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Najprostsza ze znanych dotychczas metod oddzie-
lania mieszaniny 2-metylonaftalenu od 1-metylo-
naftalenu zawartych w mieszaninach monometylo-
naftalenéw jest krystalizacja w obnizonych tempe-
raturach. Poniewaz temperatura krzepniecia 2-me-
tylonaftalenu wynosi 34°C i jest znacznie wyzsza
od temperatury krzepniecia 1-metylonaftalenu, kt6-
ra wynosi —30°C, przy czym oba izomery tworza
eutektyk doskonaly o skladzie 809, 1-metylonafta-
lenu i temperaturze krzepniecia —40°C, przeto teo-
retycznie mozliwe jest wydzielanie z mieszaniny
obu izomeréw, wzbogaconej w 2-metylonaftalen,
znacznej czeSci tego ostatniego, na drodze krystali-
zacji w granicach temperatur od +34 do —49°C.
W praktyce natomiast wskutek duzych przechlo-
dzen roztworu i znacznej jego lepko$ci prowadze-
nie krystalizacji az do punktu eutektycznego jest
bardzo utrudnione i w zwigzku z tym w roztworze
pozostaje znacznie wiecej niz 200, 2-metylonafta-
lenu.

Wydzielenie 1-metylonaftalenu na drodze krysta-
lizacji teoretycznie byloby mozliwe jedynie w gra-
nicach temperatur od —30 do —40°C i to w przy-
padku, gdyby zawarto$¢ jego w mieszaninie prze-
kraczala 80°%. W praktyce jednak ze wzgledu na
wspomniane przechlodzenie i wysokg lepko$¢. roz-
tworu w niskich temperaturach prowadzenie kry-
stalizacji jest bardzo utrudnione nawet podczas
oczyszczania czystego technicznego 1l-metylonafta-
lenu o zawartoSci powyzej 909/, tego skladnika.
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W zwigzku z tym zwrocono uwage na mozliwo§é
zastosowania krystalizacji komplekséw w miejsce
czystych substancji w celu ulatwienia procesu roz-
dzielania monometylonaftalen6w.

Opierajac sie na pracach B. W. Mienszutkina
(Zurnat Russkogo Fizyko-Chimiczeskogo Obszczest-
wa rok 1911 i 1912), ktéry badat kompleksy utwo-
rzone przez chlorek antymonawy z weglowodorami
aromatycznymi, gléwnie homologami benzenu, wy-
konano badania nad réwnowagami ciecz — cialo
stale w ukladach utworzonych z 1-metylonaftalenu,
2-metylonaftalenu i chlorku antymonawego i stwier-
dzono, ze w ukladach tych tworza sie polgczenia
miedzyczasteczkowe, w ktérych na jedng czgstecz-
ke weglowodoru przypadaja dwie czgsteczki chlor-
ku antymonawego.

Oznaczono temperatury krzepniecia tych kom-
plekséw i stwierdzono, Ze sg one znacznie wyzsze
od temperatur krzepniecia czystych zwiazkéw, przy
czym kompleks 1-metylonaftalenu z chlorkiem an-
tymonawym krzepnie w temperaturze 75°C, a kom-
pleks 2-metylonaftalenu z chlorkiem antymona-
wym w temperaturze nizszej i wynoszacej 54°C.

Wyniki badan nad réwnowaga ciecz — cialo sta-
le w ukladzie utworzonym z kompleksu 1-metylo-
naftalenu z chlorkiem antymonawym i kompleksu
2-metylonaftalenu z chlorkiem antymonawym wy-
kazaly, ze w punkcie eutektycznym uklad ten wy-
kazuje zawarto$¢ kompleksu 1-metylonaftalenu 279
wagowych, a temperatura krzepniecia 51°C.
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Prowadzgc zatem krystalizacje w ukladzie kom-
pleks 1-metylonaftalenu z chlorkiem antymona-
wym — kompleks 2-metylonaftalenu z chlorkiem
~antymonawym otrzymuje. sig krysztaly kompleksu
1-metylonaftalenu, o ile stezenie 1-metylonaftalenu
w mieszaninie wyjSciowej przekracza 27%. Jak wy-
kazaty dalsze badania, stala réwnowagi reakcji po-
dwéjnej wymiany w $§rodowisku wolnych metylo-
naftalenéw i ich zwigzkéw z chlorkiem antymona-
swym jest przesunieta w strone tworzenia si¢ kom-
.blek‘su 1-metylonaftalenu z chlorkiem antymona-
“wyM. Stwarza to dodatkowo korzystne warunki dla
wydzielania kompleksu 1-metylonaftalenu z chlor-
kiem antymonawym i pozwala na stosowanie nie-
domiaru chlorku antymonawego i prowadzenie
krystalizacji kompleksu 1-metylonaftalenu z chlor-
kiem antymonawym w obecno$ci niezwigzanego w
postaci kompleksu 2-metylonaftalenu.

Tak wiec wedlug wynalazku z frakcji metalo-
naftalenowej lub z innej mieszaniny zawierajacej
monometylonaftaleny wydziela sie 1-metylonafta-
len w postaci kompleksu z chlorkiem antymona-
wym na drodze krystalizacji, natomiast 2-metylo-
naftalen krystalizuje sie¢ w postaci niezwigzanej,
przy czym do rozloZzenia polaczeri kompleksowych
stosuje sie kwas solny lub inny znany sposoéb.

Sposobemn wedlug wynalazku 1-metylonaftalen
i 2-metylonaftalen przeksztalca sie w zwigzek
kompleksowy przez wprowadzenie do mieszaniny
mononaftalenow chlorku antymonawego w iloSci
potrzebnej do zwigzania w kompleks zaréwno 1-
jak i 2-metylonaftalenu, lub w ilo$ci niezbednej do
zwigzania tylko .1-metylonaftalenu, po czym mie-
szanine ogrzang do temperatury okolo 75°C ozigbia
sie i wydziela z niej na drodze krystalizacji w tem-
peraturze okolo 55°C najpierw kompleks 1-metylo-
naftalenu z chlorkiem antymonawym, ktéry roz-
klada sie kwasem solnym wydzielajgc 1-metylo-
naftalen, a pozostaly lug pokrystalizacyjny zawie-

rajacy 2-metylonaftalen lub jego kompleks z chlor-’

kiem antymonawym zadaje sie kwasem solnym,

po czym z uzyskanej mieszaniny wydziela sie na-

drodze Kkrystalizacji w temperaturze 30—40°C
czysty 2-metylonaftalen, a tug pokrystalizacyjny
zawraca ewentualnie do procesu.

W przypadku wigzania w kompleks tylko 1-me-
tylonaftalenu stosuje sie chlorek antymonawy w
takiej iloSci, azeby jego stosunek molowy do 1-me-
tylonaftalenu wynosit jak 2:1, za§ w przypadku
wigzania w kompleks 1- i 2-metylonaftalenu chlo-
rek antymonawy stosuje sie w iloSci takiej, azeby
stosunek molowy tych wigzanych mononaftalenéw
do chlorku wynosit 1:4.

Otrzymany sposobem wedlug wynalazku kom-
pleks 1-metylonaftalenu z chlorkiem antymonawym
korzystnie jest przed rozlozeniem oczyécié przez
krystalizacje z czterochlorku wegla lub innego bez-
wodnego rozpuszczalnika, w celu usuniecia lugu
macierzystego.

Badania rozpuszczalno$ci komplekséow 1- i 2-me-
tylonaftalenéw z chlorkiem antymonawym w czte-
rochlorku wegla wykazaly, Ze pierwszy z tych
kompleks6w- rozpuszcza sie nieco gorzej niz drugi
co polepsza dodatkowo efekt rozdzielania obu tych
zwigzkow.
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Przyklad I. Do 1000 g mieszaniny skladaja-
cej sie z 709, 1-metylonaftalenu i 30°% 2-metylo-
naftalenu dodaje sie chlorku antymonawego w
iloSci 4000 g wystarczajacej dla calkowitego zwig-
zania obu skladnikéw, po czym ogrzewa sie do oko-
lo 75°C i wychladza do okolo 55°C, w tym czasie
wykrystalizujg czyste krysztaly kompleksu.1l-me-
tylonaftalenu w ilo§ci okolo 300 g. Po i_ch!()iidzie-
leniu, lug macierzysty.o skladzie 30 kompleksu
1-metylonaftalenu i 700/o kompleksu 2-_me_tjlonafta-
lenu zadaje sie kwasem solnym celem rozlozenia
komplekséw i wydzielenia wolnych monometylo-
naftalenow. Reakcja rozlozenia kompleksu przebie-
ga iloSciowo w temperaturze od 40 do 60°C.

Z mieszaniny tej ktéorej temperatura krystaliza-
cji wynosi okoto 10°C krystalizuje czysty 2-mety-
lonaftalen w temperaturze do —40°C, przy czym
otrzymuje sie tug pokrystaliczny o zawarto$ci 7006
1-metylonaftalenu. W ten sposéb cykl rozdzielania
monometylonaftalen6w zamyka sie i operacje moz-
na prowadzi¢ od nowa az do pelnego rozdzielenia
mieszaniny.

Przyklad II. Do 1000 g mieszaniny skladajg-
cej sie z 509 1-metylonaftalenu i z 509/ 2-metylo-
naftalenu, dodaje sie chlorku antymonawego w
iloSci 2000 g niezbednej do zwigzania calej iloSci
1-izomeru. W wyniku powstaje mieszanina o skla-
dzie: 809 kompleksu 1-metylonaftalenu i 20
2-metylonaftalenu. Temperatura Kkrystalizacji tej
mieszaniny wynosi okolo 70°C. Schladzajgc te mie-
szanine od okolo 70 do okolo 15°C otrzymuje sie
czyste krysztaly kompleksu l-metylonaftalenu w
ilo$ci okoto 2000 g oraz lug macierzysty o zawartosci
500/ kompleksu 1-metylonaftalenu. Rozkladajgc go
nastepnie kwasem solnym w temperaturze od 40—
60°C otrzymuje sie mieszanine o zawartoéci 25%
1-metylonaftalenu i 75% 2-metylonaftalenu, z kto-
rej znowu prostym schladzaniem mozna wykrysta-
lizowaé czysty 2-metylonaftalen.

W ten spos6b stosujac naprzemian krystalizacje
1-metylonaftalenu w postaci kompleksu z chlorkiem
antymonawym i krystalizacje czystego 2-metylo-
naftalenu mozna rozdzieli¢ mieszaniny o dowolnym
skladzie na czyste skladniki.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b oddzielania 1-metylonaftalenu od 2-me-
tylonaftalenu, zawartych w mieszaninach mong-
metylonaftalenéw, znamienny tym, ze 1-metylo-
naftalen i 2-metylonaftalen przeksztalca sie w
zwigzek kompleksowy przez wprowadzenie do
mieszaniny monometylonaftalenéw chlorku an-
tymonawego w ilo§ci niezbednej do zwigzania
w kompleks 1-metylonaftalenu lub w ilo$ci po-
trzebnej do zwigzania w kompleks zaréwno
1-metylonaftalenu jak i 2-metylonaftalenu, po
czym mieszanine ogrzang do temperatury okotlo
75°C oziebia sie i wydziela z niej na drodze
krystalizacji w temperaturze 55°C najpierw w
kompleks 1-metylonaftalenu z chlorkiem anty-
monawym, ktéry rozklada sie kwasem solnym
na l-metylonaftalen, a pozostaly lug pokrystali-
zacyjny zawierajacy 2-metylonaftalen lub kom-
pleks 2-metylonaftalenu z chlorkiem antymona-
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wym oraz resztg niewykrystalizowanego kom-
pleksu 1-metylonaftalenu z chlorkiem antymo-
nawym zadaje sie kwasem solnym, po czym
z uzyskanej mieszaniny wydziela sie na drodze
krystalizacji w temperaturze od +30 do —40°C
czysty 2-metylonaftalen, a tug pokrystalizacyjny
zawraca ewentualnie do procesu.

Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Zze w
celu zwigzania w zwigzek kompleksowy 1-me-
tylonaftalenu, do mieszaniny monometylonafta-
lené6w wprowadza sie chlorek antymonawy w
takiej iloSci, azeby jego stosunek molowy do
1-metylonaftalenu wynosil 2:1.
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. Spos6éb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze w

celu zwigzania w zwigzek kompleksowy 1-
i 2-metylonaftalenu, do mieszaniny monomety-
lonaftalen6w wprowadza sie chlorek antymona-
wy w takiej iloSci, azeby stosunek molowy 1-
i 2-metylonaftalenu do chlorku wynosilt 1:4.
znamienny tym, ze
otrzymany kompleks 1-metylonaftalenu najpierw
oczyszcza sie przez krystalizacje z czterochlor-
ku wegla lub innego bezwodnego rozpuszczal-
nika, a nastepnie dopiero rozklada kwasem sol-
nym. :
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