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(57) Redeni se tykd zpisobu izolace
acenaftenu z praciho oleje &ernouhel-
ného plivodu, Jeho podstatou je, Ze se
10 hmotnostnich dild prsciho oleje
amisi s 0,5 aZ 5 hmotnostnimi dily a-
rcmatického rozpousStédla. Smés se za
michdni ochladi a% na kgneCnou teplo-
tu, kterd je o 2 aZ 20 “C niz8i, nei
je teplota polddtku tvorby krystalid
vychoziho praciho oleje. -Smés se za
této teploty michd po dobu 0,5 aZ 6
hodin, néslednd se odlouceny krysta-
1licky podil o0dd&li filtraci nedbo od-
st¥ed&nim a promyje se 5 aZ 15 % hmot-
nostnimi aromatického rozpoustiddla,
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Vyndlez se tykd zplsobu izolace acenaftenu z praciho oleje Cernouhelného pivodus

Podle dosavadnich znalosti se acenaften izoluje z acenaftenové frakce, ziskané des~
tiladnim d&lenim praciho oleje. Praci olej, jako frakce Sernouhelného dehtu, jimend ob-
vykle v teplotnim rozmezi 230 a% 290 °C, se destiluje na za¥izeni o Wdinnosti 20 a% 40
teoretickych pater. Jednou ze ziskanych frekei je frekce acenaftenovd, jimand v teplote
nim rozmezi 270 a% 285 °C (respektive 275 a% 280 °C), do které se koncentruje 60 aZ 75 %
acenaftenu z vychoziho oleje. Acenaftenovd frakce obsahuje v priméru 60 aZ 70 % hmot. a-
cenaftenu, 12 % hmot. homologl bifenylu, 6 % hmot. izomernich dimethylnaftalend, 8 % hmot.,
dibenzo (b,d)furanmu a 4 % hmot. ostatnich sloZek. Pro izolaci acenaftenu z acenaftenovd
frakce je popsdna Faeda postupld. VétSina z nich jJe zaloZena na krystelizaci acenaftenové
frekce z alkohold, benzinu, aromatickych uhlovodikld C. aZ Cgs parafinickych uhlovodiki Cg
az Cqy00 naftenickych uhlovodiki Cs aZ 030[ smési alkoholii s vodou a podobnd. V ndkterych
p¥ipadech se pouZivd 1 ochlazeni acenaftenové frakce, jeji odstFed&ni a eventudlni ndsle-
dné rekrystalizace, s vyhodou z etylalkoholu. V poslednim obdobi popsala japonskd firma
Nippon Steel Chemical Co. novou ekonomickou variantu izolace acenaftenu, zaloZenou na des-
tilaci preciho oleje a ndsledné krystalizaci acenaftenové frakce v kolond. (Kiyoshi Sakuma
8 spol.: Arometics &. 5-6, 71-79/1965.). Japonsky patent 61-76427 popisuje frakdni krysta-
lizeci 40 & acenaftenové frakce z parafinickych nebo naftenickych uhlovodikli. Ziskd se tak

‘v prvém stupni 97% ecenaften a po promyti se ziskd produkt vysoké Eistoty se sniZenym za -

barvenim. Jiny japonsky patent 82-58219 popisuje kontinudlni protiproudou krystelizaci ze
suroviny obsehujici 58% acenaftenu a 15,8% dibenzo(b,d)-furenu. Ze dna krystalizaéni kolo-
rty byl ziskdn 99,9 % ecenaften ve vit&Ziku 6,1 % ne obseh v surovingé. Také dalsi jeponsky
petent 75-26539 popisuje krystalizaci acenaftenové frekce 2z Cg aZ Cq aromatickych uhlovo-
aiks, pridemi se ziskxd 97% acenaften ve vytéiku 65 aZ 75 %. Krystelizaci acenaftenové fra-
kce z methanolu lze ziskat 820 acenaften ve vytéZku 18,4 % (japonsky patent 60-132923).
Jeponské prdace uvdddji vytdZky acenaftenu z acenaftenové frakce. Vzhledem k tomu, Ze vit&-
¥nost acenaftenu do acenaftenové Irskce pii destilaci praciho oleje byvd v pruméru 60 eZ
75¢;, vychdzi u jeponskych postupd vytéinost acenaftenmu z praciho oleje v rozmezi 34 aZ 53%.
Firma SULZER vyvinule aparaturni za¥izeni na krystalizaci z teveniny, jehoZ pTednosti je
zejméne vysoky stupen &istoty produktu, vysoké vyt&Zky, velké prosazeni a kompaktnost ze -
¥izeni, Firma doporuduje uvedend za¥izeni 1 postup pro izolaci acensfienu z acensftenové
frakce (0. Fischer: Chem, Ind., &. 1,36-37/1986). Xrystelizsce se pouZivd i k rafineci te-
chnického acenaftenu, jeko rozpou$t&dla se poufivé sm¥si methemolu s vodou. Z ostatnich po-
stupd byla prb 2iskdni acenaftenu z acenaftenové frakce pouiita rektifikace, publikované
préce viek poskytuji protichidné vysledky. Ddle byla pro izoleci acenaftenu vyuZite i ex=
trekce acenaftenové frakce diethylenglykolem, isopropyletherem a alifatickym uhlovodikem.

I xdy# se uvedenymi postupy podatilo technicky schidnou cestou ziskat 8isty acenaften, jsou
tyto postupy vesmds energeticky znalné& ndroéné, vyZeduji dv& rizné technologické orersce,

e to destiladni pFipravu acenaftenové frakce a z ni krystelize&ni pFiprevu acenaftenu, v
nékterych p¥ipadech pouiivaji hygienicky zdvednych ldtek i pomocnych 14tek, které se béiné
v dehtochemii nepouiivaji, &im# dochdzi ke komplikacim v oblesti axhelaci, &ifténi odped-~
nich vod a podobnd, spodivajicim zejména ve zvyfeni investi&ni ndrofnosti ne rozSiFeni vod-
niho hospodd¥stvi, ve vystavbd individudlnich segregeénich jimek podle riznych typd odpad-
nich vod i v separdtnim preddisténi odpadnich vod.

Nékteré z uveden&ch nevyhod odstranuje zpisob izolace acenaftenu z praciho oleje Zer-
rouhelného pivodu podle vyndlezu. Jeho podstatou je, Ze se 10 hmot. dilt. preciho oleje
smisi s 0,5 a% 5 hmot. dily, s vyhodou 2 aZ 3 hmot. dily, aromatického rozpoustédla, kterym
miZe byt benzen, toluen, jednotlivé isoﬁery xylenu, vyS3i homology benzenu nebo smési jmeno-
venjch uhlovodiki. Smds se za michdni ochladi aZ na konednou teplotu, kterd je o 2 ai 20 °c
ni%8{, s vyhodou o 4 aZ 8 % ni#¥3i, neZ je teplota poddtku tvorby krystell vychoziho praci-
ho oleje. Smds se za této teploty michd po dobu 0,5 aZ 6 hodin, s vyhodou po dobu 2 2% 3
hodiny. Nésledn& se odloudeny krystalicky podil odd&li filtraci nebo odst¥edénim a promyje
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se 5 aZ 15 % hmot, gromatic?ého rozpoust&dla, vztaZeno na odloudeny krystalicky podil.
V¥hodné je, naofkuje-li se ‘chlazend sm¥s po dosaZeni teplotniho rozmezi +5 a¥ -5 °C
pFidavkem C,5 aZ 10% hmot, s vyhodou 1 aZ 2% hmot. acenaftenu s obssahem ‘&inné slozky
nejmén& 90% hmot.

Za hlavni pFfednost nového zplisobu izolace acenaftenu lze povaZfovat pFedevdim skute-
énost, Ze technicky acenaften lze ziskat krystalizaci praciho oleje, coZ je po technolo=
gické, energetickd i Jasové strdnce podstatn® vyhodndjsi postup, ne? rektifikace praciho
oleje za jimdni acenaftenové frakce s ndslednou krystalizaci, protoZe teplota varu acena=-
ftenu je 285 °C. Je-l1i ze ziskaného technického acenaftenu piipraven obvyklym postupem Si-
sty acenaften, potom Jeho vité¥nost Je zcela asrovnatelnd s kombinaci destiladni piipravy
acenaftenové frakce a p¥ipravy &istého acenaftenu z ni, protoZe postup podle vyndlezu umo-
ffuje ziskat acenaften s obsshem U¥inng sloZky 85 aZ 95 % hmot. ve vyt&Zku 50 a% 70 &,
vzteZeno na Jeho obsah ve vychozim prdéiﬁ'oleai. Dal3i vyhodou nového zpisobu izolace je
pouZivdni mendfho mnoZatvi arometickych rozpoustédel, kierd jsou dehtdrenského pivodu. V
technické praxi se nepouZivd benzen, ale zejména toluen nebo vy35i homology benzemu, kte=-
ré jsou mimo podez¥eni z karcinogenity. Tim jgou eliminovdny komplikace s $iZt&nim odpad=
nich vod, které nastdvaji p¥i pouZivdni ldtek nedehtdrenského piuvodu (alkoholy, glykoly,
elifatické uhlovodiky a podobnd)., Teké ndsledné vyuzZiti praciho oleje po izoleci acenzfte~
nu se prekticky nelisi od nastdvajicich mo3nosti, vietnd jeho vyufiti jako vypiracihc ole-
je surového benzolu z koksdrenského plynu.

Konkrétni p#ipedy pouZiti nového zpisobu izolace acenaftenu popisuji ndsledujici pFi-
kledy.
P¥ikled 1 .

100 g pracfho oleje o sloZeni 16,7% hmot. naftalemu, 7,3% hmot. 1-methylnaftalenu,
17,3 % hmot. 2-methylnaftalemm, 13,7 % hmoi. acenaftenu, 8,8 % hmot. dibenzo(b,d)furanu,
6,5 % hmot. fluoremu, 5,2 % hmot. bifenylu, 5,9 % hmot. zdsad, 1,5 % hmot. fenold, 7,1 %
hmot. oatatnich ldtek a teploté poldtku vzniku krystald -8 % bylo smichdno s 10 g ben =~
zem:, smés byla za michéni chlazena na ~11 °C a po dosaZeni této teploty byle pFi ni mi -
chéna 2 hodiny. Po zfiltrovéni smdsi na pPedchlazeném filtradnim zeFizeni byly krystely
promyty 5 g benzenu. Benzen byl potom ve vakuu cdpa¥en, a tak bylo ziskdno 8,1 g krystald
o teploté krystalizace 86,5 9c, ovsahujicich 94,5 % hmot. acenaftenu, celkovd vyt&inost
acenaftenu z praciho oleje je tedy 55,9 %

P¥ikled 2

100 g praciho oleje z pfikladu 1 bylo smiseno s 50 g smési isomerd xylenu, smés byle
za michdni chlazena na —19.°C, pFiemi p¥i -5°C byl ke smési p¥iddn 1 g acenaftenu o obsa=-
‘hu4° % hmot. iéinné slofky a po dosaZeni konedné teoloty, byla smés michdra je&t& jedm
hodinue. Po odat¥eddni smési na pFedchlazené odstfedivce byly krystaly promyty 15 g ochla-
zeného toluenu a potom profukovény 50 °C teplym vzduchem, 2iskdno bylo 9,4 g krysteld o
teplot& krystelizace 83,4 %, obsahujici £8,8 % hmot. acenaftenu podle analyzy plynovou
cnromatografii, celkovd vyt&Znost acenaftenmu z praciho oleje je tedy 60,5 %.

PFixled 3

10C g praciho oleje z pfikladu 1 bylo smiseno s 30 g toluenu a postupné za michini
chlazeno na teplotu -13 °C. P¥i dosa¥eni teploty kolem O °C byly do chlazené smési pHidé-
ny 2 g acenaftenu s obsshem 97 % hmot, Gdinné sloZky. Po dosaZeni teploty -13 ¢ byle smés
p¥i této teplotd michdna jeté 3 hodiny. Potom byla smés zfiltrovdna na pFedchlazeném fil-
traénim ze¥fzeni a krystelicky podil byl promyt 10 g vychlezeného toluenu, Po odpa¥eni to-
luenu bylo ziskdno 12,2 g krystald o teplot& krystalizace 85,4 °C, obsahujicich podle ana~
1yzy plynovou chromatografii 91,5 % hmot. acenaftenu., Celkovd vytéinost acenaftenu z praci-
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ho oleje s odedtenim acenaftemu, pouZitého k ofkovéni, &ini 49, 7 %.

PrREDMET vYNALEZU

1. Zpisob izolace acenaftemu z preciho oleje Sernouhelného pivodu, vyznadujici se tim,

2.

3.

4.

5.

6.

.

£e se 10 hmot. dild praciho oleje smisi s 0,5 aZ 5 hmot. dily aromatického rozpous-
tédla, smés se ochladi za michdni na konednou teplotu, kiterd je o 2 a% 20 °c nizgd,
neZ je teplota poddtku tvordby krystald vychoziho preciho oleje, smés se pii této te-
plotd michd po dobu 0,5 aZ 6 hodin, potom se odloudeny krystalicky podifl odd¥li fil-
traci nebo odstfeddnim a promyje se 5 8Z 15 % hmot. aromatického rozpoustédla, vztae

-¥eno na odloueny krystalicky podfl.

Zpisob izolace acenaftenu podle body 1, vyznafujici se tim, Ze se s vyhodou pouziji
2 aZ 3 hmotnostni dily aromatického rozpoudtidlea. .

Zplisob izolace acenaftenu podle bodu 1, pop¥ipadd podle bdbodu 2, vyznadujici se tim, Ze
se jeko aromatického rozpouSt&dla pouZije benzen, toluen, jednotlivé isomery xylem,
vy5581 homology benzenu nebo smési té&chto uhlovodiklh, s vyhodou toluen,

Zplisob izolace acenaftenu podle bodu<j,_popfipadé podle bodd 2 a 2, vyznalujici se tim,

fe se smés ochladi s vyhodou na konmednou teplotu, kterd je o 4 aZ 8 °C ni¥sf, nei je
teplota poddtku tvorby krysteld vychoziho praciho oleje,

Zpisob izolace acenaftenu podle bodu 1, pop¥ipadd podle bodit 2, 3 a 4 vyznadujici se
tim, %e se na konedné teplotd chlazeni udriuje smés p¥i michdni s vyhodou po dobu 2
aZz 3 hodiny.

Zptisob izolace ascenaftemu podle bodu 1, popiipedé podle bodd 2, 3, 4 a 5, vyznedujiced
se tim, Ze se p¥i chlazeni smési po dosaZeni teplotniho rozmezi +5 az -5 ¢ pridd k
této smési 0,5 aZ 10 % hmot. s vyhodou 1 a% 2 &% hmot. acenaftenu s obsahem nejméné
90 % hmot. d&inné sloiky.
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