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Explicacién detallada de la Invencién:

Esta invencién se refiere a un procedimiento. para
la desalcohilacidén de alcohilbencenos.

Hasta aquf, los bencenos se han obtenido a pézrtir
de 12 hulla mediante la destilacién del alquitréix de hulla o
2 partir del peirdleo mediante distintos procedimientos modi-—
ficados. Sin embargo, el suministro de bencenos a partir del
alquitrén de hulla no es suficiente para satisfacer las deman
dag del presente.

"Se ha conocido también la produccién de benceno,
tolueno, xileno y similares mediante el craqueo térmico de
aceites minerales orudos, gasolina de destilacién directa u
otros hidrocarburos liquidos parz obtener hidrégeno e hidrocar
buros gaseosos tales como metano, etileno, etc., y un aceite
craqueado enriquecido con hidrocarburos arométicos, seguido de
la sxtraceién de los hidrocarburos aromdticos a partir de dicho
aceite oraqueado. Por ejemplo, se conoce un procedimiento en el
oual los hidrocarburos licuados se craguean térmicamente a una
temperaturs de desde 6502C a 800¢C bajo una presién elevada y
los hidrooarburos aromiticos resultantes tales como benceno, to
lueno y similares se condensan para separarlos de una mezcla
geseosa que consiste de hidrbgeno, metano, etano, etileno y si-
milares. (Patente Japonesa Noe 29.018).

Sin embarga, en dichos procedimientos de la téenioa

anterior como se mencionan anteriormente, lag proporciones re~
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lativas de composiciones tales como bensceno, tolueno, xileno,
etice, entre los hidrocarburos arométicos asi obtenidos son
aproximadsmente fijas dependiendo de las propiedades del mate
rial de los hidrocarburos y de las condiciones de la rdaccidn.
Un ejemplo a este respecto se darf en lo que sigue.

Un ejemplo descrito en Chemical Enginsering Proe

gress, vol. 54, page 59 (1958)
(Material de aceite cragueado 317,960 litros/dfa)

Produotoss

Fracoién de C 17.490 1litros/dfa

5

Fracoién de G 50,870 1litros/dfa
Benoeno 82,670 litros/dfa
Tolueno 63.600 litros/dfa
Xileno 554600 litros/dfa
Residuo de la extracoién 47,650 litros/dfa

Asi, de aouerdo con este ejemplo, se producen tolue
no y xileno aproximadamente tanto como benceno., Por consiguien—
te, serla bastante significativo si la desalcohilacién de los
alechilbencenos tal como la del tolueno y xileno anteriormente
referida se condujera ventajosamente a esoala industrial, cuan
do la demanda del benceno aumentas

Ia presente invenoién se ha conseguido como resulta
do de extensos estudios desde el punto de vista anteriormente
desorito. Més particularmente, un objeto de la presenie inven-
olén reside en desalcohilar aloohilbencenos ventajosamente a es

cala industrial. Bl objeto de la presente invencién se ha conse
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guido sometiendo una mezela de alcohilbencenos o de materizles
que ocontienen los mismos e hidrégeno en una concentracién no
menor del 10% en una proporcién tal que la relacién molar de
hidrégeno a alcohilbencenos es no menor de 1, a una reaccién
de desalcohilacién en una zona de reaccibn libre de sustancias
que tieﬁen una aotividad catalitics en la reaccién de desalco
hilacién de :;.lcohilbencenos bajo las condiciones de reaccién
que incluyen una presidn de reaccién desde la normal hasta 25
atmésferas; una temperatura de reaccién de desde 6502C a 800°C;
¥ un periodo de contacto no menor de 0,2 segtmdos.

El procedimiento de la presenie invencifén se explica
r4 con mis detalle en lo que sigue:

En el procedimiento de la presente invencidn, los
alchilbencenos o materiales que contienen los mismos e hidrége
1o oon una concentracién no menor del 10% se mezclan Intima=
mente en una proporcién tal que la relacién molar de hidrégeno
a alcohilbencenos es no menorr de 1, y, luego, la mezcla resul=
tante se deja permanecer en una zona de reacoidn & alta tempe=
ratura durante un periodo de por lo menos 0,2 segundos o més.
En este momento, la presién de la reaccién y la femperatura se
mantienen entre 1 y 25 atmésferas, y entre 6509C y 800¢C, res—
peotivamente.

El hidrégeno con una concentracién no menor del 10%
utilizado en el procedimiento de la presente invencién se refiere

a hidrégeno per se o mezclag de sustanolas inertes e hidrégeno
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que contienen no menos del 10% de hidrégeno en volumen. El gas
mezclado incluye, por ejemplo, mezclas de hidrégeno y de hidro
carburos inferiores parafinicos iales como metano, etano y si
milares, o nitrégeno, En la prictica real, por ejemplo, se
utiliza hidrégeno electrolizado o gas de desecho de reformacién
producido en la refinacién del petréleo.

En el procedimiento de la presente invencién, es un
requisito esencial que la zona de la reaccién esté completamen~
te libre de sustancias que tienen una actividad catalltica en
la reaccién de desalcohilacién de alcohilbencenose. Esto es de-
bido al hecho de que la presencia de las sustancias catallticas
favorece la rotura del micleo de benceno lo cual lleva a una
formacién inorementada de productos carbonosos, polimeros y pro
ductos gaseosos, disminuyendo asI el rendimiento de productos
desaloohilados,

De acuemdo al procedimiento de la presente invencifén
desorito anteriormente, se produce benceno con una conversién
desde un bajo porocentaje & més del noventa por ciento. Ademés,
en el procedimiento de la presente invencién, ya que préctica=-
mente no se observa formacidn de subproductos debido a la poli
merizaoién, etc., cuando se lleva a cabo una reaccién clolica,
se pueden esperar rendimientos mds altos que aproximadamente el
98% del rendimiento tedérico.

En general, un tratamiento térmico de hidrocarburos

liouados a altas temperaturas de aproximadamente 650 a aproxima
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damente 800°C produce hidrocarburos aromfiicos. Esto se consi
dera que se debe a la deshidrogenaciém de los hidrocarburos
nafténicos y a la deshidrociclizacién de los hidrocarburos de
cadeha recta y estas reacciones se pueden considerar como una
reaccién de separar por escisién una parte de log hidrdgenos
de los hidrocarburos que tienen una mayor relacién de hidrSge
no a carbono para formar hidrocarburos aromdticos que tienen
une relacién menor que hidrégeno a carbonos

Aungue el método de tratamiento de los alcohilben
cenos y los materiales que contienen los mismos adoptado en el
procedimiento de la presente invencidn es aproximadamente el
mismo que en el procedimiento de cragueo térmico para los hidro
ocarburos, mencionado anteriormente, en lo que respecta a las -
condiciones de temperatura, el procedimiento de la presente in
vencién difiere de 81 en que el hidrégeno se suministra a la
zona de la reaccién para llsvar a czbo una reaccidén de hidro=
genolisis én presencia de un exceso de hidrégenos En el proce—
dimiento de la presente invencién, no occurren reacciones secun—
darias, tales oomo la disociaciéh del micleo de benceno que cons
tituyen los alcchilbencenos, la policondensacién, eic., y, por
consiguiente, précticamente no se observa formacidn de subpro-
ductos de materiales alquitranados y productos carbonosos, a la
vez gque se lleva & cabo la reaccién de desalcohilacién casi cuan
titativamente.

La presente invenocidén se expliocard més concretamente
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en el Ejemplo siguientes

Ejemplo:
Este Bjemplo ilusira una desalcohilacién de tolue

no en una corriente de hidrégeno dbajo presién normal. Bl ma-
terial de tolueno utilizado se obituvo mediante la destilacidn
de tolueno de oalidad especial disponible comercialmente, y se
usé hidrégeno electrolizado que tisne una pureza de 99,8% en
volumen, E]l hidrégeno se traté con un catalizador de oobme y
cloruro de oalcio para eliminar el contenido de oxigeno y agua

antes de la reaccidn.

Un tubo de cuarzo que tenfa un didmetro de 17 mm
¥y una longitud de 100 mm se utilizé como tubo de reaccidn el
oual se rellené con un medio calorffico de laminillas de cuar
70 que no tienen actividad catalftica ninguna. E1 porcentaje
de espacio vacfo: 59,0%, la capacidad del tubo de reaccién:
13,4 oce Al tubo de reaccidn que se calentd mediante un hor-
no eléctrioco se le suministrd ocontinuamente dichos hidrSgeno
¥y toluenoe. Los productos que salfan del tubo de la reaceidén

se enfriaron y se recogieron,

Lag Tablas siguientes muestran las condiciones de
reacoifn y sus conversiones correspondientes y rendimientos

finales:



Tabla 1
Temperatura xPrOporcn.én 1 Presién ! Tiempo ! Con- !Rendi IRendi- !
1
de reacoifn lmoler hi- . D de Teac : de oon f ver— imiento (miento :
(e ) 1drégeno/to 1 cién (At 1 tacto | sién !final ttebrico |
! ] - ! ! !
jlueno | mésferas) , (Seg) , (#) , () | (B
5 657 8,4 1 1,5 11,5 84,5 99,5
729 " " 755 3648 5 97,0
8ot " " 3,6 91,2 78,9 92,8
Tabla 2
10 Presién de | Propor— ! Tempera~ ! Tiempo ! Con- fRendi ! Rendi !
reaccifn ! cién mo : tura de : de con i ver- miento ; niento i
(Atmdsfe— ; lar hidr§ ! reaccién ! tacto ! sién 'fmal 1 tebricol
ras) ! genoftolug ;| (s¢) | (segm ! (®) (& | & |
' !
% no I { dos) ! 1 !
I ! ! i ! !
15 5 1,8 657 6,26 16,7 84,5 99,4
5 " " 10,70 42,0 84,2 99,1
10 " " 5,50 25,9 84,2 99,1
10 " " 10,5 49,6 84,3 99,2
20 " " 6,30 47,0 8441 99,0
20 25 " " 4,00 40,2 84,0 98,9
Tabla 3
Proporcién lmemperatu ! Presién | Tiempo ! Con- ! Rendi ! Rendi-
molar hidr§ ,ra de reag ! ; de reac ! 3¢ con~! ver- ! miento! miento

!
!
!
i
1
!

geno/ tolueno !cién ! 81611 | tacto ! sién ! final | teéri-
P (ec)  }(atmés- 1 (Segun t (%) 1 (%) oo
25 i feras) dos) i i (%)
1,8 681 1 10,7 10,6 83,3 98,0
3,5 " n 11,78 16,0 83,5 98,2
8,4 " u 11,87 16,7 83,8 98,6
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Tabla 4
Tiempo ! Proporcién ! Dresién de reac ! “emperatu ! Conver !
de con : molar hidré : cién ; ra de reas 3 sién }
tacto 1 geno/tolue= | (Atmésferas) ! eién 1 (%) !
! ! ! !
(Sequn | no ! . (20) " §
dos) ! ! ! ! !
! ! ! ! |
2,17 395 1 753 22,0
4445 " " " 38,5
7’75 " " " 50’7
9’80 n " " 58 ,0
16,5 n " " 80,0

Como se pueds observar de las Tablas, la conversifn au
menta y el rendimiento final disminuye segin aumenta la temperatu~
ra de reaccibn. Aungue un aumento en la presidén de reaccién aumen—
ta la conversién, la velocidad de aumenio cae gradualnente segin
se incrementa la presiéns Desde el punto de vista de la separacién
¥y purificacién a esoala industrial, es conveniente una presién entre
10 y 20 atmésferas de manera qué se puede preferir la adopoién de
ung presibén de reaccidn en este entorno.

Segin aumenta la proporcién molar de hidrégeno a tolue
no, la conversidn aumenta también y, como la formacidn de subpro-
ductos debido a la polimerizaoidn, etc. se suprime, el rendimiento
final aumenta en consecusncise Un aumento en el tiempo de contacto

conduce & un sumento en la conversién segiin una curva logaritmicae



10

15

20

25

419401

La veaccifn en el procedimiento de la presente in-
vencién tiene lugar de acuerdo con la ecuzcifn quimica que se

muestra & continuaciéng

R
—— [ ' + RH
+ E2

La velocidad de reaccién estf en una proporcién di-
recta a la presién parcial de los alcohilbencenos y en una propor
¢ibn cagsi directa con la presién parcial del hidrdgeno. Se ha en~
contrado también que la dependencia de la velocidad de reaccifn
con la temperaturs de reaccidén corresponde a un calor de activa-
cién de sproximadamente 50 Kca.l/mol.

Aunque la anterior descripecién se refiere a la desal
cohilacién de tolueno, los mismos procedimientos son aplicables
a otros alcohilbencenos tales oomo xileno, cumeno y similares o a
materiales que contienen dichos compuestos con aproximadamente los

mismos resultadose

RETVINDICACIONES.

Los puntos de invencién propia, no nueva, pero no pre
sentada, practicada, ni divulgada en Espafia, que se presentan para

que sean objeto de emta solicitud de Patente de Introduccién, por
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DIEZ aflos, son los que se recogen en las reivindicaciones si-
guientess

18,- Un procedimiento para desalcohilar alcohil-
bencenos que comprende someter una mezcla de alcohilbencenos
o materiales que contienen los mismos e hidrdgeno en una con
centracién no menor del 105 en una proporcién tal que la Te
laciém molar de hidrégeno o alcohilbencenos es no menor de 1,
a una reaccién de desalcohilacién en una zona de reaccifn 1i
bre de sustancias que tengan una actividad catalitica en la
reaccifn de desalcohilacién de alcohilbencenos bajo las con=
diciones de reaccibn que incluyen una presién de reaccidn de
desde la normal a 25 atmésferas; una temperatura de reaccién
de desde 6502C a 8009C; y un periodo de contacto no menor de
0,2 segundos.

2 8,~ Un procedimiento para desalecohilar alcohil~

bencenos.

Pal y como se ha descrito en la Hemoria gque ante-

cede, y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de once hojas escritas a mdqui

na por una séla cara.

T
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