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HEMORTIA DESCRIPITIVA

Que se gscompeaiia & la solicitud ds una Patente de In-
voncidn que por veinte afios se solicita en ispafia eomo nue-

va y de piopia invencidn por: »UN PROCEDIMIHNTO PARA LA

ORTHICION DiE QOipULSLCE ARODLATICOS A FPARTIE D LA BSANCIA

DL i IR LNA»,

8 favor del

PATIONATC »JUAN D LA CIDEVA» DE INVESTIGACICN TECNICA

-MADRID~

Le presente Patente de invencidn se refiere = la
produccidn de p-cimeno por isome rizacidn zromatizante en
fese de vepor de los terpenos contenidos en le esencia de
tromenting en le miera espaliole, compuesta en su nayor
parte por el terpeno K -pineno.

Le posibilidad de convertir un terpeno como el que
nos ocupa en p-cimeno segin la ecuacidn tedrica:

A <
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ha sido ruy considerwdo como un método para obtener el

dltimo en escale comercial. Sin embargo, el simple ca-



10 .~ lentamiento‘ya mostrado ssr inadecuado pars producir la
reaccidn. Debido & su sdeptebilidad a la produccidén con-
tinue en gran escals,henos prestado particular atencidén
2 la deshidrogenacidn catelftica en fase de vapor, pero
desgraciadanente, mienbtius el psivceso es Sptimo desde el

1l5.- punto de vista urocedursl, su préctica se halla entorpecics
por varios ineccnveuisntes,

Un examen de le ecuzcidn representativa del proce-
so muestra que la reaccidn no es simple. o solamente es
necesario romper el ciclo butédnico del <X - pineno por los

2o~ carbonos 6 y 8 siné yuve también hemos de quitar hidrdge-
no a otros carbonos pare formar el sistema de dobles en-
laces conjugados caracterf{sticos del ndcleo bencénico,
habiendo sdemds que anadir hidixdgeno 21 carbono 8. is de-
cir, se ha de realizar un vroceso de isomerizacidn nidroge

25.- nacidn y deshidrogenscidn aroumetizante, simultdneos.

La reaccidn es complicada adn més por la positili-
dad de cracking de log terpenos originales y de los pro-
ductos de la reaccidn total o parcialmente deshidrogenados.
De ahf que no sea particulziiente sorprendente encontrar «u

W= gque elevando la teuveratura con ciertos catalizadorss se
reduzea le produceidn de p-cimeno, mientras que la forme-
cién de productcs ée reaccidn secunderics (tolueno, men-
lano y sus homdlogos), a@si como la de productos de isomeri
zacidn (ellodcimenc, pironenos, limoneno, etc.) resulte

35e~- incrementada.

Pox congigulents, se precisa un proceso en el gue
se obtengan buenos rendimientos en p-cimeno, bajo conde-
nido en productos; bien sean de isomerizacidn bien de

cracking del material de partide o de los productes in-

404~ termediocs.,
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Segdn gueda ya indicado, la materia prima para el

proceso aquf patentedo estéd constituida por les diferen-
tes esencias de pino de la miere espaiiole, y preferente-
mente de la esenciz de trementina, por su elevado conte-

45.- nido en o -pineno (70 3} y su precio razonsblemente ba-
Joo.

Zl proceso de la presente Patente no estd restrin-
gido &l uso de un aparato particular. sl materiel s tra-
tar debe ser vaporizado y los vapores pasados sobre la ma~

5 e- sa de catulizador en la cédmere de reaccidn & una temperea-
tura y velocidad de paso depsndientes del voldmen de ca-
telizador que se emplee. Los productos de la reaccidn se-
rédn recogidos por condensacidn y separados en sus respec-
tivos componentes por destilacidn fraccionadas o por tra-

55.- taniento ccn dcido sulfdrico concentiado ( 4 = 1,84). De
la misma Iorma que estas operaciones pueden ser wriadas,
el disefioc y exacta extructura del aps:ato puede tembién
gser variado como se Juiera., Nuestras experienciss fueron
reclizadss utilizando materiales cateliticemente inactivos

6Ce~ que. no contaminen & los productos de resasccidn y sean re-
sistentes al ataque del hidrdgeno liberado durante la reac
cidn.
Dos conticles son de primordisl importancia en la
ejecucidn de la operacidn: la temperatura a la cual se
65.~ realiza y la proporcidn en gue se pasan los vapores por
la cdmara catelftica. Mientras de los dos, la temperatura
es la menos critice, ambos son importuntes para obtenexr
resultedos satisfactorios. Se encontrd gue la tempera-
tura dptima verfa con le naturaleza del nroducto & aroma-

7C e~ tizar, con las cantidades del mismo puestas en Jjuego y

con el voldmen de catalizador usado. Una vez determinado

eproximadamente el punto dptimo, variaciones de 25 4 30°C
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80.-

85e~

90.-

160~

en upo u otro sentido no verian notsblemente los resulta-
dos.

A temperaturas demasiado bajas resulta unapreduc-
cidn pobire debido 2 la pecueia cantidsd de reaceidn que
tiene lugar. A temperaturus excesivsancnte sltas tiene
lugar un cracking excesive y Tormacidn de subproductos.
Ln generel, resulturon satislectorics temperatures del
orden de 350 -~ 5CC¢ C. para velocidades de paso dentro
de los lfmites usados. Sin embargo esto no guiere decir
que le ¥atente cuede limiteda,puss en algunos casos re-
sultaron ser muy dtiles terperaturss tan eltas como 5258C
0 nds.

Se encontrd que la velocidad de paso y por tanto la
cantidad de productos de particda usadcs, tenia el méds
pronunciado efecto sobre el grado de conversidn & los pro
ductos desecdos. En general velocidsdes de paso de 1 4,
0,05 centfmetros cubicos por hora y por centfmetro cdbi-
co de catalizador die ron buenos resultados & tenperaturas
comprendidas entie 425 y 5002 C aungue la patente no estd
limitedea necesariamente a ellas,

Los catelizadores empleados estdn compuestos por
derivados de cromo con o sin adicidn de dxidos de meta-
les de otros grupcs del sistena periddico, depositados
en un soporte no pirolftico . Su preparacidn asi como
la descripeidn de la influencie que ejsrcen sobre el
proceso de aromatizacidn Lue nos ocupa constituye el con
tenido de otra patente nuestra.

A fin de ilustrair cuanto precedse, y no ccmo limita-
cidn de le presente patente, presentamos los siguientes

ejernplos en 10s cuales la determiracidn de rendirientos
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ducto de arcmetizacidn bruto con 4cidosulfdrico concentra-
105.-40 {4 = 1,84) en cantidad suliciente para sulfonar todos
los productos no aromdticos o terpénicos presentes y mi-
diendo el voldmen gue permanecfa sin reaccionar,
ZJIEMPLO 1l¢
Se pasaron los vapores de la freccidn 155-1609C.
de la esencia de tremuntine espefiola & velocidad de paso
110.~- de 88 cc. por hors y pol’ 1litro de catalizador por una cé-
nara de catdlicis z 48502 y conteniendo un categlizador conl
puesto por sales de cromo. Xl producto bruto condensado
trotado por S504Hp conce contenia un 84 5 de arométicos.
sSJEMPIO 29
Los vepores de la fraccién 155-16C2C. de la esen-
115.- cia de trementina espatiola fueron pasados a una veloci-
¢ad de paso de 58 cc./hore/litro de catalizzdor, por la
cdnara catalftica con el mismo contenido que el e jemplo
anterior y tambidn a 450eC. ELl producto obtenido dié un

rendimiento del Y2 .

N C T A

120.~ Hebiendo descrito ya amplia y suficientemente la
naturgleza del presente inventc, asi como la manera de
llevarlo a la prdctica, se hace constar que las disposi-
ciones anteriores descrites son susceptibles de ligeras
modificaciones de detal.es, sin que se &altere por ello
125.- el prircipio funda:entel de la Patente de lnvencidn que
por veiente aunocs se sclicita como propie y nueva reinvin-
dicandose lo siguiente:
18 UN ¢ROCEDINILNIO PAl:A LA OBTENCION DE CCMPUBSTOS
AROMATICOS A ~AlTIRk DE wA H3LWCIA DiE TIHEMENTINA, caracte-
130.=rizado porque permite la transformacidén delo{ -ginenoc en

- v . - .

Pe~ cimeno, pasardo 1log vepcrss Gsl i :tc, = viloe!
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135.~

lw-"

145.~

150.-

155‘-

1591-

por hora y por centimetro cubico de catalizador, sobre

un catalizador puesto a la temperatura dptima a conti-
nuacidn reivindicadeas.

28 UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTINCIGN DE COMPURTTOS
ARCHMATICOS A PARTIR D LA ESKNCIA D TREM:NTINA, en el gque
segdn la clausula 12 transforma un compuesto terpdnico co-
mo el o{ -pineno en azométiéo como el p-cimeno, en presen-

cia de un catalizador adecuado.

38 UN PROCEDI'I:+TC PARA LA OBTENCION Dd MPULZSTCS
AIGCIATICOS A PAPRTIR DE LA ESSNCIA DE TRu:LITINA, en el
que segdn las reivindicuciones 18 y 2&¢ se obtiene un coms
puesto arondtico a partir de uno terpénico por aromatiza-
cidn cetalftica en fase vapor a temperaturas comprendi-
das entre 190 y 500¢ C,

48 UN PHROCEDIMIENDC PARA LA OBTERCION DI COMPUESTCS
ARCUMATICOS A PARTIN Di LA ESENCIA DE THE:HITINA, en el
que de acurrdo con las reivindicaciones 18, 286 y 32 ge
obtiene el compuesto aromdtico por reaccidn en fase va-
por, sobre un catalizador apropiado y a una tempe ratura y
velocidzd de paso de los reactivos de pzrtids previamente
determinados, sin que esta temperatura y velocidad sean
caracterfsticaus que definan la Patente.

58 y Yltima.- UN 230CuDIMIENIO PAL. LA OBLSNCICN DE
CCLLUBSTO&A ARCMATICES A PAITIX DE LA LSENCIA D ToEMENTI-

NA, tal y como quega descrito en la Memoria que antecede.

Lo presente Memorie consta de sels hojas mecano-

grafiadas por unha sola cars.
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