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Zptsob kontinualni rafinace naftalenu
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Vyndlez se tykd zplsobu kontinudlni rafinace naftalenu na
stupen distoty minimdlng 98,7 %, s minimdlnim bodem tdni 79,6°C,’
zpracovénim technického naftalenu pripadné odfenolovaného nafta-
lenového oleje.

v Katalytickou oxidaci nsftalenu vzduchem se vyrdbi ve vel-
kych mnoZstvich ftalanhydrid. Technicky naftalen, ktery piichdzi
v dvahu jeko surovina pro vyrobu ftalanhydridu obsahuje méné neZ
3 % piim8si e md bod tdni 7830 a¥ 78,9°C. Ten se p¥ipravuje

z odfenolovandho naftalenového oleje, obsahujiciho pouze 88 %
naftalenu.

Pro rafinaci naftalenu jsou v literatu¥e popsdny a iadou
patentd jsou chrdnény postupy, pri nichZ se chemickou reaskei 0d-
stranuji ne¥ddouci nedistoty a naftalen se izoluje ndslednou
krystalizaci z roztokd napi. podle patentu U.S. &. 2 913 503,
nebo destilaci podle DOS &. 2 403 664, pripadné sublimaci podle
Jap. pate. 7217,740. Ddle jsou to postupy rafinace naftalenu ex-
trektivnl a azeotropickou destilaci U.S. 4 075 890, nebo krysta-
lizaci a ndslednou rektifikaci (Novikov V.N. & kol.: Koks. Chim.
" 4, 38 (1973)) nebo samotnou krystalizaci Jap. pat. &. 7245,742.
Nevyhodou t&chto metod je obvykle nékolik na sebe navazujicich
procesli, coZ vyzaduje fadu aspardtll a proces rafinace vétsinou
neni kontinudlni. Ddle jsou metody krystalizace z tavenin nap¥.:
Cogleva T.Ja. & kol.: Koks. Chim. 10, 36 (1968). Nejlastdji se
naftelen refinuje sublimeci, tak nap¥. podle pat. SSSR ¢. 419 11l
se naftalen vypefuje probubldvinim nosného plymu taveninou naf-
talenu a desublimace se provddi chlazenim chladnym nosnym plynem
v protiproudném uspordddni. Pro zebrédnéni kondenmzace par nafta-
lenu na sténdch za¥izeni jsou obvykle tyto udrZovdny na teploté
desublimace. Nejstarsi sublimadéni metody pouZivaji desublimsci
ne chlazeném povrchu nebo na S4sticich v otodnfeh bubnech napi.
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Brit. pat. &. 1 007 307. Protofe p¥i desublimeci &ini vEtdinou
potiZe neZddouci kondenzace per sublimované 1litky na sténdch za-
¥izeni, z nich# se pek nénos odstranuje mechanicky nebo se odte-
vuje, byly vyvinuty metody desublimace ns &dsticich ve fluidni
vrstvé, napf. Nazarov V.G. a kol.: Voprosy techn. ulavlivanija .
pererab. prod. koksovenija 2, 65 (1974), ddle Jap. pat. 6066(63),
podle kterého se desublimace naftelenmu providi ve fluidni vrstve
édstic z umélé hmoty a po doseZeni urdité tlousfky se vrstva od-
d8li od fluidadniho plynu v cyklonu a naftalen se z Sdstic odta~
vi. Nevyihodou vSech doposud patentovanfch postupd je nutnost od-
strenovédni zkondenzovaného naftalenu ze stén nebo ¥dstic, vét¥i-
nou odtavovianim, tekZe proces rafinace neni kontinudlni a navic
Je spojen se ztrdtou energie p¥i periodicky opakovaném oh¥ivini
a chlazeni kondenzadnich ploch nebo &dstic.

Dosavadni nedostatky odstranuje novy, kontinudlni zpusob ra-
finace technického naftelenu nebo odfenolovandho naftalenového
oleje podle predloZeného vynilezu. Podstatou vynilezu je pracov-
ni postup, p¥i ndm¥ se techniokj naftalen nebo odfenolovany naf-
talenovy olej (ddle "surovina") kontinudlné sublimuje p¥i teplo-
t& 100 a¥ 150°C do proudu vzduchu a vznikld paro~plynnd smés par
vypefené suroviny a vzduchu se pak ochlazuje vypabovinim jemné
dispergované vody kontinudln& rozptylované ve sm¥si v krystalizd-
toru. Jeho plynopropustnymi sténemi se soudasné pfivédi vzduch,
rovnomérné rozdéleny po celé obvodové ploSe, s teplotou klesajici
postupnd z 80 a¥ 150°C a rychlosti 8 a% 0,5 cm/s v misté vstupu
jmenované smési do krystalizdtoru na teplotu 20 a¥ 50°C a rych-
lost 0,5 eZ 0,02 cm/s v misté vystupu smési. Naftalen vykrystalo-
vany v hlavnim proudu paro-plynné smési se odd$luje kontinudlnd
od nezkondenzované &4sti paro-plynné sm&si filtraci nebo v cyklo-
nu a pri jeho transportu z krystelizadniho ze¥izeni se profukuje
malym mno¥stvim suchého vzduchu k odstrandni zbytkd nezkondenzo-
vané smési. Teplota plynné smési vystupujici z krystalizdtoru se
¥idi koncentraci p¥im&si v surovind a vlhkost{, zplisobenou Vypa~-
Povédnim chladfei vody a pohybuje se obvykle v rozmezi 30 a¥ 70°C.
Musi byt vyS8i neZ teplote rosného bodu vody v plynné smdsi, aby
voda nezkondenzovala a nezvlhéovala produkt.

P¥i refinaci technického naftalenu, p¥i vatupni koncentraci
Jeho par v paro-plynné smési do 4 obj. % (asi 230 g naftalenu
vi1m vzduchu) byvd celkové koncentrace piim&si v rafinovandém
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naftalenu menSi nef 1,25 hmot. % & f¢hftdni vyssi ne¥ 79,6°C. P¥i
vys8ich vstupnich koncentracich per naftaelenu byvd obsah pFimdsi
. v rafinovaném produktu vySSi a proto se produkt znovu sublimuje
do proudu vzduchu a Sdstednou krystalizaci z parni fize se izolu-
Je popsanym zplisobem jiZ &isty produkt s minimdlnim obsehem 98,7
% naftalenu aiphiow iténi 79,6°C,

P¥i rafinaci odfenolovaného naftalenového oleje lze dvéma
stupni sublimace a &dstedné krystalizace uvedenym postupem pFi-
pravit technicky naftalen a t¥etim stupndm pek 8isty naftalen.

Popsanym zplUsobem lze tedy kontinudlné p¥ipravovat jednim
stupném sublimece a &dstedné krystalizace technického naftalenu,
nebo tremi stupni sublimece e &dstedné krystalizace odfenolovans
ho naftalenového oleje &isty produkt, obsahujici minimdln& 98,7 %
naftalenu,. s‘&ﬂ94ﬂb tdni 79,6°C,

Pi#ikled 1

Technicky naftalen, obsahujici 1,1 hmot. % thionaftenu, 0,7
% 2-metylneftalenu, 0,3 % l-metylnaftalenu a po 0,1 % fenold,
chinolinu & indenu byl sublimovidn rychlosii 3,2 kg/h do 14 m3/h
vzduchu (standartni podminky - teplota 20°C a atmosféfickj tlak)
ve fluidnim sublimdtoru s inertni fluidni vrsivou. Vznikld paro-
-plynnd smés s teplotou 130°C, obsehujici 4 obj. % naftalenu byla
privddéna do krystalizdtoru spolu s 1,4 1 vody ze hodinu jemnd
dispergované tryskou, umisténou v hlavé krystaelizdtoru. Tryska
byla zevné ofukovdna 2 m3 vzduchu za hodinu, s teplotou 130°C.
Soudasné byl p¥ivddén plynopropustnymi sténemi do krystalizdtoru
vzduch s teplotou sniZovanou postupné ze 130°C a rychlosti 0,5
cm/s v misté vstupu paro-plynne smési do krystalizdtoru ne tep-
lotu 20°C = rychlost 0,02 cm/s p¥i jejim vystupu z krystalizdto-
ru. Vyloudeny tuhy produkt, oddéleny od zbytku smési ve filtru
8 hust& tkanou sklendnou tkaninou byl p¥ed transportem ze zabi-
zeni profukovdn 1 m> vzduchu ze hodinu p¥i teplotd 40°C. Teplota
nezkondenzované Cdsti paro-plymné smési vystupujici z filtru by-
la 40°C. Za 4 hodiny bylo ziskdno 12 kg produktu, tj. 94 hmot. %
2z ddvkovaného mnoZstvi, tj. 96 hmot. % teoreticky ziskatelného
mnozstvi. Produkt obsahoval 1 hmot. % thionaftenu, 0,2 % neiden-
tifikovanych p¥imési a 0,5 % vody. Jeho iep/&tm{témﬁ byl 79 .6°C.} Na
sténdch krystalizdtoru nebyl po ukondeni pokusu Zddny¥ tuhy ndnos
& ulpélé shluky krystall odpadly lehkym poklepem. Filtr byl
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v pulhodinovych intervalech profukovdn zpétnym proudem vzduchu.

Priklad 2

Stejnym postupem jako v p¥ikladu 1 bylo sublimovdno 6,4 kg
technického naftalenu do 14 m’ vzduchu za hod. p¥i teplotd 150°C.
Vznikld paro-plynnd smés byla ochlazovdne 2 1 jemn& dispergované
vody a soulasné byl pFivddén plynopropustnymi sténami vzduch
s teplotou sniZovanou postupné ze 140°C a rychlosti 8 cm/s v mis--
t8 vetupu smdsi do krystalizdtoru na teplotu 30°C a rychlost 0,1
cm/s p¥i jejim vystupu z krystalizdtoru. Vyloudeny tuhy produkt,
profukoveny 1 m3/h vzduchu p¥i teplotd 40°C obsahovel 1,4 % p¥i-
mési a méli@ﬂﬁbténi 79,5°C. Proto%e tento produkt nesplnoval po-
Zadavky kladené na distotu, byl za stejnych podminek znovu subli-
movédn do proudu vzduchu a paro-plynnd smés ochlazovdna Stejnjm
zplusobem v krystalizdtoru. Vykrystaloveny tuhy produkt obsehoval
1,00 % primési a mélf?@QWéni 79,7°C. Bylo ziskéno 93 hmot. %
produktu, tj. 94 % teoreticky ziskatelné_ho mnoZstvi. Obsah vody
v konec¢ném produktu byl 0,7 % p¥i vystupni teplotd plynné smdsi
z filtru 40°C.

P¥iklad 3 _

. Stejnym postupem jako v prikladu 1 byl sublimovén odfenolo-
veny naftalenovy olej, obsahujici 1,3 % thionaftenu; 1,2 % feno-
14; 3,8 % 2-metylnaftaelenu; 1,4 % l-metylnaftelenu; 0,6 % chino-
linu; 0,5 % indenu; 0,3 % difenylu a 3 % neidentifikovenych p¥i-
mési, rychlosti 5,3 kg/h do 14 m> vzduchu za hod. p¥i teploté
140°C. Vznikld paro-plynnd sm8s obsahujici asi 6 obje % naftale=-
nu byla ochlezovéna v krystalizdtoru 1,7 1 vodni disperze za hod.
Tryska byle ofukovéna 2 m3/h vzduchu p¥i teplot& 140°C. Plynopro-
pustnymi sténami byl pFivdddn vzduch s teplotou postupné sniZova-
nou ze 130°C a rychlosti 5,5 cm/s v mistd vstupu paro-plynné smé-
si do krystelizdtoru na teplotu 30°C & rychlost 0,05 cm/s p¥i Jje=
Jim vystupu z krystalizdtoru. Vyloudeny tuhy produkt p¥i teplotd
vystupujici nezkondenzované smssi 40°C obsahoval 4 % p¥imdsi a
.méliqbﬂﬁténi 78,2°C. Proto¥e Sistota produktu je niZ8i neZ &isto-
ta technického naftalenmu (z pivodnich 88 % stoupl obsah naftalenu
ne 96 %) byl za stejnych podminek znovu sublimovén popsan&m”zpﬁ-
sobem. Produkt ze druhé_ho stupnd sublimace obsahoval 2,3 % p¥i-
mési a m&14plthtdni 79,1°C, takfe zhrube odpovidel kvalitd tech-
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nického naftalenu. Proto byl znovu sublimovdn za stejnfch podmi-
nek a produkt t¥eti sublimace obsahoval jiZ pouze 1,2 % nedistot
aﬂp@fl téni byw79,6°C. % pivodni suroviny bylo 21 8kéno 92,2 %
teoreticky moZného mnoZstvi naftalenu.
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1. Zplsob kontinudlni rafinace naftalenu na stupen Sistoty mini-

2.

mdlnd 98,7 % stpltew t4ni minimd1lng 79,6°C zprecovénim suro-
viny,’obiiéété technického naftalenu nebo odfenolovaného naf-
talenového oleje,vyznaleny tim, Ze se naftalen spolu s primé-
semi obsa¥enymi v suroviné kontinudlng sublimuje p¥i teploté
100 a% 150°C do proudu vzduchu a vznikld paro-blynné samés se
ochlazuje vypafovidnim vody kontinudlnd rozptylované ve jmeno- -
vané smési v krystelizdtoru, jehoZ plynopropustnymi sténemi se-
soudasnd privddi vzduch s teplotou klesajici postupné z 80 az
150°C a rychlosti 8 a¥% 0,5 cm/s v misté vstupu smési do krys-
talizdtoru na teplotu 20 a% 50°C a rychlost 0,5 a¥ 0,02 om/s
v misté vystupu a vykrystalovany naftelen se kontinudlng od-
d¥luje od nezkondenzované &dsti plynné smési p¥i teploté 30

a¥ 70°C a p¥i transportu z krystalizadniho za¥izeni se profu-
kuje suchym vzduchem.

Zpisob podle bodu 1,vyznadeny tim, %e pro snifeni koncentrace

p¥im&si pod 1;3 % se proces sublimece a Cdstecné krystalizace
naftalenu opekuje jednou nebo dvekrdt.

Vytiskly Moravské tiskaiské zévody,' Cena: 240 Kts
provoz 12, Leninova 21, Olomouc :
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