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Postupak za spravljanje ketena.

Il. Dopunski patent uz osnovni patent broj 11687.

Prijava od 3 jula 1934,

Vazi od 1 januara 1935,

TraZeno pravo prvensiva od 12 februara 1934 (Nemacka).

Najduze vreme trajanja do 30 novembra 1949,

Po postupku za spravljanje ketena opisa-
nom u osnovnom patentu br. 11687 moze da
se spravlja keten iz siréetne kiseline tako,
Sto se para siréetne kiseliie upotrebom kata-
lizatora, koji potpomaZzu postajanje anhi-
drida, zagreva na 400—S00° pod smanjenim
pritiskom a izdvojena veda, siréetna Kkiseli-
na i anhidrid odvajaju se cd pare nagradje-
nog ketena kondenzacijom ili na neki dru-
&1 nadin.

Dok se kod poznatog postupka za sprav-
ljanje anhidrida ne moze vise doéi do tehnié-
ki upotrebljivih rezultata ako se pregrevanje
pare sir¢etne kiselile vrsi iznad 800° jer u
gvoj zoni temperature razlaganje pare siréet-
ne kiseline u nezeljene proizvode je vrlo ve-
liko, nadjeno je da se pri postupku spravlja-
nja ketena po glavnom patentu moZze da ra-
di sa dobrim rezultatima i znatno iznad
800°. Ovo je verovatno zbog toga, Sto je
vreme, koje pare provedu uvrelom prosto-
ru, odnosno na vrelim zidovima tako kratko,
da izostaju veca raspadanja. Naro¢ito pode-
sna je upotreba gasovitih katalizatora, u pr-
vom redu fosforovih jedinjenja i fosfora,
kao Sto ih opisuje prvi dopunski patent uz
glavni patent i kod poviSene temperature.

g Primer 1.
Za reakcioni sud upotrebljena je jedna

elektricnom strujom zagrevana prazna S00
mm visoka, 50 mm Siroka vertikalna cev od
uglja, za koju su priklju¢ena dva jedan iza
drugog vezana kondenzatora sa vodom i je-
dan na —20" rashladjeni kondenzator. Na-
prava za kondenzovanje bila je tako udeSena,
da su kondenzati brzo oticali u balonéiée
kroz koje nije prolazio gasoviti keten tako da
se izbeglo jedno naknadno dejstvo keten ga-
sa. na kondenzate. Nekondenzovani gas, u
glavnom keten, vezivala je siréetna kiselina,
koja je rominjala u jednom stubu snabdeve-
nom sa napravom za hladjenje i odredjivan
je u obliku anhidrida. OdrZavajuéi jednu
maksimalnu temperaturu u unutraSnjosti ce-
vi od 830" uvodjeno je u donji deo cevi za
jedan sat 600 g. pare siréetne kiseline, ko-
ja je sadrzavala 3 promil trietilfosfata pr1
¢emu je na kraju aparature odrzavan apso-
lutni pritisak od 35 mm Zive. Nagradjeno je
ukupno 475 g anhidrida. Od toga je 179%
u hladjenim kondenzatima S83% u ted-
nosti, koja je oticala iz stuba za apsorp-
ciju ketena u kome je rominjala siréetna Kki-
selila. Gubitak usled raspadanja iznosio je
oko 3% od uvedene siréetne kiseline.

Primer 2.

Radjeno je kao u primeru 1 sa tom ra-
zlikom, Sto je pari sircetne kiseline u mesto
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etilfosfata dodato 0.5 promil fosfora. Pri
maksimalnoj temperaturi od 870° u unutras-
njosti reakcionog prostora dobiveno je od
800 gr pare sircetne kiseline, koja je uve-
dena u toku od 1 sata ukupno 375 g. anhi-
drida od dega je 74% postalo apsorpei-
jom ketena a 26% nadjeno u konden-
zatima. Razlaganja je bilo malo.

I kod ovog postupka pokazalo se je, da
mali dodatak baza, koje sadrze azota pove-
‘Gavaju prinos.

Primer 3.

Radjeno je kao u primeru 1 sa tom ra-
zlikom, $to je pari siréetne Kkiseline sem
trietilsfosfata dodato jo§ 3 promil pare piri-
dina. Pri maksimalnoj temperaturi od 890°
u unutras$njem prostoru cevi i pri  prometu
od 1160 g. siréetne Kiseline u toku od 1 sata
nagradjeno je ukupno 1120 g. anhidrida.
Deo anhidrida iz apsorbovanog ketena izno-
sio je pri tome 89.6% od ukupne Koli-
&ine. Usled raspadanja izgubljeno je samo
5% u odnosu na uvedenu siréetnu Kki-
selinu.

Primer 4.

Radjeno je kao u primeru 3 sa tom razli-
kom, $to je kao dedatak baze umesto piri-
dina odabran amonijak. Ukupan prinos na
anhidrid iznosio je ovde 88% od teZine
upotrebljene sirCetne Kkiseline. Deo anhidri-
da, dobivenog iz ketena iznosio je 83 %.
GGubitak zbog raspadanja bio je mali.

Naravno da se nagradjeni keten moze do-
biti i kao takav potpuno ili delom jakim
hladjenjem korisno u vezi sa jednom ted-
noscu koja rastvara.

Patentni zahtev:

Oblik izvodjenja postupka za spravijanje
ketena, po osnovnom patentu br. 116587 kod
kojeg se para siréetne kiseline zagreva na
visoku temperaturu pod smanjenim priti-
skom upotrebom katalizatora, koji grade an-
hidrid, naznacen time Sto se u prostoru za
zagrevanje upotrebljavaju temperature iz-
nad 800°.



