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Sposéb wydzielania fenolu

Zastrzezienia patentowe

1. Sposéb wydzielania fenolu, otrzymywanego metoda kumenowa z mieszaniny rozklad-
czej zneutralizowanej wodnym roztworem fenolanu sodowego i/lub wodorotlenku sodowego,
przez jej destylacyjny rozdzial na frakcj¢ fenolowa i acetonowa i destylacje frakcji fenolowe;j,
znamienny tym, ze z mieszaniny rozkladczej, zneutralizowanej do pH 7,5-8,5, ekstrahuje si¢
sole fazg wodna destylatu z kolumny destylacji azeotropowej, nastepnie, po uzyskaniu z
mieszaniny, znanym sposobem poprzez destylacjg, frakcji fenolowej i po oddzieleniu fenolu,
réwniez znanym sposobem poprzez destylacjg, od wyzej wrzacych zanieczyszczefi, poddaje si¢
go destylacji azeotropowej wydzielajac nizej wrzace zanieczyszczenia, przy czym jako orosienie
kolumny stosuje si¢ kondensat powstajacy w smoczkach parowych w trakcie operacji zat¢zania
wodoronadtlenku kumenu, a uzyskany destylat w calo$ci wyprowadza si¢ poza uktad kolumny,
przy czym faz¢ wodna heterogenicznego destylatu wykorzystuje si¢ do ekstrakcji soli z miesza-
niny rozkladczej, za$ fenol, uzyskiwany z dotu tej kolumny, kieruje si¢ bezposrednio na ztoze
silnie kwasowego, makroporowatego kationitu poddajac go w znany sposé6b rafinacji katality-
cznej i koncowej rektyfikacji.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze ekstrahent, wymywajacy sole z mieszaniny
rozkladczej, stosuje si¢ w iloéci 5-12% objgtosciowych w stosunku do mieszaniny rozktadcze;j.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze ekstrakcje prowadzi si¢ w temperaturze
10-55°C, najkorzystniej 35-45°C.

4. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze destylacj¢ azeotropowa prowadzi si¢ pod
ci$nieniem 10-16 kPa utrzymujac na 8-12 p6tce od szczytu kolumny temperature 70-100°C.

5. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze orosienie kondensatem ze smoczkéw
parowych wprowadza si¢ w 1loSci 4-10% wagowych w stosunku do wsadu frakcji fenolowe;.

* * *

Przedmiotem wynalazku jest sposob. wydzielania fenolu z mieszaniny powstatej po kwa-
sowym rozkladzie wodoronadtlenku kumenu.

Przy produkcji fenolu i acetonu metoda kumenowa, ktéra polega na: utlenieniu kumenu
do wodoronadtlenku kumenu, nastgpnie zatgzeniu otrzymanego wodoronadtlenku kumenu
poprzez oddestylowanie kumenu, i rozktadzie zatezonego wodoronadtlenku przy pomocy kwasu
na ekwimolowa mieszaning fenolu i acetonu, powstata w wyniku rozktadu mieszaning, zwana
dalej mieszaning rozkladcza, poddaje si¢ rozdestylowaniu na frakcje: fenolowa i acetonowa, po
czym z kazdej frakcji uzyskuje si¢ poprzez destylacje czyste produkty finalne - fenol i aceton.
Mieszanina rozkladcza ma bardzo zlozony skiad i opr6cz fenolu i acetonu, ktére sa gtéwnymi
produktami rozktadu wodoronadtlenku kumenu, zawiera ponad 40 zidentyfikowanych zwiaz-
kéw chemicznych oraz szereg substancji o nieustalonej strukturze, w tym nielotne substancje
smoliste. Niektére z zanieczyszcze, takie na przyklad jak kumen, o-metylostyren, acetofenon,
dwumetylofenylokarbinol, p-kumylofenol i dimery o-metylostyrenu wystgpuja w tej miesza-
ninie w steZeniu nawet powyzej 1% wagowego. Inne, jak na przyklad tlenek mezytylu i kwas
mréwkowy, obecne sa w stgzeniu duzo nizszym (ponizej 0,1%), lecz mimo to wielokrotnie
przewyzszajacym stezenie dopuszczalne w produkcie finalnym. Skomplikowany sktad miesza-
niny rozkladczej powoduje, ze wydzielanie czystego fenolu z takiego roztworu jest ztozonym
wielooperacyjnym procesem.

Wedhug obecnego stanu techniki ogélna metodyka wydzielania fenolu z mieszaniny
rozktadczej zawierajacej rozpuszczony w niej katalizator rozktadu (kwas siarkowy) jest naste-
pujaca.
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Najpierw kwas$ng mieszaning rozkladcza neutralizuje si¢ wodnym roztworem fenolanu
sodu i/lub wodorotlenku sodu. Po odstaniu i oddzieleniu zasolonej fazy wodnej zneutralizowana
mieszaning rozkladcza rozdziela si¢ destylacyjnie na frakcje fenolowa i acetonowa. Z frakcji
fenolowej w pierwszej kolejnosci destylacyjnie oddziela si¢ fenol wraz z lotnymi zanie-
czyszczeniami od substancji wyzej wrzgcych i smotowych. Uzyskany destylat fenolowy poddaje
sie destylacji azeotropowej z woda w celu oddzielenia od fenolu blisko wrzacych weglowodorow
aromatycznych. Nastepnie, na kolejnej kolumnie destylacyjnej z fenolu wydziela sie reszte
cigzszych zanieczyszczefi, doprowadzajac go do stanu zapewniajacego prawidtowy przebieg
jego rafinacji na ztozu katalizatora jonitowego. Po rafinacji fenol podlega koficowej rektyfikacji,
w wyniku ktérej uzyskuje si¢ produkt o czystosci wymaganej dla surowca do syntezy kaprola-
ktamu czy dianu. Oznacza to, Ze fenol musi miedzy innymi cechowac si¢ temperatura krzepnigcia
powyzej 40,6°C i zawieraé nie wigcej niz 15 ppm kwasu mréwkowego, 50 ppm tlenku mezytylu
i 150 ppm sumy kumenu i a-metylostyrenu. Uzyskana w trakcie procesu wydzielania fenolu
frakcje zawierajgca smoly i substancje trudnolotne najczesciej poddaje si¢ dodatkowej destylacji
celem zmniejszenia strat fenolu w smotach fenolowych. Niekiedy obok destylatu, ktéry zawraca
sie do gtéwnego ciagu technologicznego, uzyskuje si¢ produkt boczny tzw. frakcje acetofeno-
nowa, ktérej gléwnymi skladnikami obok acetofenonu (20-40% wagowych) sa fenol i
dwumetylofenylokarbinol.

Stosowany w praktyce przemystowej, opisany wyzej sposéb wydzielania fenolu z miesza-
niny rozkladczej nie jest pozbawiony wad, w szczeg6lnoSci przy jego stosowaniu wystepuja
znaczne trudnoSci z dostatecznie giebokim oczyszczeniem fenolu od kwasu mréwkowego.

Istnieje kilka szczegélowych rozwigzan prowadzacych do uzyskiwania fenolu o niskiej,
zgodnej z norma, zawarto$ci kwasu mroéwkowego.

Wedlug jednego z rozwiazafi prowadzi si¢ neutralizacje mieszaniny rozkladczej do pH
powyzej 7,5 wigzac w s6l caly kwas mréwkowy obecny w mieszaninie rozkladczej. W efekcie
uzyskuje si¢ fenol o niskiej zawartodci kwasu mréwkowego, lecz towarzysza temu istotne
problemy eksploatacyjne zwigzane z zarastaniem solami warnikéw kolumn destylacyjnych i z
podwyzszong zawartoscia popiotu w uzyskiwanej smole pofenolowej. Dla uniknigcia tych
zjawisk surowiec poddaje si¢ obrébce woda. Takie rozwigzanie prowadzi jednak do powstania
dodatkowe;j ilosci bardzo uciazliwych $ciekéw, zawierajacych do 3% wagowych fenolu i
wymagajacych zastosowania specjalnej technologii oczyszczania przed skierowaniem ich, na
przyklad, do oczyszczalni biologicznej.

Z powyzszych wzgledéw stosuje si¢ najczg¢sciej inny sposéb postgpowania. Mianowicie
mieszaning rozkiadcza poddaje si¢ neutralizacji do pH ponizej 7,0 (zazwyczaj 6,0-6,5).
W efekcie uzyskuje si¢ mniej zasolony wsad na rozdestylowanie, ktéry jednak zawiera pewne
iloSci wolnego kwasu mréwkowego. Kwas ten usuwany jest z fenolu podczas destylacji
azeotropowej z woda. Kwas mrowkowy gromadzi si¢ w fazie wodnej heterogenicznego desty-
latu. Przed skierowaniem, otrzymanej w ten sposéb, fazy wodnej na orosienie kolumny nalezy
usunad z niej kwas mréwkowy za pomoca anionitu, zgodnie z polskim opisem patentowym nr
113 250. Ubocznym skutkiem zastosowania anionitu do sorpcji kwasu mréwkowego z warstwy
wodnej jest pojawienie si¢ w wodzie, a co za tym idzie i w fenolu niewielkich ilosci jonow
sodowych. Kationy metali w fenolu opuszczajacym kolumng destylacji azeotropowej sa silnym
inhibitorem jonitowego katalizatora rafinacji fenolu. Dlatego tez fenol przed skierowaniem na
rafinacj¢ katalityczng i rektyfikacje koficowa musi by¢ poddawany dodatkowej destylacji.

Innym niekorzystnym zjawiskiem wystgpujacym przy destylacji mieszaniny rozkadczej,
zawierajacej podwyzszona ilo$¢ wolnego kwasu mréwkowego, jest powstawanie smét fenolo-
wych o bardzo wysokiej lepkosci, utrudniajacej pelne wydestylowanie fenolu z tych smét.
Lepko$é smét fenolowych, jak réwniez ich ilo§¢, wzrasta na skutek zachodzacych w kubach
kolumn destylacyjnych i katalizowanych przez kwas mréwkowy, reakcji kondensacji, polime-
ryzacji i alkilacji zanieczyszczei. W reakcje te wchodzi réwniez fenol. Tak wigc przyczyna
dodatkowych strat fenolu jest zardwno jego zuzywanie si¢ w reakcjach ubocznych, jak i wysoka
lepko$¢ smét.
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Okazatlo sie, ze opisanych wyzej probleméw technologicznych mozna unikngé, o ile
wydzielanie fenolu z mieszaniny rozkladczej przeprowadzi si¢ w sposéb wedtug niniejszego
wynalazku.

W szczegdlnoSci nieoczekiwanie okazalo si¢, ze postepujac wedlug wynalazku, bez
zwigkszenia ilo$ci uciazliwych, zafenolowanych $ciekéw, mozna uzyskiwaé czysty fenol o
niskiej zawarto$ci kwasu mréwkowego (ponizej 15 ppm) a jednocze$nie ograniczy¢ straty fenolu
w smole fenolowej, zmniejszy¢ zuzycie energii cieplnej na jednostke produkowanego fenolu i
doprowadzi¢ do otrzymywania sméf fenolowych o stosunkowo niskiej lepkosci, zawierajacych
mato popiotu:

Wedlug wynalazku, kwa$ng mieszaning rozktadcza poddaje si¢ obrébce wodnym roztwo-
rem fenolanu sodowego i/lub wodorotlenku sodowego prowadzonej w taki sposéb, aby zneutra-
lizowana mieszanina rozkladcza miata pH w granicach 7,5-8,5. Zneutralizowana mieszaning
rozkladcza poddaje si¢ obrobce ekstrakcyjnej w ekstraktorze 1 w celu wymycia z niej soli,
gtéwnie siarczanu i mréwczanu sodu. Jako ekstrahent stosuje si¢ faz¢ wodna destylatu z kolumny
destylacji azeotropowej 6, podawana ze zbiornika-rozdzielacza 7. Korzystnie jest stosowaé
ekstrahent w ilo$ci 5-12% objgtoSciowych w stosunku do mieszaniny rozkladczej i prowadzié
ekstrakcje w temperaturze 10-50°C a najlepiej - 35-45°C.

Mieszanina rozkladcza po ekstrakcji zawiera nie wigcej niz 0,002% kationdéw sodu, a jej
pH wynosi 7,1-8,0. Mieszaning t¢ po odstaniu w zbiorniku 2 poddaje si¢, w znany sposéb
rozdestylowaniu wst¢pnemu w kolumnie 3 na frakcje: acetonowa i fenolowa. Uzyskana frakcje
fenolowa, w znany sposéb, poddaje si¢ rozdestylowaniu na kolumnie destylacyjnej 4 oddzielajac
od fenolu wyzej wrzace zanieczyszczenia, migdzy innymi acetofonon, dwumetylofenylokarbi-
nol, dimery o-metylostyrenu, p-kumylofenol oraz substancje smoliste. Wedlug wynalazku
destylat kolumny 4 poddaje si¢ dalej destylacji ekstrakcyjnej na kolumnie 6. Na szczyt tej
kolumny podaje si¢ jako orosienie kondensat ze smoczkdéw parowych, powstajacy na oddziale
utleniania kumenu w weZle destylacyjnego zatgzania wodoronadtlenku kumenu, i kierowany
zazwyczaj do kanalizacji §ciekowej. Korzystnie jest destylacje ekstrakcyjna prowadzi¢ pod
ci$nieniem 10-16 kPa utrzymujac na 8-12 péice od szczytu kolumny temperature 70-100°C i
-stosujac orosienie kondensatem ze smoczkéw parowych w iloSci 4-10% wagowych w stosunku
do wsadu frakcji fenolowe;j.

Uzyskany heterofazowy destylat w calosci wyprowadza si¢ poza uktad kolumny weglo-
wodorowej do zbiornika-rozdzielacza aparat 7. Faz¢ wodna destylatu, zawierajaca miedzy
innymi 3-6% fenolu i 0,1-0,3% kwasu mréwkowego, stosuje si¢, jak juz powiedziano wyzej, do
ekstrakcji soli ze zneutralizowanej mieszaniny rozkladczej w ekstraktorze 1. Fenol surowy
uzyskiwany z dolu kolumny destylacji azeotropowej 6, ktéry zawiera ponizej 0,3% za-
nieczyszczen organicznych i ponizej 0,0015% kwasu mréwkowego, kieruje sig¢ bezposrednio do
wezla rafinacji i destylacji koricowej, gdzie w znany sposéb poddaje si¢ go katalitycznej rafinacji
na ztozu kationitu w reaktorze 8 i koficowej rektyfikacji w kolumnie destylacyjnej 9.

Produkt z dotu kolumny 4, pozostaly po oddzieleniu fenolu, kieruje si¢ na smotowa
kolumne destylacyjna 5, gdzie, w znany sposéb, wydziela si¢ zawracany do procesu destylat
fenolowy, oraz jako produkt boczny tzw. frakcje acetofenonowa. Jej gléwnymi sktadnikami sa
acetofenon, dwumetylofenylokarbinol i fenol. Frakcja ta stanowi surowiec do produkcji ace-
tofenonu i p-kumylofenolu.

Dzigki zahamowaniu reakcji przebiegajacych we frakcji fenolowej - na skutek zmniejsze-
niastezenia kwasu mréwkowego w tej frakcji - uzyskuje si¢ substancje smoliste o matej lepkosci.
Okazalo sig¢, Ze mata lepko$¢ substancji smolistych pozwala na obnizenie do 1-2% wagowych
st¢Zenia fenolu w odpadowej smole.

Kondensat ze smoczkéw parowych, uzyty jako orosienie kolumny weglowodorowej 6,
powstaje w trakcie operacji zatgZania wodoronadtlenku kumenu przed poddaniem go rozktadowi
na fenol i aceton. Zawiera on substancje organiczne, migdzy innymi kumen (0,01-0,03%
wagowych), metanol (0,02-0,1% wagowych), kwas mréwkowy (0,01-0,1% wagowych)izazwy-
czaj jest kierowany do $ciekéw. Nieoczekiwanie okazalo si¢, Zze pomimo obecnos$ci w konde-
nsacie ze smoczkéw parowych szeregu substancji organicznych, zastosowanie go jako orosienia
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kolumny 6 nie obniza stopnia wydestylowania z fenolu zar6wno kumenu i a-metylostyrenu, jak
1 kwasu mréwkowego.

Sposéb wedlug wynalazku pozwala na uzyskiwanie czystego fenolu przy mniejszym
zuzyciu energii gléwnie dzigki temu, Ze nie prowadzi si¢ dodatkowej destylacji fenolu odbiera-
nego z dofu kolumny weglowodorowej 6 przed skierowaniem go na rafinacje katalityczna w
reaktorze 8. Z operacji tej mozna zrezygnowa¢, gdyz okazato si¢, Ze postepujac wedlug
wynalazku dzigki wyprowadzeniu catego destylatu z kolumny 6 poza ciag destylacyjny fenolu,
mozna zrezygnowac z operacji odkwaszania na sorbencie fazy wodnej destylatu kolumny 6.
Wedlug tradycyjnej technologii wezet odkwaszania destylatu kolumny destylacji azeotropowej,
zawracanego na orosienie tej kolumny, jest Zrédlem wprowadzajacym kationy sodowe do fenolu
odbieranego dofem tej kolumny. Kationy sodowe sa silnym inhibitorem jonitowego katalizatora
rafinacji fenolu. Stad, w tradycyjnej metodzie wydzielania fenolu, wynika bezwzgledna konie-
czno$¢ dodatkowej jego destylacji przed skierowaniem go na rafinacje.

Okazalo si¢ rowniez, ze faza wodna destylatu kolumny weglowodorowej 8, uzyskiwana
sposobem wedlug patentu 1 zawierajaca zazwyczaj obok 3-6% wagowych fenolu i 0,1-0,2%
wagowego weglowodoréw réwniez 0,2-0,4% wagowego kwasu mrowkowego, jest dobrym
ekstrahentem usuwajacym sole ze zneutralizowanej mieszaniny rozktadczej. Proces ekstrakeji
soli przebiega efektywnie, mimo iz strumieni ekstrahenta stanowi zaledwie 5-12% objgtoscio-
wych strumienia mieszaniny rozkladczej. Nie obserwuje si¢ tez reekstrakcji wolnego kwasu
mréwkowego z fazy wodnej do odsalanej mieszaniny rozktadcze;j.

Ze wzgledu na niewielka réznice pomigdzy gestoSciami mieszaniny rozktadczej i stoso-
wanego ekstrahenta, korzystnie jest zapewni¢ dostateczny czas na odstanie si¢ mieszaniny
rozkladczej po ekstrakcji. Zapewnienie wiaSciwych warunkéw odstawania w istotnym stopniu
zmniejsza zasolenie mieszaniny rozkladczej kierowanej na rozdestylowanie.

Przyktad 1.Strumiefi mieszaniny rozkladczej majacy pH 8,1 i temperature 20°C w
ilosci 1,5 t/godz. podaje si¢ na dét ekstraktora 1. Ekstraktor ma zdolno$¢ rozdzielcza réwna 4
pdtkom teoretycznym. Mieszanina rozktadcza ma skiad przedstawiony w tabeli 1, kolumna 2.
Na szczyt ekstraktora podaje si¢ ze zbiornika-rozdzielacza 7 faz¢ wodna destylatu z kolumny 6
w ilosci okoto 80 kg/godz. Ekstrahent zawiera migdzy innymi 4,4% fenolu i 0,25% kwasu
mrowkowego. Odsolona mieszaning rozktadcza, o sktadzie podanym w tabeli 1, kolumna 3, po
24 godzinach odstawania, poddaje si¢ destylacji pod ci$nieniem atmosferycznym odbierajac ze
szczytu kolumny destylacyjnej 3 frakcje acetonowa, za$ z dotu tejze kolumny frakcje fenolowa
o skfadzie podanym w tabeli 1, kolumna 4. Frakcjg¢ fenolowa poddaje si¢ destylacji na kolumnie
4 pod ci$nieniem 13 kPa uzyskujac destylat o skladzie przedstawionym w tabeli 1. kolumna 5.
Pozostato§¢ podestylacyjna z kuba kolumny 4, zawierajaca okolo 40% wagowych fenolu,
poddaje si¢ destylacii prézniowej na kolumnie 5. Z kolumny S uzyskuje sig:

- destylat zawierajacy powyzej 90% fenolu, ktéry zawraca si¢ do kolumny 4 do gléwnego
ciagu destylacji fenolu,

- frakcje acetofenonowa odbierana z czwartej péiki liczac od dotu kolumny, ktérej
gtéwnymi sktadnikami sg acetofenon (29,0% wagowych), fenol (35,0% wagowych) i dwume-
tylofenylokarbinol (25% wagowych),

- smole fenolowa, ktérej gtéwnymi zidentyfikowanymi sktadnikami sa (% wagowe): fenol
- 2,3%, kumylofenole - 30,6%, dimery o-metylostyrenu - 24,0%, acetofenon - 4,2%, dwume-
tylofenylokarbinol - 3,8%.

Destylat kolumny 4 w iloSci 800 kg/godz. poddawany jest destylacji azeotropowej w
kolumnie 6 pod ci$nieniem 12 kPa. Destylacj¢ azeotropowg prowadzi si¢ w taki sposéb, ze na
10 péice, liczac od szczytu, utrzymuje si¢ temperature w granicach 70-85°C. Jako orosienie
kolumny 6 podaje sig, w iloSci 70 kg/godz., kondensat wodny, powstajacy w smoczkach
parowych w trakcie operacji prézniowego zatgzania wodoronatlenku kumenu zawartego w
mieszaninie poreakcyjnej po utlenianiu kumenu. Kondensat oprécz wody zawiera, migdzy
innymi, 0,055% kwasu mréwkowego, 0,035% kumenu i 0,085% metanolu. Ze szczytu kolumny
6 odbiera si¢ 110 kg dwufazowego destylatu, ktéry rozdziela si¢ w zbiorniku-rozdzielaczu 7 na
faze wodna kierowana do ekstraktora 1 i na faze organiczna, zawracana do wezta neutralizacji
mieszaniny rozktadczej. Z dotu kolumny 6 odbiera si¢ fenol surowy o sktadzie przedstawionym
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w tabeli 1. kolumna 6. Fenol ten poddaje si¢ rafinacji na katalizatorze jonitowym marki
Amberlyst 15. Rafinacja biegnie w aparacie 8, w temperaturze 90°C, przy czasie kontaktu z
katalizatorem réwnym 0,5 godziny. Produkt z reaktora 8 poddaje si¢ koricowej rektyfikacji w
kolumnie destylacyjnej 9. Jako produkt boczny kolumny 9 uzyskuje si¢ czysty fenol majacy
temperature krzepnigcia réwng 40,8°C, zawierajacy zanieczyszczenia organiczne w iloéci (%
wagowe): kumen - 0,0005%, o-metylostyren - 0,0004%, acetofenon - 0,0010%, kwas mréwko-
wy - 0,0008%, inne - 0,0020%.

Przyktad 2. Strumiefi mieszaniny rozktadczej majacy pH 8,4 i temperature 40°C w
ilodci 1,5 t/godz. podaje si¢ na dot ekstraktora 1 jak w przyktadzie 1. Mieszanina rozktadcza ma
sklad przedstawiony w tabeli 2. kolumna 2. Na szczyt ekstraktora podaje si¢ ze zbiornika-roz-
dzielacza 7 faz¢ wodna destylatu z kolumny 6 w ilo$ci okoto 130 kg/godz. Ekstrahent zawiera
migdzy innymi 3,60% fenolu i 0,15% kwasu mréwkowego. Odsolong mieszaning rozkltadcza, o
sktadzie podanym w tabeli 2. kolumna 3., po 24 godzinach odstawania, poddaje si¢ destylacji
pod ci$nieniem atmosferycznym odbierajac z dotu kolumny destylacyjnej 3 frakcj¢ fenolowa o
skladzie przedstawionym w tabeli 2. kolumna 4. Frakcj¢ fenolowa poddaje si¢ destylacji na
kolumnie 4 pod ci$nieniem 13 kPa uzyskujac destylat o sktadzie uwidocznionym w tabeli 2.
kolumna 5. Pozostalo$¢ podestylacyjna z kuba kolumny 4, zawierajaca okoto 30% fenolu,
poddaje si¢ destylacji prézniowej na kolumnie 5. Uzyskuje sig:

- destylat zawierajacy okolo 88% fenolu, ktéry zawraca si¢ do kolumny 4 do gléwnego
ciagu destylacji fenolu,

- frakcje acetofenonowa odbierang z czwartej pdtki liczac od dotu kolumny, ktdrej
gléwnymi sktadnikami sa acetofenon (33,5% wagowych), fenol (32,5% wagowych) i dwume-
tylofenylokarbinol (22,4% wagowych),

- smot¢ fenolowa, ktérej gtéwnymi zidentyfikowanymi skiadnikami sa (% wagowe): fenol - 1,9%,
kumylofenole - 31,2%, dimery o--metylostyrenu - 24,5% acetofenon - 3,6%, dwumetylofenylo-
karbinol - 3,1%.

Destylat kolumny 4 w iloSci 800 kg/godz. poddawany jest destylacji azeotropowej w
kolumnie 6 pod cisnieniem 16 kPa. Destylacj¢ azeotropowa prowadzi si¢ w taki sposéb, Ze na
8 pélce, liczac od szczytu, utrzymuje si¢ temperature w granicach 75-90°C. Jako orosienie
kolumny 6 podaje si¢, w iloéci 120 kg/godz., kondensat wodny, jak w przyktadzie 1, zawierajacy
oprécz wody, migdzy innymi, 0,068% kwasu mréwkowego, 0,045% kumenu i 0,075% metano-
lu, ze szczytu kolumny 6 odbiera si¢ 170 kg dwufazowego destylatu, ktéry rozdziela si¢ w
zbiorniku-rozdzielaczu 7 na faz¢ wodna kierowana do ekstraktora 1 i na fazg organiczna,
zawracana do we¢zla neutralizacji mieszaniny rozkladczej. Z dotu kolumny 6 odbiera si¢ fenol
surowy o skladzie przedstawionym w tabeli 2. kolumna 6. Fenol ten poddaje si¢ rafinacji i
rektyfikacji koncowej jak w przyktadzie 1, uzyskujac czysty fenol o temperaturze krzepnigcia
réwne;j 40,8°C, zawierajacy zanieczyszczenia organiczne w ilosci (% wagowe): kumen -0,0004%,
o-metylostyren - 0,0003%, acetofenon - 0,0008 %, kwas mréwkowy - 0,0006%, inne - 0,0020%.

Tabela 1 (doprzyktadu 1)

Skladniki strumienia Mieszanina rozkladcza Frakcja Destylat Fenol
(zawartos¢ w % wagowych)— zneutralizowana| po ekstrakcji fenolowa kolumny 4 surowy
1 2 3 4 5 6
Fenol 47,00 46,70 87,70 96,80 99,70
Aceton 33,10 32,70 0,10 0,13 -
Kumen 2,50 2,55 0,10 0,12 0,001
o-Metylostyren 2,40 243 1,10 1,40 0,017
Kumylofenole 1,30 1,33 2.80 - -
Dimery o-metylostyrenu 1,10 1,12 2,40 - -
Acetofenon 0,87 0,90 1,85 0,05 0,055
Dwumetylofenylokarbinol 0,83 0,80 1,55 0,05 0,045
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cd tabel 1
1 2 3 4 5 6
Tlenek mezytylu 0,03 0,03 0,03 0,03 0,031
Woda 9,90 10,50 0,90 1,15 0,020
Kwas mréwkowy 0,01 0,01 0,015 0,016 <0,001
Mréwczan sodu 0,05 0,004 0,01 - -
Siarczan sodu 0,01 <0,001 0,003 - -
Inne 0,90 0,92 1,44 0,25 0,130
Tabela 2 (do przyktadu 2)
Skiadniki strumienia Mieszanina rozktadcza Frakcja Destylat Fenol
(zawartoéé w % wagowych)—s | zneutralizowana| po ekstrakcji fenolowa | kolumny 4 surowy
Fenol 46,90 46,90 89,20 97,40 99,75
Aceton 33,00 32,70 0,10 0,12 -
Kumen 2,20 2,15 0,05 0,07 0,001
o-Metylostyren 2,30 2,25 0,80 1,10 0,012
Kumylofenole 1,10 1,25 2,40 - -
Dimery o-metylostyrenu 0,90 0,80 1,90 - -
Acetofenon 1,05 1,05 2,05 0,055 0,060
Dwumetylofenylokarbinol 0,90 0,75 1,35 0,045 0,040
Tlenek mezytylu 0,034 0,034 0,037 0,038 0,036
Woda 10,50 11,10 0,80 1,00 0,020
Kwas mréwkowy 0,006 0,006 0,008 0,009 <0,001
Mréwczan sodu 0,055 0,003 0,008 - -
Siarczan sodu 0,015 <0,001 0,002 - -
Inne 1,04 1,01 1,30 0,16 0,080
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