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“UN_PROCEDTIMIENTO DE ACTIVACION ACIDA DE ARCIIIAS MINERALES™

Este invento se refiere & un procedimiento de activa-~
¢idn &cida de une arcilla mineral del tipo de alimina-sili-~
co en pregencia de un compuesto fendlico. By

Ee bien sabido en las srcillas del tipo de la fe;toni-
ta se activan primero por tratemiento con éecidos minerales
tales como écidﬁ clorhidrico sulffrico, etc., en un; o nés
fases de condiciones variables de temperatura, etc., para
producir tierras de blanqueo y materiales cataliticos acti-

vos para el cracking de hidrocarburos liguidos de elevado
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‘punto de ebullicidn, para la polimerizaciéh de olefinas?f

o

¥ en la alcohilacifn de compuestos fendlicos. Eni&gggkgg;;nggi

los procedimientos de activacidn conocidos, sustancial-
mente, esg decir, el tratamiento-éeido, el 4cido.mineral
es afiagdido & uns suspensidn acuoss de la arcilla o el
fcido mineral diluido es afiadido diréctamente a la arci-
1la en bruto o seca y el blanqueo se realiza a diversas
temperaturas.

Le arcilla bentonita, cuyo mineral earacteristico
es usualmente montmorillonita, es esencialmente un alt-
mino-silicato hidratado y tiene la composicibn:

AL,05.4 5i0,.H,0+ + XH,0. |
- Muchas arcillas que contienen minerales del tipo
de la montmorillonite han sido denominadas benﬁonita.
Estas arcillas tienen una.estructura microcristalina.de~
finide en la cual el megnesio, el aluminio y el siliéio
forman parte de_la red cristalina y en. las &reas inter-

planarias entre las redes -adends de una cantided veria-

‘ble de agua- hay presentes metales alealinoé tales como

cadlcio, magnesio, etc., que estédn asociados con la red én
una relacién de permutacién iénica o de bases. Los anili-
sis por rayos X han establecido las semejanzas estructura-"
les y se sabe shora que, dentro de la red, puedenv#ener
lugar sustitucién y reemplazamiento extensos.

EL procedimiento para activar arcilla bentonita su-
pone en general la separacibén de impurezas detrigghtarias

tales como los carbonatos de magnesio, de calcio y de hie-

‘rro, asl como otras impurezas que estdn presentes en can-

tidades variables; los ilnes de permutacifén de bases; el

. . W Bk
ague de la red; una parte del magnesio de léi&éaﬁfyﬁ%~§%§l
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“te del aluminio de la red y un poco, si lo hay, de:! 8 B

TR o BN
silicio de la red. Parece que la actividad cataliti- ~oiilss

ca de una arcilla bentonita no se desarrolla en gran
escala hasta gue es afectada la red cristalina.

La actividad 4cida, o el tratamiento preliminar

‘con 4cido, se efectlia usualmente, aunque necesariamen

te no estd limitada a ellos, por procedimientos cono-
cidoa tales como se emplean en la fabriéacisﬁ de arqg_
llas decolorantes. Hormalmente, el tratamiénio idcido

(en frio) se 1leva a cabo en 1a montmorillonita mine-
ral (bentonita), en forma finamente dividida mientras

la arcilla mineral est& suspendida en agua en forma de

~una’ lechada a la cual se afiade el &cido mineral, tal

- como &cido clorhidrico o sulfirico, o el écido_mine~

ral dilufdo es afiadido directamente a la arcilla mine-
ral finamente dividida. En cualquier caso, la‘relécién |
vonderal de fcido frio a arcilla mineral secs puéde‘vg
rier de 20 a 100% aproxinadamente referida a la base
anhidra pero, con preibrencia; la relaci6n es del or-

den de 30 & 40%. I& mezcla de la arcilla mineral y elj 3

- feido se caiienta a unos T1-99¢C. durante un periodo

de tiempo que fluctle entre 2 y 12 horas y luego se
lava con agua y se filtra. Los tratamientos écidos de
los tipos.montmorilloniticqé de arcilla se describen
en las patentes norteamericanag Nimeros 1.397.113,
1.579.326, 1.642.871, 2.470.872, 2.472.489, 2.484.828,
2.553.239 y muchas otras que son demasiado numerosas
para mencionarlas, todas las cusles son bien conoci-
das para los expertos en ésta técnica. La arcilla
tratada con 4cido, despuésvde secada de cualquier ma-
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moldeo, extrusidn y similares y se utiliza como catali-

zador en la conversibén de aceites hidrocarbonédos ¥ en
la alcohilacién de fenoles con hidrocarburos olefinicos.
La activacidn de préductos_minerales‘natnrales con
inclusibn de las arcillas de la clase del caolin asi co-
mo las de la clase de la montmorillonita con &cido sul -
flrico concentrado es también conocide y en ella lafﬁr—
cilla en bruto eS~me§dlada con el 4cido después de 1o
cual se madura a temperatura elevada para completaf'la
reaeci6n?de gulfatacidén. Luego, la atecilla sulfatada
es mezclada con agua para efectuar la disolucidén de los

sulfatos solubles. También se ha propuesto someter las

~ arcillas sulfafadas a descomposicibén térmica a tempera~

turas superiores a 593¢C. seguida por tratamiento con
disolvente 4cido para eliminar la al@mina y otros com-
ponentes 4dcidos dejando un residuo que esté compueéto
sustancialmente por silice. En Iugar del tratamiento .
con digolvente Acido, la arcilla sulfatada puede ser
sometida a tratamienta'é temperaturas elevadaélen pre-

gencia de agentes reductores o hidroxi compuestos orgh-

" nicos miscibles con #cido sulfdrico para efeciuar la

descomposicidén de loa sulfatos metélicos'y expulsar
los 6xidos de azufre y otros voldtiles gue pueda haber
presentes.

El objetc principal del presente invento es crear
un procedimiento simplificado por el cual cualquier ar-
cille en bruto del tipo de silice-alfimina es activaﬁa

con un 4cido mineral en presencia de un compuesto fend-
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lico con 6 a 25 Atomos de carbono para formar el catan
lizador deseado después de un periodo de céntacto adecus
do y el catalizador es empleado en la alcohilacidn del
compuesto fenblico sin necesidad de separéi y secar el
cataligador y recuperar el compuesto fendlico.

Otros objetos y ventajas se hardn mas claramente
evidentes por la siguiente descripci6n..

Hemos descubierto que las arcillas en bruto del
tipo s{lice~allmina, es decir, bentonita, montmorilloni-
ta, compuestos absorbentes sintéticos de silice-allmina,
tierra de batén y todas ias otraé'aréillas similares que
estén disponibles en el -comercio bajo diversos nombres
distintivos, son transformados fécil, eficaz y econbmi-
camente en catalizadores de areilla activos tratando la
arcilla con un $01do mineral eh presencia de un compues—
to fenblico con désde 6 hasta 25 &teomos de carbono a una
temperatﬁraAque fluctGa desde la ambiente hasta 88e(.
Después de un periodo de contacto adecuado que oscila
desde %,a 5 horas, el catalizador formado se deja en la .
suapensidn del compuesto fendlico y se emplea directa -
mente en la alcohilacidn del compuesto fenéiico por la
adicidén de un hidrocarburo alqueno, es decir, un hidro-

carburo olefinico con 2 a 18 4tomos de carbono sin ne =

‘cegidad de separar y secar el catalizador y recuperar el

compuesto fenblico. Bn otros términos, el catalizador
activado por &cido en suspensién del compuesto fendlico
es empleado directamente en la alcohilacibn del compues—
to fenblico de acuerdo con un procedimiento usual pafa
dar un rendimiento sustancialmente elevado del fenol al-

cohilado. De hecho, la arcilla resultante tratada con .
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dcido, en suspensidén del compuesto fenblico, mﬁest?&
capacidad alcohilante superior a los catalizadores de -
arcilla mineral activados por 4cido comercialmente dis—
pounibles. Al ser aislada, la arcilla sirve como catali-
zador para la polimerizacién de olefinas tales como'ﬁuﬁg
no, octeno, noneno, dodeceno y similares para dar poli -
olefinas de mayor peso molecular.

Para los fines del presente invento, pigterimos
emplear cualquier arcilla en bruto del tipo de silice-alfl
mina, cuyo anilisie, ealeulado sobre base libre de voléd-

tiles, muestre los constituyentes siguientes:

por Ciento

Silice (si0,) - : de 60 a 74,0
0xido de Aluminio (A1205) ‘de 12 a 22

Oxido ferrico (Fe203) . de 1,5a 5,0
Oxido de Magnesio’(mgo) ‘de 1,0 2 7,0

0xido de ¢aleio (Qa0) de 0,25 a 3,0

Las arcillas en bruto que se conforman con el ani~
lisis ante:ior estén disponibles comercialmente y pueden
obtenerse bajo diversas deﬁominaciones téles como por
ejemplo, Pikes Peak (arcilla de montmorillonita) sub-ben=-
tonita de Cheto Mine en Arizona, Ayo-Ben de Wyoming 3en-
tonite, Aquagel de Baroid Div. de Nﬁt. Lead, Volclay de
American Colloid Co., bentonita Panther (Qreek de fgmerican
colloid (o., etc.;

los compuestos fendlicos adecuados que pueden emplear-—
se como medios para producir el catalizador activado por
dcido incluyen fenol, 0=, m-, y p-cresol, 2,4=-xilenocl,

timol, alfa- y beta-naftol, 5-antrol, 2-piro-catequina,

-e- 288181



15

25

Tesorcina, pirogalol, florogluc;na,'l,z-didroxi nafﬁal%ﬂﬁ;‘
butilo terciario fenol; 2,4,6-tributil fenol, octil fenol,
nonil fenol, dodecil fenol, occtadecil fenol, diiscbutil
eresol, p=cloro fenol, pentadecil 2-naftol, y similares.
He de observarse que cualquier compuesto fenbélico, substi-
tuido o no con grupos alcohilo, puede emplearse con la fni
ca limitacibn de que el compuesto'fenélico, sustituido o
no, esté liﬁre de grupos bdsicos que perturbarian la acti—'
vacibn con &cido.

El procedimiento del preseante invento es particular-
mente Gnico y comercialmente Gtil porque el medio usado pa
ra la activacién del catalizador, es decir, el compuesto
fenblico, puede ser identico al producte final para cuya
prepvaracidn se usa el catalizador, por éjemplo, la arci-
1la en bfutd puede ser activada con un AciGo mineral en
pregencia de un fenol alcohilado especifico con 2 a 18
4dtomos de cafbono en la cadena alcohilica y la pezcla re—
sultanfe de susvensibn de catalizador, después de 1a acti-
vacifn con &cido, puede afiadirse a una mezcla de un ﬁidro-
carburo olefinico de 2 a 18 4tomos de carbono y un compues

to fendlico, o viceversa; la mezcla catalizedora es emples

‘ da luego para catalizer la reaccibn al mismo fenol alcohi-

lado o uno distinto. La economia de tiempo, mano de obra,
equipo y secado, operaciones todas que intervienen en la
preparacidén de un catalizador de arcilla.activado por dci-
do por un proceso separado, resultari muy evidente por los
ejemplos ilustrativos que damos luego.

los hidrocarburos alquénicos, es decir, hidrocarbu-
ros olefinicos con dos a 18 &tomos de carbono, que pueden

emplearse en la alcohilacidén de los compuestos fendlicos

TR Bl
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yresentes en la mezcla catalitica, después de la activ

- ¢ibn con. dcido, quedan ilustrados por los siguientes: pro

pilenc, dipropilenc, butileno, iscbutileno, diisobutileno,
penteno, heptenc, octeno, noneno, decenc, undecenc, dode—
ceno y similares. |
&) preparar el catalizador de arcilla activado por

écido del presente invento, la arcilla en bruto es mez -
clada con el compuesto fenbélico con buena agitacibdn hasta-
que se obtenga una mezcla uniforﬁe. Ia mezcla puede pre-
pararse.en cualguier recipiente usual quipado con agita-
dor, medios de caldeo {(para ciertas mezclas) y un terméme;.
Yro. E1 éalbr puede ser suministrado por fuentes exterio-

res, tales como tubos con agua caliente, tubos con vapor

‘o.resistencias eléctricas. la temperatura durante la agi=-

.faci&n puede ogcilar desde la temperatura.ambiente'hasta-\

19%09c. A fermperaturas superiores ai ambiente, es decir,
desde nnos 43 & unos 200¢C., pricticamente todos los com-
puestos fendlicos, sustitufdos y sin sustituir, se fundi-
r4n 0 se aproximarén a su punto de fusibén. Sin embargo,
para los fines del presente invento preferimos operar a
una temperatura dentro de los limites de 25 a 125¢C. 1=
presidn puede ser atmosférica, sub-atmosférica o super-
atmosférica. No obstante, se prefiere la presibn atmosfé~
rica. -

La proporcidn de la arcilla en dbruto del tipo de
silice-alﬁmin; puede vaiiar de 5 a 100 partes en.peso'
poi 100 vartes del compuesto fendlico. Sin embargo, se
vrefiere smplear de 10 a'50 partes en peso de la arci=-
1la en bruto del tipo de silice alfimina con 100 partes

en peso del compuesto fendlico. E1 4cido mineral puede
-8 - AT s A
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variar de 4 a 20 partes en peso por 100 partes en peso—>""
de laAarcilla en bruto. E1 ééido mineral puede ser
clorhidrico, sulfﬁrico, fosfbérico, nitrico o mezclas de
los mismos. En lugar de los 4cidos minerales se pueden
emplear 4cidos orgénicos enérgicos tales como, por e jem~
vlo, dcidos tricloroacético, dicloroacético, tribromoacé
tico, trifloroacético, triyodoacético, diyodoacético,
bencenosulfénico, xilenodisuwlfdnico, eté.,

La relacibn ponderal del 4cido mineral, mezclas
de los mismos, o de cuslquiera de los citados 4cidos

enérgicos, referida a la base anhidra respecto a la arci-

. 1lla en bruto, puede variar desde 4 partes a 20 partes en

peso por 100 parfes en peso de la qrcilla brute. Lo mez-
cla de écidoé, referida a base anhidra, puede variar de

1 a 10 partes en peso de 4cido sulfirico y desde o2l
partes en peso de 4cido clorhidrico, de 4cido fosférico,
de fcido nitrico, ete., E1 dcido mineral o los &cidos or-
génicos enérgicos empleados por si mismos no deben estar
demesiado dilufdos. Bn otras palabras, la concentracidn
de tales écidos debe estar entre 40 y 95%. Los écidoé mi-
nerales anhidros, tales como el 4cido sulfrice al 100%,
pueden emplearse efectivamente pero no son taﬁ eficacég
como los 4cidos de menos concentracibn.

Una vez gque la mezcla 0 la suspensitén de la arci-
lla en bruto y el compuesto fenblico ha sido acidificada,
la mezcla 4cida resultante se agita y se calients a una
tempefatura quevaria desde la ambiente a 1902C. durante
un perfiocdo de tiempo que va desde %-hora kasta aproxima-

damente un miximo de 10 horas. E1 tiempo real necesario

para completar la activacidén dependeré de la naturaleza
-9 - ™ara 0
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o del cardcter del compuesto fendélico empleado en lai
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. megcla. Por ejemplo, si el compuesto fenélico es nonit-

fenol, la reaccidn de activacido com 4cido tienéilugar

a temperaturé aproxi@adaménte ambiente, ‘es decir, de unos

25e¢., con un periodc menor de tiempo de contacto.
Después de gque la arcilla en bruto ha sido acti-

vada con 4cido, es decir, ha sido convertida en un ca-

talizador, la alecohilacidn necesaria se lleva a cabo

de la manerm usual a une temperatura que varia desde
60 a 1909C., ya sea por adicién simultédnea de un hidro-

~carburo alqueno de 2 a 18 Atomos de carbono y cualquie-—

ra de los compuestos fendlicos con una pogicibn libre

© para sustitucién, ya sea una nezcla de los mismos.

En la citads operacibdn, el método de adicibén pue-
de alterarse carganco la mezcla-catalizadora en el fe-
nol o0 en el hidrocsrburo olefinico y afiaéiendo luego
el segundo componente a medida que prosigue la reacciép.
A la inversa, puede cargarse en la.mezcla catalizadora
el fenol o hidrocarburo olefinico, afiadiendo también
el segundo componente & una velocidad de adicidn contro-
lada.

Para que le presenté invento pueda comprenderse
mejor y mas especificamente,‘se haré référencia a los
siguientes ejemplos ilustrétivos. rodas las partes cita-
das estén en peso a menos que se diga otra cosa.

' Ejemplo —»I"

En un matraz de 2 litros y 3 bocas equipado con
agitador y termdémetro se cargaron 150 partes de una ben=

tonita Ne 49 de malla 200 (obtenida de Whittaker, Clark

and Daniels) y 500 partes de nonilfenol. 1a mezcla se

AN
R . N
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con agitacidn 34 partes de 4cido sulfﬁrico al 78%; Ia
mezcla se agitd durante 1 hora a la temperatura smbien-
te (25¢C.) y se usd inmediatamente para las siguientes

reagciones:

Alcohilacidn

Eh,ﬁn.matréz de 1 Iitro y’éuatro bocas equipado
con agitador, termbmetro y condensador de reflujo enfria-
do pof agua se cargaron 235 partes de fenol USP (2,51),
252 partes de noneno (2,0M) y 23 partes de la mezcla ca-
talizaaora del egemplo I.

Ta mezcla se calent$ a 909C. con.agltaclén duran-—
te un periodo de 3 horas. BI catalizador se separd por
filtracibén, 425 partes del fitrado se fraccionaron a 10
mm. de presidén a través de una columna de laboratorio de
Vigresux dando 17 platos teéricos para.obtener 365,2 par-
tes de nonilfenol, ademis del suministrado por la mezcla
éatalizadora, que destilaban dentro de la gama de 155¢C.
a 18leC. a 10 mm. y con un indice de refraccx6n ngs-de

1,5110. Rendimmento~ 95,545,
Polimerizaci6n

400 partes del catalizaﬂor del ejemplo T se filtra-
ron sobre un embudo de Buchner dando unas 140 partes de
torta de filtro. Ta torta se lavd luego con'3.porciones
de 200 partes Ge acetona para separar el nonilfenol. Ren=—
dimiento: 101 paries de catalizador seco.

En un matraz de 2 litros y 3 bocas provisto de agi-
tador, termémetro y condensador de reflujo enfriado por
agua seccargaron 400 partes de un dimero de isobutileno '
(octeno comercial) y 50 partes del catalizador seco. Ia

Fﬁ s < i
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mezcla se hizo refluir durante un perfodo de 6 hOTER Y

| £ el
Se

observaron 1los sigulentes cambios indicadores de polime-

rizacidn:
Viscosidad (eps.) - 0,8068 - 4,T%
Indice de yodo 246,8 167,
Indice de refraccién
(¥,25) 11,4088 1,4422

El componente principal de la mezcla se identificd

como tetrémero de isobutileno.
Ejemplo IT

En un matraz de 2 litros y 3 bocas equipado con
agitador, termémetro y condensador se cargaron 150 par—
tes de fiquagel (obtenida de Rarcid Div. de Mational Lead
Co.), 400 vartes de dodecilfenol, 27 partes de écidé sul
fOrico al’184%. y 15 partes de édcido clorhidrico concen-
trado. Ia mezcla se agité durante 1 hora & T0¢C. y se

u8d para las siguientes reacciones;

Llcohilacidn &

En un matraz de 1 litro y 4 bocas equipade con
agitadbr, termémetro y condensador enfriado por agua se
cargafon 117,5 p#rtes de fenol USP (1,25M) ¥y 16 partes
de mezcla catalizadora del ejemplo II. Dentro de esta
mezcla, a 50¢C., se incorporaron 168 partes de dodeceno
(1,01) durante un perfodo de 30 minutos. L2 mezcla se ]
calenté = 60 grados con agitacibn durante 4 horas. E1
filtrado se destild para dar dodecilfenocl con un indice
de refrécoi6n Ngs de 1,5070. Rendimiento: 79,0%.

- fleohilacién B

Se repitié la alcohilacibén A con la excepcibn de
que se filtraron 16 partés de la mezcla cpfa -€§d9F€“§a-
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ra dar unas 6 partes de torta de catalizador hﬁmedéf”rhe-
go se usb ésta con cantidades idénxicae de fenol y dodece
no como en la alcohilacibn L paraidar sustancialmente el
mismo rendimiento de 79%.
Ejemplo ITI

Bn un matraz de 5 litros y % bocas equipado con agi-~
tador, termbmetro y condensador se cargaron.io,o partes |
de bentonita Wolclay Ne 49 (obtenida de Whittaker, Clark.
& Daniels) ¥ 150 parfes-de fenol USP fundido (a unos 70
gradon). Mientras se mantenia la temperatura de TOeC. se
afiadieron con agitaéidn 3,0 partes de dcido sulffirico
al 784. La agitacién se continud durante 1 hora mientras
se mantenia la temperatura de 70 a 90¢C. Inmediatamente
después se afiadieron 1.730 partes de fenol (2¢M en total)
con agitacidén y manteniendo la temperatura a 90¢C. Luego,
durante un periodo de 1 hora se afiadieron a 90¢C. 2.016
paftes de noneno (16}1). 1.a temperatura se mantuvo a S0eC.
durante 4 horas mas. El producto bruto se £iltryé y se
destilé para dar nonilfenol. Rendimiento: 92,5%. |

Ejemplo IV
Se repitid el ejemplo IIY con la excepcién de que

las 150 partes de fenol y las 1.730 partes de fenol se .

-sustituyeron, respectivamente, por 150 y 2.010 partes

de ortocresol. Bl material bruto se filtr§ y se destilé
para dar nonicresol. Rendimiemtor 90,84. A
Ejemplo ¥
BEn un matraz de 1 litro y 4 bocas equipado con agi-
tador, termémetro.y condensador de reflujo enfriado por
agua se cargaron 252 partes de noneno (2,0M), 235 partes
de fenol USP (2;5M) ¥y 5 partes de un catalizador seco en

: =
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forma de polvo obtenido bajo la denominacidn K@FB AR WL

| girdler Catalysts, Chemetron Corp.

Ia meszcla se calenté a 90 grados y se mantuvo a
esta temperatura durante un perfiodo de 4 horas. Luego
ge filtré la mezcla y se destild para dar nonifenol
con un indice de refraccién NIZ)S de 1,5110 y ua {ndi-
ce de;hiﬁroxilo de 255. Rendimiento:; 31,0%.

Ejemplo VI

ge repitié el ejemplo V con la excepcidn de que
las 5 partes de catalizador seco KSF se sustituyeron
por 5 pértes del cafalizador seco del ejemplo I en el
apartado *polimerizacién™. Bl indice de refraccibén y
el indice de hidroxilo del nonifenol quedaron inalte-
rados. Rendimiento: 96,59{.

Ejemplo VII

En un matraz de 5 litros y 4 bocas equipado con
egitador,ternbmetro, embudo de goteo y condensador enw
friado por agua se cargaron 200 partes de 2-Naftol y
40 partes de bentonita de Wyoming. Ya mezcla se calen-
t6 con agitacién y se mantuvo 8 1309C. mientras se afia-
difan 9,2 partes de Acido suliflirico al 78%. Ia meszcla
ge agitd durante % hora a 130eC. Luego, se afiadieron
1.950 partes de 2-naftol fundido mientras la tempera-
tura se mantenia a2 1309¢. durante un periodo de 1 horsa.

Se afiadieron 1.750 parfes de noﬁeno a 130—14090.
Esta temperatura se. mantuvo durante 2 horas mes. la 4
mezcla se filtrd y el noneno y el 2-naftol que no ha~

bian reaccionado se eliminaron por destilacibén. El
producto de slcohilacién remanente fenia un indice de

. . 2
refraceidn X ? de 1,5785. Rendimiento; 92,14,
P o AR
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Bjemplo VIII

En wn matraz de 2 litros ¥y 4 bocas equipado ;;;””VMW
agitador, termémetro, embudo de goteo y condensador
refrigerado por agua, se cargaron 80 partes de fenol
USP, 50 partes de noneno, 8 partes de Aquagel (obteni--
da de Baroid Div, de Nacional Lead Co.) ¥y 1,7 vartes
de 4cido sulfdrico de 78%.

Ie mezcla se calentd a 80¢C. duramte 1 hora y .
luego se aﬁadieronlrépidamenté 200 partes de fenol USP
(5,0M) mientras la temperatura se mantenia a 80-90¢C.
Después de un veriodo de 1 hora, la temperatura se
aumentd y se mantuvo a 90-1009C. y luego se afiadieron
con agitacién 454 yartes de noneno (4,0 en total). La
temperatura se mantuvo 3“90-10090. durante un periodo
adiccional de 3 horas y la mezcle se filtré luego. El
filtrado se destild para dar nonilfenol con un indice
de refraccibn de K%? = 1,5110. Rendimiento: 93,6%.

Ejemplo IX
Se repiti el ejemplo VIII con la excepcidn de

- que 50 partes y 622 partes de dodeceno sustituyeron rég

pectivamente a las 50 y 454 partes de noneno. Rendimien
to: 89,24,
Ejemplo X
Se repitieron el ejémplo I y la operacién de Alcohi
lacibén A con la excepeidn de que 40 partes de feido tri-
cloroacético sustituyeron o las 34 partes de 4cido sulfl-
rico de T84%. Bl rendimiento quedé bAsicamente inalterado.

Ejemglo XTI

Se repitieron el ejemplo T y la Alcohilacibn 4 con

WLV
i

la excepcibn de que 40 partes de 4cido %Zfiégg%cg swsbi~
We .

-15 = .
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rendimiento quedd bisicemente inalterado.
Ejemplo XIT

Se repitieron el ejemplo I y le Alcohilacibn &
con la excepcidén de que 40 parte§ de 4cido clorhidri-
co sustituyeron a las 34 pertes de Acido sulfirico de
f8$. Bl rendimiento fué aproximadamente el mismo

Los catalizadores activados por 4cido, que con-
tienen el compuesto fendlico, preparados de acuerdo con
el presente:invento, son particularmente adaptables pa-
ra :eacciones de alcohilacién continuag empleando como
récipiente de reaccibén un largo tubo con 2 tubos de
entrada menores, uno 8 la derecha y otro a la izquier-
da. la mezcla de-alcohilacién se dirige para que entre
en el'tubo deade el lzdo izguierdc. Ta mezcla consiste
en fenol fundido, néneno y mezcla catalizadora prepara-
da como se ha dicho, todes los cuales se introducen en
el recipiente simultaneamente y se mantienen a velocida—
des constantes por dispositivos de medicibn y sptrega
apropiados. E1 fiempo de permanencia para este sistema
particular es de %» hora, después del cual el prodéucto
salé por el lado derecho del recipiente de reaccidn y
es filtrado a través de 1 o mas filtros que pueden ser
mantenidos sin periodos de paro.

Como le reaccidn es exotérmica, puede usarse un
disrositivo permutador de calor, empleé&ndose el calor
cedido cerca del extremo de la izquierda del tubo de
reaccidn para mantener una temperatura uniforme en to-
da lm longitud del fubo y también para precalentar el

compuesto fendlico y el hidrocarburo alqueno, pariicu-

-1s- 28084 8
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larnente el primero.

de manera continua afin cuando ello neo es necesario
pruesto que puede conVeniehtémente producirse en peque—
flos lotes repetidos.

La destilacién puede realizafse de menera conti-
nua en la forma usual.

El hidroocarburo alqueno y el compuesto fendlico
recuperados se devuélven al lado izquierdo del tubo de
reseckbén y se utilizan de nuevo.

La relacibn de_rgactivos a mezéié catalizadora y
entre si es, por supnesto, ajustable, pero es del or-
den de 1,0 moles por peso de hidrocarburc algueno por
1,25 moles por peso de compuesto fenbdlico por 9,0 par-
tes por peso de mezcla catalizadora. E1 rendimiento que
puede obtenerse nunca baja dé 95%. empleando este pro-
cedimiento continuo.

1a presente solicitud que corresponde a la presen- -
tada en Batados Unidos de gmerica, con fecha 20 de Mar-
zo de 1962, bajo el Yo 181.195, se acoge a2 los benefi -
cios del artfculo 5@ del vigente Estatuto sobre Propie-

dad ITndustrial.

-NOTA -

Tos puntos de invencidn propia y nueva que se pre-

sentan para que sean objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE safios, son

Jos siguientes: .2 8@ ‘f! >@ g’
o Y I b' )
-17 - LY
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1.- Bl procedimiento de preparar un catalizador-~ et
de arcilla 4cida del tipo de silice-alfimina, que com-
prende tratar une mezcla de une srcille en bruto del
tipo de silice-alfimina y un compuesto fendlico que
tiene desde 6 hasta 25 4tomos de carbono y que estd
exento de sustituyentes bésicos en presencia de un
dcido mineral elegide de la clase consistente en hci-
dos minerales, &cido polihaloacétic&; 4cido benceno
sulfénice y 4cido xileno disulfénico a una ‘tempera-
tura que oscila desde la ambiente a 190eC.

2.~ Bl procediniento de preparar un catalizador
de aréilla 4cida del tipo de silice—alﬁminé, que com-
prende tratar unas mezcla de 100 paries en peso de
una arcilla en bruto del tipo de silice-allmina y de
100 a2 500 partes en peso de un compuesto fenbdlico que
tiene de 6 a 25 Stomos de carbono y estd exento de
gustituyentes bésicos en presencia de 4 a 20 partes
en peso de un Acido elegido de la clase que consiste
en 4cidos minerales, &cido polihalcacético, écidorben-
ceno sulfbénico y deido xileno disnlfénico a una tem-
peratura que fluctia desde la ambiente a 190eC.

3.~ Bl procediniento segin el punto 1, en el cual .
el compuesto fendlico es fenol.

4.~ Bl procedimiento seglin el punto 1, en él
cual el compuesto fendlico es nonil fenol.

5.~ Bl procedimiento Gel punto 1, en el cual
el compuesto fenbdlico es dodecil fenol.

f.= Bl procediniento del punto 1, en el cual eﬁi

compuesto fendlico es o-cresol. & @@ﬁ %

Te=~ E1 procedimiento del punto 1, en el cual el
‘ - 18 -
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compuesto fenblico es 2-naftol. : i

8.~ Bl procedimiento de preparar un catalizador

de arcilla écida.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

cede y para los Tines que se han especificado.

Ja presente Femoria consta de diecinueve hojas,-

escritas a maquina por una sola cara.

Madrid, “ 8 MAR. 1%3

2861 81

PPR.
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