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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENGCION
en
ESsSP Al A

Dor VEINTE sfios
a nombre de THE DISTILLERS COMPANY, LIMITED, entiaad brité-
nica, establecida en 12 Torphichen Street, Bdimburgo, Esco-

cia, por:
.

"UN PROCEDIMIENTO PARSs LA RECUPERACION DE FE-
NoL".
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la presente invencidn se refiere a2 un procedi-
niento para la recuperacidn de fenol y se relaciona en par-
ticular con la recuperacidn de fenol en estado puro desde
mezclas de reaccidn derivadas de la descomposicidn del hidro-
perdxido de isopropilbenceno mediunte catalizadores disocia-
tivos., 1a e-xpresidn "hidroperdxido" en lo que sigue inclu-
ye asimismo el perdxido.

®s un hecho conocido qus cuando el hidroperdxi-~
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do de isobropilbenceno se descompone mediante agentes diso-
ciativos de uccidn catalitica tales como 4cidos, por ejem-
plo, el dcido sulfilrico, el 4cido Tosfdrico, el 4cido tolue-
no sulfdnico y sl 4cido acdtico y otrosf, v ademds tierrass
tratedas con dcido, materias que intercambian hidrogenionas,
cloruro férrico, pentacloruro fosforoso, clorurc de alumi-
nio y similares compuestos fcidos, ademds del fenol v la
acetona que constituyen los productos princinales, se for-
man como produatos sscundarios acetofenona, alfametilestire-
no, fenildimetilcarbinol v cumilfenol. Cuando la resccidn
disociativa se rsaliza con una mezcla de reaccidn de oxida-
cidn que contiene isopropilbenceno sin reacclonar, la mez-
cla de resccidn result=nte contiene, ademfs, isopropilbence-
no. Los componentes de la cituda mezcla de descomposicidn

se recupsran de ella preferentemente por destilacidn fracecio--
nada,~recuperéndose acebona como primser prpducto de esta des-
tilacidn. Si se continua la destilacidn, como fraccidn in-
mediate sigulente se recoge cualquier isopropilbenceno que
haya quedado sin reaccionar -si se halls presente en la mez-
cla a separar- juntanents con agua y alfametilestireno. Des-
puds de haber separado completomente el zlfametilestirenc
monomero, inicialmente presente, Queda zn 21 alambique una
ﬁezcl& de fonol, @cetofenona, fenildimetilcarbinol, cumilfe-
ndl y aleun: materia resinosa Tormada por polimerizacidn de
metilestirenoc. Si esta mezcla se destila con objeto de re-

cuperar de ella el fenol, se compruebs que, 2unque la desti-
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lacidn se haya efectuado en condiciones de fraccionamiento
exactas, la fraccidn recogida del fenol destilado no resul-
ta suficientemsnte libre de impurezas para dar cumplimiento

a los regquisitos establecidos por 1z British Standard Specifi-

cation 523/%8 en cuanto a solubilidad en agua, ya que al di-

luirlo con zgua resulta uns solucidn tﬁrbia, asl como tampo-
co cumple las condiciones de la correspondiente especifica~-
cidn U.5.P.XIXI. Irvestigaciones detslladas han mostrado
que este enturbiamiento de la solucidn s= debido a la pre-
sencia en el fenol de pequefias cantidades de hidrocarburos~
principalmente alfamstilestireno- ¥y que unu cantidad tan pe-
quefia como la de 269 partespdT millon resulta suficiente pa-
ra producir el inconvznisnte enturbiamisnto. Como sl alfa-
metilestireno hierve a una temperatura considerablemsnte mas
bajaque 8l fenol ¥ como el alfametilestireno, inicialmentse
presente en 1a mezecla de la reaccidn disociativa, ha sido com-
pletumente separado conforme demuestra el andlisis, la pre-
sencla de ulteriorss cantidades en el fenol final resultaba,
al principioc, inexplicable.

El presente invento se basa en el descubrimien-
to 49 que las ulteriorss cantidades de alfametilestireno ha-
lladss en el fenol despuds de que =l inicialmente presehte eh
la mezcla de descomposicidn ha sido completamente separado,
sevforman durante la destilacidn vnor la deshidrataeidn dél
fenildimetilcarbinol yue ze halla presente sn las citada mez-
cla de descomposicidn. 1z deshidratacidn del fenildimetil-

carbinol solo se realiza gradualmente, Dspende de la tempe-
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ratura a que se someta sl fenildimetilcarbinol y crece con
el aumento de temperstura, la cual a medida que la destila-
cidn prosresa a presidn constante aumentard gradualmente.
Pero con estas temperaturas més altas la tendencia dél alfa-
metilestireno a polimerizarse crece también., Por afiadidu-

ra el empleo de altas temperaturas favorece la condensacidn
del fernol con alfametilestirsno y con acetgfenona también
presentss en la mezcla de reaccidn. Todas estas reacciones
de condensacidn causadas por la aplicacidn de altas tempe-
raturas se traducen en pérdida del fenol y de otros valio-
soso compuestos. £Si1 se intenta catalizar la deshidratacidn
del feni;dimetilcarbinol, por ejsmnlo: mediante adicidn de
dcido, tal como el dcido sulfirico, &1 contenido del alambi-
gque, el resultado no es siempre satisfactorio, ya que sl dci-
do tiende a favorecer, tanto la polimerizacidn del alfametil-
estireno producido, como la condsnsacidn del metilestireno
con fenol para formar cumilfenol, cor la consiguiente pér-
dida de material valioso.

Uno de los objstos del presente invento consis-
te en recuperar fenol puro a partir de la mezcla de descom-
posicidn del hidroverdxzido de isopropilbencenc. Zntendemos
por "fenol puro” un »roducto gue satisfaga tanto los requi-

it

2

de la condicidn XIII de la Farmacopea de los Estados

It

os
Unidos como la 523/38 de las Condiciones Normativas Britéd-
nicas.

Otro de los objetos dsl invento consiste en re-

cuperar, = Dpartir de la mezcla de descomposicidn, alfametil-
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eatireno monomero en un rendimiento tan alto como sea posi-
ble, ya que el proplo alfametilestiresno ez, un valioso ma-
terial, Puede ser ulteriormente hidrogenado para producir
isopropilbenceno, el cual puede, a su vez, devolverse al ci-
clo al proceso de oxidacidn sirviesndo sai de material ini-
cial para la produccidn de cuntidades adicionales de hidro-
verdxido d¢e isopropilbenceno, con lo que resulta favorecida
la economia de todo el proceso de produccidn del fenol.

'n objeto adicional del invento consiste zn ob-
tener los resultados antes mencionados de un modo muy senci-
1lo por el que guede reducida al minimo la formacidn de pro-
ductos secundarios ¥y con ello, la pérdidas de material .va-
lio=o.

21 proceso para la recuperacidn del fenol puro
por destilaeidn fraccionszda a partir de mezclas que contie-
nen fenol, desrivedas dae 1: descomposicidn catulitics del hi-
droperdxido de isopropilbenceno, supone consecuentemente la
eliminacidn del fenildimetilcarbinol de la citada mezela que
contiens fenol, antes de separar fenol puro por medio de la
destilacidn fraccionada. Resulta preferible separar la mez-
cla de descomposicidn del catuliz:zdor y de la acetona antes de
eliminar de alla el fenildimetilcarbinol.

la eliminacidn del fenildimetilearbinol puede
aefectuarse desstilando froccionadamante la mezcla de dsscome
posicidn ds tal suerte que se obtenca un destilado gus con-
tiene fenolhlfametilestireno e isopropilbenceno =1 este se

' . 3 s »
halla sresente en lz mezcla o bisn por descomposicion del
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fenildimetilcarbinol en la mezcla de descomposicidn.
Los requisitos referzantes a la deseada pureza
del fenol varian en loa diferentes paises ¥y consecuentemen-
te, también difieren las cantidndes de fenildimetilcarbinol
que, despufe ds sepuradas de la masa total, pueden ser tole-
radas en la mezcla que contiene fenol. Asi por ejemplo,
cuando se desea producir el fenol en la calidad requerida
por lss Condiciones Normativas Britinicas, se permite tan-
ta cantidad de fenildimetilcarbinol comofresults en la pro-
duccidn por deshidratacidn durante el fraccionamiento de la
mezcla que contisne fenol de no mas de 0.047 en peso de al~
famatilestireno calculado sobre la ceantidad ds fenol. Ha-

blando en general, una cantidad de 0.09j en peso, de fenil-

dimetilcerbinol en la mezcla gue contiene fenol a fraccionar,
permitird finalmente la recuperacidn del fenol conforme a » é;
las Condiciones Normatives Britdnicas y una cantidad de 0.15%
fonildimetilcarbinol permitird la recuparacidn de un fenol
ds la calidad exigida por la Farmacopea de los Estados Uni-

dos.

La eliminacidn del fenildimetilcarbinol some-
tiendo 1a mezelavde descomposicidn a lu destilscidn fraccio-
nada, pusde efectuarse mediante un cuidadoso ajuste de la
destilacidn, las temperaturas, la sltura de la columna o co-
lumnas y el nimero de placas que se emples.

4l realizar la destilacidn de la mszecla - que
debe verse previamente libre del cutalizador disociative y

de la acetona ¥y que contiens alfametilestireno, fenol, fenil-
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dimetilcarbinol, acetofenona y cumilfenol y gue puede contz-
; | ner tambidn isopropilbenceno - an una columa con 40 piacas
vy manteniendo la proporcidn d=1 destilado en relacién con sl
reflujo en el valor de 1l:4, puede obtenerse un déstilado que
5 - 4e reduzca en su contenido de fenildimetilcarbinoi sn la me-
dida deseada y dentro Ze los 1fmites arriba indicados.

Za destilacidn fraccionads por medio de la cual

i

e consigue la separacidn del fenildimetilcarbinol de la mez-

- ) cla que contiane fenol, puede ser realizada en una =sola fa-

19 ge en la cual los hidrocarburss- »rincipalmente alfametil-
estireno o isopropilbenéemo; si =se hallan presentes- =on des-
tiiados Juntamente con 3l fenol, dejando en el residuo el fe-

nildimetilcarbinol. Como a2lternativa, ls separzcidn puede

n

efactuarse en dos fases, en la primera de lazs cuales los hi-

15 drocarburos presentes son destilados, bien separadamente,
bien en conjunto, mientras que el fenol queda sustancialmente
interro con el fenildimetilcarbinol y otros compuestos de pun-
to de ebullicidn més elevado. Hsta destilacidn puede reali-
zarse en presencia o en ausencis de agua. Bl residuo se so-

20 nete entonces a una destilacidn ulterior en la que el fenol,
con algun alfametilestirano derivado principalmente de la
descomposicidn del fenildimetilezardinolfdurante la destila-
cidn- pasa como producto destilado, permaneciendo en el alam-
bigque el remanente del fenildimetilcarbinol con las otras

25 . sustancios de mayor punto de sbullicidn.

Ds ests msnera puade car destilado hasta cerca

w

del 95 dsl fenol presente Inicialmente en la mezcla ds des-
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composicidn, dejando por residuo en el alzmbique ademds de
la masa de fenildimetilecerbinol ¥ otros compuestos das mayor
punto de ebullicidn, fenol en canfiﬁad cuando menos suficien~
te para formar und mszcla wzeotrdpica con 1la acetofenona tam-
bién presents. Esta destilscidn puede ser realizada a pre- .
8idn ordinaria o reducida. °

31 fenol ohtanido de este modo como destilado
contisne alfametilestireno v puede contener tambidn en al-
zunos casos isopropilbencenc ¥y otros hidrocarburos, pero la
cantidad de fenildimetilearbinol prasants a8 puld o solo nmuy

fraceio-

=]

pequefia. Se le somete posteriormente a destilacid
nada con lo gue lz separacidn del fanonl respecto de los hi-
drocarburos se lleva a cabo en tal medida que =1 producto fi-
nal cumplirf todos los requisitos que se deseen con relacidn
al estado de pureza. Como alternativa, puede sometarse sl
destilado 2 nueva destilacidn en presencia dé agusa, Qqus se
razulard de tal modo que éolo loz hidrocarburos con tnica-
mants una pagueia cantidad de fenol sean destilados, mien-
tras que 2l fenol permanezca sin destilar y pueda ser recu-

perado de este residuo por medio de unz destilacidn ulterior

almente pura.

[y

1240 =n formu asanc

Tl rasidus del alambique que contiens la parte
remanente del fenildimetilcarbinol originariamente presente
en la msezcla de descomposicién, que no ha sufrido descompo-

cidén Aurants la destilacidn, juntomente con otros produc-

=

de descomposicidn de mayor punto de cbullicidn, del hi-

t
Q
i\

(7]

ropardxido de isopropilbenceno, y fue contiene algo de fe-

[ae}
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nol, puede ser portsriornents ~omstlilo a un tritunmianto con-
veniente nara deshidratar sl fenildimastilcarbinol para dar
alfametilestireno. Por 3jmplo, 21 reciduvuo puede ser calen-
tado a una temperatura que exceda los 1809C y prefariblemen-
ts que oo halle comprendida entre los 250% ¥y los 3002C, Pues-

to que, s=in embarso, p-cumilfenol y otros compuestos también

.se hallan presentes en el residuo del elambique y estos pue-

<

den descormponerse con la formacidn de fanol, lsopropilben-
ceno 7 alfometilestirsno cuando son calentados a tomperatu-
ras superiorss que aqudllas que efectlan la deshidratacidn

slontar 21 ro-

[¢]

del fenildimetilecarbinol rs-ulta preferibls
giduo dsl Qlumbicque 2 uns bampsratura sntre 250 ¥ 40028, 2n
virtuvd de cuyo tratamicnto el fenildimetilecarbinol, el p-
cumilfenol ¥ otros clamentos constitutivos son descompues-
tos, obtsnifndoso contid dss odicionzles e izopropilbence-
no, matilsastireno v fenol. Ia deshidratucidn del fenildi-
metilcurbinol v la descomposicidn del p-cumilfenol y otros
componantaé puede ser mejoradas i se hulls presents on lu
zona 45 ¢:lzntanisnto una psaueiia cantidad de 4eido, por
ejemplo: 0.1% de Acido sulflrico. GCuando el residuo se tra-
ta del modo indicado se producen isopb?ﬂbenceno, alfametil-
estireno, agua y algo de fenol, todo lo cusl puede ser re-
cuperado como se deses. Por ejemplo: sl alfametilestireno

puede sar recuperado por destilscidn y el fenol (que forma

‘con la acetofenona przsente une mezcla azeotrdpica) por ex-

traccidn, nor 8jemplo: con solucidn acuosa de hidrdxido de

sodio, por ejemplo: por el mdtodo descrito en nuestra soli-
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citud britdnica Ne. 20670/51. De la solucidn fendlica acuo-
sa puede ser liberado =1 fanol en las formas 4de todos eono-
cidas, por ejemplo: por acidificacidn. |

Bl método ulterior para separar fenildimetilcar-
binol de la mezcla gue contisne fenol, de =cuerdo con el pre-
sente invento, @ que ya se ha hecho referencia, comprends so-
meter la mezela de descomposicidn - preferiblemente, despuds
de:separar previanenfe 2l catalizador disociativo v la ace-
tona- a un tratamiento térmico a temperaturas suficientemen-
te‘altas para producir esencialmente la completa deshidrata-
cidn del fenildimetilcarbinol. Sin embargo, la duracidn del
tratamiento tdrmico no debe ser tan larga como para polime-
rizar en proporcidnes ds cierta amplitud, el metilestireno
prasente en la mezcla. Con objeto de reducir al minimo la
polimerizacién del alfametilastireno se prefisre, no obstan-
te, destilar sl alfametilestireno de la mezcla de descompo-
sicidn, antes de someterla al tratamiento térmico, especial-
mente si este ss realiza a ia gama superior de tamperatura
a gue antes nos hemos referido. Cualquier isopropilbenceno
presente puede también ser sepurédo de 1la mazcla antes de
que e-stua sea sometida al tratamianto térmico. Bemejante
tratamiento térmico puede ser rsalizado mediante una desti-
lacidn sibita a una temperaturs de por ejemplo: 3002C cuan-
d0 se expons la mezcla a altas temperaturas solamente duran-
te muy pocos éegundos. Otro ﬁodo de consegulir satisfactoria-
mente la deshidratacidn consiste en introducir la mezcla que

contiene fenildimsetilecarbinol dentro de una columna, la par-
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te mis baja de 1a cuzl se halla czlentada a 1a temperatura
de deshidratacidn, por sjemplo: de 300 a 3502C. Como otro
método alterrativo, 1z mezcla puede ser calentada durante
un tiempo mAs larzo, a una tamperatura mis baja, por ejem-
plo: 200¢¢. EBste #ltimo procedimiento nuede aplicarse ven-
tajosamente cuundo 2l procedmiento de la invencidn se des-
arrolla vor tandas.

Con estz »rovdsito, se‘carga la mezcla ds dos-
composicidn dentro de un reciniente apropiadamente n2islado,
sn el que se la caliants a la temperatura deseada, consef—

fndose en 31la durante un tiempo considerable, transcurri-

do el cual se somete lu mezcla & la destilacidn fracgionada.

Bs praferible sevarur ¢l alfametilestireno de

la mezela o medidu gque sa forms, »ara impedir la polimeri-

zacidn.

Bl tratomisnto térmico puede tambidn ser rea-
lizado a temperaturus zus excedan de 300¢0 y prefsrentemen-
te entre los 300 y 400¢C, con lo que 2l p-cumilfenol presen-
ta resulta somstido a crucking simulténeamente convirtidndo-
e en alfametilestireno y fenol. Ll fenol contenido en la
meszela resultante pusde desnuds ser fdcilmente separado del
alfametilestireno mediante destilacidn fraccionada y puede
ser raecuperado en estado puro y libre sustancialmente de hi-
drocarburos. idicionalmants la mezcla sometida al tratamien-
to térmico pueds ser pussta a presidn raducida para facili-
tar la separacidn del alfametilestireno.

Los ejemploe siguisntes con los didbujos diagra-

- 11 -
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mdticos anejos ilustran la manera en la cual =21 Broceso,
objeto del presente invento, puede ssor conducido en la préc-

tica. Las partes que Se indican son partes en peso.
a ¥

»
Una mezecla, obtanida por descomposicion del hi.

droverdxido de isapropilbencéno, mediante un f4cido, conte-
nia acetona, agua, isopropilbenceno, alfametilestireno, fe-
ndl, acetofsnona, fenildimetilcarbinol y algunos combuestos

de mayor punto de ebullicidn. Se destild para separarla ace-
tona v el residuo contenfu 923 partes de fenol y 37 partes de
carbinol. Esta mezcla se alimentd & una columna de destila-
cidn continua, que se muestra en los dibujos esqueméticos an
la figura 1, como columna A. 21 1fquido penetrd en un pun-
to gituado aproximadamente a un tercio del trayecto total ha-
cia arriba de la columna que contenfa 40 placas, operdndose
an una relacidn de 5:1 entre sl producto que refluye ¥y el pro-
ducto destilado v & una presidn de 200 mm.Hg absoluta en el
extremo superior de la columna, ELl producto desfilado conta-
nfa la mayor parte del isopropilbenceno algo del metilesti-
reno y un poeo de fenol, gue =se recuperd vor extraccidn con
alcalf. La mezcla que abandond el fondo de la columna A se
alimentd a una columna de destilacidn continua, dibujada en
la figura 1 cono B, contzniendo 45 placas y funcionando a

una razdn de 4:1 entre 1fquido que refluye y liquido desti-
lado ¥y @ una presidn de 100 mm Hg en la cima de la columna.
la mezcla se alimentd 8 placas a partir de la base de la co-

lumna. 21 destilado contenfa 800 partes de fenol ¥ solo 0.8

- 12 -
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partes de carbinol, as{ como alfumetilestireno, isopropil-
benceno y trazas de acetofenona y un poco de agua. 956 in-
trodujo en la columna de destilacidn final C que contiene
55 placas y se halla operada con una relacidn de separacién
de 0.85:1 y una presidn de 200 mm Hg en la cima de la colum-
na. La mezcla gque abandonaba el fondo de la columna B con-
tenfa algo de fenol, précticamente toda la acetofenona, al-
go de carbinol residual y materias de mayor punto de ebulli-
cidn. Todo ello se envid a bomba a un dippoitivo de pirdli-
sis, no mostrado en el dibujo, mantenido a una temperatura de
unos %25¢C, suficlente pura descomponer tanto el carbinol en
alfametilestireno, como el cumilfenol en alfametilestireno,
isopropilbenceno y fenol. 1a mezcla procedente de este pi-
rolizador se fracciond y sl destilado (consistente principal-
mente sn fenol’ con algo de alfametilestireno e isopropil-
bencané) se reunid con la que proceds de la columna B y am-
bas jﬁntamente sa introdujeron en la columna C., Lla alimen-
tacidn combinada contenfa 915 partes de fenol y 0.8 partes

de carbinol. El destilado de la columna C consistfa princi-
palmente en isopropilbenceno y‘alfametilestireno con un poco
de fenol que Se recuperé por extraccidn con 4lcali cAustico.
Desde 2 placas a partir de la base de la columna C, el vapor
de fenol se separd y se hizo pasar a través de una pequefia
columna lateral D de 5 placas, gque se operaba cbn la baja re-
lacidn entre reflujo y destilado de 0.25:1. Bl vapor de la
parte superior de la columna D, despuds de su condensacién,

rindid 890 partes de fenol puro, cumpliendo en todos los sen~

- 13 -
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tidos los requisitos impuestos por las Condiciones Normati-
vas Britdnicas y de los Estados Unidos, mientras qus como
residuo, se obtienen productos polimeros formados-durante

la destilacidn.

EJEMPLO 2:

Una mezcla de descomposicidn es tratada hacidn-

dola pasar a través de las columnas A y B, conforme se des-

cribe en el Zjemplo I. El producto resultante, separado
desde la cima de la columna B como destilado, ¥y contenien-
do 1715 partes de fenol con algo de isopropilbencend, alfa-
metilestireno ¥y trazas de hidrocarburcs de mayor punto de
ebullicidn, es cargado con 300 partes de agua dentro de un
rocipiente de destilacidn por tandas en sustitucidn de 1a
columna C en la figura 1. Se equipé’este alambigque con una
columna fraccionadora rellsna de 1.80 x 0,032 m. a través de

la cual se dsstilun ante todo, los hidrocarburos, como azeo-

.trépos con agua, miantras que el fanol acuoso es devuelto al

alambique. De esta manera se separan del fenol 170 partes

de hidrocarburos. Postseriormente, como segunda fraccién, Se
de-stila azeotropo de fenol-agua y Tinalmente se separa fe-
nol puro anhidro. De este modo es recuperado més del 95% del
fenol en la calidad exigida por las Condiciones Normativas
Britdnicas. El azeotropo de fenol-agua puede ser reintro-
ducido en el recipiente de destilacién_por tandas en lugar

de su carga ds agua.

ETEMPLO 3:

La operacidn de este e jemplo se halla ilustra-

- 14 -




da en la figura 2. Una mezcla obtenida por descomposicidn
del hidroperdxido de isopropilbencenc es Primeramente des-
tilada con objeto de saeparar la acetona. ILa materia libre
de acetona, se introduce en el alambique de destilacidn con-
tinua E, actuando bajo una presidn de 60 mm Hg absoluta en
la. cima de la columna. Se emplea una relacidn de reflBjo de
4:1 y la eolumna contisne 40 placas. Siendo el objetivo del
alambique la separacidn del fenildimetilearbinol respecto
dsl fanol, se dispone de tal manera que el fenildimetilcar-
binol po pase, sustancialmente, en la destilacidn. La masa
de fenol- esto es: el 70 &l 90% de fenol en la alimentacidn,
con las materias de menor punto de sbullicidn, agua e hidro-
carburos, se Separa del destilado, el cual se introduce en
1n columng de destilacidn continua F provista de una peque~-
fia columna lateral G y opserada en condicionss similares =
las indicadas para las columnas C y D de la figura 1. De
la parte superior de la columna G se recupsra fénol libre
sustancialmente de hidrocarburos y de impurezas de mayor pun-
to de ebullicidn y satisfaciendo las Condiciones Normativas.
Los residuos del alambique E que contienen fe-
nol, carbinol, acetofenona y compuedsps de mayor peso molecu-
lar, son pasados a travéds de un aparato de cracking manteni-
do & una temperatura de unos 3002C, que descompona a ambos,
carbinol y cumilfenol. Ulteriores cantidades de fenol se re-
cuperan de la meze¢la Que gsale del citado aparato, mediante

un procedimiento similar al descrito en sl ejemplo 1.

- 15 -

|



15

20

BEIENPLO 4

204580

Una mezcla da descomposicidn de la que han sido
separados el catalizador y 1a acetona, contiene ademfs de
isopropilbenceno, alfametilestireno, acetofenona y compues-
tos de mayor punto de ebullicidn, 2774 partes de fenol y 138
partes de fenildimetilcarbinol. BEsta mezcla es introducids
en la base de 1la columna H en la figura 3, que contiens re-
siduos 1fquidosfle operaciones previas, mantenidas a 3209%C.
Bl destilado de la columna H estaba libre de fenildimetilcar-
binol y consistfia en égua, isopropilbenceno, alfametilesti-
reno, fenol, acstofenona y una pequefia cantidad de compues-
tos de mayor punto de ebullicidn. Ello se imtroduce en 1a co-
lumna 1 donde sustancialmente tods el agua, isopropilbeceno
v alfametilestireno es separado en form& de destilado con una
pequefia ceéntidad de fendl., El producto de colas, contenien-
do la mayor parte del fenol, acetofenona, ywnghequefia cantidad
de compuestos de alto punto d= ebullicién, 83 introducido en
la columna J, donde se obtienen 2679 partes de fenol como des-
tilado que satisface laé GondiciPnes TNormativas.

_Esta solicitud, que corresponde a la presenta-
da en GRAN BRETALA, el 18 de Julio de 1951, bajo el Nimero
17010/51, so acose a los beneficios del artfculo 51 del vi-

gente Estatuto Ley sobre Propiedéd Industrial.

v
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Los puntos de.inVencién propia y nueva que se
presentan para gue sean objeto de esta Patente de Invencidn
en Espaila, son los siguiehtes:

1e, E1 procedimisnto para la recupsracidn de
fenol puro nor destilacidn fraccionada a partir de mezclas
gue contienen fenol, derivadas de 1la descomposicién catalf-
tica de hidroperdxido de isopropilbeﬁceno, gque comprende la
separacidn del fenildimetilcarbinol de la mezcla que contie-
ne fenol, untes de la sepuracidn del fenol puro por dgstila—
cidn fraccionada.

°, El procedimiento segiin se reivindica en
el punto 1¢., en el que la'eliminaoién del fenildimetilecar-
binol de la mezcla que contiene fenol se realiza por desti-
lacidén fraccionada.

°, El procedimiento éegﬁn se reivindica en el
punto 2¢., en el que las condicionas de la destilacidn se

disponen de modo que 1la prineipal cantidad de fenildimetil-
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carbinol permanece en sl residuo y &l destilado contiene la
mayor parte del fenol, y fenildimetilmerbinol en una cantidad
que no exceda sustancialmente en 0.15% del peso del fenol,
con lo que en la subsiguiente destilacidn fraccionada se re-
cupera el fenol puro.
4¢e, Bl pdrocedimiento segiin se reivindica en
ios puntos 2¢. § 3¢., en el que el residuo de la primera fase
de la destilacidn fraccionada, es sometido a tratamiento tér-
micoe para descomponer el fenildimetilcarbinol y la mezéla re-
sultante que contiene alfametilestireno se destila fraccilo-
nadamente para recuperar el alfametilestimno. .
5¢, . Bl procedimiento segin se reivindica en los

puntos 22., 32. § 4¢,, en el que el residuo de la primera fa-
se de la destilacidn fraccionada, es sometido a tratamiento
térmico mediante el cual se deshidrata el fenildimetilcarbi-
nol, se descompone ol cumilfenol y la mezcla rezultante con-
teniendo fenol, alfametilestireno e isopropilbenceno ss des-
tila fraccionadamente para rscuperar cantidades adicionales
de fenol, isopropilbenceno y alfametilestireno.

¢. El procédimiento sezlin se reivindica en el
punto l¢., en el que la separacidn del fenildimetilearbinol
se efectlia a partir de la mezcla inicial a gepsrar, sometien-
do la cituda mezela a un tratamiento térmico a una tempera-
tura s la cual se deshidrata el fenildimetilecarbinol.

2, Bl procedimiento seglin ze reivindica en el
punto 62., en el que el tratumiento térmico se realiza a una

temperatura comprendida entre los 180 y los 300¢C.
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8¢, El procedimiento seglin se reivindieca en el
punto 1¢. & en el 6¢., en el que la separacidn del fenildime~
tilcarbinol de 1la mezcla inicial de descomposicién se efactia
gometiendo la citadaz mezclz a tratamiento térmico a una tem-
peratura a la cual so deshidrata fenildimetilcarbinoly se des-
compone cumilfenol.

9¢, £l procedimiento sezfin se reivindica en el
punto 8¢., en el cual el tratamisnto térmico se afectda a una
temperatura situada entre 300 y 400:C.

loe. ﬁl procedimiento Segﬁn se reivindica en
cvalguiera de las reivindicaciones precedentesAen-el'cual al
alfametilestirenos, inicialmente presente en la mezcla que con-
_tiene fenol, os separado de ella antes de separar el fenil-
dimetilcerbinol.

1le. Bl vrocedimiento seglin se reivindica en
cualquiera de los puntos precedentes, en el cual el isopro-
pilbenceno, presente on la mezcla que contiene fenol, 85 Se-
parado de alla antes de separar el fenildimetilearbinol.

12¢, Bl procedimiento seziin se reivindica en
cualquieré da los puntos anterilores, en el.que los hidrocar-
burss son separados de la mezela que contiene fenol median-
te destilacidn en presencis de agua antes de la eliminaeidn
del fenildimetilcarbinol.

13¢. E1 procedimiento seglin se reivindica en
gualquiera de los puntos anteriores, =n el cual la mezcla des-
compussta se libsra del ;atalizador vy de la acetona, antes de

.,la separacidn del fenildimetilearbinol.
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14¢, El procedimiento sezin se reivindica en
cualqulera dé‘los puntos anteriores, en el que la destila-
cidn fraccionada para la recuperacidn de fenol puro, des-
puds de la-.separacidn del fenildimetilearbinol, se dispo-
ne de suerte que el fenol puro se racupera como destilado
v queden'comb‘residuo productos polimeros formados duran-

te la destilacidn.

152, El procedimiento segctin se reivindica en
cualquiera de los puntos anteriores, en el cual la destila-
cidn fraccionada para la recuperacidn del fenol puro, des-
puds de eliminar el fenildimetilcarbinol,'se efecta en
dos fases en la primera de las cuales los hidrocarburos se
gseparan como destilmdo, mientras que en la segunda el fenol

nuro se racupera como destilados.

162, El précedimiento seglin se reivindica en
el punto 152., an el cual 1la primera de ambas fases se rea-
liza como destilacidn en presenciz de agua con lo cual des-
tilan los hidrocarburos, mientras gue el fenol residual se.

recupera en la segundsa como destilado.
172. Un procedimiento para la rascuperacidn

de fenol.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, ilustrado en el dibujo que se acompafia y para

los fines que ses han sspecificado,

Esta Memoria



por una sola cara.

w/i/L.

Madrid
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