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Bl presente invento se refiere a mejoras

en y e procedimientos pare la produccidén de fenoles y

cetones, por la descomposicidn éclds de peroxidos obteni-
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dos por la oxidecién, por medio de oxigenc molecular, de
derivados bencenicos en los cuasles los sugtituyentes son
uno o mes grupos slcohilo, sl menos uno de loe cuasles
tiene un stomo de carbono terciario en la posicidn alfa
con el asnille benceénico. Lz expresidén "peréxidos™ me use
en términos gemsrales pare oubrir tanto los hidreperdxidos
como loe perdxidoa. .

De acuerdo con el presente invento, el pro-
cedimiente para la prodnccidn de fenoles y cetonas compren-
de czlentar los perdxzidos de derivados bencénicos en los
cuales los sustituyentes son uno ¢ mss grupos aloshilo, al
menos uno de los ocusles tiens un dtomo de carbonc terciario
en la posicidn &lfe con el anille bencénice, con €cido pare

descomponer los pexréxidos, y recupsrar los fenoles y com=

puestos carbon{licos as{ producidos.,

Adecvuadamente, el precedimiento del presente
invento se realiza por oxidacidén en la fase 1lfguids de de-
rivedos bencénlcos en los cuzles los austituyentes son al
menes un grupo aloohilo, y uno de los cuales tiens un €to-
mo de carbone terciarie en la posicidn alfa con el anillo
bencénico, por ox{geno molecular para producir un peréxi-
do de los mismos, efectuendo la oxidacién sclamente en tal
medids gue la mezcla de reaccidn ligulda resultente con-
tenga uns oanti&é.d sustanclal de alcohil bsnceno insaltera-
de, heoclendo reaccliomar & elevada temperatura ls mezcle
de reaccidn 1l{quide resuliante en 'Infim contacto ocon g€of-

do haste que dicho psréxide contenide en ells estd descom-
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pueste precticamente por completo y recupsrar los compues-
tos fendélicos msf produo:ldosv.
le oxidscidén de dichos derivedos bencénicos
se realiza solamente en tal medlda que gquede inslterasda
6 une cantided sustenclel del meterial de mertide, asf{, ha
resultado ventajoso, cuando se usa isopropil bencenmo como
meterial de partide, detener la oxidecidn despuéds de que
. como 1¢ a aproximadamente 50% del isopropil bencenc iniciel
he sldo convertido en el perdxide oorzesponaiente'. 4l aumen-
10 tar la propoioidn de perdxido en la mezcla de reaccidn meEs
elld del lf{mite supsrior antes indicado, el rendimiento
de la oxidacidn comienze & decrecer y 6l procedimignto re-
sulte mencs ecomdmico,
Iz congentracicn minima del perdxide en el
‘ 18 =alcokil benceno no reacoionado viens dada por razones €00~
némiocaa, al paso qus la oconcentracidn medxima depeide de
congslderaciones de seguridad, puesto gue una concentra-
olén de perdxide demasiedc elevada podrfa originar explo- .
. alones, |
20 Je oxidascidn del slcohil benceno pueds lle-
varse & cabo haclendo peser ox{geno moleonler a traves
del alcohil benceno calentado en pressnciza 0 ausencia de
disolventes inertes, Teles disolventes son, por ejemplo,
tolveno y x:llol‘.
¢ 85 Un método altermmtive de reslizar la exide~
cién de dicho alcohil bencene comprende efectuar la oxida-

cldn en una dlspersidn o emulsidn de aceite en agma & tem-
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peratura elevadsa, ventajosamente en presenéia de agentes
emmlgentes teles como estearato sddice, ¢ ricincleato sé-
dico, que facilitan la formacién de la fzse aceite en el
egua y mejoran la dispersidén o emulsificacidn de le misme,
Is descompcsicidn de los percompuestos es
efectuada adecnadamente tretando la mezcla de reeccidn re-
sultente de la operacién de oxidacidén con dofdos, le ecusl
puede realizarse be jo pfesMn‘. Como dcidos para efectuar
la descomposicidén puede usarse curlguier dcide gne, en lag
condiciones del procedimiente, ses indiferente a2l efacte
oxidante de los compuestos de la mezcla de reaccidn; los
dcidos edecuados incluyen el sulfhrice, el fosfdrice, el
clorh{drice o dotdos crgenicos tales como el soétiocs, ¥
deidos erilsulfonicos tales como el gcido p-tolueno sulfd-
nicc. La concentracidn de tales dcidos puede variar dentre
de l1{mites muy émplioé.sz viene dada en parte por el hecho
de ¢ue gecldos de menor concentracidn requisren un tiempe
meg prolongade para llevar a cebo la descomposicién comple-
te, o préotiocamente oompleta, de loa percompuestos. As{,
con un dcido sulféirice el 1%, le descomposicidén se comple-
te prdcticamente dentiro de las 5§ horas, el peso gue un dcido
sulfurico el 10% requiere solamente ume hore pars obtener el
mismo resultado, Es aorprendeﬁte el hecho de que uns solu-
cién que contiene, por ejemplo, 20% de percompnestos di-
suneltos en el alcokil benceno inel terade, requiers sole-
mente tiempos relativemente cortos rara obtensr la descom-

voaicidn virtusimente complets de dichos perdxidos, en com-

-4-
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paracidn con el tiempc preciso para la descomposicidn de
perdxide puro.,
la temperatura a la cual se sfectiz la des-

composicién puede variar, tembién, dentro de dmplics 1l{mi~
tes, hasgta el 14098, con gcidos minerales dilufdes o oon
deidos débiles_soiubles en hidrocarburos, tales como el
acético, ®s preferible, sin embargo, usar dcido mineral -
diluido y travajar al punto de ebullicidn de la mezdla
acuosa, porque de este mods se logra une buens mezgla de
las dos fases, Kn muchos casos, esto psrmite gue los com-
puestos carbon{licos sean separados como varor con la mis-
mae rapidez con gue se forman;

= emplec de doifo acdtico y otros doldos
orgenicos tales como el p-toluens sulfdénico como agente
para descomponer 10s percompuestos ofrece le ventaja de
gue la mezola de reaccidn es homeogeénes, siendo tan peque-
fla la cantidad de agua presente aue se evita la separa-

cidn en dos feses, pero la recupsracidn subsiguiente del

fenol desde la mezola de reaccidn es engorrose,

sl le mezcla, por el contrario, es hetero-
génea, la rapidez de descomposicidn pnede sumsntarse con-
siderablemente por agitecidn msognica o emulasificacidn,

Bn lugar de dcidos, pueden usarse, con pre-
ferencis & temperaturas elevedess, materiales de permutse~
cién del idn hidrdgeno, tales como Tesinas de fenol-
formaldehido sulformdmss, como la conocida bajo la marce
"Zeokardb HIT" {(marca registradasa) ¢ carbones sulfonades;

.050—
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v Realizande el procedimiento de este modo,
ez poaible obtensr rendimientos de fenoles de mds del
80% referidos a los percompuestos totales presentes en
la mezcla de reaccidn. ®¥sto es tanto mds sorprendente
en vista de la presencim del alcohil benceno inicizsl du-
rante la descompesicién de los peréxidos, que, de scuer-
do ocon los conocimientos gue antes se tenfan, podfas espe-
rarse gue reaccionsran con dicho alookhil benceno en las
condiciones gue reinan durante la descomposicidén,

Ademfs, el uso de alcohil benceno inalte-
rado conjuntemente con el peréxido durante le operacién
de degcomposicidn, tiems le ventaja sdicional de gue
ocvalesguiera producios secundarios ¢ productos des con-
denszcidn de elevade punio de ebullicidn son mantenidos
en soluecidn, con lo cual se hace posible une descomposi-
oién suave de los perdxidos. Estos productos resinosos
podrfan, de otro modo, depositarge sobre las paredes del
reactor y adheﬂrao a elles y determinsr fafci.lmente de
este modo recalentamientos, y, por el hecho de servir
como disolventes para perdéxidos nuevos, dar lugar a des-
composioién violenta y explosiva de tales perdxides,

De aouerdoc con ums realizacidén del pre-

‘sente invento, relativa a lo descomposicidn de hidroper-

6xidos de alcohil benceno, los hidroperdxidos de aloohil
benceno, ocomo se han definido mds arribe, se hacen Treac-
cionar con dcido sulfiricoc acuose de cencentracién desde

9 & 65%, aproximadamente, ¥ & temperaturas sitwmmdas
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~ adecnadamente entre unos 02C & B802C, Todos los porcentajes

mencionados en este Memoria son rorcentajes de pese por
pesc, Cuande se emplea tlocido menos concentrado, por ejem-
plo, decido sulfurioco de 9% & 48%, pueden usarse las tem-
peraturas superiores, con preferencia entre 40 y 802¢, &l
yaso gue, por el contrario, cuando se uss el £cido mds
concentrado, por ejemplo, doldc sulfuirico de 45 a 65%, de-
be cuidarse de mantensr ‘naja' ls, temperstura de reaccidn,
por ejemplo, entre QLG y '4090, de modo gue se reduzocan al
n{nimo las reacciones secundariss indeseadss.

Por el uso de dcido sulfurico de concentra-
cioneg en la gama de 9% a 656%, Iz descomposicidn progre-
s8 con més rapidez, incluso cuwanioc se efectie & las tem-
peraturas menores, gue cuadndo se emplean dcidos mds dilanf-
dos & temperaturas de refliujo. Ie rapidez inersmentada de
descomposicidn de los perdzidos hace posible reducir el
tamafio del recipiente de rezccidn, 1o cuel ofrece laz ven-
taja de reducir, al propio tismpe, el peligro potencial
inherente =l calentamisnto de grandee centidades de perd-
xidos, Por otra parte, las reaccionss secundariass y, por
oconsiguiente, las pérdidas en la conversidn en fenol y
acetona, se reducen 2l minime, Como la rapijez de descom-
posicidén de los perdxidos depende de su concentracidn en
cualquier momento, la realizsclidn del procedimieunto pexr
tandas. reguiere un tiempo proleongado y, por consiguiente,
tiende a determinar reacciones secundarias, Un métode

preferide, por tanto, comprende efectuar el proceso de

-7-
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un medo continuo, con lo cual, asimismé, g8 evita la scu-
mvlacidn de grandes cantidsdes de percompuestes en el
reactor., Este descomposicidén en la forme continwa puede
llevarse & cabo, por ejémplo, alimentando los perdxidos
en dcido sulfurico zcuoso dilulde de la concentracidn es-
pecificads, por ejemplo, dé 214 & 454 a una ts mperaturs
entre 4096 y 8098, continua ¢ intermitentemsnte, sproxi-
medamente sn la misma proporcidn en gue se descomponsn,
de modo que sn qénnentracién en la mezcla de reaccidn en
el reactor o reactorss no exeeda de une cifrs bsja, por
ejemplo, de 2%, con preferencis inclmuso mener, de su peso
inlciel, 4 fin de facllitar le dosifiocacion y menejo de
los percompuesics, es preferible efisdirlos en forms di-
suelte, por ejemplo, disueltos en un disolvente orgenico
inerte &l percompuesto y al gcido sulférioo; Tn disolven-
te adecuado en el oaso de hidroperoxidc de iscpropil
benceno es, por &jemplo, el 1sopropil benocens y, por con-
siguliente, la mezcla de reaccidn resuliente de la resceidn

de ox{geno molecular sobre isopropil bencens lfguido a

, temperaturas de hasta 1509C y en ausencia de catalizadores

distintos de los perdxido? ¥ gue contiene con preferen-
cia desde 10 & 45/ de hidroperoxido de iscpropil bencens,
puede usarse ventajosamente, Puede emplearse como reactor
un recipiente provisto de ui agitador efiocsz unildo 2l mis-
moe por un dispositivo el como un decantador gue permite
le separacion ocontinus y le extraccidn de la oape oleose

mds ligere que contiens, con peguefias centidedes de otros

ueu



10

15

1948156

compuestoe de descomposicidn, lz mayor parte del fenel

y acetona producidoe por la reacoion, 8l puso que el

gcido ecucso mes pesado, separzdo en el decentador, €s
devuelto al recipiente agitador en 6l cuzl es retenida la
yarte principsl de modo que su volumen sigue siendp prao-
ticemente conatanteb. Dagpues de alocanzar el Vestado estable
précticemente se retira de este modo la totslided del fe-
nol y la\goetona formados,

Bn luger de un recipiente egitador unice,
puede disponerse en seris o cascads unz plurslided de dicheos
recipientes, de modo gque la fose oleosa separsds fluya o
g68 envisds & bonmba &l recipiante inmediatamente sizuiente.
Bato hace posible usax concentracicnes reletivemente altas
de perdxido en le mezcla if{quide en el primero de los rect-
prientes de remccidn de uns gerie, asegurande de este modo
las velscidedes médximas de reacciéﬁ. Trebajendo de este
modo, es posible tambien reducir mucho el temafic de cada
recipiente 1nd1v1dnal; Is raepidez de la reeccien cuando
se trabaja de un modo continuo he resultedo ser varias ve-
ces mayor que la alcanzsde en el caso del procedimiento
pox tandas. Ia explicacion de esto nc es clera, pero puede
ser deblde al hecho de gue en 61l procesoc continuo, existe
en tedo momento uns certided mixima de cetona presente,
en el oaso de hidropercxide de isopropil bencenc, por ejem-
ple, acetona, parte de la cual ests disuelta en la fase
gcldo sulfirico eacucsc, en la ocual ocurre la deascomposicion

de los percompuestos. I2 presencia de este cetona en al

- 9w
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gcldo, por otre parte, sumenta la solubilidad en €1 de los
perdoxidos, oon lo cusl se fascilite y acelera la reaccion.
Bate sfscto puede aumentarse todavia devolviendo al ciclo
8l remsctor unz parte de le cetona recuperzda ¢ afindiéndole
cetona nueva, aumentando asf{ la cetonz contenids en el

doldo ¥, por consiguiente, la solubilidsd del perdxide.

. Ia concentracion de la cetena en la mezcla de reaccidn, sin

embargo, debe meniensrse lo bastante baja para impedir le
misclbilidad completa de las dos fmses en el reactor y ls-
formscion de ume mezola homogenea, oon 10 cual serfs evita-
da la extracoidn del rescter o reactorea de upa ospa 0leoss
¥ la retencidn en el reacter o resctores de la fase ceide
acuosar.

Un método adecusdo de llevar a la practica
el procedimiente del 'presente‘ invento se reazlize en una for-
me centinue usando mde de un rscipisente re=otor en serie,

provistes de medlos pars la agltacion eficaz, en el prime- |

ro de los cuales se afinde de modo ocontinuo la solucidn nue-

va del hidroperdxido en hidrocarburo no reaccionrado sl €oldo

acuoso oontenido en diche reasctor en proporcidn tal que se
mantenga 12 concentracidn de hidroperdxido en el mismo a

un valor constante gque es una fraccion de la concentracidn
1n1c1a1’. Bata etapa puede eloanzarse en unos pocss minutos,
dependiendo de le ooncentracidn del hidreperoxide, y del
goido, y tembi€n de la temperatura. Une parte de la mezcla
del eoido acuoso y de la fase oleose en el reactor es pasada

continuamente & un separader donde el cido acuoso es devuel-
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t¢ a1 reactor, &1 pasd que la .:Eaae oleosa se hace rebesar
dosde el serarador en una proporcicn iguel a aquélla a la
evel se alimenta solucicn nueva de hidroperexide al reactor.
I= fuse aceite 6s pasada luego a otro recipiente de reaccidn,
donde es puesta en contacto de nueve con deldo acuoso, En
este segundo reciplente, la reacecidn se completa esencial-~
mente, o blen se e.fsactxia de nueve la descomposicion & uns
fraccion de la concentracidn de peréxido que reinaba en la
solucion cuando entrd’ en el =egunde recipiente, y el pro-
o8so 88 repite de medo similar en otro recipiente de reac-
cien o0 recipientes hegta que estd descompuesta virtuslmente
la totalidad del hidroperoxido. Ia mezcla de reaccion que
sale del ultimo reciplente se trabaja para la recuperacidn
del fenol y de la cetons ocontenidos en ella. El &cido acuo-
sc, desde 61 oual ha sldo separsda la fase Blecsa; gueda
detrds en cada uno de los diversos recipie ntes de reasociocn,

Cuzndo se efectis de este modo el procedi-
miento de descomposicicn, el tiempo totel de permenencie
en los reciplentes reactores difer:ntes es considerablemen-
te mss corte gue cuando se lleva a oabo la descomposiocidn
completz en una sols etapa, es decir, ouando la reacecien
se efactua en un solo reacter ¥ la solucion nueve se siigde
en proporcion tan lenta que el l{quido qﬁe reboss no cen-
tiens, en esencia, hidrcpeiéxido.

0tro metodo d6 llevar a le prdotica el pro-
cadimiento del invento, de modo continuc, comprende hacer

pesar el doldo sulfirico acnose oonjuntamente oon el perdxide,
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con prefbrahcia disuelto en un disclvente adeouzdo que
sez inmisoible con el €olido acuosoc y gue no ses atzoado
por los componsntes de la mezdla de reaceieén, tel ocomo
benceno, tolueno y xilol, con preferencis los eslcohil ben-
osnos que constituyeren el material de partids para la
produccion del perdxide, & través de un estrecho iubo &
. una veloocidad que sea basiasnte alte para determirar un
flujo turbulento y, con elle, azeghrar una buera mezclm,
Un disolvente mutuo qué gea inerte & la mezola de resccicn
en las condioiones de la reaccidn, pueds afindirse a ls
mezcla de reaccion, Tales disolventss son, por ejamplo,
cetonas, oomec.sostona y alcoholes, como etencl, Una limi- :
tacion respecte & la cantidad ael disolvente mutue efindido no
eg necesarie en este oase, ya gque parts de ifeda la mezcla de
reacoion incluyendc el €cido acuosc, es retireda del tube
reactos, Bl uso de un tubo reaotor, sin emberge, ofrece venta-
jas especf{ficas soclamente cuasndo la mezdle de remocidn es
heterogénes.

Bl trebajo en uns fase homogeénes por la adi-
cion de un disolvents mutuo es ventajoso también cuande
el procedimiento del invento se realizs por tandes, Disol-
ventes adecuados son aguellos slooholes, cetonas y étsres
de bajo peso molecular que sean completamente miscibles
con el agua. Los alcoholes de esta naturalezaz son, por
ejemplo, el metanol, propancl, isopropanol, butanol ter-
clario; cetonas convenientes son la aocstona, la metil

etll cetona; y eteres adecnzdos, por ejemples los steres

-1 -
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de etilen glicol y distilen glicol; ademds, el dioxano,

Aunque se sabe que las cetonas, por ejemple, la

sstone, y el fenol, pueden condsnsares bajo la influencia
de dcido sulfirice a temperaturas elevadas, es sorprenden-
te el hecho de gue en las condiciones sn las cuales se lle-
va a oabo el procedimiento del invento no ocurra préctica~
mente %al condensacion. Por consiguisnte, una caracterfsti-
ca adicional del invento es la de no rsiirexr la cetoms tan
pronto como se forma de la mezcla d¢ Treaccion. Tor ianto,
‘puede ser recuperada, por ejemplo, por destilacidn de la
fose oleosa despuds de que éste Wltima ha sido separada de

la fase acuosa, il gcido acuoso puede devolverse luego al

- reaator,

Guando de acuerde con ests invenio se trata-
ron soluciones e hidroferdzidos en dilsolvente inmiscible
®n agua , tales como las gue se obtieren, por ejemplo,
tratanaé isopropil benceno con oxigene molecular s tempe-
raturas elsvadas eh aungencia sustancial de catalizadores
de oxidacidén distintos de los perdxidos, se comprodd gue
la rapldez de 3descomposicidn aumsntaba con la relacidm vo-

lumetrica de la fuse gcida acuosa respecto a la fase oleoss,

Por consigulents, se preflere el uso en sl reactor o rezctores

de una relacidn inicisl de las fases mayor de la unidad, con
prefersncia enire 2,5: 1 y 5:1, Esto se aplica especialmen-
te 8 12 solucidn de hidroperdxide de isopropil benceno en
lsopropil bencenc. S@ ba comprobade, sin smbarge, que la

relacidn volumetrioa entrs las dos fases puede variar den-
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tro de l{mites mucho mes amplios sin perturber materiel-
mente el cursgo de lz reaccidn. asf, por e jemplo, pueden
usarse relaciones de las fases de entre 1 volumen de
deido acuoso por 2 voldmenes de aceite, y 10 volimenes

de dcido por 1 volumen de aceits. Sin embargo, se prefie-
re uear ure relsoidn de aproximdamente 2 & 5 veldmenes
de dcldo por 1 volumsn de aceite, ya gus se ha comprobs~
do que tales proporciones permitirdn ure separacidn mds
facil de las dos fases‘. #1 1{mite superior para el volu-
men 46 scide acuose usado viene dado por consideraciones
econdmicas, Bste mejors permite 12 aceleracidn de lo rapi-
dez de flujo = través del reactor sin reducir la magnitud
de la descomposicion y ofrsce con ello la ventaja, pare
el mismo rendimientc, de reducir aun mds el tamsfic del
reactor,

Como la descomposicidn del perdoxido es fuer-
temente exotermica, debe disponerse un equipe refrigerader
e fin de mentenerla bajo el apropimdo control la temperatu-
re del reactor o resctores. '

12 capa de scelite no acuose gque ebandona el
reactor contiene usualmaente algo de dcido sulfurico. Bete
puede eliminarse lavando con peguefias osntidades ds agua
o ceton=s aonosas, despnés de 1o cmal la cape de acelite es
trabajeda para obtensr los productos de la remccidn. Ias
cetones y el fenol pusden recupsrarse desde ells, por ejem-
plo, sometiendo la fase oleose & dsstilacion, con lo ocmel

las cetonas son expulsadas por destilacidn., 1 residuo
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de la destilacidn es destilads al vacfo, 1o gue elimine

el disolvente, por sjemplo, isoprepil bsncenc, y onalquier
metil astirel formedo como subpreducte durante la reaceicn.
Bl residuo de esta ultime destilacidn es fraccionado en

un tercer slambigue bajo vacio y el destilado es condenszde
& unos 50%C. Al enfriar, el fenel oristaliza en un estads
de gran pureze y oon un buen punto de fusidn,

XIa reouperacidn de les preductcs resultentes
del procedimiento de &sowerdo con el invente puede conseguir-
8e de varioes moﬂoa’. Cuando hay dos fases pueden separarse
entre sf por decantacion y la fase acuoss devolverse al re-
cipiente de descomposicion, La fase olecsa puede destilar-
se y el aloohil bencens inalterado obtensrse como destila-
do al pasc que los ocompuestos fenolicos quedan en el alam-
bilgue comc residuec.

Como es precticamente imposible re cuperar
aloohil bencens inslterado usado para le oxidascicn exente
de fencles por un mero fraccionemiento de la capa oleose,
86 ha oomprobado que &8s ventis jose retirar el fsnol remensn-

te del alcohil bencenc recuperade gme le acompaiia por ex-

'tracoién, por ejemplo, con una sclucidn acucsa de un hidrd-

xido de metal aloslinc o por adsorcion, Bsto se compruebe
que es especialmente dessable si el alcohil bencens recupe-
redo ha de devolverse o la etapa de oxideocidn, ya gue la
presencis de fencles en la mezcle & oxider se he comprobade
gue tlene un efecto perjudicial sobre la oxidscién e, al

mencs, gue rednce su rapldez en medida muy grende,

- 15 -
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86 ha comprobado tembién gue le fraccion de
alcohil bencenc recupsrada del proceso contiene uns pegneiia
centided de compuestos de estircl y que la fracoidn fendlica
ests & veces contaminada por acetofenona., 31 se pretende
davolver el alcohll bencenc inalterzdc & la etapa de oxida-
cién, 8@ ha descublisrto gque es ventajeso evitar @l efecto
nocivo de dlchos estircles, por ejemplo, metll estirol, ssto
puede hacerse por hidrogenmcidn de los estiroles, por ejem~
rlo, en la fase 1fguids, v.gr., & temperaturas tales como
de 90-1009C, de modo gue dicho slcohil bencenc gueds sin
ser afectado, ¢ por su extrecoion, por ejemplo, lavande la
fraceicn con deido sulfirico y/e soluncidn de permenganato
alcosline antes de su devolucion, Is acetofenom es separadas
con preferencie por destilacion fraccionsds de la fraccidn
fenolicsa,

Se prefiere reslizar el fracoiénamiento de
la capa oleose resultante de la descomposicion oon egcido
a presieén reducide, por ejemplo, & 100 mm., Heg, & fin de evi-
tar pérdidas por oo_ndensaoio'n de los productos de reaccion,
oon lc cual se forman compusestes de elevado punto de ebulli-
olon. #s deseable separar de la capa olscse oualquier goide

que pueda adherirse & ella, por s8jemple, lavendo con agua

0 con um golucidn elcelina acmose muy diluide o por le

sdliocién de un agente neutrelizador solido.
0tro método de trabajar los productos de reac-
oion prooedentes de dicha descomposicidn €cida oonsiste en

deatilar dichos productos con vapor vive con fraccionzmiento.

- 18 -
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81, por ejemplo, el meterial de partida pera la exidacidn

68 isopropil benceno &l destilar la mszcla qus contiene los
productos de descomposicidn de los reroxidos se obiiens uns
mezcle de isopropil benceno y agua oon solo vestiglos de
fenol, ocome destilade, cuando la destlilacidn se resliza

a presion mormel a tempsrature de entre 93 y 9595. Dol
residuo acuoso se recuperz fenol por destilecidn o, con pre-

ferencie, por extraccion con un disolvente inmiscible en

‘agua,

Bl procedimiento segun el invento puede lle-
varse 8 cabo ppr tandas o de modo continuo, aef, por ejem-
plo, une mezcla de reaceldn resultante de la oxidacidn de
isopropil bencenc por medio de un oxfigens molecular y gue
contiene una ocantidsd dada de percxide de isopropil i)enoeno
mezclado con isoprepil bencenc no reaccionuzdo, se mezcla
en un recipiente agltador por agitacion vigerosa oon 1
cepa doida y se calients oon pr eferencie el punto de ebulli-
cien hasta que virtualmeﬁte tedos los percompuestos se he-
yan descompuesto, mientras gue, al prople tiempo, se seépara
acstone como vapor desde el recipiente. Cuando se trabaja
de modo continuo, la fase oleosa y la fase acnosa pueden
suministrarse al reactor en proporcien constante, mientras
que al mismo tiempo ume cantidaed ocorrespondisnte de la mez-
cle es retirada del reactor haola un dscantador desde el
cual la @pa acuocse es devuelia al reactor, Los compusstos
fenclicos producidos estin contenidos en la mpa oleosa que

abandona el decantador para ser destilada. A fin de asegurar

- 17 -
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una convereida virtuelments complete de los percompuestes

durente la dsscomposiocldn gclda, puede usarse una plurali-

ded de reactores en seris, ¢ puede emplearse un rsacter oon
diversos compartimientes & traves de los cuales ha de pasar
en ssrle la mezcla,

Dabe entandsrse que 8l preoosdimisnto se apli-
ce & hidrocarburos alcohil bencsnicos gue esten sus tituidos
POTr uno o mis grupos @loohile, al msnos uno da los cnales
tiene un stomo de carbene tsrciario en la posicicn alfa
respacto al anillo bsncenico en gensrel y que por compuestos
fenollcos se entienden aguellos fenoles que pueden contener,
ademss del grupo hidroxi, uno o mds grupos alcohilo como
sustituyentes ulteriores en el snillo bsncanico,

los siguisntes ejemplos illustran una forma
en la cual puede llevarse & la prdctica el precsdimiento,
SJPIPLO T

#n un recipisnte provisto de un aglitadox
oﬂ‘oaa, uns mezcla consistente en 200 c.c. de 1soproplil
bencene pure, 400 c.c. de agus, ov.s grs. de goido estesri-
00 y 30 c.c. de hidroxido sodioo n/5 (afiadldo en porcienss
durante la oxidacion pars mentensr ls emulsidn), se calen-
10 & 8520 oon ox{genc haste que 12 cepa ¢leosa contenia
447.8% p/v de peroxidoc (oslculado como perexido de isopropil
benceno);

50 04.cl. de la czpa olsosa se aglitaron ocon
une solucion concentrada de hidrcxido sodlco. El l{guido

eouoso s6 @cidifiod ocon precaucien con goido sulfdirico

- 18 -
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diluido y la mezcla resultante se hirvic con reflujoe y fi-
nalmente ge destild mientras sl volumen de liguidc en el
mitrez de ebullicicn era mentenido per la adicldn de ague.
Jo destilacidn se interrumpid cuando el destilads did un
resultado nsgative pars el fenol. Ds este modc se obtuvieron
6,7 gres, de feuol, lc¢ gue corresponde & un rendimisnte de
48,57 sobre el perdxido contenide en le cape de aceite pro-
cedente de la oxidaeléﬁ.

0treos 50 ol.c. de la capa de 2csite se some-
tieron a reflmwje ocon 90 m. de decido sulfurico el 1075 du-
rante 90 minutes sn la misma formm que antes. Ie canti-
dad de fenol obtenida fné de 11.34 grs,.,, es decir, en ur
rendimiento de 81,8% sobre sl peroxido contenido en la capa
de aceslte procsdents de la oxidacicdn, Se obtuve acetona
como destilado en un rendimiento de 727 del teorice. Cusndo
se usaren ecldo olorhfdricoe o iosfdrico en um forma andloge
a8 la descrita con el dcldo sulfurice, se obtuvieron resulta-
dos simllares.
BEJRMPLC 2

60 o.c, de una solucidn de perézidc de iso-
propil bencens en isopropil bencene con 14,6 grs., de perc-
xide, obtenido por oxidecion de isoprepil bencemo oen oxfi-
genc gmseoso & 859C, y 30 c.c. de scido aoftico glacial,
se odlentaron en un hafic de sgma hirviente durante 90 minu-
tos, flLespue's de cuyc tiempe gwedaron todavis sin descompo-
nsr 8,51 grs, de los percompue stos'.

Io mezola se sometic por consigub nte a re-
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flujo durante etros 90 minutos, despuds de cuyo tlempe se
habfe desocompuesto mds del 97..5;% de los percompue stos ini-
c:lalea'. X2 mezola conten{a entonces 6.45 grs. de fenol, lo
que corrssponde & un rendimiente del 72% tedrico.

' Bl ferncl se recuperc de la mezcla de descom-
posidén como se ha desorito en el ejemplo 1.

ST 3

Une mezcla de B60 c.,c. d6 ura mezdla de oxi-

‘dncion cbtenids cslentando isopropil benceno ocon oxigens

de modo gue #e preperaran sus percompuestios (el aosite con-
tenfa 81'.2 grs. de percompuestos; encontrado ensl{ticamente
y celonlado ooms hidropercxidc de isopropil bencenc), y 520
o.c'. de un soldo sulfurico acuoso 1% p/p, se hirvic a re-
flujo mientres se aglitaba vigorosamente., Despues ds 90
minutos se habfa convertido el 57% de los psrcompuestes.
£l tratemiento se continuc durante otras dos horas, despnés
de cuyo tlempe el 85% de los per compuestos orfgimalmsnte
presentes habfa desaperecido, Gtras dos horas de iratamien-
tc dieron ocomo resultado ume conversion del 954 de les per-
compue gstos, Durante todo el tratamiento, la acetona produ-
clds por la descomposicidn gcida se separd por destilecién
fracclomada, slendo el destilado ascetona de 99,84 de pure-
z8, como se determind por el método de la hidroxilemins y
el fndice de refraccicn, Bl 1l{guido de lz caliers se frag-
oiong ouidedosamente.

Ia fraccidn gue hervie e 9:5'.590/750 mm. Hg

8 9590/760 mm, Hg, 86 separc en dos fases, la capa de soeite

- 20 -
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(160 c,c..) gue contenfs sdemes isorropil bencenc, como
0,9 v/v de metilestirel, y 0,34 grs, de fencl, la oapa
aouosé (100 c.c.) gue centenfa 07.14 gre. de fenol,

Ia segunda fraccidn de punto de ebullicion
de 95-979¢ (760 mm, Hg) consistfe en 14 c.ob. de capa oleo-
se oon 1.5 gre. de metil estirol y come 0.3 gre. de 2o0sto-
fenone y 0.02 gra. de femol, y 12 c.c, de um= ocapa acuosa
oon 0,02 grs. de fenel.,

Bl residuc del frecclomemiento, que todavie
formabe dos fnees, se slcelinize fuertemente, y la solu-
0idn sloelinae se decants del mosite no disuelte. Se encen-
traren 34..8 grav. de fenol en esta solucion alceline, lo
que corresponde 2 un rendimiente de 70% referido &l perd-
xide en la capa original de acaite procedente de la oxida-
ciéﬁ. '

SIBPLO 4

Bl efecto de la agitacﬁo'n sobre la rapldesz
de la descomposicidn de los yercompuastos en el tratamiente
doldo se ve por la tabla siguisnte,

75 ol.e. de una soluncion ds perexido en iso-
Propil benceno se mezclaren oon 75 o.c. 40 un scido sul fo-
rico acudao 10% pjp vy se somstieron a reflujo suave, en
un oaso con agits.éio'n, en otro sin ella, 30 tomeron mnes-
trag pericdicamente y se amlizercn en cwnto &1 oconteni~

do de perocompusstoc en la f2se aceite.




30

16

2b

194816

% de descomposicidn

Tiempe/min, Agitade 8in egitar
1o 50 26

20 68 28

20 78 46

40 85 57

50 89 61

60 9% 76

90 96 84

120 97 o1
HRELO D

4 100 c.0, de unz solucidn de 15.5% p/v de
perc\'xido’ de lsopropil bencencien isopropil benceno se afa-
dieron 0.1 grs, de €oldc p-telusno sulfonico., Al celentar
la mezola tuve luger uns vigorosa reacecidn & unos 11096.
Se separd acetona por destilacidn, Ie mszde de reaceidn,
despuss de haber side libertadade mcstoma se neutralizd
por edicidn de una pequefin cantidsd de carbonato sddlco y
luego se fraccions en uma ocolumna eficaz, Despuds de que
el isopropil bencene hube sido expulsado por destilacidn,
se recuperc fenol como destilado, Bl fenol presente en la
mezole de reeccidn asoendid a 5,9 grs., es decir, un ren-
dimisntc de 68%, la moetona presents asosndic a 1,75 grs.
eguivalente a 30,1%.

BISHPLO_6

Une solucion de 200 c.c. 48 peroxido de fsp-

propil bencens se calerid con 20 grs., de material de permute-

- 22 -
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olcn del icn hidrdgens, aenocido con el nombre de "ZeckerbHITe
(meroca reglstreds) gue es unz resina de fenol formaldehido |
sulforada, con agitacidn a 9096. Después de ure hora, el
peroxido habfa virtualmsnte desaparecido; B fenol de la
mezcle zsocendic & 5,4 grs,., igusl e 56-‘.8‘?5.. Ia rea;cio'n se
1llevd tamblén a cabe haciendo pesar la mezcla de la reacaoidn
de oxideclén a traveés de una columna cargeds de carbgn sul-
formdo, Ia columna se calentd exteriormente a 95-1000C, ¥
el tlempo de permenencis de la mezcla en la columna fué de
2 horasg, 51 514 del percxido se wnvirtic en fencl,
ZIBIPLO 7 _ |

Cuandc se oxidd paraocimeno a 9098, con exi-
geno molecular, se obtuve une solucion de 9,5 gre. de hidre-
peroxido de cimeno en paraocimenc inasl terado. 100 c.0. de
esta solucion se mezclaren a fondo oon scido sulfurice 10%
P/v ¥ se celentaron tajo reflujo y con agitacion durante
tres hcrasl. Dosgpuds de este tiempo, el percxide habfe vir-
tualmente deseparecido y se habia convertido en paracresnl‘.
3 BEPLO 8 | 4

50 grs. 48 la sel scdlca de hidroperexido de
isopropll benceno qu’e- contenfa agua de cristalizaecion ¥y
que correspondfan & 2%.8 grs. de hidroperdxido de isopropil
bencenc se afiadieron con agitacidn durante un periodo de
10 minutos & 100 c.c. de dcido sulfurico acucso 60% & 602C.
Cuando la adiocldn estuvo torminede, la sgltacidn se conti-
nuo durante otros 10 minutos.

Después ds saoudir el 1lfgunido de reaccicn

- 25 -

Sy lixut’s?;gw



[

L)

10

16

194816

con algo de isopropil benceno para absorber la masa del
fenol se comprobd que la i2se oleosa contenfa 13.6 gre,

de fenol y 4.23 grs, de scetonza y la fase scuoss 1,12 grs.
dg fenol y 2.23 grs, d@ amtom. X1 rendimiento en fenol
fué, asi, ocvantitetivo, y el de 1z acetom= '?1;?75.. Cuande

se sometid a reflujo la gal sdiica con el mismo volumen de

dcido sulfurico acuoso 10% y se expulsd por destilaocidn

12 acetomm, el rendimisnto en fenol fué de 724 y el de la

acetonn, 58%, siendo de 2 1/2 horas el tiempo requeride
para terminar la reaccidn,
SIRIPIO 9

Una mezcla 4@ 160 o.,o0., de un goido sulfa-
rico acucso 554 y 160 o.c. de una solucidn de perdxido
de isopropil venceno 1¢.7% en isopropil benceno (resul-
tante de la oxidacidn de isopropil bencenc) se agitd a
fondo y la temperatura se mantuve & 609C. Degpués de 20
minutos, 86 hebfen desoompuesto el 94,3% y despuds de 30
minutos el 96,2% del peréxide inicialmente presente.
Durante la reaceion y durante algdn tiempo despuds se hizo
pasar una corriente de nitrégeno a través del liguido &
fin de eliminar la acetons formeda. EL fencl se obtuvo
con un rendimiento de 91,3%, la ecetom en 66.5%.

Una operacion similar gue muestra el influjo
perjudicial de las temperaturas superiores did el resulizde
siguiente;

' A 100 c.c. de dcido sulfurico acuose 553

que se habfan sometido a reiluje se afindlsron 100 c.c. de

- 24 -
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solucidn de hidroperéxido de 150pm0p11 benceno 25.6% en
isepropil benceno no reacciomzdo d.u;:anta un pericdo de
10 minutos, retirdnioss acetora, a meddda que se formaba,
e través de ume corta columne. & mezdla se hirvid durente
otros 5 minutos. Se obtuvieron 18.22 grs., de fenol y 8,9
grs, de acetonz, es decir, reniimientos de 83% y 65.6%,
resvectivamente, A
BIBIFLO 10_

#n un recipiente provisto de un agitador,
ure mezcla de 150 c.c. de dcido sulfurico acnosgo 55% §
138 c.c. de uns mezcle de oxidacidn con 44.5 grs. de hidro-
peréxido de isopropil .bencemo en 100 c.c.de dicha mezcla
de oxidacidn se mantuve a 609C durante 15 minutos, despuds
de lo cual se inicid la alimentacidn continua de la misma
solncidn de hidroperdxido de isopropilbencenc mientras
gue a2l mismo tlempo un volumen corrsspvondiente de la capa
de aceite rebosabe por un dispositivo decantador que sepa-
raba y retirabe continuamente la fase o0leose mds ligere
del dcido esouose mds pesado. Une ves que se estabilizargn
las condiciones, se recogieron . 787 c.c. de aceite que
contenf{an 193 grs. de fenol y 115 grs., de acetona durante
un pariodo de § horas, mlientras gue durante el mismo pe-~
rfodo se suninistraron al recipiente 77 c.c. de le solu-
cidn de perdxido, El rendimiento en Ffenol fué asf de 91,4
Yy de acetona, el de 8B%, refsridos al perdxido total
alimaentado, al paso qus 8l 3,6% del psréxido iniclal-

mente suministrado quedd sin descomponer, Del acelte que
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contenfa 14.555 de aceionas y 24,.5% de fenol, la acetona
se recuparé por destilacidn después de diluir el zcido
sulfurico adherente por sdicidn de agua.,

SIEPi0 11,

A 100 o.¢. de una mezcla a volimenes igua-
les de etanol vy agua y que contenfs 1l4.1 grs. de dcido
sulfdrico, se afindisron 10.1 gre. de hidroperdxide de
igopropil bencenc y le mezcla homogdnea se mantuvo & 702G,
Despuds de 50 minutos el 94% del percompuesto inicial habia
reacclionsado, En este momento, se obtuvieron 5.75 grs, del
fenol desde la solucidn, lo cual corresponds =2 un rendi-
miento de 9275 referido al perdxide inicialmente afiadido,

o 98% basado sobre el pardxido descompueste.
£78:710 12_ |

160 c.c., de una =olucidn de hidroperdxido
de isopropil benceno en isopropil benceno y gue contenia
20.6 grs. del perdxide en 100 c.c., de la solucidn se sgi- -

taron con 160 c.c. de scldo sulfirice acuoso 25% & 7090

~en bafio de agua. La descomposicldén del perdxide estaba

virtuelmente terminade despuée de 3 horas y ascendid a
96.,%%, El rendimisnto en fenol resmltente de laz descom-
posicidén y referido al peréxide descompueste fué de 83.7%
y el de la scetona, de 76.3%.

BIJRMPLO 13 ‘
' 10 grs; de_h;azoperéxiao de butil benceno
secundario se mezclaron con 50 c.o; de dcido sulfurice

acuose de 25% de concentracidn y se calentaron durante
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dos horass a 659(.
Ia mezcla de reaccidn se extrajo con éter

¥ el extractc ss deatild.

Fraceién 1 70-8080 1 gr.
" 2 80-16520 0.6 gre.
"3 165-1852¢ 5.8 "

ROBLAUO + « + « v « « v o o o 0.3 "

ia mayor perte de la fraccidn 3 demostiré
ser fenol, mostrando asi gque slyrendimisnto fué casi el
tedrico; |

Una solucldn de hidreperdxido de isopropil
benceno en isopropil benceno que resultc de la oxidacidn
de 1sopropil benceno por medio de ox{genc molscular en eu-
sencia de catalizadores de oxidecidn de metal pesado &
tempe raturas desde 120 8 1509C, y que contenia 24;5% en
veso de hidroperdxide, se agitd vigorosamenﬁe en un reci-
riente reactor con dcildo sulfurico acuoso de una concen-
traoidn de 65% p/p (es decir, que contenfam 101 grs, de
H2304 en 100 ©.c. 0 &5 grs, de 32304 an 100 grg). Js rela-
cidn de fose dclda e fase oleosa fué de 3.4: 1. Ja tempe-
ratura en el rescipiente reactor se mantuve & 232¢, Despuds
de 29 minntos, le descomposicidn fué predcticamente comple-
te, habiéndose descompuesto 61 99.9% del perdxide, Después
de gque el gcido adherente se hubo eliminado por lavado con
gsolucidn di1luida de carbonato sddico, la mezcla de reamccidn

se trebajd para recupsrar el fenol y le acetoms, Ss rscupe-
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ré el 82.9% de la cantided teérice de fenol y el 23.2% de
ls acetona., Despuds de destilacidn dsl isopropilbencenc ne
reaccionado, fenol y acetona, quedd el 7.1% del residuc de
la destilacidn, consistents en prodﬁctos polimeros y de
condensacidn,

BIRIPLO 16,

Una mezcla de reacolién de oxidscidén conte-
niendo 24.4% de hidreperéxide de iscpropil benceno, siends
6l resto esencialmsnte isopropil benceno no reaccionadec,
se hizo reacciomar ocon dcido sulfirioe acucse de unz con-
centracién de 49.1% pfp. Ia relacién de le fmse dcide aocuo-
ga con la fage oleosa fué de 4,4:1, Ia reacoién de descom-
pesicién se llevé a cabo en ura fese & 3090, ¥y después de
10 minntos, la reaccidn estabs terminads, habiéndose des-
compuesto el 994. g% del hidroperdxido inicialmente presento‘.
moepués de que el €cido adherente se hube eliminado de la
mezale de resccién resultante, por lavado con solucidn di-
lufda de carbomato sddico, el 88-.5% del fenel tedrico y
el 88,17 de la scetona se recuperaron por destilacidn,
mientras gue guedaron el 5'.8-';?5 de residuos de destﬂaciéﬁ.
SJBIPIO 16,

Ure solucidn de hidroperdxide de isopro-
pil benceno en isoprepil benceno gus contenia 21.9% p/p
de hidroperéxido se descompuse en dos recipientes reacto-
res comunicantes, cargados ambes con gcido sulfurice 49%
»/p m&ntenido 8 30208, Ia relacién de le fmse doida acuess
e la fase oleoss fud mantenide & 2,6:1. En el primer

- 28 -
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reactor se llegd e unz descomposicién del hidreperdxide
de 98'.1% en 5‘.1 minvtos, y en el segundo rescter & um=
descomposicién total de 99..7,?% en otros 3.3 minutos, Xl
90.2% del fenol teérico se obtuve por destilacidn y el
90.74% de lo mcetona. Hl residuo de la destilacidn ascen-
dié a 2.8%.
BISMELO 17

Bute ejemplo se llevdé & cabo en dos fases,
slendo de 44.1 & 44,4% p/p la concentracidén del dcidc en
ambos reactores, la tempersturs 302C, ¥y la concentraecién
del hiaroperdxide, de 23.9%. Ia relacién de la fase doida

s la faee oleoss fué de 2,3:1 en el primer recipiente y

£.4:1 en el sagunic, Se afindid solucidn nueva al primer

recipiente en proporcidn tsl gue el tiempoc de permanencis
de la faee olecse en este recipiente fud de 12 minutos,
en cuyo tiempo se habia descompuesto el 94.1% del peréxi-
do inicialmente presente, 81 tiempo de psrmanencia en el
segundo recipiente fué de 19 minutos, en cuyo tiempo 1la
degeomposicidn total hebis llegado a ‘98‘.995. Despuds de
gque el dcido adherenté se hubc eliminmdo de la mezcla de
reecolén resultante por lavade con solucidn diluide de
carbonato sddico, se recuperd el 91,74 del fenol teérice
y el 91.5% de acetons, Hl residuo de la destilacidn
ascendisd a 1.4%’.
SIBIPLO 18 _

Un producto de oxidacidn conscentrado que

contenfe 65,%% p/p de hidroperdxide de isopropil benrcene
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se suministrd continuémenxe e un reactor que contenfs dcide
sulfdrico acuose 46% p/p (62.4% p/v) en condiciones de agi-
taciﬂn vigorgsa, Ia temperatura se controld = 3520 POr me-
dic de un serpentin interno enfriamdor. Parte de las fases
dclds y oleosa mezclsdes (en la proporcidn de 3.3:1) se re-
tiraron continvamente del reactor 2 un seperasdor, donde el
aceite seperado se dej6é rsbosar continnamente y el deide
se devolvid al reactor. Del perdxide originsl alimentado,
el 99.64 se convirtid, en un tiempo med io de permenencia
de 9 minutos, referido a la fase aceite del reaastor. is
destilacidn del aceite producido después de lavado con so-
lucidn dilufde acuoss de carbomato sddioo daid como reuple
tade la recuperacién de 90% del fenol 7 90.4% de la sceto-

ns celculados sobre el perdxido slimentado.

~-0- ¥O0TA -0-

Ios puntos de invencidn propia y nueve que
se presgntan para gue sean objeto de esta Patente de In-
vencidn en Espafia, por VEINTE afics, son los siguientes:

18, - Un procedimiento para la producelidn
de fenocles y cetonas, gue comprende tratar los perdxidos
de derivados bencénicos, en los cuales los sustituyentes

son uno o m&s grupos s8lcohilo, al menos uno de los cuales
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tlene un dtomo de carbono terciaric en la posicion alfa
con respecto el anillo bencsnico, con doldos raras desoompo-
ner los perdxides, y recupsrar los compusstos fenolioos

¥ carbonflicos as{ producidos.

29'. - Un procedimisnto segun se reivindica
en el punt: 19, en el cual lcs peroxidos se preé mran por la
oxidaecion en la fase 1{quida de dichos aleohil bencenss,
siendo efectunada la oxidacion solo en tal medids gqune lz mez-
cla de reacoidn resultante contenga una cantidad sustanclal
de &l cohil benceno inalte:sdo,

39, - Un procedimiento segun se reivindica
en el punto 29, en el cual la oxldacidu de los alcohil ben-
oenos se efectdas hasta que eproximmdemsnte #esde el 10 al
50% de dichos alcohil bencencs se hayas convertido en el
percxido osrresponiiasnte.

48, - Un procedimiento segin se reivindioca
en cuelguiers de los puntos anteériores, en el cual los pere-
xidos se tratan con ecldos scuosos, minersles u orgenicos.

52, - Un procedimiento segun se reivindica
én cualquiera de los puntos anteriores, en el cual los pero-
xldos son puestos en contacto con un material de permuta-
olon del ien hidrogeno, tal como resimas sulfonadas de fenol
formaldehido, |

6%, - Un procedimisnto segun se reivindica
en los puntos 12 a 42, en 8l cuel los peréxi&os se calientan
con una solucidn aocuosa de ur doido haste que los peroxidos

estsn descompuestos prdcticamsnte yor completo, separando
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le fase scida scnosa de la fanse cleosa gus contiene alcohil

bencent inslteredo y le meyor parte de los compuestos fenc-
licos, recupsrando dichos compus stos fencliocos ﬁe la fase
oleose y msando la fase dcida aouosa'para la ulterior des-
composicion del perdxido.

'79.. - Un procedimiento segun se reivindioca
en el punto 62, en el cual los compuestos fenq'licos son
recuperados de la fuse oleosa por destilacion, con preferen-
cia con vaper vive en presenciz de agwa.

82, - Un procedimiento segun se reivindioa
en los puntos 12 a 49, aplicado alr tra tamiento de hidrope-
roxidos, en el cual los hidropercxidos se tratan oon delde
sul furico de une ooncentracicn desde 9% hasta 654 en peso.

, 92, = Un procedimientc segun se reivindica
en el punto 8g, en el cuel loa hidroperoxidos se tratan con
€oldo sulfurioo de una concentrecidn desde 9% hasta 45% en
Peéso & una temperstura dentroc de la gama de 40 8 802G,

109, - Un proceiimientc segun se ;ceiﬂndi.oa
en el punte 82, en el cual los hidroperdxidos ss traten con
goldo sulfirico de una concentracidn dssde 45% hesta 656% en
Peso & una temperatura dentro de la gama de (°C hasta 40%°C.

112, - Un procedimiento segun se reiviniie
en los puntos 8% a 109, en el cuel los hidropercxidos se
disuelven en un disolvente inmigclble oon agus y se hacen
reaccionar con el doido.

122, - Un procsdimisnto segun se reivindice

en el punto 119, en el cusl la relacidn volumetrica de la
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fage cclda acnosa oon la fase olsose estd en la gama desde
0,5:1 hasgta 10:1.

132, -~ Un procedimiento seguin se reivindica
en les puntos 112 o 128, en el cual la fase oleosa no acnoss
de la mesdlia de Teacoldn se separa de la fse scids aouosa
tan prento como la descomposicidn del hidroperdxide sl fenol
vy la ocetons estd virtualmente termimas.

149; - Un procedimianto segun se reiviniim
en cualguiera de los puntos 112 & 132, en 61 cunal ia desoom~
posicidn se lleva a cabo de un modo osontinmo, que comprende
separar de la fase dclds acuose la fase oleosa en parte e
completamente despues de que se ha consegulde en ella la
magnitud deseada ds descomposicion, recuperar de la canti-
ded separada de la fase cleosa el fenol y la cetona conte-
nidos en ella y afiadir solucion nueva de peroxido & la pare
te reatante de la mezcla de remccidn sin retirar de ella 1sa
cetona disuelte en ells,

158, ~ Un prooedimiento segdn se reivindiga
en cunalquiera ds los puctos 119 & 139, en 61 cual la des-
composicidn se efscine de modo continuo en mds de um
etape, slendo continuamente pasads a un separador una per-
te de la mezole de reaccion, de cuyo separador el &cldo
Bouoso es desvuelto al reactor, al paso que la fase oleosa
es retirada de medo continue en um proporecion igual a
aquélla a la cual le solucldn nueve de peroxido @s introdun-
cida en el reactor, y se hace pasar o umo ¢ mds recipientes

de reaccion nlteriores y se trats de nuevo oon Scldo acuo-

- 33 -




4(;'

10

.

162, - Un procedimiento segun se reivindios
en cualquiera de loe puntos enteriores, en el cual el pe-~
réxido es hidroperoxidc de isopropil bencene. ’

178, - Un procedimisnto, en egencie oomo
86 ha desorito en‘cualquiera de los ejJemplos 1 a 18,

182, ~ Un procedimisnto para la produccidn
de fenoles y cetenas,

Tel y como ss ha desorito en la Vemoria
que &nteosde, ¥ don los fines que se han especificade,

Bsta Memoria oconsta de treinta y cunatre

hojas escritas por una sola cara.

Madrid, -40CT. 1330

P. A'

Alberto de Flzabura

By £a
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