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Este invento se relaciona con ciertas

mejoras en la preparacidén de los compuestos purificados




de hidrocarburos, especialmente de la vaselina, aceite
de vaselina y otros similares,

De acuerdo con la técnica de este inven-
to, el hidrocarburo del cual se ha de obtener el pro-
ducto deseado, se trata a una elevada temperatura con
dcido sulfdrico concentrado. Es preferible,valerse
el caso, de dcido sulfirico que contenga anhidricdo sule
firico en estado libre, tal como el &cido sulfirico fu-
mant e, Con todo, aumentando la duracién de la reac~
cién o la temperatura a qué se efectia, o embos facto-
res, puede emplearse con buen resultado un &dcido menos
concentrado,

El hidrocarburo empleado para ello puede
ser vaselina cruda, grasa de petrdleo, uno de los lubri-
cantes conocidos bajo el nombre de aceites negros, acei=-
te oscuro para maquinaria u otro parecido, o bien uns
mezcla de esosé productos, Este procedimiento perfec
cionado, permite utilizar numerosos residuos de la des-
tilacion del petrdleo, aun cuando sean de inferior caw-
lidad, La reaccidn se efectia ventajosamente con un
hidrocarburo relativamente inerte que permanezca liqui=-
do durante la operacidn. Bse disolvente inerte pue~
de ser el producto previamente obtenido con este pProw=
cedimiento, aunque también pueden emplesrse otros hidro-
carburos que no sean atacados por el dcido sulfirico
concentrado .

Cuando se emplea un diso}vente relati-
vemente inerte, se procede de la siguiente manera:-

Se mezclan, a una temperatura superior
al punto de fusidén de la vaselina, partes iguales, por
peso, de aceite negro y de un hidrocarburo relativamen=-

te inerte, - de preféarencia vaselina sin filtrer, pro-

para




cedente de una operacidn anterior, tratdndose luego

esa mezcla con una parte y media, por peso, de acido
sulfurico fumante al 20%. Bl écido deberid agregarse
lentamente, agitando continuamente para evitar el brus-
co aumento de la temperatura, Generalmente es pre-
ciso cuidar de que la temperatura no suba a més de 170
grados C, en ninguna parte de la masa en reaccién.
Deberéd calentarse de manera adecuada para que la tempe-
reture se mantenga més o menos entre 120 y 160 grados

C. Deberéa agitarse por lo menos hasta que empiecen

a formarse cuerpos carbonosos parecidos gl coque, pudién-
dose seguir agitando por mids tiempo, si se estima conve-
niente, para evitar la formacidén de una masa carbonossa
compacta,

La vaselina procedente de una operacidn

previa ofrece la ventaja de que, hebiéndosele extraido
virtualmente todos los componentes susceptibles de ser
atacados por el écido, permanece en estado liquido de
modo que la masa carbonosa puede flotar en ella, De
esta manera se puede evitar fédcilmente el recalenta=
miento de la parte inferior de laz masa en reaccidn,
Cuando se calienta con una llama descubierta, sin emplear
un disolvente de aceite inerte, el vaso puede llenarse
de substancia carbonosa, lo que puede ocasionar un re-
calentemiento que destruiria perte del producto més va-
lioso, Bste inconveniente puede evitarse, sin em-
bargo, calentando el recipiente en que se hace la reac-
cién por medio de un bafio de maria en aceite, una cami-
sa de vapor u otro medio convenriente, El disolvente
inerte tiene, ademés, la ventaja de que permite un con-
tacto adecuado del écido con el aceite.

La duracién del calentamiento varia con-




siderablemente segin los casos, Pero bastan generalmente

24 horas cuando se emplea dcido sulfirico fumante al
20% a la temperatura indicada y con un aceite inerte.
la reaccién prodﬁce bidxido sulfirico y puede conside-
rarse terminada cuando ese gas cesa de desprenderse.
Se extrae luego el producto liquido que
consiste en vaselina blanca con particulas carbonosas
¥ generalmente una pequefia proporcién de residuos de
4dcido. Bse liquido se purifica de manera adecuada,
por neutralizacidén y filtramiento, per ejemplo: Un
método conveniente de neutralizacidén consiste en la
agitacidn de la veselina con més o menos un diez por
ciento, por peso, de arcilla para filtrar y uno y medio
por ciento, por peso, de algun agente neutralizador,
tal como el carbonato de calcio, Bn ciertos casos,
hay que agitar durante 3 & 4 horas seguidas a una tem-

peratura de unos 120 grados C, para ortener una neutra-

lizacidén completa. Otras veces, la neutralizacién
se efectia mds répidamente. s preferible filtrar

la vaselina pasédndola por la arcilla mientras conserva
ain parte del calor impartido por la reacciédn, El
filtro debe calentarse de manera adecuada por medio de
una camisa de vapor u otro método conveniente para que
la vaselina se conserve en estado liquido y pase més fé-
cilmente. La masa carbonosa conserva una cantidad
apreciable de vaselina que se recupera de la siguiente
manera: L& masa que queda en el recipiente de la reac-
cién se disgrega, si es que esté compacta, y se pasa al
aparato de extraccidn. En éste, se trata con un di-
sclvente adecuado, como nafta, benzol, , tetraclore-
tileno u otro similar, el cual disuelve la vaselina aun

existente en los cuerpos carbonosos sélidos o senisé-




lides, La solucidén gsi obtenida se saca y se desti-
la para separar el disolvente. La vaselina de la cual i
se ha extraido el disolvente se neutraliza y se filtra,
en caso necesario, Pueden adoptarse también otros
métodos para la separaciér de la vaselina, tales como
el enfrismiento y dejar que se pose, Lo nmejor cuan-
do no se emplea un disolvente de aceite inerte, e= pro-
ceder de la siguiente manera:; Para le primera fase de
la operacidén, se calienta vaselina cruda, u otro hidro-
carburo adecuado, auna temperatura algo superior a la
de su punto de fusién, dentro de un recipiente provisto
de un agitador. Cuando la vaselina se ha derretido
se la deja de calentar, se pone a funcionar el zsgitador
Y se vierte dcido sulfirico que contenga como 20% de
anhidrido sulfiirico, cuidando de hacerlo poco & poco de

modo que la temperatura de la mezcla se mantenga més o

menos por debajo de 100 grados C, y, preferentemente,

2 unos 70 grados C, Bl peso del dcido asi vertido
debe ser como de 1.5 veces (una vez y media) el de la
vaselina cruda, Conviene agregar el écido lentamen-
te, durante un periodo de unas 24 horas, en el trascur-
eo del cual, lz temperatura de la mezcla debe mantener=- !
se entre 60 y 70 grados C, Se obtiene asi una mez-
cla de fluidez uniforme que contiene compuestos sulfo-
nades de un color castafio rojizo. Cuando la reaccidn
se efectia debidamente, lz mezcla se presenta virtusl-
mente sin materias carbonosas libres.

La segunda fase de la operacidén implica
el calentamiento de la mezcla entre unos 160 y 170 gra=-
dos C, para la carbonizacidn de los compuestos sulfona-
dos, Generalmente, se forma en el fondo del reci-

piente de la reaccidn unz masa carbonosa més o menos




compacta, sobre la cual se encuentra el producto 1i-
quido, Esta fase de la reaccidn puede durar unas 48
horas, Terminade la regccidn, se deja enfriar la mez-
cla a unos 100 grados C, y se saca luego el producto 1i-
quido que suele contener compuestos sulfonados que han
escapado & la carbonizacidn, mes se necesita para ello
una temperatura més elevada (generalmente de unos 200
grados C), Esto presenta, sin embargo, ciertos in-
convenientes, debido a la dificultad con que se tropie-
za pare mantener la temperatura de la rsaccidn, y al pe=
ligro que existe de que lz mezcla se inflame. Las
materias carbonosas se extraen de la manera antes indi-

cada,

Los residuos de compuestos sulfonados pue-
den extraerse por medio de una segunda reaccidn dcida,
Ia vaselina impure, junto con la que se ha extraido de
la masa carbonoss (de preferencia en la forma previa-
mente indicada) se derrite, si es necesario, y se agita
con dcido sulfirico fumante mds o menos al 20% de con-
centracidén, en la proporcidén de 30 a 40 partes més o
menos de &cido por cien de vaselina, en peso, La
adicidn del 4cillo puede regularse de la manecra ya descri-
ta para la primera fase. Después de haber agregado
todo el Zcido, se deja de agitar y se hace subir la tem-
peratura a un méximo de 150 a 160 grados C. Los compues-
tos sulfonados quedan asi carbonizados y la vaselina to-
ma un tinto amarillo claro. Esta operacidn puede re-
querir unas 36 horas. La cantidad de materias car-
bonosas que se forman en esta operacidén es generalmen-
te Pequetia. Hsas materias pueden extraerse como que-~
da ya explicado, para recuperar la vaselins que contie-

nen ain, La vaselina asi{ tratada se deja enfriamm,




sacéndose luego el liquido y filtrédndolo para quitarle

las particulas de carbén.

En vez de someter la vaselina parcialmen-
te purificada a un segundo tratamiento con &cido, pue-
den separarse los compuestos sulfonados remanentes y las
demés impurezas, extrayendo la mezcla por medio de una
substancia que no disuelva sino la vaselina. Puede
emplearse perfectamente, para el caso, nefta ligera cu-
yo punto de ebullicidn final sea de menos de 90 grados
C. 1os alcoholes y otros disolventes sirven también
pare el mismo fin,

Tl que suscribe prefiere operar agre-
gando lentamente el dcido y haciendo durar bastante
la reaccién, en la forma antes descrita. Con todo,
puede operarse mucho més rapidamente sin gran sacri-
ficio de los buenos resultados.

Tl producto liquido, después del segun-
do tratamiento con acido 6 de la extraccidn, puede
filtrarse en arcilla, siendo preferible que ésta esté
finamente molida y calentada, Bl filtro puede lle-
narse de arcilla unas dos terceras partes, manteniéndo-
se la temperatura de la masa por medio de la circula-
cidn del vapor en una camiss dispuesta en torno del
filtro, ¢ de alguna otra menera adecuada.  La vase-
lina obtenida se pasa luego por el filtro, el cual
puede manejarse de la manera gue mejor convenga., 1l
producto filtrado es generalmente de un color blanco
puro mientras no se haya filtrado un peso de vaselina
por lo menos igual &l peso de la arcilla, después de lo
cual podréd tener un matiz ligeramente verdoso que ira
obscureciéndose 4 medida que se vaya agotando la arci-

lle. Tan pronto como la filtracidn deja de ser efi-




caz, ls arcilla, gue conserva ¥aselina en proporcidn,
aproximada de un tercio de su propio peso, se deja en=
frisr 4 unos 50 grados C,., y se separa por medio de
un disolvente adecuado de la vaselina, tal como la naf-
ta. La vaselina se recupera del disolvente mediante
1a destilacidén de este Gltimo, tomédndose las disposi-
ciones correspondientes para su condensacidn, La
arcilla puede revivificarse de la manera tan conocica.

Tl bidxido sulfirico gque se desprende du-
rante los tratamientos con &cido, puede recogerse por
medio de un aspirador y pasarse & una solucién de 41-
cali, para formar bisulfito, 6 puede recuperarse de
alguna otra manera. La solucidén de carbonato de so-
dio de una concentracién de 28 por ciento,resulta muy
eficaz para la absorcidén del bidéxido sulfirico.

Las materias carbonosas de las cuales
se ha extraido la vaselina se calientan, de preferen-
cia en un horno giratorio, & unos 400 grados C duran=-
te un tiempo suficiente para expulsar casi todas las
materias voldtiles & esa temperatura. Durante esta
operacién se desprende también bidxido sulfirico que
puede recuperarse en la forma antes indicada. Las
mat erias carbonosas se sacan del horno y se tri-
turan en un molino de bolas i otro molino parecido.
Conviene hacer durar esa molienda hasta obtener un
polvo casi impalpable. Ese polvo se calienta luego
al rojo en un horno adecuado, agiténdolo mientras tanto
al contacto del aire. Ocurre una combustidén parcial,
consumiéndose generalmente la mitad del carbén para la
produccidén de un producto de la actividad deseada. La

combustién puede regularse de acuerdo com la superfi-

cie expuesta por el agitamiento, De esta mane-




ra, el carbén se vuelve muy poroso y absorbente, La
activacién del carbén puede considerarse terminada
cuendo una muestra sacada del mismo y agitada vigorosa-
mente en agua, Queda completamente mojada y se reparte
por toda el agua. Los procedimientos 4 que se re-
fiere el presente invento dan por resultado productos
de vaselina de una gran pureza, gue se distinguen por
una ausencia casi completa de coloracién, sabor y

olor, No los afecta la exposicién al aire & & la luz,
sun cuando sea por largo tiempo, y no son atacados

por los écidos ni por les &lcalis, en condiciones nor-
males.

®n comparacidn con las vaselinas indus-
trieles anteriores,presenta mi nueve producto la carac-
teristica distintiva la libertad substancial de
la decoloracidén cuando se trata con dcido sulfurico
de un 95 4 98 por ciento de fuerza aproximadamente con
t emperaturas hasta 1002 C., ¢ més elevadas todavia.

Una de las mayores ventajas que ofrece
este invento consiste en que permite obtener, espe-
cialmente con substancias inferiores, una vaselina
de blancura nivea que 1no se deteriora con el tiempd.

Pueden adoptarse varios otros procedi=«
mientos dertro del radic de las reivindicaciones que
se adjuntan como anexo, y en virtud de las cuales
el que suscribe se propone reservarse los derechos
referentes 4 todas las innovaciones que puedan deri-
varse de este invento, tan ampliamente como lo permi-
ta 1o que en esta materia se haya hecho hasta ahora,

-0- NOTA -0=

Los puntos de invencién propia y nue-




va que se presentan para que sean objeto de esta Pa-
tente de VEINTE afios, son los siguientes:

12 - Un procedimiento de purificacién
de los hidrocarburecs, que implica el tratamiento de un
hidrocarburo crudo con &acido sulfurico concentrado y
4 una elevada temperatura hasta conversidn casi comple-
ta de todos los componentes extrafios en cuerpos car-
bonosos no fluidos y separacidén del producto liquido que
contienen hidrocarburos virtualmente puros y fijos,

22 - Un invento, de acuerdo con el punto
19, eegin el cual el producto liquido se neutraliza
para extraerle el 4cido remanente y se filtra para se-
parar las particulas en suspensiodn,

2% - Un procedimiento de purificacién
de los hidrocarburos, que permite convertir en cuer=-
pos carbonosos sélidos los componentes extrafios que
contienen dichos hidrocarburos, mediante el tratamien-
to con &4cido sulfilrico concentrado y & una elevada
t emperatura, asi como la separacién por disolucidén
de los hidrocarburos existentes en los cuerpos carbo-
nosos asi obtenidos, y la extraccién de los hidrocar-
buros purificados que queden en el disolvente.

49 -~ Un procedimiento de puriticacién
de los hidrocarburos, que comprende la conversidén de
los componentes extrafios de éstos en cuerpos carbono-
sos sélidos, mediante el tratamiento con écido sulfi-
rico concentrado y 4 una elevada temperaturs, asi co-
mo la separacién del producto liquido, la separacidn
por disolucidén de los hidrocarburos existentes en los
cuerpos carbonosos, la extraccidén de la solucidn, ; la

separacién de los hidrocarburos gue quedan en el disol~-

vente,




‘ aumentédndose la temperatura de la mezcla entre unos
| > 160 y 170 grados C y manteniéndola durante un tiempo
\ prolongado suficiente para carbonizar la mayor parte
. de los cuerpos sulfonados, separando luego el liquido
de los cuerpos carbonizados y tratando el liguido para
extraer los compuestos sulfonados que han escapado &
la carbonizacidn.

9% = Un invento, de acuerdo con el punto
8¢, segin el cual los compuestos sulfonados remanen=-
tes se carbonizan por tratamiento con dcido sulfdirico
concentrado y & una elevada temperatura durante un
largo periodo de tiempo, y se filtra el liquido puri-
ficado para separar los cuerpos carbonizados asi for-
mados.

109 - Un procedimiento para la prepa-

. racidn de vaselina blanca, virtualmente pura y estable,
gue comprende el tratamiento de la vaselina cruda con

dcido sulfirico concentrado y 4 una temperatura de unos

70 grados C,, durante unas 24 horas, con lo cual los
componentes extrafios ¢ nocivos de la vaselina cruda se
convierten en compuestos sulfonados, haciéndose subir

la temperatura entre unos 160 y 170 grados C., durante
unas 48 horas para carbonizar los compuestos sulfonados,
sacindose el producto liquido y sometiéndolo & un segun-
do tratamiento con écido para carbonizar los compuestos
sulfonados remanentes, separando los cuerpos carbonosos
del 1iquido, y filtrando el liquido en arcilla sumamente
fina.

112 - En el procedimiento reivindicado
anteriormente, una vaselina y sus andlogos, caracterizados
" por la libertad substancial de decoloracidn cuando se tra-
tan con Acido sulfdrico de un 95 4 98 por ciento de fuer=-

za aproximadamente con temperaturas hasta 100¢ C.




122 = EFn el procedimiento reivindica-
do anteriormente, la vaselina caracterizada por la au=
sencia substancial de coloracién, gusto y olor, ror la
estabilidad en la larga expoesicidn al aire y a la luz,

y por la libertad substancial de decoloracidn cuando
se trata con édcido sulfirico de un 95 & 98 por ciento
de fuerza aproximadamente con temperaturas hasta 100% C.

139 - Un procedimiento para obtener va=-
selina, aceites de vaselina y para-fina de los residuos
de hidrocarburos.

Tal y como se ha descrito en la Me-
moria que aentecede y con los fines que se han espe-
cificado.

Esta Memoria consta de trece hojas

escritas por una sola cara.

Madrid 10 de septiembre de 1925

P. A,
ATberto de Tlzabura
Por Podex
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