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s Procedeu pentru extractia i purificarea rezorcinei

®n Rezumat

Inventia de fat3 se referd Ia un procedeu pen-
tru extractia gi purificares rezorcinei, ce constd
in aceea ci se extrage intr-o primd etapd rezor
cina cu exiract reciveulat la un raport de solugie
apoasa tata de solvent cuprins fntrc 1 g1 3: 1 la
temperaturi de 30 ... 50°C, se indeparteazi apoi
din extract intr-o a dovd etapi, la aceeagi tem-
perarurd, sirurile de sodiu §i impuritftile cu apd,

Grupa 12

in raport gravimetric fat3 de extractde 1: 5 ... 2
§i se reextrage intr-o a treia etapd rezorcina din
rafinat, cu acetat de butil, la un raport solutie
apoasd faid de solvent cuprins intre 14i 3: 1, de
preferinga 2: 1, la temperaturi de 30 ... 50°C,
urmat3 de evaporarea peliculary, la temperaturi
cuprinse intre 140 gi 180°C §i la o presiune
reziduald de 5... 20 torr.
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Prezenta inventie se refera la un
procedeu pentru extractia si purificarea
rezorcinei dintr-o solutie avind compo-
zifia de 4 ... 10% rezorcina, 3 .. 5%
NA2SO4, 30... 35% benzendisulfonat de
sodiu, 2... 3% alte produse secundare si
restul ap3. obtinuti prin procedeul topirii
alcaline.

Sc stic ca la sinteza rezorcinei prin
proccdeul mentionat, sarea de sodiu a
acidulni m-henzendisulfonic, dupa topire
alcalina gi dizolvare in apa. poate fi
tratata pentru punerea in fibertate a
rezorcinei cu disulfomasa de la sulfonarea
benzenului. Rezultd in final v solutie
apoasa cu un continut relativ ridicat de
saruri alituri de fenol gi alte produse
polihidroxilice, care fac deosebit de di-
ficild separarea si purificarea produsu-
lui.

Sunt cunoscute procedee de extractie
a rezorcinei in carc se folosesc solventi
uzuali si anume: butanol (Brevet URSS
nr.192824), izobutanol (Brevet Anglia nr.
1214111R), acetat de butil (Rrevet Polonia
nr. 72381). Prczenta in solutia apoasa a
componentilor mentionati atrage dupa
sine o serie de inconveniente datorate,
in special, fenomenelor de emulsionare,
necesitind utilaje complexe de pertor-
manle ridicate.

Scopul inventiei este stabilirea con-
ditiilor de fucru adecvate schemei de tlux
tehnologic pentru obtinerea rezorcineli,
de minimum 99%.

Problema pe care o rezolva inventia
consti in stabilirea conditiilor optime de
extractie si purificare.

Procedeul, conform inventiei, consta
in accea ca, sc cxtrage intr-o prima ctapa
rezorcina cu extract recirculat la un raport
solutie aposa faja de solvent cuprins intre
1si 3; 1, la temperaturi de 30... 50°C,
se indeparteaza apoi din extract intr-o
a doud etapa, la aceeasi temperatura,
sarurile de sudiu gi impuritatile cu apa,
in raport gravimetric tati de extract de
1: S... 2 5i se extrage intr-o a treia ctapa
rezorcina din rafinal, cu acetat de butil,
la un raport de solutie apoasi fata de
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solvent cuprins intre 1 §i 3: 1, de
preferinta 2: 1, la temperaturi de 30...
50°C, urmat3 de evaporare peliculari la
temperaturi cuprinse intre 140 §i 180°C
si o presiune reziduald de S... 20 torr.

Se di in continuare un exemplu de
realizare a procedeului, conform inven-
tiei, in legiturA cu figura, care reprezinta
schema fluxului tehnologic pentru acest
procedeu.

Solutia obtinuti 1a sinteza rezorcine;
prin procedeul topirii alcaline (SA), 1000
kg, avind compozitia de 4,8% rezorcina,
35% saruri (Na2SO1 §i benzendisulfonat
de sodiu), 2% produse secundare i apa
se alimenteaza intr-o coloana 1 printr-o
conducti 2 ca fazd continui impreuna
cu 360 kg rafinat adus printr-o conducta
3 in contracurent cu extractul 575 kg
recirculat printr-o conducta 4, dintr-o
coloani 5. Din baza coloanei 1 se eva-
cueazi rafinatul printr-o conducta 6, -
1165 kg, alimentat in coloana 5. Extractul
scos printr-o conducta 7, - 770 kg, este
introdus intr-o coloana 8 in contracurent
cu apa (200 kg). Rafinatul 3 care contine
0.8% rezorcini, 8,5% acetat de butil,
20% siruri gi alte produse, restul apa
este trimis (eventual ca reflux) la prima
coloana. Extractul scos printr-o conducta
9, liber de saruri §i de impuritati, —610
kg ou urmitoarea compozitie : 2,7% apa,
89% acetat de butil. 7.8% rezorcina, 0.5%
alte produse, este alimentat pentru rec-
tificare inir-o coloana 10. Solventul dis-
tilat, 480 kg, completat cu solvent proas-
pit, 75 kg, pentru compensarea pierde-
rilor, se reintroduce in baza coloanei 5
in contracurent cu rafinatul 6. Pe la baza
coloanci sc evacucaza rafinatul printr-o
conducti 11, —1145 kg, o solutie apoasa
cu 0,05% rezorcina gi un continut ridicat
de saruri gi impuritati care, este trimisa
pentru prelucrare la unitatea de epurare
ape reziduale pentru a fi recirculate in
pioces. I'aza organica continind 2% apa.
96.5% acetat de butil, 1.3% rezorcina.
0,2% produse secundare, se recircula la
colvana 1, insd cotd parte, se distila
periodic, pentru a mentine in concentratie
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stationara nivelul de impurititi in circui-
tul de solvent (U.2... 0.5%) pentru care
selectivitatea in procesul de extractie
ramane ridicata.

Produsul din blazul coloanei 10, --67
kg cu urmitoarea compozitie: 24,6%
acetat de butil, 70,8% rezorcini si 4,6%
produse secundare, se purifici la vid
avansat, de preferinta S... 20 torr, la o
temperatura cuprinsd intre 140 si 180°C,
pe doua evaporatoare peliculare 12 si
13.

In primul evaporator 12 se inde-
parteaza produsele mai volatile decit
rezorcina (18,5 kg), urmand ca din pro-
dusul de blaz in evaporatoru! 13 sa se
oblini ca produs de virl rezorcina (41,5
kg) cu eliminarea in blaz ca faza lichida
a produselor grele.

S-a obtinut un produs de minimum
99% puritate cu un randament de recu-
perare din potentialul alimentat la disti-
lare de 87%.

Prin procedeul, conform inventiei, se
obtin urmatoarele avantajc:

- extractia sc rcalizcazi in ctapc cu
ajutorul a doi solventi selectivi care asigura
o imbunatitire a calitdtii extractului gi
prin aceasta o cregtere a randamentului
de recuperare;

- la prelucrarea extractului prin eva-
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poraii succesive, la vid avansat, se obtine
un produs de puritate ridicata ca urmare
a evitirii degradarilor termice §i a
volorarii produsului.

Revendicare

Procedeu pentru extractia si purifi-
carea rezorcinei, dintr-o solutie avand
compozitia de 4 ... 10% rezorcing, 3 ...
8% Na2S(4, 30 ... 35% benzendisulfonat
de sodiy, 2 ... 3% produse secundare i
apa, rezultata pe fluxul sintezei §i prin
topire alcalina, prin extractie cu acetat
de butil §i apa, caracterizat prin aceea
ca, se extrage intr-o prima etapa rezorcina
cu extract recirculat la un raport solutie
apuasa fala de solvent cuprins intre 1
si 3: 1, la temperaturi de 30 .. 50°C, se
indeparteazd apoi din extract intr-o a
doua etapa, la aceleasi temperaturi,
sarurile de sodiu §i impuritatile cu apa,
in raport gravimetric fata de extract 1: §
.. 2 §i se reextrage intr-o a treia etapi
rezorcina din rafinat, cu acetat de butil,
la un raport solutic apoasa fata de solvent
cuprins intre 1 si 3: 1, de preferintd 2:
1, 1a temperaturi de 30... 50°C, urmat3
de evaporare peliculari, la temperaturi
cuprinse intre 140 i 180°C si o
presiune reziduala de § ... 20 torr.

Pregedintele comisiei de inventii: biolog Nicola Nicolin
Fxaminator: ing.Marin Elena
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