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Sposéb wyodrebnienia gwajakolu z jego roztworéw wodnych

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wyodrebnie-
nia gwajakolu z jego roztworé6w wodnych otrzymy-
wanych zwlaszcza w procesie wytwarzania gwaja-
kolu z ortoanizydyny, jednakze spos6b ten moze
byé réwniez stosowany w przypadkach dowolnego,
wodnego roztworu zawierajgcego gwajakol.

W znanym procesie wytwarzania gwajakolu
opartym na hydrolizie zwigzku dwuazoniowego or-
toanizydyny stosuje sie¢ odparowanie gwajakolu ze
§rodowiska reakcji pod normalnym ci$nieniem w
postaci azeotropu wodno-gwajakolowego. Pary
wykrapla sie calkowicie a z kondensatu, zawiera-
jacego oprbécz wody i gwajakolu réwniez uboczne
produkty reakcji, wyodrebnia gwajakol w nastepu-
jacy sposéb: kondensat alkalizuje sie roztworem
wodorotlenku sodu lub potasu przeprowadzajac
gwajakol w nielotng s6l sodowa lub potasowsg i od-
parowuje cze$é wody oraz niereagujgce z alkaliami
i lotne z parg wodng zanieczyszczenia. Zageszczo-
ny, wodny roztwér gwajakolanu sodu lub potasu
zakwasza sie kwasem mineralnym i oddziela oleistg
warstwe gwajakolu od wodnego roztworu soli nie-
organicznych.

Opisany spos6b zaklada periodyczno§é operacji,
dwukrotne odparowanie i kondensacje znacznych
ilo§ci wody stosowanej w procesie jako $rodowisko
reakcji oraz wymaga aparatury o duzych pojemno-
Sciach.

Istota zgloszonego wynalazku polega na prowa-
dzeniu procesu odparowania gwajakolu ze §rodowi-
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ska reakeji przy podciénieniu rzedu 200—300 mm
stupa wody oraz selektywnego wykraplania i wig-
zania gwajakolu w alkalicznym roztworze bez ko-
nieczno$ci wykraplania pary wodnej i ubocznych
zanjeczyszczen, przede wszystkim anizolu. W wa-
runkach podci$nienia, powstajgcy w procesie hy-
drolizy gwajakol weczeéniej opuszcza Srodowisko nie
wchodzae w reakcje uboczne, dzieki czemu proces
przebiega z wydajnoécig okolo 5% wyzsza anizeli
W procesie prowadzonym pod normalnym cisnie-
niem.

Sposobem wedlug wynalazku pary zawierajace
gléwnie gwajakol, wode oraz nieznaczng ilo§é za-
nieczyszczen, ogrzane do temperatury wrzenia
wprowadza sie od dolu do kolumny z wypelnieniem
zraszanej w przeciwpradzie 15% roztworem wodo-
rotlenku sodowego lub potasowego o temperaturze
97°—100° przy czym w kolumnie utrzymuje sie
podci$nienie 200—300 mm stupa wody i temperatu-
ra 97°—100° tak Ze para wodna i zanieczyszczenia
oraz niewielka ilo§é gwajakolu nie ulegaja wykro-
pleniu i zostajg odprowadzone u wierzchotka ko-
lumny. Gwajakol przereagowuje do nielotnej soli
sodowej lub potasowej, ktérg wraz z nadmiarem
tugu odprowadza si¢ z dna kolumny i zwraca do
procesu jako roztwér zraszajacy. Po wyczerpaniu
sie lugu s6l sodowsg lub potasowa gwajakolu roz-
klada sie w znany spos6b za pomocg kwasu do
gwajakolu, Pary odprowadzone z kolumny zawiera-
jace pare wodng, zanieczyszczenia oraz niewielkie
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iloSci gwajakolu odprowadza sie do drugiej kolum-
ny zraszanej w przeciwpradzie lugiem sodowym
lub potasowym o stezeniu poczgtkowym 15%, przy
czym warunki temperatury i ci$nienia utrzymuje
sie takie same jak w kolumnie pierwszej.

U dotu kolumny odbiera sig roztw6r lugu zawie-
rajacy s6l sodowg lub potasowg gwajakolu, a u go-
ry kolumny odprowadza sie¢ pare wodng oraz za-
nieczyszczenia w stanie pary, ktére ewentualnie
kondensuje sie i rozdziela w rozdzielaczu w celu
wyodrebnienia zanieczyszczen zawierajacych glow-
nie anizol. Roztwér tugu z kolumny drugielj, za-
wierajacy s6l sodowa lub potasowsg gwajakolu, za-
wraca sie do kolumny pierwszej jako roztwér zra-
szajacy. Wymiane roztworé6w w kolumnie pierwszej
i drugiej przeprowadza sie jednocze$nie. Do kolum-
ny drugiej wprowadza sie §wiezy, 15% roztwoér wo-
dorotlenku sodowego lub potasowego. Eksploato-
wany uprzednio roztwér z kolumny drugiej kieru-
je sie na kolumne pierwsza, a roztwér z kolumny
pierwszej zawierajgcy wylacznie s6l sodowg lub
potasowg gwajakolu przerabia sie w celu uzyskania
gwajakolu.

Spos6b wedlug wynalazku zostal blizej objasnio-
ny za pomocg schematu przedstawionego na rysun-
ku. Proces wyodrebnienia gwajakolu zachodzi w
dwéch szeregowo polaczonych kolumnach 1, 2, wy-
pelnionych pierScieniami Raschiga. W kolumnie 1
nastepuje wyodrebnienie przewazajgcej ilo$ci gwa-
jakolu, za§ w kolumnie 2 wigZe sie pozostalg je-
szcze ilo§é gwajakolu. Pary azeotropu wodno-gwa-
jakolowego o temperaturze 97°—100° sg wprowa-
dzane przez kréciec 9, znajdujgcy sie w dolnej cze-
§ci pierwszej kolumny. W przeciwpradzie do pary
splywa grawitacyjnie ze szczytu kolumny, zrasza-
jac wypelnienie, wodny roztwér wodorotlenku so-
dowego lub potasowego o temperaturze 97°—100°,
podawany w spos6b ciggly pompag 7 ze zbiornika
3.

Temperatura pracy obu kolumn jest okre§lona
przez temperature par azeotropu wodno-gwajako-
lowego oraz temperature roztworu wodorotlenku i
wynosi 97°—100°. Wysoko§é podciSnienia réwniez
analogiczna dla obu kolumn moze sie wahaé w
granicach 200—300 mm stupa wody. Pary gwajako-
lu przereagowujg z lugiem z wytworzeniem nielot-
nej soli sodowej lub potasowej, rozpuszczalnej w
roztworze tugu, a nieskondensowana para wodna
ze §ladami gwajakolu oraz zanieczyszczeniami jest
kierowana przewodem 10 do kolumny 2. Po przej-
§ciu przez drugg kolumne, dzialajgcg analogicznie
jak pierwsza, pare wodng mozna wykorzystaé jako
pare grzewczg wzglednie skropié catkowicie oddzie-
lajac anizol od wody w odstojniku w spos6b ciagly.

Kazda z kolumn posiada wlasny obieg roztworu
zraszajacego, wlasng pompe zasilajgcg 7 i 8 oraz
po dwa zbiorniki 3, 4 i 5, 6 na roztwory zawierajace
gwajakolan, ogrzewane parg. Wszystkie cztery
zbiorniki sg jednakowo wyposazone lecz ich zasto-
sowanie jest okresowo rééne i zmienne. Poniewaz
obie kolumny sg identyczne, wystarczy wyjaénié
wykorzystanie zbiorniké6w 3, 4 nalezacych. do ko-
lumny pierwszej. Jefli aktualnie do zbiornika 3
splywa z kolumny roztwér lugu wraz z gwajako-
lanem i jest cyklicznie zawracany na kolumne 1
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przy pomocy pompy 7, to zbiornik 4 napelnia sie
zapasowym roztworem lugu. Poniewaz w trakcie
procesu nastepuje wyczerpanie lugu z eksploato-
wanego roztworu odcina sie, za pomocg zaworéw
13, 15, potaczenie zbiornika z kolumng 1 oraz pom-
pa 7 i wilgcza do obiegu zapasowy roztwoér ze
zbiornika 4. Roztwoér soli gwajakolu nie zawierajg-
cy juz tugu kieruje sie ze zbiornika 3 do zakwa-
szenia i wydzielenia gwajakolu, opré6zniony za$
zbiornik 3 napelnia sie §wiezym roztworem lugu.
Wedlug podanej zasady odbywa sie wymiana roz-’
tworé6w roéwnolegle w obu kolumnach z zachowa-
niem cigglo§ci procesu.

Roéznica miedzy warunkami pracy obu kolumn
polega na tym, Ze pierwsza jest zasilana roztwora-
mi, ktére juz eksploatowano w drugiej kolumnie,
natomiast kolumna druga pracuje na $§wiezych roz-
tworach tugu. Wyeksploatowane roztwory z ko-
lumny pierwszej zawierajg wylgcznie wodny roz-
twor wodorotlenku z niewielkg zawarto$ciag gwaja-
kolanu. W kolumnie 2 prowadzi sie proces analo-
gicznie jak w kolumnie 1, z tym, Ze uchodzgca z
kolumny 2 kréécem gérnym 12 odlotowa para wod-
na pozbawiona gwajakolu, lecz zawierajaca anizol,
ulega calkowitej kondensacji po przejSciu przez
skraplacz 17. Skropliny splywaja do typowego
urzadzenia pozwalajgcego rozdzielaé w sposéb ciag-
gly dwie niemieszajgce sie ciecze o réznych gestos-
ciach. Przy zastosowaniu wydajnego skraplacza
temperatura kondensatu nie przekracza 30° wobec
czego anizol jako skladnik ciezszy stanowi warstwe
dolng, woda za§ gbérng. Przelewem 18, ktérego po-
ziom mozna <dowolnie regulowaé, splywa anizol,
kr6écem 19 odcieka woda. Czas eksploatacji roz-
tworu pracujgcego w kolumnie pierwszej, od chwi-
li wprowadzenia zapasowego roztworu na kolumne
az do calkowitego zuzycia wodorotlenku, stanowi
pewien cykl wymiany roztworéw lugu w obu ko-
lumnach, z zachowaniem zasad przeciwpradowoéci
oraz ciaglo$ci procesu. Stopien wykorzystania roz-
tworu mozna doraZnie ustali¢é pobierajac w czasie
pracy prébke i analizujgc na zawarto§é wodorotlen-
ku wzglednie gwajakolu.

Umiarkowane ogrzewanie roztwor6éw w zbiorni-
kach ma na celu wyr6wnanie strat cieplnych,
w konsekwencji przeciwdziala - wykropleniu sie
wiekszej iloSci pary wodnej i powiekszeniu obje-
toéci roztwordw.

Przedstawiony uklad periodycznej wymiany roz-
twor6w w ukladzie dwéch kolumn gwarantuje cal-
kowite wykorzystanie wodorotlenku oraz wyklucza
mozliwo§é straty gwajakolu. Nawet przy bardzo
niskim i zanikajgcym stezeniu wodorotlenku, czyli
w niekorzystnych warunkach dla powstawania
gwajakolanu w kolumnie pierwszej, pary gwajako-
lanu muszg przej$é przez kolumne drugg i zetkna
sie z roztworem wodorotlenku o wysokim stezeniu.

Stezenie roztworé6w wodorotlenku uzywanych w
procesie moze sie wahaé w granicach 1—20%. Roz-
twory o wyiszym stezeniu wodorotlenku, po zwig-
zaniu gwajakolu i oziebieniu do temperatury poko-
jowej, krzepng z wydzieleniem gwajakolanu sodu
lub potasu.

W procesie prowadzonym periodycznie nie sg po-
trzebne roztwory zapasowe, wobec czego kazda ko-
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lumna posiada tylko jeden zbiornik. Pozostate ele-
menty aparatury sg zachowane béz zmiany. Wyj-
§ciowa ilo§¢é wodorotlenku zawarta w roztworze w
pierwszej kolumnie winna byé z pewnym niedo-
borem réwnowazna ilosci gwajakolu oddestylowa-
nego w ciggu calego procesu. W czasie okresowej
przerwy roztwér nasycony kieruje sie do zakwa-
szenia i wydzielenia gwajakolu, roztwér z kolumny
drugiej przetlacza do zbiornika kolumny pierwszej,
a zbiornik kolumny drugiej napelnia §wiezym roz-
tworem wodorotlenku.

Jak wspomniano, w parach destylujacego azeo-
tropu wodno-gwajakolowego wystepuje uboczny
produkt syntezy gwajakolu anizol. Ilo§¢é anizolu mo-
Zze stanowié do 10% wagi gwajakolu. Anizol nie
tworzy soli z roztworem wodorotlenku, a poniewaz
jest lotny z parg wodna, wraz z nig uchodzi z ko-
lumny. Skraplajac catkowicie pare odlotowa, mozna
ze skroplin wyodrebni¢ warstwe anizolu, ktéry nie
miesza sie z wodg. W temperaturach powyzej 50°
anizol jest 1zejszy od wody i tworzy warstwe gor-
na, w temperaturach ponizej 30° — warstwe dolna.
W zakresie temperatur 30°—50° gestoéci sg zbliZone
i trudno przeprowadzi¢é wyrazny rozdzial.

Korzystniejszy rozdzial i uzysk gwajakolu mozna
osiagnaé w temperaturach ponizej 30°.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wyodrebnienia gwajakolu z jego roz-
tworé6w wodnych otrzymanych zwlaszcza w proce-
sie wytwarzania gwajakolu z ortoanizydyny na
drodze destylacji, znamienny tym, Ze ogrzane do
temperatury wrzenia pary zawierajgce gl6wnie
gwajakol i wode oraz nieznaczng ilo§é zanieczy-
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szczen wprowadza sie od dolu do kolumny z wy-
pelnieniem zraszanej w przeciwpradzie 15 procen-
towym roztworem wodorotlenku sodowego lub po-
tasowego ogrzanym do temperatury 97°—100° przy
czym w kolumnie utrzymuje sie podci$nienie
200—300 mm stupa wody i temperature 97°—100°
tak, ze para wodna i zanieczyszczenia oraz niewiel-
ka ilosé gwajakolu nie ulegajg wykropleniu i zo-
staja odprowadzone u wierzchotka kolumny, za$
gwajakol przereagowuje do nielotnej soli sodowej
lub potasowej, ktérg wraz z nadmiarem lugu od-
prowadza sie z dna kolumny i zawraca do proce-
su jako roztwér zraszajacy, po czym po wyczerpa-
niu sie lugu s6l sodowsg lub potasowg gwajakolu
odprowadza sie z ukladu i nastepnie rozkiada w
znany spos6b za pomocg kwasu do gwajakolu.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
pary odprowadzane z kolumny zawierajace pare
wodng, zanieczyszczenia oraz niewielkie iloSci gwa-
jakolu odprowadza sie do drugiej kolumny zrasza-
nej w przeciwpradzie rugiem sodowym lub potaso-
wym o stezeniu poczatkowym 15%, przy czym wa-
runki temperatury i ciénienia utrzymuje sie takie
same, jak w kolumnie pierwszej, i u dotu kolumny
odbiera sie roztw6r tugu zawierajgcy sél sodowg
lub potasowg gwajakolu, a u géry kolumny odpro-
wadza sie pare wodng oraz zanieczyszczenia w sta-
nie pary, ktére ewentualnie kondensuje sie i roz-
dziela w rozdzielaczu w celu wyodrebnienia zanie-
czyszczen zawierajacych giéwnie anizol.

3. Spos6b wedlug zastrz. 2, znamienny tym, ze
odprowadzany z kolumny drugiej roztwér tugu, za-
wierajacy s6l sodowg lub potasowsg gwajakolu, za-
wraca sie do kolumny pierwszej jako roztwoér zra-
szajgcy.
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