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Wynalazek nkńe)szy dotyczy udosko¬
naleń w dziedzinie otrzymywania oczyszczo¬
nych produktów węgfowodorowych, a w
szczetgólnosci wazony, oleju wazelinowego
i tym podobnych pcoduktów.

Stosownie do wynalazku, materjał wę¬
glowodorowy, z którego można otrzymać żą¬
dane produkty, obrabia się w wysokiej tem¬
peraturze stężonym kwasem siarkowym.
Najlepiej jest użyć kwas siatkowy, zawiera¬
jący -wolny bezwodnik siarkawy, jak np. wi-
tnjol lub kwas dymiący. Można jednak u-
żyć również kwasu mniej stężonego, zwięk¬
szając czas trwania roakcji Lub temperatu¬
rę, w której się ona odbywa, albo też zwięk¬
szając jedno i drugie.

Jako materjału węglowodorowego moż¬
na użyć wazelinę surową, tłuszcz wazeJitnto-

wy, niektóre smary w srtodfzaju tak zwanych
czarnych olejów, ciemnego oleju maszyno¬
wego i tym podobnych produktów lub mie¬
szaninę takich materjałów. Można nawet w
probeistic niniejszym użyć z powodzeniem
rozmaite pozostałości z destylacji ropy naf¬
towej i to nawet niskiego gatunku. Reakcje
przeprowadza się najlepiej w obecności sto¬
sunkowo nieczynnegp materjału węglowo¬
dorowego, który w warunkach tej reakcji
jest ciekły. Tymnieczynnym rozpiufczczalni-
kieim może być produkt otrzymany zapomo-
cą niniejszego sposobu1, chociaż można rów¬
nież do tego użyć inne węglowłodlory, nie
poddające się łatwo działaniu stężonego
kwasu siarkowego.

W przykładzie poniżej wskazany jest
sposób postępowania w wypadku użycia
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rozpuszczalnika stosunkowo nieczynnego.
Dwie równe części wagowe czarnego oleju
i stosunkowo nieozynne(g|o materiału węgjo-
wodorowego, a najlepiej nieifiitrowanej wa¬
zeliny, otrzymane w (procesie po>pirzedniim,
miesza sic^z sobą w temperaturze powyżej
p^ifcftfto^iteiniia isię wazeliny i trakttije 20%
W%fjblejem, w ilości stanowiącej około 1,5
części wafgcWych. Witrjoilej dodaje się poł-
wgili1, n^iesiziając dajgle tak, aby zapobiec na-

L głemu TtfzrostowS temperatury. Wogóle mó-
* wiąc nJależy baczyć na to, aby temjpetfatura1

którejkolwiek bąidź części masy reagującej
nfe podoi>osła isię piowyźej 170* C. Ogrzewa¬
nie przeprowadza się tak, aby temperatura
utrzymana była na wysokośici 120° do 160°
C. Mieszalnie powinnld trwać przynajmniej
do chwili, gdy zaczną się tworzyć ciała zwę¬
glone lub podobne do koksu, ale jeżeli cho¬
dzi o przeszkodzenie tworzeniu się spoistej
masy :zwęglonej to mieszać możfna dłużej.

Wazelina otrzymana zapomocą poprzed¬
niego procdsiu, z której usunięto julż. ząsiadl-
niczd wszystkie składbiki o reakcji kwaśne},
pozostaje w postalci płynu, po którym może
pływać masa podbbna do koksu. W tein spo¬
sób właśnfe można z łatWoślcią uniknąć prze¬
grzania warstwy dolnej reaigująloęj maisy.
Jeżeli ogrzewanie odbywa się bezlpoiśredbio
i w nieobedności nieczynnego rdzpUlsizczailni-
ka olejiowe)go, to naczynie służące do prze¬
prowadzania procesu może zapełnić się wę¬
glem, co sipoiwoidować może nadimliefnn)e ogrze¬
wanie, połączone ze zniszczetoiem pewnej
części wartościowego produktu.W celu u-
niknięcia tej ewentualności nateiży ogrze¬
wać naczynie reafccyjine za pośrednictwem
ką(pieii olejowej, plła&zcza parowego lub te¬
mu; podobnego urząjdlzenia. Użycie nieczyn¬
nego rozpuszczalnika jest ponadto korzyst¬
ne z tego Wziględu, fiz umożliwiła dobre ze¬
tknięcie się kwasu z olejem.

Ogrzewanie może trwać rozmaity prze¬
ciąg czasu. Wystarcza zaizwyczfaj 214 goidz!
pirzy użyciu 20%-owe|gó wiitrjoleju w tem¬
peraturze wymieriibnej i w obecności oleju

nieczynnego. W czasie reakcji wywiązuje
się dwutlenek siarki, jeżeli więc gaz ten
przestaje wydzielać się w ilościi wyraźnej,
to wówte^s należy reakcję uważać za skoń¬
czoną.

Otrzymany prodWkt, będący w stanie
ciekłym, odciąga isSą nabok. SkłaJdla się on
z białej wazeliny, zawierającej cząstki zwę¬
glone i zazwyczaj z małej ilości) pozosta-
łego kwasu. Ciekły produkt 'oczyszcza1 się
następnie przez zobojętnianie i przefiltro-
waniie. Dobry siposób zobojętnienia polega
na mieszaniu wazeliny z gliną filtrową w ilo¬
ści: 10%, lfcząc na Wagę wazeliny i z czyn¬
nikiem adbojętniającym, jak np, węglanem
wapniowym w iltośd) 1,5%, licząc również na
wagę wazeliny. W niektórych wypadkach
mieszanie to mus.il trwać od 3 dlo 4 godz 5 w
temperaturze około 120° C, sdby mogło na¬
stąpić całkowite zobojętnienie. W innych
znowu wypadkach zobojętnienie wykonać
możlnJa isizybciej. Walzelkę nlajlejpfej jest fil¬
trowało przeiz glinę i to wóWczaiSj, gdy pnou
dtikt ten posiada jeszcze ciepło, ołrzymafoe
w czasie reakcji. Filtr trzeba odpowiednio
ogrzewać zapomocą np. płaszcza parowego
lub temu (podobnego urządzenia, aby ułatwić
przepływ wazeliny.

Otrzymana jednocześnie masa zwęglo¬
na zawiera jeszcze znaczną ilość wazeliny,
którą można odzyskać w sposób następują¬
cy: jeżeli masa pozostała w naczyniu reak-
cyjnem jest spoista, to rozdrabnia się ją i
przenosi do przytrządki ekstrakcyjnego, gdzie
obrabila się ją odpowiledtóim rozpuiszcziailnal-
ktem, np. benzolem, czterochlonoetylem, lub
tym podobnym iprodbktem, fctóry rozlpuszcza
wazelinę, zatrzymaną w masie stałych lub
półstałych ciał zwęglonych. Otrzymany roz¬
twór odbiąga się następnie i destyluje w ce¬
lu usunięcia rozpuszczalnika1. Wazelinę,
wolną1 już od rozpuszczalnika, można w ra¬
zie potrzeby zobojętnić i przefiltrować. Moż¬
na także użyć innych sposobów db od¬
dzielania1 wazeliny, jak np. cMlodlzenia i <&&-
dzania. ,
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W wypadku stosowania inieozynoećo roz¬
puszczalnika olejowego najlepiej jest postę¬
pować w sposób następujjąjcy: w pierwszej
częśo operacji wazelinę surową lub 'inny
odpowiedni węglowodór ogrzewa się nieco
powyżej jego punktu topliwości J w naczy¬
niu, zaopatrzonem w mieszadła.. Gdy już
waizelina roztcjpilła się, wówczas wpur
szcza się w ruch mieszadła i wprowa¬
dza stopniowo do naczynia kwas siarkowy,
zawierający około 20% bezwodnika siarko¬
wego i to z taką szybkościią, ażeby tempera-
tura mieszaniny utrzymana była poniżej
100° Cf a najlepiej około 70° C. Waga kwa¬
su powinna być 1,5 razy większa od wagi
surowej wazeliny, Najlepiej jest dodawać
kwas powoli w plrzeciągu np. 24 godiz i u-
trzymywać temperaturę mieszaniny w prze-
diąjgu tego okresu ozasiu na wysokości około
60° do 70° C. Otrzymany produkt jest jed¬
norodną mieszaniną płynną, zawierającą
czerwono-brunatne związki sulfonowe. Je¬
żeli reakcje przeprowadzono w sposób na¬
leżyty, to w mieszaninie tej nie będzie za-

v sadniczo wolnego węglia.
Wdrugiej części operacji otrzymana

mieszanina ogrzewa się do temperatury 160°
—170° C w celu zwężenia związków sulfo¬
nowych'. Tworzy się wówczas na dnie naczy¬
nia reakcyjnego mniej lub więcej spoista
warstwa masy zwęglonej ponad którą
znajduje się warstwa ciekłego produktu.
Trwa to około 48 godzin. Po zakończeniu
tej reakcji pozwala się mieszaninie ochło¬
dzić do mniej więcej- 100° C, pocziem odcią¬
ga się z niej ciekły produkt, zawierający
jeszcze zazwyczaj związki sulfonowe, które
uniknęły zwęglenia. Zwęglanie możnaby wy¬
konać zapomocą jednej operacji, ale wyma¬
gałoby to wysokiej temperatury (około
2000° C], co jest niepożądane ze względu
na trudności w regulowaniu reakcji i nie-
bezpieczeństwo zapalenia się mieszaniny.
Węgiel usuwa się tak samo, jak poprzednio.

Pozostałe jeszcze związki sulfonowe
można usunąć zapomocą powtórnej reakcji

kwasowej. Wazelinę nieczystą wraz z wa¬
zeliną odciągniętą z masy zwęglonej (naj¬
lepiej zapomocą sposobu, opisanegjo powy¬
żej) stapia się w razie potrzeby i miesza z
witrjiolejem 20% w ilości JstamiowiąjCe|j 30 do
40 części wag. wiiftrjoleju na 100 ctoęści waze¬
liny. Dodawanie kwasu możnja miarkować tak
samo, jak to było podane w piieriwJSizeij części
operacji. Powprowajdzeniucałej ilości kwasu,
przerywa się mieszanie, a temperaturę pod¬
nosi się nie wyżej jednak 150° do 160° C.
Związki sulfonowe zwęglają się w tych wa^-
runkach, wskutek czego barwa wazeliny
staje się jasno-żółta. Operacja ta wymaga
około 36 godz czasu, a ilość węlgla, wytwo¬
rzona w ciągu takowej jest zazwyczaj nie¬
wielka. Z węgla tego można odciągnąć za¬
wartą w nim wazelinę w isposób, dpislany
już poprzednio.

Obrabianą wazelinę ochładza się, po-
czem odciąga się ją i filtruje w celu usunię¬
cia cząstek zwęglonych.

Zalniast poddawać wazelinę częściowo o-
czyazczoną powtórnemu traktowaniu kwa¬
sem, można ją potraktować w celu usunię¬
cia związków sulfonowych ii innych zanie¬
czyszczeń rozpuszczajlnikiem, it>z|puszc(zają-
cym jedynie saimą wazelinę. Rozjpiusziazalni-
kiem tym może być lekka benzyna, posiada¬
jąca końcowy punkt wrzenia poniżej 90° C,
chociaż można również użyć do tego celu
alkoholu i innych rozpuszczalników*

Proces niniejiśzy korzystnie jest prze¬
prowadzać, wprowadzając kwas powoli, a
przedłużając natomiast czas trwania reak¬
cji, ale można również przyśpieszyć go
znacznie bez dłużej straty w wydajności.

Otrzymany ciekły iprodfukt można po
powtórnem traktowaniu kwasem lub po wy-
ługlowaniu przefiltrowkć przez glinę ogrza¬
ną i miałko rozdrobnioną. FMtr powinien
być dip % swej objętości napełniony gliną,
której temperaturę podtrzymuje się zapo¬
mocą jpary, krążącej w płaszczu ota>-
czającym filtr lub zapomocą innego spo¬
sobu. Wazelinę wprowadza się do filtru i
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pfrzefiltrowoiije ją w dowolnych warunkach.
Wazelina przefilfcrowana w powyższy spo-^
sób jest mpełnie biała dotąd, dopóki nie
przejdzie przez filtr w ilości wagowej rów¬
nej wadze gliny, zawairtej w tym filtrze, po-
czcm otrzymuje zielonkawe zabarwienie,
które stopniowo ciemnieje w miarę ;zuży-
wania się gliny. Gdy wreszcie filtr przesta¬
je spełniać swe zadanie, wówczas pozwala
się temu filtrowi, zawierająpemu wazelinę
w Mości około jedlneij trzeciej w&gi gliny, o--
chłodzić się dió mniletf więcej 50° C, póazem
odciąga się wazelinę zapomocą rozpusizczałr
uika, jak np. benzyny. Wazelinę tę odzy¬
skuje się spotem z tego rozpuszczalnika przez
oddestylowania i skroplenie tego ostatnie¬
go oddzielnie. Glinę {zużytą można odnowić
do ponownego użytku w sposób dobrze zna¬
ny. Dwutlenek siarki, wywiązany w czasie
obróbki kwasem można usunąć przez odpo-
wiednią reakcję i w tym celu wprowadzić
do roztworu alkaija w celu wytworzenia
dwusiarczanu. Miożna również odzyskać
dwutlenek siarki i w inny sposób. Dobrze
jest uJżyć do pochłaniania dwutlenku siarki
28%-owego roztworu węglanu sodowego.
Materjał zwęglony, z którego odciągnięte?
już wazelinę, ogrzewia się w piecu obroto¬
wym do mniej więcej 400° C przez taki
przeciąg czasu, aby w tej temperaturze ulot¬
niły się z tego materjału wszystkie ciała
lotne. W czasie tego ogrzewania wydziela
się również dwutlenek siarki, który można
odzyskać w sposób wskazany poprzednio.
Materjał zwęglony usuwa się potem z piei-
ca i miele go w młynku kulowym lub temu
podobnym aż do chwili otrzymania zen
miałkiego proszku. Proszek ten rozgrzewa
się następnie w odpowiednim piecu do czer¬
wonego żałru, mieszając go jednocześnie po¬
woli, w zetknięciu z powietrzem. Następuje
częściowe spalanie proszku tak, iż zazwy¬
czaj około połowy węgla spala się przy wy¬
twarzaniu materj'ahi o potrzebnej aktywno¬
ści. Spalanie można regfulować izapomocą

zmieniania, przez mieszanie, powierzchni
wystawionej na diziałanie powietrza. W po¬
wyższy sposób można uczynić węgiel bardzo
porowatym i absorbcyjmym. Aktywaictję wę¬
gla należy uważać za ukończoną, gdy prób¬
ka takowego skłócona silnie z wodą nasiąka
nią całkowicie.

Wwyniku procesu, wykonanego według
wynalazku niniejszego otrzymuje się waze¬
linę o wielkiej czystości. Wazeliny te odzna¬
czają się brakiem zabarwienia, smaku i za¬
pachu. Wystawione na dziiaiłianie powietrza
lub światła nawet przez czas dłuższy nie u-
legają uszkodzeniu, a w normalnych warun¬
kach ani kwasy, ani alkaija nie reagują na
te wazeliny. Wazeliny niniejsze różnią się
dodatnio -tern od' wazelin, będących w han¬
dlu dotychczas, iż nie tracą swego zabarwie¬
nia przy potraktowaniu kwasem .siarkowym,
o stężeniu 95 do 98% w temperaturze 100°
C lulb nawet wyższej.

Osobliwą cechą wynalazku jest to, iż
umożliwia otrzymywanie z materjałów; ni¬
skiego gatunku śnieżno-białej wazeliny,
która nie psuje się w czasie przechowywania.

W procesie powyższym można wprowa¬
dzić rozmaite zmiany, nie wykraczając po¬
za granicę załączonych zastrzeżeń.

Zastrzeżenia patentowe,

1. Sposób otrzymywania czystej wazeli¬
ny, jej pochodych i tym podobnych produk¬
tów, znamienny tern, iż surowy matenjał
węglowodorowy traktuje się stężonym kwa¬
sem siarkowym w wysokiej temperaturze
dotąd, dopóki wszystkie niepożądane składh
niki nie przemienia się w stałe i nierozpu¬
szczalne ciała zwęglone, poczem oddziela
się ciekły produkt, zawierający zasadni¬
czo czyste i, stałe węglowodory.

2. Sposób według zastrz, 1, znamieinny
tern, że ciekły produkt zobojętnia się w c^lu
usunięcia pozostałego kwasu, a następnie
filtruje w celu usunięcia zawieszonych w
nim cząstek.
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3. Sposób według zastrz, 1 i 2, znamien¬
ny tern, że oczyszczony materjał węglowo¬
dorowy, zawarty w rzeczonych ciałach zwę¬
glonych rozpuszcza się, a następnie oddzie¬
la ten oczyszczony materjał węglowodorowy
od rozpuszczalnika.

4. Sposób weidłutg zastrz. 1—3, znamien-
ny tem, iż materjał w rodzaju wazeliny su¬
rowej traktuje się stężonym kwasem siar¬
kowym w wysokiej temperaturze, aż do
chwili wytworzenia się masy zwęglonej lub
podldbnej db koksu, poczem oddziela sGę
decz od tej masy, odciąga oczyszczone ma-
terjaly węglowodorowe zawarte W tej masie
i wreszcie oddziela rzecfcOne materjały ddi
czynnika, służącego dlo odiciągania1 tego ma-
terjalłu.

5. Sposób według zastrz, 4, znamienny
tem, że materjał w rodzaju wazeliny suro¬
wej miesza się stopniowo ze stosunkowo
nieczynnym małerjałem węglowodorowym.

6. Spbsób według iztastrz. 4 ii 5, znaimilen-
ny tem, że materjał w rodzaju wazeliny su¬
rowej traktuje się stężonym kwiaJsem sia!r-
kowtyim w wysokiej temperaturze lecz poni¬
żej 100° C przez dłużstzy okires czasu, wsku¬
tek czego dała reagujące na kwas, znajdu¬
jące się w wazelinie surowej przemieniają
się W 'zlwiązki sulfonowe, poczem ogrzewa
się mieszaninę db temperatury nie przewyż¬
szającej1 200° C i utrzymuje się tę tempera¬
turę, aż do chwili zwęglenia większości
związków sulfonowych, i oddziela1 ciecz ódi
ciał zwęglonych.

7. Sposób według ziaisirz. 4—6, znamilen-
ny tem, że materjał W rodzaju! wazeliny su¬
rowej traktuje się w tdnupeiraitiurze około
70° C witrjolejem, Wskutek czego ciała re¬
agujące na kwas, zawarte w wazelinie su¬
rowej' przemieniają się wf związki sulfdnlo-
we, poczem podnosi się temperaturę miesza¬
niny do 160°—170° C i utrzymuje tę tem¬
peraturę przez czas dłuższy, aż do chwili
zwęglenia większej części ciał sulfonowych,

a następnie oddziiela się ciecz od dał zwę-
glolnych i obrabia się tę ciecz tak, aby z niej
usunąć związki sulfoniowe, które nie uległy
zwęgleniu,

8. Sposób według ziastrz. 7f znamienny
ton, że pozostałe związki! sulfonowe zwęgla
się przez traktowane ich przez czas dłuższa
stężonym kwasem siarkowym w wysokiej
temperaturze, poczem! oczyszczenia ciecz
filtruje się w celu usunięcia wytworzonych
diał zwęglonych,

9. Sposób otrzymywania czystej i stale
białej wazeliny według za!strz. 4—8, zna¬
mienny tem, iż wazelinę surową traktuje się
stężonym kwasem siiarfcowym w temperatu¬
rze około 70° C w ciągu miniej więcej 24
godz, wskutek czego niepożądane składniki
tej Wazeliny surowej! przemieniają się w
związki sulfotoowe, poczem podtodsi się tem¬
peraturę do około 160°^170° C i utrzymu¬
je się ją w ciągu mniej więcej 48 godz w ce¬
lu zwęglenia! rzeczonych związków sulfono¬
wych, a następnie oddziela się dekły pro¬
dukt i poddaje go powtórnemu traktowaniu
kwasem, który zwęgja pozostałe związk?
sulfonowe, a petem ufcuwtei się z cieczy wy¬
tworzone ciała zwęglone i pfczefiltrowuje tę
cSecz przez rozdrobnioną miałko glinę.

10. Sposób według zastrz. 4—9, zna-
mienny tem, iż otrzymuje się Wazelinę i tym
ptfdiobne produkty nie zmieJniające swej bar¬
wy wskutek potraktowania kwasem siarko¬
wym o stężeniu około 95—98% w tempera¬
turze db 100° C.

11. Sposób według zastrz. 4—10, 'zna¬
mienny tem, że otrzymuje się wazelinę nie
mającą zabarwienia, smaku i zapachu i nie
psującą się wskutek wystawienia na! działa¬
nie powietrza i światła.

Francois Lavirotte.
Zastępca: B. Zdanowicz,

adwokat.

Druk L. Bogusławskiego, Warszawa.
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