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WEEORTA  UBSCHITPTIVA
que se nregenta para unir e la solicitud
de
PATENTE  DE LNVERCION ’

formulada el 24 de Mayo de 1960, con el ntm. 258.338
en
Hog P ANA
por VEINIE ajios o
a npmbre de UNIVERSAL OIL PLOLUCTS cUuIAdY, entidad norieame-
ricana establecida en 30 Alzonguin Road, Des Pluines, Illinois,

Lstados Unidos de América, por:

WUN BRQCEUTHIZEDO PARA TRODUCIR CORXUESPOS ARCHARICOS HONOAL-

CCOHILADOS".

Lgte invento ge refiere a un procedimiento nara la ale-
cohilaciéﬂ‘de un compuesto arowdtico sleohilable y, nis parti-
cularnpente, & un procedimiento nara la alcohilacidn de hidrocar
buros growdticos con sgentes alcohilantes, tales comd etileno
v/ o propileno. Adends egte lnvento Drovorciona un prooedimienr~.
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to combinado en el gue las diversag fages de alcohilaoién,
trang~alconilacidn, separacidén gas-licuido, fraccionsmien—
to y abgoreidn gaes-liquido se inoorporan en un unico proce
dimiento unitarioc para producir compuestos arondticos mono-
gleoldlados.

Un cbjeto esgnec i ico de egte invento e¢s un procedi-
miento para le produccidn de ¢tilbenceno, producio quimico
intermedio demeable, que se utiliga en gsrandeg cantidades
en varios procedimientos entre los gue se incluye la fabri
cecidn de estireno, materia prima para ls produccidn de cau
cho gintético. Ot“os objetos especificos de este invento
gon la produceidn de hidrocarburos aromdticos aléohilados
que hierven dentro de los limites de ebullicidn de la gaso-
ling y tienen vulor “nwlueton nte elevaedo, vy la produccidn
de cumeno (»or la reaccion de benceno con propilenc) que se
vga en grandes camtida@@s para producir fenol y acetona. El.

invento permite la introducecidn de zrupos alcohillo en hi-

o : . -
drocarburos aromdiicos de pregidén de vapor slevada, en con-

iciones norimales, con winime pirdide y mdxima utilizacidn

o

de dichos hidrocarburos arowdticos, wientras que, slmulta-

hzawente, se logran rendimientos excepcionalumente altos de

:

produeto hidrocarbonado aromdtico monosleohilado, debido al

3

méximo consuwmo de subproductos de hldrocarvuro aromatico po-
liaicohilado en el procedimisnto,

¥n 163 nrocedimlentos hasta ahore seguldos para la
alcohilacidn Ge Lidrocarburos ¢ arondticos, ha sido preferi-

ble generalisente utilizmar excesos molerss dé tales hidrocar-

6]

]

buros aromifticos, por ejemplo, mis de 2 moles, y sl se desea, !

hesta cuatro o mis moles de hidrocurburo aromitico, por mol

de asente alcohilante, pave evitar la polimsrizacidén de di-
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¢cho amente elcoliilante. Como resulitado ndicional del sxceso

de hidrocarburo avomatico, podris ssperarge cue e reaujera

sicos polinl

—

al minimo ¢l rendimiento de hidrocarburos arom
cohilados. Aungue parsce cue hay una tendencie en este cen-

rendinicntos sugtencilaleg de hidrocurburos

sroudticos poilaleohilados, incluso cuando se uiilizan dichos

ol wrocedindento, basado sobre el rendimienio (e hidrocarius-

rT " . - N
0 sromatlao wono=alcohiluado cue se desom. La técenlecea anbe-
Wb

me egte dnconvenlente owvio puede

Inad e eyl . PROVPE . 1
ndo Log hidroceurburog aroundticos voliale

cohiilador gubproductog, Lormados en ol »nrocedliuiento, &-la

dicur gue la wuners 1dsica de atacar este uroblewa sg doevol-

“

rocarburos arcomiiicos wolialcohilsdos Formados en

ento, & un orimer reschor (trans-oleonilacidn

para vreaceclon.r alli con hidrocarburo aromdiico nuevo, y pa~
sar el efluente de dicho primer reactor y el agente alcohl-
lante, @ un gegundo reuctor (eleohilacidn)., Sin embargo,
cuando ge intente trabajar de esta manera, el catallzador de
alcohilacidn o wona seounda de veaceldn plerde ragidenente

actilvidad, de manera yue ge encuenitra en el ellueute ugente

L3 . ey g R by I "oy R PRR, Y - -,
Bl DEUCCLOnAD. LI LGSR we GEto, me neg encon-

0 arerfitico e~

cdeonilente, 2n lu prime-

4 " . B
»a mona raaceion dol :f

idilacidn, ds melers que puede ocurrir und trangale
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wns, vida prolon

iel hidrocarburo aromético an

LgH0 EUCess

isnor ¢n la zong de
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ilacion. Yota obosw

Cmeteas Tt e T A e
tulle en los ¢

ve acuerdo con esto, @l

comrtagtos arondticos wonozlconilados de acuerdo con ¢l pre-

oy e e o3 ayaup oy et . . i+ - Y AT
SEeNTe LNVEeNTO fOouHrelde Some

. | - . . E oy obe wr g e nmr e - Tenwr &
Jlumorure de horo, un miende slcohilante y un excemo uclar ue

o 1

compuesto crowitico wleohilable, al coutzcbo, on una zona U8
voaceitn Ge wleohilacidn, con ua cotalizador yue conliiene un
bwido inorzdnico modiricude con trifluoruro de boro, soueter

la mezela Ge reaccidn resultente gue combiszne coipuczbo aro-

o8 mromaticos wonoalcoliilados

’ fa ot g o] a - » . o "o
TULCO BL peacclLonnr ¥

v yolianleohilados, juntos con una corriente de vuelia, al con
S S o s ol

sacho, en ung sona de reaccidn de trans-alcohilecidn, con un

Gor, gue convizne dxido inorginico wodificado con tri-

fluoruro de horo,senairas

comrouesto aromitico monoalcohiledo, ¥y coupusgtos aro-

moticos polislcohilados del eflucnte resultante de la mena de
reaccidn de trang—alcchilacidn, devolver dichio compuesto aro-
nético gue o0 ha reaccionado a la zona de vesccidn de alcohi~
lacidn, recunsrar dicho dompuceto aromitico monouleonilado co-
mo producto del procedimiento, y retornor por lo menog uha Dpar

te de dichos compuestor aroniticos nolizmlcohiledos como diche

-4 -
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corriente dovuelta a la
cidn,
Bl dnvento puside aplicarse de modovpr@fepeptu & la
gleonilseidn de nidrecsrburos wencénicos con olefinas nor-
saliente cuseosas, tal cowo el etileno y el prosileno conte
niGos en lag corrientes de zases subproductos de refineria,
como agentes de alcohilacién.

ete invento se degcribird con referencis el dibjo ad-
junto, In este dibujo,'las gonas e gleohilacidn ¥ transal-
conilacidn 6 v 7, se representan cono zonas separades en un
reachor tnico 5. Sin embargo, se sobrentiende gue estas 2o~

G

N8BS Sonaradng 7 T vusden acomodurge en reactores separadog.

’

La alimentzcidn o la wmona de slcohilacidn G, pasa al reactor
5 a travée de la tuberia 3, que contien b un calentador 4}4y
ge distribuye en dicha zona 6, por un medio dietribuidor co-
vriente contenido en la parte superior del reactor 5. Ll
acsente e aleohilscidn se suninistra a la zona de alcohile~
cibn 6, a Hravés de la tuveria 1, que contiene la vélvula de
contrel de vrseidn 2, ¥ a g través de una conexidn, a la tube-
ria 3. E1 compuesto aromdtico slcoiilable auevo (benceno en
la-operacidn gue se ilustra nor el dibujo). se suninigtra por
la tuberia 8§, cue contiens la vélvula 9 y conecte con la tu-
veria de vualita 10, cue devuelve el sxeceso de compuesto aro-

mdtico alcohilable, separado como ge describlrg més sdelante,

a la zona de reaccidn. Se aifade trifluoruro de boro a la tu-

verda 10, a través de la tuberds 11, en una centidad necesa-

3

ria nara mantencer la actividad del cetelizador en la mona de
sleonilacidn 6. 4si, pues, la alimentacidn de la zona de reagc
cidn de alconilacidn contiene compuesto aromatico alcohilable

de vuslta, compuesto aromdtico alcoilable nuevo, trifluoruro

-5 -
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Bl agente alcohilante, particularuwente compussto con

‘/‘t

de boro y agente alcohilantey

accidn de olefina, y todavia mis particularmente hidrocarw
vuro olefinico, cue ge carga a la zona de reaccidén de alco-

lacidn 6, a través de las tuberias 1 y 3, puede geleccio-

fary
-

LR

rge entre diversos nuteriasles, entre los gue liguran mo-
noolefinas, dioleiinas, poliolefinas, hidrocarburog aceti-
1énicos, y tasbién egteres, incluyendo estos Gltimos halu-
rog de alcohilo, sulfatos de alcohilo y fosfatos de alcohi-
lo. Lossgentes alcoliilantes preieridog son hidrocarburos
olefinicos gue comprenden moncolefinus que contlenen un do
ble enlace por moléculas y poliolelinos gue contilenen mis

gde un doble enlace por molécula., DLas monoolefinas ureferi-
das pueden ger normalmente gaseosas o norumaliente liquidas

e incluyen etileno, propileno, l-buteno, 2-buteno, isobuti-
leno, los diversos pentencs, hexenos, heptenos octenos, ¥
mezclag de log mismos, y olefinas llculdJS de peso molecu~
lar todsvia mayor, incluyendo varios polimeros de olefina
que tienen desde aproximadsmente 9 atomos de carbono a apro-
xinadanente 18 dtomos de carbono o mas por molécula, tal co-
wo trimero de propileno, tetrimero de propileno y pentdmero
de propileno. También pucden utilizarse cicloolelinas, ta-
les coimo ciclopenteno, metilciclopenteno, ciclohexeno, y me-
tileiclohexeno., Se incluyen isgualumente dentro de log limi-~

e del término agente aslcohilante ciertas sustancias ole-

m

finicag capoces de produeir hitrocarburos olefinicos o in-
termedigrios de log wismogs, bajo las condiciones overatorias
utilizadsas en el procedimiento. . intre las sustunclas tipi-

cas productoras de olefina o compuestos con accidn de ole-

fina, que pueden euwvleurse, fisuran halurog de slcohilo ca-
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glefinicos y oue convlencn, po:

curhlr O

Slomos de cuinhono por soldeula. ELjemplos de tales haluros de
aleohilo son fluoruro de etilo, Linoriro de propilo norwal, Duo .-

5 puro de imopropilo, fluoruro de bubtilo normal, fluorurc de iso~

wutilo, fluoruro de butilo secundario, fluoruro de butilo ter-

ciapio v Log clormiros de alcohilo y bromuros de :

rregoondlentes. #jeuplos de suliatos de alcohilo utilizables

s

Je
con suliato de 8%ilo ¥y sulfato de propile, siscndo un Losiato

10 s aleohilo wipico ¢l Fosiato de otilo.
51 uroceddnlento de cste invento wusde aplicarse satige

Factorienante a la conversidn complets e hifrocarburos ole-

"2

finicog, o willinesres pura la mlgma, cumndo estog hidrocarbn-

B oy o o e Ty T S e
nregentes en cmnvilades peouelias €N vae

- B U N VP st JUN e s ; = .
J_b Piog COrTialluif U@ 8. 481, mueg, a cgilferencia de Llos DI O—
- - 3 .,, R R AP RPAOY< - e
gta ahors en osba técumica, la oleifina . .

.

imiento de este in-

ed
vanto no necesita estar concentrada. Tales hidrcocarburos olg

finicos normalmente gaseosog se presentan en cantidades pegue-

20 fes en veriss corrientes de gas de refineria, ususlmente di-
lufdos con goses, tales como hidrégeno, nitrézenc, metano,
etano y propano., Heltas corrienteg de gue, que pueden obtener-

ingteleclones de refineriss de aceltes hidrocar—

e an Irecuentewcnte haste alora come coubusti-
o5 bles, ya ue no ge digponia de un procediwisnto scomdmico para

la uwiilizecidn ve su contenido de nidrocarburo olefinico. aun

curando he gigo posible poliwmerizer cataliiticamente propileno

sg de gam de rolilnerdam, los sa-

Tgm g ede oy s oy d
3/0 vuteEnog corpienty

R '

geg residualeg de dichos procedimientos contiencn todavis

30 nidrocarluro olefinico utilizeble, etileno. Una corrisnte de
s

- -
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chileno Tezidual de rofineria cie coltelier cantidades va-

rigbles de nidrdzeno, nitrdseno, metano y ctano,

etileno en proporcion secunderia nlentrus (ue unu corricnte

- “ P 5 wnd PR 4 - 7. [
sropilano de pas regidual de rerinerda egbi normmluente

ciluilda con propano y countiene el propileno en cunsidud ve-

nos en coiticades secunderias. Un analisds tiplco de un gas
regidual de reiineria vtilizeble, wrocelenis de una unidad

ieo cutalitico, es el sisuwiente (a vage de porcsniaje

moler): nitedgeno, 4,0 ¢j mondzido de carbonmo, 0,2 %5 hidrd-
z6n0, 5,4 %3 wetbano, )7,@# etileno, 10, 3% GLANO, 24,7%; LI 0=
pileno, 6,4 %; propano, 10,7%; elidrocarburos G , 0,5 %, Se
obgewva fdeiluents que €l contenlido total de ole*:m de esta
corrisntc Ge pas eg 16,7 nmol ¢ % v el contenido de ctileno es
inclugo wonor, esgdecir, 10,3 mole %e ‘ules corrientes zaseo-
gag gue contienen hidrocarburos olefinicos en cantidades se-
cundariss o ¢iluides, son azentes alcohllontes partioularmen—
te preferidos pers uso en ¢l procedisiento de egie invencion.
Sugtancisloete, solo el contenido oleiinico de tales corrien

ted ouperinsuta rezceidn en el procedimdento, wientrag que -

*

1

reastantes liberados de hidrocarburos olefinicog &3

[ ]
o
w
]
331
m
6]
=

- . s ' 4 =
capon Tuers del sietema, c¢fectudndoge dicho escape en condi-

ciones de tewperatura vy vreeidn gue reducen a un ninimo la

‘ o

périlde de trifluoruro de boro y compuesto aromatico zlcohi-

LY
Coro compusstos aromiticos alconllebles utilisables
Geatro del procedimiento de este lnvento hay wuchos compues=—

o

tos aromdiicos. Los comwuesios aromdticos preforidos son hi-

Grocarvuros aroniticos, vy los hidrocarburos aromdticos nrefe—
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ridog gon hidrocaruuros Hrokauloqs wonociclicos, es declrw,
hidrocurburos hencduicos. Znire los hicrocarburos aromati
cos conveniémteﬂ figuran belcsno, ﬁol@eno, orfo=xileno, me-
ta-zileno, pera-xileno, stilbenceno, orte-stiliolusno, meto-
etiltolueno, para-ctilioluscno, 1, 24 3-$rims£ilhencenq, 1

2,‘4~trimetilbenceno, l,},S—trimetiib@noeno, yropilbenoeno

normal, isopropilbenceno o cumeno y hubilobenceno normal. Tan

1,3 N

bién son adecuudos como materiules de partide hidrocarburos
aloohil—arométiqos de pesgo molecular mayor, por ejenplo,
hidrocarburos producidos nor la'alool ilacidn previe de hi-
drocurburos aroudiicos con polimeros olefinibqﬁo Tales pro-
duetos ge conocen sn sste téenica con la denowmincecidn de gl-
coliilatos e ineluyen hexdlbenceno, hexiltolueno, nonilbence-
no, noniltolusno, dodecilbenceno, &odecilibolueno, pentade~
cilbenceno y pentadeciltolueno. Otros hidrocarburosg 21 omd -
ticos alcohilables convenienies tiensn ¢os 0 mAs Srupos ari-
lo, tal como difenilo, difenilmeianc, trifenilmetano, fluo-
reno v eabilbeno, Otros hidrocarburos aromdiicos adiciona-
leg gue pueden uitllizarse como nmateriales de partidas son com
puestos de anillos condensedos, dncluyento naftaleno, slfa-
motilnaftzleno, beta~-metilnaftaleno, antraceno, ifenantreno,
nafbuceno ¥ rubrend. Cuando ¢l hidrocurburo asvomético slco-
bilado escosido es un sdlido, pusde culentarse, por wedios
no revresentedos, e mancra que paga como liguido a través
de la tuberia & o 10, ﬁegﬁn se describird nds adelante. B1
tenceno miswo es un material de partida parbicularmente pre—
ferido.

bl txifluoruro de boro alladido por las tuberias 11 ¥y
10 g un gag, con punto de ebullicidn -1018 (., sunto de fu-
gidn ~1268 €. y eg algo soluble en la meyoria de los disol-

ventes organicog, puede suninistrerse vor gimple pago del

~9“
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nismo como sas a través de tuberias 11 y 10, de mansra que se
diguelve por lo menos parcialmente, en el compuesto gromiti-
co alcohilable cue nasa en corrientie del migmo gentido con el
mismo por la tuberia 3. Alternativemenie, el triifluoruro de
boro puede saiiadirse como solucidn del gas en un digolvente or
nénico adscuado puro, al preparar tzles soluciones, hay gque
escoger un disolvenie que sea ne reactivo com el hidrocarburo
olefinico normalmente izmseoso o con otro agente alcohilante
utilizado en el procedimiento. Ademds, el trifluoruro de boro
forma complejos con muchos compuestos orginicos, sarvicular-

£

aente con log gque contienen dbowos de azufre o de oxigenoca

JAungue cgnos complegos gon utilizables cono cutslizador, son .

iy estables y, por tunto, interferirdn con la recuperacidn
de trifluoruro de boro en la zona de absorcidn zas liquido que
ge describe mis adelante. For lo tanto, una linitacidn wds
respecto a lo seleceldn de un disolvente de este tivo, o8 que
ha de egtor libre de atomos o grupos gue forwen complejos con
triflucruro de boro. Lo cantidad de trifluoruro de hHoro que
se ubiliza esturd couwnrendida entre los limites de aproxima-
gemente 0,1 miligremos a aproximadamente 0,8 greuwos de triflug
rufo de bore por moldcula-grauo de agente slcohilante utili-
zado. Las cantidades de triiluoruro de boro contenidos den~
$ro de log Llinmites arriba sefalados Llosrerdn la conversidn
gugbancialments completa del sgente alcohilante, incluso cuan
do cste tltimo se suainigtre cowo un componente de pegueila im
portancia de una corricnte de gas. Adewmdg, ol triiluoruro
de woro sasa luego de la wona dc alconilszcidn @ la zona de
trangalcohilacidn donde se wtilizarsd, con o gin nueva adicidn
“

de frifluorvro de boro, vara hacer gue ls resccidn de trans-

alcohilacidn siza adelante. 4si, wues, en sgte procedimiento
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Bl rezctor 5, es del tipo corviente y conbizne un oxi-
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trifluoruro de boro, dispussto
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sarticularuendte aldndng, o
el paso de log pescelonantes gue coaiienen gpiriluoveiro Ge

eructha me.dn la cual son wodiiie-

por triilunoiuire fo boro no g6

concee 50r completo. Hin oubarzo, se ha encontrado gque la

B e et A W arn miynes oyt pe gl . S e v g He i
moddlflencidn se realiga preferiblemente o una tenpeiratura

hecerse in gitu (en el reactor) ¢ en una fuse de vre-—

#1 modo ndg gencillo de lo-

Aple pago de trifluomiro de

boro £a8e080 sobre un lecho del dxido inorgénioo nantenido

a la temperatura deseada. S8i la modiidiczeldn del dxido inor

génico con triilucruro de horo se rsalize Dor nago de la meg-

cla rca;ciorante~BF3 sobre el 6xido, el eaituliszador »resen—
periodo de induceidn tel que no tendrd lusar de un
ompleta del azente aleohilante con

.

7 la trons-zlcohilacidn

ialcohilados devueltos, hasta

; i da 1 RN A . . s
despussd de un Hlazo de, por ejemplo, 12 hovus o mds.

wl

terperatura de unos 502, o menog, hasia unos 250¢ ¢., o mis.
La reaccion de alcohilmeidn nuede verificarse a una sresidn

weaue; aproximadamente, sugtancieluente la atnosférica, de

prelferenclia Gesde unas 15 aindsferas, hasbe wnes 100 atndsfe—
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ras o0 nag. La sresldn utilizada ge selscclona conveuiente—

wmente nara mantener el cousuesto arowmdtico alcchilable en Fa-~
" SNPRES - T - PR 4 PN P ) o - -

se sustuncialmente liquida. Sin ewmbarmzo, dsniro de Llos limi-

vep de tewperatura ¥y vresidn mencionados arriba, no sicuvre es

pogible mantener fwabién el azente alcohilante cn fase 1ligquida.

4ssi, wves, cuando se ubiliza uwn gas residusl de refineria que
contigne efileno, como azente slcohdlante, el ¢tileno se di-

golverd en el compuesto sromdtico alcohilable en Fsse Ligquida

(v comsuesto aronmatico alcohilado mesin me Torma) en ung pro-

noveldn regida por lus conglderaclones de temperatura, presion
golubllide vin embarzo, una varte de d¢ilcho gas de alimen-
tzeidn estard sleupre en fags sageosa, &n Lo que ge refiere

a 1la velocidad de contacto de los reaccionantes con el catali-

travig de la zona de alcohilam

maltor, la velocidad
cidn puede veriarss dentro de log limites de, aproximadumente,
0,1 g, anvoximadamsnie, 20 o més volumenes de livuido por vo-

pacio catalitico por hora.

Cuando la reaccidn de slconilacidn ha transcurrido has-
ta el grado desesdo, preferiblemente con conversidn 160 % del
hidrocarburo oleiinico, Llos productos de la zona de alcolilla-
cidn; que pueden denominarge mezcla de veaccidn de la zona de
alcohilucidn, vasan Jesde la zona de reoacelbén ds alcohillacidén

6, u la zona de reaccidn de transaleohilacién 7. Jusizmente
antes de la introduccidn de dicha mezcla en la zone de trans—
alcohilacidn 7, los hidrocarburog aromaticos polialcohilados
separados del efluehte del sistema ge mezclan con 1los yue Hro-

caden de la tuberia 73. Ia tuberia 73, teraina en un nedlo dis-

tribuidor de tivo corriente colocado en el interlor del reac-—

tor 5, por encima de la zona de reuceidn de transalechilacibn 7.

La canticad de nidrocarburo aromdtico alcohilable iniciulumente

-13 -
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g wura pronorcionsr un

cargalo en la zona 6, serd
exceso moler del wigmo sn relucidn con los grupos alcohilo
contenidos en los compuegtos sromdticos pollalcohilados que

n de vrans-slconilucidn. Si es

O\

sntran en la sona Ce reaccl
necesario 0 coavenientbe, Juede afizdirse una peyueis canti-
dad adicionzl de trilluoruro de boro a la zonz de trans-al-
coiilacidn por la tuberia 74 y la tuberia 73. Preferible-
mente, se utiliza el wismo dxido LdO;F“HlCO en lz zona de
alcohilzcidn y en lu de irang-alcohilucidn. Sin ouoar"op
1&5 condicionsg pars brans-alcohilacidn son pre LbWGmcnt
48 severzg gue nara alceohilsc lon, v oun asdio efcctivo para
lograr eetu severided incrementada es proporcioiando una ma
vor profundidad o volumen de lecho de dxido inorg: nioo MO{ -

Tlcado por trifluoruro de boro en la zona &2 transalcohila-—

“eion 7 gue el que se wbilizd ea la zmona de alcohilucidn 6,

acclonuntves contenidos en 1a zona de

o
]
i__
o
@
s
(o]
0
[ o)

dad espacicl horaris licuide wmenor cue la empleada en la 20

na de alcohilscidn 6. Lme condiciones usilizades en la zo-

B
©
o
@
o
.
I
ey
e}
}—l
<
&)
=
2
ot

acidn 7, como en el caso de le zona de ale-
e . 1 N . Y - - . o « > ' .

coiiilacion &, sueden variar dentro de liumites relativemente

ampliog, de tal mouo wue pueden turbidn wiilizarse otrog me-

2

avieentalr 12 eeveridad en 1o zona T. TFor ejemplo,

n molar de trifliuoruro de boro e¢n la sona de
iransalconilucidn 7, vuede sumcntarse con relacidn a la nan-
tenida en la sona de slcohilacidn 6, suminigirando triflno-
P00 4e poro nalelonal por la tuberia T4. O tuubién, puede

wankensrse una telperstura mayor en le zons de transalcohle

lacidn 7, colocando convenisniencnte wedion de culeisccidn en-

- - ’ - ’

tre lupg zongs de regeedion O y V. ¥n el fiujo del gimtema ilug
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ioeidn seord oloo wayor cue an la song de sleohilacién, sues—
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to cuc ie reacclon de alcolidlucion e

R

eidn de dransalcohllsceidn puede elsctusrge o ung tenpsravura

H]

fogde wnog 100¢ a unos 3002 . o mig, ¥ a una presidn desde
alradecor de la atwosfdirica susianclioluente, vreferiblemente
Gegde unas 15 @ unas 100 atndsferas. Tamblidn en egte caso,
ce gslecciona la sresidn pera mantener sl compusgto aromdti-
co cleonilubie ¥ el compuesto zromitico polialcohiludo en fa
se ﬂugfgnoﬁimenfe licuida. Bs referible gue haya o%omﬂnte'en
la zone Ge reaceidn de Lransplcohilacidn desde L, aproximada-
a 10, soroximedamente, o nis vecos, en ocaglones, hag-
ta 20, progorciones molares de coujpuesto aromndtico alcohila-
ble por PO oLclon wolar de srupo clcoiilo contenido en el
jorogurburo evomiavico polialcohilado introducido en dicha
zona., La volocidad esvacial uel liquido a truvéde de la zona
de reaccidn de transslconilacidn 7, puede voriar dentro de
Idmites relativauente amplios desgde, a;roximadamente; 0,25
g, aprozimsdamente 20 o més volusenss de liguido por volu-
man Ge capucio catalitico nor hora. Las condiclonss de reac-
cidn de traxs—aléohilacién se ajustan preferinlemente de na-
nore gus ge convierta en compucsto aromdiico nonoslcohilado
wna centided suficiente de compuestos aromdticos polislcoiii-

4

Ledog, por reseeldn con compuesto wrondatico cleohilable para
aviver la acwulscidn de UrJ cantidad excegiva de naterisl
polialeohiludo en =1 sistema,
¥1 eofluente de la zona de reaceldn de trensalcohila~-
o L I wi Ty it m P > - 2 o o sl s e Fegiy o 1 s ] e
¢idn pasa por la tuberig 12, cn intercawbio térmico invirec-—

o con comiuesto aromdtico polisleohiludo devuelto, y a tra-

vés e ls duberia 14, cuc contiene la vélvula de coantrol de

-15 -




siresidn 15, = la tuberia 16, donde el of

g2 condenpa wvwarcialmente en el cambiador

donfie log muses y log licuidos pasan ﬁl ‘tai

Lo vilvula de comtrol de presidm 15, se fija generaelmente

o tuberia 14 a la 16 una

[

de wanera ¢ue se produsca dasde
s . . - i " K . s
.cale gustancial de presidn gue, en el wodo oneraborio pié-

4 RE

Perdido con una nresidn superatmosférica de 15 atmdsierss o
48 en las sonas de reaceidn, es mreieriblemente de unas
13,5 atuosferas. ﬁ,uo logra la condsheacidn de 105 COmMpPO=

nenves wie dens del tente al migmo tiewno gue perultbe

i1

una vaporizucidn stbita de los guses » una »orcion del o~

v

pucsto crowitico slcohilable desde ol tambor "flash" 18, a
»avés do ls tuverie 19. #n la tuberia 19, otro combilador
$érinico 20, mzntenico a una ”ﬂmaﬂr fura menor gue el cam-
bicdor 17, losra la condengacidn de comvuesto evomitico al-
conllalle no condengudo que pasa por la tul
qases orocedentes del tambor “flash" 18, Uvillzendo lu se-
pafaolon cel tumbor "ilagh" de baja presidn, vusden sepa~
rarge on ol geparador 21, la totalidad de los vroductos con
tenidos en el eifluente gue son normalumconte gecos0s a (ou=-

ages gonarados en al

gseparador 21, se pasan »or la tuberia 22, a un abzorbedor

cag ligquido on contrucorrviente, 23. Los usterisles conden—

2 ey

gaileg contenlios cil ¢l geparador 21, yus comprenden princi-

geluento comguesto arosdtico zleohilable, se retiran vor

- .

- s ] ! ¢ et s s . - . ) REh
la fuberda 24, wediante la bomba 25, cue -asg por lu ulsna,

4

a sravés de a tuberis 26, & la tuberia 10, pard devolver

. . z
a Lo wons de sloohilzeidn, Andlog raments, ge retira un Lli-
“e goi, Gel faubor "Ilught 18, por lz tuve-

oo ¢ Ly \d’i SN J' St 0 T ety e Y D TP e
TLe d/, medilaneo JLu DOLRE 0, U fasy nox Lo ulena a tra

ko R e G e e K 2 oy "
vog G Lo tnverie 2Y, 8 lu zona de
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coluia ue BENnCeen.

noninadia

1 zmone de Tracoiona

iento 30, os une columa do deg

jilacion fraccionada corriente, i la columna 30, so sepa-
ra une corrvisnte de compuesto eromiatico aleohilable gue no

ha reaccionado, de efliuente dc la zona de reaccidn de Yrans—

il YA IR SR 4 N ol - K T » ] "
lumne 30, & traves de le tuberdia 31. Ie zona de fraccilona-

miento 30 esba eguinada con un digvomitivo corzin (e ro-

cY — * '

elullicion de fondo (40, 41) ¥ con mediog de reilujo supe-

Gor 32, colzelor 33, bombas 35 y tu-

ey e g o 1 g Feam e T g ey ) e . . o
berias ae conexion 34, 2o 7 27, Ll producto puro L2 canece-

1

Yoo comprende comuesto arondiico wlcohiluble rooun

0
. USSR, . Lt § oy e . . O e s < - "y
ge deveelve desde 25 pagondo por las duberias 38 ¥ 10, a la

1Y T PR
SOURCE o8 X \)Jlf.i,'-

la tvberia 39 y va-

wan a la wona de frzcelonsmionto 42, denominaca tamkien co-

dunng e ovilicnceno.
la zona de fracclonauwisnto 42, g del $ipo corriente
—-ohullicidn c¢e ondo

ge incluysn condonga-

dor 44, colscuor 45, bowbe 47 y tubos ce consxibn 43, 463

48 v 48, Lo sona A2, g¢ utiliza hars TPECURPSTEL comIues’o

cromsvico woncalechiludo dasondo de log homélogos ao

Goloas

I

de punio de ebulliclon mds alto, #1 comuceto arow

nouleohilado ge recupera e la gzona 42, COMO Lrolucto (e ca-

(=

becora, L producio muro do ciheccera congiituldo sgenciel-

’

mente nor comuuceto aron

ico monoalcoeh

. . e - \
gizioma & iraves de la tuberia 50, wientres ue log hidro-

DA

sicos poliulconilscos de plnto de ehullicidn
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payor ge rotlran del rondo da

por la tuberis 5l.

Lo compuegiton arowaticos poliszlcohidlados de
ebullicidn mayor pueden touursge dirvectuuente de la zona de
fracelonasiento 42, wpor lag buberiasg Y1 y 56 wara tgo como
accite abaofbedor cen la zona de absoreidn gus—liguido €3, ©
vueden gomelerse a nuevo Iresccionamiento. Fare uso direclo

o cetos counuegtos aromdticos woliwleohilados de punto de
ehullicidn mayor en la sone &e ugheoreldn ceta ebisrtes la val-
vula 52 v les vélvulas 58 y 55 esvén cerrvadss. Sin SILRTEO,

towente ¢s convenlente, retirver la voreidn umds densa

shiertes, hog comouestos aromdticos wolialcohilados iluyen -

Iuszo por las tuberins 51 y 57 a la zona de fraccionamiento

e r

59, denominada temblen columna de nolietilbenceno.

ILa zona de rraccionamiento 59, o8 también de tipo co-

o

rriznte v oestd proviets con un cireuito de re-ehbullicidn (69,
0) ¥ un circuvito de reflujo suverior sue incluye condenga
dor GL, colezctor 62, hombes 64 y tuverias Ge conexidén 60, 63

65'y 66, Los compuestos aromoticos polislcobilados sze ZFrac—

cionan on la zona 59, wara semarcr el sroducto devwelto de-

st s

ceado como cobecera de la misma. EL compuesto aromitico po-

Ji:
liglconilado de csbecsra puro pasa, por medio de la bomba 64,
a trovés de tuberias 65 y 67, a la zona de contacto gag-li-
cuido en coniracorriente 23. La pegueila cantidad de colas
ge rotira de la columna 59 vor la tuberia 58.

Ta zona de sbsorcidn ~as—l¢ uido 23, €8 una zona de
contgoto en contracorriente, de dsefio normal, cuyo tawalio de-

pende de la cantidad de compuestos cromdticos polialcohila—

- 18 -
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20

dos devueltos suminisirados o la wisma, ¥y de la cantidad de
compuesto srowdtico gue no ha reaccicnado, srifluoruro de

- . - s
boro, ¥ Zasss (ue no nan reaccionsdo, gue vasan 2 la reaidn

Lo

inferior ¢e la misma. Lo comjusgbop gromaiicos polisleohi-

. Py - Pt v wn ALY o TR 4
lados pfasan a la parte superior del sbsorvecor y Lluysn alll

cendentes dnvroducidos wor la tuberia 22.  Lop zases no abs—
sorbidos egeaoon de la zona 23 zor la tuberia 71, ous con~-

tiene la vélvula de conirol de presidn 72, I1 compuscto aro

ndtico wolialcohilado ¥ sl materisl sbsorbido cue contiene

-
1Y
D)

B

b

rifluoruro de boro y todo el compuesto aromdtico slcohila~-

ble gque ueda haber pasado al wismo desde el gesurador 21,

o
1S

ge retivan del Fondo de la zona gas-Lliguid 3y DO la tube—
ria 73, 7 so tevuelven a la zona de reaccidn de trang-zlcobi-
7, wor medio el cambialor de culox L13s

Log gijienies h‘um\los ge roalizeron en unha planta

wiloto de speala de laboratorio provigta de dog rsuclores ge-
poredos, medios de genaracidn gas-liquido, medios de fracclo-
nandisnto para geparar ¥ devolver ¢l 8XCe80 U8 COMIUeE fo aro-

matico alconilable, medlos de fraccilonnmiento para separar

v recupsrar compuesto aromdtico monoslceohilado, ¥ medios pa

ra devolver commuesto arouditico voliulcohilado. Los reacto-

e satobun cguipados con medlos de calefaccidn sepurados,

o A . -
le wancre que vodla controlurge independisud

la teupe~
coture en cada reactor. Cada reactor contvenia un leciio de
300 cce. épro"l alumente, de allmine gemne wodiricada por ri
Fluoruro de Lolo.

La cldmina samma modificada por triiluoruro de Horo

) : Wi i ime _
se vropard trotando alumina geuma con una nezcla feseosa que

- 19 -
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nes % Ge nitrésono a una tempersiura de unos 149¢ (. La alu~

. - -y, R . PRSI 4
onn log reactoress gevarados, e calsntod

o]
(9]
<
rr';
Os

wing trutzda g6

nuevo con el zag cue contenim 22 %

w
O
i
o
ot
O~
fod
O

3009 C.,
de trifluoruro G2 boro en nitrdseno para aseswar su rodifi-
ceoidn. Ifog materisleg de alimentacidn wiilimedos esgtuban
congtituicos por nenesno, un gas resldual gintdtico Formaedo
por 11 %, aproxluaduucnie, deetileno en nitrézens, e hidrocar-

buros hencénicos nolietilados producidos en sl vrocedimiento.

3 ara fines couparativog, 7 ge
veslizd con el reactor de btruns—alcohilacidn primeramente en
lines v con =2l reactor de alcoh11301on en segundo lugzcr en -
linea, y por tanto no de la manera proporcionsda por el pre-

14

gente invento. Se nizo vascr un maberisl de alinsnbacidn gue
comprendia bencenos polietilados y benceno a la zona de reag
cién de trans-slcohilacidn, ese mezcldé efluente ce lu misma -
con ¢l gas regidual epintdltico y esta alimentacidn coubinade

se pugd o le rcona de aleohilzcibn. HL ensayo se realizd due-
rente uwn periodo de sebtenta y doeg horas, nmunienlende sibosg -

reactores o uha pregidn de 34 atwdsferas, dtenilende el reag—-

1

tor'de trans~alcohilaoi6n une temperatura ndxina de 15382 (.
¥, teniendo ol Tesetor de sleohilacidn, una temperatura méxzi
de 1692 C. Se cargd benceno o la veloeidad de 450 cce por
hore y volietilbenceno a una velocidad promedie de 30 CCo wm
or hora en ¢l prinsr reactor. Beto cquivaele z ung relacidn
de banceno a grupo alcohilo de 12. 81 eflusnte del primer ~-
reschor ge wezcld con la mezcla gaseosa que contenia nitrdge
no y 11 < de etileno. Ia cantidad de etileno pasada el segun

do reactor junto con o1 efluente del primer reactor, fue -—-

17,9 gramos nor horae. La relacidn de benceno a giupos etilo

~20 -
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2n ol rveactor de alechilacidn fud 5. 3
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o8/ hore al bone2no yue pasube

E NP
reactor de transaleohilacline Hglta cantl

kS
[§)

con el C,.-]-J-v-.n.Ju dol

dad do

Turantve este onsayo de

.-.- "] ,l -'v‘ o oy
atilang Juseoer

U e ole 5 LAGY

gl final del

» - - - E “'
ehileno cuz reacclono en la

esta ensuyd, ¥ cargavon en la planta 30600 sremos de nenceno

NUEVO W da etileno. De estas cantldades go obiu-

vieron 4050 sramos de etilvenceno, lo gue gguivale 2 un ren-
de 87,3 % basado en ol benceno gque reaccionos

- LT 4 . . - . _ TyEr e S Lo Apa e
Se obsorvd, por este ensayo, gue la conversion de €Ul

Lano =n le soounda zsona de remceidn Gigrinuia con el tiewmpo.

Adends, hbo nna fulta de Yransalcohilaeidn completa, segun
9

513 oompyobé evident por ¢l rendimienso de etilbonceno.

N . . . g o £, :
Crando @2 engayd el cutalizador de la sona ¢o reaccidn do al

- 2 £ - . P - 3 ki .
cohilacidn, en cuanto a la agclividad antes de cmpezar el pe-
- R Ty - 4 S = ~- L e 3 !
riofo formal Ge wrueha dor paso a través Jde la miswa de ben—

encontrd cue habla reacclonado por 1o we-

ano contenido en la cawrga. Por congigulente,

jo del presents ejenplo da cono resuliado -
sebavilidad del catalizador contvenldo en la

zone (e resceildn de alcohilacidn.

e

Egte ejemplo ilustra 2l procedinmiento del pregente
A - - - ny - . A - f. "3 I R & f'
vento, 2n 6l gue la zona dGe reacclén de alcohilaclon se colo
co on wrlner lupar, socgulds por la zona de veaceidn de trans

alcohilacidn, Bl etileno y el henceno se cargaron én la pr ~ime

'
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o pmona o sond de aleohlluclion, gesulio Ge la coubinacidn de
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LENCBeNnod HOLLE biludos devuelitos con 2l odluenve de lo zona
- et ] $ Asa L igae R T, K ot e .l - o
¢e alconilacidn untcsg Gol pasgo del aadpmo & la gosunes zong o

- g A : ean vy £ T ot a L. Vi om, m
Zona e Aacclon de tronsalceohilacidn.  lste

.o Kl " - o I
realisd curants I5Te sreglion
, -y ' LA N PR - - ! - .
ca 34 ptrndstforas para anbos reacltorcg, con
I e TP Q Pal . o - N, 't . oy " - T
naxing e LV2E O, cn el reactor de alcorilacidn, y une fame—

LBl

He cargd wenceno ol reuctor (e slcohilacidn & la wolooldad
450 cc. por hora, 7 etileno & la velocidad de 20,0 pramoy por
hora, en forva Ge un sas residual sintdiico constituido por

10,5 % de ctilasno en nitrdzenc, Junto con ceta caryz, s2 in-

v
\G
¢

trifdvoruro de boro cn agte reactor a la velo-

=

trodngo ban
e
|

cidad de 0,07 gremos/hora. La relacidn benceno a cleiina en

el reactor ce cleconilacidn fué T:l. 41 aiflusate del yprimer
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reactor se wneneld con 150 cce.

bencenos, ¥ la e introdujo en ¢l reactor de trunsal-

s

conilzeidn, 99 wna nueva cantidaed de driiluoruro de

boro, de maners gue la cantidad total de frizluoruro de Loro

que pagd o la wona de reaccidn de transalcohilacidn Iué 0,27

.
&

sromos/hora.  La relacidn molar de benceno a grupos etilo en

- .

el reecior de %ransaloohilacién fué de @, sproximadumente.
La conversidn de etvileno psrmanceld sn 100 % durante
4

la totalidod dol periocdo de prueba de 54 horas. Lurante el

slenta 3290 pramos de benceno nue-

o
g

&3

INSAF O, S carparon en la

na

v 1110 sramos de etvileno, | oroduciéndose 4073 zramos de evl

o

Vo
benceno, lo gue cquivale & un rendiniento de 94 % pasado en ol
beneceno que he reaccionados

Iiubo una reaccidn completa COTLanQQ“ ¢e stileno, aco-

plods con un aumento ¢n la produccidn de etiluenceno gobre la

- 20 -




FrQm-

DCI-
aRRgell-

w oY

S ~— I
] 2 42
Q

]
42 A e
[ o) e o3
L2 02 :
; =3
=3 <
I s

“

Ly

! -
-
& > =
2 L) ~
Jl N aTd ¥
<l @© ]
8 [ = e O
B ' o3 e
] Z3 ) R
i ~. O .»TU
& S p = T T =
o +2 o 0
! S VI
ot

[~

.“lm Ty

| == o3
o} i \.L .n.w. .
o o] = - L3 . Ty
B o [} 2 =+
P o 4> Ci o 3 [N}

~O T4 O o ~— - =0 o
ot o) H... Jn 3
< 5 3

[ERACNR
Ll
oy
A

"

e
con
31V

P

o e et e e
C

= [ [ P
o A2 5] o3
< o S22 = i
i -2 o4

a5 =
X i o -
“3 . —~ w0
i 2 o] <
O i =2
< o 2B !
= e P2 =
() (& P o =,
o a3 a0
o3 =il > 7k
o @ z <
w4 0 =1
i =
3 pa :
- ~
o] jh1
& ©
© + O
[é] =4 =

- g oy



M

U

=
Il

3

P

oE

(=9

nati ico 1no reaccionado ¥ coppuestﬁg %50&;§§02i g%no—" poli-

alcohiladog, Jjunio con una corriente de devolucidn al ci-
clo, 2 coutacto en una zona de reaccidn de Lransalcohiles
cibdn, con un cstalizador gue comprende O6xido incrgdnico
modificadc por trilluoruro de boro, geparar comvucgto &ro=-
mitilco no reaccionade, comjuesto aromético monoalconilado

v comyuestos aromdticos polialeohilados del sfiuvente resul

L

I N

tente do la smena de reaceidn de transalcohilacidn, devolve

[<4]

gl ciclo dicho compuesto aromdtico no reaccicnado a ia zZona
de reaceildn de alcohilacidn, recunsrer dicho comuesto aro-
matico wonoalcohilado como producto del nroceso, y devolver
~te de diohos conzuestor aromaticos 10—

jalcohilados cono dicha corrients de devoliueidn al ciclo a

22, . Un wmrocedimienio semn el wante 1¢, cerzcteriza-
do poryue la mezela do cowpuzgtos dlatroduecids en ia zona de
3 N lamy T ey s 4 - . 2
reaccidn de trongaleohilaclon s pucsta en contacto en clla
PR . Coa - P . e . -
con &l Omido inorganico modificado nor trifluoruio de 10RO
o » ki . - 4 - .o
on condicionas de resceidn mis severas due las meanbenidas en
- " N S WP
1n mons de reaccion de alcohilacldne
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