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Wynalazek niniejszy dotyczy udoskc-
naled w dziedzinie otrzymywania oczyszczo-
nych preduktéw weglowodorowych, a w
szczegblinosci wazeliny, oleju wazelinowego
i tym podobnych produktéw.,

Stosownie do wynalazku, materjat we-
glowodorowy, z ktérego mozna otrzymac 2a-
dane produkty, obrabia si¢ w wysokiej tem-
peraturze st¢zonym kwasem siarkowym,
Najlepiej jest uzyé kwas siarkowy, zawiera-
jacy wolny bezwodnik starkowy, jak np. wi-
tnjol lub kwas dymiacy. Moizna jednak u-
zyé réowniez kwasu mniej stezonego, zwiek-
szajac czas trwania wreakciji lub temperatu-
re, w kibrej si¢ ona odbywa, albo tez zwiek-
szajac jedno i drugie.

Jako matenrjatu weglowodorowego moz-

na uzyé wazeling surowa, tluszcz wazelino-

wy, niektére smary w rodzaju tak zwanych
czarnych olejéw, ciemnego oleju maszyno-
wego i tym podcbnych produktéw lub mie-
szaning takich materjaléw, Mozna nawet w
procesie niniejszym uzyé z powodzeniem
rozmaite pozostalodci z destylacji ropy naf-
towej i to nawet niskiego gatunku. Reakcje
przeprowadza si¢ najlepiej w obecnosci sto-
sunkowo nieczynnego materjatu weglowo-
dorowego, ktéry w warunkach tej reakcji
jest ciekly. Tym nieczynnym rozpuszczalni-
kiem miooze byé produkt otrzymany zapomo-
ca, niniejszego sposobu, chociaz mozna row-
niez de tego uzy¢ inne weglowodory, nie
poddajace si¢ latwo dzialaniu stezonego
kwasu siarkowego,

W przyktadzie ponizej wskazany jest
sposéb postepowania w wypadku uiycia



rozpuszczalnika stosunkowo nieczynnego,
Dwie réwne czeéci wagowe czarnego oleju
i stosunkowo nieczynnego materjatu weglo-
wodorowego, a najlepiej niefiltrowanej wa-
zelmy, otrzy:mame w fpmcesi;e pdprzedmim.

.....

*trjlole]em, W Lllosol stamtwmgce] okoto 1,5

. czesci wagewych, Witrjolej dodaje sie po-

, wigl, mieszajac ciggle tak, aby zapobiec na-
\?QQ!-'_gl’emu warostowi temperatury, Wogéle mo-
" wiac nalezy baczyé ha tc, aby temperatura
‘ktérejkolwiek badz czesci masy reagujacei
_ nie podniosta si¢ powyiej 170° C. Ogrzewa-
nie przeprowadza sie fak, aby temperatura
utrzymana byla na wysokosci 120° do 160°
C. Mieszanie powinno trwaé przynajmnie;
do chwili, gdy zaczna sie tworzyé ciata zwe-
glone lub podobne do koksu, ale jezeli cho-
dzi o przeszkiodzenie tworzeniu sie spoistej
masy zweglonej to mieszaé mozna dtuze].
Wazelina otrzymana zapomoca poprzed-
niego procesu, z ktérej usunieto juz zasad-
niczo wszystkiie sktadniki o reakcjt kwasnes,
pozostaje w postaci plynu, po ktérym moze
ptywaé masa podebna do koksu. W ten spo-
s6b wlasnie mozna z tatwoscia, uniknaé prze-
grzania warstwy dolnej reagujacej masy.
Jezeli ogrzewanie odbywa sie bezposrednio
i w niecbecnosci nieczynnego rozpuszczalni-
ka olejowego, to naczynie stuzace do prze-
prowadzania procesu moze zapelnié sie we-
glem, co spowodowaé moze nadmierne ogrze-
wanie, polaczone ze zniszczeniem pewnej
czesci warto§ciowego produktu.W celu u-
nikniecia tej ewentualno§ci nalezy cgrze-
waé naczynie reakcyjne za posrednictwem
kapieli olejowej, ptaszcza parowego lub te-
mu podobnego urzadzenia, Uzycie nieczyn-
nego rozpuszczalnika jest ponadto korzyst-
ne z tego wzgledu, #z umezliwia dobre ze-
tkiniecle sie kwasu z olejem,
" Ogrzewanie moze trwaé rozmaity prze-
ciag czasu, Wystarcza zazwyczaj 24 godz
przy uzyciu 20% -owego witrjoleju w tem-
peraturze wymienionej i w obecnosci oleju

nieczynnego. W ozasie reakcji wywiazuje
si¢ dwutlenek siarki, jezeli wiec gaz ten
przestaje wydziela¢ sie w ilosci wyraznej,
to wowczas nalezy neakcje uwazaé za skon-
czoma,
.~ Otrzymany produkt, bedacyy w stanie
ciekltym, odciaga si¢ nabok. Sktada sie on
z biatej wazeliny, zawierajacej czastki zwe-
glone i zazwyczaj z malej ilosci pozosta-
fego kwasu. Ciekly produkt oczyszcza sie
nastepnie przez zobojetnienie i przefiltro-
wanie. Dobry sposéb zobojetnienia polega
na mieszaniu wazeliny z gling filtrowa w ilo-
$ci 10%, liczac na wage wazeliny i z czyn-
nikiem zobojetniajacym, jak np. weglanem
wapniowym w ilosci 1,5% , liczac réwniez na
wage wazeliny, W niektérych wypadkach
mieszanie to musi trwa¢ od 3 do 4 godz i w
temperaturze okoto 120° C, aby moglo na-
stapi¢ catkowite zobojetnienie, W innych
znowu wypadkach Zobojetnienie wykonaé
mozna szybeiej. Waizeline najlepiej jest fil-
trowaé przez gline i to wéwezas, gdy pno-
dukt ten posiada jeszcze ciepto, otrzymane
w czasie reakcji, Filtr trzeba odpowiednio
ogrzewaé zapomoca np. plaszcza parowego
lub temu pedobnego urzadzenia, aby ulatwié
przeplyw wazeliny.

Otrzymana jednoczeénie masa zweglo-
na zawiera jeszcze znaczng ilo§é wazeliny,
ktéra mozna cdzyskaé w sposéb nastepuja-
cy: jezeli masa pozostata w naczyniu reak-
cyjnem jest spoista, to rozdrabnia sie ja i
przenosi do przyrzadu ekstrakcyjnego, gdzie
obrabila sie ja odpowiednim rozpuszczalni-
kiem, np. benzclem, czterochloroetylem, lub
tym podobnym produktem, ktéry rozpuszeza
wazeline, zatrzymana w masie stafych lub
polstatych ciat zweglonych, Otrzymany roz-
twor odciaga sie nastepnie i destyluje w ce-
lu usuniecia rozpuszczalnika, Wazeline,
wolng juz od rozpuszczalnika, mozna w ra-
zie potrzeby zobojetnié i przefiltrowaé, Moz-
na takze uzyé innych sposobéw do od-
dzielania wam]lmy, jak np. ch%dbmﬂa i Osa-
dzania.



puszczalnika olejowega najlepiej jest poste-
powaé w sposéb nastepujacy: w pierwszej
cze$ci operacji wazeling surowa lub inny
odpowiedni weglowodér ogrzewa sig¢ nieco
powyzej jego punktu topliwoéci i w naczy-
niu, zaopatrzonem w mieszadia. Gdy juz
wazelina roztcpita sie, wéwezas wiplu-
szcza si¢ w ruch mieszadta i wprowa-
dia stopniowo do naczynia kwas siarkowy,
zawierajacy okoto 20% bezwodnika siarko-
wego i to z taka szybkoscia, azeby tempera-
tura mieszaniny utrzymana byla ponizej
100° C, a najlepiej okoto 70° C. Waga kwa-
su powinna byé 1,5 razy wieksza od wagi
surowej wazeliny, Najlepiej jest dodawac
kwas powoli w przeciggu np. 24 godz i u-
trzymywa¢ temperature mieszaniny w prze-
ciagu tego okresu czasu na wysokoséci okoto
60° do 70° C. Otrzymany produkt jest jed-
norodna mieszaninag plynna, zawierajaca
czerwono-brunatne zwiazki sulfonowe. Je-
zeli reakcje przeprowadzono w sposéb na-
lezyty, to w mieszaninie tej nie bedzie za-
sadniczo wolnego wegla.

Wdrugiej czesci operacji otrzymana
mieszanina ogrzewa si¢ do temperatury 160°
—170° C w celu zweglenia zwigzkéw sulfo-
nowych, Tworzy si¢ wowczas na dnie naczy-
nia reakcyjnego mniej lub wigcej spoista
warstwa masy azweglonej, ponad ktora
znajduje si¢ warstwa cieklego produktu,
Trwa to okoto 48 godzin. Po zakoriczeniu
tej reakcji pozwala si¢ mieszaninie ochto-
dzi¢ do mniej wiecej 100° C, poczem odcia-

ga sie z niej ciekly produkt, zawierajacy’

jeszcze zazwyczaj zwiazki sulfonowe, ktore
uniknely zweglenia. Zweglanie moznaby wy-
konaé zapomoca jednej operacii, ale wyma~
galoby to wysokiej temperatury (ckolo
2000° C), co jest niepozadane ze wzgledu
na trudnoéci w regulowaniu reakcji i nie-
bezpieczenistwo zapalenia si¢ mieszaniny.
Wegiel usuwa sie tak samo, jak poprzednio,

Pozostale jeszcze zwiazki sulfonowe
mozna usunaé zapomoca powtérnej reakcji

kwasowej. Wazeling nieczysta wraz z wa-
zeling odciagniety z masy zweglonej (naj-
lepiej zapomoca sposcbu, opisanego powy-
zej) stapia si¢ w razie potrzeby i miesza z
witrjolejem 20% w iloéci stanowiacej. 30 do
40 czesciwag. witrjoleju na 100 czeéci waze-
liny, Dodawanie kwasu mozna miarkowaé tak
samo, jak to bylo podane w pierwszej czesci
operacji. Powprowadzeniucatej ilosci kwasu,
przerywa si¢ mieszanie, a temperature pod-
nosi si¢ nie wyzej jednak 150° do 160° C.
Zwiazki sulfonowe zweglaja sie w tych wa-
runkach, wskutek czego barwa wazeliny
staje sig jasno-z6tta. Operacja ta wymaga
okoto 36 godz czasu, a ilo§¢ wegla, wytwio-
rzona w ciqgu takowej jest zazwyczaj nie-
wielka. Z wegla tego mozna odciagnaé za-
wanta w nim wazeling w sposéb, opisany
juz poprzednio,

Obrabiana wazeling ochtadza sie, po-
czem odciaga si¢ ja i filtruje w celu usunie-
cia czastek zweglonych,

Zamiast poddawa¢ wazeline czesciowo o-
czyszczona powtémemu traktowaniu kwa-
sem, mozna ja potraktowaé w celu usunie-
cia zwigzkéw sulfonowych i innych zanie-
czyszczeni rozpuszezalnikiem, rozpuszczaja-
cym jedynie sama wazeling, Rozpuszczalni-
kiem tym moze by¢ lekka benzyna, posiada-
jaca koficowy punkt wrzenia ponizej 90° C,
chociaz mozna réwniez uzyé do tego celu
alkoholu i innych rozpuszczalnikéw.

Proces niniejszy korzystnie jest prze-
prowadzaé, wprowadzajac kwas powoli, a
przedtuzajac natomiast czas trwania reak-
cji, ale mozna réwniez przyépieszyé go
znacznie bez duzej straty w wydajnosci.

Otrzymany ciekly produkt mozna po
powtérnem traktowaniu kwasem lub po wiy-
tugowaniu przefiltrowaé przez gline ogrza-
na i miatko rozdrobniona, Fhltr powinien
byé do 24 swej objetoéci napelniony glina,
ktérej temperature podirzymuje sie zapo-
moca pary, krazacej w plaszczu ota-
czajacym filtr lub zapomoca innego spo-
sobu, Wazeline wprowadza sie¢ do filtru i



przefiltrowuje ja w dowolnych warunkach.
Wazelina przefiltrowana w powyzszy spo-
sob jest zupelnie biala dotad, dopoki nie
przejdzie przez filtr w iloéci wagowej réw-
nej wadze gliny, zawartej w tym filtrze, po-
czem otrzymuje zielonkawe zabarwienie,
ktére stopniowo ciemnieje w miare zuzy-
wania sig gliny. Gdy wreszcie filtr przesta-

je spelnia¢ swe zadanie, woéwczas pofwala

si¢ temu filtrowi, zawierajacemu wazeline
w filosci okoto jednej trzeciej wagi gliny, o~
chiodzi¢ sie do mniej wiecej 50° C, poczem
odciaga si¢ wazeling zapomoca rozpuszczal-
uika, jak np. benzyny, Wazeling t¢ odzy-
skuje sie potem z tego rozpuszczalnika przez
oddestylowanie i skroplenie tego ostatnie-
go oddzielnie. Gline zuzyts mozna odnowié
do ponownego uzytku w sposéb dobrze zna-
ny, Dwutlenek siarki, wywiazany w czasie
obrébki kwasem mozna usunaé przez odpo-
wiednig reakcje i w tym celu wprowadzié
do roztworu alkalja w celu wytworzenia
dwusiarczanu, Mozna réwniez odzyskaé
dwutlenek siarki i w inny sposéb, Dobrze
jest uzy¢ do pochlaniania dwutlenku siarka
28% -owego roztworu weglanu sodowego.
Materjal zweglony, z ktérego odciagnietc
juz wazeline, ogrzewa sie w piecu obroto-
wym do mniej wiecej 400° C przez tak:
przeciag czasu, aby w tej temperaturze ulot-
nity si¢ z tego materjalu wszystkie ciala
lotne, W czasie tego ogrzewania wydziela
si¢ réwniez dwutlenek siarki, ktéry mozna
odzyska¢ w sposéb wskazany poprzednio.
Materjal zweglony usuwa si¢ potem z pie-
ca i miele go w miynku kulowym lub temu
podobnym az do chwili otrzymania zen
miatkiego proszku. Proszek ten rmozgrzewa
si¢ nastepnie w odpowiednim piecu do czer-
wionego zaru, mieszajac go jednoczesnie po-
woli, w zetknigciu z powietrzem. Nastepuje
czedciowe spalanie proszku tak, iz zazwy-
czaj okolo polowy wegla spala sie przy wy-
twarzaniu materjalu o potrzebnej aktywno-
$oi. Spalanie mozna regulowaé zapomoca

zmienjania, przez mieszanie, powierzchni
wystawionej na dzialanie powietrza, W po-
Wyzszy sposob mozna uczynié wegiel bardzo
ponowatym i-absorbeyjmym, Aktywacdje we-
gla nalezy uwazaé za ukoficzona, gdy préb-
ka takowego sklcona silnie z woda nasiaka
nig catkowicie, - . :

Wwyniku procesu, wykonanego wediug
wynalazku niniejszego otrzymuje si¢ waze-
ling o wielkiej czystosci, Wazeliny te odzna.
czaja, si¢ brakiem zabarwienia, smaku i za-
pachu, Wystaw’one na dziatanie powietrza
lub $wiatla nawet przez czas dtuzszy nie u~
legaja uszkodzeniu, a w normalnych warun-
kach ani kwasy, ani alkalja nie reaguja na-
te wazeliny. Wazeliny niniejsze roznia sie
dodatnio tem od wazelin, bedacych w han-
dlu dotychczas, iz nie traca swego zabarwie-
nia przy potraktowaniu kwasem siarkowyrn.
o stezeniu 95 do 98% w temperaturze 100"
C lub nawet wyzszej. '

Osobliwg, cecha wynalazku jest to, iz
umozliwia otrzymywanie z materjaléw ni-
skiego gatunku $niezno-biatej wazeliny,
ktéra nie psuje sie w czasie przechowywania,

W procesie powyzszym mozna wprcowa-
dzi¢ rozmaite zmiany, nie wykraczajac po-
za granice zalaczonych zastrzezen.

Zastrzezenia patentowe,

1, Sposéb otrzymywania czystej wazeli-
ny, jej pochodych i tym podobnych produk-
tow, znamienny tem, iz surowy materjal.
weglowodorowy traktuje si¢ stezonym kiwa-
sem siarkowym w wysokiej temperaturze
dotad, dopoki wszystkie niepozadane sklad-
niki n‘e przemienig si¢ w ‘state i nierozpu-
szczalne ciala zweglone, poczem oddziela
sie¢ ciekly produkt, zawierajacy zasadni-
czo czyste i stale weglowodory.

2. Sposéb wedlug zastrz, 1, znamienny.
tem, ze ciekly produkt zobojetnfia si¢ w celu
usuniecia pozostalego kwasu, a nastepnie
filtruje w celu wusuniecia zawieszonyech w
nim czastek,



3. Sposéb wedtug zastrz. 11 2, znamien-
ny tem, ze oczyszczony materjal weglowo-
dorcwy, zawanrty w rzeczonych ciatach zwe-
glonych rozpuszcza sig, a nastepnie ocdzie-
la ten oczyszczony materjal weglowodorowy
od rozpuszczalnika.,

4, Sposéb wedlug zastrz, 1—3, znamien-
ny tem, iz materjal w rodzaju wazeliny su-
rowej traktuje sie stezonym kwasem siar-
kowym w wysokiej temperaturze, az do
chwili. wytworzenia si¢ masy zweglonej lub
podobnej do koksu, poczem oddziela sie
ciecz od tej masy, odciaga oczyszczone ma-
terjaty weglowodorowe zawarte w tej masie
i wreszcie oddziela rzeczone materjaly od
czynnika, stuzacego do odciagania tego ma-
terjaitu, .

5. Sposéb wedlug zastrz. 4, znamienny
tem, ze materjal w rodzaju wazeliny suro-
wej miesza si¢ stopniowo ze stosunkowo
nieczynnym materjalem weglowodorowym.,

6. Sposob wedtug zastrz. 4 i 5, znamien-
ny tem, ze materjal w rodzaju wazeliny su-~
rowej traktuje sie stezonym kwasem siar-
kowym w wysokiej temperaturze lecz poni-
zej 100° C przez dtuzszy okres czasu, wsku-
tek czego ciala reagujace na kwas, znajdu-
jace si¢ w wazelinie 'surowej przemieniaja
sie w zZwiazki sulfonowe, poczem ogrzewa
si¢ mieszaning do temperatury nie przewyz-
szajacej 200° C i utrzymuje sie ‘te tempera-
ture, az do chwili zweglenia wiekszosci
zwiazkéw sulfonowych, i oddziela ciecz od
cial zweglonych,

7. Sposéb wedtug zastrz, 4—6, znamien-
ny tem, ze materjal w rodzaju wazeliny su-
rowej traktuje sie w tempenaturze * okoto
700 C witrjolejem, wskutek czego ciata re-
agujace na kwas, zawarte w wazelinie su-
rowej przemienfaja sle w zwiazki sulfonio-
we, poczem podnosi si¢ temperature miesza-
niny do 160°—170° C i utrizymuje te tem-
perature przez czas dluzszy, az do chwili
zweglenia wiekszej czesci cial sulfonowych,

a nastepnie oddziela si¢ ciecz od cial zwe-
glonych i obrabia sig te ciecz tak, aby z niej
usunaé zwigzki sulfonowe, ktére nie ulegly
zwegleniu,

8. Sposob wedlug zastrz. 7, znamienny
tem, ze pozostale zwigzki sulfonowe zwegla
sig przez traktowanie ich przez czas dluzszy
stezonym kwasem siarkowym w wysokiej
temperaturze, poczem oczyszczona ciecz
filtruje sie¢ w celu usuniecia wytworzonych
cial zweglonych. '

9. Sposéb otrzymywania czystej i stale
biatej wazeliny wedlug zastrz, 4—8, zna-
mienny tem, iz wazeling surowq traktuje si¢
stezonym kwasem siarkowym w temperatu-
rze okolo 70° C w ciagu mniej wiecej 24
godz, wskutek czego niepozadane sktadmnilct
tej wazeliny surowej przemieniajy sie w
zwiazki sulfonowe, poczem podnosi sie tem-
perature do ckoto 160°—170° C i utrzymu-
je sie ja w ciagu mniej wigcej 48 godz w ce-
lu zwiglenia rzeczonych zwiazkéw sulfono-~
wych, a nastepnie oddziela sie ciekly pro-
dukt ; poddaje go powtérnemu traktowaniu
kwasem, ktéry zwegla pozostale zwiazk:
sulfoncwe, a potem usuwa sie 2 cieczy wy-
tworzone ciala zweglone i przefiltrowuje te
ciecz przez rozdrobniona miatko gline.

10. Sposéb wedtug zastrz. 4—9, zna-
mienny tem, i% otrzymuje si¢ wazeline i tym
podobne produkty nie zmieniajace swej bar-
wy wskutek potraktowania kwasem siarko-
wym o stezeniu okoto 95—98% w tempera-
turze do 100° C.

11. Sposéb wedtug izastrz, 4—10, zna-
mienny tem, ze otrzymuje si¢ wazeling nie
majaca zabarwienia, smaku i zapachu i mie
psujaca, sie wskutek wystawienia na dziata-
nie powietrza i $wiatla.

Frangois Lavirotte.
Zastepca: B. Zdanowicz,

adwokat.

Druk L. Bogustawskiego, Warszawa.



	PL5106B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


