Wydano 21 lutego 1944

URZAD PATENTOWY
w WARSCHAWU C/,p?g//oz

OPIS PATENTOWY

Nr 32452

Kl. 23 b, 2/01

Edeleanu Gesellschaft m. b. H., Berlin — Schéneberg

Sposéb wydzielania z olejéw mineralnych, np. z olejéw suro-
wych, z pozostalosci olejowych, lub z innych olejéw mato-
wartosciowych, wysokowartosciowych olejow smarowych
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Wynalazek niniejszy doiyczy sposobu
wydzielania -z olejéw mineralnych, np. z
olejow surowych, z pozostalosci olejowych
lub z mniej wartosciowych frakcji oleju
smarowego, wysokowartosciowych olejow
smarowych, przy czym jako pozostatosé
otrzymuje si¢ mieszaniny weglowodorow
o duzym ciezarze wlasciwym, zawierajace
mniej lub wigcej substancji zywicowatych
i asfaltowych.

Wobec coraz wigkszego zapo.rzebowa-
nia na wysokowartosciowe oleje smarowe
o duzym wskazniku lepkosci, malym cie-
zarze wlasciwym i niskiej prébie koksowa-
nia opracowano caly szereg sposobow, kté-
re pozwalaja na wydzielanie takich frak-

cji weglowodorowych z olejow weglowodo-
rowych, naturalnych lub sztucznie otrzy-
manych. Odkad poznano, ze mniej wario-
sciowe weglowodory, nie nadajace sie do
celéw smarowania z powodu malej trwa-
tosci i znacznej zmiennosci lepkosci w
zmiennych temperaturach, wykazuja wi'ek-
szg rozpuszczalnosé od wysokowartoscio-
wych skladnikéw oleju mineralnego, stosu-
je sie odpowiednie rozpuszczalniki lub
mieszaniny rozpuszczalnikéw o ograniczo-
nej zdolnosci rozpuszczania, aby przez: se-
lektywne wylugowywanie rozkladaé oleje
surowe lub ich destylaty na pozadane skta-
dniki. Roztwory przetwarzanych olejéw
w rozpuszczalnikach rozdzielajg sie poni-



zej krytycznej temperatury rozpuszczania
ra dwie warstwy, z ktérych jedna zawiera
oleje wysokowartosciowe, tak zwane pro-
dukty rafinowane, zmieszane z malymi ilo-
éc’ami rozpuszczalnika, natomiast druga
wars.wa sklada sie z wigkszej czesci za-
stosowanego rozpuszczalnika i z rozpu-
szczalnych w nim materialéow matowarto-
$ciowych, tak zwanych weglowodoréw wy-
ciggu. Warstwy rozdziela si¢ i nastepnie
obrabia oddzielnie. Przy obrabianiu olejow
zawierajacych parafine parafina jest za-
warta w wars.wie produktu rafinowanego
i moze by¢ z niej wydzielona za pomoca
znanych metod.

‘Obecnie wykryto, ze osiaga si¢ o wiele
prostsze ‘i dokladniejsze rozdzielenie ole-
jow mineralnych naturalnych i sztucznych,
jezeli oléje mineralne albo frakcje olejow
mineralnych, przeznaczone do rozdziele-
nia, zmiesza sie z rozpuszczalnikiem selek-
tywnym lub mieszaning rozpuszczaln'kéw,
uzyta w takiej iloéci i posiadajaca iaki
sktad, iz nastepuje rozwarstwienie, a je-
dnoczesnie dba o to, zeby w mieszaninie
znajdowal sie materiat, ktoryby zestalat sie
podczas ozigbiania mieszaniny, Weglowo-
dory wysokowartosciowe wydzielaja sie
wtedy w postaci odsaczalnej razem z wy-
krystalizowujaca czéscia materialu zesta-
lajacego sie. Materialem zestalajacym sie
moze byé rozpuszczalnik nieselektywny,
np. benzen, dwuhydronatialen. To samo za-
danie spelnia jednak réwniez parafina,
ktéra moze juz byé obecna w oleju prze-
znaczonym do obrébki albo tez moze by¢
do niego ‘dodana.

Proponowano juz wydzielanie z olejow
mineralnych pelnowartosciowych olejow
smarowych przez ochtadzanie roztworéw
olejow do niskiej temperatury, przy czym
oleje pelnowartosciowe tak samo, jak w
sposobie wedtug wynafazku, wydzielaja sie
razem z parafing w posiaci dajacej si¢ fil-
trowaé. Wedtug znanych sposobow stosuje
sie jednak rozpuszczalniki, ktére w danej

temperaturze nie dzialaja selektywnie, tak
iz skladniki oleju smarowego wypadaja z
roztworu jednorodnego. Poza tymfuz obser-
wowano, ze przy stosowaniu znanych spo-
sobow odparafinowywania, w ktérych sro-
dek odparafinowywajacy stanowi miesza-
nina rozpuszczalnika selektywnego z roz-
puszczalnikiem nieselektywnym, placek fil-
tracyjny zawiera pelnowartosciowe sktad-
niki oleju smarowego. Wedlug tych znanych
sposobow jednak unika sie doboru takiej
m'eszaniny rozpuszczalnikow, jaka w tem-
peraturze odparafinowywania wywotywala
rczdzielanie si¢ roztworu olejowego na
dwie warstwy cieklte. W przeciwieristwie
do powyzszego zgodnie ze sposobem we-
dtug wynalazku stosuje sie wlasnie rozpu-
szczalniki selektywne albo selektywne mie-
szaniny rozpuszczalnikéw, ktérych wtasci-
wosci powoduja rozdzielanie si¢ roztworu
olejowego na dwie warsiwy, poniewaz w
ten spos6b mozna wydzieli¢ wraz z parafi-
nga wigksze ‘ilosci nierozpuszczonych weglo-
wodoréw rafinowanych. Rozpuszczalniki
powinny byé dobrane tak, zeby warstwy
oddzelaly si¢ dopiero w temperaturach
nizszych. Specjalna zaleta sposobu we-
dtug wynalazku polega na duzej szybkosci
filtrowania mieszaniny podlegajacej roz-
dzielaniu. Korzystny jest dobér takich roz-
puszczalnikéw, ktorych -zdolnosci rozpu-
szczania oleju obrabianego moga byé re-
gulowane prostymi s$rodkami, np. przez
zmiang ilosciowa stosunku sktadnikéw mie-
szaniny w przypadku mieszanin rozpu-r
szczalnikéw lub przez dodawanie wody itd.
w przypadku rozpuszczalnikéw pojedyni-
czych, np. pirydyny.  Odpowiednimi mie-
szaninami rozpuszczalnikéw do obrobki ole-
jow zawierajacych parafing w dostateczne;j
ilosci sa: SO,, toluen, aceion - toluen; na-
tomiast do obrobki olejow, przy ktérej sto-
suje si¢ skladnik rozpuszczalnika czgscio-
wo krzepnacy w temperaturze obrobki, np.
benzen, nadaja si¢ rozpuszczalniki selek-
tywne, takie jak ciekly dwutlenek siarki,



pirydyna, aceton i pochodne fluorowe we-
glowodoréw niskowrzacych, np. dwufluoro-
metan, tréjfluoroetan albo ich mieszaniny
z benzenem w takim stosunku, aby roztwor
oleju w niZszych temperaturach rozdzielat
si¢ na dwie warstwy. Przy wykonywaniu
sposobu wedtug wynalazku mozna réwniez
stosowaé obok rozpuszczalnikéw selektyw-
nych mieszaniny rozpuszczalnikéw nieselek-
tywnych, z ktéryeh jeden krzepnie w wyz-
szej temperaturze niz drugi, np. miesza-
ning benzenu i tetraliny.

Sklddniki stracone oddziela si¢ przez
osadzanie lub lepiej przez filtrowanie. Pla-
cek filtracyjny (gacz), otrzymany w ni-
skiej temperaturze, zalewa si¢ odpowied-
nim rozpuszczalnikiem, np. benzenem lub
pirydyna bezwodna, i ewentualnie rozpu-
szcza g0 przez ogrzewanie. szy obrabce

olejow zawierajacych parafing oddziela sig

nasiepnie parafing od produktu rafinowa-
nia, rozpuszczonego w rozpuszczalniku, w
zwykly sposéb przez filtrowanie, Z prze-
‘saczu, zawierajacego pelnowartosciowe
* sktadniki oleju smarowego, usuwa si¢ roz-
puszczalnik przez destylacje lub lugowa-
nie. Przy obrébce olejéow wolnych od pa-
rafiny gacz, otrzymany w niskiej. lempe-
raturze, przemywa si¢ rozpuszczalnikiem
tym samym lub podobnym, co i ‘'w pier-
wiszej obrobce, a nasigpnie stapia go i roz-
puszczalnik usuwa przez destylacje lub tu-
gowanie. Produkt rafinowany, otrzymywa-
ny w ten sposéb, stanowi wysokowarto-
$ciowy olej smarowy o duzym wskazniku
lepkosci, o matej liczbie koksowania i o ja-

snym kolorze. Z przesaczu, odfiltrowanego.

od gaczu w niskiej temperaturze, otrzymu-
je sie po usunieciu rozpuszczalnika miesza-

ning weglowodoréw o duzym cigzarze wia-.

Wtasciwosci weglowodoréw smarowych,
wydzielajacych si¢ w niskich temperatu-
.rach, zaleza w praktycznie jednakowych
temperaturach filtrowania od stopnia se-
lekiywnosci i ilosci zastosowanego rozpu-

szczalnika. Przy zastosowaniu silnie rozpu-
szczajacego rozpuszczalnika w temperatu-
rach wytracania pozostaja w roztworze na-
wet weglowodory sredniej wartosci, a wy-
traca sie tylko odpowiednio mala ilosé
wysckowartosciowego produktu rafinowa-
nego, natomiast przy zastosowaniu rozpu-
szczalnika lub mieszaniny rozpuszczalni-
kow o ograniczonej zdolnosci rozpuszcza-
nia wydzielaja si¢ stosunkowo duze ilosci
obrabianego oleju w postaci dajacej sie
filtrowa¢ oraz owrzymuje si¢ przesacz, kto-
ry po usunigciu rozpuszczalnika stanowi
m.eszaning weglowodoréw o duzym cieza-
rze wlasciwym, skladajacq sie zasadniczo.
juz -tylko z materiatow asfaltowych i zy-

- wicowatych. W ten sposéb mozna otrzy-

mywac réwniez asfaliy wysokowartosciowe
z rop asfaltowych lub z pozostatosci de-
sitylacyjnych, jak rowniez weglowodory,
otrzymywane zwykle w wyciagu wediug

-sposcbow znanych. Wedlug wynalazku

wigc dobiera sig rozpuszczalnik o odpo-
wiedniej zdolnosci rozpuszczania w zalez-
nosci od rodzaju pozadanych produkiéw
koricowych.

Nalezy jednak zaznaczyé, ze nawet
w tym sposobie pracy, w ktorym dazy sie
do uzyskania wysokowarwosciowych rafi-
nowanych olejéw smarowych, najlepiej jest
dobieraé rodzaj i ilosé rozpuszczalnika tak,
aby rozwarstwianie si¢ roztworu oiejowe-
go nastepowalo dopiero w temperaturach
nizszych, Udaje si¢ to zwlaszcza dobrze
w.edy, gdy stosuje sie skladnik +ozpu-
szczalnika czesciowo krzepnacy w iempe-
raturze obrobki, gdyz wtedy przy oziebia-
niu wytraca sig czes$é tego skladnika, co -
znéw pociaga za soba zmiane selektywno-
$ci rozpuszczalnika. Mieszanina rozpu-
szczalnikéw ubozeje bowiem o ten sklad-
nik, ktory zwickszat jej zdolnosé rozpu-
szczania i selektywnoéé pozostalej miesza-
niny rozpuszczalnikow zwigksza sie. We-
dtug wynalazku stosuje si¢ najpierw mie- .
szaning nozpuszczalnikéw, zawierajaca ta-



ka ilosé sktadnika zwiekszajacego jej zdol-
no$¢ rozpuszczania, np. benzenu, ze roz-
twor jest jeszcze jednorodny. Przy ochla-
dzaniu wydziela si¢ cze$é benzenu, wsku-
tek czego selektywnosé drugiego skladnika
rozpuszczalnika, np. ciekltego dwutlenku
siarki, moze sie uwydatnié, a roz.wor ole-
jowy rozdziela sig, jak potrzeba, na dwie
warstwy.

-Aby wedlug wynalazku otrzymaé z ole-
jow, zawierajacych parafing, z jednej stro-
ny wysokowartosciowy olej smarowy, a z
drugiej strony — w przesaczu — weglowo-
dory o duzym cigzarze wlasciwym, najle-
piej jest pracowaé¢ w kilku zabiegach. Sio-
suje si¢ np. najpierw rozpuszczalnik lub
mieszaning rozpuszczalnikéw o duzej se-
lelgtywnosci, np. rozwodniong pirydyne, al-
bo mieszaning rozpuszczalnikéw zawieraja-

ca duzo skladnika o dzialaniu selektyw-

nym, tak iz w niskich temperaturach zna-
czna czeg$¢ oleju smarowego wydziela sie
wraz z parafing w postaci dajacej sie fil-
trowaé; czesé te oddziela sie od pozo-
stalego roztworu olejowego przez filtrowa-
nie. Przesacz zawiera zasadniczo weglowo-
dory asfaltowe o duzym cigzarze czastecz-
kowym. Gacz obrabia si¢ nastepnie w ten
sposob, ze zalewa si¢ go rozpuszczalni-
kiem o wigkszej zdolnosci rozpuszczania,
‘chlodzi si¢ mieszaning i filiruje sig, przy
czym otrzymuje si¢ w przesaczu weglowo-
dory o $rednich wlasciwosciach. W ten
sposob przez zmiang selektywnosci rozpu-
szczalnika i ewentualnie temperatury chlo-
dzenia oraz przez zastosowanie obrébki
kilkustopniowej mozna o.rzymywaé oleje
smarowe o réznych wlasciwosciach. Olej
smarowy najwyzej rafinowany wydziela sig
oczywiscie przy ostatnim filtrowaniu, Moz-
na réwniez stosowaé mna poczatku rozpu-
szczalnik o duzej zdolnosci rozpuszczania,
np. pirydyne z mala zawartoscia wedy.

Witedy gacz oprécz parafiny zawiera tylko

wysokowartosciowe skladniki olejowe, na-
dajace sie do smarowania, w przesaczu zas

znajduja sie oprécz weglowodoréw o du-
iym cigzarze czasteczkowym takze oleje
o $redniej wartos$ci. Przesacz mozna roz-
dziela¢ znowu na rézne czesSci przez wy-
tracanie frakcyjne. Obydwa opisane spo-
soby pracy daja si¢ rowniez laczyé. Moze
byé réwniez korzystne polgczenie sposobu
wedlug wynalazku ze znanym lugowaniem
selektywnym, np. przesgcz, oirzymany w
niskiej temperaturze, lub produkt rafino-
wany z gaczu nisko temperaturowego pod-
daje si¢ obrébce wtornej wedlug wyna-
lazku.

Jak juz wspomniano, korzystnie jest do
cbrébki olejéow parafinowych wedlug wy-
nalazku stosowaé rozpuszczalniki takie, ja-
kich zdolnosé rozpuszczania mozna zmie-
niaé za pomoca prosiych $rodkéw tak, iz
moga byé one stosowane zaréwno jako roz-
puszczalniki selektywne, jak i do rozpu-
szczania oleju z otrzymanego przedtem ga-
czu powstalego w miskiej temperaturze.
A wiec np. w przypadku stosowania piry-
dyny mozna pracowaé w spos6b nastepuja-
cy. Olej zawierajacy parafing miesza sie z
"500% objgiosciowymi pirydyny o 3%-owej
zawartosci wody i ochladza sie roztwér do
tempergtury —25°C. W tej temperaturze
prydyna zawierajaca wode dziata selek-
iywnie. - Przy rozdzielaniu si¢ roztworu
olejowego na dwie warstwy wydziela sieg
stala masa, zawierajaca parafing i czesé
oleju smarowego, ktéra oddziela si¢ od
roztworu-olejowego przez filtrowanie. Pla-
cek filtracyjny zadaje sig nastepnie dal-
szymi 500% objetosciowymi pirydyny, ale
juz bezwodnej. .

Za pomoca nasiepujacego potem ozie-
blania i saczenia oddziela si¢ parafing od
roztworu olejowego. Do roztworu tego do-
daje si¢ wody, wskutek czego pirydyna w
znacznym stopniu traci swa zdolnosé roz-
puszczania oleju. Powstaja dwie warstwy,
z kiérych gorna-olejowa, tak zwany rafi-
nat, moze byé przerobiona na cenny olej
smarowy, a dolna sktada sie z rozpuszczal-



nika, zawierajacego wodg, i niewielkiej ilo-

§éci rozpuszczonego w nim oleju. Rozpu--

szczalnik powraca do procesu, a mianowi-
cie stosuje sie go,
w pierwszym okresie przerébki. Ten spo-
séb pracy pozwala na ograniczenie ilosei

rozpuszczalnika w przypadku przerébki

olejow trudniejszych do obrobki, ktére wy-
magalyby stosowania duzych ilosci rozpu-
szczalnikow.

Rysunek przedstawia urzadzenie do wyko-
nywania sposobu wedtug wynalazku przy za-
slosowaniu pirydyny jako rozpuszczalnika.

Olej, podlegajacy obrobce i zawieraja-
cy parafing, pompuje si¢ ze zbiornika I
przez podgrzewacz 2 do mieszalnika 3, do
ktorego jednoczesnie wprowadza sig piry-
dyng ze zbiornika 4, zawierajacego piry-
dyne bezwodna, i (albo) z przewodu 27

opisanego mnizej, ktérym doptywa pirydy--

‘na ‘o odpowiedniej zawartosci wody (od
2—5%, a nawet do 10%), w ilosci okoto
400% objetoséciowych w stosunku do ilo-
sci oleju wyjsciowego. Po dokladnym zmie-
szanju oleju i rozpuszezalnika mieszanina
przechodzi w celu ochiodzenia do tempe-
ratury okoto —20°C przez wymienniki. cie-
‘pla 5 i 6, a mastepnie do filtru 7, w kiérym
oddziela si¢ produkt rafinowany, wytraco-
ny z mieszaniny razem z parafina, od roz-
tworu olejowego, pozostajacego po ochlo-
dzeniu w stanie cieklym. -

Do przesaczu, plynacego z filtru 7 do
odslojnika 9, dodaje si¢' przewodem 8 wo-
dy, ktéra zwicksza selektywnosé pirydyny,
tak iz roztwér olejowy w odstojniku 9 roz-
dziela si¢ na dwie warstwy, z ktérych war-
stwa gorna zawiera weglowodory o sred-
nim cigzarze wlasciwym i niewielka ilosé
rozpuszczalnika, a warstwa dolna — we-
glowodory o duzym ciezarze wlasciwym,
rozpuszczone w gtéwnej czesci rozpuszczal-

nika, Warstwe gorna odprowadza sie prze-

wodem 10, a dolng — przewodem 14, War-
stwa dolna stuzy do chtodzenia wstepnego
w wymienniku cieplnym 5.

jako rozpuszczalnik,-

. Obydwie warstwy ciekle z odstojnika 9
przechodza do kolumn destylacyjnych 11
i 15 W'mich otrzymuje si¢, jako majnizej
wrzaca frakcje, mala ilosé pirydyny za--
wierajacej wode, ktéra mozna doprowa-
dzaé zamiast czystej wody do odpowied-
nich miejsc urzadzenia, np. do przewodu 24.
Jako frakcje $rednia i glowna otrzymuje
sie przy destylacji pirydyne bezwodna,
ktora odprowadza sie przewodem 13 do
zbiornjka 4. Jako pozostalosé d‘estylacyjna
pozostaje w kolumnie 1/ mieszanina we-
glowodoréw (wtérny produkt rafinowany),.
a w kolumnie 15 — weglowodory wycia-.
gu, kiére odprowadza sie do zbiornikéw 12
wzglednie 16. ‘

Gacz pozostaly na filtrze 7 rozrabia
si¢ w mieszalniku 22 pirydyna bezwodna
w ilosci 175% olb]e'ﬂo'smowych i miesza s1q v
starannie. Potrzetbnq do tego pirydyne po-
biera si¢ ze zbiornika 4 i przeprowadza

s'e przez rozgalezienie 17 i przewodem 18

do dhlodmcy rozpuszczalnika 19, a nastep-
nie przewodem 20 do mieszalnika 22.
Mieszanina z mieszalnika 22 przecho-
dzi na drugi filtr 23. Filtrowanie odbywa
sie tu w temperaturze okoto —20°C. Po
ukoriczonym filtrowaniu przemywa sig pla-
cek za pomocg 225% objgtosciowych zim-
nego rozpuszczalnika, doprowadzanego do
filtru przewodem 21. Do przesaczu dodaje
sie znowy wody, doprowadzanej przewo-
dem 24, a mastepnie mieszaning ochladza
sie w chlodnicy 25 o kilka stopni, np. o 5°C.
Przesacz, w ‘ten sposéb obrobiony, Pprze-
chodzi do odstojnika 26, w ktéorym roz-
dziela sie na dwie warstwy, dolnag — skla-
dajaca sie zasadniczo z rozpuszczalnika
zawierajacego wode, i gorna, stanowiaca

-clej rafmowacny Z gome; warstwy olejo-

wej rozpuszczalnik zoslaje usuniety w urza-
dzeniu destylacyjnym 29, do ktérego war-
stwe doprowadza si¢ przewodem 28. Go-
towy produkt rafinowany przechodzi do
zbiornika 30, a pirydyna, tak jak z kolum-

- ny 11, wraca do obiegu.



Rozpuszczalnik, oddzielony w zbiorni-
ku 26 jako warstwa dolna, 0d.pr0wa1drza sie
przewodem 27 do wymxernnmka ciepla 6,
w ktérym oziebia on mieszanine ‘oleju i roz-
puszczalnika do temperatury okoto —20°C,
a nastepnie zawraca poprzez mieszalnik 3.
znowu do obiegu.

Placek filtracyjny z filtru 23, prakfycz-
nie biorac wolny od oleju i stanowiacy'czy-
sta parafing, stapia si¢ i przeprowadza
przewadem 31 do wyparnika 32, w ktérym
odpedza si¢ z parafiny reszlki rozpuszczal-
nika. Destylujaca poczatkowo pirydyne
rozwodniona mozna doprowadzaé, podob-
nie jak z kolumny 15, przewodem 24 z po-
wrotem do obiegu, a frakcje srodkowa, sta-
nowiaca pirydyne bezwodna, odplrowadza
si¢ przewodem 13 do zbiornika 4.

Przyktad 1. Destylat oleju smarowego
o wlasciwoséciach podanych w ponizszej ta-
belce, zawierajacy 20% parafiny, miesza
si¢ silnie wstrzasajac z 200% objetoscio-
wymi mieszaniny benzenu i pirydyny zmie-
szanych w stosunku 2 :3. Jako pirydyne
zastosowano techniczna frakcje pirydy-
nowa, wrzaca do temperatury 140°C—

145°C, ktéra przed uzyciem byla wysuszo-
na do zawartosci wody 0,08%. Roziwér
olejowy ozigbiono do temperatury —30°C,
przy czym parafina wydzielita sie i oddzie-
lono ja przez filtrowanie. Przesacz ozigbio-
né nastepnie .do temperatury —40°C, przy
czym nie wydzielaly si¢ juz znaczniejsze
ilosci skladnikéw stalych. Nie mozna tego
byto réwniez osiagnaé przez dodawanie
malych ilosci wody, ktére powodowaly tyl-
ko powstawanie w roztworze olejowym do-
strzegalnych z zewnatrz warstw. Gdy jed-
nak do przesaczu domieszano dalsze ilo-.
$ci benzenu, a mianowicie 60% objetoscio-
wych w stosunku do uprzednio zastoso-
wanej ilosci rozpuszczalnika, to wytracila
sie¢ w temperaturze okoto —40°C masa
krystaliczna, ktéra znowu oddzielono od
roztworu olejowego przez filtrowanie.
Szybkosé filtrowania byla przy tym duza.
Otrzymany gacz skladat si¢ wylacznie
z benzenu i jasnego oleju smarowego. Olej
uwolniono - od benzenu przez destylacje.
Z przesaczu po odparowaniu rozpuszczal-
nika otrzymano olej nizszego gatunku. Po-
nizsza tabela podaje zestawienie wynikéw.

Produkt rafi- Olej z przesa-

O mowam zomd Qid, it

T el e

Wydajnosé wagowa w procentach — 44 26,5 29,5

Cigzar wlasciwy . 0,889 0,868 0,939 —
Lepkosé w stopniach Englera w .

temperaturze 38°C . . — 9,5 — —
Lepkos¢ w stopniach Englera w

‘emperaturze 99°C . . . — 15 — —

Wskaznik lepkosci 60 100 — —

Wskaznik lepkosci oznaczono w oleju
wyjsciowym po odparafinowaniu go w zna-
ny sposéb. :

Przyktad II. Ten sam destylat oleju
smarowego, zawierajacy parafine, jaki
obrabiano wedlug przyktadu I, zostal w in-

nym doswiadczeniu obrobiony przy uzyciu
250% objetosciowych mieszaniny benzenu
i pirydyny, tym razem jednak zmieszanych
w stosunku 1 :1, Roztwér oleju, . uwolnio-
ny od parafiny przez filtrowanie w tem-

peraturze —30°C, ochlodzono do tempe-



ratury —40°C, przy czym nastapilo roz-
dzielenie si¢ ma dwie warstwy i wypadla
masa dajaca si¢ filtrowaé (tak zwany I ra-
finat gaczu niskotemperaturowego). Po od-
dzieleniu masys przez filtrowanie przesacz
ochlodzono dalej do temperatury —47°C,
po dodaniu wpierw tyle benzenu, o ile byl
zubozony roztwor. Wraz z krysztatkami
benzenu wydzielaly si¢ przy tym dalsze
skladniki oleju smarowego (tak zwany
IT rafinat gaczu niskotemperaturowego).

Po dalszym zwickszeniu stezenia ben-
zenu w przesaczu, otrzymanym w tempe-
raturze —47°C, i przefilirowaniu jeszcze
raz w  temperaturze — 47°C otrzymano
znowu osad, ktéry po obrébce dal mniej
warto§ciowy olej smarowy. Otrzymane
placki filtracyjne i przesacze poddane zo-
staly destylacji frakcjonowanej, przy czym
otrzymano z mich rozpuszczalniki i czyste
oleje. Ilosciowe wyniki podano w tabelce.

Produkt rafinowany

Cetbiren T _ Ill—otrzy-
o1 Cmy
T przy oZig- przy ozie- © Olej z
:VY" Pf?"' bieniu do bieniu do _1‘1‘:72[,% prze-
clo- ina tempera- tempera- i saczu
wy tury tury z.wmkﬁsza
—40°C  —47°C b’lf’““‘
enzenu
Wydajnosé w % wa,gowych ‘100 218 23 32,7 38 18
Cigzar wlasciwy . 0,889 — 0,870 0,874 0910 0,949
Lepkosé¢ w stopniach Englera w '
temperaturze 60°C . -— — 100,8 94 — —

Przyklad III. Destylat oleju smarowe-
go o zawartoéci parafiny = 20% (wedtug
Holdego) i o cigzarze wlasciwym 0,889 roz-
puszczono w 300% objetosciowych pirydy-
ny technicznej (wrzacej do temperatury
140°C—145°C) o zawartosci wody 2%.
Roztwér ochlodzono do temperatury
—30°C, po czym otrzymany gacz oddzielo-
no od roziworu przez filtrowanie i przez
mycie osadu, Z przesaczu otrzymano po
oddestylowaniu rozpuszczalnika mieszani-
ne weglowodoréw o duzym cigzarze cza-
steczkowym.

Gacz niskotemperaturowy zadano 100%
objetosciowymi (w stosunku do ilosci ga-

czu) mieszaniny pirydyny i benzenu (wzie-
tych w siosunku 1 : 1), rozpuszczono przez
wstrzasanie, po czym roztwér ochlodzono
do temperatury —15°C, odfiltrowano wy-
dzielony osad, a placek filtracyjny prze-
myto 100% objetoséiowymi mieszaniny pi-
rydyny z benzenem. Osiagnieto w ten spo-
s6b odolejenie pierwszego gaczu. Zebrane
przesacze daly po oddestylowaniu zawar-
tego w mich rozpuszczalnika wysokowar-
tosciowy produkt rafinowany, jak podaje
tabelka ponizsza. Dla poréwnania podano
wskaznik lepkosci oleju surowego po od-
parafinowaniu.

Olej . Produkt Olej
wyiéc‘ia(;wy‘ Parafina rafinowany z przeilqc;u
Wydajnosé — 20,2% 62,7% 17,1%
Ciezar wlasciwy 0,889 — 0,875 0,952
Wskaznik lepkosci . 60 — 97 —



- Przyktad " 1V.
w przyktadzie III, byt obrobiony znowu
frakcja pirydynowa, wrzaca w temperartu-
rze -do 140°C—145°C jednak - wysuszona
do zawartosci wody = 0,1% Rozbwor
ochtodzono do temperatury — 5°C i od-
filtrowano od osadu.” Otrzymany przesacz
niskolemperaturowy zmieszano z-2% obje--
tosciowymi wody (w stosunku do ilosci ma-
terialu wyjsciowego), przez co osiggnigto
rozdzielenie si¢ roztworu na dwie war-
stwy. ‘

Warstwe gorna, zawierajaca mate ilosci

‘Desiylat,  zastosowany -

rozpuszczalnika, rozpuszczono wstrzasajac

razem z wpierw oirzymanym osadem ga--

¢zu niskotemperaturowego w 300% obje-
tosciowych mieszaniny benzenu i pirydyny
(wzietych w. stosunku 1 :13} i ochlodzono
roztwér do temperatury —25°C; przy
czym parafina wylracila siew w postaci
statej.

Dalsza obrébke placka filtracyjnego
i ofrzymanego przesaczu przeprowadzono
tak jak w przykfadzie III. Otrzymane wy-
niki nastepujace:

Olej Parafi Produkt Olej
wyiéciovfry aralina rafinowany z przesaczu
Wydajnosé — 221% 61,4% 16,5% -
Cigzar wlasciwy 0,889 — 0,8775 .0,9817
Wskaznik lepkosci . 60 — 90 —

Przyklad V. Do mieszaniny weglowo-
doréw, otrzymanej przez wylugowywanie
selektywne destylatu perskiego oleju sma-
rowego o ciezarze wlasciwym 1,023, doda-’
no 25% wagowych parafiny i 300% obje-

tosciowych pirydyny zawierajacej 10% wo-"

dy, po czym roztwér ochtodzono do tem-
peratury —20°C. Razem z parafing wy-
tracila si¢ czg§¢ weglowodoréw, natomiast
weglowodory nienasycone o duzej czastecz-
ce pozostaly w roztworze. Stala mase od-
filtrowano. Po usunigciu rozpuszczalnika
z przesgczu otrzymano 23,2% wagowych
pozostatosci, mnadajacej  sie jako asfalt
o ciezarze wlasciwym 1,094. Placek filtra-
cyjny po obrébce dal olej $redniej jako-
$ci o ciezarze wlasciwym 0,995 w ‘ilosci
76,8% wagowych.

Przyktad VI. Destylat perskiego oleju
smarowego o podstawie mieszanej nafteno-
wo- parafmowe] zmieszano z 200% objeto-
$ciowymi mieszaniny toluenu i cieklego
dwutlenku siarki (wzietych .w stosunku
13:7) i ochtodzono do temperatury —40°C,.
przy czym mnastapilo wydzielenie sig

osadu, ktéry odfiltrowano. Sprawnosé fil-
trowania wynosita przy tym 139 kg oleju
na 1 m* w ciagu godziny (w odniesieniu
do oleju. wyjsciowego), to znaczy byla
szczegblnie duza.

Po ukoniczonym filtrowaniu placek fil-

tracyjny zadano 200% objetosciowymi roz-

puszczalnika, przy czym stosunek zmie-
szania - toluenu i dwutlenku siarki wynosit
9:1, tak ze roztwér nawet przy chlodze-
niu do temperatury —20°C nie ‘rozdzielil .
sie¢ ma warstwy, a ‘wydzielita si¢ jedymie

“parafina, ktéra odsaczono. Sprawnosé fil-

trowania wynosita tym razem tylko 78 li-
trow ma' 1 m® w ciggu godziny lub tez 42 kg
oleju na 1 m* w ciagu gOId'i.iny (w odnie-
sieniu do oleju wyjsciowego). Po ukoriczo-
nym filtrowaniu otrzymano suchy placek
filtracyjny.

Z obu przesaczéw, z ktérych pierwszy
stanowi roztwér weglowodoréw przewaz-
nie nienasyconych, a drugi — roztwér we-
glowodoréw przewaznie nasyconych, usu-
wang ro«zpulszuczalm przez dostylacje.

Ten sam destylat oleju smarowego



obrabiano w innej prébie tymi samymi roz-
puszczalnikami, jednak siosunek zmiesza-
nia toluenu i ciekltego dwutlenku siarki
wynosil 4 : 6. Otrzymany placek filtracyj-
ny obrabiano tak samo, jak w pierwszej
probie. Poniewaz selektywno$é zastosowa-
nej mieszaniny rozpuszczalnikéw byla

w'eksza, niz w pierwszej prébie, przeto

i wyniki byly odpowiednio inne.

W nasigpujacej tabelce podano ilosci
produktow rafinowanych i parafiny, uzy-

. skane w obydwoch probach, jak réwniez

wlasciwosci tych produktéow.

Obrébka toluenem/SO,
13:17

Obrébka toluenem/SO,
4:6

Parafina ralf),:;tl;ﬁy . przoels:'czu Parafina 'mli’i:oodxvakrtw 2 pr?elseslczu
Wydajnos¢ - 17,4%  291%  53,5% 14,2% 58,9% 21%
Cigzar '
wlasciwy 0,941 0,897 0,988 — 0,910 1,054
Wiskaznik
lepkosci 45 87 — — 75 —

Wskaznik lepkosci dotyczy oleju odparafinowanego.

‘Przyktad VII. Gacz otrzymany przy
odparafinowywaniu oleju z Pechelbronn,
zawierajacy 29,2% parafiny (wedlug Hol-
dego), rozpuszczono w 300% objetoscio-
wych pirydyny technicznej (o koricowym
punkcie wrzenia 145°C) w temperaturze
okoto 35°C. Pirydyna zawierala 2,5% wo-
dy, dzigki czemu po ochlodzeniu roztworu
olejowego nastgpilo jego rozdzielenie sie
na dwie warstwy.

Roztwér oleju i parafiny, poczatkowo

jednorodny, ochtodzono do temperatury

—15°C, przy czym wraz z parafing wy-
dzielily si¢ w postaci dajacej sig filirowaé
mn’'ej rozpuszczalne weglowodory oleju.
Osad parafiny wraz z weglowodorami mniej
rozpuszczalnymi odfiltrowano i placek fil-
tracyjny przemyto przy pomocy 100% ob-
jetosciowych rozpuszczalnika., Sprawnosé
filtrowania byta duza i wynosita 1700 kg
mh 1 m* w ciagu godziny (w odniesieniu
do gaczu wyjsciowego).

Po ukoriczeniu filtrowania zm'eszano
placek filtracyjny z 175% objg.osciowymi
- (w odniesieniu do ilo$ci gaczu wyjsciowe-

go) bezwodnej pirydyny technicznéj, ochto-
dzonej do temperatury —20°C; miesza-
ning w tej temperaturze przepuszczono
przez drugi filtr i osad przemyto 225%
objetosciowymi (w odniesieniu do ilosci
gaczu wyjéciowego) pirydyny bezwodnej,
tak iz ‘praktycznie biorac otrzymano zu-
pelnie odolejony placek filtracyjny. Spraw-
no$é filtrowania wynosita w tym przypad-
ku 210 leg na 1 m* w ciggu godziny (w od-
nesieniu do gaczu wyjsciowego).

Do przesaczu oirzymanego przy drugm
filtrowaniu dodano 2,5% wody, to znaczy
tyle, ile stosowano w pierwszym zabiegu
roboczym. Wskutek dodania wody naste-
puje rozdzielenie sie przesaczu na dwie

warstwy, co maze byé przyspieszone po-

nadto'w len sposéb, ze przesacz ochladza
s'e dodatkowo o kilka stopni, np. do tem-
peratury —25°C, tak iz nastepuje wypad-
nigcie w postaci plaitkéw najdrobniejszych
sladéw pozostalej parafiny. Warstwa gor-
ra sktadata si¢ przewaziie z produktu ra-
finowanego, zawierajacego mate ilosci roz-
puszczalnika, ktére nastepnie byly usuwa-
ne przez destylacje. Wlasciwosci otrzyma-



nego produktu rafinowanego (RI) sa po-
dane w ponizszej tabelce.

Warstwa dolna, otrzymana z przesa-
czu przez dodanie wody, skladala si¢ prze-
waznie z rozpuszczalnika i zawierala tyl-
ko 3% oleju. Warstwy tej mozna wiec.by-
1o uzyé jako rozpuszczalnika w pierwszym
zabiegu roboczym.

Parafine otrzymang przy druglm filtro-
waniu rozkladano ponad.o w znany sposéb
przez traktowanie jej pirydyna bezwodna
na parafing twarda i miekka. Otrzymamo

przy tym 14,4% parafiny twardej o punk-
cie krzepniecia 66,5°C i 19,1% parafiny
migkkiej o punkcie krzepniecia 40,5°C, to
znaczy ogélnie 33,5% parafiny.

Przesacz z pierwszego filtrowania sta-
nowi roztwér wyciagu, z ktérego przez do-
danie wody wydziela si¢ rafinat wtérny
(RII); wlasciwosci mieszaniny weglowodo-
réw, otrzymanej z powyzszego i pozostate-
go roztworu wyciagu przez odparowanie
rozpuszczalnika, sa podane w tabelce na- .
stepujace;.

Produkt rafi- Olej

witciowy towany'RI  Zowsay 2 pries:  Parafins

Wydajnosé . 100% 322%  207%  13,6% . 335%
Ciezar wlasciwy w temperaturze

20°C . . 0,913*] 0,902 0,971 1,044 —

Punkt krzepmecna . — —16°C —1°C —- —
Lepkosé¢ w stopniach Englera w

temperaturze 38°C . . — 33,6 300 — —
Lepko$¢ w stopniach Englera w

temperaturze 99°C . . —- 2,4 5,8 — —

- Wskaznik lepkosci . (35) . 80 4 — —

*) Cleiar wlasciwy oleju otrzymanego z gaczu przez hormalne odparafinowanie wynosi 0,993.

Przyktad VIII. Wedlug tej samej me-
tody, co w przykladzie VII, cbrabiano de-
stylat perskiego oleju smarowego o zawar-
tosci 14% parafiny (wedtug Holdesol, z ta

tylko réznica, ze pierwsza obrébke wyko-
nywano przy pomocy pirydyny o zawart-
oéci wody = 2% zamiast 2,5%. Wyniki
sa podane w tabelce ponizszej.

Produkt rafi- Olej

.Ol.ei .}’rodukt rafi- nowany z przesa- Parafina
wyjsciowy nowanyéR[ wtérny RII czu '

Wydajnosé . 100% 35,1% 24,1% 26,7% 14,1%
Cigzar wlasciwy w temperaturze

20°C . 0,941 0,886 0,953 1,060 —

Punkt krzepmiecia — —18°C — — —
Lepko$¢ w stopmiach Englera w

temperaturze 38°C . — 20 100 — —
Lepkos¢ w stopniach Englera w

temperaturze 99°C . — 2 3,73 — —

Wskaznik lepkosci . - 96 — —

10
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Zastrzezenia .patentowe.

1. Sposéb wydzielania z olejéw mine-
ralnych, np. z olejow surowych, z pozosta-
tééci olejowych, lub z innych olejow mato-
wartosciowych, wysokowar .osciowych ole-
jow smarowych przez obrobke w tempera-
turach ponizej —20°C rozpuszczalnikami
selektywnymi lub mieszaninami rozpu-
szczalnikéw, wykazujacymi wlasciwosci se-
lektywne w nizszych ’oempera'{ura;t:h. zna-
mienny tym, ze olej obrabia sie¢.rozpu-
szczalnikiem selektywnym w obecnosci ma-
terialu, zestalajacego sie podczas oziebia-
nia i bedacego rozpuszczalnikiem nieselek-
tywnym, np. w obecnosci benzenu lub dwu-
hydronaftalenu, albo tez w obecnosci pa-
rafiny, ktéra moze byé zawarta w cbra-
bianym oleju lub tez zosiaje do niego do-
dana, po czym odsacza si¢ cenne oleje wy-
dzielone w postaci odsaczalnej wraz z ma-
teriatem zestalonym od roztworu, zawiera-
jacego weglowodory mniéj cenne oraz
sktadniki asfaltowe o duzym cigzarze.cza-
steczkowym, i odsaczony osad przerabia
dalej w celu oddzielenia cennych olejow
od materialu zesialonego.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny
tym, ze jako selektywny rozpuszczalnik do
obrobki oleju zawierajacego parafine sto-
suje si¢ pirydyne techniczng o zawartosci
wody od 2% do 10%.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1—2, znamien-
ny .ym, ze osad, sktadajacy sie z wydzie-
lonych cennych olejéw oraz parafiny i uzy-
skarsy przez obrébke oleju zawierajacego
parafing pirydyna o zawartosci wody od
2% do 2,5%, traktuje sie pirydyna bez-

wodna, ktéra rozpuszcza oleje, nie rozpu-

szcza za$ parafiny, po czym olsgoza sig
parafing i do przesaczu, stanowiacego roz-
twor cennych olejéw w pirydynie bezwod-
nej, dodaje sie 2% do 2,5% wody, dzieki
czemu roztwér dzieli sie na dwie warstwy,
z kiérych goérna sklada sie zasadniczo
z olejow cennych, podczas gdy dolna- za-

-wiera rozpuszczalnik wraz z malymi ilo-

sciami rozpuszczonego w mim oleju.

Edeleamu Gesellschaft
m. b. H.
Zastepca: inz. B. Miiller.

rzecznik patentowy

40248 — 100 — 11.44
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