentro de la eblumna de absgoreidn
(5). Si fﬁera necesario, el destilado pﬁede ser purificado
a la pureza deseada por destilacidén aceotrdpica, destilacidn
extractiva u operacidén semejante. En caso de que se hayé
utilizado un disolvents, que tenga punto de ebullicidn suﬁe—

rior al agua y que no forma con la misma ung mezcla aceotrd-

El presente invento se ilustra mds abajo con refe-

rencia a un ejemplo, en que %, mostrando cada composiciédn,

Ejemplo

Una mezcla de reaccidén gaseosa, que se habia obte-| -

nido oxidendo oatalfticamente isobutileno & alrededor de 470%
hasta 5102C en presencia de oxfgeno, nitrégeno, vapor y un
catalizador, se enfrié a alrededor de 309G, por lo que se

formaton una fase de gas y una fase acuosa. La fase acuosa

estaba de nds de 98% de agua, alrededor de 0,9% de dcido acét

tico,metgerilico 6 4cidos semejantes, y ﬁequeﬁas cantidades
de formaldehido, scetaldehido y metacrdleina. .ia fase de-ga*
estaba compuesta de 6,75% de metacroleina, 0,24% de compues-
tos orgdnicos conteniendo oxigeno, 2,65% de isdbupileno sin

reaccionar, 3,7% de agua, y en adicién a ello, oxfgeno sin

reaccionar, didxido de carbono, mondxido de carbono y una gran
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cantidad de nitrdgeno.

La arriba mencibnada fase de ggs,fué introducida
en una columna (5) de absorcién de metacroleina y alrededor
de 4 litros/hora de slcohol metflico, enfriado a -259C, se
alimenton hasta cercs de la cime de la columna, para absor-
ber la metacroleina. La columna de absorcidn tenfa alrede-
dor de 150 mm de didmetro interior y alrededor de 4 m. de
longitud y tuvo bien empaquetados unos anillos Raschig de
4 pulgada. Ya operacidn se efectud prestando atencién a
manteney friag la columna, de modo que el fondo de la coiump
na se mantenia a alredtedor de 59C,

La concentracidén media de metacroleina de la solu
cidn del fondo obtenids era de alrededor de 274 (correspon—
diendo a alrededor de.47%'de peso) y se separaron de 98 g
99% de la metacroleins en el gas de alimentacidn. '

Esta solucién fud ajustads pare mantener la con-
centracidn de metaoroléina de 60% de peso, mientraé se ofia~
dfe inicialmente netacroleina sola y mds terde en combina-
¢ién con el destiladd de la columns de recuperacidn (15) y
se alimentaron a un régimen de 1.320 g/hora a la columng de
extraccién (10). En este caso, 200 p.p.m. de hidroguinona
ge utilizé éomo un inhibiébr de polimerizacién.

| Ia’ columra de extraccidn fud una.colﬁmna empa-
quetade de alrededor de 40 mm. de didmetro interior y 2,5
n de largo, y la temperatura media del 1{quido era de 239C.
Se alimentd agua como un reactivo de extraceién a un régimen
de 2,100 g/hora y se puso en contacto en contrgcorriente con

le solucién, para obtener 2,690 g/hors de una fase de extra

wJ
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| mente 200 p.p.m. de hidroguinonas. En la columna de recuperg

86, se separd.una pequefia cantidad de agua, por lo que se

¢ibn y 730 g/hora de una fase de residuo de extracciln desdq
el fondo de la columna y la cima de la misma, respectivamens
te. ILa fase de residuo de extraccidén se componis de 94,5%
de peso de¢ metacroleina, 3,0% de pesc de metil alcohol y 2,5
de peso de agua y semejantes, mientras que la fase de estrag
cidn contenfas 6,48% de peso de metacroleina y 12,4% de peso
de metil aleohol. ' |
Subsiguientemente, la fase de extraccidén se envié

& la columna de recuperacién (15) y se alimentaron adicional

cidén, alrededor de 1/4 de toda la longitud de la columna se

usé: como una zona de condensacién. El 1fquido fué destiladd

a presién normal a une temperatura media de columna de 94%C,
Bl vapor destilado fud inmediatamente retirado por medio de

refrigeracién por agua; As{ se obtuvieron 240 g, de un des-

tilado por 2,690 g del liguddo de élimentaciéne El destila-

do contenfa 71,74 de peso de metacroleina. Cuando se conden

formaron dos faées. El destilado.total se usé como una partk

del 1fquido de alimentacidén en el sistema de extracidn de 1j
quido~liquido, como se ha menciopado anteriormente.

El residuo del fondo de la columna de recuperacién

contenfa 12,35% de peso de metil alcokol y, en adicidn a ellp,

alrededor de 800 p.pem. de metacroleins y uns ligera cantidali

de una sustancia soluble semejente a polimeros. El residuo
del fondo fué destilado en la columne de destilacién (18) g
presién normal y en una proporeidn de reflujo de 3,0 ﬁara
obtener, por 2450 g del liquido de alimentacidn 300 g. de un|

\ .,
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destilado conteniendo 96,1% de peso de metil glcohol y 3,3%
de péso de agua, ¥ 2.150 g de un residuo acuoso de fondo,
conxeniendo 1,35% de peso de metil alcohol.

Ly proporeidn de recuperacidén de metacroleina a
través de %oda la etapa fud de mds de 97%.

. E1l presente invento no estd limitado al ejemplo,
arribg mencionado, y pusde ser practicado incluso cusndo la
composicidn de la mezcls de reaccidn gsseosa, la clage del
disolvente j las condicones operacionales de cada columnas

se varien.

Ia presente patente de invencidn, consta de las
siguienteé reivindicgciones:
| 1.~ Procedimiento para separar netacroleina de una
mezela gaseoss, copteniendo metacroleina, caracterizado por-
que comprende lag operaciones de absorber la metscroleina
en la mezclg gaseosa por un disolvente orgdnico, capaz de
formar una solucibn a temperatura normal, junto con metacro-
leina y agué, en cada caso en proporciones opcionales, y
extraer el disolvente orgdnico de la solucién resultants usa
do agua, pars separar por ello la metacroleina como una fase
de extraeccidn de residuo. |
2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-

rocterizado porque el disolvente orgdnico es seleccionado

Ay -
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entre metil alcohol, etil alcohol, isopropil alcohol, n-
propil alcohol, acetona y acetonitrilo.. |

3,~ Procedimiento. segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado.porque el digolvente orgdnico es metil alcchol.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque la mezcla gaseoss es una que estd por
debajo de 502C, y que ee:obtiene oxidsndo -ca‘baliticamente
isobutileno o una mezcla de hidrocarburo conteniendo isobu~
tileno ¢ metacroleing en fase fle gas y enfriando el gas de
regccidn resultante de alts temperatura.

5.- Procedimiento segin la reivindicacién I, ca~
racterizado porque la fase de extraccidn resultante es des—
tilada para recuperar por ello parte de la metacroleins, .
gue hebfa permanecido en ella y para obtener una solucidn
acuosas _ '

6+~ Procedimiento segin la reivindicacién 5, ca-
racterizado porque la solucién acuosa es destilads para se-
parar por ello el disolvente del agua.

7.~ Procedimiento segin las reivindicaciones pre-
cedentes, éaracterizado porque se absorbe la metacroleina
en la mezcla gaseosa por un disolvente orgéniqo, capaz de
formar una solucidén a temparatura_nﬁrmal, junto cdn metacro-
leing y agua en cada caso, en p;oporciones opcionales, ajus-
tando la concentracién de metacroleina en la solucién resul-
tante pare temer por lo menos 40% de peso afiadiendo metacro-
leina adicional o metacroleina recuperada, obtenida en la
etapa de recuperascién, extrayendo el disolvente orgdnico de

le solucién resultante, usando agua, para separar por ello

¥,
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la metacroleina como ung fase de residuo de extracciébn, rec

=

perando parte de la metacroleina, que habia permanecido en
el extracto, destildndole y devolviendo al ciclo la metacro
leina recuperada en el mencionado paso de ajuste.

8.~ ?rocedimientoAsegdn la reivindicecién 7, ca-
recterizado porque el disolvente orgdnico es seleccionado
entre metil alcohol, etil alcohol, isopropil alcohol, n-
propil alcohol, acetona y acetonitrilo,

9.~ Procedimiento segin la reivindicacién 7, ca~
racterizado porque el disolvente orgénico es metil alcohol.

10.- Procedimiento segin la reivindicscién 7, ca-
rocterizado poique la mezcla gaseosa es aquells que estd
por debejo de 5020 y~se.obtiene oxidando cataliticamente
isobutileno o uné me zela de hidrocarburo .conteniendo isobu~
tileno o metécroleina en fage de gas y enfriando el resul-
tente gas de reaccidn de alta temperatura.

11 em Procedimieﬁto segin las reivindicaciones

precedentes para separar mebacroleina de una mezcla de reacH

cién gaseosa de alta temperatura producida por oxidacién
catalitica de fase de gas de isobutileno o mezela contenien
do isobutileno, caracterizado por comprender las operacio-
nes de:

(1) enfriar dicha mezcla de reaccién a una tempe-
ratura por'debajo de 582¢ efectuando la separacidn de la
fase 1f{quida condensada,

(2) sbsorber le metacroleins en la mezela de reagc

cidn gaseosa, as{ enfriada, por alcohol metflico,

b

" (3) ajustar la concentracidén de metmcroleina de
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la solucién resultante por lo menos a 40% de peso, afiadien-
do metacroleins adicional o metacroleina recuperada, obte ¢
nida en la etapa (5) de recuperacidn, mencionada més abajo,

(4) extraer el alcohol metflico de la solucidn,
efiadiendo agua para Separar por ello la metacroleina como
un residuo de extraccidn, '

(5) recuperar parte de la metacroleina, que quedd
en el extracto, por destilacién y devolucién al ciclo, de
la metacroleina recuperada, a la etapa arriba citada (3), ¥

(6) destilar la solucidn acuosa, obtenida en la
etapa arriba citada (5) para separar por ello el alcohol
metilico del agua, devolviéndose el alcohoi met{lico a la
etapa de absorcidén (2). V

12.~ Procedimiento pars separar metacroleinsg.

Seéﬁn ge describe y reivindica en la adjunta me-
morig decriptive y se ilustra en el plaﬁo anexo, constando
la memorie de dieciocho hojas foliadas y escritas a mdquing

por una sola de sus caras.

Madrid & 2 de Marzo de 1971,

Fdo. Fransisce:gel eze




25057

The Japanese Geon Co., Ltd Hoja dnica

~2o= 8 "l 19 o
16 s
* —_—
17 15
26 2T\ * 25
1
13 12 10
9
2> 0O 14
22
L 6
74— 5
4




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



