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temperature and effect phase changes while avoiding the use of heat transfer surfaces.
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deionized water was fed via line 4 to the top of the first crystallizer stage and was set to control the slurry
concentration.
The two crystallizer stages one and two, vessels 5 and 8, respectively, each consisted of a 15 cm
diameter by 28 cm long, 4.5-liter industrial glass pipe with a rounded bottom equipped with stirring or
55 agitating means, e.g., four 1,256 cm baffles and two 6 cm slant-blade turbines located 4 and 19 cm from the
bottom, for mixers. Each entire vessel was steam traced and insulated. The product overflowed from 5 into
8 via a heated 1,25 cm tubing (line 6) from the top of stage one to the top of stage two. To assure the
transfer of a representative slurry, timed pulses of nitrogen were injected into stage one so that the flow was
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inmpurities in the nother |iquor should not be exceeded and, thus, the
crystallization process of the invention 25 fromwater starts with a rather
pure feed. The present inventigip ? for the purification of
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The resulting mxture is treated in a conventional adduct crystallization
or other suitable process to initially partially purify the bisphenol.
After stripping this initially partially purified bisphenol to renove
phenol t he bi sphenol of inproved purity is subjected to the process of the
pre§ent i nvention. 45 A schematic process flow di agram of the water
crystallization unit is shown in Figure 1. Feed for the unit was nade up in
feed vessel 2 by charging 45-78 kg of bisphenol A (BPA) and dei oni zed wat er
via line 1 in 80:20 weight ratio, the conposition of the BPA-rich phase of
t heyt hree- phase region. This mxture was heated qui escently under 170-240
kPa (gauge) pressure until it was largely nolten, then stirred and heated
to about [err]. The BPA feed system was steamjacketed or traced
t hroughout, 50 including the injection tip into the bottom of the
first-stage crystallizer, line 3. Tenperature-controlled, deionized water
wasssfed via line 4 to the top of the first crystallizer stage and was set
to control ‘the slurry concentration. The two crystallizer stages one and
two, vessels 5 and 8, respectively, each consisted of a 15 cm di aneter by
28 cmlong, 4.5-liter industrial glass pipe with a rounded bottom equi pped
stirring or 55 agitating neans, e.g., four 1,25 cmbaffles and two 6
cm ¥l ant - bl ade turbines located 4 and 19 cmfromthe bottom for m xers.
Each entire vessel was steamtraced and insul ated. The product overfl owed
from5 into 8 via a heated 1,25 cmtubing (line 6) fromthe top of stage
one to the top of stage two. To assure the transfer of a representative
slugry, timed pulses of nitrogen were injected into stage one so that the
flow was 3 EP 0 373 728 Bl in bursts. O herwise the crystals tended to
settle back into the feed stage. The fraction of BPA crystallized in stage
one was controlled by heat bal ance by varying the tenperature of the feed
water. The first-stage tenperature of about [err] was neasured to [err] and
50
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used as a reference for setting and re-adjusting the feed water
tenperature. Cold water was injected into 5 stage two via line 7 for
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precipitate solids. At start-up, crystal lizer stage one was filled and ,
stage two ﬁ@!@xﬁtsB%xEérﬂleht)é chridudtEfhsWeddibddbove adetionth hawslenough to i nduce rapid
crystallization. the normal operating tenperature of about [err] ,
crystallization |s hard to initiate because the liquid feed can persist for
along time at a slightly subcooled state., A s,r\rall 1Q, anount of BPA feed
was aglded and al | owed jt o di s,pegse @n o | d|3 Lto for::m aggl oner ates of poor
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Results of these experiments illustrate that when the crystallization is conducted continuously at a

temperature in which three phases (runs 5-7) coexist, the product is desirable single crystals and coarse
agglomerates which have good storage stability and are purer than the crystals from batch crystallization at
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5 1. A process for the continuous purification of crude bisphenol which
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kont i nui @racésshe Zuspei sen di eser M schung zusanmmen nit einem Strom war nmen
WaAsgers zu einer ersten Kristallisationszone bei einer Tenperatur der
konmbi n$-erX rroceSt peganding don cigitns i o 41 @HlerdirCstaant @r cold) fvatercis tindecked | ivto pcerysialiiear to

Bi sphenolcomfeitbm%mpmtv@si gen Phase und ei ner wasserrei chen Phase sow e ei ner
kristallinen Phase, welche 70 bis 95% der gesanten Menge an Bi sphenol in
der 35Pat°“‘a"sP“‘l9f'%chung enthalt; (3) das Witerleiten der dreiphasi gen

M sé5nu u\?eg i sphenol. und WAsser zu einer_zweiten, bei 85 bis 97

betrie er‘fé‘ ﬂ’f f‘?’@'&’ﬁ"ﬁh@‘zﬁﬂ‘i@”"ﬁﬂ’%‘ '9'??"‘0'?'%"“9’9" oelghes d{fé&'&??ﬂ%’hvﬁa@ﬂﬁenol s

gluzl;)LIeﬁE)I s vld Selln%d und ﬂgs%)ogﬁn ﬂbes éﬁ {Lelsrie;h Krl\Alscgu rﬂ é 'ﬁﬂ%ﬁ %g;{hgi]on:_]gf em
di e, V@rbln roxy ropan en nach
den AnSpr 85% kl:ntﬂ chg ’Zu.lsﬂalséma &lesm m rﬁ{ ﬁepn Vx:d%e Vi sgrs 9' S 6 45
aufwei st. gner 'ﬂ’éibn\‘ﬂfstfaﬁgﬁtﬁﬁzoﬂ@-% iR T F&Jrj@lbreﬁmiam Heh StronlelVol@9 GI3Cidy & NE :
Kristalli saﬁér%frmrﬂmngmm RnMPSichd® MLPYBE Phdts ARG Glibl Bas8ireftfish M%é ahren
verwendet yiwied eindr Oristallinelri Fhadée iWeRHY @0 bizagH% @eMgdlaeh WHdngd arl BipRondl, ini dér
wel ehem Dampthuaglemhatal t es Wasser zwecks Kontrol |l e der -Tenperatur in einen
Kristalli s das Weitegpitsrpder idrsiphadiged Misomung add Bigihe@h sndWaster zPleberzheitacbel 85
puri fi cati bis921C bisbénen Kdsallisatopdzeneobis BO bis 92)%i des gegamien disptisnols auskistalitsibrt on
d' une phassgnd. uetli de
NS {4) das Gewinnen der Kiristalle aus gereinigtem Bisphenol.
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2. Ein Vertahren nach Anspruch 1, in welchem das Bisphenol die Verbindung 2,2-Bis(4-hydroxyphenyl)-
propan ist.

3. Ein Verfahren nach den Anspriichen 1 oder 2, in welchen das Wasser einen pH-Wert von 1 bis 6
45 aufwsist.

4. Ein Verfahren nach den Ansprlichen 1 bis 3, in welchem eine Kristallisation aus der Schmelze vor dem
oder im AnschluB an das Verfahren verwendet wird.

s0 5. Ein Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, in welchem Dampf oder kaltes Wasser zwecks Kontrolle
der Temperatur in einen Kristallisator eingespritzt wird.

Revendications
55 1. Procédé de purification en continu de bisphénol brut qui comprend (1) la formation d'une phase liquide
unique contenant un mélange trés chaud de bisphénol brut et d'eau en proportion de 75 % 2 85 % en

poids de bisphénol brut pour 15 % & 25 % en poids d'eau ; (2) I'alimentation en continu de ce mélange
avec un courant d'eau chaude dans une premiére zone de cristallisation & une température des
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uni que contenant un m~l ange trbs chaud de bi sph6énol brut et d' eau en
proportion de 75 % a 85 % en poids de bi sphénol brut pour uulﬂ“ﬂlun'ﬂ Il”“l
poids d eau ; (2) I'alinmentation en continu de ce nel ange av

d' eau chaude dans une prem ere zone de cristallisation A une errpdrature
des EP 0 373 728 Bl a tenper atere3r3wv2eiBich only two phases coexi.st.
Clains 5 1. A process for the continuous purification of crude bi sphenol
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of crude BI°EBHBHBI "éW‘FBWUé‘twgrphﬁs?F @%fhti o substantially of from75%to 85%
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t he m xt ur e;togeBy ith asirean ¢oflvamt Watede a filsbsstaliEatioruzoge afa thhphendtheaaabingt er t o
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t 0o t he pr8&cegseceR@cdrdind tqiaaets 2a0adh the Weterthas eptadimmi td® 4 wherein steam or
cold water is injected into a crystallizer to control the tenperature.
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kont i nui epaterthigpdiispei sen di eser M schung zusamen mit ei nem Strom war nen
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konbi ni er t-erfinStert@ym zvorentBPerlithen Adriguhd vonnehem BifieneCieichesitiel foigandeneiertairens-
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(3) das Weiterleiten der dreiphasigen Mischung aus Bisphenol und Wasser zu einer zweiten, bei 85

bis 97  C betriebenen Kristallisationszone, bis 90 bis 99 % des gesamten Bisphenols auskristallisiert

sind, und

(4) das Gewinnen der Kristalle aus gerelmgtem Blsphenol
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2. Ein Verfahren nach Anspruch 1, in welchem das Blsphenol die Verbindung 2,2-Bis(4-hydroxyphenyl)-
propan ist.

3. Ein Verfahren nach den Anspriichen 1 oder 2, in welchen das Wasser einen pH-Wert von 1 bis 6
45 aufweist.

4. Ein Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, in welchem eine Kristallisation aus der Schmelze vor dern
oder im AnschluBl an das Verfahren verwendet wird. '

s0 5. Ein Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, in welchem Dampf oder kaltes Wasser zwecks Kontrolle
der Temperatur in einen Kristallisator singespritzt wird.
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unique contenant un mélange trés chaud de bisphénol brut et d'eau en proportion de 75 % 4 85 % en

poids de bisphénol brut pour 15 % & 25 % en poids d'eau ; (2) I'alimentation en continu de ce mélange
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propan ist. 3. Ein Verfahren nach den AnsprUchen 1 oder 2, in
Wasser einen pHWert von 1 bis 6 45 aufweist. 4. Ein Ver'Im ﬁ mm HﬁHH",
AnsprCchen 1 bis 3, in welchem ei 'ﬁ% | i sation aus der Sehmelze wor's = =

dem oder i m Anschl uB an das Verfahren verwendet wird. 50 5. Ein Verfahren
nach den AnsprCchen 1 bis 4, in welchem Danpf oder kaltes Wasser zwecks
Kont-rol | e @6urantegamingé WompriSe Shtide9d - Brdt I0RIC poun tsaiseiCind QMSRI richg bn bispidnol une
Revendi cat ippads riofie enl saulPstowhe Ghagdecriptalliiel dofptenandl 7€ % QCUSL % Ndir iHhérioB PRE Bk 19T Ut
qui conpr em@élagds ; (3 1d oanstti danmélangs aripbhsgsdd bisphénotiet dlsduCdaes 0N seztrald tzobk de

M6l ange t r edstaliisatioo nehintdpues prite r85F C lot 9 ° Cejiisad'a @a qu'en ciistallisD 8@ POk 9218 dibbigphénoBS %
en poisds ddotd; etifiaérubéridion tespuistaux kB bisphndl puiisen poi ds d' eau ; (2)
|"alinmentation en continu de ce nel ange avec un courant d'eau chaude dans
une pr en?-ePeocddsrielog ia revendication . depsilage! lp hisphénplasije 2 3bisriehydeoxyrbényl)-propanel 111 | |
111, Pt 1111, 111 EP O 373 728 Bi courants conbi n6s conprise entre 99 C
et 101 |¥& [FegEdé seian jes gvendicatioph h ew2. dansreaveleay s fOMPIRRITR ha% riche en eau

t~un& istalli 70 % a 95 %du hi sph~nol total d |
ﬁﬁrﬁﬂgep,-age gé'essépﬁ‘%g'&%}d%c‘&%ﬁé PER gl or] Gl rpielies mae It o ettns

une second®" 2BRECHLP stallisation maintenue entre 850C et 97-C jusqu' & ce

qu on cr .swcfféss%loﬁ .Qeso(gv@nd? tio% qli fh&%ﬁa@%& lon, 'egte dg leI ‘%ngr ou g@i;eaﬁ ﬂ)ﬁdﬁ dans un
recupdy at'i Qi &rgﬁdr% keia Lo Jat%%, hol pur 6. 3. ocedb selon'la
revendi cation 1, dans 1 oque e bl sph~nol est le

2, 2-bi s- (4- hydroxyphdnyl ) - propane. 3. Proc~dd selon |les revendications 1 ou
2, dans lequel |'eau a un pH conpris entre 1 et 6. 10 4. Procede selon |les
revendi cations 1 A 3, dans lequel on utilise la cristallisation de |a nasse
fQpnduer avant ou aprbs |l e procdd6. 5. Proced6 selon |les revendications 1 A
4, dans lequel on injecte de |la vapeur ou de |'eau froide dans un 15
cristalliseur pour réguler la tenperature. 20 25 30 35 40 45 50 55 7
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