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DESCRIPCION

Procedimiento de produccion de acidos (met)acrilicos

Campo técnico

La presente invencion se refiere a un procedimiento industrialmente ventajoso para producir acidos (met)acrilicos a
una tasa elevada de recuperacion, reduciendo a la vez la cantidad de residuos industriales, descomponiendo
subproductos tales como productos de la adicion de Michael de acido (met)acrilico o ésteres (met)acrilicos,
subproducidos en una etapa para producir acidos (met)acrilicos, y recuperando compuestos variables tales como
acido (met)acrilico, ésteres (met)acrilicos y alcoholes.

En esta memoria descriptiva, "acido (met)acrilico" es un término general para acido acrilico y acido metacrilico, y
puede ser cualquiera de ellos o ambos. Ademas, "acidos (met)acrilicos es un término general para estos acidos y los
ésteres (met)acrilicos que se pueden obtener a partir de dichos acidos y alcoholes, y se entiende que el término es
para un sustantivo que comprenda al menos uno de ellos.

Antecedentes de la técnica

a. Como procedimiento para descomponer los productos de la adicién de Michael subproducidos durante la
produccién de acido acrilico o ésteres acrilicos, es habitual emplear un procedimiento de descomposicion térmica
sin catalizadores en el caso de un procedimiento para producir acido acrilico (documento JP A-11-12222),
mientras que en el caso de un procedimiento para producir un éster acrilico, se conoce un procedimiento para
llevar a cabo la descomposicién calentando en presencia de un acido de Lewis o una base de Lewis
(documentos JP-A-49-55614, JP-B-7-68168, JP-A-9-110791, JP-A-9-124552, JP-A-10-45670). Ademas, como
sistema reactivo de descomposicion para los productos de adiciéon de Michael, es habitual emplear un sistema de
destilacién con reaccion en el que el producto de la reaccidon descompuesto deseado se destila mediante
destilacién mientras se efectla la reaccion de descomposicion. Ademas, se conoce también un procedimiento en
el que los productos de adicion de Michael subproducidos en una etapa para producir acido acrilico, y los
productos de adicién de Michael subproducidos en una etapa para producir un éster acrilico, se combinan,
seguido por la descomposicion térmica. Existe un procedimiento de descomposicion térmica mediante un
sistema de destilacién reactiva en ausencia de cualquier catalizador (documento JP- A-8-225486) y un
procedimiento para la descomposicion por medio de catalizadores acidos muy concentrados (documento JP-A-9-
183753). A fin de aumentar la tasa de recuperacion del acido acrilico, un éster acrilico o un alcohol util como
producto o como materia prima de una reaccién, en la parte superior de dicha columna de reaccién de
descomposicion, es necesario aumentar la temperatura de descomposicion y suprimir la cantidad de descarga de
la parte inferior, lo cual ha sido hasta el momento un problema porque el liquido de la parte inferior tiende a ser
un liquido muy viscoso; como la temperatura de descomposicién es elevada, es probable que se forme un
oligébmero o polimero de acido acrilico o un éster acrilico que sea una sustancia facilmente polimerizable; y
algunas de las sustancias contenidas en la materia prima para la reaccién tiende a precipitar, por lo cual se
depositara un sélido en la parte inferior de la columna de la reaccién de descomposicion, se forma un polimero
debido al liquido contenido en el depdsito, y dicho depdsito fluira por linea de descarga de liquido en el momento
de un cambio operativo por lo cual se origina una obturacién subita de la linea de descarga de liquido; y, de este
modo, no existe un procedimiento adecuado con el cual la columna de reaccién de descomposicion pueda
funcionar constantemente durante un largo periodo. Especialmente una vez que el sélido se ha depositado en la
parte inferior de la columna de la reaccién de descomposicion, un liquido facilmente polimerizable ocluido en el
soélido depositado tiende a ser extremadamente polimerizable debido a que no puede fluir, y la temperatura de
reaccion de descomposicion es relativamente elevada, conduciendo de esta manera a un fenémeno en el que la
cantidad del depdsito aumentara ademas por dicha polimerizacién. Por tanto, se ha deseado resolver este
problema.

b. Como ejemplo para resolver este problema, se puede disefiar un procedimiento en el que el diametro de una
tuberia que transfiere el liquido de la parte inferior se reduce para transferir el liquido a un caudal elevado, pero
ha sido imposible adoptar dicho procedimiento, ya que se requiere que la bomba de dicha transferencia sea una
bomba de alta presion, siendo esto poco ventajosa como procedimiento de produccion industrial. Ademas,
también se puede disefiar un procedimiento en el que para disminuir la viscosidad del liquido de la parte inferior,
se puede afadir liquido residual procedente de la etapa de produccion o bien se puede afiadir agua limpia, pero
esto producira una disminucién de la temperatura del liquido, por lo que la oclusién tiende mas bien a acelerarse,
o tiende a requerirse afiadir dicha agua en una gran cantidad. Por consiguiente, ha sido practicamente imposible
adoptar dicho procedimiento.

c. Por otra parte, como es bien conocido, existe un procedimiento de oxidacién del propileno en fase vapor como
reaccion para formar acido acrilico. Para dicho procedimiento de obtencion de acido acrilico por oxidacion del
propileno, existe un procedimiento de oxidacion en dos etapas en el que la oxidacién a acroleina y una etapa
posterior de oxidacién a acido acrilico se llevan a cabo en reactores separados, respectivamente, debido a que
las condiciones de oxidacion son diferentes, y un procedimiento en el que la oxidacion a acido acrilico se llevan a
cabo directamente por oxidaciéon en una etapa.

La Fig. 9 muestra un ejemplo de un diagrama de flujo para la formacién de acido acrilico en una oxidacién en dos
etapas, seguido por una reaccion con un alcohol para formar un éster acrilico. Concretamente, propileno, vapor y
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aire se someten a una oxidacion en dos etapas con el primer y segundo reactores empaquetados, por ejemplo,
con un catalizador de tipo molibdeno para formar un gas que contiene acido acrilico. Este gas que contiene acido
acrilico se pone en contacto con agua en una columna de recogida para obtener una solucion acuosa de acido
acrilico, que se extrae en una columna de extraccion afiadiendo un disolvente de extraccion adecuado, después
de lo cual, el disolvente de extraccién se separa en una columna de separacion de disolventes. Después, el
acido acético se separa en una columna de separacion de acido acético para obtener el acido acrilico bruto, y en
una columna de fraccionamiento, se separa un subproducto de este acido acrilico bruto para obtener un producto
purificado de acido acrilico. Ademas, este acido acrilico (producto purificado) se esterifica en una columna de
reaccion de esterificacion, y a continuacion, mediante una columna de extraccidon y una columna de separacion
del componente ligero, se obtiene un éster acrilico bruto. A partir de este éster acrilico bruto se separa un
subproducto (producto con un punto de ebullicion elevado) en una columna de fraccionamiento para obtener un
producto purificado de un éster acrilico.

Aqui, dependiendo del tipo del éster acrilico, puede darse un caso en el que la lamina de flujo sea como se
muestra en la Fig. 10. En este caso, el subproducto se obtiene como la parte inferior de una columna de
separacion acrilica.

En el procedimiento para producir un éster acrilico de la Fig. 10, acido acrilico, un alcohol, acido acrilico
recuperado y un alcohol recuperado se suministran respectivamente a un reactor de esterificacion. Este reactor
de esterificacion se empaqueta con un catalizador tal como una resina de intercambio iénico fuertemente acida.
Se suministrara una mezcla de reaccion de esterificaciéon que comprende un éster formado, acido acrilico sin
reaccionar, un alcohol sin reaccionar, agua formada, etc., extraidos de este reactor, a una columna de
separacion de acido acrilico.

Desde la parte inferior de esta columna de separacién de acido acrilico, el liquido de la parte inferior que
contiene acido acrilico sin reaccionar se extrae y recircula a un reactor de esterificacion. Una parte de este
liquido de la parte inferior se suministra a una columna de separacién de componentes de elevado punto de
ebullicion, por lo cual un componente de elevado punto de ebullicion se separa de la parte inferior, y se
suministra y se descompone en un reactor de descomposicion de componentes de elevado punto de ebullicion
(no se muestra). El producto de la descomposicién que contiene una sustancia valiosa formada por la
descomposicion se recirculara al procedimiento. El punto del procedimiento al que se recircula el producto de
descomposicion varia dependiendo de las condiciones del procedimiento. Impurezas de elevado punto de
ebullicion tales como polimeros se descargaran del reactor de descomposicion de elevado punto de ebullicion al
exterior del sistema.

Desde la parte superior de esta columna de separacion de acido acrilico se destilan un éster acrilico, un alcohol
sin reaccionar y agua formada. Una parte del destilado se recircula como liquido de reflujo a la columna de
separacion del acido acrilico, y el resto se suministra a una columna de extraccion.

A esta columna de extraccion se suministra agua para la extraccion de un alcohol. El agua que contiene alcohol,
fluyendo desde la parte inferior, se suministrara a una columna de recuperacion de alcohol. El alcohol destilado
se recirculara al reactor de esterificacion.

Un éster acrilico bruto descargado de la parte superior de la columna de extracciéon se suministrara a la columna
de separacion del componentes de bajo punto de ebullicion, y se extrae un material de bajo punto de ebullicion
de la parte superior y se recircula al procedimiento. El punto del procedimiento al que este se recircula varia
dependiendo de las condiciones del procedimiento. El éster acrilico bruto del que se ha retirado el material de
bajo punto de ebullicion se suministrara a una columna de purificacion para un producto de éster acrilico, por lo
cual se obtendra un éster acrilico de alta pureza de la parte superior. El liquido de la parte inferior contiene una
gran cantidad de acido acrilico y por tanto se recircula al procedimiento. El punto del procedimiento al que este
se recircula varia dependiendo de las condiciones del procedimiento.

Ademas, en aios recientes, en vez de un procedimiento de extraccion con disolvente en el que la recuperacion
del acido acrilico procedente de la soluciéon acuosa de acido acrilico anterior se lleva a cabo por medio de un
disolvente de extraccion, se lleva a cabo un procedimiento de separacion azeotrépica en el que la destilacion se
lleva a cabo por medio de agua y un disolvente azeotropico, de tal manera que desde la parte superior de la
columna de separacion azeotropica se destila una mezcla azeotrépica que comprende agua y el disolvente
azeotropico, y de la parte inferior se recupera acido acrilico

Ademas, se usa también en la practica un procedimiento en el que se obtiene acido acrilico utilizando propano
en vez de propileno y utilizando un catalizador de éxido compuesto de tipo Mo-V-Te o un catalizador de 6xido
compuesto de tipo Mo-V-Sb. En el caso de acido metacrilico y un éster metacrilico, se emplea isobutileno o un
alcohol t-butilico en vez de propileno, y se obtienen un producto purificado de acido metacrilico y un producto
purificado de un éster metacrilico mediante un procedimiento de oxidacion similar y el posterior procedimiento de
esterificacion.

Ademas, como procedimiento para formar un éster (met)acrilico (un éster acrilico o un éster metacrilico), se
utiliza en la practica un procedimiento en el que un éster (met)acrilico de un alcohol inferior y un alcohol superior
se someten a una reaccion de transesterificacion utilizando, por ejemplo, un acido como catalizador, para
producir un éster (met)acrilico del alcohol superior. El éster (met)acrilico bruto obtenido mediante esta reaccion
de transesterificacion se somete a etapas tales como separacion del catalizador, concentracion y fraccionamiento
para obtener un éster (met)acrilico purificado.

Un subproducto util tal como un producto de adicién de Michael, esta contenido en la fraccién separada por
destilacién y purificacion del acido acrilico puro anteriormente mencionado, el acido metacrilico bruto, el éster
acrilico bruto o el éster metacrilico bruto. Por consiguiente, este subproducto se descompone para recuperar el
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acido (met)acrilico o su éster, o el alcohol bruto.

Hasta ahora, los procedimientos que se han descrito anteriormente han sido conocidos como procedimientos
para descomponer un producto de adicién de Michael subproducido durante la produccién de acido acrilico o un
éster acrilico. Por tanto, hasta ahora, ha sido habitual descomponer un producto de adicion de Michael
subproducido durante la produccion de un éster acrilico para recuperar de este modo una sustancia valiosa tal
como acido acrilico, un éster acrilico o un alcohol. Como tal descomposicion y procedimiento de recuperacion, ha
sido habitual emplear un sistema de destilacion reactiva en el que la destilacién se lleva a cabo a la vez que se
realiza una reaccion de descomposicion.

Para llevar a cabo el sistema de destilacion reactiva se emplea un reactor que tiene en su parte superior una
columna de destilacién, como tal columna de destilacion es habitual emplear una columna de placas a las que se
han proporcionado internamente diversos platos, o una columna empaquetada que tenga diversos materiales de
empaquetamiento empaquetados, a fin de llevar a cabo efectos de fraccionamiento. Las placas, por ejemplo,
pueden ser platos de campana, platos uniflux, platos flexibles, platos de lastre platos perforados (platos con
tamices) platos con chimenea, platos ondulados, platos de flujo doble o platos deflectores. ElI material de
empaquetamiento, por ejemplo, puede ser un material de empaquetamiento de tipo anillo tal como los anillos
Raschig, anillos en espiral o anillos de tipo pall, o un material de empaquetamiento de tipo silla de montar tal
como silla de montar Berl o silla de montar con enclavamiento, u otros como el empaquetamiento Goodloe,
anillos Dixon, o el empaquetamiento MacMahon, o un material de empaquetamiento regulado de tipo placa
vertical uniforme.

Sin embargo, en ambos procedimientos de produccién de acido acrilico y éster acrilico, la materia prima que se
va a suministrar a la etapa de descomposicion del subproducto es una fraccién obtenida mediante concentracion
de un componente de punto de ebullicién elevado formado en el sistema de reaccion o el sistema de purificacion.
Ademas, el acido acrilico y los ésteres acrilicos son materiales muy facilmente polimerizables, y por consiguiente,
la materia prima de la reaccidon de descomposicion contiene los polimeros formados. Ademas, la reaccion de
descomposicion se lleva a cabo a una temperatura elevada, y por tanto, se formara polimero durante la reaccion
de descomposicion. Por consiguiente, es probable que una sustancia sdlida esté ya presente en la materia prima
que se va a someter a descomposicion, e incluso cuando no esta presente sustancia sélida en la materia prima,
esta puede precipitar de nuevo, o puede existir una sustancia sdélida que se forme durante la operacién de
separacion por destilacion o en la etapa de descomposicién en la que se lleva a cabo simultdneamente una
reaccion quimica. Y, la adhesioén, deposicion o acumulacién de dicha sustancia soélida tiene lugar en los platos o
en los espacios vacio del material de empaquetamiento en la columna de destilacion, por lo cual se puede
producir, por ejemplo un aumento de la presion diferencia, un deterioro del estado de contacto gas/liquido y
puede aparecer, por ejemplo, una obturacion adicional. En consecuencia, existe el problema de que esto tienda a
impedir la obtencién de una elevada tasa de recuperacién de una sustancia valiosa o tienda a impedir una
operacién continua constante.

Por consiguiente, en ambos procedimientos para producir acido acrilico y el éster, se desean resolver los
anteriores problemas y desarrollar un procedimiento para descomponer un producto de adicién de Michael con el
que se pueda obtener de forma constante una elevada tasa de recuperacion.

d. Ademas, en un procedimiento para recuperar acido (met)acrilico o un éster (met)acrilico llevando a cabo la
reaccion de descomposicién de un producto de reaccion de la adicion de Michael subproducido durante el
procedimiento para producir acido (met)acrilico o un éster (met)acrilico, si la temperatura de la reaccion de
descomposicion se eleva para obtener una alta recuperacion de dicho acido (met)acrilico, se formara un éster
(met)acrilico o un alcohol, un oligémero o polimero de acido (met)acrilico o un éster (met)acrilico que sea una
sustancia facilmente polimerizable. Para evitar dicha polimerizacién se sugiere afiadir oxigeno molecular ademas
de un inhibidor de la polimerizacién tal como hidroquinona, metoxihidroquinona, fenotiazina o hidroxilamina, al
reactor de descomposicion (por ejemplo, el documento JP-A-10-45670 anteriormente mencionado, parrafos 0012
y 0019).

Sin embargo, si se emplea dicho procedimiento, puede haber algunas veces en las que no solo se obtenga un
efecto adecuado para prevenir la polimerizacion del acido (met)acrilico o del éster (met)acrilico en el producto de
descomposicion por el oxigeno, sino que también se puede acelerar la polimerizacion, y de esta manera puede
haber existir un caso en el que la anterior reaccién de descomposicién no se pueda continuar de forma constante
durante un periodo de tiempo largo.

e. Ademas un gas que contiene acido acrilico obtenido por oxidacion catalitica en fase vapor mediante oxigeno
molecular de propileno y/o acroleina contiene usualmente acido maleico como uno de los subproductos, en una
cantidad de entre aproximadamente 0,2 a 1,6 % en peso, basada en acido acrilico. El acido maleico es un acido
dicarboxilico representado por HOCO-CH=CH-CO;H y esta en un estado de equilibrio con un anhidrido
carboxilico que en solucion tiene una molécula de agua deshidratada en su molécula. A partir de ahora en el
presente documento, salvo que se especifique otra cosa, acido maleico y anhidrido maleico se representaran
juntos por acido maleico. Cuando un gas que contiene acido acrilico se recoge por un disolvente en la forma de
una solucién que contiene acido acrilico, el acido maleico se recogera al mismo tiempo. El punto de ebullicion del
acido maleico es alto en comparacion con el acido acrilico, y en la etapa de purificacion por destilacion el acido
maleico se concentrara en la parte inferior. Cuando dos moléculas de acido acrilico experimentan la adicion de
Michael, se formara un dimero de acido acrilico. No existe forma de evitar la formacién de dicho dimero de acido
acrilico en la solucion de acido acrilico, y la velocidad de la formacion aumenta a medida que la temperatura
aumenta. Ademas, se formara secuencialmente un oligémero superior tal como un trimero de acido acrilico con
un acido acrilico y un dimero de acido acrilico. En la etapa de purificacion del acido acrilico, se formara un
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dimero (u oligémero) de acido acrilico en la mayor parte de la columna de destilacion en la que se lleva a cabo el
calentamiento, particularmente en la porcion de la parte inferior en la que la temperatura es alta, y el tiempo de
retencion es largo. Para aumentar la tasa de recuperacion del acido acrilico en la etapa de purificacion es normal
recuperar acido acrilico a partir del oligémero de acido acrilico formado

Como procedimiento de recuperacion de un oligémero de acido acrilico existe, por ejemplo, un procedimiento en
el que se lleva a cabo la descomposicion térmica a presion reducida en presencia o ausencia de un catalizador, y
se recupera acido acrilico como un gas destilado o un liquido destilado, como se describe en el documento JP-B-
45-19281. En este caso, el gas destilado y el liquido destilado de acido acrilico contiene una gran cantidad de
compuestos con elevado punto de ebullicién diferentes al acido acrilico que se va a recuperar, tales como acido
maleico. Si se aumenta la temperatura de funcionamiento para aumentar la tasa de recuperaciéon de acido
acrilico, se aumentara también la concentracion de acido maleico en el acido acrilico recuperado.

Como procedimiento para reducir dicho acido maleico, en un procedimiento que se describe en el documento JP-
B-11-12222, un acido acrilico bruto que contiene de 3 a 10 % en peso de acido maleico u otros oligémeros de
acido acrilico se introduce en la columna de recuperacion de acido acrilico y se destila acido acrilico desde la
parte superior, y el liquido de la parte inferior se descompone térmicamente, y dicho liquido de la parte inferior se
recircula a la columna de recuperacion, en la que se puede reducir el acido maleico a un nivel de 0 a 3 % en
peso.

En dicho procedimiento de recuperacion basado en descomposicion térmica de un oligémero de acido acrilico, el
acido maleico se dispone como una impureza como colas del equipo de reaccion de la descomposicion térmica o
del equipo de destilacion. En este momento, si la cantidad de acido maleico contenida en el acido acrilico
recuperado es grande, la cantidad de acido maleico recirculada en el sistema aumentara, por lo cual los
instrumentos y la carga de calor en la etapa de purificacion aumentaran. El procedimiento mas sencillo de evitar
esto es reducir la cantidad de recuperacion por descomposicion térmica del oligémero de acido acrilico, pero
disminuira por tanto la tasa de recuperacion del acido acrilico en la etapa de purificacion, y se deteriorara la
eficiencia economica.

Para llevar a cabo la mejora de la tasa de recuperacion del acido acrilico y la reduccion de la cantidad de acido
maleico en recirculacion, existe el procedimiento de afiadir una columna de destilacién como en el procedimiento
descrito en el documento JP-A-11-1222. Sin embargo, debido a que el acido acrilico es un compuesto facilmente
polimerizable, es habitual llevar a cabo la destilacion a presiéon reducida para evitar la polimerizacion
disminuyendo la temperatura de funcionamiento, pero como el punto de ebullicion del acido maleico es mayor
que el del acido acrilico, incluso si se disminuye la presion de funcionamiento, no se puede evitar un aumento de
la temperatura de funcionamiento. Esto no solo facilita la obturacién del equipo de destilacién debido a la
polimerizacion, sino que también tiende a acelerar la formacion de un oligémero de acido acrilico en el acido
acrilico recuperado mediante descomposicién térmica. Ademas, para aumentar el grado de vacio de la
instalacion de destilacion, se aumenta el diametro de la columna de destilacion, por lo cual aumentara la carga
durante la construccion y el funcionamiento.

Ademas, se descarga acido maleico de la parte inferior. Sin embargo, el acido maleico es sdlido a temperatura
ambiente y por tanto tiene problemas de tal manera que la viscosidad del liquido tiende a ser elevada desde la
porcién inferior al calderin de la columna de destilacion, y el deterioro en la capacidad de separacién debido al
ensuciamiento, o es probable que dé como resultado la deposicidon de un polimero o la obturacion.

Dichos problemas dan como resultado acido maleico, que es una impureza que se separa como una sustancia
de alto punto de ebullicién mediante destilacion.

Para no incluir una etapa de concentracion del acido maleico mediante destilacion y aumentar la eficiencia de
recuperacion de la descomposicion térmica del acido acrilico, es necesario llevar a cabo, sin transmitir gran calor
como destilacion, bien @ reduciendo la concentracion de acido maleico en la solucion de acido acrilico que se
va a suministrar al equipo de reaccién de descomposicién térmica, o bien (2), reduciendo el acido maleico en la
solucién de acido acrilico recuperada del equipo de reaccién de la descomposicion térmica.

f. Ademas, hasta ahora, en una instalacion para producir acido acrilico o similar, ha sido habitual llevar a cabo
una medida de presién instalando una porcién de deteccién en el lado de la presion alta de un medidor de nivel
de liquido en conexion directa con el cuerpo principal del instrumento. Sin embargo, mediante un procedimiento
convencional para la instalaciéon de un medidor de nivel de liquido, se suministra un inhibidor de la polimerizacion
que se va a usar para la preparacion de un compuesto faciimente polimerizable o un polimero formado a la
porcién de deteccion del lado de la presion alta del medidor de nivel de liquido, y es probable que se acumule
una sustancia sélida, por lo cual se va a observar un error de funcionamiento del medidor del nivel de liquido
utilizado.

Por consiguiente, solia ser dificil llevar a cabo una medida adecuada de forma continua mediante un medidor de
nivel de liquido, por lo cual ha sido dificil llevar a cabo un funcionamiento constante de la instalacién durante un
periodo largo de tiempo.

Divulgacion de la invencién

a. Es un objeto de la presente invencién superar los problemas de la reaccion de descomposicion convencional
de un producto de adicion de Michael de acido acrilico o un éster acrilico no dejando que la deposicion
permanezca en la columna de reaccién de descomposicion, para evitar la formacién de un polimero en la
columna de la reaccidon de descomposicion y para evitar una obturacion subita de la tuberia de descarga, de tal
manera que se presenta un procedimiento de funcionamiento estabilizado.
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b. Ademas, es un objeto de la presente invenciéon proporcionar un procedimiento para descomponer un
subproducto durante la produccidon de acidos (met)acrilicos, por lo cual en el momento de recuperar una
sustancia valiosa por descomposicidon, mediante un sistema de destilacion reactiva, de un producto de adicién de
Michael subproducido en el procedimiento para producir de acido (met)acrilico o un éster (met)acrilico, se evita la
adhesién, deposiciéon o acumulacion de dicha sustancia sélida, puede mantenerse de forma constante una tasa
de recuperacion elevada de acido (met)acrilico, un éster (met)acrilico y un alcohol, y se puede llevar a cabo un
funcionamiento continuo constante durante un periodo largo de tiempo.

c. Ademas, es un objeto de la presente invencion proporcionar un procedimiento para eliminar la recirculacion de
acido maleico en un sistema de purificacion de acido acrilico que implica la descomposicion térmica y la
recuperacion de un oligémero de acido acrilico formado en la etapa de purificacion mediante destilacion de un
liguido que contiene acido acrilico y para llevar a cabo facilmente la purificacion sin el problema de
polimerizacién del acido acrilico u obturacién de un equipo en la etapa de purificacion.

d. Ademas, es un objeto de la presente invencidon proporcionar un procedimiento para instalar un medidor de
nivel de liquido en una instalacion para producir un compuesto facilmente polimerizable, por lo cual puede
llevarse a cabo la medida precisa de forma continua evitando la formacion y la acumulacion de una sustancia
sélida del liquido que se va a medir en una porcion de deteccion del lado de presién alta del medidor de nivel de
liquido.

Los presentes inventores han llevado a cabo diversos estudios para realizar los objetos anteriores, y como resultado,
han obtenido la presente invencidn que en esencial es siguiente.

(1) Un procedimiento para producir acidos (met)acrilicos, que comprende un procedimiento de descomponer en
un reactor de descomposicién una mezcla de alto punto de ebullicién formada como subproducto durante la
produccion de acidos (met)acrilicos, caracterizado por que la mezcla de alto punto de ebullicion contiene un
producto de adicion de Michael que tiene agua, un alcohol o acido (met)acrilico afadido a un grupo
(metil)acriloilo; transmitiendo a la vez de forma forzada un flujo de liquido en la direccion perimetral a un resto de
reaccion liquido en el reactor de descomposicion, el resto de reaccion liquido se descarga; y se recupera acido
(met)acrilico o un éster (met)acrilico.

(2) El procedimiento de acuerdo con el (1) anterior, caracterizado por que el flujo de liquido en la direccion
perimetral se transmite por vanos de agitacion instalados en el reactor de descomposicion.

(3) El procedimiento de acuerdo con el (1) anterior, caracterizado por que el flujo de liquido en la direccion
perimetral se transmite por un liquido suministrado desde el exterior del reactor de descomposicion.

(4) ElI procedimiento de acuerdo con el (3) anterior, caracterizado por que el liquido suministrado desde el
exterior del reactor de descomposicién es el material de alto punto de ebullicién suministrado como materia
prima, o un residuo del liquido de retorno del residuo de reaccién liquido descargado desde el reactor de
descomposicion.

(5) El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de los anteriores (1) a (4), caracterizado por que el residuo
de reaccion liquido se descarga de manera intermitente desde el reactor de descomposicion.

(6) El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de los anteriores (1) a (5), caracterizado por que en el
momento de recuperar una sustancia valiosa llevando a cabo tanto la destilacion como la descomposicion
térmica de la mezcla de alto punto de ebullicién, la destilacion se lleva a cabo por medio de una columna de
destilacion provista internamente con platos de tipo disco y donut.

(7) El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de los anteriores (1) a (6), caracterizado por que se afiade
un gas que contiene oxigeno a un destilado procedente del reactor de descomposicion.

(8) El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de los anteriores (1) a (7), caracterizado por que se precipita
y separa de un liquido que se va a suministrar al reactor de descomposicion térmica o de un liquido recuperado
del reactor de descomposicion térmica el acido maleico contenido en dicho liquido.

(9) El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de los anteriores (1) a (8), caracterizado por que se instala
un medidor de nivel de liquido en el reactor de descomposicién térmica, y se conecta una linea de deteccion del
lado de presion alta del medidor de nivel de liquido a una linea de descarga de liquido del reactor de
descomposicion.

La presente invencion anterior tiene las siguientes realizaciones preferidas (a) a (f).

al. Un procedimiento para producir acidos (met)acrilicos, cuyo procedimiento para producir acido acrilico o acido
(met)acrilico (estos se denominan generalmente a partir de ahora en el presente documento también como
(acido(met)acrilico) o un éster (met)acrilico del acido ((met)acrilico y un éster (met)acrilico pueden denominarse
generalmente a partir de ahora en el presente documento también (acidos (met)acrilicos), mediante una etapa de
reaccion que comprende la oxidacién catalitica en fase vapor del propileno, propano o isobutileno, y, en caso
necesario, ademas mediante una etapa de reacciéon que comprende una etapa de esterificacion, caracterizado
por que en el momento en el que una mezcla de alto punto de ebullicion (denominada a partir de ahora en el
presente documento como material de alto punto de ebullicidn) que contiene un producto de adicion de Michael
se descompone en un reactor de descomposicion para recuperar acidos (met)acrilicos, transmitiendo a la vez de
forma forzada un flujo de liquido en la direccién perimetral a un resto de reaccion liquido en el reactor de
descomposicion, el resto de reaccion liquido se descarga.

a2. El procedimiento de acuerdo con el a1 anterior, en el que el flujo de liquido en la direccién perimetral se
transmite por alabes de agitacion instaladas en el reactor de descomposicion.
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a3. El procedimiento de acuerdo con el a1 o a2 anteriores, en el que los alabes de agitacion son alabes de
anclaje, alabes de paleta multietapas, alabes de paleta inclinados multietapas o alabes en celosia.

a4. El procedimiento de acuerdo con el a1 o a2 anteriores, en el que la estructura de los alabes de agitacion es
tal que, en un eje rotatorio verticalmente instalado en la porciéon central del reactor, alabes de tipo flujo radial
estan unidos en dos o mas etapas en la direccion del eje de rotacion, de tal manera que los alabes adyacentes
en la direccion del eje de rotacion estan en una relacion de posicion a la direccion del eje de rotacion de tal
manera que sus fases estan desplazadas entre si en no mas de 90° y la porcién mas inferior de la etapa superior
uno de los alabes adyacentes en la direccion del eje de rotacion se localiza por debajo de la porcidon mas elevada
de la etapa inferior uno.

a5. El procedimiento de acuerdo con el a1 anterior, en el que el flujo de liquido en la direccién perimetral se
transmite por un liquido suministrado desde el exterior del reactor de descomposicion.

ab. El procedimiento de acuerdo con el anterior a1 o a5, en el que el liquido suministrado desde el exterior del
reactor de descomposicion es el material de alto punto de ebullicién suministrado como materia prima, o un
residuo del liquido de retorno del residuo de reaccion liquido descargado desde el reactor de descomposicion.
b1. Un procedimiento para producir acidos (met)acrilicos, que es un procedimiento para producir acido acrilico,
acido metacrilico o un éster (met)acrilico mediante una etapa de reaccion que comprende la oxidacion catalitica
en fase vapor del propileno, propano o isobutileno, y, en caso necesario, ademas mediante una etapa de
reaccion que comprende una etapa de esterificacion, caracterizado por que en el momento en el que una mezcla
de alto punto de ebullicion (denominada a partir de ahora en el presente documento como material de alto punto
de ebullicién) que contiene un producto de adicion de Michael se descompone en un reactor de descomposicion
para recuperar acidos (met)acrilicos, un residuo de reaccion liquido se descarga de manera intermitente desde el
reactor de descomposicion.

b2. El procedimiento de acuerdo con el b1 anterior, en el que el tiempo de detencidon de la descarga es de 5
segundos a 5 minutos, y el tiempo de descarga es de 2 segundos a 5 minutos.

b3. El procedimiento de acuerdo con el b1 o b2 anteriores, en el que el material liquido de alto punto de ebullicion
se suministra de forma continua al reactor de descomposicion, y los acidos (met)acrilicos se descargan de forma
continua desde la fase vapor.

c1. En un procedimiento que comprende introducir un subproducto formado durante la produccién de acido
(met)acrilico y/o un subproducto formado durante la produccion de un éster (met)acrilico en un reactor provisto
de una columna de destilacion para descomponer asi térmicamente el subproducto y al mismo tiempo llevar a
cabo la destilacion para recuperar una sustancia valiosa, un procedimiento para descomponer el subproducto
formado durante la produccion de acidos (met)acrilicos, caracterizado por que como dicha columna de
destilacion, se usa una columna de destilacion provista internamente con platos de tipo disco y donut.

c2. El procedimiento de acuerdo con el ¢c1 anterior, en el que el subproducto formado durante la produccién de
acido (met)acrilico es el liquido de la parte inferior de una columna de fraccionamiento en la etapa final para
producir acido (met)acrilico, y el subproducto formado durante la produccion del éster (met)acrilico es el liquido
de la parte inferior de una columna de fraccionamiento para separar una fraccién de alto punto de ebullicién en la
etapa de purificacion del éster (met)acrilico.

c3. El procedimiento de acuerdo con el c1 o c2 anteriores, en el que el subproducto formado durante la
produccion de acido (met)acrilico y/o el subproducto formado durante la produccion de un éster (met)acrilico
contiene un producto de adicidon de Michael que tiene agua, un alcohol o acido (met)acrilico afiadido a un grupo
(met)acriloilo.

c4. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los ¢1 o c3 anteriores, en el que la temperatura de la
reaccion de descomposicion térmica es de 120 a 280 °C, y el tiempo de reaccién de la descomposicion térmica
es de 0,5 a 50 horas.

d1. Un procedimiento para descomponer un subproducto formado durante la produccién de acidos (met)acrilicos,
que comprende descomponer en un reactor de descomposicion un subproducto formado durante la produccién
de acido (met)acrilico y/o un subproducto formado durante la produccion de un éster (met)acrilico, y destilar el
producto descompuesto procedente del reactor de descomposicion, caracterizado por que se afiade oxigeno o
un gas que contiene oxigeno a un destilado procedente del reactor de descomposicion.

d2. El procedimiento de acuerdo con el d1 anterior, en el que el subproducto formado durante la produccion de
acido (met)acrilico es el liquido de la parte inferior de una columna de fraccionamiento en la etapa final para
producir acido (met)acrilico, y el subproducto formado durante la produccion del éster (met)acrilico es el liquido
de la parte inferior de una columna de fraccionamiento en la etapa final para producir el éster (met)acrilico, o las
colas de una columna de separacién de acido (met)acrilico.

d3. El procedimiento de acuerdo con el d1 o d2 anteriores, en el que el subproducto que se va a descomponer
contiene un producto de adiciéon de Michael.

d4. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los d1 o d3 anteriores, en el que el gas que contiene el
oxigeno es aire u oxigeno diluido con un gas inerte.

d5. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los d1 o d4 anteriores, en el que el gas que contiene
oxigeno se afiade a una linea de descarga para un destilado procedente del reactor de descomposicion, o a la
porcién superior del reactor de descomposicion.

e1. En un procedimiento para producir acido acrilico, que comprende poner en contacto con un disolvente un gas
que contiene acido acrilico obtenido mediante oxidacién catalitica de propano o propileno, recoger acido acrilico
en la forma de una solucién que contiene acido acrilico, y purificar el acido acrilico mediante destilacion de la
solucién que contiene acido acrilico obtenida, un procedimiento para recuperar acido acrilico, caracterizado por
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que las colas obtenidas de la parte inferior de una columna de fraccionamiento de acido acrilico, o un liquido
obtenido calentando y concentrando dichas colas, se suministra a un reactor de descomposicion térmica para
descomponer un oligémero de acido acrilico en el liquido, y el acido acrilico obtenido se recupera en una etapa
de purificacion, en la que el liquido que se va a suministrar al reactor de descomposicion térmica o desde el
liquido recuperado del reactor de descomposicion térmica, se precipita y separa el acido maleico contenido en el
liquido.

e2. El procedimiento de acuerdo con el e1 anterior, en el que la composiciéon del liquido que se va a suministrar
al reactor de descomposicion térmica o el liquido recuperado del reactor de descomposicion térmica se ajusta
para convertirse en una solucion que comprende al menos un 70 % en peso de acido acrilico, de 1,6 a 28 % en
peso de acido maleico y/o anhidrido maleico y agua, teniendo una relacién molar de:

Agua

{relacién molar} =< 1,0

od

Acido maleico + Anhidrido maleico x 2

£

y se precipita acido maleico a entre 20 y 70 °C en un intervalo de 0,5 a 5 horas, seguido por filtracion y
separacion.

e3. El procedimiento de acuerdo con el e1 o e2 anteriores, en el que en el momento de la operacion de
separacion de acido maleico, un hidrocarburo alifatico o aromatico se afiade en una relacién de volumen de entre
1/2 a 4 veces.

e4. El procedimiento de acuerdo con el €3 anterior, en el que el hidrocarburo que se va a afiadir es un disolvente
que se va a usar para recoger el gas que contiene acido acrilico, o un agente azeotrépico que se va a usar para
la purificacién mediante deshidratacién destilacién de acido acrilico.

f1. Un procedimiento para instalar un medidor de nivel de liquido en un caso en el que el medidor de nivel de
liqguido se instala en un lugar en el que se almacena un liquido que contiene un compuesto facilmente
polimerizable, en una instalacion para la producciéon del compuesto facilmente polimerizable, caracterizado por
que una linea de deteccion del lado de presién alta del medidor de nivel de liquido se conecta a una linea de
descarga del liquido almacenado.

f2. El procedimiento de acuerdo con el f1 anterior, en el que el angulo de conexién a entre la linea de deteccion
del lado de presion alta y la linea de descarga de liquido es de 5 a 90°.

f3. El procedimiento de acuerdo con el 1 anterior, en el que la relaciéon dimensional D,/D+1 es de 1 a 20 en el que
D es el diametro de la tuberia de la linea de deteccién del lado de la presion alta y D, es el diametro de la
tuberia de la linea de descarga de liquido.

f4. El procedimiento de acuerdo con el f1 anterior, en el que la linea de descarga de liquido se conecta a una
columna de destilacion, un depdsito a reflujo de la columna de destilacién, una columna de reacciéon de
descomposicion, un evaporador de pelicula fina, un depdsito de gas condensado liquido en la parte superior de
la columna, un depésito de almacenamiento vertical, un depdsito de almacenamiento horizontal o un depdsito.

5. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los f1 o f4 anteriores, en el que la linea de deteccion del
lado de la presion elevada y/o la linea de deteccion del lado de presién baja del medidor de nivel de liquido se
calienta o atempera.

6. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los f1 o f5 anteriores, en el que la linea de deteccion del
lado de la presion elevada y/o la linea de deteccion del lado de presién baja del medidor de nivel de liquido se
conecta con una entrada de gas y/o un liquido.

7. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los f1 o f6 anteriores, en el que el compuesto facilmente
polimerizable es acido (met)acrilico o su éster, y el liquido que se va a medir mediante el medidor de nivel de
liquido, contiene al menos un miembro seleccionado entre un dimero de acido acrilico, ésteres del acido (-
(met)acriloxipropionico, ésteres del acido B -alcoxipropionico, acido B-hidroxipropionico y ésteres del acido B -
hidroxipropiénico.

Breve descripcién de los dibujos

La Fig. 1 muestra un ejemplo de la linea de produccion por la reaccion de descomposicion térmica (se forma el
flujo en espiral debido al liquido de retorno en el reactor de descomposicion).

La Fig. 2 muestra un ejemplo de la linea de produccion por la reaccion de descomposicion térmica (se forma el
flujo en espiral debido al liquido de la materia prima suministrado al reactor de descomposicion).

La Fig. 3 muestra un ejemplo de la linea de produccion por la reaccion de descomposicion térmica (se forma el
flujo en espiral debido a los alabes de agitacion).

La Fig. 4 es una vista que muestra la seccidon transversal en una direccion horizontal del reactor de
descomposicion Ay la relacion de posicion para la conexion con las lineas para formar el flujo en espiral.

La Fig. 5 es una vista esquematica que muestra una sustancia sélida acumulada en la parte inferior del reactor
de descomposicion A (una vista en seccion transversal en la direccion longitudinal de la columna).

La Fig. 6 muestra un ejemplo de la linea de produccion mediante la reaccion de descomposicion térmica.

La Fig. 7(a) es una vista esquematica de la seccioén transversal que muestra una columna de destilacion provista
de discos de placas planas y con forma toroidal adecuados para llevar a cabo el procedimiento para
descomponer un subproducto formado durante la produccion de acidos (met)acrilicos de acuerdo con la presente
invencion.
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La Fig. 7(b) es una vista en perspectiva de las porciones esenciales de la Fig. 7(a).

La Fig. 8(a) es una vista esquematica de la seccidn transversal que muestra una columna de destilacién que se
ha proporcionado con discos de placas inclinadas y con forma toroidal, adecuados para llevar a cabo el
procedimiento para descomponer un subproducto formado durante la produccién de acidos (met)acrilicos de
acuerdo con la presente invencion.

La Fig. 8(b) es una vista alargada de las porciones esenciales de la Fig. 8(a).

La Fig. 9 es un ejemplo del diagrama de flujo para la produccién de acido acrilico y un éster acrilico.

La Fig. 10 es otro ejemplo del diagrama de flujo para la produccion de un éster acrilico. La Fig. 11 es un
diagrama de flujo para la descomposicion de un liquido de alto punto de ebullicion.

La Fig. 12 es una vista que muestra la instalacion completa en la que el procedimiento para instalar un medidor
de nivel de liquido de la presente invencion se aplica a una columna de reaccién de descomposicion (material
con un alto punto de ebullicion) y un depdsito de liquido enfriado por gas en la parte superior en la produccion de
acido acrilico.

La Fig. 13 es una vista parcialmente ampliada que muestra un medidor de nivel de liquido instalado en la
columna de reaccién de descomposicion (material con un alto punto de ebullicion) de la Fig. 11.

La Fig. 14 es una vista parcialmente ampliada que muestra un medidor de nivel de liquido instalado en el
depdsito de liquido enfriado con gas de la parte superior de la Fig. 11.

Explicacion de los simbolos de referencia

A: Reactor de descomposicion B: Bomba de la parte inferior
C: Intercambiador de calor para calentar D: Medios de agitacion
E: Deposicion F: Valvula de control de descarga intermitente

1: Linea de suministro del material con alto punto de ebullicién

2: Linea de descarga de liquido de la parte inferior

2-1, 2-2: Lineas residuales de descarga de liquidos

3: Linea se suministro del intercambiador de calor para calentamiento
3-2: Linea de retorno del calentamiento

4: Linea de descarga del residuo de reaccion

5: Linea de retorno de formacion del flujo en espiral

6: Linea de recuperacién de sustancias valiosas

7: Linea de suministro del medio de calentamiento

8: Linea de descarga del medio de calentamiento

31, 33: Columnas de destilaciéon

31D, 33D: Puertos de descarga de las colas

32A, 34A: Platos de disco 32B 34B: Platos con forma toroidal

35: Distribuidor

41: Columna de reaccién de descomposicion 42 46: Bombas

43: Intercambiador de calor para calentamiento

44a: Linea de gas de la parte superior de la columna

44, 47: Intercambiadores de calor 45: Depdsito de liquido enfriado
6A: Columna de reaccion de descomposicion (material de alto punto de ebullicion)
6E: Depdsito de liquido enfriado con gas en la parte superior de la columna
H1, H2: Medidores de nivel de liquido

62: Linea de descarga de liquido de la parte inferior

62a: Tuberia corta de descarga de liquido de la parte inferior

62b: Conducto de descarga de liquido de la parte inferior

65: Linea de descarga de liquido de la parte inferior

65a: Tuberia corta de descarga de liquido de la parte inferior

65b: Conducto de descarga de liquido de la parte inferior

11, 13: Linea de deteccién del lado de la presion alta

11a, 13a: Tuberias cortas de deteccién del lado de la presion alta
11b, 13b: Conductos de deteccion del lado de la presién alta

12, 14: Linea de deteccion del lado de la presion baja

12a, 14a: Tuberia corta de deteccion del lado de la presion baja

12b, 14a: Conductos de deteccion del lado de la presion baja

a: Angulo de conexién entre la linea de deteccién del lado de la presién alta y la linea de descarga de liquido.

Mejor modo de llevar a cabo la invencion

Realizacién a

Esta realizacion se ha llevado a cabo sobre la base del descubrimiento de que en una reaccion de descomposicion
de un producto de adiciéon de Michael de acido acrilico o un éster acrilico es muy eficaz hacer que el liquido de la
parte inferior de la columna fluya en direccion perimetral para evitar la acumulacion de sustancia soélida en la parte
inferior de la columna de reaccion de descomposicidon y evitar por lo tanto la polimerizacion debida a dicha
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acumulacion.

1. acido (met)acrilico y éster (met)acrilico

La presente invencion se puede aplicar al tratamiento por descomposicién de una mezcla de alto punto de ebullicion
(material de alto punto de ebullicidon) obtenida durante la produccion de acido (met)acrilico o un éster (met)acrilico.
Por ejemplo, se puede aplicar a un procedimiento para producir acido (met)acrilico por oxidacion catalitica en fase
vapor de propileno o isobutileno en presencia de un catalizador de 6xido compuesto de tipo Mo-Bi para formar
acroleina o metacroleina, seguido por una oxidacion catalitica en fase vapor en presencia de un catalizador de 6xido
compuesto de tipo Mo-V. En este caso, la reaccion preliminar para formar principalmente acroleina o metacroleina
oxidando propileno o similar, y la dltima reaccidn para formar principalmente acido (met)acrilico oxidando acroleina o
metacroleina, se puede llevar a cabo en reactores separados, respectivamente, o dichas reacciones se pueden
llevar a cabo en un reactor empaquetado con el catalizador para la reaccion preliminar y el catalizador para la
reaccion posterior. Ademas, la presente invencion es también aplicable a un procedimiento para producir acido
acrilico mediante una oxidacién en fase vapor de propano por medio de un catalizador de 6xido compuesto de tipo
Mo-V-Sb. Ademas, es también aplicable a un procedimiento para producir un éster acrilico haciendo reaccionar un
alcohol a acido (met)acrilico.

Una mezcla de alto punto de ebullicion (material de alto punto de ebullicién) obtenida tras separar el producto
deseado en estos procedimientos es el objeto que se va a descomponer mediante la presente invencion. Como
éster acrilico, se puede mencionar un alquilo C1.s 0 éster de cicloalquilo. Por ejemplo, se pueden mencionar acrilato
de metilo, acrilato de etilo, acrilato de butilo, acrilato de isobutilo, acrilato de terc-butilo, acrilato de 2-etilhexilo,
acrilato de 2-hidroxietilo, acrilato de 2-hidroxipropilo o acrilato de metoxietilo. También con respecto a un éster
metacrilico, se pueden mencionar ésteres similares a los anteriores.

Producto de adicién de Michael

El producto de adicion de Michael contenido en el material de alto punto de ebullicién, como el objeto que se va a
descomponer mediante la presente invencion, es uno que tiene un compuesto de hidrégeno activo tal como agua, un
ion de alcohol o acido (met)acrilico afiadido a un doble enlace carbono-carbono de acido (met)acrilico o un éster
(met)acrilico. Especificamente, el producto de adicion de Michael en el caso de producir acido acrilico, puede, por
ejemplo, ser un dimero de acido acrilico (a partir de ahora en el presente documento), un trimero de acido acrilico (a
partir de ahora en el presente documento el trimero), un tetramero de acido acrilico (a partir de ahora en el presente
documente el tetramero) o acido B-hidroxipropiénico, como se ilustra a continuacion.

Dimero: H,C=CH-C(=0)-O-CH,-CH,-C(=0)-OH

Trimero H,C=CH-C(=0)-O-CH,-CH»-C(=0)-O-CH>-CH,-C(=0)-OH

Tetramero H,C=CH-C(=0)-O-CH,-CH>-C(=0)-O-CH,-CH»-C(=0)-O-CH,-CH,-C(=0)-OH
acido B-hidroxipropionico: HO-CH,-CH,-C(=0)-OH

Por otra parte, el producto de adicién y los productos de adicion de Michael subproducidos en una etapa para
producir un éster acrilico, puede, por ejemplo, ser un producto de adicién de Michael de acido acrilico al éster
acrilico anterior, especificamente un éster B-acriloxipropionico (un éster del dimero); un producto de adicién de
Michael de un alcohol, especificamente un éster del dimero, el trimero o el tetramero, acido B- hidroxipropiénico,
ésteres B -hidroxipropidénicos o ésteres B-alcoxipropionicos.

un éster B-acriloxipropionico: H,C=CH-C(=0)-O-CH,-CH,-C(=0)-OR

un éster B -alcoxipropionico: RO-CH,-CH,-C(=0)-OR

un éster del trimero: H,C=CH-C-(=0)-0O-CH;-CH,-C(=C)-O-CH,-CH,-C(=0)-OR
un éster B-hidroxipropiénico: HO-CH2-CH2-C(=0)-OR

acido B-hidroxipropionico: HO-CH,-CH,-C(=0)-OH

También con respecto al acido metacrilico y un éster metacrilico, se aplicara sustancialmente el mismo que el
anterior. La Unica diferencia es que como resultado de la sustitucion del hidrégeno en la posicién a por un grupo
metilo, el acido propidnico (éster) se vuelve acido isobutirico (éster).

El material de alto punto de ebullicién que se va a suministrar al reactor de descomposicién es una mezcla de alto
punto de ebullicion que contiene el producto de la adicion de Michael anterior. El contenido del producto de la
adicion de Michael puede variar en una gran extension debido a los procedimientos de produccion. Sin embargo, es
habitual emplear un material de alto punto de ebullicién que contiene un producto de adicion de Michael en una
cantidad de entre 1 a 90 % en peso, preferentemente de 2 a 70 % en peso. El material de alto punto de ebullicién
contiene también un compuesto subproducido en la etapa de producir acidos (met)acrilicos o un material que se va a
usar como un agente de asistencia en el procedimiento. Especificamente, acido (met)acrilico, ésteres (met)acrilicos;
acido maleico, ésteres de acido maleico, furfural, benzaldehido polimeros, oligémeros, alcoholes que se van a usar
como materiales para producir ésteres, o inhibidores de la polimerizacion, especificamente, pueden, por ejemplo,
mencionarse acrilato de cobre, ditiocarbamato de cobre, un compuesto fendlico o un compuesto de fenotiazina,

El ditiocarbamato de cobre puede ser, por ejemplo, un dialquilditiocarbamato de cobre tal como un
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dimetilditiocarbamato de cobre, dietilditiocarbamato de cobre, dipropilditiocarbamato de cobre o dibutilditiocarbamato
de cobre, un alquilenditiocarbamato ciclico de cobre tal como etilenditiocarbamato de cobre,
tetrametilenditiocarbamato de cobre, pentametilenditiocarbamato de cobre o hexametilenditiocarbamato de cobre, o
un oxidialquilenditiocarbamato ciclico de cobretal como oxidietilenditiocarbamato de cobre, EI compuesto de fenol
puede ser, por ejemplo, hidroquinona, metoxihidroquinona (metoquinona), pirogallol, resorcinol, fenol o cresol. El
compuesto de fenotiazina puede ser, por ejemplo, fenotiazina, bis-(a-metilbencil) fenotiazina, 3,7-dioctilfenotiazina o
bis(a-dimetilbencil)fenotiazina. En algunos casos, pueden estar contenidos materiales diferentes de los
anteriormente mencionados dependiendo del procedimiento, sin afectar de manera adversa la presente invencion.

Procedimiento para producir acidos (met)acrilicos

El material de alto punto de ebullicién anteriormente mencionado puede obtenerse, por ejemplo, mediante una etapa
de purificacion tal como una extraccion o destilacion después de poner en contacto un gas que contiene acido
(met)acrilico obtenido por oxidacion catalitica en fase vapor de propileno o acroleina con agua o un disolvente
organico para recoger acido (met)acrilico en forma de solucion. El procedimiento para producir un éster (met)acrilico,
por ejemplo, comprende una etapa de reaccion de esterificacion de hacer reaccionar acido (met)acrilico con un
alcohol en presencia de un acido organico o una resina catidnica de intercambio de iones o similar como catalizador,
y una etapa de purificacion de llevar a cabo la extraccion, evaporacion o destilacién como operacion unitaria para
concentrar la solucion de éster (met)acrilico bruto obtenida mediante la reaccién. Cada operacidon unitaria se
selecciona adecuadamente dependiendo de la relacién de materia prima del acido (met)acrilico al alcohol en la
reaccion de esterificacion, el tipo del catalizador que se va a usar para la reaccién de esterificacion o las
propiedades fisicas de las materias primas, los subproductos de reaccion, etc.

Diagrama de flujo de la reaccién de descomposiciéon térmica del material de alto punto de ebullicién

La descripcion se preparara con referencia a los dibujos. La Fig. 1 es un ejemplo de la linea de produccion mediante
la reaccién de descomposicién térmica de la presente invencion. El material de alto punto de ebullicién se suministra
mediante una linea 1 a un reactor de descomposicién A. El suministro al reactor de descomposicién A se puede
llevar a cabo de manera continua o intermitente (de forma semicontinua), pero se prefiere el suministro continuo.
Una sustancia valiosa formada en el reactor de descomposicion y una parte de los materiales que constituyen el
material de alto punto de ebullicion se extraera de forma continua en estado gaseoso desde la linea 6 de
recuperacion y volvera al procedimiento de produccion, ya que esta en el estado gaseoso o enfriado a un estado
liquido. En un caso en el que el reactor de descomposicion A es un reactor de tipo columna, una parte del liquido
enfriado puede volver como liquido de reflujo a la parte superior del reactor de descomposicion.

El liquido residual se extraera mediante una linea de descarga de liquido residual 2 y la bomba B de la parte inferior,
y una parte del mismo se suministra a un intercambiador de calor C para calentar mediante una linea 3 y volver al
reactor de descomposicion A. El resto se descargara fuera del sistema mediante una linea 4. La relacion entre la
cantidad de liquido de retorno y la cantidad de descarga puede ajustarse adecuadamente dependiendo de diversos
factores tal como el equilibrio de calor en el intercambiador de calor para calentamiento y el tiempo de retencion en
el reactor de descomposicion. El flujo en la direccion perimetral (a partir de ahora en el presente documento
denominado como flujo en espiral) en el reactor de descomposicion de la presente invencion se forma por el liquido
de retorno de la linea 5 en la Fig. 1. La linea 5 se dispone en la direccion tangente al cuerpo principal del reactor de
descomposicion, y se formara el flujo en espiral en el reactor mediante el flujo suministrado desde la linea 5. La
cantidad de liquido de retorno de la linea 5 se selecciona usualmente en un intervalo de entre 0,2 a 5 veces en peso,
basandose en la cantidad de materia prima suministrada desde la linea 1. Si la cantidad de liquido de retorno es
menor que el intervalo anterior es dificil que tienda a formarse un flujo en espiral adecuado. El liquido de retorno
para calentamiento, que fluye a través de la linea 3-2, no esta relacionado con la formacién del flujo en espiral, y su
caudal se determina dependiendo de, por ejemplo, un equilibrio térmico.

La Fig. 2 es una en la que el flujo en la direccion perimetral se realiza mediante el liquido de la materia prima
suministrado al reactor de descomposicion, y esto se lleva a cabo mediante la linea 1. La linea 1 se dispone en la
direccion tangente al cuerpo principal del reactor de descomposicion, y se formara el flujo en espiral en el reactor
mediante el liquido de la materia prima suministrado desde la linea 1. En este caso, se requiere que la linea 1 esté
controlada de tal manera que la superficie del liquido esté por debajo de la superficie del liquido del liquido de
reaccion retenido en el reactor de descomposicion.

La Fig. 3 es un ejemplo de un equipo para formar el flujo en espiral en el reactor de descomposiciéon por medio de
alabes de agitacion.

Se suministra el material de alto punto de ebullicion desde la linea 1 al reactor de descomposicién A. Se extraera
una sustancia valiosa y una parte de los materiales que constituyen el material de alto punto de ebullicion,
descompuestos en el reactor de descomposicion A procedente de la linea de recuperacion 6 y retornara al
procedimiento de produccion en estado gaseoso o enfriado en estado liquido. En un caso en el que el reactor de
descomposicion A es un reactor de tipo columna, la parte del liquido enfriado puede volver como liquido de reflujo a
la parte superior del reactor de descomposicion. El liquido residual se descargara desde la linea 4 fuera del sistema.
La linea 7 de suministro de medio calefactor y la linea 8 de descarga de medio calefactor son ilustrativas, y
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dependiendo del tipo del medio calefactor, las posiciones de la linea de suministro y de la linea de descarga pueden
cambiarse.

El flujo en la direccion perimetral (el flujo en espiral) en el reactor de descomposiciéon de la presente invencion se
consigue mediante los medios de agitacion del liquido residual D en la Fig. 3. Los medios de agitaciéon D
comprenden alabes de agitacion, un eje de agitacion y un motor de agitacion, por lo cual el liquido interno del reactor
de descomposicion puede formar un flujo de liquido en la direccion perimetral. La velocidad de rotacién de los alabes
de agitacion se selecciona de manera adecuada usualmente dependiendo de la forma o del diametro de los alabes,
de tal manera que la velocidad terminal directa de los alabes sera usualmente de 0,2 a 5 m/s. El liquido residual que
forma el flujo en espiral se extraera de la linea 2-1 o 2-2 de descarga del liquido residual. La linea 2-1 de descarga
del liquido residual representa un ejemplo en el que esta se dispone en una direccion tangente al cuerpo principal
del reactor de descomposicion, y la linea 2-2 de descarga del liquido residual representa un ejemplo en el que esta
se dispone en la porcion central del reactor de descomposicion. En el caso de la linea 2-1 de descarga , junto con el
efecto de agitacion de los alabes, se puede mantener un buen flujo en espiral.

La Fig. 4 es una vista que muestra la seccioén transversal del reactor de descomposicion Ay la relacion de posicion
para la conexion con las lineas formadoras del flujo en espiral. La linea 5 (linea 5 de retorno formadora del flujo en
espiral) en la Fig. 1 o la linea 1 (linea 1 de suministro de material con un alto punto de ebullicién) en la Fig. 2 se
dispone en la direccion tangente al cuerpo principal del reactor de descomposicion, por lo cual se puede formar un
flujo en la direcciéon perimetral (un flujo en espiral) en el reactor de descomposicién. Ademas, la linea 2-1 de
descarga del liquido residual en la Fig. 3 se dispone en una direccion tangente al cuerpo principal del reactor de
descomposicion, por lo cual junto con el efecto de agitacion de los alabes, se puede mantener un buen flujo en
espiral.

La Fig. 5 es una vista (vista en seccion transversal longitudinal de la columna) que muestra esquematicamente una
sustancia solida acumulada en la parte inferior del reactor de descomposiciéon A. Si se unen los productos
acumulados de la izquierda y la derecha, el puerto de descarga estara en un estado obturado, por lo cual la
extraccion del liquido de la parte inferior sera imposible, y la bomba B de la parte inferior puede experimentar
cavitacion.

Reaccién de descomposicion térmica del material de alto punto de ebullicién

El producto de adicion de Michael contenido en el material de alto punto de ebullicién se puede descomponer a un
monoémero que contiene acido (met)acrilico como el componente principal. En un caso en el que el éster
(met)acrilico esta contenido en el material de alto punto de ebullicién, puede hidrolizarse a acido (met)acrilico y un
alcohol, o puede recuperarse tal cual en forma de un éster sin descomposicion, dependiendo de las condiciones.

La temperatura de la reaccion de descomposicion se ajusta entre 110 y 250 °C, preferentemente entre 120 a 230 °C.
En la Fig. 1, el material de alto punto de ebullicion se calenté en el intercambiador de calor para el calentamiento, y
se controla la temperatura. Diferente de aquel en el que se instala un calefactor fuera del reactor de descomposiciéon
A, como se muestra en la Fig. 1, esta disponible, por ejemplo, un calefactor de tipo bobina interna en el reactor de
descomposicion de un calefactor de tipo encamisado instalado alrededor del reactor de descomposicion, y se puede
usar un dispositivo calefactor de cualquier tipo.

El tiempo de retencién para la reacciéon de descomposicion varia dependiendo de la composicidon del material de alto
punto de ebullicién, la presencia o ausencia del catalizador y la temperatura de reaccion de la descomposicion. En
un caso en el que la temperatura de la reaccion de descomposicion es baja, es un tiempo relativamente largo, tal
como de 10 a 50 horas, y en un caso en el que la temperatura de la reaccion de descomposicion es alta, es de 30
minutos a 10 horas. La temperatura de reaccién puede ser tanto a una condiciéon de presién reducida como a una
condicion de presion atmosférica.

La reaccién de descomposicion se puede llevar a cabo utilizando solo el material de alto punto de ebullicién como el
objeto. Sin embargo, para acelerar la reaccién de descomposicion, esta se puede llevar a cabo en presencia de un
catalizador acido o en presencia de agua. Como catalizador de la reaccion de descomposicion se usa principalmente
un acido o un acido de Lewis, tal como acido sulfurico, acido fosférico, acido metanosulfénico, acido
paratoluenosulfénico o cloruro de aluminio, El catalizador y/o el agua pueden mezclarse previamente con el material
de alto punto de ebulliciéon, o se pueden suministrar al reactor de descomposiciéon A por separado a partir del
material de alto punto de ebullicidn. En un caso en el que un polimero, un inhibidor de la polimerizacién, un
catalizador, etc., estén contenidos en el material de alto punto de ebullicion, habitualmente permaneceran y se
concentraran en el residuo de descomposicion sin descomponerse.

Estructura del reactor de descomposicion

La estructura del reactor de descomposicion A puede ser cualquier estructura tal como un tipo columna o un tipo
tanque. En el caso de un reactor de tipo columna, se pueden instalar platos o materiales de empaquetamiento que
se usan comunmente en una columna de destilacion como contenido, por lo cual se pueden llevar a cabo no solo la
reaccion de descomposicién, sino también una operacién de destilacion, que es preferido. Como material de
empaquetamiento puede utilizarse, por ejemplo, un material de empaquetamiento regular tal como SULZER
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PACKING fabricado por SULZER BROTHERS LTD., SUMITOMO SULZER PACKING o MELLAPACK fabricado por
SUMITOMO HEAVY INDUSTRIES, LTD., GEMPAK fabricado por GLITSCH, MONTZ PACK fabricado por MONTZ,
GOODROLL PACKING fabricado por TOKYO TOKUSHU KANAAMI K.K., HONEYCOMB PACKING fabricado por
NGK IN- SULATORS, LTD. o IMPULSE PACKING fabricado por NAGAOKA INTERNATIONAL CORPORATION,
puede, por ejemplo,

Como material de empaquetamiento irregular puede mencionarse, por ejemplo, INTALOX SADDLE fabricado por
NORTON, TELLERETTE fabricado por Nittetu Chemical Engineering Ltd.,, PALL RING fabricado por BASF,
CASCADE MINI-RING fabricado por MASS TRANSFER o FLEXIRING fabricado por JGC CORPORATION, Se
puede usar uno cualquiera de dichos materiales de empaquetamiento, o se puede usar mas de uno de ellos en
combinacion. Los platos, por ejemplo, pueden ser platos de campana, platos perforados, platos de burbujeo, platos
de superflujo o platos de flujo maximo que tienen una toma de gas lateral o platos o discos dobles y platos de tipo
toroidal que no tienen una toma de gas lateral. Los platos o los materiales de empaquetamiento se pueden usar
combinados, o el mencionado contenido puede no estar presente en el reactor de descomposicion.

En la presente invencion, el flujo de liquido en la direccion perimetral (el flujo en espiral) es aquel que se genera de
forma forzada, y se puede llevar a cabo el mencionado suministrando el material de alto punto de ebulliciéon o el
liquido de retorno de las colas (el liquido de la parte inferior) desde una direcciéon tangente del reactor. En un caso
en el que no esta presente la entrada de suministro desde una direccién tangente, el flujo en espiral se forma
agitando alabes que se proporcionan en el reactor. En algunos casos, ambos medios se pueden usar en
combinacion.

En el caso de un reactor de tipo tanque provisto de alabes de agitacion, se puede proporcionar una pantalla
deflectora, segun requiera el caso. Los alabes de agitacion pueden ser de cualquier tipo siempre que sean capaces
de generar un flujo perimetral. Especificamente, se pueden mencionar alabes de anclaje, alabes de paleta
multietapas (al menos una etapa), alabes de paleta inclinados multietapas (al menos una etapa) alabes en celosia,
alabes MAXBLEND (marca comercial, fabricado por SUMITOMO HEAVY INDUSTRIES, LTD.), ALABES FULLZONE
(marca comercial, fabricado por SHINKO PANTEC CO., LTD., etc., y se puede usar al menos un tipo en al menos
una etapa. Los ALABES FULLZONE son de tal manera que los alabes de tipo flujo radial se unen en dos etapas en
la direccion del eje de rotacion sobre un eje de rotacion instalado verticalmente en el centro del reactor, y los alabes
adyacentes en la direccion del eje de rotacién estan en una relaciéon de posicion a la direccion del eje de rotacion de
tal manera que sus fases estan desplazadas entre si en no mas de 90° y la porcion mas inferior de la etapa superior
uno de los alabes adyacentes en la direccion del eje de rotacion, se localiza por debajo de la porcion mas elevada
de la etapa inferior uno (véase el documento JF-A-7-33804). Particularmente preferidos como alabes de agitacion,
estan los alabes de anclaje, los alabes en celosia o ALABES FULLZONE.

Con respecto a las placas deflectoras (a partir de ahora en el presente documento deflectores) instaladas junto con
los alabes de agitacion, no existe restriccion en la presente invencion. Se puede emplear cualquier tipo, o no se
pueden instalar deflectores. Especificamente, se pueden mencionar un tipo varilla, un tipo placa puede mencionarse,
por ejemplo, un tipo peine, y se puede instalar al menos un tipo y al menos un miembro. Se prefiere particularmente
instalar un tipo varilla o un tipo placa.

Descarga del residuo del reactor de descomposiciéon

El residuo de descomposicién se puede descargar del reactor de descomposicion mediante un procedimiento
adecuado. La posicion de descarga de la parte inferior del reactor de descomposicion puede estar en cualquier lugar
siempre que esté en la porcion final inferior de la columna. Es preferible en un intervalo de 1/2 del diametro de la
columna a partir de la porcidon mas baja inferior.

Si se localiza por encima de la porcion final, una sustancia sélida se acumulara en la porcion final. El residuo se
almacena en, por ejemplo, un depdsito y a continuacion se recircula a un tratamiento de incineracion o un
procedimiento de produccién. Por otra parte, acido acrilico, acido metacrilico, un alcohol, etc., como productos de
descomposicion del producto de la adicion de Michael o el éster se descargaran de forma continua desde la parte
superior (la parte superior de la columna) del reactor de descomposicion. Se dirigen a un sistema de purificaciéon o
se recirculan a una posicién adecuada en el procedimiento de produccion.

Realizacién b

Esta realizacion b se ha llevado a cabo sobre la base del descubrimiento de que en una reaccién de descomposicion
de un producto de adicion de Michael de acidos (met)acrilicos se puede llevar a cabo sin obturacion durante un largo
tiempo mediante descarga por pulsos, es decir, descarga intermitente del liquido de la parte inferior en vez de
descarga continua desde la parte inferior del reactor. EI motivo por el cual se puede evitar eficazmente la obturacion
no se entiende claramente. Sin embargo, a partir de los hechos experimentales, los presentes inventores consideran
que la obturacion en una tuberia con un flujo constante se vera perturbada por el flujo del liquido debido al fluir
intermitente, y debido al efecto perturbador del flujo de liquido, la obturacion puede suprimirse de forma
extremadamente eficaz a pesar del hecho de que el flujo de liquido se detendra temporalmente.

"Acido (met)acrilico y éster (met)acrilico”,
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"Producto de adicién " y "Procedimiento para producir acidos (met)acrilicos son los mismos que en el caso de la
Realizacion a.

Diagrama de flujo para la linea de produccién mediante la reaccién de descomposicion térmica del material de alto
punto de ebullicion

La Fig. 6 es un ejemplo de la linea de produccion mediante la reaccion de descomposicion térmica de la presente
invencion, que es igual al caso de la Realizacion a excepto que C representa un intercambiador de calor para el
calentamiento, F una valvula de control de descarga intermitente, y 3 una linea de suministro del intercambiador de
calor para calentamiento

El material de alto punto de ebullicion se suministra a un reactor de descomposiciéon A a partir de la linea 1. El
suministro al reactor de descomposicion A puede llevarse a cabo de manera continua o intermitente (de forma
semicontinua), pero se prefiere el suministro continuo. Una sustancia valiosa y una parte de los materiales que
constituyen el material de alto punto de ebullicion formado en el reactor de descomposicion se extrae de forma
continua en estado gaseoso desde de la linea 6 de recuperacion y vuelve al procedimiento de produccién ya que
esta en estado gaseoso o enfriado a un estado liquido. En un caso en el que el reactor de descomposicion A es un
reactor de tipo columna, una parte del liquido enfriado puede volver como liquido de reflujo a la parte superior de la
columna del reactor de descomposicion. El liquido de la parte inferior se extrae desde la linea 2. y mediante una
bomba (3, una parte se suministra a un intercambiador de calor C para calentar y volver al reactor de descomposicién
A. El resto se descargara fuera del sistema desde la linea 4 mediante una valvula de control de descarga
intermitente D como la parte esencial de la presente invencién. El nimero de referencia 5 representa una
conduccién de transporte a un depésito de almacenamiento.

"La reaccién de descomposicion del material de alto punto de ebulliciéon”
"Estructura del reactor de descomposicion" son iguales que en el caso de la Realizacion a.

Descarga intermitente

En la Realizacion b, la caracteristica mas significativa es que el residuo de la descomposicion se descarga de
manera intermitente desde el reactor de descomposicion. La descarga intermitente se lleva a cabo mediante una
valvula D de control de descarga intermitente. El tiempo de cierre de la valvula D es usualmente de 5 segundos a 5
minutos, preferentemente de 10 segundos a 2 minutos, y el tiempo de apertura de la valvula D es usualmente de 2
segundos a 5 minutos, preferentemente de 3 segundos a 2 minutos. La relacion de apertura de la valvula D de
control (porcentaje de tiempo de apertura/tiempo de apertura+tiempo de cierre)) esta preferentemente en un
intervalo de 2 a 50 %, mas preferentemente de 5 a 30 %. Si el tiempo de cierre es mas corto y el tiempo de apertura
es mas largo que el intervalo anterior, puede que no se obtenga de manera suficiente el efecto de supresion de la
obturacion debido a una inercia del flujo del residuo de la descomposicion. Si el tiempo de cierre es largo y el tiempo
de apertura es corto, es probable que tenga lugar la obturacién de la tuberia debido a una influencia del estado
estatico del liquido en la tuberia, siendo la mencionada indeseable. En la descarga continua (tasa de apertura:
100 %), tendra lugar la obturacion de la tuberia como resulta evidente también a partir de un Ejemplo Comparativo a
partir de ahora en el presente documento.

Por otra parte, acido acrilico, acido metacrilico, un alcohol, etc., como productos de la descomposicién del producto
de adicion de Michael o el éster, se descargaran de forma continua desde la parte superior del reactor de
descomposicion (parte superior de la columna).

Se llevaran a un sistema de purificacion, o se pueden recircular a una posicién adecuada del procedimiento de
produccion.

Realizacién ¢

En la Realizacién c, como platos de la columna de destilacion, se usaron platos de tipo disco y de tipo toroidal, por lo
cual se han resuelto problemas de adhesion, deposicion y acumulacion de la sustancia sélida. Concretamente, Los
platos de tipo disco y de tipo toroidal son de tal manera que los platos de discos y los platos toroidales se instalan
alternativamente con una distancia adecuada, y como se muestra en las Figs. 7 y 8, la estructura es muy simple, y la
apertura es extremadamente grande, por lo cual, apenas precipita o se acumula una sustancia solida, por lo cual es
posible resolver los problemas de adhesién, deposicion y acumulacion de la sustancia solida.

Por consiguiente, utilizando una columna de destilacion equipada con platos de tipo disco y de tipo toroidal, se
pueden llevar a cabo de manera constante la descomposicion del subproducto y recuperacion de una sustancia
valiosa durante la produccién de acidos (met)acrilicos. Los platos de tipo disco y de tipo toroidal tienen una
estructura que es extremadamente sencilla. Por consiguiente, en comparacion con una columna de destilacion que
emplea platos convencionales o material de empaquetamiento, existe un aspecto positivo de que el coste de
produccion de la columna de destilacion y los costes de construccion tales como los costes de instalacion, pueden
ser muy bajos.

Ahora, se describira en detalle una realizacién practica del procedimiento para descomponer el subproducto formado
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durante la produccion de acidos (met)acrilicos de acuerdo con la Realizacion c. En primer lugar, con referencia a las
Figs. 7 y 8, se describira la construccion de una columna de destilacién equipada con platos de tipo disco y de tipo
toroidal adecuada para la Realizacion c. La Fig. 7(a) es una vista esquematica de la seccion transversal que muestra
una columna de destilacién equipada con platos planos de disco y de forma toroidal, y la Fig. 7(b) es una vista en
perspectiva ampliada de las porciones esenciales de la Fig. 7(a). Ademas, La Fig. 8(a) es una vista esquematica de
la seccion transversal que muestra una columna de destilacion equipada con platos pendiente y con forma disco-
toroidal, y la Fig. 8(b) es una vista en perspectiva ampliada de las porciones esenciales de la Fig. 8(a).

Los platos de tipo disco-toroidal son tales que una pluralidad de platos con forma de disco y platos con forma toroidal
se disponen alternativamente con una distancia adecuada en la columna de destilacion, y en la columna de
destilacién 31 en la Fig. 7. los platos 32A con forma de disco de tipo de placa plana y los platos 32B con forma
toroidal se disponen alternativamente en la columna. Mientras, en la columna de destilacion 3 en la Fig. 8, los platos
34A con forma de disco de tipo de placa en pendiente y los platos 34B con forma toroidal inclinados en la direccion
del flujo de liquido se disponen alternativamente. En las columnas de destilacion 31 y 33 de las Figs. 7y 8, 31A y
33A son entradas de liquidos, y 31B y 33B son entradas de vapor. Ademas, 31C y 33C son salidas de vapor, y 31D
y 33D son salidas de liquido de la parte inferior. 35 en la Fig. 8 es un distribuidor (dispositivo de dispersion).

La distancia entre los platos con forma de discos 32A y 34A y los platos con forma toroidal 32B y 34B (L en las Figs.
7 y 8) es preferentemente al menos 250 mm a fin de suprimir el arrastre. Si la distancia L es excesivamente grande,
la altura de la columna de destilacion tendra que aumentarse, y por tanto, es preferentemente de casi 500 mm.

La forma de la vista en planta del plato con forma de disco 32A o 34A es preferentemente un circulo perfecto, y su
centro se localiza preferentemente en el centro de la columna de destilacion. Del mismo modo, la forma de la vista
en planta del plato con forma toroidal 32B o 34B es preferentemente un anillo circular perfecto, y la periferia externa
del plato con forma toroidal 32B o 34B esta preferentemente en estrecho contacto con la pared interna de la
columna de destilacion 31 o 33.

El diametro del plato con forma de disco 32A o 34A (D1 en las Figs. 7 y 8) y el diametro de la apertura del plato con
forma toroidal 32B o 34B (D en las Figs. 7 y 8) (denominados algunas veces a partir de ahora en el presente
documento "diametro interno") se seleccionan de manera adecuada en un intervalo de entre 55 a 74 % del diametro
interno de la columna de destilacion 31 o 33. Este tamafio corresponde a un intervalo de entre 30 a 55 % que se ha
representado por la relacion de area abierta en la columna de destilacion 31 o 33.

A fin de evitar la ruta corta (circuito corto) del flujo descendente del liquido en la columna de destilacion 31 o 33, el
diametro D¢ del plato con forma de disco 32A o 34A es preferentemente ligeramente mas grande que el diametro
interno D del plato con forma toroidal 32B o 34B.

Con respecto a la forma de los platos, se prefieren los platos de tipo placa plana sencilla 32A y 32B que se muestran
en la Fig. 7. Sin embargo, como se muestra en la Fig. 8, con los platos 34A y 34B ligeramente inclinados en la
direccion del flujo de liquido, es posible suprimir adicionalmente la acumulacién de una sustancia sélida. El angulo
de la pendiente en dicho caso no esta particularmente limitado, pero se ajusta usualmente de forma preferente en un
intervalo de entre 5 a 45° desde una direccién horizontal.

Un procedimiento para instalar platos con forma de disco 32A y 34A y platos con forma toroidal 32B y 34B en las
columnas de destilacion 31 y 33 puede ser cualquier procedimiento. Este puede ser, por ejemplo, un procedimiento
de fijacion por medio de soportes extendidos desde las paredes de las columnas de destilacion, un procedimiento de
soldadura a las paredes de la columna de destilacién, o un procedimiento en el que las platos con forma de disco se
fijan completamente a un soporte vertical y se montan en las columnas de destilacion en la forma de una estructura
integral.

El numero de placas de los platos con forma de disco y los platos con forma toroidal que se van a instalar en la
columna de destilacion no esta particularmente limitado y se selecciona de forma adecuada de tal manera que se
pueda obtener el comportamiento de separacién requerido para el procedimiento concreto. Si el niUmero de placas
es demasiado pequefio, la cantidad de destilacion del componente de alto punto de ebullicién tiende a ser grande, y
aumentara la cantidad en recirculacion, y disminuira la capacidad de tratamiento del reactor de descomposicion,
siendo la mencionada indeseable. Por otra parte, si el nUmero de placas aumenta mas de lo necesario, no solo
aumentaran los costes de construccion, sino que también disminuira la concentraciéon de la destilacion, en la parte
superior del inhibidor de la polimerizacién contenido en la materia liquida prima, por lo cual es probable que tenga
lugar una reaccion de polimerizacion indeseable del destilado, siendo la mencionada indeseable. Por consiguiente,
los platos con forma de disco y los platos con forma toroidal que se van a instalar se seleccionan preferentemente en
un intervalo de 5 a 20 placas (para este numero de placas, un plato con forma de disco o un plato con forma toroidal
se tomara como una placa).

El acido (met)acrilico de la Realizacion c es preferentemente el obtenido por una reaccién de oxidacion catalitica en
fase vapor del propano, propileno, acroleina, isobutileno, alcohol t-butilico o similares, y un producto de reaccion de
oxidacion gaseosa se enfria e inactiva rapidamente con agua. Después, la separacion de agua y acido (met)acrilico
mediante un procedimiento de destilaciéon azeotropica que emplea un disolvente azeotrépico o mediante un
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procedimiento de extraccion que emplea un disolvente. Ademas, se separan compuestos de bajo punto de ebullicion
tales como acido acético, y a continuacion se separa un componente pesado tal como el producto de adicion de
Michael para obtener un acido (met)acrilico de alta pureza. Por otra parte, se pueden separar agua y acido acético
de manera simultanea por medio de un agente azeotrépico. El producto de la adicion de Michael anteriormente
mencionado se concentrara en la fraccion de alto punto de ebullicion, y se prefiere que esta fraccion, es decir,
usualmente el liquido de la parte inferior de una columna de fraccionamiento, se mezcle con el subproducto formado
durante la produccién de un éster (met)acrilico, de tal manera que se traten todos conjuntamente.

El éster (met)acrilico de la Realizacion c no esta particularmente limitado y puede ser, por ejemplo, (met)acrilato de
metilo, (met)acrilato de etilo, (met) acrilato de n-butilo, (met) acrilato de i-butilo, (met) acrilato de n-hexilo, (met)
acrilato de 2-etilhexilo, (met) acrilato de n-octilo, (met)acrilato de metoxietilo, (met) acrilato de i-nonilo o (met) acrilato
de i-decilo.

El producto de la adicién de Michael es un subproducto que se va a formar en una etapa de reaccién o una etapa de
purificacion en la produccion de acido (met) acrilico y un éster (met) acrilico, y es un compuesto que tiene acido
(met) acrilico, acido acético, un alcohol o agua afiadido del producto de adicion de Michael afiadido a la posicion a o
B de un compuesto que tiene un grupo (met)acriloilo presente en dicho procedimiento de produccién. El compuesto
que tiene un grupo (met)acriloilo presente en el procedimiento de produccién, puede ser, por ejemplo,
(met)acroleina, un acido (met)acrilico, un acido carboxilico que tiene un grupo (met) acriloilo, tal como un acido B-
acriloxipropiénico o un acido B- metacriloxiisobutirico (a partir de ahora en el presente documento ambos se pueden
denominar generalmente como el dimero) que tiene acido (met)acrilico del producto de adicion de Michael afiadido a
dicho acido (met)acrilico, un trimero de acido (met) acrilico (a partir de ahora en el presente documento el trimero)
que tiene acido metacrilico del producto de adicién de Michael afiadido a dicho dimero, o un tetramero de acido
(met) acrilico (a partir de ahora en el presente documento el tetramero) que tiene acido (met)acrilico del producto de
adicion de Michael afiadido a dicho trimero, o el éster (met)acrilico correspondiente que tiene dicho acido carboxilico
que tiene un grupo (met)acriloilo esterificado con un alcohol. Ademas, del mismo modo, puede estar también
contenido uno que tenga acido (met)acrilico del producto de adicion de Michael afiadido a (met) acroleina.
Especificamente, el producto de adicion de Michael de la presente invencion incluye acido B-acriloxipropidnico o
acido B-metacriloxiisobutirico, y su éster y el aldehido del compuesto B-acriloxipropanal o 3-metacriloxiisobutanal),
un acido B-alcoxipropiodnico y su éster, acido B-hidroxipropidnico o acido  -hidroxiisobutirico, y sus ésteres y
compuestos de aldehido, asi como los dimeros, trimeros, tetrameros, etc., y sus compuestos -acriloxi, compuestos
B-acetoxi, compuestos 3 -alcoxi y compuestos B-hidroxi. Ademas, un compuesto que tiene acido acético del
producto de adicion de Michael afiadido a un grupo (met)acriloilo, aunque puede ser en una cantidad muy pequefa.

En la Realizacion ¢, como procedimiento para producir un éster de acido (met)acrilico, es habitual emplear un
procedimiento para hacer reaccionar un alcohol con acido (met)acrilico para la esterificacion, o un procedimiento
para producir un éster acrilico de un alcohol superior, haciendo reaccionar un éster acrilico de un alcohol inferior con
un alcohol superior para transesterificacion. Ademas, el procedimiento de producciéon puede ser tanto un sistema
discontinuo como un sistema continuo. Como catalizador para dicha esterificacién o transesterificacion se emplea
normalmente un catalizador acido.

El procedimiento para producir un éster (met)acrilico comprende preferentemente la etapa de reaccion y una etapa
de purificacién para llevar a cabo el lavado, extracciéon, evaporacion, la destilacion o similares como operacion
unitaria para llevar a cabo la separacion del catalizador, concentracion, purificacion, etc., del éster (met) acrilico
bruto obtenido en dicha etapa de reaccion. La relacién molar del material de partida del acido (met)acrilico o del
éster (met)acrilico al alcohol en la etapa de reaccion puede seleccionarse adecuadamente dependiendo del tipo y la
cantidad del catalizador que se va a usar para la reaccion, el sistema de reaccioén, las condiciones de reaccién, o el
tipo de alcohol utilizado como materia prima.

El producto de adicién de Michael principalmente mediante la reaccién que se concentrara en la parte inferior de la
columna de destilacion (la columna de fraccionamiento) para separar una fraccion de alto punto de ebullicion. Por
consiguiente, en la presente invencion, el liquido de la parte inferior, como el objeto que se va a tratar, se somete a
descomposicion térmica junto con el subproducto procedente de la etapa previa de produccion de acido
(met)acrilico, y el componente Util obtenido se recuperara para la etapa de reaccion del éster (met) acrilico o una
etapa de purificacion.

Aqui, la columna de destilacion para separar la fraccion de alto punto de ebullicién puede variar dependiendo del tipo
del éster (met) acrilico que se va a producir o el procedimiento que se va a utilizar, pero normalmente, es una que
separa el acido (met) acrilico y la fraccion de alto punto de ebullicién, o que separa un éster (met) acrilico y la
fraccion de alto punto de ebullicidon, o que separa acido (met) acrilico, un alcohol y un éster (met) acrilico, y la
fraccion de alto punto de ebullicion. La presente invencién se puede aplicar a todos ellos.

En el liquido de la parte inferior de la columna de fraccién-separacion de alto punto de ebullicién se concentra el
producto de adiciéon de Michael anteriormente mencionado, pero ademas, estan contenidas cantidades sustanciales
de acido (met) acrilico y/o un éster (met)acrilico, y ademas, estan contenidos componentes de alto punto de
ebullicion tales como un inhibidor de la polimerizacién usado en el procedimiento, un oligémero o un polimero
formados en el procedimiento, impurezas de alto punto de ebullicidn en la materia prima o sus productos de
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reaccion, Ademas, en algunos casos, el catalizador utilizado para la etapa de esterificacion o transesterificacion.

Como se ha mencionado anteriormente, el producto de la adicién de Michael subproducido durante la etapa para
producir acido (met)acrilico se concentrara normalmente en la parte inferior de la columna de destilacién (columna
de fraccionamiento) para separar el producto de acido (met) acrilico de la fraccion pesada. En este liquido de la
parte inferior esta contenida una cantidad sustancial de acido (met)acrilico, y ademas, el inhibidor de la
polimerizacion utilizado en el procedimiento, el oligdmero formado en el procedimiento o los componentes de alto
punto de ebullicién también estan incluidos.

En la Realizaciéon ¢, como el sistema de destilacion reactiva en el que la reacciéon de descomposicion del producto
de adicién de Michael y la destilacién y recuperacion de la sustancia valiosa se llevan simultaneamente a cabo, se
puede emplear cualquier sistema tal como un sistema continuo, un sistema discontinuo, un sistema semicontinuo o
un sistema de descarga intermitente, pero se prefiere un sistema continuo. Ademas, el tipo de reactor puede ser
cualquiera de un reactor con deposito de agitacion de tipo de mezcla completa, un reactor con depésito de mezcla
completa de tipo circulacion o un reactor hueco sencillo, sin restringirse a cualquier tipo concreto.

Como catalizador, se pueden usar un catalizador acido de Lewis o una base de Lewis, pero se puede usar la
descomposiciéon térmica simple que no emplea catalizadores. Como condiciones para la reacciéon de
descomposicion, la temperatura es normalmente de 120 a 280 °C, preferentemente de 140 a 240 °C, y el tiempo de
retencion del liquido basado en el liquido de descarga, es de 0,5 a 50 horas, preferentemente de 1 a 20 horas. Con
respecto a la presion de reaccion, se selecciona preferentemente una condicion de tal manera que se va a recuperar
la mayoria de acido (met)acrilico, el éster (met)acrilico, el alcohol, etc., se destilara a la temperatura de reaccion.

En la Realizacion c, se proporciona una columna de destilacion con platos de tipo disco y de tipo toroidal como se
muestra en la Fig. 7 u 8 instalada en el reactor para llevar a cabo la destilacion reactiva. Esta porcion de la columna
de destilacion puede ser una columna directamente conectada al reactor, o una columna independiente de un
sistema que se conecta a una tuberia de vapor procedente del reactor y una tuberia de suministro de liquido
procedente de una columna de destilacion, y de esta manera, el sistema no esta particularmente limitado. Ademas,
el sistema de calentamiento para la destilacion reactiva no esta particularmente limitado y puede ser un tipo bobina
en el reactor, un tipo intercambiador de calor multitubular interno, un tipo camisa externa o un tipo intercambiador de
calor externo.

En un caso en el que se lleva a cabo la destilacién reactiva en un sistema continuo, se puede suministrar la materia
prima a la porcién de la columna de destilacién o a la porcidon del reactor en la parte inferior, pero se prefiere
suministrar esta a la porciéon de la columna de destilacion.

Ademas, en la presente invencion, el subproducto formado durante la produccion de acido (met)acrilico que contiene
el producto de adicidon de Michael, y el subproducto formado durante la produccién de un éster (met) acrilico, se
puede someter por separado al tratamiento de descomposicion térmica, o se puede mezclar y someter al tratamiento
de descomposicién térmica.

Realizaciéon d

La Realizacién d es aquella en la que el oxigeno o un gas que contiene oxigeno se suministra directamente al
destilado que contiene el producto de descomposicién formado por la reaccion de descomposicion del anterior
subproducto y aquel que suprime la polimerizacién de un compuesto facilmente polimerizable en el producto de
descomposicion por la accion de dicho oxigeno. Como resultado de diversos estudios, se ha descubierto que la
polimerizacién del compuesto facilmente polimerizable en el producto de descomposicidon se puede suprimir
suficientemente mediante la adicion de dicho oxigeno o un gas que contiene oxigeno. Se considera que esto es
atribuible al hecho de que el oxigeno afiadido aumentara el efecto supresor de la polimerizacion del inhibidor de la
polimerizacién contenido usualmente en la materia prima para la reacciéon de descomposicion.

En la Realizacion d, el éster (met)acrilico no esta particularmente limitado, pero puede mencionarse uno similar al
descrito en la Realizacion c. Ademas, con respecto al producto de adicion de Michael, pueden mencionarse algunos
similares a los descritos en la Realizacion c.

El liquido alimentado (denominado algunas veces a partir de ahora en el presente documento como liquido de alto
punto de ebullicién) que se va a alimentar a la columna de descomposicién con reaccidon contiene también
sustancias utilizadas o generadas en el procedimiento para producir acido acrilico o ésteres acrilicos.
Especificamente, son acido acrilico, ésteres acrilicos, acido maleico, ésteres de acido maleico, furfural,
benzaldehido, polimeros, oligdmeros, alcoholes que se van a usar como materiales para la produccion de ésteres, y
un inhibidor de la polimerizacion (acrilato de cobre, ditiocarbamato de cobre, un compuesto fendlico, un compuesto
de fenotiazina, etc.).

El ditiocarbamato de cobre anterior puede ser uno similar al descrito en la realizacion a. Ademas, el compuesto de
fenol anterior puede ser uno similar al descrito en la Realizacion a.

Pueden estar contenidas sustancias diferentes de las anteriores dependiendo del procedimiento.
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El acido (met)acrilico en la Realizacién d es el mismo que el descrito en la Realizacion c. Ademas, el procedimiento
para producir un éster (met)acrilico en la Realizacion d, por ejemplo, comprende una etapa de reaccion de
reaccionar un alcohol a acido (met)acrilico para la esterificacion utilizando una resina cationica de intercambio i6nico
como catalizador, y una etapa de purificacion de llevar a cabo el lavado, extraccion, evaporacion, la destilacion o
similares, para llevar a cabo la separacién del catalizador, la concentracion, purificacion, etc., de la solucién de éster
acrilico bruto obtenida en la etapa de reaccion. La relacion molar de materia prima del acido (met)acrilico o el éster
(met)acrilico al alcohol en la etapa de reaccion, el tipo y la cantidad del catalizador que se va a usar para la reaccion,
el sistema de reaccion, las condiciones de reaccion, etc., se seleccionan de manera adecuada dependiendo del tipo
de materia prima de alcohol. El producto de adicién de Michael subproducido principalmente en la etapa de reaccién
de esterificacién se concentrara como una fracciéon pesada en la parte inferior de la columna de reaccién para
recuperar un componente variable.

El subproducto formado durante la produccion de acido acrilico y el subproducto formado durante la produccién de
un éster acrilico pueden descomponerse conjuntamente.

En la Realizaciéon d, cualquiera entre un sistema de un sistema continuo, un sistema discontinuo, un sistema
semidiscontinuo o un sistema de descarga intermitente, se puede emplear en el procedimiento de reaccion para
llevar a cabo la reaccion de descomposicion del producto de adicién de Michael, pero se prefiere un sistema
continuo. También, el tipo de reactor no esta particularmente limitado, y se puede emplear cualquier tipo tal como un
reactor de tipo flujo tubular, un reactor de pelicula fina con flujo descendente un reactor con tanque de agitacion de
tipo tanque de mezcla completa o un reactor de tipo tanque de mezcla completa de tipo circulaciéon. Para obtener
componentes Utiles contenidos en el producto de la reaccion de descomposicion puede emplearse tanto un
procedimiento para obtenerlos mediante evaporaciéon o destilacion durante la reaccion como un procedimiento de
obtenerlos mediante evaporacion o destilacion después de la reaccion. Sin embargo, para obtener una alta tasa de
recuperacion, se prefiere el sistema de destilacion reactiva anterior.

En el caso en el que se emplee el sistema de destilacion reactiva, la presién de reaccién depende sustancialmente
de la temperatura de reaccion anteriormente mencionada, y se emplea presion de tal manera que la mayoria de
componentes Utiles tales como acido acrilico, un éster acrilico, un alcohol, etc., producidos en la reaccién de
descomposicion y contenidos en la materia prima de reaccion se evaporaran.

Se puede seleccionar el catalizador a partir de un acido de Lewis, una base de Lewis, un acido inorganico tal como
acido sulfurico o acido fosférico, y un acido organico tal como acido metanosulfonico o acido p-toluenosulfénico. Se
puede suministrar agua a la columna de reacciéon de descomposicion de tal manera que la descomposicion se puede
llevar a cabo en la coexistencia de la fraccion de alto punto de ebullicidon y agua.

La concentracion del catalizador acido es preferentemente de 0,1 a 1,0 % en peso, de forma particularmente
preferente de 0,2 a 0,8 % en peso, basandose en el liquido cargado.

La temperatura de reacciéon de descomposicion es preferentemente de 110 a 250 °C, de forma particularmente
preferente de 120 a 230 °C. El tiempo de retencion de liquidos basado en el liquido de descarga es preferentemente
0,5 a 50 horas. Ademas, en un caso en el que la temperatura de la reaccion de descomposicion es baja, es
preferible de 10 a 50 horas, y en un caso en el que la temperatura de la reaccidon de descomposicion es mas alta, es
preferiblemente de 0,5 a 10 horas. Ademas, en un caso en el que la reaccion de descomposicion se lleva a cabo
mediante una reaccién continua, con respecto al tiempo de reaccién, el tiempo de retenciéon del liquido que se ha
calculado para el liquido de descarga puede considerarse como el tiempo de reaccién. Por ejemplo, en un caso en el
que la capacidad del liquido en el reactor es de 500 |, y la cantidad de liquido de descarga es de 100 I/h, el tiempo
de retencion sera de 5 horas.

Para el destilado de la columna de la reaccién de descomposicion, se afiade oxigeno o un gas que contiene oxigeno
(denominado algunas veces en el presente documento oxigeno o similar) para evitar su polimerizacion. Como
oxigeno o similar, se puede emplear oxigeno puro, un gas que tenga oxigeno diluido con un gas inerte, aire, o un
gas que tenga aire diluido con un gas inerte. El gas inerte puede ser, por ejemplo, nitrégeno, diéxido de carbono,
argoén o neon. La adicién del gas inerte es para evitar la formacién de un gas explosivo. El gas inerte esta
preferiblemente presente en una cantidad de entre 3,76 a 18,05 veces por volumen de oxigeno, y en el caso del aire,
el gas inerte esta preferiblemente presente en una cantidad de entre 0,3 a 3 veces por volumen de aire. Desde el
punto de vista de los costes, es evidente que el aire es mas barato que el oxigeno. El oxigeno o similar se afiade
preferentemente en una proporcion de entre 0,0001 a 0,01 de una relacién de volumen, particularmente de 0,0005 a
0,005 en relacién de volumen que se ha calculado como oxigeno al gas destilado.

Ademas, en la presente invencion, la adicion del oxigeno o similar al gas destilado de la columna de reaccién de
descomposicion puede llevarse a cabo en la linea tras la descarga de la columna de la reaccion de descomposicion,
o se puede afiadir el oxigeno o similar a la porcién superior de la columna de reaccion de descomposicion en la que
se forma sustancialmente el gas destilado.

La Fig. 11 es un diagrama de flujo que muestra el procedimiento de reaccion de descomposicion. El liquido de alto
punto de ebullicion se suministra a una columna de reaccion de descomposicion 41 y se descompone térmicamente.
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Aqui, esta columna de reaccion de descomposicion 41 se puede proporcionar con un agitador para agitar el liquido
en la columna. Ademas, se puede proporcionar a la columna de la reaccién de descomposicién 41 una camisa de
calentamiento empleando vapor o un medio calefactor organico como fuente de calor.

El liquido de la parte inferior en la columna de la reaccion de descomposicion 41 se extrae mediante una bomba 42 y
una parte de la misma, mediante la linea de recirculacién 43a. se calienta con un intercambiador de calentador 43
para el calentamiento y se recircula, y el resto se descarga fuera del sistema.

El destilado formado en la reacciéon de descomposicion se destila desde la parte superior de la columna de reaccion
de descomposicion 41, y tras la adicion de oxigeno o similar mediante una linea de gas de la parte superior de la
columna 44a, se enfria y licua mediante un intercambiador de calor 44 y se introduce en depdsito 5 del liquido
enfriado. Aqui, en el caso de que se proporcione una linea de reflujo, puede omitirse el depédsito 45 del liquido
enfriado. En la Fig. 11, el componente de gas en el depdsito del liquido enfriado 45 se lleva desde el deposito del
liquido enfriado 45 a un intercambiador de calor 7 y se enfria, por lo cual se licuara una sustancia valiosa. El gas no
condensado se suministrara a una instalacion de recuperacion de sustancias valiosas o una instalacion de vacio (no
se muestra). El liquido en el depdsito de liquido enfriado 45 se extrae mediante una bomba 46, y una parte del
mismo, tras afadir un inhibidor de la polimerizacién, se recirculara mediante el intercambiador de calor 44 al
depdsito liquido enfriado 45, y el resto se capturarda como producto de descomposicion. El producto de la
descomposiciéon de devolvera al procedimiento produciendo acido acrilico o un éster acrilico, tal como se ha
mencionado anteriormente.

En el reactor de descomposicion 41 se pueden proporcionar platos o un material de empaquetamiento, que se usan
comunmente en una columna de destilacién, En este caso, se operara como una columna de descomposicion de
destilacién reactiva. Como material de empaquetamiento se puede mencionar un material de empaquetamiento
regular tal como SULZER PACKING fabricado por SULZER BROTHERS LTD., SUMITOMO SULZER PACKING
fabricado por SUMITOMO HEAVY INDUSTRIES, LTD., MELLAPACK fabricado por SUMITOMO HEAVY
INDUSTRIES, LTD., GEMPAK fabricado por GLITSCH, MONTZ PACK fabricado por MONTZ, GOODROLL
PACKING fabricado por TOKYO TOKUSHU KANAAMI K.K., HONEYCOMB PACKING fabricado por NGK
INSULATORS, LTD. o IMPULSE PACKING fabricado por NAGAOKA INTERNATIONAL CORPORATION, o un
material de empaquetamiento irregular tal como INTALOX SADDLE fabricado por NORTON, TELLERETTE
fabricado por Nittetu Chemical Engineering Ltd., PALL RING fabricado por BASF, CASCADE MINI-RING fabricado
por MASS TRANSFER o FLEXIRING fabricado por JGC CORPORATION, Se puede emplear cualquiera de estos
materiales de empaquetamiento, o se puede usar mas de un tipo en combinacion.

Los platos pueden ser, por ejemplo, platos de campana, platos perforados, platos de burbujeo, platos de superflujo,
platos de flujo maximo, etc., que tienen una toma de gas lateral, o platos dobles, etc., que no tienen una toma de gas
lateral. Los platos o los materiales de empaquetamiento se pueden usar combinados.

Ademas, no se puede proporcionar dicho contenido en la columna de reacciéon de descomposicion. En este caso, se
puede instalar una columna de destilacion o similar, segun requiera el caso.

En un caso en el que se proporcionan medios de agitacion en la columna de reaccién de descomposicion 41, los
alabes de agitacion pueden ser de cualquier tipo, y por ejemplo, pueden ser alabes de anclaje, alabes de paleta
multietapas (al menos una etapa), alabes de paleta inclinados multietapas (al menos una etapa), y como especiales,
alabes MAXBLEND fabricados por SUMITOMO HEAVY INDUSTRIES, LTD.), (0 ALABES FULLZONE (fabricados
por SHINKO PANTEC CO., LTD.). Se puede usar mas de un tipo en mas de una etapa, es decir, en multietapas.
Particularmente preferidos son los alabes de anclaje o los alabes en celosia.

Las placas deflectoras (deflectores) que se van a instalar junto con los alabes de agitacion pueden ser de cualquier
tipo. Especificamente, pueden ser de tipo varilla, tipo placa o un tipo peine, y mas de un tipo, y se puede instalar
mas de un deflector. Se prefiere particularmente instalar un tipo varilla o un tipo placa. Sin embargo, puede no
incluirse deflector alguno.

La fraccion rica en acido (met) acrilico, un éster (met)acrilico y un alcohol, obtenido mediante reaccién de
descomposicion, se recupera en su cantidad completa para la etapa de producir un éster acrilico. El lugar en el que
se va a recircular la fraccion recuperada, no esta particularmente limitado. Sin embargo, contiene una pequefia
cantidad de una fraccion ligera, y por consiguiente, se prefiere recircular esta a un lugar antes de la etapa de
separacion de la fraccion ligera.

Realizacién e

La invencion de esta Realizacion e se refiere a un procedimiento para recuperar acido acrilico. En particular, en un
procedimiento que comprende poner en contacto acido acrilico que contiene acido maleico, particularmente un gas
que contiene acido acrilico obtenido mediante una oxidacion catalitica en fase vapor del propileno, con un
disolvente, recoger acido acrilico en la forma de una solucidn que contiene acido acrilico, eliminar mediante
destilacién un componente de alto punto de ebulliciébn procedente de la solucién que contiene acido acrilico
mediante destilacion azeotrépica o destilacién directa, obtener a continuacién acido acrilico mediante
fraccionamiento, descomponer térmicamente a la vez un oligémero de acido acrilico contenido en las colas de una
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columna de destilacion y recuperar acido acrilico y recircularlo a una etapa de purificacion, se refiere a un
procedimiento para eliminar eficazmente acido maleico como impureza del liquido que se va a suministrar al reactor
de descomposicién térmica o procedente del destilado.

La invencion de la Realizacion se ha llevado a cabo sobre la base del descubrimiento del siguiente hecho por los
presentes inventores.

¢ EIl acido maleico formado junto con el acido acrilico en el reactor de oxidacion esta presente en la forma de un
acido dicarboxilico que tiene dos grupos carboxilo, en una solucién acuosa, pero en acido acrilico, puede tener
una forma de anhidrido maleico que ha perdido una molécula de agua de su molécula. Acido maleico y anhidrido
maleico estan en equilibrio, y en la solucién de acido acrilico que se va a suministrar al equipo de recuperacion
de la reaccion de descomposicion térmica de un oligbmero de acido acrilico, la concentracion de agua como
componente de bajo punto de ebullicidon es baja, por lo cual el equilibro se desplaza sustancialmente a anhidrido
maleico.

¢ Cuando se afiade agua a dicho liquido, una parte de anhidrido maleico se convierte en acido maleico en
correspondencia con la cantidad de agua afiadida.

¢ En el liquido de la parte superior de la columna (o gas) del reactor de descomposicion térmica, esta presente el
agua que se forma por la descomposicion térmica del acido 3-hidroxipropionico, etc., y una parte de anhidrido
maleico reaccionara con este agua para formar acido maleico.

¢ La reaccion de equilibrio tarda algun tiempo, y el equilibrio se acelerara mediante calentamiento.

¢ La solubilidad del acido maleico en acido acrilico es baja en comparacion con el anhidrido maleico, y es probable
que el acido maleico experimente precipitacion.

e El grado de precipitacion depende de la concentracion de acido maleico o agua en el liquido y de la temperatura
de funcionamiento, y por adicion de disolvente insoluble en agua, se acelerara la precipitacion.

¢ Es posible facilitar la precipitacion y la separacion reduciendo la solubilidad convirtiendo el anhidrido maleico en
acido maleico en el liquido que se va a suministrar al reactor de descomposiciéon térmica para el acido acrilico o
en el liquido recuperado procedente del reactor de descomposicién térmica.

Y, mediante dicho procedimiento, la circulaciéon en el sistema de purificacién del acido maleico implicado en la
descomposicion y recuperacion térmica de un oligémero de acido acrilico formado en la etapa para la destilacion y
purificacion del liquido que contiene acido acrilico pueden reducirse facilmente mediante precipitacion y separacion
solido-liquido utilizando el equilibrio quimico del acido y el anhidrido acido, por lo cual se hace posible recuperar el
acido acrilico sin problema de obturacion mediante polimerizacion.

Ahora, la Realizacion e se describira en detalle con respecto a cada uno de los elementos "Reactor de
descomposicion térmica" "Preparacion de una solucion de acido acrilico”, "Reaccién de acido maleico", "Operacion
de precipitacion”, y "Separacion del precipitado”.

Reactor de descomposicién térmica

El liquido de la parte inferior de la columna de purificacion (producto) para el acido acrilico o el liquido obtenido
concentrando y calentando el liquido de la parte inferior por un evaporador de pelicula fina o similar se usa como el
liqguido que se va a suministrar, y se lleva a cabo la descomposicion térmica de un oligémero de acido acrilico en un
intervalo de temperatura de entre 120 a 220 °C. Se puede llevar a cabo la etapa para la reaccién de descomposicion
térmica y la etapa para separar los productos descompuestos en el mismo equipo tal como una columna de
destilacién reactiva, o en equipos separados, tales como una combinacién de un tanque de calentamiento y un
evaporador. Se puede usar un catalizador para la reaccién de descomposicién térmica. Como un tipo de catalizador,
un compuesto que tiene un grupo amino secundario o terciario, o puede mencionarse, por ejemplo, una fosfina
terciaria. Sin embargo, el catalizador no se limita a lo anterior. Por otra parte, la reaccion de descomposicion puede
llevarse a cabo en ausencia de cualquier catalizador.

Preparacion de una solucion de acido acrilico

Se va a ftratar el liquido que se va a suministrar al reactor de descomposicién térmica o al liquido recuperado
procedente del reactor de descomposicion térmica (el destilado).

La concentracion de acido maleico o/y anhidrido maleico en el liquido recuperado esta comprendida en un intervalo
de entre 1,6 a 28 % en peso, preferentemente de 2,5 a 25 % en peso. Si la concentracion de acido maleico es baja,
la precipitacion tiende a ser dificil, y si la concentracion es demasiado alta, la pérdida de acido acrilico aumenta en el
momento de separacion del acido maleico precipitado.

La concentraciéon de agua es como sigue en una relaciéon molar:
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agua =10
Acido maleico + Anhidrido maleicox2 =

De forma particularmente preferible, esta comprendido en un intervalo de [anhidrido maleico] x 0,8 < [agua] < [acido
maleico]x 0,5+[anhidrido maleico]. Si la concentracion de agua es demasiado alta, la cantidad de precipitacion de
acido maleico disminuye, y el tiempo requerido para la precipitacion sera largo.

La concentracion de acido acrilico es al menos de un 70 % en peso. Si es mas baja que esta, la naturaleza del
liquido sera diferente, y existira un caso en el que no se pueda obtener el efecto de la presente invencion.

Reaccién de acido maleico

En la solucion estan presentes acido maleico y anhidrido maleico. En comparacion con el anhidrido maleico, el acido
maleico tiene una baja solubilidad en acido acrilico. Por consiguiente, cuanto mayor sea la relacién acido
maleico/anhidrido maleico en solucion, mas eficaz es la eliminacion mediante precipitacion.

Para acelerar la formacion de acido maleico mediante la reaccion de anhidrido maleico con agua, la temperatura del
liquido puede aumentarse a entre 50 a 70 °C. Si se aumenta la temperatura mas alla de este intervalo, se acelerara
la velocidad de formacion de un oligdmero de acido acrilico, por lo cual no solo disminuira la eficacia de
calentamiento, la descomposicion y la recuperacion del oligémero, sino que también es probable que tenga lugar la
polimerizacién del acido acrilico, siendo la mencionada indeseable.

El tanque de reaccién que se va a usar no esta particularmente limitado. Sin embargo, se le proporciona
preferentemente un sistema para agitar la solucion, tal como paletas de agitacion o una circulacion externa mediante
una bomba, a fin de evitar la polimerizacién en el tanque.

En un caso en el que la cantidad de acido maleico (que no incluye anhidrido) en la solucion exceda de un 2 % en
peso, se puede omitir la anterior operacion.

Operacion de precipitacion

A partir de la solucion anteriormente mencionada, se precipita acido maleico. El tanque que se va a usar para dicha
precipitacion puede ser uno usado para la anterior operacion o puede ser un tanque separado. El tiempo requerido
para la precipitacion esta preferiblemente en un intervalo de entre 0,5 a 5 horas incluyendo la anterior operacion. Si
el tiempo es demasiado corto, la eficacia de precipitacion tiende a ser baja. Desde el punto de vista de la eficacia,
cuanto mas prolongado sea el tiempo requerido, mejor. Sin embargo, se requiere que el instrumento que se va a
usar sea grande, siendo lo mencionado poco econémico.

La temperatura de operacién es de 20 a 70 °C, preferentemente de 20 a 40 °C. Si la temperatura de operacién es
demasiado baja, aumentara la carga de enfriamiento, siendo lo mencionado poco econémico. Ademas, el punto de
ebullicion del acido acrilico es de 13 °C, y se puede producir la congelacion del acido acrilico. Cuanto mayor sea la
temperatura, mas polimerizable sera el acido acrilico y aumentara la solubilidad del acido maleico, siendo lo
mencionado indeseable.

Se puede afadir un disolvente que pueda formar capas con agua, por lo cual, la cantidad de precipitacion y la
velocidad de precipitacion del acido maleico puede verse aumentada. El disolvente que se puede emplear para este
fin puede ser, por ejemplo, un hidrocarburo alifatico tal como hepteno u octeno, un hidrocarburo aromaticos tal como
tolueno, xileno o etilbenceno, un éster tal como acetato de isopropilo, o una cetona tal como metil isobutil cetona,
pero no se limita a lo anterior. Mas preferido es un disolvente de baja polaridad tal como un hidrocarburo aromatico o
alifatico. La cantidad es preferentemente de 0,5 a 4 veces en volumen para la solucién de acido acrilico recuperada.
Si la cantidad es demasiado pequefia, no tienden a obtenerse los efectos adecuados para la precipitacion. Por otra
parte, una cantidad excesiva de precipitacion aumenta la carga del procedimiento tal como el tamafio y la capacidad
del instrumento, siendo lo mencionado poco econdémico. Se puede emplear el mismo que el agente azeotrépico que
se va a usar para la etapa de destilacion con deshidratacion, y en dicho caso, la carga térmica para eliminar el
disolvente afiadido no aumentara sustancialmente.

Se puede llevar a cabo la agitacion para evitar la deposicion en la pared del tanque de los cristales precipitados en el
tanque. Ademas, los cristales que tienen un tamafio de particulas uniforme se precipitaran por agitacion, lo que filita
la etapa de separacién posterior.

Separacién del precipitado

Se puede llevar a cabo la separacion del acido maleico precipitado en el tanque usado para la precipitacion. Sin
embargo, es conveniente llevar a cabo la separacion frente a la extraccion del liquido procedente del tanque de
precipitacion, de tal manera que se puede llevar a cabo de manera continua la operacion.

Como medio para eliminar el acido maleico precipitado en el liquido descargado puede ser conveniente, por
ejemplo, un filtro de recambio. Sin embargo, dichos medios no se limitan a lo anterior, y se puede emplear un
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separador solido-liquido usual. Se puede emplear un espesador, un tanque de precipitacion, un ciclén, un filtro, un
separador centrifugo o similar. El solido separado puede capturarse mediante la apertura del instrumento. Sin
embargo, se puede disolver mediante una cantidad pequefia de agua caliente y se puede eliminar como agua
residual. Dependiendo del instrumento, el sélido separado puede descargarse de manera continua. La solucion de
acido acrilico que tiene el precipitado eliminado, contiene agua o un disolvente organico afiadido para la operacion
de precipitacion recirculado preferentemente a una etapa de purificacion previa a la columna de purificacion del
acido acrilico.

Como resultado de la operaciéon anterior, la concentracion de acido maleico en el acido acrilico recuperado se
reducira a un nivel de entre 1,4 a 3 % en peso. El contenido de este nivel no afectara adversamente la pureza del
producto, incluso si se recircula a la etapa de purificacion.

Realizacion f

La invencion de la Realizacion f se refiere a un procedimiento para instalar un medidor de nivel de liquido que se va
a usar para el equipo para producir un compuesto facilmente polimerizable. Mas particularmente, se refiere a un
procedimiento para instalar una porcion de deteccion del lado de presién alta del medidor de nivel de liquido y se
dirige a un procedimiento para instalar un medidor de nivel de liquido, por lo cual se ha posibilitado la operacion
continua del equipo sin obturacién de la porcién de deteccion del medidor de nivel de liquido.

La Fig. 12 es una vista que muestra la instalacién completa en la que el procedimiento para instalar un medidor de
nivel de liquido de la Realizacion f se aplica a una columna de reaccién de descomposicion (material con un alto
punto de ebulliciéon) y un depésito de liquido enfriado por gas en la parte superior en la produccién de acido acrilico.
La Fig. 13 es una vista parcialmente ampliada que muestra un medidor de nivel de liquido instalado en la columna
de reacciéon de descomposicion (material con un alto punto de ebullicion) de la Fig. 12. y la Fig. 14 es una vista
parcialmente ampliada que muestra un medidor de nivel de liquido instalado en el depdsito de liquido enfriado con
gas de la parte superior de la Fig. 12.

En primer lugar, con referencia a la Figura 12, se describira generalmente la instalacion para la produccion de acido
acrilico. 6A es una columna de reaccion de descomposicion (material de alto punto de ebullicion), y la linea 61 de
suministro se une a la columna de reaccion de descomposicién 6A (material de alto punto de ebullicion). 6B+ es una
bomba de la parte inferior, y el lado de entrada de la bomba 6B+ de la parte inferior se conecta a una linea 62 de
descarga de liquido de la parte inferior unida a la parte inferior de la columna 6A de reacciéon de descomposicion
(material de alto punto de ebullicién), y su lado de salida esta conectado a la linea 64 de descarga de residuo de
descomposicion.

6C es un intercambiador para el calentamiento, y el lado de entrada del intercambiador de calor para el
calentamiento esta conectado a la linea de suministro 63 del intercambiador de calentamiento, ramificado a partir de
la linea 64 de descarga del residuo de descomposicion, y su lado de salida esta conectado a la pared del lado
inferior de la columna 6A de la reaccién de descomposicion (material de alto punto de ebullicion) mediante una linea.

6D es un intercambiador de calor para enfriar el gas de la parte superior de la columna, y el lado de entrada del
intercambiador de calor 6D para enfriar el gas de la parte superior de la columna se conecta a una linea de
recuperacion de gas de descomposicion 66 unida a la parte superior de la columna de reaccion de descomposicion
6A (material de alto punto de ebullicién), y su lado de salida esta conectado al lado de entrada de un tanque liquido
6E enfriado por gas en la parte superior de la columna mediante una linea.

Ademas, el lado de salida del tanque de liquido 6E enfriado con gas en la parte superior de la columna esta
conectado con una linea de descarga de liquido 68 enfriada con gas en la parte superior de la columna mediante
una linea de descarga de liquido 65 de la parte inferior del tanque y una bomba 6E_, y el liquido enfriado con gas de
la parte superior de la columna se transfiere por esta linea 68 a la siguiente instalacion.

Una linea de retorno de liquido enfriado 69 ramificada a partir de la linea de descarga de liquido 68 enfriada con gas
de la parte superior de la columna se conecta al lado de entrada del intercambiador de calor 6D para enfriar el gas
de la parte superior de la columna.

6F es un intercambiador de calor para enfriar un gas de venteo, y el lado de entrada del intercambiador de calor 6F
para enfriar un gas de venteo se conecta al tanque de liquido 6E enfriado con gas de la parte superior de la columna
mediante una linea. El gas de venteo en el intercambiador de calor 6F para enfriar un gas de venteo se enfriara y,
tras recuperar una sustancia valiosa en el gas recuperado, se llevara a una linea de descarga 67 de gas de venteo.

H:1 y H2 son medidores de nivel de liquido de tipo presion diferencial, y el procedimiento para instalar dichos
medidores de nivel de liquido H1 y H: es la caracteristica esencial de la presente invencion.

Concretamente, el lado de presién alta del medidor de nivel de liquido H1 de tipo presion diferencial esta conectado a
la linea de descarga de liquido 62 de la parte inferior mediante una linea de deteccion 11 del lado de presion alta, y
el lado de presion baja del medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial H1 se conecta con la pared del lado
inferior de la (material de alto peso de ebullicién) columna de reaccion de descomposicion 6A mediante una linea de
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deteccion 12 del lado de presion baja.

El lado de presién alta del medidor de nivel de liquido H; de tipo presion diferencial esta conectado a la linea de
descarga de liquido 65 de la parte inferior del tanque mediante una linea de deteccion 13 del lado de presion alta. y
el lado de presion baja del medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial H, esta conectado con el lado
superior del tanque liquido 6E enfriado con gas de la parte superior de la columna mediante una linea de deteccion
14 del lado de presion baja.

Ahora, se describiran en detalle los ejemplos especificos del procedimiento para instalar los metros de nivel de
liquidos de tipo presion diferencial anteriores Hq y H, con referencia a las Figs. 13y 14.

En las Figs. 13(1) y (2), 6A es la columna de reaccién de descomposicion (material de alto punto de ebullicion), y el
liguido almacenado en la parte inferior de la (material de alto punto de ebullicién) columna de reacciéon de
descomposicion 6A se extrae fuera de la columna por la linea de descarga de liquido 62 de la parte inferior
constituida por una tuberia corta de descarga de liquido en la parte inferior 62a unida a la parte inferior de la
columna y un conducto de descarga de liquido de la parte inferior 62b.

H1 es el medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial, y el lado de presion alta del medidor de nivel de
liquido H¢ de tipo presion diferencial se conecta tanto a la tuberia corta 62a o al conducto 62b que constituye la linea
de descarga de liquido 62 de la parte inferior, mediante la linea de deteccién del lado de presioén alta 11 constituida
por una tuberia corta de deteccion del lado de presion alta 11a y un conducto de deteccion del lado de presion alta
11b

El angulo de conexidn a entre la linea de deteccion del lado de presion alta 11 y la linea de descarga de liquido de la
parte inferior es de 5 a 90°, preferentemente de 10 a 90°.

Si el angulo de conexién es menor de una conexion de 5°, es practicamente dificil, y si el angulo de conexiéon excede
90°, es probable que la sustancia sélida del liquido fluya a la linea 11 de deteccién del lado de alta presion, siendo lo
mencionado indeseable.

La relacion dimensional D,/D1 es de 1 a 20, preferentemente de 1,3 a 10, en la que D1 es el diametro de la tuberia
de la linea de deteccion del lado de alta presion, y D, es el diametro de la tuberia de la linea de descarga de liquido.

Si la relaciéon D2/D1 es menor de 1, es probable que la sustancia solida del liquido fluya a la linea 11 de deteccion del
lado de alta presion, siendo lo mencionado indeseable, y si D2/D4 excede 20, la deteccion del nivel de liquido tiende
a ser dificil.

El lado de presion baja del medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial H1 se conecta con la pared lateral
del lado inferior de la (material de alto peso de ebullicion) columna de reacciéon de descomposicion 6A mediante una
linea de deteccion 12 del lado de presion baja constituida por un conducto de deteccion del lado de presion baja 12b
y una tuberia corta de deteccion del lado de presién baja 12a.

La Fig. 13(1) es un ejemplo en el que la linea de deteccién del lado de presion alta 11 esta conectada a la porcion
vertical de la linea de descarga de liquido de la parte inferior 62, a la vez la Fig. 13(2) es un ejemplo en el que la
linea de deteccion del lado de presion alta 11 esta conectada a una porcidon horizontal de la linea de descarga de
liquido de la parte inferior 62.

En las Figs. 14(1) y (2), 6E es el tanque de liquido enfriado con gas en la parte superior de la columna, y el liquido
almacenado en la parte inferior del tanque de liquido 6E enfriado con gas de la parte superior de la columna se
extrae del tanque por la linea de descarga de liquido 65 de la parte inferior del tanque constituida por una tuberia
corta de descarga de liquido 65a de la parte inferior del tanque unida a la parte inferior del tanque y un conducto de
descarga de liquido 65b de la parte inferior del tanque.

Hz es el medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial, y el lado de presion alta del medidor de nivel de
liquido H2 de tipo presion diferencial se conecta tanto a la tuberia corta 65a o al conducto 65b que constituye la linea
de descarga de liquido 65 de la parte inferior mediante una linea de deteccion del lado de presion alta 13 constituida
por una tuberia corta de deteccion del lado de presion alta 13a y un conducto de deteccion del lado de presion alta
13b.

Ademas, el lado de presién baja del medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial H; se conecta al lado
superior del tanque de liquido E enfriado con gas de la parte superior de la columna mediante una linea de deteccion
14 del lado de presion baja constituido por un conducto de deteccion del lado de presién baja 14b y una tuberia corta
de deteccion 14a del lado de presion baja.

El angulo de conexidn a entre esta linea de deteccion 13 del lado de presion alta y la linea de descarga de liquido de
la parte inferior del tanque 65, y la relaciéon D2/D4 dimensional en la que D1 es el diametro de la tuberia de la linea de
deteccion del lado de presion alta 13, y D, es el diametro de la tuberia de la linea de descarga de liquido 65 son
aceptables si se satisface la relacion entre la linea de deteccion 11 del lado de presién alta y la linea de descarga de
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liquido 62, como se describe en detalle con referencia al ejemplo anterior de la Fig. 13.

Aqui, la Fig. 14(1) es un ejemplo en el que la linea de deteccién del lado de presion alta 13 esta conectada a la
porcioén vertical de la linea de descarga de liquido de la parte inferior 65, y la Fig. 14(2) es un ejemplo en el que la
linea de deteccion del lado de presion alta 13 esta conectada a una porcion horizontal de la linea de descarga de
liquido de la parte inferior 65.

La linea de descarga de liquido anterior esta conectada a un lugar en el que se almacena el liquido que contiene un
compuesto facilmente polimerizable, tal como una columna de destilacion, un depdsito a reflujo de una columna de
destilacién, una columna de reaccién de descomposicion, un evaporador de pelicula fina, un depdsito de liquido
enfriado con gas en la parte superior de la columna un depdsito de almacenamiento vertical, un deposito de
almacenamiento horizontal o un depésito. y la linea de deteccion del lado de presién alta del medidor de nivel de
liquido se une al anterior, de tal manera que se puede medir el nivel de liquido.

Ademas, el medidor de nivel de liquido que se va a usar en la presente invencion puede ser, por ejemplo, un
medidor de nivel de liquido de tipo presién diferencial, y tipo de calibre de vidrio o un tipo de medidor de nivel de
liquido de tipo visién directa tubular o un indicador de nivel de tipo desplazamiento.

Se prefiere que una entrada de inyeccion de un gas y/o un liquido se conecte a la linea de deteccion del lado de
presion alta y/o la linea de deteccion del lado de presion baja de dicho medidor de nivel de liquido.

En un caso en el cual es posible algin cambio operacional, una sustancia sélida fluye en el liquido en dicha linea de
deteccion, es posible descargar rapidamente la sustancia solida por el gas y/o el liquido. Dicho gas y/o liquido puede
suministrarse de forma continua o intermitente.

El gas que se va a usar para este fin es preferentemente nitrégeno del aire, didxido de carbono o similar, y como el
liquido, se prefiere usar el mismo liquido que el liquido que fluye en la linea de descarga de liquido, tal como acido
acrilico o un éster acrilico.

Ademas, se prefiere que dicha porcion se caliente o atempere para evitar la deposicién de una sustancia soélida en el
liquido en la linea de deteccion del lado de presion alta y/o la linea de deteccion del lado de presion baja del medidor
de nivel de liquido.

El compuesto facilimente polimerizable que se va a medir por medio del procedimiento para instalar un medidor de
nivel de liquido de la presente invencion es eficaz cuando el acido (met) acrilico o se va a producir su éster.

Ademas, como liquido que se va a medir mediante el medidor de nivel de liquido, es particularmente eficaz el que
contiene al menos un tipo seleccionado entre un dimero de acido acrilico, ésteres de acido B -(met)
acriloxipropionico, ésteres de acido B-alcoxipropionico, ésteres de acido B- hidroxipropionico y ésteres de acido f -
hidroxipropionico, subproducidos durante la produccién de acido (met) acrilico o su éster.

Ejemplos

Ahora, la presente invencion se describira detalladamente con referencia a los Ejemplos y Ejemplos comparativos,
pero la presente invencion no esta restringida en forma alguna por dichos Ejemplos. Aqui, el analisis de la
composicion del material de alto punto de ebullicion se llevé a cabo de acuerdo con un procedimiento usual por
medio de un cromatografo de gas provisto de un detector de ionizacion de llama (FID).

Ejemplo a1

Se llevé a cabo una reaccion de descomposicion de un material de alto punto de ebullicidn mediante la instilacion
que se muestra en la Fig. 1. Como reactor de descomposicion se usé un reactor de tipo columna fabricado por
Hastelloy C y que tiene un diametro externo de 600 mm y una longitud de 1800 mm. Como materia prima, un
material de alto punto de ebullicion que tiene la siguiente composicion se suministré de forma continua desde la
linea 1 a una velocidad de 580 kg/h.

Composicién del material de alto punto de ebullicién (materia prima)

Acrilato de butilo, 22 % en peso
B-butoxipropionato de butilo 67 % en peso
Acriloxipropionato de butilo: 4 % en peso
B-hidroxipropionato de butilo: 2 % en peso
Hidroquinona: 3 % en peso

Metoxiquinona: 2 % en peso
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Ademas, como catalizador de la reaccién de descomposicion, se suministré una solucién acuosa de acido sulfurico
al 1 % a una velocidad de 58 kg/h (10 % del liquido alimentario de la materia prima), y se llevo a cabo una reaccién
de descomposicién a una presién de reacciéon de 100 kPa a una temperatura de descomposicion de 190 °C para un
tiempo de retencién de 1 hora.

Desde la linea 6 en la parte superior, se recuperé una sustancia valiosa compuesta principalmente por acido acrilico
y butanol, a una velocidad de 438 kg/h, mientras que se descargd fuera del sistema mediante la linea 4 a una
velocidad de 200 kg/h un residuo de reaccion que tiene la siguiente composicion.

Composicién de residuo de reaccién

Acrilato de butilo, 11 % en peso
B-butoxipropionato de butilo 68,5 % en peso
Acriloxipropionato de butilo: 2 % en peso

-hidroxipropionato de butilo: 0,3 % en peso
B prop p

Hidroquinona: 8,7 % en peso
Metoxiquinona: 5,8 % en peso
Butanol: 0,8 % en peso
Acido sulfarico: 2,9 % en peso

Desde la linea 2 del reactor A se extrajo el liquido de la parte inferior a una velocidad de 35350 kg/h, y desde la linea
5 (véase la Fig. 4) instalada en una direccion tangente al reactor A, 350 kg/h del liquido de la parte inferior se
devolvieron al reactor A mediante una valvula de control del caudal (no se muestra en la Fig. 1) instalada en la linea
5. El resto de 34800 kg/h se devolvié al reactor A mediante un intercambiador de calor C para el calentamiento y la
linea de retorno 3-2 para el calentamiento. En ese momento, se formé un flujo en espiral en la parte inferior del
reactor A mediante el liquido de retorno procedente de la linea 5. Ademas, la tuberia para la linea 3 era 4B, y la
tuberia para la linea 5 era 11/2 (1,5) B.

Tras llevar a cabo un funcionamiento continuo durante 6 meses, la operacion se detuvo, y se inspecciond el interior
de la columna de la reaccién de descomposiciéon. No se observé acumulacion en la parte inferior de la columna de la
reaccion de descomposicion. Ademas, durante el funcionamiento, no se produjo obturacion en la tuberia de
transporte del residuo de reaccion.

Ejemplo comparativo a1

Se llevo a cabo un funcionamiento en el mismo equipo (Fig. 1) que en el Ejemplo a1 excepto que, con respecto a la
conexién de la linea 5 del reactor de descomposicion, se instalé en la direcciéon del centro de la columna, es decir,
no en la direccion tangente. Tras el funcionamiento durante 2 meses, se produjo subitamente la cavitacién en la
bomba. Finalizé el funcionamiento de la columna de la reaccidon de descomposicion, y se inspecciono el interior, por
lo cual se observé la acumulaciéon de una sustancia solida en la parte inferior de la columna de la reaccion de
descomposicion. El estado de la sustancia sélida acumulada en la parte inferior de la columna de la reaccion de
descomposicion se muestra en la Fig. 5.

Ejemplo a2

Utilizando el mismo equipo (Fig. 1) que en el Ejemplo a1, un material de alto punto de ebullicion que tiene la
siguiente composicion se suministré de forma continua desde la linea 1 a una velocidad de 580 kg/h.

Composicién de alto punto de ebullicién (materia prima)

Acido acrilico: 45,3 % en peso
Acido maleico. 1 0,0 % en peso
Dimero de acido acrilico

(acido acriloxipropionico): 42,4 % en peso

Hidroquinona: 1,3 % en peso
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Fenotiazina: 1,0 % en peso

Se llevd a cabo una reaccion de descomposicion a una presion de reacciéon de 72 kPa a una temperatura de
descomposicion de 190 °C para un tiempo de retencién de 1 hora. Desde la linea 6 en la parte superior, se recuperé
una sustancia valiosa compuesta principalmente de acido acrilico a una velocidad de 449 kg/h, mientras que se
extrajo del sistema mediante la linea 4 a una velocidad de 131 kg/h un residuo de reaccion que tiene la siguiente
composicion.

Composicién de residuo de reaccién

Acido acrilico: 8,0 % en peso
Acido maleico. 14,0 % en peso
Dimero de acido acrilico

acido acriloxipropionico): 67,2 % en peso
( prop p

Hidroquinona: 5,8 % en peso
Fenotiazina: 4,4 % en peso
Oligémero y polimero: 0,6 % en peso

El liquido de la parte inferior de la columna de la reaccidon de descomposicion se extrajo por la boquilla 3/4B (linea 2)
instalada en la posicion mas baja de la porcién de la parte inferior y se suministré en la bomba B. Mediante la bomba
B se extrajo de la linea 4 a una velocidad de 131 kg/h a la vez que se suministré la linea 3 a una velocidad de 32000
kh/h como liquido de retorno a la columna de la reaccién de descomposicién mediante el intercambiador de calor C
para el calentamiento mediante una tuberia que tiene un diametro de 4B.

Por otra parte, el liquido de la parte inferior de la columna de la reaccién de descomposicién se suministré6 como
liquido de retorno mediante la bomba B de la linea 5 para formar el flujo en una direccion perimetral en la columna
de reaccién de descomposicion. El diametro de la tuberia de la linea 5 era 11/2 (1,5) B, y el caudal era de 400 kg/h,
y se llevo a cabo el mencionado control mediante una valvula de control del caudal (no se muestra en la Fig.)
instalada en la linea 5.

Tras llevar a cabo un funcionamiento continuo durante 6 meses, la operacion se detuvo, y se inspecciond el interior
de la columna de la reaccién de descomposiciéon. No se observé acumulacion en la parte inferior de la columna de la
reaccion de descomposicion. Ademas, durante el funcionamiento, no se observd obturacion en la tuberia de
transporte del residuo de reaccion.

Ejemplo comparativo a2

Se llevé a cabo un funcionamiento mediante la misma instalacion que en el Ejemplo a2 excepto que en el Ejemplo
a2 se realizo la conexion de la linea 5 con la columna de la reaccién de descomposicién en la direccion del centro en
vez de en la direccion tangente.

Tras el funcionamiento durante 70 dias, se produjo subitamente la cavitacion en la bomba B. Finalizd el
funcionamiento de la columna de la reaccion de descomposicion, y se inspeccioné el interior, por lo cual se observo
la acumulaciéon de una sustancia solida en la parte inferior de la columna de la reaccién de descomposicién. El
estado de la sustancia solida acumulada en la parte inferior de la columna de la reacciéon de descomposicion fue
como el que se muestra la Fig. 5.

Ejemplo a3

Se llevo a cabo una reaccion de descomposicion del mismo material de alto punto de ebullicién que en el Ejemplo a2
utilizando una columna de reaccién de descomposicién (sin un detector) como se muestra en la Fig. 3 que tenia
alabes de anclaje instalados como alabes de agitacion. La columna de la reaccion de descomposicion tenia una
camisa y un diametro de 600 mm y una altura de 1000 mm, y el diametro del alabe de los alabes de anclaje era de
540 mm. Se llevé a cabo un funcionamiento bajo las mismas condiciones de funcionamiento que en el Ejemplo a2
ajustando la velocidad de rotacion de los alabes de anclaje a 20 rpm. Seis meses después, la operacion se detuvo, y
se inspecciond el interior, por lo cual no se observé acumulacién de una sustancia sélida en la columna. Ademas, no
se observd obturacion en la linea de descarga instalada en la porcion mas baja de la parte inferior de la columna
durante el mismo periodo.

Ejemplo b1
Se llevo a cabo una reaccion de descomposicion de un material de alto punto de ebullicidn mediante la instalacion
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que se muestra en la Fig. 6. Como reactor de descomposicion se usé un reactor de tipo columna fabricado por
Hastelloy C y que tiene un diametro externo de 600 mm y una longitud de 1800 mm. Como materia prima, un
material de alto punto de ebullicion que tiene la siguiente composicion se suministré de forma continua desde la
linea 1 a una velocidad de 580 kg/h.

Composicién del material de alto punto de ebullicién (materia prima)

Acrilato de butilo, 22 % en peso
B-butoxipropionato de butilo 69 % en peso
Acriloxipropionato de butilo: 4 % en peso
B-hidroxipropionato de butilo: 2 % en peso
Hidroquinona: 2 % en peso

Metoxiquinona: 1 % en peso

Ademas, como catalizador de la reaccién de descomposicion, se suministré una solucién acuosa de acido sulfurico
al 1 % a una velocidad de 58 kg/h (10 % del liquido alimentario de la materia prima), y se llevo a cabo una reaccién
de descomposicién a una presién de reacciéon de 100 kPa a una temperatura de descomposicion de 190 °C para un
tiempo de retencién de 1 hora.

Desde la parte superior de la columna se recuperd una sustancia valiosa compuesta principalmente por acido
acrilico y butanol, a una velocidad de 449,5 kg/h, y por otra parte, desde la parte inferior de la columna se extrajo de
manera intermitente el residuo de reaccion de la siguiente composicion a una velocidad de 188,5 kg/h.
Concretamente, la valvula de control D de descarga intermitente que se muestra en la Fig. 6 se hizo funcionar
durante un tiempo de cierre de 75 segundos y un tiempo de apertura de 5 segundos (la relacion de apertura: 6,3 %).

El liquido descargado se envi6 al tanque de almacenamiento del residuo de reaccion instalado a una distancia de
800 m por medio de una tuberia que tenia un diametro de 3/4B (diametro interno: 22,2 mm). Se llevé a cabo un
funcionamiento continuo durante 3 meses, pero no se observé obturacién en la tuberia de transporte del residuo de
reaccion. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Composicién de residuo de reaccién

Acrilato de butilo, 11,7 % en peso
B-butoxipropionato de butilo 72,7 % en peso
Acriloxipropionato de butilo: 2,1 % en peso

-hidroxipropionato de butilo: 0,4 % en peso
B prop p

Hidroquinona: 6,2 % en peso
Metoxiquinona: 3,1 % en peso
Butanol: 0,8 % en peso
Acido sulfarico: 3,1 % en peso

Ademas, las velocidades de descomposiciéon de los componentes respectivos en el material de alto punto de
ebullicién fueron como sigue.

B-butoxipropionato de butilo  aproximadamente 67 % en peso
Acriloxipropionato de butilo: aproximadamente 83 % en peso

B-hidroxipropionato de butilo: aproximadamente 74 % en peso

Aqui, con respecto a cada componente en el material de alto punto de ebullicion, la velocidad de descomposicion se
define por [1-(cantidad descargada desde el reactor de descomposicién)/(cantidad suministrada al reactor de
descomposicion)]3100 ( %).
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Ejemplos b2 a b4

Un liquido residual de reaccion obtenido por la misma instalacion y funcionamiento que en el Ejemplo b1 se envié al
tanque de almacenamiento del residuo de reaccion de la misma manera que en el Ejemplo b1 excepto que el tiempo
de descarga intermitente (relacion de apertura) se cambion a la condicién que se muestra en la Tabla 1. En
cualquier condicién, no se observé obturaciéon en la tuberia de transporte como resultado del funcionamiento
continuo durante 3 meses. Ademas, la relacion de descomposicion del material de alto punto de ebullicién fue
sustancialmente la misma que en el Ejemplo b1 con respecto a cada componente. Los resultados se muestran en la
Tabla 1.

Ejemplo comparativo b1

Un liquido residual de reaccién obtenido por la misma instalacion y funcionamiento que en el Ejemplo b1 se envié de
forma continua al mismo tanque de almacenamiento del residuo de reaccion que en el Ejemplo b1. Desde
aproximadamente el quinto dia del inicio del funcionamiento, se observé una disminucion gradual en la cantidad de
transporte del liquido residual de reaccién. Se administré un choque mecanico a la tuberia desde el exterior, se
resolvio la obturacién parcial y temporalmente, pero fue imposible la recuperacién completa de la cantidad de
transporte. A continuacion, la cantidad de descarga disminuyd de forma continua, y por consiguiente, el tiempo de
retencion en el reactor de descomposicion aumentoé gradualmente. Como resultado, el estado liquido del residuo de
reaccion llegé a ser muy viscoso, y en el dia 25, el funcionamiento del reactor de descomposiciéon tuvo que
detenerse. Ademas, la relacién de descomposicién del material de alto punto de ebulliciéon durante el funcionamiento
estacionario antes de la detencion fue sustancialmente el mismo que en el Ejemplo con respecto a cada
componente. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplos b5 a b8

Utilizando el mismo equipo que en el Ejemplo b1, se llevd a cabo una reaccion de descomposicion suministrando un
material de alto punto de ebullicion que tenia la siguiente composicion como la materia prima a una velocidad de
580 kg/h.

Composicién del material de alto punto de ebullicién (materia prima)

Acido acrilico: 46,0 % en peso
Acido maleico. 10,0 % en peso
Dimero de acido acrilico

(acido acriloxipropionico): 42,4 % en peso
Hidroquinona: 0,9 % en peso

Fenotiazina: 0,7 % en peso

Las condiciones de la reaccion de descomposicion fueron una presion de reaccion de 72 kPa, una temperatura de
descomposicion de 190 °C y un tiempo de retencion de 1 hora, y no se suministré catalizador de descomposicion.

Desde la parte superior de la columna se recuperé una sustancia valiosa compuesta principalmente de acido acrilico
a una velocidad de 449,5 kg/h, mientras que de la parte inferior, un residuo de reaccién que tenia la siguiente
composicion se descargé de manera intermitente a la velocidad de 130,5 kg/h. Concretamente, el tiempo de cierre y
el tiempo de apertura de la valvula de control D de descarga intermitente que se muestra en la Fig. 6 se ajustaron
como se muestra en la Tabla 2, y se llevé a cabo el funcionamiento.

El liquido descargado se envi6 al tanque de almacenamiento del residuo de reaccion instalado a una distancia de
800 m por medio de una tuberia que tenia un diametro de 3/4B (diametro interno: 22,2 mm). Se llevé a cabo un
funcionamiento continuo durante 3 meses, por lo cual no se observd obturacion en la tuberia de transporte del
residuo de reaccion. Ademas, la relacion de descomposicion del dimero de acido acrilico fue de aproximadamente
72 %. Los resultados se muestran en la Tabla 2.

Composicién de residuo de reaccién

Acido acrilico: 9,0 % en peso
Acido maleico. 14,0 % en peso

Dimero de acido acrilico
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acido acriloxipropionico): 69,5 % en peso
( prop p

Hidroquinona: 4,0 % en peso

Fenotiazina: 3,1 % en peso

Oligémero y polimero: 0,4 % en peso

Ejemplo comparativo b2

Un liquido residual de reaccion obtenido por la misma instalacion y funcionamiento que en los Ejemplos b5 a b8, se
envié de manera continua al mismo tanque de almacenamiento del residuo de reaccion que en los Ejemplos b5 a b8.
Desde aproximadamente el 5° dia del inicio del funcionamiento, se observé una disminucion gradual en la cantidad
de transporte del liquido residual de reaccion al tanque de almacenamiento. Se administré un choque mecanico a la
tuberia desde el exterior, por lo cual se resolvié la obturacion parcial y temporalmente, pero fue imposible la
recuperacion completa de la cantidad de transporte. A continuacion, la cantidad de descarga disminuy6 de forma
continua , y el tiempo de retencién en el reactor de descomposicion aumentd gradualmente. Como resultado, el
estado liquido del residuo de reaccion llegd a ser muy viscoso, y el funcionamiento del reactor de descomposicion

10

15

hubo de detenerse en el dia 18. Los resultados se muestran en la Tabla 2.

Tabla 1
Ejemplos Ejemplo comparativo
b1 b2 b3 b4 b1
. Tiempo de 5 3 10 20 Continuamente abierto

Valvula de | apertura (s)

control de T'|empo de 75 60 120 180 0

descarga cierre (s)

intermitente| Relacion c:e 6.3 48 77 10 100

apertura (%)
No se No se No se No se La cantidad de transporte

Estado de la tuberia de observo observo observo observo disminuy6 gradualmente, y en el

transporte para el liquido | obturaciéon | obturacién | obturacién | obturaciéon | dia 25, el reactor de

residual de reaccién durante 3 | durante 3 | durante 3 | durante 3 | descomposicién hubo de

meses meses meses meses detenerse
Tabla 2
Ejemplos Ejemplo comparativo
b5 b6 b7 b8 b2
. Tiempo de 5 3 10 20 Continuamente abierto
Valvula de |apertura (s)
control de T'|empo de 60 40 90 120 0
descarga cierre (s)
intermitente  [Relacion c:e 7.7 7 10 14,3 100
apertura (%)
No se No se No se No se La cantidad de transporte
Estado de la tuberia de observo observo observo observo disminuy6 gradualmente, y en el
transporte para el liquido  |obturaciéon |obturacion |obturaciéon |obturaciéon [dia 18, el reactor de
residual de reaccién durante 3 |durante 3 |durante 3  [durante 3 descomposicién hubo de
meses meses meses meses detenerse

Ejemplo c1

Se llevé a cabo una reacciéon de descomposicion de acuerdo con la presente invencion utilizando como materia
prima un liquido de la parte inferior de una columna de separacién de alto punto de ebullicién en un procedimiento
para producir acrilato de metilo que tenia la siguiente composicion:

Composicién del liquido de la parte inferior

Acrilato acido: 20,0 % en peso

acido B-hidroxipropionico: 1 % en peso

B-hidroxipropionato de metilo: 8 % en peso
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acido B-acriloxipropionico: 8 % en peso
B-acriloxipropionato de metilo: 7 % en peso
acido B-metoxipropionico: 41 % en peso
B-metoxipropionato de metilo: 12 % en peso

Otros componentes de alto punto de ebullicion, etc.: 3 % en peso

Como porcioén de reaccién en la parte inferior de la columna de destilacion de la reaccién de descomposicion, se
suministré un tanque de agitacion fabricado por Hastelloy C y que tiene un diametro externo de 1000 mm y una
longitud de 2000 mm y un medio calefactor a una camisa externa para controlar la temperatura de reaccion a 200 °C
y la presion de reaccion se mantuvo a 130 kPa. Ademas, en la porcion superior de este reactor con tanque de
agitacion, se conectaron una columna de destilacion que tenia un diametro interno de 400 mm y una altura de
4000 mm y ademas un condensador, por lo cual se llevé a cabo una reaccién mediante un sistema de destilacion
reactiva.

En el interior de la columna de destilacién, como se muestra en la Fig. 7, platos con forma de disco 2A que tenian un
diametro D¢ de 280 mm se instalaron en cinco etapas con una distancia de 600 mm desde la porcién mas superior a
la porcién mas inferior, y entre ellas, platos con forma toroidal 2B con una apertura que tenia un diametro interno D;
de 260 mm se instalaron en cuatro etapas con una distancia igual.

La posicion de alimentacion del liquido de la materia prima estaba por encima del disco de la etapa mas superior, y
el liquido de la parte inferior anteriormente mencionado como la materia prima se suministré a una velocidad de
150 kg/h. El tiempo de retencion del liquido se controlé mediante el nivel del liquido en el reactor de descomposicion,
y se ajustd de tal manera que el tiempo de retencién basado en el liquido descargado seria de 10 horas. Se continué
el funcionamiento durante 1 mes a una temperatura de reaccion de descomposicion de 200 °C. y cual no se observo
aumento de la presion diferencial, y fue posible llevar a cabo el funcionamiento en una condicion estabilizada.

Tras el funcionamiento, se observé visualmente el interior de la columna de destilacién, por lo cual no se observo la
acumulacion de una sustancia solida. La cantidad de descarga del residuo de descomposicion durante este periodo
fue de 76 kg/h en promedio, y se analizé la composicion mediante cromatografia de gases, y los resultados fueron
como sigue.

Composicién del residuo

Agua: 0,2 % en peso
Metanol: 0,2 % en peso
Acrilato de metilo: 0,3 % en peso
Acido acrilico: 39 % en peso
acido B-hidroxipropionico: 0,3 % en peso
B-hidroxipropionato de metilo: 7 % en peso
acido B-acriloxipropionico: 4 % en peso
B-acriloxipropionato de metilo: 4 % en peso
acido B-metoxipropionico: 31 % en peso
B-metoxipropionato de metilo: 8 % en peso
Otros componentes de alto punto de ebullicion, etc.: 6 % en peso

Ejemplo comparativo c1

Se llevé a cabo una reaccion de descomposicion durante 1 mes utilizando el mismo equipo, la materia prima y las
condiciones de reaccion fueron como en el Ejemplo ¢1 excepto que como la porcién de la columna de destilacion, se
utilizé una columna de destilacion empaquetada con 2000 mm de un paquete bobinado como un material de
empagquetamiento en vez de los platos de tipo disco y de tipo toroidal, No hubo diferencia distinta del Ejemplo c1 con
respecto a la cantidad de descarga o a la composicion del residuo, pero durante este periodo, la diferencia de
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presion entre la parte superior y la parte inferior de la columna de destilacién aumenté gradualmente, y transcurrido
1 mes, se observé un aumento de la presién diferencial de 2,6 kPa. Ademas, después de 1 mes, la operacion se
detuvo, y se capturd el material de envase y se inspeccioné visualmente, por lo cual se encontré que se habia
depositado una cantidad sustancial de sustancia sélida.

Como es evidente a partir de los resultados de los Ejemplos anteriores y los Ejemplos Comparativos, cuando se
emplea el procedimiento de la presente invencién, es posible llevar a cabo un funcionamiento continuo en una
condicién estabilizada sin un problema de por ejemplo, obturacién o un aumento en la presion diferencial y para
evitar la deposicién o acumulacion de la sustancia sélida.

Ejemplo d1

Se llevé a cabo una reaccién de descomposiciéon de un liquido de alto punto de ebullicion mediante la instalacion
que se muestra en la Fig. 11. El reactor de descomposicion tenia un diametro de columnas de 1000 mm y una
longitud de columna de 2800 mm, y el material era Hastelloy C. la composicién del liquido de alto punto de ebullicion
era de un 22 % en peso de acrilato de butilo, 67 % en peso de B-butoxipropionato de butilo, 4 % en peso de
acriloxipropionato de butilo, 2 % en peso de B-hidroxipropionato de butilo, 3 % en peso de hidroquinona y 2 % en
peso de metoxiquinona, y se suministro el liquido a una velocidad de 580 kg/h.

Como catalizador de la reaccién de descomposicion, se suministré una solucién acuosa de acido sulfurico al 1 % en
peso en una relacion en peso del 10 % al liquido suministrado, y la reaccion de descomposicién se llevé a cabo a
una presion de reaccion de 100 kPa a una temperatura de descomposicién de 190 °C para un tiempo de retencién
de 1 hora. Por lo cual se obtuvo un gas de descomposicion que comprende 45,8 % en peso de acrilato de buitilo,
23 % en peso de acido acrilico, 16 % en peso de butanol, 11,9 % en peso de agua, 2,9 % en peso de B-
butoxipropionato de butilo, 0,003 % en peso de hidroquinona, 0,007 % en peso de metoquinona y 0,39 % en peso de
otros desde la parte superior de la columna de reaccion de descomposicién a una velocidad de 437.9 kg/h. Al
intercambiador de calor para enfriar el gas de descomposicion, se devolvié el liquido obtenido enfriando el gas de
descomposicion a una velocidad de 800 kg/h.

Como oxigeno o similar, se suministraron aire a una velocidad de 3 Nm3/h y nitrdgeno como un gas inerte de
dilucion de 3 Nm*/h a la linea de gas de la parte superior de la columna 44a como se muestra en la Fig. 11.

Tras llevar a cabo un funcionamiento continuo durante 3 meses, la operacion se detuvo, y se inspecciond el interior
de la columna de la reaccién de descomposicion. No se observé polimero en el interior de la columna de reaccion de
descomposicion o en el intercambiador de calor para enfriar el gas en la parte superior de la columna.

Ejemplo comparativo d1

Se llevé a cabo un funcionamiento por la misma |nstaIaC|on que en el Ejemplo d1 excepto que como oxigeno o
similar, se suministraron aire a una velocidad de 6 Nm®h y nitrégeno como un gas inerte de diluciéon a una velocidad
de 6 Nm*/h a la linea de recirculacién 43a antes del intercambiador de calor 43 para el calentamiento, es decir, no a
la linea de gas 44a de la parte superior de la columna.

Tras un funcionamiento continuo durante 3 meses, la operacién se detuvo, y se inspecciond el interior de la columna
de la reacciéon de descomposicion. No se observé polimero en el interior de la columna de la reacciéon de
descomposicion. No se observaron polimeros en el intercambiador de calor 44 para enfriar el gas de la parte
superior de la columna.

Ejemplo comparativo d2

Se llevé a cabo un funcionamiento de la misma manera que en el Ejemplo Comparativo d1, excepto que se

suministro aire a una velocidad de 3 Nm%h, y se suministré nitrdgeno como un gas inerte de dilucion a una velocidad
3

de 3 Nm/h.

Tras un funcionamiento continuo durante 3 meses, se detuvo el funcionamiento, y se inspecciond el interior de la
columna de la reaccion de descomposicion. Se observé un polimero en el inferior de la columna de la reaccién de
descomposicion, pero la cantidad fue aproximadamente de 1/3 de la cantidad en el Ejemplo Comparativo d1.
Ademas, se observé un polimero también en el intercambiador para enfriar el gas de la parte superior de la columna.

Ejemplo d2

Se llevd a cabo la descomposicion de un liquido de alto punto de ebullicién utilizando el mismo equipo que en el
Ejemplo d1. La composicion del liquido de alto punto de ebullicion era de un 5,3 % en peso de acido acrilico, 10 %
en peso de acido maleico, 42,4 % en peso de un dimero de acido acrilico (acido acriloxipropidnico), 1,3 % en peso
de hidroquinona y 1 % en peso de fenotiazina, y se suministro el liquido a una velocidad de 580 kg/h.

Se llevé a cabo la reacciéon de descomposicidon a una presion de reaccion de 72 kPa a una temperatura de
descomposicion de 190 °C para un tiempo de retenciéon de 1 hora, por lo cual, un gas de descomposiciéon que
comprende un 85,1 % en peso de acido acrilico, 8,7 % en peso de acido maleico, 2,1 % en peso de un dimero de
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acido acrilico (acido acriloxipropionico), 0,05 % en peso de hidroquinona y 4,07 % en peso de otros desde la parte
superior de la columna de reaccion de descomposicion a una velocidad de 449.5 kg/h. Al intercambiador de calor
para enfriar el gas de descomposicion, se devolvid el liquido obtenido enfriando el gas de descomposicién a una
velocidad de 500 kg/h.

Como oxigeno o similar, se suministrd aire a una velocidad a una velocidad de 2 Nm3/h a la linea de gas 44a de la
parte superior de la columna que se muestra en la Fig. 11.

Tras llevar a cabo un funcionamiento continuo durante 3 meses, se detuvo el funcionamiento, y se inspecciond el
interior de la columna de la reaccion de descomposicion. No se observé polimero en el interior de la columna de
reaccion de descomposicion o en el intercambiador de calor para enfriar el gas en la parte superior de la columna.

Ejemplo comparativo d3

Se llevé a cabo un funcionamiento por la misma instalacion que en el Ejemplo d1 excepto que como oxigeno o
similar, se suministré aire a una velocidad de 3 Nm3/h a la linea de recirculacion 3a.

Tras un funcionamiento continuo durante 3 meses, se detuvo el funcionamiento, y se inspecciond6 el interior de la
columna de la reaccion de descomposicion. No se observé polimero en el interior de la columna de la reaccién de
descomposicion. Ademas, se observé también un polimero en el intercambiador de calor para enfriar el gas de la
parte superior de la columna.

Ejemplo e1

Liquido recuperado desde el reactor de descomposicion térmica

Acido acrilico: 88 % en peso
Dimero de acido acrilico: 1,1 % en peso

Trimero de acido acrilico: 100 ppm en peso

Acido maleico. 1,5 % en peso
Anhidrido maleico: 5,7 % en peso
Agua:

Agua

5 relacion molar) =
Ak toico + Anhidric Iod xzt } = 0,34

Funcionamiento

Se colocaron 20 ml de un liquido que tenia la composicién anterior en un tubo de ensayo con un tapén y se sometio
a agitacion horizontal en un bafio de aceite a 70 °C durante 2 horas con una amplitud de 3 cm a un ciclo de 1
segundo. Después, se afadioé tolueno en una cantidad de dos veces por relacion de volumen, y la mezcla se dejé
reposar adicionalmente a 35 °C durante 1 hora, después de lo cual se separd un sélido precipitado. La separacion
del sélido se llevo a cabo a temperatura ambiente mediante filtracién en vacio empleando un filtro de papel de malla
de 1 p. El s6lido separado contenia cristales mixtos de 96 % de acido maleico y anhidrido maleico, y acido acrilico y
cantidades muy pequefias de impurezas impregnadas de los anteriores. La concentracion de acido maleico
incluyendo anhidrido maleico tras la eliminacion fue de 2,6 % en peso como se calculé excluyendo el tolueno
afiadido.

Ejemplo e2

Se llevo a cabo la separacion de un sélido en las mismas condiciones que en el Ejemplo e1 excepto que no se llevo
a cabo la adicién de tolueno. La concentracion de acido maleico incluyendo anhidrido maleico tras eliminar el sélido
fue de 3,2 % en peso.

Ejemplo e3

Se llevé a cabo un funcionamiento en las mismas condiciones que en el Ejemplo e1 afiadiendo 0,08 % en peso de
agua en el momento del calentamiento a 70 °C. La cantidad de agua en este momento fue:

Agua

e - e - {relacion molar) = 0,38
Arido maleico — Anhidrido maleicox 2
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La concentracion de acido maleico incluyendo anhidrido maleico tras eliminar el sélido fue de 2,4 % en peso.
Ejemplo comparativo e1

Se llevo a cabo un funcionamiento en las mismas condiciones que en el Ejemplo e2 excepto que se afadié un 3 %
en peso de agua en el momento del calentamiento a 70 °C. La cantidad de agua en este momento fu:

Agua L L
frelacionmolary = 163

Arido maleioo — Anbudrido malsicox 2

No se observé precipitacion de un solido, y la concentraciéon del acido maleico que incluia anhidrido maleico no
cambié a 7,2 % en peso.

Ejemplo f1

Se llevé a cabo una reaccién de descomposiciéon de un liquido de alto punto de ebullicion mediante la instalaciéon
que se muestra en las Figs. 12y 13.

La composicion del liquido de alto punto de ebullicion era del 22 % en peso de acrilato de butilo, 67 % en peso de -
butoxipropionato de butilo, 4 % en peso de acriloxipropionato de butilo, 2 % en peso de B-hidroxipropionato de butilo,
3 % en peso de hidroquinona, y 2 % en peso de metoxiquinona, y se suministré el liquido a una velocidad de
580 kg/h.

Como catalizador de la reaccién de descomposicion, se suministré una solucion acuosa de acido sulfurico al 1 % en
peso en una relacion en peso del 10 % al liquido suministrado, y la reaccion de descomposicién se llevé a cabo a
una presion de reaccion de 100 kPa a una temperatura de descomposicién de 190 °C para un tiempo de retencién
de 1 hora. por lo cual se obtuvo de la parte inferior, un residuo de reaccién que comprendia 11,7 % en peso de
acrilato de butilo, 68,5 % en peso de -butoxipropionato de butilo, 2 % en peso de acriloxipropionato de butilo, 0,3 %
en peso de B-hidroxipropionato de butilo, 8,7 % en peso de hidroquinona, 5,8 % en peso de metoxiquinona, 0,8 % en
peso de butanol y 2,9 % en peso de acido sulfurico, a una velocidad de 200,1 kg/h y se descargd desde la parte
inferior.

El liquido de la parte inferior de la columna de reacciéon de descomposicién se descargd de la linea de descarga 62
del liquido de la parte inferior unido a la porcién mas inferior de la porcién inferior. EI medidor de nivel de liquido H4
en la parte inferior era un medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial y se instalé6 como se muestra en la
Fig. 13(1). El angulo de conexién a entre esta linea de deteccion 11 del lado de presion alta y la linea de descarga
de liquido de la parte inferior se ajust6 para ser 45°,

Tras llevar a cabo un funcionamiento continuo durante 6 meses, se detuvo el funcionamiento, y se inspeccionaron la
tuberia corta de deteccion del lado de presion alta 11a 'y el conducto de deteccion del lado de presion alta 11b de la
linea de deteccion 11 del lado de presiéon alta del medidor de nivel de liquido Hi. Como resultado de dicha
inspeccion, no se observé deposicion en ninguno de ellos.

Ejemplo comparativo f1

Se llevé a cabo un funcionamiento en las mismas condiciones que en el Ejemplo f1 excepto que la linea de
deteccion 11 del lado de la presion alta del medidor de nivel de liquido de tipo presiéon diferencial Hi se conecté
horizontalmente a la pared del lado mas bajo de la columna 6A de reacciéon de descomposicion.

Tras el funcionamiento durante 2 meses, se produjo subitamente la cavitacion en la bomba B de la parte inferior.
Inmediatamente, se detuvo el funcionamiento de la columna 6A de la reaccidon de descomposicion, y se inspecciond
el interior, por lo cual se ha encontrado que no ha estado presente liquido en la porcion inferior de la columna 6A de
la reaccion de descomposicion, y la indicacion del medidor de nivel de liquido H ha sido errénea.

Se inspeccionaron la tuberia corta de deteccion del lado de presion alta 11a y el conducto de deteccién del lado de
presion alta 11b de la linea de deteccion 11 del lado de presion alta del medidor de nivel de liquido H+, y se encontré
que la tuberia corta 11a y el conducto 11b estaban obturadas.

Ejemplo comparativo f2

Se llevd a cabo un funcionamiento bajo las mismas condiciones que en el Ejemplo f1 excepto que la linea de
deteccion 11 de lado de presion alta del medidor de nivel de liquido H1 de tipo presion diferencial se ha conectado a
un angulo de conexion a de 45° a la pared del lado bajo de la columna 6A de la reaccién de descomposicion.

Tras un funcionamiento durante 3 meses, se produjo subitamente la cavitacion en la bomba B+ de la parte inferior.
Inmediatamente, el funcionamiento de la columna A de la reaccidon de descomposicion se detuvo, y se inspeccioné
el interior, por lo cual se ha encontrado que no estaba presente liquido en la porciéon de la parte inferior de la
columna A de la reaccion de descomposicion, y la indicacion del medidor de nivel de liquido H1 ha sido errénea.
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y se inspeccionaron la tuberia corta de deteccion del lado de presion alta 11a y el conducto de deteccion del lado de
presion alta 11b de la linea de deteccion 11 del lado de presion alta del medidor de nivel de liquido H+, y se encontré
que la tuberia corta 11a y el conducto 11b estaban obturadas.

Ejemplo f2

Se llevo a cabo un funcionamiento de evaporacion que satisface las siguientes condiciones utilizando un evaporador
de pelicula fina.

Como una composicion de materia prima (mondmero acrilico bruto) una mezcla que comprende un 66,6 % en peso
de acido acrilico, 8,0 % en peso de acido maleico, 25,0 % en peso de un oligémero de acido acrilico, 0,5 % en peso
de hidroquinona y 0,5 % en peso de fenotiazina, se suministré a 85 °C a una velocidad de 3000 kg/h,

Se llevé a cabo el funcionamiento con una presion de la parte superior de la columna de 9 kPa con una presion de la
parte inferior de 10 kPa a una temperatura de la parte superior de la columna de 95 °C y una temperatura de la parte
inferior de 98 °C, por lo cual desde la parte superior de la columna, se extrajo un 53 % de la cantidad suministrada, y
se obtuvo acido acrilico que tenia una pureza de al menos un 88 % en peso,

Desde la parte inferior, se descargd una mezcla que comprende un 41,1 % en peso de acido acrilico, 10,9 % en
peso de acido maleico, 46,16 % en peso de un oligdmero de acido acrilico, 0,92 % en peso de hidroquinona y
0,92 % en peso de fenotiazina,

El liquido de la parte inferior del evaporador de pelicula fina se descargé de la linea de descarga 62 del liquido de la
parte inferior unido a la porcién mas inferior de la porcién inferior. EI medidor de nivel de liquido en la parte inferior
era un medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial y se instal6 como se muestra en la Fig. 13(1). El angulo
de conexién a entre esta linea de deteccion 11 del lado de presion alta y la linea de descarga de liquido de la parte
inferior se ajusté para ser 45°,

Tras llevar a cabo un funcionamiento continuo durante 6 meses, se detuvo el funcionamiento, y se inspeccionaron la
tuberia corta de deteccion del lado de presion alta 11a y el conducto de deteccion del lado de presion alta 11b de la
linea de deteccion 11 del lado de presion alta del medidor de nivel de liquido. Como resultado de dicha inspeccion,
no se observo deposicion en ninguno de ellos.

Ejemplo comparativo f3

Se llevé a cabo un funcionamiento de evaporacion en las mismas condiciones que en el Ejemplo f2 excepto que la
linea de deteccién 11 del lado de la presion alta del medidor de nivel de liquido de tipo presion diferencial se conecté
horizontalmente a la pared del lado mas bajo del evaporador de pelicula fina.

Tras el funcionamiento durante 1 mes, se produjo subitamente la cavitacion en la bomba de la parte inferior. Se
detuvo el funcionamiento del evaporador de pelicula fina, y se inspecciond el interior, por lo cual se ha encontrado
que no estaba presente liquido en el evaporador de pelicula fina, y la indicacion del medidor de nivel de liquido ha
sido errénea.

Se inspeccionaron la tuberia corta de deteccion del lado de presién alta 11a y el conducto de deteccion del lado de
presion alta 11b de la linea de deteccion 11 del lado de presion alta del medidor de nivel de liquido, y se encontro
que la tuberia corta 11a y el conducto 11b estaban obturados.

APLICABILIDAD INDUSTRIAL

a. De acuerdo con la presente invencion, en un procedimiento para recuperar una sustancia valiosa calentando y
descomponiendo un material de alto punto de ebullicién que contiene un producto de adicién de Michael de
acidos (met)acrilicos, el residuo de la reaccion de descomposicion se puede transportar sin obturacion desde el
reactor de descomposicion al tanque de almacenamiento, por lo cual sera posible un funcionamiento continuo
durante largo tiempo.

b. Ademas, de acuerdo con el procedimiento para descomponer un subproducto formado durante la produccion
de acidos (met)acrilicos de la presente invencion, en el momento de recuperar una sustancia valiosa tal como
acido (met)acrilico, un éster (met)acrilico y un alcohol descomponiendo térmicamente por un sistema de
destilacién reactiva o subproducto formado durante la produccion de acido (met)acrilico y/o subproducto formado
durante la produccién de un éster (met)acrilico, resulta posible llevar a cabo un funcionamiento continuo en una
condicidon estabilizada previniendo a la vez la adhesion, deposicion o acumulacion de una sustancia sélida y
manteniendo a la vez la velocidad de recuperaciéon de la sustancia valiosa a un nivel alto sin llevar
aproximadamente un problema tal como la obturacién o un aumento de la presién diferencial de la columna de
destilacién al deterioro del estado de contacto gas-liquido. Ademas, en la presente invencion, se puede adoptar
una columna de destilaciéon que tiene una estructura muy simple, por lo cual que sera bueno que los costes de
construccion sean muy bajos en comparacion con otras columnas de destilacién que emplean paletas o material
de empaquetado.

c. Ademas, de acuerdo con la presente invencién, es posible llevar a cabo un tratamiento de descomposiciéon de
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un producto de adicién de Michael subproducido en la etapa para producir de acido (met)acrilico o un éster
(met)acrilico en una condicion estabilizada, por lo cual un acido (met)acrilico, un éster (met)acrilico y un alcohol,
etc., se pueden recuperar a una velocidad de recuperacion alta.

d. Ademas, de acuerdo con la presente invencion, un gas que contiene acido acrilico obtenido mediante
oxidacion catalitica de propano o propileno, se pone en contacto con un disolvente para recoger acido acrilico
como una solucién que contiene acido acrilico, la soluciéon que contiene acido acrilico obtenida se destila para
purificar el acido acrilico, a la vez que un oligdmero de acido acrilico procedente del liquido de la parte inferior
que contiene el oligdbmero de acido acrilico, obtenido de la columna de purificacién, se descompone
térmicamente, y un acido acrilico que tiene un pequefio contenido de acido maleico, se puede recuperar
eficazmente.

e. Ademas si se adopta un procedimiento para instalar un medidor de nivel de liquido de la presente invencién en
la instalaciéon para producir un compuesto faciimente polimerizable, es posible evitar que esté presente una
sustancia soélida presente en el liquido del compuesto facilmente polimerizable que fluye en una linea de
deteccion de presion alta del medidor de nivel de liquido. Por consiguiente, la porcion de deteccion del medidor
de nivel de liquido no se obturara por el liquido que se va a medir, por lo cual sera posible una medida continua
fiable con el medidor de nivel de liquido, por lo cual la instalacion se puede hacer funcionar durante un largo
periodo de tiempo.

nvencion en particular se refiere a la siguiente materia sujeto:

1. Un procedimiento para producir acidos (met)acrilicos, que comprende un procedimiento de descomponer en
un reactor de descomposicién una mezcla de alto punto de ebullicién formada como subproducto durante la
produccion de acidos (met)acrilicos, caracterizado por que la mezcla de alto punto de ebullicion contiene un
producto de adicion de Michael que tiene agua, un alcohol o acido (met)acrilico afadido a un grupo
(metil)acriloilo; transmitiendo a la vez de forma forzada un flujo de liquido en la direccion perimetral a un resto de
reaccion liquido en el reactor de descomposicion, el resto de reaccion liquido se descarga; y se recupera acido
(met)acrilico o un éster (met)acrilico.

2. El procedimiento de acuerdo con el punto 1, caracterizado por que el flujo de liquido en la direccién perimetral
se transmite por vanos de agitacion instalados en el reactor de descomposicion.

3. El procedimiento de acuerdo con el punto 1, caracterizado por que el flujo de liquido en la direccién perimetral
se transmite por un liquido suministrado desde el exterior del reactor de descomposicion.

4. El procedimiento de acuerdo con el punto 3, caracterizado por que el liquido suministrado desde el exterior del
reactor de descomposicion es el material de alto punto de ebullicién suministrado como materia prima, o un
liquido de retorno del residuo de reaccion liquido descargado desde el reactor de descomposicion.

5. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 1 a 4, caracterizado por que el residuo de
reaccion liquido se descarga de manera intermitente desde el reactor de descomposicion.

6. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 1 a 5, caracterizado por que en el momento de
recuperar una sustancia valiosa llevando a cabo tanto la destilacion como la descomposicién térmica de la
mezcla de alto punto de ebullicién, la destilacion se lleva a cabo por medio de una columna de destilacion
provista internamente con platos de tipo disco y toro.

7. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 1 a 6, caracterizado por que se afiade un gas
que contiene oxigeno a un destilado procedente del reactor de descomposicion.

8. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 1 a 7, caracterizado por que se precipita y
separa de un liquido que se va a suministrar al reactor de descomposicién térmica o de un liquido recuperado del
reactor de descomposicién térmica el acido maleico contenido en dicho liquido.

9. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 1 a 8, caracterizado por que se instala un
medidor de nivel de liquido en el reactor de descomposicion térmica, y se conecta una linea de deteccion del
lado de presion alta del medidor de nivel de liquido a una linea de descarga de liquido del reactor de
descomposicion.

10. Un procedimiento para producir acidos (met)acrilicos, que es un procedimiento para producir acido
(met)acrilico o acidos (met)acrilicos, mediante una etapa de reaccidon que comprende la oxidacion catalitica en
fase vapor del propileno, propano o isobutileno, y, en caso necesario, ademas mediante una etapa de reaccion
que comprende una etapa de esterificacion, caracterizado por que en el momento en el que una mezcla de alto
punto de ebullicion (denominada a partir de ahora en el presente documento como material de alto punto de
ebullicion) que contiene un producto de adicion de Michael se descompone en un reactor de descomposicion
para recuperar acidos (met)acrilicos, transmitiendo a la vez de forma forzada un flujo de liquido en la direccion
perimetral a un resto de reaccion liquido en el reactor de descomposicion, el resto de reaccién liquido se
descarga.
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11. El procedimiento de acuerdo con el punto 10, en el que el flujo de liquido en la direcciéon perimetral se
transmite por alabes de agitacion instaladas en el reactor de descomposicion.

12. El procedimiento de acuerdo con el punto 10 u 11, en el que los alabes de agitacion son alabes de anclaje,
alabes de paleta multietapas, alabes de paleta inclinados multietapas o alabes en celosia.

13. El procedimiento de acuerdo con el punto 10 u 11, en el que la estructura de los alabes de agitacion es tal
que, en un eje rotatorio verticalmente instalado en la porcion central del reactor, alabes de tipo flujo radial estan
unidos en dos o mas etapas en la direccion del eje de rotacion, de tal manera que los alabes adyacentes en la
direccion del eje de rotacion estan en una relacion de posicion a la direccion del eje de rotaciéon de tal manera
que sus fases estan desplazadas entre si en no mas de 90° y la porcién mas inferior de la etapa superior uno de
los alabes adyacentes en la direccion del eje de rotacion se localiza por debajo de la porcién mas elevada de la
etapa inferior uno.

14. El procedimiento de acuerdo con el punto 10, en el que el flujo de liquido en la direcciéon perimetral se
transmite por un liquido suministrado desde el exterior del reactor de descomposicion.

15. El procedimiento de acuerdo con el punto 10 u 14, en el que el liquido suministrado desde el exterior del
reactor de descomposicion es el material de alto punto de ebulliciébn suministrado como materia prima, o un
liquido de retorno del residuo de reaccion liquido descargado desde el reactor de descomposicion.

16. Un procedimiento para producir acidos (met)acrilicos, que es un procedimiento para producir acido acrilico,
acido metacrilico o un éster (met)acrilico mediante una etapa de reaccion que comprende la oxidacion catalitica
en fase vapor del propileno, propano o isobutileno, y, en caso necesario, ademas mediante una etapa de
reaccion que comprende una etapa de esterificacion, caracterizado por que en el momento en el que una mezcla
de alto punto de ebullicion (denominada a partir de ahora en el presente documento como material de alto punto
de ebullicién) que contiene un producto de adicion de Michael se descompone en un reactor de descomposicion
para recuperar acidos (met)acrilicos, un residuo de reaccion liquido se descarga de manera intermitente desde el
reactor de descomposicion.

17. El procedimiento de acuerdo con el punto 16, en el que el tiempo de detencidon de la descarga es de 5
segundos a 5 minutos, y el tiempo de descarga es de 2 segundos a 5 minutos.

18. El procedimiento de acuerdo con el punto 16 u 17, en el que el material liquido de alto punto de ebullicion se
suministra de forma continua al reactor de descomposicion, y los acidos (met)acrilicos se descargan de forma
continua desde la fase vapor.

19. En un procedimiento que comprende introducir un subproducto formado durante la produccién de acido
(met)acrilico y/o un subproducto formado durante la produccion de un éster (met)acrilico en un reactor provisto
de una columna de destilacion para descomponer asi térmicamente el subproducto y al mismo tiempo llevar a
cabo la destilacion para recuperar una sustancia valiosa, un procedimiento para descomponer el subproducto
formado durante la produccion de acidos (met)acrilicos, caracterizado por que como dicha columna de
destilacion, se usa una columna de destilacion provista internamente con platos de tipo disco y donut.

20. El procedimiento de acuerdo con el punto 19, en el que el subproducto formado durante la produccién de
acido (met)acrilico es el liquido de la parte inferior de una columna de fraccionamiento en la etapa final para
producir acido (met)acrilico, y el subproducto formado durante la produccion del éster (met)acrilico es el liquido
de la parte inferior de una columna de fraccionamiento para separar una fraccién de alto punto de ebullicién en la
etapa de purificacion del éster (met)acrilico.

21. El procedimiento de acuerdo con el punto 19 u 20, en el que el subproducto formado durante la produccién
de acido (met)acrilico y/o el subproducto formado durante la produccion de un éster (met)acrilico contiene un
producto de adicion de Michael que tiene agua, un alcohol o acido (met)acrilico afiadido a un grupo (met)acriloilo.

22. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de los puntos 19 a 21, en el que la temperatura de la
reaccion de descomposicion térmica es de 120 a 280 °C, y el tiempo de reaccion de descomposicion es de 0,5 a
50 horas.

23. Un procedimiento para descomponer un subproducto formado durante la produccién de acidos (met)acrilicos,
que comprende descomponer en un reactor de descomposicion un subproducto formado durante la produccién
de acido (met)acrilico y/o un subproducto formado durante la produccion de un éster (met)acrilico, y destilar el
producto descompuesto procedente del reactor de descomposicion, caracterizado por que se afiade oxigeno o
un gas que contiene oxigeno a un destilado procedente del reactor de descomposicion.

24. El procedimiento de acuerdo con el punto 23, en el que el subproducto formado durante la produccién de
acido (met)acrilico es el liquido de la parte inferior de una columna de fraccionamiento en la etapa final para
producir acido (met)acrilico, y el subproducto formado durante la produccion del éster (met)acrilico es el liquido
de la parte inferior de una columna de fraccionamiento en la etapa final para producir el éster (met)acrilico, o las
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colas de una columna de separacién de acido (met)acrilico.

25. El procedimiento de acuerdo con el punto 23 o 24, en el que el subproducto que se va a descomponer
contiene un producto de adicion de Michael.

26. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de los puntos 23 a 25, en el que el gas que contiene el
oxigeno es aire u oxigeno diluido con un gas inerte.

27. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 1 a 26, en el que el gas que contiene oxigeno
se afiade a una linea de descarga para un destilado procedente del reactor de descomposicién, o a la porcion
superior del reactor de descomposicion.

28. En un procedimiento para producir acido acrilico, que comprende poner en contacto con un disolvente un gas
que contiene acido acrilico obtenido mediante oxidacion catalitica de propano o propileno, recoger acido acrilico
en la forma de una solucién que contiene acido acrilico, y purificar el acido acrilico mediante destilacion de la
solucién que contiene acido acrilico obtenida, un procedimiento para recuperar acido acrilico, caracterizado por
que las colas obtenidas de la parte inferior de una columna de fraccionamiento de acido acrilico, o un liquido
obtenido calentando y concentrando dichas colas, se suministra a un reactor de descomposicion térmica para
descomponer un oligémero de acido acrilico en el liquido, y el acido acrilico obtenido se recupera en una etapa
de purificacion, en la que el liquido que se va a suministrar al reactor de descomposicion térmica o desde el
liquido recuperado del reactor de descomposicién térmica, se precipita y separa el acido maleico contenido en el
liquido.

29. El procedimiento de acuerdo con el punto 28, en el que la composicién del liquido que se va a suministrar al
reactor de descomposicion térmica o el liquido recuperado del reactor de descomposicion térmica se ajusta para
convertirse en una soluciéon que comprende al menos un 70 % en peso de acido acrilico, de 1,6 a 28 % en peso
de acido maleico y/o anhidrido maleico y agua, teniendo una relaciéon molar de:

Agua P Y e
— - —— - irelacion molar; == 1.0
Acido maleico — Anhidrido maleicox 2

y se precipita acido maleico a entre 20° a 70 °C en un intervalo de entre 0,5 a 5 horas, seguido por filtracion y
separacion.

30. El procedimiento de acuerdo con el punto 28 o0 29, en el que en el momento de la operacién de separaciéon de
acido maleico, se afiade un hidrocarburo alifatico o aromatico en una relacion de volumen de entre 1/2 a 4 veces.

31. El procedimiento de acuerdo con el punto 30, en el que el hidrocarburo que se va a afadir es un disolvente
que se va a usar para recoger el gas que contiene acido acrilico, o un agente azeotrépico que se va a usar para
la destilacion y purificacion mediante deshidratacion de acido acrilico.

32. Un procedimiento para instalar un medidor de nivel de liquido en un caso en el que el medidor de nivel de
liqguido se instala en un lugar en el que se almacena un liquido que contiene un compuesto facilmente
polimerizable, en una instalacion para la producciéon del compuesto facilmente polimerizable, caracterizado por
que una linea de deteccion del lado de presién alta del medidor de nivel de liquido se conecta a una linea de
descarga del liquido almacenado.

33. El procedimiento de acuerdo con el punto 32, en el que el angulo de conexion a entre la linea de deteccion
del lado de presion alta y la linea de descarga de liquido es de 5 a 90°.

34. El procedimiento de acuerdo con el punto 32, en el que la relacién dimensional D,/D1 es de 1 a 20, en la que
D1 es el diametro de la tuberia de la linea de deteccion del lado de la presién alta y D2 es el diametro de la
tuberia de la linea de descarga de liquido.

35. El procedimiento de acuerdo con el punto 32, en el que la linea de descarga de liquido se conecta a una
columna de destilacion, un depédsito a reflujo de la columna de destilacién, una columna de reacciéon de
descomposicion, un evaporador de pelicula fina, un depdsito de gas condensado liquido en la parte superior de
la columna, un depdsito de almacenamiento vertical, un depdsito de almacenamiento horizontal o un depésito.

36. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 32 a 35, en el que la linea de deteccion del
lado de la presion elevada y/o la linea de deteccion del lado de presién baja del medidor de nivel de liquido se
calienta o atempera.

37. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 32 a 36, en el que la linea de deteccion del
lado de la presion elevada y/o la linea de deteccion del lado de presién baja del medidor de nivel de liquido se

37



ES 2547412 T3

conecta con una entrada de gas y/o un liquido.

38. El procedimiento de acuerdo con uno cualquiera de los puntos 32 a 37, en el que el compuesto facilmente
polimerizable es acido (met)acrilico o su éster, y el liquido que se va a medir mediante el medidor de nivel de
liquido, contiene al menos un miembro seleccionado entre un dimero de acido acrilico, ésteres del acido (-
(met)acriloxipropionico, ésteres de acido B-alcoxipropionico, acido B- hidroxipropiodnico y ésteres del acido B -
hidroxipropionico, formados como subproductos cuando se produce acido (met)acrilico o su éster.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para descomponer un subproducto formado durante la produccion de acidos (met)acrilicos, que
comprende descomponer en un reactor de descomposicion un subproducto formado durante la produccién de acido
(met)acrilico y/o un subproducto formado durante la produccion de un éster (met)acrilico, y destilar el producto
descompuesto procedente del reactor de descomposicion, caracterizado porque se afiade oxigeno o un gas que
contiene oxigeno a un destilado procedente del reactor de descomposicion.

2. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que el subproducto formado durante la producciéon de
acido (met)acrilico es el liquido de la parte inferior de una columna de fraccionamiento en la etapa final para producir
acido (met)acrilico, y el subproducto formado durante la produccién del éster (met)acrilico es el liquido de la parte
inferior de una columna de fraccionamiento en la etapa final para producir el éster (met)acrilico, o las colas de una
columna de separacion de acido (met)acrilico.

3. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1 o 2, en el que el subproducto a descomponer contiene un
producto de adicién de Michael.

4. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el gas que contiene el
oxigeno es aire u oxigeno diluido con un gas inerte.

5. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que el gas que contiene
oxigeno se afiade a una linea de descarga para un destilado procedente del reactor de descomposicion, o a la
porcién superior del reactor de descomposicion.
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Fig. 10
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