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Prezenta inventie se refers la un
procedeu si instalatie de descompunere
a hidroperoxidului de cumen Tn mediu de
diluant inert (acetona), cu aplicabilitate in
fabricatia de fenol-acetona prin procedeul
cumen.

Se cunoaste un procedeu (G.B.
1313360) de descompunere a hidroper-
oxidului de cumen la fenol si acetond n
conditile unei recirculdri scdzute a masei
de reactie si care permite un nivel scézut
al vaporizarii in interiorul camerei de
reactie. Se urmareste reducerea colorarii
fenolului produsd de catre subprodusele
puternic colorate.

Brevetul SU 185851 descrie un
procedeu de descompunere a hidroper-
oxidului de cumen intr-un reactor cu
sectiuni multiple si cu addugare de
acetona in fiecare sectiune cu scopul de
a stabiliza temperatura de reactie.

Brevetul GB 2048260 A prevede
diluarea hidroperoxidului de cumen in
acetond Tnainte de descompunere.
Raportul molar acetond : hidroperoxid de
cumen este 5 ... 12/1, preferabil 8 ...
10/1, descompunerea avand loc férd o
substantiald recirculare si cu un control
de temperaturd care se realizeazd prin
evaporarea unei parti din acetona.

Brevetul european 0589588 A,
descrie un procedeu de descompunere a
hidroperoxidului de cumen in trei etape :

- etapa la : Descompunerea hidro-
peroxidului de cumen in prezentd de
acetond si apd cu formare de dicumil-
peroxid, rdmandnd pand la 5 %
hidroperoxid de cumen nedescompus ;

- etapa ll-a : Descompunerea to-
tald a hidroperoxidului de cumen prin
ridicarea temperaturii la 80 ... 110°C si
a unei parti din dicumilperoxid ;

- etapa llka : Descompunerea
totald a dicumilperoxidului la fenol, ace-
tond si alfametilstiren in prezenta unui
cocatalizator,

In etapa |a descompunerea
hidroperoxidului de cumen are loc n trei
reactoare secventiale neizoterme care
comportd  urmatorii  parametrii
temperaturi intre 45 si 74°C; timp de
reactie 0,5 ... 3 min; aciditate 50 ...
750 ppm acid sulfuric; raportul molar
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acetond : fenol = 1,1 ... 1,5 1a 1; debit
recirculare: (10 - 25)x debitul de
alimentare cu hidroperoxid de cumen;
continutul de apd max. 3 % gravimetric.

In etapa l-a descompunerea totald
a hidroperoxidului de cumen si partiald a
dicumilperoxidului are loc intr-un reactor
cu deplasare totald prin ridicarea
temperaturii la 80 ... 110°C, timpul de
reactie find de 2 ... 3 min si un DT°C
intrare-iesire de 4 ... 16°C.

Etapa lllka constd n descompu-
nerea totald a dicumilperoxidului la fenal,
acetona si alfametilstiren in prezenta unui
cocatalizator care poate fi o amina
alifaticd sau amoniac dizolvat in apa,
conditile de reactie fiind : temperatura
80 ... 110°C; timp de reactie 20 ... 60
min; presiune 0,3«.. 5 at; aciditate 30
... /0% din cea initiald (etapa I-a).

Privii. In  ansamblu, conform
acestui procedeu, descompunerea total3
a hidroperoxidului de cumen si
dicumilperoxidului se realizeazd n
urmétoarele conditii : temperatura 45 ...
110°C; presiune 0,3 ... 5 at timp de
reactie 23 ... 60 min; aciditate 50 ...
750 ppm acid sulfuric; raport molar
acetond/fenol= 1,1 1.5/1; debit
recirculare:(10 25)x debitul de
alimentare cu hidroperoxid de cumen; cu
adaos de apd max. 3 % gravimetric;
cocatalizator: amine sau amoniac;
utilizeazd trei reactoare secventiale si
doua reactoare cu deplasare totald pen-
tru descompunerea complets a hidroper-
oxidului de cumen si a dicumilperoxidului.

Procedeul, conform inventiei, Tnl&-
turd dezavantajele mentionate prin aceea
cd se desfdsoara intr-o singurd etaps la
un raport molar acetond : fenol de 1,1
... 1,6/1, aciditate cuprinsg intre 0,08
si 0,12%, preferabil 0,09 ... 0,1 % la
temperaturi de 56 ... 60°C, preferabil
o8°C, la presiune atmosfericd si fara
adaos de apa.

Instalatia pentru realizarea inven-
tiel este constituitd dintr-un reactor -
rdcitor tip schimba&tor de caldurd tubular
prevdzut cu sicand in spatiul intertubular
si sicane in spatiul tubular, astfel, incat
este favorizat transferul termic pentru
preluarea caldurii de reactie la descom-
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punerea hidroperoxidului de cumen, care
este Tn legdturd cu un racord de intrare
si un racord de iesire, circulatia fiind
asiguratd de pompa de recirculare in

4
cuprins intre 18 ... 22 min preferabil 20
min si temperaturi cuprinse intre 56 si
B0°C preferabil 58°C. .
S-au incercat diverse rapoarturi

refularea cdreia intrd hidroperoxidul 5 molare intre acetond si fenol urmarindu-
tehnic trimis de pompa printr-o lanterna se efectul diluantului inert asupra
de rupere in aspiratia pompei de compazitiei produselor de descompupen:e.
recirculare, putdndu-se regla automat S-a ales acetona ca diluant inert avand in
cantitatea de acetona functie de debitul vedere urmdtoarele :
de alimentare cu hidroperoxid tehnic 10 - este un bun solvent, atat pentru
realizat cu o pompa precum si acidul hidroperoxid de cumen, cat st pentru
sulfuric care intrd prin cadere liberd si fenolul rezultat ; .
reglat automat tot in aspiratia pompet din - constituie unul din produsele
rezervorul de nadltime. rezultate din reactie (de neechilibru) si
Conform inventiei, experimentarile 15 deci nu introduce componenti
de laborator si industriale au demonstrat suplimentari in sistem ;
faptul cd lucrdnd numai n exces de - are tensiune de vapori naltd si
acetond reactia de descompunere a temperatura de fierbere joasa astfel,
hidroperoxidului de cumen are loc in incadt poate fi folositd cu succes la
conditile in care viteza de reactie are 20 inldturarea marii calduri de reactie.
tendinta de scadere usoara. Experimentarile s-au efectuat
Aceastd scdadere a vitezei de plecdndu-se de la raporturi echimole-
reactie favorizeaza reactia de formare a culare acetond : fenol ajungéndu-se pana
dicumilperoxidului  pornind de la la1.6:1.
dimetilfenilcarbinol si  hidroperoxid de 25 Hidroperoxidul tehnic utilizat n
cumen. Analizele finale ale produselor de cursul experimentdrilor a avut urma-
reactie  dupa descompunere  au toarea compozitie : izopropilbenzen =
demonstrat o descompunere totald a 8,225 9%; acetofenond= 0,800 %;
hidroperoxidului de cumen si a dimetilfenilcarbinol= 7,4 %; hidroperoxid
dicumilperoxidului. De asemeni, s-a 30 decumen = 82,575 %.
constatat o crestere substantiald Tn Raportul optim acetond : fenol
produse utile (fenol, acetona, alfametil- este 1,65 : 1, conditii in care produsele
stiren, etc) concomitent cu o scédere grele (dimeri saturati si nesaturati de
spectaculoasd a produselor r&sinoase alfametilstiren, paracumilfenol, dimetil-
(paracumilfenol  dimeri saturati si 35 fenilcarbinol, fenol complex, etc) au
nesaturati de alfametilstiren, fenol sc8zut cu 80 ... 85 % fatad de cantitatea
complex) Descompunerea totald a de produse grele rezultati la raport
hidroperoxidului de cumen si echimolecular acetond : fenol, asa cum
dicumilperoxidului a fost favorizatd de reiese din tabel. Rezultatele au fost
aciditati cuprinse intre 0,08 si 0,12 %, 40 obtinute in urma distildrii excesului de
preferabil 0,03 si 0,1 %, timp de reactie acetond.
Denumire component Raport molar acetona:fenal
1:1 1.4 :1 1.5:1 1.6 :1
[zopropilenbenzen 9,325 8,305 9,255 8,400
Alfametilstiren 1,150 5724 6.126 6.344
Acetofenond 0,825 0,821 0.815 0.819
Dimetilfenilcarbinmoal 0,603 0,286 0,250 0,227
Dimer nesaturat de Alfametilstiren 1,225 0,400 0,300 0,200
Dimer saturat de Alfametilstiren 2,967 0.85 0.85 0.76
Paracumilfenal 4,668 0.820 0,800 .0,710
X 0.125 0,130 0.120 0.120
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In vederea micsorérii vitezei de
reactie nu s-a introdus si apa, cunoscan-
du-se actiunea inhibitoare a acesteia in
cataliza omogend a descompunerii
hidroperoxidului de cumen, apa fiind o
bazad mai puternicd decat hidroperoxidul
de cumen intrd in competitie pentru
protonul catalizator de reactie. Rezulta-
tele finale favorizate de excesul de diluant
inert au fost paosibile fara adaos de apadin
conditiile optime ardtate mai sus.

Avantajele inventiei constau in
simplitatea procedeului, care utilizeaza
diluantul inert acetona, existenta in cadrul
instalatiei a unui singur reactor care
realizeazd descompunerea totald a
hidroperoxidului  de cumen si a
dicumilperoxidului cu obtinerea unor
conversii superioare n produse utile.

In continuare, se da, un exemplu
de realizare a inventiei, in leg&tur si cu
fig. 1 si 2 care reprezints :

- fig.1, schema instalatiei in care
se realizeazd procedeul ;

- fig.2, sectiune transversald prin
reactor.

Se dd, un exemplu de realizare
industriald, a procedeului si instalatiei
conform inventiei.

Conditile de reactie in care s-a
lucrat sunt urmétoarele :

- temperatura 50 ... 65°C ;

- viteza volumarg 2 ... 3 h™ :

- aciditate 0,08 ... 0,12 %.

Instalatia de descompunere total
a hidroperoxidului de cumen si
dicumilperoxidului are Tn dotare reactorul
- racitor 4, tip schimbator de caldurs
tubular, prevdzut cu sicand n spatiul
intertubular 8 si sicane in spatiul tubular
8, astfel, Incét este favorizat transferul
termic pentru preluarea caldurii de
reactie rezultatd la descompunerea
hidroperoxidului de cumen tehnic.

Recircularea produsele de reactie
rezultate Tn urma descompunerii este
asiguratd de pompa de recirculare 2 in
refularea cdreia intrd hidroperoxidul
tehnic trimis de pompa 1 prin lanterna de
rupere 7.

Acidul sulfuric necesar descom-
punerii se dozeazd automat prin cidere
liberd din vasul de n3ltime 5 in aspiratia
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pompei 2, astfel, incat aciditatea s3 se
mentingd n limitele 0,08 ... 0,1 % acid
sulfuric gravimetric in masa de reactie
recirculata.

Cunoscéandu-se cantititile de fenol
sl acetond care rezultd la un amestec
echimolecular fenol-acetona prin
descompunerea hidroperoxidului tehnic
cantitatea de acetond ce se introduce cu
pompa 3 din rezervorul 6 in aspiratia
pompet 2 se poate regla automat functie
de debitul de alimentare cu hidroperoxid
tehnic realizat de pompa 1, astfel, incat
raportul molar fenol : acetond si fie de
1.6..165:1.

Reactorul racitor 4 (fig.2} este un
schimbdtor de caldura tubular care are in
spatiul intertubular o sicand 8, iar in
spatiul tubular are” mai multe sicane 9,
astfel, Tncat este favorizat transferul
termic pentru preluarea ca3ldurii de
reactie rezultatd la descompunerea
hidroperoxidului de cumen.

Produsele de reactie intrd in
reactorul 4 prin racordul de intrare 10,
circuld prin spatiul intertubular dirijat de
sicana 8 si paraseste reactorul 4 prin
racordul de iesire 11. Apa de ricire intra
prin racordul 12, circuld prin spatiul
tubular dirijats de sicanele 9 si iese din
reactor prin racordul de iesire 13, astfel,
incat intreg sistemul s3 fie mentinut la o
temperaturd constantd de 58°C.

Conditile de reactie in care s-a
lucrat sunt urmétoarele :

- temperatura 50 ... 65°C ;

- viteza volumara 2 ... 3 h” ;

- aciditate 0,08 ... 0,12 %.

Avantajele inventiei constau n
simplitatea procedeului, care utilizeaza
diluantul inert acetona, existenta in cadrul
instalatiei a unui singur reactor care
realizeazd descompunerea totald a
hidroperoxidului de cumen si a
dicumilperoxidului cu obtinerea unor
conversii superioare n produse utile.

Revendicari
1. Procedeu de descompunere a

hidroperoxidului de cumen in mediu de
acetona, ca diluant inert, descompunerea

.
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realizdndu-se In exces de acetona,
caracterizat prin aceea ca se
desfdsoard intr-o singurd etapd la un
raport molar acetons : fenol de 1,1 ...
1.6/1. aciditate cuprins3 intre 0,08 s
0.12%, preferabil 0,09 ... 0,1 %, Ia
temperaturi de 56 ... BO°C, preferabil
o8°C, la presiune atmosferics si fara
adaos de apa.

2. Instalatie de descompunere a
hidroperoxidului de cumen in mediu de
diluant inert, caracterizata prin aceea
ca este compusd dintr-un reactor -
racitor (4) tip schimbitor de caldurs
tubular prevazut cu sicand in spatiul
intertubular (8) si sicane in spatiul
tubular (9), astfel, incat este favorizat
transferul  termic  pentru preluarea

Presedintele comisiei de examinare:
Examinator: ing. Puscas Corina
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caldurii de reactie la descompunerea
hidroperoxidului de cumen,reactor care
are un racord de intrare (10) si un
racord de iesire (11).recircularea fiind
asiguratd de pompa de recirculare (2)in
refularea careia intra hidroperoxidul
tehnic trimis de pompa (1) prin lanterna
de rupere (7). cantitatea de acetons ce
se introduce cu pompa (3) in aspiratia
pompei de recirculare (2), putindu-se
regla automat functie de debitul de
alimentare cu hidroperoxid tehnic realizat
cu o pompa (1), iar acidul sulfuric care
intrd prin cddere liberd este reglat
automat tot in aspiratia pompei (2), din
rezervorul de inaltime (5).

ing. Barbu Mara
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