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Reaktor do procesow estryfikacji
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Przedmiotem wynalazku jest reaktor poéltkowy
przeznaczony do prowadzenia proceséw estryfikacji
przy uzyciu katalizatora w formie zloza drobno-
ziarnistego a zwlaszcza kationitu.

Znane reaktory do prowadzenia proces6w cig-
glych z drobnoziarnistym katalizatorem pozwalaja
na przeplyw wspoipragdowy substratéw i produktow
wzdluz zloza umieszczonego W kolumnie reakcyj-
nej, przy czym przeptyw moze sie odbywaé z géry
w dot lub odwrotnie. Zloze katalizatora utrzymuje
sie w odpowiedniej temperaturze przy pomocy ele-
mentéw grzejnych znajdujgcych sie wewngtrz i/lub
na zewnatrz reaktora. Wspolpragdowy ruch substra-
téw i produktéow wzdluz zloza katalizatora jest

w procesie estryfikacji niekorzystny. Wydzielajgca

sie woda powoduje obnizZenie stopnia przereagowa-
nia kwasu poddanego estryfikacji. Aby uzyskaé wy-
soki stopien przereagowania nalezaloby uzywaé su-
rowcéw bezwodnych zaréwno kwasu jak i alkoho-
lu. Z uwagi na niski stopien przereagowania kwasu
wynoszacy 60—70% nalezy z mieszaniny poreakcyj-
nej regenerowa¢ kwas. Mieszanina poreakcyjna za-
wiera nieprzereagowany kwas, wode, nadmiar alko-
holu oraz ester. Mieszanina po ochlodzeniu roz-
dziela si¢ na warstwe wodng i warstwe organiczna,
ktore poddaje sie destylacji i rektyfikacji w celu
wyodrebnienia poszczegélnych skladnikéw. Wyma-
ga to zlozonego ciggu destylacyjno-rektyfikacyj-
nego.

Celem wynalazku jest opracowanie takiej kon-
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strukeji reaktora, ktéra umozliwilaby prace z drob-
noziarnistym katalizatorem oraz pozwolilaby na
ciggle przeciwprgdowe odprowadzenie wody z mie-
szaniny reakcyjnej. Skonstruowano reaktor pétkowy,
ktérego potki skladajg sie z dwéch metalowych
perforowanych ptyt, miedzy ktérymi umieszezone
sg pakiety filtracyjne, przy czym przez $rodek kaz-
dej potki przechodzi kolektor zakonczony z jednej
strony znajdujgcym sie pod poétkg Kkielichem
a z drugiej strony tréjkatnymi nacieciami, za§ mie-
dzy $ciang kielicha a koncem kolektora z pétki
nizszej znajduje sie szczelina, przy czym na kazdej
poélce jest warstwa katalizatora.

Reaktor wedlug wynalazku umozliwia dokladne,
ciggle. i przeciwprgdowe odwodnienie mieszaniny
reakcyjnej, uzyskanie wysokiego stopnia przerea-
gowania i praktycznie bezwodnej mieszaniny po-
reakcyjnej, a wiec spelnia wyzej postawione zada-
nie. : :
Przedmiot wynalazku jest przedstawiony na ry-
sunku, ktéory przedstawia reaktor w przekroju pio-
nowym., Wewnagtrz reaktora umieszczone s3 potki
(1) skladajgce sie z dwbéch metalowych plyt perfo-
rowanych (2), miedzy ktérymi umieszczony jest pa-
kiet filtracyjny (3). Przez $rodek kazdej poéiki prze-
chodzi kolektor (4) zakonczony z jednej strony znaj-
dujacym sie pod potkg Kkielichem (5) a z 'drugiej
strony trojkatnymi nacieciami (6) na calym obwo-
dzie rury kolektora. Dtugosé¢ kolektora jest tak do-
brana, Ze jego koniec z nacieciami wchodzi w za-
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kohiczenie kielichowe kolektora z polki wyzszej,
przy czym miedzy S$ciankg Kkielicha -a $ciang rury
znajduje sie szczelina (7). Na kazdej pélce umiesz-
czona jest warstwa drobnoziarnistego katalizatora
(8), korzystnie kationitu. Plaszcz (9) kolumny po-
siada w goérnej cze$ci kréciec (10) przez ktory do-
prowadzana jest suréwka do rozpylaczy (11). Den-
nica (12) posiada kroéciec (13) sluzgcy do odprowa-
dzenia mieszaniny poreakcyjnej a dennica (14) za-
opatrzona jest w Kkréciec (15) do odprowadzania
opar6w z kolumny do kondensatora (16).

Czesé destylatu z rozdzielacza (17) zawracana jest
do reaktora poprzez kréciec (10) i/lub poprzez kroé-
ce (18) umieszczone ponad warstwami katalizatora
na poszczegdlnych poétkach. Na kazdej pSlce zamon-
towane sg wezownice grzejne (19), umieszczone
w warstwie katalizatora. Ponadto kolumna wypo-
sazona jest w zewnetrzny plaszcz grzejny (20). Tem-
perature w reaktorze reguluje sie ci$nieniem pary
wodnej zasilajgcej elementy grzejne (19) i (20)
lub w przypadku stosowania temperatur ponizej
100°C elementy grzejne zasila sie cieplg wodg. Re-
aktor pélkowy moze pracowaé przy zmniejszonym
badz podwyzszonym ci$nieniu. Wyzej opisana kon-
strukcja zapewnia duzg stabilno$§é hydrauliki prze-
plywu dla réznych ci$nien i temperatur.

Zastosowanie wyzej opisanego reaktora daje na-
stepujgce korzysci techniczne. Dzieki cigglemu usu-
waniu wody, uzyskuje sie wysoki stopien przerea-
gowania kwasu dochodzgcy do 98—99%. Mozliwosé
odwadniania masy reakcyjnej na poszczegdlnych
pétkach pozwala na stosowanie w procesie estryfi-
kacji alkoholéw lub kwaséw zawierajgcych do 20%e
wagowych wody. Mozliwe jest réwniez zawracanie
nasyconej woda fazy organicznej z rozdzielacza
wprost na poiki- reaktora. Ciecz poreakcyjna jest
bezwodna i jednofazowa co znacznie upraszcza Wy-
odrebnianie i oczyszczanie estru. Sladowe ilosci
kwasu w mieszaninie poreékcyjnej eliminujg ko-
nieczno$¢ regeneracji kwasu. Zwarto$é konstru-
keji — kolumnowy uklad pélek, brak mechanicz-
nych cze$ci ruchomych jak mieszadel, duza stabil-
no$¢é hydrauliki przeplywu w szerokim zakresie ob-
cigzen, duza wydajno$é jednostkowa z jednostki ob-
jetosci katalizatora, prostota obstugi oraz nieza-
wodnos¢ dzialania czynig z wyzej opisanego reak-
tora uniwersalng konstrukcje do prowadzenia re-
akcji podwéjnej wymiany, wymagajacej drobno-
ziarnistego katalizatora, szczegdlnie w procesach
estryfikacji z uzyciem silnie kwasnego kationitu
jako katalizatora, Dzialanie reaktora wedlug wyna-
lazku sprawdzono w procesie estryfikacji kwasu
akrylowego i kwasu octowego n-butanolem.

~Przyktlad I. Do reaktora posiadajgcego 5 pétek
wprowadza sie W sposdéb ciggly kroécem (10) przez
rozpylacz (11) suréwke o skladzie:

kwas akrylowy 10,1%/ wagowych
kwas octowy 0,4°/0 wagowych
n-butanol 69,5/ wagowych
woda 20,00/0 wagowych

Mieszanina reakcyjna splywa przez warstwe kata-
lizatora (8), przeplywa przez perforacje polki (1)
i splywa na warstwe katalizatora umieszczong na
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nizszej pélce. Jako katalizator zastosowano kationit
typu SD w postaci kwasnej o zdolno$ci wymien-
nej 3—5 miligramoré6wnowaznikow o granulacji
0,1 do 0,7 mm. Warstwa katalizatora jest ogrzewana
wezownicg (19) do temperatury 137°C. W przestrze-
ni miedzypdlkowej nastepuje rozdzielenie miesza-
niny ciecz-para splywajacej z gérnej potki. Opary
poprzez szczeline (7) i kielich (5) wchodzg do ko-
lektora (4), ktéorym kierowane sg do kondensatora
(16), za$ ciecz splywa w przeciwprgdzie na warstwe
katalizatora umieszczong na poélce nizszej. Opary
azeotropu butanol-woda z drugiej pdéiki (liczgc od
goéry) odplywajg wraz z oparami oddzielonymi
w przestrzeni miedzypdétkowej — miedzy polkg
plerwszg i drugg — kolektorem (4).

Analogiczne procesy separacji oparéow od cieczy
i odparowania w gornej powierzchni poéiki nizszej
zachodzg w kazdej przestrzeni miedzypélkowej.
W wyniku opisanego procesu mieszanina reakcyjna
splywajgca w doét jest odwadniana w trakcie prze-
plywu przez reaktor co powoduje zwiekszenie
stopnia przereagowania kwasu. Kondensat po wy-
kropleniu oparow w kondensatorze (16) splywa do
rozdzielacza (17), z ktérego faza organiczna, to zna-
czy warstwa gérna zawracana jest do reaktora
kréécem (10) na polke najwyzszg i/lub kroécami
(18) na inne polki. Mieszanina poreakcyjna odply-
wajgca z reaktora w sposéb ciggly kroécem (13) jest
jednofazowa i prawie bezwodna. Sklada sie ona
z estru oraz nieprzereagowanego alkoholu. Faza
wodna =z rozdzielacza (17) odprowadzana jest
z ukladu reakcyjnego na zewnatrz jako uboczny
produkt. .

Przy estryfikacji suréwki o skladzie jak wyzej
i przy obcigzeniu reaktora suréwkg wynoszgcym
0,8—1,2 1/1 katalizatora-godz. uzyskano stopien prze-
reagowania kwasu akrylowego i octowego od 98,4
do 99,2%/q Estryfikacje prowadzono pod ci$nieniem
normalnym.

Przyktlad II. Suréwke o sktadzie:

kwas akrylowy 22,5% wagowych
n-butanol 57,5%0 wagowych
woda 20,00/ wagowych

poddano estryfikacji w warunkach jak w przy-
kladzie I uzyskujgc stopien przereagowania kwasu
akrylowego 97—98% oraz stezenie akrylanu buty-
lu w produkcie wynoszgce 55—58%0 wagowych.

Przyklad III. Suréwke o skladzie:

kwas akrylowy 33,0 wagowych
n-butanol 58,0°/0 wagowych
woda 9,0%/0 wagowych

poddano estryfikacji w warunkach jak w przykla-
dzie 1. .

Uzyskano stopien przereagowania kwasu akrylowe-
go 97—98%0 przy stezeniu akrylanu butylu w produ-
keie wynoszacym 70—75%0 wagowych.

Przyktad IV. Suré6wke o skladzie:
kwas akrylowy 17,29 wagowych

n-butanol 62,8% wagowych
woda 20,0/ wagowych
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poddano estryfikacji pod obnizonym ci$nieniem
p = 400 mm Hg. Estryfikacje prowadzono w tem-
peraturze 100°C przy obcigzeniu reaktora suréwkag
wynoszgecym 0,9 1/1 katalizatora godz. Uzyskano
stopien przereagowania kwasu 97—98,5%0, za$ ste-
zenie akrylanu butylu w produkecie wynosilo 36—
38%0 wagowych.

Przyktad V. Suréwke o skladzie:
kwas akrylowy 38,0° wagowych
n-butanol 53,0 wagowych
woda 9,0/ wagowych

poddano estryfikacji w warunkach jak w przykla-
dzie IV za wyjatkiem obcigzenia reaktora surowka,
ktére w tym przypadku wynosilo 1—1,5 1/1 katali-
zatora godz. W warunkach tych uzyskano stopien
przereagcwania kwasu 95—97%0 za$ stezenie estru
w produkcie 78—90%¢ wagowych.

-Przyktad VI. Suréwke o skladzie:
kwas octowy 6,9%/0 wagowych
n-butanol 76,0%/o wagowych
woda 18,0°/0 wagowych
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poddano estryfikacji w temperaturze 138°C pod ci-
$nieniem normalnym, Obcigzenie reaktora suréwkag
wynosito 0,9—1 1/1 katalizatora godz. Stopien prze-
reagowania kwasu octowego wynosil od 99,35 do
99,5% przy stezeniu estru w produkcie okolo 21%s.

Zastrzezenie patentowe

Reaktor do proceséw estryfikacji prowadzonych
w sposéb ciggly w obecnodci drobnoziarnistego ka-
talizatora, posiadajgcy elementy grzejne wewnatrz
i/lub na zewnagtrz, znamienny tym, Ze wewnatrz
reaktora znajdujg sie polki (1), skladajace sie
z dwoch metalowych perforowanych plyt (2), mie-
dzy ktorymi umieszczone sg pakiety filtracyjne (3),
przy czym przez Srodek kazdej polki przechodzi ko-
lektor (4) zakonczony z jednej strony znajdujgcym
sie pod poélkyg kielichem (5) a z drugiej strony troéj-
katnymi nacieciami (6), za§ miedzy $ciang Kkielicha
a koncem kolektora z polki nizszej znajduje sie
szczelina (7), przy czym na kazdej polce umieszczo-
na jest warstwa katalizatora (8).



Kl 12g,1/01 65942

]

e
@ f\
an =
==
L

KZG 1, z. 280/72 — 195

Cena zl 10.—

MKP CO07c 67/00

A
ﬂu BN

|
/.
56 do | ® ®a



	PL65942B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


