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Sposob prowadzenia w fazie cieklej
ekstrzkcji weglowodoréw aromatycznych
z mieszaniny weglowodorow

1

Wynalazek dotyczy procesu ekstrakcji weglowo-
doréw aromatycznych z mieszaniny weglowodoréw.

Znane sg rézne sposoby otrzymywania zwigzkéw
aromatycznych z mieszaniny weglowodoréw, takie
jak destylacja ekstrakcyjna, destylacja azeotropo-
wa, absorpcja selektywna, krystalizacja frakcyjna,
destylacja polgczona z deflegmacja, oddzielanie
produktéw niearomatycznych za pomoca mocznika
i ekstrakcja rozpuszczalnikami.

Wszystkie wymienione wyzej sposoby sg ucigzli-
we w praktyce z powodu skomplikowanej aparatu-
ry, mozliwej niecigglo§ci procesu, oraz §cistych
wymogoéw odnoénie predkoS$ci zasilania i wla$ciwo-
§ci otrzymywanych produktéw.

Sposobem, ktéry przewaznie daje najlepsze wyni-
ki, jest ekstrakcja za pomocg rozpuszczalnikéow.
Wiele odmian stosowania tego sposobu jest opisane
w literaturze.

‘Wiadomo, ze woda dodawana w réznych ilo§ciach
do rozpuszczalnika stosowanego do ekstrakcji po-
wieksza selektywno$§é rozpuszczalnika, lecz powo-
duje znaczne zmniejszenie rozpuszczalno$ci, eks-
trahowanej substancji. Konieczne jest wiec stoso-
wanie duzych ilo§ci rozpuszczalnika w stosunku
do iloSci mieszaniny weglowodoréw. Istotne zna-
czenie ma réwniez temperatura. Rozpuszczalno$é
wzrasta wraz z temperaturg, za$§ selektywno$é ze
wzrostem temperatury maleje. W zwigzku z tym
w praktyce dobiera sie optymalny stosunek iloSci
rozpuszczalnika do iloéci cieczy zasilajgcej, opty-
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malny dodatek wody oraz odpowiednig tempera-
ture, aby osiagnaé kompromis miedzy selektyw-
nofcia i rozpuszczalno$cig.

Oczywiste jest, ze na skutek takiego kompromi-
su ekstrakcja nie bedzie prowadzona w teore-
tycznie najlepszych warunkach i dla otrzymania
wysokiej wydajnoS$ci i czysto§ci produktu wzrasta-
ja znacznie koszty produkciji.

Celem wynalazku jest osiggniecie mozliwie naj-
lepszych warunkéw ekstrakcji, a mianowicie naj-
wiekszej rozpuszczalno$ci i selektywnoS$ci oraz ma-
tego stosunku ilo$ci rozpuszczalnika do iloSci cie-
czy zasilajacej przy zmniejszonych kosztach pro-
dukcji, przy zachowaniu tej samej wydajno$ci
i czystoSci ekstrahowanego produktu, jakg osigga
sie konwencjonalnymi metodami ekstrakeji.

Cel ten osiaga sie sposobem wedlug wynalazku
przy ekstrakcji weglowodoréw aromatycznych za-
wierajacych 6 do 10 atoméw wegla, z mieszaniny
weglowodoréw — zawierajacej powyzsze weglo-
wodory aromatyczne razem z weglowodorami ali-
fatycznymi, cykloalifatycznymi i olefinami prowa-
dzac ekstrakcje dwustopniowo.

Pierwszy stopiei ma na celu wyekstrahowanie
zwigzkéw aromatycznych z cieczy zasilajgcej przy
minimalnym stosunku ilo§ci rozpuszczalnika do
iloSci cieczy zasilajacej.

Ekstrakcje w pierwszym stopniu prowadzi sie
w ukladzie ciecz — ciecz stosujgc zasadniczo bez-
wodny rozpuszczalnik lub mieszanine zasadniczo
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bezwodnych rozpuszezalnikéw, majacych najwyzsza
zdolno§é rozpuszczema, przy dostatecznej selek-
tywnoSci.

Po pierwszym stopnia ekstrakcji otrzymuje sie
wyciag zwigzkéw aromatycznych, ktéry stanowi
surowiec dla nastepnego stopnia procesu, oraz ra-
finat zasadniczo wolny od zwigzkéw aromatycz-

nych, ktéry przerabia sie metodami konwencjonal= =

nymi w celu odzyskania resztek rozpuszczalmka

Drugi stopien ekstrakcji ma na celu uzyskame'

'elgstrgkt_u_, o maksymalnej zawarto§ci zwigzkéw
aromatycznych. - :

W drugim stopniu ekstrakcji do ekstraktu otrzy-
mi ‘“''”@'pI“'rvys::egpgi stopnia dodaje si¢ wody i
ewkntualnie” ZmieRia przy tym temperature otrzy-
manej mieszaniny. W konsekwencn stworzenia no-
wy‘ch wartgnk()w,*powsta;a dwie fazy. Warstwa goér-

rafinatu zavwera weglowodory niearomatyczne

!‘omafyczne przy czym stosunek ilo§ci zwigzkéw
mearomatycznych do iloSci weglowedoréw aroma-
tycznych jest wiekszy niz analogiczny stosunek
w ekstrakcie z pierwszego stopnia ekstrakecji. War-

stwa dolna stanowi ekstrakt, ktéry zawiera w roz---

tworze réwniez weglowodory mearomatyczne i aro-
matycz_ne, lecz stosunek ilo$ci weglowodoréw nie-
aromatycznych do aromatycznych jest w nim niz-
szy niz analogiczny stosunek w ekstrakcie z pierw-
szego stopnia ekstrakcji.

Po dodaniu wody temperature najcze§clej obni-
za sie w celu zwiekszenia selektywno$ci. Jedynie

w niektérych przypadkach, gdy mieszanina:woda,

— rozpuszczalnik ma dostateczng selektywnosé,
moze byé wskazane podwyzszenie temperatury lpb
utrzymanie temperatury, jaka panuje ‘W pierw-
szym -stopniu -ekstrakcji. -
Po dekantacji gérnej warstwy zawierajgtej wie-
cej weglowodoréw aromatycznyeh niz ekstrakt z
pierwszego stopnia ekstrakcji wprowadza sie jg
w styczno§¢ w przeciwpradzie z warstwy dolng
w temperaturze nie nizszej niz temperatura, przy
ktérej nastgpil rozdzial w pierwszym stopniu eks-
trakcji, a otrzymany ekstrakt przerabia -sie dalej
w znany spesOb celem oddzielenia weglowodorow
aromatycznych od rozpuszczalnika i od wody.

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze to koficowe ze-
tknigcie w podwyzszonej temperaturze dwoch faz
otrzymanych  z. separatora, . polaczonych z ewen-
tualnym nawrotem zwigzkéw aromatycznych, oraz
ewentualne dzialanie dodatkowego rozpuszczalni-
ka przesuwajacego réwnowage, w postaci lekkich
zwigzkow- parafinowych, daje bogatszy ekstrakt w
poréwnaniu z tym, ktéry osigga sie przy stosowa-
niu konwencjonalnej - techniki przy zasadniczo
tych - samych pozostalych warunkach (parame-
v frach). Oznacza to, Ze osigga sie definitywne zwiek-
szenie zdolnoSci ekstrakcyjnej rozpuszczalnika bez
zmniejszenia selektywno$ci, czego mozna sie bylo
spodziewaé¢ na: zasadzie ‘dotychczasowego stanu
techniki.

Ekstrakt z dekantacn wprowadza-sie przewaznie
w punkc1e w gornej czeSci aparatury do ekstrak-
¢ji, w dole ktérej moze byé wprowadzony zwrot-
nie strumien - zwigzku aromatycznego stanowiacy
cze§¢ produktu koncowego.

50909

15

20

W procesie ekstrakcji prowadzonej sposobem
wedlug wynalazku uzywa :sig-typowych rozpusz-
czalnikéw do tego celu, jak: metanol, etanol, pro-
panol, izopropanol, butanol, izobutanol, pentanol,
heksanol, ghkol etylenowy, gliceryna, glikol dwu-
etylenowy, ghkol dwupropylenowy, glikol tréjety-
lenowy, ghkol ¢zteroetylenowy, fenyloetanoloami-
na, glikole polletylenowy i propylenowy, etery gli-
koli lub poliglikoli etylenowych (cellesolwy: mety-

" lowy, etylowy; butylowy lub fenylowy lub karbi-

tole: metylowy, etylowy, butylowy, fenylowy); mo-
no-, dwu-, tréjetanolamina, amidy, nitryle i dwu-
nitryle, oksydwunitryle, fenol; mono-, dwu-, tréj-
nitrofenole, krezole, nitrokrezole, acetofenon, diok-
san, benzofenon, formamid, dwumEtylowy i dwu-
etylowy formamid oraz inne zw1a,zk1 sluzace jako
rozpuszczalniki do ekstrakcji zwigzkéw aromatycz-
nych, majace wlasSciwo§é czeSciowego lub' caltkowi-
tego miészania sie z woda, duza czulo$é na zmiany
temperatury i specyficzng wla$ciwo§é zwiekszania
selektywnoS$ci dla zwiazké6w aromatycznych przy
dodaniu wody.

Zastosowane rozpuszczalniki lub mieszaniny roz-

. puszczalnikéw powinny odpowiadaé wymaganiom
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tworzenia tr6j-sktadnikowych mieszanin z aroma-
tycznymi i niearomatycznymi weglowodorami, kt6-
rych dwuwezlowe krzywe mieszalno$ci sa otwarte
lub co najmniej majg forme otwartg w pewnych
okreS§lonych - warunkach temperatury i zawarto$ci
wody. Tego rodzaju rozpuszczalniki dajg mozno$é
prawie calkowitego oczyszczenia ekstraktu z we-
glowodor6w niearomatycznych, przy zastosowaniu
zawrotu weglowodor6w aromatycznych.

Dodatek wody do ekstraktu pochodzacego z
pierwszego stopnia ekstrakcji powoduje narusze-
nie - ustalonego w pierwszym stopniu ekstrakcn'
stanu réwnowagi. Nowo utworzona lzejsza war-
stwa ma stosunkowo duze stezenie weglowodoréw
aromatycznych, gdyz selektywne rozdzielenie w
pierwszym stopniu ekstrakeji = juz nastapllo
uprzednio.

. Stezenie zwigzkéw aromatycznych w tej lzerzeJ
warstwie jest zawsze mniejsze od stezenia. zwigz-
kéw aromatycznych w calo§ci weglowodoréw w

rozpuszczalniku- wodnym, ktéry jest z nimi w row-

nowadze. S

Stezenie zwigzkéw aromatycznych pozostajacych
w roztworze jest zawsze wyzsze anizeli stezenie
roztworu, zanim byl on poddany dziataniu dodat-
ku wody i zmianie temperatury.

Nowa réwnowage otrzymuje sie.przez dzialanie
dodatku wody oraz ewentualng zmiane tempera-
tury. Ilo§¢é dodanej wody wynosi 2—30% w stosun-
ku objetoSciowym do rozpuszczalnika. Oczywiste
jest wiec, ze przy zachowaniu tych samych
warunkéw dla zastosowania sposobu wedlug wy-
nalazku wskazane jest uzycie . rozpuszczalnikéw
lub mieszanin rozpuszczalnikéw, dla: ktérych przy
dodatku wody podvsiyiszenie selektywnoS$ci i czu-
loSci na temperature sg jak najwyzsze.

Tytulem przykladu uwidoczniono schematycznie
na rysunku typowy uklad aparatury do prowadze-
nia procesu wediug wynalazku.

Do ekstrakcyjnej kolumny 1 w okohcy wylotu 2
rafinatu R-1 wprowadza si¢ przez doplyw 3 roz-
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puszczalnik bezwodny. Zasilanie kolumny 1 roz-
dzielang mieszaning weglowodoréw nastepuje w
punkcie po$rednim 4, a ewentualne zasilanie zwrot-
ne w punkcie poSrednim 5. Ekstrakt E-1 odpro-
wadza sie u dotu kolumny przewodem 6.

Do ekstraktu E-1 doqaje sie wode za pomocsg
dozujacej pompy 7 i otrzymang mieszanine pro-
wadzi przez wymiennik 8 ciepla i mieszalnik 9,
gdzie nastepuje zmieszanie faz i osiaga sie réwno-
wage w wymaganej temperaturze. Nastepnie mie-
szanina przechodzi do rozdzielacza 10, gdzie zosta-
je rozdzielona na dwie fazy, jedng wyzsza faze
weglowodorowa R-2 i nizszg E-2 bogatg w roz-
puszczalnik. Rafinat R-2 odprowadza sie od géry
rozdzielacza 10 i przesyla calkowicie lub czeSciowo
po przej$ciu przez podgrzewacz 11 do poéredniego
punktu 12 ekstrakcyjnej kolumny 13. '

Dolna faza E-2 zostaje odprowadzona z rozdzie-
lacza 10 i po przejSciu przez podgrzewacz 14 do-
chodzi do punktu 15 w okolicy wylotu 16 rafina-
tu R-3. Rafinat R-2 moze byé poza tym cze$ciowo
lub 'catkowicie zawr6cony przewodem 17 do ko-
lumny 1 lub moze byé czeSciowo lub calkowicie
usuniety z obiéegu przewodem 18.

Rafinat R-3 wychodzacy z kolumny 13 usuwa
sie‘z obiegu jako produkt koncowy przewodem 19
lub zostaje on przestany przewodem 20 w rozne
- punkty stopni poprzednich  cyklu ekstrakcyjnego.
Ekstrakt E-3 wychodzgcy od dotu kolumny 13 prze-
wodem 21 dochodzi przez podgrzewacz 22 do zna-
nej frakcjonujgcej kolumny 23, z ktérej otrzymuje
sie bezwodny rozpuszczalnik zawracany przewo-
dem 24 do kolumny 1, wode przewodem 25 i zwigz-
ki aromatyczne przewodem 26. Cze$§¢ zwigzkow
aromatycznych przy duzym ich stezeniu zawraca
sie przewodem 27 do dotu kolumny 13. Parafino-
wy rozpuszczalnik pomocniczy przesyla sie prze-
wodem 28 do kolumny 13. '

Odpowiednio do czystosci, ktéra jest wymagana
w koficowym produkcie aromatycznym, zawrét
zwigzkéw aromatycznych do dolnej cze$ci drugiej

kolumny, gdzie prowadzi sie ekstrakcje w prze-

ciwpradzie, moze sie zmienié w szerokich grani-
cach, a w niektérych przypadkach moze wynosié
Zero.

Rownowaga stworzona w drugim stopniu eks-
trakcji w przeciwpradzie jest funkcjg stezenia
zwigzké6w aromatycznych w fazie lekkich weglo-
wodoréw przychodzacych z dekantacji. Podzial tej
fazy pozwala na powiekszenie stezenia zwigzkow
aromatycznych w ekstrakcie koncowym przy matej
ilo§ci zawréconych weglowodoréw aromatycznych.

Ewentualnie, niezuzytkowana cze§¢ fazy lekkich
weglowodoréow moze by¢ zawrdécona do pierwszego
stopnia ekstrakcji lub moze byé usunieta z cyr-
kulacji do innych celéow. Szczegdélnym przykladem
podzialu jest przypadek, w ktéorym zadna wspol-
mierna ilo§¢é tej fazy nie zostaje przekazana do
drugiego stopnia ekstrakcji, w ktorym to przypad-
ku selektywny efekt zawrotu zwigzkéw aroma-
tycznych bedzie doprowadzony do maksimum.

W tym przypadku cala faza lekkich weglowodo-
row bedzie do dyspozycji do zawrotu do pierw-
szego stopnia ekstrakeji lub do innego celu alba
czeSciowo do jednego i do drugiego celu,
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Temperatura, jaka sie otrzymuje w drugim stop-
niu ekstrakeji z zawrotem zwigzkéw aromatycz-
nych, bedzie sie zmieniaé w zalezno$§ci do wy-
mogdéw ekstraktu koncowego, a wiec wydajnosci
i czystoSci zwigzké6w aromatycznych, ale w kaz-
dym razie nie bedzie ona nizsza od temperatury
w rozdzielaczu. We wszystkich przypadkach, w
tym koncowym stopniu ekstrakcji w przeciwprag-
dzie, mozna zastosowaé lub nie zastosowaé, zalez-
nie od stezenia zwigzkéw aromatycznych w pro-
dukcie konncowym, rozpuszczalniki pomocnicze skia-
dajgce sie ze zwigzkow parafinowych! o niskim
punkcie wrzenia, dla wywolania wydzielenia
zwigzkéw parafinowych wrzacych w tym samym
zakresie temperatur co zwiazki aromatyczne, kt6-
re majg byé wydzielone. Ten rozpuszczalnik po-
mocniczy wprowadza sie w okolicy wylotu eks-

traktu ponizej punktu wprowadzenia zawrotu
zwigzkoéw aromatycznych.
Produkt rafinowany wychodzacy z drugiego

stopnia ekstrakcji ‘w przeciwpradzie mozna trak-
towaé jako produkt 'kor’léowy lub zawrécié go
w rozmaitych punktach urzadzenia.

W poszczegbélnych przypadkach, gdy przez doda-
nie wody i zmiane temperatury ekstraktu otrzy-
muje sie stopien czystosci i wydajno§é dostatecz-
nie wysoka, mozna przesta¢ bezpoSrednio ekstrakt
z dekantera do dzialu odzyskiwania wyekstraho-
wanych zwigzkéw aromatycznych, przez co drugi
stopien mozna ograniczy¢ do zmiany temperatury,
dodatku wody i rozdziatu faz.

Korzy$ci, jakie daje sposOb ekstrakcji wediug
wynalazku w stosunku do proceséw wedlug zna-
nej techniki, mozna. okresli¢ jak nastepuje.

W. sposobie wedlug wynalazku uzywa sie mniej-
szej ilo$ci rozpuszczalnika -dla calkowitego wyeks-
trahowania -zwigzk6w aromatycznych o duzym
stezeniu. z mieszaniny weglowodoréow, gdyz w
pierwszym stopniu procesu, w ktérym prowadzi
sie calkowitg ekstrakcje zwigzkéw aromatycznych,
uzywa sie zasadniczo bezwodnego rozpuszczalnika
lub uzywa sie zasadniczo bezwodnych mieszanin
rozpuszczalni‘k()w, majacych duzg zdolno$é roz-
puszczania i to w takiej temperaturze, kt(’)ra_ za-
pewnia optimum kombinowanych charakterystyk
rozpuszczalnosci i selektywno$ci.

Przy tej samej liczbie teoretycznych stopni kon-
taktu otrzymuje sie ekstrakt koncowy o wiekszej
zawarto§ci zwigzkéw aromatycznych niz ta, ktéra
by byla otrzymana w jednej fazie ekstrakcji przy
uzyciu rozpuszczg]nika z wodg, a to dlatego, zZe
cze$ciowo nasycony rczpuszezalnik styka sie w dru-
gim stopniu ekstrakeji z mieszaning -weglowodoréw
wzbégaconych w zwigzki aromatyczne.

Stosujgc spos6b wedlug wynalazku mozina po-
waznie ograniczyé i zmniejszyé do minimum ilo§é
zawracanych zwigzkow aromatycznych, a to celem
pedwyzszenia czysto§ci otrzymanych jako produkt
koncowy zwigzkéw aromatycznych, gdyz dzigki du-
zemu stezeniu zwigzkéw aromatycznych w miesza-
ninie lekkich weglowodoréw drugiego stopnia eks-
trakeji otrzymana roéwnowaga zostaje zachwiana
w kierunku wiekszych stezen zwigzkéw aromatycz-
nych w ekstrakcie kecacowym. Co wiecej, ilos¢ za-
wracanych. zwigzkéw aromatycznych mozna dalej
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zmniejszyé na skutek mozliwo$ci rozdzialu miesza-
niny lekkich weglowodoréw przychodzacych z roz-
dzielacza.

W'sposobie wedlug wynalazku mozna zrezygno-
waé lub zmniejszyé ilo§¢ uzytego parafinowego
rozpuszczalnika pomocniczego, gdyz na skutek
efektu wysokiej selektywno$ci rozpuszczalnika z
dodatkiem wody i wysokiego stezenia zwigzkéw
aromatycznych w fazie lekkich-weglowodoréw, w
drugim stopniu ekstrakcji otrzymuje sie wysokie
stezenie ‘zyvia,zkbw aromatycznych w ekstrakcie
koficowym, przy malej liczbie stopni ekstrakcji w
przeciwpradzie.

Temperatura i inne warunki ekstrakcji zalezg od
wlaSciwo§ci przerabianej mieszaniny weglowodo-
réw, od czystoSci i wydajno§ci ekstrahowanych
zwigzk6éw aromatycznych i od rodzaju uzytego roz-
puszczalnika,

Temperatura pierwszego stopnia ekstrakcji z
rozpuszczalnikiem bezwodnym jest zawarta w gra-
nicach 50—170°C, najkorzystniej 100—160°C,. co
okrefla dla catego procesu ekstrakcji ci§nienie wy-
starczajace dla utrzymania wszystkich faz w sta-
nie cieklym.

1loéé dodanej wody do ekstraktu przychodzacego
z pierwszego stopnia ekstrakcji waha sie od 1% do
30% objetoSciowo w stosunku do zastosowanego roz-

puszczalnika, najkorzystniej w granicach od 1-—10%

objetoSciowo. Temperatura podczas dodawania wo-
- dy i rozdzielania faz waha sie od 10° do 70°C, naj-
korzystniej w zakresie 25—70°C.

Ponowne stykanie sie faz przychodzacych z roz-
dzielacza nastepuje w tempeératurach wahajacych
sie w granicach 50°C—160°C, najkorzystniej od 50°
do 100°C, a w kazdym razie nie nizszej anizeli
przy dekantacji. Zawrét zwiazkéw aromatycznych
nalezy regulowaé w ten sposéb, zeby stosunek mie-
dzy iloécig weglowodoréw uzytych do zawrotu do
iloSci otrzymywanych weglowodoréw - aromatycz-
nych wynosit od 0,3 do 2.

Dla zilustrowania korzy$ci, jakie wynikajg z pro-
wadzenia ekstrakcji sposobem wedlug wynalazku,
nizej -podano kilka przykiladéw, w ktérych prze-
prowadzono poréwnanie pomiedzy jednostopniows
ekstrakcja prowadzong z rozpuszczalnikiem uwod-
nionym oraz ekstrakcja przeprowadzong 'sposobem
wedilug wynalazku.

Ptzyklad I. Uzyto rozpuszczalnik skladaja-
cy sie z 71,25 czeSci objeto§ciowych glikolu dwu-
etylenowego, 23,75 cze§ci objetoSciowych fenylo-
etanoloaminy i 5 czeSci wody.’ Powyzszy rozpusz-
czalnik polaczono z réwna objetoScia mieszaniny
sktadajacej sie z 39,5 czeSci ksylenu i 60,5 czeSci
objetosciowych n-heptanu. *

Ekstrakcje przeprowadzono przy 75°C w apara-
cie wyposazonym w mechaniczne mieszadlo i utrzy-
mywanym w statej temperaturze za pomoca cyr-
kulacji wodnej w zewnetrznym plaszczu grzejnym.
Mieszanina poczatkowa miala sklad nastepujacy:

« ksylenu 19,75 czeSci objeto§ciowych
heptanu 30,25 czeSci objeto§ciowych
rozpuszczalnika 50,00 czeSci objetoSciowych

Po osiggnieciu réwnowagi rozdzielono warstwe
ekstraktu od warstwy produktu rafinowanego, kt6-
re po zbadaniu wykazaly sklad nastepujacy:
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Ekstrakt Rafinat
czeSci czeSci
objetoSciowych objetoeiowych
ksylen 4,98 36,2
heptan 0,98 61,3
rozpuszczalnik 94,04 2,5

Na podstawie powyzszych danych obliczono na-
stepujace wspoétczynniki ekstrakeji: |
Wspb6iczynnik rozdzialu Ka

dla weglowodoru aroma-

tycznego = 4,98:36,2 = 0,1376
Wspélczynnik rozdzialu Kg )
dla weglowodoru parafi- -
nowego = 0,98:61,3 = 0,016
Wspélezynnik selektywno-
Ka
§ci —— = 0,1376:0,016 = 8,6
Kg . :

Zdolno§é selekcji (ilo§¢ weglowodoréow aromatycz-
nych wyekstrahowanych w stosunku do calko-
witej ilo§ci weglowodoréw aromatycznych obec-
nych w ukladzie) przy stosunku rozpuszczalnika
do iloSci cieczy zasilajgcej 1:1 = 13,1%.

Calkowita wydajno§é = 6,2% weglowodoréw w eks-
trakcie objetoSciowo.

Zwigzki aromatyczne w wyekstrahowanych weglo-
wodorach = 83,5%.

Biorgc pod uwage te samg mieszanine i prowa-
dzgc ekstrakcje nadal w tych samych warunkach,
ale w temperaturze 25°C otrzymano nastgpujace
wyniki:

Ekstrakt Rafinat
cze$ci czeSci
objeto$ciowych objetoSciowych
ksylen 43 35,9
heptan 0,59 60,0
rozpuszczalnik 95,11 4,1

Na zasadzie powyzszych danych obliczono na-
stepujace wspélczynniki ekstrakcji:
Wspbiczynnik rozdzialu Ka

dla weglowodoréw aro-

matycznych = 4,3:35,39 = 0,1197
Wspbtczynnik rozdziatu Kg
dla weglowodoréw para-
finowych = 0,5:60 = 0,009833
Wspblezynnik selektywno-
Ka
Sei —— = 0,1197:0,009833
Kgp
. = 12,7
Zdolno$é selekcji = 11,13%
Calkowita wydajno§é = 5,0%

Zwigzki aromatyczne w wyekstrahowanych weglo-
wodorach = 88,0%. )

Ekstrakcja sposobem wedlug wynalazku. 95 cze-
§ci objetoSciowych bezwodnego rozpuszczalnika,
skladajgcego sie z 75 cze$ci glikolu dwuetyleno-
wego i 25 czeSci fenyloetanoloaminy zmieszano w
temperaturze 75°C z 100 cze§ciami objetoSciowymi
mieszaniny zawierajacej 39,5 cze$ci objetoSciowych
ksylenu i 60,5 czeSci objeto§ciowych n-heptanu.

Po ustaleniu sie r6wnowagi otrzymano rozdziat
na dwie warstwy, gérna (rafinat I), ktéra oddzie-
lono i chwilowo odstawiono na bok, podczas gdy
do dolnej warstwy dodano 5 cze§ci objeto§ciowych
wody. Otrzymano dwie warstwy, goérng sklada-



50909

9

jaca sie z czeSci weglowodoréw poprzednio roz-
puszczonych przez bezwodny rozpuszczalnik i dol-
na ustalong przez nowe warunki réwnowagi dzie-
ki dodaniu wody. Te dwie warstwy zmieszano po-
nownie w mieszalniku, utrzymujgc ciaggle tempe-
rature '75°C.

Nastepnie rozdzielono te warstwy i gérna war-
stwe (rafinat II) polaczono z rafinatem I, przeptu-
kand woda dla wydzielenia malych iloSci rozpusz-
czonego rozpuszczalnika i zbadano jego sktad. Dol-
na warstwa stanowigca koncowy ekstrakt zostata
przedestylowana dla otrzymania z powrotem eks-
trahowanych weglowodoréw, przy czym otrzyma-
no nastepujgce rezultaty:

Mieszanina Ekstrakt
poczatkowa (czeSci
(czeSci objetoSciowych)
objetoSciowych)
ksylen 19,75 6,18
heptan 30,25 0,89
rozpuszczalnik

(wraz z woda) 50,00 92,93
Wsp6lczynniki: Przyrost %

poréwnawczy dla
dw6ch metod
75°C 25°C
Wspbtczynnik rozdzialu Ka
weglowodoru aromatycz-
nego

6,18:34,88 = 0,1772
Wspblczynnik rozdzialu Kp

weglowodoru parafino-

wego

0,89:62,67 = 0,0142
Wspélczynnik selektywno-
Ky
Kp

0,1772:0,0142 = 12,5
Zdolno§é selekcji

6,47:39,5 = 16,4%
Catkotwita wydajnosé

= 7,4% (+19,7) (+48,0)
Zwigzkéw aromatycznych w wyekstrahowanych

weglowodorach 87,5%.

Poréwnanie tych wynikéw, a zwlaszcza polep-
szenie charakterystycznych wspélczynnik6w i pro-
centowe zmiany w stosunku do ekstrakeji sposo-
bem konwencjonalnym podane w nawiasach, daje
wyrazne dowody korzy$ci, ktére otrzymuje sie
przy stosowaniu sposobu ekstrakcji wedlug wy-
nalazku. :

(+28,7) (+48,0) -

(—11,2) (+44,5)

§ci

(+45,4) (+2,7

(+25,2) (+417,3)

W tym przypadku zwlaszcza selektywno§é wy-
kazuje wzrost o 45,4%, a zdolno§é selekcji wykazuje
podwyzszenie o 25,2% w stosunku do ekstrakcji spo-
sobem konwencjonalnym w temperaturze 75°C,
podczas gdy w stosunku do ekstrakcji sposobem
konwencjonalnym prowadzonej w temperaturze
25°C stwierdzono bardzo duze podwyzszenie zdol-
noSci selekcji (+47,3%) przy jednoczesnym polep-
szeniu wspoélczynnika selektywnoS$ci (+2,7%). .

Przyktad II. Katalitycznie zreformowana
benzyna zawierajgca 47,1 czeSci objetoSciowych
zwigzkébw aromatycznych zostala zmieszana w

zbiorniku wyposazonym w mieszadlo i plaszcz
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ogrzewajacy, z podwojng objetoScia rozpuszczal-
nika skladajacego sie z mieszaniny 71,25 czeSci
objetoSciowych glikolu dwuetylenowego, 23,75 cze-
§ci objeto$ciowych fenyloetanoloaminy i 5 czeSci
objetosciowych wody, az do ustalenia réwnowagi.

Na zasadzie wynikéw laboratoryjnego badania
obliczono nastepujace wspoéiczynniki charakteryzu-
jace ekstrakcje:

Wspbiczynnik rozdzialu Ka
dla weglowodoréw aro-

matycznych = 10,1882 b
Wsp6blczynnik rozdziatlu Kg

dla weglowodoréw para-

finowych = 0,02457
Wspbiczynnik selektywno- .

. Ka '
§ci —— = 7,66
Ky

Zdolno§é selekeji - = 16,871%
Caltkowita wydajno§é o= 9,35%

Zwiagzki aromatyczne w wyekstrahowanych weglo-

wodorach = 85,0%. - .

Ekstrakcje powtérzono na tej samej benzynie
przy uzyciu na kazdg cze§é objetoSciowag 1,9 cze-
§ci objetoSciowych rozpuszczalnika skladajgcego
sie z 75 czeSci objetoSciowych glikolu dwuetyleno-
wego i 25 czeSci objetoSciowych fenyloetanoloami-
ny. Ekstrakcje przeprowadzono w tej samej tempe-
raturze 75°C.

Do otrzymanego ekstraktu dodano 5% wody. Na
skutek dodania wody wytworzyly sie dwie war-
stwy, ktére zné6w zmieszano w temperaturze 75°C.
Po ustaleniu sie nowego stanu ré6wnowagi otrzyma-
no znéw faze rafinowanego produktu i faze eks-
traktu. Produkt rafinowany dodano do poprzed-
niego i przeprowadzono analize dla dwéch ekstrak-
téw i osobno dla dwéch polgczonych rafinatow.

Z otrzymanych rezultatéow aﬁalizy obliczono na-
stepujace wspblczynniki:

Podwyzszenie

Wspblczynnik rozdziatu Ka '

dla weglowodoréw aro- ’

matycznych = 10,2125 (+12,9%)
Wspétczynnik rozdziatu Kp

dla weglowodoréw para-

finowych = 0,01824 (—25,8%)
Wspbéiczynnik selektywno-

§ci = 11,65 (+52,2%)
Zdolno§é selekcji = 18,99% (+12,5%)
Catkowita wydajno$§é = 10,05% (+17,5%)

Zwigzké6w aromatycznych w wyekstrahowanych

weglowodorach 89,0%.

Por6éwnanie wyniké6w otrzymanych tymi dwoma
sposobami, a zwlaszcza podwyzszenie wspétczynni-
k6w podane w nawiasach, wyraznie wskazuje za-
lety nowego procesu. W szczegélnoSci za pomocg
niego podwyzszono selektywno§é o 52% i zdolno$§é
selekcji o 12,5%.

Przyklad III. Katalitycznie zreformowana
benzyna zawierajgca 48,1% objetoSciowych zwigz-
kéw aromatycznych zostala zmieszana z podw6jng
objeto$cia rpzpuszczalnika skladajgcego sie¢ z 90
czeSci objetosciowych glikolu dwuetylenowego i 10
czeSci objetoSciowych wody. Ekstrakcje przeprowa-
dzono w autoklawie w temperaturze 125°C.

.
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Z danych. otrzymanych laboratoryjnie obliczono
nastepujgce wspéiczynniki ekstrakeji:
Wsp6tczynnik rozdziatu Ka

dla weglowodoréw aro-

matycznych = 10,1306
Wspbiczynnik rozdzialu Kp

dla weglowodoréw para-

finowych = 0,01157
Wsp6tczynnik selektywno-

Sci = 11,28
Zdolno§é selekciji = 11,87%
Calkowita wydajno§é = 6,35%

~W wyekstrahowanych weglowodorach znaleziono

weglowodoréw aromatycznych 90,0%.

Te¢ 'sama benzyne zmieszano w temperaturze
75°C z 1,8 jej objetosci bezwodnego glikolu dwu-
etylenowego. Do otrzymanego ekstraktu (nadal w
temperaturze 75°C) dodano 10% wody i podwyz-
szono temperature do 125°C z zastosowaniem mie-
szania. Wytworzyly sie dwie fazy, faza goérna (ra-
finat) i faaa dolna (ekstrakt). Rafinat dodano do

rafinatu z pierwszego stopnia ekstrakcji w tempe--

raturze 75°C. Analizy przeprowadzono na polaczo-
nych produktach rafinacji i na ekstrakcie konco-
wym i otrzymano nastepujace wsp6tczynniki:

. : ] . Podwyiszenie
Wspbétezynnik rozdzialu Kp -

dla weglowodoréw aro-

matycznych = 0,1415 (+8,35%)
Wspbtczynnik rozdziatu K

‘dla weglowodoréw para- ,

finowych = 0,006892 (—40,5%)
Wspétczynnik selektywno- )
& = 20,53 . (+82%)
Zdolno§é selekeji = 12,69 (46,9
Calkowita wydajno$§é = 6,5% (+2,4%)

Zwia,zki aromatyczne w wyekstrahowanych weglo-
wodorach = 94,00%.

. Ta sama benzyna zostala znéw zmieszana w
temperaturze 75°C z 1,8 jej objetoscis bezwodnego
glikolu dwuetylenowego. Do otrzymanego ekstrak-
tu doprowadzonego do temperatury pokojowej do-
dano 10% wody. Sformowaly si¢ dwie fazy, ktére
znéw zmieszano w temperaturze 75°C przy uzyciu
mieszadla. Powstale dwie nowe fazy zdekantowa-
no i zanalizowano w spos6éb normalny, a z otrzy-
manych danych obliczono nastepujgce wsp6iczyn-
niki:

- Podwyzszenie
Wspébtczynnik rozdzialu Ka

dla weglowodoréw aro-

matycznych = 0,131 (+0,3%)
Wsp6lczynnik rozdzialu Kp

‘dla weglowodoréw para-

finowych = 0,0005607 (—95%)
Wspéblezynnik selektywno-

§ci = 233,64 (+1970%)
Zdolno§é selekcji = 12,19 (+2,7%)
-Calkowita wydajno$§é = 5,9% (—17,1%)
Zawarto§é zwigzkéw arematycznych w ekstrakcie

= 99,5%. .

Z poréwnania powyzszych wynik6w mozna zau-
wazy¢é korzySci otrzymane dzieki dwustopniowej
ekstrakeji, a zwlaszcza jak warunki przeprowadza-
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nia tych operacji moga wplywaé na wydajnoéé
i selektywno$§é rozpuszczalnika.

Przyklad IV. Syntetyczna mieszaning za-
wierajaca 39,5 czeSci objeto§ciowych ksylenu i. 60,5
cze$ci objetoSciowych n-heptanu wprowadza sie w.
styczno§é z rozpuszczalnikiem (na 1 cze§é rozpusz-
czalnika jedng cze$é mieszaniny weglowodorow)
skladajgcym sie z 71,25 czeSci objetoSciowych gli-
kolu dwuetylenowego, 23,75 cze§ci objetoSciowych
fenyloetanoloaminy i 5 czeSci wody. Ekstrakclg
przeprowadza 51e w autoklawie w temperaturze
125°C.

Z danych otrzymanych laboratory]me obhczono,
jak zwykle, charakterystyczne wspotczynniki eks-
trakcii i otrzymano: . ' o
Wsp6tczynnik rozdzialu Ka

dla weglowodoré6w aro-

matycznych = 10,1846
Wsp6lezynnik rozdzialu K

dla weglowodor6w para-

finowych = 0,02917
Wspbétezynnik selektywno-

§ci = 6,32
Zdolno$é selekcji. . = 18,38%
Calkowita wydajnosé = 8,7%

Zawarto§¢é zwiazkéw aromatycznych w ekstrakcie
= 178,5%. . .
Te sama mieszanke ksylenu i n-heptanu wpro-

wadzono w styczno§¢é w temperaturze 125°C z 0,95

czeSci. mieszaniny zlozonej z 75. czeSci . ohjeto-

§ciowych glikolu dwuetylenowego i 25 czeSci. fe-

nyloetanoloaminy. Do ekstraktu dodano 5% wody

i wytworzone fazy znéw polaczono w temperatu-

rze 75°C.

Analizy produktu rafinacji i koncowego ekstrak-
tu pozwolily na cbliczenie nastepuJacych wsnél-
czynnikéw: -
Podwyzszeme

Wspélczynnik rozdziatu K\

dla weglowodor6w aro-

matycznych = 10,2150 (+16,5%)
Wspélezynnik rozdzialu Kg BRI

dla weglowodoréw para- _ o
- finowych = 0,01308 (—_55%)'
Wspélczynnik selektywno-

§ci = 16,44 - (+160%)
Zdolno§é selekcji = 18,68 C(+1,6%)-
Catkowita wydajnosé = 8,2% (—5,7%)

Zawarto§é zwigzkow aromatycznych w ekstrakc1e

= 90,0%.

Z poréwnania wynikéw tych dwé6ch doSwiadczen
ze soba nalezy zwr6cié uwage na podwyiszenie
selektywno$ci (+160%) przy jednoczesnym malym
wzroécie zdolnoéci selekcji (+1,6%).

Przyklad V. Syntetyczng mieszanine zawiera-
jaca 50 czeSci objetoSciowych ksylenu'i 50 czeSci
objetoSciowych n-heptanu wprowadzono w stycz-
noé¢ z rozpuszczalnikiem (2 cze$ci objetoSciowe roz-
puszczalnika na 1 cze§¢ mieszaniny weglowodo-
réw), skladajacych sie z 95 czeSci objetoSciowych
glikolu dwuetylenowego i 5 czeSci objetoSciowych
wody. Ekstrakcje przeprowadzono w temperaturze
75°C w kolumnie ekstrakcyjnej przeciwpradowej
typu York-Scheibel z 12 stopniami. Szybko$§¢ za-
silania kolumny wynosila 3 litry na godzing, a
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szybko§¢ mieszania okolo 1100 obr/min.
ekstraktu dala nastepujace wyniki:

Analiza

- ksylen- 4,76% objetoSciowych
heptan 0,49% objetoSciowych
‘rozpuszczalnik  94,75% objgtoSciowych

Stosunek ksylenu do n-heptanu bez rozpuszczal-
nika wynosit 90,75% objg’toécioWych ksylenu i 9,25%
objetoSciowych n-heptanu.

Ahaliza rafinatu dala nastepujace wyniki:

Stosunek ksylenu do n-heptanu: 43,75% objeto$-
ciowych ksylenu i 56,25% objetoS§ciowych n-hep-
tanu.

Ta sama mieszanina ksylenu i heptanu zostata
wprowadzona w stycznosé z rozpuszczalnikiem (gli-
kol dwuetylenowy) o stezeniu 100% w temperatu-
rze 75°C w tym samym aparacie opisanym powy-
zej, przy utrzymywaniu tego samego stosunku roz-
puszczalnika do zasilania i przy tym samym za-
silaniu. I ’

. Anahza ekstraktu data nastepujace wyniki:

ksylen 7,03% objeto$ciowych
n-heptan 0,87% objetoSciowych
_ rozpuszczalnik  92,10% objetoSciowych

o Stosunek ksylenu do ‘n-heptanu (bez rozpuszczal-
nika) 89,0% objetosciowych ksylenu i 11 0% ob]e-
to§c1owych n-heptanu.

Analiza rafinatu data stesunek ksylenu do n-hep-

tanu: 42,5% objeto§ciowych ksylenu i 57,5% obje-
toSciowych n-heptanu.
" Do ekstraktu dodano wody w oddzielnym na-
czyniu, w temperaturze pokojowej, w iloSci 5%
objetoSciowo w stosunku do iloSci zawartego w
ekstrakcie rozpuszczalnika i zastosowano miesza-
nie w temperaturze pokojowej w ciggu czasu do-
statecznego do otrzymania réwnowagi.

Dwie rozdzielone fazy po dekantacji daly wyniki

nastepu]qce

ksylen 5,22% objetoSciowych
_heptan 0,08% objetosciowych
" rozpuszczalnik  84,70% objetoSciowych

" Stosunek ksylenu do n-heptanu (béz rozpusz-
czalnika): 98,5% objetoSciowych ksylenu i 1,5%
objetoSciowych n-heptanu. :
- Rafinat posiadal’ stosunek' ksylenu do n-hepta-
nu: 69,5% objeto§ciowych ksylenu i 30,5% objeto-
§ciowych n-heptanu.

Stosunek ekstraktu do rafinatu wyniost 42 :1.

Otrzymane dwie fazy zostaly ponownie zmiesza-
ne w przeciwpradzie w temperaturze 75°C, w ko-
lumnie opisanej powyzej przy szybko$§ci miesza-
nia okoto 1000 obr/min.

Szybko$é zasilania kolumny wynosita 4,3 litréw
na godzine. Analiza ekstraktu data nastepujgce

wyniki:
ksylen 6,21% objetoSciowych
heptan 0,29% objeto§ciowych
rozpuszczalnik  93,50% objetoSciowych

Stosunek ksylenu do n-heptanu bez rozpuszczal-
nika wynosil 95,3% objetoSciowych ksylenu i 4,5%
objetoSciowych n-heptanu.

Analiza rafinatu dala stosunek ksylenu do
n-heptanu 62,5% objetosciowych ksylenu i 37,5%
objetosciowych n-heptanu.

W innym do$wiadczeniu do ekstraktu otrzyma-
nego z pierwszej ekstrakcji przeciwpragdowej z
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rozpuszczalnikiem bezwodnym w temperaturze
75°C dodano wode w ilo$ci 5% objetoSciowych w
stosunku do ilo$ci zawartego rozpuszczalnika.
Utrzymujac temperature 75°C zastosowano mie-
szanie az do otrzymania réwnowagi. Dwie fazy
rozdzielone przez dekantacje daly nastepujace

wyniki: .
ksylen 5,7% objeto§ciowych
heptan 0,3% objetoSciowych
rozpuszczalnik 94,0% objetoSciowych

Stosunek ksylenu do n-heptanu bez rozpuszczal-
nika 95,0% objetoSciowych ksylenu i 5% objetos-
ciowych n-heptanu.

Rafinat zawierat 66,8% objetoSciowych ksylenu
i 33,2% objetosciowych n-heptanu.

Z poréwnania wynikéw otrzymanych pfzy eks-
trakcji metodg z rozpuszczalnikiem zawierajgcym
wode z nowa proponowang metodg widaé, jak
ilo§¢ zwigzk6é6w aromatycznych przechodzi z 4,76%
objetosciowych w pierwszym przypadku na 6,21%
w drugim przypadku i czysto§¢ podnosi sie z
90,75% do 95,5%. - ;

Poréwnanie otrzymanych rezultatéw przy spo-
sobie wedlug metody proponowanej w pojedyn-
czym ukladzie ekstrakcji i w przeciwpradzizs wy-
kazuje korzy$ci przeciwprgdu przez podwyzszenie

~ zdolno$ci rozpuszczania (z 6% do 6,5%) i zmniej-

szenie z zwigzk6w aromatycznych w rafinacie
(z 66,8% na 62,5% objetosciowych).

Przyktad VL' Dla poréwnania przeprowa-
dzono ekstrakcje wedlug techniki konwencjonal- "
nej i bez stosowania sposobu wedlug wynalazku.

A) Zreformowéna benzyne (frakcja 120°—150°C)
o zawarto$ci ksylenéw 75% objetoSciowych wpro-
wadzono w styczno$§é w kolumnie ekstrakcyjnej
typu York-Scheibel z 12 stopniami, w przeciw-
pradzie z rozpuszczalnikiem skladajgcym sie z 95
czeSci objetosciowych glikolu dwuetylenowego i 5
czeSci objetosciowych wody przy utrzymywaniu
stosunku rozpuszczalnika do zasilania réwnym
9:1, Szybko$é zasilania kolumny wynosila 5 li-
tré6w na godzine przy . mieszaniu z predko$cig
1100 obr/min.

Analiza ekstraktu przy 75°C dala nastepujgce
wyniki:

Zwiazki aromatyczne 7,24% objetoSciowych -

Zwiazki niearomatyczne 0,21% objeto§ciowych

Rozpuszczalnik 92,55% objetoSciowych

Stosunek zwigzkéw aromatycznych do niearo-
matycznych bez rozpuszczalnika: 97,2% zwigzkow
aromatycznych i 2,8% zwigzk6w niearomatycz-
nych.

Analiza rafinatu data:

Zawarto§é zwiazkéw aromatycznych 17% objetos-
ciowych.

Zawarto§é zwigzké6w niearomatycznych 83% obje-
toSciowych.

B) Te samg zreformowang benzyne wprowa-
dzono w styczno$é w temperaturze 75°C w apara-
cie jak wyzej z rozpuszczalnikiem skladajacym sie
z bezwodnego glikolu dwuetylenowego, przy
utrzymaniu stosunku iloSci rozpuszczalnika do
iloSci cieczy zasilajgcej 6:1 i przy szybkoSci za-
silania kolumny wynoszacej 5 litr6w na godzine.
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Analiza ekstraktu dala nastepujgce wyniki:
Zwigzkéw aromatycznych 10,53% objetosciowych
Zwigzk6éw niearomatyczpych 0,47% objetoSciowych
Rozpuszczalnik 89,00% objetosciowych

Stosunek zwigzkéw aromatycznych do niearo-
matycznych bez rozpuszczalnika: 95,9% zwigzkéw
aromatycznych i 4,1% zwigzk6w niearomatycz-
nych.

Analiza rafinatu dala zawarto$é zwigzkéw aro-
matycznych 15% objetoSciowych i zwiazkéw nie-
aromatycznych 85% objetosciowych.

C) Do ekstraktu otrzymanego dodano w osob-
nym naczyniu wody o tempeératurze pokojowej
w iloSci 4% objetosciowych w stosunku do zawar-
tego w ekstrakcie rozpuszczalnika. Zastosowano
mieszanie w podanej temperaturze i dekantacje
w czasie wystarczajgcym dla osiggniecia réwno-
wagi. Rozdzielone - dwie fazy daly nastepujgce
wyniki: )

Stosunek ekstraktu do rafinatu 29,9 : 1.
Ekstrakt zawieral:

Zwigzkéw aromatycznych - 7,467% objeto$ciowych
Zwigzk6éw niearomatycznych 0,033% objeto$ciowych
Rozpuszczalnik wodny 92,5% objeto§ciowych

Stosunek zwigzkéw aromatycznych do niearo-
matycznych bez rozpuszczalnika: 99,7% zwigzkéw
aromatycznych i 0,3% zwigzkéw nizaromatycz-
nych.

Rafinat zawieratl: .

Zwigzkow aromatycznych .87% objetoSciowych

Zwigzk6éw niearomatycznych 13% objetosciowych

D) Przeprowadzajac doSwiadczenie wedlug po-
przedniego punktu (C) przy utrzymywaniu tem-
peratury 75°C otrzymano nastepujgce wyniki:

Ekstrakt zawieral zwigzkéw aromatycznych 8,85%
objeto$ciowych. :

Ekstrakt zawieral zwiazkéw niearomatycznych
0,15% objeto$ciowych.

Rozpuszczalnik zawieral wode 91% objetoscio-
wych.

Stosunek zwigzkéw aromatycznych do niearo-
matycznych (bez rozpuszczalnika): 98,3% zwigzkéw
aromatycznych i 1,3%
nych.

Rafinat:
Zwigzk6w aromatycznych 83,5% objetosciowych
Zwigzkéw niearomatycznych 16,5% objeto$ciowych

Stosunek ekstraktu do rafinatu 51,7 : 1.

E) Rozdzielone prz2z dekantacje wedlug punk-
tu (C) obydwie fazy znéw zmieszano razem bez
zadnego aromatycznego zawrotu, w ukladzie o 12
stopniach w przeciwpradzie, w temperaturze 75°C
i przy szybkosSci zasilania kolumny wynoszgcej
5 litr./godz.

Analiza dala nastepujgce wyniki:

Ekstrakt:

Zwigzk6w aromatycznych 9,04% objeto§ciowych
Zwiagzk6w niearomatycznych 0,11% objeto§ciowych
Rozpuszczalnik 90,85% objetoSciowych

Stosunek zwigzkéw aromatycznych do niearo-
matycznych (bez rozpuszczalnika) wynosil:
Zwigzkéw aromatycznych 98,8% objetoSciowych
Zwiazkéw niearomatycznych

Rafinat:

Zwiazkéw aromatycznych 76,0% objetosciowych

zwigzk6w niearomatycz- -

1,2% objetosciowych:
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Zwiazk6w niearomatycznych 24% objetoSciowych
Stosunek ilo§ci ekstraktu do rafinatu 70,3 : 1.
Stosunek ilofci rafinatu do poczatkowej iloSci cie-

czy zasilajacej 10%.

Z powyzszego wynika, ze prowadzac ekstrakcje
sposobem wedlug wynalazku i poréwnujac otrzy-
mane wyniki wedlug punktu A z wynikami pod
E latwo daje.sie¢ zauwazyé, ze wedlug punktu E
otrzymano zwigzkéw aromatycznych 98,8% i roz-
puszczalno§é 9,04%, podczas gdy wedlug punktu
A otrzymano 97,2% zwigzkéw aromatycznych
i rozpuszczalno$é 7,24%. Objeto§é produktu rafi-
nowanego wedlug punktu E w stosunku do obje-
tosci cisczy zasilajacej wyniosta 10%, podczas gdy
stosunek objetoSciowy rozpuszczalnika do obje-
tosci cieczy zasilajgcej przy ponownym wprowa-
dzeniu do obiegu wynosi 6,6 :'1, co jest wartoscig
definitywnie mniejszg od 9:1 wedlug punktu A.

Przyktad VII A) Syntetyczng mieszanine
zawierajacg 50% objetoSciowych ksylenu i 50%
objetoSciowych n-heptanu zmieszano z rozpusz-
czalnikiem skladajacym sie z 95 czesci objetos-
ciowych glikolu dwuetylenowego i 5 czeSci obje-
tosciowych wody, w kolumnie ekstrakcyjnej prze-
ciwpragdowej York Scheibel, wyposazonej w 12
stopni w temperaturze 75°C, przy stosunku obje-
toSci rozpuszczalnika do objetoSci mieszaniny za-
silajgcej kolumne wynoszacym 9,3:1 i przy szyb-
ko$ci zasilania kolumny wynoszgcej 5 litr./godz.
oraz predkosci mieszania 1100 obr/min.

Analiza ekstraktu dala nastepujace wyniki:

Rozpuszczalnik 94,8% objetosciowo
Ksyleny 4,73% objetoSciowo
N-heptan 0,47% objetoSciowo

Stosunek ksylenéw do n-heptanu (bez rozpusz-
czalnika): 91,2% objetosciowych ksylenéw i 8,8%
n-heptanu.

Analiza rafinatu data
7,15% ksylenéow i 92,85% n-heptanu objeto§ciowo.

B) Te¢ samg syntetyczng mieszaning wprowa-
dzono w styczno$é z rozpuszczalnikiem stanowig-
cym bezwodny glikol dwuetylenowy w tempera-
turze 75°C, w tym samym aparacie jak opisany

powyzej, przy utrzymaniu stosunku ilo§ci roz-
puszczalnika do iloSci cieczy zasilajgcej 6,52:1,
przy szybkoSci zasilania kolumny wynoszgcej

5 litr/godz.
Analiza dala nastepujgce wyniki:

Ekstrakt:
rozpuszezalnik 92,3% objetosciowo
ksyleny 6,77% objetoSciowo
n-heptan 0,93% -objetosciowo

Stosunek ksylenéw do n-heptanu (bez rozpusz-
czalnika): 88% ksylenéw i 12% n-heptanu.

Analiza rafinatu dala: 8,42% ksylenéw i 91,58%
n-heptanu. '

C) Do otrzymanego ekstraktu w osobnym na-
czyniu dodano wody w temperaturze pokojowej,
w proporcji 5% w stosunku do uzytego rozpusz-
czalnika. Zmieszano w tej tempei‘aturze, a na-
stepnie zdekantowano w ciggu czasu potrzebnego
na otrzymanie réwnowagi.

Rozdzielone w ten spos6b dwie fazy daly na-
stepujgce wyniki:
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Stosunek ekstraktu do rafinatu 56,8 : 1.
Ekstrakt:

rozpuszczalnik z woda 94,5% objetoSciowych

ksyleny 5,3% objetosciowych

n-heptan 0,2% objetoSciowych

Stosunek ksylenéw do n-heptanu (bez rozpusz-
czalnika): 96,4 ksylenéw i 3,6% n-heptanu.
Rafinat: 62,3% ksylenéw i 37,7% n-heptanu.

D) Otrzymane wedlug punktu C ekstrakt i ra-
finat zmieszano ponownie wedlug schematu opi-
sanego w ksigzce L. ALDERS ,Liquid-liquid
extraction” wydanie drugie (1959) strona 120.
Stosunek dwoéch faz potgczonych razem wynosil
20 : 1. Temperature ustalono na 75°C.

Ekstrakt otrzymany z pierwszego stopnia wy-
kazal: ‘

rozpuszczalnik  93,47% objetoSciowych
ksyleny 6,12% objeto$ciowych
n-heptan 0,41% objetoSciowych

Stosunek ksylen6w do n-heptanu (bez rozpusz-
czalnika): ksyleny 93,8%, n-heptan 6,2%.
Ekstrakt otrzymany z czwartego stopnia:

rozpuszczalnik  93,24% objeto§ciowych
ksyleny 6,4% objetoSciowych
n-heptan 0,36% objeto$ciowych

Stosunek ksylen6w do n-heptanu (bez rozpusz-
czalnika): ksyleny 94,7%, n-heptan 5,3%.

E) Rafinat wywodzacy,_sie z punktu C, po prze-
robie wedlug punktu D, do ktérego dodano te
samg ilo§é 100% ksylenéw, wprowadzono w
styczno§é z ekstraktem wedlug punktu C przero-
bionym wedlug punktu D, zmniejszajac na skutek

dodania ksylenéw stosunek faz polgczonych do

10:1 i utrzymujac temperature 75°C.

Wprowadzajac w styczno§é wedlug schematu
cytowanego wyzej ALDERS’a otrzym'ano naste-
pujace wyniki:

I stopiei IV stopien -
Otrzymany ekstrakt
Rozpuszczalnik 92,13% 91,83%
Ksyleny 7,61% 8,01%
N-heptan 0,26% 0,16%

Stosunek ksylen6w .do n-heptanu (bez rozpusz-
czalnika)

Ksyleny 96,80% 98,10%

N-heptan 3,2% 1,90%

Z powyzszego wyhnika, ze stosujac sposéb we-
dlug wynalazku i poréwnujgc wyniki otrzymane
wedlug punktu A z wynikami otrzymanymi we-
dlug punktu D, latwo mozna zauwazyé, ze W
przypadku D otrzymuje sie weglowodory aroma-
tyczne o czystosci 94,7% objetosciowych przy zdol-
nosci rozpuszczania wynoszacej 6,76%, podczas gdy
wedlug punktu A otrzymuje sie 91,2% i 5,2%.

Punkt E ilustruje wplyw zwrotu.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6éb prowadzenia w fazie cieklej ekstrakcji
weglowodor6w aromatycznych zawierajacych 6
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do 10 atoméw wegla, z mieszaniny weglowodo-
réw zawierajacych powyzsze zwiazki aromatycz-
ne razem z weglowodorami grupy parafinowej,
cykloparafinowej i ewentualnie olefinowej, za
pomocg rozpuszczalnika lub mieszaniny rozpusz-

- czalnik6w majacych rozpuszczalno$é i selektyw-

no§é dla zwigzk6w aromatycznych zmienng przy
dodaniu wody lub przy zmianie temperatury,
znamienny {ym, ze ekstrakcje prowadzi sie w
dwoéch stopniach, w pierwszym stopniu miesza-
nine weglowodoréw poddaje sie dzialaniu selek-
tywnego rozpuszczalnika zasadniczo bezwodne-
go, lub zasadniczo bezwodnej mieszaniny roz-
puszczalnikéw, za§ w drugim stopniu do eks-
traktu otrzymanego w stopniu pierwszym do-
daje sie wode i stosuje sie ewentualnie inng
temperatdre, wytworzone dwie warstwy roz-

-dziela sie, a nastepnie poddaje ekstrakeji w

przeciwpradzie w temperaturze nie nizszej niz
temperatura, w ktérej nastapit rozdzial na dwie
warstwy po pierwszym stopniu ekstrakcji, a
otrzymany ekstrakt i rafinaty z pierwszego i
drugiego stopnia ekstrakcji przerabia sie dalej
W znany spos6b.

. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1 znamienna

tym, ze faze lekkich weglowodoréw, wydzielo-
ng po dodaniu wody i ewentualnej zmianie tem-
peratury, wprowadza sie do obiegu w pierw-
szym stopniu ekstrakcji, a warstwe ciezkich
weglowodoréw wyprowadza sie do dzialu od-
zyskiwania rozpuszczalnika i weglowodoréw
aromatycznych. '

. Spos6b wedlug zastrz..1 znamienny tym, ié do

drugiego stopnia ekstrakcji w przeciwpradzie
wprowadza sie weglowodory aromatyczne.

. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 3 znamienny tym, ze

w drugim stopniu ekstrakcji w przeciwpradzie,
wprowadza sie jako rozpuszczalnik pomocniczy
mieszanine lekkich weglowodoréw parafino-
wych.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, 3 i 4 znamienny tym,

ze rafinat z drugiego stopnia ekstrakcji w prze-
ciwpradzie zawraca sie calkowicie lub czeScio-
wo do pierwszego stopnia ekstrakcji.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, 3 i 4 znamienny tym,

ze rafinat z drugiego stopnia ekstrakcji zawra-
ca sie i dodaje w catoSci lub czeSciowo do mie-
szaniny lekkich weglowodoréw pochodzacej z
rozdzialu faz po dodaniu wody.

. Spos6b wedlug zastrz. 1—6 znamienny tym, zZe

po pierwszej ekstrakcji dodaje sie wode w ilo-
§ci 1—30% objeto$ciowo w stosunku do rozpusz-
czalnika uzytego w pierwszym stopniu eks-
trakcji.

~

. Spos6b wedlug zastrz. 1—7 znamienny tym, Ze

pierwsza ekstrakcje, dekantacje i druga eks-
trakcje w przeciwpradzie przeprowadza si¢ w
temperaturze 10—170°C.
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