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Esta invencidn se refiere a un procedimien:

“to para la preparacidn de compuestos arométicos alcohilam’

"dos y, mds particulamente, a un procedimiento para la —

tos &cidos cristalinos como catalizadores para la reac— -

cidn de compuestos erométicos con agentes de alcohilaw =

proparacién de isopropilbencenos La invencidn se refiere
también a un aparato spropiado para la preparacidn de cox_l;j

puestos aromélicos aleohiladoss

Bs conocido el ampleo de almninio-silica;-}

ciéne En la bibliogratia se describen experimentos en we!
t

' los cuales se aplicen estos catalizadores muy activos en;

{
~un reactor de lecho fijoe. Sin embargo, el empleo de un =

' Lecho fijo da lugar a un prollema. En efecto, el cabalimi

|
zador utilizado en tales lechos fijos presenta una acusa~:
t

da pérdida de activided al cabo de un perfodo de tiempo -i

t
]

de utilizacidn relativamente corto. EL catalizador ago--—

tado debe ser reemplazado entonces por cataelizador freg-—-

coy 0 81 ello no es posible en absoluto, debe ser regene-:

rafos Bstos reemplazamientos o frecuentes regeneraciones%
hacen que resulte relativemente costoso el procedimiento i‘
descrito. Se conocen algunas medidas que prolongan esta
vida del catalizador relativamente corta. TUna medida eo_r;%
giste en emplear proporciones importantes de diluyentes -

!
inertes, para el compuesto aronético que ha de alcohilar=:

" ge y/o para el agente de slcohilacién. Una desventaja def
i

tales medidas es que se requieren reactores de lecho fijo.

'proporcionalmen'ba mayores y que, usualmente, estos clill.us----l

|
yentes han de eliminarse de la mezcla de reaccidn. ’

!

En la alcohilacidn catalitica se formg = ~

usualmente una mezcla de compuestos arométicos alcohilaw.
i

H
i

i
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dose
co alcohilado que se desea, sino también compuestos que -
contienen mis grupos aleohilo por nficleo aromdtico (los
denominados aromdticos super-alcohilados) que el compues
to deseados Ofro problema surge del hecho de que estos =
arométicos super-alcohilados estén nommalmente presentes
en una concentracidn mayor que la de la distribucidn del
equilibrio termodinémico de los arométicos en esta mege
cla a la temperatura de slcohilacidn reinante. Se sabe =
tembidn que los aromiticos super-alcohilados pueden con—
vertirse en el compuesto aromético alcohilado que se de-~
sea haciéndolos reaccionar con el compuesto aromitico al-f
cohilable de partida. ILa #ltima reaccién se denomina de
transalcohilacidn. .

Un ejemplo es la preparacién dé monoisopro
pilbencenos Haciendo reaccionar benceno y propileno, no
86lo se forma monoisopropilbenceno, sino también poliisc-

propilbencenos teles como dilsopropilbencenos, triisopro-

. pilbencenos y tetraisopropilbencenos. Pogteriormente, en-

la trenseleohilacidn, una parte de los aromdticos sUpere

* alcohilados Altimos se hacen reaccionar con benceno, £Or=

mando més cantidad de monoisopropilbencence

Otro ejemplo es la preparacidn de dietil--
bencenoge Se utilizan como material de partida benceno =
y/o etilbenceno, y se convierten, parcislmente en dietile

bencenos y parcialmente en otros polietilbencenos. ILos =-

. dltimos etilbencenos se someten luego a transelcohilacidn

" con benceno ¥ monoetilbenceno para formar dietilbence- =

Nnode

Se ha propuesto ya anteriormente reducir -
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 de las altas relaciones molares dichas, si bien se consi-

 gue, no obstante, précticamente la distribucidn del equi-

- la formacidn de arométicos superslcohilados alimentado el

aromdtico de partida al catalizador en un gran exceso eng

moles con respecto a la olefina, por ejemplo en una rela-:

cidn molar comprendida entre 5:1 y 10:le Una desventaja
de este método es que solamente puede alcohilarse una POm

t
|

quefia parte del aromitico de partide llevado al catalizom

dor, por lo que tienen que destilarse grandes cantidades

4

del aromdtico de partida para obbtener el aromdtico alcoh_i_._i_
~lado deseados Bsta destilacidn exige mucho calors. Por -
. otra parte, se requieren reactores proporcionalmente may_g’

|
" res cuando se utilizen dichas altas relaciones molares.

|
BEs un objeto de la presente invencidn pro—i
porcionar un procedimiento que no presente las desventaewe,

t
jas indlicadas arriba de un procedimiento de lecho fijo y !

i
i
!

librio %emodinémico de los arométicos alcohiladose ;

La invencidn, de acuerdo con esto, se re--'
flere a un procedimiento para la preparaoién de compuea-f
tos aromdticos alcohilados, procedimiento que comprende -‘
hacer que un compuesto aromético capaz de experimentar lef
alcohilacién con dos grupos alcohilo por molécula como m;ﬁ

nimo reaccione en una primera zona con un agente de alco-

 hilacidn en presencia de un catalizador de alcohilacidn =

i

' constituido por un alumino-silicato cristalino 4cido, man

i
_ tenidndose dicho catalizador el menos parcislmente disper

i

sado en una fase liquida que se mantiene a suvez en un =

|
movimiento turbulento, retirar la fase 1iquida de la pri-

mera zona y poner en contacto al menos una parte de la fa

se retirada, en una segunda zona, con un catalizador consg

1
]
|



tituddo por un alumino-silicato cristalino dcido no=-dige-

persado, manteniéndose la segunda zona précticamente exen

‘: ta de agente de alcohilacidén y de catalizador de alcohila

| cién procedente de 1a primera zonas

5 En el procedimiento de acuerdo con la pre=--
sente invencidn, las ventajas dela aleohilacidn con ayuda

de un catalizador digpersado se combinan con las venta~ =

jas de la transalcohilacidn con eyuda de un catalizador -

de lecho £ijoe.

10 | En el procedimiento de acuerdo con la pre-

sente invencidn, la fase liquida de la primera zona debe
! mantenerse en movimiento 'turbulen'l:d, de tal manera que el
ap'bivisimo catelizador presente en esta zona se mantenga
dispersado y la composicidn de la fase 1{quida se mantenw

15 ga précticamente homogénea. En estas c'c'mdicio'nes, la to~
. telidad de cuglquier agente de alcohilacidn que se intro-
duzea en la primera zona ge consume de manera re’.pida \ e
précticamente completa en la reacciones de alcohilacidne=

' La fase 1{quida presente en la primera zona tiens una con

20 centracidn muy baja en agente de glcohilacibn y estos agen
tes no tienen oportunidad de entrar en reacciones secun—-
. darias, tales como formacidn de polf{meros. Los cataliza~
- dores utilizados en el procedimiento de la presente inwe-

fvencién, por consiguiente, poseen una vida 4til relative~

25 ‘mente larga.
| El efecto favorable arriba descrito de una
i .
i larga vida del catalizador puede conseguirse atn cuando ~

el compuesto aromdtico alcohilable se utilice en una re--

' 1acidén molar relativemente baja con respecto al agente de

30 f alcohilacidne Estas relacionecs molares relativemente ba-

1-7-69
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. jas tienen como caracterfstica atractiva el que séLo se =
: tienen que separar por destilacidn, cantidades relativae—

- mente pequefias de compuesto aromético alcohilable PAYE ==

i

i

{
3
H

" obtener el compuesto aromético alcohilado que se deseae -

Por otra parte, la alcohilacidn puede llevarse a cabo en

un reactor de tamafio relaetivamente pequefio. ‘
El 1{quido gue se retira de la primera zo-
{
na y que contiene mayox proporcién de aromdticos super-all

{
cohilados de la que corresponde a la distribucidn del = -

equilibrio termodinémico arriba indicaeda, se conduce a 1a§
!

: segunda zonz. Bl catalizador muy activo presente en la !

constitufda por compuestos arométicos super—alcohiladoge~

segunia zona promueve un rdpido establecimiento de dicha |
distrivucidn del equilibrio temodindmico, incluso si el
compuesto deseado no se retira del efluente extraido de -§
la primera zonae BEs to da por resultado la caracteristi-%
ca muy etractiva de que no es necesaria la geparacidn de
una parte o la totalidad del compuesto alcohilado deseadog

del Liquido extraido de la primera zona. -g
‘ {
Lo fase liquida extrafda de la primera zo-|

na puede enviarse parcialmente, perd preferiblemente en -.
su totalidad, a la segunda zona. t

El liquido retirado de la segunia zona pug:
de tratarse separdndolo en una primera fraceidn comstitul
da por compuesto aromético alcohilable que no ha reaccio—-i
nado, una segunda fraccidn constituida por el compuesto -.

aromético slcohilado que se deseas, y una tercera fiaccid

 El compuesto gue no ha reaccionado se puede utilizar pa:--1

. ra cualquier propdsito deseado, pero es conveniente b=

' lizarlo de nuevo en el procedimiento recirculando la pri-{

!

h
'
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i

|

mera fraceién a la primera zona. Los compuestos s¥Per-al

cohilados se pueden utilizar también para cualquier PrOwe

| pdeito adecuados Se ha encontrado, no obstante, que pue-

! den convertirse fécilmente en el compuesto aromébico alco

;‘ hilado que se desea en la segunda zona. Por consiguiente,

la tercera fraccidén se recircula preferentemente a la se
gunde zZonae .

La separacidn delliquido extrafdo de la —-
segunda zona puede leevarée 8 cabo con ayuda de cualquier
nétodo adecuadotal como destileeidn o cristalizacién frac
ecionada, pero, debido a su sencillez, se realize preferi-
blemente por medio de la destilacidn.

Loz alumino-gilicatos crigtalinos Acidos =

| que pueden emplearse preferiblemente tienen un teamafio de

~ poro unifomme, de 6 unidades fngstron como minimos Pue==

- Gen ser natursles o sintéticos. Bjemplos de alumino-sili

catos que existen en la naturaleza son gmelinita, dachiar
dita, faujesita, heulandita y mordenita. Particularmen--—
te, son muy adecusdas las zeolitas sintéticas cristalinas

para uso como catalizadores en el presente procedimiento

| debido a su elevada aotividad y facilidad de regenersm =

cidne Son conocidas las zeolitas cristalinas y su compo-

gicidn, estructure y sintesis han sido extensamente dog=-

' critas en la bibliograffa. Zeolitas adecuasdas son la 260

~ lite omega, la zeolita I y la zeolita Y. Se prefiere la‘

fenjasita sintética, en particuler la zeolita ¥, que tie-

. ne la ventaja de una vida muy largae

Los catelizadores sintéticos se pueden = -

© preparar de cualquier manera adecuada. Como mabterisles =~

de partida pueden utilizarse zeolitas de alimina~s{lice -
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" que tenga el contenido bajo deseado en metales alcalinos :

i

_mente iones de metales alcalinos y/o slcelino~térreos. =

Para obbener catalizadores activos, estables y selectivos,
es nocesario reemplazar estos iones metdlicos al menos -:
parcialment e; ¥y con preferencia de un modo précticamente '
total, por iones hidrdgenocs Los catalizadores vd:i.lizaao:ati
preferiblemente contienen menos de 1,0 % en peso, ¥ en --
particular menos de 0,1 % en peso, de metales alcalinos -
ras glcalino=-térreos. Las zeolitas de alimina~s{lice en -

1

forma hidrégeno pueden prepararge tratando uwn material —

zeolitico con una solucidn acuosa de un dcido o de un com
’ 1

" puesto de smonio. Fuede ger deseable repetlir este trat'a-{

niento unas cuentas veces a fin de obtener un ca‘calizadon:
mds alcalino-térreos. Después del intercembio de los io-
nes metdlicos en el materiel sintético, dicho material --
ge lava con agua, 86 geca y, 8i ge desea, 8o calcina.

" Pueden wiilizaerse tembién catalizadores —-
que contienen altmine-s{lice cristalina en combinacidn --
como en une matriz -- con elimina-s{lice amorfa. El ca-—
talizador puede contener también promotores metdlicos o -
iones estabilizadores de la estructura. |

La alcohilaciln y la transelcohilacidn == ;
pueden llevarse a cabo con ‘tipos diferentes de almino-s_j_.z

licatos cristalinos dcidose Pueden efectuarse también —-

con el mismo tipo de estos catalizadores. For ejemplo, -

!
la slcohilacidn puede efectuarse con mordenita y la tran_s_'

alcohilacién con zeolita Yo O bien, se puede wtilizar co

_ mo catalizador de alcohilacidn zeolita Y, y como catalin-—

- zador de transalcohilacidn zeolita X. Se han obtenido ==

'
{
{
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resultados muy satisfactorios empleando la zeolita Y ‘A
to pare la &loohilacidn como para la transalcohilacidne
La alcohilacidn y la transalcohilacidn ==
pueden llevarse a cabo dentro de un amplio intervalo de -
velocidades egpaciales. ILia velocidad espacigl que haya ~
de utilizarse en cada caso Aespec:’.:t‘ico depende en gran pro
porcidn del catalizador utilizado y del aromético elcohi-
lado que haya de prepararse. Usuglmente, la fase 1{quida
se hace avanzar a lo largo de ambas zonas a unea velocidad
espaclal horaria del 1iquido comprendida en.el intervalo
que va de 1 a 25 litros de alimemtacidn por litro de ceta
lizador y por horas Se han obtenido rendimientos muy ele
vados de los compuestos aromdticos glcohilados que se do~
sean con velocidades espaciales comprendidas entre 5 y 20

litros de elimentacidn por litro de catelizador y por ho=

- ras Le fase 1{quida puede hacerse avanzar a lo largo de

: la dispersién en la primera zona y del lecho f£ijo en la -

segunda zona précticemente a la misma velocidad espaciel

horaria del 1{quidos Por consiguiente, la segunda zona -

. puede ser de un tamafio mucho menor gue la primera zona.

La alcohilacidn y le transalcohilacidn pue~

" den llevarse a cabo en un emplio intervalo de temperatiie-

rage Preferiblemente, la fase liquida se mantiene en om=
bas zonas a una temperatura comprendida en el intervelo -
de 1002 g 2008 C, y en particular en el intervalo de = =
150¢ o 1802 C. Es posible la aplicacidn de temperaturas
inferiores a 1002 C, pero en este. ceso la alcohilacién —-
trangcurre con lentitud, por lo que ha de utilizarse una-

velocidad espacial relativemente baja. En este cagoy —

tembidn tiene lugar trensalcohilacidne Bs también pogim-
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- mente exenta de agentes de alcohilacidn, dando que éstos :

" ble llevar a cabo el procedimiento a temperaturas superio
res a 2008 ¢, pero ello no es preferible, debido a le po-:
i

| gibilided de fomacidén de compuestos policiclicose 1

La solicltante de la presente patente ha -

- encontrado que la temperatura puede sger précticamen‘be la ’
- misma en lag dos zonas. Esbe hecho hace que sea innece--
|

saria la instalacidn de medios de calentamiento entre las

dos zonas. ?

La segunda zona debe mantenerse pra’.ctica-—-j
’ i

reducen severamente la actividad de transaelcohilacidn del

catalizador. La concentracidn del agente de slcohilacidn

_en lam segunda zona se mantendrd preferiblemente por deba~|

jo de 0,5 % en peso, calculado sobre la slimentacidn 'i:o---;
tal a esta zona. ‘

La segunda zona puede mantenerse préctica-i
nente exenta de agente de alcohilacidn por cwmlquier pro-:
cedimiento spropiado. For lo comin, en la primera zona -
se consume précticamente la totalidad del egente de alcow
nilacidn, por 1o que en este caso no Hiene que eliminarse
el agente de alcohilacidn del efluente extraido de la 3,31:_;!._‘j
mera zonsae ‘

El presente procedimiento puede llevarse =

- a cabo con uns gran variedad de compuestos aromaticos alw

‘ f
~ cohilablese. Puede utilizarse cualquier compuesto aromé,-—;

|

tico susceptible de ser alcohilado con al menos dos XV

4
 pos alcohilo por moléculaes Los compuestos arométicos ade

cuados incluyen aquéllos que tienen de seis a quince dto-

' mos de carbono por molétula como, por sjemplo, benceno, =

‘tolueno, los xilenos, los ebil-toluenos, ebtilbenceno, isg

-10 -



hilbencenoss Por otra parte, pueden utilizarse hidrocar

buros arométicos que tienen dos o més grupos arilo por mo

léculas Otro ejemplo de un material de partida adecuado

gon los arométicos que conbienen un anillo condensado, ==
por ejanplo el naftaleno y los mono= y poli=-alcohilnafta-

lenos, as{ como el entracencs Son preferibles los mono-=

arométicos, en particular benceno, tolueno, estilbenceno

e igopropilbencenos La alimentacidn aromdtica a la prime

.10 ra zona puede ser una especie aromética simple o una mez—

cla de dog o més hidrocarburos arométicos, o bien puede =

ser una mezcla de aramdticos y otros hidrocarburos, por -

ejemplo alcanos, tel como las mezclas que se encuentran =

en diverses corrientes de productos petrol{feross
15 . El procedimiento de acuerdo con la presen~
te invencidn puede llevarse a czbo con una gran diversim-
dad de agentes de alecohilacidn. Ejemplos de agentes de =
alcohilacidén epropiados son olefinas, haluros de alcohiw-
llo y alcoholes. ILas monoolefinas son logs agentes de alew
15 cohilacidn preferidos, en particular aquellas que tienen
;no més de seis &tomos de carbono por moldcula, por ] eilee
;plo etileno, propileno, l~buteno, 2=-butenc, isobuteno, =
‘penteno y hexenos. Se hen obtenido resultados muy saetis-
é:1‘.‘::7.01:oz:'i.o.'a=i con el propilenoe BEjemplos de otras monoolefi-
20 ;inas adecuadas son ciclopenteno, metilciclopenteno y ciclg

t

ihexeno. No es preciso que las olefinas sean puras, sino
? que pueden ser una mezcla de diferentes olefinas o de olg
finag y compuestos inertes, tales como alcanos, hidrégeno
y nitrdgenc. Xos goges de refineria, tales como los que

25 ‘ contienen propileno, son mabteriales de partida muy adecug

1-7-69 f - 11 -,
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para mantener el catalizador en dispersidn por la aocién?

. gidn. EL calor de reaccidn se elimina asi como calor - =
. de vaporizacidn del componente o componentes en ebulliw =

T e
¢ C1lONe

" ponentes en ebullicidn ocasionadas por su vaporizacidne =

"~ de conseguirse conectando un condensador de reflujo a la’

- Primera zonda.

El catelizedor dispersado puede man’cenersa;

~ en dispersién por cualquier procedimiento que resulte = -
i apropiado, Como la alcohilacidn ez wna reaccidn fuerte—-

mente exotérmice, puede hacerse uso del calor de reaccidn

]

de la ebullicidn de uno o mds componentes de la fase 1{—
i

quida en las condiciones reinantes de temperatura y pre—-—f

i
f

I}

|

El procedimiento de la presente invencidn

tem <o

puede llevarse a cabo sin compensar las pérdidas de conm==-
3

!

Es preferible, no obstante, que los vapores del componen-f
e
te o componentes en ebullicidn se retiren de la primera =

zong y se ofiada a dicha primera zZona una cantidad de di—--f
cho componenfe o componentes igual a la que se retira co-

i

mo vapores, para mentener el nivel del l:{quido en este e

zonee. Egto asegura wn aporte continuo de componentes en'
ebullicidén para eliminar el calor Ge reacciln. Se obtie—j
ne un método de operacidn muy sencillo si se condensgn —
los vapores extrafdos de la primerg zona y el condensado '

agi formado se hace volver a la primera zona. Esto PUEG=-
i

|
1
La situacidn en que se disponga la 8eglmda'.
zona con respecio & la primera zona puede elegirse a vo-»-
luntads Por ejemplo, tanto la primera zona como la segun

da pueden egtar localizedas en reachores independientes,=

- 12 )



' 3o las particulas de catalizador. De acuerdo con una rea

| 1izacidn preferida de la invencidn, la fase 1{quida se ==
' hace avanzar a lo largo de un reactor prdcticamente verti
5 cal constituido por dichas dos zonas, estendo situada la
’ segunda zona bgjo la primera zona, y estando presente un
s egpacio de gas encima de la primera zona. Una venta]a e
i de esta realizacidn es que la alcohilacidn se puede 1lle-~
var a cabo con un equipo muy sencillo, siendo suficiente

10  un golo reactore

En algunos casos puede ser deseable mante-
ner en dispersién el catslizador dispersado por la accidn

simulténea de un dispositivo de mezclados La accidn de =

este dispositivo da por resultado 1a agitacién de una mg
15 ~ yor centidad de cgbalizador, de tal maﬁéra gque g6 mantie=
“ne en dispersién una mayor proporcidn del catalizador pre
sente en la primera zonae. La primera zona contienc e ==

egte modo mds catalizador dispersado de lo que habria si=-

do posible por la solae accidn de ebullician. Para esta -

20 Tinalidad puede utilizarse cualquier dispogitivo de meZmm
- clado apropiado, por ejemplo una hélice. Se obtienen = =
?buenos resultados sl dicho dispositivo de mezclado come= =
prende uno o més tubos disefiados y dispuestos de tal mane
ra que la fase 1{quida pase de la primera zona &l inbe— =

25 | rior del tubo o tubos como resultado de la accidn de ebu-

1licidn del material de partida alimentado al interior del
‘tubo 0 tubos y en su camino hacia la primera zZona. BEsto
| da lugar a un mezclado del liquido presente en la prime--'
ra zona por un sistema de circulacidn de 1{quido formado

30 : en dicha zonae EL l{quido que entra en la primera zona -

1-7-69 ! -13 -
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ANt L L}
i .’if’.’n.){fﬁ"'.“

. puede pasar a través de egbe sistema de circulacidn cien—‘;

%o nfmero de veces, por ejemplo de 5 a 15 veces, antes def

enfrar en la segunda zona. Iia enbtrada de cada tubo se --‘

digpone de tal manera que el catalizador presente en la -

" segunda zona no puede entrar en el tuboe Esto puede 10w

!
. grarse separando la primera zona de la segunda, por efean—

‘ plo por medio de una parrilla. Con objeto de promover w-

el tubo o tubos se dispongen también de tal manera que la

" fase liquida que se origina en la primera zona arrastre -

t
1
t

i
!
wna enérgica ebullicién del 1iguido en el tubo o tubos, =

¥ por consiguiente la accidn de mezclado, y de aumenbar -

la cantidad de catalizador dispersado, es preferible que
|
!

ol catalizador no-dispersado presente en esta zona a lo -

largo del tubo o tubos. Da circulacidn resulta fa:voreci-i

da pembién ouando las partfoulas del catalizador son de =

forma esféricae :
' La cuestién de si la fase l{quida presente,

. |

en la primera zona hervird o no, depende principalmente ='

de la presidn que se mantenga en dicha zona, de la 'bempe-‘s

'
v
H

i
}

ratura del material de partida alimentado a la primera =
gona, de la relacidn molar entre el compuesto aromético =

slcohilable y el agente de alcohilacidn, y del compuesto”f

alcohilable y agente de alcohilacidn que se utilicen en =i

|
: particular. La presién puede ser inferior a la atmosféri!

ca, la atmosférica, o superior a ésta. 1

Segln otra reslizacidn preferida de la pre!
!
i

gente invencidn, el catalizador se mantiene en dispersién'

.por la accién de un dispositivo de mezclado dnicamentes =

.Ta presidn se mantieno entonces tal que la fase liquida -,

.no entre en ebullicidn. El dispositivo de mezclado mane-

- 14 -
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!
l
l

\ "l

. % i HH‘A
tiene la fase l{quida en movimiento turbulento, con lo -----=

! cugl ge obbtiene uma distribucidn uniforme del cataliza= ~

dore Se han obbtenido resultados satisfactorios con un me

mezclador de hélice, EL procedimiento puede llevarse a

| cabo adiabdticamente, de tal manera que no es necesario =

. aportar celor o retirarlo de la primera zona. En la ope-

racidn adiabdtica se utiliza el calor de reaceidn para ca

i lentar el material que entra en la primera zona a la tem~

: peratura de reaccidn deseadas Por ejemplo, pueden intro=-

|

. ducirse en la primera zona benceno y propileno a la el

ipera’cura ambiente. Alternativamente, o1 se degea puede,

“desde luego, retirarse clerta cantided de calor, 0 QPOI==

tarse, por oualquier medio apropiado para este propdsito,

por ejemplo por medio de un serpen’c:’.n de eni’riamiento 0~

'de calentamientos

La relacidn molar que se ubtilice en un ce-

so espec{fico depende del sgente de alcohilacidén que se -

utilice y del compuesto aromdtico que haya de alcohilar—-

1:ae, as{ como del n'mero de grupos alcohilo & introducir =

en el micleo aromdtico. Por ejemplo, cuando se comvierte
‘benceno en isopropilbenceno, se utilizan preferiblemen‘ﬁe
2,5 a 3,5 moles del compuesto aromético por mol de propi-
lenoe Por consiguiente, hay que destilar del liquido que
:sale de la segunda zona una cantidad de benceno mucho me-
snor que en los procedimientos en lo que se utilizan lag =
:altas relaciones molares arriba mencionadag, comprendidas
entre 531 y 10:1. Si se desea mantener en ebullicidn la
fase liquida, el limite superior de la relacidn molar es |

faquél por debajo del cual el 1liquido presente en la prime

i
;ra zona hierve, y por encima del cual este l:l'.quido ya no

hierve. Este Limite puede determinarse fécilmente en ca=-

l - 15 -
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_da caso especifico.

 quido, una salida de liquido, y une salida de vapor, y ==

sente en la segunda zong.

Tac It
A

'T‘\.‘i‘&'."; i
;l‘\ PR 4,
P LR/}
‘». uri ?\'n%? o

La invencidn se refiere asimismo a una apg

53

. !
- rato que comprende un reactor que poses mna entrada de 1_1_;

]
uno o més tubos de exbtremos abiertos situados en el inte-;

rior de dicho reactor con los extremos abiertos en libre
i

_ comunicacidn con el espacio del imberior de dicho reace-
tor, estando dispuesto uno de dichos extremos de cada tu—%
" bo de tal manera gue dicha entrada pueda descargar en di—-%
. cho extremo, y siendo adecuado dicho tubo o tubos para el'
- paso de una mezcla de 1iquido procedente de dicha en‘bradaz
: y particulas de catalizador que entran a trevés de dicho

"~ extremo para su descarga Por el otro extremo de Aicho !
. ]

tubo al espacio comprendido en el interior de dicho reac—
i

i
)

t0re
El tubo sirve para promover el mezclado —-

del liquido presente en la primera Zona. Preferiblemen—-;

te, el tubo y el reactor tienen un eje central comim. Cuan

do se encuentra en servicio, el tubo se halla preferi= = !
blemente en posicidn vertical, pero el eje Longitudingl =
del tubo puede fommar también un dngulo con la verticels |

i

EL reactor es preferiblemente cilindrico,

pero puede tembidn tener cualquier otra Lforma, .por ej em--i
plo, de conoes Tl cilindro tendrad a ser posible un extrei

|
mo ednico para contener ¢l catalizador no=-dispersado prem=

!

4

La invencidn se ilustra por medio de los -

dibujos esquemdticos que se acompafian, que muestran regm-

lizaciones preferidas del procedimiento de la invencidn.
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Por razones de sencillez, el equipo auxiliar, tal como ==

. pernos, tuercas, vilvulas, etce, N0 se representan en ge-

nerale

La figurs 1 muestra un reactor constitufdo
por las {os zonas.

La Figura 2 muestra un reactor que compren
de, edemds, un tubo.

La Figura 3 muestra un procedimiento para
la preparacidn de isopropilbenceno, en el cual el catali-
zador de la primera zZona se mantiene dispersado por la ac
cidn hirviente del 1{quidoe

La Tigura 4 muestra un procedimiento para
la preparacién de isopropilbenceno,_ en el cual el catalim
zador de la primera zona se mantlene dispersado por medio
de un agitadore. ’ '

Una fase 1{quida que contiene los componen

- tes que han de hacerse reaccionar, se inbtorduce a través

de una tuberfa 1 (véase Figura 1) en un reactor 2. EL —-

~ reactor comprende una zona I que contiene catalizador g

~ lido dispersado en el liquido, y una zona II que contiene

cetalizador sdlido no~dispersado. En ¢l caso que Se rewe

presenta, el liquido entra en la zona I por debajo del ni

vel del liquido (véase lf{nea de trazos 3) mantenido en -
esta zona, pero seria también posible introducir el 1{=-

quido por encima del nivele En la parte superior de la =
zona I hay una capa de gase Como resulbtado del calor de=

garrollado en el curso de la reaccidn exotémmica, el 1{-

 quido entra en ebullicidn y la turbulencia as{ ocasionada

' mentiene el catalizador én dispersidén. EL liquido que —

: sale de la zona I entra en la zona II constitufda por ce-



1~7-69

10

15

20

25

30

. talizador no-dispersado, y sale del reactor 2 por una so~|

- 1ida de liquido (no representada( y una tuberfa 4. En 914

'reflujo 6+ EL condensado as{ formado se hace volver al -

. {
‘medio de una parrilla 16. l

‘mos significados que los nimeros correspondicntes de la -

Figura 1. En el caso que se presenta, una tuber{a 1 que

A LA
.- KiJ” t
gﬁk’tﬁ! 7

+

caso representado, el reactor 2 es de forma cilinirics, ---l
y estd provisto de wna parte cdnica en su extremo infe= =

rior. Los vapores nroducidos por el liq_uido hirviente sa

len del reac*l;or" 2 por una salida de vapor (no representa=

|
|
da) y una tuberfa 5, y se condensan en un condensador de ‘
|
1

: reactor 2 por la tuberia 5 para mantener el nivel del 1lf=!

i
1

quido 3. Das zonas I y II estén separadas una de otra por

oo
Los mimeros de la Figura 2 tienen los mise |

‘sirve como entrada de l.:'.quido a través de la cual entrae -

el 1{quido en el reactor 2, se prolonga en el interior -—-
del reactor y descarga en un tubo ‘7. ElL extramo de la tu
beria 1 y la entrada 14 correspordiente a la tuberfa 7 es"
t4n disefiados y dispuestos de tal manera que el liquido -

de la zona I y el cabtalizador no-dispersado presente en -~

-t e—— e w3

la zona I fluyen hasta el interior del tubo como resulta-
do de la accidn hirviente del meterial de partida alimen=
tado al tubo y en su recorrido hacia la primera zona. EL

dltimo 1{quido y el catalizador se descargen por el extre

mo 15 en la zona I un poco por debajo del nivel 3 del 1{-
quido y fluyen hacia abajo, volviendo en parte al inte~ =

rior del tubo 7 y en parte al catalizador no~digporsado = :
presente en la zona I. Este sisteana de circulacidén del =
1dquido promucve ol mezclado del material presente en la

zona I. Los vapores salen del reactor 2 por la galida == -

- 18 =
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13, & el 1iquido sale de la zona IT por la salida 1%

Una fase lfquida constitufda por benceno -
y propileno se introduce por la tuberda 20 en el reactor
21 (véase Figura 3)« Este reactor constituye la zona I;
conteniendo catalizador de aluwmino=gilicato cristaling e
acfdico dispersado en el liquidos En el caso que se re-
presenta, el liquido entra en la zona I por debajo dcl ni

vel del l{quido (véase linea de trazos 22) que se mantig

ne en este reactor, si bien serfa tembién posible intro-

ducir el lfquido por encima de dicho nivel. ZEn la parte:
superlor de la zona I hay una cape de gas. Como resulto-
do del calor desarrollado en el curso de la reaccién; el
1{quido empieza a hervir y la turbulencia as{ ocasionada
mantiene €l catalizador en dispersién. Egto evita que ==

se produzcan elevaciones locales de la temperatura, y las

- reacciones secundarias resultantes de aquéllas. En el ==

© caso que se representa, el reactor 21 tiene forma ciline-

~drica y sstd provisto de un cono en su extremo inferior e

 Tios vapores producidos por el 1iquido en ebullicidn salen

del reactor 2L por el tubo 23, y se condensan en el con--

é densador de reflujo 24. EL condensado (benceno) asi for-

' mado se hace volver al reactor 21 por la tuberfa 23 a fin

de mantener el nivel del 1{quido 22.

El 1{quido que sale del reactor 21 cstd —
pricticamente exento de olefinas. Este l{quido se condu~
ce por la tuberia 25 al reactor 26 que constituye la zona
II v que estd cargado con un lecho fijo de partfculas de
un catelizador de alumino-silicato cristalino acidico. -
En el reactor 26 se consigue de una manera practicemente

completa la distribueidn del equilibrio termodindmico en—

-19 =
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na 30 contiene poliisopropilbencencs y una pequefia canti-

: dad de un residuvwo. DIsta fraccidn de fondos se extras de

. tercera columna de destilacidn 32, en la que se obtlens

tre benceno e isopropilbencencs. EL liquido se retira —-

. del reactor 26 por la tuberfa 27, y se lleva luego a una |

. columna de destilacidn 286« Ia fraccidn de fondos extra:’.—f

de de la columna 28 estd constitufda casi exclusivemente |
por isopropilbenceno y poliisopropilbencenocs, y se lleva,i
por medio de wna tuber{a 29, a una segunda columna de deg

tilacidn 30 De la columna 30 se obbiene una fracecidn de;

¢ cabezas que contiene isopropilbenceno, por la tuberfa = =

i 36

La fracciln de fondos extrafda de la colum

la colwmna 30 por la tuberfa 31, y se introduce en ung ==

una fraccidn de cabezas que contiene poliisopropilbence—-—z
nos, la cual se reciroula por la tuberfa 33 a la tuberfa
25 para su transalcohilacidn en el reactor 26. ‘

. La fraccidn de fondos se extrae de la co-i
lumna 32 por wna tuberfa 34 La fraccidn de cabezas b
tenida en la columna 28 contiene benceno y se recircula -f
por la tuberfa 35 a la tuberfa 20. i
Los n¥meros de la Figura 4 tienen el miemo
significado que los mimeros correspondientes de la Figura;
3+ En el caso que se representa, el reactor 21 estd pro=;

visto de un sgitador 37. El catelizador se mantiene en =

~ dispersidn por la accidn de este agitador. ;

i
El procedimiento de la imvencidn se ilus—

tra ulteriormente por medio de los ejemplos que siguen.

- 20 =
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EJEMPIO T

Etapa 1

Se wtilizd un reactor cil{mirico que tenfa
une longitud de 13 cm y un didmetro de 7 mn; ¥y que estaba
provisto de un condensador de reflujo conectado a la par-
te gsuperior del reactor, para la preparacidn de isopropil
benceno a partir de propileno y bencenoe Tl reactor se -~
cargd con 30 ml de zeolita gintética Y en Fforma hidrége—~
no, que contenia 0,024 % en peso de sodio y tenfa un tamg
fio de part{cula de 0,5 & 1,41 mm. BEste catalizador tenia
un temafio uniforme de poros, de T,4 unidades zngstrom.

Benceno y propileno, que tenfan una tempe-

" ratura de 140% Cy se alimentaron continuemente al reactor,

empleando una relacién molar de 3:1. ILa presidn en el —-

: reactor fud de 5 a 10 kg/cm2.

Por la accidn de la ebullicidn del 1{quiw-

do, se mantuvo el catsalizador en dispersidn. El color =-

' de reaccidn se elimind por evaporacidn de benceno; los -

vapores se condensaron conayuda del condensador de reflu

Joy y el condensado as{ formado se devolvid al reactor.
Se inicid un experimento para determinar -

la influencia de la temperatura sobre el rendimiento de =

isopropilbencenoe EL experimento comprendid cuatro perig_

: dos consecutivos, utilizéndose una velocidad espacial de

5 litros de alimentacidn totel por litro de catelizador -
¥y por hora, y en cada periodo consecutivo una temperatve—
re mayors En la Tebla I se presentan algunos datos relaw-

tivos a este experimento, as{ como los resultados del mis



MO

s Tabla I

%

Perio |Durscién del|Tempe | Contenido del efluente del reag
do ¥¥ |per{odo, ho-|ratura tor, % peso '

{
ras a partir **

del comienzo] 2C [ i
del experi-- igopro | di=-isopro [tri-isopropil
mento pilben | pilbence~ (bencenos yisu
ceno no periores

1
10

0-14 140 | 21,5 10,7 3,0
14-164 | 150 | 22,8 11,3 1,7 |
164314 |60 | 22,4 | 11,1 2,2
314-322 180 | 27,3 9,2 0,7
322-382 150 21,8 11,1 2,8 |

15

U W

20 Los resultados presentados muestran que una
elevacidn de temperatura desde 140¢ a 1602 C no eltera - =
fundementalmente la composicidn del efluente 'del reachore !

En cambio, un sumenio de la temperatura hasta 1802 C hace

que aumente ligeramente el contenido de igopropilbencenc.

25 A continuacidn, se inicid otro experimento

(per:(odo nimero 5) en el que se emplearon las mismas cone
diciones que en el perfodo mimero 2. Los resultados pre-

.sen’oados en la Tabla I indican que el catalizador era to=

e e — e——

dav{a activo el cabo de 382 horas de operacidne

30

1769 -22 -
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El catalizador era muy activo en las condi
ciones aplicades, consumiéndose en la alcohilacidn la tom
talidad del propileno alimentado al reactors. EL catalizg
dor se mantwvo estable durente toda la duracién de los ==
experimentos, ya que clerto nimero de andlisis realizados
durante cada perfodo indicaron que la composicidn del Lli~
quido permenecfa précticemente constante durente dicho ——
perfodo. EL 1{quido que salia del reactor estaba exento

de compuestos policiclicose

Etavpa 2

Parte de un reactor -cilindrico que tenfa -
una longitud de 10 can y un didmetro de 2 cm se cargd con

un lecho fijo de 30 ml. del mismo catalizador utilizado -

_en la etapa 1. Un liquido que tenfa la composicidn indi-~

 cada en la Tabla IT y que conten{a los efluentes del reac

. tor obtenidos en la etapa 1, se condujo continuemente a =

 una presién de 25 kg/cm? y a una velocidad espaciel hore—

e vt s s m

ria del 1dquido de 5 litros de alimenbtacidn por litro de

catalizador y por hora a través del lecho £1ijoe.
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Tabla IT

Compuesto Cont enido; % Dpeso 1
benceno 6742
isopropilbenceno 19,5
di-isopropilb énc eno 9,7
tri=isopropilbence= ’
nos 249
tetra~isopropilben= :
cenog 0,3
propano 044 {

:
i
t

" Bl experimento comprendid 4 perfodos conseouti-?
VoS, utilizdndose en los tres primeros perfodos "bempera,-%
turag diferentes. En la Table IIIse presentan algunos --i
detos relativos a este experimento, as{ como los resulbem

dos Gel mismo. . ‘
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7 7 :’
Tabla ITT SR

N ESIN
X \"

Perfo Duracidn del Tempe Contenido del efluente del reac
do XY perfodo, ho~ ratu~ tor, % peso ‘
reg & partir ra i

del comienzo $£C

del experim- . isopropil, di-isopropil +tri-isopro
mento benceno hencenos pllbenceom-
nosg y supe_
rio?es

1 24 150 36,8 494 0,5

2 T2 180 35,0 444 0,5

3 - 96 200 3345 441 09?

4 400 180 35,0 444 0,45

Log resultados presentados indican que el

efluente del reactor tiene précticamente la misma composi

" ¢idn en los cuatro periodos, convirtiéndose los poliiso~—

propilbencenos en igual proporeidn en isopropilbenceno -

j durente el curso de cada uno de los perdfodos.

W e W Gt e WENE G MR VMR W e G e Wwm R W sl

Una parte de un tubo cilindrico que tenia

i uma longitud de 20 em y un didmetro interior de 2 cm se -

. cargd con un lecho fijo de 30 ml del mismo catalizador ==

~utilizado en la etapa 1 arriba descritae

Una mezcla de benceno y propileno que te-—

nia una temperatura de 150¢ € se alimentd contimuemente -

- 25 -
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. T e '
DASUNL IR O
’ 13

aguas arriba a través del lecho fijo utilizando una rela-

i
| cién molar de 3:1, respectivamente, y una velocided espa~

+ i
- oigl horaria del liguido de 5 litros de 1iquido por litro

' de catalizador y por hora. l"c;; presidn en el reactor fud:

© de 26 atme abgolute. ;
[]

' que tenfa una temperatura de 1508 C. Esta bafio absorbid

. centro del lecho fué de 175% C.

- pentan algunos datos

EL tubo se sumergid en un bafio de aceite =
wna parte del celor de reaccidn. La temperatura en el =~
El 1{guido que salia del tubo se anslizé -}

dos veces, primero a las 14 horas, y despuds a las 21 ho-=

rag del comienzo del experimento, En la Tabla IV se pre-

Tabla IV

Contenido del 1{quido de saliéa, %
en moles, &l cabo dsg
'
14 horas 21 horas |
propileno 10,2 15,6 l
isopropilbenceno 27;5 5,0 i
bencenos super-al !
cohilados (princl . l
pelmente di-) 0,10 044
benceno la diferencia la diferenc?a
i
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cidn no debe llevarse a cabo en lecho £ijo.

EJEMPLO IT

Se llevaron a cabo dos experimentos ultoe-

riores en las mismas condiciones aplicadas en 108 periow—

mentos ge utilizd una velocidad espacial de 9, y en el — '

segundo experimento de 20 litros de alimentacién por 1lim-

tro de catalizador y por horas En la Tabla V se presen=—-

2;fcza.n algunos datos relativos a estos experimentos y los re

sultados de 108 mismose

i

cho més propileno no-convertido al cabo de 21 horas que -

!

te contiene apreciablement e menos isopropilbenceno y musw’

¢

catalizador ha perdido una gran parte de su actividad = =

" ll"ll![ [T}
,o e !'»&
‘ ] 3 "‘l

nym", ‘

Los datos presentados indican que el orluen

| al cabo de 14 horas de operacidéns Por consiguiente, el -1

al cabo de 21 horas de operacidn, por lo que la aloohila—n

dos 2 y 5 arriba mencionsdos de la etapa 1 del Ejemplo =

T, con la excepcidn de que en el primerc de estos experi-



Tabla V

Expers
Wz«

Duracidn del
experimento,
horas a parw
tir del. co==
jmienzo del -
perfodo nime

/ar
1 (Bjemplo I)

Velocidad
espacial
horaria =

Contenido del efiuente del

reactor,

peso ;

del 1{iqui
do, 1t/1%

isopro
pllben
ceno

nog

di~-isopro
pilbence~

tri-eiopro
pilbence-—
nos y supe

riOfes

10

382-394
394-400

20

21,9
20,5

10,2
8,8

2,4
2,8

15

Los resulitados presentados indican que in-i

i cluso a las velocidades egpaciales indicadas la composi-!

20

cidn del efluente del reactor permanecfe précticemente —

igual a la del efluente obtenido en los perfodos 2 y 5 de

la etapa 1 del Ejemplo I.

EJEMPLO TTIT

3
|
f
|

en las mismas condicliones indicadas para el experﬁnento

l
Se han realizado dos nuevos experimentos -t
]

descrito en el Ejemplo I, etapa 2 (periodo 2), con la ex=

cepcidn de que en el primero de los experimentos se util;gl

" 26 una velocidad espacial de 2 y en el segundo experimen{

_ to de 10 litros de alimentacidn por litro de catdlizador%

¥ por hora.

30

- 28 =

Los resultados se presentan en la Tabla VI

o~ - -
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Tgbla VI

| Experi| Velocidad Contenido del efluente del reactor, %
|mento | espacial en peso
1 Nime. | horaria =
del 1iqui :
do, 1t/1% isopropil | di-isopropil | tri-isopropil-
/hr benceno bencenos | bencenos y su~
periores
1 2 35,7 4,68 0,45 .
10 35,7 4497 0444

© 2 del experimento deserito en el Ejemplo I.

{

Los resultados presentados indican que la

distribucién de los isopropilbencencs es préacticamente —-

iguael a la obtenida en el perfodo mfmero 2 de la etapa —-

De ello se ~

. deduce que se ha alcanzado la distribucién del equili- =

" brio termodindmico del benceno y loe isopropilbencenocs en

log experimentos descritos en el Ejemplo I en este Ejecmwe

Ploe

Se utilizd un reactor cilf{ndrico, provige-

to de agitador, que ten{a un volumen de 250 ml, pera la -

preparacidn de cumeno a partir de propileno y bencenoe -

- 29 -
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" tenfa un temafio de part{cula de 0,5 a 1,41 mm. |

. 1a influencia de la temperatura sobre el rendimiento en =

. aromiticos alcohilados.
perfodos consecutivos, utilizéndose una velocidad e8pa= =

_ lizador y por hora.

. dos del miemo. i

i Bl reactor se cargd con 30 ml de zeolita sintética Y en -'

. forma hidrégeno, que contenia 0,024 % en peso de sodio ¥

{

Una mezcla de benceno Seco y propileno == !

' que tenfa una temperstura de 252 C se alimentd continua~-

mente 8l reactor empleando una relacidn molar de 3:l. La

presidn en el reactor fué de 25 kg/m?, y la velocidad de

" agitacidn, 300 rpm. |

Se comenzd un experimento para determinar

i
El experimento comprendid cuatro

~cial de 5 litros de alimentacién total por litro de cata=

]
i
En la Tabla VII se presentan algunos‘;
datos relativos a este experimento, as{ como los resulta-t

i

t
.

|
. Tabla VII ?
]
|

Perfo| Durgcidn-del |Tempe | Contenido del efluente del ]’rea_g
do N¥| perfodo, ho- |ratu~ tor, % peso ;
ras a partir ra :

dal comienzo i

del experi-- £C isopropil | di-isopro | tri= y te-

mento : benceno | pilbence- | tra-isopro

nos pilbence~-

nos

1 0~150 150 22,3 11,5 1,9
2 150-300 | -160 22,8 10,9 2,1
3 312-320 180 27,3 9,1 0,8
4 320-334 140 21,0 11,0 340,

&

i

1




TgﬂaVIImew.)

Per{o| Duracidn del {Tempe | Contenido del efluente del reag
do N¥) periodo, ho= jratuve tory % peso
5 ras a partir{ ra
‘ del comienzo
; del experi-=-| 2C isopropil | di=isopropil | tri- y te-
! mento benceno bencenos tra-isopro
| pilbence~—
: nos
|
w0 | 5 | 340400 J150 22,0 11,0 |28
‘ 300-312  [150 22,1 10,1 25 .
| 7 | 33340 [150 20,9 8,6 2,7
15

Los resultados presentados muestran que un
eumento de temperatura de 1402 C a 1602 C no sltera guge-
tancialmente la composicidn del efluente del reactore En
20  cambio, un aumento de temperatura hasta 1802 C hace que =~

 gumente ligeramente el contenido de isopropilbencenc.

Posteriomente, se inicid otro experimen—-
to (periodo nfmero 5) en el que se utilizaeron las memas -
condiciones que en el perfodo mimero 1. Los resultados =
25 | presentados en la Tabla VII indican que el catalizador —-
era todavia activo gl cabo de 400 horas de operacidn. A
! En otros dos exper'imen'tos llevados a cabo
después de los perfodos 2 y 4, se utilizd una velocidad -
espacial de 9 y 20 1t/1t/hr, respectivemente, empledndose

30 en ambog experimentos una temperatura de 1502 ¢ (periodos

1-‘%—69 -3l -
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. nmeros 6 y 7). Los resultados presemtados indican que ~i

la compoéicién del efluente del reactor era précticamente

" jgual a la obtenida en el perfodo nimero 5. ‘

El cetalizador era muy activo en las condy

 ciones splicadas, consumiéndose la totalidad del propile-;

. Bbapa 2

" nfa una longitud de 10 cm y un didmetro de 2 cm se cargd

no alimentado al reactor. EL 1{quido que gsalfa del reac—%
tor contenia menos de 1 % en peso de compuestos polic:[cl':_tj
cose

' Los resultados present ados reflejan que —-
los mismos son précticamente iguales a los presentados en

el Bjanplo I (etapa 1) y en el Ejemplo II.

i
Una parte de wun reactor cilindrico que te—!

4
!
f
:

~con un lecho fijo de 30 ml del mismo catalizador u‘biliza-i

i
8o en la etapa 1¢ Un Liguido que tenfa la composicidn in

dicada en la Tabla VIII y que contenfa los efluentes del

reactor obtenidos en la etapa 1, se hizo pagar continuge-

mente a una presidn de 25 kg/em® y a wna velocidad espa=

* clel horaria del liguido de 5 litros de elimentacidn por |

 1litro de catalizador y por hora, a través del lecho Pim =

: Joe

i

i
|
:;
i

C b e —
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Tabla VIIT *,

Compuesto Alimentacidén  Efluente

benceno, % en peso 67,0 :

isopropilbenceno, % .

en peso 19,2 34,8 |

{

di-isopropilbence~ . :
nos, % en peso 9,3 444

tri-igopropilbence . .

nog, % en peso 2,8 ) |
tetra=isopropilben 0,1

cenos, % en peso 0,2 )

A una tempergtura de 1802 C, el efluente

' d el Lecho fijo tenfa la composicién indicada en la colum

na de la dereche de la Tabla VIII. EL 1{quido era inco—
loro y conten{a menos de 1 % en peso de compuestos polici
clicos. ’

Los resultados presentados indican que los
mismos son practicamente iguales a los presentados en el

Ejemplo I (etapa 2) y en el Ejemplo III.
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Bsta solicitud que corresponde a la presen

§
_ tada en Gran Brebafia, el 9 de julio de 1+968, bajo el mi-

" mero 32.615/68 y 28 de octubre de 1+968, bajo el nimero -

i

' 504935/68, se acoge a los beneficios del artfculo 51 del

vigente Egtatubo sobre Propiedad Industrial.

et e -

- R EIVINDICACIONES =

e e g S e s o T oo B o e e s e 24 et et o - s e s e et s e
o o LT e Ko Yt G s i S el B Y S W W BN St S S A R Wl S B R G S

t
H

Los puntos de Invencidn propia y nueva, --f
|

- que se presentan para que sean objecto de esta solicitud -'

los siguientes:

!
. Ge compuestos aromiticos alcohilados, procedimiento que =

de Patente de Invencidn, en Espafia, por VEINTE afios, aeuml

1

|
t
{
i
!
le~ Un procedimiento para la preparacidn
]

R '
comprende hacer reaccionar un compuesto Varomé‘lu.co capaz -

de ger alcohilado &l menos con dos grupos alcohilo por --l

molécula, en una primera zona, con un agente de e.lcohila.-‘1

' cién, en pregencia de un catalizador de alcohilacidn congi

titufdo por un alwmino-silicato eristalino deido, man'l;e-f

. niéndose dicho catalizador al menos parcialmente dispersa

v S ¢ —————— et ————
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do en una fase l{quida manteniendo dicha fase en un movi-
miento turbulento, extraer la fage liqu.ida de la primera °
zonga y poner en conbtacto al menos una parte de la fagse ==
extrafda, en una segunda zona, con un catalizador congtim
! tufdo por alumino-silicato cristalino dcido no=Aispersame
do, manteniéndose la segunda zZons pricticamente exenta de
agente de alcohilacién y del catalizmador de alcchilacidn
procédentes de la primera zona. ’

2e= Un procedimiento como el reivindioca~
do en la reivindicacién 1, en el que la fase liquida ex—-—%
trafda de la primera zona se lleva en su totalidad a la =

:

segunda zZona. ' ;
)

3e= Un procedimiento como el reivindice=-'

do en las reivindicacionmes 1 & 2, en el cual el liquido -
extrafdo de la segunda zons se separa e;x una ﬁrimera fra.g?
. cién que comprende compuesto aromdtico alcohilable que no
he reaccionado, una segunda fraceidn que comprende el c:or_g_i
" puesto aromdtico alcohilado deseado y una tercera fraccién
' que comprende compuestos aromiticos super-alcohilados. |
_ 4o~ TUn procedimiento como el reivindica-
, do en la reivindieacidn 3, en el cual la primera fraccién
' se recircula a la primera zona.
: 5e~  Un procedimiento como el reivindica=
f do en las reivindicaciones 3 § 4, en el cual la tercera -
‘ fraccidn se recircula a la segunda zonae

6e= Un procedimiento como ¢l reivindice-
do en una cualquiera de las reivindicaciones 3 a 5, en —

i
|
|
!

‘el cual dicha separacidn se lleva a cabo con ayuda de des
i -

{ $ilacidne.

' Te= Un procedimiento como el reivindice.

- 35 =
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" zados son zeolitas sintéticage

do en una cualquiera de las reivindicaciones anteriores,-

do en una cualquiera de las reivindicaciones anteriores,=

en el cual los slumino-gilicatos cristalinos dcidos uwbilil

-

.

8e= TUn procedimiento como el reivindice-

i

- en el cual los’ alumino-gilicatos cristalinos dcidos £ i

. en el cual los alumino-gilicatos cristalinos dcidos ubiem=—
© gintética.

. cado en la reivindicacidn 9, en el cual la faujasita sine

t
- en el cual losz catalizadores utilizados contienen menos =
t

i en el ocnel los catalizadores utilizados contienen menos =

: de 0,1 % en peso de metales slcalinos més alcalino-té= =

" do en una cualquiera de las reivindicaclones anteriores,

_en el cual la fase 1f{quida se hace pasar a trevés de ame-

' bas zonas a una velocided espacial horaria del liquido =

nen un tamafio de poro uniforme de 6 unidades Zngstrom com.

| 1izados en ambas zonas estén constituidos por faujasita =|.

mo minimo.

9e~ Un procedimiento como el reivindicer

do en una cualqulera de las reivindicaclones anteriores,-

10~ Un procedimiento como el reivindiee.

!
tética utilizada es zeolita Y. |

1le~ Un procedimiento como el reivindiee

; ‘da i
cado en una cualquiera de las reivindicaciones anteriores,

i

i

de 1, 0% en peso de metales alecalinos més alealino=tée =

Ire0sse

1l2e= Un procedimiento como el reivindiee

cado en unae cualquiera de las reivindicaciones anbteriores,

| S

rreos.

13e~ TUn procedimiento como el reivindica

L PURPR

!
i
1
i
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comprendida en el intervalo que va desde 1 a 25 litros de

alimentacidn por litro de catalizador y por horse .
l4e= Un procedimiento como el reivindigé
do en una cualqulera de las reivindicaciones anterioresy~-
en el cual la fase liquide se hace pasar a través de et
bas zoras & una velocidad espacial horaria del liquido —
comprendida en el intervalo que va desde 5 a 20 litros -
de slimentacién por litro de catealizador y por horé.. ‘
15e= Un procedimiento como el reivindica=
do en una cualquiera de las reivindicaciones an'beriores;-
en el cual la fase liquida se mantiene en ambag zZonas a -
e temperatura comprendide entre 1002 y 2002 C.
1l6e= Un procedimiento como el reivindica-f
do en una cualquiera de las reivindicaciones anteriores,J
en el cual la fase li{quida se mantiene ‘en embas zonas a --
une temperatura comprendida entre 150¢ y 1802 C.

17~ TUn pfocedimiento como el reivindicg

- G0 en una cualgquiera de las reivindicaciones anteriores,—

., en el cual la fase 1ig_uida ge hace pasar a través de ame=

bas zonas préci:icamen‘be en las mismas comdiciones de + e
peratura y/o velocidad espaciel horaria del liquidoe

18~ Un procedimiento como el reivindica

" do en unae cualquiera de las reivindicaciones anteriores,-

en &l cusl se mantiene en la segundez zona una concentraé,
cién de agente de alcohilacién inferior a 0,5 % en peso.

19+~ Un procedimiento como el reivindica=-
do en una cualquiera de las reiviézdicaciones an'beriores,-;
en el cual el compuesto aromédtico alcohilable es bence- -

NOe

20e= Un procedimiento como el reivindica

-37 -



10

15

20

25

30

1-7-69

|

, do en una cualquiera de las reivindicaciones anteriores,-

f’ noolefina.

-
f en el cusl se utiliza como agente de glcohilacidn una mo—{
|

2le- Un procedimiento como el reivindics

. !
do en una cualquiera de las reivindicaciones ant eriores,-i

. en el cual se utiliza una monoolefine que no tiene més def

da es propilends

.+ en el cual dicho catalizador dispersado se mantiene en =
 dispersidn por la accidn de la ebullicidn de uno o még -

- componentes de la fase liquida en las condiciones reinane

do en la reivindicacidn 24, en el cual los vapores ex- = :

i
H

seis dtomos de carbono por moléecula.

22e= Un procedimiento como el reivindicae.
do en la reivindicacidn 21, en el cuel la olefina utiliza

23e~ Un procedimiento como el reivindica

do en una cualquiera de las reivindicaciones anteriores,-

tes de temperatura y presidn. o i

24+~ Un procedimiento cdmo el reiv:t.nxﬂ:!.cgf
do en la reivindicacidn 23, en el cusl se retiran vaporesi
del componente o componentes en ebullicidn de la primera '

zona y se afiade & la primera zona una cantidad de dicho -

+
L
1

componente o componentes igual a la retirada como vapor,-
t

a fin de mentener el nivel del liquido en esta zona. %

25e= Un procedimiento como el reivindica-f
i
i

. |
_ trafdos de la primera zona se condensan y el condensado -'

- as{ formado se recircula a la primera zona. i

!
26+~ TUn procedimiento como el reiv:.ndi-;

~ cado en una cualquiera de las reivindicaciones 23 a 25, =~

en el cual la fase liguida se hace pasar a lo largo de =-

" un reactor pricticamente vertical que comprende dichas --1

!

|
]
I

- 38 -
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dos zonas, estando dispuesta la segunda zona debajo de la
primera zona y existiendo una capa de gas encima de la —-

primera zong.

2’7-- Un procedimiento como el reivindica
do en una cualquiera de lasg reivindicaciones 23 a 26, en
el cuael dicho catalizador dispersado se mantiene en Qige
persidn por la accidn simulténea de un dispositivo de meg
cladoe
‘ 28e~ Un procedimiento como el reivindica
10 do en la reivindicacidn 27; en ol cual dicho dispositivo

de mezclado comprende uno o nds tubos disefiados y dispueg

tos de tel manera que la fase liquida fluye desde la pri=
mera zona hacis el interior del tubo o tubos como resul-~
tado de la accién hirviente del material de partida ali=

15 mentado &l tubo o tubos, ¥y en su cemino hacia'la pr:hnera'

| zZongae

29e~ Un procedimiento como el reivindica

do en la reivindicacidn 28, en el cual el tubo 0 tubos ==

se dispone(n) de tal manera que la fase liquida que proce

20 de de la primera zona arrastra el catalizador no-dispersg
do presente en esta zona a través del tuboe

30e= Un procedimiento como el reivindica

~ do en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 22, en -

el cual dicho catalizador dispersado se mantiene en Gigw=-

25 persidn por la aceidn de un dispositivo de mezclado ﬁnicg

i mentes )
3le= TUn procedimiento como el reivindica

do en la reivindicacién 30, en el cual como dispositivo -
. de mezclado se whilize un mezclador de hélice.

30 32+~ Un procedimiento como el reivindice



< - A

do en una cualquiera de las reivindicaciones 23 a 31, en §
el cual se introducen en la primera zons benceno y propi—?

i

leno a la temperatura ambiente. i

. o e

33.~ Un procedimiento como el reivindica- !

Ui

i do en una cualquiera de las reivindicaciones 23 a 32, en ;
ﬁ el cual ¢l benceno y el propileno se gplican en una rela»?
i cidn molar comprendida en el intervalo que va desde 2,5 -’

< . a 3,5,

i

'
3

c5 34.- Un procedimiento para la preparacién !
10 .. de compuestos ardmaticos alcohilados.

Tal y como se ha descrito en la liemoria
que antecede, revwresentado en los dibujos que se acompaﬁaﬁ

'Y para los fines que se han especificado.

Egta Iemoris consta de cuarenta hojas escri+
4

15 _tas a mdquina por una sola cara.

Madrid, 19FER 19T

P.A.

]
|
{
i

Alberto
Por Pouws,

17.2.71 IFG - 40 -

.
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