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E sta invención se r e f ie re  a un procedimiento pa­

r a  la  producción de parad ietilbenceno . La invención se r e ­

f ie re  de un modo más espec ífico  a un procedimiento para 

l a  producción de parad ietilbenceno  a p a r t i r  de un compues- 

5 to  alcohilarom ático etilén icam ente  su s ti tu id o  que u t i l i z a  

una combinación de fraccionam iento, tran sa lco h ilac ió n , y 

separación por z e o lita s  de los isómeros de d ie tilbenceno .

El paradietilbenceno es conocido como una sus­

tan c ia  química v a lio sa  que tiene  una d iversidad  de usos.

1o Se emplea e l  paradietilbenceno como un m ateria l químico 

de construcción en la  producción, por ejemplo de p lá s t i ­

cos. El paradietilbenceno tien e  también u t il id a d  como una 

su stan c ia  desorbente particu larm ente e f ic ie n te  en procedi­

mientos que u t i l iz a n  operaciones de adsorción-desorción 

15 con z e o lita s  constitu idas por alum inopilicatos c r is ta lin o s  

para separa r isómeros de x ileno . El empleo del p a ra d ie t i l ­

benceno en ta le s  operaciones de separación de xilenos se 

describe con d e ta lle  en l a  Patente de los EE. UU. 3.686.342. 

El parad ietilbenceno  es sustancialm ente más valioso  de lo  

2o que lo  son los otros isómeros de d ietilbenceno , m e tad ie til-  

benceno y ortod ie tilbenceno ; no obstante, e l  p a rad ie tilb en ­

ceno se puede ad q u irir  por re g la  general en e l  comercio só­

lo  en mezcla con los isómeros menos valiosos de meta- y oúto- 

d ie tilbenceno . Dado que los tre s  isómeros de d ietilbenceno 

25 tien en  puntos de eb u llic ió n  normales que se d ife renc ian
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aproximadamente en 2, 8s C unos de o tro s , l a  separación .de l 

paradiétilbenceno de lo s otros isómeros de d ie tilbenceno  

por fraccionam iento es económicamente im posible. Se sabe 

también en la  técn ica  que la  separación de los isómeros 

5 de d ie tilbenceno  por métodos de c r is ta l iz a c ió n  es d i f í c i l  

y costosa.

Tal como se u t i l i z a  en e s ta  memoria, e l  término 

"polietilbenceno" hace re fe ren c ia  a"alcohilarom áticos mono- 

.c íc lico s  que tiene  tre s  o más su s titu c io n es  por grupos e t i -  

' 1o lo  en e l  a n illo  de benceno, es d e c ir , los tr ie tilb e n c e n o s , 

te tra tilb e n ce n o s , pentaetilbenceno, y hexaetilbenceno, y 

no incluye para-d ie tilbenceno , m eta-dietilbenceno, u o rto - 

d ie tilbenceno . Tal como se u t i l i z a  generalmente en la  téc ­

n ica  y como se emplea en e s ta  memoria, e l  término " tra n sa l-

15 cohilación" se re f ie re  selectivam ente a una combinación de
** ' * reacciones que ocurren cuando un hidrocarburo alcohilarom a-

tic o , que puede e s ta r  mezclado o no con otros alcohilaromá­

tico s  o con benceno, se pone en contacto con c ie rto s  ca ta ­

lizadores en condiciones de reacción p a r tic u la re s . Por ejem- 

2o pío, e l  término " transa lcoh ilac ión" incluye la s  reacciones 

de desproporoionaoión experimentadas ñor hidrocarburos a l­

cohilarom áticos, ta le s  como, por ejemplo, la  conversión 

de etilbenceno en d ie tilbenceno  y benceno. El término 

" transa lcoh ilac ión" incluye también reacciones ta le s  como,

25 por ejemplo, l a  conversión de una mezcla de benceno y te -

. -
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trae tilbenoeno  en d ie tilbencenos. En general, cuando un. 

a lc o h il aromático p a r t ic u la r  se pone en contacto con un 

c a ta liza d o r de tran sa lco h ilac ió n  en condiciones de tran ­

sa lco h ilac ió n , e l  alcohilarom ático p a r t ic u la r  se convier- 

5 te  en una mezcla esencialmente en e q u ilib r io  de benceno 

y de todos los alcohilarom éticos que tienen  de una a se is  

su s titu c io n e s  con a lco h ilo , dependiendo e l  número exacto 

. de especies de alcohilarom áticos producidas del número de 

su s titu y en te s  de grunos a lcoh ilo  d ife re n te s  en e l  a lc o h il-  

1o aromático que se desea c o n v ertir . Así, por ejemplo, cuando 

una mezcla de m etadietilbenceno y o rtod ie tilbenceno  se pol 

ne en contacto con un c a ta liza d o r de tran sa lco h ilac ió n  en 

condiciones de tran sa lco h ilac ió n , e l  p roducto -resu ltan te  

in c lu irá  benceno, etilbenceno , y tre s  de los isómeros, y 

15 a l menos una pequeña cantidad de todos los p ó lie tilb en c e - 

nos, en esp ec ia l los tr ie ti lb e n c e n o s .

. . ^
.-vi*... i

RESUIíEN DE LA INVENCION

Un objeto de e s ta  invención es proporcionar un 

2o método p a ra 'la  obtención de paradietilbenceno su s ta n c ia l­

mente puro a p a r t i r  de una alim entación co n stitu id a  por 

un m ateria l h-idrocarburado alcohilarom ático etilénicam ente 

su s ti tu id o .

Otro objeto de e s ta  invención es proporcionar 

25 ' parad ietilbenceno  por una combinación de separación con *
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tamices m oleculares, tran sa lco h ilac ió n  áe a lcoh ilarom áti- 

cos, y fraccionam iento áe una mezcla que comprende benceno 
y alcohilarom áticos que contiene de una a se is  s u s ti tu c io ­

nes con alcoh ilos e ti lé n ic o s .

5 Otro objeto de e s ta  invención es proporcionar

un método económico para producir paradietilbenceno puro 

a p a r t i r  de alim entaciones constitu idas por hidrocarburos 

alcohilarom áticos fácilm ente asequib les.

En una rea liz ac ió n , la  presente invención se 

1o re f ie re  a un procedimiento ra ra  la  obtención de un produc­

to de paradietilbenceno a p a r t i r  de un m ateria l de alimen­

tación  que comprende uno o más de los hidrocarburos s igu ien ­

te s : e tilbenceno, d ie tilbencenos, tr ie tilb e n c e n o s , t e t r a e t i l  

bencenos, pentaetilbenceno o hexaetilbenceno, o cualqu ier 

15 mezcla de I 03 mismos, comprendiendo e l -procedimiento la s

etapas de: mezclar con e l  m ateria l de alim entación un efluen  

te  de la  zona de tran sa lco h ilac ió n  que comprende benceno, 

etilbenceno , lo s  tre s  isómeros de d ie tilbenceno  y p o l i e t i l -  

bencenos, formándose e s te  e fluen te  de la  zona de tra n s a l-  

2o cohilación  como se e sp ec ific a  más adelante en e s ta  memoria, 

y fraccionar la  mezcla re su lta n te  para proporcionar una 

co rrien te  que hierve a temperatura b a ja  que comprende ben­

ceno y e tilbenceno , una co rrien te  que hierve a tem peratura 

interm edia que comprende los tre s  isómeros de d ie tilb e n c e -  

25 no, y una co rrien te  que h ierve a tem peratura a l ta  que com-
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prende po lie tilbencenos; poner en contacto la  co rrien te  

que hierve a tem peratura baja  y l a  c o rrien te  que hierve 

a tem peratura a l ta  con un c a ta liza d o r de tran sa lco h ila -  

ción en una zona de tran sa lco h ilac ió n  en condiciones de 

5 tran sa lco h ilac ió n ; poner en contacto l a  co rrien te  que

hierve a tem peratura interm edia con un sorbente c o n s titu i­

do por un a lum inosilicato  c r is ta l in o  z e o lít ic o  en una zo­

na de so rc ión  en condiciones de so rc ión  para separar la  

c o rr ie n te  que hierve a tem peratura interm edia en una co­

ló  r r ie n te  de parad ietilbenceno  y una co rrien te  de metadie- 

tilbenceno y o rto -d ie tilbenceno  pobre en paradietilbenceno; 

r e t i r a r  la  co rrien te  de m etedietilbenceno y o r to d ie tilb e n - 

ceno pobre en parad ietilbenceno  de la  zona de sorción  y 

poner en contacto la  co rrien te  de m etedietilbenceno y o rto - 

15 d ie tilbenceno  con e l  ca ta lizad o r de tran sa lco h ilac ió n  en

la  zona de tran sa lco h ilac ió n  en condiciones de tran sa lco h i­

lac ió n  en mezcla con la  co rrien te  que hierve a temperatura 

ba ja  y con la  co rrien te  que h ierve a tem peratura a l ta ,  y 

r e t i r a r  de la  zona de tran sa lco h ilac ió n  e l  efluen te  de la  

2o zona de tran sa lco h ilac ió n  a rrib a  mencionado; y por últim o, 

r e t i r a r  l a  c o rrien te  de para-d ie tilbenceno  de la  zona de 

so rc ión  y recuperar la  co rrien te  de paradietilbenceno como 

e l  producto de l procedimiento.
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DESCRIPCION DEL DIBUJO

El dibujo adjunto es una representación  esquemá­

t ic a  de una de las  rea lizac io n es del procedimiento de e s ta  

5 invención. El dibujo i lu s t r a  una re a liz a c ió n  del procedimlen 

to , y e l  objeto del procedimiento no se l im ita  a é s ta . Otras 

rea lizac iones y variaciones comprendidas dentro del alcan­

ce de la  presente invención re su lta rá n  evidentes para los 

expertos en la  técn ica  a p a r t i r  de la  descripción  del dibu­

lo jo  y la  s igu ien te  descripción  d e ta lla d a  de la  invención.

Haciendo re fe ren c ia  a l d ibujo , se carga un mate­

r i a l  de alim entación h idrocarburado 'alcohilarom ático  de 

nuevo aporte a l procedimiento a través del conducto 1 a 

un caudal de 0,32 moles por hora de etilbenceno , 0,06 mo- 

15 les  por hora de alcohilbencenos Cg, 0., 23 moles .por hora de - 

alcohilbencenos C^p, 1,28 moles por hora de paradle t i lb e n -  

ceno, 3,07 moles por hora de m etadietilbenceno, 0,23 moles 

por hora de o rtod ie tilbenceño , 0,03 moles por hora de a lco - 

h ilarom áticos y 0,47 moles por hora de tr ie tilb e n c e n o .

2o La alim entación de nuevo aporte se carga por e l  conducto

1 a l conducto 2 y se mezcla en éste  con hidrocarburos a lco - 

h ilarom áticos cargados en e l  conducto 2 desde e l  conducto 

21 a un caudal de 0*,32 moles por hora de benceno, 3,70 mo­

les  cor hora de etilbenceno , 0,15 moles por hora de a lc o h il-  

25 aromáticos Cg, 0,23 moles por hora de alcohilarom áticos C^p,
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3,82 moles por hora de parad ietilbenceno , 10,53 moles por 

hora de m etadietilbenceno, 0,77 moles por hora de o r to d ie t i l  ; j  

benceno, 0,09 moles por hora de alcohilarom áticos C ^ , 9, 4-0 

moles por hora de tr ie tilb e n c e n o s , y 1,35 moles por hora 

5 de hidrocarburos pesados. La mezcla de hidrocarburos ca r-  

gada en e l  conducto 2 se hace pasar después a l rec ip ien te  

de fraccionam iento 3. Un e l  rec ip ien te  3, l a  mezcla carga­

da se fracciona  para proporcionar una co rrien te  de cabezas '

que contiene principalm ente etilbenceno e hidrocarburos más 

1o lig e ro s  y una co rrien te  de colas que contiene prihcipalm en- 

te  d ietilbencenos e hidrocarburos más pesados. Las cabezas 

de l fraccionador 3 se r e t i r a n  por e l  conducto 4 a un caudal 

de 0,37 moles por hora de benceno, 4,02 moles por hora de 

e tilbenceno , 0,24 moles por hora de alcohilarom áticos Cg,

15 y 0,06 moles ñor hora de alcohilarom áticos C-¡Q. El produc- 

to  de colas del rec ip ie n te  de fraccionam iento 3 se r e t i r a
. .  y : -

por e l  conducto 7 a un caudal de 0,40 moles por hora de A -

alcohilarom áticos C^Q, 3,82 moles por hora de n a ra d ie t i l-  " ;

benceno, 10,53 moles por hora de m etadietilbenceno, 0,77 '

2o moles por hora de o rtod i" tilbenceno , 0,09 moles por hora 

de alcohilarom áticos C ^ , 9,40 moles por hora de t r i e t i l ­

bencenos, y 1,35 moles por hora de hidrocarburos pesados. - 

Las colas de l fraccionador 3 se hacen pasar por e l  conduc­

to  7 a l  re c ip ie n te  de fraccionam iento 8. En e l  rec ip ien te  

25 de fraccionam iento 8, l a  mezcla de colas del fraccionador

28.9.74 -  8 -



3 se separa en una co rrien te  de cabezas que contiene "Pre­

dominantemente isómeros de d ie tilbenceno  y una co rrien te  

de colas que contiene predominantemente trie tilb en cen o s e 

hidrocarburos más pesados. La co rrien te  de cabezas proce- 

5 dente del rec ip ien te  de fraccionam iento 8 se r e t i r a  por e l  

conducto 9 a un caudal de 0,4 moles por hora de a lco h ila ro - 

máticos C^Q, 5,1 moles por hora de parad letilbenceno , 13*6 

moles ñor hora de m etadietilbenceno, y 1,0 moles por hora 

de o rtod ie tilbenceno . La c o rrie n te  de cabezas del fra c c io -  

1o nador 8 se hace pasar a través d e l conducto 9 a l a  zona 

de so rción  10. En la  zona de so rc ión  10, la  co rrien te  de 

cabezas del conducto 9 se pone en contacto con un sorbente 

de z e o lita  de tip o  Y cuyos iones se han intercambiado de 

t a l  modo que contenga una combinación de cationes de b a rio  

15 y de po tasio . El paradietilbenceno se adsorbe selectivam en­

te , m ientras que e l  meta- y e l  o rtod ie tilbenceno  son recha­

zados por e l  sorbente. El producto refinado , una mezcla 

pobre en paradietilbenceno de meta- y o rto -d ie tilbenceno , 

se r e t i r a  de la  zona áe sorción  10 por e l  conducto 12 a 

2o un caudal de 0,4 moles por hora de alcohilarom áticos C^Q, 

0,5 moles por hora de paradietilbenceno, 13,5 moles por 

hora de m etadietilbenceno, y 1 mol por hora de o v to d ie ti l-  

benceno. La co rrien te  de refinado robre en p a rad ie tilb en ce ­

no e x is ten te  en e l  conducto 12 se hace pasar a l conducto 

25 4 en mezcla con la  co rrien te  de cabezas del fraccionador 3.

2 8 .9 .74 -  9 -
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La mezcla de hidrocarburos del conducto 4 se hace pasar 

después a l  conducto 5. Haciendo de nuevo re fe ren c ia  a la  

zona de so rc ión  10, e l  parad ietilbenceno  sé desorbe del 

sorbente constitu ido  por e l  a lum inosilicato  c r is ta l in o , 

y la  c o rrien te  de l producto de paradietilbenceno se r e t i ­

ra  de la^zona de so rción  10 a través del conducto 11 a un 

caudal de 4,6 moles por hora de paradietilbenceno y 0,1 

mol por hora de m etadietilbenoeno. La co rrien te  de 'produc­

to se r e t i r a  luego del procedimiento. Haciendo re fe ren c ia  a l 

re c ip ie n te  de fraccionam iento 8, se separa un corté  la te ra l*  

del re c ip ie n te  de fraccionam iento 8 .por e l  conducto 13 y se
'  - ^  - y .  -.7 '  r .

hace .pasar a l rec ip ie n te  14 de separación de componentes vola 

t ile s .-  El separador de componentes v o lá t i le s  14 se u t i l i z a  . 

para separar hidrocarburos pesados ta le s  como d ifen ile tan o  

de la  c o rrien te  de l m-ocedirniento, con e l  f in  de e v ita r

la  acumulación de colas hidrocarburadas cesadas que se m-o- 

ducen en pequeñas cantidades en la  operación de tran sa lco h i-  

lac ión  y que pueden in tro d u c irse  en pequeñas cantidades con 

la  alim entación de nuevo aporte . Los hidrocarburos más l i ­

geros, por ejemnlo, tria lcoh ilbencenos, e tc . ,  se secaran 

como cabezas del separador de componentes v o lá t i le s  14 y se 

hacen pasar de nuevo a l rec ip ie n te  de fraccionam iento 8.

Las colas pesadas se r e t i r a n  del fondo de l separador de com  ̂

ponentes v o lá t i le s  14 por e l  conducto 16 a un caudal de 

O., 17 moles por hora de tr ie tilb en c en o s  y 0 , 45. moles por hora

74 1o -
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de hidrocarburos pesados d iverso s. Las colas rasadas r e t i ­

radas del separador de componentes v o lá t i le s  14 por e l  con­

ducto 16 se r e t i r a n  de la  operación. Una co rrien te  de colas 

áe recupera del rec ip ie n te  de fraccionam iento 8 por e l  con—

$ ducto 17 a un caudal de 0,12 moles por hora de alcohilarom á- 

tico s C ^ , 9,70 moles por hora de trie tilb en cen o , y 0,90 mo­

les  por hora de hidrocarburos pesados d iverso s. La co rrien ­

te  de colas re t ira d a  del rec ip ie n te  de fraccionam iento 8 

por e l  conducto 17 se hace pasar a l conducto 5 en mezcla 

lo  con los hidrocarburos procedentes del conducto 4. Los h i­

drocarburos se hacen pasar por e l  conducto 5 a la  zona de 

tran sa lco h ilac ió n  6 a un caudal de 0,37 moles por hora de 

benceno, 4,02 moles por hora de etilbenceno, 0,24 moles 

por hora de alcohilarom áticos Cg, 0,46 moles por hora de 

15 alcohilarom áticos C^Q, 0,50 moles por hora de n a rad ie tilb en -

ceno, 13,50 moles por hora de m etadietilbenceno, 1,00 moles 

ñor hora de o rtod ie tilbenceno , 0,12 moles por hora de a lco - 

hilarom átioos C ^ , 9,70 moles por hora de tr ie tilb e n c e n o s , 

y 0,90 moles por hora de hidrocarburos pesados d iversos. En 

2o la  zona de tran sa lco h ilac ió n  6, los hidrocarburos cargados

ñor e l  conducto 5 se ponen en contacto con un c a ta liza d o r 

de tran sa lco h ilac ió n  de alúmina sustancialm ente anhidro modi­

ficado con tr if lu o ru ro  de boro. En la  zona de tran sa lco h i­

lac ión  6 se mantiene una velocidad esp ac ia l h o raria  de l l i -  

25 quido de anroximadamente 1, 6. Las condiciones de tran sa lco -

28 .9 .74 11



h ila c ió n  en la  zona de tran sa lco h ilac ió n  6 incluyen una 

tem peratura de aproximadamente 204-C, una presión de apro­

ximadamente 20 atm ósferas, y una velocidad espacial hora- 

r i a  de l líq u id o  de aproximadamente 2. El efluen te  de la  zo- J f 

6 na de tran sa lco h ilac ló n  6 se r e t i r a  Por e l  conducto 18 a un

caudal de 0,06 moles por hora de hidrocarburos C ,̂ 0,67 mo- ;" . 

le s  por hora de benceno, 3,70 moles por hora de e tilb en ce - 

no, 0 ,1 5 'moles cor hora de alcohilarom áticos Og, 0,23 moles : 

cor hora de alcohilarom áticos C ^ , 3,82 moles por hora de 

lo  parad ietilbencano , 10,53 tioles por hora de m etadietilbence-

no, 0,77 moles por hora de o rtod ie tilbenceno , 0,09 moles 

por hora de alcohilarom áticos C ^ , 9,40 moles por hora de 

tr ie tilb e n c e n o s , y 1,35 moles ro r  hopa de hidrocarburos 

cesados d iversos. En la  re a liz a c ió n  representada en e l  d i-  

15 bujo, e l  e fluen te  que ^rocede de la  zona de t^an sa lco h ila -

ción 6 se haca pasar a un rec ip ie n te  19 de fraccionam iento 

opcional por medio del conducto 18 con objeto de e lim inar 

gases lig e ro s  del procedimiento para e v ita r  a s í su  acumu­

lac ió n . El rec ip ie n te  de fraccionam iento 19 no es esenc ia l 

2o para la  operación del presente procedimiento, y la  misma fun

ción puede s e r  rea lizad a  con ayuda del rec ip ie n te  de f ra c -  -''.I.- 

cionamiento 3 modificado de una manera que re s u lta rá  eviden­

te  para los expertos en la  técn ica . En la  re a liz a c ió n  que 

se rep resen ta  en e l  d ibu jo , e l  e fluen te  de Ha zona de tra n s -  

25 a lco h ilac ió n  se hace pasar a l rec ip ie n te  de fraccionam iento
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19 a través del conducto 18, y una co rrien te  de cabezas 

que contiene 0,06 moles por hora de hidrocarburos y 

0,35 moles por hora de benceno se r e t i r a  de l -recipiente 

19 a través de l conducto 20. Un producto de colas de l r e -  

5 c ir ie n te  19 se r e t i r a  ñor e l  conducto 21, a l caudal espe­

c ificado  en la  descripción  que antecede, y se mezcla con 

la  alim entación de nuevo aborte procedente de l conducto 

1 como se ha d e sc rito  a rr ib a . Diversas piezas de equino 

a u x ilia r  típ ic a s  y m odificaciones de la s  operaciones des- 

lo  c r i ta s  de fraccionam iento, tran sa lco h ilac ió n  y separación

con z e o lita s  no se rep resen tan  en é l  d ibujo y no se han 

d e sc rito  en lo  que antecede. Tales modificaciones y piezas 

a u x ilia re s  de equipo, ta le s  como medios de re -e b u llic ió n , 

medios de re f lu jo , bombas, cambiadores-de ca lo r, e tc . ,  y 

13 su  u t i l iz a c ió n  en las  d iversas etapas del procedimiento

ta l  como se, muestra en e l  dibujo re su lta rá n  evidentes para 

los expertos en la  técn ica  a p a r t i r  de la  descripción  que 

antecede.

2o

25

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Los m ateriales de alim entación hidrocarburados que 

pueden emplearse en e l  procedimiento de la  presente inven­

ción incluyen, en gene-r-al, fracciones de hidrocarburos aro­

máticos que contienen oantidades su s tan c ia le s  de uno o más 

de lo s s ig u ien tes  hidrocarburos: e tilbenceno, para-, meta-
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u or.t od ietilbenceno , cualesquiera  isómeros de t r ie t i lb e n -  

ceno, cualesqu iera  isómeros de te trae tilb en cen o , p e n ta e ti l-  

benceno, y hexaetilbenceno. Las fracciones de hidrocarbu­

ros adecuadas se encuentran asequibles más fácilm ente en 

e l  comercio como co rrien te s  de subproductos que se recupe­

ran  de operaciones ^ara la  producción de e s tire n o  a par­

t i r  de benceno y e tile n o . Típicamente, en ta le s  operacio­

nes de producción de e s tire n o , se a leo h ila  e l  benceno con 

e l  e ti le n o  con objeto de* obtener e l  producto de la  reac­

ción de a lcoh ilac ión  prim aria  deseada, e tilbenceno. El e t i l -  

benceno a s í producido se separa luego de los hidrocarburos 

alcohilarom áticos obtenidos también como subproductos en 

la  operación de a lcoh ilac ión , por fraccionam iento, y e l  

e tilbenceno se hace pasar a una operación de deshidrogena- 

ción con objeto de formar e s tire n o . Las co rrie n te s  de sub- * 

producto que se producen en la  operación de a lcoh ilación  

pueden contener cantidades su s tan c ia le s  de los isómeros 

de d ie tilbenceno  y po lie tllbencenos, a s í como cantidades 

menos importantes de -otros alcohilarom áticos ta le s  como 

m etile tilbenceno , isoprorilbenceno, butilbenceno, e tc . La

co n stitu c ió n  de cualqu ier m ateria l de alim entación p a r t i ­

cu la r a u t i l iz a d  en e l  presente procedimiento, cuando t a l  

m ateria l de alim entación se deriva  de una operación de pro­

ducción de e s tire n o , dependerá de la s  capacidades de f ra c ­

cionamiento exactas d isponib les para proporcionar un sumi-
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n is tro  relativam ente puro de los hidrocarburos a lc o h ila ro - 

máticos deseados etilenicam ente su s titu id o s  que son adecua­

dos para u ti l iz a c ió n  en este  procedimiento. Así, pueden 

emplearse m ateriales de alim entación que contienen c a n ti-  

5 dades su s tan c ia le s  de benceno, etilbenceno y p o lie tilb e n -  

ceno, a s í como isómeros de d ietilbenceno .

31 producto d e l presente procedimiento es para­

d ie tilbenceno  sustancialm ente puro. Hasta ahora, no ha s i ­

do posible  en e l  comercio proporcionar ninguno de los isó -  

lo  meros de d ietilbenceno  en una forma sustancialm ente pura.

Los puntos de eb u llic ió n  normales de parad ietilbenceno , me- 

tád le tilbenceno , y o rtod ie tilbenceno  son, respectivam ente, 

aproximadamente 184BC 181BC y 183^C. Las d ife ren c ias  r e la ­

tivamente pequeñas en los puntos de e b u llic ió n  de los isó -  

; 15 meros de d ie tilbenceno  han hecho prácticam ente imposible

\  hasta  ahora, la  separación de uno cual-quiera de e llo s  por

fraccionam iento convencional. Las técn icas de c r i s ta l i z a ­

ción para separar los isómeros de d ie tilbenceno  se han en­

contrado también excesivamente costosas y de operación de- 

2o masiado complicada. El Procedimiento de la  presente inven­

ción, que u t i l i z a  fraccionam iento, separación con tamices 

moleculares y tran sa lco h ilac ió n , proporciona un método, no 

3ÓI0 para la  recuperación de paradietilbenceno puro, sino  

también para co nvertir los re s tan te s  isómeros de d i e t i l -  

25 benceno y otros alcohilarom áticos etilenicam ente 3 u s t i tu i -
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dos en un producto de paradietilbenceno puro. En lín eas ge­

nerales , e l  presente nrodedimiento ruede proporcionar pa­

rad ie tilb en cen o  en cantidades su stan c ia le s  con una pureza 

tan  a lta  como 99 por c ien to  en moles de paradietilbenceno,

5 y e l  presente procedimiento es en muchos casos oaoaz de

producir paradietilbenceno con purezas t a l  a lta s  como 99,5 

por c ien to  en moles, o mayores.

La primera etapa esen c ia l en e l  procedimiento de 

e s ta  invención es la  separación de m ateria l de aliménta­

lo  ción de nuevo aporte, en mezcla con hidrocarburos efluen­

tes de la  operación de tran sa lco h ilac ió n  d e sc r ita  más ade­

la n te .e n  e s ta  memoria, mediante e l  empleo de fraccionamien­

to  convencional, con objeto de proporcionar un corte  in te r ­

medio, o co rrien te  que h ierve a tem peratura interm edia,

15 que contiene principalm ente parad ietilbenceno , m e tad ie til-  

benoeno, y o rtod ie tilbenceno . E sta o^ei-ación ¿g separación 

puede lle v a rse  a cabo u tiliza n d o  una o más columnas de fra c ­

cionamiento. Como se describe a rrib a , los m ateriales de 

alim entación de nuevo aporte que se pueden emplear en e l  

2o presente Procedimiento pueden contener benceno, e tilb en c e -

nú, lo s t r e s  isómeros de d ie tilbenceno , y /o  p o lie tilb e n -  

cenos. Adicionalmente, como se describe más adelante en es­

ta  memoria con mayor d e ta l le , la  operación de tran sa lco h i­

lac ió n  empleada en e l  procedimiento de la  presente inven- 

25 ción permite obtener un producto, mezcla efluen te  de h id ro -
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carburos que contiene, además de los tre s  isómeros de d ie -  

tilbenceno, benceno, etilbenceno y po lie tilbenoenos, peque­

ñas cantidades de hidrocarburos a l i f á t ic o s ,  ta le s  como bu­

tano, y Pequeñas cantidades de colas pesadas ta le s  como 

5 d ifen ile tan o , e hidrocarburos sim ila res de punto de e b u ll i -  

-ción muy a lto . Asi, cuando la  alim entación de nuevo aporte 

y e l  e fluen te  hidrooarburado de l a  operación de tran sa lco - 

h ilac ió n  se mezclan y se fraccionan con objeto de producir 

una fracc ió n  de tem peratura de eb u llic ió n  interm edia que - 

lo  contenga los tre s  isómeros de d ie tilbenceno , se producé

también una fracción  que hierve a tem peratura baja  que com­

prende cualesquiera hidrocarburos a l i f á t ic o s  lig e ro s , ben­

ceno, y etilbenceno , a s í  como una fracción  que h ierva a 

temperatura a lta  y que comprende poliet.ilbencenos y la s  co- 

" 1 5  las  pesadas. Como re s u lta rá  evidente ra ra  lo s expertos en

la  técn ica , se pueden emplear uno o más rec ip ien tes  de frac  

cionamiento separados y una o más operaciones separadas, s i  

se desea, a f in  de separa r la  fracción  de dietilbencenos 

que hierve a temperatura interm edia, la  fracc ió n  que h ie r ­

bo ve a tem peratura ba ja  y l a  fracc ió n  que h ierve a tempera­

tu ra  a l ta .  Por ejemplo, la  c o rrien te  de isómeros de d i e t i l ­

benceno que hierve a tem peratura interm edia se puede r e t i ­

r a r  como un corte  l a te r a l  de un re c ip ié n té  de fraccionam ien 

to  largo  y se n c illo , -recuperándose la  c o rrien te  que hierve 

25 a tem peratura baja  como cabezas y recuperándose la  c o rrie n -

t
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te  que hierve a tem peratura a l ta  como producto de co las. 

A lternativam ente, en una re a liz a c ió n  p re fe rid a , pueden em­

p learse  dos rec ip ien tes  de fraccionam iento separados, re -  

cunerándose los hidrocarburos que hierven a temperatura 

5 baja como cabezas del primer rec ip ie n te  de fraccionam iento, 

y fraccionándose adicionalmente las  colas procedentes de l 

primer rec ip ie n te  de fraccionam iento en un segundo rec ip ie n ­

te  de fraccionam iento. Las cabezas procedentes de l segundo 

rec ip ie n te  de fraccionam iento comprenderán, por tan to , la  

lo  fracc ió n  interm edia de d ie tilbenceno , mientras que la s  co­

las  procedentes de la  segunda operación de fraccionam iento 

comprenderán l a  co rrien te  que hierve a temperatura a l ta ,  

es d e c ir , lo s no lie tilbencenos y la s  colas pesadas. Tal co­

mo se u t i l i z a  en e s ta  memoria, e l  término "corviente que 

15 hierve a tem peratura baja" se r e f ie re  a la  combinación de

una o más co rrien te s  de hidrocarburos recuperadas en e s ta  

é tapa de fraccionam iento, la s  cuales tien en  in te rva lo s de 

e b u llic ió n  in fe r io re s  a l in te rv a lo  de eb u llic ió n  del co rte  

interm edio que contiene los isómeros de d ie tilbenceno . Así,

2o la  corv ien te  que hierve a tem peratura ba ja  se puede recuperar

en una so la  co rrien te  en forma de mezcla que comprende a l i -  

fá tic o s  l ig e ro s , benceno, y e tilbenceno , o b ien  estos com­

ponentes se pueden recuperar todos y cada uno de e llo s  por 

separado mediante rec ip ie n te s  separados de fraccionam iento,

25 dependiendo de la  operación de fraccionam iento y de lo s

rec ip ie n te s  empleados. Por reg la  general, se p re fie re  recu -
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pera^ la  to ta lid a d  de los componentes aromáticos de la  co­

r r ie n te  que hierve a temperatura baja como una so la  c o rrien ­

te de producto de cabeza a p a r t i r  de una so la  columna de 

fraccionam iento. Análogamente, e l  término "corrien te  que 

5 hierve a temperatura a lta " , t a l  como se u t i l i z a  en e s ta

memoria, se re f ie re  a la  combinación de uno o más h id rocar­

buros obtenidos en la  operación de fraccionam iento, los 

cuales tienen  in te rvalo s de e b u llic ió n  superiores a l in te r ­

valo de e b u llic ió n  del corte  interm edio que contiene los 

lo  isómeros de d ie tilbenceno . Así, l a  co rrien te  que hierve a

tem peratura a l ta  se ruede recuperar en forma de una mezcla 

que comprende tr ie tilb e n c e n o s , te trae tilb en c en o s , p e n ta e t i l-  

benceno, hexaetilbenceno y colas pesadas, o b ien  pueden re ­

cuperarse uno o más de estos componentes como co rrien te s  se - 

15 paradas, dependiendo del esquema p a r t ic u la r  de fraccionam ien

to  empleado. Por reg la  general, se p re fie re  recuperar a l me­

nos los componentes aromáticos de la  co rrien te  que hierve a 

temperatura a lta  como una so la  c o rrien te  de Producto de co­

la s  a p a r t i r  de una so la  columna de fraccionam iento. El té r  

2o mino "co rrien te  que hierve a tem peratura interm edia", t a l

como se u t i l i z a  en e s ta  memoria, se re f ie re  a l co rte  in te r ­

medio de la  operación de fraccionam iento, e l  cual comprende 

esencialmente los isómeros de d ie tilbenceno  que están  pre­

sentes en e l  m ateria l de alim entación de nuevo aporte y los 

25 que se forman en la  e ta^a de tran sa lco h ilac ió n . La co rrien te
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que hierve a tem peratura interm edia puede contener también 

pequeñas cantidades de otros hidrocarburos que tienen  pun­

tos de e b u llic ió n  sim ila res a los de los isómeros de d i e t i l -  

benceno, como resu ltado  de un fraccionam iento impreciso.

5 Además del rec ip ien te  o de los v ario s"rec ip ien tes  de f ra c -  

* cionamiento que pueden u t i l iz a r s e  para proporcionar la. co­

r r ie n te  que hierve a tem peratura baja  que contiene é t i l -  

benceno e-hidrocarburos.m as l ig e ro s , la  co rrien te  que h ie r ­

ve a tem peratura interm edia que contiene los tre s  isómeros 

' lo  de d ie tiibenceno , y la  co rrien te  que hierve a tem peratura

a lta  que contiene po lie tilbencenos y c.olas pesadas, puede 

se r también deseable t r a t a r  u lterio rm ente  una porción de l a  

c o rrie n te  que hierve a tem peratura a l ta  con objeto de e l i ­

minar algunas de las  colas pesadas, ta le s  como d ifen ile tan o .

15 Tales m ateria les de colas pesadas se acumularían en caso con-+
, . t r a r io  en e l  procedimiento en cantidades excesivas. Las co­

las  pesadas pueden con tro larse  también re tiran d o  simplemen­

te una porción de la  co rrien te  que hierve a temperatura a l­

ta  del procedimiento como c o rrie n te 'd e  purga. Análogamente,

2o puede s e r  deseable también t r a t a r  la  co rrien te  que hierve

a tem peratura ba ja  a f in  de separar cualesquiera h idrocar­

buros a l i f á t ic o s  lig e ro s , ta le s  como butano, los cuales de 

lo  co n tra rio  se acumularían hasta  alcanzar cantidades exce­

sivas en e l  procedimiento.

25 - La co rrien te  que hierve a temperatura interm edia,

r.Vr.,--

Íyy.
1
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o corte  interm edio, que ge recupera de la  operación de 

fraccionam iento a rrib a  d e sc r ita , se hace pasar a una zona 

de sorción  para su  senaración u l te r io r  a f in  de recuperar 

rarad ietilbenceno  puro y proporcionar una co rrien te  pobre 

5 en ra rad ie tilbenceno  que contiene m etadietilbenceno y o rto -

d ie tilbenceno  que se u t i l i z a  como carga a la  etapa de tra n s -  

a lcoh ilac ión . En la  zona de sorción , l a  co rrien te  que h ie r ­

ve a tem peratura interm edia se pone en contacto  con un adsor 

bente de alum inosilicato  c r is ta l in o  z e o lít ic o , e l  cual, se -  

lo  lectivam ente, o b ien  ( 1) adsorbe e l  ra rad ie tilbenceno  y re ­

chaza e l  m etadietilbenceno y e l  o rtod ie tilbenceno , o (2) 

adsorbe e l  m etadietilbenceno y e l  o rtod ie tilbenceno  y r e -  

' chaza e l  rarad ie tilbenceno . El componente rechazado, deno- 

----- minado convencionalmente "refinado", se r e t i r a  después de

15 la  zona de sorción. El componente que se adsorbe en e l  a lu - 

m inosilica to  c r is ta l in o  se desorbe'subsiguientem ente, se 

separa de cualquier su s tan c ia  desorbente, en caso de que 

se haya u tiliz a d o  una t a l  su s tan c ia , y se r e t i r a  de la  zona 

de so rc ión . El alcance de la  ataña de se rarac ión  z e o lit io a  

2o en e l  presente procedimiento incluye tan to  las  re a liz a c io ­

nes en la s  que e l  paradietilbenoeno es adsorbido preferen­

temente sobre e l  a lum inosilicato  c r is ta l in o ,  como aquellas 

rea lizac iones en las  que los isómeros de m etadietilbenceno 

y ortod ietilbenceno  son adsorbidos ^referentem ente sobre 

25 e l  a lum inosilicato  c r is ta l in o .

!
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Cualquier sorbente del tip o  de los a lum inosili- 

oatos c r is ta l in o s  z e o lític o s  que ( 1) adsorba selectivam en­

te  e l  narad ietilbenceno  con re la c ió n  a l m etadietilbenceno 

y a l  o rtod ie tilbenceno , o (2) adsorba selectivam ente e l  

m etadietilbenceno y e l  o rtod ie tilbenceno  con re lac ió n  a l 

parad ietilbenceno , puedo emplearse como sorbente en e l  

presente procedimiento. Los sorbentes de alum inosilicato  

c r is ta l in o  adecuados para su  u til iz a c ió n  incluyen, por 

ejemplo, z e o lita s  con e s tru c tu ra  de tip o  X y de tipo  Y, 

la s  cuales contienen catiódes seleccionados en puntos ca- 

tión icos intercam biables dentro  de la  e s tru c tu ra  c r i s ta ­

l in a  de los sorben tes. Una descripción  más d e ta llad a  de la s  

z e o lita s  rep re sen ta tiv a s  que pueden u t i l iz a r s e  con modifi­

caciones adecuadas como sorbente en e s te  Procedimiento se 

puede encontrar en la  Patente de los EE.UU. 2.882.24-4 y en 

la  Patente de los EE.UU. 3.130.007. Tales sorbentes de alu ­

m inosilica to  c r is ta l in o  pueden mezclarse con m ateriales 

ag lu tinan tes ta le s  como a r c i l l a  con objeto de proporcionar 

ra r t íc u la s  de un tamaño que sea conveniente ra ra  uso en la  

operación de soroión. En la  operación de separación pueden 

u t i l iz a r s e  tan to  alum inosilicatos c r is ta lin o s  natu ra les co­

mo s in té t ic o s .  Tal como se preparan originalm ente o como 

e x is ten  en la  n a tu ra leza , ta le s  z eo lita s  están  constitu idas 

por una e s tru c tu ra  c r i s ta l in a  semejante a una jau la , la  

cual e s tá  formada por te traed ro s AlO  ̂ y SiO^, estando ocu-
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-nado e l  in te r io r  de las jau las  por moléculas de agua. La 

neutra lidad  electroquím ica de la  z e o lita  e s tá  asegurada por 

la  asociación de un ca tión , normalmente sodio, con cada te ­

traedro AlO  ̂ de la  e s tru c tu ra  de Igr z e o lita . Cuando la  zeo­

l i t a  se desh id rata , por ejemplo mediante calcinación , se 

conserva e l  re tíc u lo  c r is ta l in o  semejante a una jau la  en 

aquélla , lo  que da comoresultado una e s tru c tu ra  bien d e f i­

nida de poros y canales que tienen  aproximadamente dimen­

siones m oleculares. Antes de ta l  desh id ratac ión , e l  conte­

nido ca tión lco  de estos a lum inosilicatos c r is ta lin o s  puede 

m odificarse por la  incom oración de uno o más cationes en 

su s titu c ió n  del catión  o rig in a l, que usualmente es sodio.

Por ejemplo, rueden intercam biarse en la  e s tru c tu ra  de la  

z e o lita  cationes ta les  como potasio  y b a rio , e tc . ,  en los 

runtos artos para e l  intercam bio. Los métodos para e l  in te r ­

cambio iónico de diversos ostiones en la  e s tru c tu ra  de 

estos alum inosilicatos c r is ta l in o s  son b ien conocidos en 
la  técn ica . Las zeo lita s  p referidas ra ra  uso en e l  presen­

te  procedimiento como sórbante incluyen, como se ha ind ica­

do a rrib a , los so rb en teszeo lítico s  que tienen  la  e s tru c tu ra  

de tip o  X y de tip o  Y. Los sorbentes que son ú t i le s  en la  

operación de separación del presente procedimiento con tie ­

nen, en sus puntos aptos ra ra  e l  intercam bio de ion, uno 

o más cationes del grupo de po tasio , rub id io , cesio . b a rio , 

cobre, p la ta , l i t i o ,  sodio, b e r i l io ,  magnesio, ca lc io , e s -

!
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tronc io , cadmio, cobalto , n íquel, manganeso y zihe, o com­

binaciones de los mismos. Las z e o lita s  que contienen una 

so la  especie de iones que son se lec tiv o s  en lo--referente a 

que adsorben e l  paradietilbenceno incluyen zeo lita s  que 

contienen un ca tión  del grupo constitu ido  por potasio , ru -  

b id io , cesio , p la ta  o b a rio . Las zeo lita s  que contienen una 

so la  especie de cationes que son se lec tiv o s  en cuanto a que 

adsorben e l  meta- y e l  ortodie.tilbenceno incluyen zeo lita s  

que contienen un ca tión  de l grupo constitu ido  por l i t i o ,  

sodio, b e r i l io ,  magnesio, ca lc io , e stronc io , manganeso, 

cadmio y cobre. Es particularm ente p referido  en calidad  de 

sorbente z e o lít ic o  en e l  presente procedimiento un alumi- 

n o s il ic a to  c r is ta l in o  que tiene l a  e s tru c tu ra  de tip o  X o 

la  e s tru c tu ra  de tipo  Y, que contiene una combinación de 

cationes po tasio  y cationes b a rio , combinación que es p a r t i ­

cularmente se le c tiv a  en la  adsorción de Paradietilbenceno.

La operación de separación  z e o lí t ic a  global- pue­

de lle v a rse  a cabo bien  sea en un sistem a de tip o  de cargas 

o en un sistem a continuo de lecho f i jo  o de lecho móvil.

En una operación de tip o  por cargas, se hace pasar una can-* 

tidad  f i j a  de la  co rrien te  que h ierve a temperatura in te r ­

media a l in te r io r  de una cámara que contiene una cantidad 

f i j a  del sorbente de a lum inosilicato  c r is ta l in o ,  y la  co­

r r ie n te  que h ierve a tem peratura interm edia se deja  perma­

necer en contacto con e l  sorbente durante un período de tiem
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po predeterminado. Los hidrocarburos que no se han adsorbi­

do en e l  sorbente, es d e c ir , los m ateria les que constituyen 

e l  refinado , se r e t i r a n  luego de la  cámara mediante purga. 

La purga ruede lle v a rse  a cabo por medio de separación por 

5 gravedad, ap licación  de presión , e tc . Un m ateria l desorben-

te puede ¡hacerse pasar después a l in te r io r  de la  cámara 

con objeto de señ ara re l componente adsorbido del sorbente 

de a lum inosilicato  c r is ta l in o .  A lternativam ente, e l  compo­

nente adsorbido ruede r e t i r a r s e  del sorbente de alum inosi- 

lo  l ic a to  c r is ta l in o  mediante sometimiento del sorbente a la  

acción del ca lo r y/o de bajas presiones. Ejemplos de desor- 

bentes adecuados que se rueden u t i l i z a r '  ra ra  desorber e l  

isómero, o los isómeros, de d ie tilbenceno  adsorbidd(s) r e ­

ferentemente en e l  presente procedimiento, incluyen bence- 

15 no, tolueno, e tilbenceno, e tc . Para qué sea adecuado para

se r  u tiliz a d o  en e l  presente procedimiento, ün desorbente 

tien e  que separarse fácilm ente de lo s 'd ie tilb en cen o s  por 

simple fraccionam iento, esto  es, e l  desorbente ha de tener 

un punto de eb u llic ió n  o in te rv a lo  de e b u llic ió n  su f ic ie n te -  

2o mente d ife ren te  de los d ie tilb en cen o s. Los desorbentes que

pueden u t i l iz a r s e  incluyen mezclas de m ateria les de punto 

de e b u llic ió n  más a lto  o más bajo con re la c ió n  a los d i e t i l ­

bencenos. Otros desorbentes adecuados pueden contener dos 

o más componentes que tengan tan to  puntos de e b u llic ió n  más 

25 a lto s  como puntos de e b u llic ió n  más bajos que los isómeros

!
2 8 .9 .7 4 -  25 -



t

5

lo

15

2o

25

de d ie tilbenoeno . En un sistem a continuo de lecho f i j o  o de 

lecho móvil, los cuales se p re fie re n  para uso en e l  pre­

sente procedimiento, la  adsorción y la  desorción tienen  lu ­

gar de manera continua. Esto hace nosihle  e l  uso continuo 

de la  c o rrien te  que hierve a temperatura intermedia en la  

zona de so rc ión  y permite l a  producción continua de parad ie- 

tilbenceno . Ejemplos de sistem as continuos adecuados se pue­

den encontrar en la  Patente de los EE.UU, 3.374.099 y en 

la  Patente de los EE.UU. .3.310.436.

Las condiciones de sorción  en e l  presente proce­

dimiento pueden in c lu ir  operaciones en fase  de vapor o en 

fase  l íq u id a . Se p re fie re n  la s  operaciones en fase líq u id a  

en la  zona de sorción , debido a la s  menores exigencias de 

ca lo r y a la  se lec tiv id ad  mejorada de l sorbente que están  

asociadas con la s  tem peraturas b a ja s . Las condiciones de 

so rc ión  incluyen ñor reg la  general una tem peratura de apro­

ximadamente 10SC a aproximadamente 260BC y una presión com­

prendida dentro d e l in te rv a lo  que va desde aproximadamente 

1 atmósfera a aproximadamente 35 atmósferas o más. Se pre­

f ie re  emplear Presiones en la  zona de sorción  que sean in ­

fe r io re s  a aproximadamente 35 atmósferas debido a la s  ev i­

dentes ventajas económicas asociadas a la s  operaciones de 

baja  p resión . La desorción del componente adsorbido se lec ­

tivam ente, además de, o en su s titu c ió n  de l a  u ti l iz a c ió n  

de los desorbente3 a rrib a  d e sc rito s , puede efectuarse  me­

d ian te  e l  empleo de presiones reducidas o temperaturas e le ­

vadas o una combinación de ambos e fec to s . Por ejemplo, pue-

3
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de u t i l iz a r s e  la  purga a vacío de un sorbente para sep ara r 

del mismo e l  componente adsorbido. A lternativam ente, puede 

ca len tarse  e l  sorbente para separar e l  componente adsorbi­

do de dicho sorbente en forma de vapor. En general, l a  co rrie n  

5 te  que hierve a temperatura interm edia, la  cual se recupera 

de la  etapa de fraccionam iento como se ha d e sc r ito  p rev ia­

mente, se pone en contacto con un sorbente constitu ido  por 

un a lum inosilicato  c r is ta l in o  adecuado, y dependiendo del 

a lum inosilicato  c r is ta l in o  que se u t i l i c e  en p a r t ic u la r , se 

1o adsorberá preferentem ente e l  paradiétilbenceno o una mez­

c la  de o rtod ietilbenceno  y m etadietilbenceno. Subsiguien­
temente, e l  m ateria l refinado  no adsorbido se separa del 

contacto con e l  sorbente. En la s  rea lizac io n es en que e l  

naradietilbenceno se adsorbe preferentem ente sobre e l  a lu - 

15 m inosilica to  c r is ta l in o , los componentes no adsorbidos, o 

refinado , incluyen ortod ie tilbenceno  y m etadietilbenceno.

Una vez que- e l  refinado pobre en paractietilbenceno se ha 

separado del contacto con e l  sorbente, e l  componente adsor­

bido, paradietilbenceno, se desorbe a continuación median- 

2o te  la  u t i l iz a c ió n  de uno o más de los desorbentes a rr ib a  

d e sc r ito s , o por otros medios, y se separa a sí del sorben- 

te  constitu ido  por e l  a lum inosilicato  c r is ta l in o , recupe­

rándose como e l producto del procedimiento. De modo análo­

go, en una rea liz ac ió n  en la  que e l  o rtod ietilbenceno  y 

25 e l  m etadietilbenceno se adsorben preferentem ente en e l
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sorbente de a lum inosilicato  c r is ta l in o ,  con re lac ió n  a l  

parad ietilbenceno , e l  refinado comprenderá n a rad ie tilb en - 

ceno. E l refinado  se r e t i r a  de l contacto con e l  alum inosi- 

l ic a to  c r is ta l in o ,  y e l  paradietilbenceno a s í separado se 

5 * recupera-como e l  producto dél procedimiento. Los componen­

tes  adsorbidos, o rtod ie tilbenceno  y m etadietilbenceno se 

desorben después u tiliz a n d o  uno o más de los desorbentes 

a rrib a  d e sc r ito s , o por o tros medios, y se separan del 

desorbente, en caso de u t i l iz a r s e  é s te , con objeto de fo r-  

1o mar la  co rrien te  de m etadietilbenceno más o rto d ie tilb en ce -. 

no pobre en parad ietilbenceno , la  cual se carga a la  opera­

ción de tran sa lco h ilac ió n .

El producto parad ietilbenceno  se r e t i r a  de la  

unidad de separación z e o lí t ic a  en forma sustancialm ente 

15 pura, cualqu iera  que sea e l  sórbante esp ec ífico  empleado, 

y se recupera a s í de l Procedimiento. La mezcla pobre en 

parad ietilbenceno  de m etadietilbenceno y ortod ietilbenceno  

recuperada de la  unidad de separación z e o lít ic a  se hace 

pasar para su transform ación u l te r io r  a l a  operación de 

2o tran sa lco h ilac ió n , que sé describe a continuación, en la  

que e s ta  co rrien te  de qptadiotilbenceno y o rto d ie tilb en ce ­

no se t r a ta  en mezcla con la  co rrien te  que hierve a tempe­

ra tu ra  ba ja  y la  c o rrien te  que hierve a temperatura a l ta  

que se producen, como se ha d e sc rito  a rr ib a , en la  opera- 

25 *. ción de fraccionam iento. La co rrien te  que hierve a temne-
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ra tu ra  ba ja , la  co rrien te  que hierve a tem peratura a l ta  

y la  mezcla robre en paradietilbenceno co n stitu id a  por 

meta- y o rtod ie tilbenceno  recuperada de la  etapa de sepa­

ración  z e o lí t ic a  pueden mezclarse todas e l la s  y pasarse 

5 a continuación a la  operación de tran sa lco b ilac ió n , o b ien  

se pueden pasar a dicha operación la s  tre s  co rrien tes  por 

separado, o también se puede mezclar cualqu ier combinación 

de dos de la s  tre s  cov-r-ientes y rasarse  subsiguientemente 

a la  operación de tran sa lco h ilac ió n .

1o Los ca ta lizadores de tran sa lco h ilac ió n  adecuados

ra ra  uso en la  operación de tran sa lco h jlac ió n  del presente 

procedimiento son generalmente los ca ta lizadores de tra n ­

sa lcoh ilac ión  conocidos en la  técn ica . Por ejemplo, se han 

u tiliz a d o  haluros m etálicos de l t i r o  F ried e l-C rafts  ta le s  

15 como cloruro  de aluminio, los cuales son adecuados para

uso en e l  presente procedimiento. Se han encontrado también 

adecuados haluros de hidrógeno, haluros de boro, haluros 

de metales de l Grupo I-A, haluros de metales d e l grupo del 

h ie rro , e tc . Se han encontrado ú t i le s  también óxidos in o r-  

2o gánicos re f ra c ta r io s ,  combinados con lo s m ateria les a rrib a  

mencionados y con otros m ateria les c a ta l í t ic o s  conocidos. 

?ov ejemplo, pueden u t i l i z a r s e  d iversas formas de alúmina, 

con inc lu sión  de gamma-alúmina y eta-alúm ina, así como s í ­

l ic e ,  óxido de magnesio, dióxido de z ircon io , e tc . Se han 

25 empleado también a lum inosilicatos c r is ta l in o s  como c a ta l i -
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zadores de tran sa lco h ilac ió n . Estos incluyen, por ejemplo, 

fa u ja s i ta s ,  mordenita, e tc . ,  y pueden emplearse convenien­

temente en e l  presente procedimiento s i  se desea, solos 

o combinados con uno o más metales impregnados o incorpo- 

5 rados a aquéllos por intercam bio de ion . Otros m ateriales 

-adecuados como cata lizado res de tran sa lco h ilac ió n  para 

uso e n .e l  presente procedim iento 'incluyen combinaciones 

de óxidos inorgánicos con metales ta le s  como lo s del Gru­

po VI.II de la  Tabla Periódica y mezclas o compuestos de 

1o óxidos inorgánicos con metales de l a 3 t ie r r a s  ra ra s . Los

m ateria les adecuados a rrib a  mencionados se c ita n  únicamen­

te  como ejemplos, y no debe entenderse que constituyan una 

l i s t a  completa de los ca ta lizad o res de tran sa lco h ilac ió n  

adecuados. Los expertos en la  técn ica  se darán cuenta de 

15 que e x is te  un gran número de ca ta lizado res adecuados que 

pueden emplearse como cata lizado res de tran sa lco h ilac ió n  

dentro del alcance de e s ta  invención, pero que los -resul­

tados no serán  necesariamente equivalentes a los obtenidos 

mediante e l  empleo de l c a ta liz a d o r p refe rido  que se d e sc r i-  

2o be a continuación.

Un c a ta liza d o r de tran sa lco h ilac ió n  p referido  

para uso en e l  presente procedimiento es un óxido inorgá­

nico re f ra c ta r io  modificado con un tr ih a lu ro  de boro, por 

ejemplo, una gamma- o theta-alúm ina modificada con t r i f lu o -  

25 ruro de boro. Los óxidos inorgánicos adecuados, además de
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la s  alúminas a rrib a  mencionadas, incluyen s í l i c e ,  dióxido 

de t i ta n io ,  dióxido de s ir c .n io ,  óxido de o ro . . ,  IIHCX2O3), 

dióxido de magnesio, óxido de zinc, óxido de ca lc io , e tc .

El ca ta lizad o r p referido  de alúmina modificada con t r i f lu o -  

5 ruro de boro puede -orenararse ñor secado y calcinación  de 

alúmina y rú esta  en contacto subsiguiente de la  alúmina 

con una proro^ción comprendida en tre  aproximadamente 2 por 

c ien to  en peso y aproximadamente 100 por o iento  en peso 

de t r if lu o ru ro  de boro, basada en la  alúmina, a una tempe- 

1o ra tu ra  in fe r io r  a aproximadamente 3169 c. A lternativam ente, 

se puede añadir tr if lu o ru ro  de boro a una co rrien te  h id ro - 

carburada que vaya a cargarse a una zona de tra n sa lc o h ila -  

ción y cargarse con dicha co rrien te  a la  zona de tra n s a l-  

cohilación , en la  cual e s tá  d ispuesto  un lecho f i j o  de alú - 

15 mina secada y calcinada. Una descripción  más d e ta llad a  de 

la  preparación y u t i l iz a c ió n  de los óxidos inorgánicos re ­

f ra c ta r io s  modificados con tr ih a lu ro  de boro puede encon­

tra rse  en la  Patente de los EE. UU. 2.939.890, en la  Paten­

te de lo s EE. UU. 3.054.835, y en l a  Patente de los EE. UU. 

2o 3.068.301. Por reg la  general, en una operación de tra n s a l-  

cohilación  que u t i l i c e  l a  alúmina p re fe rid a  modificada con 

tr if lu o ru ro  de boro como c a ta lizad o r de transalcoh ilaciÓ n, 

se carga continuamente tr if lu o ru ro  de boro en pequeñas can­

tidades a la  zona de tv-ansalcohilación en mezcla con los 

25 hidrocarburos, que hayan de reaccionar, y e l  t r if lu o ru ro  de
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boro se recupera posteriorm ente de l e fluen te  dé la  zona 

de tran sa lco h ilac ió n  para su  empleo u l te r io r .  Este método 

de operación es e l  p refe rido  para u t i l iz a c ió n  en e l  presen 

te  procedim iento.

5 la s  condiciones de tran sa lco h ilac ió n  empleadas

en e l  presente procedimiento son las  que se emplean en 

la  técn ica  a n te rio r  en conexión con e l  c a ta lizad o r de tran s 

a lcoh ilac ión  u tiliz a d o  en p a r t ic u la r . Las condiciones de 

tran sa lco h ilac ió n  empleadas en conjunción con e l  c a ta l íz a ­

lo  dor p refe rido  de alúmina modificada con tr if lu o ru ro  de 

boro en la  operación de tran sa lco h ilac ió n , incluyen*una 

tem peratura comorendida dentro d e l in te rv a lo  que va desde 

aproximadamente 93- C a aproximadamente 3166 c, p re fe r ib le ­

mente desde aproximadamente 149- C a aproximadamente 2326 C 

15 y una p resión  comprendida dentro de l in te rv a lo  que va des­

de aproximadamente 1 atmósfera a aproximadamente 200 atmós­

fe ras  o más, preferiblem ente desde aproximadamente 10 a t­

mósferas a aproximadamente 40 atm ósferas. Se emplea prefe­

riblem ente una velocidad esp ac ia l h o raria  de l líqu ido  

2o (VEHL, defin ida  como caudal en volumen por hora de h idro­

carburos d iv id ido  por e l  volumen de ca ta lizad o r empleado) 

comprendida en tre  aproximadamente 0,5 y aproximadamente .5. 

La etapa de tran sa lco h ilac ió n  del presente procedimiento 

ruede re a liz a rs e  conforme a un esquema de reacción de* tino  

25 por cargas o conforme a un esquema de reacción  de tip o  con-
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tinuo. Se p re fie re  un esquema continuo, en e l  que e l  c a ta ­

liz ad o r de tran sa lco h ilac ió n  se emrlea en forma de lecho 

f i jo  en la  zona de tran sa lco h ilac ió n  y la  co rrien te  de h i­

drocarburos 3e carga continuamente a l re a c to r  de tran sa lo o - 

5 h ilac ió n , se hace pasar sobre e l  lecho de c a ta lizad o r, y

se r e t i r a .  Son bien conocidos en la  técn ica  una gran d iv er­

sidad de rec ib ien tes  adecuados para uso como zona o reac­

to r  de tran sa lco h ilac ió n . Tales rec ip ie n te s  pueden e s ta r  

equipados con medios de calentam iento, placas de desviación, 

1o p la to s , re llen o s , e tc .

EJEMPLO

Como ilu s tra c ió n  de l a  operación de la  etapa de 

tran sa lco h ilac ió n  del presente procedimiento, -se llev ó  a 

15 cabo e l  presente método. Se obtuvo y se analizó  un m ateria l 

de carga (s im ila r á la  mezcla de m etadietilbenceno y ortodie 

tilbenceno recuperada de la  etapa de separación z e o lít ic a  

del procedimiento de la  presente invención). Se encontró 

que contenía 80,2 por c ien to  en peso de m etadietilbenceno,

2o 11,5 por c ien to  en peso de ortod ie tilbenceno  y 7,5 ñor cien­

to  en peso de butilbencenos. Este m ateria l de carga se t r a ­

tó en un rea c to r  de tran sa lco h ilac ió n  convencional u t i l i ­

zando un c a ta lizad o r de alúmina convencional modificado 

con tr if lu o ru ro  de boro. Las condiciones de tra n sa lc o h ila -  

25 ción u til iz a d a s  en la  operación in c lu ían  una tem peratura
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de 204-SC, una "Presión de aproximadamente 34 atmósferas y r

una VEHL de 1,0 . El e fluen te  del re a c to r  de tra n sa lc o h ila -  . '

ción se recogió y se analizó . Se encontró que ten ía  la  com­

posición s ig u ien te : hidrocarburos lig e ro s  (hidrocarburos que < 

h ierven ñor debajo del benceno), 0,7 por c ien to  en peso; 

benceno, 1,9 por c ien to  en peso; e tilbenceno, 18,8 ñor c ien - 

to  en peso; alcohilarom áticos Cg, 0,2 por c ien to  en peso; 

butilbenceno, 1,3 por c ien to  en peso; m etadietilbenceno, -

31,5 por c ien to  en peso; .paradietilbenceno, 13,3 por c ien to  .

en peso; o rtod ie tilbenceno , 3,2 por c ien to  en peso; otros r - 

hidrocarburos del in te rv a lo  de e b u llic ió n  de los d ie t i lb e n -  

cenos, 0 ,6  por ciento  en peso; tr ie tilb e n c e n o s , 23,7 por c ien  

to  en peáo; otros hidrocarburos del in te rv a lo  de e b u llic ió n  

de los tr ie tilb en c en o s , 2,0 ñor c ien to  en peso: e h id rocar- '-r'" 

buros más pesados, 2,8 por c ien to  en peso.

Como se deduce evidentemente del ejemrlo que ante­

cede, e l  e fluen te  de la  e taea  de tran sa lco h ilac ió n  en e l  ) .

p resen te  procedimiento comprende generalmente una mezcla de .S-F/; 

benceno y mono-, d i -  y tr ie tilb e n c e n o s , con menores can t i -  yA-:"

dad es de hidrocarburos mas lig e ro s  y mas cesados. Cuando ''

se emplea e l  c a ta lizad o r de tran sa lco h ilac ió n  p referido , 

de alúmina modificada con tr if lu o ru ro  de boro, como c a ta -  '

l iz a d o r  de tran sa lco h ilac ió n , ruede se r  deseable añadir una 

nequeña cantidad de tr if lu o ru ro  de boro a los hidrocarburos .
p-p

qüe se cargan a l reac to r de tran sa lco h ilac ió n , con e l  f in
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de asegurar la ' e s tab ilid ad  del ca ta lizado r.- Si se considera 

ta l  adición de tr if lu o ru ro  de boro, deben tomarse medidas 

rara  la  recuperación de tr if lu o ru ro  de boro del e fluen te  

del rea c to r  de tran sa lco h ilac ió n . Tales medidas pueden to ­

marse de modo bien  conocido en la  técn ica . Por ejemplo, por 

fraccionam iento del e fluen te  de 3a zona de tran sa lco h ilac ió n  

de t a l  modo que se obtengan como cabezas gases a lifá f ic o s  

l ig e ro s , trifluoruro  de boro y posiblemente algo de benceno, 

e l  tr if lu o ru ro  de boro contenido en e l  e fluen te  de l re a c to r  

de tran sa lco h ilac ió n  se puede separar convenientemente de 

-la co rrien te  efluen te  del re a c to r  de tran sa lco h ilac ió n . CuaL 

quier posible cantidad de benceno a3Í senarada puede r e c i r -  

cu larse  directam ente a l rea c to r  de tran sa lco h ilac ió n  junto 

con la  co rrien te  que hierve a temneratúra baja  recuperada 

de la  etapa de fraccionam iento del presente procedimiento, 

previamente d e sc r ita . Después de cualqu ier p u rificac ió n  ne­

c esa ria , t a l  .como-la separación de t r if lu o ru ro  de boro, e tc . ,  

e l  e fluen te  del rea c to r de tran sa lco h ilac ió n  se mezcla con 

m ateria l de alim entación de nuevo aporte .constituido por 

. isómeros de d ietilbenceno , como se ha d e sc rito  previamente, 

y se hace pasar a la  operación de fraccionamiento'' con obje­

to  de obtener la  co rrien te  que hierve a temperatura ba ja , 

l a  co rrien te  que hierve a tem peratura interm edia, y la  co­

r r ie n te  que hierve a tem peratura a l ta ,  a rr ib a  d e sc r ita s .

La presente so lic i tu d  que corresponde a l a  presen-
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tada e l  los "Estados Unidos de América, e l  10 de Angosto de 

1973t con e l  número 387.395, se acoge a los beneficios de l 

a r tíc u lo  51 d e l vigente E sta tu to  sobre Propiedad In d u s tr ia l .

5

REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que se 

lo  presentan pa^a que sean objeto de e s ta  s o lic itu d  d'e Patena r ;

te  de Invención en España, por VEINTE años, son los que se 

recogen en la s  reiv ind icaciones s ig u ien tes :

1 Un procedimiento para obtener un producto de 

para-d ie tilbenceno  a p a r t i r  de un m ateria l de alim entación 

15 hidrocarbonado que comorende un hidrocarburo alcohilarom á-

tic o  seleccionado d e l grupo constitu ido  por e tilbenceno, .

d ie tilbencenos, tr ie tilb e n c e n o s , te trae tilb en cen o s, p e n ta e ti l  -  

benceno y hexaetilbencenos, procedimiento que comprende las  

etapas de: (a) mezclar con dicho m ateria l de alim entación 

2o a l menos una porción de un e fluen te  de la  zona de tra n s a l-

coh ilac ión  que comprende benceno, e tilbenceno , p a ra d ie t i l-  

benceno, m etadietilbenceno, o r to d ie t i lb e n c e n o y p o l ie t i l -  

bencenoa, formándose dicho efluen te  como se e sp ec ifica  más 'r . 

adelan te, y separar a l menos una porción de la  mezcla re s u l-  

25 tan te  para proporcionar una' co rrien te  que hierve a tempera- .*
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lo

15

2o

25

tura  baja  que comprende benceno y e tilbenceno, una c o rr ie n ­

te que hierve a temperatura interm edia que comprende para- 

d ie tilbenceno , m etadietilbenceno y o rtod ietilbenceno , y 

una co rrien te  que hierve a temperabura a lta  que comprende 

po lie tilbencenos; (b) poner en contacto a l  menos una por­

ción de dicha co rrien te  que hierve a tem peratura interme­

d ia  con un sorbente de a lum inesilica to  c r is ta l in o  z e o l í t i -  

co en una zona de sorción  en condiciones de sorción  ra ra  se ­

parar paradietilbenceno de dicha co rrien te  que hierve a tem­

peratura  interm edia y formar una co rrien te  pobre en ra ra d ie -  

tilbenceno que comprende m etadietilbenceno y o rto d ie tilb e n ­

ceno, y recuperar e l  paradietilbenceno senarado re su lta n te  

de dicha zona de so rción  como dicho Producto; (c) r e t i r a r  

dicha co rrien te  pobre en paradietilbenceno de dicha zona 

de so rc ión , poner en contacto a l menos una norción de d i­

cha c o rrien te  pobre en paradietilbenc.eno, a l menos una por­

ción de dicha co rrien te  que h ierve a temperatura a l ta  y a l 

menos una porción de dicha co rrien te  que hierve a tempera­

tu ra  ba ja  con un c a ta lizad o r de tran sa lco h ilac ió n  en una 

zona de tran sa lcoh ilac ión  en condiciones de tran sa lo o h ilá -  

ción, y r e t i r a r  de dicha zona de tran sa lco h ilac ió n  — - 

dicho e fluen te  de la  zona de tran sa lco h ilac ió n .

25 .- El procedimiento de la  re iv ind icac ión  15, en 

e l  que dicho c a ta liza d o r de tran sa lco h ilac ió n  es un óxido 

inorgánico modificado con haluro de boro.
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38 .- El procedimiento de la  re iv ind icación  28, 

en e l  que dicho c a ta lizad o r de tran sa lco h ilac ió n  es una alú­

mina sustancialm ente anhidra modificada con tr if lu o ru ro  de 
boro.

5 4 - . -  El procedimiento de la  re iv in d icac ió n  18,

en e l  que dicho c a ta lizad o r de tran sa lco h ilac ió n  es un halu - 

ro m etálico d e l t i r o  de Friedel-C-r-afts,

58 .- El rrocedim iento de la  re iv in d icac ió n  48, 

en e l  que dicho haluro m etálico de F riedel-C rafts  es d o ­

lo  ru ro  de aluminio.

'  68 .- El rrocedim iento de la  re iv in d icac ió n  18, 

en e l  que dicho c a ta liza d o r de tran sa lco h ilac ió n  comnrende 

un a lum inoailicato  c r is ta l in o .

78 .- El procedimiento de la  re iv in d icac ió n  18,

15 en e l  que dicho sórbante de a lum inosilicato  c r is ta l in o  se

.se lecc io n a  del gruño co nstitu ido  cor z e o lita s  con e s tru c tu ­

ra  de tip o  X y z eo lita s  con e s tru c tu ra  de tipo  Y.

88 .- El procedimiento de la  re iv in d icac ió n  7-, 

en e l  que dicha z e o lita  contiene a l menos un ca tión  se la c -  

2o cionado de l gruño co n stitu id o  por bario y potasio  en puntos

su scep tib les  de intercam bio iónico ex is ten tes  en dicha zeo­

l i t a .

98. -  El procedimiento de la  re iv in d icac ió n  18, 

en e l  que a l menos una norción de dicha mezcla re su lta n te ,

25 formada en la  e ta ra  (a) a n a r t i r  de dicho m ateria l de a l i -

4
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mentación y a l menos una porción de dicho efluen te  de la  

zona de tran sa lco h ilac ió n , se fracciona para proporcionar 

una rrim era co rrien te  de cabezas que comprende benceno y 

e tilbeceno  y una primera c o rr ie n te  de colas que comprende 

5 na-radietilbenccno, m etadietilbenceno, o rtod ietilbenceno  y

ro lie tilbeneenos, a l menos una porción de dicha primera co­

r r ie n te  de cabezas se u t i l i z a  como dicha co rrien te  que h ie r ­

ve a tem peratura ba ja , a l  menos una porción de dicha prime­

ra  co rrien te  de colas se fracciona  para proporcionar una 

lo  segunda co rrien te  de cabezas que comprende p a rad ie tilb en -

ceno, m etadietilbenceno y ortod ie tilbenceno  y una segunda 

co rrien te  de colas que comprende po lie tilbencenos, a l  me­

nos una porción de dicha segunda co rrien te  de cabezas se 

u t i l i z a  como dicha co rrien te  que hierve a tem peratura in - 

15 termedia, y a l menos una porción de dicha segunda co rrien ­

te  de colas se u t i l i z a  como dicha co rrien te  que hierve a 

temperatura a l ta ,

10S ,- Un procedimiento para obtener un producto 

de para-d ietilbenceno  a p a r t i r  de un m ateria l de alim enta- 

2o oión hidrocarbonado.

Tal y como se ha d e sc rito  en l a  Memoria que an­

tecede representado en los dibujos que se acompañan y para 

los fines que se han especificado .
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E sta Memoria consta de cuarenta hojas, e s c r ita s  

a máquina por una so la  de sus caras.

-8  OCI. 1974

pernsp
por Po^'
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