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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE D E INVENCION
formulada el 17 de Marzo de 1.966, con el N¢ 324,324
en
ESPANA
por VEINTE afios
a nombre de S.A. ARGUS CHEMICAL N.V., entidad belga, estable-
cida en 33, Rue d'Anderlecht, Drogenbos, Bélgica, por:
"Ux PROCEDIMIENTO CONTINUO PARA LA EPOXIDACION DE COHEUESTOS
ORGANICOS NO SATURADOSY

- — - - e . S - Y - - - " S - —" - - -

Esta solicitud es une continuacidn en parte, de la
solicitud serie ne 440.856, presentada el 18 de warzo de 1965.

Este invento, se refiere a un procedimiento para pre
parar compuestos orginicos epoxidicos, tales como ésteres gra-
sos y aceites grasos, y mis particularmente, a un procedimien~-
to para preparar ésteres y aceites grasos epoxidicos por oxi -
dacidn, utilizando pericidos orgdnicos y al aparato especial -
mente disefiado para llevar a cabo este procedimiento.

Los ésteres y aceites grasos epoxfdicos, se utili =

zan actualmente mucho como plastificantes en la industria de -
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resinas sintéticas, particularmente, para las resinas'de -
poli(cloruro de vinilo). Estos esteres y aceites epoxfdi -
cos, han encontrado buena acogida, no solo g causa de su -
actividad plastificante, sino porgue la combinan con una -
cierta efectividad estabilizante. Ademis, se utilizen f4& -
cilmente y son relativamente baratos.

Se han descrito un nimero de procedimieuios para
la epoxidacidn de compuestos orgénicos no saturados. Varios
de estos procedimientos anteriores, se encuentran resumidos
en la patente de los E.U.A. n? 2.977.%74 de Phillips and
Starcher, patentada en 28 de Marzo, 1.961l. Sin embargo, los
procedimientos anteriores, resefiados por esta patente, son
procedimientos generales de epoxidacidén y no son ficilmen-
te aplicables a los aceites grasos por varias razones. Ll

procedimiento de varzens, Organic Reactions, volumen 5, pé

gina 413 a 439, no es satisfactorio porque da sblo pequefios
rendiimientos con reacciones secundarias indeseables. Pumme-
rer y Reindel, per. 665 335-9 (1.93%), describen un camino
partiendo de butadieno y 4cido perbenzoico, el cual es ex-
tremadamente limitado en alcances y emplea una fuente de
oxigeno mis cara.

Phillips y Starcher indican ademds, que los pro -
cedimientos anteriores se llevaron a cabo usualmente, en
forma discqntinua a la presidn atmosférica, con control del
grado de epoxidacidn, requiriendo un cuidadoso control de -
la reaccidn fuertemente exotérmica, por la velocidad a que
se introdujo en el reactor el reaccionante pericido. Como =
el epbxido asi producido se dejé estar en la mezcla de re -
accibn, reteniéndose la carga total en el reactor hasta que

se completd la reaccidn se produjo una exposicidn indebida
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del compuesto etilénico en exceso respecto al perjcido -

utilizable, a temperaturas superiores a la temperatura -
normal de almacenaje, lo que provocd la descomposicidn,
tiempos de reaccidn excesivamente largos y semejanies.

Phillips y Starcher, segin ésto, desarrcilan un
procedimiento para la epoxidacidn que requiere infroducir
un compuesto no saturado etilénico y &cido peracético, en
una zona alargada de reaccidn en condiciones controladas
de forma critica, teniendo en cuenta el grado de mezcla -
de los reaccionantes, la presibén del tratamiento, el tiem
po de estancia de la mezcla de reaccidn y la longitud y el
didmetro mhs pequefio o Area de la seccibn transversal de la
zong, de reaccidn alargads. La reaccibén de epoxidacidn se -
lleva a cabo a una temperatura de 0 a 1502C aproximadamen=-
te, con un tiempo de estancia méximo no superior a 45 mi -
nutos, a una presibén suficiente para mantener la mezcla de
reaccidn en la fase liquida.

La zona alargada de reaccibén tiene una forma tu
bular uniforme con un cierto didmeiro de la seccibdn trans-
versal y longitud especificados. Esta zona alargada de re-
accibén, se define en términos de longitud, y la expresién

V4k/ﬂf » en donde K es el &rea de la figura obtenida por
una vista éerpendicular de la seccidn transversal, tomada
en un punto de la zona alargada de reaccidn, que represen-
ta el Area mids pequefia de la seccibén transversal. La expre
sién |/ 4K/7, debe estar entre 1,27 a 12,7 cm., y la lon
gitud es de 100 g 10.000 veces esgte valor. Pueden emplear-
se una pluralidad de tales zonas, en serie o en paralelo,

Ya que la reaccidn se lleva a cabo en la fase 1i

quida, Phillips y Starcher reivindican que evitan la pér -
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dida de compuestos altamente volitiles, tales como pfopi-ﬁ
leno, butadieno y semejantes, y el peligro de explosidn,
utilizando 4cido peracético a temperaturas elevadas y que
se obtienen rendimientos muy elevados en términos de por-
centaje de acido peracético utilizable empleado, en tiem-
pos de reaccidn mis bien cortos.

Con el fin de evitar la retencidn del endxido -
en la mezcla de reaccidn més que tratar de separarlo mien
tras se forma, Phillips y Starcher encuentran otres difi-
cultades. Hacen uso ée tubo de diidmetro muy pequefio, mos-
trado en los ejemplos del trabajo, de 0,31 a 1,27 cm. de
difmetro, de una considerable longitud en relacidn al di-
dmetro con las dificultades de tratamiento consiguientes
desde el punto de vista de un grado de produccidn elevado.
Al mismo tiempo, afiaden inicialmente, todo el Acido peracé
tico con los peligros que ésto entrafia.

Ademds, el procedimiento es menos eficiente. 4
causa de la incapacidad para volver a hacer circular el -
perbcido o el compuesto etilénico sin reaccionar, o ambos,
no se pueden eliminar las imperfecciones en la mezcla ori-
ginal por tal mezecla, como ocurriria normalmente en un pro
cedimiento discontinuo. El resultado es una pérdida de efi
cacia y un rendimiento total mis bajo, excepto en el caso
de condiciones controladas muy cuidadosamente.

A causa de las pequefias dimensiones de la tube -
ria, la reaccidn es lenta y el caudal por ello, es més bien
bajo, de forma que el flujo a través de las tuberias tiene
régimen laminar. Esto impide la turbulencia, lo cual es -
conveniente para asegurar una buena mezcla y una reaccidn

uniforme. Esto, por tanto, limita el procedimiento a mate-
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riales de un grado elevado de epoxidacibén suficientemente
elevado para dar un buen rendimiento para los caudales ba-
jow que permite el procedimiento.

AdemAs, hay una gran susceptibilidad para el tapo
namiento de los conductos en donde los productos etiléni -
cos de reaccidn o los materiales de partida, se someten a
la polimerizacidn.

Otro problemz, dejando sin resolver por el proce-
dimiento de Phillips y Starcher, es la separacidén del pro -
ducto epoxidado de la mezcla de reaccibén. Esta contiene, no
s0lo el materisl de partida sin reaccionar, sinc una pro -
porcidén de Acido carboxilico estequiometricamente equiva -
lente a la cantidad de pericido consumido en la epoxidacidn.
Este material no se separa fécilmente. Es también importan-
te en la mayor parte de los procedimientos comerciales, wuti
lizar los subproductos, y ésto significa que debe recupe =~
rarse el &dcido carboxilico de la mezcla de reaccibén en una
forma comercialmente Util, pero este aspecto, no se trata -
tampoco por Phillips y Starcher.

Segin el invento, se creah el procedimiento y -
aparato necesarios, especialmente disefiados para la epoxi-
dacibn de esteres y aceites grasos no saturados, pero que
pueden usarse para la epoxidacibén de otros compuestos or-
génicos no saturados, utilizando peracidos orginicos, tales
como Acido peracético, de forma que asegura un elevado ren
dimiento y que facilite la separacilén de la mezcla de reag
cidn en el compuesto epoxidado, tal como el ester o aceite
epoxidado y el &cido carboxilico més bajo como subproducto,
tal como acido acético.

Se comprenderid que el férmino "ester graso" in -
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cluye genericamente los aceites grasos, los cuales sdﬁ
mezclas de esteres glicéridos y por ello un subgénero de
la amplia clase de los esteres grasos.

En el procedimiento del invento, que se adapta
para una operacibén continua, el compuesto orgbénice no sa~
turado, tal como el ester o aceite graso, por ejemplo -
aceite de soja, en una primera etapa de reaccidn se mez -
cla en forma continua con un pericido orgénico y se hace
reaccionar, a una veloecidad controlada, en una zona de -
reaccidn con mezcla por retorno en recipiente agitado, -
desde la cual una parte de la mezcla de reaccidn puede -
retirarse de forma continua, mientras que otra varte se
hace circular de nuevo. La reaccién exotérmica se mantie
ne bajo control (1), enfriando la zona de reaccibdn con -
mezcla de retorno en reciviente agitado, por ejemplo, uti
lizando en ella serpentines de enfriamiento 0 aplicanéo =
enfriamiento externo si no se proveen medios de enfriamien
to dentro de la zona de reaccibén y/o (2) volviendo a ha -
cer cirecvlar a través de la zona de reaccibén con mezcla ~
por retorno, por lo menos una parite de los reaccionantes
y/0 (3) mezclando las nuevas materias primas reaccionantes
y retirando la mezcla de reaccidn ajustdndose sus propor-
ciones y volumen como sea necesario. De esta forma, la tem
peratura de reaccidn se mantiene en el intervalo de 30 a
80°C eproximadamente, a la cual no es excesivarente riapi-
da. La reaccién alcanza una conversibn del 30% al 90% apro
ximadamente en esta etapa.

Después de llegar del 30 al 0% aproximadamente,
la velocidad de reaccidn desciende marcadamente, y se hace

necesario compensar ésto parando el mezclado por retroceso,
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1lo que hace mas lenta la reaccibén, con el fin de alcanzar

una reaccidn total. Segln ésto,la mezcla de reaccidn se -
transfiere a continuacidn a una zona de reaccidn alargada
de pasc o sin recirculacibén aplicando al mismo tiempo en-
friamiento externo para mantener el control de lz tempers
tura en el caso de esteres grasos en el intervalo de 30¢C
a 809C aproximadamente. E1l meZclar con materiag priwas -
reaccionantes adicionsles, no es inconveniente en esta -
zona y puede, en efecto, ser conveniente para mejor alcan
zar una reaccidén completa. Sin embargo, es usualmente prég
tico mezclar todo el peradcido requerido esteguiometricamen
te para efectuar la completa epoxidacibén en la zona de re-
accibén en la primera etapa. En esta etapa, la reaccidn se

completa hasta un 70 a un 100%.

gi la mezcla de reaccibn anterior no ha reac

cionado en un 100%, se mantiene durante un tiempo sufi
ciente hasta completar la reaccidén. En esta etapa no se
requiere enfriamiento externc y un reactor de zong de -
residencia o estancia, serid usualmente suficiente. Esta
etapa de la reaccidn, puede omitirse si la reaccibén se -
completa en la zona de reaccidén de paso.

Después de ésto, los productos de reaccidn epo
xidados se separan del subproducto, el &cido organico -
derivado del pericidoc reaccionante y el 4cido orgénico
se recupera también.

En una variacidn preferida del presente proce-
dimiento aplicado a los ésteres grasos, el agente peraci
do de epoxidacidén se afiade al éster graso en una o mis pro
porciones en incrementos, empleindose dos zonas de reaccidr

por recirculacibén con mezcla de retorno en serie, separin-
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~ e
dose la mezcla de reaccidn de forma continus des&é’éQL
ra 2Zona dé recirculacidén con mezcla de retorno, paséndose di
rectamente a la segunda zona de recirculacién en donde se mez
cla con una nueva cantidad del peracido requerido, para con -

5 seguir el grado de epoxidacidn final deseado del aceite graso.
Esta segunda zona de reaccidn también estd prevista para una
recirculacidn continua si no se han previsto en ella medios
de enfriamiento, tal como serpentines de enfriamiento y la se
paracidn controlada de una parte de la mezcla de reaccibn. A

10 continuacidbn, la mezcla de reaccibn pasa a través de las zo-
nas alargedas de reaccidén de vaso o sin recirculacidén en don
de puede mezclarse con nuevas cantidades de perdcido, si se
desea, y si es necesario se mantiene finaglmente en una 2zona
de reaccidn de residencia o egtancia hasta que se completa

15 1la reaccidn.

Cuando se usa Acido peracetico para la epoxida -

cidn de compuestos orghnicos no saturados, el Acido peracé -
tico oxida el doble enlace definico para formar el correspon

diente epdxido y &cido acético, como sigue:

20 H--0
\ / o \/_ “ Vo ci)l
LTy AN 31 0 + HoCCH,
c 0 -—é)-GHg ¢ o c-cH; “¢
/N , N /

Sin embargo, el Acido acético formado, como se in-
dica anteriormente, puede descomponer el epbxido para Fformar

25 el ester del Acido hidroxi acético como sigue:

\/ |

e\ —C¢ - O0OH—0

| 0+ HOCCH | I

p/ “—C ~ 0 —— C-CHy
i\ |

Segin ésto, cuando los perdcidos usados en la epo-
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xidacibn de compuestos orginicos no saturados, se convier

ten en Acidos que pueden degradar los epbxidos, por ejem-
plo, el Acidio peracético se convierte en &cido acético,
el procedimiento del invento puéde modificarse veniajosa-
mente introduciendo en la zona de reaccidn con mezela de
retorno, solo una parte del peradcido estequiometricamente
requerido para epoxidar el compuesto orgénico y pasar la
mezcla epoxidada de la Zonag de mezcla de retorno dentro -
de una zona de evaporacidn, antes de pasar a la zona de -
reaccibén de paso. Bl resto del pericido estequiometrica -
mente requerido para epoxidar el compuesto orgdnico, se
afiade a la mezcla de reaccidn después de la etapa de eva-
poracibén, o antes 0 en la zona de reaccidn transversal.
Dicha zona de evaporacidn, concentra los reaccionantes que
fluyen hacia la zona de reaccidén de paso, aumentando asi
apreciablemente el grado de reaccidn en la zona de reac-
¢ibén de paso, y permitiendo sevarar la mayor‘parte del sub
producto Acido perjudicial de la mezcla de reaccidén antes
de que entre en la zona de reaccidén de paso. Adenis, debi-
do al uso en la zona de reaccidn de mezcla de retorno, de
solo una parte del peradcido estequiometricamente requerido
para epoxidar el compuesto orginico, el compuesto orginico
estd presente en exceso en la zona de reaccidén con mezcla
por retorno, 1o gque evita una degradacién innecesaria del
pericido. Segin ésto, cualquier reaccidén del epdxido pro-
ducido en la zona de reaccidén con mezcla de retorno, con
tal acido, es minima, 1o que da por resultado un producto
més elevado en indice de epoxi.

La evaporacidn se efectia preferiblemente, pa-

sando. la nezcla de rsaccidn epoxidada, desde la zona 0 z0-
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cula fina, sobre una superficie calentada a una temperatu

ra, a la cual, el dcido y el disolvente, si se usa, se se
paran por ebullicién a la presibénm aplicada, asi{ como con-
centrar los reaccionantes y separar la mayor parte del =
fcido de la misma.

Como una nueva caracteristica, el invento crea -
una zona de reaccidén de recirculacidn con mezcla de retor-
no, compuesta de una zona de enfriamiento para el conitrol
de la temperatura y una zona de estancia o residencia opcig
nal, que asegura un tiempo de estancia suficiente para con=-
seguir una reaccidén del 30 al 90% aproximadamente, que con-
suma subgstancialmente, todo el agente perdcido de epoxida -
cibn, antes de llevar la mezcla de reaccibén a la préxima
etapa. La zona es de suficiente volumen para permitir el -
tiempo de estancia necesario sin disminuir la velocidad de
produccibén 0 sin requerir una zona de reaccidn excesivamen
te larga, asi como también un mezclado apropizdo para corre
gir cualquier imperfeccidén en la proporcién de los reaccio-
nantes en el mezclado inicial de los mismos. Una reaccidn
de 30eC a 80°C aproximadamente, requiere de dos minutos a
dos horas para alcanzar este grado de reaccidn.

La segunda etapa o zona de reaccidn de paso, tra
ta con una mezZcla de reaccidén que se hace reaccionar mas -
lentamente, requiriéndose mis tiempo en esta etapa. Aqui,
la reaccidn alcanza del 65 a preferiblemente de 90 a 98%,
seglin los reaccionantes. Por ésto, en el caso de esteres =-
grasos se requieren usuvalmente de media hora a dos horas.
Sin embargo, si se emplea una zona de evaporacidén antes de

la zona de reaccidn de paso y se afiade perdcido adicional
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durante el mismo o menos tiempo de estancia, la reaccidn

alcanza preferiblemente hasta un 65% a 98%. As{, en la -
mayor parte de los casos en que se emplea una zZona de eva
poracibén antes de la zona de reaccidn de paso, el grado -
de reaccibén en la zona de reaccibén de paso, aumenta mar -
cadamente. E1l enfriamiento es requerido aln para mantener
una temperatura inferior a 802C.

Las etapas finales para completar la reaccibn en
un 90 a un 100%, que se producen usualmente en la zona de
reaccifén de residencia o estancia pueden ser reslmente muy
lentas. Sin embargo, en esta etapa el enfriamiento no es =~
necesario y la mezcla de reaccibn puede dejarse reyccio =~
nar simplemente a su propia velocidad y temperatura. En es
ta Ultima etapa, en el caso de esteres grasos, pueden ser
necesarias de dos a cuatro Loras o aln mis, para alcanzar
una reaccidn de 95% a 100% a 30 a 802C.

E1l tiempo de tratamiento y los pardmetros de con
versién descritos anteriormente, seguidos especialmente pa
ra la aplicacidn preferida del procedimiento a esteres gra

s0s no saturados, puede resumirse como sigue:
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ITABLA I

Intervalo Intervalo Intervalo Intervalo
total de preferido total de preferido
conversidn de conver tiempo de de tiempo

sidn. estancia de estancia
Zona de reactor
con mezcla por-
retorno (cuando
se usa solo una 10 mins. 20 mins.
etapa) 50-20% 60-909% ~2 horas ~1 1/2 hrs.
Zona. de reactor
con mezcla por - _ 5 mins. 10 mins.
retorno etpa n2 1  30-80% 60~75% =60 mins. =40 mins.
Zona de reactor -
con mezcla por re . 5 mins. 10 mins.
torno. Etapa n¢ 2  60-90% 75-90% =60 mins. =40 ming,
Zona de reaccidn
de paso (reactor
de flujo obgtacn 30 mins. 45 mins.
lizado) 65-100% 90-98% -2 mins. =1 172 hrs.
Zona de reactor =
con mezcla por re
torno (cuando se
emplea zona de eva 5 mins. 10 mins.
poracién) 30-70% 50-65% -1 1/2 hs. =1 hr.
Zona de reaccidn
de paso (cuando
se emplea zona Qe ) 20 ming. 30 mins.
evaporacidn) 65~100% 95-98%% -2 hrs. -1 1/2 hr.
Zona de reaccidn
con tiempo de es_ 1l/2 hr. 2~4 hrs.
tancia 90-100% 95-100% ~-10 hrs.

Una nueva caracteristica del procedimiento y los apa-
ratos del invento, proporcionan una técnica especial para la -
separacidén de la mezcla de reéaccibén. La mezcla de reaccibén epo-
xideda completa, se lleva a cabo en una pelicula fina sobre una
superficie calentada a una temperatura, a la cual, el medio di-
solvente y los componentes inferiores del dcido carboxilico se
separan por ebullicibn a la presidn aplicada. Puede aplicarse -
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presién reducida para disminuir esta temperatura per5 se -
utiliza preferiblemente el menor tiempo de contacto y la -
temperatura mis elevada posible s fin de conseguir una si -
bita evaporacién de los comnonentes de bajo punto de ebulli
cién.

Puede haber dos de tales zonas de evapdracibn y -
para asegurar la completz separacién del componente Acido de
bajo punto de ebwllicidn, puede afiadirse agua a lez mezcla de
reaccibén desde la primera zona de evaporacidn, diluyendo los
componentes de punto de ebullicibn elevado y ayudardo asi a
quitar el Acido inferior por el incremento de la relacibn -~
molar de los componentes voldtiles. Cualquier liguido o di =
solvente de bajo punto de ebullicién, compatible con la mez-
cla de reaccibén puede usarse en lugar de agua. La acetona es
un disolvente orgénico preferido. Otros disolventes orgini -
cos que pueden usarse, incluyen cloroformo, tetracloruro de
carbono, tricloroetileno, metil etil cetona y acetato de eti
lo.

Por esta téenica puede recuperarse directamente un
fcido inferior bastante puro, que corresponde al perdcido.
Un disolvente orgénico diluyente habri de separarse del 4ci-
do en una segunda etapa de recuperacidén., El aceite epoxidado
que se obtiene, estd substancialmente libre de componentes -
de bajo punto de ebullicibn, tales como agua y Acido inferior,
y puede usarse sin una nueva purificacidén como, por ejemplo,
un plastificante o estabilizante pars las resinas de poli
(eloruro de vinilo).

El aparato segin el invento, combina un reactor de
recirculacidén mezclador de recipiente mezclador con mezcla -

por retorno, medios para suministrar al reactor el componen -
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n
te orgénico reaccionante, tal como ester &cido rjoas%a&rm
y peridcido reaccionante en proporciones medidas, medios -~
asociados con 81 para enfriar la mezcla de reaccidén, medios-
para retirar del reactor la mezcla de reaccidn epoxidada,
si se désea, a un reactor opcional de segunda etapa, equi-
pado de forma similar, si se desea, un evaporador del tipo
de destilador de pelicula syudado mecanicamente, para la -
separacién del Acido y los otros componentes de bajo punto
de ebullicidn, un reactor de paso ¢ sin recirculacidn, tal
como un reactor de flujo obstaculizado, dispuesto si se de~
sea, en une serie de reactores con flujo obstacuwlizado para
conseguir el tiempo necesario de reaccidn, medios agocliados
con &1 para enfriar la mezcla de reaccidn, un reactor de -
permanencia, si es necesario para completar la reaccién un
evaporador de tipo de destilador de pelicula ayudado meca -
nicamente para separar los componentes de bajo punto de ebu
llicidn, combinado, si se desea, con una pluralidad de ta -
les evaporadores en serie para asegurar la completa separa~
cibn de tales componentes y medios para recoger separadamnen
te el compuesto organico epoxidado purificado, tal como el
ester graso epoxidado y los componentes de bajo punto de -
ebullicidn.

Bl procedimiento y el aparato del invento, como
se aplica en torma ilustrativa para formar los esteres de éc;
do no saturado, se ilustran en los dibujos en los cuales:

La figura 1 representa un diagrama de flujo que
muestra les etapas combinadas de una realizacidén del proce=~
dimiento.

La figura 2, muestra esquematicamente una reall

zacibn del aparato para llevar a cabo las etapas combinadas
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del procedimiento, mostradas en el diagrama de flujo dev
la figura 1.

La figura 3, es un diagrama de flujo gue repre
senta otra realizacién del procedimiento, modificado para
insertar una etapa de evaporacidn antes de la zona de paso
de reaccidn, para separar el Acido y el disolvente de la -
mezcla de reaccidn.

La figura 4, muestra esquematicamente una par-
te de una realizacibébn del aparato de la figura 2, modifica
do para llevar a cabo la etapa adicional del proceso de =
evaporacién mostrado en el diagrama de flujo dGe la figura
3.

El diagrama de flujo de la figura 1, y el apa-
rato de la figura 2, estin relacionados y por ello se des-
cribirdn conjuntamente.

La seccibén A de suministro de reaccionantes del
aparato de la figura 2, suministra un éster grasc no satu-
rado, tal como aceite de soja, a la bomba dosificadora 103,
gue alimenta el aceite a través del conducto 147 a una pri-
mera zona 150 de recirculacién con mezcla por retroceso.

La seccidén A del aparato de la figura 2, también
suministra el reaccionante berécido a la bomba dosificado-
ra 100, que bombea el perédcido a través del conducto 140 -
hacia la zona 150 de reaccidn por recireculacidn.

Usualmente, el total del perédcido necesario para
la epoxidacibén se introduce a trayés del conducto 140; sin
embargo, si se desea, puede reservarse una porcidn menor y
mezclarla en la zona 160 de reaccidén de la etapa segunda,
bien por el conducto 141 o en la zona de reaccibén de paso
por el conducto 142.
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La seccidén B del aparato, incluye dos zonas 156:
160 de reaccidn por recircudacibn con mezcls por retroceso
en serie, con el equipo correspondiente. La primera zona -
150 de reaccidén, se compone de un conducto 151 que. ¥a des=-
de el fondo de un reactor 110 de recipiente agitado -y un
segundo conducto 152 que va a la parte superior Gel reac -
tor 1101 ILa bomba 111 de recirculacidén lleva los reaccio -
nantes al conducto 151 desde los conductos 140, 147 y ave-
gura una circulacibén continua de la mezcla de reaccidn al -
rededor del conducto 151, 153, 152, de ciclo cerradc por el
reactor 110. Debido a la naturaleza exotérmica de la reac ~
cibn, se encuentra en el conducto 153, un refrigerante 112,
para mantener la temperatura de reaccibén dentro del inter-
valo deseado, usualmente de 30 a 80eC.

El reactor 110 asegura un tiempo de estancia con-
siderable de la mezcla de reaccién, directamente después de
que los reaccionantes de los conductos 140, 147 se han mez~
clado por el conducto 151 y enfriade a contipuacibn y tam -
bién proporciona una dosificacibén mis uniforme de los mis =
mos, en el caso de cualquier variacién en la alimentacidn
de los reaccionantes de losg conductos 140, 147.

La Gireccibén del curso de la mezcla de reaccibn
alrededor de la zona de reaccibén, se muestra por las fle -
chas. Bl perédcido y el acelte graso no saturado, se mezclan
en el conducto 151 ¥y pasan hacia abajo a la bomba 111, de -
donde pasan por el conducto 153 al refrigerante 112 y de =
agul, por el conducto 152, al reactor 110. Una parte de la
mezcla de reaccidén del reactor 110, sale de forma continua

del fondo, para recircular alrededor de la zona por los con

ductos 151, 153, 152, después de mezclarse con nuevo peraci-
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do y aceite graso. Una proporcidn igual de la mezcla de -
reaccibén se retira por el conducto 155 a una segunda 20 ~
na 160 de reaccidn por recirculacidén con mezcla por retro
ceso 0 retorno. Estas proporciones junto con el voiumen de
mezcla en el depbsito 110, la velocidad de circulacidén, el
enfriamiento introducido por el refrigerante 112, se ajus-
tan para mantener una reaccidn que alcance del 30 al 80%
en la zona, y una temperatura de reaccidn de 30 a 80¢ C.
El gasto de circulacibn, a través de la bomba 111,
puede ajustarse para obterer una mezcla apropiads de los -~
reaccionantes y el grado deseadc de enfriamiento.

La segunda zona de reaccidén 160 con mezcla nor =
retroceso, se compone del segundo reactor 113 de recipien-
te agitado y ﬁn conducto 161, que conduce desde alli hacia
abajo hasta la bomba 114 de recirculacidén, la cual bombea
la mezcla de reaccidn a través del conducto 162 a un refri
gerador 115, retornindose la mezcla desde aqui por el con-
ducto 163 al reactor 113,

Por debajo del reactor 11%, hay un conducto 141
de alimentacidn opcional para el reaccionante pericido,
que lleva hasta el conducto 161.

Como en la primera zona de reaccidn con mezcla
por retroceso, una parte de la mezcla de reaccidn se hace
circular de nuevo a través de los conductos 161, 163, 162
retiréndose de forma continua desde el fondo del recipien-
te 113, y una nueva porcién se retira por el conducto 165
que lleva a la segunia etapa de reaccidn, la seccién ¢, la
Zona de reaccidn de paso sin recirculacidn.

En general, para un aceite graso no saturado,

el tiempo de estancia total de la mezcla de reaccidn por
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4érmino medio, en la primera zona 150 de reaccidén con mez
cla por retroceso, serd de 5 g €0 minutos aproximadamente,
preferiblemente media hora, y el tiempo de estancia total
para la mezcla de reaccidn en la segunda zona de resccidn
con mezcla por retroceso, serid también de 5 a 6C minutos,
preferiblemente media hora.

Puede proveerse también al sistema de vn refrige
rador de gas de evacuacibén (no mostrado) para enfriar los
gases evacuados de las distintas partes del sistema y se
puede disponer un colector de condensado (no mostrado)} pa
ra recibir el condensado procedente del refirigerador. Es-
tos componentes, no son esenciales y pueden omitirse.

La seccibn C del aparato, comprende la ZzZona de -
reaccién de paso sin recirculacidn, a la cual el conducto
165 a la cual conduce el conducto desde la segunda 2zona -
160 de reaccidén con mezcla por retorno de la seccidn B.

Bl conducto 165, conduce al recipiente 166 de -
rebose del reactor de la segunda etapa, gque mantiene un -
suministro de reserva de la mezcla de reaccidn para esta
zona, en el caso de variaciones en el flujo en el conduc=-
t0 hasta este punto. Del recipiente 166, un conducto 167 -
lleva a la bomba 168, que alimenta la mezcla de reaccibn a
la zona por el conducto 170.

El reactor 185 de flujo obstaculizado, estd for-
mado por una plurglidad de tubos 186, diseiliado de tal for-
ma & fin de que proporcione una cantidad minima de mezcla~
do por retroceso o retorno entre los reaccionantes y el -
producto. Bl didmetro o seccibn transversal dependeri por
ello de la capacidad de la instalacidn. El enfriamiento re

querido a causa de la reaccién exotérmica, puede obtenerse
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utilizando cambiadores de ealor 187 de conducto con doble
pared, como se muestra, o por cambiadores de calor conven-
cionales colocados de forma intermitente.

Los reactores de flujo obstaculizado estén dinen
sionados para dar el tiempo de estancia deseado en esta zo
na de reaccidn del sistema. Este ird desde media hora a dos
horas, para los aceites grasos, pero puede alcanzar hasta 5
horas si se desea, en el cagso de una reaccibén lenta.

Ta temperaturs de reaccién en esta fase, estard
en el intervalo de 30 a 802(C, mantenida por enfriamiento -
externo. Preferiblemente, la temperatura de reaccifn en el
reactor de flujo obstaculizado es de 50 a 659C.

Desde el refrigerador final en la zona C, un con
ducto 211, conduce a la parte superior del depbsito de es-
tancia 210,

En el fondo de cada sistema reactor 150, 1€0, 185
y 210, hay un conducto de descarga 189, 190, 191, 192 con =~
una valvula de control 193, 194, 195, 196 para drenar los
contenidos de los reactores durante el servicio de manteni
miento o emergencia.

Bl recipiente 210 de estancia, suministra el reac
tor de la cuarta seccién del sistema, seccidén D. La capaci-
dad del reciviente, es tal que suministra un tiempo de es-~
tancia necesario para completar la continuacibén en la mez-
cla de reaccidén, de las zonas previas. En el caso usual,
el tiempo de estancia serd de dos a cuatro horas, vero pue
de ser tam bajc como media horas y tan elevado como 10 horas,
segln la velocidad de reaccién de los reaccionantes y el -
grado hasta el que la reaccién ha sido completada en el -

momento en que la mezcla de reaccidén ha alcanzado esta etg
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pa. Se dispone un conducto 209 de alimentacidén opcioﬁal,
para alimentar de fcido peracético adicional a esta etapa
sl se desea.

Desde el fondo del recipiente 210, un conducto
213 conduce a la bomba 214, la cual bombea la mescla de -
reaccibn en el conducto 216 para pasarla a la proxima zo-
na, la seccibn E del aparato.

La seccién E. del aparato comprende el sistema
para la recuperacidn del aceite epoxidado.

La mezcla de reaccidén que entra desde el depdsi=
to de estancia 210 por el conducto 216, estd a una Fempera
tura en el intervaelo de 30 a 80¢C.y preferiblemente de 50
a 652C., una temperatura demasiado baja para separar los =
componentes voldtiles de bajo punto de ebullicidbn, esto es,
el disolvente si lo hay y el subproducto de Acido carboxi-
lico, por ejemplo, como en el caso de la mezcla de &cido
peracético referids previamente, y los disolventes del pro
cedimiento de preparacidén del Acide peracético, tal como -
acetona. Por consiguiente, el conducto 216 conduce a un -
precalentador 217 de alimentacidén del evaporador que pone
la mezcla de reaccidn a la temperatura aslgo inferior a la
deseada para la evaporacibén de los componentes de bajo pun
to de ebullicibn, esto es, una temperatura en el intervalo
de 602C a 150¢ ¢ aproximadamente. De agui, el conducto 218
lleva al evaporador 221 principal del tipo de destilador -
de pelicula auxilisdo mecanicamente.

Los vapores de los componentes de bajo punto de
ebullicidén retirados de los evaporadores por el conducto -
223, se condensan y recogen en el depdsito principal de con

densado (no mostrado). En el caso de la epoxidacibn, como -
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se ilustrd, estos componentes de bajo punto de ebulliéién
consisten en primer lugar de Acido carboxilico como sub -
producto y el disolvente que pueda estar presente, tal co
mo acetona. Estos se bombean a través de las bombas de -
transferencia de condensado, a una instalacibn dz recupe-
racibén de Acidosdisolvente (no mostrado).

El producto de reaccidn de aceite graso spoxida-~-
do, recuperado del evaporador principal 221, usualiente -
contiene aln pequeiias cantidades de los componentes de néds
alto punto de ebullicidén de los componentes voldsiles, tal
como 4cido carboxilico. Para separar las Ultimas trozas de
tal &dcido, se desvia por el conducto 228 al segundo evapo-
rador 232 de tipo de pelicula, auxiliado mecanicamente. Pa
ra aumentar la proporcidén de los componentes de bajo punto
de ebullicibn en la mezcla de reaccibén, y facilitar la se-
paracibén de los restantes componentes de bajo punto de ebu
1licidn, la mezcla de reaccidén puede mezclarse con un mate
rial inerte de bajo vunto de ebulliciébn, tal como agua o -
disolvente orgénico, por el conducto 233,

Los vapores del evaporador secundario de pelicu~-
la 232, la mayor parte Acido acético y acetona en el e jem-
plo ilustrado, se desvian por el conducto 234 a un segundo
depbsito de condensado de donde se bombea a través de una -
segunda bomba de transferencia de condensado a la instala -
cibn de recuperacién del Acido/disolvente (no mostrada).

En estas condiciones, el producto de reaccidn -
epoxidado, estd substancialmente libre de componentes de
bajo punto de ebullicibén. Como la reaccidn es cuantitati-
va, el material es substancialmente producto de reaccidn -

epoxidado puro. Este material se pasa por el conducto 235

-21 =



10

15

20

25

20

324324 "“EE
al depdsito de producto epoxidado (no mostrado). Este'pro-
ducto, puede ser filtrado a través de filtros de segunda -
filtracidén y enviado al depdsito de almacenaje de producto
acabado. En el caso improbable de que el producto zpoxida-
do no se haya epoxidado cuantitativamente, puede disponer-
se de un conducto de retorno para reciclar el prodiucto par
cialmente epoxidado a través de toda o parte de la zona de
reaccibn.

los reactores 110, 113, 185, recipiente 210 y eva
poradores 221 y 232, estén todos conectados por el conducto
250 al refrigerador de gas de evacuacidn, para rcouperar -
los materiales gaseosos liberados en cualquier etapa de la
reaccidn.

En el diagrama de flujo de la figura 3, y la par-
te del aparato mostrado en la figura 4, que se relacionan,
el procedimiento y el aparato estdn modificados por el em-
pleo, en la zona de reaccibédn con mezcla por retroceso, de -
g0lo una parte del peridcido estequiométricamente requerido
para epoxidar el compuesto orgénico, e ingertando una fase
de evaporacidn para separar el 4cido libre antes de la zo -
ne de reasccidén de peso para facilitar el uso del pericido
que en el curso de la reaccidn se convierte en acido, e im
pedir asi la degradacidén del epbdxido requerido para epoxi-
dar el compuesto orgadnico. El perfcido adicional estequiome
tricamente requerido, para evoxidar el compuesto orgénico,
es por ello afiadido a la mezcla de reaccidn en el conducto
182, después de la etapa de evaporacidn y antes de la zona
1 de reaccibén de paso. Un ejemplo de dicho peridcido, es el
4dcido peracético, el cual se convierte en Acido acético.

Ademis, el punto de alimentacién del peréicido opcional en
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el conducto 167, presente en la figura 2, se ha gquitado

de la figura 4. En todos los demids aspectos, el procedi-
miento y el aparato de las figuras 3 y 4, son los mismos
que los de las figuras 1 y 2. El agente perébido ée epo-
xidacibén, por ejemplo, el Acido peracético y el ester gra
80 no saturado, que eg el compuesto orgénico no suturado

a epoxidar, se introducen en la primera zona de reaccidn
de recirculacién con mezcla por retorno 150, por los con-
ductos 140 y 147 respectivamente, y después de ésto, la -
mezcla de reaccibén formada en la primera zona de reaccidén
150 de recirculacidén con mezcla por retorno, se introduce
en la segunds zona 160 de reaccidn con mezcla por retorno,
por el conducto 155, como se describib anteriormente con -
respecto a las figuras 1 y 2. Ia mezcla de reaccién que -
viene de la segunda zona de reaccidn 160 con mezcla por re
torno y del recipiente de rebose 166 del reactor de la se-
gunda etapa por el conducto 167, esti a una temperatura en
el intervalo de 30 a 80¢C. y preferiblemente de 50 a 65¢C.,
una temperatura demasiado baja para separar los componen -
tes de bajo punto de ebullicibn, tal como el Acido acético
y el disolvente, tal como acetona. Segin ésto, la mezcla -
de reaccidén se bombea con la bomba 168 por el conducto 170-
a un precalentador 172 de alimentacidén del evaporador qué
lleva la mezcla de reaccibén a una temperatura algo infe -
rior a la deseada para la evaporacidn de los componentes
de bajo punto de ebullicibn, esto es, una temperatura en
el intervalo de 602 a 1509C. aproximadamente. De aqui, el
conducto 176, la conduce a un evaporador 178 del tipo de
destilador de pelicula ayudado mecanicamente.

Los vapores de los componentes de bajo punto de
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ebullicidn, gue salen del evaporador por el conducto 180,
se condensan y recogen en un tercer recipiente de conden-
sado. Estos componentes de bajo punto de ebullicidn, cons-
tan en primer lugar de Acido acético y disolvente tul como
acetona. be bombean a través de las bombas de transferen -
cia de condensado, a una instalacién de recuperacidn de -
dcidosdisolvente (no mostrada).

El producto de reaccibn del aceite graso epoxi-
dado, recuverado Gel evaporador 178 junto con &cido per -
acético adicional reguerido para la reaccibn, se introdu-
ce a continuacibdn a través del conducto 182 al reactor 185
de flujo obstaculizado, y el procedimiento se coatinua co-
mo en la figura 1, utilizando los mismos restantes aparatos
que en la figura 2.

El procedimiento y el aparato del invento, son
aplicables para la apoxidacidn de aceites grasos y esteres
de Acidos grasos etilenicamente no saturados. Tales acei-
tes y esteres, pueden tener uno o mis grupos etilenicamen
te no saturados por moléeula. Los aceites grasos, como es
bien sabido, se componen corrientemente de distintas pro-
porciones de glicéridos de Acidos grasos orgénicos, que in
cluyen lo mismo &cidos grasos saturados gque no saturados,
de los cualeg solo los grupos no saturados presentes en -
ellos, se epoxidan por el procedimiento segin el invento.
Por tanto, el invento es aplicable a los 4cidos grasos gue
contienen componentes de ester glicérido no saturado, in -
cluyendo por ejemplo aceite de soja, aceite de semilla de
algoddén, sebos de vaca, sebo de carnero, aceites de Pesca
do de varios tipos, tal comc aceite de s&balo, aceite de

bacalao, aceite de tiburbdn, aceite de esperma, aceite de
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ballena, aceite de arenque, aceite de cacahuete, aceite der
linaza, aceite de semilla de girasol, aceite de semilla de
alazor, aceite de nuez de coco, aceite de palma, aceite de
manteca de cerdo, aceite de perilla, aceite de pspita de -
palma, aceite de adormidera, aceite de semilla de celza,
aceite de semilla de sésamo, aceite de semilla de céafiamo,
aceite de coco, aceite de bellota, aceite de semilla de al
baricoque, aceite de fabuco, aceite de pepita de cereza, y
aceite de maiz, asi como también otros esteres de 4cidos
grasos no saturados y alcolioles monohidrox{licos y polihi-
droxilicos que pueden estar presentes en ellos, tal como es
teres de Acido oleico, Acido linoleico, Acido linoénico,
dcido ricinoleico, 4cido croténico, y Acido isoproténico,
con etilenglicol, etil alcohol, pentaeritrita, butil al -
cohol, manita, sorbita, alcohol lafirico y alcohol esteari
lico.

Bl procedimiento del invento es aplicable para -
la epoxidacidn de cualguier compuesto etilenicamente no sa

turado, esto es, un compuesto que tiene por lo menos un gru

-

po __C = ¢ T en la molécula. Estos compuestos incluyen log
hidrocarburos no solo de cadena recta, sino también ramifi-
cada, as{ como también hidrocarburos ciclicos, hidrocarbu -
ros halogenados, alcoholes, aminas, éteres, cetonas, aceta-
les, Acidos, esteres, nitrilos, esteres fogforoso y fosféri
¢o de alcoholes, amidas, imidas, isonitrilos, compuestos
orginicos de boro, compuestos organofosforosos, compuestos
organosiliceos, compuestos de organoestafio, y compuestos ~
organicos de aluminio.

Hidrocarburos etilénicos ilustrativos que pueden

emplearse como reaccionantes en el procedimiento de epoxi-
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dacidn, incluyen entre otros, nropeno, butenos, pentenos,

exenos, heptenos, octenos, decenos, Godecenos, octadece -
nos, bufadieno, isopreno, pentadienos, exadienos heptadie
nog, octadienos, decadienos, dodecadienos, octadecadienos,
estireno, divinilbencenos, dihidronaitalenos, indero, estil
beno, l-fenil~l~-propeno, l,l-difenilenc, ciclopentenos, ci-
cloexenos, ciclopentadieno, diciclopentadieno, virileiclo -
exenos, cicloalquenos alquil substituidos, cicloalcadienos
alquil-substituidos, alcadienos aril-substituidos, ciclopen
tenos aril-substituidos, macromoléculas no saturadas tales
como polimeros y copolimeros de bubtadieno y semejantzs.

Ejemplos de alcoholes y fenocles que contienen
insaturacibn etilénice en los mismos, se ponen como ejemplo
por los compuestos, tales como 3-cicloexenilmetancl, p+alil
fenol, p-crotilfenol, dicrotilfenoles, p-(2-ciclopentenil)
fenol, 3-penten-l-ol, 5-decen-l-ol, %-octadecen-l-ol, 2~
etil-2-exenol, 3-ciclopentencl, 4-cicloexenol, alquenoles
alquilsubstituidos, alquenoles aril-substituidos, cicloal-
quenoles, cicloalcadienoles, cicloalquenoles, alquil-substi
tuidos, alcanoles cicloalquenil-substituidos, alquenilfeno-
les y semejantes.

Eteres no saturados ejemplares que pueden incluir
se, son entre otros, eter dialilico de difenilolmetanoci eter
dialilico de 2,2-difenilol-propano; eter dialilico; butil
crotil eter; 2-pentenil butil eter; 4-pentenil butlil eter;
4-octenil 3-pentenil eter; orto-alilfenil etil eter; butil
3-dodecenil eter; 2,4~dialilfeniletil eter; 3-cicloexenilme
$il alquil eteres; 3-cicloexenilmetil aril eteres; 4-dece ~
nil 2-propenil eter; l,4-pentadienil alquil eter; 1,4-alca-

dienil alquenil eter; y semejantes.
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son por ejemplo, amidas, imidas, nitrilos no saturados y
seme jantes, apropiados como material de partida se inclu-
yen el F-pentenonitrilo, 4-pentenonitrilo, 4-cianceciclo =
exeno, orto-, meta-, y vara-vinil~benzonitrilo, 3--pentenami
da, 4-pentenamida, oleamida, orto-, meta-, y para-vinilben
zamida, 3-clcloexeno-l-carboxamida, N-crotil maleimida, ne-
crotil ftalimida, N-alil ftalimida, y semejantes.
Entre los compuestos carbonilicos no saturados,
por ejemplo, las cetonas, acidos, esteres, no saturados y
seme jantes, que pueden emplearse en el presente procedi -
miento, se incluyen por ejemplo el 4cido vinilacético, 4ci
do linolefco, 6xido de mesitilo, acetato de alilo, meta -
crilato de alilo, acrilato de crotilo, o ~bencilcrotonato
de ol =-fenil-/f -pentenilo, & -etil-(? ~propilacrilato
de /? -pentenilo, 4 , § -pentadienocato de octilo, o -ci ~
clopentenilo, dioleato de glicol, & -etil-/g -propil~,£ -
butil-acrilato de vinilo, Acido 4-decenoico, metil alil c8
tona, metil 2-pentenil cetona, maleato de dialilo, & -tolil-
(3 -etilacrilato de vinilo, & -metil-A -etilacrilato de
2-etilexilo, l-cicloexenocarboxilato de propilo, o , ¥
~dietile X —\(’—pentadienoato de butilo, ¥ -fenileox ,
Y exadiencato de metilo, £ -fenetil-Y -butil~ x , Y -hep
tadienoato de tolilo, l-ciclopentenocarboxilato de fenilo,
2-metil~l-ciclo-heptanocarboxilato de tolilo, 6-metil-%-
cicloexenocarboxilato de Z2-etilexilo, 2-fenil-l-cicloexeno
carboxilato de butilo, 2-bencil-2,3-epoxiexanocato de alilo,
acetato de 3~cicloexenilmetilo, acrilato de 3-cicloexenil-

metilo, acilatos de 3~cicloexenilmetilo, bis(2-~butenocato)
de etilenglicol, bis(acrilato) de propilen glicol, bis(2-bu
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tenoato) de 1,5~pentanodiol, crotonato 2,3-epoxibutirato
de 1,3~butilenglicol, metacrilato Z2-metil-2,3-epoxipro -
Pionato de etilen glicol; alguencatos de arilo, aloueni-
lo, cicloalguilo, cicloalquenilo, alcarilo, alg¢uiio, ¥y
aralquilo; alcadienogtos de arile, alquenilo, cicloalqui-
lo, alquilo, cicloalquenilo, alcarilo y aralguilc; ciclo
olefin-l-carboxilatos de arilo, alguilo, algueniln, ciclo
algquilo, cicloalquenilo, alcarilo, ¥ aralquilo; bis(2-al-
quenoatos) de alquilen glicol; 2~ al-quenoato 2,3-epoxi-
alcanoatos de alguilen glicol; y semejantes.

Acetales con mono-insaturacidn, ilustrativos,
incluyen por ejemplo, el 1,2,5,6-tetrahidrobensaldchido
dietil acetal, paravinilbenzaldehido dibutil acetal; los
dialquil acetales de alouenales tales como los acetales
de aldehidos alifaticos no saturados de dimetilo, dieti-
lo, dipropilo, diisopropilo, aibutilo, diexilo, di-2-etil
exilo, didecilo, etc., vpor ejemplo, 2-, 3-, 4~, etc, al=~
quenales y semejantes.

Tipicos esteres fosféricos no saturados, que pue
den usarse incluyen entre otros, el fosfato de di-(2-bute-
nil)2-etil-exilo, fosfato de tri(crotilfenilo), fosfato -
de alildifenilo, fosfato de dioctil 3-pentenilo, y semejan
tese

Los hidrocarburos halogenados no saturados apro-
plados como material de partida, son los cue no contienen
dtomos de halbdgeno unidos directamente a los Atomos de -
carbono etilénico >C=0 . Una clase particularmente prg
ferida de hidrocarburos no saturados halogenados, son los

haloalguenos alifiticos, por ejemplo, cloroalquenos alifi

ticos gque contienen de 3% a 10 Atomos de carbono en la ca-
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dena de alqueno, y en la cual no més de dos de los Atomos
de carbono alfa respecto al grupe etilénico, )C:C(' , con
tienen un solo substituyeute halogenado en la misma.

Hidrocarburos halogenados no saturados ilustra -
tivos que deben smplearse, incluyen el cloruro de aiilo,
cloruro de crotilo, l,4~dicloro=-2-buteno, 3,4-dicloro-l-
buteno, 3%-cloro-~l-buteno, 2-cloro-3-penteno, clorarn de
2~etil-2-exenilo, cloruro de metalilo, fluworurc de croti-
lo, bromuro de crotilo, orto-, meta-, y para-cloroestire-
no, orto-, meta~, y vara-clorometilestireno, l-clorg-%-
vinilcicloexano, 4-(triclorometil)-l-cicloexano,tetra-
(clorometil )etileno, l-cloro-4=-fluor=-2-butenc, paratro-
mobenciletileno, y semejantes.

El agente epoxidante perdcido preferido, es el dci
do peracético. Este material es utilizable y las calida -
des comerciales utilizables pueden emplearse sin dificul-
tad. Fueden usarse otros pericidos, tales como Acido per-
férmico, 4cido perpropibnico, 4cido perbutirico y Acido -
perbenzdico.

Un reaccionante preferido de &cido peracético se
obtiene segin el procedimiento de la patente briténica no
547.33%, en la cual el acetaldehido gse hace reaccionar con
oxfgeno en fase de vapor a temperatura del orden de 120 a
1808C. en una relacién de por lo menos 8 moles de acetal =
dehido por un mol de oxigeno utilizando un reactor de alu-

minio. Ia mezcla de reaccidén de acetaldehido y oxigeno, se

pasa & continuacibén a una columna de fraccionamiento en la
que se introduce un disolvente apropiado tal como acetona,
metilal o acetato de metilo o etilo, para disolver el Aci-

do peracético junto con el 'Acido acético que se forma en -
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alguna extensidn en el reactor. El acetaldehido sin.E;ac-
cionar se devuelve al reactor, obteniéndose un producto =
de reaccién compuesto de una mezcla de Acido peracético y
fcido acético en el disolvente, en la cual la relacién mp
lar de Acido peracético a Acido aéético, es del orden de
2 a 2,5 al. Este producto puede usarse directamente como-
agente epoxidante en el procedimiento del invento, sin ne
cesidad de separar el 4cido acético o el disolvente, pueg
to que éstos se separan facilmente luego, en la etapa de -
elaboracién del procedimiento. Como se ha establecido, el
4dcido carboxilico que corresponde al peradcido se produce
como un subproducto de la epoxidacidén y es indiferente el
que esté presente un poco mas de Acido carboxilico como -
impureza con el material perdcido de partida.

0tro procedimiento para la preparacidn del Aci-
do peracético, se describe en la patente briténica ne
956.,607. En este procedimiento, la reaccidén entre el ace-
taldehido y el oxigeno en fase de vapor, se lleva a cabo
en presencia del disolvente del Acido peracético, en una
proporcidén de por lo menos 17,5% en peso. Esta patente da
a conocer como digolventes el metilal, acetona, acetato -
de metilo, acetato de etilo y cloruro de metileno, siendo
el disolvente preferido la acetona. La temperatura de reag
¢idn corresponde al punto de ebullicidn de la mezcla ace-
taldehido-disolvente, que se emplea y el disolvente pre =~
feriblemente no hierve a una temperatura superior a 802C.
La mezcla de reaccidén obtenida por este procedimiento, una
mezcla de Acido peracético, Acido acético y disolvente -~
puede usarse también diregtamente como agente epoxidante

en el procedimiento de este invento.
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La reaccibén de epoxidacién puede llevarse-avcabo
a una temperatura en el intervalo de 30 a 80¢. aproxima~-
damente, pero preferiblemente se lleva a cabo a una tempe
ratura en el intervalo de 50 a 659C. aproximadamente. La
temperatura de reaccidén es en cualguier caso inferior a -
aquella a la cual se descomponen o polimerizan el material
de partida no saturado y el producto de reaccidn dc epoxi~
dacidn,

El tiempo durante el cual el reaccionaute no sa
turado, se deja estar en contacto con el agente epoxidan-
te, depende en buena parte de la temveratura. En general,
cuanto mis elevada sea la temperatura de reaccidn, mis -
corto es el tiempo total de paso y estancia deseable. Ade
mis, el tiempo de paso y estancia de cada una de las etapas
de reaccibén, depende de la cantidad de perdcido que se ha-
ce reaccionar con el reaccionante no saturado en cada eta-
Pa.

En lo» primera etapa de reaccibén, normalmente
es conveniente hacer reaccionar el reaccionante no satu-
rado con 100 a 150 moles por ciento preferiblemente de 105
a 125 moles por ciento del perédcido estequiometricamente -
requerido para epoxidar los grupos etilénicos no satura -
dos del reaccionante, y el tiempo segin ésto, estari en
el intervalo de 10 minutos a dos lLoras aproximadamente,
preferiblemente de 20 minutos a 1,5 horas aproximadamen-
te, En la segunda etapa de reaccidén opcionalmente, puede
afiadirse, si se degea, de 2,5 a 25 moles por ciento més
de perdcido aproximadamente, y el tiempo estard en el in-
tervalo de 30 minutos a 2 horas aproximadamente, preferi-

blemente de 45 minutos a 1,5 horas aproximadamente. BEn la
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tercera etapa de reaccidn, el tiempo de estancia estard
de 0,5 horas a 10 horas aproximadamente, preferiblemente
de 2 a 4 horas aproximadamente.

Sin embargo, cuando se emplea una 2zZona de eva -
poracidn después de la primera etapa de reaccibn, es con-
veniente en la primera etapa de reaccidn hacer reaccionar
el reaccionante no saturasdo con 50 a 75 moleg pur ciento,
preferiblemente con 65 a T0 moles por ciento del perécido
egbequiometricamente requerido, para epoxidar los grupos
etilénicos no saturados del reaccionante, y el tiewpo se-
ghn ésto, estard en el intervalo de 5 minutos a 1,5 horas
aproximadamente, preferiblemente de 10 minutos a 1 horas
aproximadamente. Bn la segunda etapa de reaccibn, esto
es, la zona de reaccidén de paso, se afiaden de unos 20 a
unos 80 moles mAs de perdcido y el tiempo estard en el
intervalo de 20 minutos a 2 horas aproximadamente.

En todos los casos, el porcentaje molar del pexr
4cido, se basa en el componente pericido de la mezcla del
agente epoxidante, cuando estin presentes otras impurezas,
tales como Acido acético y disolvente.

La reaccibn se lleva a cabo 2z una presibn sufi-
ciente para mantener btodos los componcnies de la mezcla de
reaccidén en la fase liquida. La presién atmosférica es -
usualmente la adecuada. Bl ccomponente de punto de ebulli-
cibén mis bajo de la mezcla, serd normalmente el disolven-
te gue pueda estar presente con el perdecido, tal como por
ejemplo, acetona. Ya que este disolvente, en algunos casos
tiene un punto de ebullicibén que no excede de 809C, unag -
temperatura de reaccidn superior a esta, requerird la apli

cacibén de presidn externa para mantener al disolvente en -
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fase liguida. Asil, la presidn de reaccibn, estari normal-

mente en el intervalo de la presibén atmosférica a 50 atmbs
feras como maximo, pero por supuesto la presidn requerida
no es en ninguna forma critica, y como se ha establecido,
dependerd del punto de ebullicidén del componente ée bajo
de ebullicidén de la mezcla.

Bl grado de reaccidn puede controlarse, =i una -
cierta extensién, controlando la dilucidn del vericido en
la mezcla de reaccidén. Los componentes diluyentes, inclu -
yen el mismo 4cido graso, el Acido carboxilico y cualgquier
digolvente gue pueda estar presente del procedimiento para
producir el perdcido. Puede afiadirse también cualquier di-
solvente orginico hasta la concentracibén deseada del Acido
peracético. Los disolventes que pueden usarse incluyen ace
tona, la cual es preferida, acetato de etilo, cloruroc de -
metileno,metilal y acetato de metilo.

Se obtiene una reaccibén ripidas, utilizando reac-
cionantes de Acido peracético, que comprenden de 5 a 40%
de Acido peracético aproximadamente. Preferiblemente, la
proporcidn de Acido peracédtico es de 15 a 25% en peso del
reaccionante. Bl disolvente, que se emplea, no debe ser -
reactivo con el Acido peracético. Asi, se exduyen los di-
solventes que contienen hidrbgeno activo asi como el mismo
agua, aunque el agua pueds afiladirse después de completar
la epoxidacidén para ayudar a la separacién de los compo =
nentes,

El equipo que se usa debe estar heclko de un ma-

terial inerte o recubierto con un material inerte, frente al

4dcido peracético y a los otros componentes de la mezcla de

reaccidn. El aluminio es un material preferido. Puede usar
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se también, acero inoxidable, asi como también metales re-.
cubiertos con un recubrimiento inerte de pléstico, tal co-
mo poli(tetrafluoretileno), poli(propileno), poli(etileno),
copolimeros de butadieno-acrilonitrilo, viton A, poli(tri-
fluorcloroetileno).

Los siguientes ejemplos, en opinidn del inventor,

representan realizaciones preferidas del invento,

Ejemplo 1

Utilizando el aparato que se muestra en la figu-
ra 2, un aceite de soja de calidad para epoxidacidn (peso -
especifico 0,925, punto de solidificacidén 0-15¢C., irdice -
de 4cido 1,2, indice de saponificacién 191, indice de yodo
136, indice de Reicher~meissel 2,3), se mezcld de forma -
continua con una mezcla de Acido peracético, Acido acético
vy ace-ona, (15,5 % en peso de Acido peracético, 17,0% en =
peso de Acido acético y 67,5% en peso aproximadamente de =
acetona), como se obtiene directamente del sistema de reac-
cibn en las condiciones del Ejemplo 1, de ls memoris des =
criptiva de la patente briténica ne ¢56.607 y se volvid a
cireular en la primera zona 150 de reaccibn de reciviente
agltado con mezecla por retroceso gue se muestra en la figu-
ra 2.

La proporcidn de los dos reaccionantes, a saber,
fcido peracético y aceite de soja, se mantuvo en 1,15 moles
a2 1,0 moles respectivamente., La temperatura se mantuvo a -
60eC. por recircuwlacidn a través del cambiador de palor. La
cantidad de mezcla de reaccidn que se sacd de forma conti -
nua del reactor, fué igual a la cantidad total de los reac-

cionantes que se introdujeron a 118,4 litros por hora. Bl -
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tiempo total medio de paso y estaucia en la primera éona"
de reaccibn, fue de 0,206 horas,y el volumen total de la
mezcla de reaccilén en la zona incluyendo la que se recir
cula, fue de 25,09 litros.

La mezcla de reaccidn que entra en la segunda -
zona 160, se encontrd por andlisis, contenia 4,10% de &ci
do peracético y aceite de soja evoxidado de indice de yo-
do 35,9 e indice de epoxi de 5,44. Bsta mezcla de reaccidn,
se hizo circular a continuacidn alrededor de la segunda
zona 160 de reaccidn, de recipiente agitado con mezcla por
retroceso, manteniendo la temperatura a 60¢C. Aqui, un -
tiempo de paso y estancia de 0,35 horas, redujo el indi -
ce de yodo del aceite a 17,7. La meucla de reaccidn se en
vid a continuacibén en forma continua, a la zona 3185 de -
reaccidn de paso no recirculante, con un tiempo de paso -
de 1,0 horas a 602C. A continuacibén, se mantuvo en el de -
pbasito 210 de estancia, a 552C, durante 4,0 horas.

La mezcla de reaccidn desde este depdsito, con-
tenfa solo 1,06% en peso aproximadamente de &cido peracé=-
tico y aceite de soja epoxidado de indice de yodo 1,50 e
indice epoxi de 6,78,

Beta mezcla de reaccibén se introdujo en el eva -
porador principal de pelicula 221, después de haber gido =
primero precalentada a 67¢C., evaporandose subitamente la
acetona y el Acido acético a una temperatura de la pelicu-
la de 14592C. La mezcla de reaccidn recuperada del evapora-—
dor, contenia solo 2,3%6% de Acido acético y 5,04 de aceto-
na. A continuacidn, a cada volumen de la mezcla de reac -
cidn, se afiadieron 0,05 volumenes de agua, ¥ la mezcla se

sometid a una segunda evaporacidén subita en el segundo eva
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C. En esta etape de evaporacibn, se separd substancialmen-

te todo el 4cido acético. Bl producto final tenia el si =

guiente andlisis:

Indice de yodo 0,68
Indice epoxi 6,74
Indice de Acido 1,37

Los resultados mostraron que el rendimiento de aceite de -
soja epoxidado, era subgstancialmente cuantitative, basado

en el aceite de soja inieial cargado.

Bjemplo 2

Se repitié el ejemplo 1, substituyendo cl aceite

de soja por aceite de linaza, a una temveratura de reaccidn
de 50 a 65¢C, Se obtuvo un rendimiento substancialmente cuan

titativo de aceite de linaza epoxidado.

Zjemplo 3

Se repitié el ejemplo 1, substituyendo el aceite

de goja por aceite de maiz, con resultados substancialmens-

te equivalentes.

Se repitib el ejemplo 1, empleando accite de se-

milla de algodén en lugar del aceite de soja, a una tempe~

ratura de reaccidén de 50 a 65¢C. Se obtuvo un rendimiento

cuantitativo de aceite epoxidado de semilla de algoddn.
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Ejemplo 5

S

y, A A
}?\lfmlun! q

Utilizando el aparato mostrado en la figura 2, el
exadeceno-l (peso especifico 0,784, punto de fusibn 4¢C, pun
to de ebullicibn 2742C., indice de refraccidn 1,4441, indice
de yodo 113), se mezcld de forma continua con una mezcla de
dcido peracético, Acido acético y acetona (20,25 en peso de
fcido peracético, 24,4% en peso de Acido acético y el resto
acetona ), obtenida como se describid en el Ejemplo 1 ante -
rior. La provorcién de los 2 reaccionantes, a saber, 4cido
peracético y exadeceno, se mantuvo en 1,% moles a 1,0 mo-
les recpectivamente. La temperatura en todas las etapas de la
reaccidén, se mantuvo a 608C. El gasto se escogib de 14,8 1i ~
tros hora, rara obtener un tiempo de residencia de 2,15 horas
en el primer reactor de recipiente agitado con mezcla por re~-
troceso, 4,02 horas en el segundo reactor de recipiente agi -
tado con mezcla por retroceso, y 8,25 horas en el reactor de
flujo obstaculizade. E1 recipiente de estancia, no fue nece-~
sario y por ello no se usbé en este caso. La conversién obte~
nida al final de la primera mezcla por retroceso, segunda -
mezcls por retroceso y flujo obstaculizado, se observd era
de 80,5%, 89% y 96% respectivamente. A continuwacién, la mez-
cla de reaccibén se envié directamente a través de un evapora
dor de pelicula primario y de uno secundario, utilizando el
mismo procedimiento descrito en el ejemplo 1 anterior. El in
dice de yodo del 1,2-epoxiexadecano, se encontré era por ani

lisis 4’50
Ejemvlo 6

Utilizando el aparato mostrado en la figura 4, sin
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el tanque de estancia 210, un aceite de soja de grado de

epoxidacidn (peso especifico 0,925, punto de solidifica-
cién 0-159C,, indice de Acido 1,2, ihdice de saponifica-
cibn 191, indice de yodo 138, indice de Reichert-Meissl de
2,3), se mezcld en forma continug con una mezcls de Acido
peracético (21,7¢ en peso), hcido acético (8,7% en veso)

vy acetons (69,6% en veso) y se hizo recircular en la vrime
ra y segunda zonas de reaccibn 150 y 160 de reciniente agi
tado con mezZela por retroceso, mostradas en la figura 2.

Ta proporcidn de los dos reaccionantes, s saber,
aceite de soja y Acido peracético, se mantuvo en 1,45 mo-
les a 1,0 moles respectivamente. Lg temperaturs pe maniu-
vo a 69¢C. por recirculacibn a través del cambiador de -
calor. La cantidad de la mezcla de reaccidn, gue se sepa-—
rd de forma continua del primer reactor, fue igual a la -
cantidad total de los reaccionantes introducidos a 118,4
litros por hora. El tiempo de paso y estancia total medio,
en la primera y segunda zonas de reaccibn con mezcla por -
retorno, fueron de 1,7 minutos y 3,3 minutos respectivamen
te. El andlisis del reaccionante sacado de la segunda zona
160 de reaccidén con mezcla por retorno a un gasto fijo,
mostré una concentracién de Acido peracético de 1,13% y
el aceite de soja epoxidado un indice de yodo de 46,1, y
un indice de epoxi de 4,96,

La corriente gue sale del segundo reactor con -
mezcla por retorno, se envid a un evaporador 178 de peli-
cula ayudado mecanicamente, en donde la nmayor parte de la
acetona y el Acido acético se separaron. El residuo de es-
ta operacibén se mezcld con nuevas cantidades de Acido per-

acético en una proporcidén tal, que se obtiene un exceso mo
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lar total de 4cido peracético respecto al accite de soju,.
de golo 1,02. Esta mezcla de reaccién se envid a continua
cién a la zona 185 de reaccidén de pasgo sin recirculacidn
con un tiempo de paso de 35 minutos a 75¢C. El producto
de la zona de reaccidn de paso, tenia el indice de yodo
deseado de 1,37, y un indice de epoxi de 7,10, y se envid
directamente al primer evaporador de pelicula 221 y al -
segundo evaporador Ge pelicula 232, para su purificacidn
y recuperacidn del aceite de soja epoxidado.
Los resultados mostraron que el rendimiento de
aceite de soja epoxidado fue substancialmente cuantitati-

vo, basado en las cargas iniciales de acelte de z0ja.

Biemplo 7

Se repitié el ejemplo 6, 2 vna temperatura de -
reaccidn de 609C. Bl tiempo de estancia total permitido -
para los dos primeros reactores con mezcla por retorno y
para el reactor de la zona de paso, fue de 16,0 minutos,
16,% minutos, y &9 minutos, respectivamente. EL producto
del reactor de la zona de paso, tenia un indice epoxi de

7,00 y un indice de yodo inferior a 1,0.

Liemplo 8

Se repitié el ejemplo 1, con la excepcién de que a
la mezcla de reaccifn recuperada de la primera evapcracidn
de pelicula 221, se afiadié 0,2 volfmenes de acetona, como
1liguido inerte (en vez de agua como se usé en el Ejemplo 1),
y la mezcla se sometib a una evaporacibén secundaria sGbita,
en el segundo evaporador 2%2 de pelicula a una tempveratura

de 160eC. aproximadamente. En esta etapa, se separaron subg
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tancialmente todos los componentes de bajo punto de epu-
1licidn, tales como &cido acédtico, dejando un aceite de
80ja epoxidado substancialmente libre de tales componen—

tes de bajo punto de ebullicidn.
La presente solicitud que corresponde a la pre~

sentada en los Estados Unidos de América, con fechas 18

de Marzo de 1965 y 3 de Febrero de 1966, bajo los rlmeros

440.856 y 533,109, respectivamente, se acoge a los benefi

cios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad

Indugstrisl.

~NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se -
presentan para que sean objeto de esta solicitud de FPaten
te de Invencidén en Zspeafia, por VEINTE afios, son los si =
guientes:

1l.- Un procedimiento continuo para la epoxids -
cibn de compuestos orginicos no saturados, que comprende
mezclar el compuesto no saturado con un agente epoxidante
pericido, en una cantidad suficiente para epoxidar el com-
puesto, llevar la mezcla a través de una zona de reaccidn
con recipiente no agitado, con mezcla por retorno, retirar
al menos una parte de la mezcla de reaccidn, mezclar una
nueva cartidad de compuesto no saturado y de perdcido con
1a mezcla Ge resccidn en la zona de reaccidn con recipien-
te no agitado con mezcla por retorno, pasar la mezcla de -

reaceidn retirads a través de una zZona de reacecidn de paso
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sin recirculacibén, y si es necesario, a través de una zona

de reaccidn de permanencia, manteniendo la mezcla en las =
tres zonas de reaccidn, a una temperatura en el intervalo
de 30 a 1502C., y recuperar el compuesto epoxidado de la -
mezcla de reaccibn.

2.~ Un procedimiento continuo, segln la reivindi-
cacidtn 1, en el cual el veracido es Acido peracético.

3.~ Un procedimiento continuo, segfin la reivin -
dicacibén 1, en el cual, el agente epoxidante perdcido es -
ung mezcla de pericido, disolvente orgénico inerte y el éq;
do carboxilico que corresponde al perécido.

4.~ Un procedimiento continuo, segin la reivindi
cacién 1, en el cual la cantidad de pericido mezcladv con
el compuesto orgéinico no saturadc, es inferior a Ja vanti-
dad estequiometricamente requerida para epoxidar el com -
puesto organico, incluyendo las etapas de llevar la mezcla
de reaccibn retirada de la zons de reaccidn con recipiente
sin agitacibn, con mezcla por retroceso, a una temperatura
en el intervalo de 600C a 200¢C. aproximadamente, si es ne
cesario, y reducir la mezcla a una pelicula delgada de area
superficial relativamente grande, para evaporar de forma
stibita, los componentes qué hierven a tal temperatura, in-
troducir mis pericido en la mezcla de reaccidn de la etapa
de evapqracién y pasar la mezcla g través de la zona de re-
accibn de paso, sin recirculacidn.

5.~ Un procedimiento continuo, segln la reivin -
dicacidén 1, en el cual, el compuesto orghnico no saturado
a epoxidar, es un ester graso no saturado y el agente epo-
xidante perdcido se usa en una céntidad de hasta 175 moles

por ciento, aproximadamente, respecto a la cantidad este -
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guiometricamente requerida, para epoxidar el ester;'e‘
ineluir la etapa de pasar la parte retirada de la mez-
cla de reaccidén del recipiente no agitado con mezcla -
por retorno y de la Zona de reaccidn de paso sin recir
culacidn a y a través de una zona de reaccién de perma-
nencia, manteniendo la mezcla en las zonas a una tempe-
ratura en el intervalo de 302C. a 80¢C. aproximucamente.

6.- Un vrocedimiento continuo segln la reivin-
dicacibén 5, en el cual el ester graso es aceite de soja.

7.~ Un procedimiento continuo, segin la reivipn
dicacibén 5, que incluye las ebapas de llevar la mezcla -
de reaccidn de la zona de reaccién de permanencia, a una
temperatura en el intervalo de 80 a 1502C. si es necesa-
rio y reducir la mezcla a una pelicula delgada de Area -~
superficial, relativamente grande, para evaporar subita-
mente los componentes que hierven a tal temperatura, y -
refuperar un producto de éster epoxidado que tiene un
contenido bajo de tales componentes de bajo punto de ebu
1llicidn.

8.~ Un procedimiento continuo, seghn la rei -
vindicacién 7, en el cual la cantidad de perdcido mezcla
da con el ester graso no saturado, es inferior g la can-
tidad estequiometricamente requerida para epoxidar el -~
ester incluyendo las etapas de llevar la mezcla de reac-~
cibn retirada de la zona de reaccibn con recipiente sin
agitacibén con mezcla por retorno, a una temperaturs en
el intervalo de 60¢C. a 2009eC. aproximadamente si es ne-
cesario, v reducir la mezcla a ung velicula delgade de
frea superficial relativamente grande, para evaporar de

forma shbita los componentes que hierven a tal tempera-
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tira, introducir pericido adicional en la mezcla de reac-
¢ibn de la etapa de evaporacidém, y pasar la mezcla a tra-
vés de la zona de reaccidn de paso sin recirculacidn.

9.~ Un vrocedimiento continuo, segln la reivin-
dicacibén 1, que incluye la etapa de pasar la parte retira
da de la mezcla de reaccibn de la zona de reaccidn con re
cipiente sin agitacidén con mezcla por retroceso, y ¢e la zon
na Ge reaccibn de paso sin recirculacidn a través Ge una -
zona de reaccidn de permanencia, manteniendo la mezZcla en
las tres zonas de reaccidn a una temperatura en el inter-
valo de 30¢C a 1509C. aproximadamente, después de ésto,
llevar la mezcla de reaccibén a una temperatura en el in-
tervalo de 60¢C. a 200eC,, si es necesario, y reducir la
mezcla a una pelicula delgada de &rea superficial relati-
vemente grande, para evaporar de forma s@bita los componen
tes que hierven a tal temperatura, y recuperar un producto
epoxidado que tiene un contenido bajo de tales componentes
de bajo punto de ebullicidn.

10 .~ Un procedimiento continuo, segun la reivin-
dicacibn 1, que incluye las etapas de llevar la mezcla de
reaccibén de la zona de reaccibn de paso sin recirculacidn
a una temperatura en el intervalo de 60¢C. a 200 ¢C. apro-
ximadamente, sl es necesario, y reducir la mezcla a una pe
licula delgada de Area superficial relativamente grande,
para evaporar sUbitamcnte los componentes que hierven a -
tal temperatura y recuperar un producto epoxidado que tie
ne un contenido bajo de tales componentes de bajo punto de
eballicidn.

11.~ Un procedimiento continuo para la epoxida -

cibén de compuestas organicos no saturados que comprende mez
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clar el compuesto no saturado con un agente epoxidaﬁ¥; -
peréeido en una cantidad suficiente pars epoxidar el com
puesto y convertir el perdcido en el correspondiente &ci
do carbaxilico, llevar la mezcla de reaccidn a una tempe
ratura en el intervalo de 6DoC a 200eC aproximadamente,
si es necésario, y reducir la mezcla 2 una pelicula del-
gada de area superficial relativamente grande para evapo-
rar subitamente los componentes que hierven o tal temperg
tura y recuperar un producto epoxidado que tiene un con -
tenido hajo de tales componentes, de bajo punto de ebulli
cibn.

12.- Un procedimiento segin la reivindicacibdn 11,
en el cual el pericido es Acido veracético.

13.~ Un procedimiento segln la reivindicacidn
11, en el cual el compuesto no saturado, es un ester gra-
80 no saturado.

14.~ Un procedimiento segln la reivindicacidn
11, que comprende mezclar el efluyente epoxidado con un
liquido inerte de bajo punto de ebullicidn, llevar la mez
cla a una temperatura en el intervalo de 60°C. a 2008C
aproximadamente, si es necesario, reducir la mezcla a -
uns pelicula delgada, de Area superficial relativamente
grande, para evaporar subitamente los componentes que hier
ven a tal temperatura y recuperar como efluyente un pro -
ducto epoxidado, substancizlmente libre de tales componen
tes de bajo punto de ebullicidn.

15.~ Un procedimiento, segin la reivindicacidn
14, en el cual el ligquido inerte es acetona.

16.- Bl aparato para la epoxidacién continua de

compuestos orgénicos no saturados, que comprende en forma
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T 1
combinada, medics para suminigtrar de forma continua, a
una zona de reaccidn, como corrientes de alimentacidn se
paradas un agente epoxidante perédcido y un compuesto or-
génico no saturado, y una pluralidad de zonas de reaccidn
que comprende en serie en relacibén interconectada circu -
lante, una zona de reaccidén con recipiente sin agitacidn
con mezcla por retorno, una zona de reaccidn de naso sin
recirculaciédn y medios para retirar una porcidén determi-
nada previamente de mezcla de reaccidn, de la zona de =
reaccidn con mezcla por retorno y suministrar tal porcidn
retirada a la zons de paso sin recirculacidn.

17.~ Bl aparato segln la reivindicacidn 16, que
comrrente medios para recircular una porcidn determinada
previamente, de mezZcla de reéccién, dentro de la 2zona de
reacceidén con mezcla por retorno, para suministrarle a la
zona de reaccidn de paso.

18.~ E1 aparato, segln la reivindicacibén 16,
que comprende un par de zonas de reaccidn con mezcla por
retorno, con medios que interconectan la primera zZona con
la segunda zona, y medios vara suminigtrar peridcido a cada
una de dichas primera y segunda zonas de reaccibén, con nez
cla por retorno.

19.- E1 aparato, segin la reivindicacidén 16,
gque comprende un evaporador de pelicula en comunicacibén
con las 2zonas de reaccién con mezcla por retorno, y la -
zona de reaccidén de paso sin recirculacién.

20+~ Bl aparato, segln la reivindicacidn 16, que
incluye una zona de reaccidn de permanencia.

21l.~ Z1 aparato para la epoxidacién continua de

compuestos orginicos no saturados, que comprende en forma
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de reaccibn, como corrientes de alimentacibn separadas, un

agente epoxidante perdcido y un compuesto orginico no satl
rade, una zona de reaccibdn, un evaporador de pelicula accio
nado mecanicamente y medios para recuperar del evaporador,
el producto epoxidado.

22.~- Bl aparato, seghn la reivindicacidn 21, que
comprende un segundo evaporador de pelicula en serie con el
primero.

2%.~ Bl aparato, segfin la reivindicacibén 22, que
comprende medios intercalados en el conducto de flujo, en-
tre los dos evaporadores de pelicula para mezclar'un-flui—
do inerte de bajo punto de ewullicidn con el efluente epo-
zidado del primer evaporador de pelicula.

24 .~ Un procedimiento continuo para la epoxida -
cibn de compuestos orghnicos no saturados.

Tal y como se ha descrito en la Memoris oue an-
tecede, representado en los dibujos que se acompafian y pa-
ra los fines que se han egpecificado.

La presente Memoria consta de cuarenta y seis -

hojas, escritas a miquina por una sola cara.

madrid, 13 A5R 1960

Pop Poder,. g

PPR,

MR
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