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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywa-
nia antracenu o wysokiej czysto§ci z produktu
technicznego jako substratu wyj§ciowego.

Dotychczas jest znany sposéb otrzymywania czy-
stego okolo 99%-ego antracenu na drodze chroma-
tograficznego oczyszczania przy uzyciu tlenku ze-
laza. Znany jest takze spos6b oczyszczania antra-
cenu, polegajacy na destylacji azeotropowej antra-
cenu technicznego z glikolem etylenowym na ko-
lumnie o sprawno$ci 20 pélek teoretycznych,
usunieciu z destylatu resztek glikolu, wysuszeniu
antracenu i sublimacji w wysokiej prézni 10—3tora.
Dotychczasowe sposoby otrzymywania antracenu
o wysokiej czystosci sg wiec ’})ardzo skomplikowa-
i kosztowne, co jest ich podstawowg wadg. Oprécz
tego znany jest sposéb oczyszczanie surowego an-
tracenu, na drodze rafinacji kwasem siarkowym.
Jednak tg droga, stosujac jako produkt wyjsciowy
antracen surowy, nie otrzymuje sie antracenu
o wymaganej wysokie] czystoSci i temperaturze
topnienia. Tym sposobem mozna otrzymaé antra-
cen o czystodci tylko 96%-ej, ktéry nie moze byé
wykorzystany do celéw badawczych i do specjal-
nych zastosowan w przemyS$le, na przykiad do
licznikéw scyntylacyjnych i w przemy$le farma-
ceutycznym.

Wedlug niniejszego wynalazku oczyszczanie an-
tracenu technicznego prowadzi sie na drodze rafi-
nacji kwasem przy takim doborze temperatury pro-
cesu i stezenia zastosowanego kwasu, przy ktérych
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najlatwiej ulegajg sulfonowaniu zanieczyszczenia
towarzyszace technicznemu antracenowi. Sposéb
ten jest prosty w wykonaniu, a przy tym uzyskuje
sie antracen o bardzo wysokiej czystoSci. Wyniki
oznaczen spektrofotometrycznych po przeprowa-
dzonych doSwiadczeniach wykazaty, ze krzywe ab-
sorpcji uzyskanego produktu odpowiadajg przebie-
gowi krzywych wzorcowych, z czego wynika, ze
antracen otrzymany sposobem wedlug wynalazku
wykazuje bardzo wysokg czystosé.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze an- s
tracen techniczny okoto 90°%-wy jako surowiec
wyjSciowy, rozpuszcza sie najpierw w toluenie
w stosunku 5 g surowca na 100 ml toluenu, a na-
stepnie otrzymany roztwér poddaje sie przez -sze§é
godzin w temperaturze 80 — 85°C rafinacji okolo ™\
85%-owym kwasem siarkowym w ilosci 60% wa- '
gowych w stosunku do surowca. Kwas siarkowy
wprowadza sie porcjami co godzine w, ilo§ci po
10%0 wagowych w stosunku do surowca, po uprze-
dnim odpuszczeniu kwasu porafinacyjnego. Po
sze$ciu takich jednogodzinnych rafinacjach, roz-
twor przemywa sie kolejno gorgcg wodg, 5%-ym
tugiem sodowym i woda w celu zobojetnienia. Na-
stepnie po krystalizacji z toluenu w temperaturze
pokojowej, odwirowaniu, przemyciu na wiréwce
malg iloScig czystego metanolu i wysuszeniu otrzy-
muje sie wysokiej czystoSci antracen ponad 99%o-
-owy o temperaturze topnienia 217°C.

Przyktad: do reaktora szklanego ogrzewane-
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g0 wezownicag parowa i zaopatrzonego w mieszadio
mechaniczne wlewa sie 100 1 toluenu i dodaje sie
5 kg antracenu technicznego. Po uruchomieniu
mieszadla ogrzewa sie do temperatury 80 — 85°C.
Po rozpuszezeniu produktu dodaje sie 500 g kwasu
siarkowego 85%c-owego i rafinuje sie w tempera-
turze 85°C przez godzine (szybko$é obrctu miesza-
dia okolo 600/min.). Po godzinie rafinacji wylgcza
sie mieszadlo i odpuszcza dokladnie kwas porafi-
nacyjny i dodaje sie nastepng takg samg porcje
kwasu siarkowego, przy czym czynnos$ci te powta-

‘rza si¢ sze$¢ razy co godzine. Po rafinacji i ostat-

nim oddzieleniu kwasu porafinacyjnego zawartosé
poddaje sie krystalizacji po uprzednim jednorazo-
wym przemyciu gorgcg wodg w temperaturze oko-
1o 80°C potem kolejno 5%-owym lugiem sodowym
i goraca wodg w celu zobcjetnienia. Zuzycie wody
wynosi okolo 50 1, a lugu sodowego 5%o-owego 3 1.
Po neutralizacji zawarto§¢ pozcstawia sie do kry-
stalizacji w temperaturze pokojowej. Po krystali-
zacji z toluenu, odwirowaniu, przemyciu metano-
lem na wiréwce i wysuszeniu, ctrzymuje sie pro-
dukt o temperaturze topnienia 217°C zawierajacy
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ponad 99% antracenu. Ilo§é otrzymanego produktu
w stosunku do surowca wynosi okoto 70%o.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania antracenu o wysokiej czy-
stosci z antracenu technicznego na drodze rafinacji
kwasem siarkowym wobec rozpuszczalnika orga-
nicznego znamienny tym, 7e antracen techniczny
rozpuszcza si¢ w toluenie w stosunku 1:20,
a otrzymany roztwé6r poddaje sie przez szeS¢ godzin
w temperaturze 80 — 85°C rafinacji okoto 85%-
-cwym kwasem siarkowym w iloSci 60% wago-
wych w stosunku do surowca, przy czym kwas
siarkowy wprowadza sie sze$§¢ razy w odstepach
jednogodzinnych w ilosci po 10% wagowych od-
puszczajac kazdorazowo poprzednig porcje kwasu,
a nastepnie roztwor przemywa sie kolejno gorgca
wo23g, zobojetnia 5%-owym lugiem sodowym i zno-
wu przemywa wodg, po czym poddaje sie krysta-
lizacji w temperaturze pokojowej a wydzielony
antracen odwirowuje i przemywa czystym meta-
nolem.

Zaklady Kartograficzne, Wroctaw, A/447, naklad 400 egz.
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