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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ALFA-METILESTIRENO"
a favor de la firma franceéa PROGIL S.A., residente en PARIS

(82) (Francia), 77, Rue de Miromesnil.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento tiene por objeto un nuevo procedimiento
para la obtencidn de alfa-metilestireno puro a partir de
fracciones orgénicas ricas en dimetilfenilcarbinol, pero
sucias de impurezas.

Se- sabe que el dimetilfenilearbinol (que en lo que
sigue se designa como "DMPC") constituye un importante produc-
t0 intermediario que se obtiene en estado bruto cuando se
fabrican fenol y acetona por escisidn del hidroperdxido de

cumeno o también cuando se epoxida olefina o alcohol alilico

10, valiéndose de dicho hidroperdéxido. Este IMPC es por 1o
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general un producte bastente impuro, conteminado principal-
mente por cumeno, acetofenona, bencenoé butilicos, fenol
y vestigios de productos orgénicos pesados.

Se ha preconizado ya efectuar la deshidratacidn
del IMPC para convertirlo en alfe-metilestireno (que se
designa a continuecidn como "alfa-Mes"),. ya sea en fase

1fquida y en presennia de catalizadores (como H,S0,,
bisulfato alcalino o dcido carboxilico no voldtil), ya sea
en fase vaporosa y en presencia o ausencia de catalizadores
(por ejemplo, grénulos de dxidos metdlicos como Tioz, etcs) .
Sin embargo; estas téenicas no permiten obtener un alfa-Mes
de pureza igual a 1o menos al 99% .cuando el DMPC contiene
nds de 1% de impurezas tales como las enumeradas antes. En
gfecto, estas Ultimas vuelven a encontrarse en el metilesti-
reno, que entonces ya no es apto para su empleo cldsico en
la homopolimerizacidn y la copolimerizacidn.

Ahora se ha descubierto y puesto a punto un pro-
cedimiento que permite transformar facilmente y de modo
directo, en fase liquida, un DMPC impuro tal como el descri--

to antes en alfa-Mes de pureza superior al 99,5%.

En su forma mds general, el procedimiento de
este invento consiste en eféctuar una destilacién en vacio

de la fraccidn bruta del IMBC, para eliminar las impurezas

ligeras, de punto de ebullicidn inferior al de la acetofeno-

na, y luego deshidratar en fase liquida y en presencia de
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catalizadores de tipo conocido la fraccidn de cola de la
operacidn anterior, con destilacidn simulténea de agua y
de alfa-Mes, el cual luego, eventualmente, se somete a un
desfenolamiento por lavado con un hidrdxido alcalino,

La operacidn inicial de destilacidn puede reali-
zarse en una columna del tipo cldsico que contiene a lo
menos el equivalente &e 10 placas tedricas y trabaja bajo
presidn reducida, comprendida generalmente entre 50 y 120 mm
de Hg, con un caudal de reflujo comprendido con ventaja
entre 5 y 15.. Procediendo en estas condiciones es fdcil
separar en forma de cabeza de destilacidn las impurezas
ligeras, tales como el cumeno y los bencenos butilicos, y
se recupera en la cola el DMPC mezclado con la acetofenona,
el fenol y los vestigios de productos pesados..

En la segunda etapa del procedimiento de este
invento, se trata la cola de destilacidn obtenida antes con
un catalizador de deshidratacidn, como,.por ejemplo, una
solucidn acuosa 6oncentrada de sulfato 4¢ido de sodio en una
cantidad correspondiente, de preferencia, al 0,1 a 5 por

1000 (respecto al peso de la alimentacidn global) de NaHSO

.
La operacidn se realiza a la presidén atmosférica, en un
reactor agitado en el que se mantiene la temperatura entre
180 y 230¢c,.

Segin una caracteristica del procedimiento, el

reactor de deshidratacidn estd coronado por una columna de
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1lo menos ¥y en la cual se realiza la separacibn del agua
el alfa-Mes (en cabeza) aparte de la acetofenona y los

productos pesados (fraccién de cola), ILa separacibn simul-

tdnea de la acetofenona como fraceidn de cola en el curso de
la deshidratacién constituye uma originalidad de la técnica

de este invento. Ta temperatura de.cabeza de la columng

ge rogula de prefgrencia ontre 140 y 160¢C y se mantiene un
caudal de roflujo, valiéndose de la fase orgénica suporior,

igual a 2 a lo menos. Procodiendo en estas condiciones;

la deshidratacibén del DMPC es pridcticamente instantdnca -
totals EL rendimionto en alfa~les que se obtiene en cabuza
o8 superior al 95% y la formacién de polimeros del alfa~iios
es inferior al 0;5”.

El alfa-Mes obtenido en cabeza de la segunda colum=- -
na de destilacibén se separa del agua por simple decantacién.
Sogﬁn‘el origen del DMPC bruto que se utiliza como materia
prima, es posible que el alfa-Mes obtenido contenga pequoiias
cantidades de fenol, En este caso; se las eoxtrae clmodaiien—
te efectuando un lavado alcalino del alfa~lles por medio de
una solucién acuosa de hidréxido alcalino, Cuando se
efectua un desfenolamiento asi, resulta por lo general
necesario desembarazar el alfa—Mes; obtenido de loc vesii~
glos de agué quo cbntiene en suspensidn.. Esta opera-
cién puede cfectuarse en un sencillo dispositivo do coales—

concia,
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Ia nueva técnica segin este invento puede apli-
carse ventajosamente a operaciones en continuo. El alfa-
-metilestireno obtenido, que presenta gran pureza (alrededor
del 99,9%), puede utilizarse para la fabricacidn de homopolf-

5. meros y copolimeros, o también se la puede hidrogenar para
convertirlo en cumeno destinado a la fabricacidn de hidro-
peréxido de cumeno puro.

El ejemplo gue sigue ilustra, con ayuda del esque-
ma representado en la figura 1 adjunta, una modalidad de

puesta en prdctica del procedimiento que aqui se ha descrito.
10. EJENPLO

Se alimento a razén de 200 kg/hora, por el con-
ducto 1, una columna de destilacidn A de 15 placas que
actuaba bajo 70 mm de Hg, a la temperatura de cola de
1302C aproximadamente y con un caudal de reflujo de-lo apro-
15 ximadamente, por medio de un dimetilfenilearbinol bruto
procedente de un sistema de epoxidacidn de olefina y con la

composicidn ponderal siguiente (en %):

hidrocarbvuros ligeros 0,2
cumeno 6,8
bencenos butilicos 0,2
20, alfa-metilestireno . 0,5
acetofenona 2,9

MEC 87,2
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fenol 0,3

productos pesados 1,9.

La cabeza de destilacidn, representada fundamental-
mente por el cumeno y los bencenos buﬁilicos, se eliminaba
por el conducto 2, mientras que por el pie, en 3, se extraia
la composicién siguiente>, constitutiva del 90% aproximadamen-’

te, en peso, de la carga inicials

" alfa-Mes 0,7
écetofenona 3,2
DMPC 93,7
fenol 0,3
productos pesados 2,1.

Esta cargse se enviaba luege en continuo, a razén
de 180 kg/hore, al reactor de deéhidratacién B, cargado
con una cola de acetofenona y que recibia simultdneamente,
por el conducto 4, una solucidén acuosa al 40% de NaHSO4,

a razdn de 0,3 kg de sal por tonelada de DMPC bruto desca—
bezado. El reactor, provisto de agitador y mantenido a 1a

temperatire de 2002C, estaba coronado por una columna de

" destilacién €, dotada de 10 ﬁiacas ¥y que actuaba a la

presidn atmosférica, con una temperatura de cabeza de
151-152¢C'y con un ceudal de reflujo de 2, obtenido por
medio de la fase orgénica._ '

Al pie del reactor hervidor B se extraia, por

el conducto 5, la acetofenona y los productos pesados.
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mientras que on la ocabeza de la columna, por 6, Se reou~
peraba una mezela de alfa-Mes y agua de deshidratacién,

que se enviaba al decantador D. _

Il alfa-Mes recuperado en forme de fase superior,
del que uma pequefia fraccidn sc reciclizaba por 7 a la
columna C a titulo de reflujo, se obtuvo con un rendimicn-
to del 98%, carecia de acetofenona y de dimeros de alfa~
~Mes y contenfa 0,18% de fenol,

Para obtener un producto rigurcsamente puro, Se
envié el alfa~Mes por el conducto 8 a un depbsito de desfeno-
lamiento B en el que circulaba por la canalizacién 9 una
alimentacién de NaOH en solucibdn acuosa al 104, Ia fase
superior de E se enviaba luego por 10 a un coalescedor F,
en el que so procedfa a separar las finas gotitas de agua
que pudieran haber quedado suspendidas.

Actuande en continuwo en las condiciones indicadas
antes, se obtuvieron 166 Kg/hora de un alfa~metilestireno
cuya pureza, detorminada por andlisis oromatogréfico; fue

de 99,85%,
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Descrito el objeto del presente invento, se decla-
ren nuevas y de propia invencidn las siguientes reivindica-
ciones con prioridad de la solicitud de patente francesa

ne PV 69/02 590 del 28 de Enero de-1969,

1. Procedimiento para la obtencidn de alfa-metiles-
tireno de pureza superior al 99,5% a partir de dimetilfenil-
carbinol bruto contaminado por impurezas tales como, princi- =
palmente, cumeno, bencenos butilicos, scetofenona, fenol y
productos orgdnicos pesados, caracterizado por efectuars:
una destilacidén en vacio de la materiam bruta que se haya de
tratar y por someter la fraccidn de cola obtenida, rice en
dimetilfenilcarbinol u acetofenona, a una deshidratacidn
en fase liquida, en presencia de catalizadores no voldtiles
de tipo donocido’ separando en ella por destilacidn una
fraccién de cola constituida nor acetofenona y productos
pesados ¥y una fraccidn de cabeza constituida por una mezela
de sgua y alfa-metilestireno, mezcla esta dltima que luego
se somete a decantacidn y el alfa-metilestireno que asi se
obtiene puede ser desembarazado de los eventuales vestigios
de fenol por tratamiento con une solucidn acuosoalcaline

segin los procedimientos conocidos,

2., Procedimiento segin la reivindicacidn 1, cirac- .

terizado en que la primera destilzcidn se realiza bajo
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presibén de 50 a 120 mm de Hg y con un caudal de reflujo
comprendido preferentemente ecntre 5 y 15.

3.~ Procedimiento segfn lasgs reivindicaciones 1
¥ 2, caracterizado por efectuarse la deshidratacibn a
%emperatura de 180 a 2302C y en presencia de una solucién
acuosa que contiene 0,1 a 5 por 1000 (respecto al peso
de la alimentacibn total) de N&HSO4; en un reactor agita-
do y coromnado por una columna de destilacibén que actia
a la presién atmosférica; con temperatura de cabeza de
140 a 1602C y con un caudal de reflujo igual a-2; a lo
menos, del alfa-metilestireno que sale de la capa superior
de decantacibn.

4.~ Procedimiento para la obtencibn de alfa~metiles—
tireno.

N
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