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Znane jest wyługowywanie kwasów or¬
ganicznych, jaknp. octowego, znajdujących
się w roztworze wodnym, w ten sposób, że
kwasy te wyługowuje się w postępowaniu
ciągłym za pomocą odpowiednich rozpusz¬
czalników stosując zasadę przeciwprądu.
Jako rozpuszczalniki stosuje się wszelkie
ciecze organiczne, mieszające się z wodą
zaledwie w stopniu ograniczonym i wyka¬
zujące dużą zdolność rozpuszczania wyłu-
gowywanych kwasów, do czego szczególnie
odpowiedni jest octan etylu. Środek ten po¬
siada, jak wiadomo, tę zaletę, że podczas
destylacji otrzymanego wyciągu zawarta
w nim woda zostaje oddzielona azeotro-

powo od kwasu przeznaczonego do stęże¬
nia.

Wiadomo, np. z patentu angielskiego
nr 283 702 a także z patentu amerykań¬
skiego nr 679 575, że ługowanie rozcieńczo¬
nego kwasu, jak np. octowego, octanem
etylu wykonywa się w ten sposób, że obie
ciecze doprowadza się do górnej względ¬
nie dolnej części kolumny do ługowania.
Otrzymany wyciąg należy następnie od¬
ciągać z górnej części kolumny do ługowa¬
nia, a wyczerpaną wodę — z dolnej części
tej kolumny. Jeżeli zamiast octanu etyJu
stosuje się środek cięższy od przeznaczo¬
nego do wyługowania rozcieńczonego kwa-



su octowego, jak np, w przypadku
chinoliny, to rozcieńczony kwas octowy
wprowadza się do kolumny do ługowania
od dołu, chinolinę zaś wprowadza się do
kolumny od góry. W tym przypadku spusz¬
cza się wyciąg odpowiednio z dolnej części,
wyczerpane zaś odcieki — z górnej części
kolumny.

Proponowano już także stosować kolum¬
ny do ługowania (porównać patent amery¬
kański nr 283702) wypełnione kształtkami
wypełniającymi, podobnymi do tych, jakie
stosuje się w kolumnach destylacyjnych.
Jednakże również i tutaj otrzymano wyniki
niezadawalaj ące.

Proponowano również (porównać pa¬
tent niemiecki nr 611 114) przeprowadzać
wspomniane ługowanie w kilku zabiegach
roboczych, mianowicie tak, żeby dokładne
mieszanie się rozcieńczonego kwasu i środ¬
ka ługującego ze sobą odbywało się w spe¬
cjalnie umieszczonych komorach zaopa¬
trzonych w mieszadła. Proponowano
ponadto (porównać patent niemiecki
nr 592119) kwas, przeznaczony do wyługo¬
wania, wtryskiwać za pomocą dysz do octa¬
nu etylowego. Ten sposób jednakże jest
kłopotliwy w wykonaniu.

Obecnie stwierdzono nieoczekiwanie, że
w zwykłych wieżach wypełnionych kształt¬
kami bez jakiegokolwiek mechanicznego
środka osiąga się doskonałe wyniki podczas
ługowania wspomnianych kwasów, jeśli
szybkość przepływu składników biorących
udział w ługowaniu dobierze się tak dużą,
ażeby odcieki spływające z kolumny nie
były przezroczyste, lecz mętne.

W celu wyjaśnienia wyników osiąga¬
nych według wynalazku niniejszego po¬
dano poniżej następujące przykłady po¬
równawcze.

Przykład I. Doświadczenie wykona¬
no w wieży o wysokości 10 m i o średnicy
550 mm. W tym przypadku, jako materia¬
łu wypełniającego, użyto pierścieni Raschi-
ga względnie innych kształtek wypełniają¬

cych o długości krawędzi 25 mm. Przez
aparat przeprowadzano na godzinę 4150 kg
octanu etylowego i 1800 kg surowego octu
o stężeniu 10,3%. Odpowiadała temu
względna szybkość liniowa 0,73 cm/sek.
Mętne odcieki zawierały jeszcze zaledwie
0,066 lotnego kwasu, co odpowiada spraw¬
ności wynoszącej 99,36%.

Przykład II. Zastosowano 25% -owy
kwas octowy z octanem etylu w stosunku
ilościowym 1 : 4 przy zachowaniu względ¬
nej szybkości liniowej 0,55 cm/sek i otrzy¬
mano odcieki zawierające zaledwie 0,08%
kwasu, czyli że wynik ługowania wynosił
99,7%.

Jak wynika z powyższych przykładów,
przy zwiększonej szybkości przepływu,
przy której odcieki i wyciąg nie odpływa¬
ją przezroczyste, osiągnięto nieoczekiwa¬
nie dużą sprawność. Jeżeli natomiast pro¬
ces wspomniany będzie się przeprowadzało
z mniejszymi szybkościami przepływu, jak
to było konieczne dotychczas do otrzyma¬
nia odcieków nie zawierających mętów, to
sprawność ługowania znacznie spada. Tak
więc np. w tych warunkach przy użyciu 25
milimetrowych pierścieni Raschiga oraz
stosunku estru 2:1, otrzymano odcieki
zawierające 1,7%, a zatem sprawność łu¬
gowania wyniosła 84%.

Jeżeli zanadto zwiększy się szybkość
przepływu rozcieńczonych kwasów oraz
środka ługującego, to sprawność również
się pogarsza; jak widać z następującego
doświadczenia przez taki sam aparat, jak
w powyższych przykładach, przeprowa¬
dzano na godzinę 400 kg octu drzewnego
i 800 kg octanu etylowego. Odpowiadało
to względnej szybkości liniowej (bez
uwzględnienia materiału wypełniającego)
równej 1,2 cm/sek. Przy tym otrzymano od¬
cieki o zawartości 0,24% lotnego kwasu, co
odpowiadało sprawności ługowania wyno¬
szącej 97,7%.

Wyników sposobu niniejszego nie można
było przewidzieć, należałoby się raczej oba-
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wiać, że przy zwiększonej szybkości prze¬
pływu cała zawartość cieczy w kolumnie do
.ługowania zmiesza się ze sobą i że tym
samym działanie przeciwprądowe wewnątrz
kolumny zostanie przerwane. Jednakże
pracując według wynalazku niniejszego nie¬
dogodności tej nie stwierdzono.

Wykonywanie sposobu niniejszego w
praktyce jest szczególnie proste. Jako ko¬
lumnę do ługowania można stosować zwy¬
kłą kolumnę wyłożoną znanymi środkami
wypełniającymi, jak np. pierścieniami Ra-
schiga, pierścieniami siodełkowatymi lub
pierścieniami Pryma. Do górnej części ko¬
lumny kwas przeznaczony do wyługowa¬
nia doprowadza się za pomocą prostego
urządzenia rozdzielczego, np. dziurkowa¬
nych rur lub talerzy odbojowych, i odpro¬
wadza otrzymany wyciąg:, w dolnej zaś
części kolumny umieszczone są urządzenia
doprowadzające i odprowadzające octan
etylu względnie odcieki. Jako śrbdek do łu¬
gowania w myśl niniejszego wynalazku sto¬
suje się octan etylu. Można jednakże w ta¬
ki sam sposób stosować inne organiczne
estry, etery, alkohole (jak np. alkohol amy-
lowy), fenole lub etery fenolu, zwłaszcza
ich mieszaniny. Na górnym i dolnym wylo¬
cie tych kolumn umieszczone są wzierniki
-szklane, pozwalające na badanie spływa¬
jących cieczy. Stosunek ilości rozcieńczo¬
nego kwasu do ilości środka ługującego
przepływającej w jednostce czasu można
zmieniać w szerokich granicach. Jednakże
szybkość przepływu octanu etylowego po¬
winna być nie mniejsza od szybkości roz¬
cieńczonego kwasu w tym samym czasie.
Korzystnie jest na jedną część około
10%-owego rozcieńczonego kwasu stosować
1,5 — 2,5-krotną ilość octanu etylu. Jeżeli
kwas przeznaczony do ługowania posiada
stężenie większe, np. 25%-owe, to dobrze
jest odpowiednio zwiększyć ilość octanu
etylu w przybliżeniu 4-o krotnie.

Zgodnie z wynalazkiem, zachowując da¬
ny stosunek objętościowy, zwiększa się

szybkość przepływu dopóty, aż ciecz, ucho¬
dząca z kolumny, zacznie być mętna. W do¬
świadczeniach według wynalazku niniejsze¬
go okazało się, że następuje to, gdy szyb¬
kości liniowe przepływu środka ługującego
względnie rozcieńczonego kwasu wynoszą
względem siebie 0,2 cm/sek i więcej, a ko¬
rzystnie co najmniej 0,4 cm/sek.

Korzystne działanie według wynalazku
osiąga się również, jeżeli szybkość względ¬
ną przepływu jeszcze znaczniej się zwięk¬
szy. Jest to korzystne, ponieważ przy pra¬
cy w myśl wynalazku niniejszego występu¬
jące zawsze zmiany szybkości nie powodują
działań szkodliwych. W każdym razie za¬
leca się unikać nadmiernego zwiększenia
szybkości, ponieważ mogłoby to wpłynąć
ujemnie na wydajność procesu ługowania.

Względna szybkość liniowa, ustalona
w powyższych przypadkach bez uwzględ¬
nienia materiałów wypełniających i w myśl
wynalazku niniejszego konieczna, aby osią¬
gnąć zmętnienie odcieków, a tym samym
szczególnie korzystne ługowanie, zależy od
wymiarów użytych kształtek wypełniają¬
cych. A więc w myśl wynalazku niniejsze¬
go przy użyciu kształtek wypełniających
o średnicy około 8 — 10 mm albo o długo¬
ści krawędzi 8 — 10 mm, stosuje się wzglę¬
dną szybkość liniową, wynoszącą co naj¬
mniej 0,2 — 0,3 cm/sek. W przypadku
kształtek wypełniających o długości krawę¬
dzi 15 — 25 mm korzystne są szybkości
względne 0,4 — 1,2 cm/sek. Przy użyciu
kształtek wypełniających o długości kra¬
wędzi lub średnicy np. 25 — 70 mm, można
szybkości względne zwiększyć znacznie po¬
wyżej 1 cm/sek nie pogarszając przez to
jakości odcieków.

Aby składniki ługowania przeprowa¬
dzić przez kolumnę, wystarczy na ogół ist¬
niejące ciśnienie hydrostatyczne kwasu
i octanu etylu uwarunkowane odpowiednim
umieszczeniem zbiorników zapasowych.
Wyniki ługowania można ewentualnie po¬
lepszać w ten sposób, że się włącza na za-
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sadzie przeciwprądu kolejno za sobą dwie
lub większą liczbę kolumn z kształtkami
wypełniającymi.

Jeżeli zgodnie z wynalazkiem osiąga
się doskonałe wyniki ługowania i to w wa¬
runkach dających odcieki m^tne, to jednak¬
że zaleca się małe ilości środka ługującego,
jak np. octanu etylowego, zawarte w tych
odciekach i powodujące ich zmętnienie,
odzyskiwać z powrotem przed odrzuce¬
niem odcieków. Odzyskiwanie to uskutecz¬
nia się na ogół przez destylację odcieków
w kolumnie destylacyjnej. Można jednakże,
jak stwierdzono dalej, większą część odzy¬
skiwanego środka ługującego oddzielać
bezpośrednio w prosty sposób i z powrotem
użytkować w procesie ługowania. Osiąga się
to najprościej w ten sposób, że mętne od¬
cieki poddaje się działaniu ssącemu świeże¬
go środka ługującego, doprowadzanego do
kolumny. W tych warunkach drobne cząstki
środka ługującego, zawarte jeszcze w od¬
ciekach, zostają łatwo i całkowicie wydzie¬
lone i razem z dopływającym świeżym
środkiem ługującym odprowadzone z po¬
wrotem do aparatury, w której przeprowa¬
dza się ługowanie.

Wykonywanie tego procesu rozdzielania
można uskuteczniać np. w ten sposób, że
z dolnej części kolumny do ługowania, w
której według przykładu I przeprowadza
się ługowanie, mętne odcieki przed odpro¬
wadzeniem ich dó wypustu zmusza się do
przepływania tuż poniżej miejsca dopły¬
wu świeżego estru do kolumny do ługowa-
wania. Przedstawiono to na rysunku, przy
czym literą A oznaczono dolną część ko¬
lumny do ługowania. Świeży ester wprowa¬
dza się do kolumny tej od dołu w miejscu
B, a następnie przepływa on przez otwory
C do aparatu ługującego. Wokoło tego miej¬
sca wpustowego do środka ługującego wy¬
dzielona jest za pomocą przegrody D ^rze-
strzeń, która odpowiednio do kształtu prze¬
grody D może mieć kształt podwójnego
pierścienia, może być prostokątna albo też

mieć dowolny irniy kształt. Wewnątrz tej
przestrzeni świeży ester wznosi się do gó¬
ry, podczas gdy w przestrzeni zewnętrznej
spływają w dół oddzielone, ale jeszcze
mętne odcieki. W miejscach E przestrze¬
nie wewnętrzna i zewnętrzna łączą się ze
sobą. Jeżeli spływające jeszcze mętne od¬
cieki przechodzą przez te miejsca, ta
wskutek działania ssącego, wytwarzane¬
go przez strumień środka ługującego, wy¬
pływającego z przestrzeni wewnętrznej, po¬
zostałe jeszcze cząstki środka ługującego
są w pewnym stopniu zasysane do prze¬
strzeni wewnętrznej i wznoszą się znowu
razem ze świeżym estrem do kolumny da
ługowania. Sklarowane w ten sposób od¬
cieki ściąga się następnie w miejscu F
i, ewentualnie po przeprowadzeniu przez
urządzenie destylacyjne, można pozosta¬
łości z nich odrzucić.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób ługowania kwasów alifa¬
tycznych, zwłaszcza kwasu octowego, z wo¬
dnych roztworów za pomocą organicznych
środków ługujących, jak np. octanu etylo¬
wego, znamienny tym, że szybkość przepły¬
wu środka ługującego zwiększa się tak, że
odcieki spływające z kolumny stają się
mętne.

2. Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tym, że względne szybkości liniowe skła¬
dników stosowanych do ługowania dobiera
się co najmniej równe 0,2 cm/sek (bez
uwzględnienia objętości materiału wypeł¬
niającego).

3. Sposób według zastrz. 1 i 2, przy
użyciu kształtek wypełniających o średni¬
cy 15 — 25 mm, znamienny tym, że szyb¬
kości względne składników stosowanych
do ługowania dobiera się równe 0,4 —
1,2 cm/sek.

4. Sposób według zastrz. 2, przy
użyciu kształtek wypełniających o średnicy
25 — 70 mm, znamienny tym, że względne
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szybkości (liniowe) dobiera się od 0,4 —
1 cm/sek i powyżej.

5. Sposób według zastrz. 1 — 4, zna¬
mienny tym, że w celu oddzielenia użytego
rozpuszczalnika mętne odcieki, otrzymywa¬
ne podczas ługowania, poddaje się działa¬
niu ssącemu wprowadzanego świeżego roz¬
puszczalnika, który zabiera rozpuszczalnik

przeznaczony do odzyskania i w ten sposób
oddziela go od odcieków.

Deutsche Gold-und
Silber-Scheideanstalt

vormals Roessler

Zastępca: M. Skrzypkowski
rzecznik patentowy

Staatsdruckerei Warschau — Nr. 7051-42.
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