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Gassbehandlingsinnretning bestdende av et gassinnled-

ningsrgr (1) og et blandebeger (2), i hvis bunn det er

tilstede ca. 3 til 12 tilsugningsdpninger (3) for vaske,

for fotokjemiske gass-vaeske-reaksjoner,

spesielt for
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(56) Antorte publikasjoner Ingen.

\

Q\ “

>

N\
A

-



150064

Oppfinnelsens gjenstand er anvendelse av en spesiell utfgrelses-
form av en gassbehandlingsinnretning ved fotokjemiske gassvaske-
reaksjoner, spesielt ved sulfoksydasjonsfremgangsmétér til
fremstilling av sekundare alkansulfonsyrer fra rettlinjede

5 parafin-hydrokarboner i nervaer av vann ved innstrdling av UV-lys.

Fra reaksjonssummeligningen av sulfoksydasjonsfremgangsmdten

RH + 250, + Oy + H)0 IV, R - SO,H + H,S0,
10R = alkyl -
sees at 4 reaksjonskomponenter er delaktig, nemlig n-parafiner,
vann, svoveldioksyd og oksygen i denne reaksjonen. Ved den
foretrukne reaksjonstemperatur pa 30-40°C er en parafin-
hydrokarbonblanding og vann flyktige, svoveldioksvd og oksygen
15er gassformede. Reaksjonskaret for gjennomfgring av sulf-
oksydasjonen m& altsd vare en gassboble-vaske-reaktor. For &
komme til gode omsettinger er det viktig & tilveiebringe en
finfordeling av gassen i vasken, og ved spesielle strgmnings-
forhold & s¢rge for en god sammenblanding av reaksjonskompo-
20nentene i reaksjonssonen og borttransport av reaksjonsproduk-
tene fra reaksjonssonen.

Sulfoksydasjonsfremgancsmdten ifglge ovennevnte reaksjonslig-
ning forlgper imidlertid bare ndr det innstrdles UV-lys.

2%ed denne fotokjemiske gassvaskereaksjon m& det alts& sgrges
for at det over en kvikksglv-hgytrykks-kvartsglass-dykkelampe
UV-lys utnyttes optimalt. Ved den Lambertske lov er det
kjent at strdlingen i reaksjonsopplg¢sningen ikke avtar lineart
med avstanden, men undergdr en eksponentiell svekkelse.

307idere er det kjent at inntrengningsdybden av strdlingen er
avhengig av bglgelengden, nemlia s8ledes at rekkevidden av
UV-lyset fra dykkelampen avtar fra den langbglgede stréling
til kortbglgede strd8ling. Det er altsa smesielt viktig i
omridet for st¢rste bestrdlingstetthet, dvs. i narheten av

3en ytre flate av dykkelampen & oppnd en spesielt god stoff-
utveksling.
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Ved alle kjente fremgangsméter for sulfoksydasjon fgrer man
vesken og gassen i krets. Dermed kan man adskille to for-
skjellige typer stofftilfgrsler i reaktor oc dens sammen-

blanding.

Etter den ene fremgangsmate tilfgrer SOZ-OZ-gassblanding og
parafin-vann-blandingen adskilt til reaktoren. Gassbland-
ingen tilfegres til reaksjonssonen i fordelt form ved hjelp
av en fritte-plate eller en ring- eller tallerkenformet
gassdusj som er anbragt hver gang under UV-dvkkelampen.
Bevegelsen innen reaktoren frembringes ved hver gang hastig-
heten, hvormed kretsvasken og kretsgassen fpres gjennom
reaktoren. Hastigheten av vasken er fremfor alt bestemt ved
den ngdvendige oppholdstid i de etterkoblede utskillere

til gjenvinning av de vandige underfaser, hvori de frem-
bragte alkansulfonsyrer og svovelsyrer er inneholdt.

Gassens hastighet er avhengig av gassfortrykket. Spesielt
ved anvendelse av porgse plater er imidlertid ved denne
fremgangsmdten & overvinne en betraktelig strgmningsmotstand
allerede innenfor disse plater.

Ifplge en annen fremgangsmite sprgyter man reaksjonskompo-
nentene ved hjelp av en eller flere hydroinjektorer inn i
reaktor (DOS 2 444 895). Tilsvarende vaskens fortrykk fin-
fordeles gassen ved vaskens skjarekrefter og det samlede
reaktorinnhold patvinges en bevegelse. Denne bevegelse kan
tilsvarende anordningen av injektorene eller injektoren
forlgpe i lengderetning til UV-dykkelampen eller reaksjons-
komponentene innfgres radialt rundt lampen. Det hgyeste
utbytte oppnés'derved ved 3 injektorer som er anbragt

langs vertikalveggen av en lampereaktor i recelmessig
avstander, altsd bevirker en inndysning i tangensial
retning og dermed pdtvinger det samlede reaktorinnhold en
radialbevegelse rundt lampen. Ved anvendelse av bare en
hydroinjektor i en enlampereaktor synker utbyttet til

under 50% av utbyttet som er angitt for enlampereaktorer

med 3 injektorer. Det er tydelig at dette system med
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mangelampereaktorer slik den finner anvendelse til fremstill-
ing alkansulfonsyre i industriell malestokk bare kan anvendes
med betraktelig tekniske vanskeligheter.

Det er nd funnet at gassbehandlingen og sammenblandingen av
gassfase med vaskefase ved slike fotokjemiske gassflytende
reaksjoner kan forenkles sammenlignet med den ovenfor
tidligere kjente” fremgangsmidte og forbedres ndr man anvender
en gassbehandlingsinnretning som bestdr av et gassinnfgrings-
rgr 1 og et pdsatt blandebeger 2, i hvis bunn 3 det er
tilstede ca. 3-12 tilsugnings8pninger 3 for vaskefase.

I detalj er denne gassbehandlingsinnretning vist narmere pa
tegningen. Tegningen viser gassbehandlingsinnretningen i
lengdesnitt med her 4 tilsugnings&pninger 3. Disse tilsug-
ningsééninger som er runde har en diameter som tilsvarer
omtrent 1/4 til 2 ganger av den indre diameter av gassled-
ningsrgret 1. Vinkelen mellom tilsugningsdpningene og gass-
innledningsrgret utgjgr 30-90°C. Den indre diameter av
blandebegeret 2 utgjgr ca. 1/8 til % av diameteren av det
ytre omhyllingsrgr av UV-dykkelampen. Forholdet mellom
hgyde og indre diameter i blandebegeret utgj¢r ca. 1l:1

til 3:1. Det indre tverrsnitt av gassinnledningsr¢ret

1l er utformet sirkelrundt til stjerneformet. Lengden av
gassinnledningsrgret er ukritisk, imidlertid md& gassinnled-
ningsrg¢ret vare sd langt at det er sikret en tilstrekkelig
avstand av tilsugninésépningene fra reaktorbunnen eller

ved en mangelampereaktor, fra et felles gasstilfgringsrer
for at vaskefasen kan tilsuges uhindret gjennom tilsugnings-
dpningene f¢r gasstrgmmen. Som materiale, hvorav denne
gassbehandlingsinnretning bestér, egner det seg ved anvend-
else ved sulfoksydasjon spesielt glassfiberarmert polytetra-
fluoretylen.

Denne gassbehandlingsinnretning monteres i reaktoren under
UV-dykkelampen og nemlig pr. dykkelampe en dyse, hvorved

disse dyser i en mangelampereaktor pr. dykkelamperekke kan
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monteres hver gang pa et felles gasstilfgringsrgr. Gassbe-
handl;ngstettheten for en tilstrekkelia gassfinfordeling og
spesielt gunstig strgmningsforhold lanas lampens lengde-
retning utgjgr ca. 50-500, fortrinnsvis 200-500 m3 pr. m2 sek.
Det m& dermed iakttas at gassens fortrykk ogs& er avhengig av

veskestanden over dysen.

Gassblandingen trer ut med hgy hastighet fra den snevre del
av dysen i den traktformede utvidelse, derved tilsuges der
veske gjennom sidedpningene. Ved den tilsugede vaskes
skjerekrefter finfordeles gassblandingen. Dysens trakter
forlater en vaskegasstrdle som pdtvinger den samlede reak-
sjonsvasken innen reaktoren en bevegelse etter prinsippet
med en mammutpumpe. Ved denne byggemdte av denne gassbe-
handlingsinnretning er det sikret at stoffutvekslingen i
neromrddet av det ytre lampehylsergr, altsd i omradet for
stprste bestrllingstetthet er best, og at i dette omradet
er gassbobienes konsentrasjon starst og stofftransportens
hastighet hgyest. Man fir med denne gassbehandlingsinn-
retning pd enkel mdte et hgyt utbytte av alkansulfonsyre
betinget en bedre nyttegjgring av innstralte UV-lys og ved
forbedrede stoffoverganger. Dette gjelder sdvel ved anvend-

else av en enlampereaktor sid vel som i en mangelampereaktor.

Den omtalte gassbehandlingsinnretning egner seg for alle
gassveskereaksjoner, fortrinnsvis imidlertid for fremstilling
av sekundzre alkansulfonater ved sulfoksydasjon. Herved
anvendes n-parafinhydrokarboner eller deres blandinger med
8-30 C-atomer, fortrinnsvis 10-18 C-atomer, samt en 802—02—
gassblanding i et molart forhold pd ca. 2:1, altsd det
stgkiometriske forhold, eller fortrinnsvis med et soz—over—
skudd i et mol. forhold p& ca. 3:1. Reaksjonstemperaturen
utgjer ca. 20-40°C, fortrinnsvis 30-38°C. I reaktoren
holdes et trykk inntil ' ca. 1 bar, fortrinnsvis 0,08-0,25
bar. Reaksjonsvasken uttas ved reaktorbunnen, f@res over
utskilleinnretningen og der adskilles underfasen som inne-
holder de dannede alkansulfonsyrer og svovelsyre ved siden

av parafin og vann. Overfasen, parafinfasen, avkjgles og
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tilbakefgres deretter etter oppfriskning med parafin og vann
til toppen av reaktoren igjen. Uttak av den likeledes i
krets fgrte SOZ—Oz—gassblandingen foregdr fra gassonen i

det ¢vre omréddet av reaktoren. Etter oppfriskning med 802
og O2 komprimeres gassblandingen med en kompressor pad det
¢nskede fortrykk, og innbringes over den omtalte gassbe-

handlingsinnretning inn i reaktoren.

Den anvendte reaksjonsblanding var en handelsvanlig blanding
av n-parafiner med 12-18 C-atomer. 4 m3/time vaeske uttas
nedentil fra reaktoren, f¢res over adskillingssystemet og
etter oppfriskning med parafin og vann tilbakepumpes den
over toppen av reaktoren. Reaktoren var til ca. 5/6 av
dens volum fylt med vaske og til ca. 1/6 derover med gass.
Trykket i gassrommet av reaktoroverdelen utgjorde 0,13 bar.
Reaksjonstemperaturen ble holdt ved 31-33°C ved avkjeling
av kretsvesken. Innstrdling av UV-lys foregikk ved hjelp
av en kvikksglv-hgytrykk-dykkelampe med et strgmopptak pa
3,84 KW. Diameteren av dens ytre kvartshylsergr utgjorde
120 mm. Denne UV-lampen frembragte en strdlingsstrgm péa
545 watt i omradet av bglgelengder av 248-400 nm. 33 m3/time
SOz—Oz-gassblanding av molar sammensetning pa 2,2:1 ble
innsprgytet inn i reaktoren gjennom en gassbehandlingsinn-
retning som nevnt ovenfor med et fortrykk p& 1,1 bar.

Denne innretning var fastgjort til den nedre reaktorbunn
ngyaktig under UV-lampen og hadde f@glgende dimensjoner:
Gassutkommedpnine hadde en innvendig vidde p& 7 mm, de
symmetrisk anordnede 4 tilsugningsdpninger en innvendig
vidde pd hver 10 mm, blandebegerets indre diameter utgjorde
35 mm, gassbehandlingsinnretningen var tilsammen 110 mm og
blandebegeret fra gassuttredelsesdpningen 50 mm hg¢y. Pr.
time ble det sdledes frembragt 76 alkansulfonsyreekviva-
lenter. Det molare forhold mellom mono- og disulfonsyre

14 ved ca. 9:1.
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Arbeider man i samme reaktor under samme betingelser som an-

gitt ovenfor, imidlertid med en ved sulfoksydasjon hittil

anvendt dusj med en diameter pd 180 mm, som pd sin over-
flate har boringer med en hullvidde péd ca. 0,8-1,5 mm og
fgrte igjennom denne dusj . 75 m3/time av en 802—02—

gassblanding av molar sammensetning av 2,2:1, s& f&r man

pr. time bare 52 alkansulfonsyreekvivalenter.
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Patentkrayv

Anvendelse av en gassbehandlingsinnretning bestéende av et
gassinnledningsrgr og et blandebeger, i hvis bunn det er an-
ordnet 3-12 tilsugningsdpninger, idet tilsugningsdpningene

er runde med en diameter som tilsvarer omtrent 1/4 til 2

ganger av den indre diameter av gassinnledningsrgret og vinkelen

mellom tilsugningsdpningene og gassinnledningsrgret utgjer
30-900, idet den indre diameter av blandebegeret utgjgr

ca. 1/8 til % av diameteren av det ytre omhyllingsrgr av

en ovenfor plassert UV-dykkelampe, idet forholdet mellom
hgyde og indre diameter i blandebeger utgj¢r ca. 1l:1 til
3:1 og det indre tverrsnitt av gassinnledningsrgret er
utformet sirkelrundt til stjerneformet og lengden av gass-
innledningsrgret er sdledes at det er sikret en tilstrekke-
lig avstand av tilsugningsapningene fra reaktorbunnen eller
ved en mangelampereaktor fra et felles gassinnledningsre¢r
for at vaeskefasen kan tilsuges uhindret gjennom tilsugnings-
dpningene f¢r gasstrgmmen,

ved fotokjemiske gass-vaeske-reaksjoner, spesielt ved

sulfoksydasjon av n-parafiner.
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