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La presente invencidén se refiere en gene-
ral, a2 un procedimiento para la produccidén de fenol
mediante la oxidacidén de cumeno y la disociacibn o
desdoblamiento catalizado por dcidos minerales, del
hidroperdxido de cumeno. En particular, se refiere
a la separacibén y neutralizacién del catalizador de
4dcido mineral y de los é4cidos orgdnicos obtenidos
como subproducto, de los productos de desdoblamien
0.

La produccién de fenol mediante oxidacidén
de cumeno seguida del desdoblamiento del hidroperd-
xido de cumeno catalizado por dcidos minerales, es
bien conocida. E1l producto de desdoblamiento contie
ne fenol y acetona como principales productos, jun
to con cantidades variables de productos secundarios
en forma de alquitranes y sustancias orgdnicas tales
como 4cidos orgdnicos. Antes de recuperar 1los pro-
ductos es necesario separar y neutralizar el catali
zador de 4dcido mineral y, de preferencia, los dcidos
orgénicos existentes en los productos de desdobla-
miento, ya que la presencia de los #Acidos en_la des
tilacién subsiguiente interfiere con la recuperacidén
eficaz de los productos y subproductOS'de la reac-
c¢idn, ademés de ocasionar corrosién de la instala-

cién de destilacién., Hasta la fecha ésto ha sido con
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seguido, por ejemplo, tratando los productos de des
doblamiento con una solucién acuosa de una sal inoxr
génica para extraer los 4cidos y favorecer la sepa-
racién de fases, y una solucién acuosa de un hidré-
xido o fenato de metal alcalino, para neutralizar
los 4cidos. La separacién incompleta de las sales en
esta etapa o la formacidén de un exceso de fenato de
metal alcalino, da como resultado su pase en la fa
se orgénica, bien en solucién o en suspensién, a las
etapas de separacidén y purificacibn, donde su pre-
sencia conduce a la formacidn de suciedad en 108 re
hervidores de la columna de destilacién y a la pér
dida de rendimiento del producto. Una sal particular
mente perjudicial a este respecto, es el fenato de
sodio que puede ser introducido con ohjeto de neu-
tralizar tanto el catalizador de dcido mineral como
los subproductos de 4cidos orgénicos, liberando con
ello fenol, o que puede ser formado medianfe la reac
cibn de un exceso de sosa cdustica, afiadida como
agente de neutralizacién, y fenol, en condiciones al
calinas, Las sales se concentran en 1o0s residuos al
qultranose separados de diversos puntos del proceso
¥y aparecen eventualmente como cenizas cuendo se que

man los alquitranes. Los altos contenidos de cenizas

:“inorgénieas hacen que el alquitrédn residual sea ina

-3 -
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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 eliminaciébn y
neutralizacién del catalizador con objeto de evitar
que el fenato de metal alcalino sea transportado has
ta la etapa de lavado subsiguiente. No obsgtante, se
experimentan en la préctica dificultades durante la
operacién comercigl, para mantener el pH ligeramen-
te por debajo de 7,0, lo que da como resultado las
desventajas antes citadas. Ademds, incluso si el pH
se mantiene con éxito por debajo de 7,0, frecuente-
mente se encuentra, bajo condiciones 4cidas, que tie
nen lugar pérdidas de compuestos quimicas, por ejem
plo pérdida de metilestireno.

La presente invencién supera sustancialmen
te las desventajas de la técnica anterior anterior-
mente citadas, proporcionando un procedimiento en el
que el catalizador de 4cido mineral y por lo menos
parte de los dcidos orgédnicos obtenidos como subpro
ductos, se eliminan y neutralizan de tal modo que los
productos de desdoblamiento no estdn contaminados
con cantidedes indesables de sales inorgénicas u or
génicas.

Por consiguiente la presente invencién es

-4 -
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un procedimiento para la eliminacién y neutraliza-
cibén del catalizador de dcido mineral y de los dcidos
orgénicos obtenidos como subproductos de los produc
tos de desdoblamiento del hidroperdéxido de cumeno,
cuyo procedimiento comprende poner en contacto los
productos del desdoblamiento del hidroperéxido de cu
meno catalizado por 4cidos minerales, en una priue
ra zona, con una solucidn ocuosa que comprende una
sal inorginica y un exceso de un hidrdéxido de metal
alcalino o un fenato de metal alcalino, sobre la
cantidad estequiométrica necesaria para la neutra-
lizacién del catalizador de 4cido mineral y de los
édcidos orgénicos obtenidos como subproductos, con lo
que los 4cidos se extraen de la fase orgénica en la
fase acuosa y se neutralizan en ells, separar la fa
se acuosa que contiene los dcidos neutralizadds, o
ner en contacto posteriormente la fase orgdnica en
una segunda zona, con una solucidn acuosa que compren
de una sal inorgdnice y un &cido en cantided suficien
te para descomponer el fenato de metal alcalino trans
portado desde la primera zona, y despuds de ésto se
paray de alli la fase acuosa.

Ta sal inorgénice useda en la primera y se
gunde zonas puede ser cualgquier sal soluble en agua.

Las sales adecuadas incluyen sulfatos de metales al

-5 =
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calinos, tales como los sultafos de sodio y de pota
gioj; 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 alecalinos y de amonio. Sin embargo, se prefie
re usar una sal en la que el anién corresponde al
anibén del catalizador de 4dcido mineral usado en la
reaccibén de desdoblamiento, y el catién corresponde
al catibén del compuesto de metal alcalino usado para
la neutralizacidn del 4cido. Asi pues, cuando el fci
do mineral es el 4cido sulfdérico, e hidréxido de so
dio o fenato de sodio el hidréxido o fenatd de metal
alcalino, la sal inorgdnica preferida es el sulfato
de sodio. IEn general pueden ser empleadas concentra
ciones comprendidas entre 0,5% y 50% en peso, aproxi
mademente, segin sean la sal particular y la temperg
tura usadas. Con sulfato de sodio, por ejemplo, es
adecuada para le eliminecidn del 4cido sulfdrico una .
concentracién comprendida entre 0,5 y 30% en peso,
aproximadamente, y, de preferencia, entre 15 y 25%
en peso, aproximadamente, a 40-452C aproximadamen—
te.

El hidréxido de metal alealino afiadido a
la primera gzona para neutralizar el cafalizador de

4cido mineral y los subproductos de 4cidos orgénicos

-6 -
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es, de preferencia, hidréxido de sodio. Alternati
vamente puede ser afiadido fenato de sodio a la pri
mera zona, E1 fenato de sodio puede ser el fenato de
godio que resulta de la extraccién de fenol de la
acetofenona en una etapa posterior en el proceso de
obtencién de fenol a partir de cumeno-hidroperdxido.
La solucién acuosa de hidréxido o fenato de metal
alcalino, puede ser afladida a la primera zona separa
damente o combinada con una solucidén acuosa de una
sal inorgdnica. Se prefiere reunir Ias dos solu-
ciones.

La cantidad de hidréxido de metal alcali
no o0 de fenato de metal alecalino afiadida =2 la Prime
ra zona debe ser mayor de la cantidad estequiométri
ca necesaria para neutralizar el catalizador de dci
do mineral y los subproductos de dcidos orgénicos,
pero es s6lo preferiblemente suficiente para mante-
ner el pH entre T y 9, _

La extraccién y neutralizacibén de los dei
dos en lz primera zona, pueden ser efectuadas a cual
quier temperatura hasta unos 502C, aun cuando se
prefieren, en ggneral, temperaturas comprendidas en
tre 35 y 459C aproximadamente. La restriccién supe-~
rior sobre el intervalo de temperatura viene impues

ta por el deseo de evitar la corrosién de la insta—

-7 -



lacidén y de evitar la precipitacidn de la sal,
Ademds de la separacidn del catalizador de

bcido mineral en la primera zona, el tratamiento con
una solucidn acuosa que comprende una sal inorgéqi

5 ca y un exceso de hidrdxido de metal alcalino o de
fenato de metal alcalino, separa tembién por lo me-
nos parte de los 4cidos orgdnicos presentes en los
productos de desdoblamiento, en forma de sus sales
de metal alcalino,

10 El 4cido puesto en contacto con la fase or
génica en la segunda zona es, preferiblemente, un
bcido débil. Por dcido débil, dentro del contexto
de la presente Solicitud de Patente, se entiende un
dcido de concentracibn suficiente para ocasionar cg

15 rrosibén de la instalacidn y uno que no contamina la
fase orgdnica con subproductos. Los &cidos adecuados
incluyen dcido oxélico y dcido citrico, EL 4cido pre
ferido es el 4cido carbdnico que puede formarse
"in situ" cargando didxido de carbono a la segunda

20 zona en presencia de una solucidn acuosa de una sal
inorgénica, en cantidad suficiente para descomponer
el fenato de metal alcalino transportado en la fase
orgénica desde la primera zona,

Le solucién acuosa de la sal inorgdnica usa

25 da en la segunda zona puede ser adecuadamente la fa

2l.4.75 -8 -
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se acuosa separada de la primera zona. No obstante,

se prefiere eliminar una parte de la fase acuosa sg

parada, en una corriente de purga, con objeto de eli
minar del sistema alguna de las sales sbdicas de 4ci
dos orgénicos,

El contacto de la solucién acuosa con la
fase orgdnica en la segunda zona, se efectia adecua
damente a temperatura ambiente, pero puede ser efec
tuado a cualquier temperatura comprendida entre 10
y 60°C aproximadamente, viniendo dictados los 1limi-
tes de temperatura por el deseo de evitar la preci~
pitacién de 1a sal.

El Ejemplo siguiente ilustra el procedimien
to de la invenciéni-

Ejemplo

Los productos del desdoblamiento del hidro
perbéxido de cumeno catalizado por &cidos minerales,
fueron tratados en una primera zona, con una solu-
cibn acuosa al 20% en peso, de sulfato de sodio, y
suficiente solucibn acuosa de hidréxido de sodio D&
ra neutralizar completamente el catalizador de 4cido
pulfirico y los subproductos de dcidos orgdnicos exis
tentes en el producto de desdoblamiento, y hacer que
el pH de la solucién acuosa en la primera zona estu

viera comprendido entre 7 y 8. La fase acuosa se ge

-9 -



e

2L.4.775

10

15

20

25

pard y de la fase orgdnica desprovista del 4Acido,

se tomd muestra para determinar el contenido de ce
nizas, antes de hacerla pasar a una segunda zona don
de se lavd con solucibn acuosa adicional de sulfato
de sodio, haciendo pasar simultdneamente un exceso de
didxido de carbono a través de la segunda zona. La
fase acuosa fue separada y la fase orgdnica, libre
de 4cido sulfirico, dcidos orgénicos y fenato de so
dio, se ensayd para determinar el contenido de ceni
zag antes del tratamiento posterior. Los resultados
de los andlisis del contenido de cenizas para concen
traciones variables de soluciones acuosas de sulfa-
to de sodio usadas en la segunda zona, se indican en

la Tabla.

- 10 -
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Concentracidén de
la solucibn de

e SO-4 en la 28
zofla "% en peso

Cenizas disuel
tas antes del
segundo lavado
(ppm)*

Cenizas disuel
tas después del
segundo lavado
(ppm)®

o} é——— emulsionado >
5 850 60
20 850 10
20 320 25

®T0s contenidos de cenizas fueron determinados por igni

eibn.

Los resultados muestran que el catalizador de

dcido mineral y los Acidos orgénicos obtenidos como sub

productos, son eliminados de los productos de desdobla-

miento del hidroperéxido de cumeno, mediante el procedi

miento de la invencidn, sin contaminar el producto de

desdoblamiento con cantidades sustanciales de sales re-

gsiduales.
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-~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencién propis y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios,
son los gue se recogen en las reivindicaciones si-
guientess

18,~ Un procedimiento pars eliminar y neu-
tralizar catalizador de doido mineral y subproductos
de doido orgdnico de una mezcla de reaccién resulten—
te de la disolucidn del hidroperdxido de cumeno, cuyo
procedimiento comprende poner en contacto a una tempera-
tura inferior a 502C, diche mezola de reaccién, en una pri-
mera zona, con una solucidén acuosa que comprende una sal
inorgénica y un exceso de un hidréxido o fenato de metal al-
calino suficiente para neutralizar el decido minersl y los
subproductos de dcidos orgdnicos existentes, y mantener
el pH de le fase acuosa entre f Yy 9, con lo que di-
chos dcidos son extrafdos de la fase orgdnica en la
fase acuosa y neutralizedos allf, separar la fa-

se acuosa que contiene los dcidos neutralizados, po-

- 12 -
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ner luego en contacto, a una temperatura comprendida
entre 10 y 609C aproximadamente, la fase orgénica,
en una segunda zona, con una solucidn acuosa que com
prende una sal inorgénica y un dcido ddvil, en canti
dad suficiente para descomponer el fenato de metal
alcalino transportado desde la primera zona, y, des
pués de ésto, separar de alli dicha fase acuosa.

28 .~ Un procedimiento segin la reivindica
cién 18, en el que la concentracién de la sal inorgh
nica estéd comprendida entre 0,5 y 50% en peso.

32,.- Un procedimiento segin la reivindi-
cacibn 12, en el que la sal inorgénica es una sal de
metal alcalino o una sal de amonio, que posee un
enién seleccionado entre w: sulfato, cloruro, fosfa
to y nitrato.

48,.~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacién 3%, en el que la sal inorgénica se seleccio-
na entre cloruro de sodio, cloruro de potasio, cloru
ro de amonio, sulfato de sodio, sulfato de potasio,
sulfato de amonio, fosfato de amonio y nitrato de
amonio,

5%,- Un procedimiento segin la reivindi-
cacidn 12, en el que la sal inorgdnica usada en la
primera y segunda zona, es una sal en la que el anién

corresponde al anibn del catalizador de dcido mineral

- 13 -
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usado en la reaccibén de desdoblamiento, y el catidn
corresponde a2l catidn del hidréxido o fenato de me=-

tal alcalino usado para la neutralizacién de los aci
dos.

&.~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacibén 52, en el que la sal inorgénica es sulfato de
sodio, ocuya concentracibén en la solucidn acuosa estd
comprendida entre Q,5 y 30% en peso, a una tempera-
tura comprendida entre 40 y 459C.

78 .~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacién 12, en el que el hidréxido de metal alcalino o
fenato de metal alcalino puesto en contacto con la
mezcla de reaccidén en la primera zona, es hidrdxido
de sodio o fenato de sodio.

8, Un procedimiento segin la reivindi-
cacibén 18, en el que se afiade a la primera zona una
solucién acuosa combinada Ge la sal inorgdnica y el
hidréxido o fenato de metal alcalino.

98.~ Un procedimiento segin la reivindica
cién 18, en el que el 4cido aébil afiadido a la segun
de zona, se selecciona entre 4cido oxédlico, dcido of
trico y 4cido carbdnico,

102.- Un procedimiento segin la reivindi-
cacién 92, en el que el &cido carbbnico se forma win

gitu" cargando dibxido de carbono a la segunda zona,

- 14 -
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VG,

en presencia de una solucidén acuosa de una sal inor-
génica,

118,- Un procedimiento para eliminar y neutra-
lizar catalizador de 4cido mineral y subproductos de dci-
do orgénico de una mezcla de reaccién,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede y para los f£ines gue se han especificado,
Esta Memoria consta de quince hojas escritas a

méquina por una sola cars.

Madrid, 24 SEL1574
P.A,

Atberto de Elza’l;uru
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