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La presente Invención se refiere a un proce 

dimiento para mejorar la pureza del fenol producido 
por la descomposición de hidroperóxido de eumeno.

La producción de fenol por oxidación de cu- 
5 meno y desdoblamiento del hidroperóxido resultante en 

presencia de un catalizador ácido es bien conocida. El 
producto de desdoblamiento contiene fenol y acetona 
como productos principales, junto con pequeñas cantida 
des de subproductos. La destilación fraccionada . 3..el 

10 producto da como resultado fenol de suficiente pureza 
para la mayoría de los fines. No obstante, la prepara 
ción de ciertos productos, p.ej. difenilolpropano y po 
licarbonatos, ha creado cierta demanda de fenol de pu 
reza excepcionalmente alta.

15 En general, la pureza del fenol se determina
en ensayos coloreados basados en la sulfonación y la 
cloración del fenol, ensayos que son excepcionalmente 
sensibles a las impurezas formadoras de color. Un fe­
nol se considera como muy puro cuando no produce prác 

20 ticamente color alguno en estos ensayos. Si bien la 

purificación del fenol ha llavado consigo generalmente 
etapas sucesivas de destilación fraccionada, ha sido 
siempre necesario incluir una etapa especial para se­

parar las impurezas formadoras de color. Los tratamien 
25 tos que se han utilizado incluyen el tratamiento con
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un agente de condensación sólido, tal como sílice/alú 

mina o resinas de intercambio de ion. Tales tratamien 
tos no han resultado nunca totalmente satisfactorios 
debido a su elevado coste, a la dificultad de regene- 

5 ración y a la eliminación incompleta de las impurezas.
Se ha encontrado ahora que las impurezas for 

madores de color así como otras impurezas detecWbles 

por cromatografía de gases se pueden separar del fenol 
por destilación en ciertas condiciones para dar un pro 

10 ducto de fenol final que cumple satisfactoriamente los 
ensayos más rigurosos para color debido a sulfonación 
y cloración.

Así, de acuerdo con la presente invención, 
se proporciona un procedimiento para la purificación 

15 de fenol obtenido a partir del desdoblamiento ácido 
del hidroperóxido de eumeno y que contiene impurezas 
formadoras de color y solubles en agua que hierven en 

tre 1523 y 1823C, que comprende someter el fenol, que 
se ha liberado de acetona, agua, óxido de mesitilo,

20 eumeno y metil-estireno, a una destilación en la que 
las impurezas formadoras de color solubles en agua se 

mantienen dentro de una parte sustancialmente anhidra 
de la columna en condiciones de destilación durante 
un período de tiempo tal que se concentren las impure 

25 zas y se descompongan al menos parcialmente en produc
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tos de descomposición que contengan óxido de mesitilo, 
separar un producto de fondo que comprende fenol li­
bre de impurezas formadoras de color y solubles en 
agua que hierve entre 1528 y 1828C, y una fracción de 

5 cabezas que contiene productos de descomposición que 
hierven a temperatura inferior en presencia o ausen­
cia de dichas impurezas, y separar después de ello'-el 
fenol de los productos de descomposición y desdobla­
miento que hierven a temperatura más alta.

10 En una realización preferida de la invención,
la destilación del fenol que contiene impurezas forma 
doras de color y solubles en agua que hierven entre 
152- y 182SC para concentrar y descomponer las impuro 
zas se puede efectuar simultáneamente en una parte an 

15 hidra de una columna de destilación que opera continua 
mente destilando fenol bruto, u otra columna con sali 

da de cabezas, provista de una sección ampliada de arras 
tre con vapor de agua para proporcionar un tiempo ma­
yor de permanencia en la columna. Por columna de desti 

20 lación con sección ampliada de arrastre con vapor de 
agua, dentro del contesto de la presente solicitud de 
patente, se entiende una columna que lleva incorporada 
una sección de arrastre con vapor de agua provista de 
más platos que los requeridos para desempeñar su fun- 

25 ción normal. Así, en una columna que opera continuamen
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te separando fenol de acetona, agua, eumeno, óxido de 
metisilo y metil-estireno, la sección de arrastre con 
vapor de agua de la columna está provista con placas 
adicionales además y por encima de las necesarias para 

5 realizar la separación antes mencionada. La alimenta­

ción a esta columna puede ser, por ejemplo, el produc 

to de desdoblamiento- lavado y puede contener acetona, 
agua, óxido de mesitilo, eumeno y metil-estireno. En 
la columna, estos componentes se separan en la frac- 

10 ción de cabezas dejando solamente fenol y productos 
de desdoblamiento que hierven a temperatura más alta, 
que contienen impurezas formadoras de color solubles 
en agua que hierven entre 1522 y 1828C, en una parte 
anhidra de la columna. El fenol, exento de impurezas 

15 formadoras de color solubles en agua que hierven entre 
1528 y 182BC, se recupera por el fondo de la columna 

. y se purifica adicionalmente por separación de las im 
purezas que hierven a temperatura superior. Los pro­
ductos de descomposición que hierven a temperaturas más 

20 bajasen ausencia sustancial de dichas impurezas forma 
doras de color solubles en agua que. hierven entre 1528 

y 18280, se separan en la fracción de cabezas.
En una segunda realización preferida de la 

invención, se eliminan las impurezas formadoras de co 
25 lor solubles en agua que hierven entre 1528 y 18280
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llevando a cabo una destilación fraccionada a fondo 
de ana fracción que contiene fenol, de la que se han 
eliminado ya agua, acetona, óxido de mesitilo, eumeno 
y metil-estireno. Por destilación fraccionada a fondo 

5 se entiende una etapa de destilación en la cual se se 
paran como productos de fondo fenol purificado que 
contiene solamente productos de descomposición y--'de 
desdoblamiento que hierven a temperatura más alta^/y 
las impurezas formadoras de color solubles en agua que 

10 hierven entre 1523 y 1823C a la presión normal y sus 

productos de descomposición que hierven a temperatura 
inferior, Junto con una cantidad sustancial de fenol, 
se separan como una fracción de cabezas en condiciones 
sustancialmente anhidras. En esta destilación fraccio 

15 nada a fondo, el fenol que se ha liberado de acetona, 
agua, óxido de mesitilo, eumeno y metil-estireno, se 
somete a una .destilación en la cual las impurezas for 
madoras de color solubles en agua se mantienen dentro 
de la columna en condiciones de destilación durante 

20 un período de tiempo tal que se concentren las impura 
zas y se descompongan al menos en parte las mismas en 
productos de descomposición que contienen óxido de me 

sitilo. Esta etapa se puede introducir en cualquier 

punto adecuado de la secuencia de destilación conven- 
25 cional. La cantidad exacta de fenol separado en la
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fracción de cabezas dependerá de los parámetros de la 
columna empleada en particular. Así, con una columna 

que tenga quince platos de arrastre con vapor de agua 
y diez platos de rectificación, y con una proporción 

5 de reflujo a alimentación de aproximadamente dos, se 

separará como destilado un máximo de aproximadamente 
10% en peso del fenol contenido en la alimentación. 
Puntos adecuados incluyen una etapa inmediatamente pos 
terior a la destilación que separa la acetona brúta 

10 del fenol bruto, o inmediatamente anterior a la des­
tilación final de colas del fenol, dependiendo la elec 
ción de la localización de los aspectos económicos de 
la secuencia que se considere en particular. Las impu 
rezas contenidas en el fenol y sus productos de des- 

15 composición que hierven a temperatura más baja se con 
centran en la fracción de cabezas, mientras que el fe 

nol, exento de impurezas formadoras de color solubles 
en agua que hierven entre 1523 y 182SC, se recupera 
por el fondo y se purifica por separación de las impu 

20 rezas que hierven a temperatura superior.

Con objeto, adioionalmente, de descomponer 
las impurezas contenidas en la fracción de cabezas pro 
cedente de la etapa de destilación fraccionada a fon­
do y de recuperar el fenol contenido en aquélla, se 

25 prefiere recircular al procedimiento la fracción

25.6.73 -  7 -



de cabezas de tal modo que no lleguen a acumularse por 
concentración las impurezas indeseables. Esto puede 
lograrse adecuadamente por reciclo de la fracción de 
cabezas hasta un punto tal de la secuencia de destila 

5 ción en el que las impurezas tenderán a concentrarse 
en condiciones de temperatura relativamente alta y en 

ausencia de agua. En estas condiciones, las impure'zas 
í'ormadoras de color condensan o se descomponen en im­
purezas que hierven a temperatura superior y a tempera 

10 tura inferior, las cuales se pueden separar sin difi­
cultad, y así no se acumulan indefinidamente en un pro 
cedimiento que opere de manera continua, esto es, que 
aquéllas alcanzan una concentración "estacionaria" en 
la que la velocidad de descomposición es igual a la 

15 velocidad con que entran las impurezas, en el sistema. 
Un punto muy conveniente en la secuencia de destila­
ción^ en el que se puede introducir la fracción de ca­
bezas procedente de la etapa de destilación fracciona 

da a fondo es la columna de operación continua que se 
20 para fenol de acetona, agua, eumeno, óxido de mesitilo, 

y metil-estireno y que tiene una zona anhidra en la 
sección de arrastre con vapor de agua, por debajo del 
punto de alimentación. Es ventajoso, adicionalmente, 

introducir un ácido, p.ej., ácido cítrico, o un álca- 
25 li, p.ej. fenato de sodio, para catalizar la descompo
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sición de las impurezas contenidas en la fracción de 
cabezas de.la etapa de destilación fraccionada a fon­

do. Alternativamente, la fracción de cabezas se puede 
separar como producto de fenol de calidad inferior y 

5 puede utilizarse como tal.
Alternativamente, o en adición a las dos 

realizaciones de la invención anteriormente descritas, 
las impurezas formadoras de color solubles en agua que 
hierven entre 1523 y 182SC se pueden eliminar en una 

10 columna de deshidratación de fenol manteniéndolas den 
tro de una parte sustancialmente anhidra de la columna 
durante un período de tiempo tal que se concentren las 
impurezas y se descompongan al menos en parte las mis 
mas en productos de descomposición que contienen óxi- 

15 do de mesitilo, y separando una corriente lateral fenó 
lica que contiene impurezas no descompuestas en un pun 
to en el que la concentración de agua es inferior a 
aproximadamente 10%. Por el fondo de la columna se se 
para fenol libre de impurezas formadoras de color so- 

20 lubles en agua pero que contiene productos de descom­
posición que hierven a temperatura más alta y otros 
sub-productos que hierven a temperatura más alta, y 
después de ello purifica adicionalmente por separación 
de los compuestos que hierven a temperatura más alta.

25 Por cabeza se separan los productos de descomposición
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que hierven a temperatura más haja. La corriente late 
ral se puede recircular a la columna que opera continua 
mente separando el fenol de acetona, agua, eumeno, óxi 
do de mesitilo y metil-estireno para la descomposición 

5 ulterior de las impurezas en la zona anhidra de la sec 
ción de arrastre con vapor de agua de la columna. La 
separación de una corriente lateral fenólica elimina 
también ventajosamente otras impurezas tales como áci 
dos orgánicos, p.ej., los ácidos fórmico y acético.

10 El producto base que comprende fenol exento
de impurezas formadoras de color solubles en agua que 
hierven entre 152S y 182SC, se puede separar como co­
rriente lateral procedente de la columna de destila.- 

ción, y puede separarse bien en forma de líquido c de 
15 vapor.

El tipo de impurezas separadas del fenol en 
el procedimiento de la invención son aquéllas que tie 
nen una volatilidad relativa demasiado próxima a la 
del fenol para que puedan separarse en una columna de 

20 destilación que separe óxido de mesitilo, eumeno y me 
til-estireno de fenol en condiciones anhidras, y dema 
siado solubles en agua para que puedan ser separadas 
por destilación hidroextractiva. Tales compuestos in­
cluyen diacetona-alcohol y muchos carbonilos, en parti 

25 cular compuestos de <X -dicarbonilo y -hidroxi-carbo
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nilo y otros de estructura desconocida, todos los cua 

les son formadores de colores indeseables en los ensa 
yos de cloración y sulfonación.

El Ejemplo que sigue ilustra la invención.

5 En dicho Ejemplo, se utilizaron los procedimientos si 
guientes para los ensayos coloreados de sulfonación y 
cloración:
El Ensayo de Sulfonación

Una porción de fenol fundido de 20 mi se pi 

10 petea en el interior de una rama de un recipiente de 
reacción en forma de cruz y se mantiene durante 10 mi 
ñutos a 45^0, después de lo cual se pipetean 20 mi de 

acido sulfúrico concentrado de calidad de reactivo pa 
ra análisis en el interior de otra rama, y se hace el 

15 vacío en el recipiente de reacción. Se mezclan rápida 
mente los dos líquidos por vertido hacia adelante y 
hacia atrás entre las dos ramas, y se deja que la tem 
peratura se eleve espontáneamente. Al cabo de 4 minu­
tos, se quita el vacío y la mezcla se agita lentamen- 

20 te durante 1 minuto para contribuir al escape de las 
burbujas de aire. Se continúa la agitación durante 5 
minutos en un bago de refrigeración a 20SC. Se trans­
fiere la mezcla a una cubeta de espectroscopio de 20 
mm y se mide la densidad óptica contra agua como patrón 

2$ a 532 nm. Los resultados se expresan en porcentaje de
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transmisión.
El Ensayo de. Olor ación

Se pesa una muestra de 10 g de fenol en un 
tubo de -absorbedor y se calienta a 45^0. Se introduce 

5 cloro gaseoso hasta que se han absorbido 3,6 g de cío 
ro. Se mide la densidad óptica de la solución utilizan 
do una cubeta de 10 mm contra ciclohexano a longitudes 
de onda comprendidas entre 550 y 4-90 nm en escalones 
de 5 nm. El resultado se expresa como densidad óptica 

10 en el máximo, dando la longitud de onda del máximo. 
Ejemplo

Un fenol anhidro purificado parcialmente, 
procedente del desdoblamiento ácido de hidroperóxido 
de eumeno y liberado de óxido de mesitilo, eumeno, me 

15 til-benzofurano y metil-estireno por destilación hidro
extractiva convencional seguida por deshidratacion, y 
exento también de hidroxiacetona pero conteniendo pro 
ductos de desdoblamiento que hierven a temperatura más 
alta y cantidades traza de impurezas formadoras de co 

20 lor espontáneo solubles en agua que hervían a tempera 
turas próximas al punto de ebullición del fenol, se 
dividió en dos porciones, una de las cuales se sometió 
directamente a una destilación convencional de separa 
ción de cabezas y colas en la que la alimentación se 

25 introduce en el 52 plato de una columna que trabaja
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continuamente a presión inferior a la atmosférica y 

que está provista de un re-hervidor en el fondo, el 
fenol producido se separa como una corriente lateral 
líquida 25 platos por encima del fondo, estando coro- 

5 nada la salida de la corriente lateral por una sección 
de pasteurización de 5 platos que operan á reflujo ca 
si total, purgándose cbl destilado un máximo de aproxi 

madamente 5% (basado en el fenol de alimentación) de 
fenol e impurezas que hierven a temperatura baja, que 

10 se recircula para recuperación de fenol a partir de
dicho 5%. Por el fondo de la columna se separan fenol 
e impurezas que hierven a temperatura elevada por otra 
corriente de purga, y se recirculan para la recupera­
ción del contenido de fenol.

15 La alimentación a la columna es aproximada­
mente de 13000 kg/h; el producto líquido separado del 
plato 25 asciende a 12000 kg/h; 34000 kg/h de vapores 
se retiran por cabeza de la columna, se condensan y 
retornan como reflujo, del cual se recircula una pur- 

20 ga de aproximadamente 500 kg/h para recuperación de fe 

nol y se separa una purga de aproximadamente 500 kg/h 
por el fondo de la columna que se recircula para recu 
peración del fenol.

La otra porción se sometió a una destilación 
25 fraccionada a fondo introduciéndola como alimentación
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en una columna que trabaja continuamente, constituida 
por 20 platos de arrastre con vapor de agua y 5 platos 
de rectificación, que trabajaba con una proporción de 
reflujo de 20:1, y con una extracción por cabeza de 5% 

5 a 10% de la alimentación, y el producto de fondo de es 

ta operación se sometió luego a la misma destilación 
convencional de separación de cabezas y colas c'omo por 
ción principal, para dar un destilado de fenol HAPro 
piedades mejoradas como producto final. El destilado 

10 procedente de la columna de destilación fraccionada se 
recicló a la columna de destilación convencional que 
trabajaba continuamente que separaba acetona, agua, 
eumeno, metil-estireno, y óxido de mesitilo del fenol 
y componentes que hervían a temperatura elevada del 

15 producto de desdoblamiento con condiciones anhidras en 
la zona de arrastre con vapor de agua, es decir¡ por 
debajo del punto de entrada de 1a, alimentación.

20
Color de Sulfo 
nación %, de"* 
Transmisión a 
532 nm

Co^or de Clora 
ción " 
Densidad Optica 
a 495 nm

Fenol obtenido como pro 
ducto final, sin desti­
lación fraccionada a foc 
do 88 0,78

25
Fenol obtenido como pro 
ducto final, con desti­
lación fraccionada a fon 
do 96,5 0,13
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Los resultados muestran que se obtiene fenol de gran 
pureza cuando el fenol que se ha liberado da acetona, 
agua, óxido de mesitilo, eumeno y metil-estireno se 
somete, además de una destilación convencional de se- 

5 paración de colas, a una destilación fraccionada a
fondo en la que las impurezas formadoras de color solu 
bles en agua se mantienen en el interior de la columna 
en condiciones de destilación durante un período de 
tiempo tal que se concentren las impurezas y se descom 

10 pongan al menos en parte las mismas en productos.de des 
composición que contienen óxido de mesitilo, se.parándo 
se las impurezas residuales y sus productos de descom 
posición que hierven a temperatura inferior en la frac 
ción de oabezas. La operación continua a lo largo de 

15 varios meses no ooasionó empeoramiento alguno en la
pureza del fenol producido, lo que era una indicación 
de que dichas impurezas formadoras de color solubles 
en agua, recirculadas con el destilado purgado de la 
columna de fraccionamiento a fondo del fenol, no se 

20 acumulaban indefinidamente.
Esta solicitud, que corresponde a la presen 

tada en Gran Bretaña el 1 de Junio de 1.972, bajo el 
Número 25598/7 2, se acoge a los beneficios del artícu 
lo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial. 

25
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R E I V I N D I C A C I O N E S

5 Los puntos de invención propia y nueva, que
se presentan'para que sean objeto de esta solicitud de 
Patente de Invención en España, por VEINTE años, son 
los que se recogen en las reivindicaciones siguientes: 

1a.- Un procedimiento para la purificación 
10 de fenol obtenido a partir del desdoblamiento acido del 

hidroperóxido de eumeno y que contiene impurezas for­
mad oras de color solubles en agua que hierven entre 
1$2S y 182SC, que comprende someter el fenol que se ha 
liberado de acetona, agua, óxido de mesitilo, eumeno 

15 y metil-estireno a una destilación en la que las impu 
rezas formadoras de color solubles en agua se mantie­
nen dentro de una parte sustancialmente anhidra de la 
columna en condiciones de destilación durante un perío 
do de tiempo tal que se concentren las impurezas y se 

20 descompongan al menos en parte las mismas en productos 

de descomposición que contienen óxido de mesitilo, se 
parar un producto de fondo que comprende fenol libre 
de impurezas formadoras de color solubles en agua que 
hierven entre 152s y 182SC y una fracción de cabezas 

25 que contiene productos de descomposición que hierven
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415422
a temperatura inferior en presencia o ausencia de di­

chas impurezas,, y después de ello separar el fenol de 

los productos de descomposición y de desdoblamiento 
que hierven a temperatura superior.

2&.- Un procedimiento de acuerdo con la rei 
vindicación 1& en el que la destilación del fenol que 
contiene las impurezas formadoras de color solubles 
en agua para concentrar y descomponer las impurezas se 
efectúa simultáneamente en una parte anhidra de una 
columna de destilación que opera continuamente desti­
lando fenol bruto, u otra columna con extracción por 
cabeza, provista de una sección ampliada de arrastre 

con vapor de agua para proporcionar un tiempo de per­
manencia aumentado en la columna.

3- .- Un procedimiento de acuerdo con la rei 
vindicación 28 en el que la alimentación a la columna 
de destilación que destila fenol bruto u otra columna 

con extracción por cabeza es el producto de desdobla­
miento lavado que contiene acetona, agua, óxido de me 
sitilo, eumeno y metil-estireno, compuestos que se se 
paran en la fracción de cabezas dejando sólo fenol y 
productos de desdoblamiento que hierven a temperatura 
superior que contienen impurezas formadoras de color 
solubles en agua en una parte anhidra de la columna.

4- .- Un procedimiento de acuerdo con la rei
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vindicación 1§ en el que las impurezas formadoras de 
color solubles en agua que hierven entre 152a y 182SC 
se eliminan llevando a cabo una destilación fracciona 
da a fondo, como se ha definido anteriormente en esta 
memoria, del fenol libre de acetona, agua, óxido de 

mesitilo, eumeno y metil-estireno.
5^.- Un procedimiento de acuerdo con la rei 

vindicación 4a en el que la destilación fraccionada a 
fondo se efectúa inmediatamente antes de la destilación 

final de separación de colas del fenol o inmediatanen 
te después de la destilación que separa la acetona bru 
ta del fenol bruto.

6&.- Un procedimiento de acuerdo con cual­
quiera de las reivindicaciones 43 y 53 en el que la 
fracción de cabezas procedente de la destilación frac_ 
cionada a fondo se reciroula al procedimiento de tal 
modo que las impurezas no se acumulan por concentra­
ción.

73.r Un procedimiento de acuerdo con la rei 
vindicación 6s en el que la fracción de cabezas se re 
circula a un punto en la secuencia de destilación en 

el que las impurezas tienden a concentrarse en condi­
ciones de temperatura relativamente alta y en ausen­
cia de agua.

8§.- Un procedimiento de acuerdo con la rei
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3

vindicación 7-, en el que la fracción de cabezas se 
recircula a la sección de arrastre con vapor de agua 

de tina columna que opera continuamente separando fe­
nol de acetona, agua, eumeno, óxido de mesitilo y me- 

5 til-eatireno y que tiene una zona anhidra en la sec­
ción de arrastre con vapor de agua por debajo del pun 
to de entrada de la alimentación.

93.- Un procedimiento de acuerdo con la rei 
vindicación 8a en el que se introduce un ácido o un 

10 álcali en la columna que separa el fenol de acetona, 

eumeno, óxido de mesitilo y metil-estireno.
10§.- Un procedimiento de acuerdo con ía rei 

vindicación 93 en el que el ácido es ácido cítrico.
118.- Un procedimiento de acuerdo con la rei 

15 vindicación 93 en el que el álcali es fenato de sodio.
128.- Un procedimiento de acuerdo con cual­

quiera de las reivindicaciones 43 y 58 en el que la 
fracción de cabezas de la destilación fraccionada a 

fondo se separa como un producto de fenol de calidad 
20 inferior.

133.- Un procedimiento de acuerdo con la rei 
vindicación 1§ en el que las impurezas formadoras de 
color solubles en agua que hierven entre 152S y 182SC 

se eliminan en una columna de deshidratación de fenol 

25 manteniéndolas en una parte auatancialmente anhidra
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de la columna durante un período de tiempo tal que se 
concentren las impurezas y se descompongan al menos en 
parte las mismas en productos de descomposición que 
contienen óxido de mesitilo y separando una corriente 

5 lateral fenólica que contiene las impurezas residuales 

en un punto en el que el contenido de agua es inferior 

a aproximadamente 10% en peso.
14-3.- Un procedimiento de acuerdo con*la rei 

vindicación 133 en el que la corriente lateral fe-nóli 
10 ca se recircula a la secoión de arrastre con vapor.de 

agua de la columna que opera continuamente separando 
fenol de acetona, agua, eumeno, óxido de mesitilo y 
metil-estireno para la descomposición adicional de las 
impurezas.

15 153.- Un procedimiento de acuerdo con cual­
quiera de las reivindicaciones anteriores en el que el 
producto base que comprende fenol libre de impurezas 
formadoras de color solubles en agua que hierven entre 
1528 y 1828C se separa como corriente lateral de la 

20 * columna de destilación.

163.- Un procedimiento de acuerdo con la rei 
vindicación 153 en el que la corriente lateral se se­
para en forma de líquido o en forma de vapor.

173.- Un procedimiento para la purificación
25 de fenol.
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5

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

Esta Memoria consta de veintiuna hojas escri 
tas a máquina por una sola cara.

Madrid, '
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