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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A

Que se  acompaña a  l a  s o l i c i t u d  de una P a te n te  de I n ­
v e n c ió n  que p o r  v e in te  anos se  s o l i c i t a  en E spaña  corno nue- 
va  y de p io p ia  in v e n c ió n  p o r : "UN PROCEDIMIENTO PAííA LA 
OBTENCION DE COMPUESTOS ARO I, ATI CCS A PARTIR DE LA ESENCIA
DE TREPENTINA".

f a v o r  d e l

PATRONATO "JUAN DE LA CIERVA" DE INVESTIGACION TECNICA

- M A D R I D -

1 . -  La p r e s e n te  P a te n te  de in v e n c ió n  se  r e f i e r e  a  l a
p ro d u c c ió n  de p-cim eno p o r i s o n e r i z a c ió n  a ro m a tiz a n te  en 
f a s e  de v a p o r  de l o s  te rp e n o s  c o n te n id o s  en l a  e s e n c ia  de 
tre m e n tin a , en l a  m ie ra  e s p a ñ o la , com puesta en  su  mayor 

5 . -  p a r te  p o r  e l  te rp e n o  cx( -p in e n o .
La p o s ib i l id a d  de co n v e i* tir  un te rp e n o  como e l  que 

nos ocupa en  p-cim eno según l a  e c u a c ió n  t e ó r i c a ;

— * ó
h a  s id o  muy c o n s id e ra d o  como un mótodo p a ra  o b te n e r  e l  
ú l tim o  en e s c a la  c o m e rc ia l .  S in  em bargo, e l  sim p le  ca-
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1 0 . -  le n ta m ie n to  ha m ostrado  s e r  in adecuad o  p a r a  p r o d u c i r  l a*
r e a c c ió n .  Debido a  su  a d a p ta b i l id a d  a  l a  p ro d u c c ió n  con­
t i n u a  en g ra n  e s c a la r e m o s  p re s ta d o  p a r t i c u l a r  a te n c ió n  
a  l a  d e sh id ro g e n a c ió n  c a t a l í t i c a  en fa s e  de v a p o r , pero  
d e sg ra c ia d a m e n te , m ie n tra s  e l  p ro c e so  es óptim o desde e l  

1 5 . -  punto  de v i s t a  p ro c e d u ra l ,  su  p r á c t i c a  se  h a l l a  e n to rp e c id a  
p o r  v a r io s  in c o n v e n ie n te s .

Un examen de l a  e c u a c ió n  r e p r e s e n t a t i v a  d e l  p ro c e ­
so m u e s tra  que l a  r e a c c ió n  no es  s im p le . No so lam en te  e s  
n e c e s a r io  rom per e l  c ic lo  b u tá n ic o  d e l  o( -  p inen o  p o r  lo s  

SO.- c a rb o n o s 6 y  8 s in ó  que tan ib ián  hemos de q u i t a r  h id ró g e ­
no a  o t r o s  carbonos p a ra  fo rm a r e l  s i s te m a  de d o b le s  en­
l a c e s  con ju gad os c a r a c t e r í s t i c o s  d e l  n ú c leo  b e n c ú n ic o , 
hab iendo  además que a ñ a d ir  h id ró g en o  a l  carbono 8 . Es de­
c i r ,  se ha de r e a l i z a r  un  p ro c eso  de is o m e r iz a c ió n  h id ro g e  

2 5 .-  n a c ió n  y d e sh id ro g e n a c ió n  a ro m a tiz a n te ^ s im u ltá n e o s .
La r e a c c ió n  es com p licad a  aún más p o r  l a  p o s i b i l i ­

dad de c ra c k in g  de lo s  te rp e n o s  o r i g i n a l e s  y de lo s  p ro ­
d u c to s  de l a  r e a c c ió n  t o t a l  o p a rc ia lm e n te  d e sh id ro g e n a d o s . 
De a h í  que no se a  p a r t ic u la r m e n te  s o rp re n d e n te  e n c o n tr a r  qa 

3 0 .-  que e levan do  l a  te m p e ra tu ra  con c i e r t o s  c a t a l i z a d o r e s  se  
red u z c a  l a  p ro d u c c ió n  de p -c im eno , m ie n tra s  que l a  form a­
c ió n  de p ro d u c to s  de r e a c c ió n  s e c u n d a r io s  ( to lu e n o , mon­
tan o  y su s  hom ólogos), a s i  como l a  de p ro d u c to s  de iso m e ri 
z a c ió n  (a llo O c im en o , p iro n e n o s , lim on en o , e t c . )  r e s u l t e  

3 5 . -  increm e n t ad a .
P o r c o n s ig u ie n te ,  se p r e c i s a  un  p ro c e so  en e l  que 

se  o b ten g an  buenos re n d im ie n to s  en  p -c im en o , b a jo  c o n te ­
n ido  en p ro d u c to s ; b ie n  se a n  de is o tn e r iz a c ió n  b ie n  de 
c ra c k in g  d e l  m a te r ia l  de p a r t i d a  o de lo s  p ro d u c to s  in -  

4 0 .-  te rm e d io s .



Segdn queda ya in d ic a d o , l a  m a te r ia  p rim a  p a r a  e l  
p ro c eso  a q u í p a te n ta d o  e s t á  c o n s t i t u id a  p o r  l a s  d i f e r e n ­
t e s  e s e n c ia s  de p ino  de l a  m ie ra  e sp a ñ o la , y p r e f e r e n t e ­
m ente de l a  e s e n c ia  de t r e m e n t in a ,  p o r su  e lev ad o  c o n te -  

4 5 . -  n ido  en c< -p in e n o  (70 %) y su  p re c io  razo n ab lem en te  ba­
jo -

E l p ro c eso  de l a  p re s e n te  P a te n te  no e s t á  r e s t r i n ­
g ido  a l  uso de un a p a ra to  p a r t i c u l a r .  E l m a te r ia l  a t r a ­
t a r  debe s e r  v a p o riz a d o  y l o s  v a p o re s  p asad o s so b re  l a  ma- 

5 0 .-  sa  de c a t a l i z a d o r  en  l a  cám ara de r e a c c ió n  a  una tem p era­
t u r a  y v e lo c id a d  de paso d e p e n d ie n te s  d e l  volám en de ca­
t a l i z a d o r  que se em plee. Los p ro d u c to s  de l a  r e a c c ió n  s e ­
rá n  re c o g id o s  p o r  co n d en sac ió n  y se p a ra d o s  en su s  r e s p e c ­
t i v o s  com ponentes p o r  d e s t i l a c i ó n  f ra c c io n a d a  o p o r  t r a -  

5 5 .-  ta m ie n to  con ác id o  s u l f ó r i c o  c o n c en trad o  ( d =  1 ,8 4 ) .  De 
l a  misma form a que e s t a s  o p e ra c io n e s  pueden s e r n a r ia d a s ,  
e l  d iseñ o  y e x a c ta  e x t r u c to r a  d e l  a p a ra to  puede tam b ián  
s e r  v a r ia d o  como se  q u ie r a .  N u e s tra s  e x p e r ie n c ia s  fu e ro n  
r e a l i z a d a s  u t i l i z a n d o  m a te r ia le s  c a t a l í t i c a m e n te  in a c t iv o s  

6C .- que i no con tam inen  a  lo s  p ro d u c to s  de r e a c c ió n  y se a n  r e ­
s i s t e n t e s  a l  a ta q u e  d e l  h id ró g en o  l ib e r a d o  d u ra n te  l a  re a c  
c ió n .

Dos c o n tr o le s  son  de p r im o rd ia l  im p o r ta n c ia  en l a  
e je c u c ió n  de l a  o p e ra c ió n : l a  te m p e ra tu ra  a  l a  c u a l se 

6 5 .-  r e a l i z a  y l a  p ro p o rc ió n  en que se p a sa n  lo s  v a p o re s  p o r  
l a  cám ara c a t a l í t i c a .  M ie n tra s  de lo s  d o s , l a  te m p e ra tu ra  
e s  l a  menos c r í t i c a ,  ambos son  im p o r ta n te s  p a r a  o b te n e r  
r e s u l t a d o s  s a t i s f a c t o r i o s .  Se e n c o n tró  que l a  tem p era ­
t u r a  óp tim a  v a r í a  con l a  n a tu r a le z a  d e l  p ro d u c to  a  aroma- 

7 0 .-  t i z a r ,  con l a s  c a n t id a d e s  d e l  mismo p u e s ta s  en juego y 
con e l  volám en de c a t a l i z a d o r  u sa d o . Una vez de term inado  
eg&roxiiaadamente e l  pun to  óp tim o , v a r ia c io n e s  de 25 ó 30*C



en uno u o t r o  s e n t id o  no v a r í a n  n o tab lem en te  lo s  r e s u l t a ­
d o s .

1 5 . -  A te m p e ra tu ra s  dem asiado b a ja s  r e s u l t a  u nap rpdu c-
c ió n  pob re  d eb id o  a  l a  pequeña c a n t id a d  de re a c c ió n  que 
t i e n e  l u g a r .  A te m p e ra tu ra s  e x ces iv am en te  a l t a s  t i e n e  
lu g a r  un c ra c k in g  e x c e s iv o  y fo rm ac ió n  de su b p ro d u c to s .
En g e n e r a l , r e s u l t a r o n  s a t i s f a c t o r i a s  te m p e ra tu ra s  d e l 

8 0 . -  o rd e n  de 350 -  50CS C. p a r a  v e lo c id a d e s  de paso  d e n tro
de l o s  l í m i t e s  u sa d o s . S in  embargo e s to  no q u ie re  d e c i r  
que l a  l a t e n t e  quede l im i ta d a ,p u e s  en a lg u n o s  caso s  r e ­
s u l t a r o n  s e r  muy ú t i l e s  te m p e ra tu ra s  t a n  a l t a s  como 525SC 
o más.

8 5 . -  Se e n c o n tró  que l a  v e lo c id a d  de paso  y p o r  ta n to  l a
c a n tid a d  de p ro d u c to s  de p a r t i d a  u sa d o s , t e n i a  e l  más 
p ro n u n c iad o  e fe c to  so b re  e l  g rado  de c o n v e rs ió n  a  lo s  pro 
d u c to s  d e se a d o s . En g e n e ra l  v e lo c id a d e s  de paso de 1 á , 
0 ,0 5  c e n t ím e tro s  cú b ico s p o r  h o ra  y p o r  c e n tím e tro  c ú b i-  

9 0 .-  co de c a t a l i z a d o r  d ie ro n  buenos r e s u l t a d o s  a  te m p e ra tu ra s  
com prendidas e n t r e  425 y 500^ C aunque l a  p a te n te  no e s t á  
l i m i t a d a  n e c e sa r ia m e n te  a  e l l a s .

Los c a t a l i z a d o r e s  em pleados e s tá n  com puestos p o r  
d e r iv a d o s  de cromo con o s i n  a d ic ió n  de ó x id o s  de m eta- 

9 5 .-  l e s  de o t r o s  g rupos d e l  s i s te m a  p e r ió d ic o ,  d e p o s ita d o s  
en un s o p o r te  no p i r o l í t i c o  . Su p re p a ra c ió n  a s i  como 
l a  d e s c r ip c ió n  de l a  in f l u e n c i a  que e je r c e n  so b re  e l  
p ro c eso  de a ro m a tiz a c ió n  que nos ocupa  c o n s t i tu y e  e l  con 
te n id o  de o t r a  p a te n te  n u e s t r a .

ID O .- A f i n  de i l u s t r a r  cu an to  p re c e d e , y no como l i m i t a ­
c ió n  de l a  p r e s e n te  p a te n te ,  p re sen ta m o s lo s  s ig u ie n te s  
e jem p los en lo s  c u a le s  l a  d e te rm in a c ió n  de re n d im ie n to s
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de tr a n s fo rm a c ió n  h a  s id o  hech a  t r a ta n d o  25 c c . d e l  p ro ­
duc to  de a ro m a tiz a c ió n  "bruto con á c id o  s u l f ú r ic o  c o n c e n tra -  

1 0 5 .-d o  {d =  1 ,8 4 )  en c a n t id a d  s u f i c i e n t e  p a ra  s u l f o n a r  to d o s  
lo s  p ro d u c to s  no a ro m á tic o s  o te r p d n ic o s  p r e s e n te s  y mi­
diendo e l  volám en que p e rm an ec ía  s i n  r e a c c io n a r .

EJEMPLO l s
Se p a sa ro n  l o s  v a p o re s  de l a  f r a c c ió n  155-160SC. 

de l a  e s e n c ia  de t r e m e n t in a  e s p a ñ o la  a  v e lo c id a d  de paso 
1 1 0 .-  de 88 c c .  p o r  h o ra  y  p o r  l i t r o  de c a t a l i z a d o r  p o r  una cá­

m ara de c a t á l i s i s  a  45QS y co n ten ien d o  un c a t a l i z a d o r  coa 
p u e s to  p o r  s a le s  de crom o. E l p ro d u c to  b ru to  condensado 
t r a t a d o  p o r  SO^Hg cono, c o n te n ia  un  84 /ó de a ro m á tic o s .

EJEMPLO 2B
Los v a p o re s  de l a  f r a c c ió n  155 -160c e . de l a  e sen - 

1 1 5 .-  c ía  de t r e m e n t in a  e sp a ñ o la  fu e ro n  p asad o s  a una v e lo c i ­
dad de paso  de 58 c c . / h o r a / l i t r o  de c a t a l i z a d o r ,  p o r  l a  
cámara, c a t a l í t i c a  con e l  mismo c o n te n id o  que e l  ejem plo 
a n t e r i o r  y ta m b iá n  a 45G cc. E l p ro d u c to  o b te n id o  d ió  un 
re n d im ie n to  d e l  92 ¡á.
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N O T A
1 2 0 .-  Habiendo d e s c r i t o  y a  a m p lia  y  s u f ic ie n te m e n te  l a

n a tu r a le z a  d e l  p r e s e n te  in v e n to ,  a s i  como l a  m anera de 
l l e v a r l o  a  l a  p r á c t i c a ,  se  hace c o n s ta r  que l a s  d i s p o s i ­
c io n e s  a n t e r i o r e s  d e s c r i t a s  so n  s u s c e p t ib l e s  de l i g e r a s  
m o d if ic a c io n e s  de d e t a l - e s ,  s i n  que se  a l t e r e  p o r e l lo  

1 2 5 .-  e l  p r in c ip io  fu n d am en ta l de l a  P a te n te  de In v e n c ió n  que
p o r  v e ie n te  arios se  s o l i c i t a  como p r o p ia  y nueva r e i v i n ­
d icá n d o se  lo  s i g u ie n t e :

1* UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPUESTOS 
AROMATICOS A rARTIR DE rjA ESENCIA DE TREMENTINA, c a r a c te -  

1 3 0 .e r iz a d o  porque  p e rm ite  l a  t r a n s fo rm a c ió n  d e lo (  -p in e n o  en 
p . -  cim eno, pasando lo s  v a le r e s  d e l  p:¡ . c , ( , 1 .
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^  ¡C_____________de paso  cornprendias e n t r e  ]P y 0 ,0 5  c e n t ím e tro s  c ú b ic o s  
p o r  iMora y p o r  c e n t ím e tro  cub ico  de c a t a l i z a d o r ,  so b re  
un  c a t a l i z a d o r  p u e s to  a l a  te m p e ra tu ra  ó p tim a  a  c o n t i -  

1 3 5 .-  n u a c id n  r e iv in d ic a d a s .
26 UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPUESTOS 

AROMATICOS A PARTIR DE LA ESENCIA DE TREMENTINA, en e l  que 
según  l a  c la u s u la  16 tr a n s fo rm a  un compuesto te rp ó n ic o  co­
mo e l  -p in e n o  en a ro m á tico  como e l  p -c im en o , en p re se n -  

1 4 0 .-  c ia  de un c a t a l i z a d o r  adecu ad o .

36 UN PBOCEDimEcm) PARA LA OBTENCION DE COMPUESTOS 
AROMATICOS A PARTIR DE LA ESENCIA DE TREME [TINA, en e l  
que se g ú n  l a s  r e iv in d ic a c io n e s  16 y  26 se  o b t ie n e  un com<? 
p u e s to  a ro m á tic o  a  p a r t i r  de uno te r p á n ic o  p o r  a ro m a tiz a -  

1 4 5 .-  c ió n  c a t a l í t i c a  en f a s e  v a p o r  a  te m p e ra tu ra s  com prendi­
d a s  e n t r e  ie¡0 y 500 e C.

46 UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPUESTOS 
AROMATICOS A PARTIR DE LA ESENCIA DE TREMENTINA, en e l  
que de acuerdo  con l a s  r e iv in d ic a c io n e s  16 , 26 y 36 se  

1 5 0 .-  o b t ie n e  e l  com puesto a ro m ático  p o r  r e a c c ió n  en f a s e  v a ­
p o r ,  so b re  un  c a t a l i z a d o r  a p ro p ia d o  y a  u n a  te m p e ra tu ra  y 
v e lo c id a d  de paso  de l o s  r e a c t iv o s  de p a r t i d a  p rev iam en te  
d e te rm in a d o s , s i n  que e s t a  te m p e ra tu ra  y  v e lo c id a d  se a n  
c a r a c t e r í s t i c a s  que d e f in a n  l a  P a te n te .

1 5 5 .-  56 y ú l t im a . -  UN PROCEDIMIENTO PAL-. LA OBTENCION DE
COMPUESTOSROMATI00S A PARTIR DE LA ESENCIA DE TREMENTI­
NA, t a l  y  como queda d e s c r i t o  en  l a  Memoria que a n te c e d e .

La p r e s e n te  Memoria c o n s ta  de s e i s  h o ja s  mecano- 
1 5 9 .-  g r a f i a d a s  p o r  una s o la  c a r a .

M adrid . 3 l . j y
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