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Wynalazek dotyczy dodatkowej karboniza-

cji olejow fenolowych, otrzymywanych z lu-
gow fenolanowych albo otrzymywanych przy
rafinacji lugéw fenolanowych, za pomocg tu-
goéw alkalicznych, przy czym alkalia zostajg
przeprowadzone w kwasny weglan alkalicz-
ny. W obydwu przypadkach lugi fenclanowe
rozklada si¢ przez obrébke gazowym kwasem
weglowym. Z fenolanu alkalicznego powstaja
wolne fenole, oraz roztwory weglanéw alka-
licznych. Na ogét w technice stosuje sie roz-
twory fenolanéw sodowych, przy ktérych roz-
kladzie za pomocg kwasu weglowego powsta-
je weglan sodowy albo kwasny weglan sodo-
wy. Ten proces rozkitadu okreSla sie zwykle
iako karbonizacje albo saturacje.

Przy karbonizacji traktowanie lugu fenola-
nowego za pomocy kwasu weglowego, korzyst-
nie prowadzi si¢ tak, ze zasadniczo powstaje
weglan sodowy, a tylko nieznaczne iloci
kwasnego weglanu sodowego. Jezeli karboni-

\

zacje prowadziloby sie az do powstawania
wiekszych ilo§ci kwasnego weglanu sodowego,
wystapitaby ta niedogodnosé, ze zuzyloby sie
wiecej kwasu weglowego anizeli potrzeba do
rozlozenia fenolanu, i przemianra karbonizo-
wanego tugu w lug sodowy, . ktéra na ogél
przebiega przez kaustyfikowanie Ilugiem so~-
dowym jest trudniejsza i wymaga wiecej che-
mikaliow.

Oleje fenolowe, otrzymane z lugow fenola-
nowych przez karbonizacje prowadzong tylko
do stadium weglanowego, zawierajg jeszeze
znaczne iloSci rozpuszczonych -alkaliéw. Ta
zawarto§é alkaliéw jest niekorzystna dla dak-
szej przerébki olejéw fenolowyeh, poniewaz
prowadzi ona np. przy poddawaniu olejow
fenolowych destylacji do tworzenia skorupy i
korozji w aparacie destylacyjnym. Opricz te-
go pozostale alkalia rozpuszczone w olejach
fenolowyeh stanowig strate, poniewaz nie meo-
ga byé z powrotem zamichione w lug sodowy.

Proponowano dlatege zmieszanie olejéw fe-
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nolowych, zawierajgcych alkalia z taka ilo$§-
ciag kwasu mineralnego, np. kwasu siarkowego,
azeby zobojetni¢ rozpuszczone w nich olkalia.
Tworza sie wéwczas obojetne sole alkaliczne
kwaséw mineralnych, ktére mozna tatwo od-
dzieli¢ od obrabiénego oleju fenolowego w po-
staci lugu dolnego. W ten spos6éb otrzymuje
si¢ wprawdzie oleje fenolowe wolne od al-
kaliow, jednak i w tym przypadku alkalia za-
warte w oleju fenolowym sg stracone. Oprécz
tego zdarza sie czesto, ze obrabiane oleje fe-
nolowe zawierajag wolne kwasy mineralne, kt6-
re nawet w przypadku kiedy wystepuia
w ilosciach §ladowych prowadzg do silnej ko-
rozji podczas  nastgpujacej po tym destylacji.
Obrébka kwasami mineralnymi jest szczegdl-
nie niekorzystna wtedy, jezeli oleje fenolowe
zawieraja kwasy tluszczowe albo sole alka-
liczne kwaséw tluszczowych co si¢ zdarza,
szczegblnie w przypadku niektérych olejow
fenolowych, wytwarzanych z produktéw wy-
i{lewania wegla brunatnego. W czasie obrobki
tego rodzaju olejéw fenolowych, tworzg sig
z soli kwas6w tluszczowych wolne kwasy
tluszczowe, ktére tylko w malej czesci prze-
chodzg do tugu dolnego, podczas gdy wigksza
cze§¢ pozostaje w olejach fenolowych, -Nastep-
stwem tego jest to, ze podczas destylacji tych
olejow wystepuja bardzo silne zjawiska ko-
rozji.

Azeby unika¢ tych niedogodnosci propono-
wano takze traktowanie 1lugéw fenolowych,
zawierajgecych lugi, mie za pomocg kwasow
mineralnych, lecz za pomocg kwasu weglo-
wego. W przeciwienstwie do karbonizacji lu-
géw fenolanowych Swiadomie dochodzi sie
przy tym do stopnia kwasnego weglanu. Wy-
stepuje przy tym w tak traktowanych oliejach
fenolowych rzeczywiScie silne obnizenie za-
warto$ci alkalibw. Rowmiez nie posiadaja one
tez korodujacych wlasciwosci jak oleje fenolo-
we, traktowane kwasami mineralnymi. Trak-
towanie olejéw fenolowych, zawierajacych al-
kalia za pomoca kwasu weglowego, vznacza
sie w technice jako dodatkowg korbonizacje,
albo takze jako ,drugg saturacje®. Przepro-
wadza sie jag w ten sposéb, ze do oleju fenolo-
wego, zawierajacego alkalia i znajdujacego sie
w zbiorniku wdmuchuje si¢ gazowy kwas we=
glowy, - korzystnie w postaci: dokladnie roz-
drobnionej. Pracuje sie wigeec 2z przerwami
i wdmuchiwanie kwasu weglowego prowadzi

sie tak dlugo, az przestanie sie wydzielad
kwasny weglan sodowy. Zamiast tego niecigg-
tego sposobu pracy prébowano réwniez pro-
wadzi¢ proces dodatkowej karbonizacji w spo-
séb ciggly. Postepowano przy tym tak, zz olej
fenolowy, zawierajgcy alkalia, sptywal z goé-

Iy na dét w kolumnie z wypelnieniem podczas

gdy kwas weglowy, ktéry wdmuchiwano w dol-
nej czesci kolumny ptynat w przeciwpradzie.
Ten spos6b pracy jest jednak niezadowalzjacy,
poniewaz powstajacy kwasny weglan sodowy
wydziela si¢ w postaci_stalej, przy czym przy-
czepia si¢ do wypelnienia tak, ze po krétkim
czasie kolumna zatyka sie. Kolumne do kar-
bonizacji dodatkowej trzeba wtedy wylyczyé
z ruchu, a wydzielony staly kwasny weglan
wyplukiwaé przez przemycie kolumny wody
i (lub) przedmuchanie parg wodna.

Azeby unikng¢ tych niedogodno$ci propono-
wano réwniez przeprowadzanie - karbonizacji
dodatkowej w kolumnach z wypelnieniem
w obecnosci rozpuszczalnika dla kwasnego
weglanu sodowego. Woda nie nadaje sie jako
taki rozpuszczalnik, poniewaz powstajacy roz-
twér kwasnego weglanu sodowego z powodu
niskiej jego rozpuszczalno$ci w wodzie posia-
da ciezar wlasciwy niewiele wigkszy - od 1.
W zwigzku z tym roztwor kwasnego weglanu
sodowego nie oddziela si¢ od obrabianego ole-
ju fenolowego, ktérego ciezar wlasciwy wyno-
si najczeSciej okolo 1,05. Z tego powodu sto-
suje si¢ nie czysta wode lecz roztwér soli
obojetnej, np. 10%-wy roztwdér siarczanu so-
dowego, o cigzarze wlasciwym, wynoszacym
co najmniej 1,10. Dalej postepuje sie tak, ze
na goérny koniec kolumny do karbonizacji do-
datkowej podaje si¢ réwnoczeSnie olej fenolo-
wy i roztwér siarczanu sodowego, podczas
gdy od dolu wdmuchuje si¢ kwas weglowy.
Obydwie ciecze mieszajg sie przy splywaniu
vrzez wypetnienie, a roztwoér siarczanu sodo-
wego, znajdujagcy sie w oleju fenolowym, roz-
puszcza tworzacy sie kwasny weglan sodowy.
W przypadku tym nie wystepuje zatykanie sig
na skutek wydzielania sie stalego kwagnego
weglanu sodowego. Odbierang u dotu kolum-
ny mieszanine oleju fenolowego i roztworu
siarczanu sodowego, zawierajgcego kwasny
weglan sodowy mozna latwo rozdzielic przez
odstanie na olej fenolowy i na tug dolny. Jed-
fiak rowniez i ten sposéb wykazuje wady. Po-
legajg one np. na tym, ze proces jest dosé kio-
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potliwy 1 %e nie moina w prosty sposéb odzy-
ska¢ kwa$nego weglanu sodowego, zawartego
w lugu dolnym i przeprowadzié go w iug so-
dowy.

Stwierdzono, ze moina przeprowadzi¢ kar-
bonizacje dodatkowg w spos6b prosty i ciagly
z uniknigciem opisanych wad, jezeli zrezygnu-
‘ie sie ze stosowanej dotychczas zasady prze-
ciwpragdu i zamiast tego olej fenoloWy i ga-
zowy gaz weglowy doprowadzi sie do zetknie-
cia ze sobg we wspéipradzie. Nie potrzeba do
tego kolumny z wypelnieniem lecz wystarczy
prosta, pusta rura. Moze ona byé ustawiona
pionowo albo leze¢ poziomo. Korzystnie stosu-
je sie rure, ktéra wykazuje pewne nachyle-

nie do poziomu. Olej fenolowy i gaz weglowy

podaje si¢ wéwczas gérnym konicem rury.
Obydwa media przechodza przez rure we
wspOlpradzie z gory na dé6l. Efekt karboniza-
cji dodatkowej jest tym lepszy im dtuzsza jest
rura. Na cgél wystarczy rura o diugosci kilku
metréw. Jakkolwiek kwasny weglan sodowy
wydziela si¢ w tym ukiadzie w postaci stalej
nie dochodzi do zatykania mawet w procesie
diugo trwajacym. Staly kwasny weglan sodo-
wy wypada w postaci drobnoziarnistego szla-
mu, zmieszanego z niew'elka iloScia wody,
ktéry z mieszaniny reakcyjnej po opuszczeniu
rury oddziéla sie praktycznie iloSciowe od
oleju fenolowego.

Stwierdzono poza tym, ze szlam kwa$nego
weglanu mozna oddzieii¢ szczegdlnie latwo
wtedy, kiedy w rurze utrzymuje sie tempera-
ture 30 -— 50°C, korzystnie okolo 40°C. Poza
iym korzystne jest wdmuchanie niewtelkich
ilosci pary wodnej przez gorny koniec rury,
jednakze tylko tfakich, azeby wymisnione
temperatury mie zostaly przekroczone. Rura do
karbonizacji dodatkowej moze praktycznie
pracowa¢ bez nadci$nienia. Okazalo sie jed-
nak, ze korzystne jest. stosowanie nieznaczne-
go nadci$nienia. nmp. 0,5 — 1,5 atm. W tym
przypadku olej fenolowy i kwas weglowy na-
lezy wtryskiwaé pod ci$nieniem do rury do
karbonizacji dodatkowej. Dolny koniec rury
do karbonizacji dodatkoivej nalezy wtedy zao-
patrzy¢ w zawér rozprezajacy, za pomocg kt6-
rego mozna utrzymywaé¢ pozgdane ciSnienie.

Do rury mozna wprowadzi¢ tak duzo kwasu
weglowego w jednostce czasu ile potrzeba do
przeprowadzenia znajdujacych sie w oleju fe-
nolowym alkaliéw w kwasSny weglan. Zaleca

sl¢ jednak stosowanie nadmiaru kwasu we-
glowego, poniewaz wtedy osigga si¢ szczegél-
nje dobry wynik karbonizacji dodatkowej. W
tym przypadku tylko cze§¢ kwasu weglowego
zostaje zuzyta do utworzenia kwasnego we-
glanu, a nie zuzyty kwas weglowy przy roz-
prezeniu uchodzi dolnym koficem rury razem
z poddanym karbonizacji olejem = fenolowym.
Azeby go nie stracié korzystnie -stosuje sig
go do karbonizacji tugu fenolanowego, np. ta-

kiego tugu fenolanowego, z ktorego wytworzo-

no olej fenolowy, doprowadzany do karboni-
zacji dodatkowej. Mozna roéwniez caly kwas
weglowy, ktory stosuje sie do - karbonizacji
przeprowadzi¢ uprzednio przez urzadzeuie -do
karbonizacji dodatkowej.

Na ogél wystarcza calkowicie pusta rura,
korzystne jest jednsk zaopatrzyé rure w ele-
menty wbudowane np. w blachy odpowiednio
uksztaltowane, albo w inne urzgdzenia, ulat-
wiajgce zmieszanie oleju fenolowego z kwa-
sem weglowym, W tym przypadku mozna za
pomoca krotsze] rury osiggngé taki sam efekt
karbonizacji dodatkowej jak w przypadku ru-
ry dluzszej i pustej. '

Przykiad I Do gbérnego koica rury na-
chylonej pod katem okolo 10° do poziomu,
o diugo$ci 12 m i Srednicy 50 mm doprowadza
si¢ na godzine 400 litréw o]ejti fenolowego. za-
wierajacego alkalia i 3000 litrow kwasu we-
glowego. Obydwa skladniki wsadu- ogrzewa
sie uprzednio do temperatury 35°C. Na dol-
nym koncu rury znajduje si¢ zawér rozpreza-
jacy, ktéry sie tak nastawia, Ze w rurze pa-
nuje nadcisnienie 1 atm. Réwnoczesnie z ole-
jem fenolowym i kwasem weglowym wprowa-
dza sie na godzine 8 kg pary niskoci§aienio-
wej o nadci$nieniu 2 atm. Dzieki temu w prze-
strzeni reakcyjnej utrzymuje sie temperature .
40°C. Przez zawor rozprezajacy odcigga sig
mieszanine oleju fenolowego i szlamu kwas-
nego weglanu sodowego, kiéra rozdziela sig
latwo przez odstanie na szlamowaty tug dol-
ny i olej fenolowy, praktycznie nie zawierajg-
cy mechanicznego dodatku stalego kwasnego
weglanu sodowego. Kwas weglowy nie zosta-
je rozprezony w zaworze rozpreZajacym w
iloSciach godnych uwagi, poniewa% calty wpro-
wadzony kwas weglowy zostaje zuzyty do
utworzenia kwafriego weglanu. - .

Przyklad II Do takiego samego urza-
dzenia jak w przykladzie I wprowadza. sie¢ na
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godzing 400 litréw eleju femolowego, zawiera=
jacege alkalia i 20000 lifréw kwasu weglowe=
go przy nadcidnieniu 1,8 atm. Qlej fenalowy
podgrasano uprzednie do temperatury 335°C,
a kwas weglowy do temperatury 40°C ak, 38
temperatura w przestrzeni reakcyjnej wyme=
8i 35 — 40°C. Przez zawér rompredajacy na
koacu rury odbiera sig olej fenolowy poddany
dodatkowej karbonizacji 1 szlam kwaénege
weglanu sodowego obok rozpreionege kwasy
weglowego w ileSci okolo 16000 litréw na go-
dzing. Ten ostatni doprowadza sle do siopnria
karbonizacji lugu fenolanowego, podczas gdy
olej fenolowy i szlam kwadnego weglanu sodo-
wego oddziela zie przez odstanie. Urzadzenie
mozna réwniez obcigzyé 00 ltrami/gadzing
oleju femolawege i 30000 litremni/godzing kwasu
weglowego, jedmak w tym praypadku koniecz-
ne jest nieco wyare cijaienie

Zustrazeienia patentowe

1.Sposdb  dodatkowej karbonizacji olejow
fenolowych, zawierajgcych alkalia przez
przeprowadzenie alkaliow w kwasny glan
alkaliczny, znamienny tym, Ze olej fenolo-
wy i kwas weglowy doprowadza sie¢ do

zetkniecia ze sobg we wspélpradzie w pod:

wyzszonej temperaturze przy nieznacznym
mnadciénieniu.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
Ze reakcje prowadzi si¢ w temperaturze
30 — 50°C, korzystnie w temperaturze
okolo 40°C. .

3. Sposdb wedlug zastrz. 1 — 2, znamienny
tym, Ze reakecje prowadsi sie przy nad-
cisnieniu do okolo 2 atmosfer,

4, SpasGb wedlug zastrz. 1 — 3, znamienny
tym, 2e do mieszaniny reakcyjnej
wdmuchuje sie nieznaczng ilo$¢ pary wod-
nej,

8. Spaséb wedtug zastrz. 1 — 4 znamienny

tym, ie stosuje sie ilos¢ kwasu weglowe-
go wieksza, aniieli kenieczna jest do prse-
prowadzenia w hwainy weglan alkaliéw,
zawartych w oleju fenolowym, a nie zu-
#yty kwas weglowy stosuje si@ do karbo-
nizacji lugu femolanowego.

6. Urzadzenie do stosowania sposobu wedtug
zastrz. 1 — 5, znamienne tym, ze sklada sie
z pionowej, alba slabo nachylonej da po-
ziomu rury, ktéra na goérnym koncu po-
siada urzadzemie, doprawadzajace olej fe-
nolowy, kwas weglowy i ewentualnie pa-
re wodna, ewentualnie z whudowanymi
wewnatrz elementami takimi jak odpo-
wiednia uksztaltowane blachy, albo tym .
podobne, a na delnym koncu ewentualny
zawér do regulowania nadciSnienia.

VEB Leuna-Werke
sWalter Ulbricht*

Zastepca: mgr Jézef Kaminski,
rzecznik patentowy

468 RSW ,,Prasa“, Kielce
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