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Zpusob pripravy frakci dehtovych fenold se sniZenym obsahem
methoxyfenold, zejména guajakolu '

Oblast techniky

Vynalez se tykd ¢&isténi destilaénich frakci m-kresolu,
p-kresolu a xylenold, pochdzejicich z hnédouhelného dehtu. Cisteé-
nim se odstranuje methoxylovd skupina /-0-CH5/ vicemocnych feno-

14, zejména guajakol /ortho-methoxy-fenol, 2-methoxy-fenol/.

Dosavadni stav techniky

Vyznamnym zdrojem fenold a vicemocnych fenold jsou dosud
stdle dehty, pochazejici z teplotniho zpracovéni fosilnich paliv,
zejména hnédého uhli. Zpracovani dehtd pro ziskdni frakci fenolu
a jejich ¢isténi mnohdy probihd tak, Ze dehty se nezpracovavaji
na misté svého vzniku, ale shromazduji se z ruznych mist k hro-
madnému zpracovadni s cilem zvys$it efektivnost ziskavani fenolu.
Jak bylo zjisténo, dehty ruzné provenience vs$ak mohou mit rhGzné
slozeni a to i p¥i zachovdni stejnych technologickych podminek,
za nichZ wvznikaji. Je to déno sloZenim a konfiguraci samotného
hnédého uhli a to do té miry, Ze ani technologickymi upravami
podminek zpracovani nelze sloZeni dehtové suroviny zcela ovliv-
nit. V nékterych plyndrndch a karbonizac¢nich zdvodech vznikaji
dehty a extrakty se 2zvysSenym obsahem methoxyfenolu, zvlasté gua-
jakolu, coz jakost fenolu, kterd Jje zdvazné stanovena, znacné
zhorsuje.

Z nékterych plyndren a karbonizac¢nich zavoda prichdzi ke
zpracovanl dehty a extrakty se zvysenym obsahem fenoll s methoxy-
lovou skupinou, hlavné se zvySenym obsahem guajakolu. Guajakol ma
vedle methoxylové skupiny kyselou OH skupinu a bod varu 205 °C
pri tlaku 101,3 kPa. Guajakol je ve frakcich kresold a xylenolu
nezddouci, toleruje se mnoZstvi do 1,5 % hmot. Pri béiné pouziva-
ném zplUsobu izolace fenolu pomoci louhové extrakce a destilace se
guajakol hromadi ve frakci m-kresolu a ¢astecné v xylenolech.
Obsah guajakolu dosahuje v nékterych pripadech aZz 10 % hmot.
Pokud se - vyskytuje vyssi obsah guajakolu, resi se pozZadavek na
obsah do 1,5 % hmot. zatim jen p¥imichdnim suroviny nebo produktu
s minimdlnim obsahem guajakolu, Vv kterém vsak nebyvaji vidy
k dispozici v dostatecném mnozZstvi.

Podstata vyndlezu

Podle vynalezu je odstranéni methoxyfenoll, zvlasté guajako-
lu, fesSeno vyvinutim katalytického procesu. Destilac¢ni frakce
dehtovych fenol®, obsahujici vice neZ 1,5 % hmot. methoxyfenolu,
se pri teploté 290 aZz 390 °C, vyhodné 310 aZ 360 °C, uvadi ve
styk s pevnym aktivnim oxidem hlinitym /aluminou/. Methoxylova
skupina reaguje s pritomnymi fenoly za vzniku methylhomologl
fenollG. Z m-kresolu a p-kresolu vznikd smés xylenolu, z guajakolu
pyrokatechin nebo vnit¥ni methylaci 3-methyl-pyrokatechin. Ved-
lejs$i reakci vznik& malé mnoZstvi methylanisol®, které maji pova-
hu neutralnich olejt.
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Po ochlazeni reakéni smési se reakéni produkty rozdéli
destilaci s vodni parou nebo frakéni vakuovou destilaci. Jako
predkoveée frakce se oddéli neutrdlni oleje a jako zbytek pyroka-
techin. :

Priklad provedeni vynélezu

Spole¢nym zpracovanim dehtového benzinu s riznym obsahem
guajakolu se po extrakci louhem a destilacich vyrobil "m/p-kresol"
(jde o smés obou isomert, ve Kkteré mirné prevladdd m-kresol,
v mnoZstvi 10 aZ 30 % hmot., jsou obsazeny xylenoly), obsahujici
4,5 % hmot. guajakolu, podrobné sloZeni je v tabulce 1 ve sloupci
- surovina. ’

Katalyzatorem deguajakolizace byl  aktivni oxid hlinity
- alumina. Zrnéni katalyzdtoru bylo upraveno drcenim na 1 aZ
3-m. Pouzity reaktor byl laboratorni trubkovy, integrdalni, pri-
blizné izotermni. Kapalnd surovina, "m/p-kresol", byl davkovacim
Cerpadlem podavan do predehrivaci ¢asti reaktoru, kde se za pri-
bliZzné atmosférického tlaku vypa¥il a prehrdl na teplotu 320 °C.
Pary pak postupovaly pres pevné uloZenou vrstvu katalyzatoru,
ohratou rovnéZ na 320 °C, do chladic¢e. Bylo pouZito 80 ml kataly-
zatoru a cerpadlem se poddvalo do reaktoru 40 ml kapalné suroviny
za hodinu. Prumérné sloZeni produktu 2z obdobi 0 aZ 500 hodin
pouziti cerstvého katalyzatoru je v tabulce 1 ve sloupci produkt.
Z produktu byly destilaci s vodni parou odehnany tékavé nedisto-
ty, hlavné methylanisoly. K 1 kg produktu bylo priddno 0,5 kg
vody a smés byla destilovéna za atmosférického tlaku aZ teplota
v destilac¢ni bance dosédhla 190 °C. Bylo zisk&no 530 g destilatu,
ktery se po ochlazeni rozdélil na horni, vodnou vrstvu 490 g
a spodni organickou vrstvu 40 g. SloZeni organické vrstvy je
v tabulce ve sloupci - destildt s vodni pdrou. Destilac¢ni zbytek
byl pak destilovan za tlaku 8,6 kPa. Byly odebrdny frakce v %
hmot.: Predkap 10,9 %, frakce vycisténého "m/p-kresolu" 77,4 %,
‘destilac¢ni zbytek 11,2 %. Destilac¢ni ztraty &inily 0,5 %. SloZeni
vycisténé frakce "m/p-kresolu" je v tabulce ve sloupci - rafino-
vany m/p-kresol. Z destilac¢niho zbytku po ochlazeni vykrystaloval
pyrokatechin, ktery byl identifikovdn po prekrystalizaci ze smési
uhlovodikl bodem tdni a ddle plynovou chromatografii.



Tabulka 1

Chromatograficka
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analyza. Plynova

chromatografie

na kapilarni

kolone, smoCené silikonovym olejem, teplota 140 °C.

surovina produkt destildt rafinovany
(% hmot.] [% hmot.] s vodni m-kresol
parou [% hmot.]
[% hmot.]
fenol - 0,1 0,2 0,1
methyl-anisol - 0,6 13,1 -
o-kresol 0,1 0,1 0,3 0,1
m/p-kresoly 86,4 81,5 46,1 7,7
guajakol 4,5 0,5 0,5 0,2
2,6-xylenol 0,8 1,6 9,6 0,7
2-ethyl-fenol 5,3 5,4 14,4 5,2
2,4/2,5-xylenoly 3,7 8,6 13,1 5,9
2,3-xylenol - 0,2 0,2 -
neidentifikované
sloZky 0,3 1,4 2,5 0,3

Chromatograficka anal?za, zamérend na pyrokatechin.

Naplrova kolona plnénd sorbentem, smoCenym apiezonem, teplota
195 °C :
surovina produkt destiléat destilacdéni
(% hmot.] [% hmot.] s vodni zbytek z
parou vakuové destil.
[% hmot.] [% hmot.]
methylanisoly - 1,0 14,4 -
pyrokatechin - 3,5 - 27,2
ostatni slozky 100 95,5 85,6 72,8

PATENTOVE ©NAROKY

ZpUsob pripravy frakci dehtovych fenoll se sniZenym obsahem
methoxyfenold, zejména guajakolu, vy znadceny tim, 2ze
fenolové frakce, obsahujici nad 1,5 % hmot. methoxyfenolu se pri
teploté 290 aZz 390 °C, vyhodné 310 aZz 390 °C, uvadi do styku
s pevnym aktivnim oxidem hlinitym, naceZ se po ochlazeni reakcni
smési oddéli destilaci jako predkové frakce neutrdlni oleje
a jako destilac¢ni zbytek pyrokatechin.
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