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Postupak za skoncenirisavanje isparljivih alifali¢nih kiselina.

Prijava od 8. avgusta 1928.

Pronalazak se odnosi na pretvaranje raz-
redenih, isparljivih alifati¢nih kiselina, na-
roCito razredene siréetne kiseline, u kon-
centrisan oblik.

Poznato je veé¢ koncentrisanu siréetnu
kiselinu iz vodenog rastvora spravljati na
taj nacin, 8lo se kalcium-acetat u velikom
visku unosi u vodeni rastvor siréetne kise-
line, pa se nagradena kisela so, koja se u
hladnoéi odvoji i poslo se odvoji od ostal-
ka te¢nosti, podvrgne destilaciji.

Nadeno je sad, da se pomocu soli, koje
su kao na pr. kaliumacelat u stanju, da sa
kiselinom, koju treba skoncenirisavali na-
grade kisele soli, koje se mogu izdvojili,
da se pomocu istih soli mogu iz doli¢nih
kiselina izvuéi i organski rastvaraéi, sa iz
vrsnim uspehom. Usled toga postoii mo-
gucnosl, da se kiseline, koje su rastvorene
u organskim rastvarac¢ima, kako se to ¢esto
u tehnici de3ava, na jedan prost naéin do-
bijaju u koncentrisanom obliku.

Ali ovaj fakat omoguéava istovremeno i
skoncenlrisavanje vodenih rastvora kiselina,
narocito vodenog rastvora siréeine kiseline
i lo sa izvanredno dobrim tehni¢kim i eko-
nomskim uspehom.

Pronalazak se moZe na pr. izvodili tako,
da se na vodeni rastvor kiseline, na pr.
razredene siréetne kiseline, dejstvuje rastva,
ratima, koji su u stanju, da, s jedne strane
rastvore vece koli¢ine kiseline, a koje se,
s druge sfrane opel, lako mogu odvojiti od
vode. Od takvih rastvarac¢a dolaze na pr.
u obzir acelon, ili ulja destilacije drveta,

Vazi od 1. februara 1929.

elar, butfilalkoholi i t. d. U datom sluaju
moZe se podesnost rastvaraca za ovu spe-
cijalnu svrhu povecali jo§ narocitim doda-
cima. Tako se na pr. dodatak benzola ace-
tonskim wuljima ili butil-alkoholu pokazao
povoljan, posto je na taj nacin jako sma-
njena kako rastvorljivost na pr. acetonskih
ulja u vodi, tako i rastvorljivost vode u a-
cetonskim uljima, a uz lo se usled vece
razlike v specificnoj leZini brze izdvajaju
obe tectnosti.

Ako se me3aju jednaki delovi acetonskih
ulja i vodenog rastvora siréetne kiseline,
onda je raspodela sir¢eine kiseline u vodi
i u organskom rastvaracu od prilike 1:1.
Pri radu po principu suprolnog slrujanja
moze se iz smeSe vode i kiseline prakfic¢-
no uzev izvuci celokupna kiselina. Postupa
se na pr. lako, da se razredena siréetna
kiselina odozgo uvodi u jednu podesnu
aparaturu, na pr. jednu kolonu, dok se or-
ganski rastvara¢ uvodi u istu odozgo, pa
se shodno cilju u finoj raspodeli sprovodi
kroz vodenu te¢nosl, na pr, tako, da se u
obliku mnogih, malih perlica penje kroz istu,
Tada se u gornjem delu kolone skuplja
organski rastvara¢, koji sadrzi siréetnu ki-
selinu, dok dole obilazi voda.

Iz dobivenog rastvora kiseline u organ-
skom rastvarau moZe se izvuéi kiselina
na prost nacin dejstvom sa kalcium-aceta-
tom, na pr. tako, da se rastvor u jednoj
drugoj ekstrakcionoj koloni dovede u do-
dir sa koncenirisanim rastvorom kalium-
acelala, i to najbolje po principu suprotnog
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strujanja. To biva na pr. tako, da raslvor
kalium acelata, ulazi ogozgo u kolonu, dok
rastvor kiseline u organskom rastvaracu o-
dozdo, pa se isti sprovodi u suprotnom
pravcu kalcium-acetatu, pod takvim okolno-
stima, da napusli intiman dodir. Postupak
se moze izvodili na obi¢noj lemperaturi ili
na neSlo poviSenoj temperaluri, na pr. na
30 do 40° od prilike. Tada organski rastva-
ra¢ izlazi na gornjem kraju kolone, dok na
donjem kraju odilazi acelatni rastvor. lz
ovoga se hladenjem moze izdvojili nagra-
dena kisela so. lzdvajanje se polpomaze
kretanjem, na pr. tako da se te¢nos! pusta
da oli¢e kroz oluke koji se hlade i pokre-
cu. Poslo se nagradena kisela so odvojila
od tecnosti, moze se iz le soli dobili kise-
lina na pr. destilacijom kiselog acetata, ko-
ji se po potrebi prethodno moze susiti, na
pr. pomocu vrelog vazduha. Pri tome treba
izbeci Skodljive temperalure, na pr. od 300°
i vise, koje bi mogle izazvali nezeljene spo-
redne reakcije, kao na pr. nagradivanje ace-
tona. Deslilacija se na pr. moie izvodili
na lemperaturama cd oko 200°; moie se
raditi u vakuumu ili bez njega. Acetat, ko-
ji zaoslaje kao i acetatni rastvor mogu se
ponova vralili u proces. U meslo da se na-
gradena kisela so na pr. kiseli kalium ace-
tat preradi razlaganjem u koncenlrisanu ki-
selinu, moZe se ista upolrebili i sama po
sebi, ili se moZe preradili na drugi nacin,
na pr. spravljajuc¢i iz nje druge soli eslara
i L. sli¢no.

Mesto kalium acelata mogu se upofrebi-
ti i druge podesne soli, na pr. acelati dru-
gih alkalnih ili zemnoalkalnih metala, u da-
tom slu¢aju i smeSe soli. Soli, odnosno
smeSe soli mogu se upotrebiti na pr. i u
obltku njihovih koncentrisanih rastvora ili
u ¢vrstom obliku. U ovom poslednjem slu-
Caju preporucuje se upolireba neSlo povi-
Senih temperalura i dobro me$anje soli sa
rastvorima, na koje se dejstvuje.

Ovaj je postupak podesan za skoncentri-
savanje razredenih kiselina, na pr. sircetne
kiseline raznih koncenfracija, na pr. sirce
od vrenja, sporedni proizvodi siréetne ki-
seline, kao oni na pr. koji odpadaju pri
fabrikaciji acetil-celuloze, i u drugim fabri-
katima. Ali je isli podesan i za skoncentri-
savanje sirovog drvenog siréela. Pri izradi
ove sirovine, koja se po potrebi moze pod-
vrgnuti prethodnom izdvajanju tera, poka-
zalo se, da jedan deo prisutnih empireu-
matickih sastojaka prelazi dodu$e u organ-
ski rastvara¢, ali da ne prelazi u rastvore
kalium acetata. Mravlja klselina, koja bi e-
ventualno bila prisutna ne prelazi u krislale.

Postupak pruza to veliko preimuésivo,
$to se da izvesti bez utroska toplote ili sa

vrlo neznatnim utroSkom toplote, koji prak-
ticki uzev ne dolazi u obazir.

Dalje je nadeno, da u mnogim slucajevi-
ma nije polrebno da se nagradena kisela
so prvo izoluje kao takva, ve¢ da je ceslo
korisno da se isla dalje preradi neposred-
no u obliku u kome se dobija, dakle na
pr. u obliku ka%e ili u obliku njenog kon-
cenftrisanog rastvora, na pr. na faj nacin,
$to se li raslvori zagrevaju do takve lem-
perature, na kojoj iz njih predestilisavaju
koncentrisane kiseline. Ovaj se nacin rada
pokazao narocito podesan na pr. pri upo-
tirebi natriumove soli siréetne kiseline ili
smesa soli, koje sadrzavaju nalriumovu so.

Tako na pr. kisela nalriumova so sircet-
ne kiseline dobivena u koncentrisanom ras-
tvoru ili u kaSastom obliku pri zagrevanju
na 170—-200° otpusla sir¢etnu kiselinu u
koncentrisanom obliku. Pri upolrebi vaku-
uma dovrseno je predeslilisavanje sircelne
kiseline potpuno ve¢ na 220° Ovaj natin
rada ima izmedu ostalog i to preimuéstvo,
§lo je znalno upro$éena aparaltura, insla-
lacija za hladenje, centrifuge; a drugi apa-
rali, koji su potrebni za izvadanje izkrisla-
lisane soli postaju potpuno nepolrebni. Ovaj
nacin rada podesan je na pr. i za preradu
sirovog drvenog sircela, jer ter koji se even-
tualno nalazi u dobivenoj soli, postaje go-
lovo polpuno nerastvoran na lemperatura-
ma 200—220" i moze se lako izdvojili.

Isto tako se smanjuju i gubitci u organ-
skim rastvara¢ima, jer se sve operacije mo-
gu preduzeli u zatvorenim sudovima. | ako
ovde odpada iskristalisavanje soli, ipak o-
vaj postupak daje kiselinu velike gistote,
jer se sve netistote u prvim frakcijama de-
stilacije, kao i veliki deo iz poslednjih frak-
cija mogu lako odvojeno hvatati prilikom
predestilisavanja koncentrisane kiseline; a
ova se opel pomoc¢u jedne ponovne desti-
lacije moZe odvojiti od izvesnih tela, Cija
je tacka kljucanja visa.

Patentni zahtevi:

1. Postupak za prelvaranje razredenih,
isparljivih, alifati¢nih kiselina u koncentri-
san oblik, naznacen lime, §to se na rastvo-
re kiselina u organskim rastvornim sred-
stvima dejstvuje solima, koje su u slanju
da sa doli¢nom kiselinom nagrade kisele
soli, a ove se opet mogu na pr. tako isko-
risliti, §lo se iz njih razlaganjem izvlaci ki-
selina u koncenftrisanom obliku.

2. Postupak prema zahlevu 1, naznaten
time, $to se na vodene rastvore razredenih,
isparljivih, alifati¢nih kiselina dejstvuje or-
ganskim rastvornim sredstvima, koja su u
stanju da rastvore kiseiinu i koja se lako
mogu odvojili od vode, pa se polom iz



organskog raslvaraca izvlaci kiselina, shod-
no zahtevu 1,

3. Poslupak shodno patentnim zahtevima
1 i 2 naznacen time, $to se na sirCetnu ki-
selinu, u dalom slu¢aju na sirovo drveno
siré¢e, dejstvuje podesnim rastvornim sred-
stvima, na pr. acetonskim uljima, ili smesa-
ma raslvornih sredstava, na pr. acelonskih
ulja i benzola, pa se iz dobivenog rastvora
izvuce kiselina pomocéu kalium-acelata ili
pomoc¢u smeSe ove soli na drugim aceta-
lima.

4. Postupak shodno zahtevima 1 i 2, na-
zna¢en time, Sto rastvor kiseline u organ-
skom rastvornom sredstvu dolazi u dodir
sa rastlvorom soli po principu suproinog
strujanja, na pr. u kolonama ili t. sl

5. Postupak shodno palentnim zahtevima

1—4 naznacCen time, Sto se iz vodenih ras-
tvora, koje treba preradivali izvlaci kiselina
$lo je moguce vise pomocu organskih ra-
stvornih sredstava, po principu suprotnog
strujanja, pa se po tom dobivena smes3a
rastvora preraduje dalje, shodno cilju u
smislu zahteva 4.

6. Postupak shodno patentnim zahtevima
1—5, naznalen lime, Sto se kisele soli,
koje su se nagradile usled dejstva rasivo-
ra kiselina u organskim rastvornim sredstvi-
ma sa ¢vrstim ili potpuno ili delimiéno ra-
stvorenim- solima ili sme%ama soli, radi da-
lie prerade u koncenlrisane kiseline ne izo-
luju prethodno ve¢ se u istom stanju u
kome se izdvoje, zagrevaju do takvih tem-
peralura, na kojima kiseline predestiliu u
koncenfrisanom obliku.
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