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Postupak za dobijanje pentaeritrita velike vrednosti,

Prijava od 19 septembra 1938.

Kod dobijanja pentaeritrita alkalnim
kondenzovanjem formaldehida se acetal-
dehidom do sada su dobivani produlkti Cije
su tatke topljenja uopSte lezale ispod 2309,
t. j. dakle bile su zagadene znatnim Koli-
¢inama sporednih produkata. Ove necisto-
¢e imaju uostalom nezgodu da se i na-
knadnim prekristalisavanjem mogu samo
veoma nepotpuno ukloniti potpuno neza-
visno od toga $to su pri tome morali biti
uzimani u obzir uvek vedi gubitci pentae-
ritrita. Dobijanje pentaeritrita narocito
distog i velike vrednosti postalo je u toliko
hitan problem, §to pentaeritrit kao Sto je
poznato u modernoj tehnici eksploziva ima
naroCitu ulogu. Jasno je da stabilitet pen-
taeritrit-tetra-nitrata mora da se moZe u
toliko bolje uporediti, u koliko je Cistiji
upotrebljeni pocetni matenijal t. j. dakle
sam pentaeritrit.

Po ovom se pronalasku sad prvi put
pokazuje da je na jednostavan nacin mo-
guce da se pentaeritrit dobije sa tatkom
topljenja do 257°. Ovo po pronalasku u-
speva na taj nacin Sto se rastvori koji sa-
drze pentaeritrit tako pripremaju koncen-
trisanjem i ostavljanjem da kristaliu i
Sto se pri tome vodi racuna o prisusivu
slobodnih kiselina u granicama od 1-10%s
korisno 2-6%. Kao takve Kkiseline dolaze
u obzir: sumporna kiselina, fosforna kise-
lina, benzolsulfonska kiselina, siréetna Ki-
selina i t. sl

Od narotitog je znacaja ovaj postupak
Kkod dobijanja pentaeritrita iz samih kon-
denzacionih komponenata. Pri tome se
kao §to je poznato formaldehid i acetilde-

Vazi od 1 marta 1940.

o

hid u vodenom mediju kondenzuju pomo-
¢u alkalnih materija kao n. pr. kalcium hi-
droksidom. Pri tome se dobija vodeni re-
akeioni rastvor, koji pored pentaeritrita
sadrzi joS druge materije po naéinu Sedera.
U cilju dobijanja pentaeritrita se u ovom
reakcionom rastvoru najpre neutraliSe al-
kalno kondenzaciono sredstvo i tako da
se po koncentrisanju dovodi do kristalizo-
vanja,

Sad je po pronalasku bitno da se za
vreme ostavljanja da se izvr$i kristalizo-
vanje stara za prisustvo povoljnih koli¢ina
slobodne kiseline. Pri tome je opet naro-
Cito povoljno ako se slobodna kiselina do-
daje ve¢ za vreme isparavanja. Po svoj
prilici se pri tome odigravaju hemijske re-
akcije, koje su bitne za dobijanje naro&ito
Cistih pentaenitrita, ali koje zahtevaju iz-
vesno vreme za njihov tok. Kao $to je pri-
javilac dalje naSao sada ni u koliko nije
dovoljno da se opSte kiseli rastvori puste
da se koncentriSu u rastvore koji sadrZze
pentaeritrita odnosno da se kristalizuju.
Sta viSe se povoljni efekat koji se moZe

postiéi po pronalasku postiZe samo tada,

kad su koli¢ine slobodne kiseline podesene
izmedu granica 1-—10% u odnosu na za-
preminu koncentrisanog rastvora, Kod ove
vrste «dobijanja pentaeritrita velike vred-
nosti direktno iz reakcione smese korisno
je, da se upotrebljuju jake kiseline pre sve-
ga mineralna kiselina, benzol-sulfonska
kiselina i t. sl. Pri radu po ovom pronala-
sku javljaju se najpre dobiti ¢vrstog siro-
vog produkta manje no kod poznatih me-
toda i to prosto iz razloga, $to je starija
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produikcija jo§ bila snabdevena znatnim
kolitinama sastojaka koji ostvaruju meci-
stoéu. Ako se ipak pokuSa da se stariji Le-
Cisti preparati odiste Cestim prekristalisa-
vanjem 5to je neizostavno, to pri tome do-
biti opadaju daleko ispod dobiti koje se
mogu po pronalasku posti¢i, potpuno ne-
zavisno od toga, $to se pri tome nikada
ne mogu dobiti tako ¢&isti produkti kao
kod rada po ovom pronalasku.

Primer: — Kotao za meSanje koji je
snabdeven vijugavom cevi za hladenje bio
je napojen sa 1200 litara vode, ovde je u-
vedeno 400 ke (30 tezinskih procenata)
formaldehida tako, da se formaldehid imao
u vidu, 7, %-nog rastvora. Ovom je ra-
stvoru za vreme od 6 ¢asova dodato 44 kg
acetata koji je prethodno razblazavanjem
vodom doveden na 25 %-ni rastvor. Ovo-
me je u obrocima svakih pola ¢asa dodato
43 kg kalcium hidrata u sitnom prahu.
Kondenzaciona temperatura je pomocu
hladenja odrzavana izmedu 15 i 16°. Po
zavrienom kondenzovanju je reakcionoj
smesi dodato dovolino sumporne kiseline
uz dobro meSanje tako, da je ne samo pre-
tvaran celokupan kalciumoksid u gips ne-
go je i preko toga reakcioni rastvor jos
iznosio 2,6 — 2,8%/ racunato na niZze na-
vedenu konaénu zapreminu. Po odvajanju
talozenog kalcium sulfata bistri rastvor je
pri priblizno 90° koncentrisan do na pri-
blizno 1/10 pocetne zapremine. Na ovu se
tako dobivenu konalnu zapreminu odnose
gore navedene sadrZine slobodne Kkiseline
kako su one po pronalasku bitne. Tako
koncentrisani rastvori se zatim na po sebi
poznat nalin dovode do Kkristalizovanja,

centrifugisu se i ispiraju sa malo vode. Ta-
ko dobiveni sirovi produkat se Cisti jedan-
put prekristalisavanjem pomocu vode. Pri
tome je dobiven pentaeritrit sa tatkom
topljenja od priblizno 255° i u dobiti od
4590 teoriski moguce koligine.

Po ovom pronalasku je uostalom tako-
de’ moguce da se ve¢ pripremljeni sirovi
pentaeritrit podvrgava tretiranju koje vrsi
¢iS¢enje, U ovom se cilju moZe rastvor pri
prekristalisavanju  zakiseliti slobodnom
sumpornom kiselinem, korisno za izvesno
vreme zagrevati odnosno koncentrisati i
zatim pustiti da se KkristaliSe. MoZe se i:
¢vrst sirovi pentaeritrit u cilju ciScéenja
izloziti tretiranju kiselinom, pri femu su
podesne i slabije kiseline kao n. pr. sircet-
na kiselina. U interesu postizanja ve¢ do-
biti pentaeritrita bi¢e uopste preporucljivo
da se mera po pronalasku predvidi i kod
samog dobijanja pentaeritrita, kao Sto je
ovo od prilike pokazano u gornjem pri-
mert.

Patentni zahtevi:

1. Postupak za dobijanje pentaeritrita
velike vrednosti iz rastvora koji sadrze
pentaeritrita Kkoncentrisanjem i ostavlja-
njem da se izvrSi Kkristalizacija, naznacen
time, $to je potrebno prisustvo slobodnih
kiselina u granicama od 1—10%, korisno
izmedu 2—6%,, u odnosu na zapreminu
koncentrisanog rastvora.

2. Postupak po zahtevu 1, naznalen
time, $to se ve¢ pre koncentrisanja zakiSe-
ljavanjem sumpornom Kkiselinom stara za
prisustvo 1-—10% korisno izmedu 2—6%0
slobodne sumporne kiseline.



