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Sposéb wyodrebniania terpenofenoli
2 mieszaniny produktéw alkilowania fenoli kamfenem

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wyodrebniania terpenofenoli z mieszaniny produktéw alkilowania
fenoli kamfenem. :

Terpenofenole otrzymuje si¢ na drodze reakcji alkilowania fenolu, gwajakolu, krezoli lub pirokatecholu
kamfenem w obecnosci katalizatorow typu Friedela-Craftsa, najczesciej w obecnosci kompleksowych potaczen
tréjfluorku boru, tréjchlorku glinu lub chlorku cynku. Wyodrgbnienie terpenofenoli z mieszaniny poreakcyjnej
polega gtéwnie na neutralizacji i usunigciu katalizatora.

Dotychczas terpenofenole wyodrebnia si¢ z mieszaniny poreakcyjnej w ten sposdb, Ze mieszaning poreak-
cyjng przemywa si¢ wodnymi roztworami wodorotlenkéw metali alkalicznych, a nastgpnie poddaje destylacji
pod zmniejszonym cisnieniem.

Znany sposéb wyodrebniania terpenofenoli jest ucigZliwy ze wzgle du na tworzenie si¢ trudnych do rozwar-
stwienia emulsji oraz ze wzgledu na przechodzenie do warstwy wodnej znacznej czesci nieprzereagowanych
fenoli, ktére przy prowadzeniu procesu na skale przemystowa stanowig grozne zanieczyszczenie sciekow przemy-
stowych. '

Sposéb wyodrebniania terpenofenoli z mieszaniny produktéw alkilowania fenoli kamfenem wedtug wyna-
lazku polega na tym, ze mieszaning produktéw alkilowania fenoli uzyskana w obecnosci katalizatoréw Friedela-
Craftsa rozciericza si¢ 0,5—2-krotnym nadmiarem niepolarnego rozpuszczalnika z grupy aromatycznych lub alifa-
tycznych weglowodoréw, korzystnie benzenu, toluenu, ksylenéw, eteru naftowego, cykloheksanu lub ich chloro-
pochodnych o temperaturze wrzenia poniZej 150°C, a nastepnie prowadzi sie adsorpcje uzytego do reakgji alkilo-
wania katalizatora stosujac jako adsorbent zasadowy tlenek glinu, tlenek wapniowy, tlenek magnezu, mieszaning
tych tlenkéw lub szerokoporowaty zel krzemionkowy w ilosci 10—20 czgsci wagowych na 1 czesé wagowa
katalizatora uZytego w procesie alkilowania. Adsorpcj¢ prowadzi si¢ w temperaturze 40—80°C, korzystnie
50—60°C przepuszczajac mieszaning poreakcyjna przez kolumne wypetniona adsorbentem. Po zaadsorbowaniu
katalizatora, odparowuje si¢ z mieszaniny poreakcyjnej rozpuszczalnik, a nastgpnie w znany spos6b przez desty-
lacje pod zmmiejszonym cisnieniem wydziela si¢ terpenofenole.



: 113812
Adsorpcje katalizatora w sposobie wedtug wynalazku prowadzi si¢ réwniez przez wytrzasanie mieszaniny
poreakcyjnej z adsorbentem, kt6ry po zakoriczeniu adsorpcji katalizatora oddziela si¢ za pomoca filtracji.

Spos6éb wedtug wynalazku zapewnia catkowite usunig¢cie z mieszaniny produktéw alkilowania katalizato-
réw stosowanych w procesie alkilowania, a ponadto prawie catkowite odbarwienie mieszaniny poreakcyijnej, co
znacznie upraszcza proces destylacji terpenofenoli izmniejsza ilos¢ pogonéw pozostatych po tej destylacji.
Spos6b ten moze by¢ z powodzeniem stosowany w warunkach przemystowych, gdyz nie powoduje szkodliwego
dla srodowiska naturalnego zanieczyszczenia sciekow.

Sposéb wedtug wynalazku ilustruja blizej podane nizej przyktady.

Przyktad L 560 g mieszaniny poreakcyjnej uzyskanej w procesie alkilowania 282 g fenolu 272 g
kamfenu w obecnosci 6 g kompleksowego potaczenia tréjfluorku boru z kwasem octowym, ozigbiono do tempe-
ratury, 50°C j dodano'400 g cykloheksanu. Nastgpnie mieszaning produktéw alkilowania przepuszczano w tempe-
raturze 55 C przez kolumn¢ wypekniong 80 g tlenku wapniowego. Po zakoriczeniu adsorpcji oddestylowano
cykloheksan, a pozqsialoéé poddano destylacji pod zmniejszonym ci¢nieniem odbierajac kolejno frakcje: przed-
gonii ‘o i¢jnpetatiize wrzenia 60—150°C przy cisnieniu 2,7-107 Pa, a nastgpnie frakcje terpenofencli o tempera-
turze wrzenia 160—170°C przy cisnieniu 1,33 102 Pa w ilosci 379 g, co stanowito 87% wydajnosci teoretyczne;j.

Produkt charakteryzowat si¢ nf)° =1,5019i d;)" = 1,1200.

Przyktad IL 325 g mieszaniny poreakcyjnej uzyskanej w procesie alkilowania 185 g gwajakolu 136 g
kamfenu w obecnosci 4 g 40% eteratu tréjfluorku boru, ozigbiono do temperatury 60°C i dodano 300 g toluenu
oraz 40 g sproszkowanego zasadowego tlenku glinu.

Nastepnie calo$¢ mieszano w temperaturze 60°C w ciggu 30 minut, po czym po odsaczeniu z mieszaniny
poreakcyjnej adsorbentu, przemyto ja 100 g toluenu. Z przesgczu oddestylowano toluen, a pozostatoéé destylo-
wano pod zmniejszonym cisnieniem odbierajac kolejno frakcje: przedgonu o temperaturze wrzenia 90—100°C
przy ciénieniu 3,3-107 Pa a nastgpnie frakcje terpenogwajakoli o temperaturze wrzenia 169—175°C przy cisnie-
niu 2,7-102 Pa wilosci 218 g, co stanowilo 85% wydajnosci teoretycznej. Produkt charakteryzowat sie
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ny = 1,54261dD 1,2390.
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wyodrebniania terpenofenoli z mieszaniny produktéw alkilowania fenoli kamfenem, znamienny
tym, Ze mieszaning produktéw alkilowania fenoli uzyskana w obecnosci katalizatoréw typu Friedela-Craftsa
rozcieficza si¢ 0,5—2-krotnym nadmiarem niepolarnego rozpuszczalnika z grupy aromatycznych lub alifatycz-
nych weglowodoréw, korzystnie benzenu, toluenu, ksylenéw, eteru naftowego, cykloheksanu lub ich chloropo-
chodnych o temperaturze wrzenia ponizej 150°C, a nastgpnie w temperaturze 40—80°C, korzystnie 50—60°C
prowadzi si¢ adsorpcj¢ stosowanego do reakcji alkilowania katalizatora stosujac jako adsorbent zasadowy tlenek
glinu, tlenek wapniowy, tlenek magnezu, mieszaning tych tlenkow lub szerokoporowaty Zel krzemionkowy
w ilosci 10—20 czesci wagowych na 1 cze$¢ wagowa katalizatora uZytego w procesie alkilowania, a po zakoficze-
niu adsorpcji i odparowaniu rozpuszczalnika wydziela si¢ terpenofenole w znany spos6b przez destylacje pod
zmniejszonym cisnieniem.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym,, Ze adsorpcj¢ katalizatora stosowanego w procesie alkilowania
prowadzi si¢ przepuszczajac mieszaning produktéw alkilowania przez kolumne wypeiniang adsorbentem.

3. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze adsorpcj¢ katalizatora stosowanego w procesie alkilowania
prowadzi si¢ przez wytrzasanie mieszaniny produktéw alkilowania z adsorbentem, kt6ry po zakoriczeniu adsorp-
cji katalizatora oddziela si¢ za pomocs filtragji.
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