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(57) Anotacia:

Opisuje sa sposob destilaéného spracovania zmesi Stiep-
nych produktov produkovanych pri $tiepeni alkylarylhyd-
roperoxidov, pri ktorom zmes $tiepnych produktov mozno
rozdelit’ do troch hlavnych frakeii iba v jedinom zariadeni.
Uvedeny spdsob moZno pouzit na destilacné spracovanie
zmesi Stiepnych produktov produkovanych pri tiepeni al-
kylarylhydroperoxidov, najmi pri $tiepeni kuménhydrope-
roxidu. Zarovefi tymto spdsobom je mozné zo zmesi $tiep-
nych produkiov, ktora sa ziskala Stiepenim kuménhydrope-
roxidu, separovat fenol a acetén.
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Spbsob destilacného spracovania zmesi Stiepnych produktov,
ktoré vznikaju pri Stiepeni alkylarylhydroperoxidov, a

zariadenie k uskutolfiovani tohoto spdsobu

Oblast techniky

Vynédlez sa tvka zlepSeného spdsobu destilac&ného
spracovania zmesi Stiepnych produktov, ktoré wvznikajui pri
Stiepeni alkylarylhydroperoxidov. Vynéalez sa najmd8 tyka
spdsobu destila&ného spracovania Stiepneho produktu, ktory

vznikd pri Stiepeni kuménhydroperoxidu.

DoterajSi stav techniky

Spdsob kyselinou katalyzovaného Stiepenia
kuménhydroperoxidu na fenol a acetén m& dlhodobo zvliastny
priemyslovy vyznam. Pri tomto spdsobu pripravy fenolu z kuménu
Hockovym postupom sa v prvom reak&nom kroku, t.j. v oxidacnom
kroku, kumén zoxiduje na kuménhydroperoxid (dalej jen CHP) a
CHP sa nésledne zahusti pri vdkuovej destiléacii, tzn. v kroku
na zahustenie, na 65 % hmotn. aZ 90 % hmotn. V druhom reak&nom
kroku, t.j. 3tiepnom kroku, sa CHP 3tiepi na fenol a acetdn
pbésobenim kyseliny, spravidla kyseliny sirovej. Okrem fenolu a
kuménu sU produktom Stiepenia dal8ie =zlugeniny, ktoré mbdZu
vznikat v reakénych krokoch, ktoré predchaddzaju Stiepenie a
ktoré sa v priebehu 3tiepenia nemenia alebo sa menia iba
Ciastoéne. NajddleZitej3imi zluleninami, ktoré méZu byt okrem
fenolu a acetdédnu pritomné v Stiepnom produkte su najmé -

metylstyrén (dalej Jjen AMS), kumén a acetofendédn. Okrem toho
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mdéZu byt v Stiepnom  produkte pritomné malé mnozstva
dimetyfenylkarbinolu (dalej len DMPC), ktory sa tvori uz v
oxidacnom kroku. Daldimi primesami su napriklad zluceniny ako
je metylbenzofuradn (dalej len MBF), hydroxyacetdn, mezityloxid
(dalej len MO) a karbonylové z1luc¢eniny, akymi si
(acet)aldehydy a 2-fenylpropionaldehyd. Po neutralizéacii
Ztiepneho produktu a po odstraneni celej vodnej fazy sa

Stiepny produkt spracuje destilaciou.

S zname rdzne spdsoby spracovania Stiepneho produktu
destilaciou (Ullmann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry,
5. kompletne upravené vydanie, zZv. Al9, 1991, VCH
Verlagsgesellschaft mbH, Weinheim). V podstate u vSetkych
tychto postupov sa Stiepny produkt najskér neutralizuje vodnym
roztokom peroxidu vodika, aminy, vodnym fenoldtovym ldhom
a/alebo sa pouZije iénovo vymiefialovad Zivica. Po separédcii faz
sa organickd &ast neutralizovaného 3tiepneho produktu prevedie
do prvej kolény, v ktorej sa od zvy3ku Stiepneho produktu
oddestiluje surovy acetoéon, ktory mdie obsahovat vodu,
hydroxyacetén, kumén a/alebo AMS. Na tento surovy acetdén sa
spravidla pdsobi alkdliou v pracke a néasledne sa uskutocni
daliie &istenie destiléaciou. Jednako len prepieranie sa
Ziasto&ne realizuje aj v koléne. Produkt z paty prvej koldny
sa destiluje v druhej koléne, =z ktorej hlavy je odoberany
zvyskovy BMS a kumén, ktoré sa spravidla zavadzaju do
hydrogenaénéhd kroku, v ktorom sa opat pripravuje kumén.
Vzajomnli separaciu AMS a kuménu moino taktieZ realizovat
azeotropnou destiladciou s vodou. Produkt, ktory zostane v pate
druhej kolény, sa destiluje v koldéne pre vyrobu surového

fenolu.

Vysledny surovy fenol moZno dalej <Cistit extrakénou
destiléciou s vodou a/alebo za pouZitia kyselinového iénového

vymieflaéa a mnéaslednej destilécie. Pri druhom spominanom
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spbsobe sa zluCeniny, ktoré sa obtiaZne oddeluju od fenolu
destiléaciou, napriklad mezityloxid a hydroxyacetén, kondenzuju

za vzniku zlu€enin s vyS8ou teplotou varu.

Podla DE-AS 1 105 878 (fenolovd chémia) sa neutralizovany
Stiepny produkt, ktory sa separuje od surového acetdénu v
koléne urcenej pre ziskanie surového acetédnu, taktieZ
premiestni do uhlovodikovej koldény, kde sa v pritomnosti vody,
uhlovodikov s niZ3ou teplotou varu ako fenol, akymi sa
napriklad AMS a kumén, oddestiluje cez hlavu koldény. Organické
fdza odobratd z paty koldény sa zavedie do hlavy nasledujtce]j
kolény, v ktorej sa od fenolu a produktov s vysokou teplotou
varu, ktoré vznikaijud v pate koldény, oddeli voda. Zmes fenolu a
produktov s vysokou teplotou varu sa nasledne prevedie do
kolény urcCenej pre ziskanie surového fenolu. Zvy3ky wvznikajtce
v tejto koldéne a pri destilécii &istého fenolu moZno néasledne
zaviest do krakovacej kolény, v ktorej sa zvysSky spracuju a
jedna Cast fenolu sa izoluje. Tieto izolované produkty moZno

opat zaviest do uhlovodikovej kolény.

EP 0 032 255 (UOP) Popisuje spbdsob spracovania 3Stiepneho
produktu, pri ktorom sa organické Cast v podstate
neutralizovaného (pH pribliZne 6) 3Stiepneho produktu opéat
preplédchne vodou a nasledne sa =ziskand organickd cast
premiestni do koldény urcenej pre ziskanie surového acetdnu, v
ktorej dbéjde k oddeleniu surového acetdnu od ostévajtceho
Stiepneho produktu. 2ZvySock, ktory =zostane v pate koldny, sa
priamo premiestni do kuménovej koldény v ktorej pate sa
produkuje surovy fenol, ktory sa vedie do nésledne]
purifikacnej destiladnej kolény. Zmes odobratd z  hlavy
kuménoveij koldény, ktord obsahuje v podstate AMS, kumén a vodu,
sa premiestni do né&doby pre separaciu fé4z, v ktorej dbéjde k
separacii vodnej féazy. Vyslednd organickéd féaza sa premiestni

do koldény na premyvanie, v ktorej sa na organicki zmes pdsobi
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roztokom hydroxidu sodného za 1Ulelom odstrénenia v3etkého
fenolového podielu zo zmesi AMS a kuménu vo forme fenoxidu
sodného. Zmes AMS a kuménu, ktoréd Je zbavend fenolu, sa

zavedie do hlavy koldény urenej pre hydrogenaciu.

V US 4 262 150 (UOP) je pouZitd rovnakd stustava koldény ako
v EP 0 032 255 (UOP). Od EP 0 032 255 sa 1i8i iba tym, Ze pre
neutralizaciu Stiepneho produktu je namiesto Fjednej alebo
viace]j kombinécii mixérov a zariadeni roztok fazovou

separaciou pouZitd extrak&né koléna.

US 3 322 651 (UOP) Popisuje pouZitie =zlu&enin dusika,
najma aminov, pri purifikdcii fenolu ziskaného pri &tiepeni
CHP.

US 5 510 543 (GE) Popisuje spdsob spracovania produktu
Stiepenia CHP, pri ktorom sa pH hodnota &tiepneho produktu
nastavi v  neutralizdtore pridanim Dbéazy, najma roztoku
hydroxidu sodného, na 4,0 aZ 4,9. V neutralizitore sa Stiepny
produkt rozdeli na vodni a organickd fézu. Organickd faza sa
premiestni do kolény zakon&enej deliacou kolénou, v ktorej sa
Stiepny produkt separuje destildciou na frakciu bohatd na
acetén a frakciu bohatu na fenol. Frakcia bohatd na fenol sa
odoberie 1z péaty kolény a zavedie do kolény pre &istenie
fenolu, kde mdZe podstipit Jjednu alebo viacej dalSich
destilécii. Frakcia bohatd na acetén sa odoberie 2z hlavy
koldény a zavedie do acetdnovej koldny, pricom do tejto frakcie
sa pred zavedenim do kolény pridd zésada v mnoZstve, ktoré
nastavi pH hodnotu frakcie pribliZne na 9, &im sa neutralizuju
organické kyseliny, ktoré su taktieZ v tejto frakcii pritomné.
Zmes odobratéd z paty koldny, ktord obsahuje okrem vody taktieZ
uhXovodiky a soli organickych kyselin, sa premiestni do
zariadeni pre separaciu féz, v ktorom sa této zmes separuie na

organicki a vodnu fazu.
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Organicku fazu moZno opit spracovat za ulelom ziskania kuménu.

Dalej boli vyvinuté postupy, u ktorych sa jednotlivé
frakcie ziskané pri spracovani &tiepneho produktu destilaciou
upravuju Specifickym spdsobom. US 5 487 816 (UOP) Teda
popisuje spdsob separdcie AMS zo zmesi, ktord obsahuje fenol,
AMS a vodu a ktoréd sa ziska z paty koldny urlenej pre ziskanie
surového aceténu. Kolbéna pre ziskanie surového acetdédnu sa v
tomto pripade obsluhuje tak, Ze sa kumén odoberi zo 3tiepneho
produktu v hlave koldny spololne s acetdnom. Zmes obsahujuca
AMS a fenol sa v koldéne separuje tak, Ze sa v piate kolény
produkuje prevéaine fenol, ktory mdéZie byt dalej spracuvany, a z
hlavy kolény sa odoberd zmes AMS, vody a malého mnoZstva
fenolu, ktorad sa kondenzuje a Jjej pH hodnota sa nastavi
pridanim zédsaditého reakéného ¢inidla na hodnotu vys$siu ako 6.
Tym sa dosiahne v podstate stavu, kedy Jje fenol pritomny
takmer vyhradne vo vodnej féze, zatial ¢o AMS je pritomny v
organickej féze, ktord obsahuje ako neCistoty iba velmi malé
mnoZstvo fenolu. Obe fazy sa vzajomne separujui pomocou
zariadenia pre separaciu faz. Organickd fézu moZno zaviest do
hydrogena&nej koldény, zatial ¢o vodni fazu moZno zaviest spat

do koldény pre ziskanie surového acetdénu vo forme refluxu.

Vv Us 4 370 205 (UOP) prud odobraty z paty koldny pre
ziskanie surového acetédnu taktieZi dalej obsahuje, na rozdiel
od spdsobu popisaného v US 5 487 816 (UOP), kumén. V porovnani
s tymto stavom techniky bola navrhnutd odli3néd sustava kolén.
PouzZili sa Vv podstate dve kolény pracujic za v podstate
rovnakych podmienok, u ktorych bol produktom odoberanym z paty
koldény prevaine fenol, zatial &o 2z hlavy kolény sa odoberali
prevdZine AMS a kumén. Surovy fenol odoberany z paty prve]
koldény sa zavaddzal do dal3ich spracovatelskych krokov a surovy
fenol odoberany z paty druhej kolény sa zavadzal spat do ﬁrvej

kolény. Produkt odoberany z hlavy druhej koldny sa v koldne na
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premyvanie oSetril roztokom  hydroxidu sodného. Produkt
odoberany 2z hlavy tejto kolény, ktory obsahuje AMS a kumén,

mbéZe byt zavéddzany do hydrogenacnej koldny.

PodYa US 4 251 325 (BP Chemicals) Jje spracuvanie frakcie,
ktoréd bola zbavend produktov s nizkou teplotou varu a acetdnu,
optimalizované tak, Ze kuménovéd koldéna pracuje spdsobom, pri
ktorom sa z hlavy koldény odoberid zmes obsahujuca kumén, AMS a
hydroxyacetdédn, pricom posledny menovany Jje v podstate celkom
zbaveny zvy8kového surového fenolu a nemusi tak podstupovat

zloZitl separaciu polas spracovania fenolu.

US 4 333 801 (UOP) Popisuje spracovanie frakcie, ktoré
obsahuje AMS, kumén, fenol, vodu a primesi, akou je napriklad
hydroxyaceté4n. Tento spdsob sa zameriava najmd8 na oddeleni
frakcie AMS a kuménu, ktord md velmi mnizku koncentréaciu
fenolu, z celkovej frakcie. Toho sa dosahuje spdsobom, kedy je
kuménova koldéna riadend tak, Ze sa zmes kuménu a AMS odobera z
hlavy kolény, mnechd kondenzovat a vedie do nadoby pre
separaciu faz. Tu sa odstrani vSetka pripadnad voda. Cast
organickej fézy sa zavedie spat do hlavy kolény vo forme
refluxu. Dalgia &ast organickej fazy sa zavedie do zariadenia
na premyvanie, v ktorom sa z fazy odstrdni vSetky fenolové
zvy3ky, ktoré by mohli interferovat s hydrogendciou a takto
oSetrend fazu moZno néasledne zaviest do hydrogenacného
zariadenia. Z bo&ného pridu kuménovej kolény Jje odobraté
frakcia obsahujica AMS a kumén a azeotropnd zmes vody a
fenolu, priom t&to frakcia sa nechd taktieZ kondenzovat a
prevedie do nédoby pre separaciu faz. Vodnd féza, ktora mdbie
obsahovat fenol, sa vedie do spracovatelského kroku. Organicka
faza, ktord obsahuje kumén, BMS a tieZ mnoZstvo fenolu, ktoré
zostane Vv organickej faze po dosiahnuti fézovej rovnovahy
medzi organickou a vodnou fazou, sa odpari a v tomto plynnom

stave zavedie spdt do kuménovej kolény v mieste leZiacom nad
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miestom odberu boc¢ného pruadu. Surovéd fenolovd frakcia sa

odobera z paty koldny.

Dalsi spdsob je popisany v US 5 064 507 (Allied). U tohoto
spbsobu sa Stiepny produkt najskér oddeli od surového acetdnu
v koldbne pre ziskanie surového acetd4nu. Produkt odobraty =z
paty koldny sa prevedie do kuménovej kolbény, 2z ktorej sa zo
Stiepneho produktu izolujd kumén a AMS. Koldéna jednako len
pracuje tak, Ze urcitd cast AMS eSte zostane v produkte
odobratom z p&aty kolény, pretoZe Jje potreba ako reakény
partner alebo rozpusStadlo pri dalSom spracovani fenolu, ktoré
m& odstrdnit MBF a dalSie primesi. Tento produkt odobraty =z
paty koldény Jje uvedeny do reakcie s aminom, vyhodne
hexametyléndiaminomn, v reaktore, ktory ma kontinudlne
prietokové charakteristiky ("plug flow") pre prevedenie
karbonylovych primesi, napriklad acetolu (hydroxyacetédn, HA)
alebo MO, na zltuCeniny s vy$3ou teplotou varu. Takto oZetreny
produkt sa dalej spraciva destildciou. Pre ziskanie &istého
fenolu ako findlneho produktu musi byt prud vedeny cez dalSie

Btyri koldény a dve reakné zdény.

US 5 131 984 (Allied) Popisuje destilatné spracovanie
surového fenolu,.ktory bol izolovany z fazy tvorenej prevéine
acetdédnom, kuménom a AMS. Tento surovy fenol sa spracuje vo
vakuovej destilaCnej koldéne tak, Ze sa plynnd =zmes, ktoré
obsahuje fenol a podiely s nizkou teplotou varu, odoberie z
hlavy kolény. Tato zmes sa zavedie do kondenzétora, v ktorom
prevédina Cast plynnej zmesi skondenzuje. Skondenzovand cast
zmesi sa zavedie spat do koldény a v tomto pripade je Cistota
fenolu odobratého vo forme produktu ovplyvnenad tym, ak sa
kondenzat vedie spiat do koldény cez hlavu koldény alebo v mieste
leZiacom pod hlavou koldény. Plynnéd Cast, ktord okrem iného
obsahuje zlu€eninu s nizkou teplotou varu a kyseliny, sa za

GUCelom dalsie spracuvania zavedie napriklad do dalse
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destilacnej koldény. Frakcia obsahujuca fenol, ktord moZno
dalej spracovat, sa z vakuovej destilacénej koldény odoberie cez
odberové miesto v bo&nom prtde, ktoré sa nachadza asponnl o

Jjeden teoreticky stupeti pod hlavou koldny.

Podobny spdsob je popisany v US 5 122 234 (Allied) s tym
rozdielom, Ze sa do kolény dalej vedie voda a z hlavy koldny
sa odoberd zmes prevédine tvorend vodou a fenolom, ktord sa

nechéd ¢iastocne skondenzovat a vracia spat do kolény.

V3etky znéme spdsoby destiladného spraclivania Stiepneho
produktu su relativne zloZité, pretoZe pre separéciu hlavnych
zloZiek 3tiepneho produktu na tri hlavné frakcie, t.j. surovy
acetén, AMS/kumén a surovy fenol, je potreba dvoch
samostatnych destilaénych koldén. Naviac spracuvanie hlavnych
frakcii, ktorého cielom je odstrdnenie neZiaducich vedlaj3ich
produktov, napriklad vody, vyZaduje vacSie pristrojové
vybavenie. VSetky v sUlasnosti vyuZivané spdsoby maju
relativne vysoku energeticki naroCnost, najmé vysokl spotrebu
pary. Vzhladom na to, Ze vyroba fenolu predstavuje niekolko
miliénov ton ro&ne, mdZu byt aj malé uspory nakladov na
energiu alebo kapitédlovych nékladov vyznamné pre schopnost

konkurencie tohoto procesu.

CielXom vynélezu Jje teda poskytnutie destilac¢ného spdsobu
spracovania produktu Stiepenia kuménhydroperoxidu, pomocou
ktorého moZno pri malej energetickej naroCnosti a nizkych
poZiadavkdch na vybavenie vzajomne separovat hlavné produkty,
akymi sd acetdn, kumén/AMS a fenol, a sulasne ich zbavit

neZiadicich vedlajsich produktov.
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Podstata vynélezu

S prekvapenim sa zistilo, Ze separdciou 3tiepneho produktu
destildciou na tri hlavné frakcie v jedinom destila&nom kroku
moZno uUcinne vz4jomne separovat hlavné produkty pri niZgej
energetickej spotrebe a niZ8ich poZiadavkach na vybavenie, ako
je tomu u beZne vyuZivanych spdsobov, a taktieZ sa zjednodudi

odstrénenie neZiadiucich vedlaj$ich produktov.

Vynalez sa teda tyka spdsobu spracovania Stiepneho
produktu ziskaného pri Stiepeni alkylarylhydroperoxidov
destilaciou, ktord =zahrnuje separdciu Stiepneho produktu do

aspori troch frakcii v jedinom destilacnom kroku.

Vyndlez sa taktieZ tyka destiladnej kolény pre destiladnu
separaciu zmesi ziskanych 3tiepenim kuménhydroperoxidu, ktorej
rozmery su také, Ze frakcia surového acetdé4nu obsahujica aspoil
75 % hmotn, acetdénu mdZie byt odoberand z hlavy koldény, frakcia
surového fenolu obsahujuca aspoil 75 % hmotn. fenolu mdZe byt
odoberand 2z paty koldény a frakcia, ktord obsahuje aspoii
hydroxyacetén a kumén a/alebo o-metylstyrén, mbdZe byt

odoberand z boku kolény.

Vynédlez sa taktieZ tyka spdsobu pripravy fenolu a acetbdnu,

ktory zahrnuje nasledujice kroky:

- oxidaciu kuménu na kuménhydroperoxid

- Stiepenie kuménhydroperoxidu

- destila&né spracovanie zmesi vznikajlce pri Stiepeni
kuménhydroperoxidu, ktoré zahrnuje izoldciu tejto zmesi do

.

aspont troch frakcii v jedinom destilacnom kroku.
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Vynalez sa taktieZ tyka fenolu, ktory sa ziska pri pouZiti

spbdsobu podla vynalezu.

Vynadlez sa taktieZ tyka acetdédnu, ktory sa ziska pri

pouZiti spbdsobu podla vynélezu.

Vyhodou spdsobu podla vyndlezu je to, Ze separacné Kkroky
zvolené pre destilaciu podstatne zjednodu3i dalSie spracovanie
zmesi Stiepnych produktov alebo jednotlivych frakcii, ktoré sa
z tejto zmesi Stiepnych produktov ziskaju. Najma kombinované
odstranenie hydroxyaceténu, AMS a kuménu zo zvy$Sku zmesi
itiepnych produktov obsahujiceho fenol vyrazne zjednodusi
spracovanie tohoto zvydku, pretoZe sa eliminuju kroky, ktoré
sa uskuto&fiuju u beZnych spdsobov, kedy vo frakcii bohate] na
fenol zostava hydroxyacetén, ktory sa odstrafiuje uvedenim do
reakcie s fenolom, kedy sa tvoria zlu&eniny s vy35ou teplotou
varu ako m& fenol, ktoré moZno nésledne od fenolu oddelit
destiléciou, a pretofe vyZaduje niZSiu spotrebu pary pri

separacnych krokoch.

V porovnani s beZnymi postupmi m& spdsob podla vynalezu
podstatne priaznivej3iu energetickud vyvaZenost a Vv porovnani
so spdsobmi, u ktorych sa hydroxyacetdn odstraiiuje z procesu
uvedenim do reakcie s fenolom, m& taktieZ vy33i Celkovy
vytaZok fenolu, vztiahnuty k obsahu fenolu vo zmesi Stiepnych
produktov. BeZny postup mé& relativne vysoké naroky na spotrebu
energie. Okrem toho sa vytaiok fenolu u beZnych postupov
zniZuje v désledku reakcie s hydroxyacetdnom, ktoréd odCerpéava
fenol. Naviac je treba u beZnych spdsobov pridavat drahé
chemikéalie, napriklad aminy, pridom tieto chemikédlie alebo ich
reak&éné produkty musia byt 2z procesu nasledne odstranené,

spravidla naro&nym spdsobom.
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Spbésob podla vyndlezu, ktory tento problém eliminuje
izolédciou hydroxyacetd4nu zo zmesi Etiepnych produktov spoloéne
s kuménom, taktieZ vyZaduje podstatne menSie vybavenie,
pretoZe separédcia zmesi 3tiepnych produktov do troch frakcii v
jedinom destiladnom kroku zniZuje nielen podet poZadovanych
destilacnych koldn ale taktieZ polet destila&nych pristrojov,
ktoré s potreba pre =zniZenie obsahu réznych vedlaj3ich

produktov v izolovanych frakciéch.

\Y zavislosti od spdsobu realizéacie jednotlivych
prevadzkovych krokov, tzn. oxidécie, 3Stiepenia s pripadnym
nadslednym ohrevom a hydrogendciou, moZno vyrazne zniZit
spotrebu pary v celom procese na kilogram fenolu vyrobeného
spbsobom podla vyndlezu, v porovnani s beZnymi spdsobmi, u
ktorych spotreba robi 3,2 kg pary na 1 kg fenolu (Cerpané z:
Phenol/Acetone/Cumene, 96/97-2, Chen Systems, 303 South
Broadway, New York 10591). Spdsobom podla vynadlezu moZno
vyrazne zniZit energeticki spotrebu pri priprave fenolu, ktory
je v kaZdom pripade vhodny pre pripravu bisfenolu A. V
zadvislosti od spbsocbu, ktorym sa Jjednotlivé vyS3Sie uvedené
prevadzkové kroky uskutodfiuju, moZno taktieZ vyrazne zvy$it
vytaZzok fenolu, vztiahnuté k mnoZstvu pouZiitého kuménu, Vv
porovnani so spdsobmi, u ktorych HA reaguje s fenolom za

vzniku zlu€enin s vysokou teplotou varu.

Pre uUcely vyndlezu 3je celkovy polet etaZi v kolodne
definovany ako stopercentny separalny potencidl nezdvisle od
poltu etdZi, <&im sa umoZni v pripade koldn, ktoré maju rdzne
poCty etdZi, Specifikovat rozmedzi, v ktorom sa podobny
separatny potencidl nachéddza. Pata koldny, tzn. oblast pod

prvou etdZou, mé& teda 0 % separalny potencidl.
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Hlava kolény, tzn. oblast nad najvy$8ou etaZou, ma podla
tejto definicie 100% separany potenciéal. Podla tejto
definicie ma teda koléna s patdesiatimi etédZami 30% separalny

potencidl v oblasti patnédste]j etéiZe.

Spdsob  podla vynadlezu moZno pouZit pre destilacné
spracovanie zmesi latok produkovanych ako zmesi Stiepnych
produktov pri Stiepeni alkylarylhydroperoxidov, najma pri
Stiepeni kuménhydroperoxidu na acetén a fenol. Zmes Stiepnych
produktov mozZno ziskat homogénnou alebo heterogénnou
katalyzou. Vyhodne sa spdésob podla vynadlezu pouZije u zmesi
Stiepnych produktov, ktoré sa =ziskaju homogénnym kyselinou
katalyzovanym Stiepenim. BeZne pouZivanym kyselinovym
homogénnym katalyzéatorom Jje kyselina sirova.
Alkylarylhydroperoxidy moZno pripravovat rdéznymi chemickymi
odbornikom znamymi spdsobmi. Jednako len vyhodne sa spdsob
podla vynalezu pouZije na zmesi 3Stiepnych produktov, ktoré
pochadzaju zo Stiepenia alkylarylhydroperoxidov, najma zo
itiepenia kuménhydroperoxidu (CHP), ktoré sa ziskali fenolovou
syntézou podla Hocka [Hock, S. Lang, Ber. Dtsch. Chem. Ges.
77B, 257(1944)]. Spdsob podla vynadlezu moZno zjavne taktieZ
aplikovat na zmesi 3&tiepnych produktov, ktoré sa ziskaja
spbsobmi odvodenymi z Hockovho postupu, najma pokial ide o

prevadzkové kroky oxidécie a Stiepenia.

V pripade pouZitia kyseliny ako katalyzatora pre étiepehie
alkylarylhydroperoxidov, najma CHP, sa pH hodnota zmesi
Stiepnych produktov pred destilacnym spracovanim spravidla
nastavi na pH 3 aZ pH 10, vyhodne na pH 4 aZ pH 7. Tejto pH
hodnoty sa dosiahne v danom odbore znamym spbsobom, o Ije
pridanie zasady do zmesi 3tiepnych produktov. Zasadou mbéZe
byt, v zavislosti od prevadzkovych podmienok, vedlajsi produkt
celého procesu, napriklad fenoxidovy 1luh, alkalicky roztok na

premyvanie, ktory wvnik& napriklad pocas premyvania acetdnom,

e s g 1744
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anorganické béaza, napriklad roztok hydroxidu sodného, hydroxid
sodny, amoniak alebo hydroxid aménny, alebo organicka béaza,

napriklad amin alebo diamin, najmd hexametyléndiamin.

Hodnotu pH moZno taktieZ nastavit pouZitim ionexovych
Zivic pred destilaénym spracovanim. Tieto Zivice a ich

pouZitie si odbornikom v danom odbore znéme.

V dbésledku Stiepnej reakcie ale taktieZ v dbésledku
pridania katalyzdtora alebo neutralizaé&ného <¢inidla zmesi
Stiepnych produktov spravidla obsahujd uréité mnoZstvo vody.
Tito vodu moZno odstranit odbornikom v danom odbore znamym
spbsobom pred zavedenim zmesi 3tiepnych produktov do spdsobu
podla vyndlezu, pridanim dalSej vody alebo odstrénenim vodnej
fazy zo zmesi Stiepnych produktov. Vyhodne sa vodna faza
odstrafiuje zo zmesi 3&tiepnych produktov v aspoifi jednom
zariadeni pre separdciu fdz, napriklad v deliacej nadobe
("coalescer"). Zvlast vyhodné dje, pokial! m& zmes 3Stiepnych
produktov, ktord mé& byt spracovand destildciou, =za pouZitia
spbdsobu podla vyndlezu, obsah vody 1 % hmotn. aZ 14 % hmotn.,
vyhodne 6 % hmotn. aZ 10 % hmotn.

v désledku neutralizacie alebo vdaka pouZitiu
prevaddzkovych pradov obsahujicich sol mbZe zmes Stiepnych
produktov obsahovat soli, najma sodné soli, alebo organické
améniové soli. Spravidla sa tieto soli odstréni pri oddeleni
vodnej fé&zy, ktord ich obsahuje, od organickej cCasti zmesi
Stiepnych produktov. Pre uskuto&neni spdsobu podla vyndlezu je
vyhodné (z dévodu obmedzenia solnych usadenin na tepelnych
vymennikoch a =zané8ania), pokial sa zmes Stiepnych produktov
pred destilaénym spracovanim podla vynélezu o3etri v danom
odbore znamym spdsobom tak, aby obsah iénovych soli poklesol

pod 200 mg/l, vyhodne pod 50 ml/1l.
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Spdésob podla vynalezu, ktory bude popisany dalej ako
priklad destila&ného spracovania zmesi Stiepnych produktov
produkované homogénnou kyselinou katalyzovanym 3Stiepenim CHP,
je iba ilustrativnym prikladom uskutolnenia spdsobu podla

vynalezu.

Tato zmes 3tiepnych produktov mdéZe v zavislosti od spdsobu
realizéacie prevadzkovych krokov oxidéacie, Stiepenia s
pripadnym néaslednym ohrevom, neutralizéacie a/alebo fézovej
separdcie na vodni a organickd féazu, vedla vody a hlavnych
produktov, ktorymi si fenol a acetdn, a vychodzieho materidlu,
ktorym je polas oxidécie nezreagovany kumén, taktieZ obsahovat
rbézne vedlajsi produkty, akymi sG napriklad o-metylstyrén
(AMS) , acetofenén, hydroxyacetdén (HA) , fenylbutény, 3-
netylcyklopentén, dimetylfenylkarbinol (DMPC), metylbenzofurén
(MBF), mezityloxid (MO) a dal3ie karbonylové =zluceniny,
napriklad hexanén, heptanén a 2-fenylpropionaldehyd. Vyhodne
zmes &tiepnych produktov obsahuje aspoii 20 % hmotn. az 70 %
hmotn. fenolu, 15 % hmotn. aZ 45 % hmotn. acetdnu, 5 % hmotn.
a? 30 $ hmotn. kuménu, 1 % hmotn. aZ 5 % hmotn. AMS a 200 mg/l
aZ 5 % hmotn. HA.

Podla vynalezu sa zmes S3Stiepnych produktov rozdeli do
aspoii troch frakcii v jedinom destilafnom kroku. Toho sa
vyhodne dosiahne prenosom zmesi Stiepnych produktov do
destila®ného zariadeni, vyhodne destila&nej kolény, ktorej
rozmery su také, Ze umoZfiuju rozdelenie zmesi 3tiepnych

produktov do troch frakcii.

zvlast vyhodné je, pokial sa zmes S&tiepnych produktov
rozdeli do troch frakcii, takZe aspoii jedna frakcia obsahuje
aspoii 75 %, vyhodne 95 %, keténu pritomného vo gtiepnom
produktu pred destila&nym krokom. Pokial je pouZitou zmesou

ftiepnych produktov zmes ziskanad Stiepenim CHP, potom je tymto
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keténom acetédn. Vyhodne sa =ziska aspoifi jedna druhd frakcia,
ktora obsahuje aspoil 75 %, vyhodne aspoii 95 %, substituovaného
a/alebo nesubstituovaného fenolu pritomného vo  Stiepnom

produkte pred destiladnym krokom.

Tretia frakcia ziskand pri destila¢nom spracovani zmesi
Stiepnych produktov spbésobom podla vyndlezu vvhodne obsahuje
aspoit 75 %, zvlast vyhodne aspoii 95 %, benzénu substituovaného
jednou, dvomi a/alebo tromi alkylovymi skupinami pritomného vo
Stiepnom produktu pred destilaénym krokomn. v pripade
destila¢ného spracovania zmesi Stiepnych produktov ziskane]
pri Stiepeni CHP té&to tretia frakcia vyhodne obsahuje aspoinl 75
%, zvla3t vyhodne aspoii 95 %, kuménu pritomného vo Stiepnom
- produktu pred destila&nym krokom a aspoii 75 %, zv1la3t vyhodne
aspoil 95 %, o-metylstyrénu pritomného vo Stiepnom produkte

pred destila¢nym krokom.

Prvéd frakcia, ktora obsahuje ketdén alebo acetdn sa vyhodne
odvadza 2z hlavy destilaénej kolény. Druha frakcia, ktoré
obsahuje substituovany alebo nesubstituovany fenol sa thodﬁe
odoberd 2z paty kolény. Tretia frakcia, ktord obsahuje
nezreagovany benzén substituovany Jjednou, dvomi alebo tromi
alkylovymi skupinami, ktory sa pouZil pri oxidacii, a pri
priprave fenolu je tymto benzénom kumén, sa odoberd z bo&ného
pridu destila&nej kolény. Vyhodne Jje miesto odberu tejto
tretej frakcie umiestnenej nad miestom, ktorym sa do kolény
vedie zmes Stiepnych produktov a ktoré sa taktieZ nachadza na

strane kolény.

Spdsob destila&ného spracovania podla vynédlezu sa vyhodne
uskuto&huje tak, Ze teplota paty koldény dosahuje 140 °C aZ 200
°C, zv1l4a3t vyhodne 170 °C aZ 190 °C. Teplota hlavy koldny sa
vyhodne pohybuje v rozmedzi od 30 °C do 90 °C, zv1last vyhodne
od 38 °C do 58 °C. Teplota wvnutri kolény v oblasti odberového



01-0896-03-MA 16

miesta bo&ného pruidu sa vyhodne pohybuje od 60 °C do 120 °C a
zv1&3t vyhodne od 65 °C do 90 °C.

Mb6Ze byt vyhodné spitné vedenie c¢&asti ziskanych troch
frakcii odoberanych =z hlavy koldény, =z piaty koldény a/alebo =z

bo&ného prudu do destilalnej koldény vo forme refluxu.

Cast odoberand z paty kolény, ktora sa vedie spat do
destilacnej koldény, Jje vyhodne ohrievanad tepelnym vymennikom,
pri¢om v tomto pripade moZno ako tepelné médium pouZit paru
alebo prevadzkovy prud majici dostatodni tepelni energii.
Recykla¢ny pomer definovany ako mnoZstvo produktu odobratého z
paty koldény a recyklovaného vo forme pary, ktoré je vydelené
mnoZstvom produktu odoberaného z pidty kolény a odvadzaného z

destilac¢nej koldny, vyhodne dosahuje hodnoty 0 aZ 10.

Reflux produktu odoberaného z hlavy kolény vo forme pary
sa vyhodne kondenzuje pomocou tepelného vymmenika a vo forme
kvapaliny vracia spdt do destiladnej kolény. Refluxny pomer
definovany ako mnoZstvo produktu odoberaného z hlavy koldény a
recyklovaného vo forme kvapaliny, ktoré je vydelené mnoZstvom
produktu odoberaného z hlavy koldény a odvadzaného z
destila&nej koldbny, vyhodne dosahuje hodnoty 0,2 aZ 20 a

zv1ast vyhodne 2 aZ 4.

V pripade frakcie odoberanej z boc¢ného prudu, ktord mdZe
obsahovat vodu a mbéZe byt rozdelend do dvoch fadz v zariadeni
pre féazovl separaciu mbdZe byt vyhodnd recykldcia organickej
Casti tejto frakcie, vodnej <asti tejto frakcie alebo zmesi
organickej a vodne] c¢asti vo forme refluxu. Zv1ast vyhodné je,
pokial sa vodnd Cast a organickad Cast tejto frakcie recykluju
do destilac¢nej koldny samostatne. Refluxny pomer, vztiahnuty k
mnoZstvu recyklovanej vody a mnozZstvu odoberanej ' vody,

dosahuje vyhodne 0,2 aZ 3 a zvlast vyhodne 0,4 aZ 2. Voda,
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ktora sa vedie spat do kolény, sa mdie viest v kvapalnej forme
alebo v plynnom stave, priéom vyhodna je kvapalnad forma.
Refluxny pomer vztiahnuty na mnoZstvo recyklovanej organickej
fazy a mnoZstvo odoberanej organicke] fadzy dosahuje vyhodne
0,1 aZ 10 a zvléa3t vyhodne 0,5 aZ 5. zZvysok organickej cCasti
tejto tretej frakcie ziskanej v zariadeni pre separaciu faz sa
odvadza k dalSiemu spracovaniu, ako Jje tomu u frakcie
odoberanej z hlavy a z pity destila&nej kolény. Zvy3ok vodnej
Casti tretej frakcie ziskanej zo zariadenia pre separdciu faz

sa odvéadza k dalSiemu spracovaniu alebo sa likviduje.

Jednako len taktieZ mbéZe byt vyhodné viest g&ast vody
poskytnute]j pre spractvanie alebo pre likvidaciu spat do
kolény v plynnom stave =za pouZitia tepelného vymmenika.
Material sa vyhodne vedie do miesta, ktoré leZi pod miestom

vedenia Stiepneho produktu do destila&nej kolény.

DalSie spracuvanie tychto troch frakcii ziskanych v prvom
destilac¢nom kroku sa vyhodne uskuto&huje ako destila&né
spracuvanie a mdZe byt realizované spdsobom, ktory bol uZ
popisany Vv odseku doteraj3ieho stavu techniky. Spracuvanie
moZno uskutocéifiovat spdsobom, ktory je konkrétne prispdsobeny
zloZeniu Jjednotlivych frakcii. V z&vislosti od realizacie
spbésobu podla vyndlezu mdéZu byt v druhej a/alebo tretej
frakcii pritomné interferujice primesi, najmd hydroxyketény.
Pokial su hydroxyketédny, napriklad hydroxyacetén, pritomné v
druhej frakcii, potom moZno tuto frakciu oddelit, napriklad od
fenolu, réznymi postupmi popisanymi v doteraj3om stave

techniky.

U zvlast vyhodného uskutolnenia spdsobu podla vynalezu sa
toto uskutolfiuje tak, aby tretia frakcia podla vynélezu
obsahovala aspofi 20 %, vyhodne aspoii 50 % a zvlast vyhodne

aspon 90 %, hydroxyketénov pritomnych vo S&Stiepnom produkte
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pred destilaénym krokom. V pripade destila&ného spracuvania
zmesi 3tiepnych produktov ziskanej 3tiepenim CHP tato tretia
frakcia vyhodne obsahuje asponi 90 % hydroxyaceté4nu pritomného

vo 3tiepnom produkte pred destiladnym krokom.

Vyhodou tohoto typu uskutoliiovania spdsobu podla vynédlezu
je skutocCnost, Ze sa hydroxyacetdn, ktory je pritomny v tretej
frakcii, akumuluje vo vode tejto frakcie. Hydroxyacetdn
prevaine prechddza do vodnej fadzy v zariadeni pre separéaciu
faz a mbZe tak byt jednoducho vylufeny z procesu spololne s
vodnou castou tretej frakcie. Vodnad fdza vyhodne obsahuje
aspon 75 %, zvlast vyhodne 95 % a e3te vyvhodnejdie 98 %
hydroxyaceténu pritomného v tretej frakcii obsahujicej kumén

a/alebo AMS.

MéZe byt vyhodné, pokial sa zmes Stiepnych produktov
rozdeli nie do troch hlavnych frakcii, ako bolo popisané
vy83ie, ale aspofl do Styroch hlavnych frakcii. Takato 8&tvrtéd
frakcia mdéZe byt odoberand z dalSieho bo&ného prudu, ktory sa
naché&dza nad odberovym miestom bo¢ného prudu, ktorym sa
odoberé& tretia frakcia obsahujica kumén, a sucasne pod hlavou
koldény a /alebo mbéZe byt odoberand z dal3ieho bo&ného prudu v
mieste, Xktoré sa nachéddza pod miestom vedenia zmesi Stiepnych
produktov do koldény a suCasne nad patou koldény, a obsahuje
aspon jednu organicku kyselinu. Ako organicka kyselinu mbie
tdto S8tvrtéd frakcia napriklad obsahovat kyselinu octovy,
kyselinu oxé&lovl, kyselinu mraviiu alebo kyselinu butyrovu
alebo zmes zostdvajui z aspoii jednej z tychto kyselin. Vyhodne
moZno tieto frakcie obsahujice aspofl jednu kyselinu viest do
destilacnej kolbny pred neutralizaciou. Vvhodné mbdZe byt
poskytnutie mnoZiny takych bo&nych odberovych miest, ktoré
budi schopné poskytovat frakcie obsahujlice kyseliny s rdznymi

teplotami wvaru.
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U dalSieho 2zv143t vyhodného typu uskutocditiovania spésobu
podla vynédlezu sa prva frakcia, ktord v pripade CHP 3tiepenia
obsahuje aspoii 75 ¢ aceténu pritomného v zmesi Stiepnych
produktov pred destila&nym spracovanim, prevedie do acetdnovej
kolény, vyhodne v parnom stave a vyhodne bokom kolény. U
tohoto typu koldény ije acetédn zbavovany neclistdét v rozsahu,
ktory splfiuje poZiadavky kladené na Cisty acetdn (spliiuje
manganistanovy test 3Specifikovany v ASTM D 1363-94). Primesi
pritomné v surovom acetédne pred vstupom do aceténovej koldny
su v podstate tvorené acetaldehydom, &o Jje zlucCenina, ktord ma
nizsiu teplotu varu ako acetdn, a zlGCeninami, ktoré maju

vy83iu teplotu varu ako acetédn.

Aby do3lo k odstrdneniu ne&istdt, musi byt acetdnova
koléna navrhnutd tak, aby bolo mo?né &isty acetédn prevazZne
odoberat bo&nym odberovym miestom a frakcia, v ktorej sa
zhromazduje acetaldehyd méZe byt odoberand z hlavy kolény.
Cast tejto frakcie méze byt vedend spdt, priamo do aceténovej
kolény, a v tomto pripade moZno pouZit tepelny vymennik, ktory
¢iastocCne alebo celkom  skondenzuje frakciu bohatd na
acetaldehyd. Refluxny pomer definovany ako mnoZstvo refluxu v
hlave kolény, ktoré je vydelené mnoZistvom bo&ného prudu, sa
vyhodne pohybuje v rozmedzi 0,1 a? 1000. Zv1Aast vyhodné Ie,
pokial sa cast alebo celd frakcia bohatd na acetaldehyd
prevedie do reak&ného zariadenia, v ktorom sa uvedie do
kontaktu s reak&nym <&inidlom, ktoré ma& =zasadité vlastnosti,
vyhodne s roztokom hydroxidu sodného zvlast vyhodne s 5% aZ
20% roztokom hydroxidu sodného, pridom aj v tomto pripade
mozZno pouZit tepelny vymennik, pomocou ktorého moZno frakciu
bohatd na acetaldehyd &iastodne alebo celkom skondenzovat.
Teplota v tomto reak&nom zariadeni sa vyhodne pohybuje od 20
°C do 60 °C. Tlak v tomto reak&nom zariadeni dosahuje vyhodne
0,01 MPa aZ 0,2 MPa. V tomto reak&nom zariadeni reaguje

acetaldehyd vdaka zasaditej katalyze v aldolovej kondenzalnej
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reakcii, a to bud sam SO sebou za vzniku 3-
hydroxybutyraldehydu (acetaldol) alebo s acetdnom =za vzniku
hydroxypentandénu. Acetaldol a hydroxypentanén maja vyssiu
teplotu varu ako aceté4n. ReakEnéd zmes sa z tohoto reakéného
zariadenia vedie bo&nym vystupom spat do aceténovej koldny.
Daldia ¢ast produktu odoberaného =z hlavy aceténovej kolény
moZno priamo vyradit z tohoto procesu a zaviest do dalSieho

spracovatelského alebo tepelného zariadenia.

Z paty acetdé4novej koldny sa odoberéd zmes zlucenin, ktoré
maju vySSiu teplotu varu ako aceté4n. Tento produkt odoberany z
paty koldény mdZe okrem iného obsahovat malé mnoZstvo kuménu
a/alebo AMS, ktoré sa prevedu do acetdnovej koldény z prvej
destilac¢nej koldény spoloCne s prvou frakciou, a dalej
z1lGCeniny 2z reak&ného zariadeni, najma roztok hydroxidu
sodného alebo vodu a sekunddrne produkty acetaldehydu
vznikajice aldolovymi  kondenza¢nymi  reakciami, napriklad
acetaldol. Vyhodnd mdZe byt recyklécia <¢astic produktu
odoberaného z paty koldény v parnom stave. Vyhodne sa
recyklaény pomer pohybuje od 0,2 do 400. ZvySok produktu
odoberany z pdty kolény moZno dalej spracovavat alebo pouZit.
Ako zv1a3t vyhodné sa javi izolovanie =zvydkov kuménu a/alebo
AMS z produktu odobratého z paty koldény tym, Ze sa tento

produkt alebo jeho Cast zavedie do kuménovej koldny.

Acetédnova koldéna vyhodne pracuje tak, Ze sa v hlave koldény
nastavi teplota 30 °C aZ 60 °C a v pdte koldény sa vyhodne
nastavi teplota 40 °C a¥ 110 °C a zvlast vyhodne 50 °C aZ 80
°C. Teplota v acetdnovej koldéne, v mieste bo&ného odberu,
ktorym sa odoberd &isty acetén, sa vyhodne pohybuje od 30 °C
do 60 °C. Acetdbénova koldéna ma vyhodne 10 ai 120 teoretickych
eté?i. Bo&né odberové miesto, 2z ktorého sa odoberd <cisty
aceté4n, sa vyhodne nachaddza v oblasti koldny, ktora ma

Q o

separadny potencial 80 % aZ 99 %, vyhodne 90 % aZ 95 %. Surovy
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acetén, tzn. prvad frakcia =z prvej destilaénej koldny, ' sa
vyhodne vedie do oblasti aceténovej koldny, ktord mé separadny
potencidl 0 % aZ 30 %. Reakdnd zmes sa z reak&ného zariadenia
vyhodne vedie do oblasti acetédnovej koldny, ktord mad separadny

potencidl 0 % aZ 30 %.

Organickd cast tretej frakcie zo zariadenia pre separdciu
fdz sa prevedie do kuménovej koldény. Té&to koldéna mé& vyhodne
rozmery, ktoré umoZiiuji zludeniny s niZSou teplotou varu ako
kumén a/alebo AMS, napriklad vodu alebo acetaldol, odvadzat z
hlavy kolény a zlaceniny, ktoré maji teplotu varu vysdiu ako
AMS a kumén, odvadzat z pdty koldény, priCom kumén a/alebo AMS
moZno odoberat z boku kolény. Vyhodne sa nielen <&ast produktu
odoberaného z hlavy koldény ale aj taktieZ produkt odoberany z
paty kolény vracia spat do kolény. Zv1ast vyhodne sU rozmery
kuménovej kolény a prevaddzkové parametre zvolené tak, aby
mohla byt zmes odoberand z boku alebo 2z péaty koldény wvedend

priamo do hydrogenacného zariadenia.

Kuménova koldéna vyhodne pracuje tak, Ze v hlave koldény Je
nastavenid teplota 40 °C aZ 170 °C, v pidte kolény je, vyhodne
nastavenid teplota 110 °C aZ 180 °C a v mieste bo&ného
odberového miesta, ktorym je odoberany kumén a/alebo AMS, je
vyhodne nastavend teplota 110 °C aZ 180 °C.

Kuménova koldéna m& vyhodne 10 aZ 90 teoretickych etéZi.
Bo¢né odberové miesto, ktorym sa Qdoberé kumén a/alebo AMS, sa
vyhodne nachadza v oblasti kolény, ktord mé& separacny
potencial 0 % aZi 50 %. Organické faze tretej frakcie odobrate]
Zz prvej destilalnej koldény sa vvhodne vedie do oblasti

kuménovej kolény, ktord mé separalny potencidl 10 % aZ 80 %.

TaktieZ je vyhodné zvolenie kuménovej koldny, ktord ma

aspoil Jedno dalSie bocné odberové miesto usporiadané nad
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boénym odberovym miestom, ktorym Jje z kuménovej koldény
odoberany kumén a/alebo AMS, a suCasne pod hlavou koldny,
pric¢om tymto odberovym miestom mbéZe byt odoberand aspofl jedna
dalsia frakcia, ktord obsahuje aspoii mezityloxid, ketdny
a/alebo vodu. Poskytnutim jedného alebo viacej takych dalSich
bo&nych odberovych miest moZno dosiahnut toho, Ze produkt
odoberany z hlavy kuménovej koldény mbdZe byt v podstate tvoreny
¢istym acetédnom, ktory je prosty mezityloxidu a ktory mdie byt

dalej spracuvany, napriklad zavedenim do acetdnove] koldny.

Druhd frakcia odoberand z paty prvej destilanej koldny,
tzn. frakcia surového fenolu, ktord mé& obsah hydroxyacetédnu
nizsi ako 500 mg/l, vyhodne niZs%i ako 100 mg/l a =zvlast
vyhodne niZ8i ako 100 mg/l, sa =zavedie bo¢nym vstupom do
kolény, ktord bude dalej oznacovanad ako koldéna surového
fenolu. Tato koldéna mé& vyhodne rozmery, ktoré umoZiiuju z hlavy
kolény odoberat zluceniny, ktoré majld niZSiu teplotu varu ako
fenol, napriklad zvyS$Sky kuménu, AMS alebo acetdnu, a z paty
kolény =zluCeniny, ktoré maju teplotu varu vy38iu ako fenol,
pric¢om fenol sa odoberd z bodného odberového miesta. Vyhodne
sa nielen cCast produktu odobratého =z hlavy koldény ale 1
produkt odobraty z paty koldény surového fenolu recykluje spat
do kolény. 2Zv1ast vyhodne sa rozmery koldny surového fenolu a
prevadzkové parametre nastavia tak, aby mohla byt fenolova
frakcia odvadzand bo&nym odberovym miestom vedend do dalSieho
zariadenia, kde sa uskuto&éni <distenie fenolu. V Dpripade
bo&ného odberového miesta mbZe byt taktieZ vyhodné
recyklovanie c&asti frakcie odobratej z tohoto miesta do koldny

surovéhec fenolu vo forme refluxu.

Koldéna surového fenolu vvhodne pracuje tak, Ze v hlave
kolény je nastavenad teplota 120 °C aZ 200 °C, vvhodne 130 °C
a? 180 °C. Teplota paty kolény sa vyhodne pohybuje od 120 °C

do 220 °C. Teplota v mieste bo&ného odberového miesta koldny
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surového fenolu, ktorym sa odoberd fenol, sa vyhodne pohybuije
od 120 °C do 190 °C a zvlast vyhodne od 140 °C do 190 °cC.
Koldéna surového fenolu mé& vyhodne 10 a? 70 teoretickych etaZi.
Bo¢né odberové miesto, ktorym sa odoberid fenol, sa vyhodne
nachéddza v oblasti kolény, ktord mé separadny potencidl 30 %
az 90 %. Druh& frakcia z prvej destilacnej kolény, tzn. surovy
fenol, sa vyhodne zavadza do oblasti kolény surového fenolu,

ktord m& separadény potencidl 0 % aZ 80 %.

Ako vyhodnéd sa javi recykléacia produktu odobratého z hlavy
kolény surového fenolu do prvej destilaCnej koldény. Totc Jje
uZitoéné, najmd pokial produkt odobraty z hlavy surového
fenolu obsahuije relativne velké mnoZstvo kuménu, AMS a/alebo
acetédnu. Produkt odobraty 2z paty koldény surového fenolu
obsahujuci zluCeniny majuce vys§Siu teplotu wvaru ako fenol,
mdéZu byt zavedené do dalsSich destilaénych a/alebo zariadeni na
krakovanie, kde dochddza k zvySeniu koncentracie tychto

zld&enin.

Aj cez vyhodu krakovania, ktorou je izolédcia hodnotnych
zluCenin, napriklad AMS alebo fenolu, a teda zvySovanie
celkového vytaZku uvedeného procesu, mdZie byt vyhodné toto
krakovanie zlulenin s vysokou teplotou varu vypustit, pretoie
poZiadavky zariadenia a energetickd spotreba nemusi vZdy

kompenzovat zvy3enie celkového vytazku.

Vyhodne sa produkt odoberany z paty koldédny surového fenolu
prevaddza do dalSej destilacnej kolény, ktord Jje oznacend ako
koléna zluCenin s vysSSou teplotou wvaru. Produkt odoberany =z
paty koldédny surového fenolu sa vyhodne vedie bolnym vstupom do
kolény zlucenin s vysSou teplotou varu. Tato koldéna mé& vyhodne
rozmery, ktoré umoZiiuju odoberat 2z hlavy kolény =zluéeniny s
teplotou varu, ktora leZi v oblasti teploty varu fenolu, &o su

napriklad zvy3ky fenolu, kuménu, AMS alebo acetdénu, a z paty
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kolé4ny zluceniny, ktoré maju teplotu varu vyrazne vy33iu ako
fenol. Vyhodne sa nielen <&ast produktu odobratého =z hlavy
kolény ale taktieZ produktu odobratého z paty koldny zlucenin
s vy33ou teplotou varu recykluje spat do koldény. Refluxny
pomer produktu odobratého z hlavy koldény je vyhodne 0,5 aZ 20.
Produkt odobraty =z paty kolény moZno vyhodne pouZit pre
krakovanie alebo pre tepelné spracovanie. Produkt odobraty z
hlavy kolény zlu¢enin s vy33ou teplotou varu sa vyhodne vedd

spat do koldny surového fenolu.

Koléna zluCenin s vysSou teplotou varu vyhodne pracuje
tak, Ze sa v hlave kolény nastavi teplota 90 °C aZ 180 °C.
Teplota pdty kolény sa vyhodne pohybuje od 120 °C do 220 °C.
Koléna zluCenin s vyS3ou teplotou varu méd vyhodne 5 aZ 70
teoretickych etédZi. Produkt odoberany z péaty koldny surového
fenolu sa vyhodne vedie do oblasti kolény zlucenin s vySSou

teplotou varu, ktor4d mad separadny potencidl 40 % aZ 100 %.

Fenolova frakcia odoberand 2z bo¢ného odberového miesta
kolény surového fenolu mbéZe byt za ulelom dalSieho spracovania
vedend do destilalnej kolény. Vyhodne sa tato fenolovad frakcia
najskdédr spracuje v reaktore. Spracovanie vyhodne =zostava =z
oSetrenia kyselinovym katalyzédtorom, pri ktorom su neZiadice
vedlajdie produkty prevedené na =zlGfeniny, ktorych teplota
varu je vy$§§ia alebo niZSia ako teplota varu fenolu. Zv1ast
vyhodné je, pokial sa ako kyselinové katalyzatory pouZiju

kyselinové idénové vymiernace.

Za UCelom dal3ieho destila&ného spracovania fenolovej
frakcie odobratej z koldény surového fenolu sa tato frakcia vo
vopred spracovanom alebo nespracovanom stave zavedie do
destiladnej koldbny, ktord bude dalej oznaovand ako koldna
Cistého fenolu. Tato koldéna ma rozmery, ktoré umoZnia odoberat

z hlavy zlu&eniny, ktoré maju niZdiu teplotu varu ako fenoly

s it o 5 AP S e e i b s
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kuménu, AMS, acetdénu a/alebo vody, a z paty koldény zlu&eniny,
ktoré maju teplotu varu vy$3iu ako fenol, pricom fenol moZno
odoberat z bo&ného odberového miesta. Vyhodne sa do koldény
recykluje nie len c¢ast produktu odobratého z hlavy ale taktieZ
cast produktu odobratého =z paty kolbény surového fenolu.
Refluxny pomer definovany ako mnoZstvo refluxu v hlave, ktoré
je vydelené mnoZstvom v boénom prude, je vyhodne 0,1 aZ 1000.
RecyklaCny pomer pre produkt odoberany 2z paty koldény Jje
vyhodne 0,1 aZ 40. Zvlast vvyhodne mé& koldéna cistého fenolu
rozmery a prevadzkové parametre nastavené tak, aby sa =z
bo&ného odberového miesta odoberala fenolova frakcia s obsahom
primesi, ktory je niZ8i ako 0,01 % hmotn. a vvhodne niZ$i ako
0,005 % hmotn. Tento &isty fenol moZno viest do skladovacich

zédsobnikov alebo ho moZno priamo pouZit.

Koldéna Cistého fenolu vyhodne pracuje tak, Ze sa teplota v
hlave koldény nastavi na 100 °C aZ 190 °C. Teplota paty koldny
sa vyvhodne pohybuje v rozmedzi 120 °C aZ 210 °C. Teplota Vv
koléne <&istého fenolu v mieste bo&ného odberového miesta, 2
ktorého Jje &isty fenol odoberany, sa vyhodne pohybuje v
rozmedzi od 100 °C do 190 °C. Koldbna Cistého fenolu mé& vyhodne
10 aZ 70 teoretickych etédZi. Bolné odberové miesto, z ktorého
sa Cisty fenol odoberd, sa nachadza v oblasti koldény, ktord ma
separalny potencidl 80 % aZ 95 %. Fenolovd frakcia 2z koldény
surového fenolu sa vyhodne vedie do oblasti kolény ¢&istého
fenolu, ktord mé& separadny potencidl 10 % aZ 80 %, ale nie do
oblasti koldény, ktord mé& rovnaky separacny potenciédl ako

oblast, z ktorej je surovy fenol odvadzany.

Vyhodnd mbéZe byt recyklédcia produktu odoberaného z hlavy
kolény c&istého fenolu do kolény surového fenolu. Toto Je
pouZitelné najmi vzhladom k tomu, Ze produkt odoberany z hlavy
kolény &istého fenolu &asto obsahuje kumén, BAMS a/alebo

acetén. Produkt odoberany z paty koldény &istého fenolu, ktory
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obsahuje zluceniny, ktoré maju vy$siu teplotu varu ako fenol,
moZno taktieZ viest spat do koldény surového fenolu alebo za
uCelom dalSej koncentracie zlGlenin s vy33ou teplotou wvaru do

dalSej destilacnej koldny a/alebo zariadenia na krakovanie.

Spdsob podla vyndlezu moZno uskutocniovat pri tlaku 0,005
MPa aZ 0,2 MPa. V zéavislosti od nastaveného tlaku, pri ktorom
sa realizuju jednotlivé prevadzkové kroky, sa musia zvolift

teploty tychto prevadzkovych krokov.

Spdsob podla vyndlezu moZno pouZit pri spdsobu pripravy
fenolu a aceté4nu podla vyndlezu, ktory zahrnuje nasledujice

kroky:

- oxidaciu kuménu na kuménhydroperoxid
- Stiepenie kuménhydroperoxidu
- destilacCné spracovanie zmesi Stiepnych produktov

produkované pri 3tiepeni kuménhydroperoxidu

a ktory zahrnuje rozdelenie zmesi Stiepnych produktov na aspon
tri frakcie v Jjedinom destiladnom kroku. Tymto spdsobom podla
vynédlezu moZno fenol vyrédbat veImi efektivnym spésobom,

myslené v zmysle nizkej spotreby energie.

Spdsob destila&ného spracovania zmesi Stiepnych produktov
vznikajlicich pri S§tiepeni alkylarylhydroperoxidu, a najmd pri
S5tiepeni CHP podla vynadlezu, sa vyhodne uskutociiuje v
destila&nej koldéne podla vynalezu pre destilaénu separéaciu
zmesi Stiepnych produktov ziskanych pri Stiepeni
kuménhydroperoxidu, priom rozmery tejto koldény su take, Ze
umoZhiujd odoberat frakciu surového aceténu obsahujucu aspon 75
% hmotn. acetdénu =z hlavy kolény, frakciu surového fenolu

obsahujtcu asponi 75 % hmotn. fenolu z paty koldny a frakciu,
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ktoréd obsahuje aspofi hydroxyacetén a kumén a/alebo o-

metylstyrén, z boku kolény.

Destilacné koldéna podla vynadlezu ma& vyhodne 20 aZz 200
teoretickych etdZi, 2zv1l43t vyhodne 30 aZ 70 teoretickych
etdZzi. Celkovy polet etdZi pritomnych v destila&nej koléne je
definovany pre 1lely vyndlezu, nezavisle od realneho poctu
etdzi, ako stopercentny separadny potencidl, ¢&o umoZiiuje v
pripade kolén, ktoré maju rdzne podty etdZi, 3Epecifikovat
oblast, ktord m& podobny separalny potencidl. Pata koldny,
tzn. oblast pod prvou etdZi, m& teda separalny potencial 0 %.
Hlava koldény, tzn. oblast nad najvy3Sou etdZou, mé& podla tejto

definicie separadny potencidl 100 %.

Destila¢néd koldéna podla vyndlezu mé& aspoii jeden pripadny
vstup, ktory sa vyhodne naché&dza v oblasti destilacnej kolény

so separalnym potencidlom 20 % aZ 50 %.

Destilac¢néd koldéna podla vyndlezu mé& taktieZ aspoil jedno
odberové miesto, ktorym mdZe byt 2z koldény odoberand frakcia
obsahujuca aspoifi Jjeden hydroxyketén, ktorym Je Vv pripade
Stiepenia CHP hydroxyacetédn, a benzén substituovany jednou
alebo viacej alkylovymi skupinami, ktorym Jje v pripade
Stiepenia CHP kumén a/alebo oa-metylstyrén. Vyhodne iJje toto
bocné odberové miesto inS3talované v oblasti destilacénej
kolény, ktord mé& separadny potencidl 15 % aZ 95 %, vyhbdne 60
% aZ 90 %, takZe bocné odberové miesto je, v pripade, Ze méa
koléna podla vynalezu 50 teoretickych etazi, vvhodne

uniestnené medzi 30. a 45. etéZou.

Je vyhodné, pokial mé& destila¢nd koldna podla vynalezu
asponn jedno dalSie boc¢né odberové miesto, ktorym moZno
odoberat frakciu obsahujucu aspoil Jjednu oxrganickuo kyseiinu.

Této frakcia mdbZe ako organicki kyselinu obsahovat napriklad
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kyselinu octovd, kyselinu oxélovu, kyselinu mravciu alebo
kyselinu butyrovi alebo zmes zostdvajucu 2z aspoi jednej =z
tychto kyselin. Miesto pre odber kyseliny sa mdZe nachadzat
pod a/alebo nad vstupom a/alebo pod a/alebo nad boclnym

odberovym miestom.

Prikladné uskutodnenia spdsobu podla vynadlezu a zariadenia
podla vyndlezu su popisané na obr. 1 a obr. 2, jednako len je
treba upozornit, Ze maju iba ilustrativny charakter a nijako
neobmedzuju rozsah vynalezu, ktory je 3jednoznalne vymedzeny

priloZenymi patentovymi nérokmi.

Obr. 1 znéazorfiuje formou diagramu jedno uskutolnenie
destila&nej kolény podla vynalezu. Destiladnd koldéna K1 podla
vyndlezu m& bo&ny vstup, do ktorého mdZie byt za tcelom
destila&ného spracovania zavedena zmes SP Stiepnych produktov.
Z hlavy a z paty kolény mdéZe byt odoberany produkt KP1
odoberany z hlavy kolény, respektive produkt SPl1 2z paty
kolény. Destiladénd koléna podla vyndlezu md v kaZdom pripade
refluxné systémy, pomocou ktorych moZno navracat produkt
odobraty =z paty kolény a/alebo produkt odoberany =z hlavy
kolény spat do kolbény, a to celé odobraté mnoZstvo alebo jeho
gast. V tychto refluxnych systémoch su in3talované tepelné
vymenniky WT1 a WT2, pomocou ktorych je moZneé dodévat tepelnu
energiu do produktu odobratého z péaty koldny alebo produktu
odobratého z hlavy kolény a recyklovanych vo forme refluxu
alebo ju z tychto produktov odvadzat. Pokial sa v destilacCne]j
koléne podla vynadlezu destiluje zmes Stiepnych produktov
vznikajica pri 3tiepeni CHP, potom Jje produkt odoberany =z
hlavy kolény bohaty na acetén a produkt odoberany 2z paty
kolény Je tvoreny prevaZne fenolom a zlGCeninami majlcimi

teplotu varu vysSiu ako fenol.

< i e A 8
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Destiland koldéna podla vyndlezu ma& dalej bo&né odberové
miesto, ktorym méZe byt z koldény odoberand frakcia, ktora ma
teplotu varu leZiacu medzi teplotou varu produktu odoberaného
z hlavy koldény a teplotou varu produktu odoberaného z péaty
koldény. Pokial sa v destiladnej koléne podla vynédlezu
destiluje zmes Stiepnych produktov ziskand pri Stiepeni CHP,
potom je tymto boénym odberovym miestom 2z koldény odoberand
zmes, ktord mbéZe obsahovat aspoili kumén, AMS a/alebo vodu. Tato
zmes Jje potrubim SCA dopravovand do zariadenia PT1 pre
separdciu faz, napriklad do dekantéra. Cast organickej fazy
vznikajuca v tomto zariadeni pre separaciu faz moZno navréatit
potrubim RO spat do destilacnej koldény. Ostévajuca cCast
organickej féazy moZno viest k dalSiemu spracovaniu potrubim
CA. Cast vodnej fézy moZno taktieZ viest spat do destila&nej
kolény Kl cez potrubie RWl, pricom vyhodne sa tato vodna faza
navracia do kolény v kvapalnom stave. Ostdvajuca cCast vodnej
fazy mbZe byt vedend potrubim W1l k miestu jej nasledného

pouZitia alebo dalSieho spracovania.

Pripadne mbéZe byt dal3ia cast vodnej fazy zavedend spat do
destilaCnej koldény Kl potrubim RW2 v parnom alebo kvapalnom
stave, priom tato vodnd faza sa vyhodne vedie do miesta
leZiaceho pod vstupom, ktorym Jje vedend :zmes SP Stiepnych
produktov. Destilagénéd koléna K1 mdéZie byt pripadne opatrena
aspoii jednym dalSim bo&nym odberovym miestom S0S1 a SO0S2.
Bo¢né odberové miesto SOS1 sa vyhodne nachadza medzi vstupom
pre zmes SP Stiepnych produktov a patou koldény. Bo&né odberové
miesto S0S2 sa vyhodne nachddza medzi bo&nym odberovym
miestom, na ktoré je napojené potrubie SCA, a hlavou koldny.
Frakcie, ktoré obsahuju aspofi jednu organickid kyselinu, mdZu
byt z koldény odvadzané bo&nymi odberovymi miestami SOS1 a
S0S2.
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Obr. 2 znédzornuje formou diagramu celkovy spbsob
destila¢ného spracovania gzmesi Stiepnych produktov ziskavanych
Stiepenim alkylarylhydroperoxidov, napriklad destildciou zmesi
Stiepnych produktov ziskané pri Stiepeni CHP. Tento
reprezentativny diagram neobsahuje zndzornenie réznych
refluxov do koldny, ktoré by =zhorSovali prehladnost diagramu.
Diagram neukazuje ani tepelné okruhy, t.j. vymenu tepelnej
energie medzi Jjednotlivymi frakciami alebo prevéadzkovymi

prudmi.

Zmes SP Stiepnych produktov Jje vedend za Uucelom
destilédcie do destilacnej koldny Kl. Zmes Stiepnych produktov
méZe byt uZ urditym spdsobom spracovanid, napriklad moZno
vopred nastavit Jjej pH hodnotu a/alebo odstranit vdetku vodnu
fazu. V destilaCnej koldéne Kl sa zmes Stiepnych produktov
rozdeli do troch frakcii. Produkt KPl odoberany z hlavy koldény
je frakciou bohatou na acetdén. Frakcia odoberand 2z boku
destilaCnej kolény Kl potrubim SCA je bohatd na kumén, AMS
a/alebo vodu. Produkt SPl odoberany z paty destila&nej koldny
K1 je bohaty na fenol.

Produkt KP1 odoberany z hlavy kolény sa zavadza do boku
aceténovej koldény K2, kde je rozdeleny do frakcie RA C&istého
acetdnu, ktord Jje odoberand z bo&ného odberového miesta
leZiaceho pod hlavou koldény, do frakcie AA obsahujucej aldehyd
a zlaCeniny a nizkou teplotou varu, ktorid sa odoberd z hlavy
kolény, a do frakcie SP2 =z péty kolény, ktord obsahuje
zltCeniny majlce teplotu wvaru vy33iu ako acetdn. Frakcia AA
obsahujica aldehyd a zld&eniny a nizkou teplotou wvaru sa
¢iastolne vedie do premyvacky W, do ktorej sa sucCasne vedie
baza B, alebo je odvadzand z procesu potrubim KP2. Produkt
odoberany z premyvalky W sa vracia spdt do acetdénove] koldny
K2. Frakcia ¢&istého aceténu RA je odvadzand potrubim k

dal$iemu pouZitiu alebo uskladneniu. Frakciu SP2 z paty koldny

o o 5
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mozno viest napriklad k dal3iemu spracovaniu, akym e
napriklad beZné spracovanie odpadovych véd, potrubim AB. Cast
spracovaného produktu z paty kolény moZno odvédzat potrubim

AB2 do boku koldébny K3.

Do koldbny K3 je potrubim CA dalej vedend organickéd cast
frakcie odvédzanej potrubim SCA z boku destilacnej kolény Kl.
Tato organickd Cast sa ziska v zariadeni PT1 pre separaciu
fadz, do ktorého je zavedend bocnéd frakcia destilacnej koldény
K1. Cast organickej &asti bo&nej frakcie je potriubim RO vedené
spat do destila¢nej kolény Kl. Vodni cast tejto bocénej frakcie
ziskani v zariadeni PTl1 pre separéaciu faz mozno bud odvadzat z
procesu ako prevadzkovi vodu W1l a/alebo ju moZno recyklovat

celd alebo jej Cast do destilacnej koldny Kl refluxom RW.

V koléne K3 sa destiluje organickad &ast bolnej frakcie z
destila¢nej kolény K1, ktord obsahuje kumén a/alebo AMS,
spdsobom, pri ktorom sa z bo&ného odberového miesta koldény K3
ziska frakcia CAH, ktord obsahuje kumén a AMS a je vhodna pre
priame zavedenie do zariadenia, kde prebieha hydrogenacia AMS
na kumén. 2Zlu&eniny s teplotou varu vySSou ako BAMS alebo
niZSou ako kumén sa z celkového procesu odoberaju ako produkt
KP3 odoberany z hlavy kolény alebo ako produkt SP3 odoberany z
paty kolény. Nad bo&nym odberovym miestom pre odber frakcie
CAH a suUCasne pod hlavou kolény K3 mdZie byt nainStalované
aspoii jedno bo&né odberové miesto KM, cez ktoré moZno odoberat
frakcie obsahujice aspoii mezityloxid a/alebo ketdény, najmé

ketédny iné ako je acetédn,

Produkt SPl odoberany z pdty destilac¢nej kolény K1, ktory
je bohaty na fenol, sa =zavadza do bolnej <&asti koldény K4
surového fenolu. Surovy fenol odberany z boku tejto kolbny sa
dalej spracovadva v reaktore HR, ktory mdZe napriklad obsahovat

kyselinovy katalyzator vo fixnom 16Zku, a nésledne je vedeny
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do kolbény K5 <&istého fenolu. Produkt KP4 odberany z hlavy
koldény K4 surového fenolu sa vedie spat do destilacnej koldny
Kl. Produkt SP4 odoberany z paty koldény K4 surového fenolu sa
vedie do kolény K6. U tejto koldény sa =zluCeniny s vysokou
teplotou wvaru, napriklad decht, odoberaji 2z procesu ako
produkt SP6 odberany z paty koldény a odvadzaju k dalSiemu
vyuzitiu. Produkt KP6 odberany z hlavy kolény Jje odvadzany

spédt, do kolény K4 surového fenolu.

Surovy fenol, ktory sa spracuje v reaktore HR, a prevedie
do koldébny K5 c&istého fenolu, kde sa rozdeli na ¢&isty fenol
RPH, ktory sa odvadza z boku kolény K5 <&istého fenolu a
nédsledne vyuZiva alebo skladuje, frakciu s vy33ou teplotou
varu, ktora sa odoberd z koldény K5 ¢istého fenolu ako produkt
SP5 odoberany z paty kolény a recykluje do koldény K4 surového
fenolu, a frakciu s niZ3ou teplotou varu, ktord sa z koldny K5
Cistého fenolu odvéddza ako produkt KP5 odoberany z hlavy
kolény a ktorad sa taktieZ vedie spat do kolény K4 surového

fenolu.
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Priklady uskuto&nenia vynéalezu

Priklad 1

Zmes Stiepnych produktov, ktord okrem iného obsahovala 48
% hmotn. fenolu, 10 % hmotn. kuménu, 3 % hmotn. AMS, 27 %
hmotn. aceténu, 0,03 % hmotn. acetaldehydu, 0,1 % hmotn.
acetofendénu, 0,1 % hmotn. hydroxyaceté4nu a 9 % hmotn. vody, sa
zaviedla do destila&nej kolény zndzornené na obr. 1 a obr. 2,
ktord mala 90 et&aZi, a to v mieste, ktoré odpovedalo 40. etdZzZi

kolény.

Teplota v koldéne sa nastavila tak, Ze teplota v hlave
koldony dosahovala 47 °C, teplota v pite kolény dosahovala 179
°C a teplota v bo&nom odberovom mieste sa pohybovala medzi 88
°C a 89 °C. Tlak v pate destiladnej kolény odpovedal
atmosférickému tlaku. Cast produktu odoberaného =z hlavy
kolény, ktory obsahoval okrem iného 99 dielov aceténu a 0,1
dielov acetaldehydu, sa premiestnila do acetdénovej koldny,
ktorda ma 40 etdZi, pridom vyska vstupu do acetdnovej kolodny

odpovedala 8. etazi,

Teplota v aceténovej koléne sa nastavila tak, Ze teplota v
hlave koldény dosahovala 42 °C a teplota v pate kolény
dosahovala 65 °C. V bo&nom odberovom mieste, ktoré Dbolo
inStalované vo vySke odpovedajucej 35. etd?i a z ktorého sa
odoberal <isty acetén s obsahom nedistét niZ3im ako 0,25 %
hmotn., bola nastavend teplota 42,5 °C. Produkt odoberany =z
hlavy kolény s obsahom acetaldehydu 100 mg/l sa kondenzoval a

viedol_ do pracky, do ktorej bolo taktieZ =zavedené 10 g 5%
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roztoku hydroxidu sodného na 1 kg produktu odoberaného z hlavy
kolény. Teplota v préacke bola 56 °C. Zmes odoberana z prééky

mala obsah acetaldehydu niZ3&i ako 20 mg/l.

Produkt odoberany 2z paty acetdédnove] koldny, ktory okrem
iného obsahoval kumén, AMS a vodu, sa premiestnil do kuménove]

kolény.

Frakcia odobratd 2z Dboéného odberového miesta prvej
destilagnej koldény sa premiestnila do separaCnej nédoby. V
tejto separacnej nadobe sa vodnd faza, ktord okrem iného
obsahovala 98 % hmotn. vody a 1,3 % hmotn. hydroxyacetdnu,
oddelila od organickej fazy, ktord okrem iného obsahovala 65 %
hmotn. kuménu, 30 % hmotn. AMS, 2 % hmotn. fenolu a 0,2 %
hmotn. vody. Po separécii faz sa viacej ako 95 %
hydroxyacetdédnu pritomného v odobratej frakcii nachadzalo vo
vodnej faze. Cast vodnej fazy sa likvidovala ako odpad. Zvygok

vodne]j fazy sa navracal spé&t do destilacCne]j kolény.

Organickéd faza oddelend v separacnej nadobe od vodne]j fazy
mala obsah hydroxyaceténu niZgi ako 1000 mg/l. Té&to organicka
fdza sa <CiastoCne navracala do prvej destilacnej koldny.
ZvySok organickej fazy sa viedol boénym vstupom do kuménove]
koldény, ktord mala 60 etdZi, pricom vstup bol nainstalovany vo
vySke, ktorad odpovedala 25. eté&Zi. Kuménovad koldna pracovala
tak, Ze teplota v hlave koldény dosahovala 56 °C a teplota v
pate koldény dosahovala 140 °C. Bo&nym odberovym miestom, ktoré
leZalo vo vyske, ktoré odpovedalo 14. etdZi a ktorého teplota
dosahovala 138 °C, sa oddestilovala zmes AMS a kuménu, ktoré
obsahovala menej ako 2 % hmotn. primesi. Frakcie s niZdou a
vySSou teplotou varu odoberané =z hlavy, respektive =z péty

kuménovej koldény, boli odstratiované ako odpad.
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Produkt odoberany z piaty prvej destila&nej kolény, ktory
obsahoval okrem iného 94 % hmotn. fenolu a 1,6 % hmotn.
acetofendénu, sa zaviedol do boku koldény surového fenolu
obsahujtcej 70 eté&Zi, a tc vo vy3ke, ktord odpovedala 26.
etaZi. Tato koldéna pracovala tak, Ze teplota v hlave koldny
dosahovala 176 °C a teplota v pate kolény dosahovala 203 °C,
Frakcia odoberand z hlavy kolény surového fenolu sa navracala
spdt do prvej destilanej kolény. Frakcia produkovanid v pate
koldény surového fenolu sa prevadzala do dal3ej koldény, t.j. do
kolény zluCenin s vySSou teplotou varu, kde sa tieto zluéeniny
koncentrovali. Produkt tejto 50 etédZovej koldény =ziskany =z
hlavy kolény pri 154 °C predstavoval frakciu, ktord okrem
iného obsahovala 95 % hmotn. fenolu a 5 % hmotn. acetofendnu.
Tato frakcia sa viedla spat do koldény surového fenolu. Produkt
odoberany z pédty kolény zludenin s vysSou teplotou varu, ktory
sa ziskal pri teplote 203 ° C zostdval z dechta s obsahom
fenolu niZ8im ako 5 % hmotn. Prid surového fenolu sa odoberal
z kolény surového fenolu vo vyske, ktord odpovedala 55. etéZi
pri teplote 181 °C.

Tento prud surového fenolu obsahoval 99 % hmotn. fenolu.
Ako primesi boli v tomto pruide surového fenolu okrem iného
obsiahnuté 2-metylbenzofuran, AMS, mezityloxid, malé mnoZstvo
hydroxyaceténu a stopové mnoZstva daldich primesi. Tento prud
surového fenolu sa viedol cez reaktor, ktory obsahoval ako
katalyzdtor 120 m® kyselinové ionexové Zivice Amberlyst 15.
Takto spracovany surovy fenol sa viedol boénym vstupom do 20.
etdZe 45etaZove] koldény <&istého fenolu. Tato koldéna, ktora
pracovala za zniZeného tlaku, mala teplotu v hlave koldény 139
°C a teplotu v pate kolény 142 °C. Cisty fenol s obsahom
primesi niZSom ako 100 mg/l sa odoberal 2z boku fenolove]j
koldény v mieste, ktoré odpovedalo vySke 40. etéZe pri teplote
140 °C. Frakcia odoberanad =z hlavy kolbény <&istého fenolﬁ sa

navracala spat do koldény surového fenolu vstupom leZiacom pod
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hlavou tejto kolény. Frakcia odoberana z paty kolébny <&istého

fenolu sa viedla spat do koldény surového fenolu vstupom, ktory

le?al nad patou koldny.
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PATENTOVE NAROKY

1. Spésob  destilad¢ného spracovania zmesi Stiepnych
produktov produkovanych Stiepenim alkylarylhydroperoxidov,
vy zn adc¢ uj v c i s a t v m, Ze =zahrnuje delenie

zmesi Stiepnych produktov do aspoii troch frakcii v Jjedinom

destiladnom kroku.

2. Spbdsob podla naroku 1, vy znadc¢ujuci 5 a
t ¥y m Ze jedna =z frakcii obsahuje aspori 75 % ketdnu

pritomného vo Stiepnom produkte pred destilaénym krokom.

3. Spbésob podla naroku 2, vy znadcujucli s a

t ym Ze ketdénom je acetédn.

4, Spbésob podla aspoii jedného z narokov 1 aZ 3,
vy 2z n‘a ¢ ujuc i s a t v m, Ze jedna z frakcii
obsahuje aspoii 75 % substituovaného a/alebo nesubstituovaného
fenolu pritomného vo Stiepnom produkte pred destilacnym

krokom.

5. Spdsob podla aspoit jedného z néarokov 1 ai 4,
vy zn ac¢ uj a c i s a t v m, Ze Jjedna z frakcii
obsahuje aspoii 75 % kuménu pritomného vo Stiepnom produkte
pred destilalnym krokom a/alebo 75 % o-metylstyrénu pritomného

vo 3tiepnom produkte pred destila&nym krokom.
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6. Spdsob podla néroku 5, vy znacuj ac i s a
t vy m, Ze tato frakcia, ktorad obsahuje vodu, kumén a/alebo
AMS, obsahuje aspofi 20 % hydroxyaceténu pritomného vo Stiepnom

produkte pred destilaénym krokom.

7. Spdsob podla aspoii jedného z nérokov 5 alebo 6,
vyznadc¢uijuci s a t vy m, Ze frakcie obsahujtce
aspofi 75 % kuménu pritomného vo Stiepnom produkte pred
destiladnym krokom a/alebo 75 % o-metylstyrénu pritomného vo
ftiepnom produkte pred destilaénym krokom sa rozdelia v

zariadeni pre fézovi separdciu na vodnu fazu a organicku fazu.

8. Spdsob podla naroku 7, vy zna c¢ujuci s a
t ¢y m, Ze sa aspoll Cast organickej fazy vracia spat do

destilac¢ného kroku.

9. Spdsob podla naroku 7 alebo 8, vy znacdujuc i
s a t v m, Ze sa aspoii Cast organickej fazy vedie do
destila&nej kolény (kuménovej kolény), v ktorej sa organicka
faza deli tak, Ze sa z hlavy kolény odoberaji zluceniny, ktoré
maju niz3iu teplotu varu ako kumén alebo o-metylstyrén, z paty
kolény sa odoberaju zlufeniny, ktoré maju vy$3iu teplotu ako
kumén alebo o-metylstyrén a kumén a/alebo o-metylstyrén sa

odoberaju bo&nym odberovym miestom.

10. Spdsob podla naroku 9, vy zna<cuj ac i
s a t v m, Ze sa organickd féza deli v kuménovej koléne

tak, Ze sa aspoil jednym dal3im bodnym odberovym miestom, ktoré
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sa nachaddza nad bo&nym odberovym miestom pre odber kuménu
a/alebo o-metylstyrénu a sulasne pod hlavou kolény, odvadza
dalSia frakcia, ktord obsahuje asponl mezityloxid, ketdny

a/alebo wvodu.

11. Spbsob podla ndroku 7, vy zna & uj aci
S a t ¥ m, Ze sa asponi Cast vodnej féazy vracia spat do

destila&ného kroku v kvapalnom a/alebo parnom stave.

12. Spdsob podla naroku 7 alebo 11, vy znadc¢uijuci
s a t vy m, Ze vodnd f&za obsahuje 75 % hydroxyacetédnu

pritomného vo frakcii obsahujuicej kumén a/alebo o-metylstyrén.

13. Spdsob podla aspoili jedného z predchadzajucich nérokov,
vy zn ac¢ uij uc i s a t v m Ze zmes Stiepnych
produktov ma pred destiladnym spracovanim koncentriaciu fenolu
dosahujicu 20 % hmotn. aZ 70 % hmotn.

14. Spdsob podla asponn jedného z predchadzajucich néarokov,
vy zn ac¢ uj uau c i s a t v m, Ze zmes Stiepnych
produktov ma pred destilacnym spracovanim koncentraciu

hydroxyacetdénu dosahujtucu 200 mg/l aZ 5 % hmotn.

15. Destilac¢néd koldéna pre destiladni separdciu zmesi
Stiepnych produktov ziskanych pri S§tiepeni
kuménhydroxyperoxidu, vy znadc¢uijuca s a t ym Ze

ma rozmery, ktoré umoZiiuju z hlavy koldény odoberat frakciu
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surového aceténu obsahujuicu asponi 75 % hmotn. acetdnu, z paty
kolény odoberat frakciu surového fenolu obsahujucu aspont 60 %
hmotn. fenolu a 2z boku koldény aspon Jjednu frakciu, ktoré

obsahuje aspoifl vodu, kumén a /alebo o-metylstyrén.

16. Destila&na koléna podla naroku 15, vy zna c¢ujud-
c a s a t ¥ m, Ze m& rozmery, ktoré umoZiuju z paty
Q

kolény odoberat frakciu obsahujucu fenol a aspon 75 %

hydroxyaceténu obsiahnutého vo zmesi Stiepnych produktov.

17. Destila&né koldéna podla naroku 15, vy zn a ¢ u ja -
c a s a t v m, Ze koldébna ma& rozmery, ktoré umozZiuju
odoberat aspoii z Jjedného bo&ného odberového mniesta kolény
frakciu obsahujucu kumén a/alebo o-metylstyrén a aspon 75 %

hydroxyaceténu pritomného vo zmesi Stiepnych produktov.

18. Destila&na koldéna podla naroku 17, vy zna ¢ ujua-
c a s a t vy m, Ze kolbna Je opatrend bolnym odberovym
niestom, ktorym moZno odoberat frakciu obsahujticu aspoil
hydroxyaceté4n a kumén a/alebo o-metylstyrén a ktoré 1leZi v

[

oblasti kolény majucej separadny potencidl 15 % aZ 95 %.

19. Destila&nd koléna podla jedného z nérokov 15 aZ 18,
vy zn ac¢ uj u c a s a t v m, Ze m& 20 azZ 200

teoretickych etazi.
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20. Destilac¢nd koléna podla jedného z narokov 15 aZ 19,
vy znadcujuca s a t vy m Ze md aspon jedno bocéné
odberové miesto, ktorym moZno odoberat frakciu obsahujicu

asponi jednu organicku kyselinu.

21. Spbsob pripravy fenolu a acetbénu, vy znadc¢uiju-

ci s a t ¥y m, Ze zahrnuje

- oxidaciu kuménu na kuménhydroperoxid
- Stiepenie kuménhydroperoxidu
- destilacné spracovanie zmesi vznikajucej pri Stiepeni

kuménhydroperoxidu,
ktoré zahrnuje izoladciu tejto zmesi do aspoii troch frakcii v

jedinom destilaCnom kroku.

22. Fenol, ktory moZno pripravit spdsobom podla aspon

jedného z narokov 1 aZ 14.

23. Aéetén, ktory moZno pripravit spdsobom podla aspon

jedného z narokov 1 aZ 14.
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