P-33.254
B.A. 439L5/65

MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE D E INVENCIORN
en
ESPANA
por VEINTE  afios
a nombre de THE DISTILLERS COMPANY LIMITED, entidad briténica
establecida en 12 Torphichen Street, Edimburgo, Escocia, por:
"PROCEDIMIENTO PARA SEPARAR FENOLES DE MEZCLAS ACUOSAS WUE
LOS CONTIENEN"

La presente invencidén se refiere a la separa-
cidn de fenoles de mezclas acuosas que los contienen, y en par
ticular a tal separacidén mediante extraccidén con disolvente.

En la operacién de cualquiera de los procedi-

5 mientos conocidos para producir fenoles a escala comercial,
es necesario recuperar el fenol producto, de una solucién en
efluentesacuosos, para asegurar que el efluente acuoso es
adecuado para su descarga a los canales normales para elimi-
nar efluentes. Asi, es conocido el tratamiento de mezclas

10 acuosas que contienen fenoles disueltos, con disolventes de
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extraccidn de fenoles, por ejemplo benceno, acetofenona,
fracciones de petréleo o alquitrin, éter isopropilico,
acetato de butilo, fosfato de tricresilo, y recuperar
el fenol extraido de la fase disolvente, por ejemplo
por destilacién o tratamiento con &lcali acuoso.

Se ha hallado ahora que el dxido de mesiti-
lo se puede emplear ventajosamente como disolvente de
extraccidén de fenoles.

Por tanto, la presente invencién es un pro-
cedimiento para separar fenoles de mezclas acuosas que
los contienen, el cual comprende extraer los fenoles con
un disolvente de extraceidén que disuelve a los fenoles,
que comprende 6xido de mesitilo.

Ademds de 6xido de mesitilo, el disolvente
de extraccidén puede contener hidrocarburos arilicos ta-
les como benceno, tolueno, xileno o cumeno. En la apli-
cacién del procedimiento de la presente invencidn a la
separacién de fenol producido por escisidén &cida de hi-
droperéxido de cumeno, a partir de mezclas acuosas, se
prefiere emplear mezclas de 6xido de mesitilo y cumeno
como disolvente de extraccidn, ya que se dispone facil-
mente de tales mezclas como productos secundarios de las
operaciones de purificacién del procedimiento en el que
se produce fenol. Sin embargo, se apreciard que el proce
dimiento de la invencidén es aplicable al tratamiento de
cualquier mezcla fendlica acuosa, independientemente de
su origen. La cantidad de dxido de mesitilo presente en
mezcla con el hidrocarburo arilico puede estar compren=-
dida entre 1 y 5% en volimen, pero preferiblemente es

mayor del 5% en volimen, basado en la mezcla total de
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6xido de mesitilo e hidrocarburo.

La extraccién de los fenoles de las mez~
clas acuosas se puede efectuar de cualquier forma conve-
niente, tal como en un sistema en contracorriente en una
columna , o en sistemas de varias etapas de mezcla y
sedimentacién. En la extraccidn de fenoles de tales
mezclas se prefiere, si es necesario, ajustar el pH de
estas soluciones antes de efectuar la extraccidn, para
que sea neutro o débilmente Acido. Ademds, se prefiere
reducir la solubilidad del o6xidc de mesitilo en la so-
lucidbn acuosa, por adicidn o esta ultima de sales meté-
licas, tales como cloruroc sbédico, sulfato sédico o car-
bonato sddico. Algunas de estas sales pueden estar ya
presentes en las soluciones acuosas o tratar, como re-
siduos producidos durante el procedimiento de formacién
de fenol.

Bl aislamiento del fenol del disolvente
rico en fenol se puede efectuar de cualquier manera con-
veniente, por ejemplo por destilacién o tratamiento con
4lcali acuoso, para producir soluciones acuosas de fe-
nolato de las que se puede recuperar el fenol por aci-
dificacién, o que se pueden recircular al procedimien-
to.

El uso de disolventes de extraccidén que
disuelven al fenol, que comprenden 6xido de mesitilo,
seglin la presente invencién, tiene la ventaja, scbre
los disolventes empleados hasta ahora, de que el coefi-
ciente de reparto de los fenoles entre el disolvente y
el agua es mayor, bajo condiciones comparables, en el

caso de los disolventes de 6xido de mesitilo, y por
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tanto es posible obtener una extraccién de fenoles méds
eficaz y econémica. Ademds, el uso de disolventes segin
la invencidn permite tratar mayor caudal de solucidn
por unidad de tiempo, en el aparato de extraccién. Estas
ventajas son claramente ilustradas porre ferencia a los

siguientes ejemplos.

Ejemplo 1

Unas porciones de una mezcla acuosa que
contiene 1% de fenol, en peso/voliimen, se agitaron con
diferentes disolventes durante 5 min., a temperatura
ambiente. La relacién en volimen entre disolvente y
mezcla acuosa fué igual a 2:1. Después de agitar, la
mezcla de disolvente y fase acuosa se dejdé sedimentar,
y se determiné el contenido de fenol que quedaba en la
fase acuosa. Luego se repitid la extraccidn. Los re-

sultados se indican en la tabla siguiente, comparéndose

los obtenidos con disolventes de la invencidén frente a

los resultados obtenidos usando un disolvente de aceto-
fenona/cumeno, demostrando asi las ventajas del disolven

te de la invencién.
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Tabla 1

Mezcla Fenol en la fase acuosa, ppm en peso/volimen
Coeficiente
éxido de mesi 18 28 38 de reparto
en la pri-
tiloicumeno extraccién extraccidén extraccidn mera extrag
cidn
20380 300% 16 5 16
320% 19 5 15
290) 13 5 17
10:90 5703 39 5 9
540) 50 5
5:95 1140 125 1y L

Mezcla Oxido de

mexitilo:cumeno

de un procedi-

miento de fenol

de cumeno* 5203 30 5

540) 27 b

Acetofenonaicu-

meno 10390 830 82,5 16 5
*Composicidéni Oxido de mestilo, 10%; cumeno, 82,7%; etilben

ceno, 7,0%; y metilestireno, 0,3%

Ejemplo 2

Se repitié el Ejemplo 1 usando un efluente fendlico
acuoso diferente, y se efectud un ensayo comparativo usan-

do un disolvente que no era segin la invencidn. Los resul=-

tados se indican en la tabla siguiente!
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Tabla 2

Fenol en la fase acuosa, ppm en peso/volidmen

Mezela Inicial 18 28 3e  Soeficlen
ién extraccidn extraccidn =
extracc parto en
la prime
ra extrag
cién
Oxido de
mesitilo* 9.700 65 - - 148
Acetofenona 9.700 194 - - L9
Oxido de
mesitilos
cumeno
50150 8,200 58 13 5 70
Acetofeno
naicumeno (8.200 140 50 29
50:50 (10.000 ARV 25 8 3L
Oxido de me
sitilotcu
meno
30:70 10.000 1hh 30 5 3L

*FExtraceidn efectuada con una relacibén en volimen entre di-

solvente y mezcla acuosa igual a 1lil

Los resultados anteriores demuestran claramente

las ventajas que se pueden obtener trabajando segin la in-

vencidno
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Se realizé otro ensayo de comparacién usando

cumeno sélo como disolvente, en relacién 1lil en volimen

con mezclas acuosas que contenian diferentes concentra-

ciones de fenol. Los resultados se indican en la siguien-

te tabla.
Tabla 3
Fenol en mezcla| Fenol en fase| Fenol en fa- | Coeficien
acuosa, ppm en| disolvente, se acuosa, te de
peso/volimen ppm en pe- ppm en pe- repar-
so/voliémen so/volimen to
0,3 18000 12000 1,5
0,5 32000 19000 1,68
1,2 76000 43000 1,77
2,0 123000 79000 1,56
593 341000 191000 1,79

La comparacién de los anteriores resultados

de la Tabla 3 con los de la Tabla 1 indica, por ejemplo,

que la presencia de sblo 5 a 10 partes de éxido de mesi-

tilo en mezcla con cumeno hace aumentar mucho el reparto

a favor de la fase disolvente.

Ejemplo 3

Un efluente acuoso que contenia 1% en pe-
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so/peso de fenol, se sometid a extraccibén con (a) 60/40

en voltmen/vollmen de mezcla de bxido de mesitilo/cu-

meno; y (b) 60/4L0 en voldmen/voldmen de mezcla de ace-

tofenona/cumeno, en una columna de disco rotatorio, de

61 cm de altura, a temperatura ambiente (19 a 212C).

Se obtuvieron los siguientes resultados.

Tabla L
Fenol, % en Rela- [Flujo [Veloci |Coefi
peso/peso cién |glo- ldad cien
disol bal |[global |te de
Alimen | Extrac| Refi | vente/lem/ |de inun |trans
Exp. n? | tacién| to en | na- |ali- |seg. |dacién |feren
acuo- | disol | do |menta cm/seg | cia
sa vente cibn de ma
acuos teria
en vo-
limen
60/40
vol/vol
éxido de
mesiti-
lo/cume~
no 0,97 |{o0,54 (0,0001 1,89 0,161]0,32 30,8
60/1,0
aceto-
feno-~
na/cu-
meno 1,00 0,31 (0,0007{ 2,9 10,052 [0,066 5,8

Los resultados anteriores demuestran claramen
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te las ventajas de usar disolventes que comprenden 6xido

de mesitilo, segin la invencidn, ya que:

1) Bl 6xido de mesitilo/cumeno, en relaciém

volumétrica igual a 1,89, reduce la cantidad de fenol en el

refinado a 1 ppm, mientras que con acetofenona/cumeno, en
mayor relacidén volumétrica (2,9) el fencl en el efluente
asciende a 7 ppm.

2) Con mezclas de 6xido de mesitilo/cumeno,
el sistema de extraccibén empleado tratard mayor cantidad
de material antes de la inundacidén, es decir, tiene una
capacidad sumentada.

Esta solicitud que corregponde a la presen-
tada en Gran Bretafia el dfa 16 de Octubre de 1.965, bajo
el n® 43%.945/65, se acoge a 1los beneficios del artficulo

51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
- NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espaifia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

l.- Procedimiento para separar fenoles de
mezclas acuosas que los contienen , que comprende extraer
los fenoles con un disolvente de extraccidn que disueive
al fenol, y que comprende 6xido de mesitilo.

2.~ Procedimiento segin el punto 1, don-
de el disolvente de extracciém comprende un hidrocarburo
arilico, ademds de 6xido de mesitilo.

3+~ Procedimiento segin el punto 2, donde
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el hidrocarburo arilico es benceno, tolueno, xileno o
cumeno.

4.- Procedimiento segin el punto 3, donde
el hidrocarburo arilico es cumeno, y el disolvente de ex-
traccién se obtlene de las operaciones de purificacién
de un procedimiento para producir fenol por escisibn dei-
da de hidroperéxido de cumeno. |

5.~ Procedimiento segin cualquiera de los
puntos 2 a 4 , donde la cantidad de éxido de mesitilo
presente en el disolvente de extraccién estéd comprendida
entre 1 y 5% en volimen, basado en la mezcla total de
éxido de mesitilo e hidrocarburo arflico.

6.- Procedimiento segin cualquiera de los
puntos 2 a 4, donde la cantidad de 6éxido de mesitilo pre-
sente en el disolvente de extraccidn es mayor del 5% en
volimen, basado en la mezcla total de éxido de mesitilo e

hidrocarburo arflico.

7.~ Procedimiento segin cualquiera de los
puntos precedentes , donde la mezcla acuosa que contiene
fenol se hace neutra o ligeramente dcida, antes de some-
terla a extraccién.

8.— Procedimiento segin cualquiera de los
puntos precedentes, donde la solubilidad del disolvente de
extraccién en la mezcla acuosa es reducida por adicidn de
sales metdlicas a la mezcla acucsa, antes de la extrac-
cidn.

9.~ Procedimiento segin el punto 8, donde
las sales metdlicas son cloruro sdédico, sulfato sddico o
carbonato sédico.

10.~ Procedimiento segin cualquiera de los
puntos precedentes, donde la extraccién de los fenoles de
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las mezclas acuosas se efectia en un sistema en contra-
corriente, 0 en un sistema de etapas miltiples de mez-
clado y sedimentacién.

1l.~ Procedimiento segin cualquiera de los
puntos precedentes, donde el fenol es aislado del disolven
te rico en fenol, por destilacién.

12.- Procedimiento segin cualquiera de los
puntos 1 a 10, donde el fenol se aisla del disolvente ri-
co en fenol por tratamiento con dlcali acuoso, para pro-
ducir soluciones acuosas de fenolato, seguido por recu-
peracién del fenol por acidificacién de tales soluciones.

13.- Procedimiento para separar fenoles de
mezclas acuosas que los contienen.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de once hojas escritas

Madrid, ia GC[W .

P.A.
Albe

a méquina por una sola cara.
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