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.tir de propileno en una operacidn de una o dos etapas.

- acrilico en una solucidn acuosa édgouada para purificar

1tojn mam. . l

Se produce dcido acrilico mediante la oxidacién
catalitica en fase vapor de propileno o acroleina con oxi
geno molecular. Puede formarsevairgétamenté geido acrili-
co a partir de acroleina usando un catbalizador tal como
56 encuentra en las Patentes de Bstados Unidos 3.736.354

y 3.644.509. También puede formarse ééido acrilico a par-

Aun cuaﬁdo dirigida a la produccidn de ésteres, la Paten-
te de Estados Unidos 4.060.545 deseribe catalizadores que
son efgcaces para oonverfir direcvamente propiieno an 4ei
do acrilico o para convertir ﬁrbpileno en acroleina qie
se hace reaccionar despuds a 4cido acrfilico. TLos cataliza
dores usados en egtos procedimientos se conocen como com-
plejos de éxidos activados.

| Le temperatura de la reaccidn estd comprendida
tipicamente entre 300-6009C. La relacidn entre reaccicnan
tesypuede vafia: amplismente dependiendo de que se use co
mo glimentacién propileno o acroleina. Puede efiadirse va-
por de agua ai reactor para sumentar la selectividad del
catzlizador. La reaccidn produce un efluente gaseoso del
regotor, que contiene dcido acrilico, acroleina, agua y
diversas impurezas. Estas impurezas consisten en componen;
tes tales como 4eido acético y gases inertes. .

Coﬁ el fin de recuperar eficazmente el dcido

acrilico, es necesario en primer lugar obltener el dcido

més tarde. La tdcnica anterior ha intentado esto de una
diversidad de modos. Gomo se describe en la seccidn de la

técnica anterior de la Patente de BEstados Unidos 3.926.744

el efluente gaseoso del reactor se enfria primeramente

s
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1 usando un 1fquido que se obtiene recirculando constituyen-=
tes enfriados del condensado procedente de esta p?imera efa-
pe como ligquido de enfriamiento.rdpido. Este procedimiento
tiene varias desventajas ya que se°depositan polimeros en
5 la instalacidn, y el tamafio de la instalacidén debe ser re-+

1ativameﬁte grande para poder manejar tanto el lfguido de

1

.enfriamiento rdpido como la solucidn acuosa de deido acri-
lico,

¢ La referencia anterior presenta otra solucién a

!

N {
10 la formacidn de una solucidn acuosa de dcido acrilico uti-

lizando materiales orgdnicos tales.como alcohol hexilico
en el sistema de enfriamiento répido para disminuir la forw
! macidn . de polimeros y ayudar e la separacidén de acroleina

La Patente de Estados Unidos 3.717.675 describe

1B un procedimiento en el que el gas de reaccidn se enfris in-
o directamente en.primer lugar a una teaperatura de 100—20010,
y los gases previamente enfriados se lavan despuds con agua
a wna temperatura comprendida entre 30 y 90°C. Este proce-

dimiento adolecé de la desventaja de naoésitar un cambiador
é _ 20 de calor indirecto sumamente grande péra poder manejar el

ofluente gaseoso total del reactor.

La presente invencidn reduce el tamafio de la ing~
talacién considerada, y mejora la recuperacidn de decido
acrilico partiendo del efluente gaseoso del reactor.por ne«-
25 dio de una unica recirculacidn de enffiamiénto rapido.

L . RESUMEN DE TA INVENCION

Se ha descubierto que la recuperacidn de gdcido
acrilico puede ser mejorada en el procedimiento para 15
recuperacidn de deido acrilico a partir de un efluente

: 30 gaseoso de reactor, que contiene dcido acrilico, acroleina,
. 18069
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agua e impurezas producido en la oxidacidn catalitica en
fase vapor de propileno a acroleina, que comprende las
etapas de:

a) enfriar répidamente'el efluente gaseoso del

) I d » ‘
" reactor con un liguido de enfriamiento rdpido, en donde

se forman una primera corriente de lfguido que contiene

dcido gerilico y una primeras corriente de vapor que con-
tiene dcido acrilico;
. ‘ b) enfriar indirectamente dicha primera corri?n
te de vapor para formar una segunda cofriente de 1fquido
) 1
que contiene 4cido acrilico y una segunda corriente e
vapor
- ¢) hacer pasar dicha segunda corriente de 1fqui
‘do como el liguido de enfriamiento rdpido de la etapa (a)
Dentro del alcance de la invencidén se incluyen
también las etapas de:
d) hacer passr la .segunda corriente de vépor

a un lavador que utiliza agua, en donde una tercera co-

rriente de vapor que contiene gases sin condensar se re-

"tire por la parte superior del mismo y una tercera corrie

te de liquido se retira de la parte inferior y;

o) mezclar dicha tercera corriente de liguido
con dicha primera corriente de vaper antes del enfriamien
to indirecto de la etapa (b),

Estd realizacidn de la invencibn proporciona ls

recuperacidn casi total de dcido acrilico a partir del

efluente gaseoso de reactor mezclando la corriente proce-|

dente de'la parte inferior del lavador con la primera Co-|

rriente de vapor producida del sistema de enfriamiento ré

pido.

b
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lico para su purificacidn ulterior.

Hojn nvm. 4~

Ia invencidn puede ser mejor comprendida medien.

te referencig e los dibujos.

DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Le Figwra 1 muestra el método de la téenice an-

terior de obtencidn de una solucidn acuosa de dcido acri-

la Figura 2 muestre una realizacién de la pre-
sente invencidn que utiliza el enfriamiento rdpido de la
recirculacidn,

|

La Figura 3 describe una realigzacidn unice en

i

la que todas las etapas necesarias pera obtener lg soliuw-
c¢idn acuosa de dcido acrilico se llevan a cabo en una co=

lumna,.

Con referencia a la Figura 1, el efluente gaseo
so del reactor 1, se hace pasar a la columna de enfriamien-
to rdpido 2. La finalidad de esta columna es enfriar &l
efluente gaseoso del reactor y condensar el geido acrili-
¢o. Se proporciona liquido de enfriamiento rapido a través
de conducto 4 y se pulverizé en coniracorriente con la co-

rriente de efluente del reactor. E1l dcido acrilico conden

[}

sado y agua se retiran de la columna de enfriamiento rdpi-
do & través del conducto 6, se enfrién indirectamente en
el cambiador 8 y después sévdivide en dogs cerrientes. Una
porcidén se hace pasar a través del conducto 4 como liguido
de enfriamiento répido, que se ha descrito anteriormente,
y se retira una solucidn acuosa de dcido acrilico a travép
del conducto 10 y se hace pasar pars su recuperacidn pose
terior y purificacidn (que no se muestran). Le corriente

de vapor 12 retirada de la parte superlor de la columna

de enfriamionto rdpido contiene tipicamente dcido acrilic

[+
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tlojn . 5

~ geroleina, gases inertes e impurezas. Esta corriente se h

ce paser s un absorbedor 14. Entra agua en el absorbedor
por la parte superior a través del conducto 16 g una tem-
peratura sufic¢iente para absorber la acroleina permitiend

de este modo retirar de-la parte baja del absorbedor una

.corriente de liguido 18 que contiene acroleina, y se hace

pasar a la purificacidén posterior. Los gases inertes se
re?iran de la parte superior del absorbedor a través del
conducto 20, Como puede apreciarse de este dibujo, no ée
recupera la totalidad del dcido acrilico en la columna Qe
enfriamiento rdpido. Una parte se separa en la corriente
gaseosa de la parte superior y sale del sistema con la'

gcroleina'procedente de la parte inferior del absorbedvr.

Ademds, la corriente total de 1fquido de enfriamiento rdpi

do més el Acido acrilico acuoso obtenido como producto se
enfria por medio del cambiador 8, lo que da como resultads
ung gran inversidn de capital para el cambiador.

La Figurs 2 muestra una realizacidn de la pre-

sente invencidn que utiliza un enfriamiento rdpido de re-

‘circulacién. Bl efluente del reactor se hace pasar g tra-

vés del conducto 32, se mezcla con liquido de enfrismient
répido 34, y se hace pasar al separador de enfriamiento
répido 36. Como se muestra en esta figura, el enfriamientc

répido tiene lugar con contacto en el mismo sentido de co-

rriente antes de la entrada en el separador. El énfriamien—

to rapido buede ser también en contracorriente dentro del

separador, como se muestra en la Figura 1. En el separador

36 la solucién acuosa de deido acrilico se retira en forma

de una corriente de la parte inferior a través del conduct

38, pasando los vapores restantes por la parte superior a

‘)

)

)

‘)

e}
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- través del conducto 40. Estos vapores se enfrian indirec-

" 64, E1 1fquido que cae desde la seccldn de enfriamiento

situada por encima enfris al efluente del reactor, conden-

Hojir nom, 6

tamente despuds en el cambiador de calor 42. Antes de su
entrada en el cambiador de calor, puede megclarse con eg-—
tos vapores una corriente de recirculacidn 44.

Los vapores se condensan parcialmente despuds
en el cambiador 42 mediante el uso de agua de enfriamiento.
Ie seccidn 46 gituada mds en el fonde de cambiad&r 42 sir-
ve de separador. E1 liquido condensedo que contienc dei.do
acrilico se hace pasar a través del conducto 34.coma X
1fquido de enfriamiento rdpido. Los vapores se envian a
través del conducto 48 al lavador 50.

Ia finalidad del lavador 50 es retirar gases que
no pueden condensarse y acroleina, y recupersr el dcido
gerilico regtante. Se hace pasar asgua al lavador 50 a tras
vés éel conducto 52. Los gases inertes que contienen élgo
de gerolefna se retiran de la parte superior a través del
conducto 54, y una corriente de liguido de la parte infe-
rior, que contiene dcido aerilico, se retira a través del
conducto 44. Esta corriente puede mezclarse o bien con
los vapores separados del sistema de enfriamiento rdpido
como muestra la lines de trazo continuo, o puede mezclarée
directamente con el 1iquido de enfriamiento répido en 34
como muestra le linea discontinua 44a.

La Figura 3 muestra una realizacién de la inven-
cidn en donde todas las etapas del tratamiento estan reuni-
das en una columna. E1l efluente del reactor se enVia a tra-h
vés del conducto 60 a la porcidn mds inferior de la columna

623 Por encims de 1la seccidn 62 estd la seccidn adiabdtica
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.en la técnica anterior. El enfriamiento del efluentedel

" del reactor desciende de este modo.de temperatura hasta

tlaju niam,” 7

sando de este modo dcido acrilico. En la seccién de en-—
friamiento 66, se separa liquido de un plato lateral a
través del conducto 68. Este lfquido sc enfria en el cam-

biador 70 y se hace recircular a la seccidn de enfriamlen

T

to a través del conducto 72 pulverizdndose en contraco- -
rriente con los gases que cirenlan en sentido sscendente.
Esto proauce el liquido necesario para la recirculacién
y para ol enfriamiento rdpido.

, Los gases restantes sin condensar pasan daspués
a través de la seccidn de absorcidn T4. Entra agua por la
parte superior de esta seccidn a través del conducto 76
y actda del mismo modo que el absorbedor mostrado en la
Eigura 2. Los gases sin condensar con acroleina se refirma
por la perte superior a tfavés del conducto 78, y el lqu.
do condensado desciende a la seccién de enfriamiento 6€
cayendo en oasgéda el 4cido acrilico hacia 1a parte baja
de la torre. Finalmente la solucién acuosa de 4cido acri-
lico se retirs é través del conducto 80 y se hace pasar
2 su recuperacidén y purificacién posteriores,

'El uso de tal enfrismiento rdpide permite una

recuperacidn excelente del gecido acrilico, mejora la eli-

mingcidén de productos de reaccidn de bajo punto de ebulli-

cidn, y no hay necesidad de la refrigeracién encontrada

reactor pare condenser dcido acrilico’se efectda por eva-

poracidn del liquido de enfriamiento rdpido. E1l efluente

su temperaturs de saturacidn a su presién de operacidn. ILas
temperatvuras y presiones de operacidn varian dependiendo

de si se usa propileno o acroleina como alimentacidn. ILas
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puede ser efoctuado en el mismo sentido de la corriente

cedimientos, conocidos en la tdcnica, usan una seccidn de

Hnjn num. 8

pregiones de ﬁaleé sistemﬁs son blen conocidas en la tde-
nica y estdn comprendidas habitualmente entre O,i4 y 0,70
kg/cm® manométricos, micntras que la temperatura del eflup
te del reactor estd comprendida habitualmente entre 300 y
6009C. E1 enfriamiento rdpido adiabdatico opera habitualmen
te a temperaturas superiores a 709C.

Bl enfriamiento rdpido del efluente del reactor

o en contracorriente, prefiriéndose en el mismo sentido.
; :

l .
Como mmestra la Figura 2, el enfriamiento rapido puede te

ner lugar en una porcidn expandida de conducto del ciluen
te del reactor antes de su entrada en el separador de en~
friamiento rdpido. E1l ligquido de enfriemiento rgpido se

pulverize en el mismo sentido con la corriente de los ga~

ses. No obstante, el enfriamiento rdpido puede ser proror
cionado tambidn en contracorriente con boguillas de pul-
verizacidén en la parte superior del separador de enfria—
miento rdpido cémo se conoce en la técnica anterior,

Los. gases procedentes del separador de enfria~-

13

miento rdpido se enfrian indirectamente despuds en un cam
biador de calor tubular. Tipicemente se usa agua de en-

friemiento como medio de refrigeracidn. Debido a la natu-
raleza adiabdtica del enfriamiento rdpido, no es necesarit
refrigeracidn para la operacidén de egte procedimiento. No

se requiere refrigeracién debido a que se usa un lavador

H

pars mejorar la recuperacidn de scido acrilico. Otros pro;

enfrismiento rdpido refrigerada para mejorar la eficacis

de la recuperacidn.

Bl enfriamiento indirecto consigue l= condensa-
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cidn parcigl de la corriénte gaseosa restante., Bl liquido
que resulta procedente de esta condensacidn, a uﬁa temper
tura de aproximadamente 409C (dependiendo otra vez de la
presidn), se usa después como el liquido de enfrismiento
répido descrito anteriormente. Obteniendo de egte modo el
liguido de enfriamiento répido, se reduce en gran manera

la polimerizacién, asi como la necesidad de enfriamiento

externo..

. Los vapores que resultan del enfriamiento indi-
i . K )

recto éueden ser pasados entonces a un lavador de gases.
Bl propésito de este lavador es separar gases que nn pue-
den condensarse y acroleina delvéciao acrilico y el agua.
restantes. Se carga agua al lavador a una relacidn de
agva/alimentacidn comprenéida entre 0,05 y 0,15 en peco,
prefiriéndose 0,075. La temperatura de operacién de esta
agua €s aproxi@adamente 409C pero puede estar comprendida
entre 322C y 4592C. A 40¢C no eé necesaria refrigeracidn
externa., EL nﬁméro de platos que se encuentran en el lava
dor serd funcidn, como es 1ldgico, de la composicidn de la
alimentacidn y de la cantided y temperatura del agua usad
para lavar. Tipicamente ests columna consta de aproximada
mente 14 platos, entrando la alimentacidén por debajo del
primer plato. EL dcido acrilico y el agﬁa 80 recupéran
en lg parte inferior del lavador.

Para los fines de recuperacién total, esta co-

rriente puede hacerse recirculer a uno de dos lugeres. Pu

de mezclarse con los vapores procedentes del sistema de

enfrismiento rdpido antes del enfriamiento indirecto, o

puede megclarse directamente con el liguido de enfriamien

-

to rdpido recuperado del enfriasmionto indirecto que se en

1]

(]
4

¥
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en la técnica y pucde encontrarse en las Patentes de Es-

Hojn nim. lO

i

via al sistema de enfriamiento rdpido. Asi pues;‘puede ob
tenerse una excelente recuperacidn de dcido acrilico me-
diante el uso de la presente invencidn.

La solucién acuosa de doido aerilico recuperada
de la presente invencidén se hace pasar a la recuperacidn

¥ purifihacidn posteriores., Tal purificacidn es conocida

tados Unidos 3.830.707, 3.859,175 y 3.433.831. Estas pa-
tentesﬁdescriben'diversos procedimientos tales como ex~
traccibn o arrastre con diversos disolventes para separar
geido acrilico con la pureza del producto final. i,ﬁi
EJENPLO

Una corriente del efluente gaseoso de un‘;gﬁctor
obtenida en la oxidacidén en fase vapor de propileno,,y qur
contenia 50% de dcido acrilico siendo el resto dcidg.ané~
tico, acrolefna, agua y gases tales como nitrdgenb y%g%d—
xido de carbono, se higo pasaf al sistema de enfriamignto
répido de la in&encién. Bl sistems de enfriaﬁiento rérido
estaba constituiso por una columna de enfriamiento réﬁido
de 3,66 m de largo que contenia 5 boquillas de‘pulveriza—
cién para el enfriamiento rédpido en el mismo sentido de
la corriente y que tenfia un recipiente‘de enfriamiento

rapido colocédo en ls parte inferior de la columng para

separar el vapor de la fase liquicda. El efluente del reac
tor entrd en la columna de enfriamien%o répido a una tem~
peratura de 200¢C, Todo el liquido recupersde del cambiaw-
dor de calor indirecto, gque contenia abroximadamente 38%'
de dcido acrilico, se hizo pasar a las boquillas de pul~

verizacidn de la columna de enfriemiento rapido.

Despuds del enfriamiento rdpido, el lfgquido fue
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acrilico. Los vapores de la columna de enfriamiento rdpid

_auna temperatura de 79°C fueron hechos pasar después a,

“eon una seccidn de pulverizacidén por encima de 61 y un re

perature de 409C. Tas fases fueron separadas despuds, con

Hojn nam. 11

separado de los vapores. La solucidn acuosa retirada del

separador contenia por tdérmino medio 60% en peso de dcido|

un cambiador de calor de carcasa y tubos vertical de 20 ¢

cipiente de separacidn por debajo. Para simular una corri
$e.de colas de 3 ciclos, se hizo pasar agua que contenia
doido acrilico a la seccidn de pulverizacidn antes del
cambio de calor indirecto, |
Se usé agua de enfriamiento sobre el lado.ds.

envoltura del cambisdor para enfriar los gases a una tem-

teniendo el liquido de enfriamiento rdpido aproximadasent
38%Ade gcido acrilico, y conteniendo los gases aproximada
mente 1 a 2% de deido acrilico. : R
Sin la operacidn de un lavador para recuperar
el decido acrilico restante, el sistems de enfriamiento
de la invencidn con el cambiador indirecto permite una
eficacia de recuperacidn de 4cido acrflico del 884, La
adicidn de una columna lavadora permitiré conseguir una

recuperacién casi completa.

(=)

R
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_presentan para que sean objeto de esta solicituad de»Patén

te a una temperaturs comprendida entre 70 y 909C.

tloja ndm. 12

REIVINDIGACIONES

Los puntos de invencidén propia y nueva que‘se|

te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que

se recogen en las reivindicaciones siguientes:
18,~ Un procedimiento para la recuperacidn de
|
geido acrilico a partir de un efluente gaseoso de reachor

i
i

que contiene dcido acrilico, acroleina, agua e impuvezas,

4

producido for la oxidacidén catalitica en fase vapor de ﬁr
pileno o acroleina, que comprende las etapas de a) enfﬁia
fépidamente.el efluente gaseoso del reactor con un 1i§uid
de enfriamiento rédpido, en donde se forman una primera co
rriente de ligquido que contiene dcido acrilico y una‘pri—
mera corriente de vapor que contiene dcido acrilico; f)
enfrisr indirectamente dicha primera corriente de vapor
para formar una segunda corriente de lfquido que contiene
deido acrilico y una segunda corriente de vapor, y ¢) ha-
cer pasar dicha'seguﬁda corriente de liquido como el 1f-
quido de enfrismiento rdpido de la etapa (a).

28,- Un procedimiénto_segdn la reivindicacidn
18, en el que ol enfriamiento rdpido del efluente gaseoso
del reactor se ecfectia en el mismo sentido de corriente.

'38,- Un procedimieﬁto segin la reivindicacidn

12, en el que el efluente del‘reacﬁor se enfria répidamen

48.~ Un procedimiento segun la reivindicacidn

18, en el que ls alimentacidn es propilenoc.

"

[

{
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k
" corriente de vapor que contiene gases sin condensar, y se|

retira de la parte inferior una tercera corriente de 1i- |

{lojan nhim. 13

58,- Un procedimiento segin la reivindicacién
18, que incluye las etapas adicionales de: d) hacer pasar
dichea segunda corriente de vapor a un lavador que utiliza

agua, en donde se retira por la parte superior una tercerp

i

quido que contiene dcido aerilico.
62.,~ Un procedimiento segin la reivindicacién
5@; en 91 que la relacidn de agua/alimentacidn del lava?or
estd comprendida entre.0,0S y 0,10,
78.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn'ﬁl,
en el que el lavador contiene entre 10 y aproximadaménte,
20 platos de absorcidn.
8, Un procedimiento segin la reivindicacién
58, que incluye la etapa de mezclar dicha tercera corrien-
te de liquido con dicha primera corriente de vapor antes
del enfrismiento indirecto de la etapa (b).
| 98,~ Un procedimiento segin la reivindicacidn
58, que incluye la etapa de mezclar dicha tercera corrien-
te de liqﬁido con dicha segunda corriente de liquido de 1
etapa (b) y hacef paser las corrientes reunidas como el
liquido de enfriamiento rdpido de la etapa (a). '
108,~ Un procedimiento para la recuperacidn de

dcido acrilico a partir de un efluente gaseoso.

e
ey
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Tal y como se ha descrito en la Memoria que an~
tecede, representado en los dibujos que se acompaiian y con

los fines que se han egpecificado,
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