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Contributiuni la studiul distilarii la tempera-
turi joase si al extractiunei cu tetralina

a carbunilor din Valea Jiului

de
A. Sandor

Istoric, consideratiuni generale si partea teoretica.

Despre cirbunii fosili stim astdzi cd nu contin carbon elementar, cum
s’a crezut mai de mult, ci constituesc un amestec foarte complicat de diferite
substante organice, formate prin descompuneri vegetale si animale. Intre me-
todele, cari permit o privire in complexul componenfilor cirbunilor, ocupa
un loc important distilarea la temperaturi joase si extractfiunea cu solvanti.

Distilarea huilelor la temperaturi ridicate are ca rezultat pe lingd cox
si un gudron aromatic, format prin pirogenare. Apele de distilare au reac-
tiune alcalind si confin amoniac liber. Din compozitia acestor produse de-
sigur nu putem trage concluzii asupra compozifiei materiilor prime.

Este cunoscut, ¢ randamentul in gudroane este cu atit mai mare, cu
cit e mai joasd temperatura de distilare. Industria distilarii lignitilor se folo-
seste de procedee mai menajante, distiland intre 400—650°. Totusi aceste pro-
cedee nu pot fi considerate ca prea menajante, ceia ce se poate constata si
din faptul, ¢ in industrie se ob{in numai 60—70°/, din randamentul teoretic
in gudroane.

Un procedeu mai menajant, distilarea lignitilor cu vapori de api, a
fost incercat de Ramdohr 1), (1870) si mai tirziu de E. von Boyen 2), (1893)
cu scopul de a obtfine ceari de montan cat se poate mai pufin descompusi.
Aceste lucrdri au un caracter mai mult technic si sunt obiectul unor brevete.

Primele lucrdri stiintifice despre distilarea cirbunilor la temperaturi
joase au fost comunicate de E. Bérnstein 3), in 1906, care se ocupd cu cer-
cetarea produsilor obtinuti la distilarea diferitelor tipuri de huile prin incil-
zire lentd, succesivd, pani la cca 450°. Gudronul obtinut din huile a fost
descompus in substante acide, neutre si bazice. Cu metoda Holde s’a deter-
minat parafina in cantitate de cca 1°’,. Apele aveau reactiune slab alcalini.
Paralel cu aceste incercdri s’a studiat si distilarea lignifilor, cercetandu-se
deaprospe produsii, in primul rand gudronul primar. Distildrile au fost exe-
cutate intr’un dispozitiv care permitea culegerea produsilor la temperatura
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formirii, evitand astfel pirogeniri pe piretii vasului de distilare. Autorul a
observat inceputul degajirii gazelor la 200—250° iar cea mai mare parte a
gudroanelor s'a degajat intre 350—400°. Gudronul obfinut dintr’un lignit
bituminos era consistent, mai greu decit gudronul technic, cu punct de con-
gelatie 30—40°; cel obtinut dint:’un cirbune ceh era o masi lichid-vascoas»,
mai usoard si mai bogatd in fenoli.

Lucririle de M. G. Christie 4), A. Bauer 5), A. Peters 6), se ocupi
detaliat cu gazele degajate la distilarea menajantd (1905—1908). Burgess T),
Wheeler au publicat lucridri mai importante in acest gen. Ei distiland diferite
huile au cercetat cu deosebitd atentiune gazele degajate. La 450° au observat
degajarea hidrocarburilor etan, propan, butan, constatind, cd la 700° ince-
teazd degajarea hidrocarburilor si peste aceastd temperatura se observid de-
gajarea de hidrogen, ceeace, dupd parerea autorilor, este un semn, cid unele
substante se descompun cu degajare de hidrogen.

Incercdari mai mult industriale au fost executate in anul 1913 de C. 7.
Beilby 8), care distiland cdrbunii intr’'un cuptor cu incdrcare medie zilnici
de 15 tone la temperatura de 400—-500¢ a obfinut gaze cu 7570 Cal. si un

semicox, care brichetat cu 79/, smoali didea un combustibil bun, arzind
fard fum.

Incerciiri asemenea in stil mare publica S. W. Parr si H. Olirn 9).
Autorit se ocupd cu distilarea cu vapori de apa a cdrbunilor intc’un cuptor
special. Gudronul primar a fost supus distildrii fractionate si analizat. Semi-
coxul avea 18°/, materii volatile.

Distilarea la temperaturi joase a preocupat si industria, in special in
Anglia, unde s’a anuntat un numiar mare de brevete si s’a infiinfat industrii
mari cu scopul de a produce din cdrbune in primul rind un combustibil
fard fum, semicox (asa zis ,coalite“). In ultimi ani s’a lucrat mai mult in
directia de a produce gudron primar de calitate buni.

In timpul rizboiului s’a ficut in Germauia sfortiri mari de a produce
din gudroane primare benzine i uleiuri. In 1914 s’a infiintat in Miihlheim-

Ruhr ,Kaiser Wilhelm Institut fiir Kohlenforschung* sub directia profesoru-.

lui Franz Fischer, cu scopul de a studia problemele stiinfifice in legiturd cu
cdrbunii. F. Fischer si colaboratorii (10) sii au studiat intre altele si con-
ditiunile distildrii la temperaturi joase a huilelor si lignitilor, cercetind de-
aproape produsii primari. Paralel au examinat conditiunile distildrii, stabilind
criterii importante pentru industrie.

Produsul lichid al distildrii la temperaturi joase a fuilelor, gudronul
primar, care se naste din cirbune prin incilzire lentd pand la temperatura de
500—550°, este cu totul diferit de gudronul ordinar, care se obtine la coxis
ficare sau fabricare de gaz, in cuptoare speciale, unde cirbunele se incil-
zeste brusc la temperatura de 900—1100°. Pe cind ultimul, un produs piro-
genat, are mai mult un caracter aromatic, gudronul obtinut la temperaturi
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joase prezintd un produs primar faf{d de cel de mai sus, continand in mare
parte hidrocarburi asiminatoare petrolului. Degajarea gudronului primar
incepe la cca 300° si este terminati la 550°. Randamentul in gudron la
distilare la temperaturi joase este mai mare decat cel provenit in urma
coxificdrii si cel rezultat la fabricarea gazului. Gudronul primar nu confine
naftalind si antracen, in schimb confine uleiuri vascoase, (10) parafini si ben-
zine (11).

O cercetare detaliatd a gudronului din /lignifi a fost executatd in anul
1917 de W. Schneider (13) in ,Kohlenforschungsinstitut“-ul din Miihlheim.
Autorul a studiat compozitia chimici a gudronului obtinut dintr’un lignit
bituminos (Mitteldeutsche Schwelkohle) si a unui lignit sirac in bitumen. In
ambele cazuri gudronul primar se distinge de gudronul primar din huile prin
consistentd si procentul mai mare in parafind. La prelucrarea gudroanelor in
uleiuri vascoase s’au obtinut in ambele cazuri rezultate asiminatoare din
punct de vedere calitativ si cantitativ cu cele obtinute din huile. Se observa,
cd uleiurile vascoase sunt preexistente in huile, pe cand in cazul lignitilor se
formeazd in decursul distilarii prin descompunerea bitumenului. Comparand
gudronul primar cu gudronul technic din ligniti rezultd, cd ultimul poate fi
considerat ca un produs, care s’a format prin pirogenarea gudronului primar
pe costul substantelor acide, rezinice si a uleiurilor viscoase. 14).

Ciérbunii romanesti au fost studiati din punct de vedere al distilirii la
temperaturi joase de D. D. prof. N. Ddgndaild si 1. Blum 15), dovedind, cd din
cirbunii romanesti se pot obtine produsi de valoare.

In laboratorul de Fizicd Industriald al Scoalei Politechnice din Timi-
soara s’au ficut sub Directia D-lui profesor /. Cristescu 16), cercetiri asupra
lignitilor romanesti determinindu-se la mai multe probe datele caracteristice
importante din punctul de vedere al distilirii.

Metoda distildrii la temperaturi joase constitie un procedeu, care pe
langd importanta lui technici permite §i o privire mai profundi in compo-
zifia chimicd complicctd a cirbunilor decat analiza elementari si arata relatii
interesante intre cirbuni si petrol. Totusi nu poate fi considerat ca procedeul
cel mai menajant pentru cercctarea cirbunilor, aceasti dacia tinem cont de
faptul, cd la distilarea sub presiune ordinard si la temperatura de cca 300°
se descompune majoritatea substanfelor organice. Descompuneri mai lente, la
temperaturi mai joase, ar permite distilarea in vid. In literatura stiintificd
gasim putine lucrdri cari trateazi aceastd problema. Wheeler (17, 18, 19, 20)
a intrebuintat la distilare un vas de sticldi care era incilzit electric, si era
pus in legidtura cu trei vase de culegere, dintre cari doud au fost ricite cu
aer lichid sau acid carbonic solid si eter. Distilarile s’au exccutat in vid de
20 mm., cu cate 2001250 gr. cirbune, intrebuintand o pompd Sprengel,
care permitea culegerea gazelor. Distilarea a durat mai multe siptimani.
Temperatura maximi a fost 400°. Gazele degajaie la inceput contineau bioxid
de carbon si hidrocarburi parafinice. La 270" a observat o descompunere si
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gazele contineau H,S, CO, hidrogen si hidrocarburi. In proporiie cu cres-
terea temperaturei crestea si procentul in hidrocarburi. In total s’au cules din
100 gr. cirbune 5000 cm?® gaze. Temperatura la care se descompun sub-
stantele si din care se naste majoritatea hidrogenului este in vid peste 400°.

Pe ling¥ gazele si apa de distilare s’a obtinut cca 6°/, gudron. Dega-
jarea gudronului a inceput la cca 310° sub forma unui lichid cu miros placut
si cu densitate 0,999. Apa de distilare avea reacfiune acidi si pe lingd clo-
rurd de amoniu continea si acid clorhidric liber.

QGudronul continea :

Hidrocarburi nesaturate 40—50¢/..

Naftene si parafine lichide 40°/,.

Fenoli in spezial crezoli, si xilenoli.

Substante aromatice, homologi ai naftalinei, naftalind insi nu.
Baze piridice.

DAl o b

Din pirtile grele ale gudronului a reusit izolarea unei parafine solide,
care dupi analiza elementara ar avea formula C,, H,, — C,, H,;. Prezenta
benzenului, xylenului, toluenului, naftalinei si hidrocarburilor solide n'a fost
constatatd, ceeace este in contrazicere cu lucririle interesante ale lui Pictet.

Pictet, 21), la primele incerciri a intrebuinfat un dispozitiv simplu.
Un tub continidnd 250 gr. cirbune din Montrambert, a fost incilzit intr’un
cuptor de combustie si evacuat cu o pompid de apa. Distilind pand la tem-
peratura de 450° a obfinut 3!/,°/, gudron. Din fractiunea 255-—285° a gudro-
nului a separat hexahidrofluoren, care a fost gasit de el si intr’un extract cu
benzen din cirbune. La aceasta se va reveni intr’o altd parte a lucririi
de fata.

Intr’o altda lucrare, comunicatd impreuna cu Bouwier 22) a intrebuintat
Pictet o retorti de fer, care a fost evacuatd cu trei pompe de apd, reusind
astfel si tind continuu presiunea sub 40 "/,. Cu acest dispozitiv n’a fost
posibild cercetarea gazelor, s’a observat insi cd ele aveau miros de izopren

si butadien. Apa de condensare in cantitate de 5°/, avea reactiunea acidi si.

nu confinea amoniac nici sub formid combinati. Coxul rimas era fragil, con-
tinea pufine materii volatile si ardea mai usor decat coxul ordinar. Gudronul,
produsul principal, in cantitate de 4°/, era asiminator gudronului descris de
Wheeler; nu contfinea fenoli spre deosebire de rezultate lui Wheeler,
continea insd o cantitate mai mare de baze. Gudronul, dupi ce a fost tratat
cu hidrat de sodiu si acid sulfuric diluat, a fost de mai multe ori fractionat
in vid, apoi si la presiunea ordinari. Dupd tratarea fractiunilor cu sodiu me-
talic si acid suifuric fumant a rimas un amestec care consti din hidrocarburi
saturate §i naftene, a caror analizi elementari corespundea formulei C, Hsn
Din aceastea a reusit si identifice corpurile C,, H,, si C,;, H,,. Primul s’a
dovedit ca hexahidrodurol, celilalt probabil un pentametilderivat corespun-
zitor. Mai departe a reusit si identifice corpul C,; H,;, care s’a dovedit
identic cu hexahidrofluoren. Dintr’o fractiune mai inalti a izolat un compus
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cristalin, cu compozitia C,, H;,. Din comparatia acestor rezultate cu cele
obtinute de Mabery 23) din Petrolul din Canada a rezultat o interesantd
coincident{d in mai multe puncte.

Compusul C;, Hg, a fost identificat ca melen, o hidrocarburd, care
dupd proprietdtile chimice ar fi saturatd si a cdrei constitufie chimicd nu este
cunoscutd. Aceiag substantd a fost gisitdi in anul 1848 de Brodie in cearad.
Ea mai fost gisitd si in petrolul din Galitia.

Aceste ar fi rezultatele distildrii in vid a huilelor.

In anul 1913 au publicat W. Schneider si H. Tropsch 24) o lucrere
asupra distildrii in vid a lignitilor. Autorii au distilat un lignit bituminos
inainte si dupa extractiune cu benzen. Paralel au distiliat si o ceard de
montan.

Distildrile au fost executate intr’'un vid de 3—9 */,, intr’o retorta de
fer cu cate 100—150 gr. cirbune. Ea era pusi in legdturd cu un vas ricit
cu apd si doud vase ricite cu aer lichid. Distilare a inceput la 155—160 si
a fost terminatd la 300—330° La distilarea lignitului s’a condensat in primul
vas un gudron cu punct de congelatie 53° iar in vasele racite cu aer lichid
un ulei volatil cu miros neplicut de compusi ai sufului. Randamentul in
gudroane a fost 27,10/, fatd de 25,7°/, la distilarea obignuiti. In cazul lig-
nitului extras, randamentul era ceva mai mic, produsii insd se asimdnau mult
cu cei obtinufi din lignit neextras. La fel s’a procedat si cu ceara de montan.

Ficand comparatia produsilor obtinuti mai sus a rezultat, ci prin disti-
larea lignitilor in vid bitumenul este expus descompunerii. La distilarea in
vid a huilelor prin urmare ne putem astepta cu atat mai putin la o izolare
fird descompuneri, fiind in acest caz temperatura de distilare mai ridicata.

O metodi, care ar permite intr’adeviar izolarea unor substante din cér-
bune sub forma lor originald, ar fi tratarea cu disolvanti. Este cunoscuta
solubilitatea micd a cidrbunilor in disolvanti indiferenti, alcool, eter, benzen
etc. Astfel, cd in lipsi de material majoritatea lucrdrilor in acest domeniu
are mai mult un caracter de orientare. Primul, care a reusit si izoleze din
extraxtul cu benzen substante bine definite, a fost Pictet 25). Pictet avand
ocazie si execute extractiuni in mare intr’o fabrici a avut posibilitate de a
lucra cu cantititi mai mari de extract.

In colaborare cu Ramseyer a studiat extractul cu henzen dintr’un cir-
bune din Montrambert, din care a reusit si izoleze o hidrocarburid din seria
substantelor hidroaromatice: hexahidrofluorenul. Din fractiunile mai inalte a
extractului Pictet si Bouwier, au reusit si izoleze si melenul. Autorii au
gisit melen si in doud probe de parafind, obtinute din petrolul din Galifia.

Pictet, Ramsayer si Kayser 26) intr’o alti lucrare au studiat extractul
cu benzen dintr’'un cidrbune din regiunea Saar, care intre altele continea in
primul rand hidrocarburi saturate si nesaturate, dihidrotoluen C. H,,, dihidro-
metaxilen C; H,,, dihidromesitilen C, H,,, hidrocarbura C,, H,,, nafta-
lina si dihidrofluorenul C;; H,,. C,, H,,, C,, H., C,; H,, si C,;, H,, s’au
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dovedit ci sunt hidrocarburi naftenice identice ce cele gisite de Mabery in
petrolul din Canada si mai tirziu de Pictet in gudronul obtinut prin disti
larea huilelor in vid.

Spre a miri randamentul extractiunei cu benzen Fischer si Gluud 30)
au executat extractiunea la presiuni de cca 45—50 Atm, adicd aproape de
constantele critice ale benzenului. Au reusit astfel si miriascd randamentul :

la huile de la 0,1 — 0,15%/, (80°) pani la 61,9/,
la ligniti de la 11°/; (in Soxhlet) pani la 2590
la caneluri de la 1%/, (,, w ) s Yo

Solufia benzenicid a extractului obtinut din huile sub presiune este un
lichid cu flurescentd mare. La evaporare ramane o substant{d de culoare bruni-
inchisd, cu miros de petrol. In ligroin se disvola o parte mici, cca 19/,.

W. Schneider si H. Tropsch 31) au dovedit, ci prin simpld incilzire a
cirbunilor la cca 2307, in unele cazuri se poate mairi randamentul in extract
in proportii considerabile, prin trecerea bitumenului insolubil in bitumen
solubil in benzen.

S’au incercat §i alti disolvanti indiferin{i ca alcool 32.) eter 33), acetat
de amil 34), sulfurd de carbon 35), toluen 36) cloroform. Cu toate insi
s’au obfinut randamente foarte mici si fard rezultate stiinfifice mai insemnate.
Randamente cu mult mai mari se pot obfine cu al{i disolvan{i orgauici, ca
piridina, chinolina, anilina sau fenol. Acestia insi au desavantajul, ¢d nu sunt
indiferenti din punt de vedere chimic iar actiunea lor asupra cirbuailor nu
poate fi consideratdi cd o simpld disolvare. In cazul acesta din compozitia
extractului nu se pot trage concluziuni asupra compozifiei cirbunelai.

F. Fischer si W. Gluud 37) au incercat in sfirsit extractiunea cu un
disolvant anorganic, bioxidul de sulf lichid. Aceastd substanti, ca disolvant,
are avantajul, cd acfioneazd firi se atace substantele cirbunelui si poate fi
indepirtatd la o temperaturi sub O° La extractiunea huilelor cu bioxid de
sulf lichid s’a obtfinut o solutie rogie inchisi. Evaporidnd disolvantul intre-

buinfat a rdmas un ulei de culoare galbena. Din ligniti s’a obfinut un ex-.

tract cu caracter de rezine,

Extractiunea cirbunilor cu naftalini a fost ezecutatd de R. Pinta si
M, Ostwald 38). Ei au obtinut extracte sirace in O, S, si cenuse. Distilind
extractul s’a primit un cox cu resistenti mici si un gudron sirac in fenoli.

Naftalina ca disolvant prezinta desavantajul prin faptul, ci separarea
ei de produsii disolvati este anevoioasi. Produsii de hidrogenare ai nafta-
linei in schimb prezintd o intrebuinfare mult mai avantajoasi. Tetralina, un
produs lichid, cu punct de fierbere inalt si cu capacitate de disolvare mare
permite extractiunea in mod simplu si la temparaturi mai inalte. F. Fischer
42), presupunind, ci tetralina in contact cu cirbune se va descompune la incilzire
prin dehidrogenare si in consecinti ar putea avea un efect hidrogenant
asupra cirbunelui, nu recomandi aceasta substan{d pentru cercetarea stiinfifics
a cirbunilo . La ligniti extractiunea cu tetralink a fost studiatid pentru prima-

BUPT



— 15 —

dati de E. Berl si W, Schmidt 39). Autorii au executat extractiuni cu ben-
zen, triclormetran decalind si tetralind la ligniti §i sisturi bituminoase. Ei au
constatat, cid capacitatea de disolvare a tetralinei este cu mult superioara

celoralti disolvanti. Extractul obtinut din din lignit bituminos avea compozifia
urmitoare :

11,20/, substante plastice, asiminatoare cu ceari
40,5°/, rezine

20,8/, smoali

12,39/, substanfe acide.

H. Novak si I. Hubacek 43) au aplicat metoda extractiunei cu tetralind
la doud probe de lignit ceh si doud probe de huile.

Intr’o autoclavd de 20 1. auw introdus 5 Kg. cdrbune si 10 l. tetralind
executind extractiunea la temperatura de peste 300° si presiunea 18 Atm.
timp de 8 ore. Din ligniti au obfinut astfel 26 —24¢/,, calculat la substanfa
organicd, iar din huile 32—30°/; substante solubile. Cirbunele ramas, la
extractiunea cu piridind a mai dat 12—99/, extract, astfel cid totalul sub-
stantelor solubile se urca la 44—39°/) (in subst. organicd). Extractele, dupi
tratare cu eter de petrol, alcool etilic, benzen, au fost cercetate mai departe.
Randamentul neobignuit de mare se datoreste faptului, cd extractiunile s’au
executat la temperatura de peste 300° si de aceea rezultatele nici nu pot fi
comparate cu datele altor autori.

In decursul executirii luerdrii de faji <a apirut o lucrare de E. Berl si
H. Schildwiichter 40) despre extractiunea huilelor cu tetralind. Autorii au
executat extractiuni cu tetralini sub presiune de 6. 5. Atm. (250 obtinand
randamente de cca 20/, la ,Gasflammkohle® si 16%, la cirbune gras. Ex-
tractiunile au fost executate cu cirbune uscat in curent de CO, si repetate
de 4—5 ori. Cirbunele rimas dela extractiune a fost distilat intr’o retorti
de aluminiu. Ei au obtinut astfel foarte putin gudron. Pe baza acestor
incercdri autorii presupun, ci gudronul primar si extractul cu tetralini se
formeazi din aceleasi substante.

Produsul obtinut prin extractiune are culoare neagri lucioasd, este dur
si fragil. La prelucrarea acestui extract s’au intrebuintat doud metode.

1. Pentru a separa substanfele nesaturate, extractul din ,Glasflamm-
kohle” a fost tratat cu bioxid de sulf lichid. Substaniele saturate au fost

tratate cu eter, eter de petrol, hidrat de sodiu si acid sulfuric obtinand
astfel :

1,43°/, substante acide

0,034%/, substante bazice

7,84-/, cub~tnte asf-lu.e i rezini~=
27,000/, uleiuri neutre.
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2. Substanta s’a tratat cu eter si apoi cu eter de petrol inldturind ast-
fel substantele astfaltice. Dup# tratarea substantelor solubile in eter de petrol
cu acid sulfuric si hidrat de sodiu, uleiurile neutre au fost tratate cu
ajutorul bioxidului de sulf lichid, si separate in substante saturate si
nesaturate. Fractiunile acestea au fost distilate separat in vid. Din
substantele nesaturate au reusit si separe compusi cu formula C,Hg—,
pini la C,H,,—,. Din substaniele saturate au identificat parafine
C.H,s-},. Pe baza analizei, formula lor ar fi C,;, H,, C,, H;, si C; Hg
(C,so H;.'. Hidrocarbura C,;,—, e cristalizati sub forma de ace fine, ceeace
dupi autorii nu s’a ovservat niciodatd la parafine, cari cristalizeazi de reguld
in plici. Melenul gasit de Pictet in extractul cu benzen din huile avea for-
mula G,, H,,, punctul de topire 63° si cristalizare in ace. Pe baza aceastd-
presupun autorii ci substanta ar fi identici cu melen-ul. Autorii publicd
microfotografii asupra formei de cristalizere a acestor hidrocarburi.

In toamna anului 1927 am fost consiliat de Domnul prof. Cr. Ofin si
studiez extracfiunea cirbunilor cu tetralind paralel cu distilarea la tempera-
tu'i joase. Ca material de incercare am intrebuintat cirbuni din Petrosani si
Vulcan, cari fac parte din zicimintele bogate ale Vii Jiului. Aceste zaciminte
sunt una din cele mai importante izvoare de energie si in urma progresulul
stiinfei §i a metodelor industriale in acest domeniu, ele vor pulea deveni si
materie primid importantd in industria nationali.

*
* ]

Scopul lucridrii de fatd este de a studia, care este rezultatul extractiunei
cu tetralind sub presiune si la temperatura de cca 250° a cirbunilor din
Valea Jiului si dacd extractiunea cu tetralini poate fi execulati intr’adevir
fird descompuneri considerabile.

Cirbunii din aceastd regiune au fost cercetati din punct de vedere al
distildrii la temperaturi joase de D. D. prof. N. Ddndila si I. Blum 15), iar
in laboratorul de Fizicd Industriald a $coalei Politechnice din Timisoara de
D. prof. I. Cristescu si A. Sandor 16). Din numeroasele straturi ale bazi-
nului din Valea Jiului am ales 1) Petrosani str. IX, care in lucrarea de mai
sus s'a dovedit ca cel mai bogat in gudron primar. Spre comparatie am
determinat datele caracteristice ale stratului vecin 2) strat VIII, si 3) a unei
probe din Vulcan.

Cirbunii din Valea Jiului aparfin formafie tertiare (41). Din punctul de
vedere chimic insd au mai mult sau mai putin caracterul huilelor, fapt care
se poate constata si la studiul datelor analitice. Procentul in carbon ne-ar
indreptdti sd-i clasificdim in rdndul huilelor. Studiind comportarea acestor
probe la incilzire in crezut de platind inchis, putem constata un procent mare
in materii volatile gi in cazul probei 2) si 3} coxul este mai mult sau mai
putin aglomerat; materiile volatile ard cu flacari lungid luminoasi.

Randamentul distilirii, determinat cu retorta de aluminiu Fischer, a
fost in cifre rotunde la proba 1) 21¢/,, proba 2) 12%,, proba 3) 15%, Apa
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de distilare are in toate trei cazurile reactiune alcalini, desi in majoritatea
cazurilor si la huile se obtin ape acide. Aceasta se explici prin faptul ci
probele contin un procen mare de azot.

Compozifia gazelor de distilare este mai apropiati de cea a huilelor-
Este cunoscut, cd confinutul de CO, in gazul de distilare scade in raport
invers cu virsta geologicd a cirbunilor. La ligniti tineri se urcd chiar pand
la 55°/,. Pe baza analizei gazelor de distilare a cidrbunilor din Lupeni, /.
Blum 46) intre altele ii clasifici in randul huilelor.

Gudronul primar din proba 1) obtinut din cuptorul rotativ are densi-
tate mai micd decit apa, 1490 substante acide, 9°/, benzine (pand la 200°) si
40,5°/, parti, cari distildi pand la 300°. Este de remarcat procentul mic in
fenoli. Acest gudron se asimidna cu gudronul obtinut din caneluri.

Inainte de a incepe extract{iunea cu tetralini s’au executat extractiuni cu
benzen in Soxhlet spre orientare asupra continutului de bitumen solubil, ob-
tinind 1,4°/, extract vadscos, de culoare brunid fird fluorescentd, care dupi
Donath 44) ar fi caracteristicd huilelor. Repetand extractiunea cu benzen la
presiunea de 7 Atm. in autoclavd, randamentul in bitumen a rdmas aproape
acelas.

Extractiunea cu tetralini a fost executati deasemenea mai intdi la tem-
peratura de fierbere (203—204°), obfinand chiar la aceastd incercare o can-
titate considerabildi de substante solubile in tetralind, in cifrd rotundid 6°/,.
Aceasta extractiune a fost executatd repetind experienta de patru ori. La
incercarea sub presiune, spre a simplifica metoda, m’am multumit cu o sin-
gura extractiune, tinind cdrbunele impreuna cu tetralina mai mult timp sub
presiune (6 ore). Randamentul extractiunei este la proba 1), 14°/,, proba 2),
19/, proba 3) 169/,.

Ca produs de extractie am obfinut o substanti solidi de culoare neagri,
lucioas#, fragild cu duritate relativ mare. La indepirtare prin distilare a
tetralinei din amestecul de reactiune am separat in cantitate mici o fractiune
cu punct de fierbere intre 207—245°. Fracfionind din nou, am putut constata,
ci ea consti in mare parte chiar din tetralind, restul pare a contine alti
derivati de naftalini, probabil dihidronaftalind formati prin dehidrogenare in
cursul extractiunei. La o incercare oarbi, incilzind tetralina cu nisip de mare
calcinat, la temperatura de 285°, am obtinut aceeasi fractiune lichidd in can-
titate de cca 1°/, (a tetralinei), dovedindu-se astfel, ci tetralina insisi se des-
compune la incilzire sub presiune. Repetind aceste incerciri la diferite inter-
vale de temperaturd, se constatd, ci la 255° tetralina nu se descompune in
timp de 2 ore.

Berl si Schildwdchter sustin, cd extractul cu tetralini si gudronul primar
se formeazd din aceleasi substante. Ori rezultatele noastre nu dovedesc ace-
asta. Executind extracfiunea numai odati, pe lingi extract, am obtinut si
randamente in gudroane primare apropiate de cele ale cirbunelui netratat cu
tetralind (gudron b). Chiar din aceste incerciri reese, ci printr'o singuri

2
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extractie cu tetralini, combinati cu distilare procentul, in materii volatile
creste, iar procentul in produse lichide si solubile creste cu mai mult de 500/,.

Tablou No. 1.

proba I. 1l .
gudron primar 21,20/, 12,00°%/, 15,240/,
gudron b) 20,43°/, 10,36/, 12,459/,
extract cu tetralini 14,10"/, z 19,94/, g 16,229/, 2
extract-}-gudron b) 34,59/, 30,309/, 28,67/,

S’ar putea presupune, ci la incercirile de mai sus substantele solubile
n’ar fi fost complect extrase si deaceea randamentul in gudronul b). Am
executat in consecinta exiractiuni repetate la 255°, spre a putea ridspunde la
intrebdrile urmitoare: 1) care este maximum in substante solubile in tetra-
lina, 2) extractul cu tetralina si gudronul primar se formeazd din aceleasi

substante sau nu?
Rezultatele obtinute sunt urmitoarele :

Tablou No. 2.
Extractiuni totale.

proba L. IL.

extract total 12,100/, 20,25°/,
gudron b) 20,529/, 9,03/,
extract4gudron b) 32,62¢/, 20,28¢/,

Facand comparatie intre aceste rezultate se constatid, ci pintr’o singuri
extracfiune cu tetralini am obfinut maximum in substante solubile in tetra-
lind, la extractiuni repetate chiar mai pufin extract sau in cazul cel mai bun
rezultate egale.

Aceastd anomalie aparentd se explicd astfel :

Probele de cirbuni au fost luate in lucru fird o uscare prealabild, in al
doilea caz insd apa a fost indepirtatd in cursul extracfiunei (vezi partea ex-
perimentatd), astfel, ci asupra cidrbunelui a acfionat in primul caz sistemul
apd-tetralinii, iar in al doilea caz numai tetralina. Rezulti de.i, ci prezenta
vaporilor de api influenteazd favorabil extractiunea cu tetralina. Dealtfelt
Fischer si Schneider 45) executind extracfiuni cu benzen au constatat, ci
randamentul extractiunei este mai mare in cazul cirbunilor umezi.

Este deci sigur, cd cel putin in cazul probelor noastre randamentul in
substante solubile in tetralind nu std in raport direct cu cel in gudroane, iar
cdrbunele extras cu tetralini mai contine substante gudronogene in cintititi
considerabile.

S’ar putea presupune, ci prin incilzirea cdrbunilor cu resturi de tetra-
lind in retorta de aluminiu, ar rezulta mai departe o desagregare a cirbuni-
lor. La aceasta putem rdspunde cu rezultatul incercirilor recente ficute de
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D. /. W. Kreulen 57) care, distilind cirbuni in retorta de aluminiu cu san
fird tetralini, a constatat ci randamentul in gudroane nu este influentat de
prezenta tetralinei.

Produsul principal el extractiunei are la cald miros plicut, asiminator
cu cel al asfaltului natural. Asiminarea acestui extract bituminos cu asfaltul
natural se poate constata si la studiul proprietitilor fizice si chimice. Pro-
prietitile extractului se potcompara cu cele ale asfaltitelor, cum e de ex. gil-
sonita. In tabloul de mai jos dim o comparatie a produsului nostru cu dife-
rite feluri de asfalt 47).

Tabloul No. 3.

e ™ ]

Extract - Asphalt din | Asphalt din | Smoala ini
tetralina Gilsonit Bertheim Trinidad |carbuni bgun
(Proba 1)

Densitate 1,063 1,043

Punct de 1420 147—1550 100—106° 86°

fuziune

Solubil in CS, | 82,250/, | 93,080/, | 0,000/, | 39,56,

Carbon 81,97%/, | 89,289/, | 89,390/, | 82,339/, 700/,
Hidrogen 8,989/, 8,669/, 9,717/, 10,69¢/, 6%/,
Oxigen 5,519/,

Sulf 1,530/, 1,700/, 6,169/, 2,149/,
Azot 1,56¢/, 0,799/, 0,819/,

Subst. minerale 0,45/, 10,01-4,4¢/, 1,110/,

Faptul, ci din cirbuni se pot izolasubstante cu proprietitile asfaltitelor
ar fi in concordant{id cu pirerile unora despre geneza cirbunilor. Marcusson
48) bazdndu se pe cercetirile sale asupra asfaltului si acizilor humici, pre-
supune in cirbuni prezenta substantelor asiminatoare asfaltului natural (asa
zise carboide) cari ar fi si cauza aglomerdrii cirbunilor de piatrd. Donath
49) sustine ca in ciarbuni se poate admite prezenta unor substante cu carac-
terul asfaltilor si pentru a clarifica geneza cirbunilor este nesesar un studiu
detaliat asupra asfaltilor.

Tratand extractul cu acid azotic fumant, am obtinut un nitroprodus cu
proprietitile nitroprodusului ob{inut de Marcusson 50) din cirbuni si carboizi.

Ca si ne orientim asupra naturei chimice a extractului, am determinat
cifra de acidate, saponificare si esterificare, constatind astfel prezenta unei
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cantitdti mici in substanfe acide si in cele cu caracter de ester. Tratand pro-
dusul cu hidrat de sodiu si acid sulfuric, am ob{inut:

substante acide cu caracterul acizilor organici  2,07°/,
substante, acide cu caracterul acizilor humici 1,039/,

3,100/,

Produsul contfine 67,67/, substanfe solubile in benzen, adicd 9,5°/, din
cirbune ; la extracfiunea cu benzen am obtinut numai 1,4%/, bitumen, care nu
se aseamidnd cu bitumenul solubil in tetralini. Aceasta inseamnd cd produsul
solubil in tetralind nu este preexistent in cirbune sub aceastd formi, mai
mult el este rezultatul unor transformiri sub actiunea cildurei si a presiunei.
Cum in decursul extractiunilor nu s’a putut observa o desvoltare de gaze,
putem spune, ci aceste transformiri s’au intamplat fird descompuneri consi-
derabile.

Pentru a putea avea o privire mai profundd in natura chimici a pro-
dusului de extractie, am incercat sa’l fractionez in vid (70 ™/,). Iatre
250—300" a distilat o fractiune lichidi de culoare bruni, care continea si
pirti solide. Substanta se disolvd in eter. Trataad solutia etericd cu mult
alcool, se depune un corp cristalin de culoare alba. Separind aceste cristale
prin rdcire si filtrare am reusit sd le desfac in doud corpuri. Unul s’a dove-
dit identic cu corpul gisit de £. Berl si H. Schildwdchter in extractul lor
cu tetralind. Celilalt are compozitia elementari identicd si constantele fizice
foarte apropiate de cel de mai sus. Consideram deci aceste corpuri, c¢i existi
sub doua forme deosebite de cristalizare a unuia si a aceluias compus. (Ta-
beld constantelor a se vedea in partea experinentali pag. 28) Precum am
aratat mai inainte, Ber! si colaboratorul siu presupunn aceasti substanti
identici cu melenul, aceasta pe bazid formei de cristalizare. Diferenta in
punctul de topire intre corpul lor (58") si melen (63%) o explici, ci sub-
stanta lor n’ar fi fost in deajuns purificati. La corpul nostru observim o
concidentd a puntului de topire cu cel al corpului lor, ceeace poate forma un
argument pentru existenfa corpului cu punct de topire 59°. Dealtfel in ulti-
mul timp a dovedit si Marcusson 51) ci si melenul este o parafind si are
punct de topire 63°. Constantele fizice ale corpurilor noastre se pot compara
cu cele ale heptacosanului gisit de Gluud 52) in gudronul primar si extract
cu benzen din huile: chiar analizele elementare corespund in mod satisficitor.
Corpurile noastre reprezinti astfel cu toati probabi'itatea heptacosan sub
doui forme de cristalizare. La parerea lui Ber! sl Schildwdchter, ci pani in
prezent nu s’a observat la parafine o cristalizare sub alte forme decat in plici
observdm, cd cercetiri mai noui 62) pe calea rontgen spectografici au dove-
dit, cd n parafinele cristalzeazi sub doud forme, monoclinici si rombici.

Distiland extractul ob{inut la extractiunea totald cu aburi supraincilziti
am primit un distilat sirac in fenoli si bogat in uleiuri neutre §i substante
asfaltice.
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Gudronul b) se distinge de gudronul primar obisnuit si rin aspect.
Primul are culoare bruni, pe cdnd celilalt e negru bru. Ficand comparatia

proprietdtilor fizice si chimice, se constatd diferenfe si in constitutia lor.

T abl ou No. 4.

gudron primar guron b)
(Proba 1) (Proba 1)
Densitate D33 0,970 0,963
Distilarea :
inceputul fierberei 720 600
72--110° 2,189/, 2,46/,
110—160° 3,789/, 0,90¢/,
160 —200° 3,45%, 12,80°/,
200—250° 14,519/, 39,519/,
250—300° 17,129/, 8,48/,
rezidiu 54,07°/, 29,100/,
pierdere si gaze 4,89¢/, 6,78%
Analiza elementard :
C 71,75%, 83,637/,
H 9,79v/, 9,65°/,
Substante acide 14,107/, 8,249/,.

Din studiul acestor date observam, ci gudronul b) are deasitate mai
mic3 si este mai fluid decat gudronul primar. La gudronui b) procentul frac-
tiunilor inte 160—250" creste pe costul fractiunilor mai inalte. Gudronul b)
contine mai pufin oxigen deci i mai pufine substante acide.

Am ficut §i incerciri de extractiune a semicoxului obtinut din proba 1)
si 2). Randamentele obfinute au fost intre 1 si 2°/, extract. La extractiunea
combinatd cu distilare, executiand operatiunile in ordinea: 1) extractiunea 2)
distilarea, s’a constatat o urcare considerabili a procentului materii volatile
si solubile; inversarea operatiunilor, adici 1) distilare, 2) extractiunea, nu di
acelas rezultat, Rezultd deci, cd incilzirea cirbunilor la 500¢ aduce cu sine o
transformare a substantelor pe costul materiilor solubile in tetralini.
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Partea experimentala.

RAnaliza carbunilor.

Probele de cate 50—60 kg. sosite in laborator impachetate in lazi, con-
stau din cidrbune in buc3{i mari, cuburi de 8—10cm., proba No. 1 de culo-
area neagri-cenusie, proba No. 2) si 3) de culoarea neagrd lucioasa.

Cirbunele a fost sfirimat pani la mirimea nucilor, apoi s’a ficut din
fiecare in parte o probd medie de cca 1—1.5 kg. pentru analizi.

Executind analiza imediati, analiza elementard si determinarea puterei
calorifice, am obtinut datele cuprinse in tablourile de mai jos.

Tabloul No. b
Analiza imediata.

| Compozitia i . Subst. |
p| Denumirea . _carbunelui brut  Cox ! organicd | Coxul
0 T - Cox ' ——— Coxu
probei | Umi- Mat. | ' Mat. ;l

. didata Cenuge| C-fix |yolatile . Cfix volatilei|

trosani, Mina | -
1. P[gi'l;’;a;‘t'r- ‘;’;('"a - 4,58/1091/41,58142,93,52,49 49,80 50,205,21",?335.'“‘}?235_

Petrosani, Mina ! - S . putin
2. Dilja str. VIIL. .' 4,49|13,52(46,21 35,78€559,I3:‘56,36 43,6452: aglomerat

Vulcan, Mina :' 2 Q F_'( l!
3. Choria str. 1. 2,84| 9,37|48,82 3b,97“ 58,19%55,61 44’3()?5 aglomerat

Tabloul No. 6.
Analizi elementari.

Ca&rbune brutd oo bt omaia,
, §E
blcln|o|N|s |fmfwe 58 c|H|O|N|S
[72]

1. 1 64,76 574f 9,20 195} 2,86| 4,58/ 1091 84,06 76,63| 6,7910,89) 2,31 3,38

i :
2.1 623 496| 970] 1,61] 3,36| 4,49| 13,52] 82,09.75,06 5,73 | 11,83} 1,96 | 4,09

i
ik

§§79,05 595| 10,88 | 4,12
|

3. 69,40 5,22 9,55 3,62 2,84| 9,37, 87,79

I |
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Tabloul No 7
Putere calorifica.

" E Putere calori-
Putere calori- Putere calori- | Putere calori- fica superioara
fica superioara fica inferioara fica calculata a subst.
. organice
[o) Cal, Cal. Cal. |
Z Cal.
.| 6720 6392 6400 . 7962
2| 637 . 6053 6195 | 7383
; , :
3. 7036 6737 " - ' 7832

Distilarea carbunilor.

In laboratorul uzinei , Sdchsisch Thiringisch Braunkohlenteerindustrie®
se determini randamentul in gudroane distilind cirbunele intr’o retorti de
sticld, incilzitd cu un bec de gaz. Spre a miscora eventualele pierderi prin
radiafie, aparatul se acopere cu o cutie de tabld de fier. Gudronul impreund
cu apa se culege intr’'un vas ricit cu apid. Aceasti metodd este recoman-
datd si de Graefe 58).

In laboratorul de Fizica Industriald al Scoalei Politechnice din Timi-
soara s’a intrebuinfat cu rezultate destul de bune o retortd de fier, con-
struitdi de DI prof. Crisescu 16), Retorta se incilzeste intr’un cuptor elec-
tric, iar temparatura se controleazd cu un termoelement. Retorta aceasta are
avantajul fata de cea de sticld prin faptul, ca fierul fiind mai bun conduca-
tor de cildurd, durata distildrii va fi mai scurti.

In incercidrile mele am intrebuinfat retorta de aluminiu construitd de
Fischer si Schrader 53) pentru acest scop. Retorta aceasta este previzuti cu
un canal, care trece prin perete panid aproape de fundul retortei, care ser-
veste pentru fixarea termometrului. Capacul conic de aluminiu este bine
slefuit si inchide ermetic. Peretii retortei fiind grosi iar aluminul foarte
bun conducitor de cildurd, ori ce supraincilzire locald este evitatd si disti-
larea se poate executa intr’un timp de 2—21/, ore.

Spre a putea examina si gazele degajate, m’am servit de dispozitivul
intrebuintat de W. Fritsche 55). Vasul de culegere ricit cu apd a fost pus in
legaturd cu o sticli tubulati de 4 1. plind cu o solutia saturati de sare.
Sticla a fost prevdzuti cu un vas de nivel si un tub U manometric. Scur-
gerea apei a fost regulatd cu un robinet adaptat la deschiderea inferioard a
sticlei. Apa s’a scurs intr’'un cilindru gradat, indicind astfel direct volumul
gazului. Gatul sticlei gazometrice mai era pus in legaturd cu un tub, care
permitea luarea probelor de gaz pentru analizi. Retorta a fost incilzitd cu
un cuptor electric ,Haereus”, construit pentru acecst scop. Cu acest dispo-
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zitiv am distilat cite 50 gr. cirbune din fiecare probid. Dupid ce m’am con-
vins ci aparatul inchide ermetic, am inceput experienta si am continuat-o
pini la incetarea degajirii gazelor. Temperatura maximd a fost intre
510—515 grade.

Gudronul primar, impreuud cu apa a fost prins in balonul culegitor.
Prin cintirire am determinat suma lor, iar cantitatea apei am determinat-o
direct prin distilarea cu xilen.

Cantitatea de gudron se determind din diferenta:
(apa--gudron) — (apa).
Semicoxul, care 2 rimas in retorti a fost cantirit direct. Volumul apei

desclocuite a indicat volumul gazului degajat. Volumul aflat direct a fost
redus la O C. si 760 ™/, Hg. gaz uscat.

Pentru determinarea gazelor am trecut din sticldi cite 100 cm3 gaz
intr’o biuretd Hempel, prin tubul previzut pentru aceasta. CO,, H;S s’a
determinat prin absorbfie cu K O H, hidrocarburile grele prin absorptie cu
apd de brom, CO cu clorurd cuproasi amoniacalid iar oxigenul cu pirogalol.
Hidrogenul s’a determinat prin absorptie cu asbest-paladium, avand astfel
procentul in H exact. Din restul rimas s’a determinat metanul arzindu-1 cu
exces de aer in capilara de platindi Drehschmidt. Hy, S a fost determinat
separat trecind 100 cm® gaz printr’o solutie titratdi de iod si determinind
iodul consumat cu Na, S, O, n/10.
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Tabloul No 8
Rezultatul distildrii primare.

_ v Gudron semicox apd gaz o/, gudron in
« b=} .
2 A subs_t.
Q&: 6 gr 0/0 gr 0/0 gr 0/0 gr l)/0 Organlca
1. |50gr.| 10,60 21,20 29,92 59,8¢4] 50 | 100 (34;14?) 8,06 25,08
3,32
2. ” 6,00 12,00] 34,48 | 68,96] 6,2 | 12,40 G305 1) 6,61 14,78
3,36
3. ” 7,621 15,241 3482 69,84| 4,1 8,20 (2,08 1) 6,72 17,36

TabloulNo 9.
Analiza gazelor de distilare:

5 |co.|H,s | tim | CO| H CH,| N
E 0/o o/o 0/0 o/o o/ 0 0/0 0/ 0
1. 17,3 61| 79| 65! 118] 382/ 9,5

2. | 15,3} 88| 5,1{ 6,3| 11,2| 34,5| 18,8

3. | 13,2 88| 53| 4,4| 13,0] 35,8 19,6

Dupi ce s’au ficut corectiunile pentru temperaturd si presiune, datele
au fost raportate la gaz firi oxigen. Tabloul No. 9. reprezinti datele obfi-
nute la analizarea gazelor cu toate corectiunile cuvenite.

Cercetind apa de distilare cu hirtia de turnesol, am gisit-o in fiecare
caz alcalind. Coxul obtinut dupi metoda Muck la proba 1) a fost pulveru-
lent, proba 2) putin aglomerat, proba 3) aglomerat, insd cu rezisten{d mica.

Semicoxul la proba 1) n’a fost aglomerat, proba 2) pufin aglomerat i
a proba 3) mai mult aglomerat.

Distilarea in cuptorul rotativ.

Spre a obtine cantiti{i mai mari de gudroane, am distilat 15 Kg. de
cirbuni din Petrosani, Mina Dilja, strat 1X, in cuptorul rotativ Fischer, ob-
tinand urmitoarele rezultate :

carbune 15 kg. gudron 3,15 kg.
semicox 9,00 kg.

apa, gaz, pierderi 2,85 kg. (diferenta).
15,00 kg.
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Apa avea culoare rosietici, miros de amoniac si reactiune alcalind. Gud-
ronul era negru brun, consistent si cu miros de sulfurd de amoniu.

Gudronul primar. (Proba 1.)

Substantele straine (praf de cirbune) s’au determinat, disolvind 10,25
gr. gudron in 50 cm?® benzen cald si filtrdnd solutia printr’un filtru uscat si
cantdrit. Recantirit filtrul dupid uscare la 1059, am gisit

din 10,25 gr. gudron subst. striine 0,4996 gr.

adica 4,87/,

Densitatea, determinati cu areometru la 35° C

D,,: 0,970

Substantele acide (fenoli) s’au determinat prin metoda gravimetrica mo-
dificati de A. Lazar 56) bitind in pilnie de separare 16, 19 gr. gudron
de trei ori cu cite 50 cm® Na O H de 5¢/,. Solutia alcalind a fenolilor a
fost agitatd de mai multeori cu eter inliturind astfel complect substantele
suspendate. Din solutia alcalin3, au fost pusi in libertate fenolii cu acid sul-
furic diluat si disolvati, bitind de mai multeori cu eter in palnia de sepa-
rare. Solutiile eterice ale fenolilor au fost unite si dupd uscare cu sulfat de
sodiu trecute intr’'un balon mic de distilare. Dupd indepirtarea urmelor de
eter s’au cantirit direct substansele acide.

Am obfinut din 26,19 gr. gudron, 3,7628 gr. fenoli, adici:

substante acide 14,109/,.

Distilarea fractionatd a gudronului primar a fost executati intr’o retortd
de cupru cu 1 kg. gudron fractionind pinid la 300° in fractiuni de cate 50°
Fractiunile se desfisoari in modul urmitor:

T abl o uNo. 10.
Distilare gudronului primar:

Fractiune | 72—110° [110—160°[160—2C0° |200—250°[250—300°| rezidiu | Pierderi

si gaze
gr. 21,80 | 37,72 | 3452 | 14512 | 171,15 | 540,70 | 48,99
o/ 2,18 3,78 345 | 1451 | 1702 | 5407 | 4,80

Analiza elementard :
C 71,759/
H 9,979/, .

] *

Extractiunea cu benzen in aparatul Soxhlet.

Spre a determina randamentul extractiunii cu benzen, am extras 26,7868
gr. cirbune din proba 1) cu benzen in aparatul Soxhlet timp de 8 ore. Am
obtinut 0,3748 gr. extract de culoare galben-bruna.
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Extractiunea cu benzen in autoclavd la 7 atmosfere.
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Fig. 2. Autoclava.

Am incilzit 50 gr. cidrbune cu 200 cm?® benzen in autoclavd la o pre-
siune de 7 atmosfere, timp de 6 ore. Dupd ricire am filtrat cirbunele si am
spalat de mai multeori cu benzen cald, pani ce trecea incolor prin filtru. Dupd
indepirtarea benzenului a rimas 0,74 gr. bitumen de culoarea neagrd bruna.

TablouNo 11.
Extragerea cu benzen la presiunea ordinard si la 7 atm.

Carbune | extract in . “a extract

in gr. gr. | SXtract’lo | in subst

in Soxhlet | 26,7868 0,3748 1,40 1,66
in autoclave -
la 7 atm. 50 0,74 1,48 1,75

Extractiunea cu tetralind la temperatura de fierbere.

Operatiunea s’a efectuat intr’'un balon rotund intrebuintind 100 gr.
cirbune gi 250 gr. tetralini proaspit distilatdi (203°—205°); balonul a fost
prevazut cu un tub refrigerent, iar fierberea a durat 5 ore. Filtrand solutia
dupd ricire s’a incilzit din nou cirbunele cu 230 gr. tetralini. Repetind ace-
astd operatie de trei ori s’a obtinut 1000 cm? solutie de culoare bruni. Indepir-
tand tetralina a riamas 6,18 gr. substan{i solidd de culoare neag:i, adici 6,18/,
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Extracfiunea cu tetralind in autoclava la 7 RAtm. si 255° C.

Aceste extractiuni au fost executate intr’o autoclavd de cupru, de 1,8 1
capacitite interioard (vezi schifa). Spre a evita o supraincdlzire pe fundul
autoclavei, am lucrat in modul urmitor. Pe fundul autoclavei am pus un
triunghiu de porcelan si pe acesta o placi de porcelan gauritd, apoi am in-
trodus proba de cirbune, care astfel nu venia in contact cu fundul autoclavei.

S’a incdlzit in autoclavd timp de 6 ore 50 gr. cdrbune cu 200 cm?
tetralini la temperatura de 255" si presiunea de 7 Atm. Dupd ricire s’a
filtrat confinutul autoclavei printr’o palnie Biichner. Cirbunele s’a spilat de
mai multeori cu tetralind, pin3 ce ea trecea incolord prin filtru. Dup# inde-
pirtarea disolvantului a rimas din proba 1) 7,0823 gr. substantd solidd, de
culoare neagr3, lucioasi adicd 14,16/, din cirbune in loc de 6,18°/, obtinuti
la extracfiunea la temparatura de fierhere.

Distilarea carbunelui extras.

Cirbunele ramas in palnile (proba 1) a fost introdus in retorta de
aluminiu si distilat in modul obisnuit, culegand distilatul in doud fractiuni
1) pani la 390° 2) 390—510°. Examinind fracfiunea 1) am constatat, cd nu
contine substante cu punct de fierbere sub 203¢, afari de api, la 203—205¢
trecea tetralind purd, lisand un rezidiu vascos de 0,5357 gr. Continutul ba-
lonului 2) gudron si putind api, s’a cintirit si apoi s’a determinat apa prin
distilarea cu xilen. Rezultatul era 9,680 gr. gudron. In total 9,680 0,5357=
10,2157 gr. adicd 20,43°/, din cirbune.

In retorta de aluminiu réman 25 gr. semicox care se deosebeste de
cirbune numai prin aspectul siu mai mat. In cursul distilirii se degajeazi
gaze combustibile.

Extracfiunea combinati cu distilare a fost executati si la celelalte doui
probe. Rezultatele se pot vedea in tabloul de mai jos.

Tabloul No. 12.
Rezultatul unei singure extractiuni, combinate cu distilare.

_Probal | Proba2 | Proba3

I R U] HE e R R

n n x

gr. 0 sapst. ' or. 0 sust. | g, 0 sabst.

fo organicd ! g fo organit | g /s organici
il "

extract 7,0823) 1,16 | 16761 9,050 | 19,90| 24,27/ 8114 | 16,22 17,24
i !
| i

gudron b) 10,216] 20,43 | 24,181 5,19 | 10,36 15,07 6,2248] 12,45| 13,23
1| |
) | I

Semicox b) 25,10 | 50,20 46.965: 27,971 55,95| 51,751 30,09 | 60,18 54,01
i i
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Extractiuni totale.

Rezultatele de mai sus fiind in contrazicere cu cele obtinute de Berl
si Schildwdichter, cari executau extractiuni totale, am executat si eu extrac-
fiuni totale, aceasta spre a clarifica daci gudronul degajat din cidrbunele ex-
tras se formeazi din substante solubile rdmase in cdrbune, sau din partea
insolubild in tetralini.

Am pus in autoclavd 100 gr. cidrbune, §i 400 cms3 tetralind. In inter-
valul cind termometrul indica temparaturi intre 100 si 150°, am deschis de
mai multeori ventilul autoclavei spre a goni vaporii de apid si apoi am in-
cilzit pand la 250°. Prima extractiune a durat 2 ore, Pentru temperatura
maximi de 258° corespundea la manometru presiunea maximi de 5.5 Atm.
Dupi ricire am scos cantitativ amestecul din autoclavd si l-am filtrat, spi-
land de trei ori cu tetralind fierbinte. Cirbunele rdmas a fost indrodus din
nou in autoclavd cu 300 cm?® tetralind, procedind la fel la incilzire. Aceastid
operatiune a mai fost repetatd de doua ori. Rezultalul extractiunilor repetate
este cuprins in tablourile de mai jos.

Tablou No. 13
Extractiuni totale cu tetralini.

No. extractiunilor timpul in- pres. temp. Randament
calziere max. in gr. (%,)
proba 1)
I 2 ore 5 At 2520 7,89
1. 2 ore 3.5 At. 256 2,76
IIL. 2 ore 3,5 At. 255 0,93
Iv. 2 ore 3,5 At. 257 0,52
Extract total 12,107/°.
proba 2)
L 2 ore 3,5 At. 2570 14,20
IL 2 ore 3,5 At. 2580 3,70
1. 2 ore 3,2 At. 2580 1,75
Iv. 2 ore 3,2 At. 2570 0,60

Extract total 20,259/,.

Cirbunele astfel extras a fost distilat in retorta Fischer. Rezultatul ex-
tractractiunilor totale, combinate cu distilare se desfisoara in felul urmitor :

Tabl o'u No. 14.

proba 1) 2)
extract total 12,109/, 20,25/,
gudron b) 20,529/, 9,03/,

semicox b) 52,259/, 50,480/,
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Randamentul in extract in cazul probei 2) este pufin mai mare decat
cel obtinut la o singurd extractiune; in cazul probei 1) am obfinut chiar
mai pufin extract. Pecind in prima serie de incercdri trebuia sd incilzesc
pand la 7 Atm. pentru a obtine temperaturd de 255°, la extractiuni totale
corespundea acestei temperaturi abia 5,5 Atm. Diferenta este datoriti fap-
tului, cid la primele incercidri n’a fost indepartatd apa. Din incercirile de mai
sus rezulti, ci prezenta apei influenteazd favorabil extractiunea in mod
direct sau indirect (prin ridicarea presiunei).

Berl si Schildwaechter, extragand cirbunele cu tetralind au inde-
pirtat disolvantul prin extracfiune cu alcool in Soxhlet; cirbunele astfel
preparat a fost uscat in vacuum si supus distilirii in retorta Fischer 40).
Noi n’am urmat metoda aceasta presupunind ci sistemul tetralind-alcool
(sau alcool) ar putea disolva substante insolubile in tetralini.

In decursul extractiunilor am constatat, ci la indepirtarea disolvan-
tului trece dupi tetralind o fractiune mic¥ cu punct de fierbere intre 207-245°.
Fractiunea aceastd a fost pédstrati pentru cercetare.

Spre control am am ficut o incercare oarbi, incilzid in autoclavd 300
gr. tetralind si 100 gr. nisip

presiunea temparatura
2,5 At. 2300
3,0 At. 2440
3,5 At. 2510
4,0 At. 2580
50, At. 2850

La toate extractiunile executate in aceasti lucrare s’a observat in tim-
pul incélzirei o crestere continud, regulati a presiunei in functie de tempera-
turd si dupd ricire manometrul autoclavei nu ardta nici o suprapresiune.
Aceasta inseamnd, cd nu s’au intamplat descompuneri considerabile. La incer-
care oarb3, cind temperatura maximi era 285, s’a observat dupid ricire o
suprapresiune de 0,5 Atm. iar tetralina a luat o nuanta galben-bruni. Disti-
land-o am putut separa o fracfiune in cantitate de 3,1 gr. cu p. f. peste 208¢,
ceeace inseamnd. cd prin incilzire la 2859 s’a descompus cca 1¢/, tetralina.

Repetand incercarea oarbi in aceleasi conditiuni, incilzind insi numai
pand 258¢%, nu s’au oaservat descompuneri. Experienfele au durat cite 2 ore.

Produsii. '
Produsul principal al extractiunei, extractul cu tetraling, (din proba 1) se pre-
zinte ca o substantd solidi de culcare neagrd, lucioasd, cu spirtura concoidali.

Puntul de topire 52) s’a determinat dupi metoda Kraemer-Sarnow.

Punct de topire: 142°,

Partea solubild in eter. Cu 9.9332 gr. substanti s’a ficut o extragere cu
eter in aparatul Soxhlet.
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S’a obtinut 5.5878 gr. substanta solubild, adici 56,27¢/,.
 Partea solubila in benzen. 2,6632 gr. substanti a fost tratati intr’'un

balon mic cu 50 cm® benzen incilzindr-se 1/, ore cu refrigerent ascendent
Filtrind solufia si gonind diso!vantul a rimas 1,8008 gr. substante solubile,
adici 67,639/,

Partea solubild in sulfurd de carbon. S’au tratat 3,8295 gr. substanfa
cu 50 cm® sulfuri de carbon. FiltrAnd solutia si gonind disolvantul a rdmas
3,15 gr. substante solubile, adici 82,25%/,.

Pattea solubild in eter se disolvd complect in benzen si xilen.

Cifra aciditate 60). Am disolvat 5 gr. substanfa in 12 cm3 benzen,
incilzind cu refrigerent si adiugind apoi 50 cm3 alcool neutru. A doua zi
am filtrat solutia, spilind ridmisita (insolubilul-}-subst. asfaltice) cu 25 cms3
alcool neutru. Aciditatea solufiei a fost determinatd cu NaOH n/10, intre-
buintind ca indicator Alkaliblau 6 B.

Cifra de aciditate 2,87 mg KOH/gr.

Cifra de saponificare si esterificare 61) le-am determinat disolvand
1,8008 gr. substant{i solubiid in benzen (corespunde la 2,6632 gr. subst.
originald) si addogand 25 cm3 dintr’o solufie alcoolici KOH n/2, am incil-
zit amestecul 2 ore intr’un balon de 300 cm3 cu refrigent ascendent. Dupi
ricire si diluare cu 50 cm® alcool neutru, am determinat KOH consumat cu
HCI n/2 in prezenia indicatorului Alkaliblau 6 B.

Cifra de saponificare 22,97 mg KOH/gr.
Cifra de esterificare 20,10 mg KOH/gr.

Partea solubild in Na OH 5°/,. Am tratat 10,3274 gr. substanti cu 50
cm? Na OH 59/, fierbidnd amestecul intr’un balon de 300 cm3 cu refrigerent
timp de 5 ore. S’a observat o coloratie a solutiei in galben. Dupd ricire
am filtrat solutia si am neutralizat-o cu acid sulfuric diluat, adiogindu-l1 in
mic exces. Solutia acidd a fost tratati de mii multeori cu eter. Solutiile
eterice unite, dupi uscare cu sulfat de sodiu au fost distilate intr’un balon
cantdrit ; recantirindu-se s’a aflat 0,2140 gr. substante solubile.

Pe langd substantele acide solubile in eter s’au observat si substante
insolubile suspendate. Pirfile in suspensie au fost adunate pe un filtru mic
si disolvate in alcool; din solufia alcoolici ele au fost precipitate cu api.
Cristalizarea acestor substante, cu caracterul acizilor humici, n’a reusit. Can-
titatea lor era 0,107 gr.

Subtantele acide solubile in eter sunt de culoarea bruni si au un miros
pldcut, aromatic. Substantele insolubile in eter au culoarea bruni, se disolva
usor in alcool §i in amoniac diluat.

Substante acide solubile in eter: 2,079/,

Substante acide insolubile in eter: 1,03¢/,

Substante acide total 3,109/,.
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Analiza elementard

H 8,989/,
C 81,979/,
N . 1,56/,
S 1,539/,
O 5,51/,
Cenuse 0,45/,

Coxificarea. Incilzind dupi Muck 1,010 gr. substanta in creuzet de
platini, am obfinut 0,3115 gr. adici 30,84°/, cox voluminos foarte umflat,
care umplea complect creuzetul. Materiile volatile ardeau cu flacard lungi,
luminoasi producand mult fum.

Fractiunea 207—245° (proba 1), care a trecut dupi tetralind, se des-
fisoara in felul urmator:

I. 207—212° 66,60°/,
II. 211—245° 33,400/,

Partea I. trece incolordi si dupd 48 ore ia o coloratie galben-deschisi.

Fractivnea Il. e galben inchisd i dupd citeva zile devine brun-inchisa.
Analiza elementard :

I. Calculat pentru tetralini:
subst.: 0,1914 gr. H: 9,367/, H 9,169/,
H,0 0,1602 gr. C: 90,85,/ C 90,840/,
CO, 0,6374 gr.

I

subst.:  0,1960 gr. H: 9,299/,
H,O 0,1628 gr. C: 88,90/,
CO, 0,6390 gr.

La o analiza elementari a fractiunei II. dupi Dennstedt, nereusitd din
cauza curentului prea slab de oxigen am putut constata o depunere bogati de
cristale de naftalini.

Fractiunea aceastd consti in cea mai mare parte din tetralini, confine
insd si alti derivati de naftalin3, ceeace insamni, ci totusi are loc o descom-
punere partiald a tetralinei.

Gudronul b) (din proba 1) este 0 masi lichidi 1a temperatura obisnuits, de
culoare bruni, cu miros de sulfuri de amoniu. Densitatea, substantele acide, ana-
liza elementard au fost executate dupi metodele intrebuintate la analiza gudro-
nului primar, obtinind urmitoarele rezultate:

Densitate Dy, : 0,963

Subst. acide 8,249/,
Analiza elementari :
H 9,65/,
C 83,639/,

Distilarea fractionati s’a axecutat distilind 222,19 gr. gudron intr’un
balon rotund de 500 cms.
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Tablou No. 15.

60—110° | 110—160°| 160—200°| 200—250°| 250—300¢| rezidiu rﬁzﬁgeﬁ

gr| 5,35 1.96 | 27,78 | 85.78 | 18,41 | 68,19 | 14,72

° 1 2,46 0,90 | 12,80 | 39,51 8,48 | 29,10 6,78

Extractiunea semicoxului cu tetralini la 255° s’a executat, luind 50
gr. semicox. Substanta pulverizati a fost introdusd cu 200 cms tetralinid in auto-
cleva si incdlzita timp de 6 ore la presiunea de 5 Atm. s§i temperaturd
de 25539,

extract gr. o,
proba 1) 0,9964 1,99
proba 2) 0,8124 1,62

Izolarea hidrocarburei C,, H,.

Distiland 110 gr. extract (din cdrbune No. 1) in vid (70 */,,) am constatat,
cd nu contine substante distilabile sub 250° Urcand tempiratura biii de ulei
peste 250°, intre 250—300° trece o fracliune de culoare brund, in cantitate
de cca 18 gr. contindnd si parti solide. Amestecul se disolva in eter. Tra-
tand solofia etericd cu alcool se depune un corp cristalin de culoare alba.

Spre a separa acest corp, am procedat in felul urmitor ; solutia etericd
am tratat-o cu alcool 96°/, si apoi am lisat-o si stea 24 ore in ricitor. Fil-
trind cristalele depuse printr’o pélnie Bic/ner, am disolvat in alcool cald
substanta rdmasi pe filtru observind totodati ci o parte rimine insolubild
plutind in alcool sub formid de griunfe topite. Filtrind solufia, substanta
disolvatad cristalizeazi la ricire (corpul No. 1). Repetind cristalizarea pani la
punctul de topire constant, am obtinut 0,35 gr. substantd cu punct de
topire 58—59°, Substant{a riamasi pe filtru (corpul No. 2) am disolvat-o in
acetond din care la ricire cu ghiatd, s’a depus sub formd de cristale albe, cu
punct de topire 59—60"; cantitatea corpului depus este de 0,32 gr.

Corpul No. 1. arati sub microscop o cristalizare in ace, identicd cu crista-
lizarea corpului C,, Hy, (Cy, H,,) gisitda de E. Berl si H. Schildwdichter in
extractul lor cu tetralini din huile. Spre o mai bund comparatie am ficut
microfotografii asupra acestui scop in lumina ordinari si polarizati. (Vezi
fig. 3 si 4.

Analiza.

Corpul No. 1.
substanta 0,1105 gr. H 14,66/,
H,0 0,1448 gr. C 85,507,
CO, 0,3463 gr.

Punctul de topire 58—590.
Se disolvi in acetond si in alcool cald.
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Corpul No. 2.

- 3 —

substanta 0,1228 gr.
H,O 0,1604 gr.
CO, 0,3856 gr.

H

14,620/,

C 85,67,

punct de topire 59—060°.

Se disolvi usor in acetoni caldi, in alcool cald nu se disolva.

Pa bazi constantelor fizice si chimice corpul No. 1 este identic cu
hidrocarbura, despre care Berl si Schildwdchter presupun cd ar avea for-
mula C,;, H,, (C,, H;,), adici melen. Melenul insd dupid Pictet are punct de
topire 63°, ceea ce a confirmat mai tarziu si Marcusson, 51) dovedind cd si
melenul este o parafina.

Punctul de topire 59—60" corespunde heptacosanului gisit de G/ivudin
gudronul primar din huile. G/uud a comparat constantele corpului cu hepta-

cosanul sintztic.

Desi substantele noastre nu pot fi considerate chimic pure,

ci impurificate ev. cu izomeri (din cauza cantititi prea mici substan{ele n’au
putut fi supuse de mai multe ori recristaliziri), totusi ele se pot compara

cu heptacosan.

Indicele de refractiune, determinat la 65° la corpul No. 1. 1,4317,

Corpul No. 2. 1,4325.

Tablou No. 16.
Denumire pt:z;tir:e ref;?)ctglél ea analiza autorul
U’
Heptacosan sint 59,5" 1,43453 g?i:?go?g Glund
Heptacosan din . . . | C 84,899/
huild Lohberg ~ [?89739:5°| 1,43054 |y 14g0] Glund
C 85,500
CO!‘pUl No. 1. 58—50Qv 1,4317 H ]4.66('/(:)
. | C85,67
Corplﬂ No. 2. 59—060" 1,4325 H ]4,620//(:)
Pictet
Melen 63 Marcusson
C 85,83 Berl si
Cao Ho (Cyo Heo) 590 H 14,66 | Schildwichter
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Corpul No. 1. Mirit de 120 ori.
Fig. 3.

Corpul No. 1 lumina polarizatd, mirit de 120 ori.
Fig, 4.
Corpul No. 1. este identic cu corpul gisit de Berl si Schildwdchter
in extractul cu tetralind ; dupa pdrerea noastrd insi este mai mult heptacosan
cristalizat in ace. Corpul No. 2. reprezintd heptacosan cristalizat in placi.

Distilarea extractului cu aburi supraincalziti. (proba II)

Prin distilarea extractului sub presiune scizuta am reusit si izolez
hidrocarburi saturate, insd fird de a putea desface mai departe complexul
substantelor solubile in tetralinid. In consecintd am incercat distilarea extrac-
tului cu aburi supraincilziti. Pentru acest scop m’am folosit de retorta de
aluminiu, punind in aparat 19,63 gr. extract obtinut din proba Il. la ex-
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tractiunea totald si incidlzind in cuptorul electric. Tubul de culegere a fost
pus in legiturd cu un ricitor Liebig, aceastd spre a asigura o bund conden-
sare. Introducerea vaporilor de apd am inceput-o la temperatura de 1400°.
La 220" a inceput distilarea produsilor sub form# de un ulei usor, de culoare
galbend. Majoritatea produsilor a trecut intre 300—400° sub forma unui

gudron consistent, care s’a depus aproape total in tubul ricitorului. La 460°
a incetat degajarea gudroanelor. La 500° am intrerupt experienfa. In timpul

distildrii nu s’a observat o degajare de gaze combustibile. Am ob{inut astfel
11,73 gr. gudron

distilat 11,73 gr. 59,869/,

cox 7,18 ,, 36,48/o

pierderi 0,77 , 3,669
19,68 gr. 100,00

Coxul constitue o masid poroasi de culoare neagrd, umflatd si usoara.
Gudronul se disolva in eter pand la un rest de 0,27 gr. '

Desi aceastd distilare a avut loc la temperaturd relativ inalti, céand
ne-am fi putut astepta la eventuale descompuneri, totusi se constatid din rezul-
tatele obtinute cd pierderile (gaze) erau minime, fird si se fi putut constata
o degajare de gaze combustibile. Putem spune deci ci distilarea a avut loc

fird descompuneri pronuntate.
La prelucrarea distilatului am procedat in felul urmitor. Am tratat

substan{d cu 50 cm3 eter de petrol si am lisat si stea 5 ore; dupi ce am
filtrat partea solubild si am tratat-o din nou cu 50 cm? eter de petrol, am
filtrat, procedind ca mai inainte. Substantele asfaltice depuse le-am spilat de
mai multe ori cu eter de petrol. Am obfinut astfel 3,83 gr. substante asfal-
tice. Partea solubild in eter de petrol (6,06 gr.) am batut-o de mai multeori
cu acid sulfuric 10°/. Din solutia acidd am pus in libertate bazele, batind
solufia cu eter si tratind apoi solutia eterici cu sulfat de sodiu; distilind
eterul am obtinut 0,31 gr. substanfe bazice.

Bazele au mirosul caracteristic al bazelor piridice.

Uleiul rdmas dupi spilare cu api a fost bitut de mai multeori cu
hidrat de sodiu 100/, iar substantele acide disolvate, in cantitate de 0,60 gr.
au fost separate la fel ca mai sus.

Uleiurile neutre rimase, in cantitate de 5,95 gr. conslituesc o masi
vascoasd cu mirosul plicut al hidrocarburilor. Rezultatele sunt cuprinse in
tabloul de mai jos

Tablou No 17.

Compozitia gudronului obtinut la distilarea cu aburi supraincilziti a

extractului. (proba II)

gr. 0/0 din 0/0 din 0/0 din

distilat extract carbunii
subst. asfaltice 3,83 34,82 19,46 3,83
uleiuri neutre 5,95 54,09 30,24 5,95
subst. acide 0,55 5,00 2,54 0.55
subst. bazice 0,31 2,81 1,58 0,31
pierderi 0,31 3,28 - -
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Spre a ne orienta asupra coufinutului de substante nesaturate in ule-
iurile neutre, am determinat cifra de jod, dupd Hibl-Waller.
Cifra de jod 14,57.

Prelucrarea extractului cu tetralind prin distilare cu aburi supra-
incalziti.
Extract 19,68 gr. (proba I

Distilat 11,73 gr. 59,86/,

Cox 7,18 gr.

/ \ e

Insolubil in eter de
petrol 3,83 gr. 19,46/,

Solubil in eter
de petrol 6,96 gr.

Solubil in Na OH. 10"/,
subst. acide 0,35 gr. 2,54/,

Solubil in H, 50, 10/, Uleiuri neutre
subst. bazice 0,31 gr. 1,38/, 5,95 gr. 30,24 /,

Nitrarea extractului cu tetralina.

Extractul (proba 1) a fost tratat dupd .Marcusson 50) cu acid azotic fumans
in felul urmitor: Am introdus 1 gr. substantd pulverizati succesiv in 3 cm?
acid azotic fumans (1,52). Dup3d terminarea reactiunei am diluat cu api si
am filtrat produsul. Dupi uscare am obtinut 1,226 gr. produs, ceeace in-
seamni 122"/,. Produsul se prezintdi ca o pulbere de culoare galben-bruni.
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Substanta se disolvi clar in acetond. In alcool si eter se disolvd numai o parte
foarte micd. Din solufia acetonicd se poate reprecipita substanta cu o solufie
eterici de clorurd fericd, cind ia o culoare brun-inchisi. Tratind nitroprodu-
sul cu o solutie alcoolici de KOH % el se disolvd numai parfial. Partea
rimasi se disolvd in ap3, dind o solufie ros-inchisd. Toate aceste proprietiti
corespund celor observate de Marcusson 50) la nitroprodusii obtinutfi din asfalti
si cdrbuni.

Privind randamentul nitridrii si comparind rezultatele cu cele obtinute
de Marcusson din asfalfi si cirbuni, observdni, cd procentul in nitroprodusii
obtinufi de noi este intre cel obfinut din cirbune (124¢/,) si carboizi (121¢/,).

Berl si Schildwdchter, dupd extractiunea cu tetralind au indepirtat tetra-
lind din cdarbunele extras prin extractiune cu alcool in aparatul Soxhlet. Cir-
bunele astfel tratat a fost uscat in vid si distilat in retorta de aluminiu
Fischer. Spre a ne convinge dacd diferen{a intre rezultatele noastre si cele din
literaturd nu provin cumva din diferenta in metode de lucru, am executat
extractiunile in aceleasi condifiuni 40). La recomandatia D-lui Dr. ing. /. Blum
am examinat solutiile alcoolice rezultate din aceste extractiuni i am constatat
astfel, ci ele contin cantititi variabile de smoald ficuti de tetralini. Se
observd cd existd un raport de randament intre extract alcoolic si gudron b).
Cum in aceastd lucrare am constatat, ci tetralind insisi se descompune, este
posibil, cd o parte a extractului si fie datoriti tetralinei descompuse.
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CONCLUZIUNI

1. Extractiunea cu tetralini sub presiune si la temperatura de 255°
schimbd, cel putin in parte, natura substantelor solubile, preexistente in cirbuni.
Aceste transformiri insi se intampld fird descompuneri considerabile.

2. Contrar afirmatiunilor lui Berl si Schildwdchter, nu exista o relatie
stransd intre substantele gudronogene si extractul cu tetralina.

3. Sistemul de transformiii, aplicat in sensul: Extractie cu tetralind.—
Distilarea la temperaturi joase, di cu totul alti derivaii de cirbuni, decit
acelas sistem de transformiri, aplicat insi in sens invers, adicd : Distilarea la
temperaturi joase. — Extractie cu tetralina.

4. Substanta cristalizati, ce se separd dintr’o fractiune a extractului este
cu toatd probabilitatea heptacosan. Ber! si Schildwdchter, dupid cum se stie
au identificat substanfa gisiti de ei cu melenul. ‘

5. Randamentul extractiei cu tetralini sub presiune este influentat favo-
rabil de prezenfa apei.

6. Proprietitile fizice si chimice ale extractului cu tetralind din cirbunii
din Valea Jiului se asemini cu proprietitile asfaltitelor.

7. Extractul cu tetralini se poate desface prin distilare cu aburi supra
incélziti in:

19,469/, substanfe asfaltice.

30,240/, uleiuri neutre.

2,54°/, substante acide.
1,589/, substante bazice.
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