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Sposob rektyfikacji substancji wieloskladnikowych,
wysokowrzacych i wysokokrzepnacych

1 2
Wynalazek dotyczy sposobu rektyfikacji sub- tem na szczyt kolumny. W ten sposdéb obca flegma
stancji wieloskladnikowych, wysokowrzacych i znajduje sie w cigglej recyrkulacji. Regulacje ilo-
wysokokrzepnacych. $ci krazacej flegmy obcej, potrzebnej do wykro-

Proces rextyfikacji wieloskladnikowych, wyso-
kowrzacych i wysoko krzepngcych substancji w za-
kresie kondensacji i odbioru produktéow z kolumny
napotyka na duze trudno$ci spowodowane resubli-
macja i zatykaniem skraplacza i przewodow.

W celu unikniecia tych zaklécen przy rektyfika-
cji wyzej wymienionych substancji stosowano
przeponowe skraplacze z medium pod ci$nieniem
na przyklad z woda, lub dwustopniowe 'skrapla-
cze z wrzacym medium posrednim. Tylko czescio-
wo zapcbiegalo to zatykaniu sie skraplacza i prze-
wodow, a proces byl bardziej skomplikowany tech-
nicznie.

Wiszystkich tych niedogodno$ci unika sie pro-
*wadzac rektyfikacje sposobem wedlug wynalazku.

Sposdéb wedilug wynalazku polega na tym, ze na
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plenia par substancji wyzej wrzacej, rozwiazuje
sie regulujac odpowiednio temperature na gérnej
pdlce. Jezeli temperatura polki wzrasta oznacza
to, Ze nalezy zwickszyé porcje krazgcej flegmy.

Flegma obca powinna byé obojetng substancja,
niekorodujacg i niereagujgcg chemicznie z rozdzie-
lanymi skladnikami.

Przy odpowiednio duzej réznicy temperatur
wrzenia pcmiedzy produktami rektyfikacji a fleg-
ma obcg, zawarto$é jej zaniknie na kilka pétek
ponizej szezytu kolumny. Z tego miejsca mogg by¢
odbierane produkty w postaci cieklej. W przypad-
ku jezeli flegmg obcg jest substancja, ktéra nie

‘przeszkadza lub tez jest potrzebna ze wzgledu na

dalsze procesy oczyszczania, to ciekly produkt od-
biera¢ nalezy z potki z pewnsa jej zawartoScig. Na

szezyt kolumny wprowadza sie ciecz o temperatu- 20 przyklad gdy obca flegma obniza 4temperature
rze wrzenia nizszej od temperatury wrzenia naj- krzepniecia produktu, ulatwia to znacznie dalszy
nizej wrzacego skladnika substancji poddawanej proces rozpuszczenia i krystalizacji lub ekstrakecji
rektyfikacji i ktéra posiada wilasno§é¢ rozpuszcza- . tego produktu. W tym przypadku najlepiej dobraé
nia wszystkich sktadnikow tej substancji. jako rozpuszczalnik te samg ciecz, ktérg uzywa sie
Ciecz ta styka sie bezpoSrednio z parami wy- 25 jako obcej flegmy.
chodzgecymi z kolumny.i sama odparowujgc, wy- Sposobem wedlug wynalazku prowadzié mozna
krapla te pary. Po odparowaniu na szczycie ko- .proces rektyfikacji, w ktérym do kolumny lub do
lumny, pary tej cieczy zwanej dalej obcg flegma retorty w celu obniZenia ci§nien czgstkowych sub-
wchodza do skraplacza, chlodzonego zimng woda stancji rozdzielanej, a co za tym idzie réwniez ob-
a po wykropleniu grawitacyjnie splywajaq z powro- 30 niZenia temperatury odparowania, wprowadza sie
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*»sﬁ-bstan-cje niskowrzgce. W tym przypadku ciecz
stanowigca obcg flegme stanowi jednocze$nie ciecz,
Ik't,c’n'a obniza ci$nienia czastkowe substancji rozdzie-
“lanej. '

Sposéb wedlug wynalazku mozna prowadzié w
kolumnach rektyfikacyjnych zaopatrzonych w
zwykle skraplacze chlodzone woda, wykluczajac
mozliwo§é zatkania skraplacza lub przewodéw po-
niewaz produkt odbiera sie w postaci cieklej
wprost z poiki. -

Sposéb wedlug wynalazku nadaje sie zwlaszcza
do rektyfikacji mieszanin zawierajacych takie
skladniki jak naftalen, acenaften, fluoren, fenan-
tren, antracen, karbazol, piren, bezwodnik ftalo-
wy, ester dwumetylowy kwasu tereftalowego.

Przyktad. Przeprowadzono rektyfikacje 18
kg antracenu surowego o zawartosci 6,4% karba_
zolu i 26,2% antracenu. -Rektyfikacje prowadzono
pod normalnym ci$nieniem w kolumnie metalo-
wej o Srednicy wewnetrznej 50 mm, wypelnionej
tréjkatnymi zwijkami z drutu kantalowego o wy-
miarach 4,5 X45 mm. 'Wysokoé’é kolumny wyno-
sita 170 cm. Kociol kolumny byl ogrzewany ele-
ktrycznie i zaopatrzony byt w krociec do dozowa-
nia rozpuszczalnika. Szczyt kolumny zaopatrzony
byt w kroéce do odbioru cieklego produktu i do

. dozowania rozpuszczalnika jako flegmy. Na ko-
lumnie umieszczony byt skraplacz chlodzony zimng
woda.

Na poczatku rektyfikacji odbierano 3,5 kg przed-
gonu do temperatury 325°C na szczycie kolumny,
ktoéry odrzucono. Po odebraniu przedgonu wiaczo-
no dozowanie toluenu do kotla kolumny z szyb-
koécig okolo 60 mil/godz., przy tej iloSci toluenu
temperatura par ponizej odbioru cieklej frakcji
wynosila okolo 280°C, a ponizej skraplacza nieco
wyzej od 110°C (temperatura wrzenia toluenu).

Na szczyt kolumny podawano rowniez toluen ja-
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ko obcg flegme w celu wykroplenia par oleju. Ilo§é
krazgcego toluenu w glowicy ustalono tak, ze w
odbieranych cieklych frakcjach znajdoWalo sie
przecietnie 30% toluenu. Te ilo$é toluenu trzeba
bylo uzupelni¢ dozujgc odpowiednio wiecej tolue-
nu na szczyt kolumny. Dzieki temu odbierane frak-
cje zamijast 160—190°C posiadaly temperature za-
niku krysztaléw ponizej 95°C a w temperaturze
60°C po wytraceniu krysztaléw byly jeszcze
»plynne”. Uniknieto w ten sposéb krzepniecia w
przewodach i ulatwiono dalszy proces rozpuszcze-
nia frakcji i krystalizacji.

Paczna ilo$¢ odebranych frakeji antracenowo-
fenantrenowej wynosita 8,0 kg (z pominieciem
rozpuszczalnika). W czasie odbioru frakecji ustalo-
no refluks 8:1, szybkos¢ -odbioru frakcji wynosilta
320 g/godz.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b rektyfikacji substancji wieloskladniko-
wych, wysokowrzacych i wysokokrzepngcych, w
kolumnach rektyfikacyjnych zaopatrzonych w
skraplacze, znamienny tym, zZe na szczyt kolumny
rektyfikacyjnej wprowadza sie ciekla substancje
o temperaturze wrzenia nizszej niz temperatura
wrzenia najnizej wrzacego skladnika rozdzielanej
substancji, oraz posiadajagca wlasno$¢ rozpuszcze-
nia skladnikéw rozdzielanej substancji, przy czym
produkt rektyfikacji odbiera si¢ w postaci cieklej
z potki ponizej szczytu kolumny.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
wprowadzana na szczyt kolumny ciekla substan-
cja o temperaturze wrzenia nizszej niz temperatu-
ra wrzenia najnizej wrzacego skladnika substancji
poddawanej rektyfikacji — jest wprowadzana do.
kolumny lub retorty jako ciecz obnizajaca ci$nie-
nia czgstkowe substancji poddawanej rektyfikacji.
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