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Zplisob destilaéniho zpracovéani smési St&pnych produkti
vznikajicich pfi §t&peni alkylarylhydroperoxidi, zejména
kumenhydroperoxidu, kdy se pouze v jediném destilatnim
kroku uvedend smé&s déli do t¥ hlavnich frakci. Timto
zplsobem je mozZné ze smési §t&pnych produktl ziskané
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ziskanych §t€penim kumenhydroparoxidu, jejiZ rozmery jsou
takové, Ze frakce surového acetonu obsahujici alespoil 75 %
hmotn. acetonu miiZe byt odebirdna z hlavy kolony, frakce

surového fenolu obsahujici alespoti 75 % hmotn. fenolu miZe

byt odebirdna z pata kolony a frakce, kterd obsahuje alespoii

hydroxyaceton a kumen a/nebo o-methylstyren, miize byt
odebirana z boku kolony.
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ZpUsob destiladniho zpracovani smé&si Stépnych produkti,
které vznikaji p¥i Stépeni alkylarylhydroperoxidl, a

za¥izeni k provadéni tohoto zplsobu

Oblast techniky

Vyndlez se tykd zlepdeného zplsobu destilaéniho
zpracovani sm&si St&pnych produktld, které wvznikaji p¥i
gt&peni alkylarylhydroperoxidd. Vyndlez se zejména tyka
zplisobu destiladniho zpracovani Sté&pného produktu, ktery

vznikd p¥i &tépeni kumenhydroperoxidu.

Dosavadni stav techniky

Zplisob kyselinou katalyzovaného &Stépeni kumenhydro-
peroxidu na fenol a aceton mi& dlouhodob& zvlastni
primyslovy v¥znam. P¥i tomto zplsobu pripravy fenolu z
kumenu Hockovym postupem se v prvnim reakénim kroku, tj. v
oxidadnim kroku, kumen zoxiduje na kumenhydroperoxid (dale
jen CHP) a CHP se nésledné& zahusti p¥i vakuové destilaci,
tj. v zahuBtovacim kroku, na 65 % hmotn. aZ 90 % hmotn. Ve
druhém reakdnim kroku, tj. 3t&pném kroku, se CHP S8tépi na
fenol a aceton plsobenim kyseliny, zpravidla kyseliny
sirové. Krom& fenolu a kumenu jsou produktem Stépeni daldi
sloudeniny, které mohou vznikat v reakénich krocich

p¥edchiazejicich ¥t&peni a které se v prib&hu Stépeni neméni
nebo se m&ni pouze Zdstedn&. NejduleZité&jSimi slouleninami,
které mohou byt krom& fenolu a acetonu pr¥itomny v Ztépném
produktu jsou zejména a-methylstyren (dale jen AMS), kumen
a acetofenon. Krom& toho mohou byt ve Stépném produktu

p¥itomna mald wmno¥stvi dimethyfenylkarbinolu (dédle jen
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DMPC) , v oxidadénim kroku.

ktery se tvo¥i jiZ Dal&imi
p¥im&semi jsou nap¥iklad sloudeniny jako Jje methylbenzo-
furan (ddle jen MBF),

hydroxyaceton, mesityloxid (dale jen

MO) a karbonylové slouleniny, jakymi jsou (acet)aldehydy a
2-fenylpropionaldehyd. Po neutralizaci #t&pného produktu a
po odstran&ni ve8keré vodné faze se Etépny produkt zpracuje

destilaci.

Jsou znédmy rUzné zplsoby zpracovani &tépného produktu
destilaci

5.

(Ullmann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry,

kompletné Al9, 1991,

upravené vydani, svV. VCH

Verlagsgesellschaft mbH, Weinheim). V podstat& u wvZech

té&chto postupld se &t&pny produkt nejprve neutralizuje

vodnym roztokem peroxidu vodiku, aminy, vodnym fenoléatovym

louhem a/nebo se pouZije iontom&nidovd prysky¥ice. Po

separaci fézi se organickd <&ast neutralizovaného Zté&pného

produktu p¥evede do prvni kolony, ve které se od zbytku

St&pného produktu oddestiluje surovy aceton, ktery miZe

obsahovat vodu, hydroxyaceton, kumen a/nebo AMS. Na tento

surovy aceton se zpravidla pusobi alkadlii v prafce a

ndsledn& se provede dal3i ¢&iZté&ni destilaci. Nicméné

propirédni se &astelné€ provddi i v koloné€. Produkt z paty

prvni kolony se destiluje ve druhé kolon&, z jejiZ hlavy je
odebiradn zbytkovy AMS a kumen, které se zpravidla zavadé€ji

do hydrogena&niho kroku, ve kterém se opét p¥ipravuje

kumen. Vzdjemnou separaci AMS a kumenu lze rovnéZ

realizovat azeotropni destilaci s wvodou. Produkt, ktery

zlistane v pat& druhé kolony, se destiluje v kolon& pro

vyrobu surového fenolu.

Pl

Vysledny surovy fenol 1lze dale <&istit extrakdéni

destilaci s vodou a/nebo za pouziti kyselinového

iontom&ni&e a nésledné destilace. P¥i druhém jmenovaném

zplisobu se slouleniny, které se obtiZn& oddé&luji od fenolu
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destilaci, nap¥iklad mesityloxid a hydroxyaceton,

kondenzuji za vzniku sloulenin s vyS8i teplotou varu.

Podle DE-AS 1 105 878 (fenolova chemie) se
neutralizovany &t&pny produkt, ktery se separuje od
surového acetonu v kolon& urlené pro ziskdni surového
acetonu, rovn&% premisti do uhlovodikové kolony, kde se v
p¥itomnosti wvody, uhlovodikd s niZ%81i teplotou wvaru nezZ
fenol, jakymi jsou nap¥iklad AMS a kumen, oddestiluje pZ¥es
hlavu kolony. Organickd féze odebrand z paty kolony se
zavede do hlavy ndsledujici kolony, ve které se od fenolu a
produktl s vysokou teplotou varu, které vznikaji v paté
kolony, odd&€li voda. Sm&s fenolu a produktd s vysokou
teplotou varu se nésledn& p¥evede do kolony urcené pro
ziskdni surového fenolu. Zbytky vznikajici v této koloné a
p¥i destilaci <&istého fenolu 1lze nésledn& zavést do
krakovaci kolony, ve které se zbytky zpracuji a jedna &ast
fenolu se izoluje. Tyto izolované produkty lze opét zavést

do uhlovodikové kolony.

z ~

EP 0 032 255 (UOP) Popisuje zplsob zpracovéni Sté&pného
produktu, p¥i kterém se organickd <&&st v podstaté
neutralizovanédho (pH p¥ibli¥n& 6) St&pného produktu opét
proplachne vodou a nésledné 'se ziskanad organicka &ést
pfemisti do kolony ur&ené pro ziskdni surového acetonu, ve
které dojde k odd&leni surového acetonu od zbyvajiciho
gt&pného produktu. Zbytek, ktery zlstane v paté& kolony, se
p¥imo premisti do kumenové kolony v jejiZ pat& se produkuje
surovy fenol, ktery se zavaddi do nésledné purifikaéni
destiladni kolony. Sm&s odebrand z hlavy kumenové kolony,
kterd obsahuje v podstat& AMS, kumen a vodu, se p¥emisti do
nidoby pro separaci fazi, ve které dojde k separaci vodné
faze. Vyslednd organickd féaze se pFemisti do promyvaci

kolony, ve které se na organickou sm&s plusobi roztokem
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hydroxidu sodného za UGéelem odstranéni vefkerého fenolového
podilu ze smé€si AMS a kumenu ve form& fenoxidu sodného.
Smé&s AMS a kumenu, kterd je zbavena fenolu, se zavede do

hlavy kolony urcené pro hydrogenaci.

V US 4 262 150 (UOP) je pouZita stejnéd soustava kolony
jako v EP 0 032 255 (UOP). Od EP 0 032 255 ge 1i8i pouze
tim, Ze pro neutralizaci St&pného produktu je namisto jedné
nebo vice kombinaci mixértt a za¥izeni roztok fazovou

separaci pouZita extrak&éni kolona.

US 3 322 651 (UOP) Popisuje pouZiti sloulenin dusiku,
zejména amint, p¥i purifikaci fenolu ziskaného p¥i 3tépeni

CHP.

US 5 510 543 (GE) Popisuje zplsob zpracovani produktu
Stépeni CHP, p¥i kterém se pH hodnota Stépného produktu
nastavi v neutralizdtoru p¥idanim béze, zejména roztoku
hydroxidu sodného, na 4,0 aZ 4,9. V neutralizatoru se
Stépny produkt rozd¥li na vodnou a organickou fazi.
Organickd féaze se p¥emisti do kolony zakonlené délici
kolonou, ve které se Stépny produkt separuje destilaci na
frakci bohatou na aceton a frakci bohatou na fenol. Frakce
bohatd na fenol se odebere z paty kolony a zavede do kolony
pro &igténi fenolu, kde miZe podstoupit jednu nebo vice
dal&ich destilaci. Frakce bohatd na aceton se odebere =z
hlavy kolony a zavede do acetonové kolony, p¥ficdemZ do této
frakce se p¥ed zavedenim do kolony p¥idd zésada v mno¥stvi,
které nastavi pH hodnotu frakce p¥ibliZné& na 9, <&imZz se
neutralizuji organické kyseliny, které jsou rovné€Z v této
frakci ptitomny. Sm&s odebrand =z paty kolony, které
obsahuje krom& vody rovné&Z uhlovodiky a soli organickych
kyselin, se pFYemisti do za¥izeni pro separaci £fé&azi, ve

kterém se tato sm&s separuje na organickou a vodnou féazi.
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Organickou fé&zi 1lze opét zpracovat za tUGéelem ziskani

kumenu.

Dadle byly vyvinuty postupy, u kterych s jednotlivé
frakce ziskané p¥i zpracovani S8tépného produktu destilaci
upravuji specifickym zplusobem. US 5 487 816 (UOP) Tedy
popisuje zplsob separace AMS ze smé&si, kterd obsahuje
fenol, AMS a vodu a kterd se ziska z paty kolony urdéené pro
ziskédni surového acetonu. Kolona pro ziskdni surového
acetonu se v tomto p¥ipadé obsluhuje tak, Ze se kumen
odebirid =ze St&pného produktu v hlavé kolony spoledné s
acetonem. Sm&s obsahujici AMS a fenol se v koloné separuje
tak, Ze se v paté& kolony produkuje p¥evazné fenol, ktery
miZe byt dédle zpracovavdn, a z hlavy kolony se odebiri smés
AMS, vody a malého mnoZstvi fenolu, kterd se kondenzuje a
jeji pH hodnota se nastavi priddnim z&saditého reakdéniho
&inidla na hodnotu vy38i neZ 6. Tim se dosdhne v podstaté
stavu, kdy je fenol p¥itomen témé&¥ vyhradné€ ve vodné féazi,
zatimco AMS je p¥itomen v organické féazi, kterd obsahuje
jako nelistoty pouzé velmi malé mnoZstvi fenolu. Obé féaze
se vzdjemn& separuji pomoci za¥izeni pro separaci fazi.
Organickou fézi lze zavést do hydrogenaéni kolony, zatimco
vodnou féazi lze zavést zpé&t do kolony pro ziské&ni surového

acetonu ve form& refluxu.

V US 4 370 205 (UOP) proud odebrany z paty kolony pro
ziskdni surového acetonu rovné%? dale obsahuje, narozdil od
zptsobu popsaného v US 5 487 816 (UOP), kumen. V porovnéni
s timto stavem techniky byla navrZena odli8nd soustava
kolon. PouZily se v podstat& dvé kolony pracujici za v
podstat® stejnych podminek, u kterych byl produktem
odebiranym z paty kolony prevainé fenol, zatimco z hlavy
kolony se odebiraly p¥evédZn& AMS a kumen. Surovy fenol

odebirany z paty prvni kolony se zavadél do dalSich
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zpracovatelskych kroklt a surovy fenol odebirany 2z paty
druhé kolony se zavaddél zpét do prvni kolony. Produkt
odebirany z hlavy druhé kolony se v promyvaci kolon&
o8et¥il roztokem hydroxidu sodného. Produkt odebirany =z
hlavy této kolony, ktery obsahuje AMS a kumen, miZe byt

zavadén do hydrogenalni kolony.

Podle US 4 251 325 (BP Chemicalg) je zpracovani
frakce, kterd byla zbavena produktl g nizkou teplotou varu
a acetonu, optimalizovano tak, Ze kumenovad kolona pracuje
zplisobem, p¥i kterém se =z hlavy kolony odebird sm&s
obsahujici kumen, AMS a hydroxyaceton, p¥ilemZ posledni
jmenovany je v podstaté zcela =zbaven zbytkového surového
fenolu a nemusi tak podstupovat sloZitou separaci béhem

zpracovani fenolu.

US 4 333 801 (UOP) Popisuje zpracovani frakce, ktera
obsahuje AMS, kumen, fenol, vodu a p¥imdsi, jakou ije
nap¥iklad hydroxyaceton. Tento zplsob se zamé€fuje =zejména
na odd&leni frakce AMS a kumenu, kterd ma velmi nizkou
koncentraci fenolu, 2z celkové frakce. Toho se dosahuje
zplisobem, kdy je kumenovd kolona ¥izena tak, Ze se smés
kumenu a AMS odebird z hlavy kolony, nechd kondenzovat a
zavddi do nadoby pro separaci féazi. Zde se odstrani veSkera
p¥ipadnd voda. Cast organické faze se zavede zp&t do hlavy
kolony ve form& refluxu. DalZi <&ast organické faze se
zavede do promyvaciho =za¥izeni, ve kterém se =z féaze
odstrani  veSkeré fenolové zbytky, které by mohly
interferovat g hydrogenaci a takto oSet¥enou £féazi 1lze
nidsledn& =zavést do hydrogenadniho za¥izeni. Z bodniho
proudu kumenové kolony je odebrana frakce obsahujici AMS a
kumen a azeotropni sm&s vody a fenolu, p¥ifemZ tato frakce

se nechd rovn&% kondenzovat a prevede do nédoby pro

separaci fézi. Vodnad faze, kterd miZe obsahovat fenol, se
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vede do zpracovatelského kroku. Organickéd féaze, ktera
obsahuje kumen, AMS a takové mnoZstvi fenolu, které zistane
v organické fazi po dosaZzeni fézové rovnovédhy mezi
organickou a vodnou féazi, se odpa¥i a v tomto plynném stavu
zavede zpé&t do kumenové kolony v misté leZicim nad mistem
odbé&ru bodniho proudu. Surovad fenolovad frakce se odebira z

paty kolony.

Dal8i zplsob je popsdn v US 5 064 507 (Allied). U
tohoto zplusobu se &tépny produkt nejprve oddé€li od surového
acetonu v koloné& pro ziskdni surového acetonu. Produkt
odebrany z paty kolony se p¥evede do kumenové kolony, ze
které se ze 8tépného produktu izoluji kumen a AMS. Kolona
nicménd pracuje tak, Ze urditd cast AMS jesSté zustane v
produktu odebraném z paty kolony, protoZe je zapotfébi jako
reak®ni partner nebo rozpoudté&dlo p¥i dalSim zpracovani
fenolu, které m& odstranit MBF a dal8i p¥im&€si. Tento
produkt odebrany =z paty kolony je uveden do reakce s
aminem, v¥hodn& hexamethylendiaminem, v reaktoru, ktery ma
kontinudlni tokové charakteristiky (,plug £low"“) pro
p¥evedeni karbonylovych p¥imési, nap¥iklad acetolu
(hydroxyaceton, HA) nebo MO, na sloudeniny s vyS8i teplotou
varu. Takto ofet¥eny produkt se dale zpracovava destilaci.
Pro ziskani &istého fenolu jako findlniho produktu musi byt

proud veden skrze dalsi &ty¥i kolony a dvé reakéni zdény.

US 5 131 984 (Allied) Popisuje destiladni zpracovani
surového fenolu, ktery byl izolovan z faze tvorené prevainé
acetonem, kumenem a AMS. Tento surovy fenol se zpracuje ve
vakuové destiladni kolon& tak, Ze se plynnd smés, kterd
obsahuje fenol a podily s nizkou teplotou wvaru, odebere z
hlavy kolony. Tato sm&s se =zavede do kondenzédtoru, ve
kterém p¥evaiZna déast plynné smési zkondenzuje.

Zkondenzovanéd &ast sm&si se zavede zpét do kolony a v tomto
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p¥ipad® je <distota fenolu odebraného wve form& produktu
ovlivnéna tim, jestli se kondenzat =zavadi zpét do kolony
p¥es hlavu kolony nebo v misté leZicim pod hlavou kolony.
Plynna d&ast, kterd mimo jiné obsahuje sloufenin s nizkou
teplotou varu a kyseliny, se za Gf¢elem dal&iho zpracovani
zavede nap¥iklad do dal8i destila¢ni kolony. Frakce
obsahujici fenol, kterou lze déle zpracovat, se z vakuové
destiladni kolony odebere p¥es odbérové misto v bodnim
proudu, které se nachézi alespoil o jede teoreticky stupen

pod hlavou kolony.

Podobny zplsob je popsdn v US 5 122 234 (Allied) s tim
rozdilem, Ze se do kolony dale zavadi voda a z hlavy kolony

se odebird sm&s p¥evaZn& tvo¥end vodou a fenolem, kteréd se

nechéd &astedné& zkondenzovat a vraci zpét do kolony.

P v

V8echny znadmé zplUsoby destiladniho zpracovani Stépného
produktu jsou relativn& slo¥ité, proto¥e pro separaci
hlavnich sloZek 8tépného produktu na t¥i hlavni frakce, tj.
surovy aceton, AMS/kumen a surovy fenol, je zapot¥ebi dvou
samostatnych destiladnich kolon. Navic zpracovani hlavnich
frakci, jeho% cilem je odstran&ni neZddoucich vedlej8ich
produkti, nap¥iklad vody, vyZaduje vEét8i pristrojové
vybaveni. V&echny v soufasnosti vyuZivané zplsoby maji
relativn& vysokou energetickou nédro¢nost, zejména vysokou
spot¥ebu: pary. Vzhledem k tomu, Ye wvyroba fenolu
pY¥edstavuje n&kolik miliond tun rodn&, wmohou byt i malé
Gspory nakladi na energii nebo kapitdlovych nakladd

vyznamné pro konkurenceschopnost tohoto procesu.

Cilem vyndlezu je tedy poskytnuti destiladniho zplsobu
zpracovdni produktu St&peni kumenhydroperoxidu, pomoci
kterého 1lze p¥i malé energetické naroénosti a nizkych

po¥adavcich na vybaveni vzdjemné& separovat hlavni produkty,
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jakymi jsou aceton, kumen/AMS a fenol, a soulasné je zbavit

neZidoucich vedlejsich produktil.

Podstata vynélezu

P¥ekvapivé se zjistilo, Ze separaci &tépného produktu
destilaci na t¥i hlavni frakce v jediném destiladnim kroku
lze G&inné€ vzadjemn& separovat hlavni produkty p¥i niZsi
energetické spot¥eb& a niZ8ich poZadavcich na vybaveni, neZz
je tomu u b&Zn& vyuZivanygch zplsobl, a rovnéZ se zjednodusi

odstran&ni neZadoucich vedlejsich produkti.

Vyndlez se tedy tykéd zplisobu zpracovani Stépného
produktu ziskaného p¥i Stépeni alkylarylhydroperoxidua
destilaci, kterd =zahrnuje separaci Stépného produktu do

alespoii t¥i frakci v jediném destiladnim kroku.

Vyndlez se rovné&Z tykd destiladni kolony pro
destiladni separaci smési ziskanych Stépenim kumenhydro-
peroxidu, jeji¥ rozmé&ry jsou takové, Ze frakce surového
acetonu obsahujici alespoil 75 % hmotn. acetonu miZe byt
odebirdna z hlavy kolony, frakce surového fenolu obsahujici
alespol 75 % hmotn. fenolu miZe byt odebirédna z paty kolony
a frakce, kterd obsahuje alesponl hydroxyaceton a kumen

a/nebo a-methylstyren, miZe byt odebirdna z boku kolony.

Vyndlez se rovnéZ tykad zplsobu pIipravy fenolu a
acetonu, ktery zahrnuje nédsledujici kroky:

- oxidaci kumenu na kumenhydroperoxid

- &tdpeni kumenhydroperoxidu

- destiladni zpracovédni sm&si vznikajici p¥i Stépeni

kumenhydroperoxidu, které zahrnuje izolaci této
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em&si do alespoil t¥i frakci v jediném destiladnim

kroku.

Vynadlez se rovn&% tykd fenolu, ktery se ziska za

pou¥iti zpusobu podle vynalezu.

Vyndlez se rovn&% tykd acetonu, ktery se =ziskd za

pouZiti zplsobu podle vynélezu.

Vghodou zptisobu podle vyndlezu Jje to, Ze separacni
kroky zvolené pro destilaci podstatn& zjednodusi dalsi
zpracovani sm&si Sté&pnych produktd nebo jednotlivych
frakci, které se z této smési &tépnych produktﬁ‘ziskaji.
Zejména kombinované odstranéni hydroxyacetonu, AMS a kumenu
ze zbytku smé&si Zt&pnych produktd obsahujiciho fenol
vyrazn®& zjednodusi zpracovéni tohoto zbytku, protoZe se
eliminuji kroky, které se provad&€ji u béZnych zpusobiu, kdy
ve frakci bohaté na fenol =zUstivad hydroxyaceton, ktery se
odstrafiuje uvedenim do reakce s fenolem, kdy se tvo¥i
sloudeniny s vy33i teplotou varu neZ mid fenol, které lze
niasledn& od fenolu odd&lit destilaci, a protoZe vyZaduje

ni¥s%i spot¥ebu pary p¥i separadnich krocich.

V porovndni s b&Znymi postupy méd zpusob podle vynalezu
podstatn& p¥izniv&j8i energetickou vyvéZenost a v porovnani
se zplsoby, u kterych se hydroxyaceton odstralluje z procesu
uvedenim do reakce s fenolem, md rovnd%Z vyS88i celkovy
vyt&¥ek fenolu, vztaZeno k obsahu fenolu ve smési gtépnych
produktt. B&¥ny postup wmd relativn& vysoké mndaroky na
spot¥ebu energie. Krom& toho se vyt&Zek fenolu u bé&Znych
postupll sniZuje v disledku reakce s hydroxyacetonem, ktera
od¥erpava fenol. Navic je t¥eba u bé&Znych zplhsobu p¥idavat

drahé chemikalie, napt¥iklad aminy, p¥ilemZ tyto chemikalie
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nebo jejich reakdni produkty musi byt z procesu nésledné

odstran&ny, zpravidla nédro&nym zplsobem.

Zplasob dele vynédlezu, ktery tento problém eliminuje
izolaci hydroxyacetonu ze sm&si Sté&pnych produktd spoleéné
s kumenem, rovnd% vyZaduje podstatné mensi vybaveni,
proto¥e separace sm&si Stépnych produktld do t¥i frakci v
jediném destiladnim kroku sni%uje nejen polet poZadovanych
destiladnich kolon ale rovn&Z podet destiladnich p¥istroju,
které jsou zapot¥ebi pro sniZeni obsahu riznych vedlej8ich

produktl v izolovanych frakcich.

2 e e

V zavislosti na zpusobu provaddé&ni  jednotlivych
provoznich krok®, tj. oxidace, &tépeni s pIripadnym
niaslednym oh¥evem a hydrogenaci, 1lze vyrazn& sniZit
spot¥ebu pary v celém procesu na kilogram fenolu vyrobeného
zplisobem podle vyndlezu, v porovnadni s béZnymi zpusoby, u
kterych spot¥eba &ini 3,2 kg pary na 1 kg fenolu (&erpéno
z: Phenol/Acetone/Cumene, 96/97-2, Chem Systems, 303 South
Broadway, New York 10591). Zplsobem podle vynédlezu lze
vyrazn& sni¥it energetickou spot¥ebu p¥i p¥ipraveé fenolu,
ktery je v kaZXdém p¥ipad& vhodny pro p¥ipravu bisfenolu A.
V zavislosti na zplsobu, kterym se jednotlivé vyde uvedené
provozni kroky provadi, lze rovnéZ vyrazné zvyEit vyt&Zek
fenolu, vztaZeno k mnoZstvi pouZitého kumenu, v porovnani
se zplsoby, u kterych HA reaguje s fenolem za vzniku

sloudenin s vysokou teplotou varu.

Pro tGdely vyndlezu je celkovy polet pater v koloné
definovan jako stoprocentni separadni potencidl nezavisle
na podtu pater, &im¥ se umoZni v pfipad€ kolon, které maji
razné podty pater, specifikovat rozmezi, ve kterém se
podobny separadni potencidl nachdzi. Pata kolony, tj.

oblast pod prvnim patrem, md tedy 0% separadni potencial.
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Hlava kolony, t3j. oblast nad nejvy88im patrem, mé& podle
této definice 100% separadni potencidl. Podle této definice
m4 tedy kolona s padesdti patry 30% separacni potencidl v

oblasti patnédctého patra.

Zpisob podle vyndlezu 1lze pouZit pro destiladni
zpracovédni sm&si latek produkovangch jako smési Stépnych
produkttl p¥i Zt&peni alkylarylhydroperoxidl, zejména pFfi
t&peni kumenhydroperoxidu na aceton a fenol. Smés Bté&pnych
produkt@ lze ziskat homogenni nebo heterogenni katalyzou.
Vyhodn& se zpusob podle vyndlezu pouZije u sm&si Stépnych
produktt, které se ziskaji homogennim kyselinou kata-
lyzovanym Zt&penim. B&Zn& pouZivanym kyselinovym homogennim
katalyzdtorem je kyselina sirovad. Alkylarylhydroperoxidy
lze pP¥ipravovat raznymi chemickym odbornikim znamymi
zptsoby. Nicmén& vyhodn& se zplUsob podle vyndlezu pouZije
na sm&si &tdpnych produktd, které pochdzeji ze Stépeni
alkylarylhydroperoxidt, =zejména =ze Sté&peni kumenhydro-
peroxidu (CHP), které se ziskaly fenolovou syntézou podle
Hocka [Hock, S. Lang, Ber. Dtsch. Chem. Ges. 778,
257(1944)]. Zplsob podle vyndlezu lze zjevn& rovnéZ
aplikovat na sm&si St&pnych produktd, které se ziskaji
zptsoby odvozenymi z Hockova postupu, zejména pokud jde o

provozni kroky oxidace a &tépeni.

V p¥ipad® pouZiti kyseliny Jjako katalyzdtoru pro
8té&peni alkylarylhydroperoxidﬁ, zejména CHP, se pH hodnota .
sm&si Btdpnych produktd p¥ed destiladnim zpracovanim
zpravidla nastavi na pH 3 a¥%¥ pH 10, vyhodn€ na pH 4 aZ
pH 7. Této pH hodnoty se dosdhne v daném oboru znamym
zptisobem, co% je pridéni zdsady do smési 3té&pnych produkti.
zdsadou mi¥e byt, v zavislosti na provoznich podminkéch,
vedlej8i produkt celého procesu, nap¥iklad fenoxidovy louh,

alkalicky promyvaci roztok, ktery wvniké& nap¥iklad be&hem
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promyvani acetonem, anorganickd béze, nap¥iklad roztok
hydroxidu sodného, hydroxid sodny, amoniak nebo hydroxid
amonny, nebo organick& baze, nap¥iklad amin nebo diamin,

zejména hexamethylendiamin.

Hodnotu pH 1lze rovnéZ nastavit pouZitim ionto-
m&€nidovych prysky¥ic p¥ed destiladnim zpracovanim. Tyto
pryskyfice a jejich pouZiti jsou odbornikim v daném oboru

zZnamy .

V disledku Zt&pné reakce ale rovné€Z v disledku p¥idéni
katalyzdtoru nebo neutralizadniho dinidla smé€si Sté&pnych
produktl zpravidla obsahuji urdité mnoZstvi vody. Tuto vodu
lze odstranit odborniktm v daném oboru znamym zplsobem pred
zavedenim smési Stépnych produktd do zpusobu podle
vyndlezu, p¥idadnim dals3i vody nebo odstranénim vodné faze
ze sm&si Sté&pnych produktl. Vyhodné se vodnd faze
odstrafiuje ze smési Stépnych produktd v alesponl jednom
za¥izeni pro separaci f&zi, nap¥iklad v dé&€lici nédobé
(,coalescer™). Zvlasté vyhodné je, pokud mid smés Stépnych
produkt®i, kterd m& byt zpracovdna destilaci, za pouZiti
zplisobu podle vynalezu, obsah  vody 1 % hmotn. az

14 % hmotn., vyhodné 6 % hmotn. aZ 10 % hmotn.

V disledku neutralizace nebo diky pouZziti provoznich
proudd obsahujicich s0l miZe smé&s Stépnych produktd
obsahovat soli, zejména sodné soli, nebo organické amoniové
soli. Zpravidla se tyto soli odstrani p¥i oddéleni vodné
faze, kterd je obsahuje, od organické Casti smé&si Stépnych
produktd. Pro provaddé&ni zplsobu podle vynédlezu je vyhodné
(z divodu omezeni solnych usazenin na tepelnych vymé€nicich
a =zandfeni), pokud se sm&s Stépnych produktlt p¥ed

destiladnim zpracovanim podle vynédlezu oSet¥i v daném oboru
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zndmym zplsobem tak, aby obsah iontovych soli poklesl pod
200 mg/l, vyhodn& pod 50 ml/l.

Zpasob podle vyndlezu, ktery bude popsdn dale jako
p¥iklad destiladniho zpracovani sm&si Sté&pnych produkth
produkované homogenni kyselinou katalyzovanym Sté&penim CHP,
je pouze ilustrativnim pt¥ikladem provadéni zplsobu podle

vynalezu.

Tato smés Stépnych produktt mhiZe v 2zavislosti na
zplisobu provadéni provoznich krokli oxidace, Stépeni s
pfipadnym nédslednym oh¥evem, neutralizace a/nebo féazové
gseparace na vodnou a organickou féazi, vedle vody a hlavnich
produktli, ktergmi Jsou fenol a aceton, a vychoziho
materidlu, kterym Jje bé&hem oxidace nezreagovany kumen,
rovn&¥? obsahovat rtzné vedlejs8i produkty, Jjakymi jsou
nap¥iklad a-methylstyren (AMS), acetofenon, hydroxyaceton
(HA) , fenylbuteny, 3-methylcyklopentan, dimethylfenyl-
karbinol (DMPC), methylbenzofuran (MBF), mesityloxid (MO) a

daldi karbonylové slouleniny, nap¥iklad hexanon, heptanon a

2-fenylpropionaldehyd. Vghodn& sm&s Stépnych prodﬁktﬁ

obsahuje alespoil 20 % hmotn. az 70 % hmotn. fenolu,
15 % hmotn. az 45 % hmotn. acetonu, 5 % hmotn. az

30 % hmotn. kumenu, 1 % hmotn. a% 5 % hmotn. AMS a 200 mg/l
a%? 5 % hmotn. HA.

Podle wvyndlezu se smés 8&tépnych produktd rozdé€li do
alespofi t¥i frakci v jediném destiladnim kroku. Toho se
vyhodn& dosdhne prenosem sm&si Stépnych produktd do
destila®niho =za¥izeni, vyhodnd destiladni kolony, jeji%
rozméry jsou takové, Ze umoZiiuji rozdéleni smési étépnfbh

produktll do t¥i frakei.
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Zv1ast& vyhodné je, pokud se sm&s Sté&€pnych produktl
rozdd&li do t¥i frakci, tak¥e alespoll jedna frakce obsahuje
alespoti 75 %, vyhodn& 95 %, ketonu p¥itomného ve 8St&pném
produktu p¥ed destiladnim krokem. Pokud je pouZitou smési
St&pnych produktd sm&s ziskand Stépenim CHP, potom je timto
ketonem aceton. Vyhodn& se ziskd alespoll jedna druha
frakce, kterd obsahuje alespoil 75 %, vyhodn& alespoil 95 %,
substituovaného a/nebo nesubstituovaného fenolu p¥itomného

ve 3t&pném produktu p¥ed destiladnim krokem.

T¥eti frakce ziskand p¥i destiladnim zpracovani smési
St&pnych produktd zplsobem podle vyndlezu vyhodné obsahuje
alespoti 75 %, 2zvla3té& vyhodné alespoil 95 %, benzenu
substituovaného jednou, dvé&ma a/nebo t¥emi alkylovymi
skupinami p¥itomného wve Sté&pném produktu p¥ed destilalnim
krokem. V ptipad® destiladniho zpracovani smési Stépnych
produkt® ziskané p¥i Stépeni CHP tato t¥eti frakce vyhodné&
obsahuje alespoii 75 %, 2zvl1&ast& vyhodné alespoil 95 %, kumenu
p¥itomného ve 3t&pném produktu p¥ed destila&nim krokem a
alespoili 75 %, zvlasté& vyhodné alespoil 95 %, a-methylstyrenu

pritomného ve Bt&pném produktu p¥ed destiladnim krokem.

Prvni frakce, kterda obsahuje keton nebo aceton se
vyhodn& odvadi z hlavy destiladni kolony. Druha frakcé,
kterd obsahuje substituovany nebo nesubstituovany fenol se
vyhodn& odebird z paty kolony. T¥eti frakce, kterd obsahuje
nezreagovany benzen substituovany jednou, dvéma nebo tremi
alkylovymi skupinami, ktery se pouZil p¥i oxidaci, a p¥i
pfipravé fenolu je timto benzenem kumen, se odebird z
boéniho proudu destiladni kolony. Vyhodné& je misto odb&ru
této t¥eti frakce umisté&no nad mistem, kterym se do kolony
zavadi sm&s St&pnych produktd a které se rovné€Z naché&zi na

strané€ kolony.
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Zpisob destiladniho zpracovani podle vyndlezu se
vyhodné provadi tak, Ze teplota paty kolony dosahuje 140 °C
aZz 200 °C, zvlasté vyhodné 170 °C aZ 190 °C. Teplota hlavy
kolony se vyhodné& pohybuje v rozmezi od 30 °C do 90 °C,
zv1asté vyhodné& od 38 °C do 58 °C. Teplota uvnit¥ kolony v
oblasti odbérového mista bolniho proudu se vyhodné pohybuje

od 60 °C do 120 °C a zvlasté vyhodn& od 65 °C do 90 °C.

MiZe byt vyhodné zpétné =zavadéni dasti ziskanych t¥i
frakci odebiranych z hlavy kolony, z paty kolony a/nebo =z

bo¢niho proudu do destiladni kolony ve form& refluxu.

C4st odebiranid z paty kolony, kterd se zavadi zpdt do
destiladni kolony, je vyhodné€ oh¥ivana tepelnym vymé&nikem,
p¥icemZ v tomto p¥ipadé lze jako tepelné médium pouzit paru
nebo provozni proud majici dostatednou tepelnou energii.
Recykladni pom&€r definovany jako mnoZstvi  produktu
odebraného =z paty kolony a recyklovaného ve formé& pary,
které Jje vyd&€leno mnoZstvim produktu odebraného z paty
kolony a odvadé&ného z destila¢ni kolony, vyhodné dosahuje

hodnoty 0 az 10.

Reflux produktu odebiraného z hlavy kolony ve formé
pary se vyhodné kondenzuje pomoci tepelného vyméniku a ve
form& kapaliny vraci zpé€t do destiladni kolony. Refluxni
pomér definovany jako mnoZstvi produktu odebraného z hlavy
kolony a recyklovaného ve formé kapaliny, které je vydé&leno
mnozstvim produktu odebraného z hlavy kolony a odvadéného z
destila&ni kolony, vyhodn&€ dosahuje hodnoty 0,2 a%Z 20 a
zvladté vyhodné 2 az 4.

V p¥ipadé frakce odebirané 2z bocniho prbudu, ktera
miZe obsahovat vodu a miZe byt rozdé€lena do dvou féazi v

za¥izeni pro féazovou separaci mlZe byt vyhodnd recyklace

XX X2
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organické céasti této frakce, vodné &asti této frakce nebo
sm&si organické a vodné <casti ve formé€ refluxu. 2Zv1asté
vyhodné je, pokud se vodnad d&ast a organickd dast této
frakce recykluji do destiladni kolony samostatné&. Refluxni
pomér, vztaZeny k mnoZstvi recyklované vody a mnoZstvi
odebrané vody, dosahuje vyhodné 0,2 aZ 3 a zvlasté vyhodné
0,4 a%Z 2. Voda, kterid se zavadi zpét do kolony, miZe byt
zavddéna v kapalné form&€ nebo v plynném stavu, ptrifemZ
vyhodnd je kapalnd forma. Refluxni pomér vztaZeny k
mnoZstvi recyklované organické féze a mnoZstvi odebrané
organické faze dosahuje vyhodné 0,1 aZ 10 a zvlasté vyhodné
0,5 a%Z 5. Zbytek organické d&asti této t¥eti frakce ziskané
v zatizeni ©pro separaci fédzi se odvaddi k daldimu
zpracovani, jako je tomu u frakce odebirané z hlavy a z
paty destilalni kolony. Zbytek vodné déasti tF¥eti £frakce

ziskané ze za¥izeni pro separaci fazi se odvadi k daldimu

zpracovani nebo likviduje.

Nicméné rovnéZ miZe b?t. vyhodné zavadét dast vody
poskytnuté pro zpracovéani nebo pro likvidaci zpé&t do kolony
v plynném stavu za pouZiti tepelného vyméniku. Matri&l se
vyhodn& zavddi do mista, které leZi pod mistem =zavadéni

gt&pného produktu do destiladni kolony.

Dalgi zpracovani téchto t¥i frakci ziskanych v prvnim
destiladnim kroku se vyhodné& provadi jako destiladni
zpracovdni a miZe byt provadéno zplsobem, ktery byl jiZ
popsédn v odstaveci dosavadniho stavu techniky. Zpracovani
lze provadét zplsobem, ktery je konkrétn€ prizplsoben
sloZeni jednotlivych frakci. V zavislosti na provadéni
zplisobu podle wvyndlezu mohou byt ve druhé a/nebo treti
frakci p¥itomny interferujici p¥imé€si, =zejména hydroxy-
ketony. Pokud jsou hydroxyketony, nap¥iklad hydroxyaceton,

p¥itomny ve druhé frakci, potom lze tuto frakci oddélit,
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nap¥iklad od fenolu, riznymi postupy popsanymi v dosavadnim

stavu techniky.

U zvlast& vvhodného provedeni zplUsobu podle vynalezu
se toto provadi tak, aby t¥eti frakce podle vynédlezu
obsahovala alespoii 20 %, vyhodn& alespoil 50 % a zvl1asté
vyhodn& alespoii 90 %, hydroxyketont p¥itomnych ve Et&pném
produktu p¥ed destila&nim krokem. V pripad€ destiladniho
zpracovani sm&si &tépnych produktd =ziskané St&penim CHP

tato t¥eti frakce vyhodné obsahuje alespoti 90 %

(X

hydroxyacetonu p¥itomného ve  35tépném produktu pF¥ed

destilad&nim krokem.

V¥hodou tohoto typu provédéni zplsobu podle vynalezu
je skutednost, ¥e se hydroxyaceton, ktery je pIitomen ve
t¥eti frakci, akumuluje ve vodé této frakce. Hydroxyaceton
ptevd¥n& prechdzi do vodné faze v za¥izeni pro separaci
fazi a mi¥e tak byt jednoduBe vyloulen z procesu spolelné s
vodnou &asti t¥eti frakce. Vodnd faze vyhodné& obsahuje
alespoii 75 %, 2zvl1&%t& vyhodn& 95 % a je8t& vyhodnéji 98 %
hydroxyacetonu p¥itomného ve t¥eti frakci obsahujici kumen

a/nebo AMS.

MiZe byt vyhodné, pokud se smés Stépnych produktd
rozd&li ne do t¥i hlavnich frakci, jak bylo popséno vyse,
ale alespoil do &ty¥ hlavnich frakci. Takova &tvrta frakce
mi¥e byt odebiridna z dal8iho boéniho proudu, ktery se
nachazi nad odb&rovym mistem bodniho proudu, kterym se
odebirid t¥eti frakce obsahujici kumen, a soufasné pod
hlavou kolony a /nebo miZfe byt odebirdna z dal8iho boéniho
proudu v mist&, které se nachédzi pod mistem zavadéni smési
gt&pnych produktl do kolony a soucasn€ nad patou kolony, a
obsahuje alespoili jednu organickou kyselinu. Jako organickou

kyselinu miZ%e tato &tvrtd frakce nap¥iklad obsahovat

(X )
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kyselinu octovou, kyselinu oxalovou, kyselinu mravenéi nebo
kyselinu butyrovou nebo smés sestdvajici z alespoil jedné z
t&chto kyselin. Vyhodné& lze tyto frakce obsahujici alespon
jednu kyselinu zavddét do destiladni kolony p¥ed
neutralizaci. Vyhodné miZe byt poskytnuti mnoZziny takovych
bo&nich odbérovych mist, kterd budou schopna poskytovat

frakce obsahujici kyseliny s riznymi teplotami wvaru.

U dal&iho zvla3t& vyhodného typu provadéni zplsobu
podle vyndlezu se prvni frakce, kterd v p¥ipadé CHP &tépeni
obsahuje alespoili 75 % acetonu p¥itomného ve smési Stépnych
produktt p¥ed destiladnim zpracovanim, pf¥evede do acetonové
kolony, v¢hodn& v parném stavu a vyhodné& bokem kolony. U

tohoto typu kolony je aceton zbavovadn nedistot v rozsahu,

ktery splifiuje poZadavky kladené na d&isty aceton (spliluje

manganistanovy  test specifikovany v  ASTM D 1363-94).
P¥im&si p¥itomné v surovém acetonu p¥ed vstupem do
acetonové kolony jsou v podstat& tvo¥eny acetaldehydem, coZ
je sloulenina, kterd mé& niZ8i teplotu varu neZ aceton, a

v

sloudeninami, které maji vy33i teplotu varu neZ aceton.

Aby do#lo k odstran&ni nedistot, musi byt acetonova
kolona navr¥ena tak, aby bylo moZné d&isty aceton prevéazné
odebirat bo&nim odb&rovym mistem a frakce, ve které se
shroma¥duje acetaldehyd miZe byt odebirdna z hlavy kolony.
Cast této frakce mi¥e byt zavddéna zpét, p¥imo do acetonové
kolony, a v tomto p¥ipad& lze pouZit tepelny vymé&nik, ktery
Gaste&n&€ nebo zcela zkondenzuje  frakci  bohatou na
acetaldehyd. Refluxni pom&r definovany Jjako mnoZstvi
refluxu v hlavé kolony, které je vyd&€leno mnoZstvim bo&niho
proudu, se vyhodn& pohybuje v rozmezi 0,1 aZ 1000. Zvlasté
vfhodné je, pokud se <&ast nebo celd frakce bohatd na
acetaldehyd p¥evede do reakéniho =za¥izeni, ve kterém se

z W o

uvede do kontaktu s reak&énim d&inidlem, které mé& z&sadité
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vlastnosti, vyhodné€ s roztokem hydroxidu sodného zvl1asté
vfhodn& s 5% aZ% 20% roztokem hydroxidu sodného, p¥idemZ i v
tomto pripad€ lze pouZit tepelny vymé&nik, pomoci néhoZ lze
frakei bohatou na acetaldehyd <Céastedné€ nebo zcela
zkondenzovat. Teplota v tomto reakénim za¥izeni se vyhodné
pohybuje od 20 °C do 60 °C. Tlak v tomto reakénim za¥izeni
dosahuje vyhodn& 0,01 MPa aZ 0,2 MPa. V tomto reakénim
za¥izeni reaguje acetaldehyd diky =zé&sadité katalyze v
aldolové kondenzadni reakci, a to bud sam se sebou za
vzniku 3-hydroxybutyraldehydu (acetaldol) nebo s acetonem
za +vzniku hydroxypentanonu. Acetaldol a hydroxypentanon
maji vyE31 teplotu varu neZ aceton. Reakéni sm€s se =z
tohoto reakdniho =zatizeni zavadi bodnim vystupem zpét do
acetonové kolony. DalZi dast produktu odebiraného =z hlavy
acetonové kolony lze p¥imo vy¥adit =z tohoto procesu a

zavést do dal&iho zpracovatelského nebo tepelného za¥izeni.

Z paty acetonové kolony se odebird sm&s sloulenin,
které maji vys8i teplotu varu neZ aceton. Tento produkt
odebirany 2z paty kolony miZe mimo jiné obsahovat maléd
mnoZstvi kumenu a/nebo AMS, které se pfévédéji do acetonové
kolony z prvni destiladni kolony spole&né& s prvni frakci, a
dale slouéeninyl z reak&niho 2za¥izeni, =zejména roztok
hydroxidu sodného nebo wvodu a sekunddrni  produkty
acetaldehydu vznikajici aldolovymi kondenzadnimi reakcemi,
nap¥iklad acetaldol. Vy¢hodnd miZe byt recyklace <&astic
produktu odebiraného z paty kolony v parném stavu. Vyhodné
se recykladni pomér pohybuje od 0,2 do 400. Zbytek produktu
odebraného z paty kolony lze dale zpracovavat nebo pouZit.
Jako zv1a&t& vyhodné se jevi izolovani zbytkd kumenu a/nebo
AMS z produktu odebraného z paty kolony tim, Ze se tento

produkt nebo jeho dast zavede do kumenové kolony.
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Acetonova& kolona vyhodn& pracuje tak, Z%e se v hlavé
kolony nastavi teplota 30 °C a% 60 °C a v pat& kolony se
vyhodn& nastavi teplota 40 °C a% 110 °C a zvla3té vyhodné
50 °C a% 80 °C. Teplota v.acetonové kolon&, v misté bolniho
odb&ru, kterym se odebira &isty aceton, se vyhodné pohybuje
od 30 °C do 60 °C. Acetonovd kolona md& vyhodné& 10 aZz 120
teoretickych pater. Bo&ni odb&rové misto, ze kterého se
odebird &isty aceton, se vyhodné nachézi v oblasti kolony,
kterd mé separadni potencidl 80 % aZ 99 %, vyhodn& 90 % aZ
95 %. Surovy aceton, tj. prvni frakce z prvni destiladni
kolony, se vyhodn& zavddi do oblasti acetonové kolony,
kterd mid separadni potencidl 0 % aZ 30 %. Reakdni smés se z
reakdniho za¥izeni vyhodn& =zaviddi do oblasti acetonové

kolony, kterd md separadni potencidl 0 % aZ 30 %.

Organickd d&ast t¥eti frakce ze za¥izeni pro separaci
fazi se prevede do kumenové kolony. Tato kolona mé& vyhodné&
rozm&ry, které umoZiiuji sloudeniny s niZ8i teplotou varu
ne¥ kumen a/nebo AMS, nap¥iklad vodu nebo acetaldol,
odvédét z hlavy kolony a slouleniny, které maji teplotu
varu vy33i ne¥ AMS a kumen, odvadét z paty kolony, p¥ilemZ
kumen a/nebo AMS lze odebirat z boku kolony. Vyhodné se
nejen &&st produktu odebraného z hlavy kolony ale i rovn&Z
produkt odebrany 2z paty kolony vraci zpé&t do kolony.
7Zv1ast& vyhodn& jsou rozm&ry kumenové kolony a provozni
parametry zvoleny tak, aby mohla byt sm&s odebirand z boku
nebo =z paty kolony =zavddéna p¥imo do hydrogenaéﬁiho

za¥izeni.

Kumenova kolona vyhodn& pracuje tak, Ze v hlavé kolony
je nastavena teplota 40 °C aZ 170 °C, v paté kolony je
vyhodn& nastavena teplota 110 °C a%Z 180 °C a v misté
bo&niho odb&rového mista, kterym je odebiradn kumen a/nebo

AMS, je +vyhodn& nastavena teplota 110 °C aZ 180 °C.
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Kumenovd kolona méd vyhodné 10 aZ 90 teoretickych pater.
Bodni odb&rové misto, kterym se odebird kumen a/nebo AMS,
se vyhodn& nachdzi v oblasti kolony, kterd mé& separadni
potencidl 0 % a¥% 50 %. Organickad faze t¥eti frakce odebrané
z prvni destiladni kolony se vyhodné zavaddi do oblasti

kumenové kolony, kterd md separadni potencidl 10 % aZ 80 %.

Rovn&%Z je vyhodné zvoleni kumenové kolony, kterd ma
alespoti jedno dalZi bo&ni odb&rové misto usporéddané nad
bodnim odb&rovym mistem, kterym je =z kumenové kolony
odebirdn kumen a/nebo AMS, a soufasné pod hlavou kolony,
p¥idemZ timto odb&rovym mistem miZe byt odebirédna alespoil
jedna dal®i frakce, kterd obsahuje alespoil mesityloxid,
ketony a/nebo vodu. Poskytnutim jednoho nebo vice takovych
dal8ich bo&nich odb&rovych mist 1lze dosdhnout toho, Ze
produkt odebirany =z hlavy kumenové kolony miZe byt v
podstat®& tvo¥en distym  acetonem, ktery je  prosty
mesityloxidu-a ktery miZe byt dale zpracovavén, napfiklad

zavedenim do acetonové kolony.

Druhd frakce odebrand z paty prvni destilaéni kolony,
tj. frakce surového fenolu, kterd mé& obsah hydroxyacetonu
ni¥8i ne¥% 500 mg/l, vyhodn& niZ%%i ne¥ 100 mg/l a zvlaste
vyhodn& ni%%i neZ 100 mg/l, se zavede bo&nim vstupem do
kolony, kterd bude déle oznalovéna jako kolona surového
fenolu. Tato kolona méd vyhodn& rozméry, které umoZnuji z
hlavy kolony odebirat slouleniny, které maji nizsi teplotu
Varu'neé fenol, naptfiklad zbytky kumenu, AMS nebo acetonu,
a z paty kolony sloudeniny, které maji teplotu varu vy3si
ne¥ fenol, pridem¥ fenol se odebird z bodniho odbé&rového
mista. Vyhodn& se nejen &8&st produktu odebraného z hlavy
kolony ale i produkt odebrany z paty kolony surového fenolu

recykluje zp&t do kolony. Zvlasté vyhodné€ se rozm&ry kolony

surového fenolu a provozni parametry nastavi tak, aby mohla
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byt fenolovd frakce odvdd&nd boénim odb&rovym mistem
zaviddéna do dal8iho zaYizeni, kde probéhne &igténi fenolu.
V ptipad& bolniho odbé&rového mista mbZe byt rovné€Z vyhodné
recyklovadni &asti frakce odebrané z tohoto mista do kolony

gurového fenolu ve formé& refluxu.

Kolona surového fenolu vyhodn& pracuje tak, Ze v hlavé
kolony je mnastavena teplota 120 °C aZ 200 °C, vyhodné
130 °C az 180>°C. Teplota paty kolony se vyhodné pohybuje
od 120 °C do 220 °C. Teplota v misté& bo&niho odbé&rového
mista kolony surového fenolu, kterym se odebird fenol, se
vyhodn& pohybuje od 120 °C do 190 °C a zvlasté vyhodné od
140 °C do 190 °C. Kolona surového fenolu ma& vyhodné€ 10 aZ
70 teoretickych pater. Bo&ni odb&rové misto, kterym se
odebirad fenol, se vyhodn& nachdzi v oblasti kolony, ktera
mé4 separadni potencidl 30 % a¥ 90 %. Druhd frakce z prvni
destiladni kolony, tj. surovy fenol, se vyhodn& zavadi do
oblasti kolony surového fenolu, kterd m& separadni

potencidl 0 % aZ 80 %.

Jako vyhodnd se jevi recyklace produktu odebraného z
hlavy kolony surového fenolu do prvni destila&ni kolony.
Toto je uZitelné, zejména pokud produkt odebrany z hlavy
surového fenolu obsahujé relativné velké mnoZstvi kumenu,
AMS a/nebo acetonu. Produkt odebrany z paty kolony surového
fenolu obsahujici sloudeniny majici vy88i teplotu varu neZ
fenol mohou byt zavedeny do dal3ich destiladnich a/nebo
krakovacich zarizeni, kde dochdzi ke zvySeni koncentrace

t&chto sloudenin.

I p¥es vyhodu krakovédni, kterou je izolace hodnotnych
sloudenin, nap¥iklad AMS nebo fenolu, a tedy zvySovani
celkového vyt&%ku uvedeného procesu, miZe byt vyhodné toto

krakovani sloudenin s vysokou teplotou varu vypustit,

.o
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proto¥e poZadavky =za¥izeni a energetick&d spotf¥eba nemusi

vidy kompenzovat zvyseni celkového vytézZku.

Vyhodné& se produkt odebirany z paty kolony surového
fenolu p¥evddi do dal&i destiladni kolony, kterd je
oznadena jako kolona slouenin s wvyS8i teplotou varu.
Produkt odebirany z paty kolony surového fenolu se vyhodné
zavadi bodnim vstupem do kolony sloudenin s vy8s8i teplotou
varu. Tato kolona mé& vyhodn& rozméry, které umoZiiuji
odebirat z hlavy kolony sloudeniny s teplotou varu leZici v
oblasti teploty wvaru fenolu, coZ jsou nap¥iklad zbytky
fenolu, kumenu, AMS nebo acetonu, a 2z paty kolony
sloudeniny, které maji teplotu varu vyrazné& vySS8i neZ
fenol. Vyhodn& se nejenom ¢ast produktu odebraného z hlavy
kolony ale rovnéZ produktu odebraného =z paty kolony
slougenin s vy38i teplotou varu recykluje zpét do kolony.
Refluxni pom&r produktu odebraného =z hlavy kolony je
vyhodn& 0,5 aZ 20. Produkt odebrany z paty kdlony lze
vyhodn& pouZit pro krakovadni nebo pro tepelné zpracovani.

Produkt odebrany z hlavy kolony sloudenin s vys$83i teplotou

varu se vyhodn& zavadi zpét do kolony surového fenolu.

A

Kolona sloudenin s vy83i teplotou varu vyhodné pracuje
tak, %e se v hlav& kolony nastavi teplota 90 °C aZ 180 °C,.
Teplota paty kolony se vyhodn& pohybuje od 120 °C do
220 °C. Kolona slouenin s vy83i teplotou varu mé& vyhodné 5
a¥ 70 teoretickych pater. Produkt odebirany z paty kolony
surového fenolu se vyhodné zavddi do oblasti kolony

sloudenin s vy88i teplotou wvaru, kterd md separadni
1

00

o°

potencidl 40 % aZ

Fenolovd frakce odebirand z boéniho odbérového mista
kolony surového fenolu miZe byt za UGlelem dal8iho

zpracovani zavadéna do destiladni kolony. Vyhodné se tato
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fenolova frakce nejprve zpracuje v reaktoru. Zpracovani
vyhodn& sestdvd z ofet¥eni kyselinovym katalyzdtorem, p¥i
kterém jsou neZadouci vedlej8i produkty prevedeny na
sloudeniny, jejichZ teplota varu je vy381 nebo niZsSi neZ
teplota varu fenolu. Zv1asté vyhodné je, pokud se Jako

kyselinové katalyzdtory pouZiji kyselinové iontoménice.

Za tuU&elem dal3iho destiladniho zpracovani fenolové
frakce odebrané z kolony surového fenolu se tato frakce v
p¥edem zpracovaném nebo nezpracovaném stavu zavede do
destila¥ni kolony, kterd bude d&le oznadovadna jako kolona
gistého fenolu. Tato kolona mé& rozméry, které umoZni
odebirat z hlavy sloufeniny majici niZ8&i teplotu varu neZ
fenoly kumenu, AMS, acetonu a/nebo vody, a z paty kolony
sloufeniny, které maji teplotu varu vyS881 neZ fenol,
p¥idemZz fenol 1lze odebirat z bo¢niho odb&rového mista.
Vs¢hodng se do kolony recykluje nejen <&&st produktu
odebraného z hlavy ale rovné&Z dZ&ast produktu odebraného =z
paty kolony surového fenolu. Refluxni pomér definovany jako
mno¥stvi refluxu v hlavé, které je vydéleno mnoZstvim v
bo&nim proudu, je vyhodn& 0,1 aZ 1000. Recykladni pomér pro
produkt odebirany 2z paty kolony je vyghodné& 0,1 aZ 40.
Zv145t& vyhodn& mé kolona &istého fenolu rozméry a provozni
parametry nastaveny tak, aby se z bodniho odb&rového mista
odebirala fenolovd frakce s obsahem p¥imé&si niZ3im nez
0,01 % hmotn. a wvyhodné niZ%8%im neZ 0,005 % hmotn. Tento
gisty fenol lze zavadét do skladovacich z&sobnikl nebo jej

p¥imo pouZit.

Kolona &istého fenolu vyhodnéd pracuje tak, Ze se
teplota v hlav& kolony nastavi na 100 °C aZ 190 °C. Teplota
paty kolony se vyhodn& pohybuje v rozmezi 120 °C aZz 210 °C.
Teplota v kolon& &istého fenolu v misté bodniho odb&rového

mista, z n&ho¥ je &isty fenol odebirédn, se vyhodné pohybuje
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v rozmezi od 100 °C do 190 °C. Kolona &istého fenolu ma
vihodn& 10 a% 70 teoretickych pater. Bo&ni odb&rové misto,
ze kterého se <&isty fenol odebird, se nachadzi v oblasti

v

a%Z 95 %. Fenolova

o

kolony, kterd mé& separadni potenciél 80
frakce 2z kolony surového fenolu se <vyhodné& =zavadi do
oblasti kolony &istého fenolu, kterd mé separadni potenciidl
10

o

a¥ 80 %, ale nikoliv do oblasti kolony, kterad ma
stejny separadni potencidl jako oblast, z niZ je surovy

fenol odvadén.

Vf¥hodnd miZe byt recyklace produktu odebiraného z
hlavy kolony &istého fenolu do kolony surového fenolu. Toto
je pouZitelné zejména vzhledem k tomu, Ze produkt odebirany
z hlavy kolony <istého fenolu cdasto obsahuje kumen, AMS
a/nebo aceton. Produkt odebirany 2z paty kolony <&istého
fenolu, ktery obsahuje sloudeniny majici vyS8i teplotu varu
ne? fenol, lze rovn&% =zavad&t zp&t do kolony surového
fenolu nebo za G&elem dalZi koncentrace sloulenin s vy&si
teplotou varu do dal3i destiladni kolony a/nebo krakovaciho

za¥izeni.

Zplisob podle vyndlezu lze provadét p¥i tlaku 0,005 MPa
a%? 0,2 MPa. V zavislosti na nastaveném tlaku, p¥i kterém
probihaji jednotlivé provozni kroky, se musi zvolit teploty

t&chto provoznich kroku.

Zptisob podle vynédlezu lze pouZit p¥i zpusobu p¥ipravy
fenolu a acetonu podle vyndlezu, ktery zahrnuje nasledujici
kroky:

- oxidaci kumenu na kumenhydroperoxid

- 3tépeni kumenhydroperoxidu

- destila®ni zpracovdni smési Stépnych produktl

produkované p¥i Stépeni kumenhydroperoxidu
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a ktery =zahrnuje rozd&leni sm&si &tépnych produktld na
alespoii t¥i frakce v jediném destiladnim kroku. Timto
zptisobem podle vyndlezu lze fenol vyrdbé&t velmi efektivnim

zplisobem, mySleno ve smyslu nizké spot¥eby energie.

Zplisob destiladniho zpracovani smé&si Sté&pnych produkth
vznikajici p¥i &t&peni alkylarylhydroperoxidu, a zejména
p¥i &t&peni CHP podle vynédlezu, se vyhodn&€ provadi v

destila&ni kolon& podle vyndlezu pro destiladni separaci

sm&si gtépnych produktl ziskanych pri gtépeni
kumenhydroperoxidu, p¥icdemZ rozméry této kclony Jjsou
takové, %e umoZifiuji odebirat frakci surového acetonu

obgahujici alespoil 75 % hmotn. acetonu =z hlavy kolony,
frakci surového fenolu obsahujici alespoil 75 % hmotn.
fenolu z paty kolony a frakci, kterd obsahuje alespoil

hydroxyaceton a kumen a/nebo a-methylstyren, z boku kolony.

Destiladni kolona podle vynédlezu mé& vyhodné 20 aZ 200
teoretickych pater, =zvl&ait& vyhodn& 30 aZ 70 teoretickych
pater. Celkovy polet pater p¥itomnych v destila&ni koloné
je definovan pro Gfely vynédlezu, nezdvisle na redlném podtu
pater, jako stoprocentni separalni potencidl, coZ umoZiuje
v pripadé koldn, které maji rizné polty pater, specifikovat
oblast, kterd md podobny separadni potencidl. Pata kolony,
tj. oblast pod prvnim patrem, mé& tedy separacni potencidl
0 $. Hlava kolony, tj. oblast nad nejvy38im patrem, ma

podle této definice separadni potencidl 100 %.

Destiladni kolona podle vynédlezu m4 alespoll jeden
p¥ipadny vstup, ktery se vyhodné nachédzi v oblasti

destila&ni kolony se separadnim potencidlem 20 % aZ 50 %.

Destila&ni kolona podle vyndlezu mé& rovnéZ alespoil

jedno odb&rové misto, kterym miZe byt z kolony odebirédna
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frakce obsahujici alespolfli jeden hydroxyketon, kterym je v
ptipad® Bt&peni CHP hydroxyaceton, a benzen substituovany
jednou nebo vice alkylovymi skupinami, kterym je v pI¥ipadé&
t&peni CHP kumen a/nebo a-methylstyren. Vyhodné€ je toto
bo¥ni odb&rové misto instalovdno v oblasti destiladni
kolony, kterd mi& separadni potencidl 15 % aZ 95 %, vyhodné&
60 % a¥ 90 %, takZe bodni odb&rové misto je, v ptripadé, Ze
m& kolona podle vyndlezu 50 teoretickych pater, vyhodné

umist&no mezi 30. a 45. patrem.

Je vyhodné, pokud méd destiladni kolona podle vynalezu
alespoii jedno dal&i bolni odb&rové misto, kterym lze
odebirat frakci obsahujici alesponl jednu organickou
kyselinu. Tato frakce miZe jako organickou kyselinu
obsahovat nap¥iklad kyselinu octovou, kyselinu oxalovou,
kyselinu mraven®i nebo kyselinu butyrovou nebo smes
sestédvajici z alespoii jedné z téchto kyselin. Misto pro
odb&r kyseliny se miZe nachdzet pod a/nebo nad vstupem

a/nebo pod a/nebo nad bo&nim odbé&rovym mistem.

-

P¥ikladnd provedeni zplsobu podle vyndlezu a zafizeni
podle vyndlezu jsou popsédna na obr. 1 a obr. 2, nicméné je
t¥eba upozornit, %e maji pouze ilustrativni charakter a
nikterak neomezuji rozsah vyndlezu, ktery je jednoznadné

vymezen priloZenymi patentovymi naroky.

Obr. 1 zndzorfiuje formou diagramu jedno provedeni
destila®ni kolony podle vyndlezu. Destiladni kolona K1
podle vyndlezu m& bodni vstup, do kterého miZe byt =za
G8elem destila&niho zpracovdni zavadéna smé€s SP Stépnych
produktt. Z hlavy a =z paty kolony miZe byt odebiréan
produkt KPl1 odebirany z hlavy kolony, respektive produkt




01-0895-03-Ma s s

29

SP1 z paty kolony. Destiladni kolona podle vyndlezu mad v
ka%dém p¥ipadé€ refluxni systémy, pomoci kterych lze vracet
produkt odebrany z paty kolony a/nebo produkt odebirany =z
hlavy kolony zpé&t do kolony, a to celé odebrané mno¥stvi
nebo Jjeho &&st. V té&chto refluxnich systémech jsou
instalovény tepelné vym&niky WT1 a WT2, pomoci kterych je
mo¥né dodadvat tepelnou energii do produktu odebraného =z
paty kolony mnebo produktu odebraného =z hlavy kolony a
recyklovanych ve formé& refluxu nebo ji z téchto produktd
odvdd&t. Pokud se v destiladni kolonéd podle vynédlezu
destiluje sm&s &té&pnych produktld vznikajici pri Stépeni
CHP, potom je produkt odebirany z hlavy kolony bohaty na
aceton a produkt odebirany z paty kolony je tvo¥en p¥evainé

fenolem a sloufeninami majicimi teplotu wvaru vyss

[ Y
NK

ne

fenol.

Destilad&ni kolona podle vyndlezu mé& déle Dbodni
odb&rové misto, kterym miZe byt z kolony odebiré&na frakce,
kterd mad teplotu varu leZici mezi teplotou varu produktu
odebiraného 2z hlavy kolony a teplotou varu produktu
odebiraného 2z paty kolony. Pokud se v destiladni koloné
podle vynédlezu destiluje sm&s Zt&pnych produktt ziskand pfi
8t&peni CHP, potom je timto bolnim odbérovym mistem =z
kolony odebiréna sm&s, kterd miZe obsahovat alespoil kumen,
AMS a/nebo vodu. Tato smés je potrubim SCA dopravovéna do
za¥izeni PT1 pro separaci f&zi, nap¥iklad do dekantéru.
C4st organické faze wvznikajici v tomto za¥izeni pro
separaci f&zi lze vratit potrubim RO zpé&t do destiladni
kolony. Zbyvajici &&st organické féaze lze vést k daldimu
zpracovéni potrubim CA. Cast vodné fize lze rovnd% zavadét
zp&t do destiladni kolony K1 p¥es potrubi RW1l, pIidemZ
vfhodn& se tato vodnd féze vraci do kolony v kapalném

stavu. Zbyvajici &ast vodné fédze miZe byt vedena potrubim
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Wl k mistu Jjejiho nésledného pouziti nebo dalsiho

zpracovani.

P¥ipadn& mtZe byt dalgi dast vodné faze zavadéna zpét
do destila&ni kolony K1 potrubim RW2 v parném nebo kapalném
stavu, p¥ifemZ tato vodnd fédze se vyhodné zavaddi do mista
leficiho pod vstupem, kterym je =zavadéna smés SP Stépnych
produktti. Destiladni kolona Kl miZe byt pI¥ipadn&€ opat¥ena

alespoil jednim dalZim bodnim odb&rovym mistem SOS1 a S0S2.

Boni odbérové misto SOS1 se vyhodn€ nachdzi mezi vstupem
pro sm&s SP -étépn?ch produktth a patou kolony. Bodni
odbé&rové misto S0S2 se vyhodn& nachdzi mezi bodnim
odb&rovym mistem, na které je napojeno potrubi SCA, a
hlavou kolony. Frakce, které obsahuji alespoil jednu

organickou kyselinu, mohou byt 2z kolony odvadény bodnimi

odbérovymi misty SOS1 a SO0S2.

Obr. 2 =znazoriuje formou diagramu celkovy zplisob
destiladniho zpracovani smési Stépnych produktd ziskavanych
Zt&penim alkylarylhydroperoxidl, nap¥iklad destilaci smési
gté&pnych  produktt zigkané pt¥i Stépeni CHP. Tento
reprezentativni diagram neobsahuje znédzorn&ni rlznych
reflux® do kolony, které by zhorZovaly p¥ehlednost
diagramu. Diagram neukazuje ani tepelné okruhy, tj. vyménu
tepelné energie mezi jednotlivymi frakcemi nebo provoznimi

proudy.

Sm&s SP Sté&pnych produktl je zavaddéna za Ulelem
destilace do destiladni kolony Kl. Sm&s Stépnych produkth
miZe byt jiZ urditym zplsobem zpracovéna, napriklad 1lze
p¥edem nastavit jeji pH hodnotu a/nebo odstranit vesSkerou
vodnou fazi. V destiladni koloné€ Kl se smé&s Stépnych
produktl rozd&li do t¥f frakei. Produkt KP1l odebirany =z

hlavy kolony je frakci bohatou na aceton. Frakce odebirana
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z boku destiladni kolony

AMS a/nebo vodu.

Kl potrubim SCA je bohatéd na

kumen, Produkt SPl odebirany

z paty

destiladni kolony Kl je bohaty na fenol.

Produkt KP1l odebirany z hlavy kolony se zavadi do boku
acetonové kolony K2, kde je rozdé€len do frakce RA <&istého

acetonu, kterd je odebirana boéniho odb&rového mista

z
le%iciho pod hlavou kolony, do frakce AA obsahujici aldehyd

a slouleniny a nizkou teplotou varu, kterd se odebird =z

hlavy kolony, a do frakce SP2 z paty kolony, kterd obsahuje
sloudeniny majici teplotu varu vyS88i neZ aceton. Frakce AA
obsahujici aldehyd a sloudeniny a nizkou teplotou varu se
astedné zavadi

do které

do promyvacky W, se soulasné

zavddi baze B, nebo je odvddéna z procesu potrubim KP2.
Produkt odebirany z promyvalky W se vraci zpét do acetonové
kolony K2. Frakce &istého acetonu RA je odvadéna potrubim k
daldimu pouZiti nebo uskladnéni. Frakci SP2 z paty kolony

lze =zavad&t nap¥iklad k dalZimu zpracovani, jakym Je
nap¥iklad b&Zné zpracovani odpadnich vod, potrubim AB. dast
zpracovaného produktu z paty kolony lze odvadét potrubim

AB2 do boku kolony K3.

Do kolony K3 je potrubim CA dale zavddéna organicka
tast frakce odvad&né potrubim SCA z boku destiladni kolony

Kl. Tato organickd <&ast se ziskd v =za¥izeni PT1 pro

separaci fézi, do n&hoZ je zavadéna bodni frakce destiladni
kolony Kl1. C4st organické Gasti bodni frakce je potrubim RO
zavad&na zp&t do destiladni kolony Kl. Vodnou <&&st této
bo&ni frakce ziskanou v za¥izeni PT1 pro separaci fazi lze
bud odvadd&t z procesu jako provozni vodu Wl a/nebo ji lze
recyklovat celou nebo jeji ¢&ast do destiladni kolony K1

refluxem RW.

LA LA X

(X ]
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V koloné K3 se destiluje organickd &ast boldni frakce z
destiladni kolony K1, kterd obsahuje kumen a/nebo AMS,
zpisobem, p¥i kterém se z bodniho odb&rového mista kolony
K3 ziskd frakce CAH, kterd obsahuje kumen a AMS a je vhodna
pro p¥imé zavedeni do za¥izeni, kde probih& hydrogenace AMS
na kumen. Slouleniny s teplotou varu vy38i neZ AMS nebo
niZ8i neZ kumen se 2z celkového procesu odebiraji jako
produkt KP3 odebirany z hlavy kolony nebo jako produkt SP3
odebirany z paty kolony. Nad bofnim odbérovym mistem pro
odb&r frakce CAH a soucasn& pod hlavou kolony K3 miZe byt
nainstalovéno alespoli jedno bo&ni odbé&rové misto KM, skrze
které lze odebirat frakce obsahujici alespoil mesityloxid

a/nebo ketony, zejména ketony jiné neZ je aceton.

w 2

Produkt SPl1 odebirany z paty destiladni kolony K1,
ktery je bohaty na fenol, se zavadi do bodni &asti kolony
K4 surového fenolu. Surovy fenol odbirany z boku této
kolony se dale =zpracovavd v reaktoru HR, ktery miZe
nap¥iklad obsahovat kyselinovy katalyzidtor ve fixnim loZi,
a nésledné je veden do kolony K5 ¢istého fenolu. Produkt
KP4 odbirany z hlavy kolony K4 surového fenolu se vede zpét
do destiladni kolony Kl. Produkt SP4 odebirah? z paty
kolony K4 surového fenolu se zavaddi do kolony K6. U této
kolony se sloudeniny s vysokou teplotou varu, nap¥iklad
dehet, odebiraji z procesu jako produkt SP6 odbirany z paty
kolony a odvé&déji k daldimu vyuZziti. Produkt KP6 odbirany z

hlavy kolony je zavadén zpé€t, do kolony K4 surového fenolu.

Surovy fenol, ktery se =zpracuje v reaktoru HR, a
pfevede do kolony K5 ¢&¢istého fenolu, kde se rozdé€li na
¢isty fenol RPH, ktery se odvaddi z boku kolony K5 &istého
fenolu a nésledné vyuZivd nebo skladuje, frakci s vyS88i
teplotou varu, kterd se odebird z kolony KS éistého‘fenolu

jako produkt SP5 odebirany z paty kolony a recykluje do

LR *® odoe
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kolony K4 surového fenolu, a frakci s niZ8i teplotou varu,
kteréd se z kolony K5 Cistého fenolu odvadi jako produkt KP5
odebirany z hlavy kolony a kterd se rovnéZz zavadi zpét do

kolny K4 surového fenolu.

P¥iklady provedeni vynalezu

P¥iklad 1

Ssm&s Stépnych produktd, kterd mimo jiné obsahovala
48 % hmotn. fenolu, 10 % hmotn. kumenu, 3 % hmotn. AMS,
27 % hmotn. acetonu, 0,03 % hmotn. acetaldehydu,
0,1 % hmotn. acetofenonu, 0,1 % hmotn. hydroxyacetonu a
9 % hmotn. vody, se zavedla do destilacdni kolony znazornéné
na obr. 1 a obr. 2, kterd méla 90 pater, a to v misté,

které odpovidalo 40. patru kolony.

Teplota v kolné se nastavila tak, Ze teplota v hlavé
kolony dosahovala 47 °C, teplota v paté kolbny dosahovala
179 °C a teplota v bolnim odb&rovém misté€ se pohybovala
mezi 88 °C a 89 °C. Tlak v paté destila&ni kolony odpovidal
atmosférickému tlaku. Cast produktu odebiraného =z hlavy
kolony, ktery obsahoval mimo jiné 99 dildt acetonu a
0,1 diltt acetaldehydu, se pF¥emistila do acetcnové kolony
majici 40 pater, pF¥idemZ vysdka vstupu do acetonové kolony

odpovidala 8. patru.

Teplota Vv acetonové koloné€ se nastavila tak, Ze
teplota v hlavé kolony dosahovala 42 °C a teplota v paté
kolony dosahovala 65 °C. V bolnim odb&rovém misté, které
bylo instalovédno ve vySce odpovidajici 35. patru a =ze
kterého se odebiral &isty aceton s obsahem nedlistot niZsSim

nez 0,25 % hmotn., byla nastavena teplota 42,5 °C. Produkt
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odebirany z hlavy kolony s obsahem acetaldehydu 100 mg/l se
kondenzoval a vedl do pradky, do které bylo rovnédZ zavadéno

10 g 5% roztoku hydroxidu sodného na 1 kg produktu

odebiraného z hlavy kolony. Teplota v pradce byla 56 °C.
Sm&€s odebirand z pralky méla obsah acetaldehydu niZ3i neZ

20 mg/1l.

Produkt odebirany z paty acetonové kolony, ktery mimo

jiné obsahoval kumen, AMS a vodu, se pY¥emistil do kumenové

kolony.

Frakce odebrand =z boéniho odb&rového mista

prvni
destiladni kolony se p¥emistila do separadni né&doby. V této
separani néddob€ se vodnd féze, kterid mimo jiné obsahovala

98 % hmotn. vody a 1,3 % hmotn. hydroxyacetonu, oddélila od

organické féze, kterd mimo jiné obsahovala 65 % hmotn.
kumenu, 30 % hmotn. AMS, 2 % hmotn. fenolu a 0,2 % hmotn.
vody. Po separaci fazi se vice neZ 95 % hydroxyacetonu

pfitomného v odebrané frakci nachézelo ve vodné fazi. Cast
vodné faze se likvidovala jako odpad. Zbytek vodné faze se

vracel zpét do destiladni kolony.

Organickd féze odd€lend v separadni nadob& od vodné
faze mé&la obsah hydroxyacetonu niZ%&i neZ 1000 mg/l.

organickd faze se dastelné vracela do prvni destiladni

Tato

kolony. Zbytek organické féaze se vedl bodnim vstupem do

kumenové kolony, kterd mé&la 60 pater, p¥ifemZ wvstup byl

nainstalovan ve vy8ce, kterd odpovidala 25. patru. Kumenova

kolna pracovala tak, Ze teplota v hlavé kolony dosahovala

56 °C a teplota v paté kolony dosahovala 140 °C. Bodnim

odbérovym mistem, které leZelo

14.

ve vySce odpovidajici

a 138

patru jehoZ teplota  dosahovala °C, se

oddestilovala sm&l AMS a kumenu,
2

kterd obsahovala mén& ne¥%

v

primés

[+)

% hmotn. 1. Frakce s niz8i a vyS88i teplotou wvaru
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odebirané z hlavy, respektive z paty kumenové kolony, byly

odstratiovany jako odpad.

Produkt odebirany =z paty prvni destila¢ni kolony,
ktery obsahoval mimo jiné 94 % hmotn. fenolu a 1,6 % hmotn.
acetofenonu, se zavaddél do boku kolony surového £fenolu
obsahujici 70 pater, a to ve v¥Sce, kterd odpovidala
26. patru. Tato kolona pracovala tak, Ze teplota v hlavé
kolony dosahovala 176 °C a teplota v paté kolony dosahovala
203 °C. Frakce odebrand z hlavy kolony surového fenolu se
vracela zpét do prvni destiladni kolony. Frakce produkovana
v paté kolony surového fenolu se p¥evadéla do dal&i kolony,
tj. do kolony sloulenin s vy38i1i teplotou varu, kde se tyto
sloufeniny koncentrovaly. Produkt této 50patrové kolony
ziskany 2z hlavy kolony p¥i 154 °C pF¥edstavoval £frakcei,
kterd mimo jiné obsahovala 95 % hmotn. fenolu a 5 % hmotn.
acetofenonu. Tato frakce se =zavadéla zpé&t do kolony
surového fenolu. Produkt odebirany z paty kolony sloulenin

w

s vy3881 teplotou varu, ktery se ziskal p¥i teploté& 203 °C,
gestaval z dehtu s obsahem fenolu niZ8im neZ 5 % hmotn.
Proud surového fenolu se odebiral z kolony surového fenolu

ve vySce, kterd odpovidala 55. patru p¥i teploté 181 °C.

Tento proud surového fenolu obsahoval 99 % hmotn.
fenolu. Jako p¥imési byly v tomto proudu surového fenolu
mimo jiné obsaZeny 2-methylbenzofuran, AMS, mesityloxid,
malé mnoZstvi hydroxyacetonu a stopovd mnoZstvi dalSich
pfrim&si. Tento proud surového fenolu se vedl skrze reaktor,
ktery obsahoval Jjako katalyzdtor 120 m® kyselinové
iontoménidové prysky¥ice Amberlyst 15. Takto zpracovany
surovy fenol se vedl bolnim vstupem do 20. patra 45patrové
kolony d&istého fenolu. Tato kolona, kterd pracovala =za
sniZeného tlaku, méla teplotu v hlavé kolony 139 °C a

teplotu v pat& kolony 142 °C. Cisty fenol s obsahem p¥im&si

.
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niZ%im neZ 100 mg/l se odebiral z boku fenolové kolony v
mist&, které odpovidalo vySce 40. patra p¥i teploté& 140 °C.
Frakce odebirand z hlavy kolony ¢istého fenolu se vracela
zp&t do kolony surového fenolu vstupem leZicim pod hlavou
této kolony. Frakce odebirand z paty kolony <&istého fenolu
se vedla zpét do kolony surového fenolu vstupem, ktery

le?el nad patou kolony.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zplsocb destiladniho zpracovani smé&si Stépnych
produktt produkovanych Stépenim alkylarylhydroperoxidd,
vyznadujici se tim, Ze zahrnuje dé€leni sm&si Sté&pnych

produktl do alesponl t¥i frakci v jediném destilalnim kroku.

2. Zpusob podle néroku 1, vyznadujici se tim, Ze jedna

z frakci obsahuje alespoii 75 % ketonu p¥itomného ve Stépném

produktu p¥ed destiladénim krokem.

3. Zptisob podle ndroku 2, vyznadujici se tim, Ze
ketonem je aceton.
4. Zplsob podle alespoii jednoho z nérokad 1 aZz 3,

vyznadujici se tim, Z%e jedna z frakci obsahuje alesponl 75 %
substituovaného a/nebo nesubstituovaného fenolu pritomného

ve &t&pném produktu p¥ed destiladnim krokem.

5. Zpusob podle alespoil jednoho z nérokd 1 aZz 4,
vyznadujici se tim, Z¥e jedna z frakci obsahuje alespoil 75 %
kumenu p¥itomného ve 3t&pném produktu p¥ed destilalnim
krokem a/nebo 75 % a-methylstyrenu p¥itomného ve &Sté&pném

produktu pfed destilacdnim krokem.

(A XX ]
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6. Zplusob podle nédroku 5, vyznadujici se tim, Ze tato
frakce, kterd obsahuje wvodu, kumen a/nebo AMS, obsahuje
alespoii 20 % hydroxyacetonu p¥itomného ve Stépném produktu

p¥ed destiladnim krokem.

7. ZpUsob podle alespoiri jednoho =z néroku 5 nebo 6,
vyznadujici se tim, Ze frakce obsahujici alespoil 75 %
kumenu p¥itomného ve 8tépném produktu p¥ed destiladnim
krokem a/nebo 75 % a-methylstyrenu p¥itomného ve Jt&pném
produktu p¥ed destiladnim krokem se rozdéli v za¥izeni pro

fadzovou geparaci na vodnou fazi a organickou fazi.

-

8. Zpusob podle naroku 7, vyznadujici se tim, Ze se
alespoil &ast organické faze vraci zpét do destiladniho

kroku.

9. Zplsob podle naroku 7 nebo 8, vyznadujici se tim,
Ye se alespoli 84st organické féze vede do destiladni kolony
(kumenové kolony), ve které se organickd faze déli tak, Ze
se z hlavy kolony odebiraji slouleniny, které maji niZsi
teplotu varu ne? kumen nebo a-methylstyren, z paty kolony
se odebiraji slouleniny, které maji Vyééi teplotu nez kumen

nebo a-methylstyren a kumen a/nebo a-methylstyren se

odebiraji bodnim odb&rovym mistem.

10. Zplsob podle ndroku 9, vyznadujici se tim, Ze se
organickad faze d&li v kumenové koloné tak, Ze se alespoil

jednim dalZim bo&nim odbérovym mistem, které se nachizi nad
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bodnim odb&rovym mistem  pro odbér kumenu a/nebo
a-methylstyrenu a soulasng pod hlavou kolony, odvadi dalsi
frakce, kterd obsahuje alespoil mesityloxid, ketony a/nebo

vodu.

11. ZpUsob podle nédroku 7, vyznaujici se tim, Ze se
alespoll &ast vodné féze vraci zpét do destila&niho kroku v

kapalném a/nebo parném stavu.

12. ZpUsob podle naroku 7 nebo 11, vyznadujici se tim,
Ye vodnd f&ze obsahuje 75 % hydroxyacetonu pritomného ve

frakci obsahujici kumen a/nebo a-methylstyren.

13. ZpUsob podle alespoil jednoho 2z p¥edchidzejicich
narokll, vyznadujici se tim, Ze smés Stépnych produktd ma
p¥ed destiladnim zpracovanim koncentraci fenolu dosahujici

20 % hmotn. aZ 70 % hmotn.

14. Zplsob podle alespoil jednoho =z p¥edchdzejicich
narokf, vyznadujici se tim, Ze sm&s &tépnych produktid ma
p¥ed destiladnim zpracovédnim koncentraci hydroxyacetonu

dosahujici 200 mg/l aZ 5 % hmotn.

15. Destila&ni kolona pro destiladni separaci smési
St&pnych produktl ziskanych p¥i &tépeni kumenhydroxy-
peroxidu, vyznadujici se tim, Ze méd rozméry, které umoZiuji

z hlavy kolony odebirat frakci surového acetonu obsahujici

.. s 0300
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alespoil 75 % hmotn. acetonu, z paty kolony odebirat frakci
surového fenolu obsahujici alespoili 60 % hmotn. fenolu a =z
boku kolony alespoil jednu frakci, kterd obsahuje alespoil

vodu, kumen a /nebo a-methylstyren.

16. Destiladni kolona podle ndroku 15, vyznadujici se
tim, Ze mad rozméry, které umoZiiuji z paty kolony odebirat
frakci obsahujici fenol a alespoil 75 % hydroxyacetonu

obsaZeného ve smési Stépnych produktt.

17. Destilad¢ni kolona podle naroku 15, vyznadujici se
tim, Ze kolona m& rozméry, které umoZiiuji odebirat alespon
z jednoho bolniho odbérového mista kolony frakci obsahujici
kumen a/nebo a-methylstyren a alespoil 75 % hydroxyacetonu

p¥itomného ve smési Stépnych produktl.

18. Destiladni kolona podle nédroku 17, vyznadujici se
tim, Z%e kolona je opat¥ena bolénim odb&rovym mistem, kterym
lze odebirat frakci obsahujici alespoil hydroxyaceton a
kumen a/nebo a-methylstyren a které leZi v oblasti kolony

majici separadni potencidl 15 % aZ 95 %.

19. Destilad®ni kolona podle jednoho z nd&rockd 15 a% 18,

vyznadujici se tim, Ze mad 20 aZ 200 teoretickych pater.

20. Destila¢ni kolona podle jednoho z narokd 15 aZ 19,

vyznadujici se tim, Ze mé& alespoll jedno boléni odbérové
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misto, kterym lze odebirat frakci obsahujici alespoil jednu

organickou kyselinu.

21. Zptsob p¥ipravy fenolu a acetonu, vyznadujici se
tim, Ze zahrnuje
- oxidaci kumenu na kumenhydroperoxid
- Bté&peni kumenhydroperoxidu
- destiladni zpracovani sm&si vznikajici p¥i Stépeni
kumenhydroperoxidu,
které zahrnuje izolaci této smési do alespoil t¥i frakci v

jediném destilacnim kroku.

22. Fenol p¥ipravitelny zplsobem podle alespoii jednoho

z narokl 1 aZ 14.

23. Aceton ptipravitelny zplsobem podle alespoii

jednoho z nédrokl 1 aZ 14.
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Seznam vztahovych znadek

K1 - destiladni kolona

SP - sm&s 3t&pnych produktd

KP1 - produkt odebirany z hlavy kolony

SP1 - produkt odebirany z paty kolony

WT1l - tepelny vyménik

WT2 - tepelny vyménik

SCA - potrubi

PT1l - zaYizeni pro separaci fézi

RO - potrubi

CA - potrubi

RW1 - potrubi

W1l - potrubi

RW2 - potrubi

S0S1 - boéni odb&rové misto

8082 - bodni odb&rové misto

K2 - acetonovéa kolona

RA - frakce &¢istého acetonu

AA - frakce obsahujici aldehyd a
teplotou varu

sp2 - frakce z paty kolony

W - promyvacdka

B - béaze

KP2 - potrubi

AB - potrubi

AB2 - potrubi

K3 - kolona

Wl - provozni voda

RW - reflux

QAH - frakce

gloudeniny

(X ] (2 X 2]
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a nizkou




01-0895-03~Ma

44

Seznam vztahovych znafek - pokradovani

KP3 - produkt odebirany z hlavy kolony

SP3 - produkt odebirany z paty kolony

KM -
K4 -

HR
K5
KP4 - produkt
SP4 - produkt
Ké - kolona

reaktor
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KP6 - produkt odebirany z
SP6 - produkt odebirany z
RPH - ¢isty fenol

KP5 - produkt odebirany z
SP5 - produkt odebirany z
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