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Postopek za konceniriranje vodene ocelne kiseline.

Prijava z dne 14, marca 1929,

Velja od 1. aprila 1930.

Zahlevana prvenslvena pravica z dne 19. marca 1928. (Nemcija).

Znano je, da se more pridobivati ledeni
ocel iz vodene ocetne kiscline potom po-
novne ekstrakcije z organicnimi lopili (glej
na pr. E. Galitzenstein, Zeitschrift fiir an-
gew, Chemie 29 sfran 148). Pri tem su se
uporabljale kot ekstrakcijska sredstva pred-
nosino klorovi ogljikovodiki. Nedoslatek
tega postopka lezi v dejstvu, da leZi raz-
delilno ravnolezje med raslopinami ocelne
kisline in ekslrakcijskimi sredsivi zelo ne-
ugodno, lako da so polrebne ponovne ek-
slrakcije in vsled tega velika kolicina eks-
trakcijskih sredstev, da se ocetna kislina
znalno ekslrahira, ali pa da razlaplja eks-
trakcijsko sredsivo tudi Se vecje kolicine
vode, ltako da se ne da dobili visoko kon-
cenfrirana ocetna kislina.

Nadlo pa se je, da se v eni sami eks-
trakciji vzprejme celoina ocetna kislina od
razmeroma majhne koli¢ine topila in da se
islocasno izlo¢i vsa voda kot led, ki je
prost ocetne kisline, ako se ohladi razred-
¢eno oceino kislino v prisotnosti kakega
lopila oceine kisline do zelo nizke tempe-
rature, svrhi odgovarjaloc¢e do temperature,
pri kateri zmrzne ocelnokislinski — vodeni
eutektikum, ‘torej na priblizno — 27°. Od-
locitev ocetne kisline od vode se posreti
z vsakim lopilom polom ekstrakcije pri
navedeni nizki temperaturi bolje kakor pri
navadni temperaturi. Zlasli pripravna so
taka topila, ki posedujejo pri zadostni
zmoznosli topljenja za ocetno kislino zelo
majhno topljivost za vodo, kakor na pr.

klorovi ogljikovodiki, zlasti diklorelilen, tri-
kloretilen, diklormetan, tetrakloretan, dalje
eslri, zlasli ester ocetne Kkisline, acelonovo
olje in dr. Tudi zmesi lopil, na pr. etilake-
tat z ogljikovodiki ali klorovimi ogljikovo-
diki so pripravne.

Primer. 1000 uteZnih delov 40”/,-ne ocelne
kisline_hladimo z 1200 uteznimi deli diklo-
refilena med dobrim meSanjem na prib-
lizno — 27’, dokler se ne tvori veé led.
Voda se nahaja tedaj kol led, ki je prost
ocetne kisline, medtem ko je celolna ocelna
kislina z zelo majhnimi koli¢inami vode
razlopljena od dikloretilena. Led lo¢imo
v cenfrtfugah, filterskih stiskalnicah ali po-
dobnih pripravah, ki so zadostno zavaro-
vane proti izgubi mraza, od ekslrakia in
ga operemo z dikloretilenom, ki ima nizko
tempcraturo, tako da je prost ocetne ki-
sline, Mraz, ki se nahaja v ledu in v ekstrak-
fu se uporablja zopet za predhlajenje iz-
stropnih snovi oziroma za hlajenje konden-
zalorja kakega mrazolvornega stroja. Na-
melo dikloretilena se uporabljajo lahko z
ravno tako dobrim uspehom druga znana
topilna ocelne kisline ali pa topilne zmesi.

Seveda se mora pri tem mnozina topil-
nega sredslva prilagoditi njegovi topilni
zmoznosti za oceino kislino pri nizki tem-
peraluri.

Potom odfrakcioniranja lopilnega sred-
stva od ocelne krsline ali pa odfrakcijoniranja
ocetne kisline od topilnega sredsiva (ako
ima topilno sredstvo vigje vrelisce), se pri-
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dobiva polem lahko ocelna kislina kol le-
deni ocel. Pri tem frakcijoniranju destilirajo
v eksiraktu nahajajoCi se majhni deli vode
s predtokom.

Da se prepredi primrznjenje ledu na
hladilne povrSine ekstrakcijskega aparaia,
s {imer se otezkoéi toplotna transmisija
in prenos ledu v pripravo za fillriranje, se
postopek izvede svrhi odgovarjajote na fa
nadin, da ohladimo topilno sredstvo, ki ga
drzimo stalno v stanju gibanja najprej na
temperaturo pod — 27° in mu dodajamo
potem vzdriujo¢ navedeno nizko tempera-
turo postopoma predhlajeno razred¢eno
ocetno Kkislino. V tem slucaju se led ne
izlo¢i ob hladilni povrSini sami, temvel v
nofranjosli ekstrakcijskega sredstva.

Praklicna izvedba postopka bodi kot pri-
mer obrazloZena na podlagi priklju¢ene
rishe. V lej risbi je @ mesSalni kotel s sfe-
nami, ki se dajo hladiti, b ¢rpalka, ¢ hlad-
dilnik za nizko hlajenje, d centrifuga ali
druga priprava za fillriranje, e izmenjalec
mraza, f, g in h so posode Vsi aparali
so zavarovani proli izgubi mraza. / jelapa-
rat za frakcioniranje.

Ekstrakcijko sredstvo, ki se nahaja v po-
sodi g, se vpolni v mesalni kotel a; &r-
palka b ga Zene v krogotoku skozi hladil-
nik ¢ tako dolgo, dokler ni doseZena tem-
peratura nizja kakor — 26". Nato se do-
daja vzdrZzujoc ohlajenje razredéena ocetna
kislina poslopoma iz f, pri éemer ne sme
fempralura narasli preko — 25% in pri ce-
mer naj znaSa prednosino samo — 27°
Ko je razredcena ocelna kislina dodana, se
vklopi cenlrifuga d in se ¢rpa vsebina
kolla a skozi hladilnik ¢ polom centrifuge.
Filtrat se vodi skozi izmenjalec mraza e,
odda tam svoj mraz na dikloretilen, ki je
ze odfrakcijoniran in prost ocelne kisline,
in teCe potem v frakcijski aparal, kjer se
odloci od ocelne kisline. Diklorelilen upo-
rabljamo, potem ko smo ga ohladili na
nizko temperaturo, najprej za ispiranje vse-
bine centrifuge. Led, ki je oplezen z eks-
tfrakcijskim sradstvom, stalimo svrhi odgo-
varjajoce v centrifugi sami, njegov mraz
pa iskoristimo, na pr. s tem, da peljemo
cisto ekslrakeijsko sredslvo, katero segreje

v konpenzalorju hladilnega siroja razvila
toplota preko tali¢a ledu, skozi centrifugo
in vzdolZ kondenzalorja v krogokotu, pri
¢emer oddaja svejo loplolo na led in se
ista tali. Led pa lahko tudi izpraznimo ter
uporabimo lahko njegov mraz tudi na kak
drug nadin. V vodi raztoplieno ekstrakeij-
sko sredsivo odsiranimo iz vode polem
destilacije, svrhi odgovarjajote — da 3te-
dimo toploto — potom destilacije v vaku-
umu, pri ¢emer kondeziramo eksirakcijsko
sredstvo prednosino Sele po vakuum-&rpalki.
Eksirakcijsko sredslvo odslranimo lahko iz
vode tudi potom ekstrakcije s pomocjo
kakega drugega lopilnega sredsliva, kate-
rega vrelis¢e lezi visje ali niZje. Nadalje
je mozZno uporabljati vodo, ki vsebuje to-
pilno sredstvo, namesto sveie vode v enem
fabrikacijskem procesu, v katerem se vrsi
razredCenje ocelne kisline (na pr. pri obar-
janju acelilceluloze). Ako vsebuje razred-
cena kislina, ki naj se predeluje glasom
predlezecega izuma, $e mineralne kisline,
potem se te kisline svrhi odgovarjajoce
pred predelavo neufralizirajo s pomocjo
alkaliacetata ali alkalikarbonata.

Patentni zahtevi:

1. Poslopek za pridobivanje koncentrira-
ne ocelne kisline iz vodene ocetne kisline
potom ekslrakcije s lopilnimi sredsivi za
ocetno kislino, prednosino s takimi, ki vse-
bujejo klorove ogljikovodike, oznalen s
tem, da se vodena ocelna kislina obde-
luje izpod — 20°C, prednostno izpod —
25"C, s lopilnim sredstvom.

2. Postopek po zahtevu 1, oznalen s tem,
da se ohladi najprej ekstrakcijsko sredstvo
do nizke temperature in da se mu dodaja,
poslopoma, med-tem ko se isto giblje in
se nizka temperatura vzbrzuje, vodena ocetna
kislina.

3. Postopek po zahtevih 1 in 2, oznalen
s tem. da se oddaja mraz, ki ga vsebuje
la ohlajeni ekstrakt in led, s pomoc&jo pri-
prav za izmenjanje loplole na dalinje te-.
kocine, ki se naj ekstrahirajo, in na sveze
topilno sredsilvo oziroma na kondenzator
mrazolvornega stroja.
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