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Sposób otrzymywania antracenu o wysokiej czystości
z antracenu technicznego

Urzędu Pał«fitow*g#
Pilski* -taw-MUi tlftW[

Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzymywa¬
nia antracenu o wysokiej czystości z produktu
technicznego jako substratu wyjściowego.
Dotychczas jest znany sposób otrzymywania czy¬

stego około 99%-ego antracenu na drodze chroma¬
tograficznego oczyszczania przy użyciu tlenku że¬
laza. Znany jest także sposób oczyszczania antra¬
cenu, polegający na destylacji azeotropowej antra¬
cenu technicznego z glikolem etylenowym na ko¬
lumnie o sprawności 20 półek teoretycznych,
usunięciu z destylatu resztek glikolu, wysuszeniu
antracenu i sublimacji w wysokiej próżni 10_3tora.
Dotychczasowe sposoby otrzymywania antracenu
o wysokiej czystości są więc bardzo skomplikowa-
i kosztowne, co jest ich podstawową wadą. Oprócz
tego znany jest sposób oczyszczanie surowego an¬
tracenu, na drodze rafinacji kwasem siarkowym.
Jednak tą drogą, stosując jako produkt wyjściowy
antracen surowy, nie otrzymuje się antracenu
o wymaganej wysokiej czystości i temperaturze
topnienia. Tym sposobem można otrzymać antra¬
cen o czystości tylko 96%-ej, który nie może być
wykorzystany do celów badawczych i do specjal¬
nych zastosowań w przemyśle, na przykład do
liczników scyntylacyjnych i w przemyśle farma¬
ceutycznym.

Według niniejszego wynalazku oczyszczanie an¬
tracenu technicznego prowadzi się na drodze rafi¬
nacji kwasem przy takim doborze temperatury pro¬
cesu i stężenia zastosowanego kwasu, przy których
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najłatwiej ulegają sulfonowaniu zanieczyszczenia
towarzyszące technicznemu antracenowi. Sposób
ten jest prosty w wykonaniu, a przy tym uzyskuje
się antracen o bardzo wysokiej czystości Wyniki
oznaczeń spektrofotometrycznych po przeprowa¬
dzonych doświadczeniach wykazały, że krzywe ab¬
sorpcji uzyskanego produktu odpowiadają przebie¬
gowi krzywych wzorcowych, z czego wynika, że
antracen otrzymany sposobem według wynalazku
wykazuje bardzo wysoką czystość.
Sposób według wynalazku polega na tym, że an¬

tracen techniczny około 90%-wy jako surowiec
wyjściowy, rozpuszcza się najpierw w toluenie
w stosunku 5 g surowca na 100 ml toluenu, a na¬
stępnie otrzymany roztwór poddaje się przez sześć
godzin w temperaturze 80 — 85°C rafinacji około
85°/o-owym kwasem siarkowym w ilości 60% wa¬
gowych w stosunku do surowca. Kwas siarkowy
wprowadza się porcjami co godzinę w. ilości po
10% wagowych w stosunku do surowca, po uprze¬
dnim odpuszczeniu kwasu porafinacyjnego. Po
sześciu takich jednogodzinnych rafinacjach, roz¬
twór przemywa się kolejno gorącą wodą, 5%-ym
ługiem sodowym i wodą w celu zobojętnienia. Na¬
stępnie po krystalizacji z toluenu w temperaturze
pokojowej, odwirowaniu, przemyciu na wirówce
małą ilością czystego metanolu i wysuszeniu otrzy¬
muje się wysokiej czystości antracen ponad 99%-
-owy o temperaturze topnienia 21.7°C.
Przykład: do reaktora szklanego ogrzewane-
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go wężownicą parową i zaopatrzonego w mieszadło
mechaniczne wlewa się 100 1 toluenu i dodaje się
5 kg antracenu technicznego. Po uruchomieniu
mieszadła ogrzewa się do temperatury 80 — 85°C.
Po rozpuszczeniu produktu dodaje się 500 g kwasu
siarkowego 85%-owego i rafinuje się w tempera¬
turze 85°C przez godzinę (szybkość obrotu miesza¬
dła około 600/min.). Po godzinie rafinacji wyłącza
się mieszadło i odpuszcza dokładnie kwas porafi¬
nacyjny i dodaje się następną taką samą porcję
kwasu siarkowego, przy czym czynności te powta¬
rza się sześć razy co godzinę. Po rafinacji i ostat¬
nim oddzieleniu kwasu porafinacyjnego zawartość
poddaje się krystalizacji po uprzednim jednorazo¬
wym przemyciu gorącą wodą w temperaturze oko¬
ło 80°C potem kolejno 5%-owym ługiem sodowym
i gorącą wodą w celu zobojętnienia. Zużycie wody
wynosi około 50 1, a ługu sodowego 5%-owego 3 1.
Po neutralizacji zawartość pozostawia się do kry¬
stalizacji w temperaturze pokojowej. Po krystali¬
zacji z toluenu, odwirowaniu, przemyciu metano¬
lem na wirówce i wysuszeniu, otrzymuje się pro¬
dukt o temperaturze topnienia 217°C zawierający

ponad 99% antracenu. Ilość otrzymanego produktu
w stosunku do surowca wynosi około 70%.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób otrzymywania antracenu o wysokiej czy¬
stości z antracenu technicznego na drodze rafinacji
kwasem siarkowym wobec rozpuszczalnika orga¬
nicznego znamienny tym, że antracen techniczny
rozpuszcza się w toluenie wT stosunku 1 :20,
a otrzymany roztwór poddaje się przez sześć godzin
w temperaturze 80 — 85°C rafinacji około 85%-
-owym kwasem siarkowym w ilości 60% wago¬
wych w stosunku do surowca, przy czym kwas
siarkowy wprowadza się sześć razy w odstępach
jednogodzinnych w ilości po 10% wagowych od¬
puszczając każdorazowo poprzednią porcję kwasu,
a następnie roztwór przemywa się kolejno gorącą
wodą, zobojętnia 5%-owym ługiem sodowym i zno¬
wu przemywa wodą, po czym poddaje się krysta¬
lizacji w temperaturze pokojowej a wydzielony
antracen odwirowuje i przemywa czystym meta¬
nolem.

Zakłady Kartograficzne, Wrocław, A/447, nakład 400 egz.
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