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DESCRIPCION
Método de procesado de una disolucién que contiene éster (met)acrilico
Campo técnico

La presente invencion se refiere a un procedimiento para manipular una disolucion que contiene éster (met)acrilico
y, mas en particular, a un procedimiento mejorado para manipular una disolucién que contiene éster (met)acrilico
que se trata por al menos un proceso seleccionado de lavado, neutralizacion y extraccion.

Técnica anterior

Los ésteres (met)acrilicos se producen sometiendo acido (met)acrilico y alcohol a una reaccién de esterificacion en
presencia de un catalizador acido homogéneo o un catalizador acido sélido heterogéneo. En el caso de usar el
catalizador 4cido homogéneo, la disolucion de reaccién de esterificacion resultante se lava y/o se neutraliza con una
disolucién alcalina acuosa después de completarse la reaccion con el fin de separar y eliminar el catalizador acido
asi como en acido met(acrilico) que no ha reaccionado del producto de reaccion. Ademas, en el caso de usar el
catalizador &cido sélido heterogéneo, la disolucion de reaccion de esterificacion resultante se extrae con agua o una
disolucién salina inorganica acuosa después de completarse la reaccion con el fin de separar y eliminar el alcohol
que no ha reaccionado y el acido met(acrilico) que no ha reaccionado del producto de reaccién. Por otro lado, las
mezclas de reaccién obtenidas de los respectivos tratamientos se someten en general a un procedimiento de
extraccion liquido-liquido para separar estas mezclas en una fase organica que contiene los ésteres (met)acrilicos y
una fase acuosa que contiene sales de acidos organicos, sales de acidos inorganicos y/o alcohol.

De forma convencional, la fase acuosa anterior se ha destilado adicionalmente para recuperar ingredientes eficaces
de la misma. El agua residual o la disoluciéon acuosa residual obtenida después de recuperar los ingredientes
eficaces de la fase acuosa se ha reciclado directamente como agua, disolucién alcalina acuosa o disolucion salina
inorganica acuosa a los respectivos tratamientos y se ha reutilizado en los mismos.

Sin embargo, cuando el agua residual o la disolucion acuosa residual descargada desde la columna de destilacion
se reciclan y se reutilizan directamente se forman lodos tras el procedimiento de extraccion liquido-liquido llevado a
cabo después de los respectivos tratamientos. Los lodos asi formados tienden a causar problemas tales como
deterioro en el rendimiento de separacion liquido-liquido y una insuficiente separacion de fases.

Ademas, debido a la formacién de dichos lodos, las bandejas o materiales de relleno usados en las columnas de
destilacion tales como columnas para eliminar componentes de bajo punto de ebullicién o columnas de recuperacion
de alcohol, tienden a sufrir deposicién y obstruccion de sélidos, dando lugar a problemas tales como un menor
rendimiento de la destilacién, aumento en la pérdida de carga, dafos en los dispositivos de rotacion tales como
bombas, y aumento en la carga aplicada a los sistemas de destilacion. Estos problemas conducen ademas al
deterioro en la calidad de los productos resultantes y a una baja productividad, de modo que la operacion de las
columnas debe interrumpirse para revisar y limpiar las columnas o reemplazar los dispositivos respectivos por unos
nuevos. Como resultado, el procedimiento convencional anterior es incapaz de conseguir una operacién estable
continda del sistema durante un periodo prolongado de tiempo y, por tanto, tiende a deteriorarse en cuanto a la
calidad de los productos y requerimientos unitarios.

Como procedimiento para prevenir la formacién de lodos, se ha propuesto el procedimiento de separar y eliminar los
componentes insolubles de un liquido organico mediante la aplicacion de ondas ultrasénicas al mismo (por ejemplo,
véase la solicitud de patente japonesa abierta a consulta (KOKAI) N2 8-10508). Sin embargo, este procedimiento no
solo requiere la instalacion de dispositivos adicionales, sino que también falla en mostrar efectos suficientes.

Por otro lado, se ha propuesto el procedimiento de instalar un filtro en un conducto o tuberia a través del cual se
hace fluir un liquido organico, con el fin de separar y eliminar los componentes insolubles del liquido (por ejemplo
véase la solicitud de patente japonesa abierta a consulta (KOKAI) N° 2003-231665). Este procedimiento muestra
ciertos efectos, pero tiene tendencia a sufrir formacion de lodos y, por tanto, todavia es insatisfactorio para
garantizar una operacion estable continta del sistema.

Divulgacion de la invencion
Problema a solucionar por la invencién

La presente invencion se ha preparado en vista de los problemas comerciales anteriores. Un objeto de la presente
invencién es proporcionar un procedimiento para manipular una disolucién que contiene éster (met)acrilico, en el
que la disoluciéon que contiene éster (met)acrilico se trata por al menos un procedimiento seleccionado de lavado,
neutralizacién y extraccion, en el que dicho procedimiento puede garantizar una operaciéon continua estable del
sistema de tratamiento durante un largo periodo de tiempo sin deterioro en el rendimiento de separacion liquido-
liquido y en el rendimiento de destilacion en las posteriores etapas, inhibiendo al mismo tiempo la formacion de
lodos, cuando el agua residual o una disolucion de agua residual obtenida recuperando ingredientes eficaces de la
disolucién que contiene éster (met)acrilico tratada por dicho al menos un proceso se recicla al proceso anterior y se
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reutiliza en el mismo.
Medios para solucionar el problema

Como resultado del concienzudo estudio de los autores de la presente invencion para solucionar los problemas
anteriores, se ha encontrado que la formacion de lodos tras el procedimiento de separacion liquido-liquido esta
causada por componentes solubles contenidos en el agua residual o en la disolucién acuosa residual que se van a
reciclar al proceso anterior.

La presente invencion se ha alcanzado en base al descubrimiento anterior ademas de otros estudios adicionales.
Para lograr el objeto, en un aspecto de la presente invencion, se proporciona un procedimiento para manipular una
disolucién que contiene un éster (met)acrilico sometiendo dicha disolucién que contiene éster (met)acrilico a al
menos un proceso seleccionado de lavado, neutralizacion y extraccion, en el que el agua residual o una disolucion
acuosa residual obtenida por recuperaciéon de ingredientes eficaces de la disolucién que contiene éster (met)acrilico
tratada por el citado al menos un proceso se enfria previamente hasta una temperatura de 10 a 50°C y a
continuacion se separan los solidos de la misma antes de reciclar el agua residual o la disolucién acuosa residual al
proceso anterior y reutilizar las mismas en el citado proceso.

Efecto de la invencion

Asi, de acuerdo con la presente invencién, en un procedimiento para manipular una disolucién que contiene éster
(met)acrilico en el que la disolucién que contiene éster (met)acrilico se trata por al menos un proceso seleccionado
de lavado, neutralizacién y extraccion, cuando el agua residual o una disolucién acuosa residual obtenida por
recuperacion de ingredientes eficaces de la disolucion que contiene éster (met)acrilico tratada por el citado al menos
un proceso se reciclan al proceso anterior y se reutilizan en el mismo, se puede garantizar una operacion continua
estable del sistema de tratamiento durante un periodo prolongado de tiempo sin el deterioro del rendimiento de
separacion liquido-liquido y del rendimiento de destilacion en las posteriores etapas, al mismo tiempo que se inhibe
la formacion de lodos.

Breve descripcion del dibujo

La Fig. 1 es un diagrama de flujos que muestra una realizaciéon de un tratamiento de extraccion de acuerdo con la
presente invencién.

Explicacion de los numeros de referencia

1: Columna de extraccién; 2: Columna de recuperaciéon de alcohol; 3: Intercambiador de calor; 4: Intercambiador de
calor; 5: Recipiente amortiguador; 6: Filtro

Realizacion preferente para llevar a cabo la invencion

La presente invencion se describe con detalle continuacién. La disolucién que contiene éster (met)acrilico que se va
a manipular de acuerdo con la presente invencién es una disolucion de reaccién obtenida sometiendo &cido
(met)acrilico y alcohol a una relacién de esterificacion en presencia de un catalizador acido. El éster (met)acrilico
como producto de la reaccién de esterificacién no esta limitado de forma particular, y ejemplos del éster (met)acrilico
pueden incluir (met)acrilato de metilo, (met)acrilato de etilo, (met)acrilato de propilo, (met)acrilato de butilo,
(met)acrilato de ciclohexilo, (met)acrilato de 2-etilhexilo y (met)acrilato de metoxietilo. Como alcohol, se pueden usar
alcoholes adecuados como materias primas de los ésteres (met)acrilicos anteriores. Desde el punto de vista de que
los ésteres producidos a partir de alcoholes que tienen menores numeros de atomos de carbono se extraen de
forma mas eficaz con alcohol, el procedimiento de manipulaciéon de la presente invencion puede aplicarse de forma
mas ventajosa a tratamientos de metacrilato de metilo, acrilato de etilo y metacrilato de metilo.

Ejemplos de catalizador &acido pueden incluir catalizadores acidos homogéneos y catalizadores acidos s6lidos
heterogéneos. Ejemplos especificos de los catalizadores acidos homogéneos pueden incluir acido sulfdrico, acido p-
toluenosulfonico y acido metanosulfénico. Los catalizadores acidos homogéneos estan contenidos en general en
una fase acuosa obtenida después de someter la disolucion de reaccién de esterificacion a al menos un tratamiento
seleccionado de lavado, neutralizacién y extraccion con agua y/o una disolucion alcalina acuosa. Ejemplos
especificos de los catalizadores acidos sélidos heterogéneos pueden incluir resinas de intercambio catiénico acidas
fuertes, arcillas activadas y zeolitas acidas. El acido (met)acrilico sin reaccionar o el alcohol sin reaccionar
contenidos en el producto de reaccién de esterificacion estan contenidos generalmente en la fase acuosa obtenida
después de someter la disoluciéon de reaccién de esterificacion a al menos un tratamiento seleccionado de lavado,
neutralizacién extracciéon con agua y/o una disolucién alcalina acuosa.

La reaccion de esterificacion no esta limitada de forma particular, y se puede llevar a cabo por procedimientos
convencionales conocidos. El proceso industrial para la produccion de ésteres (met)acrilicos se puede llevar a cabo
bien por un procedimiento discontinuo o por un procedimiento continuo. En la reaccién de esterificacion, la relacion
molar entre las materias primas, el tipo y cantidad de catalizador usado en la reaccion, los procedimientos de
reaccion y las condiciones de reaccion se pueden seleccionar de forma apropiada de acuerdo con el tipo de alcohol
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usado en la misma. Ademas, con el fin de evitar que el acido (met)acrilico y el éster (met)acrilico como productos de
reaccion se polimericen tras la reaccion y destilacion, se afaden preferentemente en el reactor, la columna de
destilacion o equipo similar un gas que contiene oxigeno como inhibidor de polimerizacion o un finalizador de
polimerizacion.

La disolucién que contiene éster (met)acrilico obtenida por la reaccién de esterificacion se somete a diversos
procesos tales como separacion de los catalizadores, concentracion y purificacion. Los respectivos procesos
incluyen tratamientos tales como operaciones unitarias como lavado, neutralizaciéon, extraccion, evaporacion y
destilacion. Ejemplos de agua o una disolucion acuosa usados para tratamientos de lavado, neutralizacién y
extraccion pueden incluir, ademas del agua y/o la disolucién acuosa alcalina anteriores, soluciones acuosas de sales
inorganicas tales como sulfato aménico y sulfato sodico, y soluciones que contienen catalizadores usados en la
reaccion de esterificacion o sales (sales de &cidos inorganicos y sales de acidos organicos) de acido(met)acrilico
con el propdsito de extraer de forma més eficaz alcoholes en la fase acuosa o facilitar la separacién en la fase
organica y la fase acuosa debido a la diferencia de gravedad especifica entre las mismas.

Ejemplos de aparatos usados para los tratamientos de lavado, neutralizacion y extraccion pueden incluir diversos
aparatos tales como los aparatos tipo mezclador/decantador, aparatos tipo columna de extraccién y aparatos tipo
deposito agitado, aunque sin quedar limitados de forma particular a los mismos. En particular, los tratamientos de
lavado y/o extraccion se llevan a cabo preferentemente usando una columna de extraccién. El tipo de la columna de
extraccion puede incluir una de tipo torre de relleno, una de tipo torre de platos, una de tipo discos giratorios y
similares.

Las mezclas obtenidas en los respectivos tratamientos se separan en general por un procedimiento de extraccion
liquido-liquido en una fase organica que contiene el éster (met)acrilico y una fase acuosa que contiene sales
organicas, sales inorganicas y/o alcoholes. El procedimiento de extraccion liquido-liquido se puede llevar a cabo de
forma general a una baja temperatura para conseguir un elevado rendimiento de extraccién y un elevado
rendimiento de separacién. Ademas, desde el punto de vista de que el éster (met)acrilico es susceptible de reaccion
de hidrdlisis, también es preferible el procedimiento de extraccion liquido-liquido a baja temperatura. El
procedimiento de extraccion liquido-liquido se puede llevar a cabo normalmente a una temperatura de 10 a 50°C.

Después de recuperar ingredientes eficaces tales como catalizadores, acido (met)acrilico, alcoholes y ésteres
(met)acrilicos de la fase acuosa mediante un proceso de destilacién, se recicla una gran parte del agua residual o
disolucién acuosa residual resultantes al proceso anterior y se reutilizan en el mismo. La temperatura del agua
residual o disolucién acuosa residual que se van a reciclar y reutilizar varia normalmente en el intervalo de 80 a
110°C puesto que se han sometido a un procedimiento de destilacion.

Mientras tanto, la disolucion que contiene éster (met)acrilico que se va a someter a los tratamientos anteriores de
lavado, neutralizacion y extraccién puede incluir, ademas del propio producto de reaccion de esterificacion, liquidos
obtenidos eliminando una gran parte de catalizadores y/o acido (met)acrilico de los mismos por destilacion,
extraccion, etc.

En la presente invencién, es importante que el agua residual o disolucion acuosa residual se enfrien previamente
hasta una temperatura de 10 a 50°C, preferentemente de 10 a 40°C para precipitar los solidos, y a continuacioén los
solidos asi precipitados se separen de ellas en el intervalo de temperaturas anterior, antes de reciclar el agua
residual o disolucién acuosa residual al proceso anterior y reutilizarlas en el mismo.

El intervalo de temperaturas anterior corresponde al que se usa en el procedimiento de extraccion liquido-liquido.
Cuando el agua residual o disolucién acuosa residual se enfria hasta el intervalo de temperaturas anterior, se puede
reducir la solubilidad de los componentes solubles contenidos en los mismos, dando lugar a la precipitacion de los
componentes solubles. Por tanto, la reutilizacion del agua residual o disolucién acuosa residual sometidos a estos
tratamientos puede prevenir la precipitacion de sélidos tras el procedimiento de extraccion liquido-liquido,
permitiendo de este modo una operacion continua estable a largo plazo del sistema de tratamiento sin deterioro en
el rendimiento de separacién liquido-liquido asi como sin deterioro en el rendimiento de destilacion en las
posteriores etapas.

Cuando la temperatura del agua residual o disolucién acuosa residual tras la separacioén de los sélidos es mayor que
50°C, los componentes solubles pueden no precipitar de forma suficiente, de modo que los sélidos tienden a
precipitar tras el procedimiento de extraccién liquido-liquido. Por otro lado, cuando el agua residual o disolucién
acuosa residual se enfrian en exceso hasta una temperatura menor que 10°C, tiende a causarse una pérdida de
energia.

Ejemplos de los solidos separados del agua residual o de la disolucién acuosa residual pueden incluir poli(acido
(met)acrilico), poliésteres (met)acrilicos, compuestos de alto peso molecular tales como polimeros de alto peso
molecular tipo aducto de Michael, que se producen durante el proceso de produccion de ésteres (met)acrilicos, y
diversas sales anadidas con el propésito de facilitar el procedimiento de extracciéon liquido-liquido. Ademas,
ejemplos de otros soélidos pueden incluir lodos tales como 6xido de hierro, posos, sedimentos coloidales, espumas,
etc.
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Los solidos asi precipitados se separan del agua residual o disolucion acuosa residual usando un medio de filtrado o
un medio de separacion por precipitacion. Ejemplos de los medios de filtrado usados en la separacion de sélidos
pueden incluir coladores, filtros y similares, y ejemplos de los medios de separacion por precipitacion usados para la
separacion de solidos pueden incluir separadores estacionarios, separadores centrifugos y similares, aunque no
quedan limitados de forma particular a los mismos. Desde el punto de vista del rendimiento de la separacion, coste
de instalacion y facilidad de operacion, los solidos anteriores se separan preferentemente del agua residual o la
disolucién acuosa residual usando un filtro por el que pueden penetrar particulas menores que las que tienen un
tamafo de particulas de 1 a 10 um a su través. Entretanto, el procedimiento de separacién para separar los solidos
usando un depésito de separacion estacionario o filtro también se puede llevar a cabo al mismo intervalo de
temperatura de 10 a 50°C que se usa tras el enfriamiento y precipitacion de los sélidos.

Una realizacion preferente de la presente invencién se explica haciendo referencia al diagrama de flujos mostrado
en la Fig. 1. Entretanto, en esta realizacion, se ilustra el tratamiento de extraccion de acrilato de metilo. Se alimenta
continuamente una disolucion que contiene acrilato de metilo a una columna de extraccion (1) procedente de una
porcion inferior de la misma a través de la tuberia (L1). Una disolucion acuosa residual reciclada del procedimiento
anterior, que se usa en el tratamiento de extraccion, se hace pasar a través de un filtro (6) para separar los soélidos
de la misma, y a continuacién se alimenta de forma continua a una parte superior de la columna de extraccion (1) a
través de la tuberia (L2). Una fase organica en forma de refinado obtenido eliminando fundamentalmente metanol de
la disolucién por extraccién se extrae de la porcién superior de la columna de extraccién (1) a través de la tuberia
(L3), y a continuacion se alimenta a una etapa de separacion de componentes de bajo punto de ebullicion (no
mostrada) a través de un intercambiador de calor (3). De una porcién inferior de la columna de extraccion (1), a
través de una tuberia (L4), se extrae una fase acuosa en forma de extracto que contiene fundamentalmente metanol,
y a continuacién se alimenta de forma continua a una columna (2) de recuperacién de alcohol. En la columna (2) de
recuperacion de alcohol se recupera metanol de una porcion superior de la misma, y luego se recicla a una etapa de
reaccion (no mostrada) a través de una tuberia (L5) y se reutiliza en la misma. La disolucién acuosa residual que
contiene una pequefia cantidad de sustancias organicas (tal como polimeros) y sustancias inorganicas (tal como
6xido de hierro) que se extrae de una parte inferior de la columna la recuperacién de alcohol se enfria por los
intercambiadores de calor (3) y (4), y se almacena temporalmente en un recipiente amortiguador (5) en el que
algunos sdlidos precipitan en la disolucion acuosa residual mientras que los sélidos ligeros precipitados quedan
flotando y ascienden a la superficie de la disolucion y se coagulan conjuntamente. Estos sélidos ligeros precipitados
son descargados a través de una tuberia (L7). La disolucion acuosa residual de la cual se separan los solidos
precipitados ligeros se alimenta a través de una tuberia (L6) al filtro (6) anterior en el que los precipitados finos tales
como espumas en la disolucién son eliminados de la misma, y luego reciclados a la porcion superior de la columna
de extraccion (1) para reutilizarlos en dicha columna.

Ejemplos

La presente invencién se describe con mas detalle por los ejemplos, aunque los ejemplos son meramente
ilustrativos y no pretenden limitar cancer de la presente invencion.

Ejemplo 1

Se traté de forma continua usando el aparato mostrado en el diagrama de flujos de la Fig. 1 una fraccion bruta
obtenida por destilacion de componentes pesados tales como acido acrilico del producto de la reaccién de
esterificacion producido en el procedimiento para la produccion de acrilato de metilo.

Se alimenté de forma continua una disoluciéon que contenia acrilato de metilo a una columna de extraccién (1) de
tipo torre de relleno desde una de sus porciones inferiores a través de una tuberia (L1). El material bruto alimentado
a la columna de extraccién (1) tenia una composicién promedio que contenia 13% en peso de agua, 10% en peso
de metanol, 75% en peso de acrilato de metilo y 2% en peso de otros componentes, y se alimenté a un caudal
promedio de 2,8 toneladas/hora. Ademas, el procedimiento de extraccion se llevé a cabo a una temperatura de
25°C.

Se retir6 una fase acuosa en forma de extracto que contenia fundamentalmente metanol extraido de la porcién
inferior de la columna de extraccion (1) a través de una tuberia (L4) y luego se alimenté de forma continua a una
columna de recuperacion (2) de alcohol que operaba a presion ordinaria. En la columna de recuperacion (2) de
alcohol, se recuper6 metanol de su parte superior y luego se reciclé a una etapa de reaccion (no mostrada) a través
de una tuberia (L5) y se reutilizé en la misma etapa. Una disolucién acuosa residual que contenia una pequeia
cantidad de sustancias organicas (tales como polimeros) y sustancias inorganicas (tales como 6xido de hierro), que
se habia retirado de la parte inferior de la columna de recuperacion de alcohol se enfrié6 desde 98°C hasta 25°C por
intercambiadores de calor (3) y (4) y luego se almacen6 temporalmente en un recipiente amortiguador (5). Después
de separar los sdlidos ligeros de la disoluciéon acuosa residual que contenia solidos precipitados a través de una
tuberia (L7), se alimentd la disolucion acuosa residual a través de una tuberia (L6) hasta un filiro (6) (filiro de
cartucho capaz de ser penetrado por particulas que tienen un tamafo de particulas igual o inferior a 3 um) en el que
los sélidos residuales se separaron de la disolucién y luego se reciclaron a la parte superior de la columna de
extraccion (1) y se reutilizaron en la misma.
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Entretanto, la fase organica en forma de refinado obtenido extrayendo y eliminando fundamentalmente metanol de la
disolucién se retir6 de la porcidon superior de la columna de extracciéon (1) a través de una tuberia (L3) y luego se
aliment6 a una etapa de separacion de componentes de bajo punto de ebullicion (no mostrada) a través del
intercambiador de calor (3).

Como resultado de llevar a cabo una operacion continua del sistema de tratamiento anterior durante 300 dias, se
confirmé que la concentracion de metanol en la fase organica obtenida de la porcién superior de la columna de
extraccion (1) se mantuvo de forma estable dentro del intervalo de 0,1 a 0,2% en peso, la presion diferencial entre la
parte superior e inferior de la columna de recuperacién (2) de alcohol permanecié sustancialmente sin cambios,
consiguiendo de este modo una operacién continua estable del sistema.

Ejemplo 2

Se llevo a cabo el mismo procedimiento que se ha definido en el Ejemplo 1 salvo porque la materia prima alimentada
tenia una composicién promedio que contenia 13% en peso de agua, 10% en peso de metanol, 75% en peso de
acrilato de metilo y 2% en peso de otros componentes, y el caudal promedio y la temperatura de extraccion
cambiaron a 3,0 toneladas/hora y 20°C, respectivamente, llevando a cabo de este modo una operacién continua del
sistema. Como resultado de llevar a cabo la operacion continua durante 300 dias, se confirmé que la concentracién
de metanol en la fase organica obtenida de la porcion superior de la columna de extraccién (1) se mantuvo de forma
estable en el intervalo de 0,2 a 0,3% en peso, consiguiendo de este modo una operacién continua estable del
sistema.

Ejemplo comparativo 1

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que se ha definido en el Ejemplo 1 usando los mismos aparatos, materias
primas y condiciones de operacion que en el Ejemplo 1, salvo porque la disolucién acuosa residual descargada
desde la parte inferior de la columna de recuperacion (2) de alcohol no se sometio a los tratamientos de enfriamiento
y filtrado, llevando a cabo de este modo una operacién continua del sistema. Como resultado, desde el momento en
que pasaron 200 dias, la concentracién de metanol en la fase organica obtenida de la porcién superior de la
columna de recuperacion (2) de alcohol super6é el 0,2% en peso. Ademas, en dicho momento se inicié6 una
acumulacion de s6lidos precipitados en la columna de extraccion (1), de modo que la interfase liquido-liquido en la
misma se volvi6 inestable. Ademas, las cantidades de etanol y agua en el liquido que fluia a través de la tuberia (L3)
aumentaron, de modo que fue imposible continuar la operacién de las posteriores instalaciones a la tuberia (L3). Por
otro lado, en la columna de recuperacion (2) de alcohol, comenz6 a aumentar la presion diferencial entre su parte
superior e inferior. Ademas, puesto que la temperatura de la parte inferior de la columna de recuperacion (2) de
alcohol aumenté, la cantidad de vapor alimentado como medio de calentamiento para la columna de recuperacion
(2) de alcohol se redujo. Como resultado, se hizo imposible continuar con una operacion estable del sistema.

Ejemplo comparativo 2

Se llevo a cabo el mismo procedimiento que se ha definido en el Ejemplo 2 usando los mismos aparatos, materias
primas y condiciones de operacion que en el Ejemplo 2, salvo porque la disolucién acuosa residual descargada
desde la parte inferior de la columna de recuperacion (2) de alcohol no se sometio a los tratamientos de enfriamiento
y filtrado, llevando a cabo de este modo una operacién continua del sistema. Como resultado, desde el momento en
que pasaron 150 dias, la concentracién de metanol en la fase organica obtenida de la porcion superior de la
columna de recuperacion (2) de alcohol superé el 0,3% en peso. Ademas, en dicho momento se inici6 una
acumulacion de solidos precipitados en la columna de extraccién (1), de modo que la interfase liquido-liquido en la
misma se volvié inestable. Ademas, las cantidades de etanol y agua en el liquido que fluia a través de la tuberia (L3)
aumentaron, de modo que fue imposible continuar la operacién de las posteriores instalaciones a la tuberia (L3). Por
otro lado, en la columna de recuperacion (2) de alcohol, comenz6 a aumentar la presion diferencial entre su parte
superior e inferior. Ademas, puesto que la temperatura de la parte inferior de la columna de recuperacion (2) de
alcohol aumentd, la cantidad de vapor alimentado como medio de calentamiento para la columna de recuperacion
(2) de alcohol se redujo. Como resultado, se hizo imposible continuar con una operacion estable del sistema.



10

15

ES 2358 194 T3

REIVINDICACIONES

1.- Un procedimiento para manipular una disolucion que contiene éster (met)acrilico sometiendo dicha disolucién
que contiene éster (met)acrilico a al menos un proceso seleccionado de lavado, neutralizacién y extraccion, en el
que agua residual o una disolucion acuosa residual obtenida por recuperacion de ingredientes eficaces de la
disolucién que contiene éster (met)acrilico tratada por dicho al menos un proceso se enfria previamente hasta una
temperatura de 10 a 50°C, y a continuacion se separan los sélidos de la misma antes de reciclar el agua residual o
disolucién acuosa residual al proceso anterior y reutilizarlos en el mismo mismo.

2.- Un procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que los sélidos se separan por un medio de filtracion o un
medio de separacién por precipitacion.

3.- Un procedimiento segun la reivindicacion 1 6 2, en el que los procesos de lavado y/o extraccion se llevan a cabo
usando una columna de extraccion.

4.- Un procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el éster (met)acrilico es acrilato de
metilo, acrilato de etilo o metacrilato de metilo.

5.- El procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el agua residual o disolucién
acuosa residual se obtienen recuperando ingredientes eficaces de la disolucién que contiene éster (met)acrilico por
un procedimiento de destilacion, y el agua residual o disolucién acuosa residual tienen una temperatura en el
intervalo de 80 a 110°C.
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