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WSTEP.

Ropa jako irédlo weglowodoré6w aromatycznych.

Kiedy przed kilkudziesigciu laty przemysl chemiczny syntetyczno-orga-
niczny, oparty na przetwarzaniu weglowodoréw aromatycznych, stawial pierwsze
kroki po tej drodze, ktéra w przyszlosci miala go doprowadzi¢ do wspania-
lego rozwoju, posiadal on jedyne Zrédlo tych weglowodoréw w smole we-
glowej, otrzymywanej jako odpadek przy wytwarzaniu gazu swietlnego z wegla.

Ku koncowi zeszlego stulecia, kiedy wytwarzanie syntetycznych bar-
wikow organicznych, srodkéw lekarskich i t. p. przetworéw chemiczaych, doszlo
do rozkwitu i pomimo szybkiego rozwoju gazownictwa, przemyst chemiczny
zaczal odczuwaé brak podstawowego surowca, weglowodoréw aromatycznych,
zaczal on korzystaé, w corazto wiekszym zakresie z nowego zZrédla tych
weglowodoréw: smoly weglowej, otrzymywanej przy koksowaniu wegla na
koks hutniczy, oraz z benzoli, otrzymywanych przez wymywanie, zapomocy
t. zw. oleju chlonnego, z gazéw odchodzacych z piecow koksowych.

1) Odcezyt wygloszony w Polskiem Towarzystwie Chemicznem, dnia 3 lutego 1921 r.
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Tak staly sprawy az do wielkiej wojny europejskiej. Wojna wywolata
olbrzymie zapotrzebowanie weglowodoréw aromatycznych, niezbednych do
wyrobu materjaléw wybuchowych, srodkéw lekarskich etc. Wkrétce po roz-
poczeciu wojny okazalo sie, ze te panstwa, ktére przed wojng nie potrafily
rozwing¢ u siebie przemystu, dajacego weglowodory aromatyczne, oraz prze-
myslu chemicznego, na przetwarzaniu ich opartego, nie sa wstanie skutecznie
walczyé z panstwem niemieckim; panstwa te musialy w czasie wojny rozwijaé
swoj przemys! chemiczny i staraé si¢ o zaopatrzenie go w surowce, a w tej
liczbie w weglowodory aromatyczne i ich pochodne. Po zrobieniu wszyst-
kiego co sie dalo, w celu wyzyskania dawniej znanych zrédel weglowodoréw
aromatycznych : smoly pogazowej i smoly i ,,benzoli z koksowni, kiedy gléd
maromatyczny“, a szczegélniej ,toluolowy* nie mégl byé ta droga nasy-
cony, przypomniano sobie, ze istnieje trzecie zrodlo weglowodorow
aromatycznych, przed wojng zupelnie zaniedbane, w postaci ropy
naftowej.

Przypomniano wigc sobie, pod naciskiem glodu ,aromatycznego®, ze
wedlug badan calego szeregu chemikéw, prawie wszystkie ropy naftowe
zawierajg, obok weglowodoréw parafinowych, olefinowych i naftenowych,
wicksze lub mniejsze ilosci weglowodoréw aromatycznych, a otrzymane
z nich benzyny zawieraja benzol, toluol i ksylole; z benzyn tych niektére
wykazujg zaledwie slady tych weglowodoréw, inne natomiast zawierajg je
w znacznych ilosciach, dochodzacych do 30—40%; szczegdlniej zasobne
w weglowodory aromatyczne sa benzyny z Borneo, Jawy, Kalifornji. Francja
korzystala w czasie wojny z tych benzyn (szczegdlniej z benzyny borneon-
skiej), zaopatrujac w nie swoje fabryki materjaléw wybuchowych; przez ni-
irowanie benzyn, prawdopodobnie po uprzedniej rektyfikacji, otrzymywano
znaczne ilosci, potrzebnych dla celéw wojennych, nitrozwigzkéw aromatycznych,

W Austrii, réwniez przypomniano sobie, ze badania szeregu polskich
chemikéw, a gléwnie prof. Freunda i Zalozieckiego wykazaly, ze prawie
wszystkie ropy galicyjskie sa wybitnie aromatyczne, a odpowiednie frakcje
benzyny, zawieraja do 10—15% weglowodoréw aromatycznych. Jednoczesnie
zwrécono w Austrji uwage na wynalazek rumunskiego chemika Edeleanu.
Wynalazek mial pierwotnie na celu uwalnianie niektérych gatunkéw nafty,
»zanieczyszczonych® weglowodorami aromatyeznemi, od tych weglowodoréw
w celu ulepszenia ich palnosci i $wietlnosci w lampach. Sposéb polega na
ekstrahowaniu nafty plynnym bezwodmklem siarkowym, w temperaturze po-
nizej —10%; plynny SO, rozpuszcza przewaznie weglowodory aromatyczne,
ktére w ten sposéb moga byé oddzielone od weglowodoréw parafinowych
i naftenowych. Sposéb ten zastosowano do aromatycznych benzyn galicyj-
skich, otrzymujac ta droga ekstrakty, o zawartosci okolo 50% weglowodoréw
aromatycznych, przydatne do nitrowania.

W Rosji, ktéra juz na poczatku wojny zfalazla si¢ w obliczu zupelnego
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prawie braku benzolu i toluolu, w poszukiwaniu $rodkéw ku zwickszeniu ich
ilosci, zwrécono réwniez uwage na zbadanie benzyn kaukaskich. Benzyny
kaukaskie, jak to wiadomo bylo juz od dawna, zawieraja nieznaczne ilosci
weglowodoréw aromatycznych. Wséréd benzyn groznienskich i majkopskich
natomiast znaleziono dosyé zasobne w benzol i toluol i czyniono powaine
préby w celu zuzytkowania ich do bezposredniego nitrowania. Sposéb Edele-
anu nie byl wtedy w Rosji dostatecznie znany i wyprébowany.

Jednakie gléwnem zrédlem weglowodoréw aromatycznych — benzolu
i toluolu — dla Rosji, poza koksowniami, ktére usilnie w czasie wojny sta-
rano sig przystosowaé¢ do uzyskania tak zwanych produktéw ubocznych,
staly sie¢ nie benzyny aromatyczne, lecz produkty uzyskane z ropy
drogg pirogenaciji.

Przypomniano sobie, ze juz w latach 70-ych zeszlego stulecia chemik
rosyjski Letnyj wykazal, ze przez pirogenacje ropy, przepuszczanie jej przez
ogrzane do czerwonosci rury zelazne, mozina otrzymywac obok znacznych
ilosci gazu, smole, zawierajaca znaczne ilosci weglowodoréw aromatycznych.
Przypomniano sobie dalej, ze od lat wielu byly czynione w Rosji préby
fabryczne na wieksza skale (przez Ragozinych, Nobla i innych) w celu prak-
tycznego urzeczywistnienia badan Letnyj'ego dla otrzymywania wegglowodoréw
aromatycznych. Z tych préb najwazniejsza wykonano okolo roku 1900 przez
»Fabryke aniliny w Kineszmie“ nad Wolga. Fabryka ta wybudowala urza-
dzenie prébne do pirogenacji ropy wedlug sposobu opatentowanego przez
Nikiforowa.

Urzadzenie to funkcjonowalo przez czas dluzszy, praca jego byla su-
mienna kontrolowana i badana przez chemikéw; wyniki zostaly uznane za
zadawalniajace pod wzgledem technicznym; jednakie wprowadzenia tego
sposobu na stale zaniechano z powodu, Ze nie wytrzymywal on kalkulacii
wobec niskich cen na benzol i toluol zagraniczny (angielski).

Przypomniano sobie réwniez w Rosji, ze przy wytwarzaniu skomprymo-
manego gazu ,olejowego“ (ropnego) do oswietlania wagonéw kolejowych
otrzymuje sie, przez Sciskanie gazu do ca 10 atmosfer, plyn (t. zw. ,Hydro-
carbon*), zawierajacy okolo 75% weglowodoréw aromatycznych, gléwnie
benzolu, i ze smola otrzymana przy tem w gazowniach olejowych zawiera
znaczne ilosci weglowodoréw aromatycznych. Przypomniano sobie jeszcze
i stwierdzono, ze te same fakty majg miejsce przy otrzymywaniu z ropy
naftowej t. zw. gazu Blau’a!). Wtedy to, w czerwcu r. 1915, w lonie $wiezo
powstalego Komitetu Wojenno-Przemystowego, z inicjatywy mojej i prof. Poraj-
Koszyca przeprowadzono laboratoryjne i fabryczne proby pirogenacji ropy.
Préby fabryczne przeprowadzone byly na wigksza skale, w 3 gazowniach

1) Wielka fabryka gazu Blau’a byla czynna przed wojng pod Petersburgiem w  miejs-
I | A
cowoéci ,,Farforowskij Post".
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olejowych: w fabryce gazu Blau’a pod Petersburgiem, w gazowni kolei
Mikotajewskiej i w Szkole Chemiczno-Technicznej, przy udziale licznych
wspolpracownikéw. Préoby daly pomyslne wyniki, co do ilosci i jakosci
otrzymywanego benzolu i toluolu. W dalszym ciagu zostal opracowany prze-
zemnie projekt budowy fabryki do otrzymywania weglowodoréow aromatycz-
nych z ropy droga pirogenacji na 4000 pudéw toluolu i 6000 pud. benzolu
miesiecznie. Projekt ten zostal urzeczywistniony w Baku, przez miejscowy
Komitet Wojenno-Przemystowy.

Jednoczesnie zostala wybudowana podobna fabryka przez znana wielka
firme naftowa B-ci Nobel, a potem przybyly jeszcze fabryki Benkendorf’a,
Blaugas’u. Ogélem w r. 1916—17 Rosja otrzymywala ta droga prawdopo-
dobnie okolo 150 ¢ toluolu i 25 ¢ benzolu miesigcznie, czyli razem okolo
5000 t ,,benzoli‘‘ rocznie.

Osiagane przez fabryki rezultaly zgadzaly sie ze znalezionemi przez nas
w czasic uprzednich do$wiadczen, mianowicie: ze 100 kg ropy lub oleju
,solarowego‘ (wedlug nasze] nomenklatury ,,oleju gazowego*’) otrzymywano:
okolo 45—50 kg gazu nie przemytego, okolo 40—45 kg smoly i ca 5—10 kg
koksu i sadzy w retorcie; zc smoly i z gazu (przez wymycie olejem chlon-
nym) otrzymywano: 4—6 kg benzolu, 3—4 kg toluolu, 1—2 kg ksyloli,
2—4 kg naftalinu, pewne ilosci antracenu i inne. Procz tego wszystkie ga-
zownie, pracujace na ropie, otrzymaly rozkaz zbierania smoly i przesylania
jej do destylarni, a duza gazownia ropowa w Kazaniu ustawila dodatkowe
pluczki do gazu i1 destylarni¢ smoly, produkujac znaczne ilosci benzolu
1 toluolu.

Kiedy na wiosne r. 1919 wyrwalem si¢ z piekla bolszewickiego, zaakli-
matyzowalem sig¢ troche w Polsce i zapoznalem w gléwnych zarysach z fak-
tycznym stanem naszego przemyslu chemicznego, a szczegélniej blizej mnie
obchodzacego przemyslu syntetyczno-organicznego (materjaly wybuchowe,
barwiki, Srodki lekarskie etc.) mysli moje i checi zwrécily si¢ w kierunku
dalszego prowadzenia prac rozpoczgtych w Rosji. Checi moje spotkaly sig
z inicjatywa ze strony Gléwnego Urzedu Zaopatrywania Armii, ktéry w osobie
p. W. Pluzanskiego poparl moralnie i materjalnie zamierzone przezemnie
badania, przedewszystkicm badania nad pirogenacjg ropy.

Dzieki temu poparciu moglemn wspélnie z wspolpracownikami swoimi:
pp. St. Turowiczem ') i R. Dobrowolskim rozpoczaé te badania w kwietniu
r. ubieglego 1920. W pilnem przykladaniu si¢ naszem do tych Zmudnych
badan kierujemy sig, oprécz ciekawosci czysto naukowej, jeszcze nastgpuja-
cemi pobudkami:

1) prze$wiadczeniem, ze panstwo polskie, ze wzgledu na potrzeby

1) P. St. Turowicz pracowal jako chemik w Zakladach B-ci Nobel, w dziale pirogenacii
ropy i wyniést stamtad grunlowna znajomos¢ lej sprawy.



205

obrony oraz potrzeby przemyslu chemicznego, musi posiadaé, oprécz Gérnego
Slqzka, jeszcze inne zrédlo weglowodoréow aromalycznych, azeby na wypadek
wojny z Zachodnimi Sasiadami — nie zaznaé braku tego podstawowego su-
rowca, w razie za$ gdyby Gérny Slazk, wbrew wymogom Sprawiedliwosci,
nie przypad! nam w udziale, posiadanie innego zrédla weglowodoréw aro-
matycznych staje si¢ niezbgdnym warunkiem naszego istnienia i rozwoju
naszego przemystu. Takiem innem Zrédlem najlatwiej staé si¢ moze ropa
naftowa, badz to w drodze pirogenacji, badz to przez wyzyskanie naszych
benzyn aromatycznych ?). :

2) przeswiadczeniem, ze trwaly rozwoj polskiego przemyslu chemicznego,
dla ktérego mamy dzisiaj wyjatkowo sprzyjajace warunki, nie moze sie obejsé
samem nasladownictwem przemyslu obcego, a wige gléwnie niemieckiego,
lecz musi sie¢ oprze¢ na wlasnej pracy twérczej, ktéra powinna dazyé prze-
dewszystkiem do techniczno-przemysfowego wyzyskania naszych surowcow,
a w pierwszej linji tych, ktérych nie posiadaja nasi Zachodni Sasiedzi, wiec
gléwnie ropy naftowej i gazu ziemnego.

Kazde badanie czysto naukowe, czy naukowo-techniczne wykonane nad
tymi surowcami, posuwa nas o krok dalej po drodze do stworzenia wlasncgo
przemyslu chemicznego. Program badan naszych zostal wobec tego zakre-
Slony szeroko i ma objaé nastepujace trzy gléwne kierunki.

A. Pierwsza cz¢s¢ badan ma na celu dokladne naukowe zbadanie prze-
biegu i rezultatéw zwyklej pirogenacji ropy, z ktéra doswiadczalnie zapozna-
lismy si¢ w Rosji. A wiec przedewszystkiem zbadanie pirogenacji przepro-
wadzonej nad kilku typowymi gatunkami rop galicyjskich. Jako takie typowe
gatunki udalo si¢ nam otrzymaé (z wielkg trudnoscial) ropy nastepujace:
1. ropeg ,bezparafinowa®, zachodnio-galicyjska z Krosna, 2. rope ,,parafi-
nowg* z Boryslawia i 3. rope, podobno wysoce aromatyczna z Bitkowa.
Préb pirogenacji rop galicyjskich przeprowadzono dotychczas bardzo malo.
Znaczna réinica w skladzie chemicznym rop galicyjskich i bakinskich
pozwalala zywi¢ obawe, Ze ropy nasze, przewaznie parafinowe z domieszka
tylko naftenéw (i weglowodoréw) aromatycznych przy pirogenacji beda da-
waly inne jakosciowo lub przynajmniej ilosciowo produkty, niz wybitnie nalf-
tenowe ropy bakinskie. Obawe ta slyszalem z réinych stroniod praktykéw
i od chemikéw-teoretykéw. Obawa ta znajdowala pewne potwicrdzenie w tem,
ze nieliczne préby pirogenacji rop amerykanskich (pensylwanskich), wybitnie
parafinowych, niedawaly dostatecznej ilosci weglowodoréw aromatycznych.
Nalezy wige ta obawe usunaé przez doswiadczenia pirogenacyjne na kilku
gatunkach rop galicyjskich. Przytem moze sig wyjasnié sprawa, czy nicktére

1) Jesienig r. 1920 rozpoezglismy badania naukowo-techniczne nad aromatyeznemi ben-
zynami galicyjskiemi. Sprawozdania z tych badai pedamy do druku oddziclnie.
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gatunki rop, dla tych lub innych powodéw, nie nadaja sie specjalnic do
pirogenacji. :

Procz tego ta czesé A. badan ma daé odpowiedZ na nastepujace py-
tania: 1) Jakie i w jakiej ilosci zwiazki zawarte sa w smole pirogenacyjnej;
chodzi tu szczegélniej o zbadanie olejéw $rednich i ciezkich, ktére badane
byly malo. W Rosji pracowano gléwnie na benzol i toluol, naftalinem malo
si¢ interesowano, za§ o antracen niedbano zupelnie; innych skladnikéw
smoly nie badano zupelnie, a moga byé miedzy nimi zwiazki bardzo ciekawe
teoretycznie i praktycznie. 2) Jaki jest wplyw zmiennych warunkéw piroge-
nacji, a glownie temperatury, na jakosé i iloé¢ produktéw. W Rosji droga
doswiadczen fabrycznych doszliémy do wniosku, ze najodpowiedniejsza, ze
wzgledu na wydatek toluolu, o ktéry tam prawie wylacznie chodzilo, jest
temperatura ok. 700°. 3) Jakie sa, w réinych wypadkach, ilosci gazu, oraz
jego skladniki.

Po ukonczeniu serji dos§wiadczen nad pirogenacja ropy calkowitej, mamy
zamiar badaé pirogenacje¢ destylatéw ropnych, a przedewszystkiem t. zw.
oleju gazowego, frakcji posredniej miedzy nafta a smarami. Frakcja ta
z natury rzeczy zdaje si¢ byé najodpowiedniejszym materjalem do piroge-
nacji, jako tani odpadek nafciarstwa, znajdujacy malo zastosowania.

Jest to zwykly materjal surowy do otrzymywania gazu Swietlnego
z ropy. W Rosji w fabrykach pirogenacyjnych stosowano z powodzeniem
zamiast ropy t. zw. ,ciemny olej solarowy®, ktory odpowiada naszemu ole-
jowi gazowemu. Précz oleju gazowego, cickawa byloby rzecza wyprébowaé
pirogenacje ropy odbenzynowanej, ewentualnie ,odnaftowanej“. Ze wzgledow
teoretycznych warto wyprébowaé pirogenacje benzyny i nafty.

Wszystkie doswiadczenia tej serji majg byé wykonane w zupetnie iden-
tyczny sposéb (oczywiscie oprocz warunkéw zmiennych), azeby umozliwié
poréwnanie osigganych rezultatéw.

B. Ta cze$¢ bedzie miala na celu wyprébowanie odmiennych od zwyklego
sposobéw pirogenacji, powiedzmy, dla przykladu pirogenacji z zastosowaniem
katalizatoréw, pirogenacji pod zmniejszonem lub zwickszonem' cidnieniem i t. p.,
z mysla powickszenia wydatku pozadanych weglowodoréw, ulatwienia pro-
wadzenia procesu (up. przez obnizanie temperatury pirogenacji, ulatwienie
regulowania), zastosowania tafszych odpadkéw naftowych, uzyskania nowych
pozytecznych produktéw i t. p. Tu beda wyprébowane niektére nasze pomysly
oryginalne, o ktérych dzi§ jeszcze zawczesnie byloby méwic,

C. Nareszcie w tej czesci zajmiemy si¢ opracowaniem sposobéw technicz-
nego, a gléwnie techniczno-chemicznego, zuzytkowania rozmaitych produktéw
i odpadkéow od pirogenacji, w tej mysli, ze dopiero nalezyte wyzyskanie
wszystkich produktéw uczyni z pirogenacji ropy zyskowna galaZz przemyslu
chemicznego.

Ostatecznym, idealnym celem naszych badan bedzie zalozenie podwalin
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naukowo-technicznych pod nowa galez przemyslu chemicznego, opartego na
pirogenacji ropy. Na wypadek, gdyby surowa rzeczywistosé¢ miala obalic
nasze zamierzenia, pocieszamy sie¢ mysla, Ze osiggniete rezultaty naukowe
pozostang uzytecznymi dla wielu innych spraw naukowych czy technicznych.
Badania nasze zaledwie zostaly rozpoczete.

Inwazja bolszewicka przerwala je nam w lipcu i dopiero dzi§ w grudniu
(r. 1920) mozemy przystapi¢ do prowadzenia ich w dalszym ciagu. Podana

do druku ,Cze$é I-sza badan“ jest wiec jakby wstepem do zamierzonych
badan.

CZESC PIERWSZA BADAN

opracowana przy udziale pp. St. Turowicza, R. Dobrowolskiego i innych,

wykonana nad ropg krosnienska, miala da¢ odpowiedZ gléwnie na
nastepujace pytania:

1) czy ta ropa galicyjska da przy pirogenacji wyniki zblizone do olrzy-
mywanych w Rosji, czy teZ odmienne; 2) czy uda sig znaleié¢ takie warunki
pirogenacji, zeby otrzymywaé benzole dostatecznie czyste, przydatne do roz-
maitych celéw przemyslu chemicznego !); 3) jaka jest ilos¢ i jako$é produk-
téw w zaleznosci od warunkéw pirogenacji, gléwnie temperatury.

Charakterystyka ropy K.

Przez destylacie zwykla (ogniowa) ropy tej, ktéra ma ciezar wlh
dP" g0 = 0,8797, otrzymuje sie:

destylatu do 150¢ —20,1% objet.;

5 » 150—300" —34,8% , ;

" . 300—3500 —27.2% , ;
pozostalosci —17,9%

Aparatura i wykonanie pirogenacji.

Jako retorty pirogenacyjnej uzywaliémy rury zelaznej A (p. ryeina) o sred-
nicy 50 mm i dlugosci ok. 100 cm. Konce rury, ustawionej poziomo z nieznacz-
nym nachyleniem w kierunku ku wylotowi gazéw, zaopatrzone byly w gtéwki B, B
z zelaza lanego. Otwory gldéwek zamykalismy zapomoca korkéw formowanych
z mieszaniny gliny, asbestu i szkla wodnego. Rure ogrzewalimy w piecu,
zrobionym ze starego piecyka do spalai organicznych. Plaszez izolacyjny C

1) W literaturze, np. w dzicle Lungego ,,O przerobie smoly wgglowej® moina znaleié
zdanie, popicranie przez niektérych prakiykéw, ze produkly z ropy z powodu zanieczyszczenia
weglowodorami nicaromatycznymi nie nadaja si¢ do celéw przemystu chemicznego (nitrowania,
sulfonowania, chlorowania itd.).
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skladal si¢ z kilku warstw blachy Zelaznej i masy asbestowej, i zaopatrzony byl
u géry w 3 kominki DD z zasuwkami do regulowania ciggu, oraz w otwory
a, a do wstawiania pirometru. Stosowaliémy pirometr termoelektryczny
Le Chatelier’a, wstawiajac termoelement, umieszczony w rurce kwarcowej b
w taki sposéb, azeby koniec rurki prawie dotykal do gérnej czedci retorty.
Tak urzadzony piec pozwalal nam z latwoscia otrzymywaé temperatury do
800°, a przy dobrem ci$nieniu gazu nawet do 900°, i ogrzewaé retorte badz
réwnomiernie na calej dlugosci, badi tez rozkladajac temperatury inaczej,
stosownie do Zyczenia. Zapomoca lusterka moglisSmy, niezaleznie od wskazan
pirometru (zapomoca ktérego okreélaliSmy temperature co 5—10 minut),
z barwy zarzenia si¢ rury przekonaé sie w kazidej chwili o prawidlowym
rozkladzie temperatur. Przy pewnej wprawie udawalo si¢ z latwoscig utrzy-
mywaé w piecu pozadana temperature w granicach nieprzekraczajacych 10° C.

Do wkraplania ropy stuzylo nastepujace urzadzenie, ustawione na ze-
wnatrz szafy wyciagowej, w ktérej stal sam piec.

Lejek rozdzielezy (wkraplacz) £ zaopatrzony byl, dla utrzymania ropy
na stalym poziomie, w naczynie Mariotte’a F° w postaci przewréconej do
géry dnem kolby, zamknietej korkiem z rurka doprowadzajaca. Z wkraplacza
przez rozszerzenie ¢ ropa trafiala do rurki syfonowej d, a z niej do retorty.
Koniec rurki wprowadzony do retorty byl zwezony, azeby ropa trafiala
w postaci drobnych a czgstych kropel, co zapewnialo bardziej réwnomierny
bieg pirogenacji. Ropa kapala nie wprost na dno retorty, lecz na rynienke e,
ustawiong na dnie retorty w tym celu, azeby uniknaé przedwczesnego skok-
sowania ropy i daé jej czas do stopniowego odparowania. Dla tej samecj
przyczyny poczatkowa cze$¢ retorty utrzymywano w nieco nizszej, stopniowo
wzrastajacej temperaturze. Dzigki urzadzeniu stalego poziomu ropy we wkra-
placzu udawalo sig, przy pewnej wprawie, tak regulowaé przyplyw ropy
(kontrolowany przez liczenie kropli, wyciekajacych z wkraplacza), zeby za-
pewnié¢ sobie mozliwie réwnomierny, a z géry wyznaczony, rozchéd ropy
na godzine.

Przy drugim koncu retorty odchodzi od niej skierowany ku dolowi
przyrostek f, sluzacy jako wylot dla gazu i smoly. Przez rurk¢ g prowadzi
on do zbiornika smoly G, w postaci ca 2 litrowej butli Wulfa. Zbiornik ten
jest jednoczesnie chlodnica powietrzna, skrapla sie w nim i zbiera prawie
cala smola. :

Po opuszczeniu zbiornika gazy kieruja si¢ do chlodnicy wodnej A,
ktéra przechodza z dolu do géry, a nastepnie do drugiej chlodnicy M,
ktérg przechodza z géry do dolu i wchodzag do naczynia przejsciowego L
W tych chlodnicach wodnych, wobec zhacznych wymiaréw wyzej wskazanej
chlodnicy powietrznej, skraplala sie zaledwie niewielka ilos¢ smoly, zacho-
walismy je jednak wraz z naczyniem przejSciowym, poniewaz stuzyly one jako
,odsmolacze®, uwalniajace gaz od czasteczek' cigzkiej smoly, porwanych
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w postaci mgly; przyczynialy sic do odsmolania kulki chlodnic, szczegédlnicj
przy napelnieniu ich kawaltkami pocietych rurek szklanych.

Z naczynia przejsciowego gaz tralia do pochlaniacza .benzoli“ K (skru-
bera, przemywacza). Urzadzili§my go w postaci przyrzadu typu wiezowego,
o ciaglem dzialaniu, dajac napelnienie z pocigtych na mate kawalki rurek
szklanych. Do wkraplania oleju chlonnego uzylismy takiego samego urza-
dzenia z naczyniem Mariotte’a /V, jak do wkraplania ropy. Do odprowadzenia
oleju nasyconego ,benzolami* sluzyla syfonowa rurka % i zbiornik L. Jako
oleju chlonnego uzywaliSmy oleju ciezkiego lub antracenowego z gazowni,
uwolnionego uprzednio przez destylacje od cial wrzacych ponizej 220°.

Za pochlaniaczem ciaglym stawialiémy poczatkowo jeszcze pochlaniacz
zwykly w postaci naczynia Wulfa, napelnionego olejem chlonnym, przez
ktéry gaz przechodzil w postaci malych pecherzykéw z rurki, zaopatirzone;j
w liczne drobne otworki. Urzadzenie to stuzylo po pierwsze, do konirolo-
wania calkowitosci pochlaniania w pochlaniaczu cigglym, a po wtére do
wnioskowania, w kazdym czasie, o przebiegu pirogenacji, wedlug szybkosci
przechodzenia gazu. Zreszta, ze wzgledu na dosyé znaczny opor w tym
pochlaniaczu, zwiekszajacy niepotrzebnie ciénienie w retorcie, i mogacy byé
przez to przyczyna stral gazu, w do$wiadczeniach dalszych usuneliSmy go.

Za pochlaniaczem gaz przechodzil jeszeze przez wieze O, napelniona
wata, dla ostatecznego zatrzymania smoly, i trafial do zegara gazowego P,
ktérego wskazania dawaly ilosci otrzymywanego gazu (po uwzglednieniu
temperatury i ci$nienia), a précz tego dozwalaly w kazdym czasie zorjento-
waé si¢ z szybkosci przeplywu gazu co do prawidlowosci pirogenacji. Z ze-
gara gazowego gaz przez rozwidlona rurke z odpowiednimi kranami mégl
albo byé wypuszczony na zewnatrz budynku, albo trafi¢ do gazomierza.

Sposéb wykonania pirogenacji rysuje si¢ Juz wyraznie z podanego
opisu urzadzenia. Do kazdego doswiadczenia uzywalismy 3000 gr ropy, prze-
puszczajac ja w przeciggu 25 godzin, czyli z szybkoscia 120 gr na godzing.
Temperature retorty podtrzymywalismy na odpowiedniej, réinej w poszeze-
gélnych doswiadczeniach, wysokosci; oleju chlonnego zuzywalismy okolo
1500—2000 gr. Co pewien czas kontrolowalisémy z sekundomierzem lub klep-
sydra w reku: ilos¢ kropel wkraplanej ropy i oleju chlonnego oraz szybkosé
przeplywu gazu przez zegar, oraz sprawdzaliSmy temperature retorty. Pro-
wadzenie calej pirogenacji moglo by¢ z latwoscia dokonywane przez jednego
pracownika. Od czasu do czasu brano préby gazu do analizy i innych badan
(patrz dalej). Po przepuszczeniu calej ilosci ropy ogien stopniowo wygaszano,
przyrzady rozlaczano, retorte po ostygnieciu czyszczono od pozostalego
w niej paku i koksu; okreilano wage¢ smoly, przyrost wagi oleju chfonnego,
czyli ilo§¢ pochlonietych ,,benzoli®, ilo§é pozostalosci w retorcie, ilos¢ gazu
w litrach wedlug zegara gazowego.
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Przerob smoly (mazi) rozpoczynal si¢ od odpedzenia z niej oleju
lekkiego, ktéry odbierano do 170°. W niektérych doswiadczeniach zbie-
rano gazy, wydzielajace si¢ na poczatku destylacji i poddawano je badaniu.

Destylacje oleju lekkiego, po uprzedniem okresleniu cigzaru wlasci-
wego 1 refrakcji, urzeczywistniano z mata kolumng rektyfikacyjna (H = 26 c¢m),
napelniong perlami szklanemi; szybkes$é destylacji: jedna kropla na sekunde.
] Dzielono olej lekki na nastgpujace frakcje:

1. Przedgon od poczatku wrzenia do 70°

2. Frakcja benzolu surowego, 70°—100°
3. , toluolu surowego, 100°—125°
4, » ksyloli surowych, 125°—150°

5. Pozostalosé
Przed i na poczatku destylacji wydzielaly sie gazy, ktére zbierano
i badano (p. d.!)

Dla kazdej frakcji okreslano d %[z i n,%".

Odpedzanie oleju lekkiego z oleju chlonnego z pochlaniaczy pro-
wadzono réwniez do 170°, zbierajac wydzielajace sie na poczatku gazv.
Okreslano dla tego oleju lekkiego d1%"/;;0 i n,*"", a nastepnie albo podda-
wano go oddzielnie destylacji na takie same frakcje, jak olej lekki ze smoly,

albo 1aczono z olejem lekkim, wydestylowanym ze smoly i poddawano
wspolnie destylacji.

Oczyszczanie frakcji surowych weglowodoréw uskuteczniano w sposéb
nastcpujacy. Przedewszystkiem stosowano kwas siarkowy stezony w celu usu-
niecia (przez polimeryzacje i w inny sposob) weglowodoréw nienasyconych
i innych, uzywajac H,SO, (stezonego d = 1,835) kilkakrotnie, za kazdym
razem po 2,5 — 5,0% na wage frakcji poty, poki kwas nie przestawal sie
silnie zabarwiaé i smoli¢. Oczyszczanie uskuteczniano we flaszkach z przy-
tartym korkiem, silnie wstrzasajac w przeciagu 20', dajac sie odstaé i (po 40°)
rozdzielajagc warstwy. Rozchéd kwasu wynosil zaleznie od stopnia czystosci
olejow (poréwn. dalej!) 5— 15% H.SO,. Po oczyszczaniu kwasem myto
wielokrotnie woda w lejku rozdzielczym, przyczem warstwa weglowodorowa,
poczatkowo ciemno-zabarwiona, stopniowo staje si¢ mleczno-zéltawa. Po
odstaniu si¢ ostatecznem i rozdzieleniu warstw czyszczono dalej tugiem so-
dowym, uzywajac go w iloseci 5% o stezeniu 40%, przemywano woda i pod-
dawano destylacji z para wodna az do wypedzenia weglowodoru. Ta desty-
lacja z para wodnag, jak wykazalo do$wiadczenie fabryk bakinskich, przyczynia
si¢ wybitnie do otrzymania czystych produktéw, pozwala bowiem, w niskiej
temperaturze (benzol wre z para wodng w 69°) odpedzi¢ weglowodory od
rozpuszczonych w nich produktéw polimeryzacji. Oczyszezane w ten sposéb
weglowodory suszono chlorkiem wapnia i otrzymywano ostatecznie:
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1. Frakcje benzolu oczyszczonego,

D - toluolu oczyszczonego,

3. » ksyloli oczyszczonych,
dla ktorych okreslano ilosé, d 13"/;4u, n,®" i liczbg bromowa.

Rektyfikacja oczyszczonych frakeyj, uskuteczniana z mala kolumna

(H==20 cm), napelniong cietym drutem aluminiowym, przy uZyciu termometru
sprawdzonego o podzialce 0,1°, dawala ostatecznie czysty benzol,
czysty toluol i ksylole, oczywiscie rozmaitego stopnia czystosci, za-
leznie od warunkéw pirogenaciji.

Dla otrzymanych frakeji okreslano d1%°/;0, n,*" i liczbg bromowa.
O badaniu gazu i olejéw cigzkich, pozostalych ze smoly po oddesty-
lowaniu oleju lekkiego — patrz dalej!

Rezultaty pirogenacji ropy K.

Pierwsza serja doswiadczen miala na celu wyjasnienie wplywu tempe-
ratury pirogenacji na jakosé i ilo§é produktéw. Po ustaleniu odpowiedniej
dla naszej retorty szybkosci przeplywu ropy, ktéra po kilku wstepnych do-
$wiadczeniach wybraliSmy réwna 120 gr na godzing, przeprowadzilismy 4 do-
swiadczenia, rozniace si¢ pomigdzy soba tylko temperatura pirogenacji, ktéra
wybrali$my :

dla 1 doswiadczenia = 600 — 620"

» II I3 — 650U e 6700
w HI = = 7000 — 720"
, 1V " = 7500 — 770"

Wskazane temperatury, mierzone w przestrzeni ogniowej pieca, tuz
ponad retorta, majg warto$¢ tylko wzgledna dla poréwnania doswiadczen ;
temperatura wewnatrz retorty wynosila prawdopodobnie o 50° wyzej od
wskazan pirometru.

llosci otrzymywanych produktéw, liczac na 100 czesci wagowych ropy,
wypadly jak nastepuje:

TABLICA 1.

1 Nr. doswiadezenia | 11 111 ‘ 1A%

2 Wskazanie pirometru 600" — 620"  650° — 670 | 700v — 7200 750 — 770°

3 Prawdopodobna temperatura || 6500 — 670° 7000 — 720" 7500 — 7700 | 8009 — 8200

wewnilrz retorty

4 llo&¢ otrzymanej smoly 45,06 41,074, 38,05 33,0%
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Nr. doéwiadczenia H I }1 {1 H I ? v

I I |

. . w ! ||
5 Tloéé ,benzoli“ pochlonigtych ! 9 9 | o } 9
w pochlaniaczu 3,5% 4,5% ’ 6,07% l 7,8%

6 llo&¢ gazu (po przem: ciu w po-

| !
chlaniaczach) % wagowe ; 44,0%" 45,0% 44,0% 40,27
| ;
\ . .
7 Pozostalosé w retorcie (pak, ] - ‘! - ! o | o
e U 9,0% 14,0%
8 Straty s 15% | 20% | 30% 5,0%

i I

Uwaga I-sza. llosci gazu nie mogly byé okreslone z calkowita Sci-
stoscia wobec niezupelnej, w pewnych chwilach szczelnosci aparatury. Gléwna
czesé ,strat* dotyczy prawdopodobnie gazu.

Uwaga Il-ga. Wobec utrzymania w przedniej czesSci retorty nizszej
- temperatury pozostalo$é¢ w retorcie zawierala, oprécz koksu, mniej lub wigcej
znaczne ilosci ,asfaltu“ (paku, ciezkiej smoly).

Uwaga lll-cia. W doswiadczeniu IV, z powodu pekniecia retorty mu-
siano przedwczesnie przerwaé pirogenacje, stad znaczna pozostalosé w re-
torcie i straty. Dane o cigzarze wl. gazu, wadze 1 L gazu i objetosci gazu
(m* na 100 kg ropy) wskazuje ,Tablica Il-ga‘“.

TABLICA 1.
| i ii I

1 Nr. doéwiadczenia | I [ I I i v
2 Cigzar wl gazu po przemyciu | ( “

w pochlaniaczu 08525 | 0,7307 0,5864 | 0,4444

T Bl 4 et —7.<‘i__.

3 Waga 1 L gazu | ‘ L

gr w 0%760 m/m 1aifs 0945 || 0758 G
4  Obijetosé gazu w m® na 100 kg 39,3 s 'i 476 md " FOgs :‘ hey

ropy ’ 4 “ ’

Otrzymane dane z doswiadczen prowadza do nastepujacych wnioskéw:

1) llosé smoly ze wzrostem temperatury pirogenacji
zmniejsza si¢, spadajac z 45% przy {=600-620° do 33% przy
t = 750—770°.

2) Ilo$¢ gazu, po wymyciu ,benzoli“, liczona w % wa-
gowych, zmienia si¢ nieznacznie.

3) Ciezar wlasciwy gazu (po wymyciu benzoli) ze wzro-
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stem temperatury spada znacznie, wynoszac przy 600"—620°
d = 0,8525, a przy 750°—770" d = 0,4444.

4) Objetosé gazu ze wzrostem temperatury, wobec
znacznego spadku ciezaru wladciwego, wzrasta znacznie,
wynoszac na 100 kg ropy przy { = 600-620°, v = 399 m3,
a przy ¢ = 750—770°, v = 70,00 m¥.

5) llo$é ,benzoli, wymytych z gazu surowego przez
olej chltonny, wzrasta ze wzrostem temperatury, wynoszac
dla ¢ = 600°—620°:3,5%, a dla ¢t = 750°—770°:7,8%.

O ilosci ,,benzoli®, zawartych w m3 gazu, bedziemy mowili jeszcze
dalej, w rozdziale ,,Badanie gazu‘.

Juz z zestawienia ilosci produktéw, otrzymywanych w réznych tempe-
raturach, widzimy, jak znaczny wplyw, przy jednakowej szybkosci przeplywu
ropy, wywiera temperatura na przebicg pirogenacji. Opisane dalej badanie
skladu produktéw (smoly i gazu) jeszcze dobitniej wykaze, Ze odpowiednio
wybrana i utrzymywana temperatura jest dusza pirogeracji, od
ktorej przedewszystkiem zalezy jej wynik; pirogenacja w ,niskiej, a piro-.
genacja w ,wysokie] temperaturze — to praktycznie biorac, dwa réine
procesy. Wickszoéé prac nad pirogenacjs ropy, opisanych w literaturze 1)
lub znanych z doswiadczenia technikéw gazowniczych, nie uwzglednia do-
statecznie tego pierwszorzednej wagi czynnika, nie zwracajac uwagi na do-
kladne poznanie temperatury; wobec tego prowadza te prace do rozbieznych
sprzecznych wnioskéw, a w kazdym razie traca na wartosci naukowo-techniczne;.

Badanie oleju lekkiego. Przy destylacji smoly otrzymano nastepujace
ilosci oleju lekkiego, wrzacego do 170": (p. Tablica III).

TABLICA III.

Olej lekki
A. Ze smoly

Nr. doswiadczenia 1 11 1 IV
1 Ciezar wl smoly 0,95 1,01 ™ 1,10 | > 1,10
2 llo$é oleju lekkiego ‘ '

% na smole 36,7% 28,8% 19,2% 11,9%

/6 na rope L 16,5% 11,8% 7,3% 3,9%
3 Ciezar wh oleju d 15/, -, ' 0,8380 0,8768 0,8847 | 10,8852
4 Refrakeja 20° n, 1,4757 1,4972 1,5034 1,5023

1) Literaturg dotyczaca pirogenacii ropy, znalezé moina w dzielach: 1. Engler — Das

Erdél. Tom I, str. 562—593. 2. Lunge-Kéhler — Die Industric des Steinkohlenteers. Tom. I,
str. 202—213. \
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B. Z pochlaniaczy

Nr. doswiadczenia I 11 11T IV
5 llosé Bleju lekkiego 7% na ropg 3,09% 4,0% 5,7% 7,5%
6 Ciezar wl. oleju d15"/; 5 0,7986 0,8698 0,8868 |, 0,8886
7 Refrakcja nj20° 1,4673 1,4907 1,5018 | 1,5031
8 Ogdlna ilosé oleju lekkiego

ze smoly i z pochlaniaczy

7% na ropg 19,5% 15,8% 13.0% 11,4%
9 Ze 100 cz. ogdlnej ilosci oleju

lekkiego otrzymano

ze smoly 84,6  14,7% 56,1 34,2

z pochlaniaczy 15,4% 25,3% 43,9 65,8

Poréwnanie przytoczonych danych o ilosci olejéw lekkich prowadzi do
nastepujacych wnioskéw:

1) Ilosé oleju lekkiego ze smoly, w stosunku do wagi
ropy i w stosunku do wagi smoly, szybko spada ze wzrostem
temperatury, wynoszac 16,5% (resp. 36,7%) przy { = 600"—620"
i zaledwie 3,9% (resp. 11,9%) przy ¢ = 750—770°.

2) Natomiast ilo$é oleju lekkiego, odpgdzonego z oleju
chlonnego, wzrosla ze wzrostem temperatury, wynoszac 3,0%
w { = 600"—620", i 7,5% w t = 750"—770".

3) Ciezar wlasciwy olejow lekkich i spéleczynnik zala-
mania $wiatla, a wiec i zawartosé w nich weglowodoréw
aromatycznych, wzrasta ze wzrostem temperatury.

4) Ogélna ilosé oleju lekkiego ze smoly i z pochla-
niaczy ze wzrostem temperatury spada, wynoszac 19,5%
przy t = 600°—620" i 11,4% przy ¢t = 750—770"; spadek ilosci
oleju nie §wiadczy jeszcze, jak to zobaczymy dalej, o spadku
ilogeci ,benzoli‘

5) Stosunek ilosci ,oleju lekkleO'o ze smoly” do ,oleju
z pochlaniaczy“ ze wzrostem temperatury spada, wynoszac
84,6% przy t = 600°—620° i 34,2% przy ¢t = 750"—-770"; wyja-
énienie tego faktu oméwimy dalej w czgsci ,Badanie gazu®

Destylacja (rektyfikacja I) oleju lekkiego dala w réznych doswiad-
czeniach nastepujace wyniki (p. Tablica 1V, V, VI).
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TABLICA 1V.

Rektyfikacja oleju lekkicgo (ogdlnego: ze smoly
i z pochlaniaczy) :
Nr. doéwiadczenia I II | I ‘ IV
I I |
| L |I
1 Przedgon do 70° % na rope 1,23% 0,12% 0,03% . 0,0%
2 Surowego benzolu 70 - 100° 5,89% 7,36 8,23 9,1
3 Surowego toluolu 100 —125° 5,57% 4,31 | 2,73 . 0,8
4 Surowych ksyloli 125'—150° 3,27% 1,95 | I
Y 3  ias | l 09
5 Pozostalosé > 150° 2,13% 1,35 | 1 [
6 Straty 1,41% 0,70 0,48 0,6
|
TABLICA V.
Rektyfikacja oleju lekkiego.
I Il
Nr. doswiadczenia
7% na olej | % na rope | % na olej ‘ 7/ na rope
a) Olej lekki ze smoly | '
[
1 Przedgonu do 70" 3,8% 063% | 05% 0,06%
2  Surowego benzolu 70" —100° 27,9% 4,607% ! 37,8% 4,47%
3 Surowego toluolu 100" —125° 32,8% 5,40% 32,97% 3,89%
4 Surowych ksyloli 125" —150° 19,2% 3,17% 15,6% 1,85%
5 Pozostalogé > 150 10,7% 1,77% 9,0% 1,07%
b) Olej lekki z pochtaniaczy
1 Przedgonu do 70¢ 20,5% 1 0,607 1,6% 0,059
2 Surowego benzolu 70°—100" | 43,2% 1,29% 71,8% 2,89%
3 Surowego toluolu 100°—125° 5,7% 0,17% 10,5% | 042%
4 Surowych ksylol 1257 —150° 33% | 010% 25% | 010%
5 Pozostalogci > 150° 120%  036% 70% | 028%
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TABLICA VL
Cigzary wlasciwe i refrakcje destylatow oleju lekkiego.
I I )| \Y
Nr. doswiadczenia
sn:.gly :h;)aon.. i snf:):ly :hlr::l- Ogélny ogélny
4 |
Destylaty z .
1 do 70 l
4189, 5, D S R
FFLTIN 1,4174 | 14155, 1,4570| 1,4266| 14716
5 Lptadne 08442 — | 08775 9,8698]  0,8869 0,8833
1, 1,4743 | 1,46801 1,4943 1,4890‘ 1,5012 1,5000
3 100" —125 08444 — 08739 — | 08736 0,8736
’ | 1,4765 | 1,4641 | 1,4932 | 1,4881 \ 14974 | 1,495
|
| 0,8471 i
4 125°--150" e I
14783 |f_— i 1 Cen L
i 11,5012 1,4992 (11,5318
|

Dane ostatnich tablic prowadza do nastepujacych wnioskéw :

1) llos¢ benzolu surowego (liczac na rope), otrzyma-
nego ogé6lnie ze smoly i z pochlaniaczy ze wzrostem tem-
peratury zwigksza sie, wynoszac przy ¢ = 600°—620°:5,89%,
a przy t = 750°—=770°:9,1%.

2) llos¢é toluolu surowego natomiast spada ze wzrostem
temperatury, wynoszac 557% przy t = 600°—620°, a 0,8%
przy ¢ = 750°—770°.

3) Jeszcze znaczniej spada ilo$é ksyloli i wyzszych
homologéw, wynoszac 540% przy { = 600°—620°, a 0,9% przy
t = 7500—770°.

4) Cigzary wladciwe i spolczynniki zalamania dla wszyst
kich frakcji wzrastaja wraz ze wzrostem temperatury, swiad-
czac o coraz to wieksze] zasobnosci ich w weglowodory
aromatyczne.

5) llosé przedgonu, wrzacego do 70°, ze wzrostem tem-
peratury szybko spada, wynoszac przy ¢t = 600°—620° :1,23%,
a przy t = 750"--780" — spadajac do zera.

Przed rozpoczeciem wrzenia olejow lekkich i na poczatku wrzenia wy-
dzielajg si¢ procz tego gazy.
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Przedgon, szczegélniej w doswiadczeniach przy niskich temperaturach,
sklada sie gléwnie z weglowodoréw nienasyconych: chciwie pochlania znaczne
ilosci bromu, a przy staniu, po pewnym czasie, polimeryzuje si¢ na gesty syrop.

Wszystkie frakcje surowe oleju lekkiego zawieraja pewne ilosci weglo-
wodorow nienasyconych, szczegdlniej znaczne przy pirogenacji w niskiej
temperaturze. Nie badajac narazie ich natury, uwalnialiSmy od nich frakcje,
w celu oczyszczenia weglowodoréw aromatycznych, w sposéb zwykle przyjety
przy przerébce fabrycznej smoly weglowej, tj. zapomoca H:SO, i NaOH,
jak to bylo wyzej dokladniej opisane.

Oczyszczanie chemiczne dalo nastepujace rezultaty (p. Tablica VII):

TABLICA VIL

Oczyszczanie chemiczne ,benzoli®

i
Nr. doéwiadczenia 1 [ i v
!
1 H |
1 Benzolu oczyszczonego |
% na frakcjg surowa | 60,0% 84,0 95,0 96,0
% na rope 1; 3,50 6,17 8,0 8,7/
|
2 Cigzar wh d 189/, ¢, | 08467 0,8784 0,8857 0,8837
3 Refrakcja nj, 200 1,4757 1,4975 1,5020 1,5012
4 Liczba bromowa g Br/100 m 3,0 0,30 0,30 0,10
I l
5 Toluolu oczyszczonego l :
% na frakejg surowa 80,0 88,0 93,0 94,0
% na ropg ! 4,43 3,80 2,53 0,75%
6 Ciczar wl. d 15°/ 5 0,8467 0,8709 == —
7 Refrakeja ny, 20° l 1,4768 1,4946 1,4960 1,4970
|
8 Liczba bromowa \: 0,8 0,30 0,28 0,10
4

Zestawienie danych, dotyczaeych oczyszczania frakcji surowych pro-
wadzi do nastepujacych wnioskow :

1) Do zmiany ilosci frakcyj oczyszczonych benzolu i to-
Juolu, ze zmiana temperatury stosuje si¢ ta sama prawidlo-
woé¢é, ktéra byla wskazana wyzej dla frakcyj surowych.
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2) Straty, ponoszone przy oczyszczaniu chemicznem, ze
wzrostem temperatury zmniejszaja sig, czyli ze weglowo-
dory aromatyczne w stanie surowym otrzymuja sie coraz to
bardziej czyste. Najwieksza strate (ok.40%) wykazuje frakcja
benzolowa smoly otrzymanej przy ¢ = 600°—620°.

Straty ponoszone przy oczyszczaniu olejéw otrzymanych przy {=700°—720
i 750°—770°, wyliczone na 4—7%, praktycznie biorac sa jeszcze mniejsze,
albowiem znalezione straty przewainie musza byé zaliczone na karb strat
mechanicznych, nieuniknionych przy calym szeregu operacyj (dzialanie H,SO,,
kilkakrotne przemywanie woda, dzialanie NaOH, przemywanie, destylacja
z para wodna), dokonywanych nad malemi ilo$ciami substancji.

Benzole surowe w doswiadczeniu Illl i IV s3 nawet bez
oczyszczania chemicznego prawie chemicznie czystymi we-
‘glowodorami! ‘

3) Czystosé otrzymanych po oczyszczeniu weglowodo-
row (%-wa zawartos¢ w nich weglowodorow aromatycznych),
wzrasta ze wzrostem temperatury pirogenacji, jak to widag,
ze znalezionych ciezaré6w wlasciwych i spolczynnikéw zala-
mania $Swiatla.

Przy temperaturze = 600°—620° mamy weglowodory
mocno zanieczyszczone, o zawartosci weglowodoréw aro-
matycznych ok. 75%, przy ¢ = 650°—670° — bardzo juz czyste,
o zawarto$Sci wegl arom. ok. 95, za$§ przy ¢ = 700° — 720°
i 750°—770° — zupelnie wolne od domieszek niearomatycz-
nych! /

Dla poréwnania przytaczamy dla d i np czystych weglowodoréw, za-
znaczajac jednoczesnie, ze weglowodory parafinowe i naftenowe, wrzace w tych
samych granicach temperatur, maja znacznie nizsze d i np. P. Tablica VIII.

TABLICA VIIL

e Lote a0 ;'\ Ciqiazl v;r}:xéciwy ‘ Spélczyn’r:ictl refrakeii
Benzol !‘ d15° <, = 0,8854 1) ‘ "b 200 = 1,5011 )
Toluol | d15Y) 5, = 08718y  np20° = 1,4962¢)
Heksan (norm.) | d20%,, = 0,6603 1) np 20t = 1,3754 1)
Heptan (norm.) | d20%,, =0,6836% | np200=13881%)
Cykloheksan d20°/y, =0,7764 %) np20° = 1,4258 19)
Metylocykloheksan ; d20"f,, = 0,7695 %) np 200 = 1,4230¢)

Y, £, ¥, ) i 9) wedlug Landolt’s Tabellen, wyd. 1912 r.; ©) wedlug Landolta wyd. 1894;
) i %) Kishner — Centralbl. 1911, II, 363; %) i 1) Zclinsky Ber. 28; 1) i 12) Briihl. Ann. 200.
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Rektyfikacja oczyszczonych frakcyj benzolowej i toluolowej, wykonana
w sposéb wskazany na str. 212, dala w ostatecznym rezultacie nastepujace
wyniki, p. Tablica IX.

TABLICA 1X.
Rektyfikacja oczyszczonych ,benzoli®

Nr. doswiadczenia I 1 11 " 4%

[
|

Zawartosé wegl. aromat. w rek-

tyfik. produkcie | 75-80% @ v 95% 1007 100%
1 Benzolu rektyf. % na rope 2,50% 5,50% 7,50% 8,3%
2 Toluolu rektyf. , , 3,90% 4,0% 2,75% 0,9%
3 Ksyloli rektyf. , , 2,2 1,5%
¥ i % % l 1,30 l 0,8
4 Pozostaloss 2,1 13 | l
Liczac zas$ na chemicznie czyste weglowodory:
1 Benzolu 1,90 5,20 7,50 83
2 Toluolu 2,90 3,80 2,75 0,9
3 Ksyloli 1,70 1,40 0,80 03
Razem 6,50% 10,40 10,85 9,5
benzol b
Stosunek 0,65 1,37 2,72 9,22
toluol
Wtasnosci rektyfikowanych ,benzoli*.
Nr. doswiadczenia I 1l I v Ch::;i:t';“ie

weglowodsr

Benzol:

granice wrzenia | 77°—83¢ 79v—81° | 80,0°—80,4°! 80,0°—80,4" 80,2"

np20° 1,4836 1,4980 1,5009 1,5010 1,5011
d15°, 50 | b 08852 |  0,8854 0,8854

Liczba bromowa | — 0,26 0,10 0,05 i =

= — - (Dokonczenic nastapi).
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