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La presente inveneidn se refiere a un procedimiento mejorado
para'la purificacidn de oxo-aldehidos, a saber aldehidos que

se obtienen mediante hidroformilacidn (oxo-sintesis) de olefinas.

La hidroformilacién de olefinas mediante mondxido de carbono e hi-
drbgeno en presencia de compuestos complejos que contienen, sobre
todo, cobalto o rodio, es generalmente conocida. Puesto que dicha
sintesis’ se realizan a escala iﬁdustrial en aparatos de acero,
précticamente no puede evitarse que se formen pequefias cantidades
de ferropentabarbonilo. Aln cuando los aldehidos formados

se elaboran destilétivamente, permanecen trazos de ferro-
pentacarbonilo en el destilado que més tarde causan descoloraciones
parduzeas, Tales aldehidos descolorados no corresponden a las
normas de calidad que se han de observar en vista de la mayoria

de los fines de apliéacién, P. e€j. la obtencidn de plésticos

incoloros.

.~

En lé memoria de patente estadounidense 3 903 172 se describe

un prgcedimiento en el cual el ferropentacarbonilo arrastrado e in-
c;rporado en el isobutiraldehido durante la hidroformilacidn de
propileno,'se descompone'exponiéndoio‘a una temperatura de 185 -~
250°C, preferentemeﬁte en presencia de agua, de manefa que en
1a‘dest11acibn que éigue ya no puede éntrar hierro en el @estila-
do., Sin embargo, este procedimiento resulta ineconbmicq dabido a
las elevadas temperaturas de déscomposicién que ademéds requieren

trabajar bajo presibn.
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La invenoién:tuvo por cometido eliminar el ferropentacarbonilo

féecll y econdbmicamente en la purificacién de oxo=-aldehidos.

Se ha encontrado gque oxo-aldehidos se pueden librar del ferro-
pentacarbonilo cuando la destilaclén de los aldehidos se realiza

en presencia de aire.

Este procedimiento se puede aplicar en principlo a todos los
oxo-aldehidos destilables a presidn normal, pero se presta en
especial para purificar aquellos aldéhidos que se prepararon
por hidroformilacién de olefinas con 2 a 4 4tomos de carbono. En
tales casos, las.pérdidas en aldehidos que se deben 2 la oxi-
dacibén de los mismos son sorprendientemente tan reducidos, -que
este método de purificacién es mhs econdmico que otros proce-

dimientos.

El procedimiento es especialmente apropiado para los butir-

aldehidos que se obtienen por hidroformilacibdn de propileno y

que contilenen junto con otras impurificaciones 5 a 80 ppm de
ferropentacarbonilo, La mezcla de hidroformilacibn bruta se

suele someter primero a una destilacibn simple (flash) en la

cual los componentes menos volétiles permanecen en el fondo,

pero el componente férrico pasa casi cuéntitativamente al destilado
que consta de n e iso-butiraldehido. Introduclendo segln la

invencibn 0,01 a 0,1 m3 normales de alre por gramo de ferro-
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pentacarbonilo en las entradéé de producto de esta destilacibn
que hasta la fecha se realizd esencialmente en ausencila de aire,

el contenido. en ferropentacarbonilo en las fracciones puras de

n e iso-butiraldehido pasa por debajo del limite de identificacidn.
El nGmero de color (nfmero APHA) segiin ASTM D-1209-62 que determina

la calidad de los aldehidos puros asciende a aprox. 2 hasta 4.
Sin este tratamiento de aire, ios n{imeros de color ascenderian

a aprox. 30 hasta 40. De manera que estos valores elevados que
son intolerables en la practica, se deben esencialmente a la
pfeseﬁcia del hierro. Lés pérdidas por aldehidos oxidados llegan
a menos de 0,7 por clento en peso, lo que es perfeotgmente tole-
rable en vista de otros métodos de purificacidn considerable-

mente mis costosos. .

Por la adicibn de aire se transforma el ferropentacarbonilo en
bxidos de hierro no volétiles que permanecen en el residuo junto
con los ¢tros componentes de elevado punto de ebulliecibn., La
dosificacibn del aire no presenta problemas técnicos. Se puede-
inéroducir antes de la evaporacidn bajo ligera sobrepresidn en
la mezcla.deoxonmaccién'caliente, mezclar con los aldehidos eva-
porados o introducir inmediatamente en la columna de destila-

ecibn,

Ejemplo

Una oxo-mezela bruta procedente de la hidroformilacién de
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propileno que contiene alrededor de 6 ppm de ferropentacarbonilo
se somete a una destilacibn flash, con una capacidad de 10 ¢

por ‘hora, introduciéndose antes de la evaporacidn 1,5 m3 normales
de aire (= 0,025 NmB/g de Fe(CO)S). Por la cabeza de la columna |
se descargan 8 t por hora de una mezcla de n e isobutrialdehido
que ya no contiehe hierro, El nlmero de color del destilado as-
ciende a 2 - 4, El hierro permanece junto con los componentes
poco volatiles en el residuo de la columna. A continuaclén, se se-
paran los butiraldehidos como slempre en una segunda coluéna en
sus isbmeros. El rendimiento en aldehidos, referido al destila-
do, asciende a un 74,8% en n-butiraldehido ¥y un 24,8% en iso-

butiraldehido.

Cuando no se emplea alre, los rendimientos son ligeramente més
elevados ascendiendo a 24,9 y 74,9%, pero debido a la presencia
de hierro el nlmero de color asciende a valores de entre 10 y 30,

que son intolerables para la ulterior elaboracidn comercial.

Descrita suflcientemente la naturaleza del invento, ast como la
menera de realizarlo en la practica, debe hacerse constar que las
disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles de modi-

ficaciones de detalle en cuanto no alterén su principio funda-

: mental.
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Reivindicaciones

Procedimiento para la purificaecidn de oxo-aldehidos que con-

tienen ferropentacarbonilo, caracterizado porque la destilacidn

de los aldehidos se realiza en presencia de aire.

Procedimiento segln la reivindicacibdn 1, caracterizado porgque

se emplea 0,01 a 0,1 m3 normales de aire por g de ferropentacarboni-

1o,

Procedimiento segln las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado por-

que se aplica para la purificacidn de n-butiraldehido e iso-butir-

aldehido.

Procedimiento para la purificacidén de oxo-aldehidos que contienen
ferropentacarbonilo, tal y como queda sustancialmente descrito

en la presente Memoria,

Esta Memoria consta de 6 hojas escritas a miquina por una sola

cara.

Madrid, _ & may 1477
BASF AKTIEN CHAFf
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