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MEMORIA DESCRIPTIVA 

p a r a  s o l i c i t a r  

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N

e n

E S P  A S  A 

Por VEINTE años

a nombre de THE DISTILLERS COMPANY, LIMITED, e n t id a d  b r i t á ­

n i c a ,  e s t a b l e c i d a  en 12 T orph ichen  S t r e e t ,  Edimburgo,  E s c o ­

c i a ,  p o r :

"UN PROCEDIMIENTO PARA* LA RECUPERACION DE FE­

NOL".

La p r e s e n t e  in v e n c ió n  s e  r e f i e r e  a un p r o c e d i ­

miento  p a r a  l a  r e c u p e r a c i ó n  d a  f e n o l  y s e  r e l a c i o n a  en p a r ­

t i c u l a r  con l a  r e c u p e r a c i ó n  de  f e n o l  en e s t a d o  pu ro  d e sd e  

m e z c la s  de r e a c c i ó n  d e r i v a d a s  de l a  d e s c o m p o s i c ió n  d e l  h id r o -  

p e r ó x id o  de i s o p r o p i l b e n c e n o  m ediante  c a t a l i z a d o r e s  d i s o c i a ­

t i v o s .  La e - x p r e s i ó n  " h i d r o p e r ó x i d o "  en l o  que s i g u e  i n c l u ­

ye  as imismo e l  p e r ó x i d o .

Es un hecho conoc id o  que cuando e l  h i d r o p e r ó x i -
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do de i s o p r o p i l b e n c e n o  s e  descompone m edian te  a g e n t e s  d i s o ­

c i a t i v o s  de a c c i ó n  c a t a l í t i c a  t a l e s  como á c i d o s ,  por  ejem­

p l o ,  e l  á c i d o  s u l f ú r i c o ,  e l  á c i d o  f o s f ó r i c o ,  e l  á c i d o  t o l u e ­

no s u l f ó n i c o  y e l  á c i d o  a c é t i c o  y o t r o s í ,  y además t i e r r a s  

t r a t a d a s  con á c i d o ,  m a t e r i a s  que i n t e r c a m b ia n  h i d r o g e n i o n e s ,  

c l o r u r o  f é r r i c o ,  p e n t a c l o r u r o  f o s f o r o s o ,  c l o r u r o  de a lu m i­

n io  y s i m i l a r e s  compuestos  á c i d o s ,  además d e l  f e n o l  y l a  

a c e to n a  que c o n s t i t u y e n  l o s  p r o d u c t o s  p r i n c i p a l e s ,  s e  f o r ­

man como p r o d u c t o s  s e c u n d a r i o s  a c e t o f e n o n a ,  a l f a m e t i l e s t i r e -  

no ,  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  y c u m i l f e n o l .  Cuando l a  r e a c c i ó n  

d i s o c i a t i v a  s e  r e a l i z a  con una m ezc la  de r e a c c i ó n  de o x i d a ­

c ió n  que c o n t i e n e  i s o p r o p i l b e n c e n o  s i n  r e a c c i o n a r ,  l a  mez­

c l a  de r e a c c i ó n  r e s u l t a n t e  c o n t i e n e ,  además,  i s o p r o p i l b e n c e ­

no.  Los componentes de l a  c i t a d a  m ezc la  de d e sc o m p o s ic ió n  

s e  r e c u p e r a n  de e l l a  p r e f e r e n te m e n t e  p o r  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o ­

n a d a ,  r e c u p e r á n d o s e  a c e to n a  como p r im e r  p r o d u c t o  de  e s t a  d e s ­

t i l a c i ó n .  S i  s e  c o n t in u a  l a  d e s t i l a c i ó n ,  como f r a c c i ó n  i n ­

m edia ta  s i g u i e n t e  s e  r e c o g e  c u a l q u i e r  i s o p r o p i l b e n c e n o  que 

haya quedado s i n  r e a c c i o n a r  - s i  s e  h a l l a  p r e s e n t e  en l a  mez­

c l a  a s e p a r a r -  juntam ente  con agua y a l f a m e t i l e s t i r e n o .  D es­

pués  de h ab e r  s e p a r a d o  completamente e l  a l f a m e t i l e s t i r e n o  

monomero, i n i c i a l m e n t e  p r e s e n t e ,  queda en e l  a lam b iqu e  una 

mezcla  de f e n o l ,  a c e t o f e n o n a ,  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l ,  c u m i l f e -  

n § l  y a lgu n a  m a t e r i a  r e s i n o s a  formada p o r  p o l i m e r i z a c i ó n  de 

m e t i l e s t i r e n o .  S i  e s t a  m ezc la  s e  d e s t i l a  con o b j e t o  de  r e ­

c u p e ra r  de e l l a  e l  f e n o l ,  s e  comprueba q u e ,  aunque l a  d e s t i -
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l a c i ó n  s e  haya e f e c t u a d o  en c o n d i c i o n e s  de f r a c c i o n a m i e n t o  

e x a c t a s ,  l a  f r a c c i ó n  r e c o g i d a  d e l  f e n o l  d e s t i l a d o  no r e s u l ­

t a  s u f i c i e n t e m e n t e  l i b r e  de im purezas  p a r a  d a r  cumplimiento  

a l o s  r e q u i s i t o s  e s t a b l e c i d o s  p o r  l a  B r i t i s h  S t a n d a r d  S p e c i f i  

c a t i ó n  523 /38  en cuanto  a s o l u b i l i d a d  en a g u a ,  ya que a l  d i ­

l u i r l o  con agua r e s u l t a  una s o l u c i ó n  t u r b i a ,  a s i  como tampo­

co cumple l a s  c o n d ic io n e s  de l a  c o r r e s p o n d i e n t e  e s p e c i f i c a ­

c ió n  U . S . P . X I I I .  I n v e s t i g a c i o n e s  d e t a l l a d a s  han m ostrado  

que e s t e  e n tu r b i a m ie n to  da l a  s o l u c i ó n  es  d e b id o  a l a  p r e ­

s e n c i a  en e l  f e n o l  de  peq u eñ as  c a n t i d a d e s  de h i d r o c a r b u r o s -  

p r i n c i p a l m e n t e  a l f a m e t i l e s t i r e n o -  y que una c a n t id a d  t a n  p e ­

queña como l a  de 260 p a r t e s  por  m i l l ó n  r e s u l t a  s u f i c i e n t e  p a ­

r a  p r o d u c i r  e l  i n c o n v e n ie n t e  e n t u r b i a m ie n t o .  Como e l  a l f a ­

m e t i l e s t i r e n o  h i e r v e  a una t e m p e r a tu r a  c o n s i d e r a b l e m e n t e  más 

ba ja  que e l  f e n o l  y como e l  a l f a m e t i l e s t i r e n o ,  i n i c i a l m e n t e  

p r e s e n t e  en l a  m ezc la  de  l a  r e a c c i ó n  d i s o c i a t i v a ,  ha s i d o  com 

p le t a m e n te  s e p a r a d o  conforme d em uestra  e l  a n á l i s i s ,  l a  p r e ­

s e n c i a  de u l t e r i o r e s  c a n t i d a d e s  en e l  f e n o l  f i n a l  r e s u l t a b a ,  

a l  p r i n c i p i o ,  i n e x p l i c a b l e .

E l  p r e s e n t e  in v e n to  s e  b a s a  en e l  d e s c u b r im ie n ­

t o  de que l a s  u l t e r i o r e s  c a n t i d a d e s  de  a l f a m e t i l e s t i r e n o  ha­

l ladas  en e l  f e n o l  d e s p u é s  de  que e l  i n i c i a l m e n t e  p r e s e n t e  en 

l a  m ezc la  de  descomposic ión ,  ha s i d o  completamente s e p a r a d o ,  

s e  forman d u r a n t e  l a  d e s t i l a c i ó n  p o r  l a  d e s h i d r a t a c i ó n  d e l  

f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  que s e  h a l l a  p r e s e n t e  en l a  c i t a d a  mez­

c l a  de d e s c o m p o s i c ió n .  La d e s h i d r a t a c i ó n  d e l  f a n i l d i m e t i l -  

c a r b i n o l  s o l o  s e  r e a l i z a  g rad u a lm e n te .  Depende de l a  tempe-



A

10

15

25

20 4 5 8 0

r a t u r a  a que s e  someta e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  y c r e c e  con 

e l  aumento de  t e m p e r a t u r a ,  l a  c u a l  a medida que l a  d e s t i l a ­

c ió n  p r o g r e s a  a p r e s i ó n  c o n s t a n t e  aumentara  g rad u a lm e n te .

P ero  con e s t a s  t e m p e r a t u r a s  mas a l t a s  l a  t e n d e n c i a  d e l  a l f a — 

m e t i l o s t i r a n o  a p o l i m e r i z a r s a  c r e c e  t am b ié n .  Por  a ñ a d id u ­

r a  e l  empleo de a l t a s  t e m p e r a t u r a s  f a v o r e c e  l a  cond en sac ión  

d e l  f e n o l  con a l f a m e t i l e s t i r e n o  y con a c e t e f e n o n a  también  

p r e s e n t e s  en l a  m ezc la  de r e a c c i ó n .  Todas  e s t a s  r e a c c i o n e s  

de  c o n d e n sac ió n  c a u s a d a s  por  l a  a p l i c a c i ó n  de a l t a s  tempe­

r a t u r a s  -se t r a d u c e n  en p é r d i d a  d e l  f e n o l  y de  o t r o s  v a l i o -  

s o s o  co m puestos .  S i  s e  i n t e n t a  c a t a l i z a r  l a  d e s h i d r a t a c i ó n  

d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l ,  por  e jem plo :  m ed ian te  a d i c i ó n  de 

á c i d o ,  t a l  como e l  á c i d o  s u l f ú r i c o ,  a l  c o n te n id o  d e l  a lam b i­

q u e ,  e l  r e s u l t a d o  no es s i e m p re  s a t i s f a c t o r i o ,  ya que e l  á c i ­

do t i e n d e  a f a v o r e c e r ,  t a n t o  l a  p o l i m e r i z a c i ó n  d e l  a l f a m e t i l ­

e s t i r e n o  p r o d u c id o ,  como l a  con d en sac ió n  d e l  m e t i l e s t i r e n o  

con f e n o l  p a r a  fo rm ar  c u m i l f e n o l ,  con l a  c o n s i g u i e n t e  p é r ­

d i d a  de  m a t e r i a l  v a l i o s o .

Uno de l o s  o b j e t o s  d e l  p r e s e n t e  in v e n t o  c o n s i s ­

t e  en r e c u p e r a r  f e n o l  puro  a p a r t i r  de l a  m ezc la  de descom­

p o s i c i ó n  d e l  h id r o p e r ó x i d o  de i s o p r o p i l b e n c e n o .  Entendemos 

por  " f e n o l  p u r o "  un p r o d u c to  que s a t i s f a g a  t a n t o  l o s  r e q u i ­

s i t o s  de l a  c o n d ic ió n  X I I I  de l a  Farmacopea de l o s  E s t a d o s  

Unidos como l a  523 /3 3  de l a s  C o n d ic io n e s  N orm ativas  B r i t á ­

n i c a s .

Otro de  l o s  o b j e t o s  d e l  i n v e n t o  c o n s i s t e  en r e ­

c u p e r a r ,  a p a r t i r  de l a  m ezc la  de d e s c o m u o s i c ió n ,  a l f a m e t i l -

- 4 -



2 o  4 5 8 0

e s t i r e n o  monomero en un re n d im ie n to  t a n  a l t o  como s e a  p o s i ­

b l e ,  ya que e l  p r o p io  a l f a m e t i l e s t i r e n o  e s ,  un v a l i o s o  ma­

t e r i a l .  Puede s e r  u l t e r i o r m e n t e  h id rogen ad o  p a r a  p r o d u c i r  

i s o p r o p i l b e n c e n o ,  e l  c u a l  p u e d e ,  a su  v e z ,  d e v o l v e r s e  a l  c i -  

5 c í o  a l  p r o c e s o  d a  o x i d a c i ó n  s i r v i e n d o  a s i  de  m a t e r i a l  i n i ­

c i a l  p a ra  l a  p ro d u c c ió n  de c a n t i d a d e s  a d i c i o n a l e s  de h i d r o -  

p e r ó x i d o  de i s o p r o p i l b e n c e n o ,  con lo  que r e s u l t a  f a v o r e c i d a  

l a  economía de todo  e l  p r o c e s o  de p ro d u cc ió n  d e l  f e n o l .

Un o b j e t o  a d i c i o n a l  d e l  i n v e n to  c o n s i s t e  en ob­

lo  t e n e r  l o s  r e s u l t a d o s  a n t e s  mencionados de  un modo muy s e n c i ­

l l o  por  a l  que quede r e d u c i d a  a l  mínimo l a  fo rm ac ión  de p r o ­

d u c t o s  s e c u n d a r i o s  y con e l l o ,  l a  p é r d i d a  de m a t e r i a l - v a ­

l í  os o.

E l  p r o c e s o  p a r a  l a  r e c u p e r a c i ó n  d e l  f e n o l  puro 

13 por  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a  a p a r t i r  de m e zc la s  que c o n t i e ­

nen f e n o l ,  d e r i v a d a s  de l a  d e sc o m p o s ic ió n  c a t a l í t i c a  d e l  h i -  

d r o p e r ó x id o  de i s o p r o p i l b e n c e n o ,  supone consecuentem ente  l a  

e l i m i n a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  de  l a  c i t a d a  m ezc la  que 

c o n t i e n e  f e n o l ,  a n t e s  de s e p a r a r  f e n o l  puro  p o r  medio de l a  

20 d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a .  R e s u l t a  p r e f e r i b l e  s e p a r a r  l a  mez­

c l a  de d e sc o m p o s ic ió n  d e l  c a t a l i z a d o r  y de l a  a c e t o n a  a n t e s  de 

e l i m i n a r  de  e l l a  e l  f e n i l d i m a t i l c a r b i n o l .

La e l i m i n a c i ó n  d e l  f a n i l d i m e t i l c a r b i n o l  puede 

e f e c t u a r s e  d e s t i l a n d o  f r a c c io n a d a m e n te  l a  m ezc la  de descom- 

03 p o s i c i ó n  de t a l  s u e r t e  que s e  ob tenga  un d e s t i l a d o  que con­

t i e n e  f e n o ü ^ a l f a m e t i l e s t i r e n o  e i s o p r o p i l b e n c e n o  s i  e s t e  s e  

h a l l a  p r e s e n t e  en l a  m ezcla  o b ie n  p o r  d e sc o m p o s i c ió n  d e l
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f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  en l a  m ezc la  de d e s c o m p o s i c ió n .

Los r e q u i s i t o s  r e f e r e n t e s  a l a  d e se ad a  p u r e z a  

d e l  f e n o l  v a r i a n  en l o a  d i f e r e n t e s  p a í s e s  y consecuentemen­

t e ,  también  d i f i e r e n  l a s  c a n t i d a d e s  de  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  

que ,  d e sp u é s  de s e p a r a d a s  de l a  masa t o t a l ,  pueden s e r  t o l e ­

r a d a s  en l a  m e zc la  que c o n t i e n e  f e n o l .  A s i  por  e j e m p lo ,  

cuando s e  d e s e a  p r o d u c i r  e l  f e n o l  en l a  c a l i d a d  r e q u e r i d a  

por  l a s  C o n d ic io n e s  N orm ativas  B r i t á n i c a s ,  s e  p e r m i t e  t a n ­

t a  c a n t id a d  de  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  c o m o / r a s u l t e  en l a  p r o ­

d u c c ió n  p o r  d e s h i d r a t a c i ó n  d u ran te  e l  f r a c c i o n a m i e n t o  de l a  

m ezc la  que c o n t i e n e  f e n o l  de no más de 0.04% en p e so  de a l -  

f a m a t i l e s t i r e n o  c a l c u l a d o  s o b r e  l a  c a n t id a d  de f e n o l .  Ha­

b lando  en g e n e r a l ,  una c a n t id a d  de 0. 09% en p e s o ,  de f e n i l ­

d i m e t i l c a r b i n o l  en l a  m ezc la  que c o n t i e n e  f e n o l  a f r a c c i o n a r ,  

p e r m i t i r á  f i n a l m e n t e  l a  r e c u p e r a c i ó n  d e l  f e n o l  conforme a 

l a s  C o n d ic io n es  N orm ativas  B r i t á n i c a s  y una c a n t id a d  de 0.1$% 

f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  p e r m i t i r á  l a  r e c u p e r a c i ó n  de un f e n o l  

de  l a  c a l i d a d  e x i g i d a  por  l a  Farmacopea de l o s  E s t a d o s  Uni­

d o s .

La e l i m i n a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  some­

t i e n d o  l a  m ezc la  de d e sc o m p o s ic ió n  a l a  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o ­

n a d a ,  puede e f e c t u a r s e  m ed ian te  un c u id a d o s o  a j u s t e  de  l a  

d e s t i l a c i ó n ,  l a s  t e m p e r a t u r a s ,  l a  a l t u r a  de  l a  columna o co­

lumnas y e l  número de  p l a c a s  que s e  emplee.

Al  r e a l i z a r  l a  d e s t i l a c i ó n  de l a  m ezc la  -  que 

debe  v e r s e  p r e v ia m e n te  l i b r e  d e l  c a t a l i z a d o r  d i s o c i a t i v o  y 

de  l a  a c e t o n a  y que c o n t i e n e  a l f a m e t i l e s t i r e n o ,  f e n o l ,  f e n i l -
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d i m e t i l c a r b i n o l ,  a c e t o f e n o n a  5̂ c u m i l f e n o l  y que puede c o n t e ­

ner  también  i s o p r o p i l b e n c e n o  -  en una columa con 40 p l a c a s  

y manteniendo l a  p r o p o r c ió n  d e l  d e s t i l a d o  en r e l a c i ó n  con e l  

r e f l u j o  en e l  v a l o r  de 1 : 4 ,  puede o b t e n e r s e  un d e s t i l a d o  que 

g e  re d u z c a  en su  c o n ten id o  de f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  en l a  me­

d i d a  d e s e a d a  y d e n t r o  -3a l o s  l í m i t e s  a r r i b a  i n d i c a d o s .

La d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a  p o r  medio de l a  c u a l  

s e  c o n s i g u e  l a  s e p a r a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  de l a  mez­

c l a  que c o n t i e n e  f e n o l ,  puede s e r  r e a l i z a d a  en una s o l a  f a ­

s e  en l a  c u a l  l o s  h i d r o c a r b u r o s -  p r i n c i p a l m e n t e  a l f a m e t i l -  

e s t i r e n o  e i s o p r o p i l b e n c e n o ,  s i  s e  h a l l a n  p r e s e n t e s -  son d e s ­

t i l a d o s  ju n tam ente  con a l  f e n o l ,  d e jan d o  en e l  r e s i d u o  e l  f e ­

n i l d i m e t i l c a r b i n o l .  Como a l t e r n a t i v a ,  l a  s e p a r a c i ó n  puede 

e f e c t u a r s e  en dos  f a s e s , en l a  p r im e r a  de l a s  c u a le s  l o s  h i ­

d r o c a r b u r o s  p r e s e n t e s  son d e s t i l a d o s ,  b i e n  se p a r a d a m e n te ,  

b ien  en c o n ju n to ,  m ie n t r a s  que e l  f e n o l  queda s u s t a n c i a l m e n t e  

í n t e g r o  con e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  y o t r o s  compuestos  de pun­

t o  de e b u l l i c i ó n  más e l e v a d o .  E s t a  d e s t i l a c i ó n  puede r e a l i ­

z a r s e  en p r e s e n c i a  o en a u s e n c i a  de a g u a .  E l  r e s i d u o  s e  s o ­

mete e n to nces  a una d e s t i l a c i ó n  u l t e r i o r ,  en l a  que e l  f e n o l ,  

con a lg ú n  a l f a m e t i l e s t i r e n o  d e r i v a d o  p r i n c i p a l m e n t e  de l a  

d e sc o m p o s ic ió n  d e l  f a n i l d i m e t i l c a r b i n o l ^ u r a n t e  l a  d e s t i l a ­

c i ó n -  p a s a  como p r o d u c to  d e s t i l a d o ,  permaneciendo en e l  a lam ­

b iq u e  e l  remanente d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  con l a s  o t r a s  

s u s t a n c i a s  de mayor punto de e b u l l i c i ó n .

Da e s t a  manera puede s e r  d e s t i l a d o  h a s t a  c e r c a  

d e l  95,ó d e l  f e n o l  p r e s e n t e  i n i c i a l m e n t e  en l a  m ezc la  de d e s -

'
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co m p o s ic ió n ,  de jan d o  p o r  r e s i d u o  en e l  a lam bique  además de  

l a  masa de f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  y o t r o s  compuestos  de mayor 

punto de e b u l l i c i ó n ,  f e n o l  en c a n t id a d  cuando menos s u f i c i e n ­

t e  p a r a  fo rm ar  una m ezc la  u z e o t r ó p i c a  con l a  a c e t o f a n o n a  tam­

b ié n  p r e s e n t e .  E s t a  d e s t i l a c i ó n  puede s e r  r e a l i z a d a  a p r e - ;
<?

s i ó n  o r d i n a r i a  o r e d u c i d a .

31 f e n o l  o b te n id o  de e s t e  modo como d e s t i l a d o  

c o n t i e n e  a l f a m e t i l e s t i r e n o  y puede c o n te n e r  también  en a l ­

gunos c a s o s  i s o p r o p i l b e n c e n o  y o t r o s  h i d r o c a r b u r o s ,  p e r o  l a  

c a n t id a d  de  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  p r e s e n t e  es n u la  o s o l o  muy 

pequeña .  Se  l e  somete  p o s t e r i o r m e n t e  a  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o ­

nada con l o  que l a  s e p a r a c i ó n  d e l  f e n o l  r e s p e c t o  de l o s  h i ­

d r o c a r b u r o s  s e  l l e v a  a cabo  en t a l  medida que e l  p r o d u c t o  f i  

n a l  cu m p l i rá  to d o s  l o s  r e q u i s i t o s  que s e  d e se e n  con r e l a c i ó n  

a l  e s t a d o  de  p u r e z a .  Como a l t e r n a t i v a ,  puede so m e t e r s e  e l  

d e s t i l a d o  a nueva d e s t i l a c i ó n  en p r e s e n c i a  de a g u a ,  que se  

r e g u l a r á  de t a l  modo que s o l o  lo a  h i d r o c a r b u r o s  con ú n ic a ­

mente una pequeña c a n t id a d  de f e n o l  s e a n  d e s t i l a d o s ,  mien­

t r a s  que e l  f e n o l  permanezca s i n  d e s t i l a r  y pueda s e r  r e c u ­

perado  de e s t e  r e s i d u o  p o r  medio de una d e s t i l a c i ó n  u l t e r i o r  

como d e s t i l a d o  en forma e s e n c i a l m e n te  p u r a .

E l  r e s i d u o  d e l  a lam bique  que c o n t i e n e  l a  p a r t e  

remanente d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  o r i g i n a r i a m e n t e  p r e s e n t e  

en l a  m e z c la  de d e s c o m p o s i c ió n ,  que no ha s u f r i d o  descompo­

s i c i ó n  d u ran te  l a  d e s t i l a c i ó n ,  juntam ente  con o t r o s  p ro d u c­

t o s  de  d e s c o m p o s i c ió n  de mayor punto de e b u l l i c i ó n ,  d e l  h i -  

d r o p e r ó x i d o  de i s o p r o p i l b e n c e n o ,  y  que c o n t i e n e  a l g o  de f e -



a o l ,  puede s e r  p ó s t  e r i ó r n e n t e  somet ido  a un t r  st amiento con­

v e n i e n t e  ca ra  d e s h i d r a t a r  e l  f e n i I d i m e t i l c a r b i n o l  p a r a  d a r  

a l f a m e t i l e s t i r e n o .  Por  e j e m p lo ,  e l  r e s i d u o  puede s e r  c a l e n ­

t a d o  a una t e m p e r a tu r a  que exceda l o s  ISOSC y p r e f e r i b l e m e n -  

5 t e  que s e  h a l l e  comprendida  e n t r e  l o s  2 5 os y l o s  3003(3. Pues 

t o  q u e ,  s i n  embargo, p - c u m i l f e n o l  y o t r o s  compuestos  tam bién  

s e  h a l l a n  p r e s e n t e s  en e l  r e s i d u o  déLa lam bique  y e s t o s  pue­

den descomponerse  con l a  fo rm ac ión  de f e n o l ,  i s o p r o p i l b e n -  

ceno y a l f a m e t i l e s t i r e n o  cuando son c a l e n t a d o s  a t e m p e ra tu -  

10 r a s  s u p e r i o r e s  que a q u é l l a s  que e f e c t ú a n  l a  d e s h i d r a t a c i é n  

d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  r e s u l t a  p r e f e r i b l e  c a l e n t a r  e l  r e ­

s id u o  d e l  a lambique  a una t e m p e r a t u r a  e n t r e  250 y 4 0 0 ^ ,  en 

v i r t u d  de cuyo t r a t a m i e n t o  e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l ,  e l  p -  

c u m i l f e n o l  y o t r o s  e lementos  c o n s t i t u t i v o s  son descompues-  

15 t o s ,  o b te n ié n d o s e  c a n t i d a d e s  a d i c i o n a l e s  de i s o p r o p í l b e n c e -

no,  m e t i l e s t i r e n o  y f e n o l .  La d e s h i d r a t a c i é n  d e l  f a n i l d i -  

m e t i l c a r b i n o l  y l a  d e s c o m p o s ic ió n  d e l  p - c u m i l f e n o l  y o t r o s  

componentes puede s e r  m e jo ra d a  s i  s e  h a l l a  p r e s e n t e  en l a  

zona de c a le n t a m ie n to  una pequeña c a n t id a d  de á c i d o ,  por  

20 e jem p lo :  0.1% de á c id o  s u l f ú r i c o .  Cuando e l  r e s i d u o  se  t r a ­

t a  d e l  modo i n d i c a d o  s e  producen  isopbpálbenceno,  a l f a m e t i l ­

e s t i r e n o ,  agua y a l g o  da f e n o l ,  tod o  l o  c u a l  puede s e r  r e ­

cuperado  como s e  d e s e e .  Por e je m p lo :  e l  a l f a m e t i l e s t i r e n o  

puede s e r  r e c u p e r a d o  por  d e s t i l a c i ó n  y e l  f e n o l  (que forma 

25 con l a  a c e t o f e n o n a  p r e s e n t e  una m ezc la  a z e o t r ó p i c a )  p o r  ex­

t r a c c i ó n ,  por  e jem plo :  con s o l u c i ó n  a c u o s a  de h i d r ó x i d o  de 

s o d i o ,  p o r  e jem plo :  p o r  e l  método d e s c r i t o  en n u e s t r a  s o l i -

- 9 -
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c i t u d  b r i t á n i c a  Ns .  2 0 6 7 0 / 5 1 .  De l a  s o l u c i ó n  f e n ó l i c a  ac u o ­

s a  puede s e r  l i b e r a d o  e l  f e n o l  en l a s  formas  de  t o d o s  -cono­

c i d a s ,  p o r  e je m p lo :  p o r  a c i d i f i c a c i ó n .

E l  método u l t e r i o r  p a r a  s e p a r a r  f e n i l d i m e t i l c a r -  

b i n o l  de l a  mezcla  que c o n t i e n e  f e n o l ,  de  acuerdo con e l  p r e ­

s e n t e  in v e n t o ,  a que ya s e  ha hecho r e f e r e n c i a ,  comprende s o ­

m eter  l a  m ezc la  de  d e s c o m p o s ic ió n  - p r e f e r i b l e m e n t e ,  d e s p u é s  

de s e p a r a r  p re v ia m e n te  e l  c a t a l i z a d o r  d i s o c i a t i v o  y l a  a c e ­

t o n a -  a un t r a t a m i e n t o  t é r m i c o  a t e m p e r a tu r a s  s u f i c i e n t e m e n ­

t e  a l t a s  p a r a  p r o d u c i r  e s e n c i a l m e n t e  l a  completa  d e s h i d r a t a -  

c ió n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l .  S i n  embargo,  l a  d u r a c i ó n  d e l  

t r a t a m i e n t o  t é r m i c o  no debe  s e r  t a n  l a r g a  como p ara  po l im e-  

r i z a r  en p r o p o r c io n e s  de c i e r t a  a m p l i tu d ,  e l  m e t i l e s t i r e n o  

p r e s e n t e  en l a  m e z c l a .  Con o b j e t o  de r e d u c i r  a i  mínimo l a  

p o l i m e r i z a c i ó n  d e l  a l f a m e t i l e s t i r e n o  s e  p r e f i e r e ,  no o b s t a n ­

t e ,  d e s t i l a r  e l  a l f a m e t i l e s t i r e n o  de l a  m ezc la  de descompo­

s i c i ó n ,  a n t e s  de s o m e t e r l o  a l  t r a t a m i e n t o  t é r m i c o ,  e s p e c i a l ­

mente s i  e s t a  s e  r e a l i z a  a l a  gama s u p e r i o r  de t e m p e r a tu r a  

a que a n t e s  nos hemos r e f e r i d o .  C u a l q u i e r  i s o p r o p i l b e n c e n o  

p r e s e n t e  puede fam bién  s e r  s e p a r a d o  de l a  m ezc la  a n t e s  de 

que e-rSta s e a  so m e t id a  a l  t r a t a m i e n t o  t é r m i c o .  S e m e ja n te  

t r a t a m i e n t o  t é r m i c o  puede s e r  r e a l i z a d o  m ediante  una d e s t i ­

l a c i ó n  s ú b i t a  a una t e m p e r a tu r a  de p o r  e jemplo :  300SC cuan­

do s e  expone l a  m ezcla  a a l t a s  t e m p e r a t u r a s  so lam e n te  duran­

t e  muy pocos  s e g u n d o s .  Otro modo de c o n s e g u i r  s a t i s f a c t o r i a ­

mente l a  d e s h i d r a t a c i ó n  c o n s i s t e  en i n t r o d u c i r  l a  m ezc la  que 

c o n t i e n e  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  d e n t r o  de una columna, l a  p a r ­

lo
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t e  más b a j a  de l a  c u a l  se  h a l l a  c a l e n t a d a  a l a  t e m p e r a tu r a  

de d e s h i d r a t a c i ó n ,  p o r  ejemplo: de  300 a 35090.  Como o t r o  

método a l t e r n a t i v o ,  l a  m ezcla  puede s e r  c a l e n t a d a  d u ra n te  

un t iem po  más l a r g o ,  a una t e m p e r a tu r a  mas b a j a ,  p o r  ejem­

p l o :  200^0 .  E s t e  ú l t im o  p ro c e d im ie n to  puede a p l i c a r s e  ven­

t a j o s a m e n t e  cuando e l  proceájjmtento de l a  in v e n c ió n  s e  d e s ­

a r r o l l a  p o r  t a n d a s .

Con e s t e  p r o p ó s i t o ,  s e  c a r g a  l a  m ezc la  de  d e s ­

com pos ic ión  d e n tr o  de un r e c i p i e n t e  aprop iad am en te  a i s l a d o ,  

en e l  que s e  l a  c a l i e n t a  a l a  t e m p e r a tu r a  d e s e a d a ,  c o n s e r ­

v án d ose  en e l l a  d u r a n te  un t iempo c o n s i d e r a b l e ,  t r a n s c u r r i ­

do e l  c u a l  s e  somete  l a  m ezc la  a l a  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a .

Es p r e f e r i b l e  s e p a r a r  e l  a l f a m e t i l e s t i r e n o  de 

l a  m ezcla  a medida que s e  fo rm e ,  p a r a  im p ed ir  l a  p o l i m e r i ­

z a c i ó n .

E l  t r a t a m i e n t o  t é r m ic o  puede tam bién  s e r  r e a ­

l i z a d o  a t e m p e r a t u r a s  que excedan de 30090 y p r e fe r e n te m e n ­

t e  e n t r e  l o s  300 y 400SC,  con l o  que e l  p - c u m i l f e n o l  p r e s e n ­

t e  r e s u l t a  som et ido  a c r a c k i n g  s im u l tán eam ente  c o n v i r t i é n d o ­

s e  en a l f a m e t i l e s t i r e n o  y f e n o l .  E l  f e n o l  c o n te n id o  en l a  

m ezcla  r e s u l t a n t e  puede d e sp u é s  s e r  f á c i l m e n t e  s e p a r a d o  d e l  

a l f a m e t i l e s t i r e n o  m ed ian te  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a  y puede 

s e r  r e c u p e r a d o  en e s t a d o  puro  y l i b r e  s u s t a n c i a l m e n t e  de h i ­

d r o c a r b u r o s .  A d ic io n a lm e n ta  la. mezcla  so m e t id a  a l  t r a t a m i e n ­

t o  t é r m ic o  pueda s e r  p u e s t a  a p r e s i ó n  r e d u c i d a  p a r a  f a c i l i ­

t a r  l a  s e p a r a c i ó n  d e l  a l f a m e t i l e s t i r e n o .

Los e je m p lo s  s i g u i e n t e s  con l o s  d i b u j o s  d i a g r a -
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m a t ic e s  a ñ o jo s  i l u s t r a n  l a  manera en l a  c u a l  e l  p r o c e s o ,  

o b j e t o  d e l  p r e s e n t e  i n v e n t o ,  puede s e r  conducido  en l a  p r á c ­

t i c a .  Las  p a r t e s  que s e  i n d i c a n  son p a r t e s  en p a s o .

7

EJEMPLO I :

Una m e z c la ,  o b t e n id a  p o r  d e s c o m p o s i c ió n  d e l  h i -  

d r o p e r ó x id o  de i s o p r o p i l b e n c e n o ,  m ed iante  un á c i d o ,  c o n t e ­

n í a  a c e t o n a ,  a g u a ,  i s o p r o p i l b e n c e n o ,  a l f a m e t i l e s t i r e n o ,  f e ­

nol, a c e t o f e n o n a ,  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  y a lg u n os  compuestos  

de mayor punto de e b u l l i c i ó n .  S e  d e s t i l ó  p a r a  s e p a r a r l a  a c e ­

t o n a  y e l  r e s i d u o  c o n t e n ía  923 p a r t e s  de  f e n o l  y 37 p a r t e s  de 

c a r b i n o l .  E s t a  m ezc la  s e  a l im e n tó  a una columna de d e s t i l a ­

c ió n  c o n t i n u a ,  que s e  m u es tra  en l o s  d i b u j o s  e s q u e m á t ic o s  en 

l a  f i g u r a  1 ,  como columna A. E l  l í q u i d o  p e n e t r ó  en un pun­

t o  s i t u a d o  aproximadamente a un t e r c i o  d e l  t r a y e c t o  t o t a l  ha­

c i a  a r r i b a  de l a  columna que c o n t e n í a  40 p l a c a s ,  o p e rán d o se  

en una r e l a c i ó n  de 5 : 1  e n t r e  e l  p r o d u c to  que r e f l u y e  y e l  p r o ­

d u c to  d e s t i l a d o  y a una p r e s i ó n  de  200 mm.Hg a b s o l u t a  en e l  

extremo s u p e r i o r  de l a  columna. E l  p r o d u c to  d e s t i l a d o  c o n te ­

n í a  l a  mayor p a r t e  d e l  i s o p r o p i l b e n c e n o  a l g o  d e l  m e t i l e s t i -  

ren o  y un poco d e  f e n o l ,  que s e  r e c u p e r ó  p o r  e x t r a c c i ó n  con 

a l c a l í .  La m ezcla  que abandonó e l  fondo de l a  columna A s e  

a l im e n t ó  a una columna de  d e s t i l a c i ó n  c o n t i n u a ,  d i b u j a d a  en 

l a  f i g u r a  1 como B,  conten ien do  45 p l a c a s  y  func ionand o  a 

una razón  de 4 : 1  e n t r e  l í q u i d o  que r e f l u y e  y  l í q u i d o  d e s t i ­

l a d o  y a una p r e s i ó n  de 100 mm Hg en l a  cima de l a  columna.

La m ezc la  s e  a l im e n tó  8 p l a c a s  a p a r t i r  de l a  b a s e  de l a  co­

lumna. E l  d e s t i l a d o  c o n t e n ía  800 p a r t e s  de f e n o l  y s o l o  0 .8

- 12



p a r t e s  de c a r b i n o l ,  a s í  como a l f a m e t i l e s t i r e n o ,  i s o p r o p i l ­

benceno y t r a z a s  de a c a t o f e n o n a  y un poco de a g u a .  Se  i n ­

t r o d u j o  en l a  columna de  d e s t i l a c i ó n  f i n a l  C que c o n t i e n e  

50  p l a c a s  y s e  h a l l a  o perada  con una r e l a c i ó n  de s e p a r a c i ó n  

de 0 . 8 5 : 1  y una p r e s i ó n  de  200 mm Hg en l a  cima, de l a  colum­

n a .  La m ezc la  que abandonaba e l  fondo de l a  columna B con­

t e n í a  a l g o  de f e n o l ,  p r á c t i c a m e n t e  t o d a  l a  a c e t o f e n o n a ,  a l ­

go  de c a r b i n o l  r e s i d u a l  y m a t e r i a s  de  mayor punto  de e b u l l i ­

c i ó n .  Todo e l l o  s e  envió  a bomba a un d i s p o s i t i v o  de  p i r ó l i ­

s i s ,  no m ostrado  en é l  d i b u j o ,  mantenido a una t e m p e ra tu ra  de 

unos 325s c ,  s u f i c i e n t e  p a r a  descomponer t a n t o  e l  c a r b i n o l  en 

a l f a m e t i l e s t i r e n o ,  como e l  c u m i l f e n o l  en a l f a m e t i l e s t i r e n o ,  

i s o p r o p i l b e n c e n o  y f e n o l .  La m ezcla  p r o c e d e n t e  de e s t e  p i -  

r o l i z a d o r  s e  f r a c c i o n ó  y e l  d e s t i l a d o  ( c o n s i s t e n t e  p r i n c i p a l ­

mente en f e n o l !  con a l g o  de  a l f a m e t i l e s t i r e n o  e i s o p r o p i l ­

benceno) s e  r e u n ió  con l a  que p r o c e d a  de l a  columna B y am­

bas  juntam ente  s e  i n t r o d u j e r o n  en l a  columna C. La a l im e n ­

t a c i ó n  combinada c o n te n ía  915 p a r t e s  de  f e n o l  y 0 .8  p a r t e s  

de  c a r b i n o l .  E l  d e s t i l a d o  de l a  columna C c o n s i s t í a  p r i n c i ­

pa lm ente  en i s o p r o p i l b e n c e n o  y a l f a m e t i l e s t i r e n o  con un poco 

de f e n o l  que s e  r e c u p e r ó  por  e x t r a c c i ó n  con á l c a l i  c á u s t i c o .  

Desde 2 p l a c a s  a p a r t i r  de l a  b a s e  de  l a  columna C,  e l  v ap o r  

de  f e n o l  s e  s e p a r ó  y s e  h iz o  p a s a r  a t r a v é s  de una pequeña 

columna l a t e r a l  D de 5 p l a c a s ,  que s e  operaba  con l a  b a j a  r e ­

l a c i ó n  e n t r e  r e f l u j o  y d e s t i l a d o  de 0 . 2 5 : 1 .  E l  v a p o r  de l a  

p a r t e  s u p e r i o r  de l a  columna D, d e sp u é s  de s u  c o n d e n s a c ió n ,  

r i n d i ó  890  p a r t e s  de  f e n o l  p u r o ,  cumpliendo en to d o s  l o s  sen -
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t i d o s  l o s  r e q u i s i t o s  im p u e s to s  por  Las C o n d ic io n e s  Norm ati ­

v a s  B r i t á n i c a s  y de  l o s  E s t a d o s  U nidos ,  m ie n t r a s  que como 

r e s i d u o ,  s e  o b t ie n e n  p r o d u c t o s  p o l ím e r o s  f o r m a d o s - d u r a n te  

l a  d e s t i l a c i ó n .

EJEMPLO 2:

Una m ezcla  de d e sc o m p o s ic ió n  es  t r a t a d a  h a c i é n ­

d o l a  p a s a r  a t r a v é s  de l a s  columnas A y B ,  conforme s e  d e s ­

c r i b e  en e l  E jemplo  I .  E l  p r o d u c to  r e s u l t a n t e ,  s e p a r a d o  

d e sd e  l a  cima de l a  columna B como d e s t i l a d o ,  y c o n t e n i e n ­

do 1715 p a r t e s  de  f e n o l  con a l g o  de i s o p r o p i l b e n c e n ó ,  a l f a -  

m e t i l e s t i r e n o  y t r a z a s  de  h i d r o c a r b u r o s  de mayor punto  da 

e b u l l i c i ó n ,  es  c a r g a d o  con 300 p a r t e s  de  agua d e n t r o  de un 

r e c i p i e n t e  de d e s t i l a c i ó n  p o r  t a n d a s  en s u s t i t u c i ó n  de l a  

columna o en l a  f i g u r a  1.  Se  equipó* e s t e  a lam bique  con una 

columna f r a c c io n a d o r a  r e l l e n a  de  1 . 8 0  x  0.032 m. a t r a v é s  de  

l a  c u a l  s e  d e s t i l a n  a n t e  t o d o ,  l o s  h i d r o c a r b u r o s ,  como aze o -  

t r ó p o s  con a g u a ,  m ie n t r a s  que e l  f e n o l  a c u o s o  e s  d e v u e l t o  a l  

a l a m b iq u e .  De e s t a  manera s e  s e p a r a n  d e l  f e n o l  170 p a r t e s  

de  h i d r o c a r b u r o s .  P o s t e r i o r m e n t e ,  como segunda  f r a c c i ó n ,  s e  

d e - s t i l a  a z e o t r o p o  de f e n o l - a g u a  y f i n a l m e n t e  s e  s e p a r a  f e ­

n o l  puro  a n h id r o .  De e s t e  modo es r e c u p e r a d o  más d e l  95% d e l  

f e n o l  en l a  c a l i d a d  e x i g i d a  por  l a s  C o n d ic io n e s  N orm at iva s  

B r i t á n i c a s .  E l  a z e o t r o p o  de  f e n o l - a g u a  puede s e r  r e i n t r o ­

d u c id o  en e l  r e c i p i e n t e  de d e s t i l a c i ó n  p o r  t a n d a s  en l u g a r  

de su  c a rg a  de  ag u a .

EJEMPLO 3:

La o p e r a c i ó n  de e s t e  e j e m p l o  s e  h a l l a  i l u s t r a -
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da en l a  f i g u r a  2 .  Una m ezcla  o b te n id a  p o r  d e sc o m p o s ic ió n  

d e l  h i d r o p e r ó x i d o  de i s o p r o p i l b e n c e n o  a s  primeramente  d e s ­

t i l a d a  con o b j e t o  de  s e p a r a r  l a  a c e t o n a .  La m a t e r i a  l i b r e  

de a c e t o n a ,  s e  i n t r o d u c e  en e l  a lam biqu e  de d e s t i l a c i ó n  con­

t i n u a  E, ac tu and o  b a j o  una p r e s i ó n  de  60  mm Hg a b s o l u t a  en 

l a  cima de l a  columna. Se  emplea una r e l a c i ó n  de r e f l B j o  da 

4 : 1  y l a  eolumna c o n t i e n e  40  p l a c a s .  S i e n d o  e l  o b j e t i v o  d e l  

a lambique  l a  s e p a r a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  r e s p e c t o  

d e l  f e n o l ,  s e  d i s p o n e  de  t a l  manera que e l  f e n i l d i m e t i l c a r -  

b i n o l p o  p a s e ,  s u s t a n c i a l m e n t e ,  en l a  d e s t i l a c i ó n .  La masa 

de  f e n o l -  e s t o  e s :  e l  7 0  a l  90% de f e n o l  en l a  a l i m e n t a c i ó n ,  

con l a s  m a t e r i a s  de menor punto de e b u l l i c i ó n ,  agua e h i d r o ­

c a r b u r o s ,  s e  s e p a r a  d e l  d e s t i l a d o ,  e l  c u a l  s e  i n t r o d u c e  en 

l a  columna de d e s t i l a c i ó n  c o n t in u a  F p r o v i s t a  de  una peque­

ña columna l a t e r a l  G y operad a  en c o n d i c i o n e s  s i m i l a r e s  a 

l a s  i n d i c a d a s  p a r a  l a s  columnas C y D de  l a  f i g u r a  1.  De 

l a  p a r t e  s u p e r i o r  de l a  columna G s e  r e c u p e r a  f e n o l  l i b r e  

s u s t a n c i a l m e n t e  de h i d r o c a r b u r o s  y de  im purezas  de mayor pun­

t o  de e b u l l i c i ó n  y s a t i s f a c i e n d o  l a s  C o n d ic io n e s  N o r m a t i v a s .

Los r e s i d u o s  d e l  a lam b iqu e  E que c o n t i e n e n  f e ­

n o l ,  c a r b i n o l ,  a c e t o f e n o n a  y compuesbs de mayor p e s o  molecu­

l a r ,  son  p a s a d o s  a t r a v é s  de un a p a r a t o  de c r a c k i n g  m anteni­

do a una t e m p e r a tu r a  de unos 300SC, que descompone a ambos,  

c a r b i n o l  y c u m i l f e n o l .  U l t e r i o r e s  c a n t i d a d e s  de f e n o l  s e  r e ­

cuperan  de l a  mezcla  que s a l e  d e l  c i t a d o  a p a r a t o ,  m ediante  

un p ro c e d im ie n to  s i m i l a r  a l  d e s c r i t o  en e l  e jem p lo  1.

-  15 -



EJEMPLO 4:
Una m ezc la  d e  d e s c o m p o s i c ió n  de l a  que han s i d o  

s e p a r a d o s  e l  c a t a l i z a d o r  y l a  a c e t o n a ,  c o n t i e n e  además de 

i s o p r o p i l b e n c e n o ,  a l f a m e t i l e s t i r e n o ,  a c e t o f e n o n a  y compues- 

3 t o s  de mayor punto de e b u l l i c i ó n ,  2774 p a r t e s  de f e n o l  y 138 

p a r t e s  de  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l .  E s t a  m ezc la  e s  i n t r o d u c i d a  

en l a  b a s e  de l a  columna H en l a  f i g u r a  3 , que c o n t i e n e  r e ­

s i d u o s  l i q u i d ó l e  o p e r a c i o n e s  p r e v i a s ,  m an ten idas  a 3203C.

E l  d e s t i l a d o  de  l a  columna H e s t a b a  l i b r e  de  f e n i l d i m e t i l c a r -  

10 b i n o l  y c o n s i s t í a  en a g u a ,  i s o p r o p i l b e n c e n o ,  a l f a m e t i l e s t i ­

r e n o ,  f e n o l ,  a c e t o f e n o n a  y una pequeña c a n t id a d  de compues­

t o s  de  mayor punto  de  e b u l l i c i ó n .  E l l o  s e  introduce  en l a  co­

lumna 1 donde s u s t a n c i a l m e n t e  t o d a  e l  agua,,  i s o p r o p i l b e c e n o  

y a l f a m e t i l e s t i r e n o  es s e p a r a d o  en forma de d e s t i l a d o  con una 

13 pequeña c a n t id a d  de f e n & l .  E l  p rod u c to  de  c o l a s ,  c o n t e n ie n ­

do l a  mayor p a r t e  d e l  f e n o l ,  a c e t o f e n o n a ,  y u n ^ e q u e ñ a  c a n t id a d  

de compuestos  de a l t o  punto de e b u l l i c i ó n ,  es  i n t r o d u c i d o  en 

l a  columna J ,  donde s e  o b t i e n e n  2679 p a r t e s  de f e n o l  como d e s ­

t i l a d o  que s a t i s f a c e  l a s  C o n d ic io n e s  N o r m a t iv a s .

20  E s t a  s o l i c i t u d ,  que c o r r e s p o n d e  a l a  p r e s e n t a ­

da en GRAN BRETALA, e l  18 de  J u l i o  de 1951 ,  b a j o  e l  Número 

1 7 0 1 0 /5 1 ,  s e  a c o g e  a l o s  b e n e f i c i o s  d e l  a r t í c u l o  51 d e l  v i ­

g e n t e  E s t a t u t o  Ley s o b r e  P ro p ie d a d  I n d u s t r i a l .

16
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Los puntos  de in v e n c ió n  p r o p i a  y nueva que s e  

p r e s e n t a n  p a r a  que se an  o b j e t o  de e s t a  P a t e n t e  de In v e n c ió n  

en E s p a ñ a ,  son l o s  s i g u i e n t e s :

<2 i s .  E l  p ro c e d im ie n to  p a r a  l a  r e c u p e r a c i ó n  de

f e n o l  puro por  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a  a p a r t i r  de  m e zc la s  

que c o n t i e n e n  f e n o l ,  d e r i v a d a s  de l a  d e s c o m p o s i c ió n  c a t a l í ­

t i c a  de  h id r o p e r ó x i d o  de  i s o p r o p i l b e n c e n o ,  que comprende l a  

s e p a r a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  de  l a  m ezc la  que c o n t i e -  

10 ne f e n o l ,  a n t e s  d a  l a  s e p a r a c i ó n  d e l  f e n o l  puro  p o r  d e s t i l a ­

c ió n  f r a c c i o n a d a .

2 s .  E l  p r o c e d im ie n t o  s e g ú n  s e  r e i v i n d i c a  en 

e l  punto l e . ,  en e l  que l a  e l i m i n a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r ­

b i n o l  de  l a  m ezcla  que c o n t i e n e  f e n o l  s e  r e a l i z a  p o r  d e s t i -  

15 l a c i ó n  f r a c c i o n a d a .

3 9 .  E l  p r o c e d im ie n t o  según s e  r e i v i n d i c a  en e l  

punto  2 ^ . ,  en e l  que l a s  c o n d i c i o n e s  de l a  d e s t i l a c i ó n  s e  

d i s p o n e n  de modo que l a  p r i n c i p a l  c a n t id a d  de f e n i l d l m e t i l -

17 -
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c a r b i n o l  permanece en e l  r e s i d u o  y e l  d e s t i l a d o  c o n t i e n e  l a  

mayor p a r t e  d e l  f e n o l ,  y f e n i l d i m e t i J o a r b i n o l  en una c a n t id a d  

que no exceda s u s t a n c i a l m e n t e  en 0. 15% d e l  p e so  d e l  f e n o l ,  

con l o  que en l a  s u b s i g u i e n t e  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a  s e  r e ­

cupera  e l  f e n o l  p u ro .

4e .  E l  p r o c e d im ie n to  se g ú n  s e  r e i v i n d i c a  en 

l o s  puntos  2s .  ó 3- * *  en. e l  que e l  r e s i d u o  de l a  p r im e r a  f a s e  

de l a  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a ,  es som et ido  a t r a t a m i e n t o  t é r ­

mico p a r a  descomponer e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  y l a  m ezc la  r e ­

s u l t a n t e  que c o n t i e n e  a l f a m e t i l e s t i r e n o  s e  d e s t i l a  f r a c c i o ­

nadamente p a r a  r e c u p e r a r  e l  a l f a m e t i l e s t i i m o .

5 3 .  E l  p r o c e d im ie n to  seg ú n  s e  r e i v i n d i c a  en l o s  

p u nto s  2s . ,  3B. ó 4 3 . ,  en e l  que e l  r e s i d u o  de l a  p r im e r a  f a ­

s e  de l a  d e s t i l a c i ó n  f r a c c i o n a d a ,  e s  so m e t id o  a t r a t a m i e n t o  

t é r m ic o  m ed ian te  e l  c u a l  s e  d e s h i d r a t a  e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i ­

n o l ,  s e  descompone e l  c u m i l f e n o l  y  l a  m ezc la  r e s u l t a n t e  con­

t e n ie n d o  f e n o l ,  a l f a m e t i l e s t i r e n o  e i s o p r o p i l b e n c e n o  s e  d e s ­

t i l a  f r a c c io n a d a m e n te  p a r a  r e c u p e r a r  c a n t i d a d e s  a d i c i o n a l e s  

de f e n o l ,  i s o p r o p i l b e n c e n o  y a l f a m e t i l e s t i r e n o .

6 3 .  E l  p r o c e d im ie n to  según s e  r e i v i n d i c a  en e l  

punto 1 3 . ,  en e l  que l a  s e p a r a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l  

s e  e f e c t ú a  a p a r t i r  de l a  m ezc la  i n i c i a l  a s e p a r a r ,  so m e t ie n ­

do l a  c i t a d a  mezcla  a un t r a t a m i e n t o  t é r m i c o  a una t em p era­

t u r a  a l a  c u a l  s e  d e s h i d r a t a  e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l .

73 .  E l  p r o c e d im ie n to  se g ú n  se  r e i v i n d i c a  en e l  

punto  6e . ,  en e l  que e l  t r a t a m i e n t o  t é r m i c o  s e  r e a l i z a  a una 

t e m p e ra tu ra  comprendida e n t r e  l o s  180 y l o s  300SC.

-  18 -
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8 6 .  E l  p ro c e d im ie n to  según  se  r e i v i n d i c a  en e l  . 

punto l a .  ó en e l  6 s . ,  en e l  que l a  s e p a r a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e -  

t i l c a r b i n o l  de  l a  mezcla  i n i c i a l  de d e s c o m p o s i c ió n  s e  e f e c t ú a  

sometiendo  l a  c i t a d a  m ezcla  a t r a t a m i e n t o  t é r m ic o  a una tem­

p e r a t u r a  a l a  c u a l  s e  d e s h i d r a t a  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l y s a  d e s ­

compone c u m i l f e n o l .

96. E l  p r o c e d im ie n to  según  se  r e i v i n d i c a  en e l .  

punto 8 s . ,  en e l  c u a l  e l  t r a t a m i e n t o  t é r m ic o  s e  e f e c t ú a  a una 

t e m p e r a tu r a  s i t u a d a  e n t r e  300 y 400^0 .

IOS. E l  p r o c e d im ie n to  se g ú n  s e  r e i v i n d i c a  en 

c u a l q u i e r a  de l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  p r e c e d e n t e s  en e l  c u a l  e l  

a l f a m e t i l e s t i r e n o , i n i c i a l m e n t e  p r e s e n t e  en l a  m ezc la  que con­

t i e n e  f e n o l ,  e s  s e p a r a d o  de e l l a  a n t e s  de s e p a r a r  e l  f a n i l -

d i m e t i l c a r b i n o l .

l i e .  E l  p ro c e d im ie n to  s e g ú n  s e  r e i v i n d i c a  en 

c u a l q u i e r a  de l o s  puntos  p r e c e d e n t e s ,  en e l  c u a l  e l  i s o p r o -  

p i l b e n c e n o ,  p r e s e n t e  en l a  mezcla  que c o n t i e n e  f e n o l ,  es  s e ­

parad o  de e l l a  a n t e s  de  s e p a r a r  e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l .

126 . E l  p r o c e d im ie n to  según  s e  r e i v i n d i c a  en 

c u a l q u i e r a  da  l o s  puntos  a n t e r i o r e s ,  en e l  que l o s  h i d r o c a r ­

bu ros  s o n . s e p a r a d o s  de l a  m ezcla  que c o n t i e n e  f e n o l  median­

t e  d e s t i l a c i ó n  en p r e s e n c i a  de agua a n t e s  de  l a  e l i m i n a c i ó n

d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l .

13s .  E l  p r o c e d im ie n t o  según  s e  r e i v i n d i c a  en

C u a l q u i e r a  de l o s  puntos  a n t e r i o r e s ,  en e l  c u a l  l a  m ezcla  d e s -
*

compuesta s e  l i b e r a  d e l  c a t a l i z a d o r  y de l a  a c e t o n a ,  a n t e s  de 

l a  s e p a r a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l .

- 19 -



142 .  E l  p r o c e d im ie n t o  segú n  s e  r e i v i n d i c a  en 

c u a l q u i e r a  de l o s  puntos  a n t e r i o r e s ,  en e l  que l a  d e s t i l a ­

c ió n  f r a c c i o n a d a  p a r a  l a  r e c u p e r a c i ó n  de  f e n o l  p u r o ,  d e s ­

pués de l a - s e p a r a c i ó n  d e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l ,  s e  d i s p o -  

$ ne de s u e r t e  que e l  f e n o l  puro  s e  r e c u p e r a  como d e s t i l a d o  

y queden comó r e s i d u o  p r o d u c t o s  p o l ím e r o s  formados  d u ran ­

t e  l a  d e s t i l a c i ó n .

152 . E l  p r o c e d im ie n to  segú n  s e  r e i v i n d i c a  en 

c u a l q u i e r a  de l o s  puntos  a n t e r i o r e s ,  en e l  c u a l  l a  d e s t í l a ­

l o  c ió n  f r a c c i o n a d a  p a r a  l a  r e c u p e r a c i ó n  d e l  f e n o l  p u r o ,  d e s ­

pués  de  e l i m i n a r  e l  f e n i l d i m e t i l c a r b i n o l ,  s e  e f e c t ú a  en 

dos f a s e s  en l a  p r im era  de l a s  c u a l e s  l o s  h i d r o c a r b u r o s  s e  

s e p a r a n  como d e s t i l a d o , m ie n t r a s  que en l a  segunda e l  f e n o l  

puro s e  r e c u p e r a  como d e s t i l a d o s .

15 163. E l  p r o c e d im ie n to  se g ú n  s e  r e i v i n d i c a  en

e l  punto  1 5 9 . ,  en e l  c u a l  l a  p r im e r a  de ambas f a s e s  s e  r e a ­

l i z a  como d e s t i l a c i ó n  en p r e s e n c i a  de agua con l o  c u a l  d e s ­

t i l a n  l o s  h i d r o c a r b u r o s ,  m ie n t r a s  que e l  f e n o l  r e s i d u a l  se- 

r e c u p e r a  en l a  segunda  como d e s t i l a d o .

20 172 . Un p r o c e d im ie n t o  p a r a  l a  r e c u p e r a c i ó n

de f e n o l .

T a l  y  como s e  ha d e s c r i t o  en l a  Memoria que 

a n t e c e d e ,  i l u s t r a d o  en e l  d i b u j o  que s e  acompaña y p a r a  

l o s  f i n e s  que s e  han e s p e c i f i c a d o .

25 E s t a  Memoria
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c o n s t a  de v e i n t e  h o j a s  y l a  p r e s e n t e ,  e s c r i t a s  a 

por  una s o l a  c a r a .

Madrid ^ J  J U L  1952

P .  A.
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