KRALJEVINA JUGOSLAVIJA

- UPRAVA ZA ZASTITU

Razred 12 (4)

INDUSTRISKE SYOIJINE

lzdan 1 oktobra 1933.

~ PATENTNI SPIS ST. 10406

Gesellschaft fiir Linde’s Eismaschinen A. G., Hollriegelskreuth bei
Miinchen, NemC ija.

Postopek za pridobi;gnje sestavin zraka z vi§jim vreliS¢em od kisikovega.

*{ Prijava z dne 20. oktobra 1932.

Velja od 1. aprila 1933.

Zahtevana prvenstvena pravica z dne 14, novembra 1931. (Nemdija).

Znano je, da se od sestavin zraka, kate-
re imajo visje vreliSée kot kisik — v slede-
¢em opisu bodo te sestavine na kratko o-
znafene s »kripton« — pri razstavljanju
zraka potom nizke ohladitve zopet najde v
tekocem kisiku izparilne posode samo
majhen del. PreteZni del kriptona je vse-
bevan v odhajajoem plinastem Kisiku in
sicer v priblizno petkratni koncentraciji
napram atmosferi¢cnemu zraku. Predlaga-
no je ze bilo, da naj se klipton iz plinaste-
ga kisika pridobiva potom selektivne ab-
sobcije na oglje “ali silika-gel, vendar ima
ta postopek znatne nedostatke, izmed ka-
terih naj bodo samo omenjena diskontinu-
iteta postopka, razmeroma fnajhna spre-
jemljivost adsorbcijskih sredstev za Kkrip-
ton pri njegovem majhnem parcijalnem
tlaku in tezaven izgon in ‘nadelava adsor-
bata. Predlagano je tudi Ze bilo pridcbiva-
nje kriptona iz tekolega kisika, ki izpada
v izparilni posodi gparata za razstavljanje
zraka. Pri tem pa se iz zgoraj omenjenih
razlogov ne more doseci kvantitativno pri-
dobivanje kriptona, nadalje se pri “rektifi-
kaciji teko¢ine pojavijo teZkoce vsled hi-
trega Prevleéenja tal (dna) s ¢vrstimi one-
¥istinami, kakor je led in trdna ogljikova
kislina, katere se nahajajo 'v tekotem iz
hodnem kisiku.

Vsem tem nedostatkom se izognemo s
predmetnim postopkom. NaSlo se. je nam-
re¢, da se more pridobivati kripion v
najvisji koncentraciji in splenu, ‘ako se iz
plinastega kisika izpira s kriptona pro-
stim kisikom v protitoku. Ta rezultat je

bil tembolj presenetljiv, ker se Ze a priori
i zdelo verjetno, da bi se snov, ki se na-
haja v plinu v skrajno majhni koncentraciji,
priblizno 5 delov pro miljon, mogla pri-
dobivati z dobrim splenom potom tehnis-
kih izpiralnih metod.

Kljub temu se posreéi izpiranje kriptona
na zelo zadcvoljiv nadin, ako se glasom
izuma izvede v zelo dobro ulinkujofem
rektifikacijskem stebru. Pri tem se glasom
predmetnega izuma doseZe bistveno boljSe
in enakomernejSe delovanje izpiralne pri-
prave s tem, da se kot izhodna snov upo-
rablja plinast kisik, kajti ta ne vsebuje veé
nikak$nih onedcistin, ki bi se mogle v trdni
obliki izloCevati na rektifikacijskih tleh.

Da se posredi postopek, je bistvena u-
poraba kriptona proste ali prakti¢no krip-
tong proste izpiralne tekcéine. V to svrho
se more uporabljati pri razstavljanju zraka
pridobivani dusik v tekoci obliki, ker ima
le-ta izmed vseh sestavin zraka napram
kriptonu najvecjo vrelno diferenco. Ker pa
pri izpiralnem procesu dospe v kisik, pro-
izvajan pri razstavljanju zraka, in torej
tega v moéni meri oneéisti, se glasom izu-
ma uporablja kriptona prost kisik kot iz
piralna tekotina, ki se proizvaja s tem, da
se en del kisika pri razstavljanju zraka po-
tom nizke chladitve utekcéini v zgornjem
delu izpiralne priprave.

Protito¢no izpiranje kriptona iz plina-
stega kisika se izvr§i najencstavnejSe v
navpicno stojefem sveznju cevi, v katere-
ga kisik, ki izstopa iz izparilne posode a-
parata za razstavljanje zraka, spodaj vsto-
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pa v plinastem stanju s pribliZzno vrelno
temperaturo. SveZenj cevi se od zunaj na
primeren nacin hladi, smotreno potom od-
hajoCega mrzlega dusika, katerega mmno-
zina in temperatura zadoSCata za tvoritey
zadostnih mnozin izpiralne ftekocine. Z
enakim ulinkom se more povzroclitj tvori-
tev izpiralne tekocine tudi v kondenzator-
ju, kateri se nahaja na glavi izpiralnega
stebra in v katerega se poSilja teko¢ zrak
ali teko¢ dusik itd.

S posebnim uspehom se kot izpiralna
priprava uporablja dobro delujo¢ rektifi-
kacijski steber, v katerega vstopa od spo-
daj kisikova para, prihajajota od izparilne
posode, do¢im se na glavi stebra nahaja
kondenzator. V fem slutaju je izpiranje v-
sled vi§je stopnje udinka stebra Se boljse.

Nadaljno nabogatenje izpiralne tekoline
na kriptonu se more najenostavnejSe izvr-
§iti na ta nacin, da se izpirana tekocina
iz izpiralne priprave zopet vodi nazaj v iz-
parilno posodo kisika aparata za razstav-
ljanje zraka. Pri tem se kripton bolj in
bolj nabogati v tekofem kisiku izparilne
posode, kateri se na koncu obratovalne pe-
rijode aparata za razstavljanje odvzema in
predeluje na &isti kripton.

Druga moznost nabogatenja, katera ima
to prednost, da daje kripton s samovoljno
naravnano koncenracijo, obstoja v tem, da
se teko¢i kisik, ¢im zapusti izpiralni ste-
ber, dovede rektifikdcijskemu stebru, ki se
smotreno nahaja pod izpiralnim stebrom
in je kurjen od spodaj. Iz tega dodatnega
stebra uhajajote pare se zopet vodijo na-
zaj spodaj v izpiralni steber. V tem sluca-
~ ju je treba radi kvantitativnega pridobiva-
nja kriptona na koncu obratovalne perijode
aparata za razstavljanje izpariti tudi teko-
¢&i kisik izparilne posode v rektifikacijskem
stebru, ali pa se pusti trajno obenem vsto-
pati majhno mnoZino tekofega kisika iz
izparilne posode v dodatni steber, da se
prepredi nabogatenje kriptona v konden-
zatorju. / e

Izvedba postopka naj bo v naslednjem
opisana na podlagi dveh primerov, pri e
mer sta obravnavana dva specijalna slu-
<aja.

V sl. 1 pomenja 1 tlaini steber, 2 zgor-
nji steber in 3 izparilno posodo s konden-
zatorjem aparata za razstavljanje zraka.
Plinasti, kripton vsebujoti kisik, kateri pri
4 jzstopa iz izparilne posode, se vodi v
navpitno stojeti svezenj 5 cevi, skozi ka:
terega plas¢ 6 struja proizvajani plinasti
dusik, ki izstopa pri 8. Ker je dulik za 13°
hladnej$i od kisika in ker je njegova mno-
¥ina prili¢no $tirikrat ve&ja od mnozine ki-
sika, se vr8i v zgornjem delu sveinja 5 iz-
datna kondenzacija kisika. Nasproti plin-

skemu toku nazaj tekoca tekoéina izpira
iz dvijagolega se plinastega kisika kripton
in se pri tem velinoma zopet izpari in s
tem nabogati na kriptonu. Ker se je
v zgornji del sveznja cevi dospevajo-
¢i plinasti kisik osvobodil kriptona
vsled opisanega izpiranja, se torej z
opisano razpcredbo posredi proizvajati
v zgornjem delu kondenzatoria kripto-
na prosto izpiralno tekoéino. Kripton vse-
bujoca izpiralna tekocina tee skozi 4 v
izparilng posodo 3 nazaj; tam se vr3i na-
daljno progresivno nabogatenje kriptona
Na koncu obratovalne perijode aparata za
razstavljanje se tekocina izparilne posode,

katera prakti¢no vsebuje celockupni krip-
ton predelavanega zraka, odvzema pri 9
in se na znani nain. predeluje v Cisti

kripton.

Pri delovnem nadinu glasom sl. 2 se vr-
§i izpiranje in nabogatenje kriptona v rek-
tifikacijskih stebrih. Kripton vsebujoé&i ki-
sik, ki izstopa iz izparilne posode 3 apara-
ta za razstavljanje, se uvaja v izpiralni ste-
ber 4, kateri ima rektifikacijska tla (dna).
Kondenzacija kriptona proste izpiralne te-
kotine se izvrSi tu v zgoraj names$cenem
kondenzatorju 5, ki se hladi s tekoéim
duSikom. Slednji se dovaja skozi ventil 8.
Utinkovanje stebra 4 odgovarja v principu
opisanemu uéinkovanju sveZnja 5 cevi (sl
1). Tekoéi kisik ki vsebuje kripton in pri-
haja na vznoZje stebra 4, se dovaja pod
stebrom 4 nahajajofemu se.stebru 6 za na-
bogatenje in se tamkaj dalje koncentrira,
Kurjenje tega stebra se vrdi s komprimi-
ranim zrakom, katerega mnoZina se regu-
lise z ventilom 9. Visoko koncentrirani
kripton se more iz izparilne posode 7 od-
vzemati v plinastem stanju pri 10 ali pa
tudi v tekofem stanju. Pri nazadnje opisa-
nem delovnem nadinu je mogoce dobivati
kripton v kontinuirnem toku in v koncen-
traciji, ki se more poljubno regulirati.

Delovanje stebra 4 s kondenzatorjem 5
naj bo na enem primeru Se natantnejSe ob-
razloZeno.

Predpostavlja naj se, da iz posode 3 v
steber 4 vstopa 100 m? plinastega, kripton
vsebujolega kisika, in da je s to paro Vv
ravnoteZju teko¢ina z 10-kratno kriptono-
vo koncentracijo. Ako naj iz stebra 4 v ste-
ber 6 navzdol tekota tekotina vsebuje ves
kripton, tedaj mora njena mnoZina znaSati
10 m?, t. j., &e se smatrata izparilni toplo-
ti kriptona in kisika ko enaki, se mora v

kondenzatorju 5 kondenzirati 10 m® Ki-
sika.
Ako se priprava stavi v pogon, tedaj

najprej kondenzira v kondenzatorju 5 Krip-



ton vsebujota tekotina in sicer bo prva
kondenzirajota kaplja odgovarjajoce rav-
noteZju vsebovala 10-kratno Kkriptonovo
konde.nzacijo, kakor izhodni kisik; tekom
nadaljne kondenzacije pa mora vsled tega,
ker postaja plinska faza postopoma vedno
bolj revna na kriptonu, izpadati na kripto-
nu vedno revnejdi kondenzat. V splosnem
bo torej takoj po stavljanju v pogon v kon-
denzatorju izpadajoa tekolina sicer vse-
bovala kripton, vendar pa bo kripton vse-
bovala v manjsi koncentraciji kakor odgo-
varja kripton vsebujotemu kisiku, ki vsto-
pa v steber. Pri curljanju skozi steber nav-
sdol se mora ta tekoc¢ina dovesti v ravie
tezie z dvigajotimi se parami, t. j. iz pare
vzprejemati kripton, docim se isto¢asno
izpari ekvivalentna mnoZina kisika. Sedaj
v kondenzator 5 prihajajote parg bodo to-
rej e revnejSe na Kriptonu kakor v pricet-
ku, kar velja tudi za nastajajoi kondenzat.
Dvigajote se pare postajajo postopoma
vedno revnej$e na kriptonu, dokler v sta-
nju vztrajanja slednji¢ more prihajati v
kondenzator 5 samo $e kriptona prost ki-
sik, v katerem se kondenzira 10 m? krip-
tona prostega kisika, do¢im 10 delov Kkisi-
ka s celokupnim kriptonom, ki se je naha-
La! v izhodnem kisiku, spodaj zapusta ste-
er!

Delovni naéin glasom sl. 2 je samo z O-
sirom na konstrukcijo drugaten, utinek pa
je isti.

Pri nekem starejfem postopku se krip-
ton vsebujo&i kisik dovaja v tekoli obliki
zgoraj nekemu stebru. Odhajajoce pare
morajo biti s to tekocino v ravnoteZju, to-
rej morajo vsebovati kripton, tako da se
mora znaten del kriptona izgubiti s para-
mi. Temu nasproti pa je s tem novim po-

stopkom prvikrat omogoceno, da se prido-
biva celokupni v zraku vsebovani kripton.

Nadaljna prednost novega postopka ob-
stoja v tem, da se pri uporabi plinastega
kisika kot izhodnega materijala ne morejo
prevleti tla z onecistinami, ker ta izhodni
materijal ne vsebuje ve¢ nikaksnih dokaz-
ljivih sledov motec¢ih oneéistin.

Opisani postopek dopuséa kontinuirna n
kvantitativno pridobivanje kriptona iz zira-
ka v dosedaj nedoseZeni koncentraciji ter
se more izvajati z najenostavnej$imi sred-
stvi in malenkostnimi obratovalnimi stros-
ki. Obenem s kriptonom se pridobivajo u-
vodoma omenjene snovi, katere imajo vi§-
je vrelis¢e kakor kisik, zlasti tudi ksenon.

Patentni zahtevi:

1. Postopek za pridobivanje sestavin zra-
ka z visjim vreli3¢em od Kkisikovega pri
razstavljanju zraka potom nizke ohladitve,
oznaten s tem, da se pri razstavljanju zra-
ka potom nizke ohladitve pridobivani pli-
nasti kisik, ki vsebuje na pr. kripton in
ksenon, podvrze protitoénemu izpiranju s
prakti¢no kriptona prostim tekodim  kisi-
kom, kateri se potom rektifikacije izhod-
nega kisika ob kondenzaciji kripton vsebu-
jotega kisika nridobiva v zgornjem delu
izpiralne priprave.

2. Postopek po zahtevu 1, oznacen S
{em, da se nabogatenje dobljene izpiralne
tekotine vr$i s tem, da se slednja napelje
nazaj v izparilno posodo aparata za raz-
stavljanje, ali pa se vrSi nabogatenje v po-
sebnem dodatnem stebru, ki smotreno sto-
ii pod izpiralnim stebrom in iz katerega se
pare zopet vodijo nazaj v izpiralni steber.

i



- ym b sbnsog0ns ' ek
e q?mm@mgm !e‘iﬂfﬂf ainy| swid
|||'| -

; ’ﬁbﬁﬂa

erndsiob mtmﬂm i hm’ 5
tev 2picninge Avkeliond HiStony WMF ,
i kasishino ¥ aRalOnt 186 ot il &)
e oxi T a0 doi vl S ib?:;a ’ém :
atbtt o yibidinolliYinatozoban_ jehseoh v
bst&fﬁﬁ%miﬁfﬂﬁfné’ s‘*’iiaﬁhz‘!\ﬁ '
y«smm» ki akerdo ‘e g
kupibidopiiy 5o T R
@vmmmﬁ 6 SRS
pl,r‘-n & ﬁ“‘ iy
k:umgnmtm ¥ ~teB=: dﬁa i

sted vighe stopg nln etebra te Bt +
Nadalino nﬁm st Gl lvkerﬂ“m -+l k 3 Sk

BETHIRYEEee - faegoRe Tyt : 10fg By o3 ja¥ L
i “5‘-‘9'&# ‘bd» M*;wm;% S isintelitt SRl - 1ii 'l
BERREU RIS 2P 380 TR ; ;
igiinsuidebiig o
M‘"M Al Yere ﬁlﬁﬁﬁv

e ﬁ:}ds*iqakmmnﬁer&ﬁqﬂ

2 -gigodsd an i

L e 'rﬁa}htm ,
- dparline . poscas
 prepesti natiogs

iod bo. Ha enent pnmtm :
m: E-é $04 ik

pomenia | latil
g i mpsa‘ma :




Ad patent broy 10406.

%f
=
B

R

& 10
| }4 i

()
o







