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DESCRIPCION
Proceso para la produccién de acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico.
Antecedentes de la invencion
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a un proceso para la produccion de acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico a partir de 2-
hidroxi-4-metiltiobutanonitrilo a través de 2-hidroxi-4-metiltiobutanamida. En particular, la presente invenciéon se
refiere a un material para un aparato que se usa en una etapa de separacion sélido-liquido que comprende la
neutralizacion de una solucion de reaccion que contiene acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico, y la separacion de la
misma para obtener una fase organica; la concentraciéon de la fase organica; y la separacion a partir de la fase
organica de un residuo que contiene una sal inorganica, a la que se deja permanecer en la fase organica.

Descripcion de la técnica relacionada

El acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico util como aditivo de suministro se sabe que se obtiene mediante un método
que comprende las etapas de hidratacion de 2-hidroxi-4-metiltiobutanonitrilo en presencia de acido sulfurico para
obtener 2-hidroxi-4-metiltiobutanamida, y la hidrdlisis de 2-hidroxi-4-metiltiobutanamida para obtener acido 2-hidroxi-
4-metiltiobutanoico (véase el documento de Patente JP-A-2007-238555). Se desvela un proceso similar en el
documento de Patente EP 1 266 885.

Se usa generalmente una aleacion basada en niquel tal como Hastelloy® C-22, debido a su resistencia a la
corrosion, como material para un aparato que se usa en la etapa de separacioén sélido-liquido en la que una solucién
de reaccion que contiene acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico, obtenido mediante las reacciones de hidratacion e
hidrdlisis, se neutraliza y se realiza una separacion de fases para obtener una fase organica, que a continuacion se
concentra, y se separa un residuo que contiene una sal inorganica, a la que se deja permanecer en la fase organica.
Tal aleacion contiene los elementos Mo y Ni en grandes cantidades, que son caros pero esenciales.

Sumario de la invencion

Un objetivo de la presente invencién es proporcionar un método para el uso de un material resistente a la corrosion
que contiene cantidades menores de tales elementos para un aparato que se usa en una etapa de separacion
sélido-liquido en la que una solucion de reaccién que contiene acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico, obtenido por
hidratacién e hidrélisis de 2-hidroxi-4-metiltiobutanonitrilo, se neutraliza y se realiza una separacion de fases para
obtener una fase organica, que a continuacién se concentra, y se separa un residuo que contiene una sal inorganica,
a la que se deja permanecer en la fase organica. De esta manera, el presente método es rentable.

La presente invencidon proporciona un proceso para la produccion de &cido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico, que
comprende llevar a cabo:

una etapa de separacion solido-liquido para separar un residuo que contiene una sal inorganica a partir de un
concentrado de fase organica que contiene acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico y el residuo, con un aparato cuyo
material se compone de una aleacién que contiene de un 21,0 a un 30,0% en peso del elemento Cr, de un 2,5 a un
11,0% en peso del elemento Ni, de un 1,0 a un 5,0% en peso del elemento Mo y el resto del elemento Fe, a una
temperatura de 60 a 95 °C.

Acuerdo con la presente invencion, se proporciona un material mas barato y resistente a la corrosién para el aparato
que se usa en una etapa de separacion solido-liquido en la que una solucion de reaccion que contiene acido 2-
hidroxi-4-metiltiobutanoico , obtenido por hidratacion e hidrdlisis de 2-hidroxi-4-metiltiobutanonitrilo, se neutraliza y se
realiza una separacion de fases para obtener una fase organica, que a continuaciéon se concentra, y se separa un
residuo que contiene una sal inorganica, a la que se deja permanecer en la fase organica; y, de esta manera, se
puede producir de manera econémica acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico.

Descripcion detallada de la invencién
(Etapa de produccion)

El acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico (al que se hace referencia de forma opcional en lo sucesivo en el presente
documento como HMTBA) se produce por hidratacion de 2-hidroxi-4-metiltiobutanonitrilo (al que se hace referencia
de forma opcional en lo sucesivo en el presente documento como HMTBN) en presencia de acido sulfdrico
normalmente a una temperatura de aproximadamente 40 a aproximadamente 70 °C para obtener 2-hidroxi-4-
metiltiobutanamida (a la que se hace referencia de forma opcional en lo sucesivo en el presente documento como
HMTBAA), y por adicion de agua a la 2-hidroxi-4-metiltiobutanamida para de esta manera hidrolizar la misma
normalmente a una temperatura de aproximadamente 90 a aproximadamente 130 °C. El HMTBN se produce de
forma industrial, por ejemplo, mediante la reaccion de acroleina con metilmercaptano para obtener 3-
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metiltiopropionaldehido, y la reaccion de dicho 3-metiltiopropionaldehido con cianuro de hidrégeno.

Generalmente, la HMTBAA se produce mediante el suministro de HMTBN, agua y acido sulfurico a un tanque de
hidratacién para hidratar el HMTBN.

El suministro al tanque hidrataciéon es normalmente de aproximadamente 20 a aproximadamente 70 partes en peso,
preferentemente de aproximadamente 25 a aproximadamente 50 partes en peso de agua por 100 partes en peso de
HMTBN, y de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 1 mol en total, preferentemente de aproximadamente 0,6 a
aproximadamente 0,8 moles en total, de acido sulfurico por 1 mol de HMTBN.

También es posible suministrar agua en forma de una mezcla previa de la misma con HMTBN y/o acido sulfurico, en
otras palabras, una solucién acuosa de HMTBN y/o una solucién acuosa de acido sulfurico, al tanque de hidratacion.
Preferentemente, el agua se suministra como una solucién acuosa de acido sulfdrico al tanque de hidratacion.

La reaccion de hidratacién se lleva a cabo normalmente a una temperatura de aproximadamente 40 a
aproximadamente 70 °C durante de aproximadamente 1 a aproximadamente 3 horas. Después de la reaccion, la
solucion de reaccion se envejece tipicamente. En la solucién de reaccion, se produce HMTBA como resultado de la
hidrélisis de una parte de la HMTBAA.

A continuacion, la solucion de reaccidon que contiene HMTBAA como componente principal, obtenida en el tanque
hidratacién, se suministra tipicamente a un tanque de hidrdlisis, y se afiade agua a la solucién de reaccién para de
esta manera hidrolizar la HMTBAA para producir HMTBA. Se suministran normalmente de aproximadamente 100 a
aproximadamente 200 partes en peso de agua por 100 partes en peso de la solucién acuosa de acido sulfurico en la
solucion de reaccion descrita anteriormente.

En el tanque de hidrdlisis, se hidroliza tipicamente la HMTBAA con agua y acido sulfurico para producir HMTBA y
para producir al mismo tiempo como productos secundarios bisulfato amoénico (NHsHSO4) y sulfato amoénico
((NH4)2S0O4). Después de la adicion de agua y del calentamiento, se lleva a cabo la reaccion de hidrdlisis a una
temperatura de aproximadamente 90 a aproximadamente 130 °C durante de aproximadamente 2 a
aproximadamente 6 horas. Las reacciones de hidratacion e hidrdlisis se llevan a cabo utilizando tipicamente
aparatos fabricados con MAT® 21 o fabricados con Aleacion B-2 (Hastelloy® B-2), revestidos de vidrio, revestidos
de resina.

La solucion de reaccion que contiene HMTBA, obtenida en el tanque de hidrdlisis, se destila normalmente para
retirar los componentes de bajo punto de ebullicidon de la solucion de reaccion.

La destilacion se lleva a cabo normalmente a una temperatura de aproximadamente 80 a aproximadamente 120 °C
a una presion de aproximadamente 50 a aproximadamente 150 kPa para retirar los componentes de bajo punto de
ebulliciéon producidos de forma secundaria tales como sulfuro de dimetilo y acido férmico. Los componentes de bajo
punto de ebullicion se retiran en forma de un destilado normalmente a razén de aproximadamente un 1 a
aproximadamente un 4% en peso en relacién con la solucion de reaccién, seguin se necesite.

La retirada de los componentes de bajo punto de ebullicidn se puede realizar después de la neutralizaciéon o de la
separacion de fase como se describira posteriormente.

(Etapa de separacion)

A continuacion, se afiade una base a la solucion de reaccién que contiene HMTBA, de la cual se han retirado los
componentes de bajo punto de ebulliciéon, para de esta manera neutralizar la solucidén de reaccién, y se separan las
fases de la solucion de reaccidn en una fase organica que contiene HMTBA y una fase acuosa que contiene agua y
una sal inorganica (que contiene bisulfato aménico y sulfato aménico). La neutralizacion y la separacion de fase se
llevan a cabo, por ejemplo, utilizando un extractor liquido-liquido de tipo mezclador-decantador en el que se
combinan un tanque de agitacion y un tanque de separacion de fase como un conjunto.

Se usa como base, por ejemplo, hidroxido sodico, hidrogenocarbonato sédico, carbonato sédico, o similares, en
forma de una solucién acuosa. La base se suministra tipicamente a razén de aproximadamente 0,5 a
aproximadamente 1,2 moles, preferentemente de aproximadamente 0,6 a aproximadamente 0,8 moles, por 1 mol de
bisulfato amoénico en la solucién de reaccidn descrita anteriormente. La tasa de adicién de la base se puede controlar
mediante la concentracién del ion hidrogeno (pH) de la solucion de reaccion mezclada con la base.

La reaccion de neutralizacion se lleva a cabo normalmente a una temperatura de aproximadamente 15 a
aproximadamente 120 °C, preferentemente de aproximadamente 30 a aproximadamente 110 °C, durante de
aproximadamente 0,1 a 3 horas, preferentemente de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 2 horas.

Después de la neutralizacion, la solucién de reaccion se deja en reposo en el tanque de separacion de fase de modo
que se separen las fases de la solucidon de reaccién en una fase organica que queda en la capa superior y una fase
acuosa que queda en la capa inferior (separacién liquida). La temperatura para esta separacion es normalmente de
aproximadamente 30 a aproximadamente 110 °C.
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(Etapa de concentracion)

La fase organica separada de la fase acuosa contiene tipicamente de aproximadamente un 40 a aproximadamente
un 60% en peso de HMTBA, de aproximadamente un 20 a aproximadamente un 30% en peso de agua y de
aproximadamente un 10 a aproximadamente un 30% en peso de una sal inorganica.

La fase organica se concentra para retirar el agua remanente. Por ejemplo, la concentracién se realiza en un tanque
de concentracion normalmente a una temperatura de aproximadamente 60 a aproximadamente 150 °C a una
presion de aproximadamente 1 a aproximadamente 20 kPa, de modo que el agua en la fase organica se reduzca a
aproximadamente un 5% en peso o inferior, preferentemente a aproximadamente un 2% en peso o inferior, mas
preferentemente a aproximadamente un 1% en peso o inferior. Mediante esta concentracion, se pueden disminuir la
concentracion del ion sulfato y la viscosidad cinematica del producto como se describira posteriormente.

Cuando el periodo de residencia de la fase organica en el tanque de concentracion se establece normalmente en
aproximadamente 0,5 horas o superior, el HMTBA se convierte en un oligémero (que es principalmente un dimero
que contiene pequefas cantidades de un trimero y un tetramero). Al hacerse esto, la solubilidad de la sal inorganica
en la fase organica disminuye, de modo que la concentracién de la sal inorganica en la fase organica puede
disminuir. Preferentemente, la temperatura, la presion y el periodo de residencia se seleccionan de modo que la
proporcion en peso del monémero de HMTBA con respecto al oligdmero de HMTBA pueda ser de aproximadamente
2 a aproximadamente 4. Tal concentracion es eficaz para aumentar el tamafo de particula de la sal inorganica
precipitada en la fase organica, de modo que se mejora la eficacia de la separacidén solido-liquido durante la
separacion solido-liquido que se describira posteriormente. De esta manera, se facilita la retirada de la sal
inorganica.

(Etapa de separacion sélido-liquido)

A continuacion, la suspension resultante de la fase organica se enfria normalmente de aproximadamente 60 a
aproximadamente 95 °C, utilizando un intercambiador de calor o similares. Después de esto, la suspension se
separa en un componente liquido que contiene la fase organica y un componente sélido (un residuo) que contiene la
sal inorganica precipitada.

El aparato que se usa en la etapa de separacién sélido-liquido se refiere a un separador sélido-liquido, una tuberia o
un intercambiador de calor con el que se pone en contacto la suspensioén de la fase organica.

En la presente invencion, como material para el aparato que se usa en la etapa de separacion solido-liquido, se
emplea una aleacién que contiene de un 21,0 a un 30,0% en peso del elemento Cr, de un 2,5 a un 11,0% en peso
del elemento Ni, de un 1,0 a un 5,0% en peso del elemento Mo y el resto del elemento Fe.

SUS329J4L, SUS329J1, SUS329J3L, SCS10, y SCS11 ejemplifican las aleaciones disponibles en el mercado que
contienen de un 21,0 a un 30,0% en peso del elemento Cr, de un 2,5 a un 11,0% en peso del elemento Ni, de un 1,0
a un 5,0% en peso del elemento Mo y el resto del elemento Fe.

Una aleacién convencional basada en niquel contiene de aproximadamente un 13% a aproximadamente un 15% en
peso del elemento Mo y el resto del elemento Ni (de aproximadamente un 61% a aproximadamente un 65% en
peso), mientras que la aleacion que se usa en la presente invencidn contiene una cantidad tan pequefia como de un
1% a un 5% en peso del elemento Mo y el resto del elemento Fe, y por lo tanto es barata.

La separacioén sélido-liquido se lleva a cabo tipicamente a una temperatura de 60 a 95 °C, preferentemente de 60 a
90 °C. Cuando esta separacion se lleva a cabo a una temperatura superior a 95 °C, la aleacién descrita
anteriormente tiende a corroerse de forma indeseable. Cuando esta separacién se lleva a cabo a una temperatura
inferior a 60 °C, la viscosidad de la suspension de la fase organica aumenta, dado que la suspension obtenida
mediante la concentracion en la etapa de concentracién tiene una viscosidad relativamente elevada y por lo tanto su
eficacia de filtracion y de deposicion es baja. Por lo tanto, esto no es deseable, dado que la separacion soélido-liquido
se vuelve mas dificil.

Como separador sdlido-liquido, se utiliza normalmente un separador centrifugo. El separador centrifugo puede ser
de tipo cilindrico, de tipo plato separador, de tipo decantador o similar, entre los que se usa preferentemente un
separador centrifugo de tipo decantador.

El componente liquido separado comprende HMTBA (que contiene el oligémero producido durante la concentracion)
como componente principal. Si fuera necesario, se aflade agua al componente liquido para proporcionar un producto
de HMTBA que contiene tipicamente de aproximadamente un 88% a aproximadamente un 90% en peso de HMTBA,
de aproximadamente un 10% a aproximadamente un 12,5% en peso de contenido de humedad y cantidades muy
pequenas de otros componentes.

[Etapa de recuperacion]

El componente sélido separado contiene de aproximadamente un 20% a aproximadamente un 60% en peso de
HMTBA, y por lo tanto se mezcla normalmente con agua para disolver la sal inorganica, de modo que el componente
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sélido se separe en fases, en una fase acuosa que contiene la sal inorganica y en una fase organica. Esta fase
organica se recupera. Dado que se afiade agua, se usa preferentemente la fase acuosa separada en la etapa de
separacion descrita anteriormente. La fase organica que se va a recuperar se mezcla con la fase organica obtenida
durante la neutralizacion y la separacion de fase descritas anteriormente en la etapa de separacion descrita
anteriormente, para su recuperacion.

Ejemplos

Una fase organica (HMTBA: 75% en peso, dimero de HMTBA: 8,5% en peso, (NH4)2SO04: 10% en peso, NHsHSO4:
0,5% en peso, y NaNH1SO4: 6% en peso) que se va a tratar en la etapa de separacion sélido-liquido se somete a un
ensayo de corrosion con el siguiente material metalico.

La fase organica y una muestra de ensayo del siguiente material metalico (una placa plana de 25 mm de longitud x
20 mm de ancho x 2 mm de espesor se doblé en forma de U, y se aplicé una tensién a la misma (una muestra de
ensayo doblada en U)) se colocaron en un recipiente de ensayo (una botella de ensayo hecha de vidrio con un
condensador utilizado a 90 °C inferior, o un autoclave hecho de vidrio utilizado a 100 °C o superior), y la zona de la
fase gaseosa se purgd con gas nitrdgeno; y el recipiente de ensayo se calenté a una temperatura indicada en la
Tabla 1 y se mantuvo a la misma temperatura durante 168 horas. Después de esto, se retir6 la muestra de ensayo,
se aclard y se seco. A continuacion, se midié la reducciéon de peso de la muestra de ensayo para determinar la tasa
de corrosion. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

(Muestra de ensayo)

SUS329J4L (Cr: 24,9% en peso, Ni: 7,1% en peso, Mo: 3,1% en peso, N: 0,16 partes en peso, y Fe: el resto)
Aleacion C-22 (Hastelloy® C-22) (Cr: 21,4% en peso, Mo: 13,3% en peso, y Ni: el resto)

Aleacion C-276 (Hastelloy® C-276) (Cr: 15,1% en peso, Mo: 15,7% en peso, W: 3,6% en peso, y Ni: el resto)
Aleacion 59 (Cr: 22,9% en peso, Mo: 15,7% en peso, y Ni: el resto)

[Tabla 1]
Muestra de Tasa de
N° Temp. (°C) corrosion Estado de corrosion
ensayo -
(mm/afo)
1 SUS329J4L 90 0,00 Superficie pasivada
2 SUS329J4L 100 0,10 Superficie corroida activa
3 SUS329J4L 120 0,06 Superficie corroida activa
4 Aleacion C-22 120 0,00 Superficie pasivada
5 Aleacion C-276 120 0,00 Superficie pasivada
6 Aleacion 59 120 0,00 Superficie pasivada

La Aleacién C-22, la Aleacion C-276 y la Aleacién 59, que eran aleaciones basadas en niquel, todavia presentaban
resistencia la corrosién incluso a 120 °C. Aunque SUS329J4L present6 corrosion a 100 °C o superior, no presentd
corrosion a 90 °C.

Por lo tanto, el uso de un aleacién que contiene de un 21,0 a un 30,0% en peso del elemento Cr, de un 2,5 a un
11,0% en peso del elemento Ni, de un 1,0 a un 5,0% en peso del elemento Mo y el resto del elemento Fe, como
material para el aparato que se usa en la etapa de separacion solido-liquido a una temperatura de 60 a 95 °C, es
eficaz para llevar a cabo la producciéon econémica de acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico sin ninguna corrosién en el
aparato.
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso de produccién de acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico, que comprende llevar a cabo:

una etapa de separacion sélido-liquido para separar un residuo que contiene una sal inorganica, a partir de un
concentrado de fase organica que contiene acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico y el residuo, con un aparato
compuesto de, como material, una aleacion que contiene de un 21,0 a un 30,0% en peso del elemento Cr, de un 2,5
a un 11,0% en peso del elemento Ni, de un 1,0 a un 5,0% en peso del elemento Mo y el resto del elemento Fe, a una
temperatura de 60 a 95 °C.

2. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, que comprende:

una etapa de produccion de acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico mediante la adicién de agua y de un acido a 2-
hidroxi-4-metiltiobutanonitrilo y/o 2-hidroxi-4-metiltiobutanamida;

una etapa de separacién para neutralizar una solucion de reaccién que contiene acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico,
obtenido en la etapa de produccién, mediante la adicion de una base a la misma, y la separacion de las fases de
dicha solucién de reaccién en una fase organica que contiene acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico y una fase acuosa
que contiene agua y una sal inorganica;

una etapa de concentracion para concentrar el acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico mediante la retirada del agua
remanente de la fase organica separada en la etapa de separacion; y

la etapa de separacion solido-liquido.

3. El proceso de la Reivindicacién 1 o0 2, que comprende una etapa de recuperacién para mezclar el residuo retirado
en la etapa de separacion sélido-liquido, con la fase acuosa separada en la etapa de separacion; la separaciéon de
las fases de la mezcla en una fase organica que contiene acido 2-hidroxi-4-metiltiobutanoico y en una fase acuosa
que contiene agua y una sal inorganica; y la recuperacion de la fase organica separada.

4. El proceso de la Reivindicaciéon 1 o 2, en el que la aleacién que contiene de un 21,0 a un 30,0% en peso del
elemento Cr, de un 2,5 a un 11,0% en peso del elemento Ni, de un 1,0 a un 5,0% en peso del elemento Mo y el resto
del elemento Fe es SUS329J4L, SUS329J1, SUS329J3L, SCS11 0 SCS11.
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