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(54) Verfahren zur kontinuierlichen Durchfithrung von technologischen Prozessen unter erhéhtem Druck

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontinuierlichen Durchfiihrung von technologischen Prozessen in der
Chemie, der Pharmazie und der Lebensmittelindustrie unter erhdhtem Druck, wobei ein definiertes
Temperatur-Zeitregime eingehalten werden muB. Sie hat sich das Ziel und die Aufgabe gestellt, durch entsprechende
barometrische Hohe des Reaktionssystems und ein entsprechend gefiihrtes Temperatur-Zeitregime die Zuflihrung
der Reaktionspartner bei Normaldruck zu gewahrleisten und das zugesetzte, zum Teil stiickige Reaktionsgut zu
zerkleinern. Die Aufgabe wird erfindungsgemaR dadurch geldst, indem entsprechend der erforderlichen
Reaktionstemperatur in einer Zone und des sich dort dabei einstellenden Druckes das Reaktionssystem senkrecht
oder schrig so konstruiert wird, daR der barometrische Druck der Reaktionsmedienséule eine Erhitzung des Mediums
an dieser Stelle auf die erforderliche Temperatur, die iber dem Siedepunkt bei Normaldruck liegt, erméglicht. Wird
mit unterschiedlichen Medien gearbeitet, die verinderte Reaktionstemperaturen erfordern, so kdnnen durch
Veranderung des Neigungswinkeis des Reaktors diese eingestellt werden bzw. durch Veranderung der Filih6he
optimale Verhéltnisse geschaffen werden. Das Verfahren ist fir alle Reaktionen unter Einsatz erhdhter Dricke
anwendbar, wobei die erforderliche barometrische Hohe die Druckgrenze limitiert. :

ISSN 0433-6461 4 Seiten



-1- 245823

Erfindungsanspruch:

Verfahren zur kontinuierlichen Durchfihrung von technologischen Prozessen unter erhdhtem Druck, dadurch gekennzeichnet,
daf3 in Form eines senkrechten oder geneigten Reaktionsrohres oder einer Kaskade kommunizierender senkrecht angeordneter
oder schrig Gbereinander korrosionsgeschiitzter Einzelreaktionsgeféaie eine solche barometrische Hohe im flissigen
Reaktionsmedium erreicht wird, da die erforderliche Reaktion bei der vorgegebenen Temperatur, die iber dem Siedepunkt des
Mediums liegt, vorgenommen werden und gleichzeitig ein der Technologie entsprechendes Temperaturregime mit Bereichen
-von ansteigenden und fallenden Temperaturen durchgefiihrt werden kann. :

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontinuierlichen Durchflihrung von technologischen Prozessen in der Chemie, der
Pharmazie und der Lebensmittelindustrie unter erhdhtem Druck, wobei ein definiertes Temperatur-Zeitregime eingehalten
werden muf. :

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Technologische Prozesse in der chemischen und pharmazeutischen sowie der Lebensmittel- und dhnlich gelagerten Industrie,
die die Einhaltung eines definierten Temperatur- und Zeitprogrammes mit Aufheizen, Verweilzeiten, Abk( hlen, erfordern, wobei
mit mehr oder minder groBen Riihr- oder Schereffekten gearbeitet wird, werden im aligemeinen im diskontinuierlichen ,
Verfahren durchgefiihrt. Dabei ist es hiufig, daR um diese Reaktionen iberhauptin 6konomisch vertretbarer Zeit ablaufen lassen
zu konnen, Driicke bis 10kp/cm?, entsprechend dem Dampfdruck der eingesetzten Lésungen und Temperaturen bis 180°C
auftreten und die Verfahren in geschlossenen Aggregaten durchgefiihrt werden. In der Mehrzahi der Falle werden dabei Stoffe
eingesetzt, die veredelte Oberfldchen fiir alle mit den Medien in Berlihrung kommenden Teilen erfordern.
Hauptséchlich erfolgt die Veredlung der Oberflichen dabei durch Emaillierung. Trotz des Vorliegens fast gleicher
Ausdehnungskoeffizienten von oberflachenveredeltem Material und den tragenden Teilen, wie Stahlen unterschiedlicher
Zusammensetzung, kommt es durch die periodisch auftretenden Spannungen wihrend der Aufheiz- und Abkithlphase,
verbunden mit den mechanischen Einfliissen durch die Misch- und Rihrvorgénge wihrend der Durchfiihrung des Verfahrens, zu
Spannungsrissen in der oberflichenveredelnden Schicht, wobei besonders bei stahlkorrodierenden Fliissigkeiten eine

* Zerstérung der gesamten Apparatur nur eine Frage der Zeit wird. AuBerdem bringen diskontinuierlich betriebene Reaktoren eine
wesentlich’geringere Raum-Zeit-Ausbeute als kontinuierliche Prozesse. »
Um Reaktionstemperaturen (iber den Siedepunkt des eingesetzten Losung- oder Reaktionsmittels zu erreichen, ist die
Durchfiihrung der Reaktionen in hermetisch geschlossenen Systemen erforderlich. Bei Chargenbetrieb entstehen dabei mehr
oder minder groRe Aufwendungen, um den druckdichten AbschiuR der ReaktionsgefaRe zu gewahrleisten.
Eine Vielzahl von Reaktionen erfordert keine intensiv hohen Driicke und damit verbundene Temperatursteigerungen, sondern
diese laufen bereits bei 10 bis 30°C (iber dem Siedepunkt der flissigen Reaktionsmedien mit Skonomisch vertretbarer
Geschwindigkeit ab. Trotzdem bereitet die kontinuierliche Zufiihrung von festen Medien durch Zufiihrungschleusen infolge.des
auftretenden mechanischen Abriebes bzw. der Korrosion der der Kombination beider Einfliisse Schwierigkeiten, da die
Verfligbarkeit an resistenten Materialien sehr gering ist. '

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, Reaktionen von festen Stoffen mit oder in korrosiven flissigen Medien, die den Einsatz von
emaillierten oder anders geschitzten GefaBen erfordern und die nur eine relativ geringe Erhdhung der Reaktionstemperatur
Uber den Siedepunkt der Flotte und damit korrelierenden Druck erfordern, um Skonomisch vertretbare Reaktionszeiten zu
erhalten, kontinuierlich durchzuftihren und gleichzeitig den Eintrag der festen, zum Teil stlickigen Reaktionspartner, bei
Normaldruck ohne den Einsatz von hermetisch abschiieRenden Zufiihrungseinrichtungen, wie Schleusen u. &. vorzunehmen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, durch entsprechende barometrische Hohe des Reaktionssystems und ein
entsprechend gefiihrtes Temperatur-Zeit-Regime die Zufiihrung der Reaktionspartner bei Normaldruck zu gewadhrleisten und
das zugesetzte, zum Teil stiickige Reaktionsgut zum korrosiven fliissigen Medium durch entsprechende Einrichtungen zu
zerkleinefn, wobei die Desintegration durch die ablaufenden chemischen Reaktionen unterstiitzt werden kann.

Die Aufgabe wird erfindungsgemaR dadurch geldst, indem entsprechend der erforderlichen Reaktionstemperatur in einer Zone
und des sich dort dabej einstelienden Druckes das Reaktionssystem senkrecht oder schrig konstruiert wird, daR der
barometrische Druck der Reaktionsmediensaule eine Erhitzung des Mediums an dieser Stelle auf die erforderliche Temperatur,
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die iiber dem Siedepunkt bei Normaldruck liegt, ermdglicht. Wird mit unterschiedlichen Medien gearbeitet, die veranderte
Reaktionstemperaturen erfordern, so kdnnen durch Verédnderung des Nejgungswinkels des Reaktors diese eingestelit werden
bzw. durch Verénderung der Flillhohe optimale Verhéitnisse geschaffen werden. Im Reaktionssystem soll sich dabei durch eine
entsprechende Wéarmezu- und abfiihrung ein Temperturgradient einstellen. Die entsprechenden Temperaturen sind so zu
wiéhlen, da® an moglichst tiefer Stelle die hdchste Temperatur vorliegt und am oberen Ende des offenen Systems die niedrigste
Temperatur vorliegt. Ist eine Abkiihlung des Mediums erforderlich, kann als kommunizierendes System gegenlaufig mit
sinkenden Temperaturen ein dhnliches Reaktionssystem aufsteigend angeordnet werden.

Die Medien kénnen dabei durch eigenes Gefalle durch das System flieRen, indem gemaR den technologischen Vorgaben eine
entsprechende Menge kontinuierlich (iber ein Sperrsystem am unteren Ende des Reaktionssystems abgezogen wird, wihrend
drucklos am oberen Ende eine entsprechende Zufiihrung von den in Reaktion zu bringenden Stoffen erfolgt. Das aufgegebene
Gut, das mit den Fliissigkeiten in Reaktion treten soll, kann dabei auch stiickiger Natur sein. Durch entsprechende Aggregate’
kann die Desintegration wahrend des Reaktionsprozesses unterstiitzt werden, so daR der Auftrag der Produkte mit
herkémmlichen bekannten Einrichtungen, wie korrosionsgeschiitzten Schneckenpumpen, vorgenommen werden kann. Fiir die
Reaktion kénnen dabei Systeme zylindrischer, rohrartiger Form mit glattem Durchgang oder kommunizierende Einzelsysteme,
2.B. in Form von Reaktionsbehaltern mit und ohne Riihreinrichtung, zum Einsatz gelangen.

Das Verfahren ist fiir alle Reaktionen unter Einsatz erhéhter Driicke anwendbar wobei die erforderliche barometrische Hohe die
mogliche Druckgrenze limitiert. Es kdnnen damit aile Reaktionen niederer oder héherer Ordnung realisiert werden, wobei durch
entsprechende Temperaturzonen und deren Dimensionierung ein definiertes Temperatur-Zeitprogramm vorgenommen
werden kann. Das Verfahren kann auch fiir Flissig-Reaktionen Anwendung finden.

Ausfiihrungsbeispiele
Das erfindungsgemaRe Verfahren soll anhand nachstetiender Ausfihrungsbeispiele ndher erlautert werden:

Beispiel 1
Die Erzeugung von mikrokristallinen Cellulosepulvern erfolgt im aligemeinen in der Form, dalS cellulosische
Ausgangsmaterialien im bestimmten Flottenverhaltnis von 1:8 bis 1:20 mit Mineralsduren bis zu einem definierten level-off-
degree of Polymerisation (LODP) depolymerisiert werden. Diese Reaktion ist eine Zeitreaktion, bei der der am Ende resultierende
Polymerisationsgrad von den Ausgangsmaterialien, deren Vorgeschichte und hauptséchlich von der Séurekonzentration und
der Temperatur der heterogenen Reaktion bestimmt werden. Im aligemeinen wird dabei so verfahren, daf® chargenweise nach
Eintragung des cellulosischen Materials ein bestimmtes Temperaturprogramm mit Aufheizen, Reaktionszeit und Abkiihlen
gefahren wird. Zur Durchfiihrung des Prozesses gemaR dem Erfindungsanspruch wirddas-celiulosische Ausgangsmaterial mit
einer Flotte von 1:10 bis 1:15 intensiv vermischt und einer aus hintereinandergeschalteten emaillierten RithrgefaBen gebildeten
. Kaskade zugefiihrt; die (ibereinander angeordnet sind. Das Temperaturregime wird dabei so gestaltet, daB der Einfiihrung der
Reaktionspartner bei einer Temperatur von 50°C erfolgt und in Richtung der Kaskade absteigend die Temperatur von Stufe zu
Stufe, jeweils realisiert durch ein emailliertes Rihrgef4R, um 10°C gesteigert wird, so dal bei einer Zahl von insgesamt 10 Stufen
die untere letzte Einrichtung eine Temperatur von 130-140°C aufweist, was etwa einem Dampfdruck des Wassers von 3-4kp/cm?
entspricht. Wahit man als cellulosisches Ausgangsmaterial Zellstoff fiir Regeneratfaserherstellung, so ist bei der gewahlten
_Temperatur und einer Verweilzeit von 15min je Temperaturstufe eine Konzentration an Mineralsduren von etwa 0,2N
erforderlich.
Die einzelnen emaillierten Gefafse sind dabei entweder vollstdndig mit dem Hydrolysemedium gefiillt oder sie werden durch auf
definierte Drucke eingestellte Inertgaspolster mit bestimmten Fiillmengen beaufschlagt.
Kontinuierlich wird am Ende der Kaskade die Hydrolyseflissigkeit samt Medium abgezogen; mit herkdmmlichen
Waérmetauschern auf die geforderte Temperatur gebracht und dem technologischen Schema gemaR weiterverarbeitet. Die
Anordnung der einzelnen RihrgeféRe und die Gesamthohe der Anlage werden so gewéhit, da ein Temperaturgradient gemag
den technologischen Forderungen eingehalten werden kann und auf Grund der resultierenden Fliissigkeitssdule das Verfahren
bei der vorgesehenen Hochst-Temperatur mit drucklosem Eintrag der Medien durchgefiihrt werden kann.
Da durch die Depolymerisation des ceilulosischen Ausgangsmaterials dessen Quellverhalten vermindert wird, ist bei intensiver
Rihrung in den einzelnen Stufen ein deflnxerter Abbaugrad einstellbar und ein stérungsfreier DurchfluR der Medien durch die
Apparatur garantiert.

Beispiel 2

Die Herstellung mikrokristalliner Cellulosen durch Depolymerisation bis zum LODP wird in der Form kontinuierlich
vorgenommen, daB anstelle der Kaskade mit EinzelriihrgefaRen in emaillierter Form unter Einsatz von verdiinnten
Mineralséduren unter Druck ein senkrechtes oder geneigtes Reaktionsrohr verwendet wird, das tiber seiner Hohe einen
Temperaturbereich von 50°C am oberen Ende zu 120-130°C am unteren Ende aufweist, wobei die erforderlichen Temperaturen
durch entsprechende Heizzonen erreicht werden. Zur intensiven Durchmischung sind in bestimmten Abstinden
Propellerriihrwerke angebracht, die einzelne Zonen homogenisieren. Die Rohrdimension wird so gewihlt, daR der Kovektion
durch den technologischen FluB entgegengewirkt wird und dabei gleichzeitig das erforderliche Temperaturregime eingehalten
werden kann.

Das Flottenverhéltnis wird so eingestellt, daB eine Konsistenz des Mediums entsteht, die besondes bei noch héheren
Polymerisationsgraden eine Zirkulation des Hydrolysemediums erschwert.

Bei Temperaturen von 120-130°C tritt bei einer Mineralsdurekonzentration von 0,2-0,5N der Abbau zum LODP auf, dabei wird
die Konsistenz wesentlich gemindert.

Wéhrend der Rohrdurchmesser eine Frage der durchzusetzenden Menge und des Temperaturregimes ist, ist die hydrostatische
Reaktions-Rohrhéhe so zu wéhlen, dall dem bei der héchsten Reaktionstemperatur auftretenden Wasserdampfdruck ein
entsprechenden hydrostatischer Druck einschlieRlich eines Sicherheitsbetrages von 10% entgegensteht. Bei einem Durchsatz
von 7,5t/h, einem Fottenverhéltnis von 1:8 und einer Maximaltemperatur von 150°C resultieren dabei nachstehende MaRe:

-
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25000mm Hohe des Reaktionsrohres ab Reaktionszone von 130°C
910mm Durchmesser des Reaktionsrohres.

Wie im Beispiel 1 angefiihrt, wird das Medium kontinuierlich zugefihrt und zur Weiterverarbeitung ebenso ab unteren Ende des
Reaktionsrohres abgezogen.
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