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Esta invencidn se relaciocna com mejoras eu la
produccibn de hidroperdxido de etilbencens por oxidaciéa de
atilbenceno.

El hidroperfxido de etilbencews (hidroperdxido !
de alfa~feniletilo) ha encomtrado importantes aplicacicnes en .
diversos procesos quimicos. Por ejemple, se ha epcomtrade que .
el hidvoperdxido de etilbenceno conmstituyen un reactaste impore
tante en la epoxidacibn de propileno para formar §xido de
p£opilena. Se pueden mencionar a este respecto la Patente USA
Moo 353516635, Naturalmente, por la t&omica se comsce la
oxidacidn de etilbencemo a hidvoperéxido de etilbemceno con
oxigeno molecular. Ejemples ilustrativos de mejoras recientes
conseguldas en esta tecnologia son las Patentes USA Noos
304594810 y 3.475.498, que describen mbtodos prefaridos para
mejorar la selectividad y eficacia de la oxidacifu de etile
bencens a hidroperéxide de etilbencens.

Como se describe em la citada Patente USA

Hoe 30459.810, en la oxidacidn de etilbencems & hidvoperSxide
de etilbencemo, es de una ventaja particular el realizar la
oxidacibn a temperaturas progresivamente en dismimiciSa, Espee
cificamente, en um sistewa contimuo preferido que utiliza wma
pluraiidad de zomas qe oxidacibn separadas, es preferible que
la tamperatura se reduzca progresivamentc de zonz a zona en
la direccién del fiujo de 1iquide.

Un método evidemte de lisvar a cabo el eonivel
necesario de temperatura consiste em ajustar iz presifn en ca-
da una de las zonas de forma adecuada para properciCTir uwma
operacidn en la zona en cuestidn a ws nivel de tenpersinra Ge-
seade, Sin embargo, es dificil y costoso proporciomar medios
adecuados para comtrolar la temperatura de reaccidr manteaiendo
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las zonas a distintas presiones,

Otro método para comtrolar la temperatura con-
siste en proporcionar serpentines de refrigeracibn o superfi-
cies de transferencia t&rmica similares, en cada zoma, con lo
cual la temperatura puede ser regulada. Sin embargoe, dichos
procedimientos poseen desventajas debido al elevado coste de '
los aparatos e instalaciones necesarias. Una desventaja més
consiste en la eficacia de baja energfa de este método, puesto
que el calor separado de las zonas de temperatura menor as en
generai disponible solo a dicha baja temperatura, por lo cual
se evita la utilizacibn y, en consecuencia, se desperdicia.
Incluso si se recupera dicho calor, el mismo solo es disponi-
ble a un nivel de temperatura insuficiente para ser utilizado
en el precalentamiento de la alimentacibén 1fiquida a la primera
zona de reaccifn (alta temperatura); consecuentemente, existe
wna pbrdida sustancial de energfa fitil,

Constituye un objeto de la presente invencibn
proporcionar un método mejorado para la oxidacién de etilben-
ceno a hidroperbdxido de etilbencemo, en donde el control de-
seado de la temperatura se puede conseguir de un modo muevo
y eficaz.

Segln la presente invenciln, el etilbencemo |
se oxida contizmmamente con oxigeno molecular, en $ase liquida,
en una serie de zonas de oxidaciém, agitadas, separadas, man-
tenidas practicamente a la misma presidn, por ejemplo mediante
el empleo de un sistema de extraccibn de vapor conmfin, mientras
que la temperatura en la serie de zomas de oxidacib: se dis-
minuye en 1a direccibn del flujo 1fquido, siendo comtrolada y
regulada la temperatura en cada una de las zonas de oxidacidna
por la introduccién de gases inertes reciclados que ejercen
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una accibén refrigevante por la vaporizaciSn de etilbencenp.

Sorprendentemente, se cbtienen mayores selec
tividades cuando la reaccibn se efectfia por ¢l process de
esta imvenciln que las selectividades obtemidas por los pro-—
cesos convenciomales en donde el control de temperatura se
consigue mediante refrigeraciba a través de svperficles de
transferencia téraica. Por el término selectividad se suele
dar a eunterder la couversila de etilbencens a hidroperdxido
de etilbenceno, con raspecto a la conversidn de etilbencems a

materiales menos deseables, tales como acetofemons, alfa-fe=-
niletanol y &cidos, tal como &cido benz$ico. Una cavacteristi-
ca particularmente ventajosa de esta iavencifn consiste em que
se comsigue una conversidn minima de etilbencers a fcidos, para
cualquier nivel de conversifn total, comstamte, de etilbemcens.'
Dicha produccién minima de &cidos es altamente desesble, tanto
desde el punts de vista de un rendimiento de meaccidzn 8ptima
como desde el punte de vista de reducir al miniws las reaccics
nes secundarias catalizadas con $cido en las ulterieves etapas :
de procesado, em especial cuando el hidroperduide de etilbep-
cemo ha de emplearse como sgente epexidaite para la comversibm |
de olefinas a 8xides de olefimas. La razbn de este aumento de
selectividad cuwando se utillza gas imerte de reciclo para el
coutrel de la temperatura, no se entiende del tode, pere se
cree que es el resultado de la evaporacida imcrementada de
etilbencens de las zonas de reaccidn aguas shajo, que, a cuale-
quier nivel dado de comversibn glebal, se treduce en comceaira=
ciones medias inferiores de hidroperdxido de etilbar~ens vy
otras especies exldables, tales como acetofenona y alle-fenile
etanol, a lo lavgo de la trayectoria de reaccibm. Dismimuyendo
estas comcentracicnes, se counsigue un ambiemte més Ffavorable
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| conversiones de etilbencemo requieren una recuperacibén y re-

para la oxidacién.

Ademls de las mayores selectividades ofteni-
das, el sistema de refrigeracibn con gas de reciclo proporcio-
na mis ventajas a través del control mejorado de las presiones
parciales de oxfgeno en las corrientes gaseosas que entrany |
salen de las zonas de reaccidn diversas. Dicho control es im- '
portante para mantener velocidades de reaccién constantes y
operaciones seguras al margen de regiones gaseosas inflamables,

En 1os sistemas para la oxidacién de etilben~
ceno a hidroperbxido de etilbenceno, y especialmente en un sis-
tema que comprende el control de temperatura por medio de re-
ciclo de gas inerte segfin esta invencidn, se separan cantida-
des sustanciales de vapor etilbenceno de la zona de oxidacibén
durante la oxidacifn. Es deseable, desde el punto de vista de
una mayor economia del proceso, que el calor contenido em di-
chos vapores sea recuperado y transferido de modo eficaz a
otras corrientes de reaccibn. En adicibn, en la reaccién qui-
mica en donde se forma hidroperfxido de etilbencemo, la con-
versibén de etilbenceno, durante la oxidacifn, es necesariamen- :
te limitada al objeto de evitar una descomposicibn excesiva
del producto hidroperSxido deseado. Sin embargo, las bajas

ciclo eficaz del etil‘f)encem sin reaccicnar, pero dicho etil-
benceno i'eciclado deberf estar practicamente libre de materia-
les contaminantes, tales como agua y &cidos orgénmicos, que '
pueden tender a interferir con la produccibn deseada de hidro-
perdxido de etilbenceno, De este modo, es Gtil iiberar al etil-
benceno reciclado de dichos contaminantes.

De este modo, y segin wna forma de realizacibn
preferida de esta invencidn, los anteriores objetivos de eco-
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nomia en la recuperacién de calor de los vaporas de salida
y reciclo de etilbencens que esté practicamente libre de agua |
y &cidos orgénicos, se llevan a cabc mediante la provisién de §
un contacto directo entre el etilbencens liquido de reciclo y
los vapores que salen del reactor de oxidacién. Por medio de _
este comtacto directo, tieme lugar un intercambio t&rmico r&-L§
pido y eficaz entre los vapores y el liquido de reciclo, re-
duciendo asi al minimo la degradacibnm de emergia térmica a
temperaturas inferiores y evitando tambidm la necesidad de f
superficies meclnicus extensivas que serian necesarias si el
calor fuera recuperado a través de un intercambio indirecto.

En adicidn, como resultado del contacto, tanto el agua como

los &cidos orgémicos de bajo puato de ebulliciém, comtemidos
en el etilbencemo Liquido de reciclo, se separan del mismo y

el etilbenceno liquido calentado estd mejorado sustancialmente
en cuanto a pureza y resulta altamente adecuado para alimentay
se a la reaccidn de oxidacibn,

Con el fin de describir de modo mfs completo
la invencidn, se hace referencia a los dibujos adjumtos em
los cuales:

La figura 1 ilustra esquematicamente un sis-
tema tipico para la préctica del proceso de esta invencibn, y

La figura 2 es una vista siwmilar de un siste~
ma para llevar a cabo la forma de realizacibn preferida de la
invencibn,

Debe entenderse que la desczipcifn de los di-
bujos solamente intenta facilitar la comprensidn de 12 inven-

cidn y no ha de ser considerado como limitativos de la misma,.

Con referencia a los dibujos, y mis particular—
mente a la figura 1, el nfmero de referenmcia 1 representa un
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rebose y tabiques, por ejemplo presas, en ocho zonas de oxida-
cibn separadas, numeradas consecutivamente como zomas 2, 3, 4,
5, 6, 7, 8y 9. El etilbenceno se alimenta a la primera zona |
de oxidacibn 2 en forma 1iquida por via de la 1inea 10. El 11—-
quido de la zona 2 rebosa la presa 11 y pasa a la zona 3. El
1iquido de la zona 3 rebosa la presa 12 y pasa a la zona 4.

El liquido de 1a zona 4 rebosa la presa 13 y pasa a la zona 5.
El 1iquido de la zona 5 rebosa la presa 14 y pasa a la zona 6.
Similarmente, el liquido de la zona 6 rebosa l1la presa 15 y pasa
a la zona 7; el li{quido de la zona 7 rebosa la presa 16 y pasa
a la zona 8; el liquido de la zona 8 rebosa la presa 17 y pasa |
a la zona 9. Finalmente, el 1iquido de la zomna 9 rebosa la ;
presa 18 y se extrae del reactor 1 por medio de la 1inea 19. ;

i
reactor horizontal cilindrico que esti dividido por medios de l
l
{

Se proporcionan medios de emtrada de vapor
para cada una de las zonas del reactor 2y 3 445, 6,7, 8y
9. Por lo tanto, la linea 20 proporciona vapor a la zona 2,
la 1linea 21 proporciona vapor a la zona 3, la linea 22 propo:b-
ciona vapor a la zona 4, la linea 23 proporciona vapor a la :
gona 5, la 1f{nea 24 proporciona vapor a la zona 6, 1a linea 25 ;
proporciona vapor a 1la zena 7, la linea 26 proporciona vapor g
alazona8yla lingg 27 proporciona vapor a la zona 9. Simi- ?
larmente, cada una de las zonas 2 a 9 esti dotada con lineas
de extraccibn de vapor 28, 29, 30, 31, 32, 33, 34y 35 para
las zonas 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, y 9 respectivamente. Se propor-é
ciona aire a través de 1a linea 36 a las lineas de entrada de ;
vapor y se proporéiona gas inerte de reciclo a través de 1la |
linea 37 a cada una de las lineas de emtrada de vapor, Alter— |
nativamente, las alimentaciones de aire y gas de reciclo a
cualquiera de las zonas, pueden entrar por la zoma a través de :

i
|
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lineas separadas, si asi se desea. Aunque no se ha mostrado,
cada una de las lineas de eantrada y salida de vapor, estd eqnié
pada con vilvulas y medios de medicién y control de flujos,
adecuados. El etilbenceno 1iquido alimemtado a la zona 2 se
pone en couitacto, a la temperatura de oxidacidn adecuada, con
oxigeno molecular proporcionado por las lineas 36 y 20. Las

i

velocidades de flujo se controlan con el £in de proporcicaar
el tiempo de residencia deseado mecesario para efectuar la
adecuada oxidacidn de etilbenceno en esta zona. El liquido de
la zona 2 pasa continuamente a la zona 3 en donde tieme lugar
oxidacibn adicional a través del contacto con oxigeno molecu-
lar introducido por las limeas 36 y 21. El 1iquido de la zoma
3 fluye continuamente a la zona 4 en donde tiene lugar més
oxidacibn mediante contacto con oxigeno molecular introducido
por las lineas 36 y 22, El liquido de 1a zomna 4 pasa continna-:
mente a la zona 5 en donde tieme lugar la oxidacidn por el
contacto con el oxigeno molecular introducido por las limeas
36 y 23, El 1iquido de la zona 5 pasa continuamente a la zona
6 en donde tieme lugar oxidacidn por el contacto con oxigeno
introducido por las lineas 36 y 24. El liquido de la zoma 6
pasa continmamente a la zona 7 en donde tieme lugar oxidacidn
a través del contacto con oxigens introducido por las 1imeas
36 ¥ 35 E1 1iquido de la zona 7 pasa contimuamente a la zona
8 en donde tiene lugar la oxidacibn a travds del contacto con
oxigeno introducido por las lineas 36 y 26. El 1iquido de la
zona 8 pasa a la fltima zoma de oxidacidn 9 en domde tieme lu~
gar la oxidacibn final mediante comtacto cor oxfgemo molecular
introducido por ias lineas 36 y 27.

Durante la oxidacidn continma, los vapozes se
extraen de las zonas 2 a 9 continuamente por medioc de ias 1i-
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neas 28 a 35 y pasan a través de un conducto comfin 38. Puesto
que las lineas de separacién de vapor pasan a un conducto co-
mlin, es evidente que las zonas 2 a 9 operan practicamente a la

|
|
|

misma presidn. T : y
l
|

Es extremadamente ventajoso que la temperatura
de la mezcla 1iquida de reaccidn de oxidacidn sea m&s elevada ’
en la zona 2 y disminuya constantemente de modo que sea ms !
baja en la zona 9. De acuerdo con la invencidn, el control de
temperatura en cada una de las zonas 2 a 9 se consigue por re-
gulacién adecuada de la cantidad de gas inerte de reciclo, en
este caso nitrbgeno disponible en 1a alimentacidn de aire, de
tal modo que se vaporice en cada una de las zonas una cantidad
adecuada de etilbenceno para refrigerar el 1iquido de reaccidn
entrante a2 la temperatura de la zona deseada y para equilibrar
la cantidad de calor exotérmico genaracio por la oxidacién en
la zona particular. En otras palabraé; se proporciona gas iner-
te a por lo menos algunas de las zonas y con preferencia a c¢
zona, en cantidades controladas necesarias para obtener y man-
tener la temperatura deseada en las zonas, disipando el calor

a través de la vaporizacidén de etilbenceno.

Como puede verse en la figura 1, los vapores
extraldos de las zonas de oxidacibn, principalmente nitrbgeno
y etilbenceno, pasan por 1la linea 38 a un condensador 39. En
el condensador 39 los vapores son enfriados y 10s componentes
condensables, tales como etilbenceno y agua, son condensados.
Del condensador 39, la mezcla de coxdensado y gas pasa por la
linea 41 a la zona de separacidn 42 en donde los materiales
condensados se separan y extraen por la limea 43, tras lo cual
el etilbenceno condensado se extrae y recicla al sistema por
via de la 1inea 10. Los gases inertes no condensables salea

i
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por la linea 44, siendo reciclada la cantidad necesaria por

las lineas. 45 y 37 para su distribucibn adecuada entre las di- |
versas zonas de oxidacidn. Se extrae una purga de gas imerte
por la 1linea 46 en la cantidad necesaria para equilibrar el '
gas inerte neto que entra con el aire oxidante, El etilbencenoé
introducido por la linea 40 pasa a través de wn precalentador“%
47 y a continuacibén por la limea 10 para introducirse en la
zona de oxidacidn 2. Se afiade etilbenceno de reposiciém, neto,
como se muestra, por la linea 48.

Por razones de selectividad, es necesario que
la conversidn total de etilbenceno en las zonas de oxidacidn
sea claramente baja, ilustrativamente no superior al 25 %. El
hidroperbxido de etilbenceno tiende a descomponerse en las cqgi
diciones de oxidacibn, cuando estl presente en concentracionass
superiores y, de este modo, es necesario mantener la conversisn
de etilbenceno a un nivel clavamente bajo. La mezcla de reac—
cidn 1iquida, que contieme hidroperbxido, separada del reactor

1 por medio de la linea 19, pasa ilustrativamente a la zora de :

destilacidn 49, en donde el etilbenceno sinm reacciénar.se :das- -
tila por cabeza, se separa por la linea 50, se condensa em el
condensador 51 ¥y se separa de los materiidles acuosos em la ze—f
na de decantacidn 52. Se extrae unma fase acuosa inferior por
la linea 53 y el etilbenceno de reciclo se separa por la linea

40 y pasa a la reaccidn de oxidacibn, como anteriormente se
ha explicado. Uz modo couveniente para recuperar el etilbence—
no del separador 42 y devolverlo al sistemo, comsiste en pasar
el condensade separado por via de la 1inea 43 a2 1a zoma de de~ .
cantacibdn 52, La corriente de hidroperdxido de etilbencero |
concentrado se separa de la zona 49 por medio de la limea 54
y resulta adecuado para diversos usos, mis convenientemsnte
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para emplearse en la epoxidacidn de olefinas por procedimien~
tos ya descritos, por ejemplo, en las Patentes USA Nose.
3.3510635. 304590810 y 304‘7504‘980

Con referencia ahora a la Pigura 2, podri
observarse que las partes correspondientes a las mostradas
en la Pigura 1 tienen los mismos nfmeros de referemcia, a
excepcién de que se ha affadido una prima. De este modo, en la
forma de realizacidn de la figura 2, los vapores separados de
1as zonas de oxidacién, principalmente nitrfgeno y etilbence-
no, pasan por la 1linea 38' a una columna de contacto 55 en don
de los vapores se enfrian y se condensan cantidades sustan-
ciales de vapor de etilbenceno. Los gases inertes no conden-
sables, que contiexien 'algov’; de vapor de etilbenceno residual,
salen por la 1inea 41', siendo reciclada la cantidad necesaria
por las lineas 45' y 37' para su distribucibn adecuada entre
las diversas zonas de oxidacibn. Se extrae una purga de gas
inerte por la linea 46' en la cantidad necesaria para equili-
brar el gas inerte neto que entra con el aire oxidante, El
etilbenceno caliente de la zoma de comtacto 55 pasa por la
1inea 10' al precalentador 47', el cual se utiliza opcional-
mente en esta forma de realizacibm, y desde aqui por la 1inea
10' a la zona de oxidacibn 2', Tal y como se muestra, se affade -
etilbenceno neto de reposicién, por la linea 48'. La columma !
de contacto 55 est& dotada adecuadamente con medios de decamta-
cibn internos o externos para separar impurezas, tales como
agua y &cidos orgénicos. Por ejemplo, la colwma de comtacto
55 puede proporcionarse con una "bandeja de chimenea® bien
conocida que funciona como un decantador para separar la fase
acuosa condensada del etilbenceno, siendo extraida la fase
acuosa por la linea 56, Alternativamente, la fase acuosa puede

arcpeig 60 o
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separarse del etilbenceno en un decantador (no mostrado) ex-

terno a la columna de contacto.

Por medio de una descripcidn general de las
condiciones adecuadas de la reaccidn de oxidacibn, es normal-
mente ventajoso que la oxidaciédn de etilbenceno se efectue a
temperaturas entre 100 y 1652C aproximadamente. Una gama pre- -
ferida de temperaturas es de 130 a 1602C, siendo més preferi-‘.
das las temperaturas que oscilan entre 135 y 1608C. La pre-
sibn del sistema durante las etapas de oxidacibm serd de ?
0,07 a 70 kg/cm? relativos, aproximadamente, si bien se puedenz
emplear presiones fuera de esta gama.

En gemeral es ventajoso oxidar de 5 a 20 %
aproximadamente del etilbenceno, ya que por debajo de una
conversidn aproximada del 5 ¥ el coste de la separacibén y re-
ciclo del etilbenceno llega a ser prohibitivo. A éonvefsiones
por encima del 20 % o simiiar, la selectividad dismimuye por
1a descomposicidn del hidroperbxido de etilbencenmo. Las con-
versiones preferidas de etilbenceno, tal y como se refleja por
la concentracién molar de preductos de oxidacidn en el efluen-
te 1iquido de 1a filtima zona de oxidacibn, son de 7 a 12 ¥
aproximadamente. Ko es necesario emplear catalizadores u otros
aditivos durante la oxidacibn, aunque si se desea se pueden
emélear estabilizadores, iniciadores y similaves, tal y como
se muestra en la técunica anterior.

Para los expertos en la técmica serh evidente
que son posibles muchas formas de realizacidn diferentes de
la presente invencibn. Por ejemplo, en el dibujo adjunto el
reactor de oxidacidn estl mostrado como wn solo reacior cilgg
drico dividido en distintas secciones o zonas de reaccidan
separadas. Bvidentemente, una forma de realizacidn alternativa

comprenderia el empleo de reactores individuales y separados
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conectados en serie mediante conductos adecuados. Cada zona
estd dotada con un medio de agitacibn adecuado (no mostrado)

que puede ser de cualquier tipo déseado, incluyendo la agita-

Similarmente, son posibles otros medios de intercambio térmico
para la recuperacidén de calor de los vapores separados de las
zonas de oxidacifn y, naturalmente, son factibles distintos
procedimientos de destilacibn para separar producto. Como an-
teriormente se ha mencionado, el proceso de reciclo de gas
inerte de la invencidén no estf limitado a um sistema en el

cual existe un contacto en contracorriente entre los gases
del reactor y el etilbenceno de entrada como se muestra en
la figura 2. Los gases inertes, después de haberse separado
los componentes condensables por cualquier medio adecuado,
se pueden reciclar directamente a las zonas de oxidacibnm,
como se muestra en la figura 1, aunque, y como anteriormente
se ha explicado, el proceso de esta invencibnm es particular-

mente adecuado para utilizarse con un sistema que comprende
dicho contacto entre gases de reaccibn y etilbenceno de reci
clo. Podrfa observarse que normalmente el hidroperdxido mo
se separa de todo el etilbenceno antes de su empleo. En con-

| secuencia, y después de que el hidroperbxddo ha sido reaccio-

nado, por ejemplo, en una epoxidacidn, se proporcionan gene- |

ralmente procedimientos de separacién para la recuperacidn ‘

del resto del etilbenceno sin reaccionar que puede reciclarse

a la zona de oxidacidén como parte de la alimentacidén de etil-

benceno 1fquido, por medios que no son most¥ados em los dibujos

adjuntos., f
como anteriormente se ha mencionado, los dibujos

adjuntos son simplemente esquemdticos y deberé entenderse que,
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en la realizacién del proceso de esta invencidn, se pueden em—

Plear normalmente accesorios de instalacibén de unidades auxi-

liares, que no han sido ilustrados al objeto de simplificar

los dibujos, tal y como podré ser entendido por aquellas per—

sonas expertas en la técnica. De este modo, se pueden emplear

'
i
1

compresores (no ilustrados) para proporcionar corrientes de va-:

por a las presiones deseadas. Similarmente, y como ya se ha men|

cionado, las diversas lineas a través de las cuales fluirin
las corrientes de vapor o de liquido estarin adecuadamente do-
tadas con vAlvulas adecuadas, pudiéndose proporcionar con me-
dios de calentamiento o refrigeracibébn (no ilustrados) para re-

gular las temperaturas de las corrientes, cuando se desee.

Los siguientes ejemplos ilustran pricticas espe-
cificas adecuadas de la presente invencibn, pero debe enten-
derse que estos ejemplos se ofrecen solamente con fines ilus—
trativos y no han de ser interpretados como limitativos de la

invencidn.

EJEMPLO 1

Sse oxida etilbenceno con oxigeno molecular a hi-
droperbxido de etilbenceno utilizando el sistema de gas de re-
ciclo de la invencidn, como se ilustra esquematicamente en la
figura 1. Los vapores de la linea 38 se pasan al condensador
39 y desde aqui al separador 42. El condensado acuoso se purga
de este separador y el etilbenceno condemsado, separado de la
fase acuosa, se devuelve a la zona de oxidacidn por via de la
linea 10. Los vapores sin condensar del separador se reciclan,
por las lineas 45 y 37, a la zona de reaccibn, al objeto de
proporcionar el control de temperatura requerido, toméndose
wna suficiente cantidad de purga de materiales no condensables

por la via 46 para compensar aquellos materiales que entran

i
|
|
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con el aire de alimentacién por la linea 36. La oxidacibn se
efectfia de forma continua empleando 8 zonas de oxidacibn 2 a 9,
como se muestra en el dibujo. La mezcla de oxidacidén en fase
1§quida de la zona 2 se mantiene a 1462C, la de la zona 3 a
1442C, la de la zona 4 a 1422C, la de la zona 5 a 1409C, la
de la zona 6 a 1382C, la de la zona 7 a 1362C, la de la zona 8!

i

a 134eC y la de la zona 9 a 1322C. Las 1ineas de extraccibn de !

vapor de cada zona estin comectadas a un conducto comfin 38,
manteniéndose la presidn en cada una de las zomas de oxidacibn
en aproximadamente 2,31 kg/cm? absolutos. EL etilbenceno ca-
lentado a unos 1482C en el precalentador 47, se alimenta por
medio de la 1inea 10 a la zona de oxidacibén 2 a una velocidad

de 234 moles/hora aproximadamente. Al reactor 1 se alimenta
aire, que ha sido previamente calentado a unos 1302C, a una

velocidad de 79,4 moles/ hora aproximadamente, por via de la
linea 36, y se distbibuye a las diversas zonas de oxidacién
2-9 como mis adelante se describe. Los vapores de las zonas i
de oxidacidén salen por la linea 38 a una velocidad de 192 |
moles/hora aproximadamente y tiene una composicidén molar apro-é
ximada de 54 % de nitrSgemo, 44 ¥ de etilbenceno y 1 % de
oxigeno, incluyendo el resto agua y subproductos orgénicos.
Después de enfriar estos vapores para recuperar materiales
condensableé y tras la separacidn de los vapores sin conden- é
sar y después de la separacidn de la purga antes mencionada, |
el gas de reciclo resultante se comprime (por medios no mos-
trados) y se pasa al reactor 1 a una velocidad de 41,7 moles/
hora aproximadamente por la linea 37 y se distribuye a las i

8 zonas de oxidacidén como mis adelante se describe. La compo-

sicidén molar aproximada de este gas de reciclo es de 97 % de
nitrégeno, 2 % de oxigeno y 1 % de etilbenceno. El etilben-
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ceno condensado separado del separador 42 por la linea 43,

se envia por la linea 40 para su reciclo.

El efluente liquido de la filtima
(9) contiene aproximadamente 9,5 moles % (12
hidroperbxido de etilbenceno y 89 moles % de
siendo el resto subproductos orghnicos. Esta
tila a una temperatura de calderin de unos 802C y aproximada—‘
mente el 50 % del etilbenceno contenido se separa y recicla

a la oxidacidn. El1 resto del etilbenceno se recupera en el

zona de oxidaciéni
% en peso) de
etilbenceno,

mezcla se des= -

procesado inferior para su reciclo a la oxidacidén. La siguien

te tabla muestra la forma en la cual se distribuyen aire y

gas inerte reciclado (expresado como moles por hora) entre

las ocho zonas de oxidacidn. EL gas reciclado se calcula

sobre una base libre de etilbenceno.

Zona
Zona

Zona

2
3
4
Zona 5
Zona 6
Zona 7
Zona 8
9

Zona

Aire
7,8
9,8
10,7
11,0
10,9
10,4
9,8
9,0

Gas reciclado

0
0
1,2
3,2
5,2
7,8

10,7

13,8

El proceso antes descrito produce 88 moles de hi- '

droperdxido de etilbenceno por 100 moles de etilbenceno oxida-

do y 6,7 moles de subproducto acetofenona por 100 moles de

hidroperbxido de etilbencerno.

EJEMPLO 2

Se oxida etilbenceno con oxigeno molecular a

hidroperdxido de etilbenceno, pero sin el sistema de gas de

reciclo de la invencibdn descrito en el ejemplo 1 e ilustrado
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en la figura 1, pasando los vapores desde la linea 38 al

u
|
condensador 39 y desde aqui al separador 42, El1 condensado E
acuoso y materiales no condensables se purgan de este separa- I
dor y e. etilbenceno condensado se devuelve al separador por E

|

l1a 1inen 10 de oxidacidn. La oxidacidén se efectiia de forma
cont{nut erpleando ocho zonas de oxidacibn ¢ a 9 como se mueSug
tra en o1 dibujo. La mezcla de oxidacidn en fase liquida de f
la zona 2 se mantiene a 1462C, la de la zona 3 a 1442C, la

de la zona 4 a 1422C, la de la zona 5 a 1402C, la de la zona €|
a 138¢C, la de la zona 7 a 1362C, la de la zona 8 a 134eC y

la de la zona 9 a 1322C. El control de temperatura se lleva a .
cabo por serpentines de refrigeracibén (no mostrados) propor—
cionados en cada compartimento, Las 1ineas de separacidn de
vapor de cada zona estin conectadas a un conducto comfn 38,
manteniéndose la presibén en cada una de las zonas de oxida-

cibn en 2,31 kg/cm? absolutos aproximadamente.

Se alimenta etilbenceno, calentado a unos 148¢C
en el precalentador 47, por medio de la 1inea 10, a la zona
de oxidacibén 2, a una velocidad de 205 moles/hora aproximada-
mente. Al reactor 1, se alimenta aire, que previamente ha sido
calentado por medios no mostrados a wnos 1302C, a una veloci-
dad de 81,5 moles/hora aproximadamente por la 1inea 36, y se
distribuye a las diversas zonas de oxidacibn 2-9 como més
adelante se describe. Los vapores combinados de las zonas de
oxidacidn salen por la linea 38 a una velocidad de 124 moles/
hora aproximadamente y tienen una composicibén molar aproximada
de 52 % de nitrbgeno, 46 % de etilbenceno y 1 % de oxigeno,
incluyendo el resto agua y subproductos orgénicos. Los vapores
se enfrian para recuperar materiales condensables como ya se

ha indicado anteriormente. La siguiente tabla muestra la forma
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en la cual se distribuye aire entre las ochc zonas de oxida-

cibn.

Aire (moles por hora)

Zona 2 8,1
Zona 3 10,2 -
Zona 4 11,1 8
Zma 5 11,3 E
Zcna 6 11,1 é
Zona 7 10,6
Zona 8 9,9
Zvma 9 9,2

El efluente liquido de 1a filtimz zona de oxida-

| cidn (9) contiene aproximadamente 9,5 moles % (12 % en peso)

de hidroperdxido de etilbenceno y 89 moles % de etilbenceno,
siendo el resto subproductos orgénicos. Esta mezcla se destila
a2 una temperatura de calderin de unos 802C y aproximadamente
un 50 % del etilbenceno contenido se separa y recicla a la
oxidacibn. El resto del etilbenceno se recupera en un ulte-

rior procesado para su reciclo a la oxidacibn.

El proceso anterior produce solo 86 moles de hidro-
perdxido de etilbenceno por 100 moles de etilbenceno oxidado,
y 8 moles de subproducto acetofenona por 100 moles de hidro-
perdxido de etilbenceno.

EJEMPLO 3

Se repite el proceso del ejemplo 1 utilizando el
reciclo de gas inerte a las zonas de oxidacibén segfm la inven-
cibén como anteriormente se ha descrito, pero en este caso se
utiliza el sistema de la figura 2, de modo que existe un con-
tacto directo entre el etilbenceno alimentado y los vapores

de oxidacibn. Por lo tanto, el etilbenceno alimentado en la
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1inea 40' se pasa a la porcidn superior de la zona de contacto!
55 y los vapores de oxidacibén de la linea 38' pasan a la por—
cibn inferior de la zona de comtacto 55, para el contacto en '

contracorriente con el etilbenceno. El material condensado y

la fase de agua decantada se separan por la linea 56, se ex-
traen los gases enfriados a través de la linea 41' para su
reciclo a la oxidacibdn después de una purga adecuada y el etil.
benceno calentado entra por la linea 10' y pasa a la zona de
oxidacién 2' después de pasar a través del precalentador 47!,
Las condiciones de operacibén corresponden a las descritas en
el ejemplo 1. Cuando se opera de este modo, practicamente se
obtienen los mismos resultados en términos de hidroperbxido
de etilbenceno y subproductos, pero existen mejoras importan-
tes en las eficacias y economias del proceso. Por lo tanto, .

ro

el proceso de este ejemplo requiere un caudal térmico para el
precalentador 47' de solamente unas 18.000 calorfas por mol-gra
mo de hidroperbxido de etilbenceno producido, en comparacidn ‘
con el correspondiente caudal térmico para el precalentador

47 de aproximadamente 108,000 calorfas por mol-gramo para el

proceso del ejemplo 1.

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, asi como la manera de realizarse en la prictica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al=-

teren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1e=~ Procedimiento para preparar hidroperbxido de
etilbenceno, por oxidacibn molecular en fase liquida de etil
benceno. caracterizado porque comprende las etapas de intro-
ducir etilbenceno liquido en una zona de rezccibn; introducir
aire en dicha zona de reaccibn; separar vapcres que compren—
den gasos znertes no condensables de dicha zona de reaccibn;
separar los compuestos condensables de dichcs vapores; reci-
clar los gases no condensables a dicha zona de reaccidn; y
separar una corriente de liquido que contiene hidroperdxido

de etilbenceno producto de dicha zona de reaccibn.

2.~ Procedimiento segln la reivindicacibn 1, ca~
racterizado porque la zona de reaccidn estld dividida en una
pluralidad de zonas de oxidacidn interconectadas en serie,
introduciéndose dicho etilbenceno en la primera de las zonas
de oxidacidn, separéndose los vapores de todas las zonas de
oxidacibn y recicléndose los gases inertes no condensables a

por lo menos una porcidn de dichas zonas de oxidacidn.

3¢= Procedimiento segiin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la corriente de 1liquido se trata para se-—
parar al menos parte del etilbenceno sin rezccionar de la
misma y el etilbenceno asi separado se recicla a dicha zona de

reaccidn.

4.—- Procedimiento segln la reivindicacibn 1, ca-
racteriiado porque el etilbenceno liquido imtroducido en 1a
zona de reaccidn se pone primero en contacto con los vapores

separados de la zona de reaccidn.

5.= Procedimiento seglin la reivindicacidn 2, ca=-
racterizado porque el etilbenceno liquido introducido en la

zona de reaccidn se pone primero en contacto con los vapores
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separados de la zona de reaccidn.

6.— Procedimiento para preparar hidroperdxido de

etilbenreno, tal y como queda sustancialmente descrito en la

pre

sente Memoria e ilustrado en los dibujos adjuntos.

Madrid, g JHi jo7g
HALCON INTERNATIONAL, INC.
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