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La presante invención se refiere a un procedi­

miento para la preparación de una parafina normal sustituí 

da por arilo. Más particularmente, la presente invención 

se refiere a un perfeccionamiento en un procedimiento para 

5 la preparación de una parafina normal sustiufda por arilo, 

en el que una parafina normal es deshidrogenada utilizando 

un catalizador de deshidrogenacion, la mezcla resultante 

de parafina normal y monoolefina es alcohilada con una co­

rriente de un compuesto aromático monocíclico y una parafi^ 

10 na normal, recuperada del afluente de alcohilacion, y es 

reciclada a la reacción de deshidrogenacion.

Uno de los problemas principales en los centros 

da población en todo el mundo es la eliminacidn.de aguas 

residuales que contienen detergentes. Este problema de el¿ 

*5 minacidn es especialmente engorroso en el caso de detergen, 

tes que tienen una estructura de alcohilarilo en la parte 

nuclear da la molácula del detergente. Estos detergentes 

producen espumas estables en aguas duras o blandas, en tan 

grandes cantidades que la espuma obstruya las instalacio- 

20 ñas da tratamiento de las aguas residuales, y frecuentemen 

te surge en concentración suficiente para destruir las ba¿ 

terias necesarias para-una acción biológica suficiente en 

el tratamiento de las aguas residuales. Uno de los princi­

pales causantes de problemas de este tipo de detergente 

25 son los alcohilaril-sulfonatos, que, contrariamente a los
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jabonea de ácidos grasos, no precipitan cuando se mezclan 

con agua dura que contiene iones de calcio o de magnesio. 

Además, como estos compuestos son solo parcialmente biode- 

gradables, el detergente permanece en disolución y es con— 

5 ducido a través de la instalación de tratamiento de aguas, 

residuales en forma sustancialmante inalterada. Teniendo 

tendencia a formar espuma, especialmente cuando se mezclan 

con dispositivos aireadores y agitadores, grandes cantida­

des de este detergente son descargadas desde las instála­

lo ciones de digestión de aguas residuales a los ríos y co­

rrientes, en los que la presencia continuada del detergen­

te se pone de manifiesto por grandes bandas paralelas de 

espuma sobre la superficie de estas corrientes. Otros de­

tergentes de este tipo causantes de problemas son los alejo 

15 hil fenoles polioxialcohilados y las alcohilfenolpoliami- 

nas oxialcohiladas. Estos mismos detergentes sintéticos in 

tarfieren también con el proceso anaerobio de degradación 

de otros materiales, tales como la grasa, y de este modo 

aumenta más la contaminación causada por los efluentes, de 

20 instalaciones da tratamiento de aguas residuales que con­

tienen estos detergentes. Estas disoluciones diluidas de 

detergentes entran con frecuencia an las corrientes de 

agua subsuparficial que alimentan capas subterráneas de 

agua de las que muchas ciudades obtienen su suministro de 

25 agua, y los detergentes de alcohilarilo alcanzan las tomas
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de suministro da agua para uso domestico, para fábricas, 

hospitales y escuelas

Se ha establecido que la biodegradabilidad del 

producto detergente final está determinada por el compues- 

5 to de arilalcohilo que se usa en la preparación del deter­

gente. Más particularmente, se ha comprobado que estos de­

tergentes son más fácilmente degradadles por las bacterias 

de las aguas residuales si el sustituyante de alcohilo de 

cadena larga sobre el ntícleo aromático es da una configura 

10 oion sencilla de cadena recta. De hecho, el compuesto in­

termedio preferido, dssde el punto de vista de la biodegra 

debilidad, es una parafina normal sustiuida por arilo..Por 

consiguiente, se ha establecido un requerimiento sustancial 

para este tipo de hidrocarburo. Dado el hecho de que este 

13 tipo de hidrocarburo"se prepara usualmante por-una opera­

ción de alcohilacion, comunmente se denomina en lá tácnica 

Gomo especie de "producto de alcohilacion detergente" o ' 

"producto de alcohilacián lineal detergente"; por ejemplo 

alcohilbenceno lineal.

20 * El producto alcohilado lineal detergente puede

convertirse en una amplia variedad de detergentes, como es 

bien sabido por los expertos en la tácnica. Por ejemplo, 

el producto de alcohilacion detergente puede ser sulfonado 

y despuás neutralizado con una basa alcalina adecuada, tal 

25 como hidroxido de sodio, para formar un tipo de detergente
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de alcohilaril-sulfonato (anionico), que se usa ampliamen­

te para fines domésticos, comerciales e industriales. El pro, 

d'.;cto de alcohilacion detergente puede convertirse también 

en un tipo de detergente no ionico nitrando el producto de 

alcohilacion para formar un compuesto intermedio mononitra 

do en el ndclao, que por reducción produce la correspon­

diente alcohilarilamina. El radical amino se hace reaccio­

nar después con un óxido de alcohileno o una epiclorhidri. 

na de alcohileno para formar una alcohil-amina polioxialco 

hilada (que contiene desde 4 a aproximadamente 30 unidades 

de oxialcohileno) que es un detergente altamente efectivo. 

Otra clase importante de detergentes preparados a partir 

del producto de alcohilacion detergente son los derivados 

de fenol oxialcohilados en los que se prepara una base de 

alcohilfenol por alcohilacion de un fenol. En la técnica 

son conocidos otros productos més que tienen una base de 

alcohilarilo, si bien los alcohilaril-sulfonatos constitu­

yen la clase aislada mayor de productos tensioactivos que 

son sintetizados típicamente a partir de este producto de 

alcohilacion detergente.
En respuesta a la demanda de Bste producto lineal 

de alcohilacion detergente, la técnica ha encontrado un nó 

mero de maneras de usar parafinas normales como fuente del 
sustituyente de alcohilo de cadena recta sobre el núcleo 

de arilo. Un camino para llegar el producto de alcohilacion



detergente comprende la deshidrogenacion catalítica selec­

tiva da las parafinas normales a la correspondiente monoo- 

lefina normal que tiene el mismo numero de átomos de carbo 

no, seguida de la alcohilacion de un compuesto aromático 

5 con la monoolefina normal resultante, usando un cataliza­

dor que actúa como ácido, para producir un hidrocarburo pa 

rafinico normal sustiuido por arilo. La operación de deshi. 

drogenacion se aplica típicamente a parafinas normales que 

tienen aproximadamente 9 a aproximadamente 20 átomos de 

10 carbono, para producir una monoolefina normal que tiene el 

mismo numero de átomos de carbono. La operación de alcohi­

lacion tiene dos resultados; el primero, preparar el hidro 

carburo de arilalcohilo deseado, y el segundo es facilitar 

la separación del producto de olefina de las parafinas ñor 

1.5 males que no han reaccionado que han pasado a la operación 

de alcohilacion. En este procedimiento se emplea preferi­

blemente un catalizador da deshidrogenacion que tiene una 

elevada selectividad para la producción de una monoolefina 

norma¡L, con la capacidad complementaria da suprimir 

20 reaccionas secundarias no deseadas, tales como la isomari- 

zación secundaria, ciclacion, deshidrociclaeíon, polimeri­

zación, craqueamiento, etc. de la cadena principal. Dado 

el hecho de que las consideraciones de equilibrio limitan 

necesariamente los niveles de conversión en la operación 

25 da deshidrogenacion, las consideraciones económicas del -
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procedimiento requieren que las parafinas normales que no 

han reaccionado sean recuperadas de la mezcla de reaccio­

nantes y productos extraída de la operación de alcohila- 

cidn, y recicladas a la reacción de deshidrogenacion. Por 

5 ejemplo, los niveles típicos de conversión que se alcanzan 

de modo eficiente en la operación de deshidrogenacion con 

un catalizador preferido están en el intervalo de aproxima 

damente 5% a aproximadamente 20% en peso de la parafina 

normal, dependiendo de la temperatura, de la presión, de 

10 la actividad del catalizador, etc. El procedimiento prefe­

rido es dejar que las parafinas que no han reaccionado 

atraviesen la zona de alcohilación (en la que no son alte­

radas sustancialmente), y separarlas de los productos de 

las reacciones de alcohilacion por destilación fraccionada. 

15 Un problema que se encuentra la técnica es que

el catalizador utilizado para deshidrogenar la parafina 

normal a la correspondiente monoolefina normal sufre una 

desactivación. Esta desactivación requiere una mayor inten 

sidad de reacción para mantener la conversión y/o la rege- 

20 neracion del catalizador. Ninguno de ambos métodos es de­

seable, porque la regeneración interrumpe la producción, y 

una mayor intensidad disminuye con frecuencia la selectivjL 

dad. Por consiguiente, la técnica trata de descubrir las 

causas de la desactivación del catalizador para mejorar la 

25 economía de un procedimiento dado.
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Según ello, es un objeto de la presente inven­

ción proporcionar un perfeccionamiento en procedimientos 

para producir una parafina normal sustituida por arilo.

Mas particularmente, es un objeto de la presente invención 

5 proporcionar un perfeccionamiento en procedimientos para 

producir una parafina normal sustituida por arilo, en los 

que una parafina normal es deshidrogenada catalíticamente 

y al catalizador empleado sufre una desactivación a una ve 

locidad excesiva.

10 La presente invención se refiere a un procedi­

miento en el que se emplea una combinación de deshidrogena 

ción y alcohilación de una parafina normal, en al que las 

parafinas normales recuperadas de'la operación de deshidrjo 

genación y alcohilación son.recicladas a la operación de 

15 deshidrogenación. Se ha descubierto que cantidades muy pe­

queñas de parafinas normales sustiuídas por arilo en esta 

corriente de reciclo de parafina normal inducen una dasacti. 

vaclón excesiva del catalizador de deshidrogenación. Asi 

pues, en esencia la presente invención reside en el descu- 

20 brimiento de que si se hacen pasar cantidades muy pequeñas

da aril-parafinas producidas en la zona de alcohilación a una 

zona de deshidrogenación catalítica,.tiene lugar una desacti 

vación excesiva del catalizador. La concentración correcta 

da aril-parafina es mantenida controlando las condiciones en 

23 la zona de separación que sigue a la zona de alcohilación,
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por medios muy conocidos por los expertos en la técnica, 

de modo que se hace pasar menos da 0 ,1% en peso de aril-pa 

rafinas a la zona de deshidrogenacion.

Por lo tanto, en una realización, la presente 

5 invención se refiere a un perfeccionamiento en un procedi­

miento para la producción de una parafina normal sustitui­

da por arilo, en que se ponen en contacto una parafina ñor, 

mal e hidrogeno con un catalizador de deshidrogenacion en 

una zona de deshidrogenacion, en condiciones suficientes 

10 para producir una monoolefina normal que tiene un numero

de átomos de carbono igual a la parafina precursora, en 

mezcla con la parafina normal. Preferiblemente, la parafi­

na normal es una parafina de Cg-C^g, y al catalizador de 

deshidrogenacion comprende alumina que contiene aproximada^ 

15 mente 0,01% a aproximadamente 1,5% en peso de litio, apro­

ximadamente 0,05% a aproximadamente 5% en peso de platino, 

y aproximadamente 0,01% a 1% en peso da arsénico. No obstan 

te, la presente invención es aplicable particularmente a 

cualquier catalizador del tipo de platino-^metal alcalino.

20 La mexcla de monoolefina normal-parafina normal producida

en la zona de deshidrogenacion es puesta después en contac 

to con un catalizador de alcohilacion, tal como fluoruro 

de hidrogeno, y un compuesto aromático monocfclico, prefe­

riblemente benceno, en una zona de alcohilacion, en condi- 

25 clones suficientes para producir una parafina normal susti
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tuída por arilo, en mezcla con compuesto aromático monocí- 

clico y parafinas normales. Este efluente de la zona de al. 

cohilacidn es separado después en una zona de separación 

en condiciones suficientes para producir una corriente de 

5 reciclo de parafina normal que contiene pequeñas cantida­

des de parafinas normales sustituidas por arilo, siendo re 

ciclada esta corriente de reciclo de parafina normal a la 

zona de deshidrogenacion, con lo que la parafina sustitui­

da por arilo causa la desactivación del catalizador deshi­

lo drogenado. El perfeccionamiento particular comprende con­

trolar las condiciones en la zona de separación de tal mo­

do que la cantidad de parafina sustituida por arilo en el 

reciclo de parafina es mantenida a un nivel tal que las pa. 

rafinas que se hacen pasar a la zona de deshidrogenacion 

ÍS contienen menos de 0 ,1% en peso de parafina sustituida por 

arilo, disminuyendo así la velocidad de desactivación del 

catalizador de deshidrogenacion en la zona de deshidrogena 

ción. En una realización comercial típica, el efluente de 

la zona de alcohilación es seprado en una zona da fraccio- 

20 namiento, y el reciclo de parafina normal es recuperado en 

forma de una corriente de cabeza a partir de una columna 

de fraccionamiento en la que la parafina normal es separa­

da da la parafina sustituida por arilo. La cantidad de pa­

rafina sustituida por arilo presente en al reciclo de para 

25 fina de cabezas es controlada manipulando la temperatura
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del equipo da transferencia calorífica y la cantidad de re 

flujo utilizada en la parte superior de la columna de frac: 

cionamiento. Por ejemplo, o bien bajando la temperatura 

del equipo de transferencia calorífica y/o aumentando la 

relación de reflujo a material de alimentación, puede dis­

minuirse la cantidad de parafina sustituida por arilo en 

la corriente de reciclo de parafina.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Tal como se usa en la Memoria, la frase "hidro­

carburo parafínico normal sustituido por arilo" significa 

un alcano secundario sustituido por arilo que tiene dos 

grupos de alcohilo de cadena recta sobre el átomo de carbo 

no trisustituído resultante unido al núcleo de arilo; por 

ejemplo

donde y R2 son grupos de alcohilo normal. La frase "pa­

rafina normal o hidrocarburos de cadana recta normales" se 

refiere a hidrocarburos que tienen sus átomos de carbono 

unidos en una cadana continua sin que haya unidos grupos 

intermedios ni ramificación.
Son.materiales de alimentación.adecuados las pa

rafinas normales que tienen al menos 9 átomos de carbono,



y especialmente 9 a aproximadamente 20 átomos de carbono 

por molécula. Son miembros representativos de esta clase 

el nonano, decano, undecano, dodecano, tridecano, tetrada- 

cano, pentadecano, hexadecano, heptadecano, octadecano, y 

5 sus mezclas. Son de importancia particular para la presen­

te invención las parafinas normales de aproximadamente 9 a 

aproximadamente 15 átomos de carbono, ya que éstas produ­

cen monoolefinas que pueden utilizarse para fabricar deter 

gentes que tienen superior biodegradabilidad y detergencia. 

10 Por ejemplo, una mezcla que contiene un conjunto variado 

de cinco homólogos, tales como de C^Q a C1 3, C-¡̂  a ó

C^^a proporciona un material da alimentación excelen­

te. Además, se prefiere que la cantidad de hidrocarburos 

no normales presentes en esta corriente de parafina normal 
15 sea mantenida a bajos nivelas. Así, se prefiere que esta

corriente contenga más de 90 por ciento en peso de hidro­

carburos parafínicos normales, consiguiéndose los mejores 

resultados a purezas en el intervalo de 96 a 98 por ciento 

en peso o más.

20 Puede emplearse cualquier fuente que contenga

parafinas normales de Cg-C2Q para proporcionar las parafi- 

nas normales utilizadas en la presente invención. Esta cía 

se incluye, por ejemplo, una fraccién, de intervalo de ebu 

Ilición apropiado, del destilado de petróleo de destila- 

25 cidn directa, los productos de una reacción de Fischer-
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Tropsch que incluyan hidrocarburos parafínicos en al in­

tervalo da Cg a C2Q, los productos de hidrogenación de la 

polimerización de etileno que incluyen parafinas que tie­

nen de 9 a aproximadamente 20 átomos de carbono, y los áci 

dos grasos hidrogenados que por reducción completa produ-. 

cen hidrocarburos parafínicos que tienen configuraciones 

de cadena recta. La fuente más ampliamente disponible y 

preferida en general de parafinas normales en el intervalo 

de Cg a C2Q es una fracción de queroseno de intervalo de 
ebullición de aproximadamente 149SC a aproximadamente 

260BC, y más preferiblemente la fracción de la misma que 

hierve desde aproximadamente 177SC a aproximadamente 2323C. 

En general, cuando se introducen en el procedimiento de la 

presente invención parafinas derivadas de destilados da hi 

drocarburos, se prefiere que la fracción sea tratada pre­

viamente en cualquier operación adecuada de tratamiento de 

hidrógeno, para la eliminación sustancial de compuestos 

sulfurosos y nitrogenados, con la consiguiente saturación 

de compuestos.olefínicos. Así, un destilado de hidrocarbu­

ro introducido en un sistema de separación para la recupe­

ración de parafinas normales será preferiblemente uno susr 

tancialmente saturado y sustancialmente exento de nitróge­

no y azufre.
Cuando se emplea un destilado-derivado del pe­

tróleo, las parafinas normales tienen que separarse de. una



mezcla de hidrocarburos que contienen parafinas normales, 

isiparafinas y compuestos cíclicos. A causa del solapamieri 

to en el punto da ebullición entre estas diversas especies, 

la destilación fraccionada no puede utilizarse de modo 

5 efectivo y tienen que emplearse agentes separadores que

tienen capacidad para separar compuestos con base en la ej3 

tructura da la cadena carbonada principal. Estos agentes 

son muy conocidos en la técnica, y se denominan tamices m_o 

leculares. Los tamices moleculares preferidos para este t¿ 

ÍO po de trabajo se identifican como un aluminosilicato metá­

lico deshidratado que tiene una estructura de zeolita en 

los cristales de aluminosilicato y contienen poros de apro 

ximadamente 5 unidades angstrom de diámetro de la sección 

transversal, que son de tamaño suficiente para permitir la 

15 entrada da compuestos parafínicos normales que tienen cua­

tro o más átomos de carbono, pero no son de tamaño sufi­

ciente para permitir la entrada de compuestos de cadena rŝ  

mificada o cíclicos. Los constituyen de metal de estas 

composiciones de zeolita están seleccionados típicamente 

20 de los metales alcalinotérreos, preferiblemente calcio o

magnesio. Estos tamices moleculares son preparados típica­

mente por interacción de sílice, alumina y una base alcaM 

na y agua, formando un aluminosilicato zeolítico e hidrata 

do de metal alcalino, que precipita de su disolución acuo- 

25 sa en forma de una masa de cristales finamente divididos.
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El derivado de metal alcalino obtenido, en forma de zeoli- 

ta hidratada, es típicamente sometido después a cambio de 

iones con una sal da metal alcalinotérreo y deshidratado 

por calcinación para formar el tamiz molecular deseado.

5 Este sistema de separación puede hacerse traba

jar según principios de lecho alternado, en el que están 

dispuestas dos columnas de contacto individuales, cada una 

de las cuales tiene conectadas con ella conducciones inde­

pendientes de entrada y salida. En una de las columnas se 

10 efectúan la extracción de parafinas normales sustanciaren 

te al mismo tiempo que se efectúan la regeneración de las 

partículas del tamiz y la recuperación de parafinas norma­

les en la otra columna de contacto. En este modo de opera­

ción, la corriente que contiene parafina normal fluye, bien 

15 hacia arriba o hacia abajo, a través de un lecho fijo de 

material de tamiz molecular, en el que los componentes de 

cadena relativamente recta entran en la estructura porosa 

de las partículas del tamiz molecular y son retenidos allí, 

atravesando el lecho los hidrocarburos no normales. Esta 

20 operación es efectuada a presión atmosférica o superior y 
a una temperatura de aproximadamente 21BC a aproximadamen­

te 149SC o superior, según el punto de ebullición de la co 

rriente que contiene parafina normal. El lecho de tamices, 

moleculares que esté sobre la parte de recuperación de pa- 

25 rafina normal del ciclo es puesto en contacto con un flui-
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do de desplazamiento, que generalmente es una parafina nojr 

mal que tiene peso molecular inferior que el hidrocarburo 

parafínico normal utilizado en la zona de hidrogenacion que 

se describe más adelante, por ejemplo butano o pentano ñor 

5 mal, para efectuar al desplazamiento de las parafinas nor­

males pesadas del interior de los poros de los tamices mo­

leculares. Las parafinas normales pesadas desplazadas salen 

de la columna y típicamente se hacen pasar a una columna de 

fraccionamiento, en la que cualquier fluido de désplazamieri 

10 to es separado de las mismas. Los hidrocarburos parafínicos 

normales sustancialmente puros resultantes se hacen.pasar 

después a la zona de la reacción de deshidrogenación.

En una realización preferida, el sistema de sepa­

ración empleado separa continuamente hidrocarburo normal de 

Í5 hidrocarburos no normales, en una operación continua simula 

da segón los principios dados en la Patente de los EE.UU.

MR 3.310.486, expedida a D.B. Broughton. En este sistema 

los tamices moleculares están dispuestos en una serie de zj3 

ñas de extracción y, empleando un sistema de conmutación 

20 complicado, se simula el flujo en contracorriente de tami­

ces moleculares con respecto a la corriente que ha de ser 

purificada. La característica clave de este sistema compren 

de un sistema de lachos múltiples con aberturas de entrada 

y salida que cambian constantemente, de modo que una parte 

25 del sistema está extrayendo constantemente parafinas nor--
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malas al mismo tiempo que otra parta del sistema asta sien 

do tratada para recuperar parafinas normales. Por consi­

guiente, as esencialmente continuo el flujo de parafinas 

normales sustancialmente puras desde este sistema. Puede 

5 hacerse referencia a la Patente citada para ver detalles

adicionales con respecto a los procedimientos exactos uti­

lizados en la operación de este sistema sofisticado.

Los catalizadores adecuados para uso en la ope­

ración de deshidrogenación de la presente invención 

10 comprenden en general uno o más componentes metálicos se­

leccionados de los Grupos VI y VIII del Sistema Periódico 

de Elementos, y compuestos de los mismos. Estos cataliza­

dores están generalmente an composición con un material de 

soporte que consiste en uno o más óxidos inorgánicos re- 

15 fractarios seleccionados del grupo de alumina, sílice, óxjL 

do de zirconio, óxido de magnesio y oxidas refractarios si­

milares. Es particularmente importante que el catalizador 

empleado en la zona de deshidrogenación no favorezca la 

isomerización de las parafinas normales o del producto oljB 

20 fínico resultante. Por consiguiente, el catalizador utili­

zado se hace preferiblemente no ácido componiéndolo con 

uno o más metales alcalinos o metales alcalinotérreos, o 

compuestos de los mismos. Además, la conversión en la mo- 

noolefina deseada se aumenta cuando se emplean los metales 

25 nobles del Grupo VIII, prefiriéndose particularmente el
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platino. Un catalizador particularmente preferido par.a la 

operación de deshidrogenacion comprende un componente de 

alémina, un componente metálico del grupo del platino, y 

un componente de metal alcalino o alcalinotérreo o compues!

5 tos de los,mismos, y un componente seleccionado del grupo 

que consta de arsénico, bismuto, antimonio, azufre, sele- 

nio, teluro y compuestos de los mismos.

El componente de alumina de este catalizador de 

deshidrogenacion preferido tiene generalmente una densidad 

10 aparante menor de aproximadamente 0,50 gramos/cc, con un

límite inferior de aproximadamente 0,15 gramos/cc. Las ca- 

racterís.ticas da área superficial son tales que el diáme­

tro medio de poros es de aproximadamente 20 a aproximada­

mente 300 angstroms; el volumen de poro es de aproximada- 

3.S mente 0 , 1 0 a aproximadamente ^ , 0 mililitro por gramo; y el 

área superficial es de aproximadamente 100 a 700 metros 

cuadrados por gramo. Esta alémina puede fabricarse por 

cualquier método adecuado, incluyendo el conocido procedi­

miento de fabricacién de esferas de alémina detallado en 

20 .13 Patente de los EE.UU. N&* 2.620.314.

El componente alcalino de este catalizador de 

deshidrogenacion preferido está seleccionado tanto de los 

metales alcalinos, casio, rubidio, potasio, sodio y litio, 

como de los metales alcalinotérreos, calcio, magnesio y es, 

25 troncio, siendo el litio el componente alcalino preferido.
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El componente alcalino está presente en una cantidad, basa 

da en metal elemental, de menos de aproximadamente 5% en 

peso del compuesto total, siendo el más preferido general­

mente un valor en el intervalo de 0,01% a aproximadamente 

S 1,5%. Además, el componente alcalino puede ser añadido a 

la alómina de cualquier manera adecuada, especialmente en 

una disolución acuosa de impregnación del mismo. Son 

compuestos adecuados los cloruros, sulfatos, nitratos, ace 

tatos, carbonatos, etc., tales como el nitrato de litio,

10 que puede añadirse bien antes o después de añadir los de­

más componenetes, o durante la formación de la alómina, 

por ejemplo al hidrosol de alómina antes de que se forme 

el material de soporte de alumina.

El componente metálico del grupo del platino es, 

15 tá seleccionado generalmente del grupo del paladio, iridio, 

rutenio, rodio, osmio y platino, dando el platino los majo, 

res resultados. Además, el catalizador puede contener un 

componente metálico del grupo IVA además del platino. Este 

componente se emplea en una concentración, calculada como 

20. metal elemental, de aproximadamente 0,05% a aproximadamen­

te 5% en peso del compuesto catalítico. Este componente 

puede componerse o mezclarse de cualquier manera adecuada 

con impregnación por un compuesto soluble en agua, tal co-! 

mo el ácido cloroplatinico, que es especialmente preferido. 

25 El cuarto componente de este catalizador da-des
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hidrogenación preferido está seleccionado del grupo que 

consta de arsánico, antimonio, bismuto, azufra, selenio, 

teluro, y compuestos de.los mismos. El arsánico es particu- 

5 larmente preferido. Este componente se usa típicamente en

5 una cantidad de aproximadamente 0 ,01% a aproximadamente 1%

en peso del compuesto final. Esta cuarto componente está pre 

sente preferiblemente en una proporción atómica, con respec­

to al componente del Grupo VIII, de desde aproximadamente 

0,1 a aproximadamente 0,8. Se emplean preferiblemente con- 

10 centracions8 intermedias, de tal modo que la proporción áto 

mica sea da aproximadamente 0,2 a aproximadamente 0,5. Esta 

componente puede incorporarse al compuesto de oualquier ma­

nera adecuada, siendo un modo particularmente preferido por 

medio de una disolución da impregnación de un compuesto so 

Í3 luble en agua, tal copo pentóxido da arsánico, etc.

Típicamente, este compuesto catalítico preferi­

do descrito es sometido deapuás a tratamiento convenciona­

les de sacado y calcinación a temperaturas en al intervalo 

de 427HC a aproximadamente 593SC. Se dan detalles adiciona 

20 les acerca del catalizador de deshidroganación preferido 

para uso en la presente invención en las instrucciones da 

las Patentes de los EE.UU. nos. 3.291.755 y 3.310.599.

En la operación da alcohilaoión de la presente- 

invención puede emplearse cualquier catalizador de alcohi-. 

25 laoión adecuado. Son representativos de óstos. el ácido sul
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3 ! A'

furico de una concentración de aproximadamente 85% y prefe 

riblemente mas alta; el fluoruro de hidrogeno sustancial­

mente anhidro, que generalmente no contiene más de 10% de 

agua; el cloruro de aluminio o bromuro da aluminio anhi- 
5 dros, preferiblemente en presencia del correspondiente ha-

logenuro de hidrogeno; el trifluoruro de boro, con o sin 

adición de fluoruro de hidrógeno, y bien como tal o adsor­

bido sobre un soporte sólido, tal como una base inorgánica 

modificada con trifluoruro de boro; ácido fosfórico, que 

10 generalmente es depositado sobre un material da soporte o 

vehículo tal como kieselguhr, sílice.hidratada, etc. y si­

milares. El catalizador preferido para la presente inven­

ción es fluoruro de hidrógeno anhidro de una concentración 

de desde aproximadamente 90% o superior; otro catalizador 

1S preferido es el'trifluoruro de boro antes mencionado.

Se encontrarán detalles referentes a la concen­

tración, métodos de U 3 0 ,  etc. de estos catalizadores de al 

cohilación preferidos en las instrucciones de la Patente 

de los EE.UU. NS 3.200.163, para el catalizador de trifluo^ 

20 turo de boro.
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DESCRIPCION DEL DIBU30.

La utilización del material de alimentación de 

parafina normal, los catalizadores de deshidrogenaron y 

5 los procedimientos de alcohilación descritos, se explican- 

del mejor modo por referencia ál diagrama de conjunto es­

quemático anexo, que ilustra la preparación del producto 

de parafinas sustituidas por arilo a partir da un material 

de alimentación parafínico normal, sagtín los principios de 

10 la patente de Broughton. Como los detalles mecánicos.y las 

configuraciones exactas del diagrama del proceso son muy* 

conocidos para los expertos en la tácnica, y no son esen­

ciales para comprender la presente invención, se emplea un 

diagrama de tipo de conjunto.

1S Haciendo ahora referencia al dibujo, una.co­

rriente da parafina normal sustancialmenta pura, que 

comprende 99% en peso de tetradecano normal, es introduci­

da en el'procedimiento por la conducción 1 , y es mezclada 

con'una corriente de tetradecano de recielo que entra por 

20 la .'conducción 14, y la corriente de parafina reunida resul 

tante se hace pasar por la conducción 1 a la zona de deshi 

drogenación 2 . Tambión se introduce en la zona 2 una co­

rriente de reciclo de hidrógeno que entra por la conducción 

5 , que contiene hidrógeno sustancialmente puro en una can- 

25 tidad de aproximadamente 1 a aproximadamente 20 moles de
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hidrogeno por mol de parafina introducida en la zona, 2 y 

preferiblemente aproximadamente 5 a aproximadamente 15 mo­

les de hidrogeno por mol de parafina normal.

En algunos casos as ventajoso emplear un dilu- 

5 yente tal como el agua, vapor de agua, metano, dióxido de 

carbono, benceno, etc., en una o más de las corrientes que 

entran en la zona 2 , para controlar al calor de reacción 

en la misma, para ajustar la presión parcial de uno o más 

de los reaccionantes cargados en la misma, o para mantener 

10 la actividad del catalizador usado en la misma. Un procedí 

miento preferido, por ejemplo, con el catalizador de deshi 

drogenación preferido anteriormente caracterizado, es satu 

raral menos una parte de la corriente entrante de hidróge 

no con agua, antas de su introducción en la zona 2 .

15 El cualquier caso, la zona 2 contiene un lecho

fijo del catalizador de deshidrogenación preferido, que en 

este caso comprende aproximadamente 0,75% en peso da plati 

no, aproximadamente 0,50% en peso de litio, en combinación 

con un material de soporte da alumina que consta de esfe- 

20 ras de 1,6 mm. y que tiene aproximadamente 0,3 átomos de 

arsénico por cada átomo de platino. Las corrientes de hi­

drógeno y de parafina normal que entran en la zona 2 de. 

deshidrogenación han de ser mezcladas antes de su entrada 

en esta zona. Además, ambas corrientes son calentadas por 

25 medios de calentamiento, que no se muestran, hasta la
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temperatura de conversión deseada, que para el catalizador 

de deshidrogenaron preferido está comprendida entre apro­

ximadamente 3993C y aproximadamente 593SC, y preferiblemen 

te aproximadamente 427BC a aproximadamente 538BC. De modo 

5 similar, la presión en el interior de la zona 2 de deshi- 

drogenación es mantenida en el intervalo de aproximadamen­

te 0,7 Kg/cm^. manométricos a aproximadamente 7 Kg/cm^ mano 

métricos, obteniéndose los mejores resultados en el inter­

valo de 1,05 a aproximadamente 2,8 Kg/ctn̂  manométricos. De 

10 igual modo, en esta zona de deshidrogenaron se utiliza

una velocidad espacial horaria de líquido, basada en la co 

rriente da parafina combinada, de desde aproximadamente 

10 h.**̂ *' a aproximadamente 40 h.***̂-*;.

La función de la zona 2 de deshidrogenaron es 

jigl convertir selectivamente la parafina normal introducida en 

la. misma en monoolefinas normales que tienen al mismo nutne 

ro da átomos de carbono. Aunque la clase preferida de cata 

lizador es capaz de efectuar esta conversión a selectivida 

des tan- elevadas como de 95% a 98%, hay una cantidad muy 

20 pequeña- de productos secundarios que se forman simultánea­

mente. En el caso en qus al material de carga es tetrade'ca 

no normal, el producto principal es tetradecéno normal y 

los productos secundarios son típicamente dienos conjuga­

dos de C1 4, isómeros de naftenos, compuestos aromáti

25 eos, parafinas y olafinas.de peso molecular inferior, etc.
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Da la zona 2 se descarga una mezcla da hidroge­

no a hidrocarburos a través de la conducción 3 , y se hace- 

pasar a través da medios condensadores, que no se muestran, 

en los que la.temperatura de la mezcla es reducida a apro- 

5 ximadamente 38SC. La mezcla enfriada resultante es introdti 

cida después en la zona de separación 4 , en la qué se sapa 

ra una fase gaseosa rica en hidrogeno de una fase liquida, 

rica en hidrocarburos. La fase gaseosa rica en hidrogeno 

es extraída de la zona 4 por medio de la conducción 5, y 

10 reciclada a través de medios de compresión, que no se mués 

tran, para suministrar hidrogeno a la zona de deshidrogena 

cién 2 . Además,-el hidrógeno en exceso producido por la 

reacción de deshidrogenaron es descargado a través de la 

conducción 15 durante la marcha del procedimiento, con el- 

1$ fin de mantener el control de presión en el interior.de la 

zona 2. De modo similar, la conducción 15 pueda usarse du­

rante las operaciones de arranque o puesta en marcha para 

introducir hidrógeno en el circuito de hidrógeno.

La fase líquida rica en hidrocarburos es descajr 

20 gada de la zona de separación 4 y hecha pasar por la con-' 

ducción 6 a la zona da alcohilación 7. En general, se pre­

fiere someter asta corriente, antes de su entrada en la zo 

na 7, a una operación adecuada que tiene como fin extraer 

agua de asta corriente si aquélla ha sido añadida al mate- 

24? rial de alimentación de la zona 2, y para extraer hidrocar
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buros más ligeros que C^, producidos por un grado peque­

ño de craqueado de los C14 en la zona de deshidrogenaron 

2.
También se introduce,en.la zona de alcohilación 

5, 7 un compuesto aromático monocfclico, que entra en el pro­

cedimiento a través de la conducción 13. Parte del compues¡ 

to aromático monocfclico introducido en la zona 7 es una 

corriente 12 de reciclo, cuyo origen será discutido más 

adelante. En general puede usarse cualquier compuesto aro- 

ip, mático monocfclico alcohilable en el procedimiento de la 

presente invención, siempre que sea posible separarlo de 

la corriente de parafina normal por destilación fracciona 

da. Son ejemplos típicos de esta'clase el benceno, tolue­

no, xileno, atilbenceno, metiletilbencano, distilbenceno.,. 

15¡ fenol, mononitrobanceno, etc. El compuesto aromático mono 

cíclico preferido es el benceno.

En la zona de alcohilación 7, el compuesto aro 

mático y la fase líquida rica Bn hidrocarburos, procedente 

de la zona de separación 4,.son puestos en contacto con un 

20- catalizador de-alcohilación, que praferiblemante.es fluoru. 

ro de -hidrógeno. Se entienda que estas corrientes pueden - 

ser introducidas simultáneamente, o en mezcla entre sí, o 

el compuesto aromático puede ser puesto en contacto con el 

catalizador de alcohilación, y después se efectúa la adir- 

25 ción al mismo de la corriente rica en hidrocarburos. La
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proporción molar de' compuestos aromáticos a la monoolefina 

contenida en la corriente de hidrocarburos se mantiene en 

general por encima de las proporciones equimoleculares, 

preferiblemente desde aproximadamente 2 : 1 a aproximadamen- 

5 te 30:1, con el fin de minimizar la polialcohilación de

los compuestos aromáticos y la polimeración de la olefina.

En la zona de alcohilación 7, los reaccionantes 

son mantenidos en contacto con el catalizador de alcohila­

ción durante un periodo de reacción de aproximadamente 5 a 

10 100 minutos, dependiendo el tiempo exacto de contacto de

un nómero de factores tales como el tipo de reaccionantes, 

el catalizador, la temperatura, etc. La temperatura mante­

nida en esta zona está en el intervalo de aproximadamente 

-18SC a aproximadamente 93HC, y preferiblemente desde apro 

15 ximadamanta 213C. a aproximadamente 65,5RC, . Da igual modo, 

se. emplea generalmente una presión suficiente para mante­

ner al catalizador y los reaccionantes en fase liquida.

Después de la reacción de alcohilación,-una 

mezcla de hidrocarburos que comprende.los productos de la 

20 reacción de alcohilación en combinación con los hidrocarbu 

ros introducidos en la misma que no han reaccionado, es 

descargada a través de la conducción 8 y hecha pasar al 

sistema de fraccionamiento 9. En el caso preferido, en el 

que el catalizador de alcohilación es fluoruro de hidróge- 

25 no,' el afluente de la zona de alcohilación 7 se hace pasar
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primero o una zona separadora, en la que se separa una fa­

se ácida de una fase de hidrocarburos. La fase da hidrocar, 

buros se hace pasar después a una columna de rectificación, 

en la que es desprovista del fluoruro da hidrogeno restan- 

5 te, y la fase de hidrocarburo resultante, exenta de fluorjj 

ro de hidrogeno, es introducida después en al sistema de 

fraccionamiento 9.

En general, el sistema de fraccionamiento 9 pue 

de comprender cualquier batería de columnas de fraccióna­

lo miento diseñadas para separar el hidrocarburo introducido 

en las mismas en una fracción rica en compuestos aromáti­

cos monocíclicos, una fracción rica en parafina normal, 

una fracción de parafina normal sustituida por arilo, y 

úna fracción de producto pesado de alcohilacion. Preferi- 

15 blemente, el sistema comprende tres columnas de fracciona­

miento, estando diseñada la primera para separar compuestos 

aromáticos monocíclicos de los hidrocarburos introducidos 

en la misma. En un caso preferido, en el que ha sido aleo- 

hilado benceno, esta columna está proyectada para separar 

20' él benceno en exceso de las mezclas de hidrocarburos reti­

nadas de la zona da alcohilacion 7. La fracción rica en den 

ceno recuperada resultante es, preferiblemente, reciclada 

después a la zona de alcohilacion, a través de la conducción 

12. Las colas de esta columna de benceno se hacen pasar 

25 después a través de medios de tratamiento, que no se mues-
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tran en el dibujo anexo, en los que son extraídos sustan­

cialmente los fluoruros de alcohilo, por ejemplo por con­

tacto con alJmina, Las colas tratadas procedentes de la 

columna de benceno se introducen después en una columna 

de parafina normal, an la que se recupera como cabezas una 

fracción rica en parafina normal, en este caso principal­

mente una fracción de y se hace pasar de nuevo, por

la conducción 14, a la zona de deshidrogenacion 2. Las co 

las de la columna de parafina se llevan después a una co­

lumna de producto de alcohilacion detergente, en la que el 

producto de alcohilacion detergente es recuperado como ca 

bezas por la conducción 1 0, con una cantidad pequeña da 

producto de alcohilacion pesado, que típicamente compren­

de difenilalcanos, dialcohilindanos, etc,, que son recupe 

rados como colas a través da la conducción 11, Este pro- . 

ducto de alcohilacion pesado as fundamentalmente conse­

cuencia de los díanos producidos como producto secundario 

en la zona 2 y de la alcohilacién de un mol da benceno 

pon dos moles de monoolefinas normales de C^.
Se ha comprobado que si la parafina normal re—.. 

ciclada a la zona de deshidrogenacion 2 contiene lo que 

parecen ser cantidades relativamente insignificantes da 

parafinas normales sustituida por arilo, tiene lugar un 

deterioro excesivo del catalizador de deshidrogenacion.

Más particularmente, si la cantidad de parafinas normales



sustituidas por arilo sn asta corriente de reciclo excede 

de un nivel tal que la carga total da parafina normal in­

troducida en la zona de deshidrogenación sobrepasa el 0,1% 

en peso aproximadamente, tiene lugar una. desactivación ex:

5 cesiva del catalizador# Por consiguiente, el contenido de 

aril-parafina de la carga total de parafina normal introdu 

cida en la zona de deshidrogenación 2 ha de mantenerse por 

debajo de 0,1% en peso. Como en una realización comercial 

típica.la'relación de material de reciclo a material de.al¿ 

10 mentación de nueva aportación puede variar entre aproxima­

damente 4:1 y aproximadamente 9:1, la cantidad de parafina 

normal sustituida por arilo en el reciclo puede exceder li 

garamenta el límite de 0 ,1%, ya que un material de alimen­

tación de nueva aportación típico está exento de estos 

.15 .compuestos perjudiciales. Mo obstante, para asegurar una

operación estable segura, de modo que los ligeros desarre­

glos en el sistema de fraccionamiento no se hagan críticos, 

la práctica es controlar el reciclo a aproximadamente el

nivel de 0 ,1%, asegurando con ello menos de 0 ,1% de aril

23 parafina en el material de alimentación de la zona de des-

' hidrogenación.

Aunque las parafinas nórmalas sustituidas por 

arilo presentes en el reciclo de parafina normal podrían 

extraerse por medios muy conocidos para los expertos en 

2.5* la técnica, es más práctico controlar cuidadosamente las
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condicionas utilizadas en la zona de separación en la que 

las parafinas de reciclo son separadas del producto de al- 

cohilacidn. Como en una situación comercial típica, esta 

separación es efectuada por medio de una destilación frac­

cionada, la cantidad de parafinas normales sustituidas por 

arilo, tomada en cabezas en mezcla con el reciclo de para­

fina normal cuando la parafina normal es separada del pro 

ducto de alcohilación de aril-parafina, es controlada fá­

cilmente en una columna de fraccionamiento adecuadamente 

diseñada, por medio de una manipulación adecuada, bien en 

la temperatura del equipo de transferencia calorífica en 

la proporción de reflujo a material de alimentación, o en 

las dos cosas en combinación, de manera muy conocida para 

los expertos en la técnica. Por ejemplo, en una operación 

comercial, cuando la cantidad de aril—parafina excedía de 

0 ,1%, aumentando la proporción de reflujo a material de 

alimentación desde 0,25:1 a 0,5:1 se disminuyó el conteni­

do de aril parafina a menos de 0,1%. De modo similar, la 

disminución da la temperatura del equipo de transferencia 

calorífica podría conseguir el mismo resultado.

Para ilustrar una operación comercial típica se 

presenta la siguiente realización ilustrativa. El material 

de alimentación utilizado es una corriente que contiene pa 
rafina normal de C-̂ Q a C^, que tiene un punto inicial de 

ebullición de 1888C y un punto final de ebullición de 223BC,



y que contiene 6,4% en peso de n-C-̂ Q, 41,6% en peso de 
n-C^, 41,2% en peso de n-C^' 8,7% en peso de n-C^g y 

0,4% en peso de n-C^. Por tanto, esta corriente es de 

98,3% en peso de parafina normal. Los resultados de un ana 

5 lisis de espectrometría de masas indican que el material

restante es fundamentalmente parafinas monocíclicas y para 

finas dicíclicas con menor cantidad de compuestos aromáti­

cos. Además, este material de alimentación contiene 0,1 

ppm. en peso de azufre y 4,3 ppm. en peso de nitrógeno.

10 El catalizador usado en la zona dB alcohilación

7 es un compuesto de alumina con platino, litio y arsánico. 

Está fabricado por el procedimiento dado en la Patente de 

los EE.UU. NS 3.291.755. Un análisis químico muestra que 

contiene, en peso, 0,76% de platino, 0,074% de arsénico y 

15 0,495% de litio, todos calculados como elementos.. Está pre

sente en esta zona en forma de un lecho fijo de esferas de 

un diámetro de 1,6 mm.

El catalizador usado en la zona de alcohilación 

7 es una disolución de ácido fluorhídrico de 95% en peso 

20 sustancialmente anhidro.

El material de alimentación entra en el procedí 

miento por la conducción 1, y es mezclado con una corrien­

te de reciclo de parafina procedente de la conducción 14, 

en una proporción de aproximadamente 6.volúmenes de co- 

25 rriente de reciclo por volumen de material de alimentación
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de nueva aportación. La mezcla resultante, que contiene 

aproximadamente 0,08% de n-parafina sustituida por arilo, 

es unida después a una corriente de reciclo rica en hidro­

geno suministrada en una cantidad suficiente para propor- 

5 cionar aproximadamente 10 moles de H2 por mol de hidrocar 

buró contenido en la mezcla. La corriente combinada es ca 

lentada después por medios de calentamiento adecuados has 

ta una temperatura en el intervalo de 454SC a aproximada­

mente 510SC, siendo aumentada continuamente la temperatu- 

10 ra exacta seleccionada en este intervalo, con el fin de

mantener un nivel de conversión de 10% en peso de la para . 

fina normal que entra en la zona 2. La mezcla calentada 

resultante de hidrocarburos e hidrogeno se hace pasar des¡ 

pués a la zona de deshidrogenacion 2 , que contiene el le—

15 cho fijo da catalizador de deshidrogenacion, . a una veloci^ 

dad de carga correspondiente a una VEHL (velocidad espa­

cial, horaria de liquido) de aproximadamente 30 h."***, basa 

da en la mezcla total cargada. La zona 2 se hace funcio­

nar a una presión: de aproximadamente 2,45 Kg/cm^ manomé- 

20 trióos.

El efluente total de la zona es retirado por 

la conducción 3, enfriado a aproximadamente 26,79C, e in­

troducido en la zona de separación 4. Una fase gaseosa ri 

ca en hidrogeno es descargada de la zona 4 a través de.la 

25 conducción 5, y una parte de la misma se devuelve de nue-
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vo a la zona 2 , a través de medios compresores adecuados. 

De la zona 4 se descarga una fase de hidrocarburo líquida 

a través de la conducción 6 que es secada y desprovista 

por destilación de productos craqueados, a introducida en 
5 la zona de alcohilacién -7.

En la zona de alcohilacién 7, lá fase de hidro 

carburo líquida es mezclada con benceno, que entra en la 

zona de alcohilacién 7 por la conduccién 13, en una canti 

dad de aproximadamente 10 moles de bencenos por mol de mo 

10 noolefina normal. La mezcla hidrocarbonada resultante es 

mezclada después con fluoruro de hidrégeno anhidro en una 

proporcién de aproximadamente 2 volúmenes de FU por volu­

men de mezcla de hidrocarburos. La zona de alcohilacién 7 

se hace funcionar a una temperatura de 37,7SC, una presión 

15 da 17,4 Kg/cm^ manométricos y un tiempo de permanencia de 

aproximadamente 20 minutos. La zona de alcohilacién 7 es­

ta provista también de medios de enfriamiento adecuados 

para extraer calor da la reacción exotérmica que tiene lu 

gar en ella.

23 El efluente de la zona de alcohilacién se hace

pasar después a una zona de separacién, que no se muestra 

en el dibujo anexo, en la que se separa una fase écida de 

uria fase de hidrocarburo. La fase écida es reciclada den­

tro da la zona 7, con extracción periédica del material 

25 de lodos écidos que se acumula en ella. La fase de hidro-
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carburo se haca pasar después por la conducción 8 a un sis 

tama da fraccionamiento 9. En al sistema de fraccionamien­

to 9 se separa primero benceno en cabezas de la mezcla de 

hidrocarburos introducida en el mismo. La fracción de ben- 

5 cano separada BS reciclada después por la conducción 12 a 

la zona de alcohilación. Las colas de la columna de bence­

no se introducen en una zona de tratamiento con alumina en 

la que se extraen los fluoruros de alcohilo, y la mezcla 

de hidrocarburos resultante, exenta de fluoruros de alcoh¿ 

10 lo, es fraccionada de nuevo en una fracción de cabeza que

contiene parafina normal, con un contenido de aproximada­

mente 0 ,1% de parafinas sustituidas por arilo, que es reci 

ciada por la conducción 14 a la zona de deshidrogenación 2, 

una fracción de parafina normal sustituida,por fenilo, que 

15 es recuperada a través de la conducción 10, y una fracción 

de producto pesado da alcohilación, que sale del proceso 

por la conducción 1 1.

-E3EMPL0

El ejemplo siguiente se presenta para ilustrar 

20 la importancia de reducir, si no eliminar, la cantidad de 

parafina normal sustituida por arilo que se hace pasar a 

una zona de deshidrogenación catalítica. En este ejemplo 

se efectuaron dos experimentos independientes pero iguales, 

Experimentos A y B, cada uno de ellos a una presión de sa- 

25 lida del reactor de 2,1 Kg/cm^ manométricos, una VEHL de
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de 32,0 h."\ una proporción de hidrogeno a material de 

alimentación de hidrocarburos total de 8:1 , y un conteni­

do de agua de 2000 ppm, en paso en el material de alimen­

tación de hidrocarburos. El catalizador usado en cada ex­

perimento era de la composición indicada en la anterior 

realización ilustrativa. El material de alimentación de 

hidrocarburos utilizado en el Experimento A estaba exento 

de parafinas sustituidas por arilo, y contenía 98,5% en 

peso de parafinas normales de C^Q-C^g. En el experimento 
B, se añadió 0,5% en paso de parafinas de C]̂ g-C2i susti­

tuidas por arilo al material de alimentación empleado en 

el Experimento A. En cada experimento en hidrocarburo fue 

tratado a temperaturas variables' de entrada en el receac- 

tor. El efluente del reactor fuá enfriado y el producto 

líquido resultante fuó analizado, utilizándose el % en pe 

so da defina normal en el efluente del reactor como indi 

cación de la actividad del catalizador.

Los resultados obtenidos se presentan en la ta 

bla siguiente:
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Horas en

Período funcionamiento

Temp.

se

% en peso de olefina normal 

Bn el efluente del reactor 

Experim. A Exparim. B

1 4-8 460 7,1 7,2

5 2 8-12 !! 7,3 7,2

3 12—16 ti 7,2 7,4

Promedio, período 1-3" 7,2 7,3

5 20-26 465 8 ,0 8 ,1

9 44-50 !! 7,3 7,9

10 13 68-74 tt 7,5 7,4

17 92-98 tt 8 ,0 7,3

21 116-122 tt 7,9 7,2

26 146-152 t! 8 ,1 7,0

Promedio, períodos 5-26'! 7,8 7,5

15 28 158.-164 470 8,9 7,5

30 172-176 tt - 7,3 *

32 182-188 tt 9,1 7,4

Promedio, períodos 23-32" 9,0 7,4

34 194-200 475 9,3 8,4

20 37 212-218 t! 9,4 -

38 218-223 tt - 8 ,0

42 242-248 t! 9,5 7,9

Promedio, períodos 34-42" 9,4 8 ,1

ÜE¡ los datos presentados en la tabla anterior

25 se deduce el efecto perjudicial de pequeñas cantidades de
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aril-parafinas an la actividad de un catalizador de deshi- 

drogenacion. Por ejemplo, al cabo de aproximadamente 250 

horas (10 días aproximadamente), la actividad del cataliza 

dor en el Experimento A (sin aril-parafinas) era mas de 

5 16% más alta que la actividad del catalizador en el Exper¿

mentó B (con 0,5% de aril-parafina). Son observables dife­

rencias apreciables de actividad dentro de las 100 prime­

ras horas (aproximadamente 4 días). Los resultados simila­

res obtenidos trabajando con menores cantidades de aril-pa 

10 rafinas en el material de alimentación indicaron quB para 

una operación dada sea comercialmente factible, la canti­

dad de parafinas normales sustituidas por arilo en el mate 

rial de alimentación total en una zona de deshidrogenación 

tiene que mantenerse por debajo de aproximadamente 0 ,1% en 

i5 peso. Estas aril-parafinas perjudiciales son las aril— para 

finas formadas por alcohilación de monoolefinas en el in­

tervalo da Cg-C2Q, y están en el intervalo de C-^-C26.
La presente solicitud que corresponde a la pre­

sentada en Estados Unidos de América, el 26 de Oulio de 

20 1.971, bajo el numero 166.141, se acoge a los beneficios

del Articulo 51 del vigente Estatuto de la Propiedad Indus 

trial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que se 

25 presentan para que sean objeto de la presente solicitud de
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Patente de Invención en España? por VEINTE años? son los 

siguientes:
1.- Un procedimiento mejorado para la obtencián 

de una parafina normal sustituida por arilo en el que (i)

5 una parafina normal e hidrogeno son puestos en contacto

con un catalizador de deshidrogenacion en una zona de des­

hidrogenacion, en condiciones suficientes para producir 

una monoolsfina normal que tiene un numero de atomos de 

carbono igual a la parafina precursora en mezcla con la p^ 
10 rafina normal; (ii) la mezcla de monoolafina normal parafi

na normal es puesta en contacto con un catalizador de aleo 

hilacidn y un compuesto aromático monocíclico en una zona 

de alcohilacion, en condiciones suficientes para producir 

una parafina normal sustituida por arilo en mezcla con 

15 compuesto aromático monocíclico y parafina normal; (iii)

la mezcla de parafina normal sustituida por arilo, compu*e¿ 

to aromático monocíclico y parafina normal es separada en 

una zona de separación, en condiciones suficientes para 

proporcionar una corriente de reciclo de parafina normal 

23 que- contiene pequeñas cantidades de parafina normal susti­

tuida por arilo; y (iv) la corriente de reciclo de parafi­

na normal es reciclada a la zona de deshidrogenacion, con 

lo que la parafina sustituida por arilo causa la desactiva 
cidn del catalizador de deshidrogenacion, caracterizado 

25 porque la mejora comprenda controlar de tal modo las condi
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cionss an la zona da separación que la proporción ds para­

fina sustituida por arilo an el reciclo de parafina es man 

tenida a un nivel tal que la parafina que se hace pasar a 

la zona de deshidrogenación contiene menos de 0 ,1% en peso 

de parafina sustituida por arilo, disminuyendo asi la velo 

cidad de desactivación del catalizador de deshidrogenación.

2. - Procedimiento mejorado según la reivindica­

ción 1 , en el que la parafina normal contiene aproximada­

mente 9 a aproximadamente 20 átomos de carbono.

3 . - Procedimiento mejorado segón la reivindica­

ción 1 , en el que el compuesto aromático monociclico 

comprende benceno.
4. - Procedimiento mejorado según la reivindica­

ción 1 , en al que el compuesto aromático monociclico 

comprende benceno, tolueno, un xileno, etilbenceno, un me— 

tiletilbenceno, fenol, un dietilbencano ó mononitrobencBno.

5. - Procedimiento mejorado según la reivindica­

ción 1 , en el que el catalizador de deshidrogenación 

comprende un soporte de alómina que contiene un primer 

componente seleccionado del grupo que consta de metales .al 

calinos, metales alcalinotérreos y sus compuestos; un se-- 

gundo componente seleccionado del grupo que consta de ar­

sénico, bismuto, antimonio, azufre, selenio, teluro, y sus 

compuestos; y un componente metálico del grupo del platino.

6 . -.Procedimiento mejorado segón la reivindica-
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cion 1, en el que el catalizador de deshidrogBnación 

comprende alumina que contiene aproximadamente 0 ,01% a 

aproximadamente 1,5% en peso de litio, aproximadamente 

0,05% a aproximadamente 5% en peso de platino, y aproxima 

damente 0 ,01% a aproximadamente 1% en peso de arsánico. .

7.- Procedimiento mejorado según la reivindica 

cion 1 , en el que el compuesto aromático monocíclico es 

benceno y la parafina normal contiene de 9 a 15 átomos de 

carbono.
8;— Procedimiento mejorado según la reivindica* 

cidn 1, en el que la zona de separación es una zona de de^ 

tilación fraccionada que contiene un equipo de transfereti 

cia calorífica y una corriente de reflujo de cabeza, y en* 

los que la temperatura del equipo de transferencia de ca­

lor y la proporción de reflujo utilizados son manipulados 

para controlar la proporción de parafina sustituida por 

arilo en el reciclo de parafina.

9 .- Procedimiento mejorado segJn la reivindica 

ción 1 , en el que el catalizador de alcohilación es fluo­

ruro de hidrogeno.

10.- Un procedimiento mejorado para la obtención 

de una parafina normal sustituida por arilo.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an­

tecede, representado en los dibujos que se acompañan y pa-' 

ra los fines que se han especificado.
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Esta Memoria consta de 42 hojas escritas a ma­

quina por una sola cara.

Madrid,

P.A.

22.8.72

M.A.M.
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