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Postupak za dobijanje anhidrida sircelne kiseline.

Prijava od 13 januara 1931.

Nadeno je da se dobivanje anhidrida sir-
¢elne kiseline iz glacialne siréetne kiseli-
ne i acelilhlorida ili materija, koje grade
acetil-hlorid u neocekivanoj meri moze da
ubrza i postupak ucini neobitno prinosnim
i kontinualnim, kada se komponente od po-
celka izloze reakciji na lemperaturama,
koje su bliske ta¢ci kljucanja anhidrida
sircetne kiseline i u prisuslvu anhidrida sir-
cetne kiseline, koji klju¢a. Ovo se najbo-
lie vr3i uvodenjem reakcionih komponenala
u jednu kolonu sa konlinualnim dejstvom.
u kojoj pare anhidrida siréetne kiseline,
koje odlaze na viSe i kondenzovani anhi-
drid sircetne kiseline, dakle krajnji proiz-
vod same reakcije, koji curi na nize, slal-
no su i od pocetka u relativnom visku pre-
ma ne spojenim komponentama koje se u-
vode, tako da je temperalura reakcione
smese od pocetka i trajno iznad tacke klju-
cana glacialne sircelne kiseline a tek na-
rocito iznad tacke kljulanja acetil hlorida.
Glacialna siréetna kiselina i acetil-hlorid,
mogu da se dovode u te¢nom ili gasovi-
tom sfanju, u istom ili suprotnom pravcu
jedno prema drugom. Za uvodenje konti-
nualnog procesa stavlja se pre dovodenja
reakcionih komponenata u kolenu,u kotao,
koji je snabdeven napravom za prelicanje,
foliko anhidrida siréelne kiseline, da se ko-
lona moZe da zagreva sa parom anhidrida
sircetne kiseline.

Dalje je pak utvrdeno, da je ovde ne
samo mogucée, nego 5ta' vide i vrlo korisno
upotrebljavati komponenle u priblizno ste-
hiomelrijskoj koli¢ini, pre sa jednim malim

Vazi od 1 maja 1931.

viSkom acelil hlorida. lzbegavanje viska
siréelne kiseline kod ovog postupka olak-
Sava i ubrzava kontinualno dobivanje anhi-
drida, posto sada nije vise potrebno vece
kolicine odvajali frakcionom deslilacijom
od anhidrida. Male koli¢ine polaznih kom-
ponenala, koje nisu izreagovale, kontinual-
no se kondenzuju i vracaju ponovo sisle-
mu, posle kontinualnog odvajanja anhi-
drida.

U mesto acetil-hlorida mogu da se upo-
irebe i takve malerije, koje mogu sa glaci-
alnom sircetnom kiselinom da grade ace-
til hlorid na pr. tionil hlorid. U ovomje slu-
caju polrebno na 2 mola glacialne sircel-
ne kiseline 1 mol lionil hlorida SOCI, za
gradenje anhidrida. Anhidrid sumporaste
kiseline, koji se oslobada odlazi sa hloro-
vodonikom.

Primeri:

"1, Smese od 60 tezinskih delova glaci-
alne sircetne kiseline i 78.5 tezinskih de-
lova acetil hlorida uvodi se ili direkino jed-
nim sifonom, snabdevenim sitnim otvorima
(duse) ili kroz jednu bakarnu cev za ispa-
ravanje u donji deo jedne kolone, koja je
prethodno zagrevana kljucalim anhidridom
sirCetne kiseline u kojoj moze da na niZze
olice nagradeni anhidrid siréetne Kkiseline
prvo u kotao za destilovanje a zatim pre-
ko jedne naprave za olicanje i jedne na-
prave za hladenje u sud zahvalanje, dok go-
re odlazi hiorovodonik i kroz jedan kon-
denzalor sa vodom, koji ide na nize, je-
dan sud za hvatanje i jedan jako hladen

Din. 5.



kondenzator za venlilaciju u danom sluca-
ju i kroz jedan stub za ispiranje, u kojise
od gore usircava neka tecnosl koja rasiva-
ra acetlil hlorid a ne apsorbuje mnogohlo-
rovodonika, ispira i sprovodi u u postroje-
nje za apsorpciju hlorovodoni¢ne kiseline.
Mali ostalci acetil hlorida i glacialne sir-
¢etne kiseline, koje sobom odnosi hloro-
vodonik, kao i male koli¢ine anhidrida sir-
éetne kiseline, kondenzuju se u oba kon-
denzatora tako reéi bez c¢statka i sprovo-
de se ponovo u kolonu pomoéu suda za
hvatanje i jednog sifona. Skoro u kvanti-
tativnom prinosu dobiveni sirovi anhidrid
sircelne kiseline_je 95°/,-ni. Precis¢ava se
rekfificiranjem. Cistoéa i prinos sirovog
proizvoda mogu se joS ne3lo poboljsati, ako se
acetil hlorid upotrebi umesto u tatno izra-
Cunatoj stehiometrijskoj koli¢ini u jednom
malom visku, koji je najmanje toliki, da iz-
ravna eventualne gubitke u aceiil hloridu.

2. Priblizno ekvivalenine kolicine glaci-
alne sircetne kiseline i acetil-hlorida uvo-
de se u kolonu, koja je prethodno zagre-
vana kljuéalim anhidridom siréetne kiseline
u suprotnom pravecu, tako, da acelil hlorid
ulazi u donji deo kolone u takvoj meri u
kakvoj nastaje reakcija. U ostalom je apa-
ratura i tok reakcije potpuno slican kao u
primeru 1.

3. Jedna smesa od 120 tezinskih delova
glacialne siréetne kiseline i 119 tezinskih
delova lionil-hlorida, uvode se u donji deo
jedne kolone, koja je prethodno zagrevana
kljucalim anhidridom sircetne kiselinei do-
vode se do reakcije, kao $to je u primeru
1 za sme3u glacialna siréetna kiselina-a-
celil-hlorid, opisano. Nagradeni anhidrid
sircetne kiseline oti¢e kontinualno na nize,
dok hlorovodonik i sumpor-dioksid odlaze na-
viSe i sprovode se u postrojenje za apsorp-
ciju hlorovodoni¢ne kiseline, kroz jedan
jako hladeni ventilacioni kondenzator. Mo-
7e da se preraduje i sumporna kiselina
koja odlazi.

Patenini zahtev:

Postupak za dobijanje anhidrida siréelne
kiseline zagrevanjem glacialne siréelne ki-
seline acetil hloridom ili sa materijama,
koje sa glacialnom sir¢etnom kiselinom
grade acetil hlorid, naznaéen time, 3io se
komponente konlinualno u priblizno stehi-
ometriskim odnosima izloZe reakciji na
temperalturama, bliskim tacci kljucanja an-
hidrida sirCetne kiseline i u prisustvu an-
hidrida sircelne kiseline, koji kljuca, celi-
shodno u jednoj koloni, koja je spojena sa
kondenzalorom sa jakim hladenjem.



