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La presente invencién se relaciona con la
recuperacién de isopreno a partir de corrientes de
hidrocarburos que consisten totel o predominantemen-
te en hidrocarburos que contienen cinct 4tomos de car
bono de aqui en adelante referidos como hidrocarburos
de C-5. Corrientes de hidrocarburos que contienen prin
cipalmente hidrocarburos de C=5 resultan del cragueo
por vepor de nafte y obtras cargas suministradoras de
hidrocarburos principelmente de la produccién de eti-
leno. Estas corrientes de C~5 de subproducto contienen
suficiente lsopreno para hacerlaes particulsrmente dti-
les para la recuperecién de isopreno.

Desarrollos recientes en la quimica de poli-
meros han hecho a isopreno un producto deseable. Se han
deascublerto sistemas catalizadores que al ser utiliza-
dos en la polimerizacién por solucién de isoprenoy ha-
cen que isopreno forme un poliisopreno que tiene estruc
turas estéreo especificas, De particular interés es un
poliisopreno en donde las unidades de isopreno estdn
unidas de una manera para producir un poliisopreno que
contiene un elevado porcentaje un poco por encima del
90% de leas unidades de isopreno en una configuracién
cis-1,4, mediante el uso de un catalizasdor que compren-
de une mezcla de compuesto de aluminio trialquilico y

tetracloruro de titanio. Bgte cis-l,4-poliisopreno su-
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perior es particularmente Gtil como reemplazante de
caucho natural en articulos tales como neuméticos y
otros productos de caucho.

El arte previo describe muchos métodos pa-
ra la preparacibn sintética de isopreno o la recupe-
racidén de isopreno a partir de corrientes de subpro-
ducto tales como las megcionadas anteriormente.

Por ejemplo, en la patente britinica
Ne 1.255.578, se describe un procedimiento sintético
para la produceibén de isopreno en donde isobutileno
se hace reaccionar o se condensa con formaldehido en
fase de vapor mientras se estd en presencia de un ca-
talizador 4cido sdlido que comprende 6xido de silicio
y bxido de antimonio.

Aln otros métodos han sido propuestos para
separar o recuperar el isopreno contenido en corrien-
tes de hidrocarburos ricas en isopreno, tales como,
las corrientes de hidrocarburos que resultan del cra-
queo por vapor de nafta, Por ejemplo, en la patente

estadounidense N2 3,692.861, un isopreno muy puro se

“gepara de una fraceidén de hidrocarburo de C-5 que de-

riva del craqueo de petréleo, particularmente nafta,

Dicha corriente que contiene parafina de C-5, monoole~

finas de C-5, diolefinas de C-5, (isopreno), acetile~

nos de C-5 y pequeilas cantidades de otros hidrocarbu-
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ros de C-5 y C~6 y azufre donde una parte principal
del ciclopentadieno y acetilenos se separan dimeri-
zando por empapawmiento por calor y destilacidén y tra-
tando la fraccidn restante con sodioc dispersado en
alcoholes.monohidricos alifdticos que tienen de 1 a

18 4tomos de carbono. En.la patente estadounidense

Ne 2,971.036, se describe un procedimiento para la sg
paracibn de isopreno purificado de una fraccibn de

C-5 craqueada por vapor que contiene monoolefinas y
diolefinas incluyendo isopreno y ciclopentadieno que
comprende empapar con calor dicha fraccién de hidrocar-
buros para dimerizar una cantidad substancial de ciclp
pentadieno y luego destilar selectivamente una frac-
cibén rica en isopreno de la fraccidn ewpapada por ca-
lor, separando el isopreno, las monoolefinas y para-
finas por destilacién extractiva con un solvente para
extraer el isopreno y ciclopentadieno, separando un
concentrado de isopreno y luego empapando con calor
dicho concentrado en una segunda zona para dimerizar
el ciclopentadieno restante, luego destilando el iso-
preno de la fracoidn empapada con calor. En la paten~
te estadounidense N2 3.301.915 se da a conocer un pro-
cedimiento para la recuperacibén de una fracoeidn de iso-
preno en una fraccidn superior por destilacibén frac-

cionada de una corriente de hidrocarburos que contie~



ne isopreno y ciclopentadieno y que consiste predomi-
nantemente en hidrocarburos de C-5, en cuyo procedi-
miento, se extrae 1{quido durante el transcurso de la
destilacién fraccionada a un punto intermedio en el
5 sistema de destilacibn y se somete a condiciones de

dimerizacibn para dimerizar el ciclopentadienc y de-
volver esta fraccibn a un punto intermedio en él sig=~
tema de destilacidn fraccionads. En la patente brité-
nica Ne 1,225,549, se da a conocer un procedimiento

10 para la separacibn de isopreno de un suministro de hi-
drocarburos de C-5 que contiene ciclobentadieno y ace-
tilenos que comprende someter dicha corriente de C-5
a una primera destilacibén extractiva separando asi
una proporcidn mayor del ciclopentadieno y acetile-

15 no y sometiendo el resto del suministro de la primera
destilacibn extractiva a una segunda destilacibn ex-~
tractiva por lo cual se extrae selectivamente un sumi-
nistro rico en isopreno y sometiendo esta corriente ri-
ca en isopreno a dos procedimientos de destilacidn,

20 Todos estos métodosdel arte previo tienen
ciertas desventajas. La desventaja principal hallada
en estos métodos del arte previo utilizando corrien-
tes de hidrocarburos de C~5 que contiene isopreno es
que se utilizan demasiadas stapas manifuladoras, tales

25 como, empapamiento con calor, destilaciones extracti-

21-8-74 -5 -
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vas y fraccionamientos dobles para separar los hidro-
carburos parafinicos y los hidrocarburos monoolefini-
cos del isopreno., Otras desventajas en los procedi-
nientos del arte previo en donde se utilizan corrien-
tes que contienen isopreno de G-5 como el material de
partida es que se requieren tiempos prolongados y egui
pos adicionales para la recuperacibn de isopreno. ILa
principal desvéntaja en todos estos procedimientos del
arte previo es que reguieren ya sea grandes gastos de
capital para el equirpo y/o requieren consumos substancig
les de energia del uso de calor para wGltiples desti-
laciones y similares.

En la presente invencidn, se salvan wmuchas
de estas desventajas,

De acuerdo con la presente invencidn, isopre
no que satisface las especificaciones de mondmwero para
polimerizacidén a cis-l,4-poliisopreno superior se re-
cupera de una corriente de hidrocarburos que consiste
predominantemente en hidrocarburos de C-5 y que con-
tiene isopreno, n-pentano y otros hidrocarburos de
cinco &tomos de carbono que comprende someter dicha
corriente de hidrocarburos a dos destilaciones suce-
sivas muy eficientes, siendo la primera destilacién
llevada a cabo de una manera pars eliminar como una

fraceidn superior, componentes de hidrocarburos de

-6 -



dicha corriente que son més voldtiles que el azedtropo
de isopreno/n-pentanoc y como una fraccién inferior los
otros hidrocarburos en dicha corriente, someter la frac
cién inferior de la primera destilacién a una segunda

5 destilacién, siendo la segunda destilacién llevada a cg
‘bo de una manera para separar el azebtropo de isoprenc/
n-pentano como una fraceidn superior y como una frac-
cibn inferior los otros hidrocarburos que son menos vo-
18tiles que el azebtropo de isopreno/n-pentanc, y re-

10 cuperar el azebtropo de isopreno/n-pentano.

Se sabe que cargas de suminisgtro que resultan
del cragueoc por vapor de nafta contienen un nlmero de
fracciones de hidrocarburos., Ia fraccibén que total o
predominantemente estd compuesta de hidrocarburos que

15 contienen 5 4tomos de carbono contienen generalmente
entre aproximadamente 8 y aproximadamente 20 por ciento
'en peso de isopreno, de aproximadamente 12 & aproxima-
damente 30 por ciento en peso de pentenos, de aproxima-~
damente 6 a aproximadamente 14 por ciento en peso de

20 piperileno, de aproximadamente 4 a aproximgdamente 20
por ciento en peso de 1,3-ciclopentadieno, aproximada-
mente 0,01 a aproximadamente 0,6 por ciento de diversos
acetilenos, aproximadamente 9 a aproximadamente 20 por
ciento en peso de isopentano, aproximadamente 10 a

25 aproxiwadamente 20 por ciento de pentano normal y de
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aproximadamente 2 a aproximadamente 10 por ciento de
ciclopentano,

Se sabe generalmente que en el procedimien
to para la polimerizacibén de isopreno para formercis-
1,4-poliisopreno superior por medio de cataligador de
coordinacidn particularmente mezclas de compuestos de
aluminio trialguilicos y tetracloruro de titanio que
la mezcla de polimerizacidn debe estar relativamente
libre de ciclopentadieno y acetilenos ya que cantida-
des excesivas de estos materiales tienden a actuar
como venenos de tales catalizadores de polimerizacién;
Dehido al azebdtropo binario que existe entre isopreno
¥y nspentano y los azebtropos binarios que existen entre
n-pentano y diversos venenos de catalizadores incluyen-
do 1,3-ciclopentadienc y diversos acetilenos, siempre
se ha considerado imposible recuperar isopreno de ca;
lidad de polimerizacidn directamente mediante destila-
cidén sin separar primeramente el n-pentano de la corrien
te por medios tales como una destilacibn extractiva con
un solvente polar., Se ha descubierto, sin embargo; que
gometiendo una corriente de C~5 que contiene estos comw-
ponentes a una destilacibn eficiente muy elevada la megz
cla azeotrdpica de isopreno/n-pentano puede recuperarse
esencialmente libre de los venenos de catalizadores.

La presente invencidn provee un procedimiento por el

-8 -



cual los valores de isopreno hallados en estas corrien
teg de C~5 crudas pueden separarse de los otros hidro-
carburos indeseables particularmente ciclopentadieno y
acetilenos, Si bien se utilizan diversos solventes en
5 la polimerizacibn, el n-pentano purificado que se re-
cupera del isopreno es muy Gtil y deseable como un sol
vente de polimerizacibén para el isopreno.
Ti{picamente, el procedimiento trata el azeb-
tropo de isopreno/n-pentano como un.hidrocarburo puro
10 en lugar de una mezcla de dos hidrocarburos, Ia mezcla
azeotrdplica contiene aproximadamente f3,4 por cilento
en peso de isopreno y 26,6 por clento en peso de n-pen
tano, Por ejemplo, una corriente de C-5 cruda que con-
tiene predominantemente isopentano, l-penteno, 2-metil~
15 l-buteno, isopreno, n-pentano, 2-metil-2-buteno, l-trans-
3-pentadieno, l-cis-3-pentadieno, un poco de ciclopen-
teno, un poco de ciclopentano, wn poco de 2-metil-pen-
tuno, wn poco de 1,4-pentadieno y un poco de 1,3-ciclo
pentadieno y un poco de 3-metil-l-buteno junto con pe-
20 quefias cantidades de diversos cowmpuestos acetilénicos
se somete a una primera etapa de destilacibn en donde
se separan los hidrocarburos presentes que son més vo-
14tiles que el azebtropo de isopreno/n-pentanc, La frac
cibn superior que contiene predominantemente isopenta-

25 no, l-penteno, 2-metil-l-buteno, y cantidades muy pe-
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quefias de isopreno, 3-metil-l-buteno y 1,4-pentadieno
como asi también pequefias cantidades de diversos otros
hidrocarburos de C-4 y C-5 saturados e insaturados,
particularmente acetilenos. Esta fraccibén superior de
la primera destilacibn puede disponerse como una gaso-—
lina ya que la mayoria, sino todo, del n-pentano ha
sido separado y por lo fanto el refinado es mejorado'
en el valor octano. La fraccibén superior de esta pri-
mera destilacién que contiene predominantemente iso-
preno, n~pentano, 1,3-pentadieno, ciclopenteno, brans-
-2-penteno, cis-2~penteno, 2—metil—2-buteno; 1,3-ci~
clopentadieno, ciclopentano, diciclopentadieno y otros
hidrocarburos incluyendo otros acetilenos de C-5 luego
se somete 8 una segunda destilacibn. En esta segunda
destilacibén, la mezcla azeotrbpica de isopreno/hrpep—
tano se lleva a la parte superior en cantidades de
aproximadamente T3 por ciento en peso de isopreno y
aproximadamente 27 por ciento en peso de n-pentano.

A veces cantidades diminutas, generalmente menos de

30 partes por willén, de 1,3-ciclopentadieno, isopri-
no (2-metil-l-buten-3-ino), 2-butino, l-pentino y
l-penten-4-ino acompafian al azebtropo de isopreno/n-
pentano. Debido a la naturaleza de la separacidn que
ée déscribe (1a separacibn de azebiropo de isopreno/n-

pentano de exceso de n-pentano), la composicidn de la

]l -



parte superior alcanzaria la composicibn del azedtro-
po desde la parte rica en n-pentano., La composicibn
de la parte superior podria ser por lo tanto 65/35
isopreno/n—pentano o cierta otra relacibn entre la
5 relacidén de estos cowponentes en el suministro de la
segunda columna y la composicidn azeotrbpica. Sin em
bargo, la mayor pureza para una operacibén de columna
'determinada resultaria de una composicibdn superior
que alcanza la composicién de azebtropo. La parte in
10 ferior de esta segunda destilacibn que consiste pri-
mordialmente de n-pentano, trans-2-penteno, 2-metil-
-2~buteno, 2-metil-penteno, 1,3-pentadienc y hexano co
mo asi también pequefiag cantidades de otros hidrocar-
buros de C-5 y cualquier 1,3-ciclopentadieno dimeriza-
15 do que son menos volitiles que el azebtropo pueden des
hecharse econdwicamente mediante diverscs métodos. La
parte inferior de la segunda destilacibn puede ser una
carga de suministro de resina de hidrocarburo, utili-
zada en otras producciones elastdmeras, hidrogenada y
20 comercializada cowo una carga de suministro de mezcla
de gasgoling o pueden quewarse y utilizarse como combug-
tible, Por lo tanto, puede apreciarse que tipicawente
la presente invencidén congiste en la recuperacién de
la mezcla azeotrdpica de isopreno/n-pentano, como asi

25 tapbibn otras mezclas de hidrocarburos valiosas,
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Los requerimientos de destilacién para una
separacidn determinada no son especificos dado que mu-
chas combinaciones de placas tebricas y relaciones de
reflujo resultardn en esencialmente la wisma separacién.
También, las diferencias en las composiciones de sumi-
nistro afectan los requerimientos para la recuperacidn
de un producto de la misma composicibén. En general,
sin embargo, la separacién del azebtropo de isopreno/n~
pentano de una corriente de C-5 directamente por desti-
lacién en una forma apropiada para polimerizacibén (ni-
veles muy.bajos de partes por mwilldén de 1,3-ciclopen-
tadieno y acetilenos) reque;iria de 100 a 250 placas
o bandejas tebricas. Si podrian tolerarse cantidades
mayores que las vestigizles de 1,3-ciclopentadieno y
acetilenos debido a un segundo método de separacidn o
la utilizacidn de un catalizador de polimerizacibén me-
nos sensible que aquellos venenos, el azebtropo esen-
cialmente puro podria recuperarse en columnas con me~
nores placas tebricas,

Si se desgea, las pequeflag cantidades de 1,3~
~ciclopentadieno en la mezcla agzeotrbépica de isopreno/n-
~fentano puede separarse sometiendo la mezcla azeotrb-
pica o la fracecidn superior de la segunda etapa de des
tilacidén a un tratamiento quimico para la separacidn

del 1,3-ciclopentadienoc, Existen diversos tratamientos

- 12 -



quimicqs conocidos para separar ciclopentadieno de
otras mezclas de hidrocarburos, Por ejemplo, se sabe
que la reaccidén entre anhidride maleico y 1,3-ciclo-
pentadieno permitiréd selectivamente la separacidén de
5 ciclopentadieno de una mezcla de hidrocarburos que
contiene ciclopentadieno, Solo es necesario tratar
la corriente de hidrocarburos que contiene el ciclo-
pentadieno con anhidrido waleico, o con anhidrido ma-
leico disuelto en un solvente apropiado, que selecti-
10 vamente forma un aducto con 1,3-ciclopentadienc que
puede separarse del azebtropo mediante una destilacibn
por vaporizacibn o lavando la mezela con una solucidn
de agua de chustico.
Aln otro método que puede emplearse para se-
15 parar el l,3-ciclopentadieno es tratar la mezcla azeo-~
trépica que contiene el 1,3-ciclopentadieno con sodio
en presencia de un alcohol alifético. En este trata-
miento con sodio, es generalmente deseable tener el
sodio dispersado en un medio de hidrocarburo fécilmen
20 te separable, generalmente en tamafios de particulas de
aproxinadamente 1 a aproximadamente 100 micrones. ILa
dispersibén contiene generalmente aproximadamente 20 a
aproxipadamente 60 por cienfo en peso de sodio. Los
alcoholes aliféticos (itiles para el uso en egte proce-

25 dimiento son metilico, etflico, propilico, butilico,

21-8-74 - 13 -
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awilico, hexilico y similares. De estos, generalmente
es preferible utilizar isopropilico, isoamilico, bu~-
tilico terciario. La cantidad de sodio generalmente
eatd basada en la cantidad de 1,3-ciclopentadieno que
se halla en la mezcla de hidrocarburos y la cantidad
de sodio a la cantidad de ciclopentadieno es aproxi-
madamente una cantidad equivalente o muy escasawmente
en exceso,

Es deseable eliminar lag cantidades vestigia-
les de acetilenos restantes en la mezcla agzeotrdpica
de isopreno/n-pentano que resulta de la destilacién,
un método conveniente es el mismo método propuesto an
teriormenﬁe para ciclopentadieno, un tratamiento con
sodio en presencia de un alcohol alifético. Por lo
tanto, podria efectuarse la separacibdn del 1,3-ciclo-
pentadieno en ¢l mismo momento en que se eliminan los
acetilenos tratando simplemente la mezcla azeotrdpica
de isopreno/n-pentano que contiene ambos 1,3~ciclopen-
tadieno y acetilenos con una cantidad suficiente de
la mezcla de sodio-alcohol mencionada anteriormente
para reaccionar con ambos el ciclopentadieno y los ace-
tilenos simulténeamente.

Afn otro método para eliminar los acetilenos
selectivamente es hidrogenar selectivamente las impu-

rezas acetilénicas haciendo pasar el azebtropo junto

- 14 -



con hidrégeno sobre un catalizador de hidrogenacidn
tipico, tal como, por ejemplo, catalizador de base
de cdbre principalmente de cobre en un soporte de
sflice. Otros catalizadores de hidrogenacibén que po-

5 drian emplearée son cobalto/molibdeno, paladio sobre
alumina, paladio sobre cobre-cromita o cobre-cromita
estimulado con bario.

Aquellos expertos en la materia pueden fi-
cilmente determinar las condiciones requeridas para

10 el tratapiento con anhidrido mwaleico, el tratamiento
con sodio/alcohol y la hidrogenacién de la mezcla
azeotrbpica de isopreno/n-pentano para separar el
1,3~-ciclopentadieno y/o los acetilenos de esta mezcla
azeotrdpica, ya que estas téenicas también conocidas

15 en el arte.

Existe un némero de configuraciones de tra-
tamiento que se relacionan con.la recuperacidén de iso-
preno de calidad de polimerizacidn a partir de corrien
tes de C-5 como una mezcla con n-pentano, principalmen

20 te como el azedtropo de isoprenn/hppentano. Ia elec-
cibén de la configuraciébn preferida dependeri de la
fuente de hidrocarburos de C-5, la ubicacibn de las
diversas facilidades y la pureza deseada en el isopre-,

no.
25 El procedimiento de la presente invencidn se
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explicaréd adicionalmente haciendo referencia a los di-
bujos que se acowmpaiian., En estos dibujos, la figura 1
que represénta una realizacién preferida, A es la co-
lumna de destilacibén en donde se lleva a cabo la pri-
mera destilacidén de manera de separar una parte supe-
rior de la columna de destilacidn 4, todos los compo-
nentes de hidrocarburos de 5 ftomos de carbono del
suministro que son més volétiles que el azebtropo de
isopreno/n—pentano ¥y B representa la segunda.torre

de destilacidén que se opera de manera de-séparar el
exceso de n-pentano y todos los otros hidrocarburos

de é &tomos de carbono que son menos voldtiles gque el
azedtropo y estos hidrocarburos se descargan de la co-
lumna B a medida que la parte inferior del azebtropo
se descarga por la parte superior de la columna B,

Si los requerimientos de pureza para isopre-
no fuesen menos moderados o si fuesen deseados por la
misma razbn segundos tratamientos para la eliminacién
de venenos de catalizadores tales cowo 1,3-ciclopen—~
tadieno y acetilenos, la configuracibén ilustrada en
la figura 1 podria operarse con una reducida efica-
cia y podria utilizarse una mezcla impura de isopreno
y n~pentano directamente o podria utilizarse trata-
vientos adicionales para obtener la pureza deseada,

Ia figura 2, ilustra aln otra realizacidn

- 16 -
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de la presente invencibén. Ias coluwmnas A y B son
iguales que las descritas en la figura 1 y C es
un contactor en dondé el azediropo se pone en con
tacto con anhfdrido maleico u otro tratamiento qui
mico para separar 1,3-ciclopentadieno, Este trata-
miento con anhidrido maleico provoca una reacecidn
con el 1,3-ciclopentadieno y el azebtropo se sepa-
ra de estos productos de reaccibn en el lavador D
como un producto superior, luego de haber sido pues-
t0 en contacto con la solucibn de agua de clustico.
Un métode alternativo no ilustrado para recuperar
el azebtropo purificado del aducto de anhidridé‘mg
leico-ciclopentadieno seria una siwple destilacién
por vapor,

La figura 4, ilustra aln otra realizacidn
de la presente invencién, donde las columnas 4 y B
son iguales a lasg desceritas en la figura 1 anterior-
mente y E es una unidad de hidrogenacidn para hidro-
genar compuestos acetilénicos si es que estédn pre-
sentes en el. azebtropo.

La figura 3, ilustra afin otra realizacidn
de la presente invencidn en donde las columnas A y
B realizan las mismas funciones gque las que tienen
en la realizacién de la figura 1, ILa mezcla de azeb-

tropo que deja la columna B ge hace reaccionar adi-
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cionalmente con hidrdgeno mientras se estd en presencia
de un catalizador para hidrogenar los compuesios aceti-
1lénicos, que pueden estar presentes en el azedtropo.
Luego de completarse la hidrogenacién, la mezcla azeo-
trbépica puede ponerse en contacto con anhidrido malei—
co u otro tratamiento quimico para separar 1,3-ciclo-
pentadieno en C y el aducto de 1,3-ciclopentadieno y
anhidridb maleico se lava en el lavador D o se destila
por vapor en una columna purificadora no ilustrada,
Debido a la naturaleza reactiva de 1,3-ciclo-
pentadieno que se encuentra en concentraciones de hastg
20 por ciento en peso en corrientes de C-5 tipicas, f4-
cilmente se diwerizard a dicidlopentadieno. Como ya se
indicb, wmuchos procedimientos conocidos para purificar
0 recuperar isopreno incluyen la dimerizacibn de ci-
clopentadienoc a diciélopentadieno que generalmente ge
refiere como un empapamiento con calor. La realizacién
preferida de la presente invencidn ha sido demostrada
en corrientes de C-5 que contienen hasta 5 por ciento
en peso de 1,3-ciclopentadieno. De manera de asegurar
la recuperacidén de un azebtropo de isopreno/n-pentano
con niveles muy bajos de 1,3-ciclopentadieno, puede
ser deseable reducir las concentraciones de 1,3-ciclo-
pentadieno en el suministro de la realizacidn ilustra-

da en la figura 1, hasta cierta concentracidn inferior
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que la que se halla en una corriente fresca de C-5
de un cragneador de corriente de nafta. Es muy posi-
ble que si esta corriente de C-5 es almacenada duran-
te clerto perfodo de tiempo antes de la destilacidn
para recuperar el isopreno, se halla dimerizado una
cantidad significante del ciclopentadieno. En cual-
quier sistema de recuperacidén de isopreno, incluyendo
la configuracidn de la figurs 1, la primera coluuna
de destilacidén o A puede disefiarse para proveer el
tiempo de empapamiento con calor necesario para dime-
rizar una cantidad significante del ciclopentadimno,
En la mayoria de los disefios, una columna requerida
para realizar la operacidn provee un tiempo suficien-
te para la dimerizacién sin un cawbio significativo
en lag condiciones operativas o disellos de columna,
Este hecho es una ventaja de la presente invencidn
dado que los requerimientos y gastos para una opera-
cibén separada de empavamiento con calor puede ser eli-
minada,

3in embargo, como una alternativa para cual-
quiera de las realizaciones que han sido anteriormente
descritas, y en el caso de que..la corriente de C-5 no
requiera ningfin almacenamiento substancial antes de
la recuperacidén del isopreno, puede utilizarse una

unidad de empapamiento con calor preliminar para redu-
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cir la concentracidn del ciclopentadieno en la corrien~
te de suministro. Este medio se ilustra en la figura 5
que es una modificacibén de la realizacidn de la figura
len dgnde P es ginplemente un tanque grande de wante-
nimiento en donde la corriente de C-5 que contiene un
porcentaje elevado de ciclopentadieno se mantiene a
tewperatura ambiente o mayor durante un perfodo sufi-
ciente de tiempo para dimerigar una cantidad subsfanu
cial del ciclopentadieno a diciclopentadieno que luego
puede deshecharse en la parte inferior de la columna. B
a través del conducto 14 junto con los otros hidrocar-
buros menos volidtiles que el azebtropo. Ias columnasg
A y B operzn en la.figura 5 de la manera idéntica que
en la figura 1, y
En la operacién de la realizacibn de la f{-
gura 1, la corriente de hidrocarburos de 5 &tomos de
carbono mezclada cruda penetra en la coluwna A a tra-
vés del conducto de entrada 1l. Los componentes de hi-
drocarburos mis voldtiles que el azedtropo de isopreno/
n-pentano salen de la columna A por la parte gsuperior
a través del conducto 12 y se deshechan como se ha |
indicado anteriormente. Los componenies restantes sa-
len de la columna A a través del conducto 13 y pene-—
tran en la columna B, En la c¢olumna B, el exceso de

n-pentano y todos los otros componentes wenos volédti-
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les que el azebtropo de isopreno/n-pentano salen
de la columna B a través del conducto 14 y se des-
hechan como se ha indicado anteriormente. EL azel-
tropo de isopreno/n-pentano se recupera de 1la colum
na B por la parte superior a través del conducto 15
para un uso adicional en la planta de polimerizaoién.
En la realizacidn ilustrada en la figura
2, A y B funcionan de manera idéntica a la figura 1;
gin embargo, la mezcla azeotrdpica penetra en el con
tactor ¢ a través del conducto 15 y el anhidrido ma-
leico o el anhidrido maleico en un::solvente apropia-
do penetra a través del conducto 16, Luego de formar—
se el aducto de anhfdrido maleico/ciclopentadieno, la
mezcla total sale de C a través del conducto 1'} hacia
el lavador D donde el aducto se separa por lavado del
azebtropo ¢ alternativamente entra una columna de des-
tilacidn por vapor, no ilustrada, donde el agzedtropo
se evapora del aducto. En D entra agua clustica a tra-
vés del conducto 22 y luego de ponerse en contacto con
la mezcla para geparar el aducto del azedtropo, el agua
clustica sale de D a través del conducto 19 y se deshe-
cha o se recicla para un uso adicional. El azedtropo
sale de D a trayés del conducto 18 y se recupera para
un uso posterior de polimerizacidn.

En la operacidn de la realizacidn ilustrada
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en la figura 4, las columnas A y B funcionan de la wmig
pa manera que en la figura 1. Ia columna E se rellena
con un catalizador apropiado de hidrogenacibén. El azed
tropo.de isopreno/n-pentanoc entra en la columna E a
través del conducto 15. Hidrbgeno en una cantidad para
hidrogenar los acetilenos que pueden estar presentes

en la mezcla azeotrdépica entra en la columna E a tra-
vés del conducto 20 y el azebtropo y el hidrdgeno se
dejan circular hacia arriba en la columna E para hidro
genar los acetilenos en el azebtropo como una hidroge-
nacibén por lecho inundado. El azedtropo y los productos
hidrogenados de los acetilenos salen de la columna E a
través del conducto 21 y se recogen para un uso adicio-
nal en una polimerizacibn subsiguiente.

En la operacidén de la realizacibén ilustrada
por la figura 3, las columnas A y B operan de la mis-
ma manera que en la realizacidn ilustrada en la figura
1. Cuando el azedtropo sale de la columna B a través
del conducto 15, se hace pasar hacia la columna E, Ia
columna E se rellena con un catalizador apropiado de
hidrogenacibn, Hidrbgeno entra en la:columna E a tra-
vés del conducto 20 y el azebtropo y el hidrégeno se
dejan circular hacia arriba en la columna E para hidro-
genar los acetilenos en el azebtropo en el lecho inunm’
dado. El azedtropo hidrogenado sale de 1la coluwna E a
través del conducto 21, y entra en el contactor ¢, El
contactor C y el lavador D operan de la misma manera

que se indicé en la figura 2.

- 22 -



En la operacidn de la realizacién ilustra-
da en la figura 5, la carga de suministro que consig-
te en hidrocarburos de C-5 que contiene cantidades
subgtanciales de 1,3-ciclopentadienc se alimentan

5 del tanque de manteniwiento F a través del conducto
10, Luego de haber transcurrido suficiente tiempo pa
ra dimerizar una parte substancial del 1,3-ciclopen-
tadieno a diciclopentadieno, la mezcla entra en la
columna A a través del conducto 1ll. Las colummnas A

10 ¥ B funcionan desde ese punto en adelante de la ma-
nera idéntica en que 1o hacen en la figura 1.

En cualguiera de las realizaciones ilustra-
dag por las figuras 1, 2, 3, 4 6 5, 1la mezcla azeotrd-
pica purificada de isopreno y n-pentano luego se trang

15 fiere a la planta de poliisopreno. En la planta de
poliisopreno, el isopreno se polimeriza a un cis~l,4-
poliisopreno superior si se desea hacer esto, Se co-
noce un nfimero de sistemas catalizadores por los cua-
les isopreno puede convertirse en cis-l,4-poliisopre-

20 no superior generalmente como polimerizacibn en so-
lucibn. Por otro lado, el isopreno que sale de la ope
racidn de recuperacibén puede emplarse para cualquier
otro procedimiento ya que es una composicidn muy pu-
rificada de isopreno/n-pentano., El n-pentano en la

25 mezcla de isoprenc suministra el solvente inerte en

21-8-74 - 23 -



10

15

20

25

21-8-74

donde el isgppreno y poliisopreno se disuelven duran-—
te la etapa de polimerizacidn.

Luego de haberse polimerizado el isopreno,
el n-pentano se recupera de la etapa de recuperacidn
del polimero y el n-pentano puede despacharse para
ugo como tn solvente o puede. despacharse para uso
cowo una corriente de suministro para el cragueo por
vapor para producir etileno. Como se ha descrito an-
teriormente, la prdactica del procedimiento de la pre-
sente invencién divide una fraccibn de C-5 a partir
de un craqueo por vapor de nafta en porciones ﬁfiles
gue pueden utilizarse para mezclas de gasolina, usos
quimpicos, produccibn de poliisopreno o cragueo por '
vapor de cargas de suminisiro. Por lo tanto, no so-
lo la presente invencién provee un método fGnico y
econbmico para la recuperacidn de isopreno de cali-
dad de polimerizacién, sino que también provee un
método excelente para proveer solvente purificado

para la polimerizacidn en solucibén de isopreno, Tam

‘'bién provee valiosos subproductos para gasolina y

usos quimicos y suministros para procedimientos de
cragueo adicionales. '

La prdctica de la presente invencidn serf
mis evidente con referencia a los siguientes ejew-

plos. En estos ejemplos, todos los porcentajes son
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en peso menos que se indique lo contrario, Estos ejem
plos estén destinados a ser ilustrativos en lugar de
restrictivos del alcance de la presente invencién.
Estag destilagiones se llevaron a cabo de la manera
que ge indicd en la figura 1,
EJEMPLO I

Una corriente de hidroecarburos mezclados
que contenia predominantemente hidrocarburos .de 5
&tomos de carbono resultante del craqueo pof vapor
de nafta se destild en dos etapas. En la primera eta-
pa de destilacibn, la columna utilizada era de 7,62
em por 11 m equivalente a 118 placas tebricas. Hidro-
carburos mis voldtiles que la mezcla azeotrdpica de
isopreno/n-pentano se separaron en la parte superior.
La parte. inferior se volvid a destilar en la segunda
etapa de destilacidén utilizando una coluwna similar
a la utilizada en la primera etapa de destilacidn
tapbién equivalente a 118 placas tedricas donde el
azebtropo de isopreno/n-pentano se separd en la par-
te superior del pentano normal en exceso y oltros ma-
teriales menos volétiles que la mezcla azeotrdpica
gue fue rechagada como la parte inferior de la segun-
da etapa de destilacibn.

Una corriente de hidrocarburos de C-5 ti~-

pica que tenfa la composicidén indicada m&s abajo se
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supinistrd a la columna de destilacidn de la primera

etapa (columna A en la figura 1) a un régimen de ma-

nera que el contenido de isopreno en 1a parte supe-

rior solo promedid aproximadamente 3,2 por ciento en

peso,

Supinigtro a la Primera Btapa

Cowmponente
3~metil-1-butino
isoprino

2-butino
3-metil-l-buteno
1,4-pentadieno
isopentano
l-penteno v
2-metil-l~buteno
isopreno

n-pentano
trans-2-penteno
¢ig-2~-penteno
2-metil-2-buteno
1,3~ciclopentadieno
2-petil pentano
l-trans-3-pentadieno
3-metil pentano
ciclopenteno

l-cis~3~pentadieno

- 26 -

Por ciento en peso
0,004
0,07
0,48
0,44
1,4

11,7
2,6
4,2

15,2

19,4
1,6
0,8
2,5
5,3
3,0
6,1
1,1
3,2
3,3




ciclopentano 3,3

n-hexano 1,3
1,5~hexadieno 0,4
3-metil-trans-2~penieno 0,1
5 benceno 0,6
pesados 12,6

La columna se operd durante un periodo de

aproximadamente 16 dias bajo las siguientes condi-

ciones,

10 Gama Prowmedio
Fracoidén superior oC 36,6-38,1 37,3
Suminigtro y reflujo 33,8-38,1 36,1
Fraceibn inferior oC 53,6-55,5 54,4
Presidn de fraccibn
superior (kg/cm?) 0,50-0,52 0,51

2 Columna P, en H,0 29,2-35,9 32,8
Relacidn de reflujo
promedio 100/1

El producto de destilado superior de egta
primera etapa de destilacibén tenia un contenido pro-

20 medio como se indica seguidamente.

Fraccibédn Superior de Primera Etapa
Componente Por ciento en Peso
3~petil-1=butino 0,01
isoprino 0,4
25 2-butino 2,1
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3-metil-1-buteno
1,4-pentadieno
isopentano
l-penteno

2-wme til-1l~buteno

isopreno

2,0
6,4
52,2
12,6
21,0
3,2

El producto de destilacién inferior de la

primera etapa de destilacibén tenfa una composicién

promedio como se indica seguidamente,

Fraceidn Inferior de Primera Etapa

Componente
2-metil-l-buteno

isopreno

n-pentano
trans-2-penteno
cis-2-pentenc
2-metil-2-buteno
1,3~ciclopentadieno
2-metil pentano

3= 6 4-metil-l-penteno
l-trans-3-pentadieno
3-metil pentano
ciclopenteno
l-cig-3-pentadieno

ciclopentano

- 28 -

Por ciento en Peso

1]
14,5
26,8

2,9
1,4
3,7
4,7
5,5
0,2
5,6
1,9
3,7
4,0
2,6



hexano 1,8

desconocido 0,3
1,5~hexadieno 0,4
2,3~-dimetil~-buteno 0,2
5 2-metil-l-penteno 0,5
2-pentino 0,2
3=-metil-trans-2-pentenc ' 0,2
benceno 1,0

pesados (primordialmente di-
ciclopentadienc) 18,7

0 El producto de destilacién inferior se
suninistré a la columna de segunda etapa (columma
B en la figura 1) & un régimen de menera que el
contenido de isopreno rechazado en la parte supe-
15 rior promedid solo 1,1 por ciento.
Le columna se operéd bajo las sigulentes

condiciones durente aproximademente 12 dias.

Gema Promedio
Fraccién superior 2C  42,6-44,0 43,3
Suministro y reflujo
20 °Q 34,3-38,3 36,2
Fraccién inferior 8¢ 65,0-~T7T7,6 73,0
Pregién de fraccién
superior (kg/em?) 0,51=0,53 0,52
Columna P, en H,0 29,9-36,7 33,4
Relacién de reflujo
25 promedio : 10041

21-8-74 - 29 -



10

15

20

25

21-8-T4

La segunda etapa de destilacién prodﬁjo un
destilado superior que consistia predominantemente
del azedtropo de isopreno-n-pentano y tenia una com-
posicién promedio como se indica méds abajo, que es
Gt1l para la polimerizacidén a poliisopreno mediante
el uso de unacatalizador tal como una mezcla de com—
puestos de aluminio trielquilicos y tetracloruro de
titanio.

Fraceién Superior de Segunda Etapa

Componente Por ciento en Peso
l-pentino ¢,1 ppm
isoprino 4 2,0 ppm
2-butino £10. pmm
2-metil-l~buteno 0,04

isopreno %4,02
n-pentano 25,91
l,3=ciclopentadieno £2,0 ppm
1-penten~4-ino 33,0 ppm

Los productos de destilado de la segunda
etapa que fueron rechazados tenfan una composicién

promedio como se indica seguidamente.

Fraccién Inferior de Segunda Flapa

quponente Por ciento en peso
isopreno 1,1
n=pentano 232
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trans-2-penteno 3,4

e¢ig-2-penteno 1,7
2-metil-2~-buteno 4,4
1,3-ciclopentadienc 2,5
2-petil pentano 6,2
3« § 4-metil-l-penteno 0,3
l-trans-3~-pentadieno 8,4
3-metil- pentano 2,5
ciclopenteno 5,9
l-cis-3-pentadieno 5,8
ciclopentano 3,4
n-hexano 2,2
2,3-dimetil-butano 0,2
2-netil-l-penteno 1,0
2-pentino 0,1
3-wetil~trans-2-penteno 0,1
begceno 1,0
pesados (primordialmente dici-

clopentadieno) 28,6

Ejemplo II

Una corriente de hidrocarburos mezclados
que contenia predominantemente hidrocarburos de 5
4tomos de carbono resultante del cragueo por vapor
de nafta se destild en dos etapas en una columna de
destilacibn similar a la empleada en la primera des-

tilacibén en el Ejewplo I. Los materiales de ebulli-
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cibn por debajo del azedtropo de isoprenc/n-pentanc

se separaron en la parté superior en la primexra colum
na. Ia parte inferior de la primera columna se destild
en una segunda etapa de destilacidén nuevamente utili- |
zando una columna similar & la empleada en la segunda
destilacibn del Ejemplo I en donde el azebtropo de iso
preno/n-pentano se separd en la parte superior del ex-
cesb de n-pentano y otros materiales de ebullicidn su-
perior que el azebtropo siendo estos materiales sepa-
rados como la parte inferior de la segunda etapa de
destilacibn.

Una corriente de hidrocarburos de C-5 tipica
que tenfia la composicién indicada més abajo se suminig
tro & la columna de destilafibén de primera etapa a un
régimen de manera que el contenido de isopreno de las
fracciones livianas superiores prowedid sproximadamente

8,7 por ciento.
Suministro a Primera Etapa

Componente ' Por ciento en Peso
1-buteno 0,2
3-metil-1-butino 25 ppm
isoprino 0,1
2-butino 0,4
3-metil-l=buteno 1,5
trans~2-buteno 0,1
1,4-pentadieno 1,9
cig-2-buteno 0,2
1,3=butadienoc 0,2
- 32 -



isopentano 8,8

l-penteno 5,8
2-megtil-l-butenoc 6,9
isopreno 17,5
5 n-pentano 13,9
Yrans-2~penteno 4,2
cis-2~penteno 2,0
2-metil-2-buteno 4,1
1l,3=ciclopentadieno 2,4
10 2-metil pentano 2,1
3= 6 4-metil-lepenteno 0,2
l-trans-3-pentadieno Ty3
3-metil pentano 0,6
clclopenteno 2,0
15 l-cis-3=-pentadieno 4,7
cielopentano 1,3
n-hexano 0,7
1,5~hexadieno 0,2
2y3=-dimetil butano 0,2
20 2-metil-l-penteno 0,4
2-pentino 0,05
benceno 0,4
pesados 8,9

La columne se operd durante un periodo de

25 aproximadamente 14 dias bajo las siguientes condicio-~
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nes.

Frageién superior 2C
Suninistro y reflujo °C
Fraceién inferior 2C

Presién de fracciébn su-

perior (kg/cm?)

Columna 2/\P, en H,0
Relacién de reflujo pro-

medio

_Gama_

35,6-38,7
33,1-37,0
54,6-62,4

0,49-0,52
28 71"37 ’5

Promedio
37,6
35,3
60,1

0,51
32,5

100/1

La parte superior de esta primera etapa de

destilacién tenie una composicién promedio como se in

dica seguldamente.

Fraccidén Superior de Primera FEtapa

Componente
isobutileno

l-butino
3~-metil-l-butine
isoprino
2~butino
3=-metil-l-buteno
trans-2-buteno
l,4~pentadienc
cis-2-buteno
1l,3~-butadienoc

isopentano

Por clento en Peso

0,3
0,3
0,02
0,3
1,5
5,1
0,2
7,2
0,6
0,1
29,4



l-penteno 20,3
1, 2-butadieno 0,7
2-metil-l~buteno 25,4
isopreno 8,7

5 n-pentano vestigio

La parte superior de esta primera etapa
de destilacién tenia una composicién promedio como

se indica seguldamente.

10 Fracecién Inferior de Primera Etapa
Componente Por ciento en peso
isopreno 22,1
n-pentano 1%,0
trang-2-penteno 5,8

15 cis-2-penteno 3,4
2-metile2~buteno 5,43
1,3=ciclopentadieno 1,8
2-metilpentano 3,0
3= 6 4-metil-l-penteno 0,2

20 l-trans-3-pentadieno 10,2
3-metil pentano 1,2
ciclopentano 4,6
l~cis-3~-pentadieno 6,1
ciclopenteno 2,0

25 desconocido 0,5
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n-hexano 1,0

1l,5-hexadieno 0,2
2,3=-dimetil butano 0,1
2-pentino 0,1
benceno 0,5
3~metil-trans-2-penteno 0,1

pesados (primordialmente di- 7
ciclopentadieno) 14,6

La parte inferior de la primera etapa de
destilacibn se suministrd a la segunda columna de
degtilacién a wn régimen de manera que el contenido
de isopreno rechazado en la parte inferior promedid
1,5 por ciento. Esta columna se operd bajo las si-

guientes condiciones durante aproximadamente 7 dfas.

Gana Promedio
Fraceibn superior oC 42,9-45,0 43,5
Suministro y reflujo eC 33,6-38,6 35,8
Fraceidn inferior oC 65,5—75,6 %1,1
Presibn de fraceibén su-
perior, kg/cm 0,49-0,52 0,51
Columna 2 P, en HZO 29,8-37,5 33,7
Relacidn de reflujo pro
medio - 100/1

La segunda etapa de destilacibn produjo
una parte superior que consistia predominantemente

de la mezcla azeotrdpica de isopreno/n-pentanoc y
tenia una composicién promedio como sigue que es

Gtil para la polimerizacién a poliisopreno mediante
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catalizador tal como una wmezcla de un cowmpuesto de
aluminio trialquilico y tetracloruro de titanio.

Praccibn Superior de Segunda Etapa

Componente Por ciento en Peso
5 l-pentino 0,1 ppm
isoprino 2 ppm
2-butino 10 PpW
2-metil-l-buteno 0,05
isopreno 73,30
10 n-pentano 26,61
1l,3-ciclopentadieno 2 ppw
l-penteno-4-ino 126 ppm

La parte inferior de la segunda etapa gque
gse rechazd tenfa una composicidn promedio como se in-
15 dica seguidamente,

Fraceidn Inferior de Segunda Etapa

Componente Por ciento en Peso
isopreno 1,5
n-pentano 11,9

20 trans-2-penteno 8,5
cig-2-penteno 5,2
2-metil-2~-buteno 8,4
1,3~ciclopentadieno 2,2
2~metilpentano 4,5

25 3~ 6 4-metil~l-penteno 0,4
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l1-trans-3-pentadienc
c¢ciclopenteno
3-metilpentano
l-c¢is=-3-pentadieno
ciclopentano
desconocido
n-hexano
1,5-hexadieno
2,3~dimetil butano
2-pentino

benceho

3-metil-trans-2-pent

pesados (primordialmenté di-

ciclopentadieno)

Se ha demostrado experimentalmente que iso-
preno .de calidad de polimerizacidn puede recuperarse
directamente por destilacibén de corrientesde C-5 en
la forma de azedtropo de isopreno/n-pentano, ELl nlme-

ro de placas tedricas requerido es elevado, pero los

eno

0,1
0,7

15,0

requerimientos de destilacibén son comparables con

aquellos para corrientes de isopreno de la misma pu-
reza sinningln n-pentano presente., Las destilaciones
que se realizan experimentalmente son equivalentes a

aproximadamente 200 placas tebricas 2. una relacidn

de reflujo de 30/1.
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Por lo tanto, la presente invencidn es un
nétodo de recuperacidén de isopréno a partir de ung
corriente de hidrocarburos que consiste predominan-
temente en hidrocarburos de C-5 y que contiene 180~
preno, n-pentano y otros hidrocarburcs de 5 &+tomos
de carbono que comprende someter dicha corriente de
hidrocarburos a dos destilaciones sucesgivas de ele-
vada eficiencia, siendo la primera destilacibén lle-
vada a cabo de una manera para eliminar como una frac
cibén superior, componentes de hidrocarburos de dicha
corriente que son mds voldtiles que el azedtropo de
isopreno/n~pentano y como una fraceibén inferior los
otros hidrocarburcs en dicha corriente, someter a
fraccidén inferior de la primera destilecibn a una
segunda destilacibn, siendo la segunda destilacidn
llevada a cabo de manera de eliminar el azebtropo
de isopreno/n-pentano como una fraccidn superior y
como una fracecidn inferior los otros hidrocarburos
que son menos voldtiles que el azedtropo de isopreno/
n-pentano, y recuperar el azedtropo de isopreno/n-pen-
tano.

Ia presente invencibén también incluye como
una realizacidn el wétodo precedente en donde el azed-
tropo de isopreno/n-pentano se somete a un tratamien~

to quimico para separar cualquier 1,3-ciclopentadienco
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presente. Tawbiln se incluye la realizacidn del mé-
todo precedente en donde sl azedtropo de isopreno/n—
pentano se somete a hidrogenacibén para eliminar ace-
tilenos presentes. También se incluye la realizacibdn
del método precedente en donde el azedtropo se some-
te a tanto al tratamiento quimico y la hidrogenacibdn.
También se incluye el concepto de llevar a fraccidn
superior en la segunda etapa de destilacidn del mé-

todo precedente exceso de n-pentano junto con el azed

tropo.

| Si bien ciertas realizaciones representati-
vas y detalles han sido demostrados con el propdsito
de ilustrar la presente invencidn, ser& evidente pa-
ra aquellos expertos en esta wateria que pueden rea-
ligzarse diversos cambios y modificaciones en los wmis-
wos sin apartarse del espiritu o alcance de la inven~
cibn.

La presente solicitud que corresponde a la
presentada en Estados Unidos de América, el 3 de Abril
de 1974, bajo el nlwmero 457.329, se acoge a log bene-
ficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Pro-
piedad Industrial.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propie y nueva

que se presentan para que sean objeto de egta so-
licitud de Patente de Invencién en Espafia, por
VEINTE afios, son los que se recogen en las reivin-
dicaciones siguientes:

_ le,- Un método para recuperar isopreno
de una corriente de hidrocarburos que consiste
predominantemente en hidrocarburos de C-5 y que
contiene isopreno, n-pentano y otros hidrocarbu-
ros de 5 Atomos de carbono, caracterizado por so-
meter,dicha corriente de hidrocarburos a dos desti-
laciones sucesivas de elevada eficiencia, siendo la
primera destilacidn llevada a cabo de manera de se-
parar como una fraceldn superior, componentes de hi-
drocarburos de dicha corriente gue son wés volédtiles
que el azebtropo de isopreno/n-pentanc y como una
fraceibn inferior los otros hidrocarburos en dicha
corriente, someter la fraccidén inferior de dicha pri
mera destilacién a una segunda destilacidn, siendo
la seagunda destilacibén llevada a cabo de manera de
separar el azedtropo de isopreno/n-pentanc como una
fraccibn superior y como una fraceidn inferior los

otros hidrocarburos gque son menos volljiles que el

- 41 -



10

15

20

25
21-8-74

azedtropo de isopreno/n-pentano, y recuperar el azed-
tropo de isopreno/n-pentano,

. 28,~ Un método de acuerdo con la reivindi-
cacibén 12, caracterizado porque el isopreno/n-pentano
se gomete a un trﬁtamiento quimico para separar 1,3-
ciclopentadieno presente.

32,~ El wétodo de acuerdo con la reivindica-
cién 18, caracterizado porque el azebtropo de isopreno/
n-pentano se somete a hidrogenacidn para eliminar acge-
tilenos presentes.

4e,- El método de acuerdo con la reivindica-
cién 12, caracterizado porque el azedtropo de isopreno/n-
pentano se somete a hidrogenacibn para eliminar aceti-
lenos y el azedtropo de isopreno/n-pentano hidrogenado
ge gomete a un tratamiento quimico para separar 1,3-
ciclopentadieno,

58,~ E1 método de acuerdo con la reivindioca-
cibén 12, caracterizado porque se separa exceso de n-—
pentano junto con el azedtropo de isopreno/n-pentano co
mo una fraceibén superior en la segunda destilaciédn,

6a.- Un método para recuperar isopreno.

Tal y como gse ha descrito en la Memoria
que antecede, representado en los dibujos que se acom-—

paflan y para los fines que se han especificado,
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Egta Memoria consta de cuarenta y tres

hojas escritas a miquina por una sola cara,

Madrid, 26 RGO, 1974
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