Warszawa, 8 lipca 1935 r.

C 12§ 1/CC,
o ) o *

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ
OPIS PATENTOWY

Nr 21588.

KL 6 b, 25.

Joseph Rennotte
(Paryz, Francja).

Sposob otrzymywania alkoholu absolutnego.

Zgloszono 14 listopada 1932 r.

Udzielono 235 maja 1935 r.

Wynalazek niniejszy dotyczy otrzymy-
wania alkoholu absolutnego metods azeotro-
powa.

Jak wiadomo, sposéb ten polega na o-
grzewaniu przeznaczonego do odwodnienia
alkoholu w obecnosci ciala, zwanego ,,po-
rywaczem'', mieszajacego si¢ z alkoholem,
lecz niemieszajacego si¢ z woda, jak np.
benzenu. W tych warunkach w kolumnie
odwadniajacej tworzy sie mieszanina po-
tréjna: woda-alkohol-porywacz, ktérg sie
oddestylowuje, podczas gdy alkohol abso-
lutny pozostaje na spodzie kolumny.

Alkohol, przeznaczony do odwodnienia,
nalezy uprzednio doprowadzi¢ do odpo-
wiedniego stezenia, ktére umozliwialoby je-
go odwodnienie sposobem, opisanym poni-

Zej; ten proces przygotowawczy wymaga zu-
zycia pewnej ilosci ciepta; proces za$ od-
wcdnienia wymaga zuzycia dodatkowo pew-
nych iloéci ciepla.

Wynalazek niniejszy ma na celu zmniej-.
szyé to zuzycie catkowitej ilosci ciepta przez
polaczenie procesu stezania alkoholu z pro-
cesem jego odwadniania, to jest przez wy-
zyskanie do odwadniania calej ilosci lub
czesci ciepla, potrzebnego do przeprowadze-
nia procesu stezania alkoholu.

W tym celu miedzy urzadzeniem, stuza-
cem do wytwarzania alkoholu, i urzadze-
niem, stuzacem do odwadniania, nalezy wy-
tworzyé roznice cisnieri, ktéra umozliwia
wytworzonym parom alkcholowym ogrzewa-
nie urzadzeni odwadniajacych. Mozna jed-



nak odwrotnie: podnies¢ temperature par
alkoholowych, poddajac je sprezaniu. Pare
wodna, stuzaca do sprezania wspomnianych
par alkoholowych, mozna doprowadzaé¢ do
dolnej czesci aparatéw destylacyjnych, w
celu wyzyskania ciepla, w niej zawartego.

Doswiadczenie wykazalo, ze ilo$¢ ciepla,
zawarta w parach alkoholu o 96% objeto-
sciowych (stezenie najwigksze, jakie mozna
osiagnaé przy oczyszczaniu), przewyzsza
ilos¢ ciepla, potrzebna do odwodnienia te-
go alkoholu.

Skoro wigc w kolumnie rektyfikacyjnej
otrzymuje sie alkohol o stezeniu nizszem od
najwiekszego stopnia stezenia, woéwczas
zmniejsza si¢ ilo$¢ ciepla, zawartego w pa-
rach alkcholowych, opuszczajacych kolum-
ne, zwieksza si¢ natomiast ilosé ciepla, po-
trzebna do odwodnienia alkoholu oczyszczo-
nego. Wykonywajac proces wedlug wyna-
lazku niniejszego mozna dobraé taki stopieri
stezenia alkoholu, przeznaczonego do od-
_ wodnienia, iz wspomniane powyzej ilosci
ciepta beda sobie réwne. W ten sposéb moz-
na zaoszczedzi¢ wzmiankowane dodatkowe
ilosci ciepla, a wskutek tego i paliwo. Z po-
wyzszego wynika, iz mozna otrzymaé alko-
hol absolutny, stosujac jako materjal wyj-
$ciowy sok przefermentowany, zuzywajac
do tego celu mniejsze ilosci paliwa, niz to
jest potrzebne do wytworzenia s$rodkami
znanemi alkoholu o 96% objetosciowych.

Mieszaning potréjna (woda-alkchol-po-
rywacz), skroplona po wyjsciu z kolumny
do odwadniania, traktuje sie zwykle woda
w takich warunkach, iz tworza sie po odsta-
niu dwie warstwy, z ktérych jedna i druga
zawiera trzy skladniki mieszaniny potréj-
nej.

Wedtug wynalazku niniejszego skroplo-
na mieszaning potréjna wstrzasa sie ener-
gicznie z woda, aby wytworzyla si¢ emulsja.

Emulsja ta, pozostawiona w spokoju,
rozdziela si¢ na warstwe goérna, zawieraja-
ca czysty porywacz, i warstwe dolna, zawie-
rajaca alkohol rozciericzony, pozbawiony

porywacza. Alkohol ten wykazuje okolo
20% objetosciowych w przypadku zastoso-
wania benzenu jako porywacza; odpowied-
nio do tego reguluje si¢ ilos¢ wody, ktéra
dodaje si¢ do mieszaniny potréjne;j.

Alkohol po stezeniu mozna doprowadzié
do kolumny do odwadniania. Jego stezanie
mozna przeprowadzaé np. w kolumnie, o-
grzewanej parami alkoholu, przeznaczonego
do odwodnienia. '

W przypadku stosowania porywacza,
przy ktorym dekantacja emulsji nie bylaby
tak doskonala, jak w przypadku stosowania
benzenu, warstwe dolna, ktéra wskutek o-
becnosci drobnych kropelek porywacza jest
metna, moznaby odmetnié¢, poddajac ja dzia-
faniu pradu elektrycznego. Przemieszczanie
si¢ czastek zawieszonej cieczy zaréwno pod
dzialaniem pola elektrycznego, jak i peche-
rzykéow gazu, wytwarzanych w dolnej cze-
$ci warstwy na odpowiedniej elektrodzie, za-
pewnia doskonala dekantacje.

Rysunek przedstawia schematycznie, ty-
tutem przykladu, jedng z postaci wykona-
nia urzadzenia wedlug wynalazku niniejsze-
go w przypadku, gdy odwadnianie uskutecz-
nia si¢ we wzglednej prézni.

Na rysunku litera a oznacza kolumne
rektyfikacyjna, ktéra dostarcza produkt wy-
soko stezony, t. j. alkohol w stanie czystym
lub zanieczyszczonym, przeznaczony do od-
wodnienia i pozbawiony niedogonu.

Litera b oznacza skraplacz, litera ¢ —
ogrzewacz rurowy, litera d — kolumne od-
wadniajaca, litera e — jej skraplacz, litery
f i g oznaczaja zbiorniki o stalym poziomie,
do ktérych naptywa skroplona mieszanina
potréjna i woda, sluzaca do jej traktowania.
Litera h oznaczono mieszalnik mechanicz-
ny, litera i — pompe, litera j — zbiornik
do rozdzielania cieczy. Litera k oznacza
cze$¢ kolumny do destylowania alkoholu
wodnego, otrzymanego przy traktowaniu wo-
da mieszaniny potréjnej, litera I — cz¢$¢ ko-
lumny do stezania tego alkoholu, a litera m
oznacza skraplacz tej kolumny.



Jedna czesé par alkoholowych, uchodza-
cych z kolumny a przewodem /, jest kiero-
wana do skraplacza b, druga — do ogrzewa-
cza c i trzecia — do kolumny odwadniajgce;j
d, co jest mozliwe dzigki prézni, panujacej
w tej kolumnie, ktéra jest polaczona prze-
wodem: 18 z pompa prézniowa.

Pary, wprowadzone do skraplacza b w
miejscu 2, skraplajg si¢ i ciecz skroplona
wyplywa w miejscu 3 do zbiornika 36, po-
laczonego zapomoca przewodu 4 z atmosfe-
ra. Ciecz moze byé odprowadzona przewo-
dem 5 i pelaczona z alkoholem oczyszczo-
nym lub tez moze by¢ skierowana zpowro-
tem do kolumny a przez przewod 6, zaopa-
trzony w przyrzad 7, kontrolujgcy rozchéod.

Pary, skierowane do ogrzewacza c, prze-
plywaja przez przewéd 8, zaopatrzony w
zawor 9, ktéry umozliwia miarkowanie o-
grzewania. Pary te po skropleniu wracaja
do kolumny a przez przewoéd 10, polgczo-
ny z przewodem 6.

Pary, zasilajgce kolumne odwadniajaca
d, doplywaja przewodem 11, zaopatrzonym
w zawér 12, miarkujacy to zasilanie.

Ogrzewanie kolumny d uskutecznia sie
zapomocga par alkoholu absolutnego, doply-
wajacych przez przewdd 13 i pochodza-
cych z alkoholu absolutnego, doprowadza-
nego z kolumny d do kolumny c¢ przez
przewod 14. Przewéd ten posiada odgale-
zienie do odprowadzania cieklego alkoholu
absolutnego, zaopatrzone w zawoér 15. Al-
kohol doprowadza si¢ do temperatury od-
powiedniej zapomocg chlodnicy.

Pary wyzej wymienionej mieszaniny
potrdjnej, uchodzace z gérnej czesci ko-
lumny d, ptyna przez przewéd 16 do skra-
placza e. Ciecz skroplona odplywa do zbior-
nika 17, polaczonego przewodem 18 z pom-
pa prézniowa (na rysunku nieuwidocznio-
na). Ze zbiornika tego odprowadzony jest
przewéd 19, zaopatrzony w cylinder szkla-
ny 20, ktéry pozwala sledzi¢ splywanie
cieczy, wracajacej do kolumny d, oraz w
przewéd 21, zaopatrzony w zawér, ktory

reguluje ilosé mieszaniny, niewracajacej.
do kolumny d; cylinder szklany 22 pozwala:
$ledzi¢ i mierzy¢ ilosé tej czesci mieszani-
ny.

Podobne urzadzenie, sktadajace si¢ ze
zbiornika- g-o stalym peziemie i cylindra
szklanego 23, zaopatrzonego w zawér, po-
zwala regulowaé¢ i mierzyé¢ wyplyw wody,
dodawanej do mieszaniny potrdjnej.

Mieszanina potréjna, polaczona z woda;
doptywa przewodem 24 do mieszalnika me-
chanicznego h, w ktérym zostaje zemulgo-
wana. Otrzymana emulsj¢ przepompowuije
si¢ zapomoca przewodu 25, pompy: i i prze-
wodu 26 do naczynia dekantacyjnega- j.
Warstwa gérna, utworzona w tem naczyniu-
i utworzona z benzenu, wraca do kelumny
odwadniajacej przewodami: 35-i 19:

Warstwa dolna, ktéra- stanowi. alkohel,
wykazujacy mniej wiecej 20% objetoscio-
wych i pozbawiony. calkowicie benzenu,
plynie do kolumny destylacyjnej i konden-
sacyjnej & — [. W kolummie tej mozna wy-
tworzyé, jak i w kolumnie odwadniajacej,
pewna. préznie zapomeca- przewodu 30 i u-
rzadzenia, nieuwidocznionego na. rysunky,
aby umozliwié jej ogrzewanie zapemoca, par,
uchodzacych z kolumny a. Kolumna- ta: mo-
ze jednak pracowaé pod ci$nieniem zwy-
ktem. W tym przypadku przewéd 30 nie
taczy si¢ z przewodem 18, lecz uchodzi na-
zewnatrz urzadzenia.

Pary, uchodzace z kolumny /, prowadzi
si¢ przewodem 28 do skraplacza m badz
calkowicie, badz czesciowo. W tym ostat-
nio wymienionym przypadku przewéd, od-
galeziony od przewodu 28 (na rysunku nie-
uwidoczniony), jest zaopatrzony w zawor,
zapomoca, ktérego druga czesé par dopro-
wadza sie¢ do kolumny d na tej samej wy-
sokesci, na ktérej znajduja si¢ wyloty
przewodéw 33 i 11. Alkohol, skroplony w
skraplaczu m, wyplywa przez zbiornik 29
(ktéry moze byé polaczony z pompa proéz-
niowa, przewodami 30 i 18). Czesé alkoho-
lu sptywa przez przyrzad do sledzenia i



mierzenia przeplywu 37 i przewéd 32 do
kolumny [; druga cze$¢ moze by¢ skiero-
wana zpowrotem do kolumny d zapomoca
przewodu 33, zaopatrzonego w zawdér 34.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb otrzymywania alkcholu ab-
solutnego metoda azeotropowa, w ktérym
cieplo, zawarte w alkoholu, wyplywajacym
z kolumny rektyfikacyjnej, zuzywa sie do
ogrzewania kolumny odwadniajacej oraz
kolumny pomocniczej, utrzymywanych pod
ci$nieniem nizszem, znamienny tem, Ze w
celu wytwarzania alkoholu absclutnego z
wydatkiem ciepla mniejszym, niz przy wy-
twarzaniu alkoholu 95 — 96° Gay-Lussac'a,
bieg kolumny, przygotowujacej alkohol do
odwadniania, nastawia si¢ w ten sposéb, ze
do talerzy odwadniajacych doprowadza sie
pary o mocy ponizej 95 — 96° Gay-Lussac’a,
przyczem ilo§é rozporzadzalnego ciepta w
tych parach jest réwna tej wlasnie ilosci,
jaka jest niezbedna do nagrzewania kolum-
ny odwadniajacej oraz kolumny do stezania
alkoholu wodnistego, odzyskanego z potréj-
nej mieszaniny, w celu odprowadzania alko-
holu tego po stezeniu do kolumnv odwadnia-

jace;j.

2. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny
tem, ze alkohol, przeznaczony do odwod-
nienia, wprowadza si¢ do kolumny odwad-
niajacej w postaci pary.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1 i 2,
mienny tem, Ze mieszaning potréjng, skro-
plona po wyjsciu jej z kolumny odwadnia-
jacej, wstrzasa si¢ z woda tak energicznie,
aby wytworzyla si¢ emulsja, ktéra, pozosta-
wiona w spokoju, rozdziela si¢ na dwie
warstwy, z ktérych warstwe gorna stanowi
czysty porywacz, a dolng — alkchel 10z-
ciericzony, pozbawiony porywacza.

4, Sposéb wedlug zastrz. 1 — 3,
mienny tem, ze warstwe dolna, utworzona
po zemulgowaniu mieszaniny potréjnej wo-
da i po pozostawieniu jej w spokoju, pod-
daje sie dziataniu pradu elektrycznego w
celu usuniecia drobnych kropelek porywa-
cza, jakie moga ewentualnie pozosta¢ w tej
warstwie przed wprowadzeniem jej do ko-
lumny stezajacej, i to tylko w przypadku
stosowania porywacza o gestosci bardzo
bliskiej gestosci alkoholu wodnistego.

zna-

zna-

Joseph Rennotte.
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.
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