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(67) Resumo: "PRODUTO COM BASE EM GLICEROL BRUTO, E,
PROCESSOS PARA A PURIFICACAO DO PRODUTO COM BASE
EM GLICEROL BRUTO, PARA A FABRICAGCAO DE
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A invencéo refere-se a um produto com base em glicerol bruto que
compreende éteres glicerol alquilicos, a um processo de purificacéo
compreendendo um tratamento de concentragdo evaporativa, de
cristalizagado evaporativa, de destilagdo fracionaria, de revaporizacao,
ou de extragéo liquido-liquido e ao uso do produto purificado na
fabricagéo de dicloropropanol.
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“PRODUTO COM BASE EM GLICEROL BRUTO, E, PROCESSOS PARA A
PURIFICACAO DO PRODUTO COM BASE EM GLICEROL BRUTO, PARA
A FABRICACAO DE DICLOROPROPANOL PARTINDO DE GLICEROL,
PARA A FABRICACAO DE EPOCLOROIDRINA, PARA A FABRICACAO
DE RESINAS DE EPOXI, E, PARA A FABRICACAO DE
DICLOROPROPANOL”

A presente inveng¢do reivindica o beneficio dos pedidos de patente
Francesa FR 06/05325 e FR 07/53863 depositados respectivamente em 14 de
Jjunho de 2006 e 15 de margo de 2007, cujos contetidos sio aqui incorporados por
referéncia.

A presente invengdo se refere a um produto com base em glicerol
bruto, a um processo para a sua purificagdo e ao uso do produto purificado na
fabricagdo de dicloropropanol.

O dicloropropanol, por exemplo, € um intermediario de reag¢do na
fabricacdo de resinas de epicloroidrina e ep6xi (Kirk-Othmer Encyclopedia of
Chemical Technology, Fourth Edition, 1992, Vol. 2 pagina 156, John Wiley &
Sons Inc.).

De acordo com os processos conhecidos, o dicloropropanol pode
ser obtido em particular pela hipocloragdo de cloreto de alila, pela cloragdo de
alcool alilico e pela hidrocloragdo de glicerol. O ultimo processo mencionado
apresenta a vantagem de que o dicloropropanol pode ser obtido partindo de
materiais de partida fosseis ou materiais de partida renovaveis e é sabido que os
recursos naturais petroquimicos, dos quais os materiais fosseis se originam, por
exemplo, 6leo, gas natural ou carvdo, disponiveis na terra, sdo limitados.

Foi observado que quando o glicerol ¢ contaminado por varios
compostos, tais como éteres glicerol alquilicos, que podem interferir com as
operagdes para a separagdo ¢ tratamento dos efluentes dos processos que
empregam glicerol, ele pode, todavia, ser usado como material de partida na

fabricagdo de dicloropropanol.
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A invengdo conseqiientemente se refere a um produto com base
em glicerol bruto que compreende éteres glicerol alquilicos em uma quantidade de
0,001 a 100 g/kg de produto bruto.

O produto com base em glicerol bruto geralmente contém pelo
menos 200 g de glicerol per kg de produto bruto, preferivelmente pelo menos 500
g de glicerol per kg de produto bruto, mais preferivelmente pelo menos 750 g/kg,
ainda mais preferivelmente pelo menos 900 g/kg, ainda mais preferivelmente pelo
menos 950 g/kg e o mais preferivel pelo menos 990 g/kg.

A quantidade de éteres glicerol alquilicos € freqgiientemente no
maximo 90 g/kg, comumente no maximo 50 g/kg, freqiientemente no maximo 10
g/kg, geralmente no maximo 5 g/kg, habitualmente no maximo 1 gkg,
ordinariamente no maximo 0,5 g/kg e freqiientemente no méaximo 0,2 g/kg. Esta
quantidade € muitas vezes pelo menos 0,005 g/kg, freqiientemente pelo menos
0,01 g/kg, comumente pelo menos 0,05 g/kg e geralmente pelo menos 0,1 g/kg.

Os éteres glicerol alquilicos podem ser mono-, di- e/ou triéters de
glicerol, os grupos de alquila dos quais s&o selecionados independentemente dos
radicais de alquila compreendendo pelo menos 1 atomo de carbono e no maximo
8 atomos de carbono.

Estes grupos de alquila sdo preferivelmente grupos de alquila
alifaticos lineares ou ramificados ou aliciclicos e mais preferivelmente grupos
alifaticos lineares ou ramificados. O grupo funcional de éter no grupo de alquila €
criado através de um atomo de carbono primario, secundario ou terciario. Os
grupos de alquila sfo preferivelmente selecionados de grupos de metila, etila,
propila, butila, pentila, hexila, heptila e octila e mais preferivelmente dos grupos
de metila, etila, propila e butila e particularmente preferivel dos grupos de metila e
etila. Muito particularmente preferivel, o grupo de alquila é um grupo de metila. O
grupo de propila pode ser selecionado a partir dos grupos de n-propila e isopropila
e € preferivelmente um grupo de isopropila. O grupo de butila pode ser

selecionado dos grupos de 1-butila, 2-butila, isobutila e terc-butila,
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preferivelmente dos grupos de isobutila e terc-butila.

Os éteres glicerol alquilicos podem ser éteres glicerol mono-, di- e
trialquilicos, preferivelmente mono- e diéteres e mais preferivelmente monoéteres.
Os éteres glicerol monometilicos, monoetilicos, monopropilicos, monobutilicos,
monopentilicos, monoexilicos, monoeptilicos e monooctilicos sdo preferidos. Os
éteres monometilicos, monoetilicos, monopropilicos € monobutilicos so mais
preferiveis. Os éteres monometilicos e monoetilicos sdo mais preferiveis ainda e
os éteres glicerol monometilicos sdo muito particularmente preferidos.

Os éteres monopropilicos podem ser selecionados dos éteres n-
propilicos ou isopropilicos ou misturas destes e sdo preferivelmente éteres
isopropilicos. Os éteres monobutilicos podem ser selecionados a partir dos éteres
1-butilicos, 2-butilicos, isobutilicos, terc-butilicos e quaisquer misturas de pelo
menos dois deles, e sdo preferivelmente selecionados de éteres isobutilicos ou
terc-butilicos.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem di- triéteres, os grupos
de alquila podem ser idénticos ou diferentes. Estes grupos sdo preferivelmente
idénticos.

Os monoéteres preferidos sdo 3-alcoxi-1,2-propanodiol e 2-alcoxi-
1,3-propanodiol. O teor de 3-alcoxi-1,2-propanodiol na mistura de 3-alcoxi-1,2-
propanodiol e de 2-alcoxi-1,3-propanodiol € geralmente pelo menos 50 %,
preferivelmente pelo menos 60 % e muito preferivelmente pelo menos 70 %. Este
teor € no maximo 95 % e preferivelmente no maximo 90 %.

Os éteres glicerol monometilicos sdo 3-meto6xi-1,2-propanodiol e
2-metdxi-1,3-propanodiol. O teor de 3-metdxi-1,2-propanodiol na mistura de 3-
met6xi-1,2-propanodiol e de 2-metoxi-1,3-propanodiol € geralmente pelo menos
50 %, preferivelmente pelo menos 60 % e muito preferivelmente pelo menos 70
%. Este teor € no maximo 95 % e preferivelmente no maximo 90 %.

Os éteres glicerol monoetilicos sdo 3-etoxi-1,2-propanodiol e 2-

etéxi-1,3-propanodiol. O teor de 3-etoxi-1,2-propanodiol na mistura de 3-etoxi-
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1,2-propanodiol e de 2-etoxi-1,3-propanodiol é geralmente pelo menos 50 %,
preferivelmente pelo menos 60 % e muito preferivelmente pelo menos 70 %. Este
teor € no maximo 95 % e preferivelmente no maximo 90 %.

Os éteres glicerol monopropilicos sdo 3-propdxi-1,2-propanodiol
e 2-propoxi-1,3-propanodiol. O teor de 3-propoxi-1,2-propanodiol na mistura de
3-propoxi-1,2-propanodiol e de 2-propdxi-1,3-propanodiol é geralmente pelo
menos 50 %, preferivelmente pelo menos 60 % e muito preferivelmente pelo
menos 70 %. Este teor € no maximo 95 % e preferivelmente no maximo 90 %. O
grupo de propdxi pode ser um n-propoxi ou isopropoxi, preferivelmente um grupo
de isopropoéxi.

Os éteres glicerol monobutilicos sdo 3-butédxi-1,2-propanodiol e 2-
butdxi-1,3-propanodiol. O teor de 3-butdxi-1,2-propanodiol na mistura de 3-
butoxi-1,2-propanodiol e de 2-butdxi-1,3-propanodiol é geralmente pelo menos 50
%, preferivelmente pelo menos 60 % e muito preferivelmente pelo menos 70 %.
Este teor ¢ no maximo 95 % e preferivelmente no maximo 90 %. O grupo de
butoxi pode ser selecionado dos grupos de 1-butdxi, 2-butdxi, isobutdxi e terc-
butoxi, preferivelmente dos grupos de isobutdxi e terc-butoxi.

O produto com base em glicerol bruto também pode compreender
alcoois. Estes alcoois sdo preferivelmente metanol, etanol, propanol,
preferivelmente n-propanol e/ou isopropanol, butanol, preferivelmente 1-butanol
e/ou butanol e/ou isobutanol e/ou terc-butanol, pentanol preferivelmente 1-
pentanol e/ou 2-pentanol e/ou 3-metil-1-butanol, hexanol, heptanol, octanol,
etileno glicol e propileno glicol.

O produto com base em glicero bruto pode apresentar um ou mais
dos seguintes aspectos:

e os éteres glicerol alquilicos sdo éteres metilicos

e compreende metanol em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de
produto bruto

e compreende etanol, propanol, butanol, pentanol, hexanol,
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heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em uma quantidade total de
0,01 a 2 g/kg de produto bruto

e 0s éteres glicerol alquilicos sdo éteres etilicos

e compreende etanol em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de
produto bruto

e compreende metanol, propanol, butanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em uma quantidade total de
0,01 a 2 g/kg de produto bruto

e 0s éteres glicerol alquilicos sdo éteres propilicos

e compreende propanol em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de
produto bruto

e compreende metanol, etanol, butanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em uma quantidade total de
0,01 a 2 g/kg de produto bruto

e os éteres glicerol alquilicos sdo éteres butilicos

e compreende butanol em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de
produto bruto

e compreende metanol, etanol, propanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em uma quantidade total de
0,01 a 2 g/kg de produto bruto.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres metilicos, o
metanol pode estar presente em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de produto bruto
e o etanol, o propanol, o butanol, o pentanol, o hexanol, o heptanol, o octanol, o
etileno glicol e o propileno glicol podem estar presentes em uma quantidade total
de 0,01 a 2 g/kg de produto bruto.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres etilicos, o etanol
pode estar presente em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de produto bruto € o
metanol, o propanol, o butanol, o pentanol, o hexanol, o heptanol, o octanol, o

etileno glicol e o propileno glicol podem estar presentes em uma quantidade total
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de 0,01 a 2 g/kg de produto bruto.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres propilicos, o
propanol pode estar presente em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de produto
bruto e o metanol, o etanol, o butanol, o pentanol, o hexanol, o heptanol, o
octanol, o etileno glicol e o propileno glicol podem estar presentes em uma
quantidade total de 0,01 a 2 g/kg de produto bruto.

O propanol pode ser selecionado de n-propanol, isopropanol e
misturas destes e é preferivelmente isopropanol.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres butilicos, o
butanol pode estar presente em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de produto bruto
e 0 metanol, o etanol, o propanol, o pentanol, o hexanol, o heptanol, o octanol, o
etileno glicol e o propileno glicol podem estar presentes em uma quantidade total
de 0,01 a 2 g/kg de produto bruto.

O butanol pode ser selecionado de 1-butanol, isobutanol, terc-
butanol e quaisquer misturas de pelo menos dois deles, preferivelmente de
isobutanol e terc-butanol.

O produto com base em glicerol bruto também pode compreender
agua em uma quantidade de pelo menos 0,1 g/kg e de no maximo 100 g/kg. Esta
quantidade é preferivelmente no méaximo 50 g/kg e mais preferivelmente no
maximo 20 g/kg.

O produto com base em glicerol bruto também pode compreender
ésteres alquilicos de acidos graxos, ésteres de glicerol, tais como, por exemplo,
mono- e diglicerideos, oligdmeros de glicerol e sais. As impurezas do ultimo
mencionado podem formar uma fase separada. O termo “ésteres alquilicos de
acidos graxos” € planejado para significar ésteres de acidos graxos com mono- ou
polialcoois, com a excecdo de glicerol, o grupo de alquila do éster sendo um dos
grupos descritos acima com rela¢do aos éteres glicerol alquilicos. Estes ésteres
alquilicos sdo preferivelmente ésteres metilicos, etilicos, propilicos e butilicos de

acidos graxos, mais preferivelmente ésteres metilicos e etilicos e muito
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particularmente preferivel ésteres metilicos de acidos graxos.

O teor dos ésteres € geralmente de pelo menos 0,1 g/kg, muitas
vezes de pelo menos 1 g/kg e freqiientemente de pelo menos 5 g/kg. O teor €
geralmente de no maximo 50 g/kg, muitas vezes de no maximo 30 g/kg e
freqlientemente de no maximo 10 g/kg.

O teor de oligbmeros de glicerol é geralmente de pelo menos 0,1
g/kg, muitas vezes de pelo menos 1 g/kg e freqiientemente de pelo menos 2 g/kg.
Este teor é geralmente de no maximo 20 g/kg, muitas vezes de no maximo 10 g/kg
e freqlientemente de no maximo 5 g/kg.

O teor de sais é geralmente de pelo menos 0,0005 g/kg, muitas
vezes de pelo menos 0,001 g/kg e freqlientemente de pelo menos 0,01 g/kg. Este
teor € geralmente de no maximo 10 g/kg, muitas vezes de no maximo 1 g/kg e
freqlientemente de no maximo 0,1 g/kg.

Sem desejar ser cometido por qualquer explicagdo tedrica,
acredita-se que os éteres glicerol alquilicos e os alcoois podem se originar do
processo para a fabricag¢do de glicerol, em particular pela conversdo de gorduras
ou d6leos animais ou vegetais, mediante a transesterificacdo na presenga de um
alcool, e o processo sendo operado sob condi¢Bes tais que os éteres de glicerol
foram formados e néo foram separados do glicerol.

A invengdo portanto também se refere a um processo para a
fabricagdo de um produto com base em glicerol bruto em que uma gordura ou
Oleo vegetal € reagido com um alcool sob tais condi¢des em que os éteres de
glicerol sdo formados e néo sdo separados do glicerol.

Tais condi¢Bes sdo, por exemplo, o uso de um catalisador
heterogéneo acidico, a presen¢a de compostos acidicos, por exemplo, acidos
carboxilicos nas gorduras ou 6leos, uma temperatura elevada de transesterifica¢do
e um tempo de permanéncia longo da mistura alcool/gordura ou 6leo vegetal no
catalisador.

O 4alcool € preferivelmente selecionado de metanol, etanol,
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propanol, butanol, pentanol, hexanol, heptanol, octanol e as misturas de pelo
menos dois deles, mais preferivelmente selecionado de metanol, etanol, propanol,
butanol, mais preferivelmente ainda de metanol e etanol. O 4lcool em muito
particularmente preferivel metanol.

O propanol pode ser selecionado de n-propanol, isopropanol e
suas misturas e € preferivelmente isopropanol. O butanol pode ser selecionado de
I-butanol, 2-butanol, isobutanol, terc-butanol e as misturas de pelo menos dois
deles, preferivelmente de isobutanol, terc-butanol e suas misturas.

A invengdo também se refere a um processo para a purificagio do
produto com base em glicerol bruto em que o produto bruto € submetido a pelo
menos um tratamento, opcionalmente sob pressdo reduzida, de concentragdo
evaporativa, de cristalizagdo operativa, de destilagdo, de destilagdo fracionaria, de
reevaporacdo ou de extragdo liquido-liquido.

O termo “concentragdo evaporativa” € planejado para significar
um processo de evaporagdo parcial do produto bruto que o torna possivel para
concentrar o produto residual em entidades menos volateis. O termo “cristalizagdo
evaporativa” € planejado para significar um processo que resulta na cristalizagdo
de um composto mediante a remog¢do, por evaporagdo, de um composto que
promove a sua dissolugdo no meio. Estes processos sdo descritos em “Perry’s
Chemical Engineers’ Handbook™ na 112 se¢do da 7° edi¢do, 1997.

O termo “destilacdo” € planejado para significar o tipo de
separagcdo convencional na engenharia quimica, e descrito, por exemplo, em
“Perry’s Chemical Engineers’ Handbook™ na 132 se¢do da 7° edigdo, 1997.

O termo “destilagdo fracionaria” ¢ entendido por significar uma
seqiiéncia de destilagdes onde o destilado € extraido por batelada.

O termo “reevaporagdo” ¢ planejado para significar a separagédo de
um substrato mediante o arrasto por meio do vapor de um material puro. No
processo de acordo com a invengdo, este material pode ser qualquer composto que

seja inerte com respeito ao glicerol, tal como, por exemplo, vapor, ar, nitrogénio e
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dioxido de carbono.

O termo “extragdo liquido/liquido” é entendido por significar a
colocag¢do do produto com base em glicerol bruto em contato com um solvente
apropriado completa ou parcialmente imiscivel que torna possivel seletivamente
extrair os compostos desejados, opcionalmente de acordo com um processo de
contra-corrente, tal como € descrito em “Perry’s Chemical Engineers’ Handbook™
na 15° se¢do da 72 edi¢dio, 1997.

Os tratamentos de reevaporagdo, concentragdo evaporativa,
cristalizagdo evaporativa, extragdo liquido/liquido e destilagdo podem ser
combinados, por exemplo, em uma coluna de reevapora¢do dominada por uma
secdo de destilagdo ou em um evaporador parcial que alimenta uma coluna de
destilagdo ou mediante a combinagdo de uma extragdo liquido/liquido por um
solvente, uma reevaporagdo do solvente residual presente na corrente enriquecida
com glicerol e uma destilagdo do solvente enriquecido nos compostos extraidos.

Os éteres glicerol alquilicos e os alcoois sdo convertidos na fragdo
destilada ou reevaporada e o produto com base em glicerol purificado constitui o
residuo do tratamento de destilagdo ou reevaporagdo.

Os éteres glicerol alquilicos e os alcoois sdo geralmente
recuperados no solvente usado para a extracédo liquido/liquido e o produto com
base em glicerol purificado geralmente constitui o residuo da extragdo
liquido/liquido.

Quando o tratamento consiste de uma evaporagdo pelo menos
parcial do produto bruto, a temperatura da regido rica em glicerol € geralmente
pelo menos 0°C, muitas vezes pelo menos 80°C e freqlientemente pelo menos
100°C. Esta temperatura € geralmente pelo menos 280°C, muitas vezes no
maximo 250°C, e freqiientemente no maximo 200°C. A temperatura nas regioes
esgotadas de glicerol € geralmente pelo menos -20°C, preferivelmente pelo menos
-10°C e particularmente preferivel pelo menos 0°C. Esta temperatura € geralmente

no maximo igual a temperatura da regido enriquecida por glicerol, preferivelmente
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mais baixa em pelo menos 10°C nesta temperatura.

Quando o tratamento for realizado pela extragdo liquido/liquido, a
temperatura € geralmente maior do que ou igual a 20°C, preferivelmente maior do
que ou igual a 40°C, mais particularmente maior do que ou igual a 50°C. Esta
temperatura € geralmente menor do que ou igual a 200°C, preferivelmente menor
do que ou igual a 150°C e mais particularmente preferivel menor do que ou igual
a 120°C.

A pressdo no tratamento € geralmente pelo menos 0,001 mbar
absoluto. Esta pressdo € geralmente no maximo 1 bar, muitas vezes no maximo
0,5 bar, freqiientemente no maximo 0,3 bar e mais especificamente no maximo
0,25 bar. Quando o tratamento compreende um estagio de evaporagdo separado,
este é geralmente realizado em uma pressdo de menos do que 2 bar absoluto,
preferivelmente em uma pressdo de menos do que 1 bar absoluto, particularmente
preferivel em uma pressdo de menos do que 0,5 bar absoluto. E geralmente
realizado em uma pressdo de pelo menos 0,1 mbar, preferivelmente em uma
pressdo de pelo menos 0,2 mbar. Quando o estagio de evaporagdo for combinado
com uma destilagdo ou estagio de destilagdo fracionaria, é realizado em uma
pressdo pelo menos igual a pressio do estagio realizado na pressdo mais baixa,
preferivelmente em uma pressdo maior em pelo menos 10 mbar do que a pressio
do estagio realizado na pressio mais baixa. O estigio de reevaporagdo €
geralmente realizado em uma pressio de menos do que 5 bar absoluto,
preferivelmente de menos do que ou igual a 2 bar.

Nos tratamento de destilagdo, com ou sem reevaporagdo, a relagio
de refluxo é geralmente de pelo menos 1 %, muitas vezes de pelo menos 5 % e
freqiientemente de pelo menos 10 %. Esta relagdo de refluxo € no maximo 99 % e
muitas vezes no maximo de 50 %. O termo “relagdo de refluxo”, com relagdo a
uma destilagdo continua, é subentendido de significar a relagdo do rendimento da
fragdo vaporizada com a caldeira de recozer pelo rendimento do residuo.

O termo “relagdo de refluxo” com relagdo a uma destilagdo
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fracionaria, sob condi¢des de batelada, é compreendido de significar a relagdo da
quantidade vaporizada com respeito ao residuo final.

A proporgdo da fragdo destilada é geralmente no maximo 150
g/kg, freqiientemente no maximo 100 g/kg, do produto com base em glicerol
bruto.

A concentragdo evaporativa, cristaliza¢do evaporativa, destilagao,
destilagdo fracionaria, reevapora¢do ou extragdo liquido-liquido, pode ser
precedida ou seguida por uma operagdo de separagcdo da possivel fase separada
mencionada acima. Esta separagdo pode, por exemplo, ser uma separagdo por
sedimentagdo, uma centrifuga¢do, uma filtragdo uma adsor¢do ou uma troca de
ions. Quando for uma separa¢do por sedimentagdo, a operagdo pode ser
melhorada mediante a passagem através de um aglutinador. A operagdo de
adsorg¢do ¢ preferivelmente uma operagdo com adsorgdo em carvdo vegetal ativo.

ApOs o tratamento, um produto com base em glicerol purificado é
obtido compreendendo éteres glicerol alquilicos em uma quantidade geralmente
de menos do que ou igual a 5 g/lkg de produto purificado e metanol, propanol,
butanol, pentanol, hexanol, heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em
uma quantidade total geralmente de menos do que 1 g/kg de produto purificado.

A quantidade de éteres glicerol alquilicos € preferivelmente no
maximo 1,0 g/kg, mais preferivelmente no maximo 0,5 g/kg de produto
purificado, ainda mais preferivelmente no maximo 0,2 g/kg, ainda mais
preferivelmente no maximo 0,1 g/kg, e ainda preferivelmente no maximo 0,04
g/kg. Esta quantidade é mais particularmente preferivel no méaximo 0,01 g/kg e
muito particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg. Esta quantidade ¢
geralmente pelo menos 0,01 mg/kg.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres metilicos, a
quantidade de éteres glicerol metilicos apos o tratamento € preferivelmente no
maximo 1,0 g/kg, mais preferivelmente no maximo 0,5 g/kg de produto

purificado, ainda mais preferivelmente no maximo 0,2 g/kg, ainda mais
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preferivelmente no maximo 0,1 g/kg, e ainda preferivelmente no maximo 0,04
g/kg. Esta quantidade € mais particularmente preferivel no maximo 0,01 g/kg e
muito particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg. Esta quantidade ¢
geralmente pelo menos 0,01 mg/kg.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres etilicos, a
quantidade de éteres glicerol etilicos apds o tratamento € preferivelmente no
maximo 1,0 g/kg, mais preferivelmente no maximo 0,5 g/kg de produto
purificado, ainda mais preferivelmente no maximo 0,2 g/kg, ainda mais
preferivelmente no maximo 0,1 g/kg, e o mais preferivel no maximo 0,04 g/kg.
Esta quantidade € mais particularmente preferivel no maximo 0,01 g/kg e muito
particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg. Esta quantidade é geralmente
pelo menos 0,01 mg/kg.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres propilicos, a
quantidade de éteres glicerol propilicos apds o tratamento é preferivelmente no
maximo 1,0 g/kg, mais preferivelmente no méaximo 0,5 g/kg de produto
purificado, ainda mais preferivelmente no méximo 0,2 g/kg, ainda mais
preferivelmente no maximo 0,1 g/kg, e o mais preferivel no maximo 0,04 g/kg.
Esta quantidade € mais particularmente preferivel no maximo 0,01 g/kg e muito
particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg. Esta quantidade € geralmente
pelo menos 0,01 mg/kg.

Os éteres propilicos podem ser selecionados de éter n-propilico,
éter isopropilico e misturas destes, e sdo preferivelmente éteres isopropilicos.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres butilicos, a
quantidade de éteres glicerol butilicos apds o tratamento € preferivelmente no
maximo 1,0 g/kg, mais preferivelmente no maximo 0,5 g/kg de produto
purificado, ainda mais preferivelmente no maximo 0,2 g/kg, ainda mais
preferivelmente no maximo 0,1 g/kg, e o mais preferivel no maximo 0,04 g/kg.
Esta quantidade € mais particularmente preferivel no maximo 0,01 g/kg e muito

particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg. Esta quantidade é geralmente
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Os éteres butilicos podem ser selecionados de éter 1-butilico, éter

2-butilico, éter isobutilico, éter tercbutilico e quaisquer misturas de pelo menos
dois deles, preferivelmente de éteres isobutilicos e terc-butilicos.

A quantidade de metanol, etanol, propanol, butanol, pentanol,
hexanol, heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol apos o tratamento €
preferivelmente no maximo 0,1 g/kg de produto purificado, mais preferivelmente
no maximo 0,01 g/kg e muito particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres metilicos, a
quantidade total de metanol, etanol, propanol, butanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol apés o tratamento €
preferivelmente no maximo 0,1 g/kg de produto purificado, mais preferivelmente
no maximo 0,01 g/kg e muito particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres etilicos, a
quantidade total de metanol, etanol, propanol, butanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol apds o tratamento €
preferivelmente no maximo 0,1 g/kg de produto purificado, mais preferivelmente
no maximo 0,01 g/kg e muito particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg.

Quando os éteres glicerol alquilicos forem éteres propilicos, a
quantidade total de metanol, etanol, propanol, butanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol ap6és o tratamento €
preferivelmente no maximo 0,1 g/kg de produto purificado, mais preferivelmente

no maximo 0,01 g/kg e muito particularmente preferivel no maximo 0,001 g/kg.
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de 1-butanol, 2-butanol, isobutanol, terc-butanol e qualquer mistura de pelo menos
dois deles, e é preferivelmente isobutanol ou terc-butanol.
O tratamento também torna possivel reduzir o teor de agua e de
5  ésteres alquilicos do produto com base em glicerol bruto.
O teor de agua no produto com base em glicerol purificado ¢
geralmente de pelo menos 0,01 g/kg, muitas vezes de pelo menos 0,1 g/kg e
freqiientemente de pelo menos 0,5 g/kg. Este teor é geralmente de no maximo 1
g/kg, muitas vezes de no maximo 5 g/kg e freqiientemente de no maximo 1 g/kg.
10 O teor dos ésteres no produto com base em glicerol purificado ¢
geralmente de pelo menos 0,01 g/kg, muitas vezes de pelo menos 0,1 g/kg e
freqiientemente de pelo menos 0,5 g/kg. Este teor é geralmente de no maximo 10
g/kg, muitas vezes de no maximo 5 g/kg e freqiientemente de no maximo 1 g/kg.
A invengdo da mesma forma se refere a um produto com base em
15  glicerol purificado que compreende éteres glicerol alquilicos em uma quantidade

de 0,01 mg/kg a 1 g/kg de produto purificado, preferivelmente de 10 mg/kg a 500
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glicerol purificado que é reagido com um agente de clorag3o.

Os éteres glicerol alquilicos sdo preferivelmente éteres metilicos
ou éteres etilicos, mais preferivelmente éteres metilicos.

A invengdo também se refere a um processo para a fabricagdo de
epicloroidrina, compreendendo o processo para a fabricagdo de dicloropropanol
em que o produto com base em glicerol purificado € reagido com um agente de
cloragéo, seguido por um processo para a desidrocloragio de dicloropropanol.

O produto com base em glicerol bruto no processo para a
fabricagdo de dicloropropanol de acordo com a invengdo pode ser obtido partindo
de matérias primas fosseis ou partindo de matérias primas renovaveis,
preferivelmente partindo de matérias primas renovaveis, como descrito na WO
2005/054167 da SOLVAY SA, cujo contetido € aqui incorporado por referéncia, e
especialmente as passagens da pagina 1, linha 26 até a pagina 4, linha 2, e como
descrito na WO 2006/100312 da SOLVAY SA, cujo contetido € aqui incorporado
por referéncia, e especialmente as passagens da pagina 3, linha 29, até a pagina 5,
linha 24.

No processo para a preparacdo de dicloropropanol de acordo com
a invencdo, o glicerol pode ter um teor de metal alcalino e/ou metal terroso
alcalino como descrito na WO 2006/100315 da SOLVAY SA, cujo conteudo €
aqui incorporado por referéncia, e especialmente as passagens da pagina 7, linha
11, até a pagina 9, linha 10.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invengdo, o glicerol pode conter elementos diferentes de metais alcalinos e
metais terrosos alcalinos como descrito na WO 2006/100319 da SOLVAY SA,
cujo conteudo € aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da
pagina 2, linha 3 até 8, e da pagina 6, linha 20, até a pagina 9, linha 14.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invengdo, o glicerol contém geralmente uma quantidade de compostos pesados

diferentes de glicerol e cuja temperatura de ebulicdo sob uma pressdo de 1 bar
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absoluto é pelo menos 15°C maior do que a temperatura de ebuli¢do do
dicloropropanol como descrito na WO 2006/100319 da SOLVAY SA, cujo
conteudo € aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina
9, linha 15, até a pagina 10, linha 15.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invencdo o agente de cloragdo geralmente compreende cloreto de hidrogénio. O
cloreto de hidrogénio pode ser cloreto de hidrogénio gasoso, opcionalmente
anidrico, uma solugdo de cloreto de hidrogénio aquoso ou uma mistura dos dois.

O agente de cloragdo pode se originar pelo menos parcialmente de
um processo para a fabricagdo de cloreto de vinila e/ou de diisocianato de 4,4-
metilenodifenila e/ou para a pirdlise de compostos orgénicos clorados e/ou para a
decapagem dos metais e/ou para a producdo de dicloropropanol mediante a
hipocloragdo de cloreto de alila e/ou ser gerado in situ no meio de reagdo partindo
de um éacido inorgénico e de um cloreto de metal, tal como descrito no Pedido
WO 2005/054167 em nome de SOLVAY SA, cujo conteudo é aqui incorporado
por referéncia, especialmente as passagens da pagina 4, linha 32, até a pagina 5,
linha 18.

O agente de cloragdo pode se originar pelo menos parcialmente de
um processo para a fabricagdo de cloreto de alila e/ou um processo para a
fabricagdo de clorometanos e/ou de um processo de clorélise e/ou de um processo
para a oxidag¢do de compostos clorados em uma temperatura de mais do que ou
igual a 800°C, tal como descrito no Pedido WO 2006/106153 em nome de
SOLVAY SA, cujo conteudo € aqui incorporado por referéncia, especialmente as
passagens da pagina 2, linha 10, até a pagina 3, linha 20.

O agente de cloragdo também pode se originar pelo menos
parcialmente de um processo para a fabricagéo de silica mediante a decomposi¢do
de clorossilano, tal como descrito em Ullmann’s Encyclopedia of Industrial
Chemistry, Fifth Completely Revised Edition, Volume A 23: Refractory Ceramics
to Silicon Carbide, 1993, pages 635-636. O cloreto de hidrogénio € fornecido
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neste caso geralmente na forma de uma solug¢io aquosa de cloreto de hidrogénio.

O agente de cloragdo também pode se originar pelo menos
parcialmente de um processo para a fabricagdo de cloreto de hidrogénio pela
sintese direta partindo de cloro e hidrogénio, tal como descrito em Ullmann’s
Encyclopedia of Industrial Chemistry, Fifth Completely Revised Edition, Volume
A 13: High-Performance Fibers to Imidazole and Derivatives, 1989, pages 289. O
cloreto de hidrogénio é fornecido neste caso geralmente na forma de um gas ou de
um gas liquefeito ou de uma solugdo aquosa. Neste processo para a fabricag@o de
cloreto de hidrogénio, o cloro e hidrogénio podem se originar de qualquer
processo. O cloro e hidrogénio preferivelmente se originam pelo menos
parcialmente de um processo para a eletrOlise de uma salmoura, mais
preferivelmente de uma salmoura predominantemente compreendendo cloreto de
sodio, cloreto de potassio ou uma mistura dos dois e particularmente preferivel de
uma salmoura predominantemente compreendendo cloreto de sodio. O processo
de eletrolise pode ser um processo de eletrdlise de diafragma ou membrana de
mercurio.

O agente de cloragdo também pode se originar pelo menos
parcialmente de um processo de troca de cloro/fliior nos compostos orgénicos, tais
como 0s processos para a fabrica¢do de clorofluoroidrocarbonos (HPFCs) e/ou de
hidrofluorocarbonos (HFCs). Este agente de cloragdo pode estar na forma de gas
ou na forma de uma solugio aquosa. Uma descri¢do de processos par a fabricagdo
de H(C)FCs pode ser observada no trabalho de referéncia Ullmann’s
Encyclopedia of Industrial Chemistry, Fifth Completely Revised Edition, Volume
A 11: Fibers, 5. Synthetic Inorganic, to Formaldehyde, 1988, pages 354-360.
Preferéncia é dada entre estes processos para os processos para a fabricagdo de
HFC-134a, HFC-152a, CFC-11, CFC-12, HFC-32, HCFC-142b, HCFC-141b e
HFC-143a. O cloreto de hidrogénio resultante destes processos geralmente
apresenta um teor de fluoreto de hidrogénio no cloreto de hidrogénio de menos do

que ou igual a 200 mg/kg, preferivelmente de menos do que ou igual a 50 mg/kg e
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muito preferivelmente de menos do que ou igual a 10 mg/kg. Sem desejar ser
restrito por qualquer uma explicagdo tedrica, acredita-se que um teor
excessivamente elevado de fluoreto de hidrogénio no cloreto de hidrogénio usado
como material de partida resultaria na corrosfio rapida dos materiais geralmente
usados no equipamento par a produgio de dicloropropanol a partir do glicerol, tal
como o esmalte do ago esmaltado, por exemplo.

A invengio também se refere a um processo para a fabricag¢do de
dicloropropanol a partir de glicerol, de acordo com que o glicerol obtido pelo
processo para a purificagdo do produto com base em glicerol bruto descrito acima
é submetido a uma reacio com um agente de cloragdo que compreende cloreto de
hidrogénio que foi obtido pelo menos parcialmente em um processo para a
fabricacdo de silica mediante a decomposi¢do de clorossilano e/ou em um
processo para a fabricagfio de cloreto de hidrogénio pela sintese direta partindo de
cloro e hidrogénio e/ou em um processo de troca de cloro/fllior nos compostos
organicos.

A invenc¢do da mesma forma diz respeito a um processo para a
fabricagdo de dicloropropanol de acordo com que o glicerol € submetido a uma
reacdo com um agente de cloragdo compreendendo cloreto de hidrogénio que foi
obtidos pelo menos parcialmente em um processo para a fabricagdo de silica
mediante a decomposic¢io de clorossilano e/ou em um processo para a fabricagéo
de cloreto de hidrogénio pela sintese direta partindo de cloro e hidrogénio e/ou em
um processo de troca de cloro/flior nos compostos organicos.

A invengdo também se refere a um agente de cloragdo que
compreende cloreto de hidrogénio e no maximo 200 mg/kg de fluoreto de
hidrogénio per kg de cloreto de hidrogénio.

Este agente de cloragdo pode ser obtido em um processo de troca
de cloro/fltior nos compostos organicos, tais como os processos para a fabricagdo
de clorofluoroidrocarbonos (HCFCs) e/ou de hidrofluorocarbonos (HFCs).

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
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a invencdo, a rea¢io de glicerol com o agente de cloragdo pode ser realizada em
um reator como descrito no pedidko WO 2005/054167 da SOLVAY SA, cujo
contetido é aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina
6, linha 3 até a linha 23.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invengdo, a reagdo de glicerila com o agente de cloragdo pode ser realizada no
mecanismo que € produzido coberto com materiais que sdo resistentes aos agentes
de cloragdo, como descrito na patente WO 2006/100317 de SOLVAY SA, cujo
contetdo € aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina
2, linha 29, até a pagina 3, linha 7, e da pagina 23, linha 22, até a pagina 27, linha
25.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invengdo, a reacdo de glicerol com o agente de cloragdo pode ser realizada em
um meio de reagdo como descrito na WO 2006/106154 de SOLVAY SA, cujo
contetdo ¢ aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina
14, linha 15, até a pagina 17, linha 10.

No processo para a preparaggo de dicloropropanol de acordo com
a invencdo, a reagdio de glicerol e o agente de cloragdo pode ser realizada na
presenca de um catalisador como descrito na WO 2005/054167 de SOLVAY SA,
cujo contetdo € aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da
pagina 6, linha 24, até a pagina 7, linha 35.

Mengio ¢ feita particularmente de um catalisador com base em
um 4cido carboxilico ou em um derivado de acido carboxilico tendo um ponto de
ebulicdio atmosférico de mais do que ou igual a 200°C, especialmente acido
adipico e derivados de acido adipico.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invencdo, a reagdo de glicerol e o agente de clorag@o pode ser realizada em uma
concentracio, temperatura e pressio de catalisador e pelos tempos de permanéncia

como descrito na WO 2005/054167 de SOLVAY SA, cujo conteido € aqui
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incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina 8, linha 1, até a
pagina 10, linha 10.

Mengéo é feita particularmente de um temperatura de pelo menos
20°C e ndo mais do que 160°C, de uma pressio de pelo menos 0,3 bar e ndo mais
do que 100 bar e de um tempo de permanéncia de pelo menos 1 h e nio mais do
que 50 h.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a inveng¢do, a reacgdo de glicerol e o agente de cloragdo pode ser realizada como
descrito na WO 2007/054505 de SOLVAY SA, cujo conteudo é aqui incorporado
por referéncia, especialmente as passagens da pagina 1, linha 24 até 31, e da
pagina 2, linha 24, até a pagina 6, linha 18. O glicerol é preferivelmente reagido
com um agente de cloracdo que compreende 4cido cloridrico em um meio liquido
em equilibrio com uma fase vapor e em que a condensagdo de uma fragdo que
apresenta a composi¢cdo da fase vapor € impedida. No processo, o meio liquido
estd em um recipiente, e esta em equilibrio com uma fase vapor e pelo menos uma
parte da parede interna do recipiente que esta acima do nivel do meio liquido no
recipiente ¢ mantido em uma temperatura mais baixa do que 120°C ou em uma
temperatura pelo menos 1°C mais elevada do que a temperatura de condensagio
da fase vapor e/ou esta escoando com um liquido.

A reagdo de cloragdo pode ser realizada na presenga de um
solvente.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invencdo, a reagdo de glicerol com o agente de cloragdo pode ser realizada na
presenga de um solvente como descrito na WO 2005/054167 de SOLVAY SA,
cujo contetido € aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da
pagina 11, linha 12 até a linha 36.

No processo para preparagdo de dicloropropanol de acordo com a
invengdo, a reagdo de glicerol e o agente de cloragdo pode ser realizada na

presenca de uma fase liquida que compreende compostos pesados diferentes de
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glicerol, como descrito na WO 2006/100316 de SOLVAY SA, cujo conteudo €
aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina 2, linha 18
até 20, e da pagina 15, linha 32, até a pagina 17, linha 33.

A reagdo de cloragdo € preferivelmente realizada em um meio de
reagdo liquido, como descrito na WO 2006/100319 de SOLVAY SA, cujo
conteudo € aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina
2, linha 3 a 8, e da pagina 17, linha 12, até a pagina 19, linha 9.

No processo de acordo com a invengdo, a separagdo do
dicloropropanol e dos outros compostos da mistura de reagdo pode ser realizada
de acordo com os métodos como descritos na WO 2005/054167 de SOLVAY SA,
cujo conteudo € aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da
pagina 12, linha 1, até a pagina 17, linha 20.

Particula mengdo é feita da separagdo pela destilagdo azeotropica
de uma mistura de agua/dicloropropanol/agente de cloragdo sob condi¢des que
minimizam as perdas de agente de cloragdo, seguido pelo isolamento do
dicloropropanol por decantagéo.

No processo para a preparac¢do de dicloropropanol de acordo com
a invengdo, o isolamento do dicloropropanol e dos outros compostos da mistura de
reagdo de cloragdo de glicerol pode ser realizado de acordo com os métodos do
tipo descrito na WO 2006/100312 de SOLVAY SA, cujo conteiido € aqui
incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina 2, linha 3 a 10,
da pagina 20, linha 28, até a pagina 25, linha 2, e da pagina 25, linha 21, até a
pagina 28, linha 20.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invencgdo, a separa¢do do dicloropropanol e dos outros compostos da mistura de
reagdo a partir de cloragdo de glicerol pode ser realizada de acordo com os
métodos descritos na WO 2006/100313 de SOLVAY SA, cujo conteudo ¢ aqui
incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina 2, linha 1 a

linha 13, e da pagina 21, linha 13, até a pagina 25, linha 25.
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a invengdo, a separagdo do dicloropropanol e dos outros compostos da mistura de
reacdo a partir de cloragdo de glicerol pode ser realizada de acordo com os
métodos descritos na WO 2006/100314 de SOLVAY SA, cujo conteudo € aqui
incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina 2, linha 6 a 31, ¢
da pagina 18, linha 33, até a pagina 22, linha 29.

No processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com
a invencgdo, a separagdo do dicloropropanol e dos outros compostos da mistura de
reagdo a partir de cloracdo de glicerol, pode ser realizada de acordo com os
métodos descritos na WO 2006/100320 de SOLVAY SA, cujo contetdo é aqui
incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina 1, linha 30, até a
pagina 2, linha 12, e da pagina 6, linha 25, até a pagina 10, linha 28.

No processo para a preparac¢do de dicloropropanol de acordo com
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de SOLVAY SA, cujo contetido é aqui incorporado por referéncia, especialmente
as passagens da pagina 2, linha 22 a 25, da pagina 22, linha 8, até a pagina 23,
linha 35.

O dicloropropanol formado pode ser separado dos outros
constituintes do meio de reagdo por qualquer tratamento de separagdo, por
exemplo, mediante destila¢do, reevaporagio, extra¢do ou adsor¢do. Apos este
tratamento, os outros constituintes do meio de reagdo podem ser submetidos aos
tratamentos de separagdo adicionais, tais como, por exemplo, uma filtragdo, onde
os sais de 4cido graxo podem ser separados.

Quando o tratamento de separagdo for uma destilagdo e quando
um produto com base em glicerol bruto de acordo com a invengio for usado para
a fabricacdo de dicloropropanol, o dicloropropanol separado pode ser
contaminado por varios isémeros de cloroalcoxipropanol ou de dialcoxipropanol.
Os is6émeros de cloroalcoxipropanol ou dialcoxipropanol sdo preferivelmente
aqueles para os quais o grupo de alcoxi € selecionado dos grupos de metoxi, etoxi,
propoxi, butdxi, pentoxi, hexdxi, heptdxi e octdxi, preferivelmente dos grupos de
metoxi, etoxi, propoxi e butdxi, mais preferivelmente dos grupos de metdxi e
etoxi. O grupo de alcoxi € muito particularmente preferivel o grupo de metoxi. O
grupo de propoxi € selecionado do grupo de n-propdxi, isopropdxi e mistura
destes, e € preferivelmente um grupo de isopropoxi. O grupo de butdxi €
selecionado do grupo de 1-butdxi, 2-butdxi, isobutdxi, terc-butdxi, e misturas de
pelo menos dois deles, é preferivelmente um grupo de isobutéxi ou tercbutéxi. O
tratamento do produto com base em glicerol bruto de acordo com a invengdo
apresenta a vantagem de redugdo da contaminag¢do do dicloropropanol por estes
isdmeros.

Finalmente, a invengdo se refere a um processo para a fabricagéo
de epicloroidrina compreendendo o processo para a fabricagdo de dicloropropanol
partindo de glicerol em que um produto com base em glicerol bruto ¢ submetido a

pelo menos um tratamento, opcionalmente sob pressao reduzida, de concentracdo
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evaporativa, de cristaliza¢dio evaporativa, de destilagdo, de destilagdo fracionaria,
de reevaporagdo ou de extragdo liquido-liquido de modo a reduzir o teor de éteres
glicerol alquilicos e obter um produto com base em glicerol purificado que ¢é
reagido com um agente de cloragdo, seguido por um processo para a
desidrocloragdo de dicloropropanol.

Quando o dicloropropanol for contaminado por vérios isémeros
de cloroalcoxipropanol, a epicloroidrina pode ser contaminada por éteres alquil
glicidilicos. Os éteres alquil glicidilicos sdo preferivelmente aqueles para os quais
o grupo de alquila € selecionado dos grupos de metila, etila, propila, butila,
pentila, hexila, heptila e octila, preferivelmente dos grupos de metila, etila, propila
e butila, mais preferivelmente dos grupos de metila e etila. O grupo de alquila é
muito particularmente preferivel o grupo de metila. O grupo de propila é
selecionado de n-propila, grupo de isopropila e misturas destes, e é
preferivelmente um grupo de isopropila. O grupo de butila é selecionado do grupo
de 1-butila, 2-butila, isobutila, terc-butila, e misturas de pelo menos dois deles, e €
preferivelmente um grupo de isobutila ou terc-butila. A contaminagdo pode ser
reduzida mediante o uso de um dicloropropanol fabricado a partir do produto com
base em glicerol purificado de acordo com a invengdo. Estes éteres alquil
glicidilicos apresentam pontos de ebuligdo muito préximos daqueles da
epicloroidrina e sdo, por esta razdo, muito dificil de separa-los.

No processo para a preparagdo de epicloroidrina de acordo com a
invengdo, o dicloropropanol pode ser submetido a uma reagfo de desidrocloragio
como descrito na WO 2005/054167 cujo contetido é aqui incorporado por
referéncia, especialmente as passagens da pagina 19, linha 15, até a pagina 22,
linha 30 e WO 2006/100311, da SOLVAY SA, cujo contetido € aqui incorporado
por referéncia, especialmente as passagens da pagina 2, linha 22, e da pagina 22,
linha 27, até a pagina 23, linha 32.

A desidrocloragdo de dicloropropanol também pode ser realizada

como descrito na WO 2006/100318 de SOLVAY SA, cujo conteudo é aqui
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incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina 2, linha 23 a 28,
e da pagina 24, linha 17, até a pagina 32, linha 3.

O processo para a preparagdo de dicloropropanol de acordo com a
invencdo, pode ser integrado dentro de um plano global para a preparagdo de
epocloroidrina, como descrito na WO 2006/106155 de SOLVAY SA, cujo
contetido é aqui incorporado por referéncia, especialmente as passagens da pagina
2, linha 26, até a pagina 31, e da pagina 21, linha 18, até a pagina 23, linha 6.

Por ultimo, a invengdo diz respeito a um processo para a
fabricagdo de resinas de ep6xi compreendendo um processo para a fabricag@o de
epicloroidrina mediante a desidrocloragdo de dicloropropanol, obtido mediante a
clora¢do de um produto com base em glicerol purificado, em que a epicloroidrina
é submetida a uma rea¢dio com um composto contendo pelo menos dois dtomos de
hidrogénio ativos. Estes compostos incluem compostos polifendlicos, mono- e
diaminas, amino fendis, imidas e amidas heterociclicas, didis e poliéis aliféticos, e
acidos graxos diméricos.

Os exemplos abaixo sdo destinados para ilustrar a invengdo sem,
no entanto, limita-la.

Exemplo 1

Um glicerol bruto resultante da fabricagdo de biodiesel por um
processo para a transesterificagdo de Oleo de semente de colza em metanol na
presenca de um catalisador heterogéneo e operado sob condigdes tais que os cteres
de glicerol tm se formado e ndo foram separados do glicerol, foi obtido. Tais
condi¢des sdo, por exemplo, o uso de um catalisador heterogéneo acidico, a
presenca de compostos acidicos, por exemplo, acidos carboxilicos no oleo de
colza, uma temperatura elevada de transesterificagdo e um tempo de permanéncia
longo da mistura metanol/6leo de soja no catalisador. O glicerol bruto foi
destilado sob pressdo. A operagdo foi realizada em uma disposi¢do composta de
um frasco de fundo redondo equipado com uma cavidade tendo um par térmico,

com uma barra magnética para a agitagdo, com uma ponta de destilagdo com uma
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cavidade tendo um par térmico, com um condensador de refluxo lateral esfriado
par 0°C e com um frasco de fundo redondo para coletar o evaporado. Os
compostos ndo coletados no frasco de fundo redondo foram condensados em um
coletor esfriado para -78°C. A 4gua e o metanol foram destilados a principio sob
uma pressao reduzida de 9 torr em temperatura ambiente. As fragdes enriquecidas
em éteres glicerol metilicos foram subseqiientemente coletadas em uma pressio
constante de 3 torr com um ponto de ebuli¢do da mistura de 159 a 160°C e uma
temperatura de vapor medida de 151 a 155°C. Trés fra¢des destiladas foram
coletadas. Os teores de varios compostos do glicerol bruto (produto com base em
glicerol bruto), das fragdes coletadas, do coletor e do residuo de destilagcdo
(produto com base em glicerol purificado) sdo fornecidos na Tabela 1 abaixo.

Tabela 1

Emduto " eracio 1 [Fracao2 Fragio3 |Coletor Produto com base
glaisoirecﬁlbruto ragdo ragdo oleto em glicerol purificado
Quantidade (in g) 100,09 4,00 3,78 5,02 1,98 83,26
Constituintes (in 1/kg)
[Metanol 2,4 0,006 0,009 0,035 0,008
[Etanol 0,014
[Propanol 0,016
[Etileno glicol 0,22 2,2 0,22 0,088 5,4 0,02
IPropileno glicol 0,14 0,85 0,056 0,024 10
Isomeros de 2 metoxipropanodiol 11,3 176 36 11,7 36,7 0,9
Glicerol 965 744 957 981 37 992
IMonoacetato de glicerol 0,35 14 1,1 0,71 0,12 0,21
Isdmeros de 3 diglicerol 2.8 0,01 0,096 1,1 34
[Oleato (.:le metila + linoleato 68 78 1.8 0,04 <0,001
de metila
Monooleato de glicerol + 39 11 092 1.8 22
imonolinoleato de glicerol
|Agua 6,8 1.4 0,4 0,5 0,2

Exemplo 2
Um glicerol bruto resultante da fabricagdo de biodiesel por um

processo para a transesterificagdo de oleo de semente de colza em metanol na
presenga de um catalisador heterogéneo e operado sob condi¢des tais que os éteres
de glicerol tém se formado e ndo foram separados do glicerol, foi obtido. Tais
condi¢des sdo, por exemplo, o uso de um catalisador heterogéneo acidico, a
presenca de compostos acidicos, por exemplo, acidos carboxilicos no dleo de

colza, uma temperatura elevada de transesterificagdo e um tempo de permanéncia
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longo da mistura metanol/6leo de soja no catalisador. Este glicerol bruto foi
tratado com vapor sob pressdo reduzida. A operagdo foi realizada em uma
disposi¢do composta de um frasco de fundo redondo equipado com uma cavidade
tendo um par térmico, com uma barra magnética para a agitacio, com um tubo de
imers3o para a inje¢do de vapor, com uma ponta de destilacio com uma cavidade
tendo par térmico, com um condensador de refluxo lateral esfriado para 0°C e
com um frasco de fundo redondo para a coleta do evaporado. Os compostos ndo
coletados no frasco de fundo redondo foram condensados em um coletor esfriado
para -78°C. O vapor a 140°C (33,19 g) foi injetado em 63 minutos. O condensado
foi coletado sob uma pressdo constante de 26 torr com um ponto de ebulicdo da
mistura de 127 a 139°C e uma temperatura de vapor medida de 91 a 97°C. Os
teores de varios compostos do glicerol bruto (produto com base em glicerol bruto)
e do residuo de reevaporagdo (produto com base em glicerol purificado) sdo

fornecidos na seguinte Tabela 2.

Tabela 2
iProduto  com{Produto com base
base emlem glicerol purificado
glicerol bruto

Quantidade (in g) 148,6 141,64

Constituintes (in gikg)

Agua 6,8 4.9

Metanol 2,4 0,017

[Etanol 0,014 <0,005

[Propanol 0,016 <0,005

[Etileno glicol 0,22 0,03

Propileno glicol 0,14 <:0,001

Isdbmeros de 2 metoxipropanodiol 11 3,9

Glicerol IMC(960-965) MC (994)

Monoacetato de glicerol 0,35 0,37

Isbmeros de 3 diglicerol 2,8 2,9

Oleato de metila + linoleato de metila 6,8 <0,001

Monooleato de glicerol + monolinoleato de glicerol 3.9 1,7
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REIVINDICACOES

1. Produto com base em glicerol bruto, caracterizado pelo fato de

que compreende éteres glicerol alquilicos em uma quantidade de 0,001 a 100 g/kg
de produto bruto.

2. Produto de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo

fato de que os éteres glicerol alquilicos sdo mono-, di- e/ou triéteres de glicerol, os
grupos de alquila dos quais sdo selecionados independentemente a partir dos
grupos de metila, etila, propila, butila, pentila, hexila, heptila e octila.

3. Produto de acordo com a reivindicagédo 2, caracterizado pelo

fato de que os éteres de glicerol sdo éteres glicerol monometilicos e/ou
monoetilicos.
4. Produto de acordo com qualquer uma das reivindicagdes de 1 a

3, caracterizado pelo fato de que apresenta um ou mais dos seguintes aspectos:

e os éteres glicerol alquilicos sdo éteres metilicos

e compreende metanol em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de
produto bruto

e compreende etanol, propanol, butanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em uma quantidade total de
0,01 a 2 g/kg de produto bruto

e 0s éteres glicerol alquilicos séo éteres etilicos

e compreende etanol em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de
produto bruto

e compreende metanol, propanol, butanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em uma quantidade total de
0,01 a 2 g/kg de produto bruto

e os éteres glicerol alquilicos sdo éteres propilicos

e compreende propanol em uma quantidade de 0,1 a 20 g/kg de
produto bruto

e compreende metanol, etanol, butanol, pentanol, hexanol,
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heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em uma quantidade total de
0,01 a 2 g/kg de produto bruto.
5. Processo para a purificagdo do produto com base em glicerol

bruto de acordo com qualquer uma das reivindicagdes de 1 a 4, caracterizado pelo

fato de que o produto bruto é submetido a pelo menos um tratamento,
opcionalmente sob pressdo reduzida, de concentragido evaporativa, de cristalizagdo
evaporativa, de destilagdo, de destilagdo funcional, de reevaporagdo ou de
extracdo liquido-liquido.

6. Processo de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado pelo

fato de que um produto com base em glicerol purificado € obtido o qual
compreende éteres glicerol alquilicos em uma quantidade de menos do que 5 g/kg
de produto purificado e metanol, etanol, propanol, butanol, pentanol, hexanol,
heptanol, octanol, etileno glicol e propileno glicol em uma quantidade total de
menos do que 1 g/kg de produto purificado.

7. Processo de acordo com a reivindicagdo 6, caracterizado pelo

fato de que os éteres glicerol alquilicos sdo selecionados de éteres glicerol
metilicos, éteres glicerol etilicos, éteres glicerol propilicos, éteres glicerol butilicos
e quaisquer misturas de pelo menos dois deles.

8. Processo de acordo com a reivindicagdo 7, caracterizado pelo

fato de que um produto com base em glicerol purificado é obtido, apresentando
um ou mais dos seguintes aspectos:

e compreende éteres glicerol metilicos em uma quantidade de
menos do que 5 g/kg de produto purificado

e compreende éteres glicerol etilicos em uma quantidade de
menos do que 5 g/kg de produto purificado

e compreende éteres glicerol propilicos em uma quantidade de
menos do que 5 g/kg de produto purificado

e compreende metanol, etanol, propanol, butanol, etileno glicol e

propileno glicol em uma quantidade total de menos do que 1 g/kg de produto
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purificado.
9. Processo para a fabricagdo de dicloropropanol partindo de

glicerol, caracterizado pelo fato de que um produto com base em glicerol bruto de

acordo com qualquer uma das reivindica¢bes de 1 a 4 é submetido a pelo menos
um tratamento, opcionalmente sob pressdo reduzida, de concentragdo evaporativa,
de cristalizagdo evaporativa, de destilagdo, de destilacio fracionaria, de
reevaporagdo ou de extragdo liquido-liquido, de modo a reduzir o teor de éteres
glicerol alquilicos e obter um produto purificado que € reagido com um agente de
cloragio.

10. Processo de acordo com a reivindicagdo 9, caracterizado pelo

fato de que os éteres alquilicos sdo éteres metilicos ou éteres etilicos,
preferivelmente éteres metilicos.

11. Processo para a fabricagdo de epocloroidrina, caracterizado

pelo fato de que compreende o processo de acordo com a reivindicagdo 9 ou 10
seguido por um processo para a desidrocloragéo de dicloropropanol.

12. Processo para a fabricagédo de resinas de epoxi, caracterizado

pelo fato de que compreende o processo para a fabricagdo de epicloroidrina de
acordo com a reivindicagdo 11, seguido por um processo em que a epicloroidrina
¢ submetida a uma reagdo com um composto contendo pelo menos dois atomos de

hidrogénio ativos.

13. Processo para a fabricagdo de dicloropropanol, caracterizado
pelo fato de que compreende o processo para a purificagdo do produto com base
em glicerol bruto de acordo com qualquer uma das reivindicagdes de 5 a 8,
submetendo o glicerol assim obtido a uma reagdo com um agente de cloragdo

compreendendo cloreto de hidrogénio que foi obtido pelo menos parcialmente em

um processo para a fabricagdo de silica mediante a decomposi¢édo de clorossilano

e/ou em um processo para a fabrica¢do de cloreto de hidrogénio pela sintese direta
partindo de cloro e hidrogénio e/ou em um processo de troca de cloro/flor nos

compostos organicos.




10

15

4

14. Processo de acordo com a reivindicagdo 13, caracterizado pelo

fato de que o cloro e o hidrogénio foram obtidos pelo menos parcialmente em um
processo para a eletrolise de uma salmoura.
15. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 13

ou 14, caracterizado pelo fato de que o agente de cloragdo, compreende cloreto de

hidrogénio e no maximo 200 mg de fluoreto de hidrogénio per kg de cloreto de
hidrogénio.

16. Processo para a fabricagdo de dicloropropanol, caracterizado

pelo fato de que o glicerol € submetido a uma reagdo com um agente de cloragio
compreendendo cloreto de hidrogénio que foi obtido pelo menos parcialmente:

a) em um processo para a fabricagdo de silica mediante a
decomposig¢io de clorossilano, e/ou

b) em um processo para a fabricagdo de cloreto de hidrogénio pela
sintese direta partindo de cloro e hidrogénio, e/ou

c) em um processo de troca de cloro/flior nos compostos

organicos.
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RESUMO
“PRODUTO COM BASE EM GLICEROL BRUTO, E, PROCESSOS PARA A
PURIFICACAO DO PRODUTO COM BASE EM GLICEROL BRUTO, PARA
A FABRICACAO DE DICLOROPROPANOL PARTINDO DE GLICEROL,
PARA A FABRICACAO DE EPOCLOROIDRINA, PARA A FABRICACAO
DE RESINAS DE EPOXI, E, PARA A FABRICACAO DE
DICLOROPROPANOL”

A invengdo refere-se a um produto com base em glicerol bruto
que compreende éteres glicerol alquilicos, a um processo de purifica¢do
compreendendo um tratamento de concentra¢do evaporativa, de cristalizagio
evaporativa, de destilagdo fracionaria, de revaporizag¢do, ou de extragdo liquido-

liquido e ao uso do produto purificado na fabricag¢do de dicloropropanol.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	ABSTRACT

