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Sposob wydzielania naftalenu z surowca naftalenowego

1

Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywa-
nia czystego naftalenu z surowca mnaftalenowego
metoda krystalizacji z rozpuszczalnika. Sposob ten
sluzy do olrzymywania naftalenu charakteryzujg-
cego sig wysoka jakoscig z surowca naftalenowego
takiego jak naftalen techniczny, olej naftalenowy
i inne frakcje olejowe zawierajgce naftalen.

Znane sg sposoby otrzymywania naftalenu wy-
sokiej -jakosci metodami krystalizacji. Mozna je
podzielic na dwie grupy: bezposredniej krystali-
zacji naftalenu ze stopionej masy surowca oraz
. krystalizacji z zastosowaniem odpowiednio dobra-
nego rozpuszczalnika. Pierwszy sposob, polega na
wstepnym slopieniu surowego naftalenu i kolej-
nym, powolnym obnizaniu temperatury, wplywa-
jacej na stopniowg krystalizacje skladnika glow-
nego.

Podczas krystalizacji ‘wzrasta stezenie zanieczy-
szczen w fazie cieklej. Po jej oddzieleniu otrzymu-
je sie produkt finalny o wyzszej jakosci w porow-
naniu z surowcem wyjsciowym. Stosowana jest
rowniez wielostopniowa ciggla metoda Kkrystaliza-
cji naftalenu, jak tez innych zwigzkéw organicz-
nych, co znane jest z Chem. Proc. Eng. 1972, 53,
nr 511. b

W metodach drugiej grupy, najwieksze  zastoso-
wanie znalazl metanol jako selektywny rozpu-
szczalnik naftalenu. Zostal on wykorzystany w

skali technicznej do wydzielania naftalenu z su-'

rowcOw pochodzgcych ze smoly weglowej np. ole-
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ju naftalenowego. Metoda ta znana jest z brytyj-
skiego opisu patentowego nr 755501 i polega na
rozpuszczeniu surowego naftalenu w melanolu w
podwyzszonej lemperalurze, schlodaeniu roztworu
i oddzieleniu wydzielonych krysztalow od cieklej
pozostalosci. Po wysuszeniu otrzymuje sig czysty
naftalen. : '

Celem wynalazku jest wydzielenie naftalenu o
wysokiej jakosci z surowca naftalenowego, takic-
go jak naftalen techniczny, naftalen gatunek de-
stylowany, olej naftalenowy badz inne frakcje ole-
jowe" zawieréjace naftalen, przez krystalizacjs z
rozpuszczalnika. ’

Sposob wydzielania naftalenu wedlug wynalazku
polega na selektywnym procesie krystalizacji su-
rowego naftalenu z cieklych pochodnych furanu
jako .rozpuszczalnika, korzystnie z alkoholu fur-
furylowego i/lub furfurolu. Pochodne furanu mo-
ga by¢ uzyte pojedynczo lub w mieszaninie. W
celu podwyzszenia wydajnosci procesu Kkrystali-
zacji korzystnie jest do rozpuszczalnika dodac
0,5—5% wagowych wody.

Wedlug wynalazku surowy naftalen rozpuszcza
sie w podwyzszonej temperaturze w rozpuszczal-
niku, a uzyskany roztwor schladza az do peilnego
wydzielenia fazy stalej. Kofzystne jest przy tym
prowadzenie etapu chltodzenia w sposéb powolny.
Wazng cechg uzytych rozpuszczalnikéw jest zdol-
nosé do tworzenia w nich podczas krystalizacji
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duzych krysztaléw naftalenu. Oddziela sie je od
lugow pokrystalizacyjnych jednym ze znanych
sposobow np. przez odsgczanie z zastosowahiem
nuczy. Otrzymane w wyniku sgczenia - krysztaly

--naftalenu pokryte sg warstewky bogatych w.-za==+

‘nieczyszczenia lugéw pokrystalizacyijnych. Z tego
. wzgledu Kkorzystne jest przemycie uzyskanego
: osadu niskowrzacym rozpuszczalnikiem, a najle-
. piej fnetanolenl i/lub etanolem.

Zabieg fen..pbdwyisza koncows jakoi¢ oczy-
szezonego naftalenu, jak tez ulatwia jego susze-
nie. Z uzyskanych roztworow przemywajacych

10

regenerujc sig niskowrzacy rozpuszczalnik, pozo--

stalosé zag, skladajaca sie glownie z zanieczyszczo-
nego naftalenu i uzytego do krystalizacji rozpu-
szczalnika, mozna polgczy¢ z lugami macierzysly-
mi. Po wydeslylowaniu czgéci rozpuszczalnika,
najlepiej pod zmniejszonym cisnieniem, z lugow
tych mozna wydzielié drugg frakcje naftalenu,
charakteryzujaca siq gorszymi wskaZnikami ja-
kosci. ' } o

Z cieklej pozostalo$ci po drugiej krystalizacji
mozna oddestylowaé reszte rozpuszczalnika, a wy-
dzielony przy iym naftalen o znacznej zawartosci
zanieczyszczen -zagospodarowaé¢ np. na instalacji
smoly weglowej. Zregenerowany rozpuszczalnik
nadaje sie¢ do ponownego wykorzystania w_proce-
sie krystalizacji.

Podczas wydzielania naftalenu z surowca o nis-

kiej jego zawarto$ci. np. z oleju naftalenowego,

proces mozna ograniczyé do wydzielenia jednej
frakeji krysztalow.

Przyktad I 1000 g naftalenu gatunku desty-
lowany rozpuszczono na gorgco w 900 ml furfuro
lu. Uzyskany roztwér pozostawiono do krystaliza-
cji na kilka godzin w temperaturze pokojowe)

- Po zakonczeniu tego etapu, otrzymany osad od-
sgczono i przemyto na saczku 950 ml metanolu.
Przemywanie osadu polegalo na zalaniu warstwy
krysztaldéw metanolu i pozostawieniu ich na okre-
$lony czas, dostateczny do przejscia do odbieralni-
ka cieczy znajdujacej sie¢ na saczku. Tak poste-
powano az do wyczerpania sie calej ilosci alko-
holu przeznaczonego na przemycie.

Poszczegbélne fazy mycia konczono odsysaniem
pod préznig resztek alkoholu. Otrzymany osad po
wysuszeniu wazyl 700 g (I frakcja). Popluczyny
metanolowe poddano destylacji w celu odzyskania
metanolu, pozostalo$é za$, skladajgcg sie gléwnie
z. naftalenu i furfurolu. polaczon‘o Z przesaczem
po oddzieleniu krysztalow naftalenu. W kolejnej
fazie procesu, przesacz ten poddano destylacji
prézniowej na kolumnie rektyfikacyjnej, w celu
wydzielenia cze$ci furfurolu. Po wydestylowaniu
700 ml furfurolu, z cieklej pozostalosci wykrystali-
zowano osad naftalenu (II frakcja). Osad ten od-
sgczono_ i przemyto 300 ml metanolu, W' sposob
podany. Po wysuszeniu otrzymano 205 g naftalenu.

Z. popluczyn otrzymanych podczas mycia kry-
sztalow naftalenu (II), oddestylowano metanol, po-
zostalo$¢ za$ polgczono z lugami po drugiej kry-
stalizacji. Z lugéow tych wydestylowano pod
préznia, na kolumnie rektyfikacyjnej reszte furfu-
rolu. Charakterystyke surowca i poszczeg6lnych
frakcji naftalenu zestawiono w tabeli 1.
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Tabela 1
Nafta- | Nafta-
L Wskai' Suro_ len - len
P-4 niki jakosci | wiec fra- fra-
1 keja I | keja 11
1 Temp. krzep-
niecia 78,4°C | 179,8°C | 79,2°C
2 Weglowo- i
dory lekkie 0,47 0,012 0,022
3 | Tionaften (%) 2,2 0,70 1,95
4 Chinolina (%) 0,20 0,005 0,005
5 | Zwiazki .
kwasne (%) 016 | 0005 | 0,005
Wydaj-
] 1056 (%) 100 - 70 20,5
Przyktad II. 1000 g naftalenu rozpuszczono
na gorgco w 900 ml alkoholu furfurylowego. Z roz-

tworu tego, po krystalizacji ‘prowadzonej Sposo-
bem podanym w przykladzie I, wydzielono osad,

" kléry przesaczono i przemyto 1200 ml metanolu.

Po wysuszeniu, otrzymano 810 g naftalenu (fra-
kecja I). Otrzymane  popluczyny metanolowe prze-
robiorio 'w $pos6b podany w. przykladzie I.

W kolejnej fazie procesu, z lugéw po pierwszej
krystalizacji oddestylowano na prozniowej kolu-
mnie 659 ml alkoholu furfurylowego. Z pozosta-
losci wydzielono krysztaly naftalenu, ktére po
odsgczeniu przemyto 180 ml metanolu. Po wysu-
szeniu otrzymano 110 g naftalenu (frakcja II.) Z
pozostatych lugdéw pokrystalizacyjnych oddestylo-

.wano pod proéznia reszte alkoholu furfurylowego.

Charakterystyke surowca wyjsciowego i obu
otrzymanych frakcji naftalenu zestawiono w ta-
beli 2.

Tabela 2
Nafta- | Nafta-
Wskazniki Suro- len len
Lp. e .
jakosci wiec fra- fra-
keja I | keja II
1 Temp. krzep- P
niecia 78,4°C | 179,7°C 18.3°C
2 Weglowo-
dory lekkie 0,47 0,025 0,025
3 Tionaften (%) 2,2 0,9 2,3
4 Chinalina (%) 0,20 0,005 0,005
5 Zwigzki
kwasne (%) 0,16 0,005 0,005
Wydaj-
nos¢ (%) 100 81 11
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Prayaiauw 1. 1000 g frakcji naftalenowej
rozpuszczono w podwyiszonej temperaturze w 700
ml furfurolu. Ciekla mieszaning pozostawiono na
przeciag kilku godzin do krystalizacji w tempera-
turze pokojowej. Wydzielony osad odsgczono
i przemyto metanolem w ilosci 700 ml, w sposob
podany w przykladzie I. Po wysuszeniu otrzyma-
no 610 g naflalenu.

Z pozostalosci pokrystalizacyjnych oddestylowano
na kolumnie rektyfikacyjnej pod zmnicjszonym
cisnieniem furfurol. Charakterystykg jakosciowg
surowca i otrzymanego czystego naftalenu podano
w tabeli 3. . ‘

Tabela 3
L Wskazniki Suro- Oczyszczo-
P jakosci wiec ny nafta-
. len
1 Temp. krzep-
niecia 75,1°C 79,4°C
2 Weglowadory
lekkie (%) 2,6 0,010
3 Tionaften (%) 6,3 1,5
4 2-metylotio-
na{ten (%) 0,13 0,005
5 | Chinolina (%) 0,68 0,044
6 Zwiazki
kwasne (%) 0,17 0,005
Wydajnosé (%) 100 61

Przyktad IX. 1000 g oleju naftalenowego
o temperaturze krzepnigcia 56°C rozpuszczono na
gorgco w 500 ml alkoholu furfurylowego i pozosta-
wiono. do krystalizacji w czasie kilku godzin, w
temperaturze pokojowej. Wydzielony z roztworu
osad odsgczono i przemyto 800 ml metanolu. Po
wysuszeniu osadu otrzymano 410 g naftalenu.
Charakterystyke jakosciowa surowca i wydzielo-
nego z niego naftalenu podano w tabeli.

Tabela 4
Wskazniki | Wydzielo-
Lp. jakosei Surowiec | ny nafta-
len
1 Temp. krzep-
niecia 56,0 79,1
2 Weglowory
lekkie (%) 1,2 0,03
3 Tionaften (%) 1,5 0,8
4 2-metylona-
ftalen (%) 9,4 0,8
5 Chinolina (%) 2,9 0,007
Wydajnosé 100 41
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Przyklad V. 500 g naftalenu o temperaturze
krzepniecia 79,5°C rozpuszczono na gorgco w 400
ml furfurolu, a uzyskang mieszaning krystalizowa-
no w temperaturze pokojowej w sposéb podany
w przykladzie I. Otrzymany osad odsaczono i prze-
myto 450 ml metanolu. Po wysuszeniu oirzymano
375 naftalenu (frakcja 1). Po oddestylowaniu meta-
nolu z popluczyn, pozostalosé polgczono z tugiem
macierzystym otrzymanym po oddzieleniu kryszta-
low 1 frakeji naftalenu.

7. uzyskanej imieszaniny oddestylowano na ko-
lumnie jak w przykladzie I 280 ml furfurolu. Z
po destylacji wykrystalizowano mna-
ftalen. Po jego odsygczeniu, przemyciu metanolem
w ilosci 1.0 ml i wysuszeniu, otrzymano 87,5 g
naftalenu (frakcja 1I). Lugi po odsaczeniu dru-
giej frakeji naftalenu poddano destylacji, az do
catkowitego oddzielenia furfurolu.

Pozostalosé w kolbie wylano i wykrystalizowano
olrzymujac frakcje pozostatosci o temperaturze
krzepniecia 74,5°C i zawartosci tionaftenu 8,5%.
Charakterystyke surowca wyjs’cfowego i otrzyma-
nej I i II frakecji naftalenu zestawiono w tabeli5.

Tabela 5
. Nafta- | Nafta-
Lp. W.skaz’m.k1 Su'ro- len I len II
jakosci wiec frakcja | frakcja
1 Temp.
krzepniecia 79,5 80,0 _ 79,2
2 Tionaften (%) 0.9 0,37 1,4
Wydajnosé
-w stosunku 100 _ 15,0 17,5
do wsadu

Zastrzezenia patentowe

1. Sposob wydzielania naftalenu z surowca na-
ftalenowego przez rozpuszczenie tego surowca na
gorgeo w rozpuszczalniku, ochlodzenie i wydziele-
nie krysztaldow naftalenu, znamienny tym, Ze jako
rozpuszczalnik stosuje sie ciekle pochodne furanu
pojedynczo lub w mieszaninie.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
jako pochodne furanu stosuje sie alkohol furfury-
lowy .i/lub furfurol.

3. Spogdb wedlug zasirz. 1, znamienny tym, ze
do rozpuszezalnika dodaje sie 0,5—5% wagowych
wady.

4, Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
wydzielone krysztaly naftalenu przemywa sig¢ ni-
skowrzacym rozpuszczalnikiem.

5. Spos6b wedlug zastrz. 4, znamienny tym, Zze
jako niskowrzacy rozpuszczalnik stosuje si¢ me-
tanol i/lub etanol.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
z lugéw pokrystalicznych po wydzieleniu kryszta-
16w naftalenu wydestylowuje sie cze$é rozpuszczal-
nika i wydziela pozostaly naftalen przez krysta-

_lizacje.
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