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Przy otrzymywaniu fenoli z olejéw zawiera-
jacych fenole takich jak frakcja oleju karbolo-
wego, pochodzaca ze smoly wegla kamiennego,
frakcje benzyny wytlewnej i wytlewnego oleju
$redniego, pochodzace z wegli kamiemnych i
brunatnych, ﬁ'akcje olejéw, otrzymywanych
przy wysoko ci$nieniowym uwodornianiu smét
i wegli, 2a pomoca lugéw alkalicznych, zwlasz-
cza ‘lugu sodowego, otrzymuje sig tugi fenolano-
we, ktdre najczeSciej zawieraja mmiejsze Ilub
"wieksze iloéci olej6w mniefenolowych. Te niefe-
nolowe oleje, gwane olejem obojetnym, muszg
byé mozliwie calkowicie usunigte przed dalszg
przerébka tugéw fenolowych na produkty han-
dlowe takie, jak kwas karbolowy, krezol i ksy-
lenol, azeby te ostatnie mozna bylo otrzymaé z
tugéw fenolanowych w postaci odpowiadajgcej
normom. Na og6l usuwanie oleju obojetnego z
‘tugéw fenolanoéwych przeprowadza si¢ przez go-
towanie albo przez obrébke parg wodng lugéw
fenolanowych. Proces ten mazywa sie parowa-
niem lugu fenolanowego do klarownej pozosta-
loéci. Korzystnie parowanie do klarownej pozo-
staloSci przeprowadza si¢ w procesie cigglym w

ten sposéb, ze np. lug fenclanowy traktuje sie
w podwyzszonej temperaturze w przeciwpradzie
parg wodng w wiezy kolumnowej z- wypekhie-
niem. Z powodu hydrolitycznego rozkladu feno-
lanéw alkalicznych uchodzi przy ' tym - oprécz
oleju obojetnego, takze czesé fenoli- jako. desty-
lat z parg wodna. Przy skraplaniu oparéw, ucho-
dzacych z aparatury do parowania do klarow-
nej pozostatoSci otrzymuje sie wiec olej obojet-
ny, zawierajgcy wieksza lub mzmejsza 1lo§é fe-
noli oraz wodny kondensat, zawierajacy fenole.
Zawarte w tych produktach iloSci fenoli zosta-
ja stracone przy otrzymywaniu fenoli. Jezeli
chce sie unikngé tych strat, woéwczas mnalezy
wydzieli¢ fenole, zawarte w tych produktach,
w specjalnych urzadzeniach do odfenolowywa-
nia, co jest klopotliwe i kosztowne. -

Jezeli parowaniu do klarownej pozostalosci
poddaje sie roztwery fenolanéw alkalicznyeh, w
ktérych obecne fenole sg calkowicie chemicznie
zwigzane z alkaliami, wéwczas straty fenoli
wystepujgce przy parowaniu. do kilarownej po-
zostaloéci sa stosunkowo male. Jezeli chodzi
jednak o 'tak zwane przesycone lugi fenolano-



we, wéwczas wystepuja znacznie wieksze straty
fenoli. Jako przesycone roztwory fenolanowe
rozumie sie takie roztwory fenolanéw, w ktérych
stechometrycznie ilo§¢é obecnych fenoli jest
wieksza, anizeli ilo§é obecnych alkaliéw. W tech-
nice zalezy na tym, azeby przy otrzymywaniu
fenoli pracowaé z przesyconymi lugami fenolo-
wymi, poniewaz mozna otrzymaé przy tym z
dang ilodcig alkali6bw wigcej fenoli, anizeli w
przypadku nienasyconych albo $ci$le nasyconych
lugéw fenolanowych. Przy przesyceniu lugéw fe-
nolanowych w wysokosci 120 — 140%,, ilo$ci fe-
noli, ktéra wydestylowuje razem z olejami obo-
jetnymi z lugu fenolanowego podczas procesu
parowania do klarownej pozostaloéci, wynosi
okolo 109/, wszystkich obecnych fenoli. Jezeli
pracuje si¢ z jeszcze bardziej przesyconymi lu-
gami fenolanowymi, woéwczas ta ilo§¢é procento-

wa zostaje nawet jeszcze przekroczona. W ta-

kich przypadkach proces parowania do klarow-
nej pozostalosci jest nieekonomiczny. Z tego po-
wodu proponowano oddzielaé olej obojetny z
przesyconych lugéw fenolanowych nie przez

parowanie do klarownej pozostaloéci, lecz przez

ekstrakcje za pomoca selektywnych rozpusz-
czalnikéw, jak np. lekkiej benzyny parafinowej.
Ta propozycja nie nabrala jednak praktycznego
znaczenia, poniewaz proces ekstrakcji nie prze-
biega dostatecznie selekiywnie, a odzyskanie
selektywnego rozpuszczalnika jest klopotliwe,
drogie i zwigzane ze stratami, tym bardziej, ze
w lugu fenolowym zostaja rozpuszczone znaczne
iloSci rozpuszczalnika selektywnego. }

Stwierdzono, Ze straty fenolu przy parowaniu
do klarownej pozostalo$ci lugéw fenolanowych
mozna obnizyé do mniewielkiego stopnia, jezeli
opary, uchodzace z kolumny do parowania do
klarownej pozostalodci, plucze sie w drugiej
kolumnie pluczacej goracym lugiem sodowym.
Lug sodowy wymywa z oparéw fenole i otrzy-
muje sie skropliny, ktére praktycznie sa wolne
od fenoli. Lug zawierajgcy male iloSci fenoli,
odplywajacy z dolnego korica drugiej kolumny
pluczacej, mozna stosowaé kilkakrotnie jako
ciecz do wymywania. Poza tym mozna go sto-
sowaé zamiast Swiezego lugu  sodowego do
ekstrakeji fenoli z wyjsciowych olejow, zawie-
rajacych fenole.

Stwierdzono poza tym, Zze zamiast lugu sodo-
wego mozna stosowaé¢ takze roztwér sody. W
tym przypadku w drugiej kolumnie pluczacej
pracuje sie korzystniej pod zwigkszonym cisnie-
niem i w temperaturach powyzej 100°C.

Stwierdzono w koncu, Zze przemywanie opa-

réw uchodzacych z procesu parowania do kla-
rownej pozostalosci za pomocg lugu sodowego,
albo roztworu sody, mozna takze przeprowadzié
w samej kolumnie do parowania. Korzystnie
przy tym przewiduje si¢ w kolumnie do paro-
wania specjalng strefe do przemywania, co wy-
nika z rysunku. Kolumna do parowania skla-
da si¢ z dwdéch czeéci z wypelnieniem, z kté-
rych goérna 1 stanowi strefe przemywania, a dol-
na 2 strefg parowania do klarowanej pozostalo§-
ci. Lug sodowy lub roztwér sody wprowadza sig
glowica kolumny do parowania za pomocg prze-
wodu 5, podczas gdy tug fenolanowy wtiryskuje
si¢ przewodem 6 do przestrzeni miedzy obydwo-
ma czg$ciami. Pare wodna, potrzebmna do pro-
cesu parowania do klarownej pozostalodci
wdmuchuje sie przewodem 7 ponizej dolnej cze-
$ci z wypelnieniem. fug fenolanoWy odparowa-
ny do klarownej pozostalo$ci opuszcza kolumne
u dolu. Glowicg kolumny uchodzi przez rure 3
mieszanina oparéw oleju i wody, ktéra skrapla
sie w chlodnicy 4. Ciekly kondensat zbiera sie¢ w
umieszczonym pod nig odstojniku i rozdziela sie
przy tym na warstwe gormga, oleistg i dolng wod-
ng. Jezeli jako ciecz pluczacg stosuje sie roz-
twor sody, wtedy szczegolnie korzystnie jest pra-
cowaé¢ w aparaturze w temperaturach pomize)
100°C. i pod zwiekszonym ciSnieniem.

Zamiast Iugu sodowego lub roztworu sody
mozna réwniez stosowaé lugi innych metali al-
kalicznych, jak mp. roztwér wodorotlenku pota-
sowego lub roztwér weglanu potasowego.

Przyk!ad I Lug fenolanowy przesycony
do 113%, ktéry obok okolo 20%, fenoli zawiera
jeszcze 0,58%, oleju obojetnego, paruje sie do
kilarownej pozostalo$ci w zwyklej kolumnie do
parowania przy uzyciu okolo 259, pary. Za-
warto$é oleju obojetnego w lugu fenolanowym,
odparowanym do klarownej pozostaloéci, wy-
nosi 0,0%,. Oleisty kondensat zawiera 55-— 60%,
fenoli, podczas gdy zawartoéé fenolu w wodnym
kondensacie wynosi 1 — 2%, W sumie ilo$é fe-
nolu wyncsi w obydwu kondensatach okolo
6 — 7%, iloSci fenolu, wprowadzonego z lugiem
fenolanowym. Jezeli natomiast opary odchodza-
ce z kolumny do parowania przeprowadzi sie
do dolnej czesci drugiej kolumny zraszanej go-
ragcym 10%-owym lugiem sodowym, i jezeli
skrapla si¢ opary uchodzace z drugiej kblumlny,
woéwcezas otrzymuje sie oleisty kondensat z za-
wartoscig fenolu ponizej 10%,, podczas gdy wol-

ny kondensat zawiera tylko ckolo 0,2, fenoli.
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W sumie kondensaty. zawierajg tylko okolo
0,5%, fenoli wprowadzonych z lugiem fenolano-
wymn..

Przyklad II Jezeli w tej samej apara-
turze jak w przykladzie I stosuje sie tug fenola-

nowy, ktéry obok 36% fenoli zawiera jeszcze

0,58%, oleju obojetnego i jest przesycony do
175%,, woéwczas otrzymuje sie w proccsie bez
uzycia dodatkowej kolumny pluczgcej oleisty
kondensat o zawartosci femoli 65 — 75%, pod-
czas gdy wodny kondensat zawiera 2,5 — 3%, fe-
noli. Straty fenoli wynosza 7 — 8%, Po podla-
czeniu kolumny pluczacej za pomocg lugu sodo-
wego otrzymuje sie w przeciwienistwie do tego
oleisty kondensat z zawartodcia tylko 5%, feno-
1i, a zawartoéé fenoli w wodnym -kondensacie
wynosi tylko 19, Straty fenoli wynosza w tym
przypadku 0,15 — 0,3%,.

Przyklad IIL Jezeli w do§wiadczeniu
z lugiem fenolanowym przesyconym do 175%,
(przyklad II), stosuje sie w podigczonej kolum-
nie pluczgcej zamiast lugu sodowego 10%,-owy
roztwér sody, wéwcezas otrzymuje sie oleiste kon
densaty o zawartoéci fenoli 15 — 30%, i wodne
kondensaty o zawartosci fenoli okoto 0,3%,. Stra-
ty fenoli wynoszg 0,6 — 0,9%,.

Przyktlad IV. Parowanie do klarownej
pozostalosci lugu fenolanowego nasyconcgo: do
okolo 100%,, o zawartoéci oleju obojetnegc 0,429,
dalo straty fenoli w wysokoéci ré6wnej 6%, Pa-
rowanie tego samego tugu do klarownej pozosta-
loéci przeprowadzono mastepnie w aparaturze
przedstawionej na rysunku. Do gérnej cze$ci
kolumny wprowadzono 8%-owy lug sodowy w
ilosci 6%, objetosciowych (w odniesieniu do
tugu fenolanowego). Straty fenoli w oleistym
i wodnym kondensacie wynosily wtedy tylko
okolo 19,. )

Przyklad V.Zamiast lugu sodowego
stosowanego w przykladzie IV zastosowano ja-
ko ciecz ptuczacg 10%,-owy rnztwér sody. Stra-
ty fenoli wynosily 3 — 49%,.

Zastirzezenia patentowe

1. BSposéb usuwania olejéw obojetnych z za-
wierajgcych je lugéw fenolanowych przez
parowanie do klarownej pozostalosSci, zna-
mienny tym, ze opary uchodzgce z procesu
parowania do klarownej pozostalo$ci przemy-
wa sie roztworem wodorotlenku metalu al-
kalicznego.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do przemywania oparéw zamiast roztworu
wodorotlenku metalu alkalicznego stosuje
. si¢ roztwér weglanu metalu alkalicznego.

3. Spos6éb wedlug zastrz. 1, 2, znamienny tym,
Ze przemywanie opar6w przeprowadza sie
pod zwiekszonym cifnieniem i w tempera-
turze powyzej 100°C.

4. Sposéb wedlug zastrz. 1 — 3, znamienny
tym, ze zuzyta ciecz przemywajgcg stosuje
sie do ekstrakcji fenoli z wyjéciowych ole-
jow zawierajgcych je.

5. Sposéb wedlug zastrz. 1 — 4, znamienny
tym, Ze przemywanie oparéw pochodzacych
z procesu parowania do klarownej pozosta-
losci przeprowadza sie w samej kolummie
do parowania do klarownej pozostalosci.

VEB LEUNA-WEZRKE
sWalter Ulbricht*

Zastqpfa: mgr Jézef Kaminski,
rzecznik patentowy
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