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DESCRIPCION
Purificacién de fenol
Antecedentes de la invencién
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a un proceso de purificacion de una mezcla fendlica que contiene fenol, agua y al
menos un componente organico adicional.

Descripcion de la técnica relacionada

El fenol se fabrica habitualmente por un procedimiento de cumeno, en el cual el cumeno se oxida a hidroperéxido de
cumeno (HPC) y la mezcla del producto de oxidacion resultante se concentra y se somete a una reaccion de
escision. Posteriormente, la mezcla del producto de escision se dirige hacia una seccion de destilacion, en la que los
productos principales de la reaccién de escision, es decir, fenol y acetona, se separan en primer lugar y luego se
purifican a través de una serie de etapas de destilacion u otras etapas de purificacion. El fenol crudo resultante de la
separacion de fenol y acetona contiene varios subproductos e impurezas, tales como a-metilestireno (AME),
residuos de acetofenona, o6xido de mesitilo, 2-metilbenzofurano, ciclohexanol, dimetil-fenil-carbinol y otros
componentes organicos, por ejemplo, carbonilos, incluyendo cetonas, y dimeros. Debido a las diferencias en las
propiedades y reactividades de estos componentes, pueden requerirse algunos procedimientos extensos de
purificacion para conseguir un producto de fenol con calidad suficiente.

Ademas de la purificacion utilizada habitualmente por destilacion convencional, la técnica anterior incluye una
combinacién de una etapa de destilacién y una etapa de tratamiento con una resina, segun se presenta en las
publicaciones EP 1.395.540 y 1.727.779, en las que la mezcla de fenol que se va a purificar se somete a un
tratamiento de resina con una resina acida, por medio del cual los compuestos de mayor punto de ebullicion, tales
como dimeros, se forman. Estos compuestos de mayor punto de ebullicién se separan entonces del producto de
fenol por destilacion.

El uso de un tratamiento con resina provoca que algunas impurezas reaccionen con fenol y liberen agua. Esto hace
que la concentracion de agua aumente aguas abajo desde el reactor de lecho de resina. Aunque no se requiere que
el producto de fenol esté completamente seco, limitar la cantidad de agua en el producto de fenol resulta adn
ventajoso.

El documento US 5 131 984 describe un proceso de purificacion de fenol en el que los productos de cabeza
procedentes de una columna de destilacion de fenol se transfieren a un condensador y en el que el condensado
regresa a la columna de destilacion de fenol. Una opcién preferente es que el condensador es un condensador
generador de vapor, que condensa asi una porcion principal de dichos vapores mientras se vaporiza agua y se
separan los acidos del condensador. Una consecuencia al introducir agua en el proceso es que se produce un
aumento inevitable en el contenido en agua de la corriente de fenol. Un aspecto de la presente invencion es obtener
fenol con bajo contenido en agua.

El documento FR 1 206 743 A divulga un proceso y un aparato de purificacion de fenol en el que una columna de
destilacién de fenol esta conectada en serie a un primer y a un segundo condensador. No obstante, no existe
recirculacion procedente del segundo condensador. Esto acarrea importantes consecuencias para la separacion de
fenol e impurezas ligeras. Adicionalmente, los presentes inventores han determinado que la ausencia de
recirculacion entre la primera y segunda etapas reduce el rendimiento del producto de fenol.

Una vez producida la purificacion de fenol por destilaciéon convencional o destilacion por vapor, o mediante un
tratamiento con resina u otro tipo de purificacion catalitica, se realiza en general una etapa final de purificacion de
fenol en una torre de purificacion final de fenol. Normalmente, el producto se extrae al igual que una corriente lateral
procedente de la seccion superior de la torre. La calidad del producto se mejora normalmente al aumentar las
corrientes de purga, tales como el fondo y las salidas del condensado, es decir, cambiando el balance del material
de la torre de destilacion. La calidad del producto conseguida es resultado de la capacidad de separacion de la torre
de purificacion, que se efectda, por ejemplo, por una serie de etapas de separacion, el trabajo del evaporador, el
reflujo, la presion de operacion y las corrientes de fondo y del destilado. El equilibrio vapor-liquido limita la
separacion de las impurezas y, en consecuencia, los indices de purga pueden multiplicarse para mejorar la calidad
del producto de fenol.

Existe, por consiguiente, la necesidad de un proceso mas eficaz y econdémico para reducir el nivel de impurezas y
subproductos, junto con el nivel de agua, para obtener un producto de fenol de calidad deseada.
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Sumario de la invencion
Es objetivo de la presente invencion proporcionar un proceso eficaz de purificacion de fenol.

En particular, es objetivo de la presente invencién proporcionar un proceso de purificacion de fenol que consigue un
producto de fenol puro con una concentracion suficientemente baja de impurezas y un contenido en agua reducido.

Es objetivo adicional de la invencién proporcionar un proceso de purificacion de fenol con corrientes limitadas de
recirculacion de fenol.

Estos y otros objetivos, junto con las ventajas de los mismos mas procesos conocidos, se consiguen por la presente
invencion, como se describe y reivindica de aqui en adelante.

La presente invencion se refiere a un proceso de purificacion de una mezcla fendlica, cuyo proceso comprende

- como primera etapa, proporcionar un suministro fendlico que contiene fenol, agua y al menos otro componente
organico o acido, y

- como segunda etapa, separar el suministro fendlico por destilacion en una fraccion de base, una fraccion
intermedia y una primera corriente del producto de cabeza,

- dirigir la primera corriente del producto de cabeza a través de al menos un condensador hacia un tambor de
condensado 10, en el que se forman al menos un primer condensado y al menos una primera fraccion no
condensada,

- recircular al menos una porcién del primer condensado en la destilacion;

- dirigir la primera fraccion no condensada hacia un segundo condensador en el que se forman una segunda
fraccion condensada y una segunda fraccion no condensada;

- eliminar al menos una porcién de la segunda fracciéon no condensada;

- recircular al menos una porcion de la segunda fraccién condensada en el tambor de condensado 10,

- eliminar al menos una porcién de dicha primera y/o segunda fraccién condensada.

La presente invencion se refiere igualmente a un aparato de purificacién de una mezcla fendlica como se reivindica
en el presente documento.

Se obtienen considerables ventajas por medio de la invencion. Por consiguiente, la presente invencion proporciona
un proceso para separar de modo eficaz subproductos, impurezas y agua de un producto de fenol sin perder
cantidades significativas del producto en las corrientes de recirculacion. En particular, el uso de dos condensadores
y el tambor de condensado, con la recirculacién del segundo condensado procedente del segundo condensador
hacia el tambor de condensado maximiza la purificacion. La temperatura en el interior del tambor favorece que
cualquier impureza ligera que pueda haberse incorporado en el primer o segundo condensador regrese al segundo
condensador, en el cual se elimina como una fraccién del producto de cabeza no condensado. Por lo tanto, se
minimiza la cantidad de materiales ligeros recirculados en efecto en la columna.

A continuacion, la invencion se describira mas detenidamente con referencia a los dibujos adjuntos y a la descripcion
detallada.

Breve descripcion de las figuras
La Figura 1 es una representacion esquematica de una realizacion preferente de la presente invencion.
Descripcion detallada de las realizaciones preferentes de la invencion

La presente invencion se refiere a un proceso de purificacion de una mezcla fendlica, cuyo proceso comprende
proporcionar un suministro fendlico que contiene fenol, agua y al menos otro componente organico o acido, y
separar el suministro fendlico por destilacion en una fraccion de base, una fraccion intermedia y una primera
corriente del producto de cabeza.

En particular, la presente invencion se refiere a un proceso de purificacion de fenol que comprende dirigir la primera
corriente del producto de cabeza a través de al menos un condensador y en un tambor de condensado, en el que se
forman al menos un primer condensado y la(s) fraccidon(es) no condensada(s) correspondiente(s), y recirculan al
menos una porcion del(los) primer(os) condensado(s) como reflujo con respecto a la destilacion. Aunque esta dentro
del alcance de la invencion para la totalidad del condensado en el tambor 10 a recircular, resulta preferente si se
recircula unicamente una porcién de este, por ejemplo, se recircula al menos 50 % en peso, por ejemplo, al menos
70 % en peso, o al menos 90 % en peso, incluso hasta 95 % en peso. Por lo tanto, resulta preferente si se elimina al
menos una porcion del condensado en el tambor 10.

El término "destilacién" se entiende como un método de separacion de componentes quimicos en base a las
diferencias en sus volatilidades en una mezcla liquida de ebullicion. La mezcla que se destila se separa en una
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corriente del producto de cabeza que contiene los componentes "ligeros" o "con un punto ebullicién bajo", es decir,
componentes que se vaporizan en las condiciones que imperan durante la destilacion, y una fraccién no evaporada,
o una fraccién de base, que contiene componentes "pesados” o "con un punto de ebullicidon elevado”, es decir,
componentes que permanecen en forma liquida en las condiciones que imperan durante la destilacion.

Del mismo modo, una mezcla llevada a cabo en un condensador se separa en un "condensado”, que contiene los
componentes pesados, y una "fraccion no condensada" (o un vapor no condensado), que contiene los componentes
ligeros y los gases inertes no condensables.

Las identidades de los compuestos incluidos en los componentes pesados y las identidades de los compuestos
incluidos en los componentes ligeros dependen de las condiciones que imperan en la columna de destilacién o en el
condensador, tales como el nimero de etapas de equilibrio, la temperatura y la presion.

La expresion "destilacion fraccional" se entiende como una forma particular de destilacion, en la que una mezcla se
separa en sus componentes o fracciones mediante sus volatilidades, sometiéndolos a ciclos de vaporizacion-
condensacion reiterados en el interior de una columna de fraccionamiento.

Una "placa de columna" o una "bandeja de columna" es una zona de una columna de destilacion, en la que dos
fases, tales como las fases de liquido y vapor de una sustancia, establecen el equilibrio entre si. Normalmente, las
bandejas de la columna no consiguen un equilibrio vapor-liquido tedrico completo. El rendimiento de algunos
procesos de separacion depende de que se posea una serie de etapas de equilibrio y se potencie proporcionando
mas etapas.

El aparato de la presente invencién comprende preferentemente (segun la Fig. 1):

1 una columna de destilaciéon
2 un primer condensador

La columna de destilacion puede contener ademas:

una entrada del suministro (S)

una entrada del reflujo (R)

una salida del producto de fenol (F)

una salida del producto de base

una salida del producto de cabeza de la columna
un evaporador

oNO O~ W

De acuerdo con una realizacién preferente de la invencion, el aparato comprende ademas:

9 un condensador secundario
10 un tambor de condensado
11 una unidad de vacio

12 un primer conducto de eliminacién del condensado

13 un primer conducto de conexién de la fraccién no condensada

14 un conducto de reflujo del condensado ligero (RCL)

15 un conducto de eliminacion del condensado ligero

16 un segundo conducto de eliminacion de la fraccién no condensada

Por consiguiente, el aparato utilizado en el proceso de la presente invencion comprende preferentemente una
columna de destilacién 1 para la destilacién fraccional de una mezcla fendlica, la columna 1 contiene una entrada del
suministro 3, una entrada de reflujo 4, una salida 5 del producto de fenol, una salida 6 del producto de base y una
salida 7 del producto de cabeza de la columna. La entrada del suministro 3 se sitla preferentemente en la seccién
media o por debajo de la seccion media de la columna. La salida del producto 5 se coloca preferentemente a unas
pocas bandejas por debajo de la bandeja superior de la columna.

Una porcion del producto de base eliminado procedente de la columna 1 por la salida 6 del producto de base puede
regresar a la columna 1 a través de un evaporador 8.

Al menos un primer condensador 2 esta conectado a la columna 1 por la salida 7 del producto de cabeza de la
columna y la entrada de reflujo 4. El primer condensador 2 es capaz de separar la corriente dirigida hacia el
condensador 2 procedente de la salida 7 del producto de cabeza en un primer condensado y una primera fracciéon no
condensada. Este se separa en el tambor 10. El primer condensado puede entonces dirigirse de nuevo a la columna
de destilacion 1 a través de la entrada de reflujo 4.

El primer condensado y la primera fraccion no condensada formados en el primer condensador 2 pueden dirigirse
hacia un tambor de condensado 10, que se encuentra en conexion fluida con el primer condensador 2 y la entrada
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de reflujo 4 de la columna de destilacion 1, y en el que pueden separarse las fracciones mencionadas. Una porcién
del primer condensado se dirige hacia la columna de destilacion 1 por la entrada de reflujo 4, mientras que otra
porcion de este puede eliminarse a través de un primer conducto 12 de eliminacién de condensado. Es mas, la
primera fraccidon no condensada se dirige a través de un primea conducto 13 de conexion de fraccion no
condensada hacia al menos un condensador secundario 9. En al menos un condensador secundario 9, la primera
fraccion no condensada puede separarse en un segundo condensado, cuya porcién puede recircularse de nuevo al
tambor de condensado 10 por un conducto 14 de reflujo de condensado ligero, mientras que una segunda porcién
se elimina a través de un conducto 15 de eliminacién de condensado ligero, y una segunda fraccién no condensada,
que puede eliminarse utilizando una unidad de vacio 11, tal como una bomba de vacio 11, a través de un segundo
conducto 16 de eliminacion de la fraccion no condensada.

El proceso y el aparato pueden utilizarse para la eliminacion de subproductos e impurezas procedentes de cualquier
mezcla que contenga al menos dos compuestos organicos. Preferentemente, el aparato se dispone en la seccion de
destilacién de un proceso de produccién de fenol. El proceso de produccion de fenol comprende, normalmente,
etapas de proceso, en las cuales el fenol y la acetona se producen por la oxidacién de cumeno a hidroperoxido de
cumeno (HPC) vy, posteriormente, en las cuales el HPC se concentra y se escinde en fenol, acetona y otros
productos de escision, cuyos productos se lavan y se desalan, y, por ultimo, en las cuales la mezcla del producto de
escision desalado, que contiene, por ejemplo, fenol, acetona, agua, cumeno, AME, hidroxiacetona, 6xido de mesitilo,
acetofenona, carbinol e hidrocarburos pesados, se destila.

En el contexto de la presente invencion, la expresion "mezcla fendlica" o "suministro fendlico" se refiere a cualquier
mezcla de producto o suministro que contiene fenol asi como subproductos e impurezas en cualquier etapa del
proceso de purificacion de la invencién. La expresion "suministro por tratamiento con un catalizador" se refiere a la
mezcla fendlica que se dirige hacia un reactor de purificacion catalitica. Asimismo, la expresidon "suministro de
destilacion” se refiere al suministro fendlico dirigido hacia una columna de destilacion.

Como se ha descrito previamente, al menos una porcion del(los) condensado(s) se recircula como reflujo con
respecto a la destilacion de la presente invencion. La relacion de corriente de reflujo del condensado a corriente de
producto (R:P) oscila de 0,99:1 a 3:1, mas preferentemente 0,99:1 a 2:1, mas preferentemente 1,01:1 a 1,3:1. La
relacion de reflujo del condensado ligero a corriente de producto (RCL:P) oscila de 0:1 a 0,3:1, mas preferentemente
0:1 a2 0,10:1, y mas preferentemente 0:1 a 0,03:1.

La cantidad total del primer condensado ligero eliminado depende del contenido de impurezas y agua en el
suministro de destilacion. Una primera fraccion de condensado tipico eliminada del producto es de 0 % a 5 %, mas
preferentemente 0 % a 2 %, en especial 1 a 2 % en peso. Una fraccion tipica de condensado ligero eliminada del
producto es de 0,01 % a 3 %, mas preferentemente 0,1 % a 2 %.

La cantidad de no condensables dirigida hacia la unidad de vacio 11 depende de la cantidad de componentes
inertes y de la pérdida de aire en la destilacion.

El suministro fendlico contiene preferentemente al menos 98,0 % en peso, mas preferentemente al menos 99,0 % en
peso, y mas preferentemente al menos 99,7 % en peso de fenol en una base seca. Muchas impurezas estan
presentes en el suministro, incluyendo alfa-metilestireno (AME), acetol (hidroxiacetona), residuos de acetofenona,
ciclohexanol, cumilfenoles, 2-metilbenzofurano (2-MBF), dimetil-fenil-carbinol y otros componentes organicos, por
ejemplo, carbonilos, tales como cetonas, y dimeros. El contenido en agua del suministro es menor que 10.000 ppm
en peso, preferentemente menor que 2.000 ppm en peso, mas preferentemente menor que 1.000 ppm en peso.

De acuerdo con una realizacion de la presente invencién, el proceso puede operarse también utilizando contenidos
en agua superiores a 10.000 ppm en peso, por ejemplo, para acortar el proceso de inicio.

Segun la presente invencion, el suministro fendlico, es decir, el suministro de destilacion, que contiene fenol y otros
subproductos e impurezas, asi como agua, se dirige hacia la columna de destilacién de fenol, en la que se destila a
fin de separar el suministro en un producto de base, un producto intermedio y una corriente del producto de cabeza,
por lo que el producto de base contiene la mayor parte de los subproductos e impurezas con un punto de ebullicion
elevado, la corriente del producto de cabeza contiene la mayor parte de los subproductos e impurezas con un punto
de ebullicién bajo, tales como ciclohexanol, y de agua o azedtropos de agua, asi como algunos fenoles, y el
producto intermedio contiene la mayor parte del producto de fenol. Los subproductos e impurezas con un punto de
ebulliciéon elevado se eliminan de la mezcla al igual que el producto de base a través de una salida 6 en la base de la
columna, mientras se elimina el agua, junto con cualquiera de los compuestos con un punto de ebullicion bajo en la
corriente del producto de cabeza. El producto de fenol purificado se elimina al igual que el producto intermedio a
través de una salida 5 en una seccion intermedia de la columna.

En el aparato de la presente invencion, la corriente del producto de cabeza puede separarse de modo adicional en
un primer condensado y una primera fraccion no condensada, el primer condensado contiene la porcion de mayor
punto de ebullicién de los subproductos e impurezas, que se eliminan con una fracciéon del primer condensado a
través del conducto 12 de eliminacion del primer condensado.
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De acuerdo con una realizacion preferente de la presente invencioén, la primera fraccién no condensada puede
separarse de nuevo de modo adicional en un condensado ligero y una segunda fraccion no condensada, el
condensado ligero contiene principalmente fenol, agua y subproductos e impurezas con un punto de ebullicién bajo,
que se eliminan con una fraccién de condensado ligero a través del conducto 15 de eliminacion del condensado
ligero, asi como agua y cualquier componente que hayan podido formar azedtropos con agua.

Utilizando el proceso y el aparato de la presente invencion, al menos una porcidon de cualquier subproducto e
impurezas puede eliminarse de una mezcla fendlica, la porcidon consiste en 50-99 % de la cantidad total de
subproductos e impurezas en el suministro de destilacion, preferentemente 60-99 %, mas preferentemente 70-99 %
en una base seca.

El proceso de purificacion y el aparato de la presente invencién pueden utilizarse para proporcionar un producto de
fenol puro con un contenido "suficientemente bajo" en agua, entendido como un contenido en agua inferior a 500
ppm, preferentemente inferior a 300 ppm, mas preferentemente inferior a 150 ppm, por ejemplo, inferior a 100 ppm,
y mas preferentemente inferior a 60 ppm.

La destilacion se lleva a cabo a baja presion, es decir, a una presion de 20-300 kPa, preferentemente a una presion
por debajo de la presidon atmosférica, mas preferentemente a aproximadamente 40-70 kPa, de manera que se
minimiza la descomposicion térmica de las impurezas. La descomposicion originara compuestos con un punto de
ebullicion bajo dificiles de separar del producto de fenol y que causan, por lo tanto, la suciedad del producto.

La temperatura a la que se opera el primer condensador es preferentemente de manera aproximada 80-170 °C,
preferentemente 110-150 °C. La temperatura a la que se opera el condensador secundario se mantiene por encima
del punto de solidificacion de fenol, es decir, por encima de 41 °C, preferentemente entre 42 °C y 80 °C.

La columna 1 de destilacion fraccional se divide en tres zonas, una zona de separado a fin de concentrar impurezas
con un punto de ebullicién elevado en la base de la columna 1, una zona intermedia utilizada para la separacion de
impurezas con un punto de ebullicion elevado procedentes de un suministro fendlico, y una zona de pasteurizacion
con el fin de separar agua y posibles hidrocarburos mas ligeros del suministro fendlico. El producto de fenol
purificado se elimina por una salida en el fondo de la zona de pasteurizacion.

Ademas, el aparato de la presente invencion comprende al menos un condensador 2.

De acuerdo con una realizacion preferente de la presente invencion, el aparato de la presente invencion comprende
al menos dos condensadores 2, 9, dispuestos en serie, permitiendo de ese modo subproductos e impurezas con un
punto de ebullicidon bajo asi como azedtropos de agua que se concentran en el condensado ligero mencionado. El
condensado ligero se elimina o una porcién de este regresa como reflujo a la columna 1 de destilacion fraccional por
la entrada de reflujo 4 a través del tambor de condensado 10. Idealmente, una porcién se recircula, por ejemplo
hasta 10 % en peso del segundo condensado.

En consecuencia, una ventaja proporcionada por la presente invencion es que el fenol de elevada calidad puede
producirse mediante la eliminacion del condensado ligero. La suma total del primer condensado eliminado y el
condensado ligero puede ser significativamente menor en comparacioén con una disposicion en la que se elimina
unicamente el primer condensado. En algunas aplicaciones, la totalidad del primer condensado regresa a la columna
1 como reflujo.

La fraccion de reflujo regresada a la columna 1 se dirige por la entrada de reflujo 4, que se coloca en la zona de
pasteurizacion de la columna 1. El fin del reflujo es suprimir una porcién de agua y posibles hidrocarburos mas
ligeros procedentes de la columna de destilacion 1y, por consecuencia, proporcionar una recuperacion mas eficaz
de fenol. Esta porcion de agua e hidrocarburos ligeros se elimina por la primera fracciéon no condensada, que
contiene preferentemente estos componentes en una concentracién superior al primer condensado. La porcion
eliminada que contiene los subproductos y las impurezas puede entonces dirigirse hacia un segundo condensador 9
para producir un segundo condensado y, por consiguiente, asegurarse de la licuacion de los componentes de esta
fraccion a una temperatura inferior a otras aplicaciones. El segundo condensado contiene, por consiguiente, una
cantidad concentrada de subproductos e impurezas asi como agua.

El contenido en agua del producto de fenol se controla asi utilizando el primer condensado y el condensado ligero
mencionados. Del mismo modo, la concentracion de subproductos e impurezas pesados se controla por la corriente
de fondo. Este control es deseable para asegurar una baja concentracion de impurezas en la base de la columna 1,
debido a que ha de evitarse la descomposicion térmica. Un nivel maximo es de aproximadamente 0,1-5 % en peso.

Con el proceso de la presente invencion, la concentracion de agua del producto de fenol purificado final se reduce
en comparacion con la técnica anterior, al igual que la concentracion de subproductos e impurezas, tales como 2-
metilbenzofurano, hidroxiacetona, AME, y algunas cetonas. Esto se consigue mediante el control de la cantidad de
reflujo de condensado en la columna 1 segun la presente invencién. Como resultado, se recupera mas fenol en la
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columna de purificacion 1 de la presente invencién en comparacion con las columnas de los conjuntos de
purificacién convencionales.

Una porcién de los subproductos e impurezas puede eliminarse de la mezcla fendlica mediante el tratamiento con un
catalizador en un reactor de purificacion catalitica antes de dirigir la mezcla hacia la columna de destilacion 1. Esto
se logra poniendo en contacto la mezcla fendlica que contiene fenol, agua y dos o0 mas componentes organicos
adicionales, tales como 2-metilbenzofurano, hidroxiacetona y carbonilos, incluyendo cetonas y acidos, con un
catalizador, tal como una resina acida, con lo cual una porciéon de los subproductos e impurezas, es decir, una
porcién de dos o mas componentes organicos, se separa de la mezcla fendlica o reacciona para formar compuestos
de mayor punto de ebullicién y se forma un suministro fendlico que contiene fenol, agua y al menos un componente
organico adicional. El catalizador provoca que al menos una porcién de los subproductos (tales como hidroxiacetona
y carbonilos) en el suministro del tratamiento con un catalizador reaccione y forme compuestos mas pesados que
pueden separarse del fenol en la etapa de destilacion final.

La presente invencion es particularmente ventajosa en aplicaciones en las que el(los) condensador(es) 2 (0 9) de la
columna 1 de purificacion de fenol se integra(n) por calor. El condensador 2 puede, por ejemplo, funcionar como un
evaporador para otra columna. En este caso, es importante mantener una temperatura elevada y constante en el
condensador 2. La presente invencion permite el uso de una temperatura superior en el condensador 2 en
comparacion con la técnica anterior mediante la recirculacion del condensado ligero al tambor de condensado.
Puesto que el condensado ligero esta mas concentrado que el primero, la eliminacion del condensado ligero
permitira el uso de un flujo de un volumen mas pequefio para eliminar la misma cantidad de componentes ligeros
que cuando se elimina solo el primer condensado.

Una ventaja de la presente invencién es que mantiene la concentracion baja de agua en el producto de cabeza de la
columna y en los condensadores. Esto disminuye el riesgo de corrosidon acida. Los acidos que alcanzan la
destilacion de la presente invencion pueden provenir, por ejemplo, de una seccion de escision aguas arriba o de un
catalizador de purificacion de resina, en caso de utilizarse antes de la destilacion.

Normalmente, en la tecnologia de la técnica anterior se utiliza un condensador de gas expulsado para recuperar
fenol procedente de gases expulsados del primer condensador 2. Este condensado expulsado presente en la
tecnologia de la técnica anterior regresa a un tambor de condensado de la columna 1. Puesto que el fin del reflujo es
suprimir el agua y las impurezas de la columna 1, es necesario aumentar de forma considerable la condensacién de
gases en el condensador de gas expulsado y su regreso a través del tambor de condensado a la columna 1 en
casos en los que la concentracion de agua del suministro fendlico a purificar sea alta. El agua tiene solo dos salidas,
es decir, puede eliminarse con el primer condensado y, por consiguiente, en el caso antes mencionado, la
concentracion de agua aumentara, o puede eliminarse con la fraccién no condensada, cuya cantidad depende de la
temperatura de condensacion y de la presiéon de operacion. La concentracion de agua se limitara en consecuencia
por la eficacia de separacion de la columna, el equilibrio vapor-liquido y la cantidad de condensado eliminado. La
capacidad del condensador de gas expulsado es pequefia en comparacion con el condensador principal. Cuando se
excede la capacidad de refrigeracion, el flujo volumétrico en la unidad de vacio aumenta y esto puede causar la
alteracion del proceso. La presente invenciéon resuelve en consecuencia el problema de la capacidad del
condensador de gas expulsado mediante la eliminacion de una corriente pequefia del segundo condensado
concentrado.

De acuerdo con una realizacion particular de la presente invencion, un pequefio volumen, es decir, inferior a 10.000
ppm en peso, preferentemente inferior a 2.000 ppm en peso, mas preferentemente inferior a 1.000 ppm en peso de
agua se inyecta intencionadamente en el suministro fendlico para mejorar la separacién de las impurezas en la
columna de destilacion 1.

Ejemplos

Con el fin de mostrar la sensibilidad de la corriente del condensado ligero eliminado frente a la primera corriente de
condensado eliminado, se realizaron tres simulaciones en la columna de purificacion de fenol. El modelo de
simulacién tenia agua como componente ligero. Las condiciones de operacion de la columna se resumen a
continuacion en la Tabla 1, Tabla 2 y Tabla 3. La concentracion de agua del suministro (3.000 ppm), la velocidad de
suministro (10.000 kg/h), el indice de fondo y el trabajo del evaporador eran los mismos en todos los ejemplos. No
obstante, los indices de reflujo (R/P, RCL/P), y las cantidades de condensado eliminado se cambiaron en las
simulaciones. La temperatura del primer condensador se fijé a 166 °C y la temperatura del condensador secundario
se fijé a 50 °C.

Ejemplo 1

En la primera simulacion (Tabla 1) solo se eliminaron 132 kg/h de condensado ligero de la circulacion. El primer
condensado no se elimind. La cantidad de producto era de 9.587 kg/h. Esto dio un producto final con una
concentracion de agua de 80 ppm en peso. El trabajo del primer condensador era de 2.700 kW y el trabajo del
condensador secundario era de 119 kW.
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En la segunda simulacién (Tabla 2), se eliminaron 130 kg/h del primer condensado. El condensado ligero procedente
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del condensador secundario regresé como reflujo a través del tambor de condensado a la destilacion. El
condensado ligero no se elimind. A partir de las Tablas 1y 2 puede apreciarse que el trabajo de condensacion en el
condensador secundario ha aumentado de 119 a 2.851 kW. El trabajo del primer condensador es cero. No obstante,
la condensacion se produce ya que 4.699 kg/h de reflujo de condensado ligero subenfriado (50 °C) se mezclan en el
tambor de condensado con la corriente del producto de cabeza. Debido a esto, el reflujo de condensacion en la
columna es 10.844 kg/h. Esto da un producto con una concentracién de agua tan alto como 370 ppm en peso, que

es casi tres veces la concentracion de agua del ejemplo 1. Este ejemplo muestra también qué grado de eficacia de

la purga del condensado ligero controla la acumulacion de agua en los condensadores. El primer condensador ha
perdido su capacidad de condensacion, y se necesitaria una temperatura inferior para condensar.

Ejemplo 3

En la tercera simulacion no se ha eliminado el condensado ligero. La cantidad del primer condensado eliminado se
aumentd a 800 kg/h para disminuir la concentracién de agua en el producto. Esto dio un producto con una

concentracion de agua tan alta como 110 ppm. No obstante, la acumulacion de agua se produjo y el trabajo del
condensador secundario era 779 kW. La produccidon de fenol se redujo, en este caso, a 8.917 kg/h.

Tabla 1. Simulacion 1:Solo condensado ligero eliminado

Suministro Fondo Producto Condensado | Condensado ligero | Al vacio
Corrlgnte ref. 3 6 5 12 15 16
a la figura 1
Agua 0,300 % 0,000 % 0,008 % 20,594 % | 16,694 %
Fenol 99,550 % 94,627 % 99,992 % 79,369% | 1,634 %
Pesados 0,150 % 5,373 % 0,000 % 0,000 % | 0,000 %
Aire 0 % 0 % 0 % 0,037 % | 81,673 %
Fluo  total 10.000 279 9.587 0 132 12
kg/h
Eemperat”ra 193 166 158 50,0 50,0
Barra — de 9 0,62 0,50 0,45 0,45
presion

trabajo temperatura

kw C
Evaporador 2.600 166 R/P 1,81
Condensador 2.730 133 RCL/P 0,028
Condensgdor 119 50
secundario
Tabla 2. Simulacion 2:Sin condensado ligero eliminado

Suministro Fondo Producto Condensado | Condensado ligero | Al vacio
Corrlgnte ref. 3 6 5 12 15 16
a la figura 1
Agua 0,300 % 0,000 % 0,037 % 18,523 % 18,746 %
Fenol 99,550 % 94,667 % 99,963 % 81,477 % 1,189 %
Pesados 0,150 % 5,333 % 0,000 % 0,000 % 0,000 %
Aire 0% 0% 0% 0% 80,065 %
Flujo  total 10.000 281 9.587 130 0 12
kg/h
Eem peratura 193 166 157 82 50
Barra — de 9 0,62 0,50 0,45 0,45
presion

trabajo temperatura

kw C
Evaporador 2.600 166 R/P 1,13
Condensador 0 133 RCL/P 0,49
Condensgdor 2 851 50
secundario
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Tabla 3. Simulacion 2:Sin condensado ligero eliminado

Suministro Fondo Producto Condensado | Condensado ligero | Al vacio
Corrlgnte ref. 3 6 5 12 15 16
a la figura 1
Agua 0,30 % 0,00 % 0,011 % 3,33 % 18,57%
Fenol 99,55 % 94,66 % 99,99 % 96,67 % 1,31 %
Pesados 0,150 % 5,338 % 0,000 % 0,000 % 0,000 %
Aire 0 % 0 % 0% 0% 80,12 %
Flujo total 10.000 281 8.917 800 0 12
kg/h
Eem peratura 193 166 158 104 50
Barra — de 9 0,62 0,50 0,45 0,45
presion

trabajo temperatura

kw C
Evaporador 2.600 166 R/P 1,63
Condensador 2.087 133 RCL/P 0,18
Condensgdor 779 50
secundario
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REIVINDICACIONES
1. Un proceso de purificacion de una mezcla fendlica, cuyo proceso comprende

- como primera etapa, proporcionar un suministro fenélico que contiene fenol, agua y al menos otro componente
organico o acido, y

- como segunda etapa, separar el suministro fendlico por destilacion en una fraccién de base, una fraccion
intermedia y una primera corriente del producto de cabeza,

- dirigir la primera corriente del producto de cabeza a través de al menos un condensador hacia un tambor de
condensado 10, en el que se forman al menos un primer condensado y al menos una primera fraccion no
condensada,

- recircular al menos una porcién del primer condensado en la destilacion;

- dirigir la primera fraccion no condensada hacia un segundo condensador en el que se forman una segunda
fraccion condensada y una segunda fraccion no condensada;

- eliminar al menos una porcién de la segunda fraccidon no condensada;

- recircular al menos una porcion de la segunda fraccion condensada al tambor de condensado 10,

- eliminar al menos una porcion de dicha primera y/o segunda fraccion condensada.

2. El proceso de la reivindicacién 1, caracterizado por la separacion de la primera corriente del producto de cabeza,
que contiene fenol, agua y componentes con un punto de ebullicién bajo o azeétropos de agua, en al menos un
primer condensado, que contiene principalmente fenol y al menos una primera fraccion no condensada, que
contiene principalmente fenol, agua, componentes con un punto de ebullicién bajo opcionales y no condensables.

3. El proceso de la reivindicacion 1 o 2, en el que la fracciéon intermedia se recupera como la fraccién del producto de
fenol.

4. El proceso de la reivindicaciéon 1 a 3, caracterizado por la eliminaciéon de la fraccion de base que contiene
impurezas con un punto de ebullicion elevado, tales como cumilfenoles y acetofenona.

5. El proceso de la reivindicacién 1 a 4, caracterizado por llevar a cabo la destilaciéon a una presién de 20-300 kPa,
preferentemente a una presion inferior a la presién atmosférica, mas preferentemente a 40-70 kPa.

6. El proceso de cualquier reivindicacion precedente, caracterizado por dirigir la(s) primera(s) fraccion(es) no
condensada(s) a través de al menos un condensador secundario, en el que la(s) fraccion(es) se condensa(n) al
menos parcialmente para producir al menos un segundo condensado (condensado ligero), que contiene
principalmente fenol, agua y componentes con un punto de ebullicién bajo o azeotropos de agua, y una segunda
fraccion no condensada, y eliminar al menos una porcion del segundo condensado.

7. El proceso de cualquier reivindicacion precedente, caracterizado por el funcionamiento del(los) condensador(es)
secundario(s) a una temperatura por encima del punto de congelacion del fenol, es decir, por encima de 41 °C.

8. El proceso de cualquier reivindicacion precedente, caracterizado por proporcionar una mezcla fendlica que
contiene fenol, agua y dos o mas componentes organicos adicionales, tales como 2-metilbenzofurano,
hidroxiacetona y carbonilos, incluyendo cetonas y acidos.

9. El proceso de la reivindicacion 8, caracterizado por dirigir la mezcla fendlica que contiene fenol, agua y dos o mas
componentes organicos adicionales por un tratamiento con un catalizador para separar una porciéon de los dos o
mas componentes organicos de la mezcla o para provocar reacciones, formando en consecuencia compuestos de
mayor punto de ebullicion a partir de los dos o mas compuestos organicos, con el fin de producir el suministro
fendlico que contiene fenol, agua y al menos otro componente organico, que se proporciona en la primera etapa de
la reivindicacion 1.

10. El proceso de cualquier reivindicacion precedente, caracterizado por la inyeccion de agua en el suministro
fendlico que contiene fenol, agua y al menos otro componente organico.

11. El proceso de cualquier reivindicacion precedente, en el que la totalidad del primer condensado se recircula o en
el que se elimina al menos una porcién del primer condensado y se elimina una porcién del segundo condensado.

12. El proceso de cualquier reivindicacion precedente, en el que se recircula al menos una porcion del segundo
condensado.

13. Un aparato de purificacion de una mezcla fendlica, que comprende una columna de destilacion (1) que contiene
una entrada de suministro (3), una entrada de recirculacion (4), una salida (5) del producto de fenol, una salida (6)
del producto de base y una salida de destilado (7),

al menos un condensador parcial (2) conectado a la salida de destilado (7) y al tambor de condensado 10, una
entrada de recirculacion (4) conectada al tambor de condensado (4) y una salida 12 para eliminar el condensado del

10
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tambor 10, un segundo condensador parcial (9) dispuesto en serie con el condensador (2), estando provisto dicho
condensador (9) de un conducto (14) dispuesta para recircular el material procedente del segundo condensador (9)
hacia el tambor 10, y un conducto 15 dispuesto para eliminar el condensado procedente del condensador (9), en el
que la columna (1) de destilacion de fenol se divide preferentemente en tres zonas, una zona de separado con el fin
de concentrar los componentes con un punto de ebullicion elevado en la base de la columna (1), una zona
intermedia para la separacion de los componentes con un punto de ebullicion elevado del producto de fenol, y una
zona de pasteurizacion con el fin de separar agua y los posibles componentes hidrocarbonados mas ligeros del
producto de fenol.

14. El aparato de la reivindicacion 13, caracterizado por que comprende ademas un reactor de tratamiento catalitico
que comprende un catalizador, preferentemente una resina, conectado a la entrada de suministro (3) de la columna
de destilacion (1).

15. El uso del aparato o proceso de cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14 para eliminar subproductos e
impurezas de una mezcla cualquiera que contiene al menos dos compuestos organicos.

11
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