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' ”Procédimiento de obtenqién de fenol puro par-

tiendo de fenol crudo que‘gohtengd, como impureza,

- por o menOs’uﬁ derivado oxigenado de ciélohexano".
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Egta'solicitud‘se réfiere a uh«procedimiepto

“para la pufificacién:de fehol,ﬁmés’especialmente la. .
: purlficacion de fenoles obtenidoe por deshidrOgenaclan ;”

g‘de un derivado oxigenado de oiclohexano, tal como

ciclohexanol, ciclohexanona o} mezclas de los mlsmos,
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¥ eSpeciglmente 8 .un procedimiento de fraccionamiento
‘realizado por lo menos en dos etapas basicas, separando
" los materiales de punto7de ebullici&h elevado del fenol,

' en wna etapa, y separando del mismo los materiales de bajo

puntb de ebullicién en otra etépé, péra obtener fenol de
pureza elevada. |

- El fenol,}un producto quimico industrial.muy

.importante, puede prepararse por deshldrobenaclon de clclo-
- hexanol 0 01olohexanana. Sin embargo, gse ha observado, porj
i:ensayo, que el fanol de grado elevado no puede obtenerse B
'_.del producto de deshmirogena01on resultante, por medio

de los prooesos de fraccionamiento corrientes, La tecnica

ge enfrenta con,los.problemas de proporcionar métodos
econémioos y'convenientes'para la obtencidn de fenol de

grado elevado, partiendo de fenol bruto obtenido por la

‘deshidrogenaclan de clclohexanona, clclohexanol 0 mezclas

de log mismos.  ‘ _

‘ Los descubrlmientos asoclados con este 1nvento,
relativos a lg soluclon de los problemas anterlores Yy a
los objetivos realizados de acuerdo con este invento tal’
como se describe en estae Mémoria; comprenden el suministro
de el procedimiento para preparar un fenol puro partiendo
de un fenol bruto que contenga por lo menos un derivado
oxigenado de ciclohexano como impureza, procedimiento

que comprende el fraccionar dicho fenol bruto por lo
menos en dos fracclones: fraccidn (a) que contenéa practi-
camente todo ol fenol, y fraccion(b) que contenga los
componentes de punto de ebullicion mas elevados del fenol
crudo o bruto, y el fraccionamieﬁto de la fraceidn (a)

para recupersr fenol puro como una fraccidn de punto de
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ebullicién mas elevado de la misma; Los procedimientos
en los que el fenol crudo no contiene mas alld del
10 % del derivado oxigenado de ciclohexano, impureza; los

procedimientos en los que el fenol bruto se obtiene por

deshidrogenacidn de una fraccién ciclohexanona, ciclo-

hexanol de un producto de oxigenaoién de ciclohexano, ¥y
otros objetos que resultardn evidentes de los detalles de
los tipos de esto invento descritos mds adelamte. }

Con objeto de indicar mas claramente todavia

.la'naturaleza de este invento, se describen los ejemplos

éiguiéntes de casos tipicos, en los que las partes y

‘porcéntajes son ponderales, debiéndo>entenderse que

dichos ejemplos se ofrecen como representativos solamente

¥y no se destinen a limitar el elcance de este invento.
EJEMPLO 1 -~ El aparato utilizado en este

ejemplo es una columa de vidrio (oldershaw) de 35 platillos

en total, con envolturs de vacio, équipada con un separa=-

dor magnético de reflujo accionado por medio de un

.interruptor cronométrico, y provista ademes de w punto

de entraeda en la misma por encima de la placa n? 7 de la
parte superior del recipiente, punto. de entrada 1atera1

que 86 halla provzsto de una llave o grifo de cierre,

-y un tubo de vidrio en U que actua como cierre u obturador

liquido.

L1l recipiente de destilacidn se carga con

fenol crudo obtenido partiendo del éiolohexano,; por

ejémplb sometiendo_esté afanafbxidaciéh pbr_airé a 1509C.

¥y a una presiodn superaxmosférica en nresencia de un

catalizador de naftenato de cobalto, para proporcionar

‘una mezcla de reaccion en la que se oxide alrededor

del 8% del 01clohexano. Esta mezcla de reaccion ge

destlla en Vac{o y una fraccion de punto de ebullicidn :
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. inmediatamente después (por encima) del ciclohexano y

mediante (comprehdiéﬁdo) el éiéthexanol, se obtiene como

cargs 0 material de base para la deshidrogenacidn. Esta

‘se lleva a cabo utilizandO'un.cgtalizador‘dedplatino sobre .
carbén, para obtenmer el fenol crudo usado en la destila=

citm,

E1 recipiente de destilacion se carga con fenol

'crudo. Los productos de bajo punto de ebullicion, el a?ua

. y el fenol se separan en forma de destilado utilizando

una relaclon de reflu;o de 5 a 1, a la presion atmosferica
y una temperatura superior que. varia entre 602C y 184Q0.
La temperatura del recipiente de destilacion es de 18090

5 al prlncipio, y lleba a una temperatura final de 28020, -

El anallsis de partes de egte destllado acusan _

. pequefias proporciones de ciclohexanocl solamente en las

primeres partes de.productos‘da éabezavde‘la'destiiacién,

. ¥ no ascusan ciclohexenona ni en les primeres ni en las
1ltimas partes del destllado. El destilado o primara

'fracoion, no es fenol PUro. Ll residuo 0 eegunda fraccion

contiene los materiales de punto de ebullician mds . elevado,

¥ puede’ contener algo de fenol. Este residuo puede volverse

‘& tratar para la fase de deshidrogenac1qn, si se desea, o

puede'separarse una fraccién'oxigenada de ciclohexano del

'mlamo, y volverse a tratar solamente este fraocian, en la

etapa de deshidrogenacmon.

La primera fraqcién, se fracciona nuevamente |
utiliZando un equipo,como’el ya desctitog y con una relacidm
inicisl de reflujo de 2 & 1 para la eliminacidn del agﬁa

y de los productos de cola finales, a temperaturas oxtremas

comprendidas entre 602 y 1782C. Iumego la relacién de reflujo
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se varia a 20 1yle destllaclon se continta. hasta una,

 temperatura final del recipiente de 2058 (1dtemperatura

de la vasijs durante la méyor parte de esta destilaciédn,

_esté comprendida ent;e,1829 h'4 18590;) La temperatura

Superior después de la eliminacidn de los productos ligeros
de cola y del agua, estd comprendida entre 1782 y 182¢C.
Despusés de separar los productos ligeros de cola y el

ague, las muestras retiradas del platillo n? 7 de la parte

"inferior y del receptor del destilsdo, tlenen los puntos

~ de congelacidn siguientes:

% éproximado de ' ‘
destilado de Temperatura Punto de Punto de con-

rimera fracecion - superior ° = toma de = gelacitn en
Inclusive) -_en 2 C, muesbras e ¢,

5 .. 178 Platillon® T  40.6
T e 178p . Receptor 40.3
57 179 Platillon® 7 40.6
| 61 “ 179‘ . . Receptqr 40.2

De estos datos resulta evidente que el fenol

puro (de 40.69 ¢ de punto de congelacidn) se obtiene por

egte proceso de dos etapas.

EJEMPIO 2 Se repite el proceso del ejemplo 1,

excepto que el fenol impuro se deriva por deshldrooenacion

de una mezola igual de tioo combr01ales de ciclohexanol Y

ciclohexanona.

. Bl analisis del fenol puro es de alrededor de

95,9 % de fenol, ¥ se fracciona utilizando equipo como

el ‘anteriormente descrito. Le relacidn de reflujo es de

10 e 1 inicialmente y se cambia a 20-1 cuando la temperatura

superior es de 1722 C. Su primera fraccion contiene 93%

del fenol de.laucafga,.junto cdnioolas,ligeras ¥ agua.
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El agua y las colas ligeras se separan

durante el refraccionamiento(de la primera fraccion),

e temperaturas comprendidas entre 692 y 1828. Bl receptor

‘de la destilacién, se purge y de é1 se sacan mueStras

periodlcamente. El platillo n2 7 a partir del fondo,
proporciona tamblen muestras periodlcamente.
‘La tabla siguiente resume las oondic1ones de

trabajo en la stapa de estas ob enciones de muestras,

y 1os puntoe de congelacién de las muestras de fenols

% de destilacién Temperatura 'Punt6 de. Punto de

~ de primera frac-~ . superior  toma de congelacion
- ¢cion (inclusivg) en 2 C, - muestraes en 2 C,
| 9.1 e 'Tplafillo'ﬁn 7 40.7
14.7‘:' "" 182 '-Receptor | 32,2
23.9 -  ‘“~_'182_"'- ,fPlatlllo n9 T . 40.75
27,2 ’ _ 183  r‘:"Beceptor - 38.5
32.9 DT T Platillo n® 7  40.85
36.7 x 183 - Receptor 40.1
42.5 - 184 N 'Receptor 40.4
414 18   ‘  'fPlatil1o ne 7 40,85
o278 ‘Receptor f "f_ 40,7 ©
'"rfl7§.5f };ff?;, 183 © . - Receptor - 40.65
S o

carga del 15 6pdeprimera Lraccion ;
En esta etapa de refraccionau;ento, ge reoupera

ol 71,4 % de la primera fraccion al estado de fenol puro

(punto de congelacion 40,09 C por 1o menos) ¥ alrededor

del 25% del nismo se senara oomo fraccion de punto de
ebu11101on 1nferior. Bl fenolypuro puede recuperarse como

destilado retirado del platillo n? 7, o evacuado de la

vagsija. Ia recuperacién total de fenol de punto\de congela-




B B cion de 40.69 C como - miniﬁo, del fenol bruto, es.de 69 2%
: aproximadamente para este ejemplo.- SR
‘ Resulta desde lue 20 sorprendente que pueda  3 A
| recuoerarse fenol de nureza elevada de modo tan conveniente ’
;5'_>”-. ?-si ge ellmlnan del mlsmo 10° materiales de punto de o
ebullicién superior, con anterioridad. En presencia de
estos materlales de punto de ebullicion mas elevado, sola~
: mente puede obtenerse fenol impuro (punto de congelacidn
| . inferior a 40.62C). .
10, - . Tas destilacianas antes indioadas, se realiaan ‘ .
‘a oresion atmosferica Y ello es preferido. Sin embargo,
" o1 sellesea, pueden wtilizarse presiones mds elevadas o
. infériores por ajustes de températuras.
Si se desesa, la primera fraccidn puede retirarse
15, ' en distintas destilaciones, tal como una sub-fracoién
" que cdntenga~material de punto de ebullicidn inferior, y
j otra sub=-fraceidn que contenga fenol. El fenol puro, se
obtiene de esta ultima. N
‘ Bl fenol bruto, generslmente, opntiehe prepdnderan—
.. 20 temente fenol juntd con una proporeion inferior de la
| ’iﬁpureéa de ciclohexano oxligenado, tal como ciclohexanona
0 c¢iclohexanol, o mezclas‘de estos. Desde luego, sl tiénden
| a formar una oomposicién ’azeotrépica con ol fenol las
impurezas presentes (de una composicidn del tipo de punto
25, de ebullicidn més elevado gue el fenol’ la cantided de
estas impurezas debe de ser ménos que la proporcidn precisa

péra combiner todo el fenol en dicha composicion. kn el

~caso de que la impureza sea la ciclohexanona, la cantidad

- de la misma ha de Ser inferior a un 25% aproximadsmente

30. de la muestra. BEs conveniente que si selellan presentes
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estas impurezas, la cantldad de las miamas no sea

'euperior a wn 10 % aproximadamente de la mezcla de

fenol orudo ¥ Qonﬂpreterenciarno sea superior al 2 % de

La destilacién puede realizarse en cualquier

equipo o aparato conveniente de fraccionamiento, tal como

' por'ejemplo un dispositivo de barboteo o una columna de

'.bandejas,'una torre fellena o eimilabéé, ¥y de modo inter-

mitente, semicontinuo o continuo.

Por procedimientos correspondientes pueden puri-

ficarse fenoles sustituidos correspondientes, tales como '

cresoles y reeorcinolea que oontengan impurezal corres=
pondiantes..
E1l procedimlento a que este 1nvento se refiere,

resulta especialmente adecuado para obtener fenol de K

' purega elevada partlendo de un producto obtenldo por medio

'del ‘procedimiento descrlto en ls solicitud de patente de

Saffer y Lidov, sobre "Procedimiento Quimioe”.presentada en

la Oficina de PatentésWnotteamericanaren o airededor del

B 26 de abr11 de 1960.

" En vista de 1os detalles anteriorea, a los

‘peritos en la materias les resultarén evidentes var13016nes~'
,_y‘modificaoionée susceptibles de'introducirse en este

'invento, ¥ se trata de que todas ellae 8 oonslderen compren-

didas ‘en ol mismo, excepto cuando no esten abarcadas por

- el alosnce de las reivindioaoiones adduntas. -

Descrita suficienmemente la naturalesa del
invento esf como 15 nanera de realizarlb en la préotica, V,H
debe haceréé constér que las'disposiciones'anteriorménteb

indicadas son susceptibles de modifioaclones de detalle

on cuanto no alteren su prlnciplo fundamental. Tambien
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86 hace oonstaﬂque el invento se refiere a una Bolicitud
de patente presentada on Norteamerica con fecha 10 de

junio de 1960, n¢ 35.12%, acogiéndose por lo tanto a los
beneficioe que céncedqn los Convenios Internacionales en
vigor ﬁ siendo lo que constituye la esencia del referido

invento y por 1o que se solicita Patente de Invencién

‘por 20 afios en Espafia: "Procedimiento de obtencién de

- fenol puro partlendo de fenol erudo que contenga, como

1mpureza, por lo menos un derlvado oxlgenado de eiclohexa—
o“' caracterizandose por lo 81gulente $

Le= Prooedlmlento de obtenclon de fenolpuro

partiendo de fenol bruto que contenga, como 1mpureza,

‘por lo nenos . un derivado oxigenado de clclohexano, caracte~
_rlzado por comprender el fraocionar el fenol crado por -
10 menog en dos fracclones. (a) que contiene practlcamente
Atodo ol feaol v () que contiene los componentes de punto

-"de ebulliclon mas elevado del mlsmo, y el fracclonar (a)

v reeuperar fenol puro como fracclon de punto de ebullieion

“mas elevado de la misma..'7

2= Procedlmlento, segun re1V1nd1caclon 18,

‘ caracterlzado por permltlr la preparaclén de fenol de un

punto de}coneelaclon ae‘40,69 O,porllo menos,_y-pprque el

.. fenol bruto nd contiene més'del'lo % en peso del derivado -

f_oxigenado de cicloh-xano, impureza.

3.- Procedimiento, segﬁn reivindloaclon 23

earacterlzado porque el fenol brato no contiene més del 2%

}'de la impureza del clclohexano ongenado.

o= Procedimiento, segin reivindicacién 15, carao-
tarizado porque el fenol bruto 8o obtiene por deshidrogena-

cidn de uns fracoidn de ciolohexanona-o¢olohexanol de un
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5.— Prooedlmlento, segun reivindioacién 48,

: caraoterlzado porque 1a fraccién e85 tal que hierve por

“f,enoima del’ eiclohexano y "a travea“ del ciclohexanol.

e Procedimlanto, segﬁn reivindioaclén 58,

"~{~caracterizado porque el fenol puro se racupera en forma;‘

de corriente seoundaria.,ﬁaj7‘~ o
T Procedimiento, segﬁn reivindicaclén 59

‘ caracterlzado porque el fenol se’ Pagupera como residuo’

"del reclplente.

. 8+= Procedimiento, segiin reivindicacidn 58,
oaracterlzado porque el fenol puro se recupera como
destllado. ‘ ) _ '

" Qe Procedimiento, segin re1v1ndlcaclén 1‘
caracterizado porque el fenol bruto se obtiene por

deshidrogenacién de una mezola 50 50 de ciclohexanona

vy ciclohexanol.

10,- Procedimiento de obtenclén de fenol puro

: ™\
partiendo de fenol crudo que c?ntenca, como impureza,

| - por lo menos un derivado oxigenado de ciclohexano; tal

A
y como queda substgﬁcialmente«descrito en la presente

mamoria -que consta de dlez h Jas esoritas a maquine por

wna sola cara. o
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