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Pierwszeństwo: 9 maja 1933 r. (Niderlandy).

Wynalazek dotyczy destylacji materja-
łów stałych w próżni w celu oddzielania
składników lotniejszych od mniej lotnych.

Pewne substancje stałe albo ich składni
ki, których nie można destylować pod ciśnie¬
niami zwykłemi, można destylować w próżni
pod ciśnieniem, wynoszącem tysiączne części
milimetra słupka rtęci, i to w takich tempe¬
raturach, w których nie zachodzi rozkład
żądanych produktów. Sposób takiej desty¬
lacji jest przedmiotem niniejszego patentu,
przyczem powierzchnia materjału, podlega¬
jącego destylacji, i powierzchnia skraplania
znajdują się bardzo blisko siebie.

Pomimo tego, że taki sposób postępowa¬
nia stosowany był z powodzeniem do cieczy,
mianowicie do substancyj ciekłych w warun¬

kach, istniejących w retorcie, jednakże za¬
stosowanie tego sposobu do ciał stałych na¬
stręcza szczególne trudności: trudność ogrze¬
wania substancyj stałych w próżni, trudność
wprowadzania i usuwania stałych materja-
łów z aparatu, jako całości, a zwłaszcza z
powierzchni destylacyjnej i skraplającej,
wreszcie trudność prowadzenia procesu w
sposób ciągły przez stałe dodawanie do re¬
torty destylacyjnej materjału, przeznaczo¬
nego do destylacji, oraz stałe usuwanie zeń
destylatu i pozostałości destylacyjnych.

Zgodnie z wynalazkiem, materjał, prze¬
znaczony do destylacji albo do rozfrakcjono-
wania przez destylację zawiesza się, najle¬
piej w stanie miałko rozdrobnionym, albo
rozpuszcza w środowisku ciekłem. Zamiast



ŚYodprósk* ciekłego można zastosować śro¬
dowisko stałe, łatwo topliwe i utrzymywane
w aparacie w stanie ciekłym. Zawiesiną al¬
bo roztwór poddaje się następnie destylacji
w temperaturze odpowiedniej' w próżni pod
ciśnieniem, wynoszącem KH do 10-5 mra
słupka rtęci.

Jeśli rozcieńczalnik jest nielotny, ta dało
stałe albo jego składniki, lotne w danych
warunkach, destylują lub sublimują na po¬
wierzchnię chłodnicy i są usuwane bez przer¬
wy albo od azasu da czasu;

Jeśli rozcieńczalnik jest co najmniej czę¬
ściowo lotny, to wydestyjowaner Łuk wysubli¬
mowane ciało stałe wiąz z destylatem roz>
cieńczalnika, który w dalszym ciągu działa
rozpuszczająco lub rozpraszająco, łatwiej
spłyca ~n«(bdół po powierzchni chłodnicy i
łatwiej jest je zbierać.

Jeśli rozcieńczalnik je?! lotny, to służy
również jako środowisko, w któran zostaje
zawieszone wydestylowane lub wysublimo¬
wane ciało stałe, pozostałość zaś na po-
wierzekń ctetytacy?**? jert co najmniej
częściowo stała i musi być usuwana bez
przerwy albo od czasu do czasu.

Usuwanie stałego destylatu produktów
wysublimowanych albo pozostałości destyla¬
cyjnych można uskuteczniać, opłókując po¬
wierzchnię; destylacyjną i powierzchni*
skraplającą cieczą zasadniczo nielotną, albo
oczyszczając je zapomocą odpowiedniej
skrobaczki.

Do zbierania destylatu w kolejnych brak*
cjach moftą służyć odbieralniki, zmieniane w
odpowiednich odstępach czasu albo w odpo¬
wiednich przedziałach wzrostu temperatury.
Według, wynalazku de tego celu zastosowa¬
no aparat, którego chłodnica aa całej swej
długości jest zaopatrzona w określonych od¬
stępach w osobne zbiorniki. Urządzenie takie
uwidoczniono na rysunku.

Cyfrą 1 oznaczono pionową rurę zewnę¬
trzną z pterściewowemi występami 2, rox-
raieszczooemi w odstępach na całej jej dłu¬
gości. Rura wewnętrzna 3 fest zakończona

zaokrąglonym, zamkniętym górnym końcem
4, który służy do rozprowadzania po po¬
wierzchni rury wewnętrznej 3 materjału,
przeznaczonego do destylacji. Materjał ten
w postaci zawiesiny lub roztworu przezna¬
czonych do destylacji ciał stałych doprowa¬
dza się do aparatu z naczynia 5, z którego
spływa cienkim strumieniem po zewnętrznej
stronie rury wewnętrznej 3, zawierającej
grzejnik 7, przedstawiony na rysunku jako
opornik elektryczny. Rura zewnętrzna 1 jest
chłodzona z zewnątrz wodą* spływającą z
szeregu przewodów pierścieniowych 8 do
lejków 9, otaczających występy pierścienio¬
we 2. W ten sposób rura zewnętrzna 1 jest
chłodzona strumieniem wody bieżącej, spły¬
wającej po jej powierzchni zewnętrznej,
przyczem woda zbiera się w naczyniu pier-
ścieniowem 10, z którego jest odprowadzana
nura 11.

Występy 2 są zaopatrzone w rurki 12,
połączone ze zbiornikami 13. Pozostałości
destylacyjne z dolnego końca rury zewnę¬
trznej i odprowadza się przewodem 14 do
zbiornika 15. Próżnię wytwarza się przez ru¬
rę 16.

Cenny produkt destylacji można otrzy¬
mywać w postaci destylatu, w postaci wy¬
sublimowanej albo w postaci stałej pozosta¬
łości. Jeśli produkt jest rozpuszczony lub za¬
wieszony w cieczy lub zestalonym rozcień¬
czalniku ciekłym, wówczas można go wy-
osabniać znanerai środkami, cip. przez eks¬
trakcję, odwirowanie, sączenie i t &

Sposób według wynalazku ma bardzo
szerokie zastosowanie metylko do wytwarza¬
nia ciał stałych przez destylację lub frakcjo¬
nowanie, lecz także do wytwarzania cie¬
kłych albo ciekłych i stałych frakcyj przez
destylację materjałów stałych, zawierają¬
cych frakcje ciekłe, jako takie, lubpodlegają¬
cych przemianie chemicznej na produkty cie¬
kłe. Głownem zastosowaniem wynalaz¬
ku jest oczyszczanie ciał stałych łub wy¬
dzielanie ich z mieszaniny z inneroi ciałami
&tałemi.
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-2&wd$&łb%*tó*rfca^^ł^b^wifdraifacr in-
#iych^ywtt ayittejtycarijch ltfb «turalriyih!w
fo^iftfezajyiihadt^ b 'idosiateoznig 'wy^ufcim
ptfifkete *rr*enkfcł^^ałe*arwi|iki;ł(prodŁŚKt3y

£<fcafwteflifą<?yeh je nae^iąnJStałyckJyyiBa-
*-yflf^m<)toWfWytfestytowee^ z <TOwiesibyT*óc-
tartej mai^anńy łmrwiersltief kvi oJ^ui Bnin
^i Jak wytitipi z {k>pirMni
9to&ws63*óthffe^&&^ do zawieszania lub
róapus&WtóaUwfc N»jlepie) ddt>iej?2wi takie,
W&tftrycłriftftjfatcfej powstaje zawiesiną ciał
stałych, przeznaczona do destylacji,/i które
same destylują dostatecznie szybko, dostar-

[c4^'ąc^(fcritittet2tią iiocć skroplin do wymy¬
kakftw foźpuszczehia wydistylowanego cia-
. ła stałęgo;>W Wyeh warunkach stosowanie
śkitóbiteaeK ^tftbd1 specjalnej cieczy płócznej,
w celu usuwania wydestylowanego ciała sta¬
łego ze ścianek chłodnicy, staje się zbytecz¬
ne.

Środkami, odpowiadającęmi warunkom
powyższym, są wysokowrzące albo nielotne
frakcje olejów mineralnych lub roślinnych,
np. olej lniany albo olej gęsty.

Pi-zykład I. Surowy /S-aminoantrachinon
(o punkcie topnienia 297°C) miesza się z
równą w przybliżeniu ilością wagową oleju,
znanego pod nazwą handlową „Apiezon K'\
Olej ten nie daje się destylować w warun¬
kach, utrzymywanych w retorcie destyla¬
cyjnej. Mieszaninę doprowadza się na po¬
wierzchnie grzejne retorty, utrzymywane w
temperaturze około 120aC, a destylację pro¬
wadzi się w próżni pod ciśnieniem, wynoszą-

rfe«o*]*k*tob*Qrfi«WVfkf^^r^ip^g^^rgy-
czem powierzchnia grzejna i powiei^fj^ią
skraplająca znajdują się wewnątrz retorty w
odlegfośoi An-9-i2 qm.£ Stałj ? dest?l*tX jest
czystym /7-aminoantrachinonem (punkt top-

, AN&fafc 3tt^C)^ r'Jpi^ysi^tiŁ>fco4mqśzącfe mu
£te9#*)1nib>!^
ł«6}^tt4vi«ąr3wiw«(» eUj«aly]ltel0t^kT fie-
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-^^^Wą^faaiidiłpdFą^Apieftta-Aufii który
140°C. Powierzchnię grzejną utrzytw^fc^ię
Wptfffktiż^ W tym
^i^9^ditfav^tfłry ideatylat^A/ ] * ceyśły^ ^;Mni-
ft^antrkohinoa, jest zmkJsaaay r!if;?feitejgfPi
przyczem mieszanihę destylatu i drrtdta j^ie-
Vl^l^rwuw£ się*ret^rti^> SmoU^qiani^czy-
§26zdfiia ctafee ad*>o pó&taiHpo^ost^ątl^iI^-

r^wi^r^bttiigrzejiiefi^^uaiwant p*ge&$pfó~
kiwanie alhjd^slt^tóyTiłfaii^siiifiisaim n|'>h
e* Przykład Hl^i ^»rjdtiuv<xJiy»^eni^ su-
i^oWe^^o^-anizydyaHi kwasuL /i-oksynaito-
^wwegoimuwza się £02 olej^lftiifYfą:4ft-
*tyfii, -fetory przy destylacji pod wsfcafcąawi
ciśnieniem zmniejszonem w temperaturze
około 200°C, i destyluje się. Destylat
surowego materjału i oleju stałego doprowa¬
dza się w próżni, określonej wyżej, na po¬
wierzchnię, ogrzaną w przybliżeniu do
około 200°C, i destyluje się. Destylat
skrapla się na powierzchni, leżącej bar¬
dzo blisko (w odległości 1 — 2 cm od
powierzchni destylacyjnej). Pozostałość i
destylat zawierają składniki stałe i cie¬
kłe. Stałą część destylatu stanowi ma-
terjał oczyszczony, który po usunięciu z
aparatu oddziela się odpowiednio od cieczy.
Stałą pozostałość albo stały destylat można
dalej frakcjonować w razie potrzeby, ciekłą
zaś pozostałość i ciekły destylat można za¬
stosować ponownie do obróbki dalszej ilości
materjału surowego. Całkowity proces moż-
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na wykonywać z przerwami albo w sposób
ciągły.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób destylacji substancyj stałycht
znamienny tern, że stały materjał, przezna¬
czony do destylacji, rozprasza się lub rozpu¬
szcza w odpowiednim środku ciekłym albo w
środku, który jest ciekły w temperaturze de¬
stylacji, i otrzymaną zawiesinę albo roztwór
poddaje destylacji w temperaturze odpo¬
wiedniej w próżni pod ciśnieniem, wynoszą-
cem 10-3— 10~*mm słupka rtęci, zbierając
kolejne frakcje destylatu w razie potrzeby
osobno.

2. Sposób według zastrz. 1^ znamienny
tern, że do rozpraszania lub rozpuszczania w
warunkach destylacji stosuje się środek czę¬
ściowo lub całkowicie lotny.

3. Sposób według zastrz. 2, znamienny
tern, że jako środek do rozpraszania lub roz¬
puszczania stosuje się wysokowrzącą frakcję
oleju mineralnego albo olej gęsty.

4. Sposób według zastrz. 1 — 3 w za¬
stosowaniu do wyosobniania żeńskiego hor¬
monu płciowego z łożyska przez destylację,
znamienny tern, że łożysko zawiesza się w
oleju.

5. Sposób według zastrz. 1 — 3 w za¬
stosowaniu do wyosobniania lub oczyszcza¬
nia barwników stałych albo produktów po¬
średnich, znamienny tern, że destylacji pod¬
daje się mieszaninę stałą w postaci zawiesi¬
ny albo roztworu.

6. Aparat do wykonywania sposobu
obróbki substancyj stałych według zastrz.
1—5, znamienny tem, że jest zaopatrzony
w pionową, ogrzewaną rurę wewnętrzną, za¬
mkniętą w górnym końcu i połączoną z na¬
czyniami do zbierania kolejnych frakcyj de¬
stylatów, oraz w oziębianą rurę zewnętrzną,
otaczającą rurę wewnętrzną, przyczem pod¬
czas wykonywania sposobu w przestrzeni
między wewnętrzną i zewnętrzną rurą zosta¬
je wytworzona próżnia, po zewnętrznej po¬
wierzchni rury wewnętrznej spływa miesza¬
nina materjału destylowanego wraz z cie¬
kłym środkiem, użytym do rozpuszczania lub
rozpraszania, a na powierzchni wewnętrznej
rury zewnętrznej zbiera się destylat, spły¬
wający do naczyń, odpowiednio rozmie¬
szczonych.

Imperial Chemical
Industries Limited.

Zastępca: M. Skrzypkowski,
rzecznik patentowy.



Do opisu patentowego Nr 21815.

Druk L. Bogusławskiego i Ski, Warszawa.
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