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SPOSDB OCZYSZCZANIA ANTRACENU

Przedmictem wynalazku jest sposéb oczyezczania antracenu przez eketrakcje rozpuszczel-
nikowg substancji towarzyez@cych antracenowi w produktach technicznych, stanowigcy ulepsze-
nie sposcbu wedlug polskiego opieu patentowegc nr 125 053,

Znany z polskiego opisu patentowego nr 125 053 sposéb oczyszczanis antracenu polege na
tym, 2e antracen surowy poddaje sie ekstrekcji rozpuszczalnikowe] stosujec jako rozpuszczal-
nik N-metylopirolidon w ilodci 50-200% wagowych w przeliczeniu na oczyszczany antracen. Ek-
etrakcje prowadzi siQ w temperaturze 10-6000, a oczyszczony antracen oddziela sig przez fil-
tracje lub w inny znany spaséb. Ekstrakcje mo2ne prowadzié dwuetopniowo, przy czym pierwszy
stopienn eketrakcji prowedzi sie w temperaturze 10-30°% stosujec 50-150% wagswych N-metylc-
pirolidonu w przeliczeniu na antracen surowy, & drugl stopien w temperaturze 40-60°¢ stosujec
N-metylopirolidon w 1lodci 100-200% wagowych w przeliczeniu na antracen wzbogacony jakc pro-
dukt podredni, Sposéb ten znacznie uproécil wytwarzanie antracenu o czyetoéci co najmnie]
95% wagowych .w jedno lub dwustopniowej operacji. W procesie takim nieuniknione byly jednakzie
straty antracenu, wynikajace ze zbyt wysckiej zdolnodci N-metylopirolidonu do rozpuszczania
antracenu.

Celem wynalazku jest ulepszenie metody eketrakcyjnego oczyszczania antracenu przy uzy-
ciu N-metylopirolidonu, polegajgece ne zwigkszeniu wydobycia antracenu i zmniejszeniu zuiycia
N-metylopirolidonu.

Nieoczekiwanie etwierdzono, 2e cel ten uzyskuje 8i@ jez2eli w procesie oczyszczania an-
tracenu na drodze dwustopniowe] eketrakcji prowsdzonym wediug metody przedstawionej w pol-
skim cpisie patentowym nr 125 053, w pierwszym stopniu ekstrakcji jako rozpuszczalnik zaeto-
suje si¢ N-metylopirolidon zawierajqcy od 0,5 do 40% wagowych karbazolu.

W wyniku zastoscwania metady oczyszczania antracenu surowego wediug wynalazku otrzymuje
ei¢@ produkt o zawartodcl powyzej 95% wagowych antracenu z wydajnoécig przekraczajgce 90%.
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Obecnodé karbazolu w stoscwanym jako rozpuszczalniku N-metylopirclidonie poprawia znacznie
selektywnodé procesu eketrakcji przez zmniejszenie rozpuszczalncéci antracenu w ekatrakcie,
dzieki czemu uzyskuje 8i@ wzrost wydajnodci antracenu powyzej 90%, wysoki stopleh oczyszcze-
nia antracenu przy zmniejszone] ilodci rozpuszczalnika N-metylopirclidonowega orsz wysckie
stezenie substancji rozpuszczonych w ekstrakcie, & tyms samym wy2szy uzysk csadu z jednostki
objetoéci ekstraktora,

W sposcbis wedlug wynglazku antracen surowy o zawartosdci 20-50% wegowych czyetego an-
traconu aiesza 8i¢ intensywnie priez 1-3 godzin w temperaturze 10-30°¢C z N-metylopirolidoneam
zawierajgecye od 0,5 do 40% wagawych karbszolu 1 uzyskuje rozpuszczenie przewazajgcej iloéci
fenantrenu 1 fluorenu zawartych w wyjéciowym surowcu., Ilodé ekstrahenta wynoei od SO do 150%
wagowych w przeliczeniu ns antracen surowy. Nierczpuszczony osad oddziels siq od ekstraktu
przez wirowsnie, filtrowanie lub w inny znany sposéb. Osad ten poddaje sie¢ II stopniowi ek-
strakcji przez mieszanie w czasie 1 do 3 godzin w temperaturze 40 do 60°% z czyetya N-metylo-~
pirolidcnem uzytym w iloéci 10C do 200% wagowych w przeliczeniu na antracen wzbogacony} W wa-
runkach tych N-metylopirolidon rozpuszcza pozostale resztki fenantrenu w osadzie antracenu,

a z karbazolem tworzy ciekly kompleks miedzyczgsteczkowy pozostajgcy w roztworze. Oczyszczo-
ny antracen zostaje w forwie drobnoziaenistego clala stalego zawieszonego w ekstrakcie.
Antracen ten oddziela sig od cieklego ekstraktu przez filtrowanie, wirowanie lub w inny zra-
ny sposéb, a nastgpnie przemywa wodg lub metanclem dla usunigcla resztek N-metylopirolido-
nu i suszy. Ekstrakt N-metylopiroclidonowy z I stopnia ekstrakcji zadaje si¢ wodg w ilosci

20 do 100% wagowych w przeliczeniu na ekstrakt lub tez poddaje destylacji préznicwej. Wy-
dzielong z ekstraktu substancjge rozpuszczong zadierajaca gléwnie fenantren, fluoren i kar-
bazol przerabia sig¢ oddzielnie, a N-metylopirclidon po odwodnieniu zawraca sie do II stop-
nia ekstrakcji. Ekstrakt z II stopnia ekstrakcji wprowadza sie w calodci do I stopnia
.ekstrakcji antrecenu surowego.

Przykted I, Do 100 g N-metylopiralidonu dodaje sig 7,5 g karbazolu o czystosdci
94% 1 miesza w temperaturze 50-55°¢ przez 15 minut, Nastepnie do uzyskansgo brunatnegsc rez-
tworu wprowadze 9ie¢ 100 g antracenu surowego o zawarto$ci 40% wagowych antracenu, 38% wago-
wych fenantrenu oraz 15¥% wagowych karbazolu i miesza intensywnioe przez 3 godziny w tempera-
turze 45-50°C. Ndkerozpuszczany drabnbkrystaliczny osad odsgczea sie i przemywa gorace wodg,
uzyskujgc 36,9 g wzbagacanego antracenu o czystodci 91,4%. Osad ten poddaje sie drugiemu stop-
niowi eketrakcji przez mieszanie z &0 g N-metylopiraclidonu w temparaturze 40°C w czasie
1 godziny. Wead po drugim stopniu ekstrakc)li odegcza si¢ na termostetowanym w temperaturze
40°c lejku prézniowym, przemywa 50 cn3 pedgrzanej do 80° wody destylowanej celem odmycia
N-metylopirolidonu 1 suszy sie do stalej wagil. Otrzymano 37,8 g antracenu oczyszczonegc o
zawartodci 97% wagowych antracenu, 2% wagowych fenantrenu i 1% wagowy karbazslu, oznaczo-
nych wedtug analizy chromatograficznej. Przesgcz z ekstrakcji na zimno zadaje sie 50 cm3
wody z przemycia osadu antracenu oczyszczonego i otrzymuje 60 g frakcji fenantrenowoc-kar=
bazolowej o zawartodci 3,5% wagowych, antracenu, 59% wagowych fenantrenu, 12% wagowych flu-
orenu i 23,2% wagowych karbazclu 1 125 g wodnego roztworu N-metylopirclidonu, ktéry kie-
ruje si¢ do regeneracji. Przesgcz N-metylopirclidonowy z drugliego stopnia ekstrakcji za-
wraca sie w iloédci 100 g do pierwszego stopnia ekstrakcji antracenu surowego. Susaryczna
wydajnodé procesu ekstrakcji wynosi 91% wagowych. '

Przykad II. 100 g antracenu surowego o skladzie podanym w przykladzie I mie-
8za 8i@ w temperaturze 25% przez 2 godziny ze 100 g roztworu karbezolu w N-metylopiroli-
donie, stanowigcega ekstrakt N-metylopirolidonowy z II stopnia ekstrakcji prowadzonej jak
w przykladzie I. Uzyskany proddkt poddaje si¢ delszemu oczyszczaniu jak w przykladzie I,
natomiast filtrat poddaje prézniowe] destylacji pod préznig 67 hPe, uzyskujec mieszanine
fenantrenu 1 karbezolu jako pozostaloéé destylacyjng. Wydajnoéé dwustopniowego procesu wy-
nosi 90,5% wagowych antracenu o czystodcl 96,2% wagowych,
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Przykted III. D@ 100 g antracenu surowego o sktadzie jak w przykiadzie I dodaje
sie oketraktu z drugiego stopnia ekstrakcji sntracenuy jak w przykladzis I 1 50 g N-metylopi«
rolidonu i missza w temperaturze 26°C w czesis 2 godzin. Osad cdegcza sig na lejku prézniowym
1 poddaje drugiemu stopniowi ekstrakcji przez misezanie z 50 g N~metylopirolidonu w tempera-
turze 45°C w czasie 2 godzin., Osad cddziels 9ie od ekstraktu N-metylopirclidonowego na ogrze-
wanym lejku prézniowym, Osad odmywa s1¢ od N-metylopirclidonu 60 cn3 gorgcej wody destylowa-
nej 1 suszy do stalej wagi. Otrzymeno 38 g antracenu oczyszczonego o zawartodci 96,3% wagowych
sntracenu oznaczonega chromatograficznie. Sumaeryczna wydejnodéé I 1 II stopnia ekstrakcji wy-
nosi 91% wagowych. Przeegcz z I stopnis ekstrakcji przerabis sie tak, jak podansc w przykitadzie
I, uzyskujec frakcje fenantrenowe w ilodci 59,9 g o zawartodci 5,7% wagowych entracenu, 59%
wagowych fenantrenu, 25% wagowych karbazolu i 140 g wodnego roztworu N-metylepirolidanowego.
Przesgcz z drugiego stopnia ekstrakcji zawraca sie do lugowania antracenu surowego w sposéb
przedstawiony w przykladzie I,

Zastrzez2enia p'a tentowe

1. Sposdb oczyszczania antracenu przez eketrakcje rozpuszczalnikowg substancji towarzy-
szgcych antracenowi w produktach technicznych przez poddanie antracenu surowego o zawartasci
20-50% wagowych czystegc antracenu dwuatopniowej ekstrakcji 50-200% wagowych N-metylopiroli-
donu w przeliczeniu na antracen surowy, w temperaturze 10-6000, przy czm korzystnie pierwszy
stoplen ekstrakcji prowadzi sig w temperaturze 10-30° stosujac jake rozpuszczalnik 50-150%
wagowych N-metylopirolidonu w przeliczeniu na antracen surowy, a drugi stopier ekstrakcji
prowadzi sie w temperaturze 40-60°C stosujgc N-metylopirclidon w 1ilodci 100-200% wagowych
w przeliczeniu na antracen wzbogacony, po czym oczyszczong faz¢ staly antracenu oddziela sig
przez filtracje, wirowanie lub w inny znany sposéb wedlug patentu nr 125 053,
znamienny tyrm, 20 wplerwszym stopniu ekstrakcii jaks rozpuszczslnik stcsuje sie
N-metylopirolidon zawierajecy 0,5-40% wagowych karbazolu.

2. Sposdéb wedtug zestrz. 1, znamienny tym, 2e jako N-metylopircliden
zawierajecy karbazol stosuje sig ekstrakt N-metylopirolidonowy z drugiego stopnia ekstrakcii.
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