POLSKA
RZEGZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY 52053

Kl 23 ‘b, 2/01
Patent dodatkowy
do patentu
H 2 Ve / g
2gloszono 5.V.1961 (P 96 582) MKP C 10 g _2//50
Pierwszenstwo: (04.VI.1960 Niemiecka
Z Republika
Federalna i
PATENTONY reteTERR
PRL Opublikowano:  22.VIIL1966 Urzedy Faieniowe

Paakin) Sanzposncit) | nfowe:

Wspoltwoérey wynalazku: dr Karl Heinz Eisenlohr, dr Hans Wirth

Wiasciciel patentu: Metallgesellschaft Aktiengesellschaft, Frankfurt
n. Menem (Niemiecka Republika Federalna)

Sposéb rozdzielania weglowodoréw aromatycznych od
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zawierajacego N — metylopirolidon
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Wedlug wynalazku otrzymuje sie bardzo czyste
zwigzki aromatyczne przez ekstrakcje bogatych
w zwigzki aromatyczne mieszanin weglowodoréw
przy stosowaniu N — metylopirolidonu zawiera-
jacego ponad 10—40% wody. Jako materiat wyj-
Sciowy do ekstrakcji nadajg sie zwlaszcza benzen
koksowniczy, benzyna wytlewna, produkty refor-
mowania produktéw ropy naftowej i benzyny kra-
kingowe, powstajace przy rozszczepianiu frakcji
ropy naftowej na olefiny. Produkty wyjSciowe
moga byé tez uprzednio w znany sposéb oczysz-
czane np. przez katalitycznie uwodorniajgcg rafi-
nacje i traktowanie ziemig bielgcag lub innymi
znanymi S§rodkami.

Pod okre§leniem zwigzki aromatyczne bardzo
czyste nalezy rozumieé takie weglowodory aroma-
tyczne, ktére odpowiadajag wymaganiom czystoSci,
stawianym zwykle surowcom stosowanym bezpo-
§rednio jako material do czulych na zanieczysz-
czenia chemicznych syntez i przemian. Te specy-
fikacje sg nieco odmienne w zalezno§ci od kraju
i od celu zastosowania, mieszczg sie jednak zaw-
sze powyzej okreflonych wymagai minimalnych.

Od czystego toluenu wymaga sie¢ wspéiczynnika
zalamania wynoszacego przynajmniej np2 = 1,496,
a najcze§ciej co najmniej 1,4966, w poréwnaniu
ze wspéOlczynnikiem zalamania chemicznie czyste-
go toluenu, wynoszacym 1,49693. Czyste zwiazki
aromatyczne Cs znajdujg sie w handlu czestokroé
nie jako poszczegb6lne zwiazki, to jest nie oddziel-
nie jako o, m- p-ksylen i etylobenzen, lecz jako
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Stosowane zwykle dla nich specyfikacje pocho-
dzg w wickszej cze§ci jeszcze z czasu, w kt6érym
ksylen uzyskiwano wylacznie ze smoly weglowej
i wobec tego z natury byl wolny od zwigzkéw nie-
aromatycznych, wskutek czego wystarczylo wska-
zanie zakresu temperatury wrzenia np. 135—
145°C, aby zapewni¢ sobie niezbedny stopief
czysto§ci. ,,Czysty ksylen” wytworzony z miesza-
nin wyj§ciowych zawierajacych zwigzki niearo-
matyczne, np. z produktéw reformowania ropy
naftowej, odpowiadajacy tym specyfikacjom, nie
nadawalby sie jednak do przer6ébki na zwigzki
czyste, np. o-ksylen do wytwarzania bezwodnika
kwasu ftalowego, p-ksylen do wytwarzania kwasu
tereftalowego oraz etylobenzen do wytwarzania
styrenu, gdyz do tych celd6w nie mozna juz prze-
kroczyé zawartoSci zwigzkéw niearomatycznych
wynoszacej 0,05—0,1%.

Od dluzszego czasu znane s3 juz liczne sposoby
rozdzielania mieszanin weglowodoréw za pomo-
cg selektywnych rozpuszezalnikébw na dwie fazy
rafinatu, przy czym kazda z faz zostaje wzboga-
cona selektywnie w skladniki zawarte w pro-
dukcie wyjSciowym. Jako rozpuszczalniki selek-
tywne stosuje sie czesto heterocykliczne zwigzki
pier§cieniowe. Mozna np. oddzielaé olefiny od
dwuolefin z dobrym wynikiem za pomocg N —
metylo-pirolidonu o zawartoéci wody 1—15%,
najkorzystniej 3—7%. .
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Do wzbogacania zwigzkéw aromatycznych
z mieszanin weglowodoréw proponowano przede
wszystkim laktony, zwlaszcza butyrolakton. Wia-
domo, ze stosujac butyrolakton o 25% zawarto$ci
wody mozna uzyskaé znaczne wzbogacenie to-
luenu z mieszaniny toluenu i heptanu albo z lek-
kiej frakcji otrzymanej w procesie hydroformo-
wania mozna za pomocg butyrolaktonu o 10%
zawartoSci wody uzyskaé ekstrakt wzbogacony
do 98% zawartoSci zwigzkéw aromatycznych. Zna-
ne réwniez jest nieciagle wydzielanie wzbogaco-
“nego w zwigzki aromatyczne ekstraktu o wspél-
czynniku zalamania np? = 1,5691 z oleju obiego-
wego zawierajacego 25% zwigzkéw aromatycz-
nych za pomoca ekstrakcji z zastosowaniem N
— metylopirolidonu zawierajacego do 5% wody,
a takie wytwarzanie ekstraktéw ze stosunkowo
znaczng zawartoScia zwigzkéw aromatycznych
w iloSci do 98% za pomocg zwigzk6w szeregu
oksazolidonu o zawartoSci 1—20% wody.

Wzbogacenie nawet do 98% zawarto§ci zwigz-
kéw aromatycznych odpowiada zawsze jeszcze za-
wartoSci 2% zanieczyszczen to jest zawartoSci za-
nieczyszczen niearomatycznych, ktéra jest 20—200
razy wyzsza od tej, jaka jest dopuszczalna przy
przerébce na zwigzki aromatyczne bardzo czyste.

Jest rzecza znang, ze selektywno§é -ekstrakeji
przy danym stosunku podzialu zwigzkéw aroma-
tycznych wzgledem zwigzkéw niearomatycznych
w okreS§lonym rozpuszczalniku mozna w pewnym
stopniu polepszyé przez zwiekszenie liczby stopni
ekstrakcji. Dalsze polepszenie efektu rozdzielania
jest mozliwe jedynie przez zastosowanie rozpusz-
czalnika przeciwpradowego, dajacego sie oddzielaé
od zwiazkéw aromatycznych za pomoca destylacji,
albo tez w niektérych przypadkach przez zawra-
canie ekstraktu. Zaréwno zawracanie ekstraktu,
jak i stosowanie rozpuszczalnika przeciwprgdowe-
go zmniejszaja jednak zdolno§é przerobowg urzg-
dzenia i powiekszaja koszty energii i ciepla wo-
bec czego ze wzgledéw ekonomicznych jest rzecza
wskazang stosowanie tych - sposobbébw w zakresie
ograniczonym.

Réwniez wiadomo, Ze selektywno$§é wielu roz-
puszczalnik6w mozna zwickszy¢é rozcienczajac je
wodg, jednakze tylko kosztem ich zdolno$ci roz-
puszczania, to jest iloSci ekstraktu, jaka dana ilo§é
rozpuszczalnika jest w stanie rozpu$cié. Te wade
mozna co prawda w pewnym stopniu wyréwnaé
przez podwyzszenie temperatury, lecz ten zabieg
pomocniczy pocigga za sobg szereg innych niedo-
godno$ci, miedzy innymi te, Ze aparature trzeba
wylozyé wykladzing odporng na ci$nienie.

W celu otrzymania produktéw o bardzo wyso-
kiej czystoici, trzeba olefiny i nafteny usunaé
z ekstraktu o wiele dokladniej, niz to jest mozliwe
za pomocg rozpuszczalnikéw zwykle stosowanych.
Tak wiec np. benzen nie moze zawieraé cyklo-
heksanu wiecej niz 0,2%, je§li jego temperatura
topnienia nie ma obnizyé sig¢ ponizej 54°C. Jefli
wymagana jest temperatura topnienia 5,5°C, wtedy
zawarto$§é cykloheksanu w benzenie nie moze prze-
kroczyé nawet 0,01%. Zupelnie podobne warunki

istnieja w przypadku zanieczyszczen toluenu i ksy-
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Stosowany do selektywnej ekstrakcji rozpusz-
czalnik musi wiec niezwykle selektywnie rozdzie-
laé benzen od cykloheksanu, gdyz péZniejsze od-
dzielenie cykloheksanu od benzenu na drodze
rektyfikacji wobec bardzo podobnych prezno$ci
pary tych dwoéch skladniké6w jest bardzo trudne.
Tak wiec np. w celu zmniejszenia zawarto$ci cy-
kloheksanu w zanieczyszczonym benzenie z 1% do
0,01%, potrzebna jest kolumna z 60 teoretycznymi
péltkam i 150-krotne zawracanie, w stosunku do
destylatu pobranego jako azeotrop w ilo§ci okolo
2,5% wsadu.

Ponadto rzecza szczegblnie wazng jest mozliwie
niska lepko§é rozpuszczalnika. Gdy lepko§é jego
jest zbyt wysoka, w kolumnach ekstrakcyjnych np.
w kolumnach z poétkami sitowymi, kolumnach
ekstrakcyjnych z tarczami wirujgcymi i podob-
nych, nie odbywa sie wystarczajaca wymiana
substancji. Aby te wymiane spowodowaé trzeba
stosowaé baterie mieszarek i osadnikéw. W tym
przypadku rozdzielanie obydwu faz miedzy posz-
czegblnymi stopniami stwarza praktycznie trud-
noSci nie do przezwyciezenia. Wobec tego, przy
stosowaniu rozpuszczalnikéw o zbyt wysokiej lep-
koSci, trzeba ja obnizyé przez podwyzszenie tem-
peratury, co jednak powoduje inne trudno$ci, np.
obnizenie selektywnoS$ci, zwiekszenie obawy roz-
ktadu i korozji oraz potrzebe stosowania apara-
tury odpornej na ci$nienie.

Do uzyskania zwigzkéw aromatycznych bardzo
czystych przez ekstrakcje z mieszanin zwigzkéw
niearomatycznych, z licznych znanych selektyw-
nych rozpuszczalniké6w mozna bylo stosowaé z po-
zytkiem tylko niektére, podczas gdy wszystkie inne
z réznych waznych przyczyn technicznych i ekono-
micznych byly niezdatne do uzytku. Tak wiec np.
alkanodwunitryle, y-butyrolakton i cyjanoeter gli-
kolu dwuetylenowego sa nieodpowiednie ze wzgle-
du na niedostateczng trwalo§é chemiczng i cieplna.

Niektérych z wymienionych substancji, jak np.
dwumetylohydantoiny nie mozna stosowaé dlate-
go, ze 83 niedostepne w skali wielkoprzemyslowej.
Inne, jak np. furfurol, fenol i krezole wykazuja
niskg selektywno$é, ktérej i przez dodanie wody
nie mozna odpowiednio poprawié.

W przypadku pirydyny, oprécz zlej selektyw-
no$ci, dochodzi jeszcze ta niedogodno$é, ze jej
temperatura wrzenia mie§ci sie akurat w zakre-
sie temperatur wrzenia ekstrahowanych zwigzkéw
aromatycznych, co praktycznie uniemozliwia eko-
nomiczne odzyskiwanie tych zwigzkéw zaréwno
z fazy ekstraktu, jak i z fazy rafinatu.

Jedynymi rozpuszczalnikami, ktére ze wzgled-
nym powodzeniem stosowano do otrzymywania
ekstraktu nadajgcego sie do dalszej przer6bki na
czyste zwigzki aromatyczne z mieszanin weglo-
wodoréw bogatych w zwiazki aromatyczne s3
niskie poliglikole etylenowe, a mianowicie glikol
dwu-, {réj- i czteroetylenowy. Wykazujg one do-
stateczng selektywno§¢ wzgledem zwigzkéw aro-
matycznych w stosunku do olefin i naftenéw, tak,
Zze przy dostatecznej liczbie stopni ekstrakcji moz-
na uzyskaé ekstrakt dostatecznie czysty.

Zdolno§é rozpuszczania tych zwigzkéw jest jed-
nak tak mata i ich lepko§é tak znaczna, Ze urzg-
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dzenie ekstrakcyjne musi pracowaé w tempera-
turze bardzo podwyzszonej, a mianowicie w tem-
peraturze 130°C.

Wynalazek wskazuje mozliwo§é ominiecia niedo-
magan sposobdéw znanych.

Niespodziewanie stwierdzono, ze selektywno$é
N — metylopirolidonu, w dalszym ciggu opisu
okreSlonego skr6tem NMP, znanego jako &rodek
ekstrakcyjny do otrzymywania frakcji wzbogaco-
nych w zwiagzki aromatyczne, mozna zwiekszyé
przez dokladnie dozowane rozciericzanie go woda.
Zwieksza sie réwniez wtedy selektywno§é w sto-
sunku do zanieczyszczehh najbardziej trudnych do
usuniecia, jak np. olefin i naftenéw, doréwnujac,
a nawet przewyzszajac selektywno$§é poliglikolow
etylenowych, przy czym jednak lepko$§¢ i zdolno$é
rozpuszczania zwiazkéw aromatycznych sa znacz-
nie wyzsze od tych, jakie wykazujg poliglikole
etylenowe. Tak np. NMP o zawarto§ci wody wy-
noszacej 15% wykazuje w temperaturze 20°C
lepko$é 4,2 ¢ St, za§ 43,5 ¢ St dla glikolu tréjety-
lenowego w tej samej tempefaturze. Stosujac
NMP z 15% wody jako §rodek ekstrakcyjny mozna
wiec np. z mieszaniny wyjSciowej, zawierajgcej
25% benzenu, 25% toluenu, 10% ksylenu i 40%
zwigzkéw niearomatycznych, z czego 2,5% cyklo-
heksanu (to jest 10% zawarto§ci benzenu) w apa-
racie ekstrakcyjnym o jedynie 22 p6ikach teore-
tycznych, uzyskaé ekstrakt, z ktérego przez zwykle
oddestylowanie mozna otrzymaé bezpoSrednio ben-
zen o temperaturze topnienia 5,5°C, co odpowia-
da czystoSci wynoszacej co najmniej 99,99%.

Tej znacznej czystoSci nie osigga sie jednak
kosztem znacznie zmniejszonej wydajnoSci, gdyz
benzen o wymienionej czysto§ci mozna uzyskaé
z wydajno$cig 99,5% zawarto§ci benzenu w ma-
teriale wyjSciowym. Poniewaz NMP nie powodu-
je korozji, jest termicznie i chemicznie trwaly
i mozna go wytwarzaé w spos6éb wielkoprzemysto-
wy po cenie umiarkowanej, nie istniejg przy jego
wykorzystaniu niedogodno$ci wynikajgce ze sto-
sowania innych znanych §rodkéw ekstrakcyjnych.
Znacznie wyisza w poréwnaniu z uzyskiwanymi
czystymi zwigzkami aromatycznymi, temperatura
topnienia NMP wynoszaca 204°C umozliwia w cza-
sle destylacji nie tylko pobieranie ekstraktu aro-
matycznego u géry apartu, a rozpuszczalnika
u dolu w postaci blota, co pod wzgledem ekonomii
cieplnej jest korzystne, lecz takie przeprowadza-
nie tego rozkladu za pomocg niewielkiej liczby
pélek (mniej wiecej 5—10 pélek zaleznie od skla-
du ekstraktu) i niskiego stopnia deflegmacji.

Wedlug wynalazku granice rozcieficzania NMP
mieszczg sie w zakresie od powyzej 10% do
maksymalnie 40% zawarto$ci wody. NMP rozciefi-
czony woda w ilo§ci mniej wigcej do 10% wyka-
zuje bowiem, jak inne znane $§rodki ekstrakcyjne
o wiekszej zdolnoSci rozpuszczania te wade, zZe
przy wzrastajacym nasycaniu sie zwigzkami aro-
matycznymi pobiera z mieszaniny zawierajacej
zwigzki niearomatyczne, te ostatnie révyniei
w iloSci zwiekszonej, przy czym pobieranie zwigz-
kéw niearomatycznych wzrasta jeszcze bardziej
niz pobieranie zwigzkéw aromatycznych.

Dopiero powyzej 10% zawartoSci wody zjawisko
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to sie zmienia, to jest po przekroezeniu krytycnej
zawartoscl zwigzkéw aromatyeznych w  fazie
ekstrakcyjnej przy dalszym nasyceniu rozpuszezal-
nika zwigzkami aromatycznymi z mieszaniny za-
wierajacej zwiazki niearomatyczne, pobierane s3
zmniejszajace sie iloSci zwigzk6w niearomatycz-
nych. Granica zawartoéci wody w rozpuszezalniku
i zawartoSci zwiazk6w aromatycznych w ekstrakeie,
przy ktérej ta zmiana nastepuje, zalezy od kilku
czynnikéw, jak np. od sktadu mieszaniny wyj§cio-
wej i przede wszystkim od temperatury procesu.
Przekraczajac dolna granice 10% zawartoSci wody
istnieje jednak w kazdym przypadku gwarancja,
Ze wspomniana zmiana dla wszelkich praktycz-
nie wchodzacych w rachube sktadéw mieszaniny
wyjSciowej nastepuje w temperaturach, ktére
przynajmniej przez pewien czas stanowia tempe-
rature otoczenia i wobec tego moga byé zacho-
wywane bez sztucznego chtodzenia.

Przy dalszym wzrofcie dodatku wody wzrasta
selektywnoéé NMP w stosunku do zwigzkéw aro-
matycznych, podczas gdy zdolno§é rozpuszczania
zmniejsza si¢ tylko nieznacznie i dopiero po prze-'
kroczeniu mniej wigcej 40% zawarto§ci wody
zmniejsza sie¢ bardziej stromo. Z tej przyczyny,
wedlug wynalazku przewidziana jest zawarto§é
wody wynoszaca powyzej 10% do mniej wie-
cej 40%.

Uzyskiwany w ten sposéb wzrost selektywnoéci,
przy zachowaniu zdolnoSci rozpuszczania, czesto-
kroé nie wystarcza jednak jeszcze, aby z beda-
cych do dyspozycji przemystu mieszanin wyjécio-
wych przy zastosowaniu mozliwie matej liczby pé-
tek uzyskaé bezpoSrednio ekstrakt, odpowiadajacy
wysokim wymaganiom odno$nie czystosci, aby
uczynié go zdatnym do dalszej przer6bki na zwigz-
ki aromatyczne czyste. Dlatego tez dodatkowo sto-
suje sie znane skadingd zawracanie ekstraktu
i/lub przeciwpragdowe wprowadzanie przeciw-
rozpuszczalnika, aby tylko w jednym zabiegu ro-
boczym uzyskaé ekstrakt o wymaganej czystoSci.
Jako przeciwrozpuszczalniki stosuje sie wedlug
wynalazku niskowrzace weglowodory, to jest takie,
ktérych temperatura wrzenia jest nizsza od ‘tem-
peratury wrzenia uzyskiwanych frakcji zwigzkéw
aromatycznych, najkorzystniej pentan.

Sposéb wedlug wynalazku polega w zasadzie na
tym, ze mieszanine wyjSciowg doprowadza sie do
wielop6tkowego urzadzenia ekstrakcyjnego, np do
kolumny ekstrakcyjnej, mniej wiecej poSrodku,
i podaje na jednym jej koficu rozpuszczalnik
skladajacy si¢ z NMP o zawarto§ci wody w iloci
powyZej 10% do mniej wigcej 40%, na drugim za$§
koficu — cze§é uzyskanego ekstraktu i/lub prze-
ciwrozpuszczalnik. Uwolniong w znacznym stopniu
od zwigzkéw aromatycznych faze rafinatu pobiera
sie z urzadzenia ekstrakcyjnego na tym koficu, na
ktérym dodaje sie rozpuszczalnik, a faze ekstraktu
praktycznie calkowicie wolng od zwigzk6é6w niearo-
matycznych pobiera si¢ na koncu, na ktérym po-
daje sie ekstrakt powrotny lub przeciwrozpusz-
czalnik,

Szczegblnie korzystne jest réwnoczesne prowa-
dzenie w przeciwpradzie przeciwrozpuszczalnika
i stosowanie powrotnego ekstraktu, gdyz w ten
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sposéb nasycanie rozpuszczalnika zwiazkami aro-
matycznymi przesuniete zostaje jeszcze dalej do
zakresu, w ktérym jego zdolno$é pobierania zwigz-
kéw niearomatycznych znéw maleje. R6wnoczesne
stosowanie przeciwrozpuszczalnika i ekstraktu
powrotnego umozliwia stosowanie obydwu
substancji pomocniczych lgcznie w mniejszej ilo§-
ci, niz gdyby trzeba bylo je stosowaé kazda od-
dzielnie.

Umozliwia to zastosowanie mniejszej ilo§ci roz-
puszczalnika nawet wtedy, gdy chodzi o otrzyma-
nie zwigzk6éw aromatycznych o najwyiszej czys-
toSci. Mozna wiec uzyska¢ np. benzen o najwyz-
szej czystoSci o temperaturze topnienia 5,5°C sto-
sujac rozpuszczalnik w ilo§ci 5—17 czeSci wago-
wych na kazda cze§¢ wagowa zwigzkéw aroma-
tycznych zawartych w mieszaninie wsadowej.
- Uzyskuje sie to najproSciej w ten sposéb, ze do
wielostopniowego urzadzenia ekstrakcyjnego wpro-
wadza sie powrotny ekstrakt lacznie z przeciw-
rozpuszczalnikiem na tym koficu urzadzenia, na
ktérym pobierana jest faza ekstraktu.

W tym przypadku najkorzystniej jest prowadzié¢
destylacyjny rozklad fazy ekstraktu tak, aby uzy-
skaé ekstrakt praktycznie calkowicie wolny od
przeciwrozpuszczalnika, a przeciwrozpuszczalnik
zawierajacy znaczne jeszcze iloSci ekstraktu.

Korzystne warto§ci réwnowagi podzialu podaje
nizej zamieszczona tablica, uwidaczniajaca wyniki
dwéch doSwiadczeri, prowadzonych przy uzZyciu
mieszaniny wzorcowej skladajacej sie z benzenu
i heksanu. Pierwsze do$wiadczenie prowadzono
przy uzyciu mieszaniny wzorcowej zawierajacej
70% objetoSciowych benzenu i 30% objetoSciowych
n — heksanu, drugie za§ doéwiadczenie prowadzo-
no przy uzyciu mieszaniny wzorcowej zawierajg-
cej 92% objetoSciowych benzenu i 8% objetoscio-
wych n — heksanu. Jako rozpuszczalnik zastoso-
wano NMP. z 25% objetoSciowymi wody, ktéry za-
stosowano w iloSci 1 cze§¢ objetoSciowa NMP za-
wierajagcego wode na kazda cze§é objetoSciowa
mieszaniny weglowodoréw. Dane stezenia odnoszg
sie do mieszanin wolnych od rozpuszczalnika.

Tablica
Mieszanina: 10 cze$ci objetosciowych NMP+3,3
cze$cl objetosciowych wody
Rozpuszczalno$é czystego benzenu w tej mie-
szaninie w temperaturze 20°C wynosi 6 czeSci ob-
jetosciowych.

Do$wiad-|Do$wiad-
czenie 1| czenie 2
sklad fazy | benzen w %
rafinatu: objetosciowych 59,8 87,4
heksan w %
objeto$ciowych 40,2 12,6
sklad fary | benzen w %
ekstraktu: | objetoSciowych 95,5 98,4
heksan w %
objetosSciowych 45 1,6

W ogb6lniejszej formie, wysoka selektywno$§é wyni-
ka z przedstawionego na rysunku jako fig. 3 wy-
kresu {r6jskladnikowego ukladu benzen-heksan-
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— NMP (z 25% wody) w temperaturze 20°C. Wy-
soka selektywno$§é rozpuszczalnikéw zawierajgcych
NMP umozliwia rozkiad frakecji o bardzo szero-
kich granicach wrzenia na drodze ekstrakcji. Tak
np. nie jest konieczne w przypadku otrzymywa-
nia zwigzkéw aromatycznych za pomocg rozpusz-
czalnikbw zawierajagcych NMP oddestylowywanie
z wyzej wymienionych produktéw wyjsciowych
frakeji C; i nizej wrzacych albo czeSci weglowo-
doréw C, co konieczne jest w przypadku réznych
znanych sposobéw ekstrahowania zwigzk6éw aro-
matycznych.

Spos6b wediug wynalazku jest ponizej blize]j
wyja$niony schematycznie i przykladowo na pod-
stawie rysunkéw i przykladéw.

Przyktad I. Mieszanina weglowodoréw skla-
da sie z 50% zwigzkéw niearomatycznych o tem-
peraturze wrzenia 50—160°C, 23% benzenu, 15%
toluenu, 8% ksylenu i 4% wyzszych zwigzkéw aro-
matycznych.

Rozpuszczalnik stosowany do rozdzialu -sktada
sie z 78,5% N — metylopirolidonu (NMP) i 21,5%
wody.

Ka fig. 1 przedstawiono schematycznie spos6b
postepowania wedlug wynalazku. Do kolumny
ekstrakcyjnej 1 o sprawno$ci 20 pélek teoretycz-
nych doprowadza si¢ przewodem 2 mniej wiecej
na polowie wysokoSci kolumny rozdzielang mie-
szanine weglowodoré6w. W gérnej czesSci kolumny
przewodem 3 wprowadza sie rozpuszczalnik, kté-
ry postepujac w dét wzbogaca sie¢ w zwigzki aro-
matyczne. Na 100 cze$ci produktu wsadowego do-
prowadza sie 300 czeSci rozpuszczalnika. U dolu
kolumny ekstrakecyjnej przewodem 4 odprowadza
sie rozpuszczalnik z rozpuszczonymi zwigzkami
aromatycznymi pozbawionymi weglowodoréw nie-
aromatycznych, za$§ u gbéry kolumny przewodem 5
odprowadza si¢ weglowodory niearomatyczne.

Réwnocze$nie u dotu kolumny przewodem 6
wprowadza sie¢ powrotny ekstrakt, skladajacy sie
ze zwigzk6éw aromatycznych oddzielonych od roz-
puszczalniké6w. Na 100 czeSci mieszaniny wsado-
wej potrzeba 40 cze$ci powrotnego ekstraktu. Roz-
puszczalnik zawierajgcy  zwigzki aromatyczne
opuszczajacy kolumne przewodem 4 \przeprowadza
sie przewodem 7 do kolumny odpedowej 8, w kt6-
rej odpedza sie zwigzki aromatyczne od rozpusz-
czalnika za pomocg zywej pary doprowadzanej
przewodem 26. Mieszanina zwigzkéw aromatycz-
nych i pary wodnej opuszcza kolumne odpedowsg
8 przewodem 9, nastepnie skrapla sie ja w chlod-
nicy 10 i rozdziela w rozdzielaczu 11 na wode
i faze zwigzkéw aromatycznych.

Zwiagzki aromatyczne z rozdzielacza odprowa-
dza sie z urzgdzenia przewodami 12 i 13 i mozna
je nastepnie rozdzieli¢ za pomocg prostej desty-
lacji na czyste skladniki aromatyczne: benzen,
toluen i ksylen. Cze§¢ zwigzkéw aromatycznych
z rozdzielacza 11 wraca przewodami 12 i 6 do
ekstraktora. Przewodem 14 odprowadza sie z roz-
dzielacza wode, ktéra czeSciowo usuwa sie z pro-
cesu przewodem 15, a czeSciowo wprowadza prze-
wodem 16 do zregenerowanego w kolumnie 8 roz-

.puszezalnika  przesylanego do kolumny 1. Rog-
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puszczalnik wolny od zwigzkéw aromatycznych
opuszcza kolumne 8 przewodem 17 i po uzupel-
nieniu wodg do pozadanej zawarto§ci przesylany
jest przewodem 3 do kolumny ekstrakcyjnej 1.

Zwiazki niearomatyczne wychodzace z kolumny
ekstrakeyjnej przewodem 5 zawierajg jeszcze ma-
1g ilo§é rozpuszczalnika, od ktoérego uwalnia sie
je w kolumnie 18 za pomoca pary wprowadza-
nej przewodem 27. Zwigzki niearomatyczne wcho-~
dzg do tej kolumny przewodem 19 i opuszczaja
ja przewodem 20, po czym zostaja skroplone w
chtodnicy 21 i oddzielone od ewentualnie porwa-
nej wody w rozdzielaczu 22, a nastepnie odpro-
wadzone przewodem 25. Przewodem 24 usuwa sie
male iloSci wody z rozdzielacza 22. Rozpuszczal-
nik uwolniony od zwiazkéw niearomatycznych
opuszcza kolumne 18 przewodem 23, po czym
przewodem 3 wprowadza sie go z powrotem do
kolumny 1 razem z rozpuszczalnikiem opuszczajg-
cym kolumne 8 przewodem 17.

W ekstrakeji doS§wiadczalnej wedlug tego sche-
matu otrzymano czysty benzen o temperaturze
krystalizacji 5,5°C, benzen i toluen o czystosci
powyzej 99,8%.

Przyklad II. Te samg mieszanineg wsado-
wa jak w przykladzie I traktowano wedlug sche-
matu przedstawionego na fig. 2 rozpuszczalnikiem
skladajacym sie z 85% NMP i 15% wody. Roz-
dzial przeprow/adzono w 20-stopniowej kolumnie
ekstrakcyjnej 31, do ktérej przewodem 32 wpro-
wadza sie mieszaning wsadowa. Przewodem 33
wprowadza si¢ mieszaning NMP — woda w ilo§ci
360 czeSci rozpuszczalnika na 100 czeSci miesza-
niny wsadowej. Rozpuszczalnik opuszcza kolumne
ekstrakcyjng przewodem 34 razem z weglowodo-
rami aromatycznymi zawartymi w cieczy doply-
wajacej.

Przewodem 35 doprowadza sie do kolumny eks-
trakcyjnej jako rozpuszczalnik przeciwpradowy
mieszanine weglowodoréw wrzacg ponizej 50°C,
zawierajgcq gléwnie pentan. Pentan plynie w
przeciwpradzie do. NMP w kierunku do géry,
unoszgc ze sobg zwigzki niearomatyczne, z kté-
rymi opuszcza kolumne przewodem 36. NMP
wzbogacony w weglowodory aromatyczne odpro-
wadza si¢ przewodem 34 i 87 do kolumny odpe-
dowej 38, w ktérej rozpuszczone zwigzki aroma-
tyczne zostaja oddzielone od NMP za pomocy zy-
wej pary. Rozpuszczalnik zawraca sie¢ przewoda-
mi 39 i 33 z powrotem do kolumny ekstrakcyj-
nej 31.

Wychodzace z kolumny odpedowej 38 przewodem
40 pary zwiazkéw aromatycznych i wody skrapla
sie¢ w chlodnicy 41 i rozdziela w rozdzielaczu 42
na faze wodng i weglowodorowsg. Wode w po-
trzebnej iloSci doprowadza sie z powrotem prze-
wodem 43 do obiegu kolowego rozpuszczalnika,
a nadmiar wody odprowadza sie z urzadzenia
przewodem 44. Oddzielone w rozdzielaczu 42
zwigzki aromatyczne przechodza przewodem 45 do
kolumny destylacyjnej 46, w gérnej czeSci ktérej
odbiera sig Ptzewpdem 47 czysty benzen,
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Opuszczajacy proces ekstrakeji rozpuszczalnik
zawiera jeszcze male iloéci pentanu z rozpuszczal-
nika przeciwpradowego, z ktérym sie stykal. Pen-
tan oddestylowany w kolumnie 46 odprowadza sie
przewodem 49, skad poprzez chlodnice 50 przewo-
dami 51 i 35 zawraca sie go do ekstrakcji. Glow-
na cze$¢ rozouszczalnika przeciwpragdowego razem
ze zwigzkami niearomatycznymi opuszcza kolum-
ne ekstrakcyjna 31 przewodem 36 i przechodzi
przewodem 52 do kolumny destylacyjnej 53. W
dolnej cze$ci kolumny 53 odbiera sie przewodem
54 malg ilo§¢ NMP wprowadzong ze zwigzkami
niearomatycznymi i zawraca przewodem 33 do
obiegu kolowego rozpuszczalnika. ’

U géry kolumny 53 odprowadza sie przewodem
55 oddestylowany pentan, ktéry skrapla sie w -
chtodnicy 56 i ktéry zawraca sie przewodami 51
i 35 do obiegu kolowego. Zwigzki niearomatycz-
ne zawarte w materiale doplywajacym odprowa-
dza sie z kolumny 53 przewodem bocznym 57,
skrapla w chtodnicy 58 i odprowadza z urzadze-
nia przewodem 59. Kolumne 38 ogrzewa sie zZywa
para doprowadzang przewodem 60. Kolumny 53
i 46 ogrzewa sie parg przeponowo za pomocg
przewodéw 61 i 62, Pozostalo§é z kolumny 46
odprowadzana przewodem 63 sklada sie z toluenu,
ksylenu i wyzszych zwigzkéw aromatycznych i w
celu przer6bki moze by¢é doprowadzona do dalsze-
go ukladu kolumn. W do$wiadczeniu wedtug te-
go schematu otrzymano benzen o temperaturze
krystalizacji 5,5°C, z wydajnoscig 99,5%.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b rozdzielania weglowodoréw aromatycz-
nych od niearomatycznych z mieszanin zawie-
rajacych te weglowodory przez ekstrakcje w fa-
zie cieklej za pomoca rozpuszczalnika zawie-
rajacego N — metylopirolidon oraz doprowa-
dzanego do niego w przeciwpradzie ekstraktu
powrotnego i/lub rozpuszczalnika przeciwpra-
dowego skladajgcego sie z weglowodoréw o
temperaturze wrzenia réznigcej sie od tempe-
ratury wrzenia uzyskiwanych zwigzkéw aro-
matycznych znamienny tym, Ze mieszanine we-
glowodoréw ' 0 znacznej zawarto$ci zwigzké6w
aromatycznych ekstrahuje sie¢ za pomocg N —
metylopirolidonu zawierajgcego 10—40% wago-
wych wody, przy czym w przeciwpradzie do
rozpuszczalnika doprowadza sie ekstrakt po-
wrotny i/lub rozpuszczalnik przeciwprgdowy,
skladajacy sie z weglowodoréw, ktérych tempe-
ratura wrzenia jest nizsza od temperatury
wrzenia uzyskiwanych zwigzkéw aromatycz-
nych, zwlaszcza z pentanu, a uzyskany eks-
trakt zwiqzk6w aromatycznych poddaje sie
przer6bce w znany sposéb.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1 zmamienny tym, zZe
ekstrakcji poddaje sie¢ mieszanine weglowodo-
réw aromatycznych i niearomatycznych uprzed-
nio oczyszczong na drodze rafinacji katalitycz-
no-uwodorniajgcej. .
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