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Stezanie wodnych roztworéw kwasu
octowego stanowilo juz przedmiot wielu
prac.

Z pomigdzy zalecanych metod najko-
rzystniejsza jest do celow przemyslowych
ta, ktoérej pierwsza faza polega na tugo-
waniu kwasu octowego z roztworéw wod-
nych zapomoca rozpuszczalnika, nierozpu-
szczajacego si¢ wcale lub rozpuszczajace-
go si¢ bardzo slabo w wodzie. W ten spo-
séb otrzymuje si¢ mieszanine, skladajaca
si¢ z trzech skladnikéw: z rozpuszczalni-
ka, kwasu i nieznacznej ilosci wody.

Druga faza tego sposobu polega na roz-
dzielaniu otrzymanej mieszaniny na po-
szczegélne skladniki badZ zapomeoca zwy-

ktej destylacji, badZ zapomoca razmaitych
sposobéw (patent francuski Nr 636825, pa-
tent polski Nr 16786, patenty francuskie
Nr 667031, Nr 668935.

Celem wynalazku niniejszego, oprace-
wanego przy wspotudziale pp. Guinot i Pa-
rant, jest przedewszystkiem ulepszenie fa-
zy tugowania.

Wiasciwie faza tugowania zostala juz
opracowana, przyczem zastosowano do te-
go celu zasady racjonalnego lugowania w
przeciwpradzie. Znana jest np. zasada plé-
czek kolumnowych z wypelnieniem lub bez.
lecz calkowite wylugowanie uzyskuje sig
jedynie wtedy, gdy pléczkom nadaje sie
wielka wysekoéé.
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“Sposéb ‘przeciwpradowy  zostal ulep-
szony przez zastosowanie szeregu czlonow,

potaczonych ‘w jédna baterje. W kazdym-

czlonie kwas i rozpuszczalnik zostaja do-
kiadnie zmieszane, a nastgpnie rozdzielone
przez dekantacje. Kwas i rozpuszczalnik
przeptywaja z czlona do czlona wedlug
zasady przeciwpradu, dzieki czemu uzysku-
je si¢ calkowite wyczerpanie lugéw.
Stwierdzono, ze krazenie. ptynu musi
byé wykonywane zapomoca srodkéw me-
chanicznych.

Celem niniejszego wynalazku jest

znaczne uproszczenie tego sposobu, przy-- -
czem wynalazek polega na  zastosowaniu -

mieszania w poszczegélnych mieszalni-
cach nie zapomocg $rodkéw mechanicz-
nych, lecz przez wprowadzanie par przez
betkotke. ' ,

Nalezy zaznaczyé, ze ten sposéb umo:z-

liwia lugowanie w temperaturze wrzenia, -

co w wigkszosci przypadkéw jest bardzo
korzystne. Dekantac]e mozna réwniez u-
skuteczniaé na goraco. ~

Doktadne stykanie si¢' obu faz w mie--

szalnicy kazdego =z czlonéw baterji za-

‘pewnia si¢ zapomoca pary, plynacej z mie-

szalnicy czlona poprzedniego, przyczem
proces uskutecznia si¢ zgodnie z zasada
dziatania kolumn talerzowych, stosowanych
do destylaciji.

Do wykonania tego wynalazku stosuje
si¢ najkorzystniej mieszalnice pod postacia
kolumny, przyczem kazda mieszalnica jest
utworzona przez talerz znanego rodzaju.
Aparaty do dekantacji sa badz polaczone
z odpowiednim talerzem, badZ tez umie-
szczone pod postacia oddzielnej kolumny,
przyczem pomiedzy kazda mieszalnica i
odpowiednim aparatem do dekantacji u-
mieszcza si¢ odpowiednie polaczenia, opi-
sane w patencie polskim Nr 14729,

W tym przypadku rozpuszczalnik sply-
wa pod dzialaniem wlasnego ciezaru, a
roztwor krazy w kierunku przeciwnym,
wznoszac si¢ z jednego czlona na drugi

. w_powyzszym polskim patencie.

przez podnoszenie warstw, jak to opisane
Dolna
cze$é kolumny mieszalnicy nalezy ogrze-
waé dostatecznie silnie, aby spowodowaé
odplyw pary, mogacej zapewnié odpowied-

.. nie mieszanie cieczy na kazdym talerzu.

Jezeli zastosowano rozpuszczalnik, nie-
tworzacy z kwasem mieszaniny azeotropo-
wej, wowiczas pary, uchodzace z wierzchol-
ka aparatu, skladaja sie wylacznie z roz-
puszczalnika i wody. Pary te nastepnie

-skrapla“sig; a ciecz skroplong skierowuje

zpowrotem do aparatu. _
Woda, zawarta poczatkowo w kwasie
rozcieficzonym, przeplywa do aparatu do
dekantacji z ostatniego czlona baterji. Na-
lezy zaznaczyé, ze woda ta podnosi sie
mechanicznie z jednego czlona do drugie-
go, przyczem zanieczyszczenia, zawieszone
fub rozpuszczone w kwasie surowym, znaj-
duja si¢ nastepnie wylacznie w wyczerpa-
nych tugach. Nieznaczna jednak ilo$é¢ wody
wznosi si¢ do gory skutkiem powstawania

~ mieszaniny azeotropowej z rozpuszczalni-

kiem, ktéry w tym wypadku stanowi jak-
gdyby czynnik, porywajacy wode.

Drugim celem wynalazku jest potacze-
nie pierwszej, powyzej opisanej fazy z de-
stylacja, ktéra, jak juz to zaznaczono, u-
mozliwia w jakikolwiek znany sposéb roz-
dzielanie kwasu, A rozpuszczalnika i nie-
znacznej ilosci wody odpadkowe;j.

Jezeli stosuje si¢ rozpuszczalnik, kto-
rego punkt wrzenia jest wyzszy od punktu
wrzenia kwasu octowego, wowczas wyciag,
wyplywajacy =z aparatu do lugowania,
traktuje si¢ w jakikolwiek znany sposéb,
za$§ skraplacze tej czesci aparatury moga
stuzy¢ do odparowywania, koniecznego do
racjonalnego dzialania aparatu do ltugo-
wania.

Wynalazek niniejszy jest jeszcze ko-
rzystniejszy w przypadku stosowania roz-
puszczalnika 6 punkcie wrzenia nizszym
od punktu wrzenia kwasu octowego.

W tym przypadku podczas drugiej fa-



zy traktowania, to jest podczas destylacii,

przedewszystkiem odplywa rozpuszczal-

nik z woda, a jako pozostalo§é otrzymuje
si¢ kwas bezwodny. Wystarcza umiesci¢
w tym przypadku aparat destylacyjny bez-
posrednio nad aparatem, stuzacym do tu-
gowania, bez stosowania skraplacza, slu-
zacego réwniez do odparowywania.

- Tego rodzaju rozmieszczenie aparatéw
jest szczegolnie korzystne, gdyz wystarczy
w tym przypadku raz na zawsze wprowa-

dzi¢ do zespolu aparatéw nieznaczng ilo$é

rozpuszczalnika, by nia tugowaé praktycz-
nie nieskoriczenie wielkie ilosci kwasu bez
zastosowania ciaglego doprowadzania roz-
puszczalnika u wierzchotka aparatu do tu-
gowania.

Przez zmiang stopnia ogrzewania, a tem
samem obje¢tosci nawracanej cieczy, moz-
na w pewnej mierze zwigkszyé wydajnos¢
rozpuszczalnika w stosunku do ilosci do-
prowadzanego kwasu rozcieficzonego; w
ten sposéb przeprowadza si¢ bardziej do-
ktadne tugowanie, a moc lugowania roz-
puszczalnika dostosowuje sie do ilosci czlo-
néw, stanowiacych baterje.

W tej postaci niniejszy sposéb moze
byé zastosowany do estryfikacji rozcien-
czonych kwaséw tluszczowych. Kwas tu-
guje sie¢ zapomoca alkoholu, ktéry sluzy
nastepnie do jego estryfikaciji, jak to opi-
sano w patentach francuskich Nr 696496
oraz Nr 711175. Opisane w tych patentach
sposoby mozna z korzyscia wykonywaé
zapomoca aparatury, onplsanej w niniej-
szym patencie. .

Do wykonania sposidbu i wedlug niniej-
szego wynalazku stosuje sie jeden z roz-
puszczalnikéw, uzywanych dotychczas z
korzyscia do lugowania kwaséw ttuszcgo-
wych. Niniejszy wynalazek polega tedy na
sposobie tugowania, a nie na zastosowaniu
rozpuszczalnika, .

Jezeli uzywa si¢ rozpuszczalniki o wy-
sokim punkcie wrzenia, ktére z woda two-
rza z trudnoscia mieszaniny azeotropowe,

woéwczas do aparatu do tugowania dodaje
si¢ czynnik, ktéry porywa wode. W .tym
przypadku pary mieszaniny woda — czyn-
nik porywajacy powoduja komeczne mie-
szanie w mieszalnicach.

Przyktad I. Euguje sie 25 %—'wy roz-
twor kwasu octowego zapomoca metylocy-
kloheksanonu (o punkcie wrzenia 164°).. -

Aparat (fig. 1) sklada sig z kolumny 4,
posiadajacej pewna ilo§¢ podwéjnych ta-
lerzy, z ktérych kazdy sktada sie z talerza
do dekantacji (D,, D,... D) i umieszczone-
go nad nim zwyktego talerza P,, P, ..P,
zaopatrzonego w jeden lub kilka dzwonéw.
Rury przelewowe (T, T, .. T k) umozli-
wiaja przeplyw cieczy z plyty P na plyte
D, a rury przelewowe M, M, ... M umoz-
liwiaja splywanie gérnej warstwy z piyty,
stuzacej do dekantacji, na umieszczona
bezposrednio pod nia. ptyte P. Pary prze-
plywaja przez kanaty C,, C, .., przecho-
dzace przez talerze'do dekantacji. W kori-
cu kazdy podwéjny talerz jest potaczony
nazewnatrz ze zbiornikiem R,, R, ..., np.
zapomoca trzech przewodéw b,, c;, d,, b,,
¢y, d,..., stuzacych jednoczesnie do wyréw-
nywania pozioméw warstwy dolnej i war-
stwy gornej oraz do wyréwnywania . ci-
$niefi, panujacych w aparacie do dekanta-
cji i wodpowiednim zbiorniku. Dolna war-
stwe usuwa sig¢ ze zbiornika R,, R, ... przez
rurg e,, e,, zaopatrzona w zawér ptywako-
wy f, f, .., i podnosi ja zapomoca jakie-
gokolwiek nieprzedstawionego srodka (np.
przez wprowadzanie pary) na plyte P golr-
nego czlona.,

Przy normalny‘m blegu aparat dz1al'a w
nastepujacy sposéb: metylocykloheksanon
(200 objetosci) doplywa przez rure s na
gorny talenz P,. Rozcieficzony kwas octo-
wy (100 objetosci) doprowadza si¢ przez
rure ¢ na dolny talerz P,, gdzie spotyka
si¢ z metylocykloheksanonem, nasyconym
kwasem, wyplywajacym pod dziataniem
wlasnego ciezaru przez rur¢ M, z urzadze-
nia do dekantacji D,.



Do dolnej czesci kolumny doprowadza
sig¢ przez wezownice V pewns iloéé ciepla.
Wydzielajgce si¢ pary wznosza si¢ w ko-
lumnie przez kanat C,, i doplywaja do ta-
lerza P,, gdzie powoduja energiczne mie-
szanie obu cieczy. Mieszanina kwasu, roz-
pusz¢zalnika i wody eplywa przez rure
przelewows T, na talerz D,, stuzacy do
dekantacji, na ktérym rozdziela si¢ na dwie
warstwy. Gérna warstwa ma nastepujacy
sktad:

metylocykloheksanon 86%
liwas octowy 112%
woda 28%

Ta mieszanina przelewa sig przez rure
M, do dolnej czesci kolumny, skad sie ja
stale usuwa przez rure a. Nastepnie traktu-
je si¢ ja. w znany dowolny sposéb w celu
oddzielenia kwasu i odzyskania rozpu-
szczalnika. Rozpuszczalnik wraca do obie-
gu, gdzie utyty jest ponownie -do ltugowa-
nia. .
Dolna warstwa, skladajaca sie z wody,
pozbawionej cze$ci kwasu, i zawierajaca
nieco  rozpuszczonego rozpuszczalnika,
przeplywa do zbiornika R,, zostaje pobra-
na przez urzadzenie do podnoszenia i prze-
slana przez rure e, na talerz P, drugiego
czlona, stugacego do tugowania. Tam styka
si¢ ona z rozpuszczalnikiem, plynacym z
D,, i z parami cieczy z talerza P,, ktére
sktadaja sie  z rozpuszczalnika i wody,
prawie pozbawionych kwasu. Ciecz z tale-
rza P, sptywa na talerz D,, stuzacy do
dekantacji, gdzie rozdziela sie na dwie
warstwy, przyczem gérna warstwa rozpu-
szczalnika splywa na talerz P,, a dolna
warstwa wodna wznosi si¢ na talerz P,, i
tak dalej. X _

Latwo wrozumieé, e rozpuszczalnik,
przeplywajac z jednego cztona do drugie-
go i stykajac si¢ z coraz bardziej bogatym
kwasem, nasyca si¢ stopniowo kwasem, a
przeciwnie roztwér wodny, wznoszac sie z
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cziona do czlona, staje si¢ coraz uboiszy
az do catkowitego wyczenpania, przyczem
taki wynik uzyskuje si¢ przy zastosowaniu
wzglednie nieznacznej liczby talerzy po-
dwéjnych. Dolna warstwa, utworzona na
ostatnim talerzu D,, stuzacym do dekan-
tacji, sklada si¢ z wody pozbawionej kwasu
i zawierajacej nieco rozpuszczonego mety-
locykloheksanonu, ktéry mozna w razie
potrzeby odzyskaé przez destylacje w nie-
przedstawionej na rysunku kolumnie po-
mocniczej. U wierzchotka kolumny panu-
je temperatura 96° — 97°. Pary cieczy z
ostatniego talerza P, skladaja si¢ wylacz-
nie z rozpuszczalnika i wody i posiadaja
doktadnie sktad mieszaniny dwusktadni-
kowej, a wigc:

metalocykloheksanonu
wody

38,3%
61,7%

Pary te skrapla si¢ w skraplaczu E i
skierowuje przez rure f na ten sam ta-
lerz P,. _ C

Moznaby przytoczyé wiele przyktadéow
z rozpuszczalnikami o wysokim punkcie
wrzenia, jak estry wrzace powyzej 118,
ketony tluszczowe i aromatyczne, fenole i
ich zwiazki acylowe lub tym podobne. -

Przyktad II. (fig. 2). Odwadnia sie
10% -wy roztwér kwasu octowego. Jako
rozpuszczalnik stosuje si¢ octan izopropy-
lowy, wrzacy w 89°. Przy zastosowaniu od
10 do 12 wyzej opisanych czlonéw mozna
z tatwoscia uskutecznié praktycznie prawie
catkowite wyczerpanie tugéw, regulujac
w ten isposéb ogrzewanie, aby na 100 li-
tréw rozcierficzonego kwasu 'przypadalo 200
litréw cieczy nawracanej. W gérnej czesci
kolumny panuje temperatura 76°, a w dol-
nej 93° —« 94°, W tych warunkach lugi sa
wyczerpane i zawieraja okolo 3% octanu.
Skropliny, powracajace do, gornej czesci
kolumny, sa praktycznie pozbawione kwa-
su i zawieraja 10% wody, przyczem taki
sktad odpowiada dwuskladnikowej mie-
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szaninie azeotropoweij. Wyciag, ktéry sply-
wa z pierwszego goérnego talerza 6 ze stre-
fy odwadniajacej Z,, posiada sktad naste-

pujacy:
octan izopropylowy 915%,
fkwas - 43%,
wioda 37%

Poniewaz octan izopropylowy jest do-
brym $rodkiem, porywajacym wode (10%),
wystarcza wigc on do catkowitego wsunie-
cia, wody, zawartej w wyciaggu. Odwodnio-
na mieszanina rozpuszczalnika i kwasu
splywa do strefy rozdzielczej Z, a nastep-
nie do pomocniczej kolumny X, przyczem
z latwoscia sie rozdziela na swe skladniki
dzieki temu, ze ich punkty wrzenmia réz-
nia sig o 30°. Bezwodny kwas octowy, ze-
brany wi rurze w, umieszczonej u podsta-
wy kolumny X, jest calkowicie pozbawio-
ny octanu. .

Zamiast octanu izopropylowego mozna
stosowaé w sposobie niniejszym inne estry,
wrzace powyzej 118°, albo ketony, lekkie
oleje drzewne lub ismofowe, etery tlenowe
lub tym podobne rozpuszczalniki.

Jezeli traktuje sie roztwory kwasu
octowego stosunkowo dosé steione, wéw-
czas dodaje €i¢ w znany sposéb do rozpu-
szcralnika odpowiednio dobranego weglo-
wodoru, stuzacego do zapobiegania catko-
witemu rozpuszczaniu.

Przyktad III. (fig. 2). Odwadnia sie
20% -wy roztwor kwasu octowego, w kité-
rym ootany rozpuszczaija sie w dosé znacz-
nych ilosciach. Jako rozpuszezalnik stosu-
je si¢ mieszanine, sktadajaca sie z:

octany etylowego S 90%
i’ benzolu 10%

Przy zastosowaniu os$miu podwéjnych
talerzy mozna przeprowadzi¢ calkowite
wylugowanie, stosujac do zasilania 100 Ii-
tréw kwasu rozcieficzonego oraz otrzymu-

jac 200 litréw cieczy powrotmej. Wyciag,
ktory sptywa na goray talerz 6 rve strefy
odwadniajacej, zawiera wszystek kwas i

posiada nastepujacy skiad:
octan ebylu i benzol 80%,
k'was 1015%1
woda , 95%.

Poniewaz 80 % rozpuszozalnika nie mo-
ze porwas wiszystkiej wody, wiec czed€ pa-
ry usuwa si¢ z talerza 4 przez rure G i
skrapla w skraplaczu Y. Gérna warstwa,
powistala w zbtorniku K, wraca na talerz ¢
przez rure m, za$ warstwa wodna przeply-
wa przez rure n do odpowhedniego punktu
strefy lugowania. W gémmej czesci kolum-
ny panuje temperatura okolo 70° —— T1°.
Uchodzace z kolumny pary, powracajace
do niej ponownie po skroplenin, zawieraja
8 — 9% wody. Lugi plynace z gérnego ta-
lerza, stuzacego do dekantacji, sq pozba-
wione kiwasu i zawieraja okolo 4,5% mie-
szaniny octan-benzol, ktéra odzyskuje sie
nastgpnie zapomoca destylacii.

Bezwodna mieszanina rozpuszczalnik-
kwas, wyplywajaca z glownej kolumny, w
dolnej czesci ktérej panuje temperatura
okioto 90°, rozdziela si¢ w kolumnie X =z
jednej strony na mieszaning octan-benzol,
ktora przez rurg p skierowuje sie zpowro-
tem do strefy oczyszczajacej, a z drugiej
strony na czysty kwas bezwodny, ktéry u-
suwa si¢ przez rure w.

W powyzszym przykladzie mozna za-
stapi¢ benzol przez rozmaite weglowodory
lub ich pochodne chlorowcowe.

Przykiad IV. Do rury g (fig. 1) wpro-
wadza si¢ w sposéb ciagly 20%-wy roz-
twor kwasu octowego, a przez rurg s po-
dwéjna abjetosé atkoholu amylowego. Mie-
szanina skroplona w skraplaczu E posiada
dokladnie sktad mieszaniny dwuskladni-
kowej woda-alkohol amylowy, to znaczy

alkohol amylowy , 50,4
i woda 49,6.



Mieszanina ta jest catkowicie pozba-
wiona kwasu octowego.

Wyciag, wyplywajacy z aparatu przef
rure a, sklada sie prawie calkowicie z al-
koholu amylowego, przyczem zawiera nie-
znaczne ilosci kwasu i wody. Zawiera on
réwniez bardzo mnieznaczne ilosci estruy,
gdyz znaczna ilo§é¢ wody, znajdujaca sie
na talerzach, uniemozliwia estryfikacje al-
koholu zapomocg kwasu, lecz podczas na-
stepujacego potem odzyskiwania alkoholu
amylowego postepuje si¢ w ten sposéb, ze
mozna przeprowadzié catkowita estryfika-
cje kwasu, istosujac ktorykolwiekbadz ze
znanych: sposobéw estryfikowania. Otrzy-
muje si¢ tedy czysty octan amylu; nalezy
jedynie do, obiegu tugowania wprowadzié
wi sposob ciagly ilosé alkoholu amylowego,
odpowiadajaca tej ilosci, ktora, zuzy‘to do
estryfikacii.

Ten przykiad mozna powtorzyé w za-
stosowaniu do rozmaitych estrow kiwasé'w
organicznych.

We wszystkich porprzedmch prezykta-

dach stosowano kwas octowy, gdyz stosuje
sig go najczesciej w przemysle, lecz nie o-
granicza to w niczem ' miniejlszego wyna-
lazku, :
Waznem jest réwniez dla technika, ze
wynalazek niniejszy mozna stosowaé do
tugowania smét drzewnych zapomoca roz-
puszczalnika, tugowania olejkéw lub per-
fum, rozdzielania dwéch cnal . Zapomoca
trzeciego i t. d.

Nalezy zaznaczyé, ze opisana aparatura
nadaje si¢ do wykonywania tych sposo-
béw réwmiez pod cisnieniem réznem od at-
mosferycznego. -

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb claglego stezania kwasow
alifatycznych, polegajacy na tem, ze roz-

twor wodny luguje sie rozpuszczalnikiem
lub mieszaning rozpuszczalnikéow w kilku
fazach zapomocy kolejnego mieszania i de-
kantacji, znamienny tem, ze mieszanie w
w kazdej poszczegblnej mieszalnicy usku-
tecznia si¢ zapomoca wprowadzonej przez
betkotke pary z poprzedniej mieszalnicy.

2. Sposéb stezania kwaséw alifatycz-
nych wedlug zastrz. 1, a w razie potrzeby
ich estryfikacji, znamienny tem, ze paro-
wanie, niezbedne do odpowiedniego dzia-
tania mieszalnic, uskutecznia si¢ bezpo-
$redniq lub posrednio zapomoca ciepla od-
zyskiwanego 'w gérnej czesci kolumny de-
stylacyjnej lub odwadniajacej, przylaczo-
nej do urzadzenia tugujacego.

3. Urzadzenie do wykonywania spo-
sobu wedlug zestrz. 1 — 2, znamienne ‘tem,
Zze mieszalnice w postaci talerzy, zebra-
nych w kolumne, polaczone sa z talerzami
dekantacyjnemi, zebranemi réwniez w ko-
lumne, zapomoca lacznikéw opisanych w
patencie Nr 14729,

4. Urzadzenie do wykonywania spo-
sobu wedtug zastrz. 1 — 2, znamienne tem,
ze posiada ksztalt kolumny o podwéjnych
talerzach, przyczem kazdy podwéiny ta-
lerz sktada si¢ z talerza zwyktego z dzwo-
nem, sluzacego jako mieszalnica, oraz z
talerza bez dzwona o duzej objetosci, stu-
zacego do dekantacji i zaopatrzonego w
kanat srodkowy, przez ktéry pary z dolne-
go 'talenza mieszalnego przeplywaja bez-
posrednio. na. sasiedni gorny talerz mie-
szalny, przyczem sposéb laczenia mieszal-
nic z talerzami, stuzacemi do dekantaci,
jest wykonany zgodme z p,atenltiem polskim
Nr 14729,

Usines De Melle.
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.
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Druk L. Bogustawskiego i Ski, Warszawa.
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