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1. Sposob oczyszczania sciekow zawierajacych fenol 1 aceton przez usuwanie z nich
acetonu przez destylacje¢ i fenolu przez sorpcj¢ na sorbentach polimerowych oraz regene-
racj¢ sorbentu przez przemywanie acetonem, znamienny tym, Ze do regeneracji sorbentu
stosuje si¢ aceton wydestylowany ze Sciekow przy uzyciu kolumny destylacyjnej, z ktorej
wyprowadza sig, na wysokosci 3-5 potki powyzej pétki zasilania, produkt boczny zawie-
rajacy substancje tworzace z wodg azeotropy wrzace powyzej temperatury wrzenia aceto-
nu, zas w trakcie regeneracji ztoza sorbentu czgs¢ wycieku, powstajacego w czasie wy-
mywania acetonu z sorbentu przy uzyciu oczyszczonego Scieku, stanowigca koncowe
1,5-3 objetosci liczac na objetosé ztoza sorbentu, wprowadza si¢ do kolumny destylacyj-
nej usuwajacej aceton z wyjsciowego Scieku.
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposob oczyszczania Sciekéw zawierajacych fenol i aceton przez usuwanie z nich
acetonu przez destylacj¢ i fenolu przez sorpcje na sorbentach polimerowych oraz regeneracjg
sorbentu przez przemywanie acetonem, znamienny tym, ze do regeneracji sorbentu stosuje
si¢ aceton wydestylowany ze $ciekow przy uzyciu kolumny destylacyjnej, z ktorej wyprowa-
dza si¢, na wysokosci 3-5 potki powyzej potki zasilania, produkt boczny zawierajacy substan-
cje tworzace z woda azeotropy wrzace powyzej temperatury wrzenia acetonu, za§ w trakcie
regeneracii zloza sorbentu czg$¢ wycieku, powstajacego w czasie wymywania acetonu z sor-
bentu przy uzyciu oczyszczonego scieku, stanowigcg koncowe 1,5-3 objetoscei liczac na objg-
to$¢ ztoza sorbentu, wprowadza si¢ do kolumny destylacyjnej usuwajacej aceton z wyjscio-
wego Scieku.

2. Sposdb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze produkt boczny odbiera si¢ w ilosci
5-15% w stosunku do ilosci odzyskanego acetonu.

* k%

Przedmiotem wynalazku jest sposob oczyszczania $ciekow, zawierajacych fenol i ace-
ton przez usuwanie acetonu i fenolu, w wyniku prowadzenia kolejno operacji ich destylacji na
kolumnie rektyfikacyjnej oraz operacji sorpcji na ztozu sorbentu polimerowego.

Zafenolowane $cieki poprodukcyjne zwlaszcza Scieki z instalacji fenolu i acetonu po-
wstajace podczas wydzielania fenolu i acetonu z tzw. mieszaniny rozkladczej, uzyskiwane;
w wynlku katalitycznego rozkladu wodoronadtlenku kumenu, zawieraja szereg zanieczysz-
czen, w tym przede wszystklm fenol (1,5-3,0% wag.), aceton (2,5-5,0% wag.) oraz sole so-
dowe w formie siarczanu, mréwczanu 1 octanu (razem 2 ,0-4,0% wag) W mniejszych ilo-
Sciach (ponizej 0,1% wag.) wystepuja w nich réwniez substanCJe organiczne typowe dla pro-
cesu produkcji fenolu i acetonu, mi¢dzy innymi: kumen, a-metylostyren, tlenek mezytylu czy
acetofenon.

Znane sa sposoby usuwania z wyzej opisanych $ciekéw fenolu przy uzyciu sorbentow
polimerowych, a takze sposoby destylacyjnego odzysku z nich acetonu. Wedtug polskiego
opisu patentowego N° 137357 do usuwania fenolu ze Sciekéw uzywa sie filtru utworzonego
ze zloza sorbentu polimerowego begdacego makroporowatym kopolimerem polistyrenu usie-
ciowanego dwuwinylobenzenem. Zloze sorbentu po zatadowaniu fenolem poddawane jest rege-
neracji, polegajacej na przemyciu go czystym acetonem produkowanym w tejze wytworni. Wy-
ciek ze zloza sorbentu uzyskiwany w trakcie regeneracji, t.j. regenerat zawierajacy glownie
aceton, fenol, wodg i mieszaning soli sodowych, poddaje si¢ dalszemu przerobowi zawracajac
go do gléwnego ciagu produkcyjnego w celu odzyskania acetonu i fenolu. Wydzielenie
z mieszaniny rozkladczej czystego acetonu przy uzyciu destylacji wymaga zastosowania cia-
gu trzech kolumn rektyfikacyjnych i zuzycia okreslonej ilosci energii cieplnej. W celu
zmniejszenia energochlonnosci operacji odzysku acetonu z regeneratu w polskim opisie pa-
tentowym N° 152006 zaproponowano uzywanie do regeneracji zioza frakcji acetonowo-
-wodnej bedacej destylatem pierwszej kolumny z ciagu destylacji fenolu i acetonu. Okazato
si¢ jednak, ze sklad frakcji acetonowo-wodnej jest malo stabilny, oraz ze zawiera ona duze
ilosci weglowodoréw (kumenu i a-metylostyrenu), ktore pogarszaja Wyniki regeneracji sor-
bentu. Odzysk czynmka regenerujacego (acetonu) w gléwnym ciggu destylacyjnym oznacza
rowniez $cisle powigzanie pracy instalacji odfenolowania $ciekéw z praca cale] wytwoérmi, co
jest istotna niedogodnoscig, gdyz wtedy instalacja nie moze oczyszezaé Sciekéw w okresie
postoju (na przyktad remontu) wytwérni.
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Znaczacy wplyw na wyniki pracy ukladu odfenolowania Scieku ma umiejscowienie
w wezle technologicznym kolumny destylacyjnej wydzielajacej aceton ze $cieku. Usuwanie
acetonu ze $cieku przed jego odfenolowaniem na ziozu sorbentu gwarantuje optymalne wa-
runki pracy ztoza sorbentu, jednak w $cieku juz oczyszczonym zazwyczaj pojawia si¢ wtérnie
aceton wprowadzany do uktadu w czasie regeneracji sorbentu. Proby zapobiegania temu zja-
wisku, poprzez zwigkszenie ilosci wody ptuczacej zawracanej do odzysku acetonu, prowadza
do niekontrolowanego wzrostu masy $ciekdw zafenolowanych, gdyz faza wodna regeneratu
w trakcie przerobu w gtéwnym ciagu technologicznym nasyca sie fenolem i wraca jako sciek.
Usuwanie acetonu ze $cieku po jego odfenolowaniu rozwiazuje problem acetonu w $cieku
oczyszczonym, jednak taki $ciek zawiera znacznie wigcej fenolu, gdyz jego sorpcja jest ha-
mowana przez eluujace dzialanie acetonu wystepujacego w Scieku surowym.

Nieoczekiwanie okazato sie, ze niedogodnosci tych mozna unikna¢ o ile bedzie si¢ po-
stgpowaé w sposOb wedlug niniejszego wynalazku. W szczegdlnosci nieoczekiwanie okazato
sig, ze postepujac wedlug wynalazku, mozna réwnoczesnie:

- osiagnac pelne usunigcie fenolu i acetonu ze $cieku wyprowadzanego z wytworni fe-
nolu i acetonu,

- zmniejszy¢ zuzycie energii cieplnej niezbednej do odzysku czynnika regenerujacego,

- uniezalezni¢ pracg wezta sorpcyjnego odfenolowania $cieku od pracy gléwnego ciagu
produkcyjnego.

Wedlug wynalazku sposob oczyszezania $ciekow zawierajgcych fenol 1 aceton na dro-
dze usuwania acetonu przez destylacj¢ i fenolu przez sorpcje na sorbentach polimerowych
Z nastgpng regeneracjq sorbentu przez przemywanie go acetonem polega na tym, ze jako
czynnika regenerujacego (regenerantu) uzywa sie nie czystego acetonu, lecz acetonu wydzie-
lonego destylacyjnie z przerabianego $cieku poprodukcyjnego, przy czym w celu uzyskania
acetonu o czystosci wymaganej dla regenerantu, z kolumny destylacyjnej acetonu wyprowa-
dza si¢ produkt boczny zawierajacy substancje organiczne tworzace z wodg azeotropy wrzace
powyzej temperatury wrzenia acetonu, zas w trakcie regeneracji sorbentu cze¢$¢ wycieku po-
wstajacego w czasie odmywania ztoza od acetonu przy uzyciu oczyszczonego Scieku (stano-
wiaca koficowe 1,5-3 objetosci liczac na objetosé ztoza sorbentu) zawraca sie i wprowadza sig
do oddzielnej kolumny destylacyjnej usuwajacej z nich aceton.

Korzystnie jest odbiera¢ strumien produktu bocznego, stanowigcy 5-15% strumienia
acetonu wydestylowanego ze $ciekow surowych, z 3-5 polki powyzej potki zasilania kolumny
Sciekiem surowym.

Korzystnie jest aceton wydestylowany ze $ciekow podawaé do strumienia orosienia
kolumny stuzacej do odzysku acetonu z regeneratu, gdyz pozwala to osiaga¢ dalsze oczysz-
czenie acetonu oraz obniza zapotrzebowanie na energie.

Stosowanie, wedtug wynalazku, zawrotu cze$ci wycieku z regeneracji ztoza sorbentu
zwigksza, co prawda, samga objetos¢ Scieku, ktory trzeba poddaé¢ odfenolowaniu, lecz nie po-
woduje wzrostu tadunku fenolu, ktory trzeba zatrzymaé na zlozu sorbentu, gdyz jak wynika
z badan zawrdcona frakcja regeneratu zawiera (obok 5-15% acetonu) nie wiecej niz 0,1%
fenolu. W efekcie postgpowanie wedtug wynalazku nie powoduje koniecznosci zwiekszenia
objgtosci ztoza sorbentu, poniewaz w przypadku oczyszczania $ciekéw zafenolowanych (za-
wierajacych powyzej 1,5% fenolu) czynnikiem decydujacym o objetosci zloza jest wielkosé
tadunku fenolu, ktéry ztoze ma zatrzymaé, a nie sumaryczna objetosé scieku poddawanego
oczyszczaniu.

Ilos¢ acetonu wydestylowana ze $cieku surowego z nadmiarem pokrywa ewentualne
straty procesowe wystepujace w czasie regeneracji, w zwigzku z czym nie ma potrzeby cal-
kowitego wydzielania acetonu z tej czgsci regeneratu, ktora jest kierowana na oddzielng ko-
lumng destylacyjna, dzigki czemu mozna ograniczy¢ ilosé ciepla zuzywanego w tym aparacie.

Przyktad
) Schemat instalacji pracujacej sposobem wedtug wynalazku przedstawiono na rysunku.
Scieki z wytworni fenolu i acetonu (strumien I) w ilosci 1000 kg/godz., zawierajace (w %
wagowych) fenol (2,0%), aceton (4,0%), sole sodowe (3,1% w przeliczeniu na siarczan sodu)
oraz kumen i a-metylostyren (po 0,03%), podaje si¢ destylacji na 12-to pbétkowej kolumnie
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destylacyjnej (ap. 2) w celu wydzielenia z nich acetonu. Scieki te najpierw przeptywaja przez
przeciwpradowy wymiennik ciepla 1, w ktorym ogrzewaja si¢ cieplem odbieranym od pogo-
nu kolumny 2. Podgrzane $cieki zostaja wprowadzone na 5 potk¢ kolumny 2. Jednoczesnie
w to samo miejsce podaje si¢ ze zbiornika 11 300 kg/godz strumienia X, ktory uzyskiwany
jest w trakcie regeneracji zloza sorbentu i zawiera miedzy innymi 10,1% acetonu, 0,2% fe-
nolu i 3,2% soli sodowych. Destylacja prowadzona jest pod cisnieniem atmosferycznym, przy
stosunku O : D = 6. Ciepto niezbedne do prowadzenia destylacji dostarcza niskocisnieniowa
para wodna za posredmctwem zagrzewacza 3. Opary odbierane ze szczytu kolumny 2 skraplane sg
w kondensatorze 4 i magazynowane w zbiorniku orosienia 5. Skropliny ze zbiornika 5 dzielone sa
na 2 czesci: wiekszosé z nich kierowana jest na szczyt kolumny 2 jako orosienie, a pozostata
czesé to destylat sktadajacy sie gldwnie z acetonu (94,5%) i zawierajacy wode (5,4%) oraz
fenol, kumen i a-metylostyren (kazdy ponizej 0,05%). Destylat w ilosci 70 kg/godz. (strumien IT)
kierowany jest na szczyt kolumny destylacyjnej 15 jako czgs¢ jej orosienia. Z 8 potki kolum-
ny 2, to jest 3 potki powyzej potki zasilajacej, odbierany jest w ilosci 7,0 kg/godz ciekly pro-
dukt boczny (strumien III) ktéry odprowadzany jest do przerobu w wytwoérni fenolu
i acetonu. Strumien ten zawiera aceton (47,2%), wode (44,2%), kumen (4,2%), a- metylosty—
ren (4,0%) oraz fenol (0,3%). Z kuba kolumny 2 odbierane sg $cieki odacetonowane, zawie-
rajace ponizej 0,1% acetonu, ktére po schlodzeniu w wymienniku ciepta 1 do temperatury
okoto 35°C magazynowane sa w zbiorniku 6.

Ze zbiornika 6 $cieki odacetonowane przez 12 godzin podawane sa w ilosci 2000 kg/godz.
(strumien IV) na gorg absorbera 7 zawierajacego 3 m® sorbentu polimerowego Amberlite
XAD-4.

Wyciek z dotu absorbera 7 dzielony jest wedtug czasu trwania sorpcji na 3 porcje 1 naj-
pierw przez 2,5 godziny odprowadzany jest do zbiornika 12, potem przez 2,5 godziny do
zbiornika 13, a nastepnie przez 7 godzin Scieki oczyszczone (strumien XII) wyprowadzane sg
poza instalacjg. Scieki oczyszczone poczatkowo zawierajg 0,2% acetonu i 0,05% fenolu, za$
pod koniec cyklu sorpcji juz 0,1% acetonu i 0,1% fenolu.

Po 12 godzinach przepuszczania scieku przez absorber 7 zloze sorbentu musi zosta¢
poddane regeneracji. W czasie trwania regeneracji $cieki odacetonowane z kolumny 2 groma-
dzone sa w zbiorniku 6.

Regeneracja sorbentu sklada si¢ z 3 etapéw i rozpoczyna opréznieniem absorbera 7
z cieczy, ktéra w ciggu 1 godziny jest ewakuowana do zbiornika 6 (strumien V). Nastepnie
absorber 7 przez 2 godziny przemywany jest od dolu acetonem. Przez pierwsza godzing do-
zuje si¢ 2250 kg zawrotowego regeneratu ze zbiornika 8 (strumien VI), potem w ciagu kolej-
nej godziny 4000 kg destylatu acetonowego ze zbiornika 9 (strumienr VII). W tym czasie caly
wyciek acetonowy z absorbera 7 gromadzony jest w zbiorniku 10.

Ostatni etap regeneracji to dwukrotne przemycie sorbentu $ciekami, co ma doprowadzic
do ]ak najdokladnie) 52€gO0 usunigcia acetonu ze zloza sorbentu. W tym celu najpierw
w ciagu 1 godziny podaje si¢ na absorber 7 ze zbiornika 12 okoto 5 m® $cieku (strumien VIID),
zgromadzonego tam w pierwszych 2,5 godzinach trwania sorpcji. Sciek ten zawiera 3,5%
acetonu i 0,04% fenolu. W ciagu nastepnej godziny przez ztoze sorbentu przepuszcza si¢ 5 m’
scieku ze zbiornika 13 (strumien IX), w ktérym magazynowana jest druga porcja wycieku
z absorbera 7 (odbierana pomiedzy 2,5 a 5 godzing okresu trwania sorpcji). Strumien IX za-
wiera juz znacznie mniej acetonu (1,1%) niz strumien VIII, ale tyle samo fenolu (0,04%).

Wycieki z operacji wymywania acetonu ze zloza sorbentu kierowane sa kolejno: przez
pierwsze 0,5 godziny do zbiornika 8 (strumien VI), przez nast¢pne 2 godziny do zbiornika 10,
a potem przez kolejne 2,5 godziny do zbiornika 11.

Po takiej, trwajacej okoto 5 godzin, regeneracji ztoze sorbentu jest gotowe do nastgpne-
go cyklu sorpcji fenolu ze $cieku.

Wyciek zgromadzony w zbiorniku 11 kierowany jest (strumieni X) do kolumny destyla-
cyjnej 2, gdzie poddawany jest przerobowi tacznie ze strumieniem $ciekdw zafenolowanych
(strumien [).

Wyciek zgromadzony w zbiorniku 10 (6650 kg w trakcie jednej regeneracji) podawany
jest jako strumien XI na kolumne destylacyjng 15, na ktorej odzyskuje si¢ z niego aceton.
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Przed wprowadzeniem na kolumng 15 strumien XI przeptywa przez wymiennik ciepta 14,
w ktorym zagrzewa si¢ odbierajac ciepto od strumienia pogonu tej kolumny.

Destylacjg na kolumnie 15 prowadzi si¢ pod ci$nieniem atmosferycznym, przy stosunku
O : D = 0,4. Kolumna 15 wypelniona jest pierscieniami Biateckiego ¢ = 12,5 mm, calkowita
wysoko$¢ wypetnienia wynosi 5 metrow.

Cieplo niezb¢dne do prowadzenia destylacji dostarcza niskocisnieniowa para wodna za
posrednictwem zagrzewacza 16.

Opary odbierane ze szczytu kolumny 15 skraplane sa w kondensatorze 17 i spltywaja do
zbiornika orosienia 18. Zasadnicza czes$¢ skroplin ze zbiornika 18 jako destylat acetonowy
magazynowana jest (okoto 235 kg/godz.) w zbiorniku 9, a tylko niewielka ich ilo$¢ trafia na
szczyt kolumny 15 jako czg$é orosienia. Pozostala cze$¢ orosienia kolumny 15 stanowi stru-
mien I otrzymywany jako destylat kolumny 2.

Destylat acetonowy (strumien VII) zawierajacy ponad 97% acetonu (oraz okoto 2,8%
wody i po 0,01% kumenu, a-metylostyrenu i fenolu) wykorzystywany jest nastgpnie do wy-
mywania fenolu ze ztoza sorbentu podczas kolejnej jego regeneracji.

Wywar odbierany z dotu kolumny 15 (strumien XII, okoto 225 kg/godz), zawierajacy
przede wszystkim wodg (72,7%), fenol (8,9%) i aceton (16,0%) oraz do 2,3% soli sodowych,
schiadzany jest w wymienniku ciepta 14 i wyprowadzany z instalacji do przerobu w gléwnym
ciggu produkcyjnym wytworni fenolu i acetonu.
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