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Przedmiotem wynalazku jest sposéb prowadzenia
w fazie cieklej, ciaglych proceséw z zawieszonym
katalizatorem i urzadzenie do stosowania tego spo-
sobu w procesach katalitycaznych.

Znany jest sposéb prowadzenia w fazie cieklej,
cigglych procesdw z zawieszonym katalizatorem,
stosowany w urzadzeniu zawierajgcym maczynia dla
reakcji chemicznej z mieszalnikiem, potgczone z ko-
morg osadowa stuzacg do oddzielania katalizatora
od produktéw reakcji. Polgczenie naczynia reakcji
z komorg osadowg, wykonane jest za pomocg prze-
waodu przelewowego oraz przewodu pochylego, stu-
zgcego do powrotnego, grawitacyjnego splywania
katalizatora z komory osadowej.

W znanym sposobie prowadzenia w fazie cieklej,
cigglego procesu z zawieszonym katalizatorem mie-
szanina reakcyjpa podawana jest do mnaczymia re-
akeji, w ktérym obecny jest drobnoziarnisty katali-
zator i jest intensywnie z nim mieszana. Ciekle pro-
dukty reakcji z zawieszonymi czastkami katalizatora,
przewodem przelewowym przechodza do komory
osadowej, gdzie pod wplywem sily ciezkosci maste-
puje osiadanie katalizatora i oddzielenie od fazy
cieklej. Osiadly katalizator steza sie w dolnej czesci
komory osadowej i splywa grawitacyjnie z powro-
temn, pochylym przewodem mna maczynia reakcji.

Wada tego sposobu oraz urzadzenia do jego sbo-

sowania jest mala efektywnoéé oddzielania katali--

zatora od produktéw reakcji z powodu malej sily
napgdowej procesu rozdzielania, uwarunkowanej
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tylko T6znicg ciezaréw wlasciwych fazy statej i cie-
klej, waski zakres roboczych stezenn katalizatora.
w mieszaninie reakeyjnej, uwarunkowany brakiem
mozliwo$ci uzyskania, zaréwno duzych stezen dro-
bnoziarnistego katalizatora, z powodu zatykania sig
przewodéw, ktorymi katalizator splywa z powro-
tem do strefy reakcji do naczynia, w ktérym prze-
biega reakcja, jak i malych stezen z powodu osia-
dania katalizatora na $ciankach komory osadowej
i przewodow, brak mozliwoéci stosowania lkataliza-
tora w postaci pytu, z powodu jego osiadania i trud-
noéci transportowania go z naczynia reakeji do’ ko-
mory osadowej i odwrotnie, a takze brak mozi-
wosci prowadzenia proceséw podczas wrzenia mie-
szaniny reakcyjnej lub podczas bulgotania gazowych
komponentéw reakcji, z powodu istnienia powstajg-
cych prey tym zaburzajacych strumieni w komorze
osadowej. Komora osadowa tego urzadzenia musi
mieé duzg objetosé, zwlaszeza w tych przypadkach,
gdy ciezar wlasciwy katalizatora malo rézni sie od
ciezaru wlasciwego mieszaniny reakcyjnej.

Zadanie wynalazku polega na opracowaniu ta-
kiego sposobu prowadzenia w fazie cieklej cigglych
proceséw z katalizatorem i urzgdzenia do jego sbo-
sowania, ktére zapewmialyby mozliwosé prowadze-
nia proceséw katalitycznych bez unoszenia z naczy-
nia reakcyjnego czgstek katalizatora i zapewnialyby
mozliwo$é pracy w szerokim zakresie stezen cieza-
réw wlasciwych i wymiaréw czastek katalizatora,
a takze podczas wrzenia mieszaniny reakcyjnej lub
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podczas bulgotania gazowych komponentéw reakcji.

Postawione zadanie zgodnie z wynalazkiem zo-
stalo rozwigzane dzieki temu, Zze cze$¢ mieszaniny
reakcyjnej z katalizatorem wprowadza sie¢ w ciagly
ruch 'w obwodzie obiegowym i oddziela si¢ produkty
reakcji od katalizatora, przez wyprowadzenie stru-
mienia produktéw reakcji pod katem 90—180° w
stosunku do osi ruchu obiegajacego strumienia
w obwodzie obiegowym, z predkos$cia istotmie
mniejszg niz predko$é strumienia w obwodzie obie-

W wurzadzeniu do stosowania opisanego sposobu,
skladajgcym sie z naczynia reakcji zaopatrzonego
w $rodki do doprowadzania reagentéw, a takze do
oddzielania produktéw reakcji od katalizatora i wy-
prowadzania ich z urzgdzenia, wedlug wynalazku,
$rodkami do oddzielania produktéw reakcji od ka-
talizatora i wyprowadzania ich z urzgdzenia jest
recyrkulacyjny przewdd, wykonany z dwéch kroéé-
cow, z ktorych kazdy jednym koricem podigczony
jest do naczynia reakeji, a ich drugie korice herme-
tycznie polgczone sg ze sobg w taki sposéb, ze ko-
niec jednego krééca czesciowo objety jest przez ko-
niec drugiego krééca, a do przestrzeni zamknietej
miedzy Sciankami kréécéw, podlagczony jest kréciec
odprowadzajgcy produkty reakeji. Odcinek wzajem-
nego dziatania kréécéw morma usytuowaé pionowo,
a obejmujacy odecinek krééca moze mieé kszbtalt roz-
szerzajacego sie ku gérze osadnika.

Zalety sposobu prowadzenia w fazie cieklej cig-
glych mprocesOw z zawieszonym katalimatorem
i urzgdzenia do jego stosowania, wedlug wymalazku
polegaja na wysokiej efektywnoéci oddzielania ka-
talizatora od produktéw reakcji, w wyniku duzej
sily napedowej procesu rozdzielania uwarunkowa-
nej dzialaniem sily bezwladno$ci, na mozliwosci
prowadzenia proceséw w szerokim zakresie robo-
czych stezeni katalizatora (od 0,1 do 500 gfl) w wy-
niku spowodowania intensywnego, Wymuszonego
ruchu zawiesiny miedzy naczyniem reakcji i $rod-
kami do oddzielania katalizatora od produktéw re-
akcji, na mozliwoéci prowadzenia proceséw z @a-
stosowantiemm katalizatoréw w postaci pyltkéw (na
przyktad Pt wedlug Adamsa lub Ni wedlug Ra-
ney’a) w wyniku wyeliminowania martwych stref,
na mozliwosci prowadzenia proceséw podczas wrze-
nia mieszaniny reakcyjnej i bulgotania gazowych
komponentéw w wyniku malego wplywu strumieni
zaburzajacych na proces oddzielania katalizatora od
produktéw reakcji, jak réwmniez na wyeliminowaniu
komory osadowej (ewentualnie komora ta mole
mieé¢ malg objetosé) przy stosowaniu katalizatordw
o szerokim skladzie frakcyjnym, dzieki wysokiej
efektywnosci oddzielania katalizatora od produk-
tow reakcji.

Wynalazek blizej jest objasniony w przykladzie
wykonania na zalgczonym rysunku, na ktérym fig. 1
przedstawia urzgdzenie do stosowania sposobu we-
diug wymnalazku, w przekroju podluznym, a fig. 2 —
odmiane do stosowania tego sposobu, réwniez w
przekroju podiuznym.

Unzgdzenie uwidocznione na fig. 1 zawiera naczy-
nie reakcyjne 1 zaopatrzone w mieszalnik 2 z na-
pedem (na. rysunku mie uwidocznionym) i w $rodki
do doprowadzania reagentéw, stanowigce krééce 3
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omaz w $rodki od oddzielania produktéw reakeji od
katalizatora i odprowadzenia ich z urgzadzenia.
Srodki do oddzielania produktéw reakcji od ka-
talizatora i odprowadzania ich z urzadzenia, stanowi
podlgczony ‘otby'dwoma koncami do naczynia 1 re-
akeji recyrkulacyjny przewéd 4, do kidérego wsta-
wiany jest odcinek przewodu 5 o mniejsze. érednicy,
zaopatrzony w kréciec 6 odprowadzajacy produkty

reakeji z urzadzenia. Dla zapewnienia obiegu zawie-

siny w recyrkulacyjnym przewodzie 4, do przewodu
tego wbudowama jest pompa 7. Otwarty koniec
przewodu 5 umieszczony jest w pecyrkulacyjnym
przewodzie 4 w taki sposéb, Ze strumieti krgzacy
w recyrkulacyjnym przewodzie 4 zawraca na wej-
Sciu do przewodu 5 i zmienia kKierunek o 180° (kie-
runek strumienia pokazano na rysunku strzaficami).

Odmiana wykonania urzgdzenia przedstawiona
jest ma fig. 2, zawiera naczynie 8 reakcji zaopatrzo-
ne w mieszalnik 9 i w $rodki do doprowadzania re-
agentéw w postaci krééeé6w 10 i 11 oraz krééeéw 12
do odprowadzania mnadmiaru reagentéw, a takze
w $rodki do oddzielania produktéw reakcji od ka-
talizatora i odprowadzania ich z urzgdzenia.

Srodki do oddzielania produktéw reakcji od ka-
talizatora i odprowadzania ich z urzadzenia stanowi
recyrkulacyjny przewdéd wykonany z gérnego krdé-
ca 13 i dolnego krééea 14, z ktoérych kazdy jednym
koricem podlgczony jest do maczynia reakcji 8. Dru-
gie korice kréécéw 13 i 14, hermetycznie sa ze sobg
polaczone w taki sposéb, ze koniec krééca 13 cze-
S§ciowo objety jest z zewngtrz przez komiec kréé-
ca 14. Do zamknietej miedzy $ciankami kréécéw 13
i 14 przestrzeni 15 podigczony jest kréciec 16 od-
prowadzajacy produkty reakcji. Odcinek polgczenia
kréécé6w 13 i 14 moze byé usytuowany pionowo,
a obejmujgcy odcinek krdééca 14 moze mieé ksztalt
rozszerzajgcego sie ku gorze osadnika 17. Podczas
prowladzenia katalitycznych proceséw w obecnosci
gazowych komponentéw reakcji, korzystnie jest do-
prowadzaé¢ gaz do naczynia 8 reakcji pod siatkg 18,
powodujgca rozbicie strumienia gazowego i znaj-
dujacy sie w dolnej czesci maczynia 8, a ma kréé-
cu 13 zainstalowaé separator 19 gazu. Na odcinku
krééea 13 lub krééea 14 mozna umiescié elementy
do doprowadzania lub odprowadzania ciepta do
strumienia obiegajgcej cieczy (na rysunku niepoka-
zano). W takie elementy moze byé réwmiez wypo-
sazone naczynie reakcji 8 oraz osadnik 17. Elemen-
tami takimi moze byé na przyklad podwdéjny plaszcz
tych naczyn. Separator 19 gazu i przestrzen 15 za-
mknieta miedzy Sciankami krééeéw 13 i 14, mogg
mieé¢ urzadzenia 22 do utrzymania ustalonego ci-
$nienia. Najkorzystniej jest gérny kréciec 13 podig-
czyé do bocznej powierzchni maczynia 8 reakcji,
a dolny koniec 14 do dna naczynia § W tym przy-
padku mieszajgce urzgdzenie 9 zapewnia obieg =a-
wiesiny z maczynia 8 przez gérny kréciec 13 i dalej
przez dolny kréciec 14 i naczynie 8 jak pokazano
na fig. 2 strzalkami.

Sposéb prowadzenia w fazie ciekiej ciggtych pro-
ces6w z zawieszonym katalizatorem wykonywany
jest nastepujaco. :

Wyjsciowe komponenty podaje sie 'w sposéb cig-
gly przez krééee 3 (fig. 1) maczymia 1, w kitérym
obecny jest katalizator i gdzie miesza sie miesaza-
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nine reakcyjng z katalizatoremn mieszalnikiem 2.
Za pomocg pompy 7 cze$¢ mieszaniny reakcyjnej
wprowadza sie w ciggly ruch w recyrkulacyjnym
przewodzie 4. Niewielka cze$sé mieszaniny reakcyj-
nej przechodzi z recyrkulacyjnego przewodu 4 do
dolnego przekroju przewodu 5 pod katem 180°
w stosunku do osi ruchu strumienia zawiesiny obie-
" gajacego recyrkulacyiny przew6d 4. Dzieki bez-
wiadnemu ruchowi czastek katalizatora, nastepuje
w obiegowej cieczy -ich oddzielenie od produkitéw
reakcji odprowadzanych z urzgdzenia przez prze-
wod 5 i kréciec 6, z predkoscig istotnie mmiejszag
niz predkoéé strumienia w obwodzie obiegowym.
W wrzgdzeniu przedstawionym na fig. 2, sposéb
wediug wynalazku wykonywany jest nastepujgco.
Wyijsciowe komponenty podaje sie przez krééece 10
i 11 do maczynia reakcji 8, gdzie przebiega reakcja

w:-obecnosci - zawieszonego . katalizatora. Czesé mie-
szaniny reekicyjnej z katalizatorem, w sposéb cig-

gly -obiega kwdéce 13 i 14 (kierunek obiegu poka-
zano - strzalkami). Dazigki cigglemu, wymuszonemu
ruchowi mieszaniny reakcyjnej z zawieszonym ka-
talizatorem, w obwodze obiegowym staje sie moali-
we prowadzenie proceséw z katalizatorem w po-
staci pylu, a takze w szerokim zakmesie moboczym
stezenn katalizatora i(od 0,1 do 500 g/1) wobec mnie-
wystepowania martwych stref, wy!elmmmowama
ewentualnosci zatykania isie przewodéw i osiadania
katalizatora na éciankach krééedw i przewodow.
Oddzielenie produktéw reakcji od katalizatora, na-
stepuje przez wyprowadzenie strumienia produktow
vealkicji pod katem 90—180° w stosunku do osi ruchu
obiegajgcego strumienia przez kréciec 16, z pred-
koscig istotnie mniejsza miz predko§é obiegajacego
strumienia. Ostatni warunek spelnia sie przez do-
bér przekrojow przeplywowych recyrkulacyjnego
przewodu i krééca 16, a takZze natezenia przeplywu
przez te przekroje. ' W wyniku przySpieszenia czg-
stelkk katalizatora, trajektoria ich ruchu kosztem
dzialania sily bezwladnosci nie pokrywa sie z tra-

jektonig ruchu wyprowadzanego strumienia produk- _

16w reakcji i mastepuje oddzielenie wyprowadza-
hego strumienia produktow reakcji od katalizatora.

Zaletg, wynikajgcg z wymienionej wlakciwosci

sposobu wedlug wynalazku, jest duza sila mapedo-
wa procesu rozdzielania, uwarunkowamna dzialaniem
sity bezwladnosci, co pozwala na zapewnienie wy-
sokiej efelktywmosci oddzielania produktow reakeji
od katalizatora przy prowadzeniu proceséw podczas
wrzenia mieszaniny: reakcyjnej i bulgotaniu ' gazo-
wych komponentéw realkcji, z powodu matego wply-
wu zaburzajacych strumieni na proces rozdzielania
faz stalej j cieklej. Poza tym, nawet w przypadku,
gdy ciezar whasciwy katalizatora malo rézni sie od
ciezaru wilasciwego mieszaniny meakcyjnej, osadnik
dla zawiesiny albo wiogéle mie jest potrzebny, albo
jego objeto$é jest miewielka (na przyktad podczas
pracy z katalizatorami majacymi szeroki skiad
frakcyjny).

Podczas pracy z katalizatorem majgcym szeroki
sklad frakcyjny, a takze przy prowadzeniu pro-
cesé6w podczas wrzenia cieczy lub bulgotania ga-
zowych komponentéw mreakicji, korzystnie jest spo-
s6b prowaidzenia ciggtych, cieklofazowych proceséw

10.

35

40

50

55

(]

z zawieszanym katalizatorem wykonywaé¢ jak ma-
stepuje.

Wyijsciowe, ciekle kompgnenty reak.c‘u podaje sie
w sposob ciggly przez kréciec 19,:a gazowe prazez
kroéee 11 do dolnej wozesci naczynia reakcji 8 pod
siatkg 18, powodujgcg mrozbicie strumienia gazu.
Nadmiar gazéw wyprowadzany jest przez kré-
ciec 12. Mieszamine reakcyjng i zawieszony katali-
zator miesza sie intensywnie mieszalnikiem 9. Cze§¢
mieszaniny reakcyjnej z zawieszonym katalizatorem
z naczynia reakcji 1, przechodzi przez separator 19
gazu przeznaczony o wyodrebnienia gazowego
komponenta ze strmumienia obiegajgcej cieczy, do
krééea 13 i dalej przez kréciec 14 powrmaca do ma~
czynia 8. Podczas cigglego podawania wyjsciowych.
komponentéw, miewielka oze$é¢é obiegajacej cieczy
wyprowadzana jest do przestrzeni 15 pod katem
90—180° w stosunku do osi ruchu obiegajgcego
strumienia (kat wejScia okresla sie wzajemnym
usytuwowaniem kroécow 13 i 14). Trajektoria ruchu
czastek katalizatora, w wyniku dzialania sily bez-
wladnosai mie pokrywa sie przy tym z tmajekborig .
ruchu strumienia wyprowadzanej do przestrzeni 15
cieczy i produkty reakcji oddzielaja sie od pod-
stawowej masy katalizatora. W celu wyeliminowa-
nia przeskoku katalizatora, ktéry moze byé uwa-
runkowany, zaréwmo wystepowaniem frakeji trud-
nych do oddzielenia przy szerokim skiadzie frak-
cyjnym Kkatalizatora, jak i oddzialywaniem zabu-
rzajgcych strumieni, na przyklad podczas wrzenia
mieszaniny reakcyjnej lub przeskoku pecherzykdéw
gazu do przestrzeni 15, obejmujgca czesé krééea 14
spelnia role osadnika. Wiedy katalizator osiada na
stozkowej podstawie osadnika 17, jest zabierany
przez obiegajacy strumieni zawiesiny i wwraca do
naczynia 8. Sposéb prowadzenia cigglych, cieklo-
fazowych procesé6w z zawieszonym katalizaborem
wedlug wymalazku jest dodatkowo objasniofiy ma
nastepujacych przykiadach.

Przyklad 1. W unrzaudzemu plrzedsvalmomym
na fig. 2 prowadzi si¢ w fazie cieklej ciggly proces
uwodorniania n-chloronafltalenu, czgsteczkowym
wodorem przy normalnym ciénieniu i 'w temperas
turze 40°C w spirytusowym roztworme w obecnosci
pylastej platynowej czerni © wymiarach czastek
2—10 mikronéw i stezeniu katalizatoma 0,2 g/1.
Cze$¢é mieszaniny reakcyjnej w sposob ciggly obie-
ga. obwod - obiegowy z predkoécia 5—8 m/sek. Wy-
prowiadzenie strumienia produktu reakeji n-chiloro-

" aniliny nastepowato pod katem 90—180°, w stosunku

do osi ruchu obiegajacego strumienia ze $rednig
predkodciag odplywu okolo 0,1 cm/sek. Podczas
200 godzin cigglej pracy urzgdzenia, Wwymnoszenie
katalizatora praktycznie nie wystepowalo.
Przyklad 2. W warmnkach ‘analogicznych do
przykladu 1, wykonuje sie w fazie cieklej ciggly

' katalityczny proces uwodornienia n-nitrofenolu czg-

60

steczkowym wodorem w obecnodci katalizatora na
aktywowanym weglu o wymiarach czastek 100—140
mikronéw i stezeniu kiatalizatora 60—75 gfl. Pod-
czas 600 godzin cigglej pracy urzadzenia, wymnosze-
nie Katalizatora wymnosito 1% ciezaru.

Przyklad 3. Prowadzi si¢ ciggly katalityczny pro-
ces (eteryfikaicgi) estryfikacji glikolu dwuetylenowe-

. go kwasem izomastowym w obecnosci drobnoziar-
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nistej zywicy. Wymiar czastek do 300 mikronéw,
stezenie Kkatalizatora 200 g/l. Wyprowadzenie pro-
duktéw reakcji bylo analogiczne do opisanego w
przyktadzie 1. Podezas 400 godzin ciaglej pracy
urnzgdzenia wynoszenie katalizatora, wynosilo 3%
ciezaru wprowadzanego katalizatora.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb prowadzenia w fazie cieklej cigglych
procesOw z zawieszonym katalizatorem, przsz kata-
lize kontaktowsa w urzgdzeniu z mieszalnikiem
i przez kolejne oddzielenie produktéw reakeji od
katalizatora, zmamienny tym, 2e czes¢ mieszaniny
reakcyjnej z katalizatorem wprowadza sie 'w ciggly
ruch w obwodzie obiegowym i oddziela sie pro-
dukty reakcji od katalizatora przez wyprowadzenie
strumienia produktéw reakcji pod katem 90—180°
w stosunku do osi ruchu strumienia w obwodzie
obiegowym, z predkoscig istotnie mniejszg niz pred-
ko$é strumienia w obwodzie obiegowym.
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2. Urzgdzenie do prowadzenia w- fazie ciekiej
cigglych proces6w z zawieszomym katalizaborem za-
wierajgce mnaczynie reakcyjne z mieszalnikiewn, za-
opatrzone w érodki do doprowadzania reagentéw,
a takze do oddzielania produktéw reakcji i wypro-
wiadzania ich =z wumzadzenia, znamienme tym, ze
érodki do oddzielania produktéw reakeji od katali-
zatora i wyprowadzania ich z wurzedzenia maja
postaé recyrkulacyjnego przewodu (4) wykonanego
z dwécen krééedw, z ktorych kazady, jednym kotieem
podiaczony jest do naczynia reakcji (1), a drugie
ich konce hermetycznie polgczone sg ze sobg w taki
spos6h, ze koniec jednego krééca czeSclewo objety
jest z zewnatrz przez koniec drugiego krééca, a do
przestrzeni zamknietej miedzy Sciankami kréécow
podlgezony jest kréciec (§) odprowadzajgcy pro-
dukity reakeji.

3. Urzapdzenie wedlug zastrz. 2, rmamienne tym,
ze odeinek wazajemnego polacezenia krébedw usytu-
owany jest pionowo, a obejmujgcy odcinek kerddea
ma postaé osadnika rozszerzajgcego si¢ ku gorze.

PZG Bydg., zam. 3991/76, nakl. 110 4 20.
Cena 10 =l
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