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SPOSOB WYDZIELANIA ZASAD ORGANICZNYCH Z SUROWCOW KARBOCHEMICZNYCH

Przedmiotem wynalazku Jest sposéb wydzielania zasad organicznych z surowcdw karboche-
mioznych na drodze ekstrakoji rozpuszozalnikami,

Wydzielanie zasad organicznych takich Jak zasady plrydynowe i chinolinowe z surowcow
karbochemioznych, takich jak oleje smolowe lub lch frakcje, benzol koksowniczy lub jego
frakoje ma na celu wyodrgbnlenie zasad w postacl ich mieszaniny stanowigqcej Zrédio surowe
covwe czystych homologdéw lub oozyszozenle oleju 1 otrzymanie frakoji weglowodorowej nie
zawierajgceJ zasad organioznych., To ostatnie zadanie jest bardzo istotne zwlaszcza W wy=
padku frakeJil zywlcotwérczyoch, stosowanych Jako surowieo do otrzymywanla 2Zywic kumaronowo-
indenowych, ponlewaz obecno$é zasad w tym surowecu uniemozliwia otrzymanile zywic o ustabi-
lizowaneJ barwie,

Bardzo efektywnym sposobem wydzilelanla zasad, stosowanym aktualnie w przemy$le, Jjest
sposéb polegajgoy na ich wymywaniu kvasem slarkowym, Ma bn Jednak powazny mankament,
Zasady wydzlelane sg W postaci silarczanéw, ktérych dalszy przeréb polgeczony Jest z powsta=-
waniem duzeJ 1loscl odpadéw, Takze likwidacJa slarczanéw zasad, w wypadku stosowania
procesu ich wydzielania tylko w oelach oozyszczenla surowca Jest ucigzliwa i powoduje
zanieoczyszozenle 4rodowiska naturalnego, Dlatego tez, wobec wzrastaJacych wymagan doty-
ozgqoych oohrony Srodowiska, zmiana technologll wydzielania zasad organioznych na techno-
logle opartq o ekstracj¢ zasad rozpuszozalnikaml organiocznymi jest Jak najbardziej
wskazana.

Do wydzlelania zasad crganiocznych z produktédw karbochemicznych stosuje si¢ wprawdzie
obeonie kwas slarkowy, niemmi#j Jednak literatura patentowa obfituje w caly szereg innych
motod, takich Jak esktrakocja zasad wodg, z wydzlelenlem naste¢pnie zasad na drodze desty-
laocji azeotropowsj, ekstrakoja zasad lotnym kwasem solnym lub mréwkowym lub solami



2 130 752

‘kwadnymi, na przyklad kwaénym siarczanem sodu 1uﬁ kwaénym fosforanem sodu, z Jednoozesnym
'dodawaniem do &rodowiska ekstrakeji metanolu /opis patentowy St.Zjednoczonych Ameryki %,
‘nr 2 541 458 z 1951 r./, usuwanie zasad przez tworzenie ioh komplekséw z Zelazem, oynkiem
lub miedzig, :

Istota wynalazku polega na zastosowaniu do ekstrakcjl zasad organioznyoch, rozpuszczal-
nika wodno-metanolowego zawlerajgoego nie wigoej niz 25% wody, wobec weglowodoréw alifa-
tyoznych w postaci mieszaniny lub indywidualnego zwigzku chemioznego, przy zachowaniu
takiego skiadu wgglowodoréw w mieszaninie ekstrakoyjneJ aby stosunek ilpéqiowy weglowo-
'dorbu alifatyoznych do aromatyoznych wynosit od 1 : 2 do 2 : 1, ktéry to stosunek uzysku-
Je sig przez dodanie do Srodowieska ekstrakcjl weglowodoréw alifatyocznych w postaci
mieszaniny, takieJ] Jak frakoja z ropy naftowej lub indywidualnego zwlgzku, na przyktad
‘heksanu, w mieszanine z surowcem ‘lLub rozpuszozalnikiem wodno-metanolowym. W toku prac
nad oozyszozaniem surowca do produkoji Zywio kumaronowo-indenowych stwierdzono, %e przy
stosowaniu znanej metody wymywania fenoli roztworem wodno-metanolowym, w pewnych warun-
kach przochodzg do ekstraktu réwnlez zasady, W ilodol pozwalajgoceJ na zatozZenle, Ze
rozpuszozalnik ten mo2e byé stosowany réwnlez do ekstrakcji zasad, Stwierdzono, ponadto,
2e nie mamy tu do ozynienia z przechodzeniem zasad do ekstraktu w postacl zwilgzkéw czy
komplekséw z fenolami, ponlewaZz Jak sig okazalo obeonosé fenoli w Srodowisku ekstrakeji
nie jJest konlecznym warunkiem do przeprowadzenia efektywne] ekstrakcjJi zasad, Tak wigc
‘ekstrakojJe zasad rozpuszczalnikiem wodno-metanolowym mozna prowadzlé réwnlez w zastoso-
waniu do surowoédw uprzednio odfenolowanych,

Jak wykazaly dalsze prace, dla uzyskania ekonomicznie uzasadnionego procesu ekstrakcji
zasad z frakoJl weglowodofpwyoh, tJje uzyskania odpowilednio wysokiego wspéiczynnika
ekstrakcJi zasad przy stosunkowo nieduzych 1lodoiach rozpuszozalnika, a takze dla uniknig-
oia nadmiernych strat weglowodoréw przechodzgcych do ekstraktu, tJ. zminimallzowania
wspéilczynnika ekstrakoJi wegglowodoré$w, nalezy zachowaé odpowiedniq zawarto$é wody
i metanolu i wzbogaolé weglowodory zawarte w surowocu, gléwnie wgglowodory aromatyozne,

w weglowodory alifatyczne, zachowujgo odpowiledni stosunek ilodoiowy weglowodoréw alifa-
tyoznych do aromatyocznych, Parametry te bowiem, zawarto$é wody w metanolu i stosunek
1lodclowy weglowodoréw alifatyoznych do aromatycznych W érodowisku ekstrakcJi, wplywajq
‘powa2nie na wspdlozynnlki podziaiu 1 ekstrakoji zaréwno zasad jak 1 wegglowodordéw aroma-
tyoznyoch 1 tym samym majg powazny wplyw na ich stopied wyekstrahowania,

Przyktad I, 100 g benzolu olgezkiego, odfenolowanego, Zzawlerajgcego 1,2% zasad
pirydynowych i 98$.weglouodor6w aromatyoznyoh, wymieszano ze 150 g rozpuszczalnika wodno-
metanolowego zawierajgoego 20% wody 1 z 50 g frakcJi heksanowe]j, /Stosunek wgglowodorédw
alifatyoznych do aromatyoznych 0,51/, Po oddzleleniu sig faz okreélono ich ilo$ol wagowe
i skiad, Uzyskano nastg¢pujgoce stopnie wyekstrahowania /E/ E zasad= 0,60 E weggl.arom.=0,05.
Po oddzileleniu destylaoyjnym rozpuszczalnlkéw metanolu.i wody z frakoji ekstraktoweJ
1 heksanu z frakcjl rafinatowe] otrzymano benzol olg2ki, zawlerajgcy 0,6% zasad 1 produkt
ubooczny, stanowlgoy mieszanlng zasad pirydynowych 1 ;eglouodoréw kierowany do dalszego
przerobu,

Przyktad II, 100 g oleju ptuczkowego zawlerajgoego k4,5% zasad chinolinowych
1 904 weglowodoréw aromatyoznych zmieszano ze 180 g rozpuszozalnika wodno-metanolowego
zawlerajgoego 22% wody i ze 100 g benzyny ekstrakoyjne], /Stosunek weglowodoréw alife-
tyoznyoh do aromatyoznych 1:1/, Po oddzieleniu si¢ faz okroflono ich 1loéci 1 skiad
1 oznaozono stopnie wyekstrahowania, Uzysekano: E zasad = 0,58 E wgglewe.arom,= 0,04,

Po oddzieleniu rozpuszozalnikéw uzyskano olej pluozkowy zawlerajgoy 2% zasad i produkt
uboozny stanowlgoy mieszaning zasad ohinolinowych 1 wgglowodorédw kierowany do dalszego
przerobu,

Przyk21ad III, Przeprowadzono clgglg przecilwprgdowsg ekstrakeje¢ w ukliadzie
7 ekstraktoréw, metodg podwdjnego przesuwania, wprowadzajgo do Srodkowego ekstraktora
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surowiec, w postacl odfenolowanego, benzolu cig2Kiego, zmieszanego z odfenolowanym
;przedgonem naftalenowym, zawlerajgcy %% zasad pirydynowych i 94% weglowodoréw aromatycz-
inyoh. Do dwéch kraficowych ekstraktoréw wprowadzano heksan 1 rozpuszozalnik wodno-metano-
lowy zawlerajacy 18% wody. Ilofoi wprowadzanych reagentéw jednakowe 1 wynoszace po 30 g
/stosunek weglowodordw alifatjoznyoh do aromatycznyoh 1:1/, Po uzyskaniu statego

skiadu odbileranych produktéw okreélono ich 1lodoli 1 wyznaczono stopnie wyekstrahowania
E zasad = 0,96, E weglesarom, = 0,003, Po destylacyjnym oddzieleniu rozpuszczalnikéw
‘uzyskano surowleo zawleraJjaoy 0,2% zasad i mleszaning surowych zasad pirydynowych

‘o nastepujacym sktadzie: 67,6% zasad, 4,2% wegglowodoréw aromatycznych, 28,2% wody

i innych skladnikéw,

Przyktad IV, Przedgon naftalenowy odfenolowany, zawlerajgcy 6, 1% zasad 1 93%
we¢glowodoréw aromatycznych zmlesaano z frakcJgq heksanows wprowadzaggc do mleszaniny na
100 g surowca 60 g frakojl heksanowe], Stosunek weglowodoréw alifatycznych do aromatycz-
nych, 0,6. Mieszaning wprowadzano do kolumny ekstrakcyjnej, do JeJ dolneJ ozg¢éci,

z szybkoéolq 2,5 1/h, wprowadzajgc jednoozednie do gbérnej ozgsdcl kolummy rozpuszczalnik
wodno-metanolowy, zawilerajgoy 22% wody = szybkodolq 1,5 1/h, Wysokosé kolumny 1,5 m, .
drednica 25 mm, wypeinienie pilerscieni ceramioczne, Uzyskano nastepujgce wyniki: E zasad=
=0,92, E wgglowodoréw aromatyoznych = 0,06, Po oddzieleniu rozpuszozalnikéw uzyskano
przedgon naftalenowy zawlierajqoy 0,% % zasad 1 surowe zasady pirydynowe zawierajgoe 40%
.zasad, 43% weglowodoréw 1 17% wody i innych skiadnikéw,

Przyktlad V, Przeprowadzono ekstrakoj¢ frakoyjng z surowoca zawierajgcego 6, 1%
zasad 1 93% weglowodoré$w aromatycznyoh w kolumnie o wysokoéol 2 m, Srednicy 25 mm,
wypeinioneJ plerécieniaml porcelanowymi, Do kolumny, w Jej dolneJ ozgscl, wprowadzano
frakoJg heksanowg z szybkodolq 2 1/h /1,34 kg/h/, surowleo w 4drodkowej czedcl kolumny
z szybkodcigq 3 1/h /2,7 kg/h/ 1 od gbry roztwér wodno metanolowy, zawlerajgoy 20% wody
z szybkosdciq 2 1/h, /Stosunek wegglowodoréw alifatyoznych do aromatyocznych 0,53/.

W wyniku ekstrakoJi otrzymano E zasad = 0,97, E wggl.arom,= 0,01. Po oddzieleniu desty-

lacyJnie rozpuszczalnikéw uzyskano surowiec zawlerajgoy 0,2% zasad 1 surowe zasady piry-
dynowe o nastgpujgcym skiadzie 77,4% zasad, 10,5% weglowodoréw aromatycznych, 12, 1% wody
i innych zwigqzkéw,.

Zastrzez2enia patentowe

1, Sposéb wydzielania zasad organicznych z surowoéw karbochemicznych na drodze
ekstrakeJi, periodyczne]J lub olgqglej, JednostopnloweJ lub wilelostopniowej, w ukladzie
ekstraktoréw lub w koluimie, znamienny ¢t ym 2e zasady ekstrahuje sie rozpu-
szczalnikiem wodno-metanolowym, zawlerajgqoym nie wigoej ni2z 25% wody wobec weglowodordw
alifatycznyoh, w postacl mieszaniny lub indywidualnego zwigzku chemicznego, uzytych
w takiej 1loéci, aby stosunek wagowy weglowodoréw alifatyoznych do aromatycznych
w érodowisku ekstrakoji wynosil 1:2 do 2:1, ’

2, Sposéb wediug zastrz, 1, znamilenny tym 2e wgglowodory alifatyczne
wprovadza si¢ do Srodowilska ekstrakoji w mleszaninie z surowcem lub z rozpuszozalnikiem

wodno-metanolowym,.
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