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"Procedimiento continmuo de preparacidén de derivados

funcionales de alcoholes",

Solleilanto: TS USINES TE MELLE, entidad francesa, residentes en

Saint-Léger-lés~Melle, Deux~Sdvres, Francia.

El invento concierme a un procedi-
miento continuo de preparacidn de derivados funcio
nales de alcoholes a punto de ebullicidn més eleva
do que el del alcohol que les ha dado origen, per-

54 teneciendo estos derivados a la categorfs de los

Mod. 113



Se

10,

15,

20,

25,

30,

311078

éteres y de los ésteres,

k._tszery ;M

Més especialmente, el invento concier
ne a un procedimiento continuo de separacién de esw-
tos derivados de alcoholes g partir de la mezcla =~
reaccional bruta de la que han tomado origen. La
separacién se efectua esenciglmente en una columna
de destilacidén dividida en dos sectores distintos,
con preferencis superpuesta., En la descripcidn que
sigue, se denominara "seccion de agotamiento" el -
sector (sector inferior) donde se ejecuta el agota
miento del derivado funcional de alcohol, y "sec -
cidn de deshidratacidén" el sector (sector superior)
donde se efectis la eliminacidn del agua.

De acuerdo con el invento, la mezcla
reaccional brute salida del reactor y que contiene,
ademas del derivado funcional de alcohol, una par—
te inalterada del zlcohol que le ha dado origen,
egua y eventualmente un fcido, se introduce en con
t{nuo en la parte media de la columna de destila -
cién designeda enteriormente, efectuindose esencial
mente esta introduccidn en la base de la seccidn de
deshidratacidn. Los vapores de la parte superior
de la seccidn de agotamiento slimentan la base de
la seccidon de deshidratacidén, y liquido provinente
de la base de esta Ultima es enviado de nuevo para
elimentacidn del reactor. ILe parte superior de la
seccion de agotamiento recibe liguido cuye composi
cidn corresponde al menos aproximadamente a la del
1{quido de la parte final de la seccidén de deshidrg

tacidn, siendo extrafdo el 1{quido alimentador, a
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este efecto, a un nivel de instalacién que corres-
ponde a la base de esta Ultima seccidn. Por desti
lacidn en estas condiciones, se elimina el agua
cuantitativamente, por hetero-gzeotropismo, en la
5, parte superior de le seccidn de deshidratacidn. En
la base de la seccidn de agotamiento, se obtiene
el derivado funcional de alcohol, en su totalidad,
en estado puro. El alcohol excedente se acumula
en la base de la seccidn de deshidratacidn para -
10, ser enviado de nuevo al reactor.

La eliminacion del agua en cabeza
de le seccidn de deshidratacidn se efectua por de-~
cantacidn de un hetero-azeétropo, siendo la solubi
lided de los constituyentes organicos de este azed

15. tropo en la capa acuosa suficientemente débil para
que la parte que resulte, cuando se elimine el agua,
gea despreciable, El hetero-azeétroPO puede estar
formado & partir del alcohol y~o del derivado fun-
cional de alcohol y de agua si el alcohol y-o su

20, derivado funcional responden a las condiciones de
débil solubilided fijadas anteriormente; en el ca-
so contrario, conforme al invento, se introduce en
la seccidn de deshidratacidn un tercer cuerpo prég
ticamente insoluble en agua y que sea capaz de dar

25, origen el hetero-azeotropo acuoso necesario para
la eliminacidn del agua en cabeza. Quede bien en-
tendido que este tercer cuerpo es facilmente sepa~
rable del alcohol y del derivado funcional de alco-
hol. &e escogeré, por ejemplo, un hidrocarburo.

30. Lea descripcidn mis detallada que si-
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gue harg comprender mejor el funcionamiento del

procedimiento y el interés de su aplicacién a la
preparacién de los éteres o de los ésteres que -
tengan un punto de ebullicidn mds elevado que el
del alcohol que les ha dado origen.

Para poder seguir mejor esta des =
cripeidn, haremos referencie a los planos anexos,
que representen, a titulo de ejemplos no limita-
tivos, aparatos en los cuales puede ejecutarse el
procedimiento objeto del invento., Ias particula-
ridades que surjan, tanto en los planos como en
el texto, queda entendido forman parte de dicho -
invento,

En el aparato de la figura 1, la
reaceidn tiene luger em un reactor I, que se car-
ga con un catalizador sélido, insoluble en la mez
cla reaccional, mas particularmente una resina
cambiadora de iones. EL alcohol reaccional se in
troduce en un punto cualquiera de un circuito cons
titufdo por el reactor I, un tubo 7, la base de un
sector de columna 12 que define la seccidn de des-
hidratacidn, un tubo 11, una bomba 4 y un tubo 5;
puede por ejemplo introducirse por un tubo 2 situg
do justamente mas arriba de la bomba 4.

Si el alcohol alimenticio esta hi-
dratado, es conveniente introducirlo por un tubo 2!
en el sector de columna 12 donde tiene lugar la =
eliminacidén del agua; de esta menera, el alcohol
hidratado se beneficia, para su hidratacidn, del

paso del flujo de vapores que provienen del sector
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13, el cual define la seccidn de gzg%tme@ﬁ ¥ ca=

lentado en su base,

Si hay necesidad, se introduce un
reactivo suplementario, por ejemplo un deido en el
caso de una esterificacidn de aleohol, bien sea
por el tubo 3 o bien, si es hidratado, en el inte-
rior de la columna, en 2', con el acohol. Sale de
nuevo de la ecolumna, siempre con el alcohol, ambos
en estado concentrado, por un tubo 9. ILa mezcla de
los reactivos es enviada por la bomba 4 al interior
del reactor 1, por intermedio del tubo 5 que puede
ser calentado por un trocador de calor 6,

La mezela reaccional surgida del -
reactor por el tubo 7, generalmente lfquida, es en
viads en parte a través de una valwvula 9, en la ba
se de la seccidén de deshidratacion 12 de la colum-
na de destilacidn 12-13, y en parte por el tubo 9
¥y una valvula 10, en la parte superior de la seceidn
de agotamiento 13 de esta columna. Bajo la accidn
de calentamiento suministrada en 14, el derivado
funcional de alcohol (éter o éster) se concentra
répidemente en direccidn a le base de la seccidn
13 y es atraido al estado puro en 15,

Los vapores que emangn de lg parte
superior de la seceidn de agotamiento 13 pasan por
un tubo 16 en la base de la seccidn de deshidrata-
cidn 12, a la cual restituyen de este modo el aleg
hol excedente (as{ como el dcido excedente en el cg
so de la fabricacidén de un éster). En esta seccidn

12 se opera, en cabeza, la separacidn de toda el -
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ducida con el o los reactivos si éstos son hidra-
$ados) que es arrastrada en forma de un hetero-azed
tropo, Ia cabeza de la seccidn 12 estd dispuesta
para separar las capas heterogéneas producidas des
pués de la condensacidn del azedtropo. Asi, los
vapores de cabeza abandonan la seccidn 12 por un
tubo 17 ¥ son licuados en un condensador 18, pasan
do el condensado por un tubo 19 en un decantador
20, La capa acuosa es sgeada por 21. Si contiene
un poco de alecohol disuelto, éste puede recuperar-
se tratando esta capa en la columna de agotamiento
clisica, no representada.

La capa organica del decantador 20
es retrogradada por un tubo 22 sobre la parte su-~
perior del sector 12,

A t{tulo de variante, el decantador
puede instalarse en la parte superior del sector
12, en 20!, y el agua se elimina entonces en 21!,
De este modo pueden conservarse los dos decantadp
res 20 y 20'; en este cas0, el agus se elimina en
21', y se eliminan por el tubo 23, por extraceion
de una fraccion de la capa superior del decantador
20, las pequefias cantidades de impurezas ligeras
que hayan podidoc formarse en el curso de la reac-
cion o que existieran previamente en los reactivos
empleados.

El aparato de la figura 2, estd con
cebido para el empleo de un catalizador ifquido y
no volatil, por ejemplo el dcido sulfurico, ILa di

() s 4
ferencia de concepcion del aparato, en este caso,
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se manifiesta solamente en la disposici

cuito regccional, y es solamente esta parte la que
se representa para comparacidn con la figura 1.
Bl reactor 1, constitufdo por una
5. cuba mantenida en ebullicidn, es calentado en 6'.
Los productos de la reaccidn se in-
troducen en forma de vapores por el tubo 7 en la
base de la seccidn de deshidratacién 12, De la ba
se de esta seccién, la parte superior de la seccidn
10. de agotamiento es alimentada en 1fquido por un tu-
bo 9' ramificado sobre el tubo 11, estando regula-
do el caudal por una valvula 10'. El excedente del
liquido del tubo 1l regresa al reactor 1 por el tu
bo 5.
15, Fn el caso de la fabricacidn de un
éter a punto de ebul%icién més elevado que el del
alcohol original, por ejemplo el dxido de butilo,
conviene ejecutar la reaceidn en un aparato del gé
nero del de la figura 1, por paso de los reactivos
20. sobre un catalizador sdlido (resina cambiadors de
iones) mantenido en un resctor de forma cénica co
mo el que se describe en la patente espafiola n2
240,810 de 18 de marzo de 1958, ILa mezele de los
reactivos admitidos sobre el catalizador contiene
05, de 0,5 a 2% de agua y 20 a 60% de &ter, siendo el
complemento del alcohol corresphndiente al éter.
Los tiempos de contacto a observar son inferiores
a dos horas; estan definidos por la relacion del
volumen del catalizador, medido bajo agua en repo
80, al volumen de reactivos medido a 202 e introw-

Oo -
3 ducido en 1 hora., El régimen de las temperaturas
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de reaccidn estd comprendido entre 120 y 1602 y,

\ 4 '}‘
i wsezen f

teniendo en cuenta la combinscidn de las diversas
condiciones escogidas, el grado de transformacidn
del butanol, por ejemplo, en oxido de butilo varia
5. de 5 a 40%.
| Ain cuando el éter formado sea un
producto de la reaccidn, su presencis en cantidad
relativamente importante en la alimentacidn del -
reactor es deseable, de forma que a la salida del
10. reactor exista la relacidn éter /(butanol + éter
superior) en / la concentracidn del azedtropo bi-
nario. As{, la separscidn ulterior del éter pue-
de efectuarse por simple agotemiento de los produg
tos de la reaccidn en una columna de destilacidn,
15, El flujo de calor necesario para el
funcionamiento de la seccidn de agotamiento 13 se
utilize entonces, en la seccidn de deshidratacion
12, por una parte, para restituir a éste el buta-
nol no transformado, en mezcla con la proporcidn
20. deseada de éter (proporcidn que se regula actuan-
do sobre el grado de retrogradacidn en la columna
en funcidn del calentamiento de esta Ultima), ¥y,
por otra, para provocar en cabeza de lg seccidn
12 la formmeidn del hetero-azedtropo ternario agua-
25. aleohol-&ter, a partir del cual el agua de reaccidn
se eliming totalmente., IEste agua, que puede con-
tener pequefias cantidades de alcohol (2 a 3% en el
caso del butanol) puede tratarse segun los princi-
plos cldsicos de destilacidn para la recuperacidn

30, de este alcohol,



Gracias al regreso al reactor, por
el tubo II, del alcohol mezclado con una fuerte
proporcidn de éter, puede mantenerse la concentra-
cidn del &ter a la entrada del reactor lo mas ele-

5e vade posible, en los 1{mites compatibles con la con
servacidn de una velocidad de trensformacidn conve
niente, determinada por un {ndice de productividad
del reactor en éter generalmente comprendido entre
50 y 200 g de éter por hora y por litro de catali-

10. zador medido bajo agua en reposo. Précticamente,
ls concentracidn del &ter es, por esta razdn, pré-
xima a un 50% aunque no esté tedricamente limitada
a este velor,

BJEMPLO 1:

15. El reactor 1 de la figura 1 se ali-
menta, por hora, con 225 kgs. de butanol puro in-
troducido por el tubo 2 y 2275 kg de un liquido
que representa el reflujo de la seccion de deshi-
dratacion 12, conducido por el tubo 11,

20. Después de la transformacidn por
paso a través del reactor cargado a la salida con
1650 litros (medidos bajo agua en reposo) de resi-
na del tipo polistireno sulfonedo, la composicion

de las mezclas reaccional en equilibrio, en el tu-~

25, bo 7, es la siguiente:
Butanol 45,1 % en peso
Oxido de butilo53,0 % "
Agua, 1,9 % n

Por el tubo 9, se introducen en la

seccion de agotemiento 13, sobre la plancha supe-
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rior, 1650 kg de esta mezcla, siendo in- esirw

el resto por el tubo 8 en la seccidn de deshidra
tacion 12. En la seccidn 13, la mezcla se sepa-
ra para dar finalmente 196 kg de dxido de butilo
que se extraen por el extremo del tubo 15. En
cabeza de columma, se recogen por el tubo 217,
alrededor de 47 kg de agua que contienen menos

de 1 kg de butanol, asi como vestigios de dxido
de butilo., Por el tubo 23, se practica una exirac
cidn de productos ligeros que corresponde a una -
pérdida maxime que equivale & la evacuacidn de 2
kg de butanol con residuos de hidrocarburos no sg
turados y vestigios de impurezas de reaccion alde
hidica.

En el caso de la fabricacidn, por
los procedimientos clasicos, de un éster de punto
de ebullicion més elevado que los del alecohol y
del dcido que le han dado origen, principalmente
los ésteres que destilan por encima de 1302 bajo
la presion atmosférica,es sabido que los hetero-
azeétropos agua~-éster son tan ricos en ague como
la temperatura de ebullicidn propia del éster es
mas elevada. La cantidad de calor que se precisa
entonces producir para separar el éster por decan
tacidn del hetero-azedtropo se hace mids y mis ele
vada para ésteres a punto de ebullicidn mds y mis
alto, en razén del reflujo de agua creciente que
es necesario soportar, lo que terming por hacer
la operaeién muy dispendiosa para los ésteres de

punto de ebullicion muy elevado. Por otras parte
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ocurre que ciertos ésteres, tales COmO Gu wvewabO
de metoxietanol, dan con el agua una mezcla azed-
tropica homogénea. Se necesits entonces resolver
ésta por adicién”de coadyuvaentes de extraccion pa
ra separar el éster del agua, lo que supone una
complicacién suplementaria.

El presente invento, tal como se
ha deserito més arriba, aports una solucidn a es-
tos problemas. Aplicandolo a las mezclas reaceio
nales brutas de fabricacidn de ésteres de alto
pm%de%ﬂﬁd&,demhwwswwmra—
1302, y mas especialmente comprendido entre 130
y 2702, y obtenidos a partir de alcoholes y de d&-
cidos que posean un punto de ebullicidn inferior,
pueden ohtenerse simulténeamente, ¥y totalmente se
parados, por una parte, en cabeza de la seccidn
de deshidratacion 12, agua en estado puro, es de-
cir, completamente despejada de otros productos
principales de la reaccidon (alcohol, deido y és-
ter), y, por otra parte, en la base de la seccidn
de agotamiento 13, el éster puro que no contiene
ni alcohol, ni acido ni agua. En cuanto al alco-
hol y al dcido, son expulsados simultdnesmente, en
su totalidad, hacia la parte medis de la columna,
de donde se extraen y envian nuevamente gl esteri-
ficador (reactor 1). As{ 1s reaccidn es total en
el conjunto constituido por el reactor y la colum
na de separacidm, de la cual se extraen las canti

dedes estequiométricas de éster y de agus, o sea

justamente la produccién de la reaccidn de esteri
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ficacion.

perior Ge la columna de destilacidn 12-13 por de-
centacion de los hetero-azedtropos que pueden es-
5, tar formados a partir de alcohol y de agua, de és
ter y de agua, o de estos tres cuerpos conjunta -
mente, cuando los constituyentes orgénicos de la
mezela (alcohol y éster) son insolubles en la ca~
pa acuosa del decantador. Si el alcohol y el és-
10. ter, o uno de ellos, forman una mezcla hetero—azeé
tropics de constituyentes parcialmente mezclables
en agua, es entonces preferible formar un hetero-
azedtropo auxilisr, de punto de ebullicidn inferior
a los que darfen el alcohol y-0 el éster; esto se
15. consigue introduciendo un tercer cuerpo en la par
te superior de la columna de destilacién, como ya
ge ha explicado mds arriba. A este efecto, puede
emplearse un hidrocarburo, més, en ciertos casos
part{culares, puede utilizarse como tercer cuerpo
20. un sub-producto de la reaccion de esterificacidn,
como por ejemplo un éster mas ligero que se formg
ria por reaccidn de pequefias cantidades de acido
o de alcohol mas volatiles que el acido y el aleg
hol constitutivos del éster principalmente produ~
25, cido. En este caso, estos compuestos auxilisres
pueden ser, sin inconveniente, parciaslmente mezclg
bles en agua.
Es evidente que la seleccion de la
presion aplicada en cabeza de la columne de desti

» " .’ -
30, lacion puede veriar en funcidn de la temperatura
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de ebullicidn del éster formado bajo la presién
considerada, de la posibilidad de contener nor-
malmente el hetero-azeétropo y del potencial tég
mico del vapor disponible para el calentamiento
de la columna. Esta presion puede variar entre
40 y 760 mm de mercurio.

Los ésteres a los cuales se aplica
el presente invento pueden producirse a partir de
dcidos alifdticos y de alcoholes alifdticos o ci~
clicos. Pero pueden igualmente ser ésteres de a-~
cidos minerales y de alcoholes alifaticos o cicli
¢os como por ejemplo los cloruros de hexilo, hep~
tilo, octilo y benzilo.

El éster obtenido es siempre puro
y exento de todo vestigio residual de catalizador.
EJEMELO 2:

Este ejemplo ilustra la febricacidn
de acetato de etoxi~etanol

El cirouito de reacecion de la figu-
ra 1, que produce un caudal de 7000 lts por hora,
por regulacidén con ayuda de la vélvula 8, es alimen

tado por hors con :

135 kg de etoxi-etanol por el tubo 2
90 kg de acido acético por el tubo 3
En el reactor 1, que es del tipo cg
nico como el que se describe en la memoris espafiow
la citada mds arriba, se suspenden, bajo la aceidn
de la corriente liquida, 2000 litros de resina -
cambigdora de iones, del tipo polistireno sulfona-

do.
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Te composicidn de la mezcla de reag
cién, que es llevada a la temperatura de 1352, se

establece como sigue en el tubo T:

Acetato de etoxi-etanol 50% en peso
Etoxi-etanol 36,79 "
Acido acético 12% "
Agua 1,3 "

Ta seccidn de agotamiento 13 esta
56 alimentada por el tubo 9 a razén de 2200 kgs. de
mezcla de reaccidn por hora, penetrando el resto
en la seccidn de deshidratacidn 12 por el tubo 8.
Ia parte superior de la seccidn 12
estd cargada con benzol (190 kg) para formar un
10, hetero-azedtropo auxiliar,
Se extrae por hora:

~ por el tubo 15; 198 kgs de acetato
de etoxi-etanod puro,

~ por el tubo 21: 24 kgs de agua.
Ie pérdida de acetato de etoxi-eta
nol en cabeza de la columna es inferior a 0,2% de

la producceidn, y la pérdida de etoxi-etanol es in

15, ferior a 0,3 % del alcohol de alimentacion.
EJEMPLO 3:

Manteniéndose las condiciones opera
torias del ejemplo 2, el aparato recibe por hora:

-~ por el tubo 2: 130 kgs de etoxi-etg
nol

2 kgs, de etanol
1 kgs de butanol
20, - por el tubo 3: 90 kgs. de acido a-

cético.
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Ta composicion de la mezcla de reac
cidn no es sensiblemente afectada con relacidn al
ejemplo 2, pero el agua de reaccidn (24kg) contie-
ne 1,2 kg de acetato ae’etilo y 0,2 kg de acetato
de butilo,

Por el tubo 23 se eliminaen simulta-
nesmente 2 kg de acetato de etilo y aproximadamen—
te 1,4 kg de acetato de butilo,

Estos dos ésteres ligeros se utili-
zan como terceros cuerpos que forman hetero-azed-
tropo suxiliar. lLas pérdidas de acetato de etoxi-
etanol y de etoxi-etanol en cabeza de la columna
son inferiores, respectivamente, a 0,3 % y 0,3 %,
expresadas como en el ejemplo 2.

BEJENMPLO 4:

Bste ejemplo ilustra la fabricacidn
de acetato de octilo en el aparato modificado con-~
forme a la figura 2.

Bl aparato recibe por hora:

- por el tubo 2: 130 kg de octanol
- por el tubo 3: 60 kg de dcido acético.

La cuba de reaccion 1 contiene 1000
litros de mezcla reacecional, mantenida én ebulli-
cidn bajo la presidén reducida de 50 mm de mercurio
aplicads en cabeza de la columna de destilacidn,

siendo la composicién de esta mezcla la sigulente:

Acetato de octilo 45 % en peso
Octanol 35 % "
Agua 0,5 % "
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Acido acético 19 % en peso
Acido sulfirico 0,5 % "

Los vapores emitidos por el reac-
tor se introducen en la seccién de deshidratacidn 12
por el tubo 7.

En cabeza de lg columna, el azedtro
po octanol-agua, de constituyentes précticamente
no mezclables, permite eliminar por hora 18 kg de
agua por el tubo 21,

En la base de la columnaz, por el tu
bo 15, se exiraen por hora 172 kg de acetato de octi
lo. El reflujo de la columna, expresado como reflu
jo molecular, es de 15,

Por comparacidn, el caudal en el tu
bo 11 es de 5000 kg por hora.

N O T A

Descrita suficientemente la natura-
leza del invento, asi como la manera de realizarlo
en la préetica, debe hacerse constar que las dispo
siciones anteriormente indicadas son susceptibles
de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental. También se hece constar
que el invento corresponde a una solicitud de pa-
tente presentada en Francia con fecha 6 de abril
de 1.964, bajo el mimero 969.896, acogiéndose por
tanto a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo 1lo que constitu-
ye la esencia del referido invento y por lo que se
solicita Patente de Invencion por 20 afios en Espa

fia sobre: "PROCEDINIENTO CONTINUO DE PREPARACION
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DE DERIVADOS FUNCIONALES DE ALCOHOLESY"; caracteri-

zéndose por lo siguiente:

18,~ Procedimiento continuo de pre-
paracion de derivados funcionales de alcoholes que
pertenecen a la categoria de los ésteres y de los
§teres y con un punto de ebullicidn més elevado que
el del alcohol que les ha dado origen, caracteriza
do, porgue la mezcla reaccional bruta salida del
reactor y que contiene alcohol, derivado funcional
de este alcohol y agua, se introduce en continuo
en la parte media de una columna de destilacidn divi
dida en dos sectores distintos, con preferencia su
verpuestos y que sirven, uno para el agotamiento
del derivado funcional de alcohol, y, el otro para
la deshidratacion de la mezela, calentandose la sec
cidn de agotamlento en su base, se introducen los
vapores emanados de la parte superior de la seceidn
de agotamiento en la base de la seccidn de deshidra
tacién, se envia nuevamente al reactor una parte
al menos del 1iquido final de la seccidn de deshi-
dratacién, que contiene el alcohol excedente, se
introduce en la parte superior de la seccidn de ago
temiento un liquido cuya composicidn corresponde al
menos aproximadamente a la del lfquido final de la
seccion de deshidratacidn, separandose previamente
este liquido, a este efecto, a un nivel de la ins-
talacidén correspondiente a la base de esta Ulbima
seccion, se extrae cl derivado funcional de alcohol
de la base de la seccion de agotamiento y se extrae

el ggua de la parte superior de la seccion de des-
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hidratacion despuds de decantacidn de U.. .o vesu-

azedtropo acuoso formado en esta ultima seceidn.

28,- Procedimiento segin reivindi

cacion 1, caracterizado porgque, en el caso de la

5, fabricacion de un éster, la mezcla reaccional -
emanada del reactor contiene ademas un scido de

punto de ebullieidn inferior a1 del éster, y es—

te dcido, que se une com el alcohol excedente en

el sector final de la seccion de deshidratacidn,

10. se envie de nuevo al reactor con este alcohol.

38,~ Procedimiento segun reivindi
cacidn 1, caracterizado porgue, en el caso de la
fabricacidn de un éter, se regula el calentamien
t0 de la columna y el grado de retrogradacién en

15. ésta de tal manera que el liquido reenviado des-
de la base de la secoion de deshidratacion hacia
el reactor contiene tal proporcidén de €ter que
la mezcle liquide introducida en el reactor con-
tiene de 20 a 60% de éter,

20, 48 .~ Procedimiento segin cualquie
ra de las reivindicaciones anteriores, caracteri
zado, porque la mezcla reaccional bruta del reac
tor es introducida en la base de la seccidn de
deshidratacidn de la columna.

25, 58, Procedimiento segin cualquie
ra de las reivindicaciones precedentes, caracte-
rizado, porgue, en el caso de empleo, en el reac
tor, de un catalizador sélido insoluble en el me
dio reaccional, el liguido introducido en la per

30, te superior de la seccidn de agotamiento de la -
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columna es extraido de la corriente de la mezcla
reaccional bruta que va del reactor a la base de
la seccion de deshidratacidn,

62,~ Procedimiento segun cualquie
ra de las reivindicaciones 1 g 4, caracterizado,
porque, en el caso de empleo, en el reactor, de
un catalizador liguido no volatil, el Liquido in
troducido en la parte superior de la seccidn de ago
tamiento de la columna es extraido de la base de
la seccidn de deshidratacion.

78 .~ Procedimiento segun cualquie
ra de las reivindicaciones precedentes, caracteri
zado, porque, se introduce, en la parte superior
de la columna de destilacidn, un tercer cuerpo in
soluble en agua y facilmente separable del alco-
hol y del derivado funcional de alcohol g fin de
que contribuya a la formacidén del hetero-azedtro
PO acU080.

8&.~ Procedimiento segin reivindi
cacidn 7, caracterizado porque, el tercer cuerpo
es un hidrocarburo.

98,~ Procedimiento segun reivindi
cacion 1 o 2, caracterizado porque, en el caso de
la fabricacién de un éster, se introduce, en pe-
quefia cantidad, un &cido o un alcohol mas voldti
les, respectivamente, que el dcido y el alcohol
constitutivos del éster principal a producir, a
fin de engendrar, como tercer cuerpo, un éster
nds ligero que el éster principal de la reaccidn.

102,~ Procedimiento segin cualquie
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10,

ra de las reivindicaciones anteriores, caracteri-
zado, porque se extrae una fraccion de la capa oOr
génica del decantador para eliminar las impurezas
ligeras que hayan podido formarse en el curso de
la reaccion o que existieran previamente en los
reactivos empleados,

118,~ Procedimiento continuo de pre
paracion de derivados funcionales de alcoholes, tal

y como queda sustancialmente descrito en la presen

te Memoxia y e los' djuntos dibujos.

Esta Memorie consta de veinte hojas
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