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La presente invención se refiere en gene­
ral, a un procedimiento para la producción de fenol 
mediante la oxidación de eumeno y la disociación o 
desdoblamiento catalizado por ácidos minerales, del 

$ hidroperóxido de eumeno. En particular, se refiere
a la separación y neutralización del catalizador de 
ácido mineral y de los ácidos orgánicos obtenidos 
como subproducto, de los productos de desdoblamien 
to.

10s La producción de fenol mediante oxidación
de eumeno seguida del desdoblamiento del hidroperó­
xido de eumeno catalizado por ácidos minerales, es 
bien conocida. El producto de desdoblamiento contie 
ne fenol y acetona como principales productos, jun 

1$ to con cantidades variables de productos secundarios
en forma de alquitranes y sustancias orgánicas tales 
como ácidos orgánicos. Antes de recuperar los pro­
ductos es necesario separar y neutralizar el catali 
zador de ácido mineral y, de preferencia, los ácidos 

20 orgánicos existentes en los productos de desdobla­
miento, ya que la presencia de los ácidos en la dej3 
tilación subsiguiente interfiere con la recuperación 
eficaz de los productos y subproductos de la reac­
ción, además de ocasionar corrosión de la instala- 

25 ción de destilación. Hasta la fecha ésto ha sido con
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seguido, por ejemplo, tratando los productos de dejs 
doblamiento con una solución acuosa de una sal inor 
gánica para extraer los ácidos y favorecer la sepa­
ración de fases, y una solución acuosa de un hidró- 

$ xido o fenato de metal alcalino, para neutralizar
los ácidos. La separación incompleta de las sales en 
esta etapa o la formación de un exceso de fenato de 
metal alcalino, da como resultado su pase en la fa 
se orgánica, bien en solución o en suspensión, a las 

10 etapas de separación y purificación, donde su pre­
sencia conduce a la formación de suciedad en los re 
hervidores de la columna de destilación y a la pér 
dida de rendimiento del producto. Una sal particular 
mente perjudicial a este respecto, es el fenato de 

1$ sodio que puede ser introducido con objeto de neu­
tralizar tanto el catalizador de ácido mineral como 
los subproductos de ácidos orgánicos, liberando con 
ello fenol, o que puede ser formado mediante la reac 
ción de un exceso de sosa cáustica, añadida como 

20 agente de neutralización* y fenol, en condiciones al
calinas. Las sales se concentran en los residuos al 
quitranoscs separados de diversos puntos del proceso 
y aparecen eventualmente como cenizas cuando se que 
man los alquitranes. Los altos contenidos de cenizas 

25 inorgánicas hacen que el alquitrán residual sea ina
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decuado para usarle como combustible para las calde 
ras convencionales. En épocas anteriores ha existido 
la tendencia de intentar mantener el pH ligeramente 
por debajo de 7,0 durante la etapa de eliminación y 

5 neutralización del catalizador con objeto de evitar
que el fenato de metal alcalino sea transportado haa 
ta la etapa de lavado subsiguiente. No obstante, se 

' experimentan en la práctica dificultades durante la
operación comercial, para mantener el pH ligeramen- 
te por debajo de 7,0, lo que da como resultado las 
desventajas antes citadas. Además, incluso si el pH 
se mantiene con éxito por debajo de 7,0, frecuente­
mente se encuentra, bajo condiciones ácidas, que tie 
nen lugar pérdidas de compuestos químicqs, por ejem 

15 pío pérdida de metilestireno.
La presente invención supera sustancialmen 

te las desventajas de la técnica anterior anterior­
mente citadas, proporcionando un procedimiento en el 
que el catalizador de ácido mineral y por lo menos 

20 parte de los ácidos orgánicos obtenidos como subpro
ductos, se eliminan y neutralizan de tal modo que los 
productos de desdoblamiento no están contaminados 
con cantidades indesables de sales inorgánicas u or 
gánicas.

2$ Por consiguiente la presente invención es
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un procedimiento para la eliminación y neutraliza­
ción del catalizador de ácido mineral y de los ácidos 
orgánicos obtenidos como subproductos de los produc 
tos de desdoblamiento del hidroperÓxido de eumeno, 
cuyo procedimiento comprende poner en contacto los 
productos del desdoblamiento del hidroperóxido de cu 
meno catalizado por ácidos minerales, en una prime 
ra zona, con una solución ocuosa que comprende una 
sal inorgánica y un exceso de un hidróxido de metal 
alcalino o un fenato de metal alcalino, sobre la 
cantidad estequiométrica necesaria para la neutra­
lización del catalizador de ácido mineral y de los 
ácidos orgánicos obtenidos como subproductos, con lo 
que los ácidos se extraen de la fase orgánica en la 
fase acuosa y se neutralizan en ella, separar la fa 
se acuosa que contiene los ácidos neutralizadas, po 
ner en contacto posteriormente la fase orgánica en 
una segunda zona, con una solución acuosa que compren 
de una sal inorgánica y un ácido en cantidad suficien 
te para descomponer el fenato de metal alcalino trans 
portado desde la primera zona, y después de ésto se 
parar de allí la fase acuosa.

La sal inorgánica usada en la primera y se 
gunda zonas puede ser cualquier sal soluble en agua. 
Las sales adecuadas incluyen sulfatos de metales al



calinos, tales como los sultafos de sodio y de pota 
sio; sulfato de amonio; los cloruros de metales al­
calinos, tales como cloruro de sodio o de potasio; 
cloruro de amonio; y los fosfatos y nitratos de me­
tales alcalinos y de amonio. Sin embargo, se prefie 
re usar una sal en la que el anión corresponde al 
anión del catalizador de ácido mineral usado en la 
reacción de desdoblamiento, y el catión corresponde 
al catión del compuesto de metal alcalino usado para 
la neutralización del ácido. Asi pues, cuando el áci 
do mineral es el ácido sulfúrico, e hidróxido de s<o 
dio o fenato de sodio el hidróxido o fenato de metal 
alcalino, la sal inorgánica preferida es el sulfato 
de sodio. En general pueden ser empleadas concentra 
cienes comprendidas entre 0 ,5% y 50% en peso, aproxi 
madamente, según sean la sal particular y la tempera 
tura usadas. Con sulfato de sodio, por ejemplo, es 
adecuada para la eliminación del ácido sulfúrico una 
concentración comprendida entre 0 ,5 y 30% en peso, 
aproximadamente, y, de preferencia, entre 15 y 25% 
en peso, aproximadamente, a 4O-458C aproximadamen­
te.

El hidróxido de metal alcalino añadido a 
la primera zona para neutralizar el catalizador de 
ácido mineral y los subproductos de ácidos orgánicos



es, de preferencia, hidróxido de sodio. Alternati 
vamente puede ser añadido fenato de sodio a la pri 
mera zona. El fenato de sodio puede ser el fenato de 
sodio que resulta de la extracción de fenol de la 
acetofenona en una etapa posterior en el proceso de 
obtención de fenol a partir de cumeno-hidroperóxido. 
La solución acuosa de hidróxido o fenato de metal 
alcalino, puede ser añadida a la primera zona separa 
damente o combinada con una solución acuosa de una 
sal inorgánica. Se prefiere reunir las dos solu­
ciones.

La cantidad de hidróxido de metal alcali 
no o de fenato de metal alcalino añadida a la prime 
ra zona debe ser mayor de la cantidad estequiométri 
ca necesaria para neutralizar el catalizador de áci 
do mineral y los subproductos de ácidos orgánicos, 
pero es sólo preferiblemente suficiente para mante­
ner el pH entre 7 y 9.

La extracción y neutralización de los áci 
dos en la primera zona, pueden ser efectuadas a cual 
quier temperatura hasta unos 503(3, aun cuando se 
prefieren, en general, temperaturas comprendidas en 
tre 35 y 45^0 aproximadamente. La restricción supe­
rior sobre el intervalo de temperatura viene impues 
ta por el deseo de evitar la corrosión de la insta-



lación y de evitar la precipitación de la sal.
Además de la separación del catalizador de 

ácido mineral en la primera zona, el tratamiento con 
una solución acuosa que comprende una sal inorgáni 

5 ca y un exceso de hidróxido de metal alcalino o de
fenato de metal alcalino, separa también por lo me­
nos parte de los ácidos orgánicos presentes en los 
productos de desdoblamiento, en forma de sus sales 
de metal alcalino.

10 El ácido puesto en contacto con la fase or
gánica en la segunda zona es, preferiblemente, un 
ácido débil. Por ácido débil, dentro del contexto 
de la presente Solicitud de Patente, se entiende un 
ácido de concentración suficiente para ocasionar co 

15 rrosión de la instalación y uno que no contamina la
fase orgánica con subproductos. Los ácidos adecuados 
incluyen ácido oxálico y ácido cítrico. El ácido pre 
ferido es el ácido carbónico que puede formarse 
"in situ" cargando dióxido de carbono a la segunda 

20 zona en presencia de una solución acuosa de una sal
inorgánica, en cantidad suficiente para descomponer 
el fenato de metal alcalino transportado en la fase 
orgánica desde la primera zona.

La solución acuosa de la sal inorgánica usa 
25 da en la segunda zona puede ser adecuadamente la fa
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se acuosa separada de la primera zona. No obstante, 
se prefiere eliminar una parte de la fase acuosa se, 
parada, en una corriente de purga, con objeto de eli 
minar del sistema alguna de las sales sódicas de áci 
dos orgánicos.

El contacto de la solución acuosa con la 
fase orgánica en la segunda zona, se efectúa adecúa 
ásmente a temperatura ambiente, pero puede ser efec 
tuado a cualquier temperatura comprendida entre 10 
y 60se aproximadamente, viniendo dictados los limi­
tes de temperatura por el deseo de evitar la preci­
pitación de la sal.

El Ejemplo siguiente ilustra el procedimien 
to de la invenciÓnt- 
Ejemulo

Los productos del desdoblamiento del hidro 
peróxido de eumeno catalizado por ácidos minerales, 
fueron tratados en una primera zona, con una solu- 
oión acuosa al 20% en peso, de sulfato de sodio, y 
suficiente solución acuosa de hidróxido de sodio pa 
ra neutralizar completamente el catalizador de ácido 
sulfúrico y los subproductos de ácidos orgánicos exis 
tentes en el producto de desdoblamiento, y hacer que 
el pH de la solución acuosa en la primera zona estu 
viera comprendido entre 7 y 8. La fase acuosa se sj3



paró y de la fase orgánica desprovista del ácido, 
se tomó muestra para determinar el contenido de ce 
nizas, antes de hacerla pasar a una segunda zona don 
de se lavó con solución acuosa adicional de sulfato 

5 de sodio, haciendo pasar simultáneamente un exceso de
dióxido de carbono a través de la segunda zona. La 
fase acuosa fue separada y la fase orgánica, libre 
de ácido sulfúrico, ácidos orgánicos y fenato de so 
dio, se ensayó para determinar el contenido de cení 

10' zas antes del tratamiento posterior. Los resultados
de los análisis del contenido de cenizas para concen 
traoiones variables de soluciones acuosas de sulfa­
to de sodio usadas en la segunda zona, se indican en 
la Tabla.



Concentración de 
la solución de 
NagSO. en la 23 
zona en peso

Cenizas disuel 
tas antes deí** 
segundo lavado
(ppm)*

Cenizas disuel 
tas después del 
segundo lavado 
(ppm)*

0

5 850 60

20; 850 10

20 320 25

*Los contenidos de cenizas fueron determinados por igni 
c i ón .

15

20-

25

2 1 .4 .7 5

Los resultados muestran que el catalizador de 
ácido mineral y los ácidos orgánicos obtenidos como sub 
productos, son eliminados de los productos de desdobla­
miento del hidroperóxido de eumeno, mediante el procedí 
miento de la invención, sin contaminar el producto de 
desdoblamiento con cantidades sustanciales de sales re­
siduales.
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- REIVINDICACIONES -

Loa 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 si­
guientes:

18.- Un procedimiento para eliminar y neu­
tralizar catalizador de áoido mineral y subproductos 
de ácido orgánico de una mezcla de reaoción resultan­
te de la disolución del hidroperóxido de eumeno, cuyo 
procedimiento oomprende poner en contacto a una tempera­
tura inferior a 50SC, dicha mezcla de reacción, en una pri­
mera zona, con una solución aouosa que comprende una sal 
inorgánica y un exoeso de un hidróxido o fenato de metal al­
calino suficiente para neutralizar el áoido mineral y los 
subproductos de ácidos orgánicos existentes, y mantener 
el pH de la fase acuosa entre 7 y 9, con lo que di­
chos ácidos son extraídos de la fase orgánica en la 
fase acuosa y neutralizados allí, separar la fa­
se acuosa que contiene los ácidos neutralizados, po-

-  12 < *



ner luego en contacto, a una temperatura comprendida 
entre 10 y 60se aproximadamente, la fase orgánica, 
en una segunda zona, con una solución acuosa que com 
prende una sal inorgánica y un ácido débil, en canti 

5 dad suficiente para descomponer el fenato de metal
alcalino transportado desde la primera zona, y, des¡ 
pués de ésto, separar de allí dicha fase acuosa.

2 3.- Un procedimiento según la reivindica 
ción 1 3 , en el que la concentración de la sal inorgá 

10 nica está comprendida entre 0,5 y 50% en peso.
3-.- Un procedimiento según la reivindi­

cación 1 3, en el que la sal inorgánica es una sal de 
metal alcalino o una sal de amonio, que posee un 
anión seleccionado entre un sulfato, cloruro, fosfa 

15 to y nitrato.
4 3 .- Un procedimiento según la reivindi­

cación 3 3, en el que la sal inorgánica se seleccio­
na entre cloruro de sodio, cloruro de potasio, cloru 
ro de amonio, sulfato de sodio, sulfato de potasio,

20 sulfato de amonio, fosfato de amonio y nitrato de
amonio.

5 3.- Un procedimiento según la reivindi­
cación 1 8, en el que la sal inorgánica usada en la 
primera y segunda zona, es una sal en la que el anión 

25 corresponde al anión del catalizador de ácido mineral
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usado en la reacción de desdoblamiento, y el catión 
corresponde al catión del hidróxido o fenato de me­
tal alcalino usado para la neutralización de los aci 
dos.

6§.- Un procedimiento según la reivindi­
cación 5-, en el que la sal inorgánica es sulfato de 
sodio, cuya concentración en la solución acuosa está 
comprendida entre 0 ,5  y 30% en peso, a una tempera­
tura comprendida entre 40 y 4590.

7 3.- Un procedimiento según la reivindi­
cación 1 3, en el que el hidróxido de metal alcalino o 
fenato de metal alcalino puesto en contacto con la 
mezcla de reacción en la primera zona, es hidróxido 
de sodio o fenato de sodio.

8 3.- Un procedimiento según la reivindi­
cación 1 8, en el que se añade a la primera zona una 
solución acuosa combinada de la sal inorgánica y el 
hidróxido o fenato de metal alcalino.

9 3.- Un procedimiento según la reivindica 
ción lá, en el que el ácido dábil añadido a la según 
da zona, se selecciona entre ácido oxálico, ácido ci 
trico y ácido carbónico.

1 0 8.- Un procedimiento según la reivindi­
cación 98, en el que el ácido carbónico se forma "in 
situ" cargando dióxido de carbono a la segunda zona,

1 4  -



en presencia de una solución acuosa de una sal inor­
gánica.

11 a.- Un procedimiento para eliminar y neutra­
lizar catalizador de ácido mineral y subproductos de áci- 

5 do orgánico de una mezcla de reacción.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que an­

tecede y para los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de quince hojas escritas a 

máquina por una sola cara.

Madrid, 24.SEUS7S 
P.A.

Alberto de Elzahuru 
po/rn

10-9-76VGD.
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