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INTRODUCCION
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por "PFROCEDIMIENTC PARA LA PHODUCCION DE FENOL Y ACEEON:&",
a favor de la firma italiane SOCIETA ITALIANA RFSINE, S.p.A.,
residente en MILAN (Itzalia), Via Grazioli, 33.

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencibn se refiere a la produccibn de
fenol y acetona mediante oxidacién de cumeno &l hidroperéxido
de cumeno, descomposicidn del hidropero6xido en fenol y acetona
en pres encia de cumeno no oxidado y seﬁaraciGn de la mezcla

5. de reaccidn de una fraceibn acestbénica, una fraccibn fenbdlica
y una fraceién que contiene cumeno no oxidado.

La fraccifn ultimamente mencionada contiene, como
es sabido, proporciones mfs o menos relevantes de alfametiles.
tireno (AMS), que ascienden en general del 1% al 20% en peso,

10. 0 incluso mds., Tal fracecifn no puede ser por tanto recicle.
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da (como cumeno de recuperacitbn) 2l depésito de alimentacibn
del oxidadory por 1o gue es costumbre someter la propia frac-
cifn a un proceso de hidrogenacién apto para convertir en cu~-
meno el alfametilestirenc en ella contenido. Lios procedimien-

5, t0s de hidrogenacibn hasta ehora aplicados industrialmente en
esta téenica no son ni segurcs ni fdeiles (ipsd facto), dado
el serio peligro de hidrogenar el nidcleo del alfemetilestire-
no en el cumeno, antes que el doltle enlace que aparece en la
cadena lateral del alfametilestireno.

10. Presente invencibn prevé un procedimiento perfeccio-
nado_, caracterizado esencialmente por el hecho de que la frac-

cifn que contiene cumeno no oxidado y el alfametilestirenoc se
hidrogena, mediante hidrbgeno molecular, en wn lecho cataliti-
co constituido esencialmente por paladio adsorbido sobre car-

iS. bbn activo en grédnulos, para obtener cumeno de recuperacibn
substancialmente privado de alfametilestireno, apto paras ser
reciclado al estedio de oxidacibén (o bien &l depbsito de alimen-
tacién de tal estadio).

ElL porcentaje de paladio, referido 8l carbbn activo

.. 20, de soporte, es de por 1o menos del 1% (preferentemente 2%) en

peso, Como 1imite mAximo, no conviene superar el 5% en peso,
¥a sea por razones de economfa, ya sea por el hecho de que por-
centajes mayores reducen le resistencia mecdnica del cataliza-
dor. La temperatura en el hidrogenador puede Ser la del ambien~
25, te (202C), pero asimismo aumentarse hasta 2002C aproximadamen~
te; el campo preferido es de 602C a 1502C, No son necesarias
presiones elevadas; en efecto, es positle oOperar a presibn at-
mosférica, mientras que por otre parte no se realiza ninguna

ventaja sensible operando 2 presiones superiores a 10 atmbsfo-
30, ras aproximadamente. )

En estas condiciones, la selectividad del procedi-
miento de hidrogenacidn es prdctivamente total; ademfs, el
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catalizador como ha sido definido antes presente asimismo la
ventaja de ser insensible 2 las impurezas contenidas en la
mezcla a hidrogenar, como ague, acetona, fenol, subetancias
oxidantes, etc. Un catalizador adecuedo, asequille en el
mercado, se denomina "VA"™ y es producido por la Engelhard Ind.

Los mejores resultados se obtienen con un lecho
catalitico fijo, 0, preferentemente, con mds lechos fijos
atravesados en sucesibn por la mezcla a hidrogenar y que
tienen ventajosamente profundidades crecientes en ia direc-
cibn del flujo.

Para tener bajo control la temperatura de la mezcla
es suficiente inyectar en esta (1ltima, hacia abajo del le-
cho catalizador (o de cada uno de los lechos), cumeno frio

_ extraido del depbsito de alimentacibn del oxidador; sh em-

bargo, puede 8gimismo emplearse, pera el mismo objeto, una
parte del cumeno de recuperacilén (o sea del producto de hi-
drogenacifn) reciclando tal parte el hidrogenador a travée
de wn intercambiador de calor oportunamente regulado, EL
mismo intercambiador puede Servir igualmente para preenfriar
el cumeno extraido del depdsito.

Ademds, he resultado conveniente efectusr le hidro-
genaclén en presencia de un fuerte exceso de hidrbgeno; o
preferible un exces0 que asciende & 10-20 veces aproximade-
mente la cantidad esquiométricamente requeride del alfame-
tilestireno presente.

Fn los dibujos anexos:

La figura 1 ilustra un esquem2 general del proce-
dimiento segln la invencibn; y

La figura 2 ilustra el estadio de hidrogenaciftn
comprendido en la figura 1.

El cumeno &3 extraido de un depbsito 10 & través
de wa conduceién 11 e introducido en un oxidador 12, donde
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S8e oxida en parte & hidroperfxido ds cumeno (XHP) mediante
oxigeno molecular (aire) insuflado a ‘través de 1z conduccibn
13. Se obtiene @si una mezcla de cumeno y de CHP que; después
de una concentracién eventusl en un dispositivo 14, se introdu-
ce en wn reactor de descomposicibn 15, en el cual el CHP pre-
sente se descompone en fenol y acetona por obra de un catali-
zador, como por ejemplo dcido sulférico concentrado alimentado
en proporciones cataliticas por la linea 16.

La mezcle de descomposicibén (constituida esencial-
mente por acetona, fenol, cumeno, alfametilestireno, agua y
dcido sulfurico) se heutraliza en wn dispositivo 17, por
ejemplo mediente intercambio ibnico sobre resinas adecuadas.,
La mezcla neutx_'aiizada pesa & un dispositivo indicado en su
conjunto con 18 J en el cual se efectua unasserie de procesos
de separacibn (destilaciones fraccionadas, decantaciones,
etc.) con medios de por s conocidos, & conbinuacién de 10
cval se obtiene una fraceibn acetbénica (4d), pura o brute,
una fraccibn fen6lica (Ph), pura o bruta, y una fraccifén
(indicada en el dibujo con Oy + AMS) que contiene el cumeno
gue Se desea reciclar al depbeito 10,

BEsta (ltima fraceibn se hidrogena con hidrégeno
molecular en un dispositivo indicado en su conjunto con 19,

enlazado al depésito 10 a través de una oonduccibn de recicle-
do 20.

En la figura 2, se indica con 21 une columna de

hidrogenacién que comprende cuatro lechos cataliticos fijos

Cl, G2, C3, C4, de profundidad creciente desde arriba hacia
abajo. La mezela Cy + ANMS a hidrogenar es bombeada a la cima
de 1a colums a través de wa 1fne2 22 que incluye intercambia-
dores térmicos 23, 24 y una vdlvula de regulacibn 25. ™ la
conduceién 22, hacia arribe del intercambiador 23, se inserta
1a conduccién 26 de alimentacién de hidrégeno, De tal modo,



el hidrfgeno y la mezcla Cy + AMS recorren l2 columna 21 en
igual corriente de arrite hacia abajo, viniendo primero pre-
recalentados en el inte:;cambiador- 23 por el producto de hidro-
genacidn que afluye desde el fondo de la columna a través de

5e la conduceidn 27, y después calentados a temperatura de reac-
cibn mediante vapor de agug que cireula a través del inter-
cambiador 24. '

Cade uno de los cuatro lechos cataliticos €1, €2,
C3, C4 estd constituido por paladio depositado sobre grénulos
10. de carbbn activo. Bajo los primerocs tres lechos cataliticos
se disponen rociadores S, alimentadcs con cumeno frio por una
conduceibn comin 28 a través de vdlvulas de regulacién 29.

El efluente de la columna pase a un separador 30,
en el que el hidrbégeno gestado se Separa del cumeno de recupe-

. 15, racibn sustancialmente privado de alfametilestireno. EL hidré-

geno separado es reciclado a la conduccibn 26 a través de

wn primer intercambiedor termico 31 (enfriado con agua y en el
que Se condensan 10S vapores orgdnicos arrastrados por el hidré-
geno) y & través de un segundo intercambiador térmico 32 (calen-
tado con vapor de agua y que tiene el objeto de mantener ent

fase gaseosa 108 residucs no condensados de dichos vapores
orgdnicos). Adecuadas bombas y dispositivos de regulacitn
pernmiten regular ya sea la circulacidn del hidrégeno, ya sea
su reintegracibn,

25, El cumeno de recuperacibn se descarga del separador

30 a través de una conduccilén 33. Una parte de éste puede
ser extraido a trevés de una conducelén 34 y un intercamblagdor
térmico de enfriamiento 35 para ser alimentado a la conduc-
eién 28, y por consiguiente, e log rociadores 8. Otra parte
30. del cumeno de recuperaclén se recicla al depbsito 10 (Fig. 1)
através de la conduceibn 20; otra parte todavia puede ser
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extraida, para usos particuleres, a través de una conduccitn
36. Si se desea, la conduceibn 34 puede ser omitida o suis-
tituida por una conduceifén 37, derivada del depbsito 10 y que
desemboca en el intermambiador de enfriamiento 35. Sin embar-
g0, tiene que observarse que la conduccifn 34 presenta una ven-
taja especificae, consistente en la posibilidad de recicler a

la columna 21 el efluente de este Gltimo en el caso de una hi-
drogenacifbn incompleta; en tel oes 0, el intercambiador 35 en

la conduccifén 28 serd hecho funcionar como calentador del efluen~
te de reciclo para llevar este Gltimo a la temperatura de resc-
cibn. Si se desea, no otstante, el reciclado anterior, puede
efectuarse por la conduccibn 36 a la bomba de alimentacién 224
de la conduccién 22, o bien en ambas formas. Ea ceda 0350, e
ventajoso insertar en la conduceidn 40 (Figura 1), que enlaza
los dispositives 18 y 19, un depésito "de espera’ (no mlustrado)
para la mezcle & hidrogenar, cuyo depbdito podrd reciclar todo
0 parte del efluente no completamente hidrogenado.

En wn dispositivo segln la fizura 1, que emplea wn
volumen totel de 500 litros aproximadamente de catalizador VA
en una columna 21 de Seis metros de altura, y de 40 cm de did-
metro interno, es posihle obtener 1000 litros/hora aproximada-
mente de cumeno de recuperacibn précticamente puro de una frac-
cibn Cy & AMS 8l 5% de 2lfametiles+tireno, operando a 1309C
aproximadamente y & 3 atmésferas eproximadamente, con wna oir-
culacién de hidrégeno de 180 lme/hora aproximadamente.

/ - . -

REIVINDICACIONTS

Descrito el objeto del presente invento, se declaran
como no divulgado ni practicado en Espafia las siguientes rei-
vindicaciones.
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l.~ Procedimiemnto para la produccidén de fenol y ace-
tona mediante oxidacifén de cumeno 8l cumeno hidroper6xido, des-
composiciftn del hidropeféxido de fenol o acetona en presencia
de cumeno no oxidado, y preparacién de la mezcla reaccional de

5e wne fraccibn fenblica, wna fraccibdn acetbénica y una fraceibn
que contiene cumeno no oxidado y alfametilestireno, caracteri-
za2do por el hecho de que por 1o menos una parte de dicha frac-~
cibn que contiene cumeno no oxidado y alfametilestireno se hi-
drogena, mediante hidrbégeno molecular, en wn lecho catalitico
10. constituido esencialmente por paladio alsorbido sobre carbén

activo en grédnulos pare obtener cumeno de recuperacibn, priva-
do sulstancialmente de alfametilestireno, siendo reciclado por
lo menocs wna parte del citado cumeno al estadio de oxidacién.

2.« Pricedimiento segln la reivindicacibn 1, en el
que la hidrogenecibn se efectua a2 wna temperatura de 202 a 2002
C, preferentemente de 702C & 1509C, & presién atmesférica o so-
breatmosférica.

15,

3+~ Procedimiento segfin la reivindicacibn 2, en el
que la presién no supera las 10 atmésferas.

20, 4.~ Procedimiento segiin la reivindicacién 1, 3 o 3,
e en el porcentaje de paladio respecto al carbln activo es del 1%
al 5% en peso, preferentemente de 2 a 5%.

5.~ Procedimiento segin cuslquiera de las reivindica-
ciones precedentes, en el que se emplea un lecho catalitico fi-
25. 0.

6.~Procedimiento segin la reivindicacibn 5, en ol
que se emplean mAs lechos cataliticos atravesados en sucesién
por la mezcla a hidrogenar, siendo la profundidad de dichos le-
chos creciente en el sentido del flujo de la mezela.

T.~ Procedimiento segfin la reivindicacién 5 o 6, en
el gque en la mezcla que s&le de 2 10 menos uno de los lechos
cataliticos se introduce cumeno frio con el objeto de controlar
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‘la temperaturs de la propia mezcla.

8.~Procedimiento segin la reivindicacién 7, en el que
el cumeno frio se retira del depbésito de alimentacibn del esta-
dio de oxidacibn.

5e 9.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 7, en el que
el cumeno frio estd constituido por una parte del cumeno de recu-
peracibn reciclado al estadio de hidrogenacibn a través de wn
intercambiador de calor.

10.- Procedimiento segfin wne cualquiera de 12s reivin.
10 dicaciones precedentes, en el que el hidrégeno molecular y la
) mezcla a hidrOgenai' se conducen en igual corriente.

1l.~ Procedimiento segin la reivindicacibn 10, en ¢l
que la hidrogenacibn se efectua con exceso de hidrégeno.

12.~ Procedimiento segfn la reivindicacién 11, en el
) 15. que el exceso de hidrégeno supera por 10 menos 10 veces la canti-
.. dad estequiométrica necesaria para la hidrogenacibn del 2lfome-
tilestireno contenido en la mezeclza a hidrogenar.

13.— Procedimiento segtin la reivindicaeibn 11 o }2, en
el que el hidrégeno molecular eircula:* en ciclo cerrado, enlaza.
, 20 do a wna fuente de hidrbseno de integracién.

l4.~ Procedimiento para le produccién de fenol y ace-
tone.

Segin se describe y reivindica en la Presente memoria
deso?iptiva que consta de 8 pédginas foliadas y eseritas o miqui-
25, /{or una sola de sus caras y acompafiades de los dibujos regle-
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Madrid, a 21 MAR. 1970

Pele JAME [BERD

“'"M\W

Firmadot JOSE F. NiElO
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