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(57) Vyndlez fe31 zplsob izolace acenaf-
tenu z praciho oleje ¢ernouhelného plvo-
du dvoustupnovou krystalizaci. V prvnim
stupni se praci olejopostupné ochlazuje

na teplotu o 2 aZ 15° C niZ%i, neZ je je-
ho bod krystalizace. Néslgduje postupny
ohfev na teplotu 25 a% 50" C za soufasné-
ho volného odtékdni tvoficich se kapalnych
podilG., Jako krystalicky podfl zbyvajict

v krystalizétoru se z{skd acenaftenovi
frakce. Ve druhém stupni se v krystalizé-
toru postupné& ochlazuje smé&s acenafteno-
vé frakce a aromatického roapouétédla na
teplotu, kterd je o 5 a% 30 C nizsi, neZ
je bod krystalizace ochlazované smési a
nédsledn& se postupné ndpln _krystalizdtoru
oht{vd na teplotu 91 a2 96 C pfi soufas- ¢
ném volném odtoku tvoff{cich se kapalnych
pod{ld. Acenaften pfedem zvolené Cistoty .
se poté ziskd separdtnim vytavenim krys-
talického zbytku z krystalizdtoru.
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Vyndlez te3f{ zpdsob izolace acenaftenu z praciho oleje ¢ernouhelného pdvodu dvou-

stupnavou krystalizac{.

Podle dosud zndmych postupld se acenaften izoluje z acenaftenové frakce ziskané
frakén{ destilaci pracfho oleje o bodu varu 230 aZ 320° C nebo jiné u2§} frakce z destila-
ce Cernouhelného dehtu. Acenaftenovd frakce ptfedstavuje smés o bodu varu 270 a? 285 0 C,
ptipadné jen 275 ail 280° C, kters obsahuje 60 3% 70 % hmotnostniho acenaftenu, ddle v po-
tad{ velikosti zastoupen{ homology bifenylu, dimethylnaftaleny, dibenzo/b,d/furan, homo-
logy indolu a dal&f{ sloZky jiZ v nevyznamném mnoistvi, Izolace scenaftenu. z acenafteno-
vé frakce je popsédna jako redestilace acenaftenové frakce /japonsky patent ¢. 8 298 219/,
jako redestilace tuhého podilu vyloufeného z acenaftenové frakce za ur&ité teploty, extra-
kce diethylenglykolem, isopropylentherem, alifédty, ale prfedev3im jake tada rdznych zpGso-
bt krystalizace. Acenaften je ziskdvan krystalizaci vé&t3inou ze smési acenaftenové frakce
s rozpoudtédly. K tomuto G&elu jsou uZzivdny alkoholy C1 az C3, sromatické uhlovodiky C6
az C8 /japonsky patent &. 7 526 593/, parafinické vhlovodiky CS aZ C10 naftenické uhlovo-
diky C5 az CIO /japonsky patent &. 6 176 427/, methanol /japonsky patent &. 60 132 923/

a také ethanol ve smé&si s vodou. K pfipravé acenaftenu se vyuZivd i krystalizace samotné
acenaftenové frakce, ziskané destilaci praciho oleje nebo destilaci praciho cleje ve
smési s mate¢nym louhem z piedchozi krystalizace podle USA patentu &. 2 953 504, britské-
ho patentu ¢. 768 267 nebo podle zpGsobu citovaného v Kiyoshi Sokuma a spol. : Aromatics
S az 6, 71 az 79 /1985/. Postupy vychdze)ici z kombinace frakéni destilace a frakéni krys-
talizace ptindseji sice pomé&rné vysoky vyté&Zek acenaftenu, ale za cenu neuimérnych ndkladl
provoznich, zejména energetickych, ale i zna&nych ndkladd investiénich. Technicky acenaf-
ten se rafinuje také pfedevSim krystalizaci, jako rozpoustédlo se pouZivd ethanol nebo
methanol s vodou. V8echny tyto zndamé postupy maj{ tu nevyhodu, Ze v prvnim stupni je tfe-
ba destilacf vyrobit acenaftenovou frakci. Pokud nendsleduje opétovns destilace, pak je
nutno ptiddvat rozpoustédla, kierd v mnoha pripadech komplikuji technologii vzhledem k
vznikajicim toxickym exhalacim, k nutnosti odstranovat rozpoustédla, kterd se v dethoche-
mii nepouZivaji, a &istit dalsi odpadni vody.

Uvedené nevyhody odstranuje zpGsob izolace acenaftenu podle vyndlezu. Jeho padstatou
je dvoustupnové krystalizace praciho oleje. V prvnim stupni se praci olej postupné ochla-
zuje v krystalizdtoru na teplotu o 2 az 15° ¢ niz3f, nez je teplota jeho krystalizace.
Ndsleduje postupny ohfev na teplotu 25 ai 50° € za soutasného volmnsho odtékani tvoiicich
se kapalnych podfld. Jako krystalicky podil zoyvéjici v krystalizdtoru se ziskd acenafte-
novd frakce, kterd se ndsledn& smichd s aromatickym rozpoustédlem v pom&ru 10 : D,5 a% 3.
Timto rozpoustédlem miZe byt benzen a jeho alkylhomology, idan a jeho alkylhomology &i
rizné smési téchto aromatickych ldtek. Po homogenizaci se smés ve druhém stupni postupns
ochlazuje do teploty, kterd je o 5 az 30° ¢ niz3i, neZ je teplota krystalizace ochlazova-
né smési, ndsledn& se postupnéd ndpln krystalizdtoru ohfivd na teplotu 91 a? 96°% ¢ piti sou-
¢asném volném odtoku tvoficich se kapalnych podild. Vysledny produkt, tj. acenaften pie-
dem zvolené &istoty, se potom ziskd separdtnim vytavenim krystaslického zbytku z krystali-
zdtoru. Postupné ochlazovdni i postupny ohfev v prvnim i druhém krystalizadnim stupni se
provede trvalym udrZovénim teplotn{ diference mezi rafinovanou substanci a teplonosnym
médiem v rozmez{ 1 aZ 5o C. Izolaci je moZno provést rovné? tak, Ze se po provedeni krys--
talizace v prVnIm stupni ponechd v krystalizdtoru izolovand acenaftenovd frakce, krysta-
lizdtor se dopln{ Cerstvym pracim olejem a krystalizace prvniho stupné se opakuje. Timto
zplsobem je moZno bez daldfch mezpperac{ vyrobit potfebné mnoistv{ acenaftenové frakce,
které po smichdni s aromatickym uhlovodikem a homogenizaci &erpadlem piimo v krystalizi-
toru lze pfi{mo podrobit krystalizaci ve druhém stupni.
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Vyhodou uvedeného zpdsobu izolace acenattenu je jednoduchd technologie, nendroénd
svym zat{zenim, mnoistvim energie i pomocnych surovin. Likvidace zbytkd pouZitych aroma-
tickych rozpoustédel je v dehtochemii bé&Zinou zdleZitostil, prac{ olej, zbaveny v prvnim
krystélizacnim stupni Cdstetnd acenaftenu, lze plné pouiit k vypfirdni benzolu z koksdren-
ského plynu. Postupem podle vyndlezu lze bez potfZ{ ziskat acenaften s obsahem a% 99 %
hmotnostnich G&inné sloiky. Vytéinost acenaftenu, vztalend na obsah této ldtky ve vychozim
pracim oleji, je sice ni%3f neZ u postupd vychdzejicich z kombinace frak&nf{ destilace a
frakeén{ krystalizace, pited&{ v3ak vsechny zndmé postupy jednoduchosti a energetickou ne-
nérolnostf.

Konkrétn{ provedeni izolace acenaftenu je zfejmé z nasledujfcich ptiklada.
PEfklad 1 -

1 000 praciho oleje o sloZenf 12,3 % hmotnostnich naftalenu, 20,7 % bmotnostnich methyl-
nattalend, 7,1 % hmotnostnich dimethylnaftalend, 12,3 % hmotnostnich bifenylu a methyl-
bifenyld, 16,1 % hmotnostnich acenaftenu, 10,3 % hmotnostnf{ch dibenzo/b,d/furanu, 7,7 %
hmotnostnich fluorenu, 5,6 % hmotnostnich bazickych sloZek a 7,9 % hmotnostnich zbyvajf-
cich sloZak tj. fenolld a jinych sloZek v malych mnolstvich, a s teplotou krystallzace
-4,5 % bylo ochlazeno pti teplotnim rozdflu mezi temperovanym a temperujictm mediem

4°c z -3°¢c” na -9° C. Kapalny podfl byl b&hem zvy3ovini teploty do 3% ¢ ponechdn od-
tékat. Zbytek v krystalizdtoru o hmotnosti 146,5 g obsahoval 44,5 % hmotnostnich acenaf-
tenu. 100 g acenaftenové frakce ziskané vyle uvedenym zpascbem bylo smichino ptl teplots
ast 60° ¢ s -15 g rozpoustédla obsshujiciho o-, m-, p-xylen v hmotnostnim poméru

1,5 : 1,5 : 1. Smés s teplotou krystalizace 51° C byla zchlazens. na 80° C a zah#ivéna na
94% €. B&hem zaht{vdni{ odtékal z krystalizdtoru kapalny podil s neiddoucimi sloZkami.
Teplotni rozdfl obou médii byl stédle 3%9¢. 2 krystalizdtoru bylo po ukonten{ krystalizaé&nit
ratinace vytaveno 18,5 g acenaftenu s obsahem 98 % hmotnostnich sledované ldtky, takie
celkovd vytéZnost acenaftenu vztalend na obsah této ldtky ve vychozim pracim oleji &inila
18,3 %.

Ptiklad 2

1 000 g praciho oleje stejného sloZen{ jako v pEikladu 1 bylo déhlazeno na -71°¢C a stejnym
zplsobem bylo pfi teplotnim rozdilu 2° ¢ ziskano pEi 32% ¢ 162,5 g acenaftenové frakce s
obsahem acenaftenu 50,5 % hmotnostnich. 100 g acenaftenové frakce ziskané vyZe uvedenym
zplsobem bylo smichidna pti teploté asi 60° C a 15 g toluenu a smés s teplotou krystali-
zace 52° C chlazena od 53 do 40° C a pak postupné zahf{vina do 94° C pfi stdlém teplotnim
rozdilu obou médif 1% €. PFi zahtfvéni odtekly neZddouci kapalné sloiky a z krystalizdto-
ru bylo po ukon&en{ krystaliza&n{ rafinace vytaveno 22,5 g acenaftenu s obsahem 99 %
hmotnostnich sledované ldtky, takZe celkovd vytdZnost acenaftenu vztaZend na obsah této
14tky ve vychozim pracim oleji &inila 22,5 %.

Ptiklad 3

1 000 g pracfho oleje o sloZeni 13,4 % hmotnostnich naftalenu, 18,7 % hmotnostnich
methylnaftalend, 7,9 % hmotnostnich dimethylnaftalend, 6,7 % hmotnostnich bifenyll a
methylbifenyld, 15,2 % hmotnustn!ch acenaftenu, 10,5 % hmotnostnich dibenzo/b,d/furanu,
8,8 % hmotnostnich fluorenu, 5,3 % hmotnostnich bazickych slolek a 13,5 % ostatnich slo-
Zek, tj. fenold a sloZek obsaZenych v malych mnoZstvich, a s- teplotou krystalizace -6% ¢
bylo chlazeno z -5° C na -15° ¢, Kapalny podfl byl ponechdn vytékat béhem zvy3ovan{
teploty do 50° c. Teplotn{ rozd{l b&hem popsanych d&ji mezi temperovanym a temperujicim
mediem byl stdle 3% ¢. Acenaftenovd frakce o hmotnosti 06,2 g, kterd zGstala v krysta-
lizdtoru, obsahovala 58 % hmotnostnich acenaftenu. 100 g acenaftenové frakce ziskané vy-
Se uvedenym zpUsobem bylo smichdno pfi teploté asi 60° C s 30 g rozpou3té&dla obsahujici-
ho indan, xyleny a trimethylbenzeny v hmotnostnim pom&ru 5 : 2 : 3. Smés s- teplotou
krystalizace 54% ¢ byla chlazena na 24% . Kapalny podil vytekl z krystalizdtoru b&hem
zahtivdnt na 93° C. PEi popsanych d&jich byl stdly teplotnf rozd{l mezi temperovanym a
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a temperujicim médiem 2°¢c. 2 krystalizdtoru bylo po ukonéeni krystaliza¢ni rafinace vy-
taveno 28,6 g acenaftenu o &istoté 96,5 % hmotnostnich, takZe celkovd vytéznost acenaftenu

vztaiend na obsah této létky ve vychozim pracim oleji ¢inila 27,6 %.

PReOMET VYNALEZU

1. Zplsob izolace acenaftenu z praciho oleje &ernouhelného plvodu dvoustupnovou
krystalizaci, vyzna&ujici se tim, v prvnim stupni se praci olej postupné& v krystalizdtoru
ochlazuje na teplotu o 2 az 15 ¢ nizsi, nez je teplota. jeho krystalizace, nafeZz se necha-
ji volné z krystalizdtoru odtékat kapalné podily pti postupném ohfivdn{ na teplotu 25 aZ
50° C, pfiZem? jako krystalicky podil zbyvajicl v krystalizdtoru se ziskd acenaftenovd
k niZ se déle prid4d aromatické rozpoustédlo v poméru 10 ku 0,5 aZ 3, homogenizuje se a
postupné se v krystalizdtoru ochlazuje na teplotu o 5 a% 30° ¢ ni?si, nez je teplota je-
ji krystalizace, nate? se nechajl voln& z krystalizdtoru odtékat kapalné podily pfi po-
stupném ohiivani na teplotu 91 a% 969 C, pricemZ acenaften poZadované ¢istoty se ziska
ndslednym separdtnim vytavenim krystalického zbytku z krystalizdtoru s tim, Ze postupné
ohtivdni v prvnim i druhém krystalizaénim stupni se provede trvalym udrZzovadnim teplotni

- . . . . N , . <0
diference mezi rafinovanou substanci a teplonosnym médiem v rozmezi 1 az 5 C.

2. ZpUsob izolace acenaftenu podle bodu 1, vyznaCujici se tim, Ze se jako aromatické
rozpoustédlo pro krystalizaci ve druhém stupni pouZije benzen a/nebo toluen a/nebo isomery

xylenu a/nebo idan a/nebo jejich alkylhomology.

3. Zpltsob izolace acenaftenu podle bodG 1 a 2, vyznatujici se tim, Ze se do krystali-
zdtoru, ve kterém zGstala acenaftenovd frakce z pfedchozi krystalizace prvniho stupné, do-
plni praci alej a provede se apakované krystalizace prvnihe stupné.
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