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Postupak za izradu koncentrisanih

Prijava od 18. januara 1928.

Pronalazak se odnosi na izradu koncen-
frisanih masnih kiselina iz isparljivih estera
saponifikacijom i obradom pomocu desii-
lacije poslajuce smeSe iz kiseline alkohola,
nepromenjenog eslera i vode.

Pri radu po ovom postupku usled male
brzine saponifikacije vasposlavlja se stanje
ravnoteze vrlo lagano, tako da izvodenje
saponifikacije Ceslo iziskuje znatno vreme,
Dodavanje kalalilicno dejstvujucih malerija
na pr. slobodnih mineralnih kiselina u cilju
povecanja reakcione brzine ima tu nezgod-
nu stranu, 3to se time malerijal suda jako
napada i daje povoda za ponovno obrazo-
vanje eslera za vreme deslilacionog pro-
cesa. Ova nezgoda se narocilo opaZa pri
kraju deslilacije, kad je ve¢ jedan deo al-
kohola i nepromenjenog eslera izdestilisan
i u slanju posloji znatan suviSak u kiselini.

Po pronalasku izrada koncenlrisanih ki-
selina saponifikacijom estera i destilacijom
uspeva vrlo dobro na laj nacin, 8o se sa-
ponifikacija i eventualno i destilacija vr3i
pri povec¢anom prilisku i zbog loga prime-
njuju¢i vise lemperalure, na pr. saponifika-
cija na temperaturama, koje odgovaraju pri-
liscima zasi¢enosti od 220 afm.

Ovim se brzina saponifikacije znalno po-
vecava lako da se reakcija zavrSava u
znalno kracem vremenu. Zbog loga se mo-
gu koli¢ine mineralnih kiselina, koje treba
dodavati znalno smanjili ili se pak moze
sasvim oduslali od dodavanja mineralnih
kiselina, Zatim povecainje lemperalure omo

masnih kiselina iz njihovih esfera.

Vazi od 1. juna 1928.

guceno primenom povecanih priliska pro-
uzrokuje vecu sposobnost meSanja eslara,
naroc¢ito vidih ¢lanova alifati¢nog reda este-
ra sa vodom, 3lo ima tu prednosi, da se
saponifikacija vréi u homogenoj, vodom bo-
gatoj, fazi i usled toga i mnogo brZe. Naj-
zad se mogu i pri povecanoj temperaturi
alkohol, voda i nepromenjeni esler lakSe
deslilacijom odvajati od obrazovane kiseline.

Ako se destilacija izvr§i pri povecanom
prilisku onda pri deslilisanju alkohola i
estera odlazi znatno veca kolic¢ina vode,
lako da se saponificiranje moZe izvesli sa
ve¢im kolicinama vode i fime uslovljenom
vecom reakcijom, a da se ipak dobije kon-
cenlrisana kiselina.

Da bi se izbeglo neZeljeno ponovno o-
brazovanje estera pri deslilaciji, preporucuje
se, da se odvajanje obrazovanog alkohola
od kiseline 3to brie izvede. Povecanje de-
slilacione brzine moZe se posli¢i na razne
nacine, narocito time, to se destilacijo iz-
vodi pod nizim pritiskom nego saponifika-
cija. Smanjenjem priliska pri odgovarajuce
regulisanom dovodu toplote poslize se isio-
vremeno smanjenje deslilacione temperalu-
re, cime se opel znalno smanjuje reakcio-
na brzina u smislu ponovnog poslojanja
eslera.

Kao vrlo korisno pokazalo se sponlano
isparavanje saponifikacione smeSe na pr.
lako, da se ista uvede u jedan prosior sa
nizim pritiskom, na pr. sa atmosferskim pri-
tiskom. Pri tom momenlano ispari skoro
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sva rea%ciona sme%a sem mineralne kise-
line i jednog dela obrazovane kiseline, ta-
ko da je moguc¢na laka obrada frakcionira-
nom kondenzacijom i evenfualno i subse-
kventnom destilacijom.

Pri saponifikaciji u prisuslvu katalizatora
na pr. mineralnth kiselina moze se u da-
tom slucaju vodoniéno jonska koncentraci:
ja reakcione sme$e na pr.u pocelku ili za
vreme deslilacije smanjiti time, 3lo sc mi-
neralna kiselina dodavanjem alkalija, soli,
masnih kiselina ili tome sliéno, neulralige.

Primer:

Smesa iz 300 delova etil-acetata i 80 de-
lova vode zagreva se u jednom kotlu za
pritisak do oko 80 atm. kad se postigne sa-
ponifikaciona ravnoleza lecnost se pusti u
jedan niski prostrani Rashig stub, koji stoji
u vezi preko jednog ekspanzionog ventila
sa prostranim dobro dejstvuju¢im hladnja-
kom. Necaponificirani ester isparava zajedno
sa alkcholom i znatnim delom vode i ide
na gore, dok sir¢elna kiselina zajedno sa
nesto vode odlazi dole iz stuba. Saponifi-
ciraju se oko 40", eslera i prema lome
80 delovne 100°/,-tne sirc¢etne kiselino do-
bija se oko 80-90°,-na kiselina. Da bi
se brzina isparavanja u stubu ubrzala ko-
ristan je odgovaraju¢i dovod toplote u o-
kolini ulaznog mesta. Naprotiv deflegmaci-
ju treba slabo ili ni malo izvodiii.

Dodavanjem malih koli¢ina mineralnih ki-
selina na pr. 0.1 —0.2°/, koncenitrisane sir-
¢eine kiseline moze se ubrzati postlizanje
saponifikacione ravnoteze. Moze se i ne-
prekidno raditi, na pr. tako, da se esler i
voda u gore navedenom ili sli¢nom odno-
su dovode u prisustvu jednog kalalizatora
sudu za saponifikaciju a s druge se slrane
iz sadriine suda neprekidno Salje saponi-
ficirana sme8a sfubu, eventualno dodavaju-
¢i odgovarajucu koli¢inu rastvora natrium-
acetata, koji ¢ini te je primesa mineralne
kiseline neskodijiva malerijalu suda.

Ako se temperatura za vreme saponifi-
kacije povecava jo$ vise na pr, odgovara-
juci prilisku zasicenja od 15 atm. i viSe,
onda je zbog jako povecane brzine sapo-
nifikacije dovoljan vrlo mali sud. Onda se
moZe na pr.raditi tako, da se smeSa za
saponificiranje tera kroz jednu zmijastu cev
koja leZi u ulju. Kroz odgovarajuc¢i gume-
ni venlil i pulverizatorski sisak izlazi sapo-
nificirana sme%a u zagrevani prostor u ko-

me ona spontano isparava sem jednog dela
obrazovane siréetne kiseline i malih koli-
¢ina evenlualno dodale mineralne kiseline,
na Sta se pare frakcioniranom kondenzaci-
jom i evenl. jo§ jednom destilacijom pri
obi¢nom ili povecanom prilisku preraduju
t. j. odvoje u nepromenjeni ester, alkohol
i vodu s jedne sirane, u koncentrisano sir-
¢etnu kiselinu s druge strane. Ovde se po-
stize isli slepen iskorifcenja kao i u pr-
vom primeru izvodenja.

Patentni zahievi:

1. Postupak za izradu koncenirisanih mas-
nih kiselina delimi¢nom saponifikaciiom is-
parljivih estera masnih kiselina i obradom
saponifikacione smese destilacijom, nazna-
cen time, §lo se saponilikacija a evenlual-
no i destilacija vrse na povecanim lempe-
ralurama vz odgovarajuce pritiske na pr.
od 2- 20 alm. pri saponifikaciii.

2. Postupak po zahtevu 1, naznacen fi-
me, 5lo se vodi rac¢una, da destilaciona br-
zina bude Slo veca na pr. smanienjem pri-
liska po vasposlavljanju ravnoleze saponi-
fikacije.

3. Poslupak po zahlevu 1, 2, naznalen
lime, §to se pri deslilaciji smanjenjem pri-
fiska pri odgovarajuée regulisanom dovo-
du toplote smanjuje destilaciona tempera-
tura.

4. Postupak po zastevu 13, naznacen
time, 8to se lako isparljivi saslojci saponi-
ficirane sme8e spontano isparavaju na pr.
tako, &lo se islta pu3la u prostor manjeg
priliska na pr. aimosferskog priliske, na Sta
se obraduje ta sme3a na pr. frakcioniranom
kondenzacijom.

5. Postupak po zahtevu 14, naznacen
time, 3lo se radi neprekidno tako, da se
smeSa iz eslera i vode, pri celishodno iza-
branim velikim pritiscima i temperaturama,
tera kroz jednu cev ili fome sli¢no, pa se
saponificirana smeSa koja izlazi iz cevi od-
vodi u proslor niZeg pritiska, celishodno
tako da ovde nastupi spontano isparavanje
reakcione smeSe.

6. Postupak po zahlevu 1- 5, naznacen
lime, $to se pri saponificiranju u prisusivu
kiselih katalizatora smanjuje vodoni¢no-jon-
ska konceniracija u pocetku ili za vreme
destilacije na pr. dodavanjem soli masnih
kiselina.



