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Znane są różne sposoby destylacji wy¬
warów w wysokiej temperaturze w celu
otrzymywania składników mineralnych,
zwłaszcza W postaci węglanu potasowego,
azotu w postaci amon jaku i amin cyjano¬
wych i gliceryny, powstającej z przedwstęp¬
nej fermentacji melaisy.

Nowy sposób postępowania różni się
tern od znanych dotychczas i stosowanych
w praktyce, że umożliwia równoczesne wy¬
twarzanie znacznych ilości acetonu, ole¬
jów acetonowych, oraz związków azoto¬
wych, które można otrzymać. Wynik ten
osiąga się dzięki działaniu na wywar przy

destylacji w próżni wapna lub zasady ziem
alkalicznych.

Zauważono, że przy stosowaniu dosta¬
tecznego nadmiaru wapna lub innej zasa¬
dy ziem alkalicznych, w danym wypadku
jednego z węglanów ziem alkalicznych,
przez rozkład wywaru w wysokiej tempe¬
raturze otrzymuje się nowe produkty i po¬
większa się wydajność azotu, jak stwier¬
dzają niżej podane przykłady.

Niżej przytoczone dla przykładu desty¬
lacje wywaru o gęstości 1,4 oraz 0,45%
kwasowości, wyrażonej w H2SO1 i zawar¬
tości azotu, wynoszącej 3,2%, pnzeprowa-



dzone ^«<^bec^a^ ilości wap¬
na dał^ntiastgpttjąoe wyniki:
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Doświadczenia wykapały, że należy
przeprowadzać zwęglanie w próżni i przy
nisfciej temperaturze (najwyżej 500 —
600° C), dla odpowiedniego rozkładu za¬
wartości związków organicznych wywaru i
w celu zapobieżenia spalaniu się powstają¬
cych produktów Jtttnych. Te-dwa warunki
osiąga się przez zastosowanie możliwie wy¬
sokiej próżni (maksymalnie 60 mm słupa
rtęci). i ; j | '

W tych warunkach możliwe było otrzy¬
manie ofwrócz ;aźotu w postaci aafronjaku i
amin cyjanowych, znacznej ilości acetonu,
olejów acetonowych, łatwo lotnych cieczy
organicznych, nierozpuszczalnych w wo¬
dzie, smoły bezazotowej, gazów palnych
oraz osadów mineralnych, zawierających
potaż gryzący,

Dzięki nowemu sposobowi otrzymuje się
niżej podane rezultaty:

1) Wzburzenie i obfitą pianę, występu¬
jącą często w czasie bezpośredniej desty¬
lacji melasy, usuwa się przez przedwstęp¬
ne mieszanie wapna z wywarem skoncen¬
trowanym do 38°Be w temperaturze 100°C.
Podczas pnzebiegu tej operacji, masa na¬
grzewa się silnie i pieni; te niedogodności
można usunąć, dodając węglanu wapnio¬
wego lub pewnej ilości osadu mineralnego
pozostałego z poprzedniej operacji.

2) Otrzymaną masę w postaci proszku
ładuje ^się do pieca destylacyjnego, w któ¬

rym odpowiedni przyrząd utrzymuje wspo-
|mnianą ma'sę w ciągłym ruchu,

3) Produkty z destylacji i gazy oziębia
?się następnie do temperatury 100—120°C,
przepuszczając je przez odpowiednie
chłodnice, np. Rashig'a. Smoła kondensuje
się bezpośrednio, oddzielając się od azotu.

4) Gazy i pary wychodzące z pierwszej
chłodnicy przechodzą przez drugą, która
je oziębia do temperatury około 30° C. W
chłodnicy tej zbiera się wodny kondensat,
zawierający znaczną ilość amonjakii i ami¬
nu. Ponadto pod wpływem działania pom¬
py ssącej, kondensat nie jest w stanie po¬
chłonąć w całości lotnych związków azo¬
towych. Można związki te jednak zupeł¬
nie zatrzymać w ten sposób, aby produkty
lotne były również zupełnie pozbawione
azotu, myjąc gazy i pary zapomocą prze¬
ciwnego prądu, złożonego z rozczynu lek¬
ko kwaśnego, np, 10 — 20% kwasu siarko¬
wego. Aby nie powiększać niepotrzebnie
masy cieczami z przemywań, można uży¬
wać do powyższego celu albo kondensatu
wodnego nadmiernie kwaśnego, pochodzą¬
cego z poprzednich operacyj, lub też wzbo¬
gacić płyn, który służył do mycia przy wyj¬
ściu z płóczki ilością kwasu zobojętnione¬
go przez <składniki azotowe podczas przej¬
ścia pnzez płóczkę.

5) Wreszcie gazy i pary skierowuje się
przed i po wyjściu z pompy próżniowej do
odpowiedniego pochłaniacza (np, zawiera¬
jącego kreizol, węgiel aktywny, galaretową
krzemionkę i t d.), gdzie aceton i lotne cia¬
ła organiczne zatrzymują się i oddzielają
od pozostałych gazów, które doprowadza
się do palników i używa do ogrzewania
pieców lub do innych celów.

6) Wodny kondensat jak również woda
z pnzepłókiwań, wzięte przy 4°C, łączy się,
zakwasza słabym kwasem i zgęszcza przez
wyparowywanie do 1,2 — 1,3° Be. Pnzez
oziębianie krystalizuje prawie całkowita
ilość amonjaku pod postacią siarczanu
amonowego, podczas gdy solanki nieza-

— 2 —



wienające prawie amon jaku zachowują
całkowitą ilość amin (prawie całkowicie
trójmetylo-aminę), Wystarcza solanki zal-
kaliizować i podgrzać do temperatury nie¬
co niższej od 100°C, aby wydzieliły się
aminy cyjanowe. Solanki te zawierają w
jak najmniejszej objętości całkowitą ilość
cyjanku azotowego, pochodzącego z wywa¬
ru, w postaci metylowych amin w stanie
dostatecznie czystym tak, że cyjanizacja
odbywać się może w najdogodniejszych
warunkach tak fze względu na rozmiar apa¬
ratów, ' jak i zużycia ciepła, przyczem
objętość ogltzanych gazów obojętnych
zmniejszona jest do minimum. Doświad¬
czenie wykazuje, że -działanie cyjanku od¬
bywa się całkowicie poniżej 800°C. Nad¬
to cyjanizacja dokonywa się bez najmniej¬
szej straty węgla.

7) Przez wydobywanie zapamocą wo¬
dy osadu mineralnego, powstałego podczas
nawęglania, otrzymuje się jak największą
ilość potażu zwanego potażem gryzącym.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób otrzymywania azotu i ace¬
tonu z wywarów, melasy i podobnych pro¬
duktów zapomocą destylacji w próżni z do¬
mieszką wapna, znamienny tean, że w celu
odzyskania acetonu i olejów acetonowych,
oraz zwiększenia ilości otrzymanego azotu,
stosuje się zwyczajną lub cząstkową desty¬
lację w próżni, możliwie wysokiej, odpo¬
wiadającej maksymalnie 60 mm słupa rtę¬
ci, w obecności dużego nadmiaru wapna
niegaszonego lub gaszonego tak np., że w
czasie traktowania silnego wywaru dodaje
się 50 — 100% wapna lufo innej zasady
ziem alkalicznych.. ,

2, Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tern, że wywar lub podobny produkt
miesza się przed wspomnianą destylacją,

najodpowiedniej w temperaturze około
100°C, z wapnem lub inną zasadą ziem al¬
kalicznych bez domieszki węglanu wapnio¬
wego lub innego węglanu ziem alka¬
licznych,

3, Sposób według izastriz. 1, znamien¬
ny tern, że lotne związki azotu, 'tworzące
się w czasie destylacji, jak np. amonjak i
aminy oddziela się od innych produktów
lotnych lub nielotnych, np. od smoły, przez
mycie zapomocą roztworu lekko kwaśnego
i że następnie odzyskuje się je zpowrotem
np. przez krystalizowanie w postaci siar¬
czanów,

4. Sposób według izastrz. 1 — 3, zna¬
mienny tem, że otrzymane związki cyjano-
we, jak np. aminy,-a zwłaszcza trójmety-
loaminę, poddaje się cyjanizacji w tempe¬
raturze około 800°C, najodpowiedniej przy
silnie zmniejszonej objętości roztworów
aminowych, celem umożliwienia działania
małą ilością gaizów obojętnych w czasie
ogrzewania.

5. Sposób według zastrz, 1 — 3, zna¬
mienny tem, że aceton i organiczne produk¬
ty lotne zatrzymuje się i oddziela od pozo¬
stałych gaizów przez zastosowanie odpo*-
wiednich pochłaniaczy, np. zawierających
krezol lub inne ciała chłonne,

6, Sposób według zafstrż, i — 5, zna¬
mienny tem, że w celu ostatecznego zużyt¬
kowania reszty osadów mineralnych, po¬
zostałych z destylacji, osady te poddaje się
ekstrakcji zapomocą wody, zwłaszcza w
celu odzyskania potażu, szczególnie pota¬
żu gryzącego.

Les N o u v e 11 e s Industries
Chimiąues, Societe

A nony me.
Zastępca: Inż. S. Pawlikowski.
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Druk L. Bogusławskiego, Warszawa.
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