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Jak wiadomo, dekacyklen otrzymuje sig przez
stapianie acenaftenu z siarkg. Obok niego pow-
stajg jednakze znaczne iloSci dwunaftylenotiofe-
nu, fluorocyklenu i czeSciowo réwniez substan-
cje zywiczne, ktéorych oddzielenie przez ekstrak-
cje réznymi rozpuszczalnikami stanowi znaczna
trudnoé¢. Przy bezposrednim ogrzewaniu mie-
szaniny acenaftenu i siarki osigga sie wydajnosé
najwyzej 20%. ROwniez przy stopniowym wpro-
wadzaniu siarki do stopicnego acenafienu uda-
je sie, z pcwodu krzepniecia masy reakcyjnej
ze wzrostem czasu trwania reakcji, otrzymac
jedynie niedostateczng przemiane na dekacyklen.
" Z tego powodu dekacyklen otrzymywano w ten
spos6b, ze dwunaftylenotiofen z acenaftenem
i (lub) acenaftylenem, ewentualnie w obecnoSci

*) Wiasciciel patentu oswiadezyl, ze wsp6l-
tworcami wynalazku sg inz, Martin Ehrlich
i dr Kurt Junghans,

$rodk6w rozcieniczajacych poddawano reakcji
z wodorotlenkami metali alkalicznych lub me-
tali ziem alkalicznych w podwyzszonej tempe-
raturze. W metodzie tej wymaga sie usuniecia
z otrzymywanego produktu nieorganicznych
i organicznych zamieczyszczen jak rowmniez sub-
stancji zywicznych. W tym celu konieczny jest
stosunkowo duzy naklad pracy recznej. Tak na
przyklad goracy produkt surqv'vy spuszcza sie
do panwi, co powoduje przykry zapach i zwiek-
sza niebezpieczenstwo zapalenia sie. Produkt wy-
lamuje sie¢ z panwi, rozdrabnia i poddaje eks-
trakcji rozpuszczalnikiem. Przeprowadzanie od
peczatku uwodorniania w wysokowrzagcym roz-
puszczalniku okazuje sie réowniez nie celowe,
poniewaz w danych warunkach najczefciej rea-
guje on sam i z tego powodu uzyskuje sie nie-
przydatny produkt koncowy.

Stwierdzono, ze dekacyklen otrzymuje sie¢ z

dobra wydajnoscia, gdy de stoplonego acenafte-



nu wprowadza sie powoli wymagang ilos¢ siarki '

w postaci cieklej. Aby zapobiec krzepnigciu ma-
sy, pod koniec reakcji réwnoczesnie z jeszcze
nie doprowadzong siarka wprowadza sie sto-
piony acemaften lub wysokowrzgcy rozpuszczal-
nik, na przyklad chlorowcoweglowodor.

Okazalo sie to korzystne, gdy do mieszalnika
zaopatrzonego w ogrzewang chlodniog zwrotng
wprowadza sie uprzednio stopiony acenaften
i mieszajac doprowadza powcli w podwyzszonej
temperaturze cieklg siarke .Uchkodzgce pary, za-
wierajgce H,S, kieruje sige do piéczki wiezowej,
dla wychwytywania sublimujgcego acenaftenu.
Nastepnie siarkowodor absorbuje sig w .drugiej
pléczce wiezowej. Otrzymany surowy stop prze-
ttacza sie do reaktora, w ktérym znajduje sie
chlorowcoweglowodér i dobrze miesza za pomo-
ca mieszadla. Powstajagce w czasie reakcji pro-
dukty wuboczne rozpuszczaja sie przy tym w
chlorowcoweglowodorze, podczas gdy dekacy-
klen jako nierozpuszczalng pozostaloé¢ oddziela
sig, na przyklad na wiréwce.

Otrzymany sposobem wedlug wynalazku de-
kacyklen jest nadzwyczaj czysty tak, ze dodat-
kowe rozpuszczanie i wytrgcanie jest zbyteczne.
Précz tego nowy sposéb daje sig przeprowadzié
w stosunkowo krétkim czasie. Dalej rozpusz-
czalnik jak réwniez sublimowany acenaften mo-
zna odzyskiwaé przez destylacje.

Przyklad 125 czeSci wagowych acenaftenu
ogrzewa sie w mieszalniku zaopatrzonym w
ogrzewang chlodnice zwrotng w temperaturze
260° C i wprowadza 45 czeSci wagowych cieklej
siarki za pomocg pompy dozujgcej. Uwolniony
w czasie reakcji siarkowodor kieruje sie poprzez

chlodnice zwrotng i ogrzewany mprzewdd do
wiezy wypelnionej pierScieniami Raschiga, zra-
szanej czterochlorkiem wegla, w ktérej pochla-
nia si¢ wprowadzany razem produkt sublimacji
(acenaften). Siarkowodor zraszany jest mnastep-
nie w drugiej wiezy zraszajgcej lugiem sodowym
i ulega preemianie na siarczek lub wodorosiar-
czek. Pod koniec reakcji dodaje si¢ do mieszal-
nika 25 czeSci wagowych cieklego acenaftenu.
Po zakohczeniu dodawania siarki miesza sie
jeszcze w ciggu godziny w temperaturze 270° C.
Przereagowany stop przetlacza sie mastepnie za
pomoca azotu przez ogrzewany przewod do
ckstraktora, w ktérym miesza sie intensywnie
z 400 cze$ciami objetoSciowymi tréjchloroetyle-

" nu i w koncu -dla wyparcia tréjchloroetylenu za-

lewa metanolem. Po wysuszeniu otrzymuje sie
60 czesei wagowych dekacyklenu, o temperatu-
rze topnienia 380° C. Otrzymane przesgcze za-
trzymuje sie i przerabia na drodze destylacji.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania dekacyklenu z acenaftenu
i siarki, znamienny tym, ze do stopionego ace-
naftenu wprowadza sig powoli cieklg siarke,
nastepnie pod koniec reakcji dodaje jeszcze
stopiony acenaften lub rozpuszezalnik, a po za-
konczeniu reakcji stop miesza sig z chlorowco-
weglowodorem 4§ oddziela sie nierozpuszczony
dekacyklen.

VEB Farbenfabrik Wolfen
Zastepca: dr Andrzej Au
rzecznik patentowy
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