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(54) Zpsob extrakce parafinl

(57) Pri pPipravd alkansulfonovych kyselin
sulfoxidac{ n-parafind obsahujicfich 12
aZ 18 atomd uhlfiku za pou#itf{ UV zdreni
k iniciaci reakce se z{skd sm&s, kterd
sponténn& umoZnuje odd&leni podstatné
84sti nekonvertovanych n-parafind od
sm&si obsahujici alkansulfonové kyseli-
ny spoledn& s vodou, kyselinou sirovou a
a n-parafiny. .

Tato smés se smis{ s alespon jednim al-
koholem majicim &tyfi nebo méné nei
étyfi atomy uhliku, vyhodn& s isopro-
panolem k vytvoPeni dvoufdzové smési.
Tato dvoufdzovd smés se extrahuje nad-
kritickym oxidem uhlilitym, ktery ex-
trahuje n-parafiny, které se recykluji
zp&t do sulfoxidaéniho procesu.

Ziskany produkt prosty parafind je vhod-
ny pro ptipravu alkansulfonétd poZado-
vanédho typu neutralizac{ vhodnymi bdze-
mi .
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Vyndlez se tykéd zplsobu extrakce parafind z jejich smési s alkansulfonovymi Kyse-
linami. Vyraz "alkansulfonové kyselina" je synonymem vyrazu "parafinsulfonové kyselina".

Alkansulfonové kyseliny obsahujfef 12 aZ 18 atomd uhl{ku se obecn¥ pripravuji sulfo-

xidac{ parafind C,,-C;g oxiden sifiitym a kyslfkem v pP{tomnosti vody a za pouZit{ UV

zéten{ pro iniciaci reakce.

Reak®nf produkt ziskany ze sulfoxidainiho reaktoru je tvofen sm&sf obsahujici ma-
14 mnoZ¥stvi alksnsulfonovych kyselin, vedy a kyseliny sfrové a pPevédiné mnoZstvi nezre-
agovanfch n-parafini.

T&t8ina parafind miZe byt snadno odd&lena z uvedené smdsi, aviak podstatnd frakce
Lt¥cuto parafini zistévé v uvedené smdsi spole&n& s kyselinou sirovou, vodou a alkansul-
fonovymi kyselinami. Je dileZité poznamenab, %o uvedené n-parafiny musi byt odstranény
v maximdlni moZné mife nejen z obvyklych ekonomickych dfvodld, ale také proto, Ze jejich
pfitomnost v parafinsulfonovych kyselindch je neZddouci.

Dosud existvje ndkolik zplisobd odstrandni n-paralin ze zbytku smdsi obsahujfel
jeSt& kyselinu sirovou, kyselinu alkansulfonovou a vodu, pridemZ jeden z t¥chto zplisobl
je popsdn v evropské pabentové prihldce 131913 a to zejména ve zde uvedeném p¥ikladu 1,
kde na smds, obsahujici alkansulfoncvé kyseliny, nezreagované parafiny, vodu a kyselinu
si{rovou, pisobi isopropanolem v mnofstvi 15 % za udelem rozddleni smisi na tFi odd&lend
féze, priZemZ horni féze je v podstaté tvofena n-parafiny, dolni féze je tvofena vodou,
kyselinou sirovou a isopropanolem a stPedni féze obsahuje alkansulfonové kyseliny, ky-
selinu sirovou, vodu, n-parafiny a isopropanol.

Uvedend stiedni vrstva se potom smisi s metyhlenchloridem za vzniku féze vodného
roztoku kyseliny sf{rové, obsahujici isopropanol a malé mno%stv{ methylenchloridu a odd&-
lené od féze obsahujfcf alkansulfonové kyseliny, n-parafiny, vodu, methylenchlorid a ky-
selinu sirovou, kteri se neutralizuje sodou, koncentruje a nakonec zahfeje na teplotu
200 °C za Gdelem oddestilovénf n-parafini. )

Tento zphsob odstranénf n-parafini je zjevné komplikovany a kromd jeho rozmanitych
extrakénich stupmi je jestE nez’oy{:né pouZit uakonec vysokou destila&ni teplotu, kterd kaZ-
dopddn& podkozuje po%adovany produkb. )

PouZit{m tohoto zndmého zplisobu je tedy nemoZné pFipravit volné alkansulfonové ky-
seliny nebo jejich sole se slabymi bézemi, protoZe tyto jsou nestabilni pPfi vysoké teplo-

t3. . .

Myni bylo s pfekvapenim zji¥téno, %e uvedené nedostatky zndmého stavu techniky sou-
visejfcl se separaci n-parafind mohou byt velmi jednodufe odstraniny smiSenfm sm&si po-
chézejfe! z reaktoru pro sulfoxidaci n-parafind po odstrandni rozpudténého oxidu sifi-
&itého o sobd zndmym zpisobem s limitovanymi mnoZstvimi alkohold obsahujicich &tyFi ne-
bo ménd ne¥ Ftyri atomy uhliku a¥ k vytvofeni dvoufdzové sm8si, potom se tato dvoufédzo-
vé smis extrahuje nadkritickym oxidem vhli&itym.

Predmétem vyndlezu je zpisob extrakce parafind z jejich sm&s{ s alkansulfonovymi
kyselinami, zahrnujfci po pfedbdZném odstransni prebytku oxidu Sirisitého dekantovdni
reakéniho produktu, pochdzejiciho ze zony sulfoxidace n-parafind 012-018 oxidem sificdi-
Eym a kyslikem v pFitomnosti UV zéfeni a vody pii teplotd 25 a¥ 50 °C, za t¥elem priro-
zendho odd&lent vdtiiny nezreagovanych n-parafini od zbytiu reakénf sm&si a smifeni uve-
dendho zbytku reak®nf smdsi s alifatickym alkoholem obsahujicim &tyPi nebo ménd, neZ &ty-
¥i atomy uvhliku, vyhodn& s isopropanolem, pPiZem? podstata zpisobu podle vynélezu spodi~
vé v tom, %e se alifaticky alkohol pouZije v mnoZstvi nezbytném k vyl;voi‘eni dvoufdzové
smési, potom se tato dvoufdzovd smds extrahuje oxidem vhligitym za nadkritickych podni-
nek, #{m% se parafiny odd¥li od alkansulfonovych kyselin a od kyseliny sirové a vody.

Rezultujici smEs mife byt neutralizovdna o sobd znémym zplsobem zvolenyml bdzemi za

vzniku alkansulfondtd poZadovaného typu.

Lo vy
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Kyselina sirovéd mtiZe byt popripad$ odd&lena od alkansulfondtld prostych parafini o
sobd zndmym zphsobem, naphiklad smiSenim s vhodnymi ldétkami nebo vysrdienim nerozpust-~
nych solf.

PouZitym alkoholem je vyhodn& isopropanol, piidemZ mnoZstvi alkoholu pouZité k vy-
tvoren! dvoufdzové smdsi podle vyndlezu je takové, Ze jeho koncentrace v uvedené smési
&inf 3 aZ 8,5 % hmot., vyhodn& asi 5 % hmot.

Bxtrakce nadkritickym oxidem uhli&itym se provad{ pifi teploté 32 a% 80 °C, tlaku
7,5 a% 35 MPa a hmotnostnim pomdru oxidu uhli&itého pouZitého pro extrakci k alkansulfo-
novym kyselindm 1:1 aZ 50:1.

Za tdelem bli%8{iho objasndni zplisobu podle vyndlezu je v ndsledujici &dsti popisu
uveden pPiklad konkrétnfho provedeni tohoto zplisobu, piidemZ tento pPfklad md pouze ilu~-
stradni charakter a rozsah vyndlezu nikterak neomezuje.

Priklad 1
V tomto pfikladu bylo pouZito laboratorni extrakéni zaffzeni, které je schematicky
zobrazeno na pripojeném vykresu.

Toto extrakdni za¥fzeni sestdvd z chladfcfho cyklu pro kondenzaci oxidu uhligitého .
v tepelném vyméniku 8. Kapalny oxid uhlidity 1 se Cerpd membrénovym Eerpadlem 2 do pie-
dehffivale 3 a potom do extraktoru 4. Teplota v pPedehPivadi 3 a v extrakbtoru 4 se udrZu-
je konstantni a na stejné hodnotd cirkulujfci vodou z teplotnd regulovand ldézn&. Tlak v
extraktoru 4 se udrZfuje konstantn{ a na poZadované hodnoté& reguldtorem 5 a reguladnim
ventilem 6. '

Oxid uhliditj obsahujfcf produkty extrahované ze surové sm¥si a pfivéd&ay do extralc-
toru 4 prochdzi regulainim ventilem & a opoudt{ nadkriticky usek v separdétoru 7, kde do-
chdz{ k odpafen{ oxidu uhliditého, ktery se potom kondenzuje v tepelném vyméniku 8, aby
byl potom vrécen do jiZ popsanédho cyklu, zatimco extrakt zlstane v uvedeném separdtoru
7. Jakdkoliv dodatedny oxid uhlidity se do systému pfivdd{ vedenim 3.

Separdtor 7 je 6patfen dvdma diametrélng protilehlymi pozorcvacimi otvory pro op-
tickou kontrolu hladiny.

Tato je udrZovéna konstantni nastavenim teploty vody pfivéd&né z druhé teplotné re-
gulované l4zn&. Tlak v separdtoru 7 je udrZovén také konstantnf tlakovym spinadem, ktery
ovlddd chladfci cyklus.

BExtraktor 4 je vypln¥n ndplnl z nerezav&jici oceli drZenou dole perforovanym dnem.

Pro kontinudlni pfivéddnfl surového produktu urfendho k extrakci slouZi druhé der-
padlo 10. V tomto pfipad® se rafinovany produkt odvédi pres ventil 11.

124,3 g surové sm&si (ze které byly odstrandny dekantovatelné n-parafiny a oxid si-
Pi¥ity), obsahujfct: :

alkansulfonové kyseliny Cio-Cqg 24,74 % bhmot.
n-parafiny C,,-C;g 26,46 % hmot.
voda 40,94 % hmot.
kyselina sirova 7,86 % hmot.,

bylo zavedeno do extraktoru 4 spolelnd se 6,4 g isopropylalkoholu.
Teplota v extraktoru 4 byla regulovatelné nastavena na 45 °C a oxid uhlidity byl

phivaddn rychlosti 1,46 kg/h, pPilemZz tlak v extraktoru byl udrzovin na noune <£u mru.

Po jedné hodin& extrakce byl piivod oxidu uhelnatého zastaven a produkt byl z ex-
traktoru odveden a analyzovén. Bylo stanoveno, %e extrakcl bylo ze sm&si odstranino 96 %
plivodné pritomného mnoZstvi parafind.



3

CcS 272 777 B2

Priklad 2 (srovndvaci pFiklad bez pfidaviu i sopropanolu)

123,9 g surové smési alkansulfonovych kyselin, majfci stejné slo¥en{ jako v pPikla-

du 1, se extrahuje nadkritickjym oxidem uphiigitym za podmfnek (vEetnd reakini doby) sta-
novenych v pfikladu 1. Analyza rafinovaného produktu ukazuje, Ze bylo extrahovéno pouze

67,5 % pivodnd p¥ftomného mnoZstvi parafind.

pigp¥s® VINLLEZU

Zpsob exbrakce parafini z jejich sm¥s{ a alkansulfonovymi kyselinami, ziskanych sulfo-
vidac{ n-parafint oxidem sifiZitym a kyslikem v phitomnosti UV zdfeni a vody pfi teplo-
t& 25 a¥ 50 °C a odstran$nfm pFebytku oxidu sififitého ze sulfoxida¥nfho reakénfho
produktu a zbavenim tohoto produktu v&t3iny pfirozend dekantovatelnjch nezreagovanych
n-parafind dekantaci, zahrnujict smifeni sm¥si s alifatickym alkoholem obsahujficim
&tyfi nebo mén& neZ EtyTfi etomy uhliku, vyhodn¥ s isopropanolen, vyznadujicl se tim,

%e se alifabicky alkohol pouZije v mo¥stvi nezbytném k vytvoPeni dvoufdzové smési a
tato dvoufdzovd smis se extrahuje nadkritickym oxidem vhli¥itym, &fm%¥ se odd&li para-
finy od smési alkansulfonovych kyselin.

Zphsob podle bodu 1, vyznatujicl se tim, ¥e mnoZstvi alkoholu nezbytné k vytvolfent
dvoufdzové sm¥si je takové, Ze jeho koncentrace ve smési je 3 a% 8,5 % homot.

Zpisob podle bodu 2, vyznatujicl se tim, Ze sm&s obsahuje alkohol v koncentraci asi

5 %nmot. )
Zpisob podle bodu 1, vyznalujici se tim, %e extrakce nadkritickym oxidem unliditym se
provid{ pfi teplotd 32 a% 80 °C a tlaku 7,5 aZ 35 MPa.

Zpisob podle bodu 1, vyznadujfcf se tim, Ze hmotnostnf pom¥r oxidu uhli&itého pouZité-
ho pro extrakei k alkansulfonovym kyselindm je 1:1 a% 50:1. e
Zpasoblpodle bodu 1, vyznalujici se tim, ¥e smds alkansulfonovyich kyselin zbavena pa-

rafinu se neutralizuje zvolenymi bazemi.

1 vixres

t
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