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"Procedimiento de obtencidn de 1, 3,5-tri-isopropilbenceno".

Solicitantes : CHEMPATENTS, Inc., entidad norteamericana,
residente en 2 Park Avemne, Nueva York,
(N.Y.), EE., UU. de A,

Egte invento se refiere a un procedimiento paras
le preparacidn de 1, 3,5~tri~-isopropilbenceno, partiendo
de benceno y propileno y, mas especialmente, a un proce-
dimiento en el que se hacen reaccionar de 2,5 a 3,5 mols

5 de propileno, aproximadamente, con 1 mol de benceno, en
presencis de un catalizador de alkilscidn tipo Friedel-
Craft de reaccidén dcida, tal como el cloruro de aluminio,
pars producir una mezcla de reaccidn que contenga précti-
" camente todo, o una gran proporcidn, del tri-isopropil-

10, benceno deseado, junto con mono-isopropilbenceno, di-
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isopropilbenceno y, posiblemente, tetra-isopropilbenceno,
o isopropilbencenos mis elevadom, y se separa de la misma
el 150pr0pilbenceno deseado.

El tri-isopropilbenceno, es un material de
interés comercial, por ejemplo como disolvente, 0 como
ingrediente de los combustibles para motores. El tri-
isopropilbenceno es de gran interés como producto interme-
dio para la preparacidén de otros productos gquimicos,
tales como loe tri-carboxil-bencenos correspondientes
(por conversidn de cade grupo iso en el grupo carboxilo
correspondiente), o del tri-fenol correspondiente {por
conversidn de cada grupo iso-propilo en el grupo hidroxilo
correspondiente, convirtiendo en el hidro-perdxido
correspondiente y excisidn luego en medio dcido). La téc-
hica se enfrenta con el problema de proporcionar tri-
isopropilbencenos y especialmente el isémero 1,3,5 de
un modo econdmico y conveniente, partiendo de materias
primas facilmente aseguibles,

La reaccidén del benceno con.propileno en pre-
sencia de un catalizador de reaccidn dcida, tal como el
cloruro de aluminio u otro cataliszador del tipo Friedel-
Craft, es sabido dne proporciona mezclas de los distintos
derivados de alkilacidén posibles, mmchos de los cuszles
son dif{ciles de separar por los medios ordinarios.

La solucidn del problema citado, los descubri-
mientos asociadds con este invento, y los objetos conse~
guidos de acuerdo con el mismo, tal como se describe a
contimacidn, comprenden 1aniguientess la reaccidn del
benceno con propileno en presencile de cloruro d4e aluminio

o de otro catalizador de alkilacidn tipo Friedel~Craft
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de reaccidn dcids, empleando de 2,5 a 3,5 mols de propi-
leno, aproximadamente, por mol de benceno, obteniéndose
un producto de reaccidén que contiene una elevada propor-
cién de 1,3,5-tri-isopropilbenceno; la separacién de
éste por fraccionado eficiente y el nuevo tratamiento

de los demds componentes de équel producto - en la fase
de alkilascidn, siendo prdcticamente el 1,3,5~tri-isopropil-
benceno el unico producto retirado del sistema y, en

la operacidén preferida, usandéaproximadampnxe 3 mols de
propilenoc por mol de bencenoj y otros bbjetoa que regul-
tarén evidentes al indicar a continuacidn los detalles

o aplicaciones practicas de este invento.

Para facilitar una compreneidén clara de este
invento, me describen detalladamente las aplicaciones
précticas preferidas siguientes.

En un recipiente de reaccidn adecuado, con una
superficie interior resistente a la eorrosidn (por esemplo%
de vidrio, material eerdmico o metal o aleacidn resistente z
a la ocorrosidn), equipsdo con medios de agitacidn ta¥es L
como una entrade de gas o un dispositivo mecédnico, y-con
medios para calentar o enfriar el contenido de aguel,
tal como un serpentin o envoltura, un condensador de
reflujo, un tubo de entrada de gas y, a voluntad, uma
salida para la retirada de los materiales de bajo punto
de ebullicidn, se cargan:

82,5 partes en peso de cloruro de aluminio,
1650 giggggoge benceno (quimicamente puro o exento de

82,5 partes de écido clorh{drico anhidro (afiadido gradual-
mente); ¥y luego se hacen absorber por estos materiales

- 2575 partes de propileno)(por ejemplo en forms de propi-

leno gaseoso al 9
durante un pericdo de unas 5,5 horas, con agitacién,

mientras se conserva la temperatura entre 70 y 10080, por
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ejenplo alrededor de 7590. Esta temperétura puede mante-
nerse, bien haclendo pasar agua de refrigeracién a tra-
vés del medio indirecto de cambio de calor, o permitiendo
que la mezcla hierve y sometiendo a reflujo el condensado
de lg misma gl la temperatura tiende a elevarse demasiado,
o haciendo paser vapor & través de dichos medios, si la
temperatura tiende a descender en excesod.

A contimecidn se enfria la masa de reaccién
que se separa en un complejo o compuesto de catalizador
(fase inferior)yuna fase hidrocarburada; esta Wltima se
lava con un volumen aproximadamente igual de solucién
acuosa de cdustico al 10%, y a continuacidn se lava de :
nmievo con un volumen igual de agua. Lia fase hidrooarburaﬁaé
resultante, lavada, se destila empleando una columna
eficiente (por ejemplo una columna de 1,20 mts. de altura
y 36 mm. de didmetro rellena de pequefias hélices de
oristal para pequefia escala). E1l producto principal de
la deetilacién (98% de la carga) es 1,3,5-tri-isopropil-
benceno (punto de ebullicidn 232-32C. a la presidn atmés-
férica)e
A El resto del fraccionmamiento, hidrocarburado,
puede volverse a introducir en la reaccidn de slkilaciéne.

El procedimiento de este invento puede apli-
carse de modo continuo, método especialmente interesante
para la aplicacidén comercial. El aparato de reaccidn
puede cargarse continuamente con la fase reintroducida
que contiene el catalizador, més el cloruro de aluminio
decerreccitn, si se precisa, asf{ como dcido clorhidrico
adicional, si es necesario, Se introducen continuamente

en el reactor o aparato de reaccidn benceno y propilleno en
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les proporciones neeesarias, y una parte de la megols de
reaccidn se extrae contimmamente del aparato de resccidn,
pe deja separar la capa de cgtalizador inferior gue vuel=-
ve & inxroduciree en la vasija de reaccidn, y la cape
hidrocarburada superior se hace pasar & través de ume
serie de depuredores o lavadores, con preferencie en
contra-corriente, primero con el céustico acuoso y luego
con el zgus. El hidrocarburo depurado se hace pesar &

un sistema de fraccionamlento en el que se separsn

las colas ligeras y vuelven & introducirse, con prefe-
rencia después de secarse. El destilado principsl es el
1, 3,5~tri-isopropilbenceno, producto deseado. Las Wlti-
mas fracciones del sistema de fracciomado pueden intro-

ducirse de nuevo en le vasija de reaccidn ( si se desea,

egtos productos pueden destilarse a la temperatura criticagé
antes de volverlos a introducir, pers eliminer las breas).

5 vt i b e s

Este invento ests relacionado con el eorprendenpi

te deacubrimiento de que la mezcla del aparato de reac-
cidén puede contensr, aproximsdamente, hasta el 99% en
peso de 1,3,5-tri-isopropilbencenc. Este mdximo se consi-
gue por lo menos muy saproximadamente, para los fines
practicos, si la relacidn de propilenc (incluyendo los
grupos isopropilo equivalentes aeopladoé el anille
bencénico en cuslquier meterial nuevamente tratado) al
benceno totel es del orden de 2,8 a 3,2 aproximsdamente

sobre una base molar. Sin embargo pueden admitirse

 1{mites un poco mEs smplios, por ejemplo el inferior

hasta unas 2,4 mols, y el superior hasta 3,5 mols de
propileno por mol de benceno., Pueden afindirse relaciones

méds elevadas pero la experiencia demestra que no resulta
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practico la aebsorcidn de mmcho mes de 3 mols de propileno
por mol de benceno. Si =me utilizan menos de 2,4 mols
de propileno por mol de benceno, el procedimiento puede
resultar antieoon6mico, a cause de la gran cantidad de
materiales que deben destilarse y someterse a mievo tra-
teamiento. Desde luego es conveniente evitar las relaclo-
nes excesivas de propileno, u otras condiciones que podnﬁmﬁ
dar lugar a le formecidn de un isdmero tetr%o superior, :
Puneden utilizarse tipos de propileno facil-
mente apequibles, con preferencia exentos de otros
materiales no saturados. El sistema o aperato de reaccidn
puede dotarse de salidas para le retirads de los hidro-
carburos de bajo punto de ebullicidn que no reaccionen
en é1. En luger de volverlas a introduecir en el aparato
de reaccion, pueden retirarse como destiledos de cabeza
une fraccidn de hexano, de cumeno o de di-isopropilbenceno.
El benceno que se hace reaccionar, debe estar |
exento de otros cuerpos aromidticos (excepto cumeno o
di-isopropilbenceno) y puede contener elgunas parafinas, |
susceptibles de disociarse en el sistema; convenientemente,ﬁ
contiene muy poco azufre, y con preferencia estd exento
de é1.
Pueden obtenerse resultados esndlogos a los
gnteriores, con varias‘modificacionos. El catalizador
de reaccidn de loéhidrocarburos,'puede ger cuslquier tipo
de catalizador de alkilacidn, Friedel-Craft de reaccion
dcida, tal como fluoruro de hidrdgeno, trifluoruro de
boro, y similares. La temperatura de reacoidn puede ser
delzorden de =80 a 1500C, con preferencia de 50 a 1102C,
para el catalizador cloruro de sluminio. £1 tiempo de
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reaccidn puede ser del orden de 0,1 a 10 hormss, con
preferencia de 0,5 a 4 horas. Las temperaturas mis ele-
vadas estén generalmente asociadas con tiempos mds reduci-
dos, y el catalizador, la temperaturas y el tiempo se :
escogen para que proporcioneﬁ}a conversidn deseade en

las condiciones interesadas. Puede afindirse cloruroc de
eluminio cataligador, segiin se precise, (por ejemplo

segin se determine por una reaccidn de prueba de le alki- :
lacién, empleando como catalizador una muestra del residuo
que vuelve a introducirse por su ectividad catalitice).

El catalizador apurado se trata con agus que contenga de
15 a 30% de dcido clorhfdrico, paras desintegrar el comple-
Jo de cataligador, y la fase hidrocarburada resultante

se separa y vuelve a utilizarse en el sistema.

Une caracter{stica altamente interesante del
procedimiento de este invento es que el propilenc y el
benceno que se hacen reaccionar, pueden convertiirse en el
1, 3y5=tri=-isopropilbenceno correspondiente y ®seado,
précticamente con el rendimiento tedrico, sin obtener
cantidades econdmicamente indeseables de subproductos.
Desde el punto de vista econdmico esto es altamente in-
feresante, ya que la utilided comereial del procedimiento,
practicamente, estd en relacidn directa con el producto
1, 3y5=tri~-isopropilbenceno deseado. ‘

Es desde luego sorprendente que el procédimiento
de este lnvento puede aplicarse de modo conveniente con
elevadas conversiones, para obtener un rendimiento préc-
ticamente tedrico del producto deseado.

Tenlendo presente lo anteriormente expuesto,

los peritoé en la materia comprenderin facilmente la



posibilidad de introducir variaciones y modificaciones
en el invento, y se trata de que éste conprenda todas
aquellas veriaciones y modificaciones, excepto en el
caso de no estar comprendidas en el mlcance de las rei-
Se vindicaciones adjuntas.
H O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, aéitcomo la manera de reslizarlo en la practica,
debe hacerse constar que les disposiclones anteriormente

10. indicadaes son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principlo fundemental, siendo lo
que constituye la esencia del referido invento y por lo
que sge gsolicita Patente de Invencién por 20 afios en :
Eepafias "Procedimiento de obtencidn de 1,3,5—tri-1sopropilé
15. benceno"; caracterizéndose por lo siguiente:

12 .~ Procedimiento de obtencidn de 1, 3,5~tri-
isopropilbenceno, caracterizado por comprender el hacer
reaccionar aproximadamente de 2,4 a 3,5 mols de propileno
con 1 mol de benceno, en presencia de un catalizador de

20. alkilacién tipo Friedel-Craft, de reaccidn dcida, para
producir una mezcla de reaccidn gue contenga una gran
proporeidn de 1, 3,5-tri-isopropilbencensc, y el separar
de la misma el 1, 3,5-tri-isopropilbencenoc,.

22 .- Procedimiento, segun lo especificado en la

25, reivindicacidn 12, caracterizado porque el residuo, des-
yues de la separacidén del 1,3,5-tri-isopropilbenceno,
vuelve a pasarse a la etapa de alkilscidn.

32,~ Procedimiento, segin lo especificado en la
reivindicacidén 1¢, caracterizado porque el catalizador es

30. el cloruro de aluminio.



48 ,~ Procedimiento, segun 1o especificado en la
reivindicacién 18, caracterizado porque el catalizador
es el trifluoruro de boro.

52 ,~ Procedimiento, segin lo especificadoen la

5e reivindicacién 18, caracterizado porque el catallzador es

el fluoruro de hidrdgeno.

62 .- Procedimiento de obtencidn de 1,3,5=-tri- :
iaopr0pilbeﬁceno; tal y como gqueda substancialmente deseri-
to en la presente memoria que consta de mueve hojas

10  escritas & méquina por una sola cg
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