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La presente invencidén tiene por objeto un proce-
dimlento de deoolofaci6n del hidroperdxido de cumeno.
E1 hidroperdxido de cumeno utilizado como pro-
dueto intermedio para la preparécién del fenol o como

Se iniclador devpolimerizaqién de compuestos sin saturacién
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etllénica, se obtiens por oxidacidn del cdmeno con ox{-
geno.o con aire, preferentemente en preéencia de produc-—
tos alecalinos (sosa, potasa; carbonatos o bicarbonatos
de godio o de potasio: cf patentes 'ameri'oanas 2.548.435
¥ 2.663.740),'en forma sélida o de soluclones acuosas

de concentracidn variasble. La presencla de derivados
alcalinos tlens por objeto neutralizar los &cidos orgé-
nicos, formados en el transcurso de la oxidacidn, que
favorecen la descomposicién del hidroperéxido. La masa
reaccionsl obtenida se trata generalmente con el f£in de
separar la fase acuosa que contiene las sales alcalinas
de los éoidés orgénicos, de la fase qrgénioa que consig— "

te en una solucidn cuménica de hidroperdxido. Esta so-

" lucién se lava generalments con agua o con una solucidn

acuosa alcalina (so0sa o potasa) para eliminar los dcldos
organicos residuales (cf patentes smericanas 2.548.435 ¥
2.663.740) y'é continuacién se concentra para llevar su

titulo en hidroPeréxido de cumeno é un valor comprendi-

do entre 60 y 75 % en pesce. Se ha comprobado que las so=
luciones concéntradas comerciales qbténidas de esta for-
ma presentan una fuerte coloraci6h, de tonalidad que

varia ‘con el tratemiento de lavado sufrido por la fase

orgénica antes de concentracidn, que hace el nidroperdxi-

do impropio para clertos empleos, principalmente pafa la
obtencién de resinas incoloras o poco coloreadas por
polimerizacidn. De este moda, tras concentracidn de wna
solucldn cumdnlca de hidfoperéxido, ldvada con agua, sSe
obtiene un concentrado que presenta un color amerillo

intenso.

Se ha encontrado ahora, y ésto es 1o que consti-
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tnye 8l objeto de las prosante invenofén, un prbcodiminn~
to de decoloracién de una soludién-ooucantyuda do htdro-
peréxido de clmeno en el cumeno, que comprends del 50 al
75 % en peso.de,hidrOPeréxido de climeno, obtenido por la-
5e vado coﬁragua o una solucién acuosa alcalina del oxida-
to que resulta de la oxidacidn del cimeno por sl ox{geno
o el aire, ¥y a continuacidn por destilacién parcial del
exceso de cumeno, caracterizado porque la golucidn con=
centrada de hidroperdxido de cumeno Se trata en caliente
10. por-una pequefia cantidad de un agente alcalino.
La temperatura a la cual se conduce el trata=
miento de decoloracidn puede variasr entre 50 y 110°C y,
preferentemente, entre 70 y 902C,
Comoragente aloaiino al cuai se puecde hacer men~
15. oién para efectuar el procedimiento de la invencidn se
pueden citar log hidréxidos alealinos (sosa, potasa),'
los carbonatos y bicarbonatos de potasioc o de sodio, las
sales de &cidos orgénicoes débiles_de metales alcalinos,
el amoniaco y los hidrdxides de emonio cuaternario. Se
20, utiliza preferentemente la sosa.o 1é potasa.
| . El agente alcalino puede utilizarse en forma
s61ida, o, preferentemente, en forma de soluciones acuo-
gag cuya concentracidn no es critica ¥y puede variar en-
tre 0,1 y 50 % en peso. Generaimente no es necesario
29, recurrir a soluclones de concentréciones supériores al
15 % en peso.
 La cantidad de compuesto alcalino usada puede
ger tan baja como de 0,001 % en peso de la solucidn hidro-
peréxidica. Generalmente no es necesario ﬁtilizar mis
del 2 %, y preferentemente még del 1 % en peso de este

30. compuesto.
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La duracidn del tratamlento depende de la tempe-

ratura y de la intensidad de la coloracién de la solucién
de hidroperdxido. De una manera general la decoloracidn -
es muy_répida ¥ puede efectuarse en lapsos de. tlempo que
varian de3 mma %40 mn segin las condiciones utilizadas.

_ El procedimiento de la invencién es de una apli-
cacidn muy fécil y puede conducirse sin dificultad de ma-
ners cont{nua. Basta en efect6 introducir en la solucidén
cuménica coloreada callente procedente de la zona de

concqntraoién, la cantidad adecuada de agente alcalino y

'manténgr el coﬁjunto a la temperatura elegida durante un

tlempo suficiente para obtener la decoloraciodn.

La soluoién decoloreada obtenida puede tratarse
de forma usual paras eliminar el agente alcalino que contie-
ne. Sin embargo ésto no es indispensable y este Ultimo pue-
de dejarse gin inconveniente en el hidroperdxido de cumeno.r

A continuacion 1s coloracién de las solucionea

tratadas y no tretadas de hidrOperoxido de cumeno geré ex-

presa@a en unided Hazen geglin 1la norma AFNOR NF - 1T 20, 605,

el color de una mﬁestra se compara entonced & la de una
solucién de referencia de un derivado del platino (acido
cloroplatinico) y de un derivado del cobalto (cloruro
de cobalto) de compcentracion determinada.

Los ejemplos siguientes ilustran la invencidn
y muestran como puede ponerse en prdctica.
EJEMPIO 1 |

En un vago cilfindrico de vidrio de 250 em3, equi-
pado con un agltador magnético, un sistema de calentamien-
fd, un termémetro y de una ampolla de colada graduada,

se cargan 100 g de una solucién de hidroperdxido. Bsta so-
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lucidn presenta una coloracidn amarillo~limén que corres-
ponde a 450 hazen. Se ha obtenido por oxidacidén del cumeno
con aire en presenciz de sosa, y a continuecidon lavado

del oxldato con agua y finalmente concentracidn del oxlda-

%0 por destilacién. Ademds del hidroperéxido esta solucién

.

contlene: _ _
~ cumeno 22 ¢ en peso
- n-propilbenceno " menos de 0,01 #
- t=butilbenceno 0,33 %
- gec=butilbenceno 0,04 %
- acetofenona 0;65 s

dimetilfenilecarbinel 5,75 ¥
Se lleva el contenido del vaso & 909 y a conti-

nuacién se introducen 0,7 om3 de ung sélucidn acuosa de

‘sosa 2 N. La solucidn vira el violeta y después se deco-

lora. Tras 5 minutos en estas condiéiohes se obtiene un
producto cuya coloracidn es de 30 hazen.
EJEMFIO 2
' Sé opera'cqmp en el ejemplo ;,reemplazando la so-

sa por potasa (0,018 g) en forma de una solucidn acuosa 2 N.
Se obtiene una solucidn que presenxaruna.coloracién de 35
hazens '
EJEMPIO 3 ,

Se opers ocomo en el ejemplo.l pero a 709C, Ia.
cantidad de sosa usada esg de 0,02 g (solucién acuosa 2 N).
Tras 20 mn de tratamlento la solucién peroxfdica estd 1i-
geramente coloreada de violeta y después de wna hora per-
giste una débil coloracidn rosa.

A t{tulo comparativo se repite la operacion s

20¢C. ILa soluoién amarilla de hidroperdxido toma una coloe
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raclon intensa violeta de vino que conserva, cualquiera

que sea la duracién del tratamisnto.

BJEMPIOS 4 a 7

‘Se opera como en el ejemplo 1 haciendo variar

la cantidad @a agente alcalino:

B jemw= Agenie alcalino Coloracidn de la solucidn
plo naturale— | Cantidad de hidroperoxido
zZ8 )
4 sos88 0,008 g 50 hazen
5 potasa 0,011 g 50 hazen
6 potasa 0,018 g 35 hazen
T potaég 0,05 g ._f 10 hazen
BJEMPIOQ

in un metraz de 2 1, equipado con un sistema
de agltacidn, un 'caliente-matraz, un termémeto, wn
dispositivo de extraccidn continua, un termdmetro, se
hace 1llegar en cont{mmo, por medio de bombas, 1a sclu-
cién de hidroperdxido utilizeda en el ejemplo 1l y una
solucién acuosa de sosa 2'N. Ia extraccién coumienze
cuendo el matraz contiens 1.200 om> de mezcla reaccional.
El tiempo de residencie es de 40 minutos y la temperatura
del contenido del matraz se mentiene a S50°C. la cantided
de sosa util;zadg es de 0,041 g por cade 100 g de solu-
clén peréxidioca. En estas condiciones se obtiens una
solucién 1{mpida que presenta wne coleracién comwprendida
entre.5 y 10 hazen.

Trag tratamientc le solucidn contiense, ademds
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del hidfoperdxidos

- cumeno - 21 ¢% en peso
- n=-propllbenceno menog de 0,01 ¢
f,t~bufilhenceno 0,32 &
- gec-butilbenceno 0,04 ¢
- acefofenéna - 0,65 %
- dimetilfenilcarbinol - 5,75 %
| NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del inven-—
to, es{ como la menera de realizarlo en la préctica, debe
hacerse cohstar que las disposiciones anteriormente indi-
cadas, son susceptibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren su principio fundamental. También se
hace constar que el invento corresppnde e una Solicitud
de Patente, pfesentada en Franecla, con fecha 27'de septien-
bre de 1.971, bajo el nlmero 7 34630; scogiéndose por lo
tanto & 169 beneficlos que conceden:los Convenios Interna-
cionales en vigor, sienﬁo lo que_éonstituye la esencila
del referido invento y_ﬁor lo que'99?solicita Patente
de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO
PARA LA DECOLORACION DE SOLUCIONESVCONCENTRADAS bE HIDRO-
PEROXIDO DE CUMENO; oaracterizéﬁdose por lo sigulentes

1.~ Procedimiento pare la decoloracién de solu-
olones ooncentradas de hidroperéxido de cumeno, en el
cumeno, que comprende de 60 & 75 % en peso de hidroperdxi-
do, obtenido por lavado con ague 0 con una golucidén acuo—
se alcalina, y a continuacidn concentracién por destile-
cion parcial del oumeno del oxidato gue resulta de la oxi-
dacidén del cumeno con ox{geno o un gas que le confenga,

caracterizado porque la citada solucidn concentrada de
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hidroperéxido de cumeno se trata a una temperaturs com-
prendida entre 50 y 110°C por un agenﬁe alcalino a razén
de 0,001 a 2 ¢ en peso con relacién a la solucién peroxi-
ddca.

2e= Procedimisnto seghn la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el compuesto alcalino es ls sosa o
la potasa. '

3.~ Procedimiento segiw la reivindicacién 1,

caracterizado porque el compuesto alcalino estd en forma

" de una golucidn acuosa.

4.= Procedimiento para la decoloracién de so~
luciones concentradas de hidroperdéxido de cumeno, tal

y como queda sustancialmente dsscrito en la presente Me-

. moria.

Esta Memoria consta de 8 hojas escritas a mé-
guina por una sola cars.
| ' Madrild, 97 SET. 1972
RHONE-POULENC, S.A.
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