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DESCRIPCION
Método para la eliminacion de acetol a partir de fenol

CAMPO DEL INVENTO

El presente invento se refiere al campo de la producciéon de fenol de alta pureza. Mas particularmente, el presente
invento se refiere a la eliminacion de acetol a partir de fenol para obtener la deseada alta pureza.

ANTECEDENTES DEL INVENTO

El procedimiento corrientemente practicado para la produccion de fenol implica la oxidacién de cumeno para dar
hidroperéxido de cumeno, seguida por la descomposicién de éste, catalizada en condiciones acidas, para dar fenol y
acetona. El aislamiento del fenol a partir del producto de reaccion implica la neutralizaciéon del catalizador de caracter
acido, seguido por una serie de etapas de destilacion y separacion. Los componentes de mas bajo punto de ebullicion,
tales como acetona, cumeno sin reaccionar asi como a-metil-estireno (AMS), se recuperan en primer lugar, a partir del
producto crudo, por destilacion. EI material remanente se introduce en una columna para la recuperacion de fenol, en la
que el fenol es separado por destilacion con respecto de las impurezas de mas alto punto de ebullicién. Dependiendo de
los procesos de destilacion que se usen para recuperar acetona, cumeno y AMS, el fenol destilado puede contener unas
cantidades secundarias de impurezas tales como 6xido de mesitilo (MO), acetol (hidroxi-acetona) y otros compuestos
carbonilicos alifaticos, compuestos olefinicos, acetofenona, cumil-fenoles asi como 2- y 3-metil-benzofurano (MBF),
ademas de unas cantidades residuales de acetona, cumeno y AMS. Tales impurezas son indeseables en un fenol usado
en ciertas aplicaciones tales como la produccion de bisfenol-A.

El MBF es un contaminante particularmente indeseable de un fenol que se usa para ciertas aplicaciones, tal como en la
produccién de bisfenol-A, que es un precursor para resinas de policarbonatos. Debido a la similar volatilidad, el MBF no
puede ser separado del fenol por destilacion fraccionada. Los documentos de patentes de los EE.UU. 5.064.507 y
4.857.151 describen un procedimiento de destilacion en la presencia de agua (también denominado de eliminacién de
materiales volatiles por arrastre con vapor de agua) para reducir la cantidad de MBF en el fenol. Sin embargo, debido a
los altos costos de la energia y a la necesidad de usar grandes columnas de destilacién, este proceso es costoso en
términos de inversion de capital y costos de funcionamiento. La patente de los EE.UU. 5.414.154 describe el uso de una
resina intercambiadora de iones de caracter acido fuerte para reducir el nivel de MBF por conversion del mismo en
compuestos de mas alto punto de ebulliciéon. La patente de los EE.UU. 5.414.154 también mostré que la eficacia de la
eliminacion de MBF mediante un tratamiento con una resina aumenta con un incremento de la temperatura.

Aunque las resinas intercambiadoras de iones de caracter acido fuerte eliminan también compuestos carbonilicos desde
el fenol al entrar en contacto, el acetol reacciona con el fenol para producir mas cantidad de MBF. La patente de los
EE.UU. 5.414.154 ensefia la necesidad de eliminar acetol a partir de fenol (p.ej. por tratamiento con una amina) antes
de entrar en contacto con la resina para eliminar el MBF.

Aunque es eficaz, un tratamiento con aminas implica el uso de un reaccionante costoso, que se debe de purgar
subsiguientemente a partir de la corriente de fenol.

Ambas patentes de los EE.UU. 3.810.946 y 6.489.519 describen el tratamiento de una corriente de fenol que contiene
acetol con un acido o con una resina de caracter acido para eliminar el acetol. La patente britanica 0 865 677 describe
un procedimiento para eliminar acetol a partir de una corriente de fenol, en el que la corriente de fenol es calentada en la
presencia o ausencia de un catalizador. Sin embargo, en todas estas patentes, el acetol es eliminado haciéndolo
reaccionar con fenol para formar MBF, que subsiguientemente es purgado a partir de la corriente de fenol.

La patente europea 0 004 168 y la patente de los EE.UU. 4.857.151 describen unos procesos de destilacion para
eliminar acetol a partir de corrientes de fenol. Sin embargo, estos métodos implican el uso de aparatos de destilacion
con intensa inversion de capital.

La solicitud de patente europea EP 1 024 128 A describe un procedimiento para eliminar hidroxi-acetona a partir de un
fenol que la contiene, cuyo procedimiento comprende tratar el fenol con unas bases en la fase de vapor.

La patente de los EE.UU. 6.486.365 B1 describe un procedimiento para la eliminacion de acetol a partir de corrientes de
fenol por calentamiento en la presencia de un catalizador del tipo de hidrotalcita para convertir el acetol en compuestos
de punto de ebullicion mas alto, seguido por una destilacion. Similarmente, el documento EP 0656 342 A describe un
procedimiento para la eliminacidon de acetol a partir de corrientes de fenol por calentamiento en la presencia de un
catalizador del tipo de zeolita durante 5 horas y por una subsiguiente rectificacion.
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Subsiste una necesidad de un método eficiente de bajo costo para la eliminacion de acetol a partir de una corriente de
fenol, que no afecte desfavorablemente a los rendimientos de fenol por formaciéon de una importante cantidad de MBF
adicional.

SUMARIO DEL INVENTO

El presente invento proporciona unas metodologias eficientes de bajo costo para la eliminacion de acetol a partir de una
corriente de fenol.

En el presente invento, un método para la eliminacién eficiente con bajo costo de acetol a partir de fenol comprende
calentar la corriente de fenol a una temperatura mas alta que aproximadamente 175°C para convertir el acetol en
compuestos de punto de ebullicion mas alto, distintos del metil-benzofurano. Este se lleva a cabo con un hidréxido de
metal alcalino (compuesto caustico) afiadido. Luego la corriente de fenol es destilada para separar el fenol desde los
compuestos de punto de ebullicién mas alto.

En el presente invento, el acetol es eliminado de una manera efectiva sin hacer reaccionar una gran parte del acetol con
fenol, y por lo tanto el presente método da como resultado una formacién reducida de MBF y unos mejorados
rendimientos de fenol.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La Figura 1 llustra la eliminacion de acetol a partir de una corriente de fenol por calentamiento en un sistema
cerrado a 198°C.

La Figura 2 llustra la eliminacién de acetol a partir de una corriente de fenol por calentamiento en un sistema
cerrado a 198°C en la presencia de 266 ppm (partes por millén) de un hidroxido de metal alcalino al 50
%.

DESCRIPCION DEL INVENTO

Se ha descubierto que se puede eliminar acetol de una manera eficiente a partir de fenol con un bajo costo, al mismo
tiempo que se reduce al minimo la formacién de metil-benzofurano (MBF). El tratamiento para eliminar acetol implica un
tratamiento de un fenol destilado que contiene acetol a una temperatura elevada con una pequefia cantidad de un
hidroxido de metal alcalino. Por este tratamiento, el acetol presente en el fenol crudo es convertido primariamente en
productos de alto punto de ebullicién distintos del MBF. Estos productos de alto punto de ebullicién pueden luego ser
separados del fenol a través de una destilacion.

La eliminacion de acetol es clave para la subsiguiente eliminacién eficiente de MBF a partir del fenol crudo. Como es
conocido, a las altas temperaturas y en las condiciones &cidas que se usan para convertir el MBF en productos
separables con respecto del fenol, el acetol reacciona con el fenol para producir mas cantidad en MBF. Esta reaccion
tiene el efecto doble de reducir la recuperacion de fenol y hacer menos eficiente la eliminacion de MBF a partir del
producto.

En el invento, una corriente destilada de fenol que contiene acetol es calentada en un sistema cerrado a una
temperatura elevada para convertir el acetol en compuestos de punto de ebullicion mas alto, distintos del MBF. El
tratamiento térmico se lleva a cabo con adiciéon de una pequefa cantidad de un hidréxido de metal alcalino. Si el
tratamiento térmico se lleva a cabo sin la adicion de un hidréxido de metal alcalino, el pH de la corriente de fenol debera
estar por encima de 2, de manera preferida por encima de 2,5. En general, éste es el pH de la corriente destilada de
fenol procedente del producto de reaccion neutralizado. Un pH mas bajo puede conducir a unas cantidades adicionales
de MBF. El hidréxido de metal alcalino es afadido preferiblemente como una solucién concentrada, p.ej. al 50 por ciento
en peso. De nuevo, el fenol es separado con respecto de los compuestos de punto de ebulliciéon mas alto a través de
una destilacion. Las temperaturas usadas para el tratamiento térmico seran desde por lo menos 175 hasta 225°C. El
periodo de tiempo de tratamiento, la temperatura y la cantidad de hidroxido de metal alcalino usado (si se requiere)
variaran basandose en la cantidad de acetol que se haya de eliminar desde la corriente de fenol. Como se ilustra en la
Figura 1, en un tratamiento ilustrativo, 1.036 ppm de acetol se redujeron hasta menos de 10 ppm por calentamiento a
198°C durante alrededor de 4 horas sin la adicion de nada de hidréxido de metal alcalino. En este ejemplo solamente 1
por ciento del acetol fue convertido en MBF. Como se ilustra en la Figura 2, en la presencia de 266 ppm de un hidroxido
de metal alcalino al 50 %, 1.045 ppm de acetol fueron reducidos hasta menos de 10 ppm en solamente alrededor de 2
horas. Sin embargo, una proporcion ligeramente mas alta de acetol (~1,6 %) se convirtio en MBF. Se debera puntualizar
que la eliminacién eficiente de acetol a temperaturas elevadas requiere un bajo contenido de agua en la corriente de
fenol que se esta tratando, por ejemplo menos de 1,5 por ciento basado en el fenol. Preferiblemente, el contenido de
agua es reducido hasta aproximadamente 0,1 por ciento en peso. Se conocen en la especialidad diversos métodos para
reducir el contenido de agua de unas corrientes organicas, y de fenol en particular. Otros ejemplos para reducir la
cantidad de acetol desde 1.800 ppm se muestran en la Tabla 1 siguiente.
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Eliminacién de acetol por tratamiento térmico con un hidréxido de metal alcalino afadido

Desde 1.800 ppm de
acetol hasta 10 ppm

Concentracion del hidréxido de metal alcalino al 50 %

Temperatura 260 ppm 525 ppm 1.100 ppm
175°C >7h
190°C 5h 5h
198°C 45h 3,5h 2,3 h*

* 2,75 h en una concentracion de agua de 1,5 %.

A continuacion del tratamiento para eliminar acetol, el fenol es destilado a partir de los compuestos de punto de
ebullicion mas alto, y se puede hacer pasar a un tratamiento con una resina de caracter acido a una temperatura

elevada para eliminar el MBF, tal como se describe en las patentes de los EE.UU. 5.414.154 y 6.388.144 B1.

El presente método para eliminar acetol a partir de fenol tiene la ventaja de ser mas barato que los métodos de la
técnica anterior que implicaban el uso de unos aparatos de destilacion tales como unas columnas super disociadoras
(en inglés splitter) y de unos métodos de la técnica anterior que usaban unas costosas aminas. Ademas, el presente
método tiene la ventaja de producir menos cantidad de MBF a partir del acetol que se esta eliminando, que otros
métodos de la técnica anterior, que utilizaban altas concentraciones de un hidroxido de metal alcalino o recurrian a

multiples tratamientos a altas temperaturas con resinas de caracter acido.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para eliminar acetol a partir de una corriente de fenol, comprendiendo dicho método:

proporcionar una corriente de fenol que contiene acetol y que tiene un contenido de agua de 1,5 por ciento en peso o
menos basado en el fenol,

afnadir un hidroxido de metal alcalino a la corriente de fenol para obtener una concentracion de metal alcalino de 600
ppm en peso 0 menos basada en el fenol,

calentar dicha corriente de fenol a una temperatura mayor que 175°C con el fin de convertir el acetol en compuestos de
punto de ebullicion mas alto, distintos del metil-benzofurano, y

destilar dicha corriente de fenol para separar el fenol con respecto de dichos compuestos de punto de ebullicion mas
alto.

2. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que dicho hidréxido de metal alcalino es hidréxido de sodio.

3. El procedimiento de la reivindicacién 1, en el que la corriente de fenol es calentada a una temperatura de 175°C a
225°C.

4. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que dicha corriente de fenol contiene hasta 1.800 ppm de acetol.
5. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que dicha destilacion es una destilacion por evaporacion subita.

6. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que dicho calentamiento se lleva a cabo durante un periodo
de tiempo de 2 a 8 horas.

7. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que dicha corriente de fenol es tratada para reducir el
contenido de agua hasta 0,1 por ciento en peso o menos basado en el fenol, antes de dicha adicién de un hidréxido de
metal alcalino.
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