P

POLSKA
RZEGZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

54801

Patent dodatkowy

do patentu
Zgloszono:
Pierwszenstwo:
URZAD
PATENTOWY
P H |. Opublikowano:

nr 46 246 \
09.X11.1965 (P 111 962) '

8.111.1968

Kl 12 o, 1/04

UKD

Wspéltwoércy wynalazku: doc. dr Zygmunt Lisicki, inz. Hubert Franik,
mgr Wiestawa Orzechowska, mgr inz. Witold

Tecza

Wlasciciel patentu: Instytut Ciezkiej Syntezy Organicznej,
Blachownia SI. (Polska)

Sposob usuwania tiofenu z benzenu i jego homologéw oraz
z frakcji i mieszanin zawierajacych te zwigzki

1

Przedmiotem patentu nr 46246 jest sposéb usu-
wania tiofenu z benzenu i jego homologéw oraz
z frakcji i mieszanin zawierajacych te zwiagzki,
polegajacy na traktowaniu surowca wyjSciowego
kwasem siarkowym z dodatkiem aldehydéw (niz-
szych weglowodoréw parafinowych) oraz zwigz-
kéw fenolowych jak np. fenolu, krezolu, ksylenoli
i innych zwigzkow fenolowych. Tiofen ze zwigz-
kami fenolowymi i aldehydami tworzy kwasne
zywice fenolowo-aldehydowo-tiofenowe, ktére sy
nierozpuszczalne w weglowodorach aromatycznych
i ktére usuwa sie ze Srodowiska reakcji przez od-
stanie, dekantacje, odwirowanie lub inny znany
spos6b. Rafinat uwolniony od tiofenu poddaje sie
po przemyciu woda neutralizacji Srodkami alka-
licznymi i nastepnie rektyfikacji. Jakkolwiek spo-
s6b wedlug patentu nr 46246 pozwala na znaczny
stopien odsiarczenia benzenu, jednak wykazuje
te niedogodnos$ci, ze odpadowe kwa$ne zywice
trudno oddzielaja si¢ od warstwy weglowodoro-
wej co powoduje duze straty benzenu. Poza tym
zywice te osadzajg sie na §cianach reaktora, co
dodatkowo komplikuje proces ich oddzielania oraz
powoduje zatykanie sie otworéw spustowych w
reaktorach.

Stwierdzono, ze mozna unikngé¢ tych trudnosci
jezeli mieszanine reakcyjng zawierajgcg zywice
fenolowo-aldehydowo-tiofenowe najpierw zobojet-

"nia sie roztworem lugu sodowego, roztworem amo-

niaku lub innym S$rodkiem alkalizujgcym do uzy-
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skania odezynu roztworu o pHZ=>7, a nastepnie po
odstaniu i rozdzieleniu sie warstw, co nastepuje
bardzo szybko, addzieli od rafinatu.

Warstwe weglowodorowsa stanowigeg rafinat
przemywa si¢ woda i poddaje destylacji otrzy-
mujac produkt o niskiej koncentracji tiofenu i ni-
skiej liczbie bromowej.

W procesie rafinacji przeprowadzonym Sposo-
bem wedlug wynalazku nie nastepuje oblepianie
Scian reaktora zywicami porafinacyjnymi oraz
dzieki dobremu rozdziatowi warstwy weglowodo-
rowej od warstwy zneutralizowanych zywic unika
sie strat weglowodorow aromatycznych.

Przyktad. 1000 kg benzenu technicznego o
zawartosci tiofenu 1000 mg/kg i liczbie bromo-
wej 0,2 g/100 ml miesza sie intensywnie w tem-
peraturze 30°C przez 20 minut z 30 kg 96 kwasu
siarkowego, nastepnie nie przerywajac mieszania
dodaje sie 3 kg aldehydu octowego oraz 25 g

" m-krezolu i calo$é miesza przez dalsze 10 minut.

Po uplywie tego czasu calg mieszanine neutrali-
zuje sie 15% roztworem lugu sodowego az do
uzyskania pH>7. Moment prawidlowego zneutra-
lizowania mieszaniny reakcyjnej wskazuje miedzy
innymi zmiana barwy tej mieszaniny z ciemnej
na pomaranczowo-z6tta. Po 15 minutowym odsta-
niu i rozdzieleniu sie warstw, oddziela sie dolng
warstwe zneutralizowanych zywic a warstwe we-

- glowodorowg przemywa sie woda i poddaje rekty-

fikacji otrzymujgc benzen o zawartoSci tiofenu
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okolo 1 mg/kg i liczbie bromowej 0,00 g/100 ml. nolowych wedlug patentu nr 46246 znamienny
R . $ym, ze bezposrednio. po rafinacji mieszanine reak-
Zastrzezenie patentowe cyjnag zawierajacg kwasne zywice fenolowo-alde-
hydowo-tiofenowe najpierw traktuje sie Srodkiem
alkalizujgcym do uzyskania warto$ci pHH=7, a na-
stepnie po odstaniu oddziela od warstwy weglo-

5 wodoréw aromatycznych stanowigcych rafinat.

Sposob usuwania tiofenu z benzenu i jego ho-
mologéw oraz z frakcji i mieszanin zawierajg-
cych te zwigzki przez traktowanie kwasem siar-
kowym i aldehydami w -obecno$ci- zwigzkow fe-
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