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Problem odédzielania olejow fuzlowych
podczas rektyfikacji alkoholu znalazt kilka
rozwiazan, z ktérych zadne nie jest ani ra-
dykalne, ani ekonemiczne, ani tez korzystne
ze wzgledu na dobra wydajnosé¢ alkoholu o
dobrym smaku.

W aparatach niecigglych Savalle'a lub
cigglych Barbet'a zapobiega si¢ wznoszeniu
si¢ olejow fuzlewych z alkoholem rektyfi-
kowanym, stosujac splyw powrotny alko-
holu stezonego, dzieki czemu oleje fuzlowe
splywaja nadél.

W rektyfikatorach Guillaume'a stosuje
si¢ procz tedo lokalne rozciericzenie. Spo-
sob ten zostal wedlug niniejszego wynalaz-

ku ulepszony przez zastosowanie tamy, u-
tworzonej z goracej wody, ca sprzyja wzno-
szeniu si¢ olejow i powaduje zatrzymanie
alkoholu.

Mariller zaproponowal poddawaé pary
alkoholu stopniowemu dziataniu pochtania-
czéow, przeplywajacych przez kolumng i
porywajacych zanieczyszczenia przezna-
czone do usuniecia zapomocg ich rozpu-
szczenia. Te rozmaite procesy okazaly sie
czestokroé niedostateczne.

Przedmiotem niniejszega wynalazku jest
sposéb oczyszczania alkoholu, oparty na
nowej zasadzie, pozwalajacy otrzymaé al-
kohol bardziej czysty, niz zapomoca spo-
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sobéw dotychczasowych przy mniejszem
zuzyciu pary i przy wiekszej wydajnosci
dobrego produktu koricowego. 7 :

Sposéb wedlug wynalazku polega na
stezaniu par alkoholowych w obecnosci cia<
ta trzeciego, umieszczonego w kolumnie
stezajacej i identycznego z cialami, stoso-
wanemi celem usunigcia wody podczas o-
trzymywania alkoholu absolutnego.

Wykryto, ze te ciecze posiadaja réwniez
wlasnosé zapobiegania wznoszeniu sig ole-
jow fuzlowych z alkoholem. Oleje groma-
dza sie bezposrednio pod strefs, w ktérej
znajduje si¢ cialo trzecie, skad latwo jest
te oleje odciagnaé we stanie znacznie bar-
dziej stezonym, niz na to pozwalaja inne
procesy.

Alkohol jest porywany przez ciecz po-
rywajaca wraz z pewna iloscia wody i w
ten sposéb zostaje calkowicie pozbawiony
oleju juz na kilku pétkach. A zatem ma sie
do rozporzadzenia alkohol w cieczy nie-
jednorodnej, sptywajacej na pétki kolumny
stezajacej. Wystarcza wiec zastosowaé od-
ciaganie boczne tej mieszaniny o kilka pé-
tek ponizej wierzcholka kolumny. Po de-
kantacji na zimno lub na goraco oddziela
si¢ warstwa alkoholowa, ktéra, po oddesty-
lowaniu z niej cieczy porywajacej, daje
alkohol mniej lub wiecej rozwodniony lecz
zupelnie czysty.

U szczytu kolumny do stezania alkoho-
lu oprécz potréjnej mieszaniny azeotropo-
wej, ztozonej z porywacza, wody i alko-
holu, i stanowiacej gléwna czesé destyla-
tu, zbieraja sie zanieczyszczenia lotne, jak
aldehyd octowy, amonjak, aminy tluszczo-
we, aceton, lekkie estry, migdzy innemi
octan etylu, rozpuszczone gazy i t. d. Moz-
na je usungé zapomoca przemywania frak-
cji destylatu, a nastepnie zapomocy desty-
lacji warstwy wodnej, sposobem juz stoso-
wanym w procesach odwadniania — oczy-
szczania metoda azeotropowas.

- U podstawy kolumny do stezania lacza
si¢ oleje zatrzymywane w strefie, zawartej

miedzy strefa wyczerpywania z jednej stro-
ny a poétkami, zaladowanemi ciecza pory-

wajaca z drugiej strony. W strefie tej moz-

na w ten sposéb zupelnie wygodnie zatrzy-
mywaé znaczna ilo§é olejow, co znacznie
ulatwia ich usuwanie.

 Jednakze czysty alkohol, otrzymany
wedlug niniejszego wynalazku jest naogél
zbyt staby, aby si¢ bezposrednio nadawal
do sprzedazy. Aby podwyziszyé st¢zenie o-
trzymanego alkoholu mozna oczywiscie sto-

sowaé zwykla destylacije,.lecz jest ona zbyt

kosztowna, a wydatek pary potrzebny do
przejécia np. od 85 do 95° Tr. jest zaledwie
nieco nizszy od wydatku potrzebnego do
przejscia od 50 do 95° Tr. (patrz Savarit-
Etude graphique des colonnes a distiller
des mélanges binaires et ternaires. Chimie
et Industrie congrés des combustibles li-
quides 1923).

W tych warunkach zwic¢kszanie stezenia
alkoholu osiaga sie dzieki innej cesze cha-
rakterystycznej wynalazku, a mianowicie
w kolumnie koricowej, pracujacej metoda
azeotropowa i stosujacej, jako porywacz
wody, te sama ciecz, ktéra stuzyta do pory-
wania alkoholu w kolumnie gléwnej. Za-
pomoca tej metody mozna w jednym zabie-
gu osiagnaé stezenie alkoholu i usuniecie
porywacza.

Stezenie alkoholu mozna posunaé tak
daleko, jak to jest pozadane, a nawet do
zupelnego odwodnienia.

Aby podczas tego stezania utrzymaé
staly tadunek cieczy porywajacej w obu
kolumnach, nalezy w sposéb ciagly usuwaé
z kolumny koricowej ilo§é porywacza réw-
nowazna ilosci wprowadzanej ze $wieza
ciecza alkoholowa oraz odprowadzaé ja w
sposé6b ciagly do kolumny gléwnej.

Naogét, jako ciecz porywajaca, mozna
stosowaé wszelkie ciecze albo mieszaniny
cieczy, stosowane do zwyklego odwadnia-
nia, a zwlaszcza te, ktére pozwalaja otrzy-
mywaé odrazu warstwe obfita wodno-al-
koholowa o duzem stezeniu alkoholu.
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Proces wedlug niniejszego wynalazku
mozna prowadzi¢ w praktyce pod ciénie-
niem atmosferycznem lub pod ci$nieniem
nizszem lub wyzszem od tegoz, badz to w
celu pewnego odzyskiwania ciepla, badz tez
w celu otrzymania korzystniejszych miesza-
nin azeotropowych.

Ponizszy przyktad, nie ograniczajacy
zakresu wynalazku, stuzy do wyjasnienia
jego zasady. :

Roztwér alkoholowy, przeznaczony do
obrébki i ogrzany najpierw w ogrzewaczu

warstwa gérna 589% wag. benzyny
: | alkoholu

| wody
warstwa dolna 41%  wag. ( benzyny
{ alkoholu

- | wody

Benzyne zaladowuje sie tak, azeby w
dolnej czesci kolumny stezajacej pozosta-
wié wolng strefe, obejmujaca zaledwie kil-
ka pétek, co tatwo skontrolowaé zapomoca
temperatur cieczy wrzacych na rozmaitych
polkach.

Te strefe 7 rezerwuje si¢ dla olejow
fuzlowych, ktére zostaja tam zatrzymane
przez tame¢ benzynowa. Odciaga si¢ je zwy-
ktym sposobem. -

Prawie cata ilo§¢ pétek kolumny *steza-
jacej jest w ten sposéb zatadowana niejed-
norodna mieszaning potréjna, zlozona z
benzyny, alkoholu i wody. W gérnej czesci
tej kolumny, w miejscu 8, odciaga si¢ ciecz
zboku. Po ozigbieniu dekantuje si¢ ja w de-
kantowniku 9. Warstwe goérna, bogata w
benzyne, zawraca si¢ do kolumny gltéwne;j
4 przewodem 19 i z dowolna szybkoscia od-
cigga si¢ warstwe dolna wodno-alkoholo-
wa, zawierajaca alkohol okolo 86,8° Tr, w
ktérym rozpuszczone jest 12,3% benzyny.
Stwierdzono, ze alkohol ten nie zawiera juz
nawet §ladéw olejow fuzlowych, ani kwaso-
wosci. ' :

1, nastepnie w razie potrzeby w. podgrze-
waczu wywarowym 2, doptywa przewodem
3 do wysokiej stezajacej kolumny 4, gdzie
zostaje pozbawiony alkoholu w strefie 5.
Pary, uchodzace z tej strety wyczerpywa-
nia, wznosza si¢ w kolumnie stezajacej, za-
tadowanej benzyna, odciagnieta z nafty i
wrzaca w temperaturze okoto 100°C. Ta
benzyna tworzy 2z woda i alkoholem mie-
szaning o punkcie wrzenia (minimum)
68,3°C, posiadajaca nastepujacy sklad:

94,3% benzyny .60,6%
54% ]ba,dz’ dla ! alkoholu 32,6%
0,3% | catosci wody ‘ 6,8%

12,3%
M5%
16,1%

U szczytu kolumny 4 gromadza si¢ za-
nieczyszczenia lotne brzeczki, jak kwas we-
glowy, amonjak, aldehyd octowy, aceton
aminy tluszczowe, lekkie estry i t. d. Oczy-
wiscie sa one bardzo rozcieficzone potréj-
ng mieszaning benzyno-alkoholowo-wodna,
stanowiaca gléwng cze$é destylatu. Aby je
wyciagnaé, sciaga sie¢ czesé tej mieszaniny,
przemywa woda, i przeprowadza do dekan-
townika 10. Warstwe gorna, bogata w-ben-
zyng, odprowadza si¢ do kolumny 4, a war:
stwe wodna, zawierajaca zanieczyszczenia
lotne, prowadzi si¢ do kolumny ' {11, u
wierzcholka ktérej otrzymuje si¢ przedgon
w stanie stezonym. Ciecz wodno-alkoholo-
wa, zgrubsza oczyszczong i splywajaca na-
dét, prowadzi sig - do kolumny glowne]
przewodem 12,

Alkohol oczyszczony, pochodzacy z de-
kantownika 9, prowadzi si¢ do kolumienki
koricowej 13, gdzie sie go steza w zqdanym
stopniu . zwykla metoda azeotropowa, zno-
wu stosujac benzyne lecz tym razem, jako
porywacz wody. W kazdym razie nalezy
zaznaczyé, ze zapomoca zwyklego odwad-



niania otrzymatoby sie u szczytu tej kolu-
mienki 13 mieszaning potr6éjng benzyno-
wodno-alkoholows, w ktérej warstwa dolna
posiadalaby dokladnie ten sam sktad, co i
ciecz zasilajaca. Gdyby wigc nie zastoso-
wa¢ zadnej specjalnej ostroznosci, to desty-
lacja w kolumience 13 bylaby absolutnie
bezskuteczna. Ot6z, chcac unikngé stoso-
wania soli odwadniajacych, jak weglanu
potasowego, ktorego stosowanie jest niewy-
godne, nalezy bezwarunkowo ulepszyé wa-
runki dekantacji mieszaniny potréjnej. O-
sigga si¢ to, stosujac niewielka ilo$é po-
mocniczej cieczy porywajacej, zdolnej do
dziatania jako -, lacznik”, t. j. do przepro-
wadzania do gornej warstwy zdekantowa-
nej potrojnej mieszaniny czesci alkoholuy,
zawartego w warstwie wodnej, ktéra w ten
sposob zostaje wzbogacona w wode. Ta po-
mocnicza ciecz porywajaca, pracujaca wy-
tacznie podczas dekantacji, powinna byé
dostatecznie lotna, aby zajmowala tylko
gorne potki kolumny 13, i oprécz tego po-
winna sie nieco rozpuszczaé w wodzie. Ja-
ko cialo, odpowiadajace tym warunkom,
mozna wymieni¢, np. octany: metylowy i
etylowy, benzen, tlenek izopropylu, prze-
ciwnie natomiast cykloheksan, zupelnie nie-
rozpuszczalny w wodzie, nie bylby tutaj
odpowiedni. Stwierdzono, ze wprowadza-
jac malg ilo$¢ tych produktéw, zmniejsza
si¢ warstwe dolna, otrzymana po skrople-
niu mieszaniny potrdjnej o punkcie wrzenia
minimum i ze ilo§¢ procentowa wody w tej
warstwie znacznie wzrasta. A wiec obniza-
jac zapomocg dodania matej ilosci octanu
metylowego temperature u szczytu kolu-
mienki 13 z 68,5° do 65°C, otrzymuje sie
warstwe dolna o nastepujacym skladzie:

benzyny 14%
octanu metylowego '18%
“alkoholu 44%
wody 24%

co odpowiada alkoholowi o mniej -wiecej
72° Tr.

Dzieki temu stezanie steje sie -znacznie
ulatwione, warstwe -dolng, oddazielong w
dekantowniku 14, zasilang przez destylat z
kolumienki 13, przeprowadza sie do kolu-
mienki pomocniozej 15-itam pozbawia ben-
Zyny oraz rozpuszczonego w niej octanu
metylowego. Oba te produkty .powracaja
do obiegu przewedem 16, podczas gdy po-
zostatosé¢ wodno-alkoholowg z tej destyla-
cji przeprowadza si¢ do kolumienki glow-
nej 4 przewodem 17.

Wreszcie z alkoholu zasilajgcego kolu-
mienke 13, zawierajacego w roztworze
12,3% benzyny, nalezy odciagaé -bez prze-
rwy w tej kolumience pewng ilo$é benzyny,
aby utrzymaé staly tadunek cieczy porywa-
jacej. W tym celu w miejscu 18 stosuje sie
odpowiedni spust o kilka polek ponizej tej
kolumienki w punkcie, gdzie nie doptywa
octan metylu. Tak oddzielona benzyna po-
wraca do kolumny gléwnej 4 przewodem
19. .

U podstawy kolumienki koncowej 13

odciaga sie alkohol czysty o zadanem ste- -

Zeniu.

~Jesli brzeczka jest stosunkowo rozciesi-
czona, to mozna bez nakladu ogrzewaé ko-
lumienke 13, ktérej temperatura u podsta-
wy wynosi 78,5°C, stosujac w tym celu
czesé ciepla, zawartego w parach, unosza-
cych si¢ ze strefy wyczerpywania lub _tez
ciepta, zawartego w wywarze.

W patencie Nr 17784 opisany jest apa-
rat, pracujacy z porywaczami tego samego
rodzaju. Lecz w wymienionym patencie cho-
dzilo o sposéb otrzymywania alkoholu abso-
lutnego a nie o sposéb oczyszczania alko-
holu.

Podobieristwo obu proceséw jest jed-
nakze jedynie pozorne. Istota zjawisk, za-
chodzacych w obu tych przypadkach, jest
zasadniczo rézna.

Wedlug patentu Nr 17784 porywacz sto-
suje ‘si¢ jedynie w gérnej czesci kolumny.
Praca odbywa si¢ definitywnie tak, jak
gdyby chodzito o zwykla kolumne do steza-



nia, w ktérej potki gérne zaladowane sa po-
rywaczem. Zapomocg spustéw bocznych o-
trzymuje sig ciecz jednorodna, ztozona z al-
koholu bardzo stezonego, zawierajaca nieco
porywacza oraz oprocz tego pewnga ilosé o-
lejow fuzlowych. Tama, wytworzona przez
splyw powrotny alkoholu o duzem stgzeniu,
nie jest w stanie usunaé radykalnie tych
produktow.

Natomiast wedlug niniejszego wynalaz-
ku porywacz pracuje w calej czesci ko-
lumny, gdzie odbywa sig stezanie alkoholu
i zapobiega zupelnie wznoszeniu si¢ olejow
fuzlowych z alkoholem. Przez zastosowanie
spustéw bocznych otrzymuje si¢ niejedno-
rodna mieszaning potr6jna: porywacza-al-
koholu-wody, ktéra przez dekantacje daje
alkohol znacznie mniej stezony, niz w przy-
padku poprzednim, lecz znacznie lepiej po-
zbawiony - zanieczyszczen brzeczki poczat-
kowe;j. '

Poza tem wynalazek niniejszy zawiera
odmiang opisanego powyzej sposobu -wyko-
nania, przyczem odmiana ta znagcznie upra-
szcza obrobke warstwy wodnej z dekan-
townika. '

- Polega ona na dostosowaniu tadunku
cieczy porywajacej w kolumnie gléwnej ¢
zapomoca, jego zmniejszenia tak, azeby po-
wyzej doplywu brzeczki pozostawi¢ kilka
potek zatadowanych alkoholem (np. pétek
oznaczonych liczba 4° na fig..2,.zachowujac
jednoczesnie duza ilosé pétek .ochronnych,
zaladowanych porywaczem i przeznaczo-
nych, jak w przypadku poprzednim, do za-
pobiegania ‘wznoszeniu si¢ olejow . fuzlo-
wych). W tych warunkach usuwanie wody,
dostarczanej .przez .pary .alkoholowe, jest
mniej szybkim. skutkiem zupelnego braku
porywacza. na .pierwszych,pétkach stezania
i mieszanina, odciagana zboku w gérnej
<zgsci -kolumny, nie odpowiada skladem
swym mieszaninie potréjnej, ztozonej z czy-
stego alkoholu, wody i porywacza, jest ona
ubozsza w wode, a bogatsza w alkohol, a
zatem;posiada -sktad posredni migdzy mie-

szaning petréjna a mieszanina podwdjna,
zlozona z alkoholu i porywacza.

Mieszanina ta jest naogél jednorodna,
nawet na zimno, lecz, dzigki znacznej za-
wartosci w niej cial porywajacych (70 do
15%), latwo jest w kazdym przypadku spo-
wodowaé jej dekantacje zapomoca malego
dodatku wody, ktéry dobiera sie tak, azeby
otrzymaé warstwe wodna, w ktérej stosu-

alkohol
woda+alkohol
stezeniu np. 90 do 96° Tr.

Nastepnie te warstwg wodng obrabia
sie w kolumience koricowej 13, jak to wyja-
$niono w zwiazku z fig. 1, lecz (i na tem
wlasnie polega zaleta niniejszej odmiany)
mieszanina potrdjna zlozona z czystego al-
koholu, wody i porywacza, otrzymana u
szczytu tej kolumienki, daje po dekantacji
w dekantowniku 14 warstwe, zlozona z al-
koholu o stezeniu znacznie stabszem od ste-
Zenia cieczy, zasilajacej kolumienke (np.
879 Tr. w przypadku wybranej benzyny).

W tych warunkach odwadnianie war-
stwy dolnej z dekantownika 9 mozna fatwo
uskuteczni¢ zapomoca destylacji azeotro-
powej w kolumience koricowej 13 bez sto-
sowania jakiegokolwiek porywacza pomoc-
niczego, niezbe¢dnego w przypadku fig. 1.
Dzieki temu kolumienka 1, ,przeznaczona
do odzyskiwania tego drugiego porywacza
niema racji bytu i moze byé pominigta.
Otrzymuje si¢ wigc zespél aparatow,
przedstawiony na fig. 2. Poza tem nalezy
zaznaczyé, ze praca.w kolumience 13 zosta-
je znacznie ulatwiona, poniewaz zasilajacy
te kolumienke alkohol jest juz dosé stezo-
ny.

Zapomoca odmiany sposobu wedtug ni-
niejszego wynalazku osiaga sie nietylko
znaczng oszczedno$é pary w kolumience 13,
lecz takze znaczna oszczedno$é aparatury,
a poza.tem jest korzystne ze wzgledu na
stosowanie jedynego porywacza.w calym
zespole aparatow.

Obrébka warstwy porywacza z.dekan-

nek odpowiada znacznemu



townika 9 oraz odciaganie olejow i zanie-
czyszczen wykonywa si¢ tak, jak opisano
spos6b pracy w zwiazku z fig. 1.

Aby odprowadzié porywacz z dekan-
townika 14 do kolumny gléwnej 4 mozna
polaczyé bezposrednio ten dekantownik z
przewodem 19 zapomocy przewodu 18a.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb bezposredniego otrzymy-
wania alkoholu czystego z brzeczek albo z
rozciericzonych roztworéw alkoholowych,
znamienny tem, ze w strefie stezania (6)
kolumny rektyfikacyjnej (4) stosuje si¢ ja-
kikolwiek znany porywacz, stuzacy do od-
ciagania wody przy azeotropowem odwad-
nianiu alkoholu.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny
tem, ze oczyszczony alkohol odciaga si¢ z
gornych pélek strefy stezania (6) zboku ko-
lumny rektyfikacyjnej (4) w miejscu (8) w
postaci potréjnej mieszaniny azeotropowej
alkoholu, wody i porywacza, ktéra na zim-
no lub na goraco dekantuje si¢, przyczem
wytwarza si¢ warstwa bogata w porywacz,
ktéra zawraca sig¢ do kolumny gléwnej, i
warstwa wodno-alkoholowa, ktéra obrabia
sie znanemi §rodkami, w celu oddzielenia
rozpuszczonego porywacza i ewentualnego
stezenia tej warstwy az do zadanego stop-
nia.

3. Sposéb wedlug zastrz. 2, znamien-
ny tem, zZe oleje fuzlowe odciaga si¢ z dol-
nej czesci kolumny rektyfikacyjnej, mia-
nowicié w strefie (7), zawartej miedzy stre-
fe stezania (6) a ptytami zaladowanemi
porywaczem, w ktorej oleje moga si¢ gro-
madzi¢ w znacznej ilosci.

4. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tem, ze przedgon, ktéry gromadzi si¢ u
wierzchotka kolumny rektyfikacyjnej jed-
noczesnie z potréjna mieszaning alkohol-
woda-porywacz, odciagga si¢ w sposéb zna-
ny, stosowany do odwadniania alkoholu
zanieczyszczonego.

5. Sposoéb wedlug zastrz. 1, w zastoso-
waniu do obrébki, - otrzymanej wedlug
zastrz. 2, warstwy wodno-alkoholowej, zna-
mienny tem, ze warstwe te steza si¢ do z3-
danego stopnia zapomoca destylacji azeo-
tropowej w matej kolumnie koricowej (13),
przyczem jako porywacz wody stosuje sie
ciecz pomocnicza z kolumny glownej w
mieszaninie z drugim porywaczem, do pew-
nego ‘stopnia rozpuszczalnym w wodzie, w
celu obnizenia zawartosci alkoholu w war-
stwie wodnej, oddzielonej w- dekantowniku
(14) matej kolumny koricowej, i odciaga
bez przerwy z odpowiedniej strefy kolum-
ny koricowej taka ilos¢ porywacza, jaka
jest rozpuszczona w cieczy zasilajacej ko-
lumne koricowa, ktéry to porywacz odpro-
wadza sie bez przerwy do kolumny gléw-
nej. ' ‘

6. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny
tem, ze zasilanie porywaczem kolumny
gléwnej zmniejsza sie i reguluje tak, aby
powyzej miejsca zasilania brzeczka pozo-
stawi¢ kilka poltek zaladowanych alkoho-
lem, zachowujac dostateczng ilosé poétek za-
tadowanych porywaczem, w celu zapobie-
zenia wznoszeniu si¢ olejéw fuzlowych,
wskutek czego mieszanina alkoholu, wodyv
i porywacza, zawierajaca mniej wody - od
czystej potréjnej mieszaniny azeotropowe].

-odciaga sie zboku.

7. Sposéb wedlug zastrz. 6, znamienny
tem, Ze mieszanine, odciggang zboku ko-
lumny, dekantuje sig, ewentualnie po doda-
niu wody, aby otrzymaé¢ w kazdym razie
warstwe o wyzszej zawartosci alkoholu i
nieznacznej ilosci porywacza, ktéra mozna
odwodni¢ zapomoca zwyklej destylacji
azeotropowej w matlej kolumnie koricowej

bez dodatku porywacza dodatkowego.

Usines de Melle
Société Anonyme
Henri Martin Guinot
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.
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