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{54) Zptisob izolace pyrokatechinu a jeho homologii z fenolovych smési

Zplisob izolece pyroketechinu & jeho
homologd z fenolovych sm¥sf{. Vyndlez se
tfk4 izolace pyrokatechinu a jeho homologd
z fepolovych sm&sf, z{skanych z produktd
zplynovéni & kerbonizace uhlf, pri n3mZ
se pyrokatechin a jeho homolog oddélujfi ze
sm&si fenold destilasci za pomoci uhlove=-
dfkovych ranjch frakel{ vroucich v rozmezi
150 a% 280 "C destilaci pii etmosférickém
tleku nebo tlsku 13,3 aZ 60 kPs, pfipednd
za pridavku p¥imé vodni péry. Po oddesti-~
lovdnf 70 e% 90 % p¥{tomného pyroketechinu
se bez pifdavku ropné frakce vydestiluje
koncentrdt homologl dvojmocnych fenold.
PouZitd ropné frekce se recirkuluje.
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Vyndlez se tyké zpdsobu izolsce pyrokatechinu a jeho homologl z fenolovych sm&si,
které se zfskdvsj{ z produktd zplynovédni s karbonizace uhlf. P¥i zplyhovén{ & kerbonizsci
uhlf se z{skdvd krom& hlavniho produkiu generdtorového plynu, ktery se po upravd zhodno-
cuje zejméne jako topny plyn, nizkoteplotni dehet a odpadni fenolovéd voda.

V odpedajfcim dehtu & fenolové vod¥ jsou obsaZeny Jjednomocné e dvojmocné fenoly a
dalsd{ kyslikaté sloudeniny. O fenoly je zdjem e proto se provoznd ziskdvej{. DileZitou
surovinou pro piipravu dvojmocnych fenold jsou fenosolvédnové extrakty, které se ziskdvajf
pti odfenolovéni vod, odpedejfcich pfi zplyn&ni e karbonizaci uhlf e pi¥i dsld{m zhodnocent
nizkoteplotnfho dehtu,

Fenosolvédnové extrekty, zf{skavené na jednotlivych plyndrndch &i karbonize¥nich z4-
vodech, se obvykle zprecovdveji centrdln¥. Z fenosolvénového extraktu, resp. jeho sm¥sf,
se nejprve vydestilujf sm&s fenolu & kresold a ze ziskenédho destila&nfho zbytku se pek
vydestiluje koncentrdt dvojmocenych fenoll, obsahujici zejméne pyrokatechin & jeho homo-
logy. Tento koncentrdt je vhodnou surovinou pro izolaci pyrokstechinu a2 jeho homologd.

PFi izoleci pyroketechinu se vyuZivéd toho, Ze se pyroketechin z koncentrdtu dvojmoc-
nych fenold vyluduje v krystelické form¥, vylouZené krystaly pyrokestechinu se pek odd¥lujf
filtrac{ nebo odstfed&nim, P¥i izolaci pyrokatechinu se postupuje tek, Ze se koncentrét
dvojmocnych fenold smisf s rozpoudtddlem, nep¥, v pomdru 1:1, a tato sm&s se zehfeje ns
70 8% 80 °C, kdy se zfskd &iry roztok.

Tento roztok se postupn& ochlezuje na teplotu 5 2% 25 °C, pfiZemZ se vyluiuji krystaly
pyrokatechinu, které se odstfedf. Jako rozpou3t&dlo byly pouZfvény rdzné ldtky, nep¥.
benzen, toluen, xyleny, uhlovodfkovd frakce 90 8% 110 °C obsehujicf esi 70 % aromdtl,
trichloretylen, etylbenzen, voda. Ziskeny pyrokatechin m¥&l obvykle bod tuhnut{ 102 % @
vyhovovel pro v¥t3inu pouZiti.

Vyt&%ek pyroketechinu zna¥n& ovlivinuje obssh pyrokatechinu ve vstupni surovin&. P#i
obsahu pyroketechinu ve vstupnim koncentrdtu 40 e 60 % se krystelicky pyrokatechin
z{skdval obvykle ve vyt&Zku 25 a% 45 %. Nynl bylo zji¥té&no, %e lze pyroketechin zfskat ve
vysokém vit&Zku, obvykle 70 2% 90 % z koncentrétu dvojmocnych fenold vydestilovaného
z fenosolvanového extraktu.

Zpisob izolace pyrokatechinu a jeho homologd 2z fenolovych sm3sf, zfskanych z produktd
zplynovén{ a karbonizace uhlf, pfi né&m# se pyrokatechin a jeho homology odd¥lujf ze smdsi
fenold destileci ze pomoci uhlovod{kd vroucich v rozmez{ 150 =% 280 oC, spo&{vd podle
vyndlezu v tom, Ze destilace za pridavku ropné frekce vrouci v rozmezf 150 =% 280 °¢,
pPipadng uZ¥ich ropnych frekc{ vroucich v tomto rozmezi, probihd zs stmosférického tlaku
nebo za tleku sniZeného na 13,3 8% 60 kPe, pP{padn¥ ze pi{davku p¥i{mé vodn{ pdry, pFidem?
se oddestiluje 70 a% 90 % piitomného pyrokatechinu, neleZ se bez pfidevku ropné frakce
vydestiluje koncentrdt dvojmocnych fenolld, zejméne 3- & 4- metylpyrokatechin.

Pfi tomto destilednim zplsobu lze s vyhodou vyuZit ropnych frekci vroucich v rozmezi
170 a2 190 °C, 180 a2 190 °C, 180 a% 200 °C & 190 a% 220 °C = pfi tom vyufit poznatku,
%e nejprve pifechédzf do destildtu spolu s uhlovodiky pyroketechin a pifi vy33{ destilednt
teplot® paek homology pyrokatechinu, P#i izoleci pyrokastechinu e jeho homologl lze pouZit
teké ¥isté uhlovodiky, jeko nap¥. trideksn, dodecen, 1- s 2-metylnaftelen. Pro provozni
praki je pask vyhodngjsf pracovet s ropnymi frekceml; jsou snadno doastupné e levné.

PPL izolacli pyroketechinu a jeho homologd spole¥nou destilaci s uhlovodikovou frekef
lze pracovat za etmosférického nebo snifeného tlsku, s vyhodou p#i tleku v rozmez{
13,3 kPa a% 60 kPa, Ddle bylo zji¥t¥no, Ze lze izolaci pyrokstechinu z technologického hle-
diska usnednit tfm, %e se do destiladnfho zePff{zen{ uvdd{ pFimé pdra, & to v tskovém mnoz-
stvi, Ze se pri kondenzeci ziskd koncentroveny roziok pyrokstechinu ve vod&, napk. 30%.
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Vyhodou tohoto prfdavku pdry je, Ze se v hornf ¥dsti destile&nf kolony, zejména
v kondenze¥nim systému e refluxni nddrif, zemez{ vylufovén{ krystelického pyrokatechinu,
coZ by mohlo zpldsobit provozn{ menipula&ni potfZe.

Izolace pyroketechinu z koncentrdtu dvojmocnych fenold je %#4douct provdd&t tek, Ze
se nejprve z{skd obseleny pyroketechin destilac{ s p¥idanou ropnou frekcf, obvykle ve
v¥tdtku 70 a% 90 % a pak se v dal¥fm stupni bez p¥fdaviu ropné frakce vydestiluje kon-
centrdt dvojmocnych fenold. Tento koncentrdt dvojmocnych fenold, obsshujfecf jeko hlavn{
sloZku 3- a 4-metylpyrokatechiny, vedle men3iho mnoistv{ pyrokatechinu, je vhodnou su-
rovinou pro vy¥robu t¥fslovin.

P¥i destilednf izolaci pyrokatechinu pomoc{ ropné frekce vrouci nspf. v rozmeztf
170 8% 190 % lze, jek bylo experimentdln® ov¥ieno, tuto frakei bez zs¥len&ni specidint
dpravy nebo &i3t&nf recirkulovat. Poste®{ oddestilovanou sm&s ochlsdit na napt#. 20 2% 35 °C,
odaliit vydestilovené fenoly e uhlovodfkovou frakci znovu pou¥{t. BliZ3f ddeje jsou
uvedeny v pfikladech &. | e% 4. Pro lep3{ posouzeni destilece koncentrdtu dvojmocnych
fenold s ropriou frakef 89 ez 227 °C jsou uvedeny i analytické ddeje o sloZenf uhlovodikd
Jednotlivych vydestilovanych frake{,

PrLfklaada |1

Do verného kotle bylo napln¥no 100 d{1d koncentrdtu dvojmocnych fenold o sloZenf v %
hmotnosti:

neutrdlnf oleje 4,5
fenol 1,7
kresoly+xylenoly+

vy83{ alkylfenoly 13,5
pyrokatechin - 35,5
3~metylpyrokatechin 15,3
4~metylpyrokatechin 20,6
hydrochinon+resorcin+

vy&s{ 8,9

a 700 4114 ropné frekce vrouci v rozmezi 170 &% 130 °C o hustots 0,749 2 tato sm¥s byla
darZovitd destilovédne ne kolond o 10 teoretickych patrech. Destilece se provédZla pfi
tleku 39,9 kPa @ pii refluxu 1:3, p*ip., 1:5.

Sou¥asn¥ byle do kolony priddvédne pfimd vodnf pdra v mnoistvi 74,5 d{ld. Prf{davek
vodni péry umoZnil, eby vydestiloveny pyrokstechin byl 2{skédn jeko vodny roztok e aby
teplote v kondenze¥nim systému mohls byt udrZovdna na teplotd esi 80 °C, aniZ by se
vylugovel krystalicky pyroketechin. Destilace byla ukondens po dossZeni teploty 160 °C
ne vrchu kolony. Ziskany vodny roztok obsshovel 32 df14 pyrokstechinu, to odpovidd
vytéiku 90,1 % po¥ftdno na pyrokatechin obsafeny} v surovini.

Ziskany roztok pyrokatechinu m3l toto slofenf v % hmotnosti:

vode 69,5

uhlovodiky stopy
fenoly jednomocné 0,2
pyroketechin 29,8
metylpyrokstechiny 0,4

hydrochinon+resorcin+
vy884 0,1
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Pr{kled 2

Do varného kotle bylo nepln¥no 100 kg koncentrétu dvojmocnych fenold a 700 kg ropné
frekce vrouci v rozmeru 170 a% 190 °C, Po oddestilovdni pyrokatechinu p#i 39,9 kPe &
pFi teplotd ne vrchu kolony 160 °C se zfskal destila¥ni zbytek, ktery byl podroben del3{
destilaci bez pF{devku uhlovodfkové frakce. Byl ziskédn destildt v mnoZstvi 47,6 kg
o tomto sloZeni v % hmotnosti:

neutrdlni oleje 0,6
Jednomocné fenoly 15
pyroketechin 7,2
3-metylpyrokatechin 29,3
4—mety1pyrokeiechin 37,3
hydrochinon+resorcin+

vy35L 10,6

Tento destildt je vhodnou surovinou pro vyrobu t¥f{slovin. V pffpadd pot¥eby je moZné
prl destileci ddle sniXit obseh jednomocnych fenolil.

P¥L{klad 3

P#i izoleci pyrokatechinu z koncentrdtu dvojmocnych fenold lze pouzfvenou uhlovodfkovou
frekel bez upravy recirkulovat. PF¥i zkoudkéch bylo zjiZt¥no, Ze odlou¥end ropnd frekce
170 % 190 °C po ochlazenf na 25 8% 35 ¢ obsahovala obvykle kolem 1,2 % hmotnosti roz-
pudt¥nfch fenold. V¥t&Zek pyroketechinu se i p¥i opakoveném pouZit{ nem&nil. P¥i izoleci
pyrokatechinu za podminek podle pFfkledu &. 1 bez p¥f{devku H,0 péry byly vitéiky pyro-
katechinu & jeho kvelite p¥i 10x opekovené izolaci prakticky stejné:

poZet recirkulacf frakce 170 o% 190 °C

Vyt&Zek pyrokatechinu na o 5 10
pyrokatechin v suroving .
% hmotnosti : 86,2 83,9 86,8

Slo%enf vydestilovaného
pyrokatechinu %

pyrokatechin - 98,3 97,1 97,6
neutr. oleje 0,3 0,5 C,4
Jjednomocné fenoly 0,2 1,2 0,9
homology pyrokatechinu 1,2 1,2 1,1

Pr{klad 4

Pro lep3i poznédnf destilace koncentrdtu dvojmocnych fenold s uhlovodikovou frakef
bylo frakcionovédno 150 df13 koncentrdtu dvojmocmych fenold s 1 050 d{ly ropné frakce
o destilsdnfm rozmez{ 98 8% 227 °C e hustot¥ 839 kg/m”. Destilace byla provedens za
etmosférického tlaku. Zi{skené frekce byly odfenolovdny & zjiZt3no sloZenf uhlovod{fky.



232316

0°6¢€ Rypaiz
0'ty %a3£qZ
0‘6¢ 9'cL 61€ rfot 0‘LL o'yt 6L 9'6 £i¢ee L'99 0v2 %8 0f2
o‘o8 s‘9 L2 S'Ly 012 6°Ct 2% 2‘¢ 0‘Le o‘cL 0£2 %8 022
0601 o'y 1L £gz 1fze Sl 8t 2ty 0‘61 0‘18 022 %8B 012
0Lt 9‘e ‘9 B‘Gi v6¢ LA viCy 6V €L Lzs 012 %8 00¢
0‘¢gl €0 €0 10 6°'C6 9¢1 Adoas 8‘¢C 21 g‘ee 002 %8 061
¥L9l t'o £t 096 s‘o 0 €'z Lot €68 061 %8 08!
1A% 2 41 €0 ] ‘96 2to €0 9‘e 19 6°C6 081 %° 0L!
zlort A} 1o 8'L6 £dogs Kdoys 61 9'¢ +96 oLL %® 091
8Li - - - 6°LS 0‘zz £doys 1402 G‘e ‘L6 091 op

(L3P

Ciomy) Fegha 4+

L) (R 64 UTOJO0SdI + utyoazexoald *oomoupafl (T3soujowy ) (Trsourouy %)
%X3%2834A uouTYOOIPAY 1£30u-¢ . -¢ uTYoIBRO0ILg Ayousy *Tun 8pCA Qiousg yssqo *TUn yssqo Aoov Cop -2 g

(Tisourowy %) QTOUF YOLUIPNOTPO YILUBAOTTISOpAA JUdZOTS



232316 6
P¥{tomné alkeny s jejich obseh v jednotlivych frakefch

Frakce (C) P¥{tonnd n-slkeny e jejich priblizny obseh (% hmotnosti)

Cg 09 Cio Cyy Cyo 013 C‘4
do 160 4,7 17,6 1,5 - - - -
160 a% 170 - 5,1 16,1 . - - - -
170 a% 180 - - 24,6 2,9 - - -
180 a% 190 - - 4,2 22,4 - - -
190 az 200 - -~ - 32,8 ,9 - -
200 a% 210 - - - - 25,7 - -
210 e% 220 - - - - 26,9 6,2 -
220 e% 230 - - - - 1,5 29,7 -
230 8% 240 - - - - - 18,3 7,4

SloZeni jednotlivych frekef podle skupinového hmotovd spektrometrického rozboru (% kmol)

Skupina * Frakce °C
do 160 160-170 170-180 180-190 190-200 200-210 210-220 220-230 230-240

alkany 47,8 44,9 45,0 42,2 41,9 38,1 . 39,0 37,1 33,4
nekondenzo- .

vané cykleny 39,9 35,5 31,4 30,8 27,8 25,9 26,8 T 25,5 25,4
kondenzovené

cykloalkeny 2,8 6,9 11,3 13,0 14,6 17,0 17,4 18,2 19,0
slkylbenzeny 9,9 12,4 11,5 12,4 13,0 14,4 10,6 8,8 8,6
indan{ +

tetraliny - 0,3 0,8 1,6 2,7 4,7 5,9 7,5 11,1
elkylnafteleny - - - - - - 0,3 2,3 2,4
acenafteny +

difenyly - - - - - - - 0,6 -

. PREDMET VIYINLLEZVU

{. Zpdsob izolece pyrokatechinu e jeho homologd z fenolovych sm¥sf, zi{skenych z pro-
duktd zplyhovéni a karbonizace uhlf, pii ném¥ se pyrokatechin s jeho homology odd¥luji
ze smdsi fenold destilaci zs pomoci uhlovodikd vroucich v rozmezi 150 aZ 280 °C, vyznateny
tfm, %e destilece za pifdevku ropné frekce vrouct v rozmez{ 150 e 280 °C, pripadnd uzdfch -
ropnych frakei vroucfch v tomto rozmez{, probihd ze stmosférického tlsku nebo ze tlaku
sniZeného na 13,3 af 60 kPa, pfipadng za pFidavku pfimé vodni péry, prifemZ se oddestiluje
70 8% 90 % pPftomného pyroketechinu, nelei se bez p¥idevku ropné frekce vydestiluje kon-
centrdt homologd dvodmocnjgp fenold, ﬁgaména 3~ a 4~ metylpyrokatechinu,

2. Zpdsob podle bodu 1, vyznaeny tim, Ze pouZitéd ropné frakce recirkuluje.
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