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orocedimisnto ds este invento pusden al-

inos diferentes de compuestos organicos. En-

LRI
pearuros aromatlcos, fenoles, sales
de Tencles, aminag arométicas, halogenurcs sroméiicos, cebonss
. b4 s = . 4 . N LT
aromdticas v las sales de los acidos carboxillicos arcmatlicos.
LT B o TR S R ml - %3
Log compuestos arcmaiicos preferidos son log hidrocarduros aro-

) . . - ’
mdsicos, ¥, en particulur, losg hidrocarnuros aromAticos monoci-

clicoe, 28%to es, los ridrocerburos bencénicos, Intre los
midpocarburos aveméticos apropiades se incluyen el benceno,
tolueno, o-xileno, w-xilelo, p-xilicnc, etilbenceno, o~dietili-
benceno, m-dietilbenceno, p~dietiibencenc, 1,2,3~trinstilben—

cenc, 1,2,4-trimetllbenceno, L,3,5-trimetilbencenc (mesitileno),

o~etiltoluenc, p-e tiltoluenc, n-propilbencenc e isopropilien-

ceno {cwncno).

Son también aprepiados hidrocarburos algvilicoé de
pego moleculer més alevado, come 108 producidos nedisnte la
alguilacidn de hidrocerburos s srondticos con polimeros olefi-

nicos, Diches pro ixran en la préctica como algui-

latos v comprenden el hexilbenceno, hexiltolueno, heptilbence-
no, hepéiltoluenc, octilbenceno, nonilbenceno, nonllioluenoc,
decilbenceno ¥ dodecilbenceno. i menudo, dicho alquilato se

vna fraceidn de punto de ebullicidn elevado en la

O
o’
=
-t
[}
[ni
[
Q
o]
O

T Tl 2 Ay o S A ~a -y et aria
gue ol grupo algullo unnido &l hidrocar ¢ arougtico varia de

tarsfio de T, & Clé' Otres hidrocarburos aromiticos alguilubles

asropiatos comprendsn lcs que contisnen una cadiena lateral no

-

(e come el estirenc, viniltolueno, y arilbenceno, Entre

[4 - ! PR Y
osres hidrocarburce aromaticos todavia utilizables gue son apro-

plades ge incluyen todavia log de Gos o0 més grupos arilo, Como
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corriente gaseosa es golsmente L6, nmoleg por cisznto, Latos
gases que contienen hidrocarburos olefinicos en pequefia can-
tidad o diluidos pueden utilizarse como agentes de alguila-
cidén o compuestos que actlian como olefina en el I 23ente
proceso de condensacidn, ya que las olefinas de dichos gases
darédn lugar a la reaccidn, mientras que el resto de los com-
ponentes se eliminard del proceso. Por lo tanto, mediante el
empleo del catalizedor particular introducido aqui como cata-
lizador de condensacidn es evidente que un proceso de alguila-
cidn parae la preparacidn de compuestos como el etilbenceno,
cumeno, cimeno y diisopropilbenceno puede llevarse a cabo de
un modo mas econdmico de lo que era posible hasta ahora con
catalizadores sflidos de 4cido fosférico.
El catalizador proporcionado por el mesente inven-

to se produce con une proporcidn mayor de dcido fosfdérico a
material siliceo en la mezcla antes de la calcinacidn, asi
como con ‘temperaturas de calcinacidn superiores a la propor-
cidén y temperaturas de celcinacidn empleades hasta ahore para
producir catalizadores sdliuuS e aC.uu fusiorico comerciales
& partir de mezclas que se transformen despues en parficulzns

¥y Se carcinen posteriormente. Las temperaturas de calcinacidn
utilizadaslhasta ahora m@mra producir catalizadores comerciales
s6lidos de 4cido fosfdrico no sobrepasan los 4252 €, excepto
en aquellos casos en que el &, regado calcinado se someta a un
ratamientc posteriar por vapor, en cuyo caso la temperatura
de celcinecidn alcanza un méximo de 455 a 5102 C, después de
lo cual, el agregado calcinado se trata con vepor & una tem-
peratura de unos 230¢ a uncs 2902 C. Para lia fabricacidén deL
catalizador de este invento se utiliza una temperatura de

calcinacidn desde unos 4602 a unos (602 ¢ y, de preferencia,

-13 -
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una temperatura de calcinacidn desde unos 5302 a uaos 675¢ C.
El tratemiento de calcinacidn se lleva a cabo asimismo en un
periodo de tiempo de unas 0,25 & unas 8 horas, mientras que en
la preparacidén del catalizador anterior, las particulas obtehi—
des e partir de una mezcla que tenfa una relacidn en peso de P205
a2 adsorbente siliceo de, aproximadamente, 2, precisaba un trata-
miento de calcinaeidn apreciablemente més largo en el intervalo
de 1 a 60 horas aproximadamente a una temperatura hasta unos
4252 C. La actividad extraordinarismente eleveds ¥y la gran-es-
tabilidad mecénicsa que presente el presgente catalizadbr durante
su empleo en este proceso se presentard con mayar detalle en los
ejemplos que se indican mds adelante,
Los é&cidos fosféricos utilizados para la produceidn

del pregente catalizador son aquellos en los gue el fésforo
tiene una valencia de 5 e incluyen el 4cido ortofosférico, dci-
do pirofosfdrico, dcido trifosfdérico, 4cido tetrafosférico, dci-
do hexametafosfdrico asi como mezclas de estos dcidos fosfdri-
cos. Sin embargo, debido a que son més convenientes para las
operaciones de mezclado y calcinacidn, es preferible, en gens-
rel, emplear los dcidos fosféricos superiores, ésto es, 1los que
tengan una proporcidn relamtivamente elevada de P205 a agua combi-
nada. Esto no quiere decir, sin embargo, que los diferentes dci-
dos que pueden emplearse en este proceso produzcan catalizadores
que tengan efectos idénticos sobre una determinada reaccidn orgé-
nice, ya que cada uno de los catalizadores producidos a partir
de &cidos diferentes J por un procedimiento ligeramente modifi-
cado tendrd su accidn propia caracteristica.

Si se utiligza 4cido artofosfdrico como ingrediente prin-
cipal, se puede partir de diferentes concentraciones de ila so-

tucidii acuosa, por ejemplo, puede emplearse &cido que contengs
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de un 75 2 un 100% de u PO4 6 é4cido ortofosférico que contenga

3
algo de pentdxido de fdésforo libre. Asi, el ortodcido puede
contener un porcentaje definido del pirodcido que corresponde
a la fase primaria de deshidratacidn del dcido ortofosférico.
En estos intervalos de concentracidn, los dcidos serdn 1liqui-
dos de viscosidades variables y estos liquidos se mezclan fé-
cilmente con materiales adscrbentes, BEn 1a prictica se ha en-
contrado que el dcido pirofosférico, que responde & la fémula
n4P207, puede incorporarse & adsorbentes siliceos a una tenpe-
ratura algo superior &l punto de fusidn (es decir, a 61 C) y
que el periodo de ealefaccidn a gue se someten las mezelas de
piroécido-adsorbente bueden ser diferentes de las utilizadas
cuando se emplea el ortodcido.

El écido trifosfdrico, que puede representarse por
la férmula H5P301 puede también emplearse como materia prima
para la preparacign de estos catalizadores. Las mezclas nece-
sarias en la fabricacidn del presente catalizador pueden pre-
pararse, asimismo, a partir del material siliceo mencionado
aqui y de una mezcla de dcido fosfdrico que contenga deido or-
tofosférico, pirofosfdérico, trifosférico y otros 4cidos polifos—
féricos.

Otro 4cido del fésforo que puede emplearse en la fa-
bricacidn del presente catalizador es el 4cido tetrafosfdrico.
Tiene la fdérmula general H6P4913’ gue corresponde a la férmula
3H20.2P205, que a su vez puede considerarse como el &cido re-
sultante cuando cuatro moléculas de dcido ortofosfdrico H3P04
pierden tres moléculas de agua. El &cido tetrafosfdrico puede
fabricarse mediante la deshidratacidén gradual y controlada ca-

lentando el &cido ortofosfdrico o dcido pirofosfdrico o safiadien—

do pentdxido de fdsforo a estos 4cidos en cantidades adecuadas.

IS
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Cuando se sigue este Ultimo procedimiento, se afiade gradual-
mente anhidrido fosfdrico hasta que la centidad ascienda al
520% en peso del agua total presente. Despuds de un periodo
congsiderable de tiempo de reposo a temperatura ordinaria, los
cristales del écido tetrafosfdrico se separan del liquido vis-
coso y se encuentra que estos cristales funden aproximadamen-
te a 34¢ C y tienen un peso especifico de 1,1886 a una tempe-
ratura de 15¢ C. Sin embargo, no es necesario cristalizar el
deido tetrafosférico antes de emplearlo en la preparacidn del
catalizador sélido presente puesto que la mezcla de dcido te-
trafosfdrico brute puede incorporarse directamente al material
siliceo.

También puede utilizarse una mezcla de dcido fosféri-
co que se designa generalmente como dcido poiifosférice y se
na encontrado particularmente conveniente., EL écido polifos-
férico se forma calentando &dcido artofosfdérico o &cido piro-
fosférico o mezclas de los mismos en una instalacidn apropia-
da, comc por ejemplo bandejas revestidas de carbdn calentandas
por gases de combustidn u otros medios apropiados, produciendo
una mezcla de &cido fosfdérico que da, en general, un andlisis

de aproximadamente 19 & 85% en peso de P,0_. Una mezcla liqui-

205
da semejante de dcidos fogféricos con un contenido del 79,5%

de P205 se encontrd, por andlisis, que conteria 24,5 de &ci-

do ortofosférico (H3PO

)

4), 45,2% de écido pirofosférico (H4£2Q7
26,0% de 4dcido trifosforico (H5P3010) vy 4,3 en peso de dci-
dos fosféricos no identificados. Otra mezcla de &cidos polifos-
réricos algo més concentrada que-la que se acaba de indicar

y que tiene un contenido de P205 del 84% en peso, se encontrd

or andlisis que contenia aproxime damente 57% en peso de écido
P g

trifosfériceo (HSP Glo), 17% en peso d e 4cido hexametafosfdrico

3
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((HPOB)S)’ 11% de &cido pirofosférico (H4P207), 5% en peso de

dcido ortofosfdrice (H.FO ) y 10% en pesc de &cidos fosfdri- —
4 |

3
cos no identificadoes.

Los materiales siliceos sdélidos que pueden emplearse
como adsorbentes o soportes de los 4dcidos fosféricos pare la
preparacidn de la mezcla que ha de transformarse despuds en
particulas calcinadas se dividen fundamentalmente en dos +i-
pos. El primer tipo comprende materiales predominantemente‘
de carécter siliceo y comprenden las tierras de diatomeas,
kigelgur, y silice porosa preparada artificialmente. Son ma-
teriales siliceos tipicos de este grupo las diatomitas, como
las conocidas con los nombres comerciales de "Celite", "Dica-
lite 1" y "Dicalite 2", que son kiselgurs naturales que se
han secado por calefaccidén & una temperatura en el intervalo de
unos 205 a unos 3702 C y comprende un 90% de silice, siendo
el resto diversos 4xido metélicos y, aproximadamente, 3,7% de
pérdide por ignicidén. EL segundo tipo de meteriales que puede
emplearse solos o mezclados con el primer tipo comprende, en
general, determinados silicatos del grupo de los silicatos de
aluminio e incluyen sustancias naturales como las diversas tie-
rras de batdn y arcillas como 1a bentonita, montmorillonita, ar-
cillas tratadas con 4cidos y similares., Cade uno de los‘adsor-
bentes o materiales scporte que pueden utilizarse ejercefé
su propia influencia especifica sobre la eficacia neta del
agregado catalizador que no sers necesariamente idéntica a la
de los otros términos del grupo.

Pare la produccidn de los agregados catalizadores que
ge utilizan en el presente invento, el dcido fosfdérico y el
s6lido giliceo se mezclan a una temperatura desde unos 102 a

unos 232¢ C y, de preferencia, a una temperatura de unos 95 a
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unos 180¢ ¢, formando un egregado intermedio que contiene el
&dcido mezclado intimamente con el material siliceo finamente
dividido. Asi, se han obtenido resultados satisraciorius ca-—
4] a
2 5)
una temperatura de unos 170¢ C y mezclando después este

lentando &cido polifogférico (84% de contenido en P

dcido caliente con tierra de diatomeas gque haya estado pre-
viamente a temperatura ambiente. El &cido polifosférico y la
tierra de diatomeas forman un agregado en gue la relacién'en
peso d e pentdxido de fésforo al adsorbente de tierfa de dia-
tomeas es de 3,0 a 7,5 aproximadamente. Este agregado tiene
un aspecto ligeramente himedo o casi seco, pero se vuelve
pldstico cuando se somete a una presidn en un aparato de em-
butido de tiro prensa hidrdulica o tipo barrens en el que se
da al agregadc poéteriormente forma de trozos que se cortan
dando particulas. El agregado resultante, mientras estd aln
caliente, se embute a través de una matriz precalentada a
una temperatura de unos 17C¢ C. Las particulas embutidas se
calecinan a continuacidn calentdndolas al aife, nitrogeno,
gases de combustidn u otro gas inerte a una temperatura desde
unos 460 a unos 760¢ C, y de preferencia, a una temperatura
de unos 530¢ a unos 6752 C durante un periodo de tiempo de
0,25 a 8 horas aproximadsmente, y de preferencia, de 0,5 &

2 nhoras aproxiuadawente, rorwsnd. el waieriai catalitico fi-
nal practicamente granular,

El proceso de condensacidn que utiliza el cataliza-
dor particular propuesto sn este invento puede llevarse a ca-
bo de cualquier modo adecuado y puede comprender una opera-
cidén por carga o de tipo continuo. Cuando se utiliza una ope-
racidn de alquilacién por cargas, una cierta cantidad de los
materiales de partida, es decir, el compu esto orgénico al-

quilable por ejemplo un hidrocarburo aromético y el agente
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alquilante se colocan en un aparato de condensacidn epropiado,
por ejempleo, un autoclave rotatorio o un matraz de alquila~-
cién junto con las particulas del catalizador, cuya fabrica-
cidn se ha completado calcinande & una temperatura en el inter-
valo de unos 460¢ a unos 760¢ C. EL aparato se cierra hermé-
ticamente y se calienta a la tewperatura deseada que pusde
nallarse en el intervalo desde la temperatura ordinaria a
wnos 4002 C. Ademds, el proceso puede Llevarse a cabo a
presiones gue oscilan desde la presidn atmosférica a unas

100 atmésferas o més. Sin embargo, la Sresidn no rarece ser
une variable critica ya que el proceso puede realizarse en
fase 1{quida o fase de vapor. Asi, la presidn utilizada pue-
de elegirse de modo qﬁe ge obtenga la méxima ventsaja desde el
punto de vista ewndémico y de estabilidad de los reactivos
particulares que se introduzcan en el proceso en las necesa-
rias condiciones de tratamiento. A1 csbo de un periodo de
tiempo predeterminado, el aparato y el contenido del mismo

se dejan enfriar a la temperatura ambiente, se elimina el
exceso de presidn existente y el producto de reacci dn deseado,
que comprende el compuesto arcmatico alquilado, se separa del
catdl izador par los medios usuales como filtracidn, se gepara
después de los pogibles materiales de partida sin reaccicnar
¥ se recupera por los medios usuales, como por ejemplo par
destilacidn fraccionada o cristalizacidn.

E1l proceso de este invento puede efectuarse asimismo
en una operacidén de tipo continuo. E1l catalizador g6lido de
decido fosfdrico del tipo particular propuesto en este invento
es esencialmente apropiado para su empleo en una opéracién
del tipo de lecho fijo. En este tipo de operacidn, el cata-

lizador se dispone en forma de lecho fijo en una zona de reac-
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cién, que puede comprender un recipiente sin rd leno o0 un tu-
bo de reaccidn o gque puede estar recubierta de un material

de relleno adsorbente como la bauxita deshidratada, ladrillos
refractarios, allmina y similares. La zona de reacci én se man-
tiene en las condiciones de tratamiento apropiadas de tempe-
ratura y presidn, mientras que los productos reaccionantes,
que en el caso de un tratamiento de alquilacidn comprenden
el compuesto orgénico algquilable y el agente de alquilacién,
se introducen continuamente en la misma w través de conductos
separados o, si se desea, los productos reaccionantes pueden
mezclarse antes de entrar en la zona de reaccidn e introdu-
cirse en la misma en forma de corriente tnica. Para llevar a
cabo el proceso de este invento en una operacidn de tipo con-
tinuo, las velocidades espaciales del 1{quido por hora (el
volumen de hidrocarburc, medido como liquido, introducido en
el reactor por volumen de catalizador par hora) pueden variar
en yn intervalo relativamente amplio desde C,l a 20 aproxima-
damente o mads, siendo el intervalo preferido de O,i a 10 apro-
ximadamente, El producto de reaccidn deseado se aparta en
forma continua de la zona de reaccidén, se separa del produc-
to saliente del reactor y se purifica por los sisiemas usua-
les mienbras gue los componentes que 1o han reaccionado exis-
tentes en él producto saliente pueden reciclarse a la zona de
reaccién formando parte del mterial de alimentacidn.

Otrog tipos continuos de funcionamiento que pueden
utilizarse en este proceso comprenden la operacién de tipo
lecho compacto mdvil, en la gque el lecho de catalizadbr v
los productos reaccionantes pasan paralelamente o en contra-
corriente = la zona de reaccidn, el proceso de tipo suspen-—

gién en el que el catalizador se lleva a la zona de reaccidn

RO -
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en forme de suspensidn en uno de fos reaccionéntes ¥, 81 ed
agente aiquiiaute o La carga de po¢1mer¢zaoldg se halla en
forma gaseosa, el proceso de tipo fluidizado, en el que el
catelizador se mentiene en un estado turbulento en condicio-
nes en que se halle impedida la sedimentacidén en la zona de
reaccidn.

Los psiguientes ejemplos se indican para aclarar el
proceso del presente invento y las ventajas del catelizador
dei mismo en relacidn a los catalizadores que caen fuere de

los 1limites de este invento.

EJEIPIO &

Se prepard une ciertas cantidad dei catalizador séli-
do de dcido fosfdérico deseado (catalizador A), agitando 43,2
& de una tierra de diatomeas conocida en el mercado con el
nomre de "Celite FC" con 160 g de &cido polifosfdrico (83,5
de P205) que se habia precalentado durante 20 minutos a 170°C,
Después de mezclario durante 5 minutos, el agregado resultan—
te se calentd en un horno & 170¢ C durante un pericdo de apro-
ximadamente 30 minutos. Después de transcurrides 10 minutos de
este periodo de 30 minutos, el agregado se agité cada 5 minu-
tos. Antes de colocarlo en el horno, el agregedo era ung mass
pléstica, himeda, que permanecid précticemente inalierada en
su aspecto y consistencia durante 25 del periodo de 30 minutos
en el horno, Sin embargo, durante los dltimos 5 minutos del
periodo de secado, cambid de aspecto dando una mesa endureci-
da del agregado. El agregado endurecido se sacd del horno ¥y se
embutil en una prensa hidrdulica por una mmtriz que habia si-
do precalentada a una temperatura de 170¢ ¢. La mass embutida
en forma de cuable se cortd dando pildoras que se calentaron, a

continuacidn, durante una hora a 170¢ C, después de lo cual se
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calcinaron en un horno de nufla dursnte una hora a 5602 C,

El catelizador asi preparado se utilizd para la alqui-
lacidén de benceno con etileno del siguiente modo:

Bn un reactor con camisa gue contenia 193 g del cata-
lizador A preparado de la maners anteria se introdujo benceno
¥ un gas de alimentacidn formado por una mezcla sintética que
contenia etilenc, e tano y metanc. Las condiciones a las que tu~
vo lugar la reaccidn fueron: una presidn de 63 atmdsferas, une
velocidad espacial del ligquido por hora de 0,75, una relacidn
molar de bencenc/etileno de 10 aproximadamente, una temperatu-
ra de 290° C y 0,26 moles por ciento de agua en ia alimentacidn
conbinada. Las operaciones se llevarcon a cabo durante periodos
de 22, 22 y 48 horas, respectivamente, El andlisis de la ali-
mentacion y zases salientes por espectrometria de masa indicd
qwe la conversidn de etileno era précticamente completa. Tos
productos liguidos brutos se destilaron fracciénadamente ¥
las fracciones deseadss se sometieron a un andlisis en el in-
frarrojo que indicd que el 85 a 88% del etileno transformado,

0 el 93 a Y5% del benceno transformado, se encontraban en for-
ma de etilbenceno. Los resultados se estas operaciones se pre-

sentan en la tablae I & continuvacidn,

TABLA E
% de etileno convertido 99 94 g7
% de etileno convertido que se
halie en forma de efiibenceuno 85.1 88,1 8709
Productos aromdticos superiores 14,9 11.9 1201
Total 100.0 100,00 i00.0
% de benceno convertido gue se
halla en forma de etilbenceno 93,0 9403 9de5
Productos aromdticos superiores 740 5e7 505
Total ’ 100.0 L0C .G 106.0

- 22 -
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Se llevaron a cabo dos operaciones mds utilizando con-
diciones semejantes con una excepcidn, a saber, que las ope-
raciones se llevaron a cebo a una temperatura de 315¢ C; los

resultados de estas dos operaciones se Presentan en la tabla

IT.
TABLA IX

% de etileno convertido Y8 98
% de etileno convertido que se halla

como etilbenceno 85.6 86.1
Productos arométicos superiores 14.4 13.9
Lotal 100.0 100.0
% de benceno convertido que se halla

como etilbenceno 93.0 93.2
Productos aromiticos superiores ‘10 6.8
Total 100.C i00.0

Do uds de utilizar el catalizador durante un periodo
total de 123 horas, se analizd encontrandose ‘que tenfa un au~
mento de P205 libre de 12,2% & 16,(%, mientras que el P205 va-
lorable total fué de 58,0% a 56,9k,

Uomo ejemplo de las ventajas de utilizar el cataliza-
dor a, se repitid el experimento anterior utilizando un ceta-
lizedor de acido fosférico sflido (catalizador B) que conte=-
nie un (5% de dcido fosfdérico y que habia sido caleinado & una
temperatura mds baja, es decir 310-3602 C y que, por lo tanto,
no estaba de acwerdo con el presente invento. El benceno se in-
trodujo en el reactor con camisa que contenia 165 g de catali-
zador B. El gas de alimentacidn que estaba formado por la mez~
cla gintética de etileno, e tano y metano se introdujo tambi én
en el mismo. Las condiciones Ffueron andlogas & las indicadas an—
teriormente, es decir, una presidn de 63 atmdsferas, una velo-

cidad espacial del 1{quido por heara de 0,5, una relacidn molar
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benceno/etileno de aproximadanmente 16,8, una humédad de 0,26
moles por ciento en la alimentacidn combinada y una tempera-
tura de 2908 €, Las operaciones se llievaron a cabo durante pe-
riodos de 12, 24, 24 y 23 horas. Lios resultados de estas ope-

reciones se indican s continuacidn en la tabla Lil,.

PABLE LL1L

% de etileno transformado 6.6 86,7 8647 61e2

¢ de etileno transformado gue

ge encuentra como etilbenceno 67.31 88439 84y.15 88,09

% de benceno transformado que

se encuentra como etilbenceno Y4.10 Y4.43  9%5.03 Y4433

Por lo tanto, es evidente que el catalizador A, que estd
de acuerdo con el mesente inventc, presenta una mayor capaci-

dad para la transformecidn del etileno que €l catalizador B.

BJEMPIO TI

Se 1levd a cabo otro experimento en el gue la slimenta-
cidén estazba formada por un gas anflogo a los gases residuales
de una instalacidn de cracking. Hete gas era una mezcla sinté-
tica de etileno, nitrdgeno, hidrdgeno y me tano, siendo el con-
tenido de etileno de uncs 12 moles por ciento. La alimentacidn
de productc aromdtico estaba formada por un benceno exento de
tiofeno y en la primera marte del experimento esa alimentacidn
contenia aproximadamente 0,4% en peso de &l cohol isopropilico
que proporcionaba agua de hidratacidn parae el catslizador. Las
condiclones en las que se realizd el experimento fusron una
presidn d e aproximadamente 65 atmésferas, ung temperatura que
oscilaba de unos 290¢ C el principio a unoe 315¢ C al finel
de la operacidn, una velocidad espacial del liquido por hora
de 0,5 y una relacidn moliar de benceno a orefina total de,

aproximadamente, 8. ELl catelizador se prepard de la maners ine

- 24 -




dicada anteriormente en el ejemplo I, (catalizador A), ésto es,
se prepard una mezela que contenia aproximadamente 80% de dci-
do polifosfdrico y 20% de Celite FC, la mezcla se secd ¥y a
continuacidén se embutid, el producto embutido se cortd en for-
me de particulas y éstas se calcinaron durante una hora a 5602C,
Los resultados de este experimento, que fué un ensayo durante
58C horas, del catalizador con respecto a la actividad, esta-
bilidad, distribucidn del producto y calidad del catalizador

se indican a continuacidn en le tebla IV.

- 25 -
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L2 alimentacidén de ligquido durante el periodo de trata-
miento de 372 a %80 hawas estaba formada por benceno puro sin
gque hubiese presente nada de alcohol isopropilico. Antes de es-—
te periodc, el alcohol isopropilico se deshidraté proporcionan—
do 0,25 moles por ciento de agua en la alimentacidn combinada.
netos resultados indican que la alquilacién del benceno en con-
diciones esencialmente enhidras, es declr, d espués de 364 haras
del ensayo y & una temperatura de, aproximadamente, 317¢ C, aid
luger a une mejara en la transformacidén de etileno, asl como a
una mejoras esencial en la eficacla de la transformacidn de eti-
leno y benceno en etilbencenc. Durante la Gltims .parte del en-
seyo (el periodo de 460 haras a 580 horas), menos del 10% del
etileno transformado y solamente el 5% del benceno t ransformado
ge encontraron en forma de material gue nervis por encima del
intervalo del etilbencenc,

El catalizador empleado, una vez terminada la opera-
cidn, se separd del reactor encontrandose que tenia una resis-
tencia periférice el aplestamientc de, aproximademenie, 5,27 kg.
Por obtra parte, se encontrd que este catalizador utilizado con-
ten{a menos del 1% de carbono y que habie aumentado el POg
libre de 12,4% a 17% sproximademente mientras gue no parecia
gue hubiefa habido pérdicas del P,0 totél valorazble; el cata-

2”5

1izador inicial tenia un contenido en on5 total valorable de

58,30%, mientras que el catallizador wtilizado tenia un conte-

nido medio en P205 total valorable de 58,26%. (EL contenico

totel de P2O5 velorable representa un dato analitico facil
de hallar que es conveniente para la comparacién, aungue no re-

presenta el contenido total de P20« que puede determinarse

)
por el anflisis gravimétrico que es més engorroso).

Por lo tanto, puede observarse con facilidad que el ca-
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talizador particular que se utiliza en esia reaccidn, es de-
cir, un catalizador producido a partir de una mezcla que
contenia un 80% de &cido polifosfdrico antes de la calcina-
cidn ¥y que se calcin’ a una temperaturs relativamente elsva-
da superior a 5302 (¢, puede utilizarse como catalizador de
alquilacidn o condensacidn a una tenperatura relativanmente
baja y sin necesidad de humedad adicional pars mantener la
actividad del catalizsdor.

Para gclarer mds la eficacia del catalizador anterior
(4), se 1levd a cabo obtro ensayo de vida utilizando wn cata-
lizador sélido de #cido trosfdérico (catalizador C) que conte-
nia menos del BU% de acido pirofosférico antes de ia calci-
nacién y que, como el catalizador 8, habia sido calcinado a
temperaturas en el intervalo de 310¢ & 360¢ ¢, EL gas repro-
ducido de los gases residuales de una instalacidn de cracking
estaba formado tambicn esencialmente por etlleno, nitrdgeno,
hidrdgeno y metano, siendo el contenido en etileno de 12
moles por ciento aproximadamente, EL benceno estaba formado
por un 984 de benceno exento de tiofeno ¥ un 2% de slcohol
isopropilico., Las condiciones a las que se 1lievd a cabo el
ensayo fueron las siguientes: una temperatura de unos 350¢ Cc,
una presidn de unas 65 atndsteras, una velocidad espac.ial cel

liquido por hora que oscild entre 2 y 0,6 aproxinadenente,

-une relacidn molar de benceno a olefina total en el intervalo

de 15 a ' aproximadanente y un contenido de humedad aproxima-
do de 1,4 moles por ciento, calculado sobre la alimentacidn
combinadea. El producto recuperado se sometid a ia destilacidn
fracciomda y las fracciones deseadas se sometieron al andli-
sig en el infrarrojo con objeto de determinar el porcentaje
de cada componente que Se recuperaba en el producto. LOsS re-

sultados de este ensayo se presentan en 1a tabia V.

- 28 -
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BL catalizador se apartd al cabo de un periodo total de

503 horas y se sncontrd que estaba carbonizado, existiendo a8pro—-

ximademente un ‘% de carbono en la muestra extraida. Ademds, el

contenido total en onb valorable se redujo de 58% a un 50% con
. libre del L6 8l 9% sproximadsmente,

5
Ademds, la resistencia periférica al aplastemiento disminuyd

una disminucidn del P.0

aproximnadasente a 3,16 kg.

Debe hacerse observar gue el catalizador A preparado de
acuerdo con el presente invento conservaba su actividad después
de un ensayo de vida de unas 80 haras, presentsba un aumento
en el contenido de P205 valorable y contenfa extrsordinariamen-
te poco carbono, mientras que el catalizador C que no estaba de
acuerdo con este invento presentaba un descenso de actividad
durante la duracidn del ensayo, conteniz una proporeidn consi-
derablemente mayor de carbono con el correspondiente descenso

de la cantidad total valorsble de P205 y de F_0_ libre y, ade-

205
més, no produjo una transformacién satisfactoria de etileno &
etilbenceno como la del catalizador A. Por otra parte, el ce~
talizador C necesitaba una temperaturs de reaccidn superior
¥ la presencia de humedad para efectuar la condensacidn del
producto arométicc con la olefina, mientras que el catalizador
4 amterior precisaba una temperatura considerasblemente mayor
funcionando mejor en condiciones virtualmente anhidras, aumen—
tédndose la conversidn de etileno en ausenciz de humedad en vez
de disminuir.
EJENFLO LIX

A 120 g de 4cido polifosfdérico (84,8% de P205) a una
temperatura de L10¢ U se le ariadid de una vez tierra de diato-
meas (32,5 g) que contenia 7,8 de mteria voldtil. La masa

pléstica, inicialmente muy blanda, asi produecida, se endurecid
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dando un material con uns congistencia pera ser embutido, des-
pués de mantencrlo a una temperatura de 170¢ ¢ durante un pe-
riodo de tiempo de 30 minutos. Este materisl pléstico se em~
vutid a trevés de una matriz de 5 mm a una temperatura de

170¢ ¢, mediante un aparzto de emwbutido tipo prensa hidréuli-
ca mediante la aplicacidn de una carga inicial y de trabajo de
3.170 kg 7 2.265 kg, respectivamente, El producto embutido se
cortd en trozos de % mm de longitud mediante una espatula de
acero inoxidable. Los grénulos o pildoras resultantes se seca—
ron primeramente a una tenperatura de L'/0¢ ¢ durante una hora
y muegtras de los mismos se calcinaron despuds en un horno de
mufla & diversas temperatuvras en el intervalo de 3602 a 660¢ ¢
durante un periodo de una hare produciendo catalizadores termi-
nados que tenfan la actividad, densidad aparente y resistencia
periférica al aplastamiento indicadas en la tabla VI. La activi-
dad de cada uno de estos catalizadores se determind colocando
10 g de granulos del catalizsdor y 100 g de una mezcla propano—
propileno gue contenia 49,2 moles par ciento de propileno en
un autoclave rotatoric de acero de 840 cc. de capacidad que

se hizo funcionar durante 2 horas a una temperatura de 232¢ C,
después de lo cual, se enfrid el auloclave y su contenido y se
determind el porcentaje de propilenc transformado. Como el apa-
rato empleado para la determinacidén de la resistencia periféri-
ca al aplastemiento de los grénulos no media resistencias mayo-
res de 12,2 kg, los valores numéricos de las resistencias medias
indicadas en la tabls estdn seguidas de un signo + en aquellos
casos en que todos o parte de los gréanulos tengen resistencias
al aplagtamiento superiares a 12,2 kg. Se mepararon tres agre-
gados intermedios, c ada uno de los cuales contenfa une muestra

diferente de tierra de diatomeas y los resultados obtenidos con

- 31 -
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ilos catalizadores obtenidos a partir de estos agregados se

indican en lsg tabla VI.

WABLA VI

vatalizadores de tierra de diatomeas-~dcido polifosfirico

catali- materiag Temperat. % conv. A/B, Resistencia al aplasta-
zador prim g calcina~ de DX miento, media
Ne ., Catalizador cidn & C. 2356 (a) g/ce Kg.
antes Después

80 de APF(D) = y
Yy 20% tierra 460 07,2 C.705

1

2 de diatomeas  56Q 92.¢ Ue709
3 (e) (Celite) B0 09eb Oe123
4 804 de APF(b) 5ic¢ 66eL 0.824
5 ¥ 0% de tie- 560  67.7  0.6L2
6 rra de digto- o0iC 12.0 U009
T meas (¢) 660 6.4 U.830

(Dicalite 1)

8 8U% de APF(b) 360 bLed  Ue007
g ¥y 20% ds tie~ 460 84.0 0.837
10 rra de diatomeas 510  87.Y C.'192
11 (c)(Dicalite 2) 560 89,0 C.80L

del ensayo del ensayo

12,28 12,28
12028 To.zk
11,558 110954
12,i5% 12,0¢
12,28 11,94
11,74 12.2¢
il 358 11.65

11,74 9o

12,08 12,15
i2.2t 12,2t
12,28 l2.2t

a.) En pildoras cilindricas de 5 x » mm embutidas en uns pren-

sa hidréulice de laboratorio.

be) acido polifosfdrico con un snédlisis de 84,87 de P205

c,) Libre de materia volétil

% ) Densicad total aparente.

Las particulas formadas a partir de los agregados se cgl ci-

neron a las temperaturas indicadas de 36U & oboU? ¢, cuu ruaferva-

los de 50¢ y 100¢, segin se indica, La cantidad limitada de cada

muestra de catalizador y la conveniencia de determinsr en cada

agregado la temperatura méxims que podrfa tolerer antes de que

comience a dismihuir suaciividad, no permitieron calcinacidn de

todos los asgregados a todas las temperaturas,

- 32 -




i5

20

30

2627178

La tabla Vi indica la actividad exiraordinarismente ele-
vada y la gran resistencia al aplastamiento d espués del uso
que se obtiene con este grupo de catalizadores cuando ge cal -
cinan a temperaturas de 4607 a 6602 ¢, Asi,la actividad de po-
iimerizacidn de propilenc ascanzd valores tan extracrdinaria~
mente altos como BY y y2% y resistencias el aplastamiento des-
pués de su empleo de 12,2+ kg ge obtuviervii couu ¢ atalizadores
calcinados a HoCE y ob0EC, La actividad maxime se alcanzd a
temperaturas de caleinacidn préximas a Hou-6iue¢ dependiendo
la temperatwe optima de la tierra de diatomeas que se emplee,
Lag diferentes temperaturas de caleinaeidn solo'tienen un pe~
queilo efecto sobre las resistencias al aplastamiento despuds
de su empleo sobre La temperatura de calecinacidén en el inter-—
lo de 460t a 6602 (. Hay una tendencia evidente tanto de la
actividad polimerizante como de la resistencia de los granulos
usados a descender coun cavalizauores ealuluaaQs g semperavuras
por debajo de 46C¢ (.,

BJEIPLO IV

Se prepard un agregado invermedio Iezclendo 120 g
de 8cido polifosférico (v4,5: de onb,) ¥ 33,5 g de tierra
de diatomeas (Y.6i de materis voldtil) de acuerdo con el
procedimiento descrito en el ejemplo IIL. EL agregado resul-—
tante se caslentd a continuacidn durante 30 minutos a una
tempsratura de 1708 C antes del embutido o extrusidn a dicha
temperatura. Tl embutido, mediante un aparsto de tipo prensa
hidréulice, se inicid con una cargz de 3.620 kg, y se conti-
nud con una carga de 3..70 kg. BL producto obtenido se cor-
t0 dando grénulos de 5 x 5 mm mediante una espituia de mcero
inoxidable, se secd a continuecidn durante una hora a una

temperatura de L7ULC ¥ se dividid en cuatro porciones que ge

- 33 -
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calcinaron en un horno de mufla a 560¢ C durante periodos de
1,2, 4 y 8 horas,

Se prepard un agregado intermedio andlogo del mismo
modo y se expulsd dando particulas que se secaron asimismo
durente una hora a una temperatura de 170¢ C, despuds de lo
cual los grénulos se dividieron en cuatro porciones y se
calcineron a una temperaturs de 360¢ ¢ durante diferentes
periodos de tiempo. La actividad polimerizante y resistencia
al aplastamiento de estos dos grupos de catalizadores acaba-
dos por calcinacidn a »6eCe C y 360¢ C,x‘esﬁectivamente, d uran-
te diferentes periodos de tiempo se indican en 1z +tabla VII.
Las actividades de estos catalizadores se determinaron en
una me zcla propano-propilenc que contenia 49,2'moles por
ciento de propilenc, utilizando el procedimiento esquemati-

zado en el ejemplo III.

- 34 -
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Efecto del tiempo de calcinacidn sobre la actividad y

TABLA VIF 25 2 ? ? @

resistencia al

aplastemiento de catalizadores producidog a partir de dcido polifos-

forico y tierra de diatomeas.

Cetali- Materias Ca101nacxon o Conv. A.B.D. Resigtencia al
zador  prinas Tenp. Tiempo g.00C, aplastamiento
e catalizador €C. horas 0356 g ) media kg
Antes  lespues
del del en-
ensga- 8850,
_yo
12 80% APF (b) 560 1 THed Qo165  12.2¢ 10.45¢
L3 20% tierra de 960 Zl T&e0 D151  iZeck Ll.55%
i1 distomeas (e) 560 4 1040 0,762 12.05% 10.9¢
1% (Dicalite 2) 560 ) 80.3 07131 Ll.b5% 9.2
17 209 tierra de 360 2 b¢.3 0. 164 1094 L0.2¢
i8 diatomecas 360 4 6le4 0772 10624 belb
iy (e) (Dicari- 360 8 58406 o788  1Ll.95%+ 1095
f o0 L
21 U, APK (0) 360 1 6248 0738  iZ.i0t 400
22 Z9,0% Tierra 460 i 66l Co't2Y 12.18% 3436
23 de diatomeas 5.0 & b4eb Uo'l4b  L12.05% Ze5
24 %0) §D1ca¢1— 560 i 42,2 06110 - 11.9% 12,2+
e 2

4,) Grénuios cilirdricos v X 5 um obten1dos en una preus

nidrauvlica de laboratorio.

a

be) Acido polifosfdrico con un andlisis de 84,84 de PO..

275
c.) Libre de materia voldtil,

d.) Calcinado primeramente una hora a 300¢ ¢, seguido de una

hare de calcinacidn a He0¢ C.

Segin se indica en la tabla IT, la calcinacidén a 3609

4602 6 510 ¢ de un agregado experimentel (catalizadores 21~

23) preparado a partif de &cido polifestérico y tierra 4

e diato~

meas en las proporciones utilizadas a dinariamente hasta ahora

mra producir catalizadores sélidos comerciales de.&cido

térico apenas cansd ninguna variacidn en La actividad o

fog-

en la
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registencia periférica al aplastaniento de la pildora usada.
La acktivided oscild de 62 a boj, mientras la registencia al
aplastamiento de lasg piidoras usadas vari de 2,5 & 4 kg
Yor otra mrie, la calcinacidn del mismo agregado a 5608 C
{catalizedor 24) afectd serismente a la actividad (42%) lo

ue contrapssd el valor mejorado de 1a resigtencia de la pil-

“

Q

dara usada (12,2 kg).

A mrtir de los resultados indicados anteriormsnte, eg
evidente que los catalizadores producidos a partir de agrega-
dos gque contengan 80y de écido polifosférico designados aqui
en 1o gue sigue como catalizador del 80% de dcido son clara-
mente superiores a los catalizadores del T0% de dcido (catal i~
zadores sdlidos comerciales de decido fosférico ardinarios). Las
actividades de los dos catalizadores del 80% de dcido y del 'f0%
de Scido se inician aproximadamente en el mismo valor (aproxi-
madamente 604) a 360¢ €, pero las actividades del primer cata-
1izador continfian subiendo hasta el 8Y% calcinando & 5608 ¢
(tabla VI), mientras que los del catalizador del '(0% de &cido
continuan giendo aproximadamente iguzles (62 & bbH) en el in-
tervalo de 360-010% C ¥ & continuacidn descienden bruscamente
& temperatura superior, ésto es, & 42% & 56u¢ . (tabla Vii,
catalizadores 2i-24). Por oira mrie, en el mismo intervalo
de tenperaturas, tas resistencias de las pildoras usadas del
cetalizador Gel BC¢ de &cido ascienden de 10 a 12,2 kg, mien-
tras que las de los catalizadorss del 705 de dcido siguen sien-
do vajas (2,7 & 4,L kg) entre 36C¢ y HL0¢ C y solemente as-
cienden hegta el valor del catalizador del 80y de écido, consi-
Gerablemente mas activo, & la temperatura de calcinacidn de
he0e ¢, a la gue la actividad del catalizador der 105 descilen-—

de par debajo dei intervalo Util.
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pbas particulas tormadas del agresgado dcido polifosférico-
t1erra de diztomeas que tenia un contenido del v0% de deido pre-
gentaron actividad notablemente congtante d espuéds de la calecina-
cién durante diversos periodos de tiempo (L, 2, 4 y 8 horas) a
360¢ & 56C¢ C. Las sctividades en la serie de 3602 C fueron, sin
embargo, s86lo de 59 a 61 aproximadamente, mientras que en la
serie de 5608 ¢ las actividades fueron del 15 al 80%. En la se-
rie de 560% C, 12 resistencia periférica al aplastaniento des-
pués de su uso descendid casi linealmente de 11,5 & 9,2 kg, &
medida que el tiempo de calcinacidn sumentd de 2 a 8 haras, En
ia serie de 360¢ C, La resistencia sl aplastmiento después de
gu empleo no se pudo resumir en una curva gencilla, Algunas de
ie.s resistencias de laé pildoras utilizadas eran buenas (8 y 10
kg, aproximadamente) ¥y otras mas bien mediocres (6,5 kg, aproxi-
madamente), Evidentemente, una calcinacidn pfolongada g bajs
temperatura de los agregados con un contenido mﬁy elevado de
édcido no sustituye & un periodo corto de tiempo de caleinacidn
a temperatura elevada.

Cuando se representd la achividad y la resistencia al
aplastamiento después de su empleo de los catalizadores dal 80%
de dcido en funcidn del tiempo de calcinacidn, los valores de
18 actividad se hallaben précticamente en una linea recta casi
horizontal, No hubo disminucidn de la excelente actividad ni
siquiera después de un periodo de 8 horas de calcinacidn. En

efecto, la actividad parece en realided que mejora algo (de 15

- @ 80%) al elevarse €l tiempo de cel cinacidén de 1 & 8 horas. Las

resistencias de las pildoras utilizadas de estos catalizadares
estaben asimismo précticamente en una linea recta, Aunque estas
resistencias después de su empleo eran todas buenas (por enci-

ms de 9 kg) parecisn Gescender muy Lentamente y casi tineaimente

-3 -
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<l aumentar el pericdo de calcinacidn. Bs tawbién interesante
observar gue una hara de calcinacidn a 560¢ C después de una
calcinacidn inicial de una hara a 360¢ C (catalizador 21) mejo-
ra considerablemente la actividad y la resistencia de ls pildo-
re utilizada,
BIIMEIO ¥

Se obtuvieron agrezados intermedios andlogos a los produ-
cidos en los ejemplos LIl y IV, mezclando 82,5% de dcido orto-
fosférico (H3EO4) v 11,6% en peso de tierra de diatomeas forman-
do un agregado dcido fosférico-tierra de diatomeas que tenia
le misme relacidn de PZOb 2 adsorbente siliceo due la conteni-
da en los catalizadores de los ejemplos III y IV que se & epa~
reron con 80% en peso de dcido polifosférico. Estos agregados
se calentaron a continuacidn a una temperaturs de 170% Cy pro-
duciendo una mmsa pléstica sproplada pare ser embutlda ¥ cor-
tada formando pildoras o particulaes granulares de catalizador.
Las particulas resultantes se calcinaron e continuecidn a fem—
peraturas de 360¢, 4602, 9S10¢, 560¢ ¢ durante una hara en cada
casc. Los resultados ocbtenidos en el ensayo de asctividad y re-~

sistencia ei aplastamiento se indican en la table VIIL.

LABLA VILL

cdatarizadores de dcido polifosférico tierra de diatomeas

vatali- wmaterias cvaleinacidn % lonv. A.B.D. hesistencia ai apias-

zador
ne,

pPrimas Y'empa. ‘rlem- de g/ce. temiento media kg.

cataliza 8¢, po hg C3ﬂ6(a) ,
dor . ras., antes del despues de

ensayo ensayo.

82449 1‘13.?04 360 L 33.3 O e tUY IOk Je0BE

Y LTy6% tie- 460 + 41 Ue734 12,2¢ 12,2+

rra de die- 510 - 5Yed Ce743 L12.2¢ i2.2¢

tomeas (b) 560 L QY JafUH 12,28 Llect

(Drcatite 2)

&) Fildoras cilindricas cvtenidas en una prensa hidriulica de
laboratorio.

b.) Libre de materia voldtil.

- 38 -
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L8 comparacidn de las actividades y resistencias a la ro-
turz de Los catalizadorss indicadas en ila tapla Vill con catari-
zadores andlogos preparados a partir de dcido polifosfdrico ¥
tierra de diatomeas (catalizadores 8-11 de la tabla VI) indican
gque cuando se utiliza un periodo de calcinacidn de una hora, el
dcido artofosfdrice produjo catalizadores estructuralmente fuer-
tes yue, sin embargo, tenian actividades mas bajas que los pro-
ducidos de forma andloga a partir de dcido polifosférico. Por
otra perte, log datos de la tabla VIIL indican que el empleo de
una temperatura de calcinacidn de 360¢ € produje una actividad
demasiado baja para su ewpleo practico. Parece qﬁe existe algu-
na relacidn entre las diferencias de actividad de cualquier par
correspondiente ds cabtalizadores en lag dos series (ésto es, pa-
res de catalizadores producidos a partir de diferentes dcidos,
con calcinacidn & la misma temperatura) y las diferencias en sus
cantidades residuales de agua (ésto es, el agué contenida en el

catalizador despuds de la calcinacidn final),

N o 7 A

Los puntos de invencién propia y nueva que se presen-—
tan para que sean ob jeto de esta solicitud de Patente de Inven-
cidn en Espafia, por VEINTE afics, son los siguientes:

19,.,- Un procedimiento mre la conversidn de compuestos
orgénicos, en el que un compussto orgénico no sgaturado se some-
te a una reaccidn de condensacidn en presencic de un cataliza -
dor sdlido de dcido fosfdrico a una temperatura hasta unos 40CEt
y una presidn desde la presidn stmosférica hasta, aproximadamen-
te, 100 atmdsferas, caracterizado por el empleo de un catalizador

que se haya fabricado prsparando a partir de un dcido fosfdrico

-39 - .
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y un mteriel siliceo s51ido une mezcla gque henga un contenido

en fésforo calculado como PO, en la proporcidn de 2,37 & T,65

5
partes en pPeso por parte en peso del material siliceo, calen-
tando diche mezcis hesta que hays adguirido un estado semisd-
lido moldeable, transformando, a continuecidn, la mezcle en
forme de particulas y completando la preparscidn del cataliza-
dor por calcinacidén de dichas particulas a una temperatura esen
eclalmente en el inbtervalo de 460t a 7608 C.

28 ,~ Procedimiento como el reivindicado en la reivin-
dicacidén L, caracterizado por el empleo de particulas de cata-
lizador preparadas a paritir de una mezcla de 25 & 10% en peso
del material silfceo s8lido ¥ de [5 & 90% en peso de un &cido
5 précticamente de 9 a
85 en peso, calentendo dicha mezcla & une temperatura en el

fosférico que ternfa un contenido en PO

intervalo de Y% a 2328 € antes de su transformacidn a parti-
culag con Torma.

3¢ ,~ Procedimiento como el reivindicado en las reivin-
dicaciones 1 & 2, caracterizado par el empleo de particulas de
catallzador preparsadas a partir de una mezcla del material si-
1iceo sdlido y un Acido polifosférico, que benia un contentdo
e ¥osforo calculado como P20b en la proporcidn de 3,0 & 7,5
ertes en peso por parte en reso del materisl siliceo.

49 ,~ Procedimisento como &l reivindicado en cualguiera
de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por el emplec de
particulas de catalizador, gue después de darles forma a partir
de la mezcla caslentada moldezble hayan sido acabadas por calci-
nacidn a una feuperaturs esencislmente en el intervalo de 530 a
&675¢ C.

58 ,— Procedimiento como el reivindicad en la reivin-

dicacidn 4, caracterizado per el emplec de particulas de cata~
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1izador gue hayan sido geebadas efectuando la calcingeidn en
un gas inerte durante un periodo ds +43iemnpo esencialmente de
0,b a ¢ horasg.

68 .~ Procedimiento como sl reivindacado en cualquiera
de las reivandicaciones 1 & 5 caracterizado porque las par-
t{culag de catalizalor después Ge su caleinacidn a una tempe-
ratura practicamente en el intervalo de 460% 2 7608 ¢ se uti-
lizan, sin que intervenge ningin cawbio de composicién, en
1g alquilacidén de un CoOmpuesto aromdtico que ‘tengs un éfomo
de hidgrdgeno sustituible en un nticleo por reaccidn con un
compuesto ar génico no aaturado del grupo que consta de los
hidrocarburos que bengen insaturacibn olefinica y de los com=
puestos que gctian como olefinas del grupo de Los cloruros de
alquilo, bromuros de alguilo y yooauros ae alquilo,

78 o= Proceaimiento como el reivindicado en la reivin-
dicacién 6, caracterigado parque las garticulas de catalizador
calcinadas se utilizan en la algquilacidn de un hidrocarburo
bencédnico con un hidrocerburc monoolefinico.

ge .- procedimiento como el relvindicado en cualquiera
de las reivindicaciones 1 a5, caracterizado porque las par-
t{culas de catalizador despuds de su calcinacidén a una tempe-
ratura esencislmente en el intervalo de 460% a ‘1602C, se uti-
lizan, sin que intervenga ningén cembio de composicidén en 1a
polimerizacién de hidrocarburos olefinicos.

9e .~ Frocedimiento como el reivindicado en la relvin-
dicacidn o, caracterizado porque las particumas calcinadas de
catalizador se utilizan en la polimerizacién de hidrocarburos

monoolefinicos normaimente g&a8e0S08.

- 4y -
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10¢ .- Un procedimiento para la conversidn de compuestos.
or g4ni.cos,
Tal ¥ como se ha descrito en la memoria gue ante-

cede vy con los fines que se han espscificado.

> Lgta wemoria consta de cuarenta y una hojas y la
presente escritas & mequine por wna soia de Sus caras.
medrid, e 300
19 Eﬁ;iOPU
F gy
A
v e = - qg -

P e ki,
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