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Od dłuższego już czasu wiadomo, że,
traktując kwasem siarkowym ciecze węglo¬
wodorowe, np. ropę naftową, smołę węglo¬
wą lub substancje pochodne, otrzymuje się
masy papkowate, zawierające duże ilości
kwasu siarkowego wolnego i.związanego.
Masy te są ogólnie znane jako mazie kwa¬
sowe.

Wynalazek niniejszy dotyczy sposobu
otrzymywania z mazi kwasowych siarczanu
amonowego o dużem stężeniu.

Według wynalazku maź kwasową mie¬
sza się z amonjakiem i oddziela olej wy¬
dzielony od cieczy otrzymanej, zawierają¬
cej roztwór wodny siarczanu amonowego.
Ciecz odparowuje się, utrzymując ją naj¬
korzystniej w stanie lekkiego zakwaszenia o

zawartości kwasu mniej niż 1%, np. mię¬
dzy 0,2% i 0,0% kwasu, i doprowadzając
ciecz zasadniczo do stanu nasycenia lub
prawie nasycenia siarczanem amonowym.

Reakcję między kwasem i amonjakiem
najlepiej jest przeprowadzać w obecności
dużej ilości siarczanu amonowego. Stwier¬
dzono również, że w celu jak najdokład¬
niejszego oddzielenia oleju od roztworu
siarczanu amonowego roztwór ten winien
być zasadniczo nasycony siarczanem amo¬
nowym. Najlepszym warunkiem oddziela¬
nia oleju jest stan całkowitego nasycenia
roztworu siarczanem amonu, lecz warunek
ten prowadzi do tworzenia się twardego o-
sadu soli, wskutek czego, przy przeprowa¬
dzaniu procesu na dużą skalę, stężenie siar-



ćzanu amonowego z konieczności musi być
utrzymywane nieco poniżej punktu nasy¬
cenia* -\ "\

Stwierdzono, " że temperatura i kwaso¬
wość roztworu posiada również duży
wpływ na pomyślny przebieg procesu,
wskutek czego, w celu dobrego oddzielenia
oleju, temperaturę w naczyniu reakcyjnem
należy utrzymywać poniżej 95°C, a kwaso¬
wość — poniżej 1 % Wolnego kwasu.

Przy użyciu, jako surowców, 25 % wody
amonjakalnej i mazi kwasowej, otrzymanej
z destylatu, traktowanego pod ciśnieniem,
można uskutecznić szybkie oddzielenie sub¬
stancji olejowej i otrzyniać siarczan amo¬
nowy o dużem stężeniu przez utrzymanie
kwasowości w naczyniu reakcyjnem, dzięki
zawartości wolnego kwasu, od 0,0 do 0,2%,
i temperatury w granicach 80° i 90°C, a to
przez dodanie zimnego nasyconego roztwo¬
ru amonowego. Stężenie siarczanu amono¬
wego w przykładzie powyższym wynosiło
47% w stosunku wagowym.

Ważną cechą sposobu według wyna¬
lazku jest zapobieganie krystalizacji soli
tak długo, aż roztwór soli zostanie całkowi¬
cie pozbawiony substancji olejowej. Cechą
dodatkową sposobu jest usuwanie oleju,
który przechodzi do roztworu podczas okre¬
su jego wyparowywania.

Rozumie się, że przy odpowiedniem re¬
gulowaniu sposobu według wynalazku moż¬
na zastosować zamiast wody amonjakalnej
amonjak gazowy lub bezwodny.

Określenie ,,maź kwasowa" obejmuje
wszelkie podobne materjały odpadkowe, o-
trzymywane przez traktowanie kwasem
siarkowym cieczy, zawierających węglowo¬
dory.

Rozumie się również, że sposób według
wynalazku można w całości lub częściowo
przeprowadzać pod ciśnieniem atmosfe-
rycznem lub niższem.

Sposób według wynalazku obejmuje za¬
biegi następujące: zobojętnianie mazi kwa¬
sowej amon jakiem dokładnie do 0% wolne¬

go kwasu siarkowego w obecności dużej ilo¬
ści roztworu siarczanu amonowego nasyco¬
nego lub prawie nasyconego, przy utrzyma¬
niu temperatury poniżej 95°C; oddzielanie
i usuwanie substancji olejowej, otrzymanej
podczas zobojętniania; odparowywanie roz¬
tworu siarczanu ' amonowego i usuwanie
substancji olejowej, wydzielonej dodatko¬
wo z roztworu podczas wyparowywania.

Właściwie sposób według wynalazku o-
bejmuje liczne inne zabiegi, jak to wynika
z opisu rysunku, przedstawiającego sche¬
matycznie urządzenie do wykonywania
sposobu wbdług wynalazku. W opisie tym
użyto tytułem przykładu, jako surowca,
mazi kwasowej, otrzymanej w wyniku trak¬
towania kwasem destylatu, odpędzanego
przy rozłożeniu pod ciśnieniem oleju skal¬
nego. Maź tę traktuje się wodą amonja-
kalną.

Maź kwasową doprowadza się stale ze
zbiornika 1 do naczynia 2, w którem prze¬
prowadza się zobojętnianie, przewodem 3,
regulowanym zaworem 4. Do naczynia 2
doprowadza się również wodę amonjakal-
ną ze zbiornika 5 przewodem 6, regulowa¬
nym zaworem 7. Z naczyniem 2 jest rów¬
nież połączony trzeci przewód 8, regulo¬
wany zaworem 9, dzięki czemu do naczy¬
nia można doprowadzać odpowiednie ilości
wody, ażdby zapobiec przesycaniu lub prze¬
grzaniu.

Naczynie 2 jest zaopatrzone w miesza¬
dła, odpowiednie do dokładnego zmiesza¬
nia wody amonjakalnej z mazią kwasową,
wskutek czego kwas tej mazi zostaje zobo¬
jętniony amonjakiem i tworzy się siarczan
amonowy. Reakcję reguluje się tak, aby
ciecz w naczyniu zawsze zawierała mniej
niż 1% wolnego kwasu. Część zawartości
naczynia 2 stale odprowadza się do oddzie¬
lacza 10 przewodem 11, rozrządzanym za¬
worem 12. W oddzielaczu 10 olej oddziela
się od roztworu siarczanu amonowego i od¬
prowadza przewodem 13 do zbiornika.

Roztwór siarczanu amonowego z częścią
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rozproszonej w niej substancji olejowej
jest stale odprowadzany z dna oddzielacza
przewodem 14 do odpowiedniego' filtru ole¬
jowego 15, który może zawierać piasek, gli¬
nę, węgiel drzewny, wełnę szklaną, żel
krzemionkowy lub inny materjał odpo¬
wiedni, a to w celu usunięcia resztek tego
oleju. Przy przejściu przez warstwę filtru¬
jącą, małe kuleczki oleju, utrzymujące się
w roztworze siarczanu amonowego, usiłują
się skupić i albo zostają zatrzymane mate-
rjałem filtracyjnym, albo przedostają się
powoli wraz z roztworem siarczanu dalej,
zostają oddzielone w drugim oddzielaczu
76 i usunięte przewodem 31.

Filtrowanie może być z korzyścią po¬
przedzone lub zastąpione odwirowywaniem.
Zamiast filtru do usuwania ostatnich śla¬
dów wolnego oleju można użyć odpowied¬
niego rozpuszczalnika organicznego, np.
czterochlorku węgla. Nieco oleju pozostaje
jednak w roztworze siarczanu amonowego
w postaci rozpuszczonej.

Roztwór siarczanu amonu, po usunięciu
wolnego oleju wydzielonego, przechodzi do
parownika 17, w którym ulega on takiemu
stężeniu, że następuje krystalizacja soli.
W miarę postępowania krystalizacji z roz¬
tworu wydziela się również rzadka sub¬
stancja olejowa. Ażeby procentowa zawar¬
tość tego olleju w parowniku nie była zbyt
duża, część cieczy w parowniku jest stale
odprowadzana przewodem 18 do oddziela¬
cza 19. Substancja olejowa, pływająca po
powierzchni cieczy, zostaje usunięta prze¬
wodem 20, a wodny roztwór powraca do
parownika przewodem 21. Część cieczy w
parowniku 17 wraz z kryształami, zawie-
szonemi w niej, jest stale odprowadzana
przewodem 30 do filtru lub wirówki 22, w
której z cieczy zostają wydzielone kryszta¬
ły siarczanu amonowego, a ciecz przewo¬
dem 23 powraca do> parownika 17.

Ponieważ reakcja, przebiegająca w na¬
czyniu 2 między amonjakiem i kwasem,
jest egzotermiczna, przeto w naczyniu tern

należy zapewnić chłodzenie w celu utrzy¬
mania temperatury na poziomie żądanym.
W tym celu można umieścić bezpośrednio
w tern naczyniu chłodnice (wężownice),
chociaż lepiej jest oziębiać część roztworu
siarczanu amonowego i doprowadzać go po
oziębieniu zpowrotem do naczynia 2. Ten
roztwór siarczanu amonowego można od¬
prowadzić z przewodu 14 rurą 24 lub z pa¬
rownika 17 przewodem 25 do chłodnicy 26,
skąd po oziębieniu przechodzi on do na¬
czynia 2 przewodem 27.

Niekiedy może być korzystne nawraca¬
nie roztworu soli do naczynia 2 jedynie z
parownika, w celu przeszkodzenia zbieraniu
się w parowniku zanieczyszczeń. Takie za¬
nieczyszczenia zostają następnie oddzielo¬
ne w oddzielaczu 10 lub usunięte zapomocą
filtru 15.

Ilości roztworu soli, które powracają z
przewodu 14 i z parownika 17 do naczynia
2, są rozrządzane zaworami 28 i 29.

Zastrzeżenia pa tent owe.

1. Sposób otrzymywania siarczanu a-
monowego przez zobojętnianie mazi kwaso¬
wej amonjakiem, znamienny tern, że ciecz
wodną, otrzymaną przy zadaniu mazi kwa¬
sowej amonjakiem, utrzymuje się w stanie
lekkiego zakwaszenia, najkorzystniej utrzy¬
mując zawartość wolnego kwasu poniżej
1 %, np. poniżej 0,2%, i wydzielony olej od¬
dziela się od cieczy wodnej, a następnie tę
ciecz wyparowuje w celu jej stężenia.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny
tern, że reakcję między mazią kwasową i
amonjakiem przeprowadza się w obecności
roztworu siarczanu amonu, całkowicie lub
niezupełnie nasyconego.

3. Sposób według zastrz. 1 lub 2, zna¬
mienny tern, że temperaturę mieszaniny
reakcyjnej utrzymuje się poniżej 95°C np.
80 — 90°C.

4. Sposób według zastrz. 1 — 3, zna¬
mienny tern, że ciecz, powstałą ze zmiesza-
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nia mazi kwasowej i amonjaku, odprowadza
się z naczynia reakcyjnego i oddziela ciekły
olej od roztworu siarczanu amonowego,
przyczem część roztworu siarczanu amono¬
wego odparowuje się, przez co tworzą się
kryształy soli, podczas gdy drugą część
roztworu siarczanu amonowego, najkorzyst¬
niej po oziębieniu, nawraca się do naczynia
reakcyjnego (2).

5. Sposób według zastrz. 1 — 4, zna¬
mienny tern, że roztwór siarczanu amono¬
wego filtruje się, najkorzystniej po usu¬
nięciu zeń większej części oleju, uwolnione¬
go przez zobojętnianie mazi, najlepiej przed
poddawaniem tego roztworu odparowywa¬
niu.

6. Sposób według zastrz. 1 — 5, zna¬
mienny tern, że maź kwasową zobojętnia się
amonjakiem, usuwa się większą część ole¬

ju, uwolnionego przez wspomniane zobojęt¬
nienie, poczem po skupieniu rozdzielonych
cząsteczek oleju, pozostałych w powyższym
roztworze siarczanu amonowego* znów od¬
dziela się je od roztworu siarczanu amono¬
wego, poddając roztwór siarczanu amono¬
wego odparowywaniu.

7. Sposób według zastrz. 1 — 6, zna¬
mienny tern, że substancja olejowa, wy¬
dzielana z roztworu siarczanu amonowego
podczas jego odparowywania, jest usuwana
najkorzystniej sposobem ciągłym.

Naamlooze Vennootschap
De Bataafs-che Petroleum

M a a t s c h a p p i; j.
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