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_ PATENTNI SPIS BR. 7977

Junien Maurice, inZenjer, Paris, Francuska.

Postupak i uredaj za obradu celuloznih proizvoda radi 5to veceg dobijanja reduktora,
koji su sposobni za vrenje, kao i isparljivih poluproizvoda.

Prijava od 14. juna 1930,

Vazi od 1. seplembra 1930.

Trazeno pravo prvensiva od 14. juna 1929. (Francuska.)

Cilj je ovom pronalasku postupak i ure-
daj za dobijanje velikih koli¢ine za vrenje
sposobnih reduktora i isparljivih sporednih
proizvoda, pri obradi celuloznih proizvoda.

Ovaj postupak potiva na sledec¢im &i-
njenicama: 1) 3to se pre kiseljenja (audi-
ficiranja) uklanja slobodan kiseonik, koji
se nalazi u materiiji, koja se obraduje. 2)
Slo se vrdi na loplo hidroliza pomocu raz-
blazene sumporne kiseline, u sredini, koja
je prilicno prezasicena vodom, sa parama
¢ija temperatura rasli dejstvujuéi zagrev-
nom povrSinom, koja je specialno obrazo-
vana i obuhvacena ovim pronalaskom; 3)
‘3to se isparljivi sporedni proizvodi dobi-
jaju u dvema fazama; u hidrolizi i destila-
ciji lignina, pri ¢em se para ovih dveju
faza neutralidu, zatim iskori3éuju, delom
sa slrojnim, delom sa jednostupnim dejst-
vom, time S8io se temperature aulomatski
regulisu, da bi se te pare najzad, poslo
im se iskoristi toplola i kondenzuju, destili-
rale samim lim u jednom destilacionom
stubu pri vakuumu; 4) Sto se isparljive
kiseline u samom saharifikatoru preobra-
¢uju u eftere i druge isparljive soli.

Opazeno je sledece:

a) da prisustvo slobodnog kiseonika uz
dejsivo sumporne kiseline i toplole, izaziva
brzo unistavanje reduktora, jer se obrazuje
mravlja kiselina od samog pocetka zagre-
vanja. Ovo se unistavanje izbegava ukla-

njanjem vazduha ili kiseonika, koji se na-
lazi u maleriji za obradu:

b) da je hidroliza u toliko potpunija i
unistavanje obrazovanih reduktora u toliko
slabije u koliko je brze kruZenje zakiselje-
ne vode na obradivanom proizvodu. Da bi
se ovo postiglo, treba raditi u takvoj sre-
dini. koja je dobro prezesi¢ena vodom a
da se pri tome ne promeni siepen sum-
porne kiselosti sme3e, koja odgovara ma-
teriji za obradu. Ovo se moze izvesli samo
poslednjim zagrevanjem, koje je radialno
kombinovano:

c) Sto se sve kalorije, nagomilane u sa-
harifikatoru, ¢iji je tok rada prekidni, mogu
ponovo dobiti u neprekidnom toku rada,
koji se postize upolrebom baterija iz Iri
ili vise od (ri saharifikalora. Na ovaj na-
éinjmoguéno je dobiti toplotu prostim, dvoj-
nim i trojnim dejstvom. Usled ovog isko-
ris¢enja toplote, voda potrebna za hidro-
lizu, zagreva se oko 90’, automalski se
vréi odvajanje kondenzala na raznim lem-
peraturama, pri hladenju do vrlo visokog
vakuuma ; zalim se deslilira i najzad u va-
kuumu, vrdi rektificiranje furfuralnih i meti-
lenskih voda, izvla&i najveci deo isparljivih
kiselina koje se nalaze u parama iu zaslade-
nim sokovima, i to u vidu rastvora acefata, i
vrsi koncentracija ovih acelalnih rastvora
bez ponovnog znatnog ufrodka pare;
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d) 3to posle izlagenja reduktora luzenjem,
dobiveni lignini obradeni sumpornom kise-
linom, u koli¢ini, potrebnoj za hidrolizu
pocelne malerije, mogu jo$ proizvesli ve-
liku koli¢inu sporednih proizvoda jednom
operacijom, koja je sli¢na prvoj, pri cem
se prema upolrebljenoj materiji, menja tem-
peratura i trajanje reakcije, posle ¢ega do-
lazi deslilacija od 25 do 30, vode koija,
se nalazi u ligninu.

e) 8to se posle ovog rada L. j. luZenja,
prvenslveno izvedenog sa aparatom, koji
je pronalazad zadtitio ranije, omoguéava
ponovno dobijanje upolrebljene sumporne
kiseline, koja potom sluzi za hidrolizu po-
Cetne materije, tako, da ista koli¢ina kise-
line sluzi za dve operacije.

Pre nego $&to predemo na nacin rada
izvodenja pronalaska, opisacemo jedan ob-
lik izvodenja aparata za hidrolizu i to kao
primer. Jedna jedina slika, u vertikalnom
preseku, prestavlja aparal, koji se sastoji
iz autoklava 1, koga kiseline ne nagrizaju,
a koji ima unutarnju cevastu zagrevnu po-
vr§inu koja je obrazovana iz jednog ili
viSe niza konceniricnih cevi 2, od kojih su
samo dve pokazane. Ove cevi su na svom
gornjem kraju zalvorene dok im je donji
kraj vezan za povratno odeljenje 3 za
vodu.

Cevi 4, koje su koncenfricne cevima 2 i
koje su otvorene na oba kraja, vezane su
za zagrevno odelenje 5, koja se napaja
parom. Pare se dovodi na taj nacin u gor-
nji deo cevi 2 ¢ime je omoguéeno najbo-
lje iskoriScenje zagrevne povrsine,

Sredisna cev 10, koja je dole otvorena,
poslavljena je vertikalno, njen gornji deo,
koji ima sito, propudta zagrejanu tecnost
da ide kroz cev na dole ka masi ne na-
ilazeci na otpor i neSire¢i se nadole. Ova
se te¢nost penje na viSe usled gradenja
verlikalnih cevi. Energi¢no kruZenje, koje
nastaje usled ove narodite konstrukcije
je vrlo povoljno za hidrolizu. Ma kakav
podesan sistem hvatanja omoguéava podi-
zanje filter-korpe 8 i cevi 10 i ostavljanje
njihovo na odvojeno mesto. Nosa¢ 11 drzi
cev 10.

Obim aparata obitno se opasuje omo-
fom, koji nije pokazan, pomocu koga se
moze vriiti speline zagrevanje.

Pomenuti aparal osim toga nosi organ
6 za praZnjenje, organ za punjenje 7 ispod
koga se nalazi podesna filtrajuéa povr-
Sina 8,

Cevasti nastavci su predvideni na podes
nim mestima za prijem slavine za vazduh,
za vodu, za skupljanje pare, za zagrevanje
parom, za vracanje vode i f d. naravno
aparat je snabdeven svima organim sigur-
nosti i za poirebna merenja.

Ovaj se uredaj apotrebljuje na sledeci
nacin :

Aparal se puni slrugolinama od borovine,
potom se uvodi jedan deo tople vode na
pr. 3/5 od celokupne vode potrebne za do-
bijanje Zeljene prezasicenosli (za finu bo-
rovu sirugotinu 530 i 700°/, od suvog stanja).
Sad se aparat zalvori i sitvara vakuum.
Voda ulazi kljuéajuci, slrugotina, koja pliva
pada na dno u onoj meri, u kojoj se oslo-
bada vazduh, koji sadrzi, zalim olpoéinje
postupno zagrevanje i &¢im padne vakuum
olvara se slavina za vazduh. Zaostali vaz-
duh izlazii po mirisu gasa i para poznaje
se da li jo§ ima vazduha. Na ovaj se na-
¢in osvedocava da li je sav vazduh i slo-
bodan kiseonik izveden napolje. Sad se
unosi oslali deo zakiSeljene sumporne vode
koja je potrebna za hidrolizu. U koliko je
moguce ova se zakiSeljena voda uvodi na
na isloj temperaturi kao i malerija za
obradu. Po3to se povecava lemperatura
time, Sto se prvo dodaju izlazne pare na
oko 130°, jer ova teperatura ne unistava
reduklore u aparalu za brzu cirkulaciju.
Sad se u masi stvara feéna sftruja, koja
pere maleriju, razlaze redukior u koliko se
isli obrazuje, usporava njegovo unistava-
nje usled lopolole i olakSsava obrazovanje
sporednih proizvoda iz lignina. Cim se
zavrsi hidroliza, pocinje se sa postupnim
skupljanjem pare time, sto se automatski
pomoc¢u temperaturskih regulatora uprav-
ljaju na vecem broju ekspanzionih i
kondenzacionih korpi. gde valja postici sto
veci vakuum, koji se onda odrzava stalnim
izvlaCenjem gasa, koji se ne mogu kon-
denzovali pomocu vakuum crpke.

Skupljanje isparljih materija u vakuumu
olaksano je, obicno, krajnjom kondenzaci-
jom sa kruZenjem ledene vode u zatvore-
nom ciklusu.

Prema svojoj temperaluri pare se pclom
upravljaju u aparale za zagrevanje i ispa-
ravanje, gde one rade sa prostim, dvojnim
i trojnim dejstvom.

Lignini se obraduju u jednom drugom
autoklavu na nacin sliCan gore opisanom,
t. j. destilirajuéi 25 do 30°/, vode, koja se
u njima nalazi. Na taj nacin dobija se nova
kolicina para, koje sadrie sporedne, ispar-
liive proizvode, koji se automatski, prema
svojoj temperaturi priklju¢uju parama iz
hidrolize. Krajna vlainost i temperature
deslilacije odreduju se za sveku maleriju
ili drvene materije.

Lignini dobijaju sumpornu kiselinu u ko-
li¢ini, polrebnoj za hidrolizu, iz koje izlaze.
Luzenjem ovih destiliranih lignina potpuno
se ponovo dobija sumporna kiselina u vi-
du zakiSeljene vode, koja prestavlja dopu-



-njujuéu lkoli¢inu, koja je pofrebna za hi-
~drelizu pocetne malerije.

Ovaj postupak hidrolize, praéen obra-
«dom lignina, i lo destilatom, moZe dati re-
duktore oko 70 do 90°, od celuloze ra-
stvorljive u reaktivu Schweilzer, prema po-
¢einoj sirovini.

Ovi reduktori mogu vreti pomocu kvasca
za vise od 80°, i pomoéu bitiri¢nih fer-
menata za vise od 907/,.

Ako bise Zelelo preobracanje u sahari-
fikatoru isparljivih kiselina, u etereili dru-
ge isparljive soli, onda treba ukloniti filtar
iznad srediSne cevi i iskoristiti penjucu
~cirkulaciju u sredi$noj cevi za vreme cele
periode ekspanzije ili skupljanja ze prido-
-davanje masi tecnosti, koja treba da se
jedini sa isparljim kiselinama.

Da bi se ova kombinacija ostvarila tre-
ba izabrati na ekspanzionoj krivoj, u grani-
.cama izmedu 160° i 50°C, temperaturu, na
kojoj se mozZe upra$ena ili u vidu tecnosti
uneli te¢nost za kombinovanje, tako da se
izbegne nagli skok priliska ili temperature.
Ako se na pr. radi o etil-alkoholu, onda
¢e ovaj biti unet na lemperaluri od oko
90°C i u malim koli¢inama, prote¢i vrlo
pazljivo promene pritiska. Sirenje bi se
moglo produzili do najnizeg pritiska i za
sve vreme ovog Sirenja uvedeni alkohol
ée se odmah jediniti sa isparljivim kiseli-
nama, u Cijem ¢e se prisustvu obrazovati
eteri. Ovi eleri ¢e se odmah skupili kon-
denzovanjem. Uredaj za uvodenje teénosti
ili para moze bili svaki proizvoljan ali je
bolje upotrebiti upust u sredinu cev, da bi
se obezbedio blizak dodir proizvoda za
jedinjenje.

Patentni zahtevi:

1. Postupak za obradu celuloznih pro-
izvoda radi dobijanja najvece kolicine re-
duklora, koji mogu vreli, kao i sporednih
proizvoda, naznacen lime, Sto se pre kise
lienja zagrevanjem i gde kljucanje pocinje
u vakuumu, vrdi uklanjanje slabod-nog ki-
-seonika iz malterije za obradu.

2. Postupak po zahtevu 1, naznacen
time, Sto se vrii natoplo hidroliza malerije
pomocu razblazene sumporne kisemine ali
u sredini, koja je prezasitena parama sa
raslucim temperalurama, time Sto se deluje
naroéitom grejnom povrSinom, koja obez-
beduje jako kruZenje tecnoslti u masi.

3. Postupak po zahlevu 1, naznaCen
time, Sto se isparljivi sporedni proizvodi
skupljaju u dvema fazama pri hidrolizi i de-
stilaciji lignina, pri ¢em se kiselina potreb-
na za hidrolizu u prvoj fazi, prvo upo-
frebljava za drugu fazu, odakle se dobija
ponovo luZenjem, nasta se pare ovih dveju
faza neutraliSu, zalim koriste delom tro-
strukim, delom dvojnim, delom prostim
dejstvom pomoéu automatskog regulisanja
temperalure, i $io se kondensati .ajzad
destilisu poslednjim dejstvom, koje se sa-
stoji iz jednog stuba za destilaciju i rek-
tifikaciju u vakuumu.

4. Postupak po zahtevu 1, naznacen
time, 3lo se dobivene isparljive kiseline
preobracaju u etere ili druge isparljive soli
pomocCu svake pcdesne te¢nosti, pri cem
se i eteri i drugo odmah izvlace konden-
sovaniem.

5. Aparat za hidrolizu za izvodenje po-
stupka po zahleva 1, naznacen lime, Sto
se sastoji iz jednog autoklava, snabdevenog
grejnom cevastom, narocitlom unularnjom
povrsinom, koji se po potrebi moZe snab-
deti i uredajem za spoljne zagrevanje, pri
¢em ovaj auloklav ima organe za praznje-
nje, za punjenje, upust vode, upust vazdu-
ha za skupljanje pare, za zagrevanje pa-
rom, vracanje vode i . d. kao i uredaje
sigunositi i uredaje za podesna merenja.

6. Aparat po zahtevu 5 koji ima sahari-
fikalor za preobracanje isparljivih kiselina
u etere ili druge isparljive soli, naznacen
time, 3to je filtar iznad sredidne cevi of-
stranjen pri ¢em se struja, koja se penje
na gore izkoriséuje za uvodenje u masu
tecnosli za jedinjenje i to upraSivanjem ili
tome sli¢no,
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