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hydr ocar boxydanirés@konfatiques Bilicid derivssichlsred. N t he presence of a rhodi um basedy
cata- 5 abyst aapreseiteiinveition a @ortipaurvbeunProtsds ddlprépraionsda I sdidetadipliGe s réattidide
t he group caesu attie rugydside ssrbane air@amaihs ynagide pentbhiqusy &1 ppésendeldah catalysgatadaseide ohs ,
aronmat i ¢ hydiiweetrdzn siolr dn praoteur dddb,dr una simpératier domprisk wates 107 lee2400h pass Uinerfression
present i nvesubérisyre pin prdvsion atmaephériopy aaastédséfepice guve pr epar ati on of adipic acid
by reaction of a)laréaction est mise en ceuvre dans au moins un solvant choisi dans le groupe constitué par les hydro-
35 carbures aliphatiques ou cycloaliphatiques, saturés, les hydrocarbures aromatiques et les hydrocarbures
cyc!oallphatiques ou aromatiques chlorés et en ce que =
b) la pression partielle de I'oxyde de carbone mesuréde a 25°C est inférieure & 12 bar.
La présente invention concerne également un procédé tel que décrit précédemment, mais caractérisé en
o ce que laréaction est mise en osuvre dans un hydrocarbure aliphatique chioré et en ce que la pression partielle
40  deToxyde de carbone mesurde & 26°C est inférieure ou égale 3 8 bar.
Par acide penténique, on entend dans le cadre de la présente invention I'acide penténe-2 oique, I'acide
penténe-3 oique, I'acide penténe-4 oique et leurs mélanges.
‘L'acide pentdne-4 oique conduit & de bons résultats, mais reste peu disponible.
L'acide penténe-3 oique pris isolément ou en mélange avec ses isoméres est plus particullérement ap-
45  proprié compte-tenu de son accessibilité et des résultats satisfaisants auxquels il conduit dans le cadre du
présent procédé.
Le procédé selon la présente invention nécessite la présence d'un catalyseur & base de rhodium. N'im-
porte quelle source de rhodium est susceptible d’étre mise en osuvre.
Atitre d’exemples de sources de rhodium susceptibles de convenir & la mise en oeuvre du présent procédé
50  on peut citer :
Rh métal ; Rh203 ;
RhCi33 ; RhCl;, 3H,0 ;
RhBr; ; RhBr3, 3H0 ;
Rhi; ; Rh{NO3)3 ; Rh{NO3z)3, 2H,0 ;
- & Rhy(C0),Cl; ; Rhy{CO),4Br; ; ha(comz ;
Rh{CO)CI[P(CeHe)al2
RA[P(CgHs)s(COM
Rh{P(CgHs)slsBr
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wat er and carbon nonoxide wi t-h at | east one pentenic acid in the presence
of a catal yst based on rhodi um and of at Ieast one i odi ne-cont ai ni ng
promoter, at a tenperature of betweep .& gelerr], at a pressure higher
than at- 15 nospheri c pressure, charac erlzed in that a) the reaction is
perforned in’at | east one sol vent chosen fromthe group consisting of
saturat ed al i phd¥wEOhprRhe(€0Y d?'}(qcﬁﬂa‘tai"b hydrocarbons,  aromatic

hydr agar bbns and‘%‘i‘ﬂd&?ﬁaﬁm I oal i phatic or aromatic 20  hydrocarbons,
and in that b) t ’8 trr e of carbon nonoxi de, neasured at [err],
is lower than 1 %‘1 ggent |ré¥tqnt orl also relates to a process as
descri-bed abé) 10'60[&'??:8-{ ;g Ered Brsbeh " tion is perforned
in.a chlgq |nam" pu ' r"ocar on an 'télgl Fﬁ?che partial pressure of
car bon ITDI’IOXI de S;ét [err], is lower than or equal to 8 bars.
Pentenic acid |sR r@too w thin the context of the present invention,
torefer to 2- p 54@9 acid, 30 3-pentenoi ¢ acid, 4-pentenoic acid and

their mxtures. gh, ,gn@g@ggoa m\,(acﬂ,)sl eads to good r esul ts but is not readily
avai | abl @s 3- Perdngtualscad)si Rh(COSUHR)) ; RA, @09, O as a m xture with its
i somers, is norerRpged)igul arly suitable on 35 account of its
accessi bi ity &amguabtitedembdind Ambters yn. detire péus vdrier dahs detargds lilmitesds Wit hin t he
cont ext of t heEpg@ishtnepnanti®esnrinithen molexeebaliummusialiiduegr litre de mieyrsatiomsl comprise
i nventi on r eeptre A&%et {0rkcopduit & desaésultpts satisfdinadis Hes buantités infériemey peuyenyiife mise en o@ivre ;
sour ce 0f20 r hasdibegryetaytefpie quesla witesg, deyipgetion; estiritigiPes quartités Bupdrieyras enh dirconvinipris
may be suit agfa PFBP""U@@Q‘{% t he present process, there may be nent | oned: 5
Rh netal ; [ er r g Fﬁ" e, Fé’P’F“P"‘["@?“r‘]e "["é’i“ es‘l‘B"‘P"se entre 5. 1 & 1972 (inlys r° er rcL
[ err ]\.‘«[ err ] ar promoteur |odé ca rése tp c? pables
acetyl aceto 9§ I‘i'% EW’ '@s Tﬁ'aﬁ"t"?"é'ﬁ‘f" g8 joduep faligfias ep 8F {9 dpdyrg de
the preséht B p' am’" Sremen r;] Ler gl
quantlté promoteur iodé a mettre en'oe en général telle que le rapport molaire I/Rh soit su-
périeur ou égal 4 0,1. il n'est pas souhaitable que ce rapport excéde 20. De préférence, le rapport molaire I/Rh
est compris entre 1 et 4 (inclus).
La pré'gence d’eau est indispensable 3 la conduite du procédé selon la présente invention. En général, la
30  quantité d’eau & mettre en oeuvre est telle que le rapport molaire eau/acide(s) penténique(s) soit compris entre
1 et 10 (inclus).
" Une quantité inférieure présente I'inconvénient de limiter la conversion. Une quantité supsérieure n'est pas
souhaitable en raison de la perte d’activité catalytique observée.
Selon 'une des caractéristiques essentielles de la présente invention, la réaction est mise en oeuvre dans
35 aumoins un solvant choisi dans le groupe constitué par les hydrocarbures aliphatiques ou cycloaliphatiques,
saturés, les hydrocarbures aromatiques et leurs dérivés chlorés.
La nature précise du solvant choisi dans le groupe précité n'est pas critique dans le cadre du présent pro-
cédé, pour autant que celui-ci soit & I'état liquide dans les conditions réactionnelles.
A titre d’exemple de tels solvants on peut citer : le benzéne, le toluéne, Ie chlorobenzéne, le chlorure de
40  méthyiéne; I'hexane et le cyciohexane. .
Le toludne et le chlorobenzéne conviennent plus particuliérement a la mise en oeuvre du procédé selon
L invention..
La quantlté de solvant présente dans le milisu réactionnel peut varier dans de larges limites, par exemple
de 10 & 99 % (inclus) en volume du milieu réactionnel. De préférence cette quantité est comprise entre 30 et
45 90%en volume (inclus).
Selon une autre caractéristique essentlelle du présent procédé, la pression partielle de Foxyde de carbo-
ne, mesurée & 25°C, est inférieure & 12 bar.
Lorsque la pression partielle de 'oxyde de carbone, mesurée & 25°C, est supérieure & cette valeur la 8é-
lectivité en diacides linéaire parmi les diesters (taux de linéarité) chute considérablement.
50 Un minimum de pression partielle de I'oxyde de carbone de 0,5 bar (mesurée & 25°C) est préoomsé
De préférence, la pression partielle de 'oxyde de carbone, mesurée & 25°C, est inférieure ou égale & 8
bar. )
On peut utiliser de "'oxyde de carbone sensiblement pur ou de qualité technique, tel qu'il se présente dans
le commerce.
55 Comme mdlqué en téte du présent mémoire, la température de réaction est comprise entre 100 et 240°C.
Pour une bonne mise en oceuvre de la présente invention la température est comprise entre 160 et 190°C (in-
clus).
La réaction est conduite sous pression supérieure ala pression atmosphérique et, généralement, en phase
liquide.
La pression totale peut varier dans certames limites qui dépendront du mode opératoire retenu, de la pres-
sion partielle de I'oxyde de carbone et de celles des constituants du milieu réactionnel & la température réac-
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[err] [err] [err] 25 - [err] and [err] The anount of rhodiumto
be used may vary within a wi de range. In general, an anount expressed in
nol es of 30 rhodium metal per |itrepQf-d83gyi on medi um between 10-3 and
[err]leads to satlsfactory results. Lower anounts may be used; it is
observed, however, that the rate of reaction is |ow H| her ampunts have
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[err] alky G L e partlcul arly recom nended.
The armunt of i odl n"e‘plg%é'n?%srﬂlﬁg rg‘rfégﬁ% 'ge?'mmg' used is generally such

that the |/ ReliBled: ratio is higher than or equal to 0.1. It is not
desirabl e fo‘Ft“h“S’ ratio to exceed 20. The I/Rh nolar ratio is preferably
bet weeen 1 and pangunulobléie\ef hcier IHoRYIBHICEABTELLOY BYRIe QPS5 dns prsafabliBiérit bur§é&X 'argon, on
carrying 70 intréaukt: t he process according to the present invention. The
amount of wat er 160 nig€o,6mmdol) d rip@iuaysatd fyrn@ de [RhCHEOD)he wat er / pent eni ¢
acid(s) nolar ranleGnmend)eewtign 1 and 10 (inclusive). A lower anmount has the
di sadvant age of 2g¢Haime)digeu t he conversion. A‘hi gher anount is not
desirabl e on acchutfo rymol)idiacide protdneydoiguet al ytic activity observed. According
to one of?the es¥AfHablétear acteristics of the present invention, the
reaction is pel-pYpeiaveestfermé harmstiguerant placs dorsin fouregite pt ragoRrad 4 almeytation,de gaz sous
consi sti ng oPressign- Onagmefafroidp ”ﬁqﬁmf’? ghauffsy & 1903 AnGa Myt preauer e (Breearalyp st

atsfein, prsdeiely
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T PZUT’S”L? 2t e"l,,m%fgg 5ol B¢ #8009 chiho izl ohdht e By ofkdfconi -

solvents thefe LEFa ﬁés%'ﬂ Htﬂt@ Slmes (Fbﬁ&%ﬂﬁnolalrg QArVé:'pB&t ardoide ﬁJth@Q 6iqit chargs) sont

met hyl ene chiQsiivdites N€xane and cycl ohexane. Tol uene and chl orobenzene "are
particul aply 30 suitable for use in the process according to the inven-
tion. The amount of solvent present in the reaction
acide valérique (Pa) : "N COOH = 3 %

s  acide penténe-2 oique (P2) : NN coon - 8 %

méthyl-4 butyrolactone (M4L) :.—<—->: 0 = 8 %
:_ 0

40 {

" acide €éthylsuccinique (A3) : )\/ COOH = 5 %
. ; HOOC

acide "méthylg]utarique (A2) /K/\ COOH = 27 %

HOOC
acide sadipique (A1) : HOOC NN oo = 47 %

Le taux de linéarité (L) est de 60 %
85  Le taux de transformation de 'acide penténe-3 oique (TT) est de 100 %.

Exemple 2 & 5 ; Essais Témoins (a) a (d) :

Dans 'autociave et selon le mode opératoire, décrits pour I'exemple 1, on réalise une premidre série d'es-
sais, & 175°C et en modifiant la pression partielle de Foxyde de carbone et/ou ia nature du solvant utilisé.
Les conditions particulidres ainsi que les résultats obtenus toutes conditions égales par ailleprs sont ras-
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exanpl es below illustrate the present inven- tion. 35 Exanple 1 : The
followi ng are icg} reamuﬁﬁﬁttéﬁas.mvﬁe%i% r&i@&&érmmmumﬁaae &Eﬁﬁxh p&u&waeé@ueur le taux de
(HASTELLGY Bibaritd@y.0ed before- hand h ar gon: 65 mmol )
rhodiumin the form of

Exemple 6 :

adi pi c

of

Dans l"autoclave et selon le made opératoire décrits ci-avant, on reproduit 'exemple 5 & ceci prés que la
charge contient 50 mmol d'acide penténe-4 oique au lieu de l'acide penténe-3 aique.
Apras 30 mn de réaction toutes conditions égales par ailleurs, les résultats obtenus sont les suivants :
. TT=100% '
.A1=69%
.L=85%
. Pa =11 %

35

H
r
.

Exemple 7 : .
Dans F'autoclave et selon le mode opératoire décrits ci-avant, on reproduit I'exemple 5 & ceci prés que la
charge coritient 50 mmol d'acide penténe-2 oique au lieu de 'acide penténe-3 oique.
Aprés 16 h de réaction toutes conditions égales par ailleurs, les résultats obtenus sont les suivants :
.TT=62%
LA1=36%
.L=60%
.Pa=26%

Exemple 8

Dans l'autoclave et selon le mode opératoire, décrits ci-avant on reproduit Fexemple 4 en ne modifiant
que la température (150°C).
Aprés 60 mn de réaction les résultats obtenus sont les suivants :
. TT=100%
.A1=42%
.L=486%

55



[err] 0.7 g (5 mmfl) of[err] -2 g (110 mol) of water ‘ 5
g (50 mml) of 3-pentenoic acid 50. [err] of toluene e autoc

herrret ically seal ed, placed in an ov rati ng
connected to the supply of gas underﬁgpgihgﬁrigq VWi | e mﬂmgp@g 10

are introduced and the mixture is heated at [err] over
t hi s “tenper atevepdicatiansached, the pressure is adjusted to 20 bars After a

react\rpn"tlme of 20 mnutes t he absorp- tion of CO has stop
aut ocTave i s™t HFEppeg4 I Ratpacstieh dfgac'deagi 'a‘ées"é‘bl'éa“f'ﬂ'édﬁ"é la; tdaho d§ °ng au moins

| d b sun@ﬁl témf] gun promoteur iodé,

22?0%;'? ogrépg;1 enoe '?tB’ ggﬁg%ﬂg‘%‘f RSP si"fégf‘ﬁe gr PRETIRRSUPoSPhe

3- t

2 pentenge 20 é}% ,.,s:,:,?‘.f:.q:i%:i, b
I'g

et hyl succinic ac cloaliphatiques ou aromathues chl ut ar ' c

aci-d (A2): [err] pd@pressf batilieds dxyde/des kar l[fé’ergdS"Cestrnfé?eureaT‘fﬁafjegree of
linearity (L) is 60 % The extent of conver5| on of the 3-pentenoic acid

(EC) is 490 24 FHrocsipdecprépatationdde I'aidetadipiquelrasisgctiomde ltegu ¢tad 'oxfde de carbone sur admoins
first series ofuntagide sentépiqyeeerf péssne d'un catilyreursi tasdecrhedivamed d'ae moinslinmontateut inds,
experinent al prigoe tmpératdeesomprise gntfsd00 SH2405| sousiune arepaianishpésiertie dip Preptienfajmasghé-
the partial prdguegegacidfiséence@i® nonoxi de and/ or the nature of the sol vent
used. 10 a) la réggtion gt pise e oquyrA derisiup hydrogarhure ﬁ'@h?tigmhl@ obtained, all
condi tiom® bei ngbldt Pressifn aartiellg da foxyde,ds carbqne gresitéq 4 £57C, et inréfiqure QuA088A 8PFF whi ch

S R SRR, Sy Sy oS0 e

EC A Pa bar mn 2 Tol uene

32 10 2 642 Procéidésetbn B revendication 2, caractérisé en ce file le solvant est1€ chiorurd Gﬂméthyl&e 53
3 a " 18 20 100 36 43 3

71 205- Prq_(@gé selon fa revendicgtion 1 & 4, caraclérigé en ce que [e[splyangreprésente au nmlmum 10% enQ
100 52 70 volume du miliey: ractonagldiquide. 22 20 100
31 35

6. Proc%dé selon la revendication 5, caractérisé en ce que le solvant représente de 30 & 90 (inclus) % en
30 volume du milieu réactionnel liquide.

7. Procédé selon 'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé en ce que la concentration
en rhodium dans le milieu réactionnel est comprise entre 10-3 et 10-1 mol/l (inclus).

a5 8. Procédé selonl'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé en ce que le rapport molaire
I/Rh est supérieur ou égal & 0,1.

9. Procédé selon 'une quelconque des revendications précédentes caractérisé en ce que le rapport molaire -
I/Rh est inférieur ou égal a 20. '

“ 10. Procédé selon 'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé en ce que le rapport molaire
. eaufacide(s) penténique(s) est con'fpns entre 1 et 10 (mclus)
At 11. Procédé selon 'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé en ce que la-température
de réaction est comprise entre 160 et 190°C.
45 i :

12. Procéglé selon I'une des revendications 1 et 3 & 11, caractérisé en ce que la pression partielle de I'oxyde
de carbone, mesurée & 25°C, est inférieure ou égale 4 8 bar.

50  Ppatentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Adipinsiure durch Reaktion von Wasser und Kohlenmonoxid mit wenig-
stens einer Pentenséure in Gegenwart eines auf Rhodium basierenden Katalysators und wenigstens ei-
nes iodierten Promotors bei einer Temperatur zwischen 100 und 240°C unter einem {iber dem Atmosphé-

55 rendruck liegenden Druck, dadurch gekennzeichnet, da®
a) die Reaktion in wenigstens einem Losungsmittel durchgefGhrt wird. ausgew&hit aus der aus den ge-
séttigten aliphatischen oder cycloaliphatischen Kohlenwasserstoffen, den aromatischen Kohlenwas-
serstoffen und den chlorierten cycloaliphatischen oder aromatischen Kohlenwasserstoffen bestehen-
den Gruppe,
b) der Partialdruck des Kohlenmonoxids, bei 25°C gemessen, kleiner als 12 bar ist.
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5 Met hyl ene - 8 .20 100 55 61 T 2 chlori :
25 20 100 38 44 1 These results de m“ \)‘@i\\‘“\
critical influence of a low partial pﬁés#ég of CO on thgi“m“ s *
linearity (L). 8 Exanple 6: ExarpFe Yepeated in the ¢adtoclave

and according to the experinental procedure described above, with the
exception t Hat Verfehrenyrur esstellypg von Adipigiuredyrch Beaktjon von Wapssrund ighlenmopexid milwenig-
pl acq_pf % he 3-SipEmeinaiBerensiurejin Cagenwprt pipag ey Ripdiyry pasiorehdan itatalypators wid epiogions ei-
bei ng ot her wi s dgidistien Promtors e snecTemparaiimrulyohiep 4004d 491G 5l eingmyiben dem Atmoppf- o,
A = 69 %ra_r[gr liegender} Dr'uok, _dadlt_n:ch gekennz gm% qas a = % | r% 7-
Example 5 is repgaﬁeézfaml?"f’gf °%ﬁ: tan Allhaiaeh @5":8‘1‘"1? 'f.t?ff%'l’ﬁcé:?% 8 et al
pracedur e descri Q" ARl ok fes TPoRige, oL 2% SPTEPP" HATer PR 2IeL AP L St ai ns
50 mmol Of 25 AfRbreHRiath Afsbrdct 1) dBtluRh Bei@hnzbidfhedadhak Bt gmtel s deil Tofl und dem
reaction for lGnerbeddol avegundhitistons being otherw se equal, the results

obtrai ned are as follows: . EC = 62 % 20 . Al = 36 % . L

= 60% . Pl Verfalp@riaghAnspruch 23 dardurchrgpkennzeithriet dafiedne hdsunpsmittel Methylenghiofd istay e

and 25 ,ac%(;r dvign to the'lsexgﬁr I n%gatdﬁllg%g{k?%gggr?et %ggggdqgu%iﬁt%)ég,ﬂq@g”%imng

only the tenper _ : A ' , ;

obt ai ned are ad"¥'BPFY E'“L’Q@'Q‘%Gﬂs%dgﬂsa“smc:q [err] L = 46 % -

9 - &4%4%%n%él ASorlich 5, dadurch békGRBSIcHNEY dalp/¥gs IRfsi\L&@lﬁiﬁ&l LiBcnh 3 B Gein-
li

acid by reacti qgy cﬂmﬁﬁ\elﬁﬂé;rﬁaés 12451geR Reaktighemidiunia addmactast one penteni €
acid in the presence of a catalyst based on 5 rhodi um and of at | east one

i odi ne- cont at. nivVegfahoenmetiteimem betiebigentdenyprberaéhanden Afisptilshedsginret giBermpaichnatrdal} die Isan- a
pressur e hi gherzentration antRhodiyh inidew Reaktionsmedium zvischerciOzgund: ' malil (eingshlieBlich) liegt.

reactjon is perforned in at | east one solvent chosen fromthe grou
consi stin 9 8 fgﬂraéztn einem beliebigen der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gatkennzgchnet-,pdals das mo-
2 al

re Verhaltnis /Rh groRer als oder gleich 0.1 ist.

9. Verfahren nach einem beliebigen der vorhergehenden Ansprilche, dadurch gekennzeichnet, daR das mo-
lare Verhéiltnis I/Rh kleiner al_s oder gleich 20 ist.

10. Verfaf)ren nach einem beliebigen der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzéichnet, daB das mo-
lare Verhdltnis Wasser/Pentensaure(n) zwischen 1 und 10 (einschlieflich) liegt.

11. Verfahren nach einem beliebigen der vorhergehehden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet. daf die Re-
aktionstemperatur zwischen 160 und 190°C liegt. '

35 42, Verfahren nach einem der Anspriiche 1 und 3 bis 11, dadurch gekennzeichnet. daB der Partialdruck des
Kohlenmonoxids, bei 25°C gemessen, kieiner als oder gleich 8 bar ist.

Claims
40 _ ) .
" 4 ]
, 1. Process for the preparation of adipic acid by reaction of water and carbon monoxide with at least one pen-
v tenic _a_'cid in the presence of a rhodium-based catalyst and of at least one iodine-containing promoter, at
a temperature of between 100 and 240°C, at a pressure higher than atmospheric pressure, characterized
- in that

a) the reaction is performed in at least one solvent chosen from the group consisting of saturated ali-
phatic or cycloaliphatic hydrocarbons, aromatic hydrocarbons and chiorinated cycloaliphatic or aromat-
ic hiydrocarbons,  ~

b) the partial pressure of carbon monoxide, measured at 25°C, is lower than 12 bars.

50 2. Process forthe preparation of adipic acid by reaction of water and carbon monoxide with at least one pen-
tenic acid, in the presence of a rhodium-based catalyst and of at least one iodine-containing promoter, at
a temperature of between 100 and 240°C, at a pressure higher than atmospheric pressure, characterized
in that
a) the reaction is performed in a chlorinated aliphatic hydrocarbon,
55 b) the partial pressure of carbon monoxide, measured at 25°C, is lower than or equal to 8 bars.

3. Process according to Claim 1, characterized in that the solvent is chosen from foluene and chiorobenzene.
4. Process according to Claim 2, characterized in that the solvent is methylene chioride.

5. Process according to C|aiﬁ\ 1 to 4, characterized in that the solvent represents at least 10 % by volume
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10-~aliphatic or: cycl oai i phatic hydrocarbons, aronatic_hydrocarbons
and chl orinated cycloaliphatic or aromatic hydrocarbons, b) the partral———

pressure of carboni nonoxi de, neasure is | ower tha
2. Process for the preparati on(égg 5%5% C acid by react”mm)hm 'Hi'@’”m
and carbon nonoxide with at | east one pentenic acid, in the ptesende @

r hodi_um b{ased c‘tiihal'qll'%%""aﬂm"%fe at | east one iodine-containing pronoter, at
a tenperatur a

sonsthr ¢ Sl e ot S
a chlorinated all ocar b) the partial pressure of carbon
monoxi de, meas mre@ss?éoo&ramg" th anyl dhe bﬂﬂ@ﬁre&ehna@cmms Qfiatadterizédl iSthBrReSrhodim conebntration
Process agcor diifelréactidnaiiitird is betvasna10t3@hd Mednd/lintlgdle).t he sol vent is chosen
from tol uene and chl oroben- zene. 4. Process according to Caim 2,
characteri ze# iRrocepeaccartieg taanywanef thegraseding plalmsecherattenizediip thatilie VY molar ratio is higher
Process accordﬁhgj'qrsme!ta% 1 to 4, characterized in that the sol vent
represents aj |east o vol u ui,d reacti

Pr bcess ascold SRRl etk Fineieehiy g erieBaen o s o Bt i o
from30 to 90 (|nc u |ve? % 35 by vol une of the liquid reaction m xture.
7. Pr 0C 5 SPradesscebrdlih tb &hy dny/of B Pre€dlding BAmP, cR &ALt that (e fdlar ratio water/pentenic
characteri zed isdtidishisbetivbéh Tdn0 a0 @Heusipcent rati on in the reaction mxture is
between [err] and [err] mol/I (inclusive). -i10 - Process

accor di nget oVarRroepracedrdingte gr‘@eeféhﬁ miepedingdlaims, °WH@F@T‘I‘9!§19 reagtiqniigraperatpse is

| / Rh nol ar ratllti’t"feQ"Fﬁogﬂ'iéFgof an or equal to 0.1. 9. Process accordl ng
to any one Oiz tl-J’.'ng‘\ceQ ergg nge of Clﬁql %ﬁa%c? l:z_g%lerg tthQh ual unje/o&]arbon
nol ratio 1's | gg ore [ to 8 bars. ess accorarng to any
one o thz pr eceedi alms arac erlze In that the nolar ratlo

wat er/ pen- tenic aci d(s) IS betvveen 1 and 10 (inclusive). 10 11.

Process according to any one of the preceeding O ains, characterized in
that the reaction tenperature is between 160 and 190C. 12. Process
according to one of Cains 1 and 3 to 11, characterized in that the parti al
pressure gf carbon: 15 nonoxi de, neasured at [err], is |lower than or equal
to 8 bars.

35



