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Vynéalez se tykad zplisobu pfipravy pyro-
katechinu a jeho homolog izolaci z feno-
lovych smési z produktd zplyilovdni a kar-
bonizace uhli, zejména z koncentratu dvoj-
mocnych fenoldi z fenosolvanovych extru-
dath, p¥i némZ se pyrokatechin a jeho ho-
mology oddéluji ze smési fenoll destilaci
pomoci uhlovodikfi vroucich v rozmezi 150
aZ 280 °C, ptitemZ pii izolaci pyriokatechi-
nu se pracuje s vyhodou s uhlovodikovou
frakci, vriouci v rozmezi 180 aZ 220 °C a pii
izoldaci homologii pyrokatechinu s uhlovodi-
kovou frakei vrouci v rozmezi 220 aZ 250 °C.
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Vynéalez se tykad piipravy pyriokatechinu
a jeho homologil izolaci z fenolovych smé-
si, které se ziskaji z produktd zplyilovani
a karbonizace uhli.

PF zplyfiovani a karbonizaci uhli se. zis-
kava kromé hlavniho produktu generatorio-
vého plynu, ktery se po tpravé zhodnocuje
zejména jako topny plyn, nizkoteplotni de-
het a odpadni fenolova voda.

V odpadajicim dehtu a fenolové vodé&
jsou obsaZeny jednomocné a dvojmocné fe-
noly a dal3i kyslikaté slouceniny.

O jednomiocné a dvojmocné fenoly je ob-
chodni zdjem, a proto se tyto podily ziska-
vaji.

DtleZitou surovinou pro p¥ipravu dvoj-
moocnych fenollt jsou fenosolvdnové extrak-
ty, které se ziskdvaji p¥i odfenolovéni vod
odpadajicich p¥i zplyn&ni a karbonizaci
uhli a pfi dalsim zhodnocovédni nizkotepel-
ného dehtu. Eenosolvanové extrakty ziska-
vané na jednotlivych plyndrndch ¢i karbo-
niza¢nich zdviodech se obvykle zpracové-
vaji centrdlné&. Z fenosolvdnového extraktu,
respektive jeho smési se nejprve oddesti-
luje smés fenolu a kresolt a ze ziskaného
destilaéniho zbytku se pak vydestiluje kon-
centrat dvojmocnych fenold, obsahujici ze-

jména pyrokatechin a jeho homology. Tento

koncentrat je vhodnou surovinou pro izolaci
pyrokatechinu a jeho homologt.

P¥i izolaci pyrokatechinu se vyuZivé toho,
Ze se pyrokatechin z koncentratu dvojmioc-
nych fenolli vylutuje v krystalické formé;
vyloutené Krystaly pyrokatechinu se woddé-
luji filtraci, nebo wdstiedénim. PFi izolaci
pyrokatechinu z této suroviny se postupuje
tak, Ze se koncentrat pyrokatechinu smisi
s rozpoustédlem, napfiklad v poméru 1:1
a tato smé&s se zahfeje na 70 aZ 80°C. Zis-
kany roztok se postupné ochlazuje na tep-
lotu 5 aZ 25 °C, pFidemZ se vylufuji krysta-
ly pyriokatechinu, které se odstledi.

Jako rozpoustédlo byly priovozné& pouZi-
vany tyto latky:

benzen, toluen, xyleny, uhlovodikované

Pfidany uhloviodik

Teplota varu azeotropické
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frakce 90 aZ 110 °C obsahujici asi 70 % aro-
métd, trichloretylén, etylbenzen a wvoda.
Ziskany pyriokatechin mél obvykle biod tuh-
nuti 102 °C a vyhovoval pro vétS§inu pouZi-
ti.

VytdZek pyrokatechinu znaéné ovliviiuje
obsah pyrokatechinu ve vstupni suroving.
Pii obsahu pyriokatechinu ve vstupnim kon-
centratu 40 aZ 60 % se krystalicky pyrioka-
techin ziskaval ohvykle ve vytéZku 25 aZ
45 0.

Nyni bylo zjit&no, Ze lze pyriokatechin
ziskdvat ve vysokém vytéZku, obvykle z vi-
ce neZ 75 %, z koncentratu dvojmocnych
fenoltt vydestilovaného z fenosolvédniovéhad
extraktu destiladnim zpfisobem. PFi tomto
novém destilaénim zpfisobu se koncentrat
dvojmocnych fenoltt destiluje s uhloviodiko-
vymi frakcemi vroucimi obvykle v destilac-
nim riozmezi 150 az 280°C, a pfitom se vy-
uZiva toho, Ze pyrokatechin pPechédzi spolu
s vhlovodiky dio destilatu.

Ze ziskaného destildtu se pyrokatechin
oddé&luje bud tak, Ze se z ochlazeného desti-
latu vyloudené krystaly odds&li odstFedénim,
anebo tak, Ze se pyrokatechin z destilatu
vypere vodou a 0ddéli se jako wvodny roz-
tok pyrokatechinu.

Podobné& lze zakoncentrovat destila¢né i
4-methylpyriokatechin a 3-methylpyrokate-
chin a v p¥ipadé potfeby i dalS$i homplogy
pyrokatechinu. PF¥i ufelové izolaci téchto
homologll pyrokatechinu je vyhodné k desti-
latnimu zakoncetrovdni pouZit uhlovodiko-
vou frakci 200 aZ 230, pfipadn& i frakce
220 aZ 250 °C. .

Pri izolaci pyriokatechinu z fenolové smé-
si lze pouZit jak jednotlivé uhlovodiky, tak
také smési uhlovodikdi. Pri préci s Cistymi
uhlovodiky bylo zjist&no, Ze pyrokatechin
a jeho homology tvoli azeotropické smési,
které umoZiiuji jeho destilatni oddéleni ze
smési. Tak napf. pyrokatechin, vrouci za
atmosférického tlaku pi¥i 245,9 °C tvofi napf.
tyto azeotropické smési:

Obsah pyrokatechinu v

smési °C azeotropické smési °C
naftalen 217,4 11,5
1-methylnaftalen 235,1 40
Z-methylnaftalen 233,25 37
1,3,5-trimethylbenzen 214,7 8,9
tridekan 229,7 30

Pro priovozni praxi je vyhodné&j8i praco-
vat se smési uhlovodikid. Jak bylo zjiSténo,
Ize s vyhodou pouZit k izolaci pyrokatechi-
nu frakci uhlovodikd 140 aZ 280 °C, vydes-
tilovanou z ropy, anebo jeSt& uzsi frakce,
napfiklad 180 aZ 190 °C, 190 aZz 200 °C. Jak
jiZ bylo uvedenp, pfi izolaci homologl pyrio-
katechinu je wyhodné&jSi pracovat s vySe-
vroucimi frakcemi. Vyhodou pouZiti t&chto

ropnych frakci je, Ze jsou podstatn& lev-
néj8i a dostupnéjsi, neZ d&isté uhlovodiky.-
Také regenerace a recirkulace smési je snaz-
8i a jednodussi.

PFi pokusech iziolace pyrokatechinu a jeho
homologli z koncentrdatu dvojmocnych fe-
noltt se pracovalo s ropnou frakci, kterd
se priovozné vyrabi z ropy tzv. tryskovy pet-
rolej o této charakteristice:



221373

5
hustota pfi 20°C 0,770
zaGdtek teploty varu °C 175
10 % predestilovalo 190 °C
50 % predestilovalo 200
konec teplotu varu 245 °C

SloZeni uhlovodikii ziskané metodou FIA
a hmotnostni spektroskopii v % hmot.

alkany 41,8
nekondenzované cyklo-

alkany 21,8
'kondenzované cyklo-

- alkany 14,0
alkylbenzeny 12,0
indany a tetraliny 6,7
alkylnaftaleny 1,9
benzothiofeny 1,3
aromdty podle FIA metody 18,6

" P¥i izolaci' pyrokatechinu a jeho homolo-
gl 1ze pracovat s celou ropnou frakci 175
aZz 245°C, anebo s uZ8i frakci, napfiklad
170 aZ 190 °C.

Podobné lze izolaci provdddt i s provoz-
né vyrdb&nou nonan-dekanovou frakci 145
aZ 180°C, respektive jeji frakci 160 aZ 180
stupiii Celsia, obsahujici kolem 95 % alka-
ntl.

Pri destilacni izolaci pyrokatechinu 1ze
dosahnout vysokych vyt&Zkli pyrokatechinu
i s koncentratem dviojmocnych fenold, kte-
ry obsahuje i niZ$i obsah pyriokatechinu,
napiiklad 15 aZ 25 0.

P¥i pokusech, které jsou uvedeny v pii-
kladech 1 aZ 3 se pracovalo s koncetrdtem
dvojmocnych fenolfi 0 tomto sloZeni:

(podle chromatografického rozboru v %
hmot].

voda 2,7
neutralni oleje 1.8
fenol 1,7
0-kresol 0.2
m-p-kresol 24
2,4 + 2,5 xylenol 0,7
2,3 + 3,5 xylenol 46
3,4 xylenol +

+ naftalen +

+ 2,3,6-trimethylfenol 3,4
2,3,5-trimethylfenol 2,2
pyrokatechin 35,5
3-methylpyriokatechin 15,3
4-methylpyrokatechin ' 20,6
hydriochinin +

+ resorcin + }

+ vySevrouci podily 8,9

Priklad 1

Pyrokatechin se z fenolické suroviny od-
déloval pomoci ropné frakce 170 aZ 190 °C
jako uhlovodikového separagniho ¢inidla
na diskontinudlni destilaéni koloné o 10
teoretickych patrech. Destilovalo se pfi ref-
luxnim pom&ru 1:5 za atmosférického tla-

B

ku a pfi teploté na hlavé kolony do max.
190 °C.

Ze ziskaného destildtu byl po ochlazeni
odstfedén krystalicky pyrokatechin; desti-
lat byl ochlazen na 20 aZ 25 °C.

Uhlovodikova frakce po odstfedéni pyro-
katechinu a uhlovodikova frakce oddélena
od destilaénfho zbytku byly smiseny a po-

ws W

uZity piti dal3i SarZi.
Bilanc¢ni ddaje v kg:
Vstup do destilace:

fenolickd supovina - 100
ropné frakce 170 aZ 190 °C 700

Vystup z destilace:

~ hlavovy priodukt, z kterého
vykrystalovalo 29 kg

pyrokatechinu 592
destiladni zbytek obsahujici
fenolické suroviny a ; 62,53

ropné frakce 145,47
Bylo ziskano 28,71 kg odstfed&ného Kkrys-
talického pyriokatechinu. VytéZek pyrokate-
chinu byl 80,87 % hmot.
Ziskany krystalicky pyrokatechin mél po-
dle chromatografického rozboru tuto cha-
rakteristiku v % hmot.:

neutrdlni oleje + uhlovodiky 0,4
fenoly jednomocné 0,04
pyrokatechin 99,0
3-methylpyrokatechin 0,36
4-methylpyrokatechin 0,1

hydrochinon, resorcin a dalsi podily 0,1
Pi¥iklad 2

Pyrokatechin se z fenolické suroviny od-
déloval pomoci ropné frakce 180 aZ 190 °C
jako uhlovodikovéhio separatniho Cinidla za
podminek uveden§ch v prikladu ¢. 1.

Krystalicky pyrokatechin byl ziskdn ve
vytszku 92,25 % hmot.

Jeho kvalita byla ndsledujici:

neutralni oleje + uhlovodiky 0,7 % hmot.
fenoly jedniomocné 0,3
pyrokatechin 97,7
3-methylpyriokatechin 0,5
4-methylpyrokatechin 0,3

hydrochinon, resorcin a dalsi podily 0,5
Prfiklad 3

Pyrokatechin se z fenolické suroviny od-
d8loval pomioci uhloviodikové frakce 160 aZ
180 °C, ziskané po oddestilovani leh¢ich po-
dild z provozn& vyrdbéné nonan-dekanové
frakce o hustoté p¥ 20°C 0,749 na diskon-
tinualni kolon& o 10 teoretickych patrech
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pii refluxnim pomé&ru 1 : 5. Destilace se pro-
vadéla za atmosférického tlaku a teplotd
na hlavé do max. 185 °C.
Bilanéni ddaje v kg:
Vstup do destilace:

fenolickd surovina 100
ropné frakce 160 aZ 180 °C 700

Vystup z destilace:

hlaviovy produkt, z kterého
vykrystalovalo 27,05 kg pyrokatechinu 572

destilaéni zbytek obsahujici
fenolické suroviny 63,72
a ropné frakce 164,28

VytéZek pyrokatechinu byl 76,2 %. Jeho
kvalita byla nésledujici:

neutrdlni oleje + uhlovodiky 1,2 % hmot.

fenoly jednomocné 0,5
pyriokatechin 97,3
3-methylpyrokatechin 0,5
4-methylpyrokatechin 0,3
hydrochinon + resorcin + dalsi "
podily 0,2

PREDMET VYNALEZU

Zptsob iziolace pyrokatechinu a jeho ho-
mologt z fenolovych smé&si, ziskanych z pro-
dukti zplytiovdni a karbonizace uhl, vyzna-
Ceny tim, Ze se pyrokatechin a jeho homo-
logy oddéluji ze smési fenold destilaci s
uhlovodiky vrioucimi v rozmezi 150 aZ 280

Severografia, n, p., zdvod 7, Most

stupiitt Celsia, pFifemZ se pti izolaci pyro-
katechinu pracuje s vyhodou s uhloviodi-
kovou frakci v rozmezi 180 aZ 220°C a pii
izolaci homologl pyrokatechinu s uhlovio-
dikovou frakci vrouci v rozmezi 220 aZ 250
stupriti Celsia.

Cena 2,40 K&s
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