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Sposéb otrzymywania zwigzkéw aromatycznych przez ekstrakcje
lub destylacje ekstrakcyjna za pomoca mieszanin
rozpuszczalnikow
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Otrzymywanie aromatycznych weglowodoréw,
zwlaszcza benzenu, toluenu i ksylenu z mieszanin
weglowodoréw, przez ekstrakcje za pomocy selek-
tywnych rozpuszczalniké6bw albo przez destylacje
ekstrakeyjng jest stosowane w technice od wielu
dziesigtkéw lat.

Do chwili obecnej nie znaleziono jednak idealne-
go rozpuszczalnika dla tych proces6w.

Oprécz czystych rozpuszezalnikéw czesto stoso-
wano takze mieszaniny rozpuszczalnikéw, a szeroko
rozpowszechniona jest metoda dodawania do roz-
puszczalnika okreflonych ilo§ci wody. Dodatek wody
daje korzySci takie jak: zwiekszenie aktywnosci roz-
puszczalnika. Zwigzki aromatyczne, zwlaszcza wyz-
sze, mozna zupeinie dobrze wydzielié z otrzymane-
go ekstraktu, nawet przy mniejszej r6éznicy tempe-
ratur wrzenia tych zwigzkéw i rozpuszczalnika, po-
niewaz zwigzki aromatyczne destyluja azeotropowo
z woda ponjzej temperatury 100°C.

Obniza temperature masy przerabianej w kolum-
nie destylacyjnej, w ktérej otrzymane zwiazki aro-
matyczne oddziela si¢ od rozpuszczalnika, przez co
z jednej strony zmniejsza rozklad spowodowahy
dziataniem wysokich temperatur, a z drugiej strony
zmniejsza sie naklad energii cieplnej na ogrzanie
rozpuszczalnika do temperatury masy przerabianej.
W przypadku ekstrakcji ciecz — ciecz obszar wsp6l-
istnienia dwéch faz ma wiekszy zasieg, totez do-
puszczalne sg wyzsze stezenia zwigzkéw aromatycz-
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nych we wprowadzanej mieszaninie bez naruszania
obszaru wspélistnienia dwéch faz.

Z drugiej za$ strony, dodatek wody powoduje na-
stepujace niedogodnosci: obniza sprawno$é, to jest
zdolno$§é roztwoéreczg rozpuszczalnika; zwieksza
znacznie naklad energii cieplnej, gdyz woda wypa-
rowywuje azeotropowo z rozpuszczalnikiem stoso-
wanym do bddzelania zwigzkéw aromatycznych;
w niektérych przypadkach woda powoduje niepozg-
dane reakcje chemiczne, zwlaszcza hydrolize.

Znana jest takZze duza ilo§¢ mieszanin niewodnych
rozpuszczalnikéw dla ekstrakcji zwigzkéw aroma-
tycznych, jak na przykiad mieszaniny glikolu etyle-

.nowego i formamidu z dwutlenkiem siarki albo mie-

szaniny sktadajiace sie z ,rozpuszczalnika gtéwnego”
zawierajgcego pochodne glikolu i ,rozpuszczalnika
drugorzednego”, jak metanol, etanol i aceton. Te
mieszaniny rozpuszczalnik6w majg jednak te wade, -
7ze cze§é rozpuszczalnika wrze w nizszej tempera-
turze niz otrzymywane zwigzki aromatyczne; pod-
czas, gdy druga cze§é ma wyzszg temperature wrze-
nia. W wyniku tego powstaje duzy wydatek na
koszty inwestycyjne i eksploatacyjne w celu oddzie-
lenia zwigzkéw aromatycznych od rozpuszczalnikéw
ktéry nie wyréwnuje korzysci wynikajgcych ze sto-
sowania takich kombinacji rozpuszczalnikéw.

Inne znane propozycje obejmuja na przyklad sto-
sowanie kombinacji r6inych pochodnych glikolu na
przyklad mieszaniny dwéch rozpuszczalnik6w, z kt6-
rych pierwszy ma 1 lub 2, a drugi 2 lub wiecej grup
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hydroksylowych w czgsteczce, albo weglanu etylenu

z dodatkami gliceryny, formamidu, glikolu, kwasu

mréwkowego, pentaerytrytu, etanoloaminy, mono-
chlorohydryny, acetamidu, rezorcyny i (lub) hydro-
chinonu jako ,rozcienczalnika”, albo alkanodwuni-
trylu dwumetylohydantoiny, N-alkilopirolidonu, 8-
butyrolaktonu, zwigzku cyjanowego z glikolem ety-
lenowym albo z glikolem tr6j- lub czteroetyleno-
wym lub z dowolnymi mieszaninami tychze glikoli,
ktére stanowia selektywne rozpuszczalniki dla zwia-
zk6w aromatycznych i (lub) olefin. .
. W. przypadku stosowania znanych mjieszanin réz-
nych selektywn'ycfg rozpuszczalnikéw o temperatu-
rach wrzenia wyzszych od temperatury otrzymywa-
nych zwigzkéw aromatycznych, do ekstrakcji, lub
destylacji ekstrakcyjnej, nie uzyskuje si¢ korzysci
w poréwnaniu ze stosowaniem czystego rozpusz-
czalnika, jak réwniez nie wiadomo w jakim stosun-
ku iloSciowym nalezy stosowaé skladniki mieszanin
do ekstrakeji lub do destylacji ekstrakcyjnej zwigz-
kéw aromatycznych aby osiggnaé lepsze korzy$ci,
hiz przy stosowaniu poszczegblnych, to znaczy nie
zmieszanych rozpuszczalnikéw.

Z powyizszego wynika, ze w dziedzinie sto-
sowania kombinacji rozpuszezalnikéw do ekstra-
keji i destylacji ekstrakcyjnej zwigzkébw aroma-
tycznych znany jest jakoSciowy efekt dodawania
wody do rozpuszczalnika oraz niektoére wlaéci-
wosci réznych pochodnych glikolu. Dotad jednak
nie opisano ani w literaturze naukowej, ani tez
w patentowej, na jakiej zasadzie miesza sie z sobg
rozpuszczalniki, aby posiadaty dobre wtasciwosci do
ekstrakeji i destylacji ekstrakcyjnej zwigzkéw aro-

matycznych.
Stwierdzono, ze optymalny stosunek iloSciowy
rozpuszczalnikéw do ekstrakeji weglowodorow

aromatycznych z mieszaniny weglowodoré6w mozna
$cisle okreslié.

Selektywny rozpuszczalnik do otrzymywania
zwigzk6éw aromatycznych przez ekstrakcje lub de-
stylacje ekstrakcyjna powinien posiadaé nastepujg-
ce wlasciwosci -fizyczne: duza selektywno$é, duzg
sprawno$¢, duzy zakres mieszania sig ze zwigzkami
aromatycznymi t.j. tworzenie ukladu dwufazowego
nawet przy duzym stezeniu zwigzkéw aromatycz-
nych. Jako zakres mieszania sie ze zwigzkami
aromatycznymi okre§la sie najwieksze stezenie
zwiazkéw aromatycznych w ukladzie tr6jsktadniko-
wym benzen-n-heptan-rozpuszczalnik, przy ktérym
istnieje jeszcze uklad dwufazowy i przy przekro-
czeniu ‘ktérego nie ma rozpadu na 2 fazy. Ponadto
rozpuszczalnik winien wykazywaé malg rozpusz-
czalno§¢ w fazie weglowodorowej, matg lepko$é,
duzg gesto$é, temperature wrzenia wyzsza od tem-
peratur wrzenia otrzymywanych zwigzk6éw aroma-
tycznych, trwalo§¢ chemiczng i odporno$é termicz-
na oraz temperature topnienia nizszg od temperatu-
ry otoczenia.

Stwierdzono, ze te réine wilasSciwosci fizyczne
wystepujg u poszczegélnych rozpuszczalnikOw nie
zupeinie nieregularnie, lecz obserwuje sie pewne
okreflone zjawiska, ktoére odgrywaja duze znacze-
nie  przy wyborze korzystnej kombinacji rozpusz-
czalnik6w.

Z wymienionych wta$ciwosci, zakres mieszania
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sie ze zwigzkami aromatycznymi stanowi podstawe
do zaszeregowania rozpuszczalnikéfiw do okreS$lo-
nych grup. Biorgc pod uwage zwiekszanie sie za-
kresu mieszania sie rozpuszczalnikébw ze zwigzkami
aromatycznymi, mozna je podzielié na trzy grupy:

A. rozpuszczalniki o niskim zakresie mieszania sie
ze zwigzkami aromatycznymi; ‘

B. rozpuszczalniki o wysokim zakresie mieszania
sie ze zwigzkam!i aromatycznymi;

C. rozpuszczalniki mieszajgce sie ze zwigzkami
aromatycznymi 'w ograniczonym zakresie.

Jako niski zakres mieszania sie¢ ze zwigzkami
aromatycznymi okre§lono taki, w ktérym mniej niz
50%o, a korzystnie mniej niz 359, zwigzkéw aroma-
tycznych, wystepuje w maksimum obszaru wsp6l-
istnienia dwéch faz.

A. Na fig. 1 i 2 przedstawiono dwa typowe wy-
kresy réwnowag fazowych dla dwé6ch rozpuszczalni-
kéw pierwszej grupy: N-metylopirolidonu i furfu-
rolu o niskim zakresie mieszania sie ze zwigzkami
aromatycznymi, z podaniem réwnowagi rozdziatu
w ukladzie rozpuszczalnik — benzen — heptan.
Rozpuszczalniki tejl grupy odznaczaja sie wysoks
sprawnoS$cia, niska selektywno$ciag i wysoka roz-
puszczalnodcia rozpuszczalnika w fazie zawierajg-
cej weglowodory. Z powodu malej selektywnoﬁci,
rozpuszczalniki tej pierwszejl grupy stosuje sie zwy-
kle tylko z dodatkiem wody, przy czym nalezy sie
wowezas liczyé z wynikajgcymi z tego faktu niedo-
godno$ciami.

Stwierdzono, ze wiekszo§é rozpuszezalnikéw z tej
grupy posiada dwie inne korzystne wtasciwosci,
a mianowicie malg lepko$§é i termiczng odpornosé
w temperaturze wrzenia. Do takich nalezg zwlasz-
cza zwigzki o heterocyklicznym ukladzie pierscie-
niowym, jak np. morfolina N-metylopirolidon, fur-
furol, butyrolakton, ketodioksan, poza tym jedno-
i dwumetyloformamid, anilina, etylenodwuamina,
nitrometan, eter jednoetylowy glikolu etylenowego,
eter jednometylowy glikolu dwuetylenowego itp.,
o zakresie mieszania sie¢ ze zwigzkami aromatycz-
nymi ponizej 35%, a takze dwuetylenotr6jamina,
tréjetylenoczteroamina, czteroetylenopiecioamina,
butyrolakton, dwumetylosulfotlenek o zakresie mie-
szania sie ze zwigzkami aromatycznymi 35 — 50%b.

B. Do drugiej grupy rozpuszczalnikéw, ktérej
przedstawicielami sg sulfolan i weglan etylenowy,
a ich wykresy réwnowag fazowych przedstawiono
na fig. 3 i 4, nalezg rozpuszczalniki o wysokim za-
kresie mieszania sie ze zwigzkami aromatycznymi,
to jest wynoszagcym co najmniej 509/ w maksimum
ukladu dwufazowego. Tym samym znajdujg sie one
na granicy rozpuszczalno$ci ze zwiazkami aroma-
tycznymi, na przyklad z benzenem mieszajg sie oné
w kazdym stosunku, natomiast z ksylenem nie ma
juz nieograniczonego mieszania sie.

Wéréd tych rozpuszczalnikéw sg takie, ktére ma-
ja dobrg selektywno$é przy dobrej sprawnoSci, przy
czym sprawno$é ta jest jednak nizsza niz u roz-
puszczalnikéw grupy A. Ze wzgledu na selektyw-<
no$¢ i sprawno$¢ zwiazki tej grupy bylyby idealny-
mi rozpuszczalnikami do ekstrakeji zwigzk6éw aro-
matycznych, jednakie wtasciwoéei fizyczne tych
zwiazk6w sa niekorzystne. D '

Przede wszystkim wszystkie rozpuszczalniki na-



5
lezace do tej grupy sg nietrwale w temperafurze
wrzenia 1 majgq duza lepko$§é. Poza tym ich tempe-
ratury topnienia sg czeSciowo wyzsze od tempera-
tury normailnej.

Do grupy tej naleza zwlaszcza zwigzki posiada-
jace tlen podwéjnie zwigzany, jak na przyktad sul-
folan, weglan etylenowy i propylenowy, dwunitryle,
jak np. nitryl kwasu hydroksydwupropionowego,
kwasu tiodwupropionowego i kwasu iminodwupro-
pionowego, jak réwniez jednometyloformamid, gli-
kol czteroetylenowy i dwuglikoloamina.

C. Rozpuszczalni}{i trzeciej grupy, na przyklad
glikol dwuetylenowy i glikol propylenowy figuru-
ja na wykresach na fig. 5 i 6. Tworza one ze zwigz-
kami aromatycznymi uklad o ograniczonej rozpusz-
czalno$ci. Korzystnie stosuje sie takie zwigzki tej
grupy, ktére w temperaturze 20°C rozpuszczajg
mniej niz 25%, wagowych benzenu. Ich sprawnosé,
to znaczy zdolno$§¢ roztwoércza, jést mniejsza niz
u rozpuszczalnikébw obydwo6ch pozostatych grup,
a ich selektywnoéé wieksza niz u rozpuszczalnikbw
pierwszej grupy i przewaznie mniejsza niz u roz-
puszczalnikéw drugiej grupy. Prawie wszystkie ma-
ja duzg lepkoéé i wysoky temperature wrzenia. Od-
porno$é termiczna w temperaturze wrzenia jest cze-
$ciowa.

Grupa ta obejmuje przewaznie zwigzki o budowie
taficuchowej, zawierajgce jedng lub kilka grup wo-
dorotlenowych, na przyklad glikol etylenowy, gli-
kol dwuetylenowy i glikol propylenowy, a czesto
takze zwigzki zawierajgce grupy aminowe jak np.
jedno-, dwu- tr6jetanoloamina, jak réwniez glice-
ryna, cykloheksanodwumetanol, dwuglikoloamina,
formamid, nitryl kwasu malonowego, hydrazyna itp.
Stwierdzono, Ze przez zmieszanie rozpuszczalnika na-
lezacego do pierwszej grupy (A) z rozpuszczalnikiem
grupy trzeciej (C) otrzymuje sie mieszaniny, kt6re
posiadajg znacznie lepsze wlaSciwo$ci niz naleza-
loby sie spodziewaé na podstawie reguty mieszania.

W kaidym przypadku selektywno$é jest wyzsza
od oczekiwanej, a czesto nawet wyzsza niz u po-
szczegblnych rozpuszczalnikébw — skladnikéw tej
mieszaniny. Rozpuszczalniki grupy (A) maja ogra-
niczong zdolno$¢ wchianiania zwigzkéw aromatycz-
nych na skutek ich niskiego zakresu mieszania sie
z tymi zwigzkami, a rozpuszczalniki grupy (C) —
na skutek ich malej zdolnoéci rozpuszczania zwigz-
kéw aromatycznych. Przez polgczenie rozpuszczal-
nika grupy (A) z rozpuszczalnikiem grupy (C) uzys-
kuje sie wy#sza zdolno§é wchianiania niz u oby-
dwéch poszczegblnych skladnikéw, ktéra czesto
przekracza o 50% lub wiecej chtonno$é lepszego ze
skladnikéw.

Njepozadang wlasciwoScig rozpuszezalnikéw gru-
py trzeciej jest ich duia lepko$é. Ale i tu stwier-
dzono korzystng witasSciwo§é kombinacji rozpusz-
czalnikéw, a mianowicie to, ze lepko§é mieszaniny
rozpuszczalnikéw jest zawsze nizsza od tej jakg na-
lezaloby oczekiwaé na podstawie reguly mieszania.

Najkorzystniejszy: stosunek w jakim nalezy mie-
szaé rozpuszczalniki, mozna obliczyé w.nastepujacy
spos6b. Wytwarza sig tr6jskladnikowy uklad, za-
wierajacy rozpuszezalnik z grupy A, rozpuszczalnik
z grupy C oraz benzen, oznacza si¢ granice’ rozpusz-
czalnofci, a nastepnie punkt krytyczny,- to jest
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punkt, w ktérym mastepuje wyréwnanie fazy lek-
kiej i ciezkiej. Sktad rozpuszczalnika w tym punk-
cie jest najkorzystniejszy dla ekstrakcji lub desty-
lacji ekstrakcyjnej zwiazkéw aromatycznych.

- Jezeli przerabiana mieszanina sklada sie 'w cze$-
ci niearomatycznej gitéwnie z weglowodoréw para-
finowych, albo jezeli stosuje sie parafinowy $§rodek
przeciwrozpuszczajgcy, to ilo§é rozpuszezalnika gru-
PY A moze byé o 5§ — 10 9/ wyzsza od okreS$lonej
w wyzej podany sposéb. Natomiast jezeli czefé nie-
aromatyczng mieszaniny przerablanej stanowig
w duze] ilosci olefiny i (lub) nafteny, to korzystnie
jest zwiekszyé ilo§é rozpuszczalnika grupy C o 5 —
10 9/q.

Te proporcje wyja$niono na fig. 7 — 11 na przy-
kladzie mieszaniny rozpuszczalnikéw glikol-N-me-
tylopirolidon (w dalszym ciggu opisu podany
w skr6cie NMP). Na fig. 7 uwidoczniono, ze zdol-
no§é roztwércza w stosunku do zwigzkéw aroma-
tycznych mieszaniny skladajgcej sie z rozpuszczal-
nika grupy A (NMP) i rozpuszczalnika grupy C (gli-
kol) jest wieksza od tej, ktéra by odpowiadata re-
gule mieszania, przedstawionej linig kreskowang
A — C, i moze byé i na og6l jest takze wieksza od
zdolnoSci roztwoérczej kazdego poszczegblnego sktad-
nika mieszaniny. W danym przykladzie maksymal-
na zdolno$§é roztwoéreza wystepuje dla mieszaniny
skladajacej sie z 55% glikolu i 45° NMP i wynosi
550/ wagowych benzenu w fazie ciezkiej. o

Przebieg aktywmofci uwidoczniono za pomocy
krzywych na fig. 8. Na wykresie przedstawiono se-
lektywnoéé w zaleznofci od sktadu rozpuszczalnika,
a mianowicie raz dla zawarto$ci 10% i 40°e benzenu
w fazie lekkiej. Obydwie krzywe majg swoje maksi-
mum, ktére lezy miedzy 70 — 809/, glikolu. Maksi-
mum zdolno$ci roztwérezej wystepuje wiec przy in-
nym skladzie rozpuszczalnika niz maksimum selek-
tywnoéci. Jaki sklad rozpuszczalnika jest oplacalnie
najlepszy, stanowi to kwestie wla§ciwych uzgodnien
co do optymalnej selektywnosci i optymalnej zdol-
noéci roztwbrezej.

Spos6b, w jaki mozna znaleZé optimum miedzy
aktywno$cia i sprawno$cig rozpuszczalnika przed-
stawiono na fig. 9. Na osi odcietych naniesiono
sprawno$ci a na osi rzednych selektywno$ci N‘MP
i glikolu, zmieszanych w réznych proporcjach.

Otrzymana krzywa zalezy od zawartoSci zwigzkéw
aromatycznych. Na przedstawionym wykresie, aby
méc ogarngé caly uklad wzieto za podstawe zawar-
to§¢ zwigzkéw aromatycznych w fazie lekkiej wy-
noszgcy 10%. Z wykresu widaé, ze punkty poszcze-
gélnych mieszanin daleko odbiegajg ‘od prostej A
— C czystych skladnikéw, a mianowicie na prawo
w gore, to jest do wartoSci o wyzszej sprawnosci
i wigkszej selektywnoéci. Widaé, ze najdalej na pra-
wo w gére wysuniety i tym samym optacalnie opty-
malny zakres lezy w granicach 50 — 60%, zawarto-
§ci glikolu. :

Te samg warto§é okolo 55% glikolu, otrzymano
takze jezeli jak to pokazano na wykresie tr6jsktad-
nikowym z dwoma rozpuszczalnikami z pom_i'nie'-
ciem benzenu okreSlono punkt krytyczny. Na fig. 10
pokazano wykres dla ukladu NMP — glikol — ben-
zen. W krytycznym punkcie P stosunek glikolu do
NMP wynosi 55:45.
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Na koniec widaé takze z fig. 11, ze lepko&é mie- %% wago-
szaniny NMP i glikolu, przede wszystkim w éredf Sktadniki we
nim zakresie nie lezy duzo nizej, nizby nalezalo
oczekiwaé wedlug reguly mieszania (Prosta A — C). sulfotlenek metylu 62,3
Dalsze mieszaniny rozpuszczalnikbw o optymal- 5 glikol 37,7
ktadzie sg nastepujgce:
fym s e @ J,a dwuetyloformamid 74,24
gliceryna 25,76
Mieszanina rozpuszczalnikéw N-metylopirolidon 64,24
10 formamid 35,76
%% wago- dwumetyloformamid ’ 39,2
Sktadniki we glikol 60.8
N-metylopirolidon 34,55 5 dwumetyloformamid 33,4
dwuetanoloamina 64,45 jednoetanoloamina 66,6
anilina 52,1 N-metylopirolidon 10,2
jednoetanoloamina 47,9 glikol dwuetylenowy 89,8
butyrolakton 36,56 90 N-metylopirolidon 33,2
cykloheksanodwumetanol 63,44 jednoetanoloamina 66,8
fenol 38,5 butylolakton 52,0
glikol 61,5 glikol 48,0
anilina 57,0 25 dwumetylenotré6jamina 80,1
glikol 43,0 glikol 19,9
fenol 50,7 N-metylopirolidon 45,0
gliceryna 49,3 glikol 65,0
n-metylopirolidon 28,4 30 anilina 56,5
cykloheksanodwumetanol 71,6 formamid 43,5
dwumetyloformamid 26,78 furfurol 70,2
cykloheksanodwumetanol 73,22 jednoetanoloamina 29,8
anilina 44,29 35 furfurol 69,5
cykloheksanodwumetanol 55,71 formamid 30,5
fenol 34,5 fenol 50,7
cykloheksanodwumetanol 65,5 jednoetanoloamina 49,3
40
furfurol 46,40 fenol 54,1
cykloheksanodwumetanol 53,60 - formamid 45,9
butyrolakton 64,92 .
f-orrflamid 35,08 . Spos6b wedlug wynalazku nadaje sie ogélnie do
45 otrzymywania zwigzkéw aromatycznych z miesza-
sulfotlenek metylu 71,78 nin weglowodorowych zawierajacych te zwigzki, za
formamid 22,22 pomocy ekstrakecji lub destylacji ekstrakcyjnej, jak
tez do otrzymywania ekstraktéw, w ktérych zawar-
butyrolakton 28,24 . . . ;
. ] 7176 to¢ zwiazk6é6w aromatycznych w mieszaninie wyj-
nitryl kwasu malonowego d s0 Sciowej zostala tylko wzbogacona. Specjalna zaleta
N-metylopirolidon 21,2 sposobu wedlug wynalazku polega jednak na tym,
nitryl kwasu malonowego 78,8 Ze nadaje sie on takze do otrzymywania zwigzkow
- aromatycznych o wysokiej czystosci, ktére w ostat-
sulfotlenek metylu 47,2 nich- czasach maja coraz wieksze znaczenie jako
jednoetanoloamina 52,8 55 material wyjSciowy dla syntez chemicznych.
BE ot e e ey s
itryl k alonowego 76,6 ). =
nitryl kwasu m g tos¢ zwigzk6w niearomatycznych wynosi ponizej 0,1
sulfotlenek metylu. 35,1 %, a takze ponizej 0,01%. Sposobem wedlug wyna-
nitryl kwasu malonowego 64,9 60 lazku mozna uzyskaé nawet wiekszy stopien czysto-
‘ . 60.8 §ci, wykazujgcy brak zwigzkéw niearomatycznych
dwumetyloformamid g w ilo$ciach wykrywalnych metoda chromatograficz-
formamid 39,2 na.
N,-metylopir-olidoh 58,99 Sposéb wedtug wynalazku wyja$niono blizej w ni-
gliceryna 41,01 65 2ejl podanym przykladzie, przedstawiajgc schemat
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procesu na fig. 12, przy czym w celu uzyskania lep-

szej przejrzysto$ci sklady poszczegéblnych produk-

téw podano w procentach wagowych bezpoSrednio
na fig. 12, stosujac nastepujace skréty:

B oznacza benzen
T oznacza toluen
X oznacza ksylen
P oznacza weglowodér parafinowy
N oznacza naften

L oznacza rozpuszczalnik skladajgcy sie z 55% wa- .

gowych glikolu i 45°% wagowych N-metylopiroli-
donu.

Poniewaz stosowana. mieszanina rozpuszczalnikéw
wrze w temperaturze o wiele wyiszej od tempera-
tury wrzenia otrzymywanych zwigzkéw aromatycz-
nych, a wiec jej sklad nie zmienia si¢ w czasie prze-
biegu procesu, przeto podzial mieszaniny ma glikol
i NMP na schemacie jest zbedny.

Przyktad. 1389 kg/godz. mieszaniny przero-
bowej o skladzie podanym na fig. 12 wprowadza si¢
przez przew6d 1 do 12-ego stopnia. 24 stopniowego
ekstraktora przeciwprgdowego 2 stanowiacego ba-
terie z mieszalnikiem i osadnikiem. W ekstraktorze
2 mieszanine ekstrahuje sie za pomocg mieszaniny
rozpuszczalnik6w, skladajacej sie z 55% wagowych
i 45 wagowych NMP, w ilo$ci 7085 kg/godz. Z eks-
traktora 2 ekstrakt o sktadzie podanym na fig. 12
przechodzi w iloSci 8810 kg/godz. przewodem 3 .do
kolumny wstepnej destylacji 4. Kolumna ta’ ma 40
pélek rzeczywistych i pracuje z zastosowaniem po-
wrotu w stosunku 2:1. W ciggu 1 godziny 725 kg
produktu uchodzgcego u szczytu kolumny, sklada-
jacego sie w jednej trzeciej ze zwigzkéw aroma-
tycznych, a wreszcie gtéwnie z niearomatycznych
zwigzkéw naftenowych, doprowadza si¢ przewodem
5 z powrotem do ekstraktora. Réwnocze$nie 389 kg/
/godz. rafinatu wolnego od zwigzkéw aromatycz-
nych odbiera z ekstraktora przewodem 6.

Jako mase przerobows wprowadza sie¢ do kolum-
ny 4 8085 kg/godz ekstraktu, ktéry sklada sie tylko

z rozpuszezalnika i zwigzkéw aromatycznych, pod-.

czas gdy wszystkie znajdujace sie pierwotnie w eks-
trakcie zwigzki niearomatyczne uszly z kolumny 4
u jej szezytu.

Ekstrakt wolny od zwigzkéw aromatycznych ply-
nie przewodem 7 do zbieracza rezpuszczalnikéw 8.
Posiada on 20 pélek rzeczywistych i pracuje z za-
stosowaniem powrotu w stosunku 0,5:1. W ciggu 1
godziny 1000 kg czystych zwiazkéw aromatycznych
o skladzie podanym na fig. 12 odbiera si¢ przewo-
dem 9 ze szczytu kolumny. Produkt przerabiany,
praktycznie skladajacy sie z czystego rozpuszczal-
nika, wprowadza sie z powrotem do e}_<straktora 2
przewodem 10 w iloSci 7085 kg/godz. Uchodzacy

u szezytu kolumny 8 mieszanine zwigzkéw aroma--

tycznych poddaje sie nastepnie. rozktadowi znanym
sposobem na benzen, toluen i ksylen. Otrzymany
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Jbenzen ma temperaturé topnienia 5,50° C, toluen ma

20 '
wsp6étczynnik zalamania nD= 1,4967, a w frakcjl

ksylenowej nie stwierdza sie zwigzkéw niearoma-
tycznych, wykrywalnych na drodze chromatogratfii
gazowej.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6éb otrzymywania zwigzkéw aromatycz-
nych z mieszanin weglowodoréw przez ekstrakcje
i/lub destylacje ekstrakcyjng za pomocg niewod-
nych rozpuszczalnikéw, ktére majgq zdolnosé selek-
tywnego rozpuszczania zwigzkéw aromatycznych
i ktérych temperatury wrzenia sg wyzsze od tempe-
ratur wrzenia otrzymywanych zwigzkéw aroma-
tycznych, znamienny tym, ze mieszanine zwigzkéw

‘aromatycznych' z niearomatycznymi ekstrahuje sie

mieszaning rozpuszczalnikéw zawierajgcg jeden roz-
puszczalnik (A), majgcy zdolno$§é mieszania sie ze
zwigzkami aromatycznymi w uktadzie benzen — n-
heptan — rozpuszczalnik wynoszaca ponizej 50%o,
a korzystnie ponizej 35/o oraz drugi rozpuszczalnik
(C) o niewielkiej zdolno$ci mieszania sie z benze-
nem, ktéry w temperaturze 20°C rozpuszcza ‘korzy-
stnie mniej niz 25% wagowych benzenu, przy czym
stosuje sie mieszanine obu rozpuszczalnikéw (A, C)
o skladzie takim, jaki wystepuje w krytycznym
punkcie ukladu tréjskladnikowego rozpuszczalnik

- (A) — rozpuszczalnik (C) — benzen, za$§ w przypad-

ku przerabiania surowca o duzej zawarto$ci weglo-
wodoréw- stosuje sie mieszanine rozpuszczalnikéw
o zawartosci drugiego rozpuszczalnika (C) nizszej
0 5 — 10% wagowych, a w przypadku surowca o du-
zej zawarto$ci naftenébw i/lub olefin wyzszej o 5 —
109/o wagowych od wyzej podanej.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze ja-
ko rozpuszczalnik (A) o malej zdolno$ci mieszania
sie ze zwigzkami aromatycznymi stosuje sie N-me-
tylopirolidon, morfoline, furfurol, butyrolakton, ke-
todwuoksan, dwumetyloformamid, aniline, etyleno-
dwuamine, nitrometan, eter jednometylowy glikolu
etylenowego, eter jednometylowy glikolu dwumety-
lowego, a takze dwuetylenotréjamine, tréjetyleno-
czteroamine, czteroetylenopiecioamine i/lub sulfo-
tlenek dwumetylu.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny. tym, ze
jako rozpuszczalnik (C) o niewielkiej zdolnoSci mie-
szania sie z benzenem stosuje sie zwlaszcza glikol
etylenowy, glikol dwuetylenowy, glikol propyleno-
wy, jedno-, dwu-, lub tr6jetanoloamine, gliceryne,
cykloheksanodwumetanol, dwuglikoloamine, forma-
mid, nitryl kwasu malonowego i hydrazyne.

4. Sposéb wedlug zastrz. 1 — 3, znamienny tym,
e mieszaning  zwigzkéw aromatycznych z niearo-
matycznymi ekstrahuje sie¢ mieszaning rozpuszczal-
nikéw, sktadajacy sie z 45 — 6590 wagowych glikolu
etylenowego i 55 — 35% wagowych N]-metylopiroli-
donu. . :
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