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(Demande do brevet déposéa en Allemagne 1o 13 septembre 1940 — Déclaration du dédposant. ) .

La présents invention se rapporte & la
prépavation d'nne substance particudidre-
went comvenabile pounr Ia préparation de
vaselines,

On sz2it que fa vaseling, dons Ja mesure
oit on ne da recueille pas sous forme de ré

" gide semiwolide de la distillation de pé-
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troles contenant de la paraffine pauvres en

asphaltes, ‘se prépare par fusion de da pa- |

raffine ou de la eérésine avee une huile mi-
nérale raffinée convenable, Mais il n'y 2
qwim irds petit nombre de matidres pre-
midres possédant les qualitds rvequises pour
en préparer nu produit domnant parfaite-
ment satisfaction quant 3 son homogénéité,
#a transparence et sa souplesse de structure.
On g essayé de vaincre cetie difficulié par
Padjonetion de compléments homogénéisanis
on Pemploi d’huiles de constitution déter-
minée,

Or on a trouvé quon pent préparver une
vaseline de qualité remarquable sans adjo-
vants et en employant des .hmiles des plus
diverses 3 condition de préparer convens-

blement les eonstituants solides de la vase-

line, T sest Tévélé qu’h partir de certains
méanges notamment de paraffines dures et
par un fractionnement suffsamment rigon-
TEUX on parv:emt & igoler une fraetion nter-
médizire qui présents des propridiés

particulidrement favorables pour I'nsage con-
sidéré, Suivantla présente invention, on part

dé da parafiine dure synthétique tele qu'an:

1a recueille par exemiple lors de Ja synthése
do Pessence 4 partir de mélunges d'oxyde ds
catbone et dhydroggne suivant Fischer-
Tropsch ef on la scinde, par exemple par
ressuage ou par préeipiation graduelle 2
partir de solativns, auguel cas on isole une
fraction intermédiaire 4 point do fusion
moyen. Ure techoique partieutidrement
avantagense consiste & dissoudre avee appli-

eation de chaleur, par ezempls ¥ une tem-

pérature de 80 4 90° (., la parafiine duve
dans un solvemi classique des hiniles, notam-
ment cmployé pour le déparafinage, tel que
certaing hydrocarbures ou mélanges d'kydro-
earbures, en particulier I'essence lourde, cu
que des hydroearbures chlords, comme ie
dichloréthane, le chioro-henzéne, le irichlo-
réthyléne, ote.,, 3 éliminer des constilnantis
& poids moléeulaire élevé évenfuelloment de-
menrds non dissous et & refroidir ensuite
progresswement lu solmtion jusqu’d ee que
la fraction qui demeure en solution ait un
point de solidifieation compris cntre envizon
40 ot 60° C. ou méme cnire des limites plus
troites (45 3 55° C.), & quoi Y'on peut par-
veniv sans difficnités par prélavememt
#échantiflons cu par essais sur de petites

Prix dun fascieule : 10 francs,
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quantités, On &imive alors le risidu ot Lon
refroidit 3 nouvean la solution, 1l fant que
lIe point de solidificution de la fraction de
paraffine ainsi recucillie, aprés expulsion
du solvant et refusion i Yeffet d'eblenir un
mélange intime, soit Jenviron 53 & 65° C,
(e point de solidification dépend un peu dn
point de goutte quon Jdé&irs obfenir pour
1a vaseline qu'il #"agit de préparer ainsi que
de la nature de I'huile dont on dispose pour
cette préparation. On le choisira géuérale-
ment eatre 80 el 62° C. On interrompt le
refroidissemneat dds que le point de solidi-
fication de la fraction de parafine vecueillie
menaee de tomber au-dessons du point de
solidifieation prévm, Comme eet instant,
ponr diverses parafiines dnres et ponr nm
solvant déterming, corvrspond aseez exaete-
ment & wne sewle et méme templrature de
refratdissement, i1 suftit en géuéral de déter-
miner par un simple essul préalable au
thoyen d'une paraffine dure gquelecngue ia
température de refroidiszement 3 maintenir
pour le .solvant choisi dans chaque eas.
Torsqu'on change de solvant ii faut alods
délerminer & nouveau la température de
refroidissement.

Le solvant peut érre lo méme dansz les
deus étapes de refroidissement, comme il
pent aussi étre différent; on peut employer
par exemple de Uessence dans la premicre
et du diehloréthanc dams la seconde. Dans
la premidre étape lo refroidissement peut
geffectucr uniformément, mais anssi par
paliers, lorsquon désire obtenir dez paraf-
fines dures de structures différentes, Il y 2
intérét A ce que le refreidizsement duns Ia
premidre étape ait liew plutdt lentement et
se poursuive durant par exemple huit
henres et plus, tandis que dans la seconde
&tape on peut refroidir plus mpidement, par
exemple cu cing heures et moins. Torsqw'on
utilise pour la séparation un filtre rotafif
il esi aventageux de diluer avant de 1s
[itrer 1a solution refroidis jusqu'a la tem-
pératare de filirage an moyen d'un pen de
solvant & 1a méme températare.

La eire obtenue de cette manidre sous
forme d'une fraction intermédiaire donme,
aprés Alimination du solvant qui y adhére
at refnsion en présence par exemple de trols
fois autant dun raffinat sélectif tiré d'an
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pétrole utlemand of ayant & la température
de 50° €. uue viseosité Engler de 10%, une
vaseline quil n'est gudre possible de distin-
muer de {2 vascline matnvelle par son zspeet
et ses propriéiés,

Li puraffine dure qu'on recueille dans ia
premitre &tape convient remarquablement
pour dureir ia paraffine ) hougies; quelques
centitmes suffisent 463 pour élever nota-
blement le point de wvlidiflication. Par
exemple, 4 ¢ aupprimeut pratiquement ia
tendance au léchissement dune hongie com-
plétement fexible i la températnre de 30° C.
Quant 3 1z parsfine molle qui demeure en
solution aprés quon 1 recueilli la cire &
pemmade, elle peut servir de mumikre con-
nie comme agent d'tnprégnation eu comme
matidre premidre pour la préparation d'ael-
des gras par oxydation.

Exemple 1.~ De 100 kg. d'uue paraffine
dure synthétigre avunt un poing de solidi-
fication de 92° C. falre # chaud une solu-
tion limpide dans 200 kg. de White spirit
(160-180° C.) ef rcfroidir lentement en
treize heures cetfe solution jusqu'a ce que
1a fruction demenrant en sofution n'ait plus
qu'un poiut de solidification eompris entre
13 et 55° . En effectuant le fltrage § une
teipératnre de - 20° C, on obtient 65 kg
de résidu de filirage, caleudé sans soivent.
Continner A refreidir le filtral jusqu’s une
températnre de — 10° C. et le filtver & nou-
vean, Aprés espulsion du selvant par sonf-
flage on vbtient 18 kg. de eive ponr 1a fabri-
caiion de vaseline ayant mn point de
solidication de 58° C. et 17 kg de paralline
molle ayant wn point de solidification de
26° €,

Exemple 2. — Refondre 100 kg de pa-
raffine dure provenant de la synthdsc d'hy-
‘drocarbures et avant we point de solidifi-
cation de 96° C. cf la verser dans 400 kg,
de chlorure d'éthyléne également chanfiés.
1 se produit sdors un 1éger troubla qui peut
apssi passer inaperen. Refroidir ensuite
{rde progressivement tout em zgitant jusqu’s

- ume température de 40° C. &imiaer 1z pa-

raffine dure qui S'est séparée, poursuivre en
une heure la refroidissement du filtrat jus-
qu'i une température de 20° C. et filtrer 2
nouvea. Aprés expulsion du solvant .on
obtient 18 kg de cire pour la fabrication
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de vaseline ayant un point de solidification
de 62, 5° C. et 20 kg de paraffine molle
gyant un point de solidification de 34° C.
Fxemple 3. — Dissoudre 3 une tempé-
rature denviron. 907 €. 100 kg. de paraf-
fine dirre, de 1a méme provenance que celle
de Yexemple 2, dans 200 kg, de white spirik.
Si dons tel on tel oas Popération de disso-
Intion se déroulait irop lemtcment on pour-
rait sans orainte éever encore la tempéra-
ture tout en se garantissant contre les peries
par évaporation en opérant sous un conden-
genr & refux. Refroidir lentement 1g solu-
tion tout en UVagilant Jjusqu'a ce que
la parafﬁne demeurant en solnfion ait
m  point de solidifieation denviren
52 (1, ce qui corxespond i une tempéra-
ture de Slirage de + 20° O., cependant que
la paraffine dure se sépare. Eliminer celle-
ei par filtrage, puis expnlser par rouflage
le solvant du sésidu e du fitrat, Dis-
soudre 3 chaud le résidn de ee dernier, s0it
98 kg. dans 112 kg. de chloruze d’éthyléns,

vefmidir & nonvean la solution & une tem- |

pérature de -+ 20° C., filiver Jo mélange et
gxpulser e wolvant du résidn de [iirage of
du flirat. On obtient an-total 72 kg. de pa-
taffine dure ayant nn point de solidification
de 95° C. 12 ke: de cire poar 3a fabrication
de vaseline ayaut un point de solidifieation
de 61° C. et 16 kg. de parafiine molle ayaut
tn point de solidification de 32° C.
BASTME :

[ Kmploi d'une étrnite fractioh 3 point
de solidification moyen tirde de la paraffine
dnre provenant de ia synthése d’hydroear-
hures & partir de Poxyde de carhone et de
Thydrogéne suivant Fischer-Tropsch pour
Ia préparation de la vaseline. -

2° Tmploi de la paraffine dure & poiné de
soldification relutivement Glevé recuéiliie
lovs de 1a préparation de a fraction &iroite

[574.918]

tirée suivant le paragraphe 1 de la pavaf-
fine dure provenant de Ja synthése d’hydro-
carbures, & partir de Yoxyde de carhoue ef
de Vhydrogéne suivani Fischer-Tropsch
pour durcir la parafline & bongies,

§° Emploi de la paraffine molle subsistunt
aprés Pdlimination des fractions suivant des
paragraphes 1 et 2 & partir de In peraffine
dure provemani de la synthése d’hydroear-
bures & pariir de Poxyde de carbone et de
Phydrogtne suivant Fischer-Tropsch :

@ Comme agent d’imprégnation,

b. Comme malitre premidre pour ia pré-
paration d'acides gras of autres par oxyds-
tiom,

4* Procédé pour recueillir tme fraction
gfroite 4 point de solidification moyen 2
partir de 1a paraffine dure provenaut de la
synthase dhydrocarbures & partir de Yoxydes
de carhone et de Yhydrogine suivant Fis-
cher-Tropseh, consistant 3 dissoudre avee
appteation de chsleur Ia parafine duve
dans un solvant des huiles, comme les hy-
drocarbures aliphatiques ¢t motamment Tes-
sence lourde, ou des hydrocarbures chiorés
comme par exemple le dichloxéthane, &
refroidir 1a solntion, le cas échéant en plu-
slenrs Etapes €l tandis gue Jes fractions peu
fusibles se séparent, jusqu'i ce gque ia pa-
raffine qui deniearc en solution ait un point
de solidification d’enviven 0 3 60° C., avan-
tagensement de 15 3 58° G, puis & éilmmer
cette pavaffine par un nouvezn refroidisse-
ment, dang le méme soivant mm dang um
agire, jusqu’i ce que 1z fractién recucillic
ait’ un point de solidification moyen de 55
3 83° O, avantageusement d’envivon 80° C.

S;a{-..ié’ué"éite :
DEUTSCHE ERROE-AKTIENGESELLSCHAFT.
Par prosusalion

BLETRT.

Ponr Ia vente des fascieules, e'adresser i I'FupPBRIMERTE WarmjoxNany, 27, rae de 1a G
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