.24 stycznia 1925 r_'&

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ

OPIS PATENTOWY ©%e %

Ne 817.

Kl 12 q 4.

Tadeusz Kuczynski,
Lwéw (Polska).

Spostb wydzielania fenoli z oleju karbolowego.

Zgloszono: 18 grudnia 1922 r.

Udzielono: 17 paZzdziernika 1924 r.

Jest rzeczg znang, ze 7 olei, otrzyma-
nych przez suchg destylaicje bituminéw i na-
stepng ewentualnie redestylacje, wydziela

sie kwasne skiadniki w tych olejaeh zawarte.

przy pomocy wodorotlenku sodowego, cza-
sem pPrzy pomocy mieszanin siarczanu :odo-
wego i wodorotlenku wapmiowego. Kwasne
te oleje sa najjczedcie]j- fenolem i pochod-
nemi fenolu.

Niniejszy wynalazek umozliwia przepro-
wadzenie ekstrakeji takich kwasnych olei
przy zastosowaniu o wiele tanszego srodka
i dlatego przedstawia znaczne korzy$ei tech-
niczne, szcezegdlnie wobee wysokiej ceny
wodorotlenku sodowego. . :

Doswiadcezenia wykazaly, ze jezeli oleje
takie zmieszaé z wodg w temperaturze po-
wyiej temperatury krytycznej rozpuszezal-
no$ci odnodnych kwasnych substamcyj, za-

wartych w oleju, to wowczas kwasne te sub-
stancje dzielg sie doktadnie po polowie mie-
dzy olej i wode. Przy pomocy kilkakrotnie
plowtarzanej - takiej ekstrakeji mozna z la-
twodcig dojsé do tego punktu, w ktérym juz
zawartosé kwasnych substancyj w oleju be-
dzie minimalna, a praktycznie zadna. Przy
stosowaniu zasady przeciwpragdu mozna sto-
sunkowo matemi iloSciami wody w zupeimo-
$ci wyekstrahowaé¢ kwagie sktadniki olejow.
Woda ta, uzyta do ekstrakecji, po ostygnie-
ciu wydziela cze§ciowo rozpuszczone w So-
bie kwasne skftadniki oleju, Celem wydoby-
cia tych skiadnikéw z wody mozna je zpo-
wrotem z wody wyekstrahowaé w tempera-
turze ponizej-temperatury krytycznej rezpu-

szezalno$ei olejem, ktéry posiada bardzo -

rozny punkt wrzenia od tych kwasnych sub-
stancyj, i nastepnie wydzieli¢ je przez frak-
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cjonowang destylacje. O rezultatach zasto-
sowania niniejszej metody mogg daé poje-
cie nastepujgce przykiady: -

Przyktad L '

Tak zwany. olej karbolowy, otrzymany
jako  frakeja z mazi pogazowe] wazglednie
oleju $redniego, otrzymanego z mazi poga-
zmowej o ciezarze wilase. 0,964 przy 15° C
a o zawartosci 25°/, fenoli, oznaczonych me-
todg ekstrakeji tugiem sodowym, ekstr:ho-
wano kilkakrotnie matemi iloSciami wody
w temperaturze powyzej 84° C, ktora to
temperatura jest krytycwzm wzajemmej roz-
puszezalnosei fenolu i wody. Po przerdbee
jednego litra . oleju fenolowego otrzymano
750 cm?® oleju, ktory zawierat 2,5% kwas-
nych skladnikéw, i 1250 em® wody, ktora za-
wierata, przeliczajac na pierwotng ilosé aleju
karbolowego, 23°/, fenoli i 8,5°/, zasadowych
zwigzkow, t. zw. pirydyn. W tym wypadtu
stosowano pigciokrotng ekstrakcje w tempe-
raturze okoto 95°. Do$wiadiczenie to powté-
rzono na malym aparacie ekstrakeyjnym
Kubierschky‘ego i przy pomoecy znacznie
mniejszej ilosci wody, bo 900 cm?, otrzy-
mano jako rezultat olej, zawierajgey 1i tylko
© 0,5, kwasnych sktadnikow, a woda els-
trakeyjna po ostygnieciu wydzielata obficic
olej, ktéory byl surowym kwasem karbolo-
wym z calg zawartoscia pirydyn z olefju pier-
wotnego.

Przyktad IL

Surowy olej kamho&loW 0 ciezarze witase.
0,954 przy 15° C a zawartosei fenoli 29 %
ekstrahowano mna jednej kolumnie Kui-

bierschky‘ego zapomoca wody. Na pie¢ li-
116w oleju karbolowego zuzywamno 5600 cm?®
wody. Nastepnie otrzymany roztwoén wiodny
po ochlodzeniu do temperatury nizej 0,84° C
ekstrahowano " na drugiej kolumnie lekks
frakeja toluolows, destylujaca catkowicie do
temperatury 145°. Otrzymano z 250 cm® to-
luolu 395 ecm?® mieszaniny toluolu i femioli,
z ktorych po oddzieleniu pirydyn znanemi
sposobami, otrzymano fenol surowy przez

_ frakejonowang destylacje. Otrzymano fenolu

przedestylowanego 129 em®. Olej karbolowy
pierwotny mie zawieral znaczniejszych ilo-
$ci kwasnych sktadnikow a takze i pirydym.
Ten sam rezultat otrzymalo sie przy ekstrak-
¢ji w temperaturze 150° C-pod ci$nieniem
okota 2,5 atm., jednak ilo§é¢ zuzytej do eks-
trakeji wody wynosita znacznie mniej. Na-
tomiast, jesli pierwszg ekstrakcje prowadzor
no w temperaturze mie o wiele wyzszej od
84° C, otrzymano jako pierwsze frakcje eks-
trakeji kwas karbolowy, ktéry oprocz piry-
dyn zawieral w gléwnej swej masie fenol.
W ten sposéb zauwazono pewng moznosé
frakeyjnej ekstrakeji surowego oleju karbo-
lowego.

Zastrzezenie patentowe.

Sposob wydzielania fenoli i homologéw
fenoli z olejow, zawierajycych te sktadmiki,
tem znamienny, ze prowadzi sie ekstrakeje
kwadnych olejoéw zapomoca wody w tempe-

raturze przynajmniej wyzszej, niz tempera-

tura krytyczna rozpuszezalnosei tego skiad-
nika kwasnego oleju, ktéry jest najnizszym
czlonem szeregu homologow.

Tadeusz Kuczyriski.
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