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_ PATENTNI SPIS STEV.

Société des Produits Chimiques de Clamecy, Clamecy (Niévre) in Etablissements
Lambiotte Fréres, Prémery (Niévre), Francija.

Postopek za koncentracijo vodenih raztopin ocetne kisline in razporedbe za uporabo,

Dopolnilni patent k patentu Stev, 12522,

Prijava z dne 13. julija 1935,

Velja od 1. januarja 1936.

NajdaljSi cas trajanja do 31, decembra 1951,

V osnovnem patentu je bil opisan po-
stopek za koncentracijo vodenih raztopin o-
cetne kiseline, kateri obstoja v bislvu vy tem,
da se obdelujejo vodene pare ocetne kise-
line, izvirajoce od izparitve enega dela raz-
topine, s ftretjim telesom, katero deluje kot
topilo kisline v parni fazi, in da se v vode-
ni fazi ekstrahira s pomocéjo prikladnega to-
pila kislina, vsebovana v drugem delu raz-
topine, pri Cemer sta izparitev in deflegma-
cija tega topila zasigurani po kalorijah, ka-
tere so na razpolago pri vrhu destilacijske
kolone, ki sluZi za obdelavo prvega dela
raztopine, V tej prijavi je bila kot primer za
realizacijo tega postopka navedena kombina-
cija obdelave potom eksirakcije v tekoci fa-
z1 z destilacijskim postopkom azeotropskim
potom,

Predmet tega dodatka se nana3a na
uporabo zgoraj navedenega postopka v slu-
¢aju, kjer se vrsi dehidratacija kisline v par-
ni fazi v prisotnosti nekega teZkega topila
kisline, kakr$na ztasti teZka lesna olja, pri demer
se pare, katere odhajajo pri vrhu dehidrata-
cijske kolone in kalere sedaj obstojajo sko-
ro izkljuéno iz vodne pare, izkoriS¢ajo kakor
poprej za izparilev lahkega topila, katero je
sluzilo za ekstrakecijo v tekoCi fazi, do¢im
se teZka olja, ki vsebujejo kislino, podvrze.
jo destilacji, katera od njih loCi kislino,

Na priloZenom nacrtu je pokazana kot
primer, ki naj ne bo limitativen, shema in-
stalacije za izvedbo takega postopka,

V tej shemi jez 1’ oznafena rezerv-
na posoda, katera vsebuje raziopino, ki naj
se obdeluje, na primer vodeno nekatransko
raztopino ocetne kisline, En del te raztopine
je napeljan po cevovodu 2’, opremljenem z
ventilom 3’, v izparilnik 4’, ki to raztopino
popolnoma izpari, in pare se vodijo skozi
cev 5’ v spodnji del kolone 6’, v kateri zgor-
nji del prihajajo lesna olja, katerih vielisce je
visje od 230°C. Vodna para, katera odhaja
pri vrhu kolone 6’, z nekoliko sopotegnjenega
olja je napeljana naprej po cevi 7', da sluZi
za izparitev topila, katero je ekstrahiralo ki-
slino v tekoci fazi, kakor bo to spodaj Se
obrazloZeno. TezZka olja, nasiena s kislino,
odtekajo v dehidratacijsko kolono 8’ in pa-
sirajo nato separacijski ogrevaltik 69, ki do-
pusca poplno destilacijo raztopljene Kkisline.
Tezka olja, iz€rpana glede kisline, se vsesa-
vajo od C€rpalke 70 in se dvigajo v zgornji
del kolone 6, da tako zopet pridejo v ek-
strakcijski ciklus, Pare kisline, katere odha-
jajo pri vrhu kolone 69, se napeljejo v ko=
lono 71, kjer se loijo od teZkih produktov,
in kislina, ki se kondenzira v kondenzatorju
72, se nabira v Cebru 73, pri ¢emer gre en
del te kisline nazaj v kolono 71 po cevi 74,

Din, 10,=



ki je opremljena z regulacijskim ventilom 75.
Da se olajsa loCitev kisline in kairana, so
ogrevalnik 69, kolona 71, kondenzator 72 in
sprejemalni Ceber 73 prednostno drZani pod
prikladnim vakuumom s pomocjo vakuum-
ske Crpalke 76.

Drugi del raztopine, vsebovane v po-
sodi 1’, se more iz&rpati s pomoé&jo nasled-
nje razporedbe, katera v bistvu odgovarja
razporedbi, ki je bila v osnovnem patentu
opisana za obdelovanje bistre tekoCine, ki
izvira od destilecije lesnega oceta.

Ta del raztopine je napeljan skozi cev
11, opremljene z ventilom 12', v ekstrakcij-
ski aparat 13’ na protitok, ki obstoja iz zbi-
ralne kolone, pri femer prihaja raztopina,
ki naj se obdeluje, v zgornji del te kolone,
topilo (na primer metfil-propionat) pa v spod-
nji del kolone skozi cév 14’. Voda odhaja,
domala prosta kisline, skozi cevovod 16" in
je napeljana v ogrevalnik 60, odkoder odte.
ka v majhno kolono 17’, v kateri se opro-
sti raztopljenega metil-propionata, Slednji se
vodi dalje skozi cevovod 18" v kondenzator
19° voda pa se odstranjuje pri 20’, Metil-
propionat, ki je nasiten z ocetno Kislino,
kontinuirno odhaja iz locilne kolone 13’ po-
tom cevi 21’ in je napeljan v izparilno pri-
pravo 23’, ki vsebuje vodoraven svefenj ce-
vi, kateri je razdeljen v oddelke 23’2, 23’
23", v katerih pasira vodra para, prihajajoca
skozi cev 7’ iz dehidratacijske kolone 6’,

Pare metil-propionata, ocetne Kkisline
in vode, katere se proizvajajo v izparilniku
23, se vodijo skozi cev 61 v spodnji del
kolone 22’, iz katere zgornjega dela odhaja
zmes par metil-propionata in vode, katera je
napeljana po cevi 24’ v kondenzator 19'. He-
terogeni kondenzat, ki se proizvzja v sled-
njem kondenzatorju, odteka v flarentinko 15’
kjer se dekantira in odkoder se metil pro-
pionat vodi naprej po cevi 14’ v logilno ko-
lono 13’. Voda katera odteka skozi 25’ iz
florentinke 15°, se posilja v cev 16, kjer se
zopet zdruZzi z majhonimi muooZinami izér-
pane vode, kalere odhajajo iz protitoéne ko-

lone 13’ in gredo v ogrevalnik 60. Pri dnu
kolone 22’ odteka trojna zmes metil-propio-
nata, ocetne kisline in vode, katera je nape-
ljana po cevi 31’ v kolono 29, ki prejema
po cevi 62 tudi neizparjeno tekocino, katera
vsled prebitka odteka iz zadojeg oddelia
23t izparilnika 23’, Ta kolona 29’ odiegne
kislino od metil-propionata in vode, pare teh
snovi pa se vodijo naprej po cevi 28’ v pod-
nozje kolone 22', doéim koncentrirana ocet-
na kislina odieka v 32’,

Vodna para nasiena s tezkimi olji,
katera izvira od dehidratacijske kolone 6’ in
tece skozi izparilnik 23’, se v slednjem de-
loma kondenzira, Kondenzat se vodi po ce-
vi 35’ v florentinko 36’, odkoder se malen-
kosina mnoZina tezkih olj, ki se morejo de-
kantirati, vodi v vrh kolone 6, dotim se
voda odstranjuje pri 37" in je napeljana k
iztoku, Para, katera ni bila kondenzirana v
izparilniku 23’ se poSilja po cevi 63 skozi
ogrevalnik 60 majhnih vodnih mnoZin, nasi-
¢enih z metil-propionatom, nato pa v kon-
deazator 34, V teh dveh aparatih kondenzi-
rana teko¢ina je napeljaia po ceveh 35" in
35", v florentinko 36'. '

Patentni zahtev:

Postopek za koncentracijo vodenih ra-
stopin ocetne Kkisline po osnovnem patentu
§t. 12522, pri katerem se eu del raztopine.
ki naj se koncentrira, obdeluje s topilom v
tekod&i fazi, drugi del pa se destilira in ob-
deluje v parni fazi s pomoCjo tretjega telesa,
oznaten s tem, da se vrdi dehidratacija ki-
sline v parni fazi v prisotnosti teZkega to-
pila kisline, kakrSna s> zlasti teZka lesna
olja, pri ¢emer se pare, katere obstojajo sko-
ro izklju¢no iz vodne pare in sedaj odhajajo
pri vrthu dehidratacijske kolone, izkoriS¢ajo
za izparitev lahkega topila, katero je sluzilo
za ekstrakcijo v teko€i fazi, do¢im se tezka
olja, ki vsebujejo kislino, podvrZejo destila-
ciji, katera od njih lo¢i kislino,
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