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DESCRIPCION
Procedimiento de hidroalquilacién
Campo
La presente invencion se refiere a un procedimiento de hidroalquilacion util para fabricar fenol.
Antecedentes

El fenol es un importante producto de la industria quimica y es util, por ejemplo, en la produccién de resinas
fendlicas, bisfenol A, e-caprolactama, acido adipico y plastificantes.

Actualmente, la ruta mas comun para la produccién de fenol es el procedimiento Hock a través de cumeno. Este es
un procedimiento de tres etapas en el que la primera etapa implica la alquilacién de benceno con propileno, en
presencia de un catalizador acido para producir cumeno. La segunda etapa es oxidacion, preferiblemente oxidacion
aerdbica, del cumeno al correspondiente hidroperéxido de cumeno. La tercera etapa es la escision del hidroperéxido
de cumeno generalmente en presencia de un catalizador de acido sulfdrico en cantidades equimolares de fenol y
acetona.

También es conocido que el fenol y la ciclohexanona se pueden coproducir mediante un procedimiento en el que el
ciclohexilbenceno se oxida para obtener hidroperdxido de ciclohexilbenceno y el hidroperéxido se descompone en
presencia de un catalizador acido a fenol deseado y ciclohexanona. Aunque estan disponibles diversos métodos
para la produccion de ciclohexilbenceno, una ruta preferida se describe en la patente de EE.UU. n°. 6.037.513, en la
que el ciclohexilbenceno se produce hidroalquilando benceno en presencia de un catalizador bifuncional que
comprende un tamiz molecular de la familia MCM-22 y al menos un metal de hidrogenacién seleccionado entre
paladio, rutenio, niquel, cobalto y mezclas de los mismos. La patente ‘513 también describe que el ciclohexilbenceno
resultante se puede oxidar al correspondiente hidroperéxido y luego descomponerse al coproducto de fenol deseado
y ciclohexanona.

Aunque el procedimiento de la patente '513 es muy selectivo en la conversion de benceno a ciclohexilbenceno, un
subproducto inevitable del procedimiento es el ciclohexano resultante de la hidrogenaciéon contrapuesta de la
alimentacién de benceno y el producto intermedio de ciclohexeno. El subproducto de ciclohexano no sélo representa
una pérdida significativa de una alimentacion de benceno valiosa, sino que su separacion del benceno sin reaccionar
por destilacion es muy dificil, puesto que la diferencia de punto de ebullicidon entre benceno y ciclohexano es sélo de
aproximadamente 1°C. Para evitar estos problemas, se ha propuesto deshidrogenar de manera selectiva el
ciclohexano en la fraccion Cgs del efluente de hidroalquilacién, para producir benceno adicional e hidrégeno. El
benceno sin reaccionar y el benceno e hidrégeno producido por deshidrogenacion del ciclohexano pueden luego
reciclarse a la etapa de hidroalquilacion. Ejemplos de este procedimiento son como se describe en la patente de
EE.UU. n°. 7.579.511 y en la patente internacional WO2009/131769.

Sin embargo, la investigacion del procedimiento de deshidrogenacion de ciclohexano ha demostrado que el
procedimiento produce pequefias cantidades, del orden de 1.000 ppmw, de tolueno el cual, si no se retira, seria
transportado de nuevo al reactor de hidroalquilacion en las corrientes de reciclo de benceno e hidrégeno. Pese a que
se desconoce el mecanismo exacto, se cree que el tolueno se puede producir a través de la descomposicion de
ciclohexilbenceno para formar tolueno y ciclopentano, o un grupo metilo procedente del metilciclopentano puede
reaccionar con benceno para formar tolueno. El tolueno es una impureza particularmente desventajosa en el
procedimiento puesto que, tras la oxidacion y separacion, lleva a la produccion de cresoles, que son dificiles de
retirar del fenol y representan contaminantes perjudiciales en el producto de fenol. Por lo tanto, la aplicacion
comercial de la deshidrogenacion para retirar ciclohexano del ciclohexilbenceno, también requerira la retirada del
tolueno coproducido por las corrientes de producto de benceno e hidrégeno.

Sin embargo, el tolueno es una conocida impureza en las corrientes de benceno comercialmente disponibles,
normalmente en una concentracién de aproximadamente 100 ppmw. Por lo tanto, en la practica, cualquier
alimentacion de benceno usada para la produccion de ciclohexilbenceno por hidroalquilacién tendra que someterse
a un tratamiento previo, normalmente por superfraccionamiento, para reducir la concentracion de tolueno. Por
consiguiente, segun la presente invencion, la corriente de reciclo de benceno procedente de la etapa de
deshidrogenacion de ciclohexano es fraccionada para retirar el tolueno coproducido y después se usa el benceno
purificado resultante para lavar y, por lo tanto, retirar el tolueno arrastrado en la corriente de reciclo de hidrégeno
desde la etapa de deshidrogenacién de ciclohexano. El liquido de lavado de benceno se puede luego fraccionar,
para retirar el tolueno transferido desde la corriente de reciclo de hidrégeno. En general, se usa una sola columna de
superfraccionamiento para retirar el tolueno de la alimentacién benceno, el benceno reciclado de la etapa de
deshidrogenacion de ciclohexano, y el benceno usado para lavar el hidrogeno reciclado desde la etapa de
deshidrogenacion de ciclohexano.
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Sumario
En un aspecto, la invencion se refiere a un procedimiento de hidroalquilacién, que comprende:

(a) hidroalquilar benceno con hidrégeno en presencia de un catalizador bajo condiciones eficaces para producir un
producto de la reaccion de hidroalquilacion que comprende ciclohexilbenceno, y ciclohexano;

(b) poner en contacto al menos una parte del producto de la reacciéon de hidroalquilacion con un catalizador de
deshidrogenacion, para producir un efluente de deshidrogenaciéon que tenga al menos una parte del ciclohexano
convertido a benceno e hidrégeno, en donde el efluente de deshidrogenaciéon ademas comprende tolueno; y

(c) lavar al menos una parte del efluente de deshidrogenacion con una corriente que contiene benceno, para
producir un efluente de deshidrogenacion agotado en tolueno y una corriente de lavado que contiene al menos una
parte del tolueno procedente del efluente de deshidrogenacién, en donde la al menos una parte del efluente de
deshidrogenacion esta en fase de vapor y la corriente que contiene benceno esta en la fase liquida.

En otro aspecto, la invencién se refiere a un procedimiento de hidroalquilacién, que comprende:

(a) hidroalquilar benceno con hidrégeno en presencia de un catalizador bajo condiciones eficaces, para producir un
producto de la reaccion de hidroalquilacion que comprende ciclohexilbenceno y ciclohexano;

(b) poner en contacto al menos una parte del producto de la reacciéon de hidroalquilacion con un catalizador de
deshidrogenacion para producir un efluente de deshidrogenacion, que tiene al menos una parte del ciclohexano
convertido a benceno e hidrégeno, en donde el efluente de deshidrogenacion ademas comprende tolueno;

(c) separar dicho efluente de deshidrogenacién en una corriente liquida que contiene benceno y tolueno de dicho
efluente de deshidrogenacion y una corriente de gas que contiene hidrogeno y tolueno de dicho efluente de
deshidrogenacion;

(d) fraccionar dicha corriente liquida para producir una corriente de cabeza agotada en tolueno y enriquecida en
benceno; y

(e) lavar la corriente de gas con una parte de dicha corriente de cabeza para producir una corriente de hidrégeno
agotada en tolueno y una corriente de lavado que contiene benceno y tolueno.

De manera conveniente, la corriente liquida contiene al menos 60% en peso del benceno y al menos 60% en peso
del tolueno procedente de dicho efluente de deshidrogenacién y la corriente de gas contiene al menos 80% en peso
del hidrogeno procedente del efluente de deshidrogenacion, el porcentaje en peso basado en el peso del efluente de
deshidrogenacion.

De manera conveniente, la corriente de cabeza contiene menos de 40% en peso del tolueno y mas de 60% en peso
del benceno procedente de la corriente liquida, el porcentaje en peso basado en el peso de la corriente liquida.

De manera conveniente, la corriente de lavado contiene al menos 80% en peso del tolueno procedente de la
corriente de gas, el porcentaje en peso basado en el peso de la corriente de gas.

En una realizacion, la corriente de gas fluye contracorriente a dicha corriente de cabeza en dicha etapa de lavado
(e). Por regla general, la etapa de lavado (e) se lleva a cabo a una temperatura entre aproximadamente 10°C y
aproximadamente 160°C, mas preferiblemente entre aproximadamente 40°C y aproximadamente 140°C.

De manera conveniente, la relacién de benceno en la corriente de cabeza con respecto al benceno arrastrado en la
corriente de gas es de al menos 1, o de al menos 1,2, 0de 1,2a 1,4.

De manera conveniente, el contenido en tolueno de la corriente de gas es de al menos 5 ppmw, preferiblemente de
al menos 10 ppmw, y el contenido en tolueno de la corriente de hidrégeno agotada en tolueno es inferior a 5 ppmw,
preferiblemente inferior a 1 ppmw.

En una realizacion, la corriente de hidrogeno agotada en tolueno es reciclada a la etapa (a), opcionalmente después
de ser comprimida. Por regla general, la corriente de lavado es reciclada a la etapa (d).

En una realizacion, el procedimiento ademas comprende:

(i) proporcionar una alimentacion de benceno que contiene tolueno como una impureza a dicha etapa de
fraccionamiento (d); y

(i) suministrar parte de la corriente de cabeza a la etapa de hidroalquilacion (a).

En general, el catalizador de deshidrogenacion comprende (i) de 0,05% en peso a 5% en peso de un metal
seleccionado del Grupo 14 de la Tabla Periddica de Elementos, tal como estafio; y (ii) de 0,1% en peso a 10% en
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peso de un metal seleccionado de los Grupos 6 a 10 de la Tabla Periddica de Elementos, tal como platino o paladio,
el porcentaje en peso basado en el peso total del catalizador de deshidrogenacion.

Por regla general, la etapa de poner en contacto (b) se lleva a cabo bajo condiciones de deshidrogenaciéon que
comprenden una temperatura entre 200°C y 550°C y una presion entre 100 kPa y 7.000 kPa.

En una realizacion, el procedimiento ademas comprende:
(f) recuperar ciclohexilbenceno de dicho producto de la reaccién de hidroalquilacion;

(g) oxidar al menos una parte del ciclohexilbenceno recuperado en la etapa (f) a hidroperéxido de ciclohexilbenceno;
y

(h) escindir al menos una parte del hidroperéxido de ciclohexilbenceno producido en la etapa (g) para producir fenol
y ciclohexanona.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1, es un dibujo esquematico de parte de un procedimiento integral para producir fenol a partir de benceno
segun una realizacion de la invencion.

Descripcion detallada de la realizacion

En la presente memoria se describe un procedimiento para producir fenol a partir de benceno, en el que se
hidroalquila el benceno para producir ciclohexilbenceno y se oxida el ciclohexilbenceno para producir hidroperéxido
de ciclohexilbenceno, el cual se escinde posteriormente para producir fenol y ciclohexanona. Un subproducto de la
reaccion de hidroalquilacién es ciclohexano que, debido a la similitud de su punto de ebulliciéon con el del benceno,
se retira del producto de hidroalquilacion por deshidrogenacion a benceno junto con una pequefia cantidad de
impurezas de tolueno. El tolueno es también una impureza omnipresente en el benceno de calidad comercial y, para
evitar la produccion de cresoles en las etapas de oxidacién y escision posteriores, el presente procedimiento
proporciona un esquema econdmicamente rentable para reducir la concentracién de tolueno en las corrientes de
reciclo de benceno e hidrégeno del procedimiento de hidroalquilacion.

Produccion del ciclohexilbenceno

Una etapa de un procedimiento integral para producir fenol es la hidrogenacion selectiva de benceno en presencia
de un catalizador de hidroalquilacién bifuncional. La reaccion de hidroalquilacion produce ciclohexilbenceno (CHB)
segun la siguiente reaccion:

2 +2H, ———

Se puede usar cualquier alimentacion de benceno comercialmente disponible en la reaccién de hidroalquilacion,
pero es preferible que el benceno tenga un nivel de pureza de al menos 99% en peso. De igual modo, aunque la
fuente de hidrégeno no es critica, es generalmente deseable que el hidrégeno sea al menos de una pureza del 99%
€en peso.

De manera conveniente, la alimentacion total de la etapa de hidroalquilaciéon contiene menos de 1.000 ppm, tal como
menos de 500 ppm, por ejemplo, menos de 100 ppm, agua. Ademas, la alimentacion total contiene tipicamente
menos de 100 ppm, tal como menos de 30 ppm, por ejemplo, menos de 3 ppm de azufre y menos de 10 ppm, tal
como menos de 1 ppm, por ejemplo, menos de 0,1 ppm, de nitrégeno. Generalmente, la alimentacién de benceno
contiene al menos 100 ppmw de tolueno.

Se puede suministrar hidrégeno a la etapa de hidroalquilacion en un amplio intervalo de valores, pero por regla
general, se dispone de tal modo que relacion en moles de hidrégeno a benceno en la alimentacion de
hidroalquilaciéon esté entre aproximadamente 0,15:1 y aproximadamente 15:1, tal como entre aproximadamente
0.4:1 y aproximadamente 4:1, por ejemplo entre aproximadamente 0,4 y aproximadamente 0,9:1.
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Ademas del benceno e hidrégeno, se puede suministrar un diluyente, el cual es sustancialmente inerte bajo
condiciones de hidroalquilacién, a la reaccién de hidroalquilacién. Por regla general, el diluyente es un hidrocarburo,
en el que el producto cicloalquilaromatico, en este caso ciclohexilbenceno, es soluble, tal como un hidrocarburo
parafinico de cadena lineal, un hidrocarburo parafinico de cadena ramificada y/o un hidrocarburo parafinico ciclico.
Ejemplos de diluyentes adecuados son decano y ciclohexano. El ciclohexano es un diluyente particularmente
adecuado, puesto que esta presente en la reaccién de hidroalquilacion.

Aunque la cantidad de diluyente no se define con exactitud, generalmente el diluyente se afiade en una cantidad de
tal modo que la relacion en peso de diluyente a compuesto aromatico sea de al menos 1:100; por ejemplo de al
menos 1:10, pero no mas de 10:1, por regla general no mas de 4:1.

La reaccion de hidroalquilacion se puede llevar a cabo en una amplia diversidad de configuraciones de reactor que
incluyen lecho fijo, reactores en suspension y/o torres de destilacion cataliticas. Ademas, la reaccién de
hidroalquilacién se puede llevar a cabo en una Unica zona de reaccién o en una pluralidad de zonas de reaccién, en
las que al menos el hidrogeno se introduce por etapas. Las temperaturas de reaccion adecuadas estan entre
aproximadamente 100°C y aproximadamente 400°C, tal como entre aproximadamente 125°C y aproximadamente
250°C, al tiempo que las presiones de reaccion adecuadas estan entre aproximadamente 100 kPa vy
aproximadamente 7.000 kPa, tal como entre aproximadamente 500 kPa y aproximadamente 5.000 kPa.

El catalizador empleado en la reacciéon de hidroalquilaciéon es un catalizador bifuncional que comprende un tamiz
molecular de la familia MCM-22 y un metal de hidrogenacion. La expresion "material de la familia MCM-22" (o
"material de la familia MCM-22" o "tamiz molecular de la familia MCM-22"), tal como se usa en el presente
documento, incluye uno o mas de:

° los tamices moleculares preparados a partir de una celda unidad de bloque de construccion cristalino de
primer grado comun, cuya celda unidad tiene la topologia estructural MWW. (Una celda unidad es una disposicion
espacial de atomos que si se coloca en un espacio tridimensional describe la estructura cristalina. Estas estructuras
cristalinas se describen en "Atlas of Zeolite Framework Types", quinta edicion, 2001, cuyo contenido se incorpora en
su totalidad en la presente memoria como referencia);

° los tamices moleculares preparados a partir de un bloque de construccidon de segundo grado comun, siendo
un apilamiento bidimensional de dichas celdas unidad de topologia estructural MWW, que forman una monocapa de
espesor de una celda unidad, preferiblemente de espesor de una celda unidad c;

° los tamices moleculares preparados a partir de bloques de construccién de segundo grado comunes, que
son capas de espesor de una o mas de una celda unidad, en donde la capa de espesor de mas de una celda unidad
esta preparada a partir de apilamiento, empaquetamiento o unién de al menos dos monocapas de espesor de una
celda unidad. El apilamiento de dichos bloques de construccion de segundo grado puede ser de una forma regular,
de una forma irregular, de una forma aleatoria o cualquier combinacion de las mismas; y

° los tamices moleculares preparados mediante cualquier combinacion bidimensional o tridimensional regular
o aleatoria de celdas unidad que tienen la topologia estructural MWW.

Los tamices moleculares de la familia MCM-22 tienen por lo general un patrén de difraccion de rayos X que incluye
maximos de espaciado d a 12,4+0,25, 6,9+0.15, 3,57+0,07, y 3,42+0,07 Angstrom. Los datos de difraccién de rayos
X usados para caracterizar el material (b) se obtienen mediante técnicas habituales que usan el doblete K-alfa de
cobre como radiacion incidente y un difractometro equipado con un contador de centelleo y un ordenador asociado
como sistema de recogida de datos. Los tamices moleculares de la familia MCM-22 incluyen MCM-22 (descrito en la
patente de EE.UU. n°® 4.954.325), PSH-3 (descrito en la patente de EE.UU. n° 4.439.409), SSZ-25 (descrito en la
patente de EE.UU. n° 4.826.667), ERB-1 (descrito en la patente europea n° 0293032), ITQ-1 (descrito en la patente
de EE.UU. n° 6.077.498), ITQ-2 (descrito en la publicacion de patente internacional n° WO97/17290), MCM-36
(descrito en la patente de EE.UU. n° 5.250.277), MCM-49 (descrito en la patente de EE.UU. n° 5.236.575), MCM-56
(descrito en la patente de EE.UU. n°® 5.362.697), UZM-8 (descrito en la patente de EE.UU. n° 6.756.030), y mezclas
de los mismos. Preferiblemente, el tamiz molecular se selecciona de (a) MCM-49, (b) MCM-56 y (c) isotipos de
MCM-49 y MCM-56, tales como ITQ-2.

En el presente catalizador de alquilacion se puede emplear cualquier metal de hidrogenacion conocido aunque los
metales adecuados incluyen paladio, rutenio, niquel, cinc, estafio y cobalto, siendo el paladio particularmente
ventajoso. Generalmente, la cantidad de metal de hidrogenacion presente en el catalizador esta entre
aproximadamente 0,05% en peso y aproximadamente 10% en peso, tal como entre aproximadamente 0,1% en peso
y aproximadamente 5% en peso, del catalizador. En una realizacion, donde el tamiz molecular de la familia MCM-22
es un aluminosilicato, la cantidad de metal de hidrogenacién presente se selecciona de forma tal que la relacion en
moles del aluminio en el tamiz molecular con respecto al metal de hidrogenacion sea de aproximadamente 1,5 a
aproximadamente 1.500, por ejemplo de aproximadamente 75 a aproximadamente 750, tal como de
aproximadamente 100 a aproximadamente 300.
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El metal de hidrogenacion puede estar directamente soportado en el tamiz molecular de la familia MCM-22, por
ejemplo, mediante impregnacion o intercambio i6nico. Sin embargo, en una realizacion mas preferida, al menos 50%
en peso, por ejemplo, al menos 75% en peso y, en general, sustancialmente todo el metal de hidrogenacion, esta
soportado en un 6xido inorganico distinto pero combinado con el tamiz molecular. En particular, se ha encontrado
que al soportar el metal de hidrogenacion en el 6xido inorganico, la actividad del catalizador y su selectividad por
ciclohexilbenceno y diciclohexilbenceno aumentan, en comparacion con las de un catalizador equivalente en el que
el metal de hidrogenacion esta soportado en el tamiz molecular.

El éxido inorganico empleado en dicho catalizador de hidroalquilacion compuesto no queda definido de forma
restringida siempre que sea estable e inerte en las condiciones de la reaccion de hidroalquilacion. Los 6xidos
inorganicos adecuados incluyen 6xidos de los Grupos 2, 4, 13 y 14 de la Tabla Periddica de Elementos, tales como
alumina y/o titania y/o circonia. Como se usa en la presente memoria, el esquema de numeracioén para los grupos de
la Tabla Periédica es como se describe en Chemical and Engineering News, 63(5), 27, (1985).

El metal de hidrogenacion se deposita sobre el éxido inorganico, de forma conveniente impregnando, antes de que
el oxido inorganico que contiene el metal se combine con el tamiz molecular. Por regla general, el material
compuesto de catalizador se produce por copeletizacion, en la que una mezcla del tamiz molecular y el éxido
inorganico que contiene metal se conforma en pelets a alta presion (en general de aproximadamente 350 kPa a
aproximadamente 350.000 kPa), o por coextrusiéon, en la que se fuerza a pasar a través de una boquilla una
suspension del tamiz molecular y el 6xido inorganico que contiene el metal, opcionalmente junto con un aglutinante
separado. Si fuera necesario, se puede depositar posteriormente mas metal de hidrogenacion sobre el material
compuesto de catalizador resultante.

Los aglutinantes adecuados incluyen sustancias de origen natural o sintético, asi como materiales inorganicos tales
como arcilla, silice y/u 6xidos metalicos. Los ultimos pueden ser naturales o estar en forma de precipitados
gelatinosos o geles, que incluyen mezclas de silice y 6xidos metalicos. Las arcillas existentes en la naturaleza que
se pueden usar como aglutinante incluyen las de las familias de la montmorillonita y del caolin, familias que incluyen
las subbentonitas, y los caolines conocidos comunmente como arcillas Dixie, McNamee, Georgia y Florida, u otras
en las que el principal constituyente mineral es halloysita, caolinita, dickita, nacrita o anauxita. Estas arcillas se
pueden usar en estado bruto, tal como se extrajeron originalmente de la mina, o someter inicialmente a calcinacion,
tratamiento con acidos, o modificacion quimica. Los aglutinantes de 6xido metalico adecuados incluyen Los
aglutinantes de 6xidos metalicos adecuados incluyen silice, alimina, circonia, titania, silice-alimina, silice-magnesia,
silice-circonia, silice-toria, silice-berilia, silice-titania, asi como composiciones ternarias tales como silice-alimina-
toria, silice-alumina-circonia, silice-alimina-magnesia y silice-magnesia-circonia.

Tratamiento del producto de ciclohexilbenceno

Aunque la reaccion de hidroalquilacion usando un catalizador de zeolita de la familia MCM-22 es altamente selectiva
hacia ciclohexilbenceno, la reacciéon de hidroalquilacién producira inevitablemente ciertos subproductos. Como se
expuso previamente, un subproducto prevalente es normalmente ciclohexano pero generalmente el efluente de
reaccion también contendra diciclohexilbenceno, ftri-ciclobenceno e incluso alquilatos mas pesados, y
metilciclopentano. ElI metilciclopentano también se genera en la reaccion de transalquilacion descrita con mas detalle
a continuacion.

En el presente procedimiento, el subproducto de ciclohexano se retira del efluente de la reaccién de hidroalquilacion
mediante deshidrogenacion para producir benceno adicional que se puede reciclar a la etapa de hidroalquilacion.

En una realizacion, la reaccion de deshidrogenacion se realiza en toda o en una alicuota del efluente de la reaccion
de hidroalquilacién.

En otra realizaciéon, el efluente de la reaccidon de hidroalquilacién se fracciona antes del procedimiento de
deshidrogenacion en al menos una (i) fraccion rica en Cs, y (ii) una fraccion pesada que contiene la mayor parte del
ciclohexilbenceno y la mayor parte del diciclohexilbenceno. La fraccion rica en Cg, contiene benceno sin reaccionar y
metilciclopentano ademas de ciclohexano, pero los puntos de ebullicion similares de estos materiales hace dificil
separarlos por destilacion y, por lo tanto, toda la fraccion rica en Cs se somete a deshidrogenacion.

Se debe de apreciar que cuando se describe que una composicion en la presente memoria es "rica en" o
"enriquecida" en una especie especifica (por €j., rica en Cs, enriquecida en benceno o rica en hidrégeno), significa
que el porcentaje en peso de la especie especifica en esa composicion es mayor que la composicion de
alimentacion (es decir, la entrada). En cambio, cuando se describe que una composicion esta "agotada en" una
especie especifica (por €j., agotada en benceno), significa que el porcentaje en peso de la especie especifica en esa
composicion esta agotado con respecto a la composicion de alimentacion (es decir, la entrada). Una especie "Cg"
significa generalmente cualquier especie que contiene 6 atomos de carbono.

El procedimiento de deshidrogenacion se lleva a cabo poniendo en contacto el efluente de la reaccién de
hidroalquilacién o la fraccion rica en Cg del mismo, con un catalizador de deshidrogenacién bajo condiciones de
deshidrogenacion que comprenden una temperatura entre 200°C y 550°C y una presioén entre 100 kPa y 7.000 kPa.
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Por regla general, el catalizador de deshidrogenacion comprende (i) de 0,05% en peso a 5% en peso de un metal
seleccionado del Grupo 14 de la Tabla Periddica de Elementos, tal como estafio; y (ii) de 0,1% en peso a 10% en
peso de un metal seleccionado de los Grupos 6 a 10 de la Tabla Periddica de Elementos, tal como platino o paladio,
el porcentaje en peso basado en el peso total del catalizador de deshidrogenacion. Ademas, el catalizador de
deshidrogenacion ademas comprende un soporte el cual se selecciona tipicamente entre el grupo que consiste en
silice, alimina, un silicato, un aluminosilicato, circonia, carbono, y nanotubos de carbono.

El catalizador de deshidrogenacion por regla general se prepara tratando de manera secuencial o simultanea el
soporte, tal como por impregnacion, con una o mas composiciones liquidas que comprenden metal de Grupos 6-10
o un precursor del mismo, el metal del Grupo 14 o un precursor del mismo y/o el componente de base inorganica
opcional o un precursor en un vehiculo liquido, tal como agua. Se puede afiadir un dispersante organico a cada
vehiculo liquido para ayudar a una aplicacion uniforme del o de los componentes metalicos al soporte. Los
dispersantes organicos adecuados incluyen amino alcoholes y aminoacidos, tales como arginina. En general, el
dispersante organico esta presente en la composicion liquida en una cantidad entre 1% en peso y 20% en peso de
la composicién liquida.

En una realizacion preferida, el catalizador se prepara mediante impregnacion secuencial con el componente de
metal del Grupo 14 que esta siendo aplicado al soporte antes del componente de metal de Grupos 6-10.

Después del tratamiento con la composicion liquida, el soporte se calienta en una o mas etapas, por lo general a una
temperatura de 100°C a 700°C durante un intervalo de tiempo de 0,5 a 50 horas, para efectuar una o mas de la
etapas de: (a) retirar el vehiculo liquido; (b) convertir un componente de metal en una forma cataliticamente activa y
(c) descomponer el dispersante organico. El calentamiento se puede realizar en una atmdsfera oxidante, tal como
aire, o bajo condiciones de atmdsfera reductora, tal como hidrégeno. Después del tratamiento con una composicion
liquida, el soporte por lo general se calienta a una temperatura de 200°C a 500°C, tal como de 300°C a 450°C,
durante un intervalo de tiempo de 1 a 10 horas.

En una realizacion, el catalizador de deshidrogenacion tiene un valor de quimisorcion de oxigeno superior a 5%, tal
como superior a 10%, por ejemplo, superior a 15%, incluso superior a 20%, superior a 25%, o incluso superior a
30%. Como se usa en la presente memoria, el valor de quimisorcion de oxigeno de un catalizador particular es una
medida de la dispersion del metal en el catalizador y se define como [la relacion del nimero de moles de oxigeno
atomico absorbido por el catalizador con respecto al nimero de moles del metal de hidrogenacién presente en el
catalizador] * 100%. Los valores de quimisorcion de oxigeno referidos en la presente memoria, se miden usando la
siguiente técnica. Las mediciones de la quimisorcién de oxigeno se obtienen usando el dispositivo Micromeritics
ASAP 2010. Se colocan aproximadamente de 0,3 a 0,5 gramos de catalizador en el dispositivo Micrometrics. Bajo
flujo de helio, el catalizador se eleva desde la temperatura ambiente (es decir, 18°C) a 250°C a una velocidad de
10°C por minuto y se mantiene durante 5 minutos. Pasados los 5 minutos, la muestra se coloca bajo vacio a 250°C
durante 30 minutos. Después de 30 minutos de vacio, la muestra se enfria a una temperatura de 35°C, a 20°C por
minuto y se mantiene durante 5 minutos. La isoterma de oxigeno e hidrégeno se recogi6 en incrementos a 35°C
entre 0,50 y 760 mm Hg. La extrapolacion de la parte lineal de esta curva a presion cero da la adsorcion total (es
decir, combinado).

Preferiblemente, el valor alfa del catalizador de deshidrogenacién es de 0 a 10, o de 0 a 5, o de 0 a 1. El valor alfa
del soporte es una indicacién aproximada de la actividad de craqueo catalitico del catalizador comparada con la de
un catalizador estandar. El ensayo alfa proporciona la constante de velocidad relativa (velocidad de conversion
normal hexano por volumen de catalizador por unidad de tiempo) del catalizador de ensayo con respecto a un
catalizador estandar, el cual se toma como un alfa de 1 (Constante de velocidad =0,016 sec”). El ensayo alfa se
describe en la patente de EE.UU. n°. 3.354.078 y en J. Catalysis, 4, 527, (1965); 6, 278, (1966); y 61, 395, (1980), a
los cuales se hace referencia para la descripcion del ensayo. Las condiciones experimentales del ensayo usadas
para determinar los valores alfa referidos en esta especificacion, incluyen una temperatura constante de 538°C y un
caudal variable como se describe con detalle en J. Catalysis, 61, 395, (1980).

Ademas de convertir el ciclohexano en benceno adicional, el procedimiento de deshidrogenacién inherentemente
también produce tolueno el cual, como se expuso previamente, también estara a menudo presente en la
alimentaciéon de benceno. Sin embargo, el tolueno es una impureza particularmente desventajosa en el
procedimiento puesto que, después de la oxidacion y escision, lleva a la produccion de cresoles que son dificiles de
retirar del fenol y representan contaminantes perjudiciales en el producto de fenol. Por lo tanto, el presente
procedimiento busca reducir la concentracion de tolueno en la corriente de reciclo de benceno e hidrogeno al
procedimiento de hidroalquilacién, a concentraciones muy bajas, tales como de menos de 5 ppmw, preferiblemente
de menos de 1 ppmw.

En particular, el efluente del procedimiento de deshidrogenacion se puede separar inicialmente en una corriente
liqguida que contiene la mayor parte, es decir al menos 50% en peso, normalmente al menos 60% en peso,
normalmente al menos 80% en peso, del benceno y tolueno procedente del efluente de deshidrogenacion y una
corriente de gas que contiene la mayor parte, es decir al menos 50% en peso, normalmente al menos 80% en peso,
del hidrogeno procedente del efluente de deshidrogenacion, junto con al menos una pequefia cantidad de tolueno en
el efluente de deshidrogenacion. A continuacion, la corriente liquida se fracciona, normalmente mediante
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superfraccionamiento para producir una corriente de cabeza agotada en tolueno y enriquecida en benceno, la cual
por regla general contiene menos de 40% en peso, tal como menos de 20% en peso, del tolueno procedente de la
corriente liquida y mas de 60% en peso, tal como mas de 80% en peso, tal como mas de 90% en peso, tal como
mas de 99,8% en peso del benceno procedente de la corriente liquida.

La corriente de cabeza se usa posteriormente para lavar la corriente de gas, normalmente en una columna de
lavado a contracorriente y de manera conveniente a una temperatura entre aproximadamente 10°C y
aproximadamente 160°C, tal como entre aproximadamente 40°C y aproximadamente 140°C. Por regla general, la
relacion de benceno en la corriente de cabeza con respecto al benceno arrastrado en la corriente de gas es de al
menos 1, generalmente de al menos 1,2, y preferiblemente de aproximadamente 1,2 a aproximadamente 1,4. La
etapa de lavado retira la mayor parte del tolueno procedente de la corriente de gas, de manera de producir una
corriente de hidrégeno agotada en tolueno y una corriente de lavado que contiene benceno y tolueno. De este modo,
con la corriente de gas que tiene un contenido en tolueno de al menos 5 ppmw, o incluso de al menos 10 ppmw, el
contenido en tolueno de la corriente de hidrégeno agotada en tolueno se puede reducir a menos de 5 ppmw, incluso
a menos de 1 ppmw.

La corriente de hidrégeno agotada en tolueno se puede luego reciclar a la etapa de hidroalquilacion, mientras que la
corriente de lavado se recicla generalmente a la etapa de superfraccionamiento.

Como se analizdé previamente, el fraccionamiento del efluente de la reacciéon de hidroalquilacion produce una
fraccion pesada ademas de la fraccion rica en Cs. Esta fraccion pesada es posteriormente fraccionada para producir
una fraccion rica en C12 que contiene la mayor parte del ciclohexilbenceno y una fraccion rica en C1g que contiene la
mayor parte del diciclohexilbenceno. El ciclohexilbenceno se alimenta a la etapa de oxidaciéon analizada antes
mientras que, dependiendo de la cantidad del diciclohexilbenceno producido, puede ser deseable (a) transalquilar el
diciclohexilbenceno con benceno adicional, o (b) desalquilar el diciclohexilbenceno para maximizar la produccién de
la especie de monoalquilada deseada.

La transalquilacién con benceno adicional se realiza tipicamente en un reactor de transalquilacién, separado del
reactor de hidroalquilacién, sobre un catalizador de transalquilacion adecuado, tal como un tamiz molecular de la
familia de MCM-22, beta zeolita, MCM-68 (véase la patente de EE.UU. n°. 6.014.018), zeolita Y, y mordenita. La
reaccion de transalquilacion por regla general se realiza bajo al menos condiciones en fase parcialmente liquida, las
cuales incluyen adecuadamente una temperatura de aproximadamente 100°C a aproximadamente 300°C, una
presion de aproximadamente 800 kPa a aproximadamente 3.500 kPa, una velocidad espacial masica
de aproximadamente 1 hr' a aproximadamente 10 hr' sobre la alimentacion total, y una relacion en peso
benceno/diciclohexilbenceno de aproximadamente 1:1 a aproximadamente 5:1. La reaccién de transalquilacion
puede, y tipicamente podra, generar metilciclopentano adicional.

La desalquilaciéon o craqueo también se realiza por regla general en un reactor separado del reactor de
hidroalquilacién, tal como una unidad de destilacién reactiva, a una temperatura de aproximadamente 150°C a
aproximadamente 500°C y a una presion de 200 kPa a 3.550 kPa (de 15 psig a 500 psig) sobre un catalizador acido
tal como un aluminosilicato, un aluminofosfato, un silicoaluminfosfato, silice-alimina amorfa, una arcilla acida, un
o6xido metalico mixto, tal como WO,/ZrO,, acido fosférico, circonia sulfatada, y mezclas de los mismos. Por lo
general, el catalizador acido incluye al menos una aluminosilicato, aluminofosfato, o silicoaluminfosfato de la familia
FAU, AEL, AFIl, y MWW. A diferencia de la transalquilacion, la desalquilacion se puede realizar en ausencia de
benceno afiadido, aunque puede ser deseable afiadir benceno a la reaccién de desalquilaciéon para reducir la
formacién de coque. En este caso, la relaciéon en peso del benceno con respecto a los compuestos aromaticos
polialquilados en la alimentacion a la reaccion de desalquilacion es por regla general de 0 a aproximadamente 0,9,
tal como de aproximadamente 0,01 a aproximadamente 0,5. De igual modo, aunque la reaccion de desalquilacion se
puede realizar en ausencia de hidrogeno afiadido, se introduce generalmente hidrégeno en el reactor de
desalquilacién para ayudar a la reduccion de coque. Las velocidades de adicién de hidrégeno adecuadas son tales,
que la relacion en moles de hidrogeno a un compuesto aromatico polialquilado en la alimentacion total al reactor de
desalquilacion es de aproximadamente 0,01 a aproximadamente 10.

Se debe de apreciar que las reacciones de transalquilacion y desalquilacion pueden, y tipicamente podran, generar
metilciclopentano adicional y en consecuencia los productos de estas reacciones se pueden someter a las etapas de
separacion como se describié previamente para generar la o las fracciones de Cg, las cuales se pueden someter
posteriormente a deshidrogenacion.

Oxidacion del ciclohexilbenceno

Con el fin de convertir el ciclohexilbenceno en fenol y ciclohexanona, se puede oxidar el ciclohexilbenceno al
hidroperéxido correspondiente. Esto se lleva a cabo poniendo en contacto el ciclohexilbenceno con un gas que
contenga oxigeno, tal como aire y diversos derivados de aire. Por ejemplo, es posible usar aire que ha sido
comprimido y filtrado para retirar particulas, aire que ha sido comprimido y enfriado para condensar y retirar agua, o
aire que ha sido enriquecido en oxigeno por encima del natural a aproximadamente 21% en moles en aire, a través
de un enriquecimiento por membrana del aire, separacion criogénica del aire, u otros medios convencionales.
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La oxidacion se lleva a cabo en presencia de un catalizador. Los catalizadores de oxidacion adecuados incluyen las
imidas ciclicas N-hidroxi sustituidas descritas en la patente de EE.UU. n°. 6.720.462, la cual se incorpora en la
presente memoria como referencia para este proposito. Por ejemplo, se pueden usar N-hidroxiftalimida (NHPI), 4-
amino-N-hidroxiftalimida, 3-amino-N-hidroxiftalimida, tetrabromo-N-hidroxiftalimida, tetracloro-N-hidroxiftalimida, N-
hidroxihetimida, N-hidroxihimimida, N-hidroxitrimelitimida, N-hidroxibenceno-1,2,4-tricarboximida, N,N'-
dihidroxi(diimida piromelitica), N,N'-dihidroxi(benzofenona-3,3',4,4'-diimida tetracarboxilica), N-hidroximaleimida,
piridin-2,3-dicarboximida, N-hidroxisuccinimida, N-hidroxi(imida tartarica), N-hidroxi-5-norborneno-2,3-dicarboximida,
exo-N-hidroxi-7-oxabiciclo[2.2.1]hept-5-ene-2,3-dicarboximida, N-hidroxi-cis-ciclohexano-1,2-dicarboximida, N-
hidroxi-cis-4-ciclohexeno-1,2  dicarboximida, sal de sodio de N-hidroxinaftalimida, o N-hidroxi-o-
bencenodisulfonimida. Preferiblemente, el catalizador es N-hidroxiftalimida. Otro catalizador adecuado es acido
N,N',N"-trihidroxiisocianurico.

Estos catalizadores de oxidacion se pueden usar solos o junto con un iniciador de radicales libres, y ademas se
pueden usar como catalizadores homogéneos en fase liquida o pueden estar soportados sobre un soporte sélido
para proporcionar un catalizador heterogéneo. Por regla general, la amina ciclica N-hidroxi sustituida o el acido
N,N',N"-trihidroxiisocianurico se emplea en una cantidad entre 0,0001% en peso a 15% en peso, tal como entre
0,001% en peso a 5% en peso, del ciclohexilbenceno.

Las condiciones adecuadas para la etapa de oxidacién incluyen una temperatura entre aproximadamente 70°C y
aproximadamente 200°C, tal como de aproximadamente 90°C a aproximadamente 130°C, y una presion de
aproximadamente 50 kPa a 10.000 kPa. Puede afiadirse un agente tampon basico para que reaccione con los
subproductos acidos que pudieran formarse durante la oxidacién. Ademas, puede introducirse una fase acuosa. La
reaccion puede tener lugar en un modo de flujo discontinuo o continuo.

El reactor usado para la reaccién de oxidacion puede ser cualquier tipo de reactor que permita la introduccién de
oxigeno en ciclohexilbenceno, y ademas pueda proporcionar eficazmente la puesta en contacto del oxigeno y el
ciclohexilbenceno para efectuar la reaccion de oxidacion. Por ejemplo, el reactor de oxidacion puede comprender un
recipiente simple, abierto en gran medida, con una entrada distribuidora para la corriente que contiene oxigeno. En
diversas realizaciones, el reactor de oxidacion puede tener medios para extraer y bombear una parte de su
contenido a través de un dispositivo de enfriamiento adecuado y devolver la parte enfriada al reactor, administrando
de este modo la exotermicidad de la reaccion de oxidacidon. De manera alternativa, se pueden hacer funcionar
bobinas de enfriamiento que proporcionen un enfriamiento indirecto, por ejemplo mediante agua de enfriamiento,
dentro del reactor de oxidacion para retirar el calor generado. En otras realizaciones, el reactor de oxidacion puede
comprender una pluralidad de reactores en serie, realizando cada uno una parte de la reaccién de oxidacion,
funcionando opcionalmente en condiciones diferentes seleccionadas para potenciar la reaccién de oxidacion en el
intervalo de conversion pertinente de ciclohexilbenceno u oxigeno, o ambos, en cada uno. El reactor de oxidacion
puede funcionar en un modo de flujo discontinuo, semicontinuo o continuo.

Por regla general, el producto de la reaccion de oxidacion del ciclohexilbenceno contiene al menos 5% en peso, tal
como al menos 10% en peso, por ejemplo al menos 15% en peso, o al menos 20% en peso de ciclohexil-1-fenil-1-
hidroperéxido en base al peso total del efluente de la reaccion de oxidacion. Por lo general, el efluente de la reaccion
de oxidacién no contiene mas de 80% en peso, o no mas de 60% en peso, o no mas de 40% en peso, o no mas de
30% en peso, o no mas de 25% en peso de ciclohexil-1-fenil-1-hidroperéxido en base al peso total del efluente de la
reaccion de oxidacion. El efluente de la reaccion de oxidacion puede comprender ademas catalizador de imida y
ciclohexilbenceno sin reaccionar. Por ejemplo, el efluente de la reaccion de oxidacion puede incluir
ciclohexilbenceno sin reaccionar en una cantidad de al menos 50% en peso, o al menos 60% en peso, o al menos
65% en peso, o al menos 70% en peso, o al menos 80% en peso, o al menos 90% en peso, en base al peso total del
efluente de la reaccion de oxidacion.

Al menos una parte del efluente de la reaccion de oxidacion se puede someter a una reaccion de escision, con o sin
sufrir ninguna separacion o tratamiento previo. Por ejemplo, todo o una fraccion del efluente de la reaccion de
oxidacion se puede someter a una destilacion a alto vacio, para generar un producto enriquecido en
ciclohexilbenceno sin reaccionar y dejar un residuo que esta concentrado en el ciclohexil-1-fenil-1-hidroperéxido
deseado y que se somete a una reaccion de escision. Adicional o alternativamente, todo o una fraccion del efluente
de la oxidacién, o todo o una fracciéon del residuo de la destilaciéon a vacio se puede enfriar para causar la
cristalizacion del catalizador de oxidacién de imida sin reaccionar, que se puede separar después por filtracion o por
raspado de la superficie de un intercambiador de calor usado para efectuar la cristalizaciéon. Al menos una parte de
la composicién de oxidacion resultante reducida o exenta del catalizador de oxidacion de imida se puede someter a
una reaccion de escision.

Como otro ejemplo, todo o una fraccion del efluente de la oxidacion se puede someter a un lavado con agua y pasar
después a través de un adsorbente, tal como un tamiz molecular 3A, para separar el agua y otros compuestos
adsorbibles, y proporcionar una composicion de oxidacidon con un contenido en agua o imida reducido, que se puede
someter a la reaccién de escision. Asimismo, todo o una fraccion del efluente de la oxidacién puede sufrir una
adsorcion de naturaleza quimica o fisica, tal como el paso sobre un lecho de carbonato de sodio para retirar el
catalizador de oxidacion de imida (p.ej., NHPI) u otros componentes adsorbibles, y proporcionar una composicion de
oxidacion reducida en catalizador de oxidacién u otro componente adsorbible que se pueda someter a una reaccién
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de escision. Otra posible separacion implica poner en contacto todo o una fraccion del efluente de la oxidacién con
un liquido que contiene una base, tal como una disolucidon acuosa de un carbonato o hidrogenocarbonato de un
metal alcalino, para formar una fase acuosa que comprende una sal del catalizador de oxidacién de imida, y una
fase organica reducida en el catalizador de oxidacion de imida. Se describe un ejemplo de separacion por
tratamiento con material basico en la solicitud de patente internacional n°® WO 2009/025939.

Escision del hidroperoxido

Otra etapa reactiva final en la conversion del ciclohexilbenceno en fenol y ciclohexanona implica la escision
catalizada por acido del ciclohexil-1-fenil-1-hidroperéxido producido en la etapa de oxidacion.

De manera general, €l catalizador acido usado en la reacciéon de escision es al menos parcialmente soluble en la
mezcla de reaccion de escision, es estable a una temperatura de al menos 185°C y tiene una menor volatilidad
(mayor punto de ebullicion normal) que el ciclohexilbenceno. Por regla general, el catalizador acido es también al
menos parcialmente soluble en el producto de la reaccion de escision. Los catalizadores acidos adecuados incluyen,
pero no se limitan a, acidos de Brgnsted, acidos de Lewis, acidos sulfénicos, acido perclérico, acido fosfoérico, acido
clorhidrico, acido p-toluensulfénico, cloruro de aluminio, acido sulfurico fumante, trioxido de azufre, cloruro férrico,
trifluoruro de boro, diéxido de azufre y trioxido de azufre. El acido sulfurico es un catalizador acido preferido.

En diversas realizaciones, la mezcla de reaccion de escision contiene al menos 50 partes por milléon en peso (ppmp)
y no mas de 5.000 ppmp del catalizador acido, o al menos de 100 ppmp a no mas de 3.000 ppmp, o de al menos
150 ppmp a no mas de 2.000 ppmp del catalizador acido, o de al menos 300 ppmp a no mas de 1.500 ppmp del
catalizador acido, en base al peso total de la mezcla de reaccion de escision.

En oftras realizaciones, se emplea un catalizador acido heterogéneo para la reaccién de escisién, tal como tamiz

molecular, y en particular un tamiz molecular que tiene un tamafo de poro superior a YA. Ejemplos de tamices
moleculares adecuados incluyen beta zeolita, zeolita Y, zeolita X, ZSM-12, y mordenita. En una realizacion, el tamiz
molecular comprende una zeolita de tipo FAU que tiene un tamafio de celda unidad inferior a 24,35 A, tal como igual
o inferior a 24,30 A, incluso igual o inferior a 24,25 A. La zeolita se puede usar de forma separada o se puede
combinar con un aglutinante, tal como silice o alimina, de tal modo que el catalizador total (zeolita mas aglutinante)
comprenda de aproximadamente 20% en peso a aproximadamente 80% en peso de la zeolita.

La mezcla de reaccion de escision puede contener un disolvente polar, tal como un alcohol que contiene menos de 6
atomos de carbono, tal como metanol, etanol, isopropanol y/o etilenglicol; un nitrilo, tal como acetonitrilo y/o
propionitrilo; nitrometano; y una cetona que contiene 6 atomos de carbono o menos, tal como acetona,
metiletilcetona, 2- o 3- pentanona, ciclohexanona y meticiclopentanona. El disolvente polar preferido es fenol y/o
ciclohexanona reciclada del producto de escision tras enfriar. De manera general, el disolvente polar se afiade a la
mezcla de reaccion de escision de tal modo que la relacién en peso del disolvente polar al hidroperdxido de
ciclohexilbenceno en la mezcla esté en el intervalo de aproximadamente 1:100 a aproximadamente 100:1, tal como
de aproximadamente 1:20 a aproximadamente 10:1, y la mezcla comprenda de aproximadamente 10 a
aproximadamente 40% en peso del hidroperdxido de ciclohexilbenceno. Se ha encontrado que la adicién del
disolvente polar no s6lo aumenta el grado de conversion del hidroperéxido de ciclohexilbenceno en la reaccion de
escision, sino que también aumenta la selectividad de la conversidon a fenol y ciclohexanona. Aunque no se
comprende totalmente el mecanismo, se cree que el disolvente polar reduce la conversion inducida por radicales
libres del hidroperoxido de ciclohexilbenceno en productos no deseados, tales como hexanofenona y
fenilciclohexanol.

En diversas realizaciones, la mezcla de reaccion de escision incluye ciclohexilbenceno en una cantidad de al menos
50% en peso, o al menos 60% en peso, o al menos 65% en peso, o al menos 70% en peso, o al menos 80% en
peso, o al menos 90% en peso, en base al peso total de la mezcla de reaccion de escision.

Por lo general, la reaccion de escision se lleva a cabo bajo condiciones que incluyen una temperatura de
aproximadamente 20°C a aproximadamente 200°C, tal como de aproximadamente 40°C a aproximadamente 120°C
y una presion de aproximadamente 100 kPa a aproximadamente 2.000 kPa, tal como de aproximadamente 100 kPa
a aproximadamente 1.000 kPa, de tal modo que la mezcla de la reaccién de escisién esté completa o
predominantemente en la fase liquida durante la reaccién escision.

El reactor usado para efectuar la reaccion de escision puede ser cualquier tipo de reactor conocido por los expertos
en la técnica. Por ejemplo, el reactor de escision puede ser un recipiente simple, abierto en gran medida, que
funciona en un modo de reactor de depdsito agitado cercano a continuo, o un tubo simple de longitud abierta que
funciona en un modo de reactor de flujo cercano al de pistdn. En otras realizaciones, el reactor de escision
comprende una pluralidad de reactores en serie, que realizan cada uno una parte de la reaccién de conversion,
funcionando opcionalmente en modos diferentes y en diferentes condiciones seleccionadas para potenciar la
reaccion de escision en el intervalo de conversion pertinente. En una realizacion, el reactor de escision es una
unidad de destilacion catalitica.
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En diversas realizaciones, el reactor de escisién puede funcionar para transportar una parte del contenido a través
de un dispositivo de enfriamiento y devolver la parte enfriada al reactor de escision, administrando de este modo el
calor generado por la reaccion de escision. De manera alternativa, el reactor puede funcionar adiabaticamente. En
una realizacién, bobinas de enfriamiento que funcionan dentro del o de los reactores retiran cualquier calor
generado.

Usos de la ciclohexanona y el fenol

La ciclohexanona producida a través del procedimiento descrito en la presente memoria se puede usar, por ejemplo,
como un disolvente industrial, como activador en reacciones de oxidacién y en la produccion de acido adipico,
resinas de ciclohexanona, oxima de ciclohexanona, caprolactama y nailones, tales como nailon 6 y nailon 6,6.

El fenol producido a través del procedimiento descrito en la presente memoria se puede usar, por ejemplo, para
producir resinas fendlicas, bisfenol A, e-caprolactama, acido adipico, y/o plastificantes.

Ahora, la invencién se describe con mas detalle en referencia a los dibujos anexos y ejemplos no limitativos
siguientes.

En referencia a los dibujos, la Figura 1 ilustra una parte de un procedimiento integral para producir fenol segun una
primera realizacion de la invencién. En este procedimiento, el hidrégeno procedente de la tuberia 11 se mezcla con
el benceno procedente de la tuberia 12 y la corriente mixta resultante se calienta mediante intercambiadores de
calor 13 antes de ser alimentadas al primero de tres reactores de hidroalquilacion dispuestos verticalmente y
conectados en serie 14. Cada uno de los reactores 14 contiene un catalizador de hidroalquilacién y se hacen
funcionar bajo condiciones tales, que el benceno e hidrogeno en la alimentacién reaccionen para producir
ciclohexilbenceno junto con los subproductos previamente analizados.

El producto de la reaccidon de hidroalquilacién que sale del reactor final 14 se compone principalmente de
ciclohexilbenceno, diciclohexilbenceno, ciclohexano y benceno sin reaccionar. Este producto es alimentado por la
tuberia 15 a una primera columna de destilacion 16, donde una corriente de cabeza rica en Cs que contiene la mayor
parte del ciclohexano y benceno sin reaccionar, es retirada y alimentada por la tuberia 17 a un reactor de
deshidrogenacion 18. El sedimento de la primera columna de destilacién 16 contiene la mayor parte del
ciclohexilbenceno y diciclohexilbenceno en el efluente de producto y se retira a través de la tuberia 19 para
recuperar el ciclohexilbenceno.

El reactor de deshidrogenacién 18 convierte al menos una parte del ciclohexano de la corriente de cabeza rica en Cs
en benceno y una pequefia parte de tolueno, y el efluente procedente del reactor de deshidrogenacion 18 se
alimenta a un enfriador 22, donde el efluente se separa en una corriente liquida que contiene la mayor parte del
benceno y tolueno y una corriente de gas que contiene la mayor parte del hidrégeno y al menos una pequeia parte
de tolueno procedente del efluente.

La corriente liquida se alimenta mediante la tuberia 23 al principal fraccionador de benceno 24 donde los productos
pesados incluyendo tolueno, se retiran como una corriente de sedimentos a través de la tuberia 25 para dejar una
corriente de cabeza agotada en tolueno enriquecida en benceno, la cual se alimenta mediante la tuberia 26 a una
columna de lavado 27. La corriente de cabeza liquida entra en la parte superior de la columna 27 y fluye
contracorriente a la corriente de gas, la cual se alimenta desde el fondo de la columna 27 mediante la tuberia 28. La
corriente de cabeza liquida retira tolueno de la corriente de gas, de tal modo que una corriente de hidrégeno agotada
en tolueno fluya fuera de la parte superior de la columna 27 a través de la tuberia 30, al tiempo que la corriente de
lavado que contiene benceno y tolueno sale del fondo de la columna 27 a través de la tuberia 31. La corriente de
hidrogeno 30 es comprimida en un compresor 29 antes de ser alimentada a la tuberia 11, mientras que la corriente
de lavado se combina con la corriente liquida en la tuberia 23 y es alimentada al fraccionador 24.
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REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento de hidroalquilaciéon, que comprende:

(a) hidroalquilar benceno con hidrégeno en presencia de un catalizador bajo condiciones eficaces para producir un
producto de la reaccion de hidroalquilacion que comprende ciclohexilbenceno y ciclohexano;

(b) poner en contacto al menos una parte del producto de la reacciéon de hidroalquilacion con un catalizador de
deshidrogenacion, para producir un efluente de deshidrogenacién que tiene al menos una parte del ciclohexano
convertido en benceno e hidrégeno, en donde el efluente de deshidrogenacion ademas comprende tolueno; y

(c) lavar al menos una parte del efluente de deshidrogenacion con una corriente que contiene benceno para producir
un efluente de deshidrogenacién agotado en tolueno y una corriente de lavado que contiene al menos una parte del
tolueno procedente del efluente de deshidrogenacion, en donde la al menos una parte del efluente de
deshidrogenacion esta en la fase de vapor y la corriente que contiene benceno esta en la fase liquida.

2. El procedimiento segun la reivindicaciéon 1, en donde al menos una parte del tolueno en el efluente de
deshidrogenacion se forma a partir de la descomposicion del ciclohexilbenceno.

3. El procedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde la corriente de lavado
contiene al menos 80% en peso del tolueno procedente del efluente de deshidrogenacion, el porcentaje en peso
basado en el peso del efluente de deshidrogenacion.

4. Un procedimiento de hidroalquilaciéon, que comprende:

(a) hidroalquilar benceno con hidrégeno en presencia de un catalizador bajo condiciones eficaces para producir un
producto de la reaccion de hidroalquilacion que comprende ciclohexilbenceno y ciclohexano;

(b) poner en contacto al menos una parte del producto de la reacciéon de hidroalquilacion con un catalizador de
deshidrogenacion, para producir un efluente de deshidrogenacién que tenga al menos una parte del ciclohexano
convertido en benceno e hidrogeno, en donde el efluente de deshidrogenacion ademas comprende tolueno;

(c) separar dicho efluente de deshidrogenacion en una corriente liquida que contiene benceno y tolueno de dicho
efluente de deshidrogenacion y una corriente de gas que contiene hidrogeno y tolueno de dicho efluente de
deshidrogenacion;

(d) fraccionar dicha corriente liquida para producir una corriente de cabeza agotada en tolueno y enriquecida en
benceno; y

(e) lavar la corriente de gas con una parte de dicha corriente de cabeza para producir una corriente de hidrégeno
agotada en tolueno y una corriente de lavado que contiene benceno y tolueno.

5. El procedimiento segun la reivindicacion 4, en donde la corriente liquida contiene al menos 60% en peso del
benceno y al menos 60% en peso del tolueno de dicho efluente de deshidrogenacion, el porcentaje en peso basado
en el peso del efluente de deshidrogenacion.

6. El procedimiento segun la reivindicacién 4 o reivindicacion 5, en donde la corriente de gas contiene al menos 80%
en peso del hidrogeno procedente del efluente de deshidrogenacion, el porcentaje en peso basado en el peso del
efluente de deshidrogenacion.

7. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 4-6, en donde la corriente de cabeza contiene
menos del 40% en peso del tolueno procedente de la corriente liquida, el porcentaje en peso basado en el peso de
la corriente liquida.

8. El procedimiento seguin una cualquiera de las reivindicaciones 4-7, en donde la corriente de cabeza contiene mas
del 60% en peso del benceno procedente de la corriente liquida, el porcentaje en peso basado en el peso de la
corriente liquida.

9. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 4-8, en donde la corriente de lavado contiene al
menos 80% en peso del tolueno procedente de la corriente de gas, el porcentaje en peso basado en el peso de la
corriente de gas.

10. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 4-9, en donde el contenido en tolueno de la
corriente de gas es de al menos 5 ppmw y el contenido en tolueno de la corriente de hidrégeno agotada en tolueno
es inferior a 5 ppmw.

11. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 4-10, en donde el contenido en tolueno de la
corriente de gas es de al menos 10 ppmw y el contenido en tolueno de la corriente de hidrégeno agotada en tolueno
es inferior a 1 ppmw.
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12. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 4-11, en donde al menos una parte de la corriente
de hidrégeno agotada en tolueno es reciclada a la etapa (a).

13. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 4-12, en donde al menos una parte de la corriente
de hidrégeno agotada en tolueno es comprimida antes de ser reciclada a la etapa de hidroalquilacion (a).

14. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 4-13, en donde al menos una parte de la corriente
de lavado es reciclada a la etapa (d) para retirar al menos una parte del tolueno y reciclarlo a la etapa de
hidroalquilacion (a).

15. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 4-14, que ademas comprende:

(i) proporcionar una alimentacion de benceno que contiene tolueno como una impureza, a dicha etapa de
fraccionamiento (d); y

(i) suministrar una parte de la corriente de cabeza a la etapa (a).
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