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¿e s por la  oxidación, por medio de oxígeno mole ca la r , de 
derivados bencenicos en loa  caalea lo e  suatituyentes son 
ano o mas grupos a lceh ilo , a l  menea ano de le s  em lee 
tiene un átomo de oarbono te rc ia r io  en la  posición a lfa  

5 con e l an illo  bencenicc. La expresión ^peróxidos* se  usa 
en tárminoe generales para cubrir tanto loa  hidreperóxidos 
como loa peróxidos.

De acuerdo con e l presente invento, e l pro­
cedimiento para la  producción de fenoles y ce tom a cómpren­

lo de calentar loa peróxidos de derivados bencónicos en lo s  
cuales lo s suatituyentes son uno o más grupos aloohilo , a l  
manos uno de lo s  cuales tiene un átomo de carbono terciario  
en la  posición a l fa  con e l a n illo  bencónico, con ácido para 
descomponer lo s  peróxidos, y recuperar le s  fenoles y com- 

15 puestos oarbcnílicos a s í  producidos*
Adecuadamente, e l  procedimiento del preaente 

invento se re a liza  por oxidación en la  fase líquida de de­
rivados bencónicos en lo s cuales le a  suatituyentes son a l  
menos un grupo a lce h ilo , y uno de lo s  cuales tiene un áto- 

20 me de carbono te rc ia r io  en l a  posición a l f a  con e l  an illo  
bencenioo, por oxígeno molecular para producir un peróxi­
do de lo s  mismos, efectuando la  oxidación solamente en ta l 
medida que la  mezcla de reacción líquida resultante con­
tenga una cantidad sustancial de a lce h il benceno i  nal tara- 

25 do, haciendo reaccionar a elevada temperatura la  mezcla
de reacción líquida resu ltan ts en "íntimo contacte con á c i­
do hasta que dicho peróxido contenido en e l la  e stá  descom-
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puesto prácticamente por completo y recuperar le s  compues­

tos fenólicos a s í  producidos.
l a  oxidación de dichos derivados benoónicos 

se rea liza  solamente en t a l  medida que quede inalterada 
5 una cantidad sustancial del material de partida. A si, ha 

resultado ventajoso, cuando se usa isopropil "benceno como 
m aterial de partida, detener l a  oxidación después de que 
como 10 a aproximadamente 50% del isopropil benceno in ic ia l 
ha sido convertido en e l peróxido correspondiente. Al a tímen­

lo  tar la  proporción de peróxido en la  mezcla de reacción más 
a l l á  del lim ite superior antes indicado, e l  rendimiento 
de la  oxidación comienza a decrecer y el procedimiento re­
su lta  menos económico.

l a  concentración mínima del peróxido on el 
15 a lcoh il benceno no reaccionado viene dada por razones eoo- 

nómioaa, a l  paso que la  concentración máxima depende de 
consideraciones de seguridad, puesto que una concentra­
ción de peróxido demasiado elevada podría originar explo­
siones.

30 la  oxidación del álnohil benceno puede l l e ­
varse a oabo haciendo pasar oxígeno molecular a través 
del a lcoh il benceno calentado en presencia o ausencia de 
disolventes in ertes. Tales disolventes son, por ejemplo, 
tolueno y x i lo l .

38 Un método alternativo  de rea lizar  la  oxida­
ción de dicho a lco h il benceno comprenda efectuar la  oxida­
ción en una dispersión o emulsión de aceite  en agua a  tem-
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pe xa tara  elevada, ventajosamente en presenoia de agentes 
emalgentes ta le s  oeme astearato  sodice, o xicinoleato só- 
d i^ :, que fa c ilita n  la  forma oión de la  fase  aceite  en e l 
agna y mejoran la  dispersión o em ulsifioación de l a  misma.

efectimda adecuadamente tratando la  mezcla de reacción re­
saltante de la  operación de oxidación con ác idos, le  ocal 
paede rea lizarse  la  jo píeeión. Come ácidos para efeotear 
le  descomposición puede usarse cualquier acide que, en la s  

10 condiciones del procedimiento, sea, indiferente al efecto 
oxidante de lo s  compuestos de la  mezcla de reacción; lo s  
ácidos adecuados incluyen el su lfú rico , e l  fo sfó rico , el 
clorhídrico o ácidos orgánicos ta le s  como el acé tico , y 
ácidos arilsu lfó n ico s ta le s  como e l ácido p—tolueno sulfó—

15 nicc. la  concentración de ta le s  ácidos puede v ariar  dentro 
de lím ites muy amplios y viene dada en parte por el hecho 
de que ácidos de menor concentración requieren un tiempo 
más prolongado para llev ar  a oabo la  descomposición comple­
ta , o prácticamente completa, de lo s per compuestos. A sí,

20 con un ácido su lfúrico a l  1%, l a  descomposición se comple­
ta prácticamente dentro de la s  5 horas, a l  paso que un ácido 
su lfúrico  a l  10% requiere solamente una hora para obtener el 
mismo resultado. Bs sorprendente el hecho de que una solu­
ción que contiene, por ejemplo, 20% de per compuestos di- 

25 sueltos en e l  alcoh il benceno inalterado, requiera sola­
mente tiempos relativamente cortos para obtener la  descom­
posición virtualmente completa de dichos peróxidos, en com-

5 l a  descomposición de le s  pereompuestoa es
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paraoión con e l  tiempo preciso para la  descomposición de 
peróxido puro.

la  temperatura a l a  cual se efectúa la  des­
composición puede v ariar , también, dentro de amplios lím i­
te s , basta e l léO^e, con ácidos minerales diluidos o con 
ácidos débiles solubles en hidrocarburos, t a le s  como e l 
acético . 3a p re ferib le , sin  embargo, usar ácido mineral 
diluido y trabajar a l  punto de ebullición de la  mézala 
acuosa, porque de este modo se  logra una buena mezcla de 
la s  dos fa se s . En muchos casos, esto permite que lo s  com­
puestos carbonflicos sean separados como vapor con la  mis­
ma rapidez con que se forman.

El empleo de ácido acético  y otros ácidos 
orgánicos ta le s  como el p-tolueno sulfónico como agente 
para descomponer lo s  per compuestos ofrece la  ventaja de 
que la  mezcla de reacción es homogénea, siendo tan peque­
ña la  cantidad de agua presente que se e v ita  la  separa­
ción en dos fa se s , pero la  recuperación subsiguiente del 
fenol desde la  mezcla de reacción es engorrosa.

S i la  mezcla, por e l  contrario, es hetero­
génea, la  rapidez de descomposición puede aumentarse con­
siderablemente por agitación  mecánica o em ulsificación.

jgn lugar de ácidos, pueden u sarse , oon pre­

ferencia a temperaturas elevadas, m ateriales de permuta­
ción del ión hidrogeno, t a le s  como resin as da fenol- 
íormaldehido su licuadaa, como la  conocida bajo la  marca 
"Zeokarb HIT" (marca registrada) o carbones sulfonados.
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Realizando e l procedimiento de este modo, 
es posible obtener rendimientos de fenoles de mas del 
8c% referidos a los percompueatoa to ta le s  presentes en 
la  mezcla de reacción, Esto e s  tanto más sorprendente 

8 en v ista  de la  presencia del a lco h ll benceno in io ia l do­
rante la  descomposición de lo s  peróxidos, que, de acner­
do con lo s  conocimientos que antes se ten ían , podía espe­
rarse que reaccionaran con dicho alooh il benceno en la s  
condiciones que reinan durante la  descomposición*

10 Además, e l  uso de a lco h il benceno inalte­
rado conjuntamente con e l peróxido durante la  operación 
de descomposición, tiene la  ventaja adicional de que 
cualesquiera productos secundarios e productos de con­
densación de elevado punto de ebullición  son mantenidos 

15 en solución, con lo  cual se hace posible una descomposi­
ción suave de lo s  peróxidos. Estos productos resinosos 
podrían, de otro modo, depositarse sobre la s  paredes del 
reactor y adherirse a  e l la s  y determinar fácilmente de 
este modo recalentamientos, y , por e l hecho de servir 

20 como disolventes para peróxidos nuevos, dar lugar a des­
composición violenta y explosiva de ta le s  peróxidos*

De acuerdo con una realizac ión  del pre­
sente invento, re la tiv a  a la  descomposición de hidroper- 
óxidos de a lcoh il benceno* lo s  hidroperóxidos de alooh il 

25 benceno, como se han definido más a rrib a , se hacen reac­
cionar con ácido su lfúrico acuoso de concentración desde 

% a 65%* aproximadamente* y a temperaturas situ adas
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mencionados en esta  Memoria son porcentajes &e peso por 
peso, enano o se emplea acido menos concentrado, por ejem­
plo , ácido sulfúrico de 9% a 48%, pueden usarse l a s  tem- 

5 peraturas superiores, con preferencia entre 40 y 8ose, a l
paso que, por e l  contrario, cuando se usa el ácido más 
concentrado, por ejemplo, ácido su lfú rico  de 45 a 65%, de­
be cuidarse de mantener baja la  temperatura de reacción, 
por ejemplo, entre ose y 40se. de modo que se reduzcan a l 

10 mínimo la s  reacciones se candar ja s  indeseada e.
Por e l  uso de ácido su lfúrico  de concentra­

ciones en la  gama de % a 68%, la  descomposición progre­
sa con más rapidez, incluso cuando se  efectúa a  l a s  tem­

peraturas menores, que cuando se emplean ácidos más d ilu i-  
1S dos a temperaturas de re flu jo . l a  rapidez incrementada de 

descomposición de lo s  peróxidos baca posible reducir 01 
tamaño del recipiente de reacción, lo  cual ofrece la  ven­
ta ja  de reducir, a l  propio tiempo, el peligro potencial 
inherente a l  calentamiento de grandes cantidades de peró- 

20 xidos. Por otra parte , la s  reacciones secundarias y, por 
consiguiente, la s  perdidas en la  oonvarsión en fenol y 
acetona, se reduoen a l  mínimo. Como la  rapidez de descom­
posición de lo s peróxidos depende de su concentración en 
cualquier momento, la  realización del procedimiento per 

25 tandas requiere un tiempo prolongado y , por consiguiente, 
tiende a determinar reacciones secundarias. Un método 
preferido, por tanto, comprende efectuar e l proceso de

& ! 9 ^ # F #
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un modo continuo, con lo  cual, asimismo, ge ev ita  la  acu­
mulación de grandes cantidades de pereompuestos en e l 
reactor. Sata descomposición en la  forma continua puede 
llevarse  a cabo, por ejemplo, alimentando loa peróxidos 
en acido su lfúrico  acuoso diluido de la  concentración es­
pecificada, por ejemplo, de 21% a 45% a una temperatura 
entre 4oso y 60^0, continua o intermitentemente, aproxi­
madamente en l a  misma proporción en que se descomponen, 
de modo que su concentración en la  mezcla de reacción en 
el reactor o reaotorea no exceda de una c ifra  ba ja , por 
ejemplo, de 8%, con preferencia incluso menor, do su peso 
in ic ia l .  A fin  de fa c i l i t a r  l a  dosificación  y manojo do 

lo s  pereompuestos, es p referib le  añadirlos en forma di­
su elta , por ejemplo, di sueltos en un disolvente orgánico 
inerte a l  percompuesto y a l  acido su lfú rico . Un disolven­
te adecuado en el caso de hidroperóxide de iseprop il 
benceno e s , por ejemplo, e l isepropil benceno y, por con­
siguiente, la  mezcla de reacción resultante de la  reacción 
de oxigeno molecular sobra isopropil benceno liquido a 

. temperaturas de basta 150se y en ausencia de catalizadores 
d istin to s de lo s  peróxidos y que contiene con preferen­
cia desde 10 a 45% de hidroperóxido de isep ro p il benceno, 
puede usarse ventajosamente, lúede emplearse como reactor 
un recipiente previsto de un agitador eficaz unido a l mis­
mo por un dispositivo  ta l como un decantador que permite 
la  separación continua y la  extracción de la  capa oleosa 
móa lig e ra  que contiene, oon pequeñas cantidades de otros
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compuestos de descomposición, la  mayor parta del fenol 
y acetona producidos por l a  reacción, a l  paso que e l 
acido acuoso mas pesado, separado en e l decantador, es 
devuelto a l recipiente agitador en e l  cual e s  retenida la  

8 parte principal de modo que su volumen sigue siendo prác­
ticamente constante. Después de alcanzar e l  estado estab le 
prácticamente se re t ira  de este modo l a  totalidad  del fe­
nol y la  acetona formados.

na lugar de un recipiente agitador único,
10 puede disponerse en se r ie  o cascada una pluralidad de dichos 

recip ientes, de modo que la  fa se  oleosa separada fluya o 
sea enviada a bomba a l  recipiente inmediatamente siguiente. 

Bste hace posible usar concentraciones relativamente a l ta s  
de peróxido en la  mésela líqu ida en e l primero de lo s  rec i-  

16 píentes de reacción de una se r ie , asegurando de este modo
la s  velocidades máximas de reacción. Trabajando de este  
modo, es posible también reducir mucho el tamaño de cada 
recipiente individual. La rapidez de la  reacción cuando 
se  trabaja de un modo continuo ha resultado ser v aria s ve- 

20 oes mayor que la  alcanzada en e l  caso del procedimiento
per tandas. La explicación de esto no es c la ra , pero puede 
ser debida a l hecho de que en e l  proceso continuo, ex iste  
en todo momento una cantidad máxima de ce tona presente, 
en el caso de hidroperoxi.de de isoprop il benceno, por ejem- 

28 p ío , aoatena, parte de la  cual e stá  d isuelta en la  fase

ácido sulfúrico acuoso, en la  cual ocurre la  descomposición 
de lo s  peroompuestos. ía  presencia de esta ce tena en el

- 9 -
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ácido, por otra pan;te, aumenta la  solubilidad en e l de le s  
peróxidos, con le  cual se f a c i l i t a  y acelera la  reacción.
Bate efecto puede aumentarse todavía devolviendo a l ciclo  
a l  reactor una parte de la  cotona recuperada o añadiéndole 

8 cotona nueva, aumentando a s í  la  cotona contenida en el 
ácido y, por consiguiente, la  solubilidad del peróxido, 
la  concentración de la  ce tona en la  mezcla de reacción, sin  
embargo, deba mantenerse lo  bastante baja para impedir la  
m iscibilidad completa de la s  dos fa se s en e l  reactor y la  

10 formación de una mezcla homogénea, con lo  cual se ría  evita­
da la  extrae o ion del reactor o reactores de una capa oleosa 
y l a  retención en e l  reactor o reactores de l a  & se  acida 
acuosa.

Tin método adecuado de lle v a r  a la  práctica 
18 el procedimiento del presente invento se realiza en una for­

ma continua usando más de un recipiente reactor en se r ie , 
provistos de medios para la  agitación  e ficaz , en e l  prime­
ro de lo s  cuales se añade de modo oontinuo la  solución nue­
va del hidreporóxido en hidrocarburo no reaccionado a l ácido 

20 acuoso contenido en dicho reactor en proporción ta l que se 
mantenga la  concentración de hidreperóxido en e l  mismo a 
un valor constante que es una fracción de l a  concentración 
in ic ia l .  Bsta etapa puede alcanzarse en unos pocos minutos, 
dependiendo de l a  concentración del hidreperóxido, y del 

26 ácido, y también de la  temperatura. Una parte de la  mezcla
del acido acuoso y de l a  faee oleosa en el reactor es pasada ¡

i*
continuamente a un separador donde el ácido acuoso es devuel-

- 10 -
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to a l reactor, a l  paso que la  fa se  oleosa se hace rebosar 
desde el separador en una proporción igual a aquella a la  
cual se alimenta solución nueva de hidroperexidc a l  reactor, 
l a  Case ace ite  es pasada luego a otro recipiente de reacción, 
donde es puesta en contacto de nuevo con ácido acuoso, gn 
este segundo recip iente, la  reacción se completa esencial­
mente, o bien se efectúa de nuevo la  descomposición a una 
fracción de la  concentración de peróxido que reinaba en la  
solución cuando entró en e l segundo recip iente, y el pro­
ceso se rep ite  de modo sim ilar en otro recipiente de reac­
ción o recip ientes basta que está  descompuesta virtualmente 
la  totalidad del bidroperóxido. I<a mezcla de reacción que 
sa le  del último recipiente se trabaja para la  recuperación 
del fenol y de la  cetena contenidos en e l la ,  g l ácido acuo­
so, desde e l cual ha sido separada l a  ibse o leosa, queda 
detrás en cada uno de lo s  diversos recip ientes de reaoción.

Cuando se efectúa de este modo el procedi­
miento de descomposición, el tiempo to ta l da permanencia 

en lo s  recip ien tes reactores d iferentes es considerablemen­
te más oorto que cuando se llev a  a cabo la  descomposición 
completa en una sola etapa, es decir, cuando la  reacción 
se efectúa en un solo reactor y la  solución nueva se añade 
en proporción tan len ta que el líquido que rebosa no con­
tien e, en esencia, bidroperóxido.

Otro método de llevar a l a  p ráctica  el pro­
cedimiento del invento, de modo continuo, comprende hacer 
pasar el ácido sulfúrico acuoso conjuntamente con e l peróxido,
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con preferencia di suelto en un disolvente adecuado que 
sea inmiscible con el acido acuoso y que no sea atacado 
por lo s  componentes de la  mezcla de reacción, ta l como 

benceno, tolueno y x i lo l , con preferencia lo s  aloohil ban- 
5 canos que constituyeron el material de partida para la  

producción del peróxido, a través de un estrecho tubo a 
una velocidad que sea bastante a lta  para determinar un 
flu jo  turbulento y , con e l lo ,  asegArar una buena mezcla.
Un disolvente mutuo que sea inerte a la  mezcla de reacción 

10 en la s  condicionas de la  reacción, puede añadirse a la  
mezcla de reacción. Tales disolventes son, por ejemplo, 
cotonas, como a.oetona y alcoholes, como stan e l. Una lim i­
tación respecto a la  cantidad del disolvente mutuo aña dido no 

es necesaria en este  caso, ya que parto de toda la  mezcla de 
IB reacción incluyendo el acido acuoso, es retirada del tubo

reactor. -Si nao de un tubo reaotcr, sin  embargo, ofrece venta­
ja s  e sp ec ificas solamente cuando la  mezcla de reacción se 
heterogénea.

31 trabajo en una fase  homogénea por la  adi- 
20 ción de un disolvente mutuo se ventajoso también cuando

el procedimiento del Invento se rea liza  por tandas. Disol­
ventes adecuados son aquellos alcoholes, cotonas y éteres 
de bajo peso molecular que sean completamente mis oíbles 
con e l agua. Dos alcoholes de esta  naturaleza son, por 

26 ejemplo, e l metanol, propanol, isopropanol, butano 1 ter­
c ia r io ; cotonas convenientes son la  acetona, la  metil 
a t i l  cotona; y éteres adecuados, por ejemplos lo s  éteres

12
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de a tile n  g lic o l y d ie tilen  g lic o l ;  adejms, e l dioxano.

Aunque ae sabe que la s  oetonas, por ejemplo, la  
acetona, y el fenol, pueden condénsalas bajo la  influencia 

de acido sulfúrico a temperaturas elevadas, es sorprenden- 
te el hecho de que en la s  condiciones en la s  cuales se l l e ­
va a oabo el procedimiento del invento no ocurra práctica­
mente ta l condensación. Por consiguiente, una c a ra c te r ís t i­
ca adicional del invento es la  de no retiran  la  cotona tan 
pronto como se forma de la  mezcla de reacción. Por tanto, 
puede ser recuperada, por ejemplo, por destilación  de la  
fase  oleosa después de que ésta ultima ha sido separada de 
la  fase  acuosa, á l acido acuoso puede devolverse luego a l  
reactor.

Cuando de acuerdo con este  invento se tra ta­
ron soluciones Ae hidroperóxidos en disolvente inmiscible 

a*n agua , ta la s  como la s  que se obtienen, por ejemplo, 
tratando isopropü  benceno con oxígeno molecular a tempe­

raturas elevadas en ausencia sustancial de catalizadores 
de oxidación d istin to s Ae lo s  peróxidos, se comprobó que 
la  rapidez de descomposición aumentaba con la  relación vo­
lumétrica de la  fase acida acuosa respecto a l a  fase oleosa. 
Por consiguiente, se prefiere el uso en e l reactor o reactores 
de una relación  in ic ia l da la s  fa se s mayor de la  unidad, con 
preferencia entre 2,5: 1 y 5 :1 . Esto se ap lica  especialmen­
te a l a  solución de hidrcperóxido de isopropü  benceno en 
isopropü benceno, se ha comprobado, sin embargo, que la  
relación volumétrica entre la s  dos fa se s puede variar den-
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tro de lím ites mucho mas amplios sin  perturbar material­
mente e l curso As la  reacción. A sí, por ejemplo, pueden 
usarse relaciones de la s  fa se s de entre 1 volumen de 
ácido acuoso por & volúmenes de a c e ite , y lo  volúmenes 
de ácido por l  volumen de ace ite * sin  embargo, ae prefie­
re usar una relación de aproximadamente 8 a 5 velúmenea 
de ácido por 1 volumen de ac e ite , ya que se ha comproba­
do que ta le s  proporciones permitirán una separación más 
fá c i l  de la s  dos fa se s* El lím ite superior para e l volu­
men de ácido acuoso usado viene dado por consideraciones 
económicas. Esta mejora permite la aceleración de la  rapi­
dez de flu jo  a través del reactor sin  reducir la  magnitud 
de la descomposición y ofrece con e l le  la  ventaja, para 
e l mismo rendimiento, de reducir aun más e l  tamaño del 
reactor*

Como la  descomposición del peróxido es fuer­
temente exotérmica, debe disponerse un equipo refrigerador 
a  f in  de mantenerla bajo e l apropiado control la  temperatu­
ra del reactor o reactores.

la  capa de ace ite  no acuosa que abandona e l 
reaoter contiene usualmente algo de ácido su lfúrico* gato 
puede eliminarse lavando con pequeñas cantidades de agua 
o cotonas acuosas, después de lo  cual l a  capa de ace ite  es 
trabajada para obtener lo s  productos de la  reacción* Les 
cotonas y e l  fenol pueden recuperarse desde e l l a ,  por ejem­
p lo , sometiendo la  fase oleosa a  d estilac ión , con lo  cual 
la s  oetonas son expulsadas por d estilac ión . El residuo
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de la  destilación  es destilado a l vacío , lo  que elimina 
e l disolvente, por ejemplo, isopropil benceno, y cualquier 

motil a s t i r c l  formado eomo subproducto durante la  reacción. 
gL residuo de esta última destilación  ee fraccionado en 
un tercer alambique bajo vacío y e l destilado es condénsalo 
a unos 50se . Al en fr ia r , el fenol c r is ta liz a  en un estado 
de gran pureza y con un buen punto de fusión.

La recuperación de lo s  productos resu ltantes 
del procedimiento de acuerdo con e l invento puede conseguir­
se da varios modos. Cuando hay dos fa se s pueden separarse 
entre s í  por decantación y la  fase acuosa devolverse a l re­
cipiente de descomposición. La fase oleosa puede d e stila r­
se y el a lcoh il benceno inalterado obtenerse como d e stila ­
do al paso que lo s  ocmpuestos fenol i  eos quedan en e l alam­
bique como residuo.

Como es prácticamente imposible recuperar 
a lcoh il benceno inalterado usado para la  oxidación exento 
de fenoles por un mero fraccionamiento de l a  capa o leosa, 
se ha comprobado que e s  ventajoso re tira r  e l  fenol remanen­
te del a l coh.il benceno recuperado que le  acompaña por ex­
tracción, por ejemplo, oon una solución acuosa de un hidró- 
xido de metal a lca lin o  o por adsorción, gato se comprueba 

que es especialmente deseable s i  é l a lco h il benceno recupe­
rado ha de devolverse a la  etapa de oxidación, ya que l a  

presencia de fenoles en la  mezcla a oxidar se ha comprobado 
que tiene un efecto perjud icial sobre la  oxidación o , a l 
menos, que reduce su rapidez en medida muy grande.
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Se ha comprobado también que la  fracción do 
a lcoh il benceno re cupe rada del proceso contieno o na pequeña 
cantidad de compuestos de e s t ir o l  y que la  fracción fenolica 
esta a veces contaminada por aceto fe no na. Si se pretende 

S devolver e l a lcoh il benceno Inalterado a la  etapa de oxida­
ción, se ha descubierto que es ventajoso evitar e l efecto 
nocivo de dichos e s t ir ó le s ,  por ejemplo, motil e s t i r o l .  gato 
puede hacerse por hidrogenación de lo s  e s t iró le s , por ejem­
p lo , en la  fase  líq u id a , v .gr+ , a temperaturas ta le s  como 

10 de 90-100SC, de modo que dicho a lco h il benceno queda sin  
ser afectado, o por su extracción, por ejemplo, lavando la  
fra ocien con acido sulfúrico y/o solución de per manga nato 
a lca lin o  antes de su devolución. La a ca to fanona es separada 
con preferencia por destilación  fraccionada de l a  fracción 

18 fenólica.

Se prefiere re a liza r  e l fraccionamiento de 
la  capa oleosa resultante de la  descomposición con acido 
a presión reducida, por ejemplo, a 100 mm. Hg, a fin  de evi­
tar perdidas par condensación de loa productos de reacción,

20 ocn lo  cual se forman compuestos de elevado punto de ebulli­
ción. ga deseable separar de la  capa oleosa cualquier acido 
que pueda adherirse a e l la ,  por ejemplo, lavando con agua, 
o con una solución a lca lin a  acuosa muy diluida o por la  
adición de un agente neutralizado? só lido .

26 Otro método de trabajar lo s produotoe de reac­
ción prooedentee de dicha descomposición acida consiste en 
d e stila r  dichos productos con vapor vivo con fraccicimmiente.

16 -
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S í, por ejemplo, el material de partida para la  oxidación 
es iscp rcp il benceno a l d e stila r  la  mezcla que contiene io s 
productos de descomposición de lo s  peróxidos se obtiene una 
mezcla de iscp rcp il benceno y agua con solo v e stig io s de 

6 fenol, como d estilad o , cuando la  destilac ión  se rea liza  
a presión normal a temperatura de entre 93 y 95a0. Del 
residuo acuoso se recupera fenol por d estilación  o, con pre­
ferencia, por extracción con un disolvente inmiscible en 
agua.

3-0 JS1 procedimiento según el invente puede l l e ­
varse a cabo por tandas o de modo continuo. A sí, por ejem­
p lo , una mezcla de reacción resu ltante de la  oxidación de 
isopropil benceno por medio de un oxígeno molecular y que 
contiene una oantidad dada de peróxido de isopropil benceno 

15 mezclado con iscp rcp il benceno no reaccionado, se mezcla 
en un recipiente agitador por ag itación  vigorosa con la  

capa acida y se  calienta con preferencia al punto de ebu lli­
ción basta que virtualmente todos lo s  per compuestos se ha­
yan descompuesto, mientras que, a l propio tiempo, se separa 

20 acetona como vapor desde el recip iente. Cuando se trabaja 
de modo continuo, la  fase oleosa y la  fase acuosa pueden 
suministrarse a l reactor en proporción constante, mientras 
que a l mismo tiempo una cantidad correspondiente de la  mez­
cla es retirada del reactor bacía un decantador desde el 

25 cual la  capa acuosa es devuelta a l  reactor. Los compuestos 
fenolicos producidos están contenidos en la  capa oleosa que 
abandona e l decantador para ser d e stilad a . A fin  de asegurar

- 17 -
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uaa oonver sien vir tualmente completa, de lo s  percompuestos 
durante la  descomposición acida, puede usarse una p lu ra li­
dad da reactores en se rie , o puede emplearse un reactor con 

diversos compartimientos a  través de loa cuales ha de paaar 
5 en aerie  la  mezcla.

Debe entenderse que e l procedimiento se a p li­
ca a hidrocarburos a lcoh il banca ni co s que están su stitu idos 
por uno o más grupos a l  achilo, a l  menos uno de lo s cuales 
tiene un átomo de carbono terc iario  en la  posición a l f a  

10 respecto a l an illo  beneenioo en general y que por compuestos 
fenolioos se entienden aquellos fenoles que pueden contener, 
adamas del grupo h idroxi, uno o más grupos a l cohilo como 
sustituyantes u lterio res en e l  an illo  bencánioo.

3Los siguientes ejemplos ilu stran  una forma 
15 en la  cual puede llev arse  a la  práctica e l procedimiento. 

m m iip  i
3n un recipiente provisto de un agitador 

eficaz., una mezcla consistente en 200 c .e . de iscp rop il 
benceno puro, 400 c .e . de agua, 0 .3  g rs . de ácido esteári-  

20 oo y 30 o.o. de hidróxido sódioo n/5 (añadido en porciones 
durante l a  oxidación para mantener la  emulsión), se calen­
tó a 85ce con oxígeno hasta que la capa oleosa contenía 
44.8% p/v de peróxido (calculado como peróxido de iscpropil 
benceno) .

25 50 o .e . de la  capa oleosa se agitaron  con
una solución concentrada de hidróxido sódico. El líquido 
acuoso se ac id ifioó  con precaución con ácido sulfúrico

18 -
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diluido y la  mazóle Resultante se hirvió con reflu jo  y f i ­
nalmente ae d e stilé  mientras el volumen de líquido en el 
matraz de ebullición  era mantenido por la  adición de agua.

La destilación  se interrumpió cuando él destilado dió un 
5 resultado negativo para el fenol. De eate modo ae obtuvieron 

6,7 gra. de fenol, lo  que corresponde a un rendimiento de 
48,8% sobre e l peróxido contenido en la capa de ace ite  pro­
cedente de la  oxidación.

Otros 50 o .c . de la  capa de ace ite  se sáme­
lo  tieron a reflu jo  con 90 gra. de acido su lfúrico a l lo% du­

rante 90 minutes en la  misma forma que an tes. La canti­
dad de fenol obtenida fue de 11.34 g r s . ,  es decir, en un 
rendimiento de 81,8% sobre el peróxido contenido en la  capa 
de a caite  procedente 3a la  oxidación. Se obtuvo acetona 

18 oome destilado en un rendimiento de 72% del teórico. Cuando
se usaron acido clorhídrico o fosfórico en una forma analoga 
a la  descrita  oon e l acido su lfú rico , se obtuvieron re su lta­
dos sim ilares.

EJEMPLO 2

20 80 o .c . de una solución de peróxido de iso ­
pro p il  benceno en isopropil benceno con 14,6 g rs . de peró­
xido, obtenido por oxidación de isopecpil benceno con oxí­
geno gaseoso a 88ce, y so o .c . de acido acético g la c ia l ,  

ae calentaron en un baño de agua h irviente durante 90 minu- 
28 to s, después de cuyo tiempo quedaron todavía sin  descompo­

ner 8.81 g rs . de lo s  perccmcpuestos.

La mezcla se sometió por consiguiente a re-

- 19
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f le je  ¿Laxante etxos 90 minutos, después de cayo tiempo se 
había descompuesto mas del. 97.5% de le s  per oompuastos in i­
c ia le s . üa mezcla contenía entonces 6.45 gxs. de fenol, lo  

que ooxresponde a un rendimiento del 72% teórico .
6 E3L fenol se recupero de la  mezcla de descom­

posición como se ha descrito en e l  ejemplo 1 .

ansg^Q-?.
Una mezcla de 260 o .c . de una mezcla de oxi­

dación obtenida calentando isopropil benceno con oxígeno 
10 de modo que se prepararan sus per compuestos (e l aceite  con­

tenía 81.2 g rs . de per compuestos; encontrado analíticamente 
y cal calado oomo hidroperóxido de isoprop il benceno), y 520 
c .o . de un acido su lfúrico aouoso 1% p /p , se hirvió a  re­
flu jo  mientras se agitaba vigorosamente. Despees de 90

*
15 minutos se había convertido el 57% de lo s  per compuestos.

Ei tratamiento se continuó durante otras dos horas, después 
de cuyo tiempo el 85% de lo s  per compuestos originalmente 
presentes había desaparecido. Otras dos horas de tratamien­
to dieren oomo resultado una conversión del 95% de líe  per- 

20 compuestos. Durante todo e l  tratamiento, la  acetona produ­

cida por la  descomposición acida se separó por destilación  
fraccionada, siendo e l destilado acetona de 99.8% de pure­
za, como se determinó por e l  método de l a  hidroxilamina y 
e l índice de refracción. 3& líquido de la caldera se frac- 

25 oiónó cuidadosamente.

la  fracción que hervía a 93.SBC^75o mm. Eg 
a 950(^760 mm. Hg, se separó en dos fa se s , la  capa de aceite

- 20 -
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(160 o .o .) qus contenía ademas iaopropil benceno, como 
0 , 9% v/v de m e tile stiro l, y 0,34 grg. de fenol, la  capa 
aoHOsa (100 o .c .)  que contenía 0.14 g rs . de fenol.

l a  seganda inacción de panto de ebullición  
g de 95-97SC (760 mm. Hg) con sistía  en 14 c .c . de capa oleo­

sa con 1.6 g rs . de motil ea tizo l y como 0.3 g rs . de aoete- 
fanona y 0.02 g rs . de fen ol, y l a  o .c . de ana oapa acaoea 
oon 0.02 g rs . de fenol.

HL residuo del fraccionamiento, que todavía 
20 formaba dos fa se s , se a l  cal inizó fuertemente, y la  solu­

ción al oalina ee decantó del ace ite  no di suelto , se encon­
traron 34.6 gre. de fenol en esta solución a lc a lin a , lo  
que corresponde a an rendimiento de 7o í referido a l peró­
xido en la  oapa original de ace ite  procedente de la  oxidá­

i s  cien.
3JBRPL0 4

gt efecto de la  agitación  sobre la  rapidez 
de la  descomposición de lo s percompaestos en el tratamiento 
acido se ve por la  tabla sigu iente.

^0 76 o .c . de ana solución de peróxido en iso -
p repü  benceno se mezclaron oon 75 o .c . de an acido sulfú­
rico acuoso 10% p/p y se sometieron a re flu jo  suave, en 
an oaso con ag itac ión , en otro sin  e l l a .  Se tomaron maes­
tras periódicamente y se analizaron en cuanto a l oonteni- 

^  do de percompaeste en la  fase  a c e ite .

-  S I  -
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10

15

20

25

% de aescompaeici.cn
Tiempo/min. Agitado Sp.n a¡
10 50 26
20 68 38
30 78 46
40 85 57
50 89 61
60 93 76
90 96 84
120 97 91
33̂ EPM> 5

A 100 c .o . de una. solución de 15.5% p/v de 
peróxido de iscpropil bañeenojen iscp rop il be nos no ee aña­

dieron 0.1 g rs . de acido p—tolueno su liónico. Al calentar 
la  me z ola tuvo lugar una vigorosa reacción a unos 110se. 
ge separó acetona por d estilac ió n , l a  mezcla de reacción, 
después de haber sido líbertadade acetona se neutralizó 
por adición de una pequeña cantidad de oarbenato sódico y 
luego se fraccionó en una columna e ficaz . Después de que 
e l iscprop il benceno hubo sido expulsado por d estilación , 
se  recuperó fenol como destilado. 31 fenol presente en la  
mezcla de reacción ascendió a 5.9 g r s . , es decir, un ren­
dimiento de 62%, la  acetona presente ascendió a 1.75 g rs . 
equivalente a  3o.l%.
RJgMPlO 6

Una solución de 200 c .c . de peróxido de i  co­
pre p il  benceno se calentó con 20 g rs . de material da permuta-

- 22 -
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cien del ion hidrogeno, ocnocido con e l nombre le  "ZeoharbHIT" 
(marca reg istrada) que e s  una resina de fenol íormaiaehido 
sa l fo na da, con agitación  a 90 se. Despees de ana hora, el 
peróxido había v irtual mente desaparecido. 33. fanol de la  

8 mezcla asoendló a 5 ,4  g r s . , igual a 56.6%. la  reacción se
llevo también a cabo haciendo pasar la  mezcla de la  reacción 
de oxidación a través de una columna cargada de carbón aul­
ló na do, l a  columna se calentó axtariorúente a 95-lOO^C, y 
el tiempo de permanencia de la  mezcla en la  columna fue da 

10 2 horas. áA 51% del peróxido se convirtió en fenol.
%33MP1C 7

Cuando se oxidó paracimeno a  90sg, con oxí­
geno molecular, se obtuvo una solución de 9.5 grs# de hidro- 
per óxido de cima no en paracimeno inalterado. 100 c. c . a.e 

15 esta solución se mezclaren a fondo oon acido sulfúrico 10% 
p/'v y se calentaron T&jc re flu jo  y con ag itac ión  durante 
tre s horas. Después de este  tiempo, al peróxido había v ir-  
tual mente desaparecido y se había convertido en para creso l. 
SJnnPIC 8

20 50 g rs . de la  sal sódica de hidroperóxido de
isopropil benceno qcre contenía agua de c rista lizac ió n  y 
que correspondían a 23.6 g rs . de hidroperóxido de isopropil 
benceno se añadieron con ag itación  durante un periodo de 
10 minutos a 100 c .c . de acido sulfúrico acuoso 60% a 6csc.

25 Cuando la  adición estuvo terminada, la  ag itación  se conti­
nuó durante otros 10 minutos.

Después de sacudir e l líquido de reacción

** 23 —
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con algo de iaopropil benceno para absorber la  nasa del 

fenol se comprobé que la  fa se  oleosa contenía 13*6 gre* 
de fenol y 4*23 gr s . de acetona y la  fase acuosa 1*12 gr s . 
da fenol y 2.23 grs. de a oatona. El rendimiento en fenol 

8 fuá, a s i .  cuantitativo, y e l de la  acetona 71%. cuando
se sometió a re flu jo  la  sa l sódica con e l mismo volumen de 
ácido sulfúrico acuoso lo% y se expulsó por destilación  
la  acetona, el rendimiento en fenol fue de 72% y el de la  
acetona, 86%, siendo de 2 1/2 horas e l tiempo requerido 

10 para terminar la  reacción.
^ggPIp, 9

Una mezcla de 160 o.o. de un ácido sulfú­
rico acuoso 55% y 160 o. o* de una solución de peróxido 
de isopropil venceno 16*7% en isopropll benceno (resu l- 

15 tanta de la  oxidación de iacpropil benceno) se ag itó  a 
fondo y la  temperatura se mantuvo a 60ce. Después de 20 
minutos, ae habían descompuesto e l 94*3% y después de 30 
minutos el 98*2% del peróxido inicialmente presente.
Durante la  reacción y durante algún tiempo después se hizo 

20 pasar una corriente de nitrógeno a través del liquido a 
fin  de eliminar la  acetona formada* gL fenol se obtuvo 
con un rendimiento de 91*3%, la  acetona en 86.5%.

Una operación sim ilar que muestra el in flu jo  
perjud icial de la s  temperaturas superiores dió e l resultado 

25 siguiente:
A 100 c .c* de ácido sulfúrico acuoso 55% 

que se habían sometido a re flu jo  se añadieron 100 c .c * do

- 24 -
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solución As hidroperóxido de isopropil benceno 35.6% en 
isopropil benceno no reaccionado durante un periodo de 
10 minutos, retirándose acetona, a medida que se formaba, 
a través de una corta columna. la  mezcla se hirvió durante 
otros 5 minutos. Se obtuvieron 18.22 g rs . de fenol y 8 .9 
g rs . de acetona, es d ecir, rendimientos de 83% y 65.6)^, 
respectivamente. 
g jm pio lo

En un recipiente provisto de un agitador, 
una mezcla de 15o c .c . de ácido su lfúrico acuoso 55% y 
138 c .c . de una mezcla de oxidación con 44.5 grs. da hidrc- 
peróxido de isopropil benceno en 100 c.c.de dicha mezcla 
de oxidación se mantuvo a 60 a C durante 15 minutos, después 
de lo  cual se in ició  l a  alimentación continua de la  misma 
solución de hidroperóxido de isoprepilbenceno mientras 
que a l mismo tiempo un volumen correspondiente de la  capa 
de ace ite  rebosaba por un dispositivo decantador que sepa­
raba y retiraba continuamente la  fase oleosa más ligera  
del ácido acuoso más pesado. Una vez que se estab ilizaron  

l a s  condiciones, se reoogieron 787 c .c . de a c e ite  que 
contenían 193 grs. de fenol y 115 g rs . de acetona durante 
un periodo de 5 horas, mientras que durante e l mismo pe­
riodo se suministraron a l  recipiente 77 c .c . de la  solu­
ción de peróxido. El rendimiento en fenol fué a s í  de 91.4% 
y de acetona, el de 88%, referidos a l  peróxido to ta l 
alimentado, a l paso que e l 3.6% del peróxido in ic ia l­
mente suministrado quedó sin  descomponer. Del ace ite  que

g g s
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contenía 14.55% de acetona y 24.5% de íen o l, la  acetona 
ae recuperó pox destilación  después de diluix e l acido 
sulfúrico adhexente pox adición de agua. 
gJBMPLOJ.lg_

6 A 100 o .e . de una mezdia a volúmenes igua­
le s  de etanol y agua y que contenía 14.1 gxs. de ácido 
su lfú rico , se anadiaron 10.1 gxs. de hidxopexóxido de 
isopxopil benceno y la  mezcla homogénea se mantuvo a 7o se. 
Después de 50 minutos el 94% del pexcompuesto in ic ia l había 

10 reaccionado. En este momento, se obtuviexon 5.75 gxs. del 
fenol desde la  soluoión, lo cual corresponde a un xendi- 
miento de 92% xefexido a l pexóxido inicialmante añadido, 
o 98% basado sobre el pexóxido descompuesto.

15 160 c .c . ,de una solución de hidxopexóxido
de isopxopil benceno en isopxopil benceno y que contenía 
20.6 gxs. del pexóxido en 100 c .c . de la  solución se ag i­
taron con 160 c .c . da acido sulfúxioo acuoso 25% a 70^0 
en baño de agua. la  descomposición del pexóxido estaba 

20 virtualmente taxminada después de 3 horas y ascendió a 
96.3%. El rendimiento en fenol resultante de la  descom­
posición y xefexido a l  pexóxido descompuesto fuá de 83.*!% 
y el da la  acetona, de 76.3%. 
a jm pip  i s

85 10 gxs. de hidxopexóxido de b u tü  benceno
secundario se mezclaron con 5o c .c . de ácido sulfúrico 
acuoso de 25% de concentración y se calentaron durante

- 26 -
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8

10

15

20

25

dos horas a 65ce.

la  mazóla de reacción se ex tra ja  con éter 
y el extracto sa d e stilé .

Fracción l 70-8038 1 gr.
" 2 80-165  3 8  o .6  g r s .

" 3 165-185BC 5.8 *
Residuo ................................. 0 .3  *

l a  mayor parte de la  fracción 3 demostré 
ser fenol, mostrando a s i  que e l rendimiento fue casi el 
teórico .
Rjmfpip 14

Una solución da hidroperéxido de isopropil 
benceno en isopropil benceno que resu ltó  de la  oxidación 
de isopropil benceno por medio de oxígeno molecular en au­
sencia de catalizadores de oxidación de metal pesado a 
temperaturas desde 120 a 15oac, y que contenía 24.5% en 
peso de hidrqperóxidc, se agito  vigorosamente en un rec i­
piente reactor con ácido sulfúrico acuoso de una concen­
tración de 65% p/p (es decir, que contenía 101 g rs . de 

HgSOg. en loo o.o. o 65 g rs . de BgSO  ̂ en 100 g r s ) . l a  re la­
ción de fase  acida a fase oleosa fuá de 3 .4 : 1 . l a  tempe­
ratura en e l recipiente reactor se mantuve a  2338. Después 

de 29 minutos, la  descomposición fué prácticamente comple­
ta , habiéndose descompuesto e l 99.9% del peréxide. Después 
de que e l ácido adherente se hubo eliminado por lavado con 
solución diluida de carbonato sódico, la  mezcla de reacción 
se trabajó  para recuperar e l  fenol y la  acetona, se recupe-

27 -
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ró el 82.9% de la  cantidad teórica de fenol y el 23.2% de 
la  acetona. Después de destilación  del iscpropilbenceno no 
reaccionado, fenol y acetona, quedó e l 7.1% del residuo de 
la  d estilación , consistente en productos polímeros y de 

5 condensación.

EJHIP10 15 .

Una mezcla de reacción de oxidación conte­
niendo 84.4% de hidroperóxido de isopropil benceno, siendo 
el resto esencialmente isopropil benceno no reaccionado,

10 se hizo reaccionar con ácido su lfúrico acuoso de una con­
centración de 49.1% p/p. l a  relación  de la & se  ácida aouo- 
sa con la  Base oleosa fué de 4 .4 :1 . l a  reacción de de a com­
posición se llevó  a cabo en una fase a 30se, y después de 
10 minutos, la  reacción estaba terminada, habiéndose des- 

15 compuesto e l 99.% del hidroperóxido in ic ia lesn te  presente. 
Después de que e l ácido adherente se hubo eliminado de la  
mezcla de reacción resu ltan te , por lavado con solución di­
lu ida de carbonato sódico, e l 88 .%  del fenol teórico y 
el 86.1% de la  acetona se recuperaron por destilac ión ,

20 mientras que quedaron el 3.8% de residuos de destilación . 
EJEMPLO 16.

Una solución de hidroperéxide de isopro­
p i l  benceno en isopropil benceno que contenía 21.%  p/p 
de hidroperóxido se descompuso en dos recip ien tes reacto- 

25 re s comunicantes, oargadoa ambos con ácido su lfúrico 49% 
p/p mantenido s  50SC. l a  relación  de l a  fase ácida acuosa 
a  la  fase oleosa fué mantenida a  2 .5 :1 . En el primer
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teaotoY se llegó  a una descomposición del hidr operóxido 
de 98.1% en 3.1 minutos, y en el segundo reactor a una 
descomposición to ta l da 99.?% en otros 3.3 minutos. EL 
90.2% del fenol teórico se obtuvo por destilación  y e l 

8 90.?% de la  acetona. 33. residuo de la  destilación  ascen­
dió a 2.8%.

E jm pia 17
Este ejemplo se llevó  a cabo en dos fa se s , 

siendo de 44.1 a 44.4% p/p l a  concentración del ácido en 
10 ambos reactores, la  temperatura 3oce, y la  concentración 

del hidroperóxide, de 23.9%. la  relación  de la  ^ s e  ácida 
a la  fa se  oleosa fuá de 2 .3:1 en e l primer recipiente y 
2.4:1 en el segundo. Se añadió aolución nueva a l  primer 
recipiente en proporción ta l que el tiempo de permanencia 

15 de la fase  oleosa en este recipiente fuá de 12 minutos, 
en cuyo tiempo se había descompuesto s i  94.1% del peróxi­
do inicialmente presente. El tiempo de permanencia en e l 
segundo recipiente iuó de 19 minutos, sn cuyo tiempo la  
descomposición to ta l había llegado a 98 .% . Después de 

30 que e l ácido adherenté se hube eliminado de la  mezcla de 
reacción resultante por lavado con solución diluida de 
carbonato sódico, se recuperó el 91.7% del fenol teórico 
y el 91.5% de acetona. EL residuo de la  d estilación  
ascendió a 1.4%.

25 EJ a p íO 18

Un producto de oxidación concentrado que 
contenía 65.3% p/p de hidroperóxide de isopropil benceno

- 29



se suministro continuamente a un reactor que contenía ácido 
sulfúrico acuoso 46% p^p (62.4% p/v) en condiciones de ag i­
tación vigorosa. Ba temperatura se controló a 35 se por me­
die de un serpentín interno enfriador, parte de lee  fa se s  
acida y oleosa mezcladas (en la  proporción de 3 .3 :1 ) se re­
tiraron  continuamente del reactor a un separador, donde el 
aceite  separado se dejó rebosar continuamente y e l ácido 
se devolvió a l  reactor. Del peróxido o rig in a l alimentado, 
e l 99*6% se convirtió , en un tiempo medio de permanencia 
de 9 minutos, referido a la  fase ace ite  del reactor. la  
destilación  del ace ite  producido despuós de lavado con so­
lución diluida acuosa de carbonato sódico dió como resul­
tado la  recuperación de 90% del fenol y 90.4% de la  aceto­
na calculados sobre e l peróxido alimentado.

- 0  -  N O T A  - 0 -

lo s puntos de invención propia y nueva que 
se presentan para que sean objeto de esta Patente de in­
vención en España, por VEINTE años, son lo s  sigu ien tes: 

l e .  - un procedimiento para l a  producción 
de fenoles y cetonas, que comprende tra ta r  lo s  peróxidos 
de derivados bencenicos, en lo s  cuales lo s  sustituyentea 
son uno o más grupos a l cubilo, a l  menos uno de los cuales
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t

tiene un atóme de carbono terc iario  en la  posición a l ia  
con respecto a l  a n illo  bencenico, con ácidos para descompo­
ner lo s  peróxidos, y recuperar lo s  compuestos j&ndlioes 
y carboníliooa a s í  produoidos.

5 2S. - Un procedimiento según se reivindica
en el punte 13, en el cual lo s  peróxidos se pregaran por la  
oxidación en la  fase líqu ida de dicho3 a lcoh il bencenos, 
siendo efectuada la  oxidación solo en ta l medida que la  mez­
cla de reacción resultante contenga una cantidad sustancial 

10 de a lcoh il benceno inalterado.
33. - un procedimiento según se reivindica 

en e l punto 23, en e l  cual la  oxidación de lo s a lco h il ben̂ - 
cencs se efectúa hasta que aproximadamente desde el 10 a l  
50% de dichos a lcoh il bencenos se haya convertido en al 

15 peróxido correspondiente.
4=3. - un procedimiento según se reivindica 

en cualquiera de loe  punto a an terio res, en e l  cual lo s  peró­
xidos se tratan con ácidos acuosos, minerales u organices.

5c. - un procedimiento según se reivindica 
20 en cualquiera de l e s  puntos an terio res, en e l cual lo s  peró­

xidos son puestos en contacto con un material de permuta­
ción del ión hidrógeno, ta l como resinas sulfonadas de fenol 
formaldehido .

63. -  un procedimiento según se reivindica 
25 en lo s  puntos 13 a 43, en e l  cual le s  peróxidos se calientan 

* con una solución acuosa de un acido hasta que lo s  peróxidos 
esten descompuestos prácticamente por completo, separando
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la  fase  acida acaosa do la  33ase oleosa que contiene alcoh il 
benceno inalterado y la  mayor parte de loa compuesto a íeno- 
l ic o s ,  recuperando dichos compuestos fenolicoa de la  fase  
oleosa y usando la  fa se  acida acuosa para l a  u lterior des­
composición del peróxido.

7c. -  un procedimiento según se reivindica 
en el punto 63, en e l  cual lo s compuestos fenolicos sen 
recuperados de la  fase oleosa por d estilac ió n , con preferen­
cia con vapor vivo en presencia de agua.

83. - Un procedimiento según se reivindica 
en io s  puntos i s  a 43, aplicado a l tratamiento de hidrope- 
róxidos, en e l cual lo s  hidroperoxidos se tratan  oen acido 
sulfúrioo de una concentración desde 9% hasta 65% en peso.

93. -  Un procedimiento según se reivindica 
en e l punto 83. en el cual loa hidropercxidos se tratan con 
a oido sulfúrioo de una concentración desde 9% imata 45% en 

peso a una temperatura dentro de la  gama de 40 a 802c.
103. -  Un procedimiento según se reivindica 

en el punto 8 s, en e l cual lo s  hidroperoxidos se tratan con 
aciáo sulfúrico de una concentración desde 45% hasta 65% en 
peso a una temperatura dentro de la  gama de o h a s t a  402C.

113. -  un pxc ce dimiento según se reivindica 
en lo s puntos 83 a l o 3, en e l  cual lo s  hidroperoxidos se 
disuelvan en un disolvente inm iscible con agua y se  ha oen 
reaccionar con e l ácido.

123. - un procedimiento según se reivindica 
en el punto l i s .  en e l cual la  relación volumétrica de la
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fase  acida acuosa con la  í&ae oleosa esta  en la  gomo desde 
0 ,5 :1  hasta 10:1 .

136. -  un procedimiento según se reivindica 
en lo s pantos 116 o 126, en e l  caal la  fa se  oleosa no acuosa 
de la  mezcla de reacción se separa de la  fase acida a  cacea 
tan pronto oomo la  descomposición del hidrcperoxido a l  fenol 
y la  o atona esta virtnalmante terminada.

146. -  Un procedimiento según se reivindica 
en cualquiera de lo s puntos l i a  a 136, en e l cual la  descom­
posición se llev a  a cabo de un modo continuo, que comprende 
separar de l a  fase acida acuosa la  fb.se oleosa en parte o 
completamente después de que se ha conseguido en e l la  la  
magnitud deseada da descomposición, recuperar de 3a canti­
dad separada de la  fa se  oleosa el fenol y la  oetona conte­
nidos en e lla  y añadir solución nueva de peróxido a la  par­
te  restante de la  mezcla de reacción s in  re tira r  de e l la  la  
cetona d isuelta  en e l la .

3L50.  -  un procedimiento según se reivindica 
en cualquiera de lo s  puntos 116 a 130 , en é l cual la  des­
composición se efectúa de modo continuo en mas de una 
etapa, siendo continuamente pasada a un separador una par­
te de la  mezcla de reacción, de cuyo separador e l acido 
acuoso es devuelto a l  reactor, a l  paso que la  fase oleosa 
es retirada de modo continuo en una proporción igual a 
aquella a la  cual la  solución nueva de peróxido es introdu­
cida en e l reactor, y se hace pasar a uno o mas recip ientes 
de reacción u lter io re s y se  tra ta  de nuevo con acido acuo-
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16^, - ihi procedimiento según se reivindica 
en cualquiera de loe puntos an teriores, en e l cual el pe­
róxido es hidreperóxido de isepropil benceno.

S 1 7 c, -  Un procedimiento, en esencia como
ae ha descrito en oualquiera de lo s  ejemplos 1 a 18.

18e. -  na piocedimiante para la  producción 
de fenoles y cetonas.

T&l y como se ha descrito en l a  Memoria 
10 que antecede, y con lo s  fines que se han especificado.

gsta Memoria consta de treinta y cuatro 
hojas escritas por una sola cara.

Madrid,,  "  ^ 0 Cí. 1950 

B. A.

A!berio de EFzaburs
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