KRALJEVINA JUGOSLAVI)A

UPRAVA ZA ZASTITU
Klasa 6 (3)

INDUSTRISKE SVOJINE

Izdan 1 decembra 1932.

PATENTNI SPIS BR. 9306

Société Anonyme des Distilleries des Deux—Sévres, Melle
(Deux—Sévres) Francuska.

Postupak za dobijanje organic¢kih tekuéina, kao alkohola, iz vodenih otopina.

Prijava od 26 avgusta 1930

Vazi od 1 januara 1932

TraZeno pravo prvenstva od 26 avgusta 1929 (Francuska).

Pcznati postupci za dehidriranje alkoho-
la po principu azeotropic¢ke destilzcije pri-
mjenjivali su se do sada jedino kod kon-
centriranog alkohola. To je razumljivo o-
datle, 3to se je od vode slobodni alkohol
kd tih metcda dcbivao kao zadnji tok, t, j.
na podnczju kolone i $to je pri tome bilo
potrebno, da se u svrhu odstranjenja vode
alkohcla isti €itavi ispari zajedno sa po
prilici 20-erostrukom Kkoli¢inom oduzima-
jucih tjelese. Ti su postupci tehnicki nemo-
gudi, ¢im koncentracija alkohola, kojeg va-
lia deshidrirati, spadne ispod izvjesne gra-
nice na pr. 80-—85" Gay-Lussaca.

Poznati jeden postupak (njemacki patent
broj 287.897), po kojem se iz jedne obicne
koncentracione kolone poti¢uée pare do-
vode do deshidracione kolone, nije iz istih
razloga dovec do zadovoljavajuceg uspje-
ha, Ako se naime deshidraciona kolona na-
puni sa parama, koje poti¢u od visokoste-
penaste kolone, tc se iskoriséuje samo
Cetvrtina ili petina u toj koloni stvarno na-
lazece se toplinske energije, dck se osta-
tak izgubi u odvodnom kondenzatoru.

U svom francuskom patentu broj 644.202
od 21 aprila 1927 opisala je vlasnica pa-
tenta postupak za deshidriranje komine ili
razredenog alkohola. U prvom redu radi-
lo se je tu o ponovnom dobivanju topline,
pri Cemu se je najprije alkohol u prvoj ko-
loni koncentrirao na 90—95 G, L. i zatim
se je taj alkohol pomoéu azeotropicke de-
stilacije deshidrirao u jednoj drugoj odije-
ljenoj koloni, koja je spojena sa pobo¢nim
kclonama, Drugz kolona providena je sa

jednim izmjenjivaem topline te sz grije u
cijelesti ili djelomitno sa toplinskom ener-
gijom, dobivenom u prvoj koloni.

Predlezeéi prenalazak odnosi se na po-
stupak za izravno deshidriranje komine ili
razredenog alkohola uz istodobnu primje-
nu chic¢ne ili azeotropicke destilacije u jed-
noj te istoj koloni, pomocu zajednitkoga
grijanja, pri {emu se treba samo para, po-
trebna za destiliranje komine i time se do-
biva alkohol od vife nego 97,5°, Kkoji se
zatim na poznati nadin potpunc deshidrira.

Za izvedbu pronalaska upotrebljava se
jedna cbi¢na kclona za viscki stepen, koja
imade, kake ie poznato, jednu zonu za
destiliranje (br. 1), jednu zonu za kon-
centriranje alkohcla sve do 90—95° G. L.
(br. 2) i iznad toga nalazeca se dna, Kkoja
tvore treéu zonu za azeotropicku destilaci-
ju, u kojoj se nalazi tekuée oduzimajuée
sredstvo, koje neprekidno radi. Kod pogo-
na kolone dade se ustancviti, da tekuéina
onih dna, koja se nalaze izmedu zomne za
koncentriranje alkohola (br. 2) i gornje zo-
ne (br. 3), sadrzi oduzimaée sredstvo u ko-
li¢inama, koje se pravilno smanjuju odoz-
gor prema dolje, te prije svega alkohola od
viseg stepena, nego $tc imade azeotropit-
na mjeSavina od vode i alkohola, na pr.
97.5—99.5°.

Stepen alkohola ovisi o koli¢ini pare u-
potrbliene u dolnjem dijelu kolcne za pot-
puno izdestiliranje komine i o postotku te-
kucih cduzimaéih sredsteva na tim plofama.

S druge strane dolaze u gornji dio kolo-
ne pare, Ciji se sastav priblizuje sastave
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Dcbivanje alkohola vilo, visokog stepena
rikladhoj zoni-kolane, tj«tako-

u ;ednq]
vog alkohola, “&ja-alkoholna sadrzina nad-
masuje-cnu, kc_;a se dobiva obi¢nim rekti-
ficiranjem, kako ie gore izloZzeno, Cini se
u iednu ruku paradoksnim, posto se voda
odvaja- tie; samo- u dolnjem, dijelu, kolone
(zona br. 1), ve¢ i na njenom vrhu (zona

br. 3). Ne upustajuci se u razglabanje teh-

nicki zamrsenih' pojedinosti, valja spomenu-
ti, da se ta &injenica obja8njava time, Sto se
onde, 'gdje se nalazi ' tekuée oduzimace
sredstvo, voda diZe brze
dijelu kolone, nego 5to je dovedena iz 2l-
kohclnih para, koje se diZu iz donjeg di-
jela kclone,

Da se dobije alkohol potpuno slobodan
od vode, dovoljno je, da se vrela tekucina
dcvede na dna, gdje se nalazi' visokostepe-
ni ‘2lkohol, koji. je razreden sa ne odveé
velik »m Kolifinom oduzimajuéeg sredstva
(izmedu zona 2 i 3) i da se ista zatim do-
vede u jednu kolonu sa dnima, grijanim na
povrsini, gdje se ista pomocu destilacije
oslobodi' od male koloCine vode i oduzi-
maceg, sredstva.

Pcsto epéenito istjerivanje alkohola iz
Komine u zoni 1 iziskuje vise pare, nego li
rektificiranje u zonama 2 i 3. moZe se to
iskoristiti u svrhu, da se dodatna kolona
besplatno sasvim ili djelomiéno ugrije time,
$to se vodene pare alkohola dovode na!
trap: do glavne kolone.

' Kada se radj sa kominom slabe alkohol:
ne sadrZine, pri &emu je za [1Ebt1]twdﬂje po-
trebna veta mnozina pare, uputno je, da
se montlra dodatni kondenzator u  visini
zone 2. Time je omoguceno, da se reduci-
ra_hladiva’ ploha glavnog kondenzatora,
kn,;l radi pod manje povoljnim uvjetima,
jer e latentna toplinska mnoZina oduzima-:
Ceg sredstva neznatna, a temperatura na
vrhu glavne kolone 'niza od temperature
alkohola. U slucaju upotrebe dodatnog
kcndenzatora  moze kondenzat ulaziti na-
trag u glayvnu kolonu u visini zone 2, ali
isto toko moze se kondenzat uvoditi ‘sa-
sv1m Al d]elormEno u zonu 3. Time se po-
ja ava radni Kapacitet glavne'kolone u/'po*
gledu stepena deshidracije.

ostupak’ je upotrebljiv za deshldhran]c
s istodobnim  rektificiranjem alkohola po-
moéu spedstava, koja se obiavaju upo-

e Stalho) Watraglu [odelj #lave kolone, gd]e'_'.
alkchollcm stepen pare do prilici odgovara x
_‘potpunc odstranjenje nedistoca, koje sa al-
“koholom tvore jednu azeotrop:cnu mjeSa-

prema gornjem;

treblgav‘ltl kcd" Oblcne re,kt;fikﬂmle te po-
mecu sredstava, Koja su opisana u francu-
skim patentima broj 614.913 i 617.042 fir-
me: prijaviteljice.

Za dobivanijé vilo- gistog alkoholaing /do-
staju obe cperacije, jer one ne omogucuju

vinu. U tom sludaju uputno je, da se pret-
hedne komina ili razredena alkoholna o-

_topina mskosteptnabtu otisti wisvrhu, da
.se time/potpuno’ odstrane isve fokove ne-

tistcée i da se. dobije od vode _slobodni,
prakticno ¢isti te organo-lepticki ncut]""alm
alkohol,

Novipestupak moZe se.u cijelosti-ili dje-
lomi€no izvesti kod- tlaka razliditog od at-
niosferskog-tlaka,

Na csnovy, slijededeg, primjerza izvedbe te
nacrta poblize ¢emo objasniti pronalazak:

U jednu glavnu Kolenuw: 1ruveda se kroz
16 kamina od Kcjih 5° G.-L., koja se u da-
nom slucaju Sto vis¢ ugrije u 17 pomocu
vrelih pomija, kaje izlaze iz kolone kod 18.
Kolcna se ponajprije grije pomocéu mnoZi-
ne pare, koja je potrebna' za destilovanje
zlkchela iz kemiad! ratunaiuéi kojih <300
kg. 'na'1 hl'alkohola: Alkchol sadrzan ru
kemini koneentrira se u gornjim klijetka-
ma kolone, ‘a pare dovod e oduzimajuce
sredstve, na pr. mjeSavinu od/benzola i spe-
cijalncg benzina do vrenja u gornjem dijelu
kolene! '(zona br. 3). ' Regulatornom slavi-
nom 2 dovodi se u kondenzator 3 jedan
dic alkoholne pare u svrhu, da se odtereti
kondenzator 4, koji radi pod nepovoljnijim
uslevima. Temperatura na vrhu kolone iz-
nesi 65° umjesto 78°. Alkohol kondenziran
u kendenzatoru 3 te€e natrag u glavnu ko-
lonu dijelom kroz cijev 5, a dijelom kroz
cijev 6.

Pare kondenzirane u 4 tvore jednu teku-
¢inu, koja se odvaja u dva sleja. Gorniji sloj
vraca se kroz 7 na vrh kolone a dolnji sloj
kroz 8 u srednji dio kolone.

Sa tekuéim dodatnim sredstvom pomije:
Sani alkohol stizava kroz vod 9 sa tempe:
raturom od 72--73° u poboénu kolonu 10,
koja se na povrSini grije djelomicno s alko-
helnim parama, kojé kod 13 struje iz glav-
ne kolone u evaporator 11, a djelomic¢no sa
svezom ‘parom, koja' radi u serpentini 12.
U 11 kondenzirane alkoholne pare vracaju
se kroz 134 natrag u'glavnu kolonu. Na
dolnjem 'dijelu poboé&ne kolone 10 izlazi
kroz cijev''14 deshidrirani alkohol oslobo-
den od dodatnog sredstva, koje se nepre-
kidno vrada u mjeSavini sa malo vode i al-
kohola kroz cijev 16 natrag 'u glavnu kolo-
nu. Prema tomu iz aparature ne izlazi ni-
Sta drugoga, négo li samo apsolutni alko-
hol kod 14 te pomije kroz 18.



PredleZze¢i pronalazak upotrebljiv je za
vodene otopine organi¢kih tekuéina, koje
se dadu tesko deshidrirati, jer se u vodi
lahko tope i s ovom daju mjeSavinu sa mi-
nimalnim vreli§tem kao izopropilni i pro-
pilni alkohol, glykolklorhydrin itd.

Jednostavnosti radi opisan je postupak
sa jednom jedinom glavnom kolonom. Mo-
Ze se naravno upotrebiti i viSe kolona, pod
predpostavkom, da sve te kolone rade pod
analognim uslovima kao jedna jedina
kolona.

Patentni zahtjevi:

1. Postupak za neprekidno dobivanje or-
ganic¢kih tekuéina iz vodenih otopina — n.
pr. alkohola iz zrelih Komina ili razredje-
nog alkohola — uz istodobnu primjenu o-
bifne i azeotropi¢ke destilacije, naznacen
time, $to se toplina sadrZana u parama, ko-
je izlaze iz dijela aparature, odredjenog za
koncentraciju alkohola, potpuno i nepo-
sredno pomoéu tih para prenosi na dio a-
parature, gdje radi oduzimace sredstvo, i
Sto se alkohol sa visom koncentracijom,
nego li je ona azeotropitke mjeSavine vo*
de-alkohola, dobiva izmedju dva gore spo-
menuta dijela aparata.

2. Postupak po zahtjevu 1, naznaden ti-
me, $to se prema postupku dobiveni viso-
kostepeni alkohol deshidrira i oslobodi od
zadnjih tragova oduzimaceg sredstva po-
mocu prikladnih sredstava, na pr. u jednoj
poboé&noj koloni,

3. Postupak po zahtjevu 1, naznaden ti-
me, $to se radi u jednoj destilacionoj kolo-
ni sa dnima, koja su puni sa niskostepenim
alkoholom izmedju jedne zone za destili-
ranje i jedne zone za koncentriranje, te Sto
se 11 toj koloni ispod zone, gdje radi odu-
zimacde sredstvo, i iznad zone za koncentri-
ranje alkohol dovodi na viSu alkoholnu
koncentraciju, nego li ju imade azeotropit®
ka mijefavina yode-alkohola.

4. Pestupak po zahtjevu 1, naznalen fi-
me, Sto se istodobno provodi &iséenje alko-
hola na po sebi poznati na€in.

5. Postupak po zahtjevu 1, naznaden ti-
me, Sto se proces sasvim ili djelomi&no
vrii uz tlak razlicit od atmosferickog tlaka.

6. Postupak po zahtjevu 1, naznaden ti-
me, Sto se gornji sloj dekantiranog Kkon-
denzata vrada natrag u gornji dio glavne
kolone i $to dolnji sloj teCe natrag u odio
glavne kolone, u kojem sadrzina alkohola
po prilici odgovara sadrZini dolnjeg sloja.

7. Postupak po zahtjevu 1, naznalen ti-
me, $to se para vule iz dijela kolone, gdje
se nalazi visokostepeni alkohol, nadalje ti-
me, 3to se para kondenzira i kondenzat u
cijelosti ili djelomi¢no vodi natrag u odjel,
koji sadrzaje oduzimaée sredstvo ili u
odjel kolone, koji sadrzaje visokostepeni
alkohol.

8. Postupak po zahtjevu 1, naznacen ti-
me, §to se poboéna kolona u cijelosti ili
djelomiéno grije pomocu alkoholnih para,
dobivenih u koloni za destiliranje.

9. Postupak po zahtjevu 1, naznalen ti-
me, $to se kondenzat poboc¢ne kolone u ci-
jelosti ili djelomiéno vodi natrag na istu
odnosno u cijelosti ili djelomiéno na glav-
nu kolonu.

10. Postupak po zahtjevu 1, nazna&en ti-
me, Sto se moZe primjeniti na vodene oto-
pine organickih tekuéina, koje se pomocu
poznatih sredstava dadu teSko deshidrira-
ti, jer one sa vodom daju mjeSavinu sa mi-
nimalnim vrelitem, kao izopropilni alko-
hol, propilni alkohol, glykolklorhydrin.

11. Naprava za izvrSenje postupka po
zahtjevu 1, sastojeta se iz jedne destilacio-
ne kolone sa dnima sa pripadnim dijelovi-
ma za rad s oduzimaéim sredstvima, za
stvaranje i dekantiranje ternernih mjesavi-
na, naznacena time, $to su predvidjeni ure-
djaji za punjenje pocetnog materijala, za
ekstrahiranje i ofjecanje tako, da se kolo-
na sastoji od tri redom slijedeéih zona: zo-
ne za destiliranje, zone za koncentriranje
alkohola i zone za azeotropitku destilaci-
ju, s izmenjivatima topline i tekucine izme-
du pojedinih zona,
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