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(57) KIVONAT

A taldlmdny tdrgya eljdrds furfurol el§éllitdsdra pento-
zénokat tartalmazé ndvény! anyagokbdl, utdbbiak
tomény erds sav jelenlétében végzett hidrolizise és ezt
kovetd dehidratdldsa dtjdn.

A taldlmdny szerinti eljdrdst két lépésben valdsitjdk
meg, és a rekacié elsS lépésében a névényi anyagokban
levwd pentozdnok hidrolizisét 5-6 n sésav jelenlétében és
20 s%-os azeotropos koncentricigji sésav jelenlétében
folytatjak le 1-2 6ra alatt olyan médon, hogy a szildrd
fézist és a folyadékot atmoszferikus nyomdson és 20—
70 °C hémérsékleten ellendramban keringtetik, & a
sosavat a novényi anyagekra vonatkoztatva 5--15
% mennyiségben hasznaljdk, az eljdrds mdsodik lépésében
a kapott, legaldbb 90 s%-os pentéz-oldatot adott eset-
ben habzésgtld hozzdaddsa utdn egy killondlio reakcid-

- térben 1-2 bdr nyomdson és legfeliebb 110 °C hémér-
' sékleten gdzzel kezelik 20 s%-os (azeotrop koncentra-
ci6jd) sésav oldatban, mikdzben a pentdz-oldatot és a
g3zt ellendramban keringtetik, és adott esetben a gézt az
els§ 1épésbdl szdrmazd ndvényi maradékok elégetésével
és elgdzositdsdval vagy a bevezetett pentdz-oldat egy
részének elgdzologtetéséve] kapott hével fejlesztik, és a
kezelendd pentdz-oldatot a reaktor tetején vezetik be és
graviticiés dton vezetik &t a reaktoron, mig a gbzt a
reaktor aljdrél ellendramban vezetik be, és a reaktor
fojrészében képzddott furfurolt dekantalds utdn savtél
mentes, legalibb 90 s%-os réteggé alakitjdk, amelyet
adott esetben tisztitdsi miveletnek vetnek ald, és a

ELJARAS ES BERENDEZES FURFUROL ELOALLITASARA NOVENYI ANYAGOKBOL

reaktor fenéktermékeként kapott tomény sé
hidrolizis 1épésben vald 1ijbdli felhasznaldshoz res
jak, és adott esetben koncentrdcigjat desztillic’
azeottop értékre allitjdk be,
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1
A taldlmdny tdrgya Gj eljdrds furfurol elSallitdsira
ngvényi anyagokbdl. A taldlminy tovdbbd az eljdrds

- megvaldsitdsdra alkalmas berendezésre vonatkozik.

Az (I) képletli furfurolt az iparban igen széles korben
alkalmazzdk példdul szintetikus textilrostok, mfianya-
gok, migyantdk és hasonlé termékek -elbdllitdsira.

A furfuroit pentozdn-tartalmi ndvényi anyagokbdl,
igy kukoricacsutkdbél, zab-, rizs- vagy gyapotpelyvabdl
stb. dllitjdk el8 gy, hogy a pentozdnokat hidrolizissel
pentézokkd alakitjdk, majd a kapott pentézokbdl viz-
elvondssal furfurolt képeznek. A lezajlé reakcidkat az
(1) és (2) reakcibegyenlet szemiélteti,

(CsHg04)n+H;0 ——> n C5H,00s (1)
pentozdn pentdz

(Cs H1005 )n % 11 Cs H4 02 +3n }12 0 (2)
furfurol

Az 1735084 sz. Amerikai Egyesiilt Allamok-beli
szabadalmi leirds szerint a pentozdn-tartalmd névényi
anyagokbdl gy dilitanak el§ furfurolt, hogy a ndvényi
anyagokat nem illékony, hig savval megnedvesitett lla-
potban viszonylag nagy (4,2 kglcm? kérili) nyomdson
gozzel kezelik. A névényi anyagokra felvitt sav az (1)
és (2) reakciGegyenlet szerinti bomldsi folyamatban
katalizdtorként hat. A nyomds alatt végzett gSzkezeléds
sordn a pentozdnok bomldsdval egyidében a bomlds-
termékként képz8dé furfurol is kidesztilldl az elegybdl.
Ezzel az eljdrdssal azonban a furfurol csak igen kis
hoszammal dllithat6 eld, igy az eljdrds gazdasdgossagi
okokbdl kevéssé alkalmas a furfurol nagyipari elSalli-
tdsdra.

Az 1181953 sz. francia szabadalmi leirdsban ismer-
tetett, javitott eljards szerint a ndvényi anyagokat lénye-
gében két 1épésben vetik ald gdzkezelésnek. Az ott ismer-
tetett eljdrds sordn a nyersanyagot el8szor kozel atmosz-
ferikus nyomdson kezelik g8zzel, majd a mdsodik 1épés-
ben a gdzkezelést 2,8 kglem? nyomdson kezdik és
7 kg/em® nyomdson fejezik be. Katalitikus hatdsi nem
iliékony savként példaul kénsavat, foszforsavat vagy
alkdnszulfonsavakat alkalmaznak; a savat a mdsodik
kezelési 1épésben és az elbkezelési lépésben egyardnt
hozzdadhatjik a novényi anyagokhoz. Az eljdrdsban
koriilbeliil 270 °C-ra tdlhevitett, 10,5 kglem® nyomidsu
gozt haszndlnak fel, és a furfurolt az elméleti mennyiség
68 %-anak megfeleld (azaz a feldolgozott ndvényi anyag
szdraz stlydra vonatkoztatva koriilbeliil 16 %-0s) hozam-
mal kapjdk. Az eljdrds elsd lépése a mdsodik lépésben
alkalmazottndl kisebb teherbirdsi késziilékben is végre-
hajthatd, a mésodik lépést azonban a felléps magas hs-

- mérséklet és nyomds hatdsdnak ellendllé feltiré berende-

zésben Kell végrehajtani. Ennek az eljardsnak szdmos hat-
rénya van; fgy példdul a furfurol hozama még mindig
nem megfelel6, az alkalmazott magas hdmérséklet és
nagy gbznyomds miatt legaldbb az eljiras mdsodik 1épé-
sében specidlis, rendszerint igen koltséges berendezésre
van szitkség, tovibbd az eljirds robbandsveszélyes.

A pentozdnokban dis novényi anyagok savas kozeg-
ben végzeit hidrolizisén alapuléd furfurolgydrtds egy
tovibbi ismert mddszere az tgynevezett ,agrifurdn-
eljdrds” (,,Techniques de I'ingenieur — Genie chimique”
4. kotot, J. 6020—1501. oldal). Az utdbbi eljdrisban a
hidrolizis sordn acél reaktorokba - 10 bir nyomisd
gdzt injektdlnak. A reaktorokban fejl6d6 furfurol-
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tartalmd g6zck 5-6 sily % furfurolt tartalmaznak;
ezért a technikai mingségli, 90 %-os furfurol el4llitdsa
érdekében a kondenzdlt g&z6ket viszonylag bonyclult és
koltséges azeotrop desztillicinak kell aldvetni. Az el-

5 jards sordn a felhasznilt nyersanyag szdraz silydra vonat-
koztatva 10-13 %-os hozammal kapjdk a furfurolt.
Az eljdrds hatrénya tehdt egyrészt az, hogy csak nagy
nyomdson hajthaté végre, kovetkezésképpen nyomdsdlis
berendezéseket igényel, tovdbbd a furfurolt igen kis

19 hozammal szolgdliatja, és a képz3d6 furfurolbdl viszony-
lag koltséges berendezés alkalmazdsdval, hosszadaimas
és bonyolult eljdrdssal lehet eltdvolitani a vizet.

A taldlminy értelmében a gyakorlat kovetelményei-
nek jobban megfeleld, pontosabban az ismert eljardsok-

15 ndl lényegesen -gazdasigosabb, 1j médszert biztositunk
furfurol elGéllitdsdra.

A taldlmdny szerinti javitott eljdrdsban a furfurol
elgdllitdsihoz sem magas hémérséklet, sem nagy nyomis
alkalmazdsdra nincs sziikség.

20 A taldlmdny szerinti eljdrds tovdbbi eldnye, hogy
lehetdvé teszi a furfurol gydrtdsaban katalizdtorként
felhaszndlt sav visszanyerését és ujbol felhaszndldsdt,

A taldlmény szerinti eljdrdssal ~ a fenticken tdl-
menden — ndvelhetd a furfurol hozama.

25 A taldlmdny szerinti eljirds tovdbbi elénye, hogy a
szokdsosndl kevésbé koltséges berendezésben is végre-
hajthaté, és a berendezéselemeket nem szitkséges magas
hémérséklet és nagy nyomds hatisival szemben ellea-
4lléra tervezni.

30 A taldlimdny tirgya tehdt javitott eljards furfurol eld-
dliitdsdra pentozdnokat tartalmazé névényi anyagokbél.
A taldlminy értelmében gy jrunk el, hogy az eljdris
elsé lépésében a novényi anyagokban elvd pentozino-
kat tomény eros sav jelenlétében atmoszferikus nyoms-

35 son, 20-70°C hémérsékleten hidrolizdljuk, majd a
kapott pentéz- oldatot a mdsodik Iépésben 1-2 b4r
nyomdson, 116 °C-on vagy annal alacsonyabb hémérsék-
leten, tdmény savas kbzegben gdzzel kezeljiik.

A fenti két miiveleti 1épést elsnyosen kiilonlle

4p reaktorokban végezzik,

A taldlmény szerinti eljdrds sordn kapott furfurolt
ezutdn megfeleld tisztitdsi miiveleteknek vetjiik ald.

A n&vényi anyagok hidroliziséhez a taldlmdny szerinti
eljdrdsban ers dsvanyi savként elénydsen illékony savat,

45 célszerllen 5-6 normdl sésavoldatot haszndlunk fel
(az azeotropos vizes sésavoldat koncentricidja kb. 20
stily%).

A novényi anyagokat eldnydsen 1—2 6rdn 4t hidroli-
zdljuk a tomény erls savval.

50 Ha a hidrolizist csupdn 1--2 or:iig végezzik, kizdrdlag
a pentozdnok bomlanak le, mig ha a hidrolizist ennél
hosszabb ideig folytatjuk, a felhasznilt tomény erds
sav a novényi anyag celluldz-kompenenseit is meg-
tdmadja, és cukrok — elsdsorban glikkéz — kepzodese-

55 hez vezet.

Kiilondsen elényosen jérunk el akkor, ha a hidro-
lizis sorin a reakcié meggyorsitdsa céljabdl a reakcid-
elegyet keverjiik.

A taldlmdny értelmében a keverést ugy végezziik,

60 hogy az elsG 1épésben kapott savas pentéz-oldatot vissza-
vezetjiik a novényi anyaghd! és témény erds savbsl 416
reakciGelegybe. -

A taldlmdny szerinti eljdrds mdsodik lépésében a
vizelvondshoz felhaszndlt g8zt el6nyosen korilbeliil

66 100~110 °C-on vezetjiik be.

2.
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A taldlmdny értehmében a vizelvondst ellendramo
reaktorban végezziik, azaz a kezelend$ pentdz-oldatot
és a vizelvoné gzt ellendramban vezetjik a reaktorba.

Fgy igen ecldnyds eljdrdsméd szerint a kezelendd
pentoz-oldatot és a vizelvoné g6zt folyamatosan tép-
ldljuk be a vizelvoné reaktorba.

Elényosen jarunk el akkor is, ha a kezelendd pentdz-
oldatot a reaktor tetején. tipldljuk be és gravitdcids
dton dramoitatjuk 4t a reaktoron, mig a gzt a pentéz-
oldattal ellendramban a reaktor aljar6l vezetjik be. Ezzel
az intézkedéssel biztosithatjuk a képzddd furfurol
gyors és folyamatos extrakcidjdt, és megakaddlyozhat-
juk a képz8dd furfurol gyantdsoddsdhoz vezetd mellék-
rekcidkat.

A kezelendd pentdz-oldathoz elényodsen habzdsgdtld
anyagot — célszerfien szilikon-alapd habzdsgitiét —
adunk.

Egy 'tovdbbi  el6ny&s eljardsméd szerint a viz-
elvondsi lépés utdn a tomény savat dekantdldssal el-
kiilonitjiik, majd ismét visszavezetjik a hidrolizisbe.

El6nydsen jarunk el akkor, ha az elkiilonitett savat a
visszavezetés elGtt desztilliljuk, és igy a savoldat koa-
centrdcigjdt ismét az azeotropos értékre (kb. 20 suily-
%-ra) dllitjuk be.

Egy tovdbbi el6nyos eljdrdsvdltozat szerint a ndvényi
anyag hidrolizise sordn kapott maradékbél egyszer
hevitéssel kilonitjik el a jelenlevd illékony savat, amit
"14jbol fethaszndlhatunk az eljdrdsban.

A taldlmédny tovdbbd a fenti eljdrds megvaldsitdsdra
alkalmas furfurol-gydrté berendezésre vonatkozik.
A taldlmany szerinti berendezésnek a névényi anyagot
betapldlé adagols szerkezettel elldtott és adagolé csovon

-—
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kersztil egy tomény erds savat tdrold tartdlyhoz csatla-

kozé legaldbb egy elsd reaktora, tovdbbd a legalabb egy
elsé reaktorbdl tdvozd, témény erds savat tartalmazé
pentiz-oldatot szllits beléps csével, 100—110 °C korili
hémérsékletli g6zt bevezetd eszkozzel, a tomény savat
elvezetd, az elsd reaktor savbevezetd csdvébe torkolld
als6 nyildssal, valamint a furfurol-tartalm{ g6zt hiitébe
és dekantdléba vezetd felsG nyildssal elldtott legaldbb
egy méasodik reaktora, és a folyékony furfuroit a dekan-
tilobél  tdrolStartdlyba vezetd szdllitdeszkdze van.

A taldlmdny szerinti berendezés egy elényds kiviteli
alakjdndl az elsd reaktor(ok) a lényegében novényi

anyagbh6l és tomény erSs savbol 4ll6 reakcidelegy
keverésére  alkalmas kever&berendezéssel  van(nak)

elldtva,

Ebben az esetben a keverSberendezést elénydsen a
savas pentéz-oldatot visszavezet§ berendezéselemek
alkotjdk, amelyek a savas pentéz-oldatot legaldbb egy
elsé reaktorba visszavezetik. v

Az elsG reaktorokba folyamatosan vagy félig folyama-
tosan vezethetjilk be a novényi anyagot, és ugyanigy
tdvolithatjuk el a novényi anyag maradékat ismert szer-
kezetii zsilipnyildsokon keresztiil.

A taldimdny szerinti berendezés egy tovdbbi eldnyds
kiviteli alakjdndl a mdsodik reaktor(ok) toltetet tartal-
maz(nak); a toltet a reagensek eloszlatdsdnak és érintke-
$sének javitdsira szolgdl.

Egy elény0s Kkiviteli alak esetén a mdsodik
reaktor(ok) fiitGeszkozzel, példdut gézfiitési csdkigydk-
kal van(nak) kdriilvéve a vizelvoné g6z kondenzdiéddsd-
nak minimumra szoritdsa céljabel.

A taldlmdny szerinti berendezés egy el8nyos kiviteli
alakjdnal a hiit5 és a dekantdlé kivezetésénél sszegyiilt
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kondenzyizet forralgba vagy hasonlé berendezéselembe
vezetjiik, ahol a vizet elpdrologtatjuk, majd a fejlodott
gézt lezaldbb egy mdasodik reaktor g&zbevezetd csovébe
vezetjiik.

A taldlminy értelmémben forralgként vagy hasonid
berend széselemként elénydsen termoszifonként mikods
forralé: alkalmazunk.

A taldlmény szerinti berendezéshez adott esetben a
taroldtartalybél érkezd furfurol tisztitdsdra alkalmas
tisztit¢berendezés csatlakozhat. A tisztitoberendezésben
eltavolitjuk a furfurol viztartalmit, majd a vizmentesi-
tett furfurolt csovon keresztiil tdrolgtartdlyba vezetjik.

A herendezés egy elSnyos kiviteli alakjandl az egy
vagy 16bb mdsodik reaktorbdl elvezetett savoldatot az
¢els6  reaktor(ok)ba visszavezetés el6tt desztilldlo
oszlopba vezetjiik, ahol eltdvolitjuk a sav folosleges viz-
tartalindt (pontosabban a reakcidban képz6dott vizet),
és a sav koncentrdci6jdt a kezdeti értékre allitjuk vissza.

A talalmdny szerinti berendezés egy el8nyos kiviteli
alakjdnal az els§ reaktor(ok) bemeneti nyildsdhoz hiits-
bepidrolé csatlakozik, ahol a névényi anyag celluléz-
tartalindhol a sav hatdsdra képz6dé cukrokat — elsdsor-
ban glikozt —~ elvdlasztjuk a mdsodik reaktor{ok)bdl
elvezetett savtol. A cukrokat a hiité-bepdrolé kimeneti
nyild:4nd! vezetjiik -el, a savat-pedig visszavezetjik az
els6 reaktor(ok)ba.

A taldlmdny értelmében a furfurolt el6nyésen a
kovetkezd miveleti koriilmények kozott dllitjuk eld:

Pentozdn-tartalmu kiinduldsi anyagokként kiilonféle
névényi hulladékanyagokat, igy kukoricacsutkat, rizs-,
zab- vagy gyapotpelyvit, egyéb mezSgazdasigi hulladék-
anyzgokat, merev szerkezet(i ndvényi anyagokat (példdul
fardnkoket), tovdbbd fiirésztelepi hulladékanyagokat
(igy fakoszoriletet, forgdesot, flirészport és falisztet)
alka‘mazhatunk. .

Az eljdrdsban tomény er8s savként elényosen illé-
kony savat, igy 5-6 n sosavoldatot haszndlunk fel.

£z eljdrds mdsodik lépésében (azaz az elsé lépésben
kapott pentézok dehidratdldsdhoz ) g6zként 100-—
11C °C-0s, 1-2 bar nyomasi vizg6zt haszndlunk fel.
Miksnt a késgbbiekben részletesebben ismertetjik, ez
az i1tézkedés szdmos eldnnyel jdr.

A taldlmédny szerinti eljdrds folyamatabrdjit az 1.
abr.in szemléltetjik.

Az elsé reaktorba elénytsen 20—~70 °C-on, célszerfien
30--60 °C-on vezetjiik be a feldolgozandd nivényi anya-
got és a tomény, erds — célszerfien illékony — savat.
A ndvényi anyagban lev§ pentozinokat 1-2 o6rdn 4t
hidrolizaljuk. Ha a sav és a novényi anyag érintkezési
idejét ennél hosszabbra vilasztjuk, a sav a novényi anyag-
ban levd celluldzt is megtdmadia, és a celluldzt cukrokkd
— elsBsorban glilkézzd — bontja le. Az els§ reaktorba
t81ténd visszavezetés elStt a cukrokat megfelelS berende-
zésben  elkiildnitjitk a savtol. Azt tapasztaltuk, hogy a
glikdzt j6 hozamimnal kapjuk, ba a novényi anyagot atla-
gosan kb, 8 &tdn 4t tartjuk érintkezésben a sawval.

A pentozinok hidrolizise révén képz6d6 pentdz-
oldatot szitkség esetén h&cserélén vezetjiik 4t, majd a
misodik reaktorba tdpldljuk be, mig a hidroliziskor
kapott maradékokat az els§ reaktor kimeneténél tavolit-
juk el. A maradékokbdl hevitéssel tdvolithatjuk el az
illskony savat; egyidejiileg a ndvényi anyagok esetleges
viztartalmat is eltdvolitjuk. Az igy kapott maradékot
tizelbanyagként haszndlhatjuk fel példdul az eljards
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mdsodik |épésében szitkséges g6z fejlesztésére, vagy
novényi fehérie-forrdsként hasznosithatjuk.

Mdsodik reaktorként el6nydsen toltettel (példdul
kerdmia-téltettel) ellitott oszlopot alkalmazunk. A tol-
tet javitja a reaktorba vezetett anyagok eloszldsit és
érintkezését.

A vizelvondsra szolgdlé mdsodik reaktor iditetét a
kezelt novényi anyagbdl szdrmazd, elsodort szennyezd-
anyagok esetenként fokozatosan eltomhetik. Az eltd-
md&dés megelézésére a mésodik reaktorba torkollé be-
omlé csdbe sziirét illeszthetink, amely a pentodz-oldat
sziirésére szolgdl, azonban tgy is eljdrhatunk, hogy a
toltott reaktort tobb — példdul hdrom — egymdssal
sorba kapcsolt, keverdvel ellitott egyedi reaktorral
helyettesitjik.

A tomény savat tartalmazdé pentoz-oldatot az els
reaktor kimenetétdl a madsodik reaktor felsd részébe
vezetjiik, mig a 100—110 °C-os gdzt 1—-2 bar nyomd-
son — elénydsen atimoszferikus nyomdson — vezetjitk
be a mdsodik resktor aljan. A mdsedik reaktorbdl
tévozd, furfurolt tartalmazé g6zt a mdsodik reaktor
fels6 részéhez csatlakozd hiitSbe vezetjik. A mdsodik
reaktort elhagyé gz 30 % furfurolt tartalmaz. Ennek a
ténynek jelentSs elSnye van:annak kdvetkeztében, hogy
a gdzkezelést atmoszferikus nyomdson végezzik, a
furfurol-képzé reaktort elhagyé géz nagyobb mennyi-
ségii furfurolt tartalmazhat, mint a 10 bdr nagysdgrendii
nyomdson végzett eljdrdsban (példdul az agrifurdn-
eljdrdsban) képz8d6 géz. A nagy — kb. 30 %-os — fur-
furolt-artalom kovetkeztében a furfurolt egyszeri kon-
denzdldssal és dekantdldssal elvdlaszthatjuk a géztdl, és
nincs szitkség a bonyolult, kiildn berendezést igényld
azeotrop desztillacié alkalmazdsira.

A hiitét és a dekantdlét elhagyé kondenzvizet
forraléba — elénydsen termoszifonként mikodo
forraléba — vezetjiik, ahol a vizet elg6z6logtetjiik, majd
a kapott gdzt visszavezetjiik a mdsodik rekator géz-
elldtasst biztositd gézbevezets csbbe.

A dekantdl¢ kimeneténél 99 %-os furfurolt kapunk,

amit sziikség esetén a savnyomok eltdvolitdsa érdekében
natrium-karbondttal és ndtrium-hidroxiddal feltéltott
semlegesitén vezetiink keresztiil, majd tdrolétartalyban
. gyiijtiink dssze.
" 'Noha a fentiekben olyan eljardst és berendezést ismer-
tettiink, shol a pentozdnok hidroliziséhez egyetlen elsé
reaktort, a pentézok dehidratdldsdhoz (azaz a furfurol
képzéséhez) pedig egyetlen mdsodik reaktort haszndl-
tunk fel, szakember szdmdra nyilvinvalg, hogy a nagy-
ipari berendezések egymdssal sorba és/vagy pirhuzamo-
sen kapcsolt tébb els§ reaktort, valamint egymdssal
sorba és/vagy parhuzamosan kapcsolt tobb masodik reak-
torbél 4116 reaktor-telepet is tartalmazhatnak. A telepet
alkot$ reaktorokon egymds utdn, ellendramban vezetjiik
keresztiil a pentéz-oldatot és a gzt annak érdekében,
hogy javitsuk a reagensek eloszldsdt és a g6z és az oldat
érintkezését, &s teljessé tegyiik a pentézok furfurol
képzddéséhez vezetd dehidrataldddsdt.

Egy elényods megoldds szerint a kapott, technikai
minéségli 90 %-os furfurolt a jelenlev6 viz eltdvolitdsa
érdekében tovabbi tisztitdsnak vethetjiik ald. A technikai
furfurolt tisztité oszlopban, példdul tinyéros oszlopban
csokkentett nyomdson desztilldljuk, majd az elkilonitett
vizmentes furfurolt tdrolétartdlyba vezetjiik, a vizbdl
pedig hiitGben és szepardtorban elvdlasztjuk a furfurol
nyomati. A vizt8! elvilasztott furfurolt visszavezetjik a

4

2

desztilldlé oszlopba, a vizet pedig kivdnt esethen gdézzé

alakitva bevezethetjitk a mdsodik reakterhoz csatlakozd

gGzbevezetd csdbe.

A taldlmdny szerinti eljdrds a kordbbi, ismert eljdrd-

5 sokkal Osszehasonlitva szémos eldnnyel rendelkezik.

Azzal az intézkedéssel, hogy a talalmény szerint a
reakciokat két kilondllo reaktorban, kdzepes hdmérsék-
leten &s lényegéhen atomoszferikus nyomdson hajtjuk
végre, minimumra csokkenthetjitk az ismert eljdrdsok
vizelvondsi szakaszdban lezajlé mellékreakcidkat, neveze-
tesen a képzddd furfurol gyantdsoddsit, a furfurol
kondenziciGjit és a furfurolnak a novényi anyagokban
lev8 oxigén hatdsdra lezajld oxiddcidjdt. A mellékreak-
cidk veszélyét nemcsak azzal az intézkedéssel kiiszobol-
= jik ki, illetve szoritjuk minimumra, hogy az eljdrist
enyhe hoémérsékiet- és nyomds-koériilmények kozott
végezziik, hanem azzal is, hogy a pentézokat a kiinduldsi
névényi anyagoktdl elvilasztva, kiilondllé reakciddény-
ben dehicratdljuk, a furfurolt pedig képzddésének iite-
mében gézdllapotban folyamatosan eltdvolitjuk a folya-
dékfazisbol. Ezzel a furfurol és a folyadékfézis hosszan-
tarté érintkezésébdl eredd mellékreakeidkat is elkeril-
hetjiik.

Azzal az intézkedéssel, hogy a savas hidrolizis sordn
tomény erds savat haszndlunk fel, noveljik a hidrolizis
hozamét és jelentSsen csokkentehetjitk a reakcididdt.
Tovdbbi elényt jelent, hogy a vizelvonds sordn a sav
nem tévozik el a g&zzel egyiitt, hanem — adott esetben a
cukrok eltdvolitdsa utdn — visszavezethet6 a hidroli-
z4l$ reaktorba. Ez az elény abbdl szdrmazik, hogy a viz-
elvondst 100—110 °C-on, azaz a t6mény erds sav/viz
azeotrop elegy forrdspontjdnal alacsonyabb hémérsékle-
ten végezzik (a viz/sésav azeotrop elegy forrdspontja
110 °C), és a savat az azeotropos dsszetétethez kazel
esd koncentriciéban hasznaljuk fel {20 stly %-os sosav-
oldatot alkalmazunk). Tovdbbi el6nydk szdrmaznak
abbol, hogy iilekony tdmény erls savat, példdul sé-
savat haszndlunk fel. Az illékony sav fclhaszndldsa jelen-
tésen egyszer(isiti a sav elkil6nitését, és a hidrolizis
p sordn képz6d$ maradékok hasznositdsat is lehet&vé teszi,

mert az illékony sav a kezelt ndvényi anyagokban eset-

legesen még jelenlevs vizzel epgyiitt hevitéssel igen
konnyen eltdvolithatd a szildrd maradékbal.

Gazdasdgossigi szempontokbdl a taldlmdny szerinti

g elidrds egyik igen jelentds elnye az, hogy a dehidratélé
reaktor{ok)bd! elvezetett savat 1jbol visszavezethetjiik

a folyamatba.

Minthogy a taldimdny szerinti eljdrds sordn a zavard

mellékreakcidkat csaknem teljes mértékben kikiiszobol-

5c hetjik, a furfurolt az eddigieknél lényegesen jobb
hozammal kapjuk.

A taldimdny szerinti eljards tovabbi el6nye az eljdrds
rugalmassiga. A savas hidrolizis reakcididejének meg-
feleld megvdlasztdsdval ugyanis a kapott hidrolizdtum

55 Osszetételét a kovetelményeknek n¥egfelelden szabdlyoz-
hatjuk gy, hopy vagy kizdrélag pentézokat alakitunk ki,
vagy a pentézokon kiviil mas hasznosithaté termékeket,
példdul cukrokat is eldallitunk.

Komoly elényt jelent az is, hogy a kdzepes hémérsék-

g0 let és a kozel atmoszferikus nyomds alkaimazdsa kovet-
keztében a reakcié a szokdsosndl kevésbé koltséges
berendezésckben is végrehajthatjé, ugyanis a berendezés-
elemeket nem sziikséges gy tervezniink, hogv magas
hdmérséklet és nagy nyomds hatdsdnak ellendlljanak.

65 A taldlmdny szerinti eljdrds energiaigénye csupdn
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toredéke az ismert modsrerckének, ami annak
tulajdonithaté, hogy a miiveleteket viszonylag alacsony
hémérsékleten, lénvegében atmoszferikus nyomdson
végezzilk, és a killondsen kedvezd mifveleti korilmények
kovetkeztében a  hoveszteségeket is minimumra g
csokkentjiik.

A taldlmdny szerinti eljdrds az ismert eljdrdsokndl
Iényegesen biztonsigosabban hajthaté  végre, ami
mindenekel&tt annak tulajdonithaté, hogy a kozel
atmoszferikus nyomds alkalmazdsdval kikiiszoboljiik a1g
robbandsveszélyt.

Tovibbi elényt jelent, hogy a taldiimény szerinti
eljdrds sordn 3 vizelvonds folyamatos dzemben is végre-
hajthaté, igy — az ismert eljardsokéval osszehasonlitva —
jeleniGsen csOkkenthet§ a furfvrol-gydrtds idSigénye. 15

Igen jelentds elény az is, hogy a taldlmdny szerinti
eljdrdshan — az ismert mddszerekkel ellentétben — nincs
sziikség azeotrop desztilidciéra, ami annak tulajdonit-
hato, hogy a vizelvondsi 1épésben kb. 30 % furfurolt
tartalmazé gézok képzddnek.

A kovetkezikben a taldlmany szerinti eljérdst és be-
rendezést rajzok alapjin ismertetjik részletesebben.

20

Az §. dbra a taldlmdny szerinti eljdrds folyamat-
dbrdja.

A 2. 4brdn a taldlmény szerinti berendezés egvik 25
kiviteli alakjdt szemléltetilix védzlatosan; az dbrdval
kapcsolatban egytial ez eljdrds egyik lehetséges fogana-
tositdsi mddjdt is ismertetjiik.

A 3. 4brin a taldlmdny szerinti berendezés egy
tovébbi kiviteli alakjdt szemléltetjuk vdzlatosan.

A 4. dbrdn grafikonokkal szemléltetjik a hGmérséklet
hatdsdt a hidrolizis sebességére, mig

az 5. dbran a furfurol moldris hozamdnak véltozésat
mutatjuk be grafikonok segitségével.

Mind a rajzok, mind pedig a rajzokhoz flizott 35
magyardzé sz6vegrészek a taldimdny szerinti eljdrds és
berendezés kiviteli péiddinak tekintend8k anélkiil, hogy
oltalmi ' igénytnket e kiviteli példdkra korlitozndnk,

Az 1. dbrin a taldlmdny szerinti eljirds folyamat-
abrdjit mutatjuk be. A feldolgozandd ndvényi anyagot
megfelels | adagolészerkezattel az elsd 2 reaktorba
adagoljuk; ugyanebbe a reaktorba a 3 csovon kereszti!
tomény erfs savat is vezetink. A tomény erGs savat
(el8nyoGsen 5,5 normdl, azaz 20 %-os sGsavoldatot)
2070 °C-on, eldnyosen 30-60 °C-on vezetjik a 2
reaktorba. A 2 reaktorban a hidrolizist atmoszferikus
nyomdson hajtjuk végre,

A ndvényi anyagokban lev@ pentozinok a savas
kezelés hatdsira hidrolizist szenvednek. Az igy kapott
pentéz-oldatot a 4 csévén — adott esetben a 6 50
hécserélén keresztiil — a mdsodik 5 reaktorba vezetjik.

A tomény erSs savat tartalmazé pentoz-oldatot az 5
reaktor fels§ részén vezetjiik be, mig a 100—110 °C-os
gzt alulrdl juttatjuk az 5 reaktorba, igy a kezelends
pentéz-oldat és a 100—110 °C-os g6z ellendramban érint- 55
kezik egym4ssal. A pentézok dehidraticiéja 1ényegében
atmoszferikus nyomdson, a bevezetett g6z hSmérsékle-
tén (azaz 100—110 °C-on) megy végbe.

A furfurolt furfuroi-tartalmi g6z formdjdban vezetjik
el az 5 reaktorbol, el6nyGsen az 5 reaktor felsS részén. 60
A furfurol-tartalmi g6zt hiitébe vezetjik, & folyadék-
fazist alkotd savat pedig az 5 reaktor aljdn tdvolitjuk el,
majd sziikkség esetén a 6 hdcserélSben lehfiive vissza-
vezetjitk a hidrolizdl6 2 reaktorba.

A novényi anyag hidrolizisének lezajldsa utdn kapott 65
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novényi maradékokat eltdvolitjuk a 2 reaktorbél, majd a
jelenlevé sav maradékainak eltdvolitdsa és az utdlagos
hasznositds biztositdsa céljdbo! hokezelésnek vetjiik ald.

A 2. dbrdn példaként bemutatott furfurol-gydrtd
berandezés az 1. dbrdn feltiintetett folyamatdbrinak
megfelelden iizemel. A berendezés hdrom {8 egységet
tartaimaz; ezek a kovetkezok:

-~ hidrolizdlé egység, ahol a pentozdnok pentézokkd
alakulnak,

— vizelvoné egység, ahol a pentézokbdl furfurol kép-
z4d ik, és

-~ tisztité egység, ahol a mdsodik lépésben kapott,
technikai mindségld furfurolbél vizmentes furfurolt
allitunk el&.

A hidrolizdlo egység két 10 reaktort tartalmaz,
mindkét reaktorba megfeleld adagoldszerkezettel,
péiddul 11 szdliitészalaggal bevezetjiik a feldolgozandé
novinyi anyagot, A 11 szdllitGszalagra megfeleld szerke-
zet, példdul 12 emel@szdllité adagolja a névényi anyagot
a 12 tarolébdl. A novényi anyagot elénydsen gravitdcios
dton toltjik be a 10 reaktorokba.

A tomény er8s savat a 14 tdrolGtartalybdl a 15
csovon keresztil 20—70 °C-on, elGnydsen 30~60 °C-on
vezetjik be a 10 reaktorokba. A 10 reaktorokban
atmoszferikus nyomdson és kézepes hdmérsékleten
(eldnyGsen  20—7C °C-on, célszerfien 30-60 °C-on)
zajlix le a novényi anyagokban levé pentozanok savas
hidrolizise.

Minthogy a hidrolizishez tomény er8s savat hasznd-
lunk fel, a reakcié rendkiviil hatékony és gyors: a
hidrolizis 4tlagban minddssze 1—-2 6rdt igényel. Abban
az esetben azonban, ha a furfurol mellett a ndvényi
anyegokban levé celluloz feltérdsa révén cukrokat is
eld kivdnunk éllitani, névelhetjik a beadagolt anyagok
tartezkodasi idejét a 10 reaktorokban. Ha a névényl
anyagot koriilbeliil 8 érén 4t tartjuk érintkezésben a sav-
val, 1 cellul6z lebomldsa révén glitkéz is képzddik, amit
a k#sSbbiekben ismertetendé mdodon kiilonitink el.
A hudrolizis idSigényét a feldolgozandé nbvényi anyag
tipusa is befolydsolja: ha merev szerkezetdl ndvényi
anyagokat, példdul farénkoket dolgozunk fel, a hidro-
lizis osszabb id6t vesz igénybe.

A 10 reaktorok kimeneteinél tévolitjuk el egyrészt a
hidrolizis sordn kapott névényi maradékot (amit a 16
csovon vezetiink el), masrészt pedig a tomény erds savat
tartaimazé pentéz-oldatot. Ha a reakcid sordn nemcesak a
pentozdnokat hidrolizdljuk, hanem a celluléz lebontdss-
va!l cukrokat — els@sorban glikézt — is dllitunk elG, a
cukrokat elvilaszté berendezésben el kell kiiloniteniink a
savtél. Az elvilasztd berendezés eldnydsen a 42 vezeték-
be iktatott 32 bepdrold-hiité lehet, amelynek 33 kime-
neténél a cukrokat — els6sorban a glikozt — kialonitjik
el, wig a savat a 34 csovon keresztiil a 10 reaktorokat
savval elldtd 15 cs6be vezetjiik vissza.

A 10 reaktorokban lezajlé hidrolizis meggyorsitdsa
céljahél a novényi anyagbol és savbél dll6 reakcid-
elegyet Kkeverhetjik. A keverést el6nytsen a reakcid
sordn  képz6d8 savas pentdz-oldat visszavezetésével
biztosithatjuk. A savas pentéz-oldat egy részét vagy
telies mennyiségét a 46 szivattytn és a 47 csovon keresz-
tiil visszajuttathatjuk a 10 reaktorokba.

A tomény erds savat tartalmazé pentéz-oldat hé-
mérsckletét szilkség esetén a 43 hécseréldn dtvezetve a
kivant értékre allitjuk be, majd az oldatot a 17 csdvén
keresstiil a 18, 19 és 20 oszlop sorbakapesoldsdval
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- kialakitott reaktor-telepbe vezetjiik. Az oszlopok 21
toltetet (példdul kerdmia-toltetet) tartalmaznak,

A 22 cs6von keresztiil 100110 °C-os gbzt bocsitunk
it a 18, 19 és 20 oszlopbél kialakitott reaktor-telepen.
A pentéz-oldatot rendre a 17, 23 ¢s 24 csbvon keresztiil
vezetjiik be a 18, 19 83 20 oszlop fels§ részén, a 100—
110 °C-0s gzt pedig atmoszferikus nyomdson a 20
oszlop aljdn vezetjitk be. A bevezetett 86z eflendramban
érintkezik a pentdz-oldattal; ekkor a pentézokbdl viz-
elvonds révén furfurol képzédik. A képzdédatt furfurolt
3 g6z az oszlopokon valé 4thaladds sordn magdval
sodotja (a gz a 25 cs6von iép be a 19 oszlopba, majd a
19 oszlopbdl a 26 csévin keresztiil a 18 aszlopha jut), és
2 18 oszlophozkapesoléd6 27 cssvom kesesztiil hagyja el 4
dehidratdld reaktorokat. A reaktorokbél tdvozd gdz
30 % fusfurolt tartalmaz. Fz a nagy furfurol-tartalom
annak tulajdonithats, hogy a kezelést atmoszferikus
nyomdson végezziik; ekkor a 26z0k az ismert, rend-
szerint kb. {0 bdr nyordson iizemeld berendezésben
vezetett gz dltal megkothets, legfoliebb S—6 %-ndl
nagyobb mennyiségii furfurolt vehetnek fel. A nagy
furfuroltartalom miatt a gézoket — az ismert mgéd-
szerekkel ellentétben — a furfurol elkiilénitése céljibol
nem kell azeotrop desztifliciénak aldvetni, hanem a
folyékony furfurolt egyszerien elkilonithetjik gy,
hogy a gzoket 28 hitén, majd 29 dekantdlén bocsatjuk
&t. A 29 dekantiléban elkildnitett folyékony furfurolt
— szilkség esetén semlegesités utdn — a 30 tdrolg.
tartdlyba vezetjiik, mig a kondenzvizet a 29 dekantdlg-
bol a 31 forraléba juttatjuk. Jit a vizet elgbzologtetjitk,
majd 2 gézt a 20 oszlopot 100—110 °C-os gézzel ellits
22 csbbe vezetjilk. A sésavat a 20 oszlop aljdn vezetjik
el, ahonnan a 42 csévdn keresztiil visszajuttatjuk a 10
reaktorokat savval elfdté 15 csébe. A sdsavat visszaveze-
tés elgtt a 43 hécseréldben 2070 °Cora, eldnyésen 30—
60 °C-ra hiftjitk, 63 adott esethen a kordbbiakban ismer.
tetett médon a 32 beparold-hiitSben eftdvolitjuk a sav-
bél a cukrokat.

A 30 tdrolstartdlyban technikai mindségii, 90 %-os
furfurolt gyGjtiink ossze. Vizmentes furfurol elGillitdsa
céljabol ebbdl a termekbd! el kell tdvolitanunk a
szennyezésként jelenlevs vizet. A tisztitsst ugy végezzik,
hogy 2 90 %-o0s, technikai mindségli furfuralt dnmagdhan
ismert kialakitdsd tisztitéberendezésen, példaul tanyéros
36 desztilldl6 oszlopon vezetjiik keresztil. A furfurolt a
35 csovon keresztil kb, 50 °C-on vezetjitk be a 0,1 bdr
nyomdson iizemels oszlopba. A kapett  vizmentes
furfuroit a 37 csovdn keresztil a 44 tarolotartdlyba
vezetjiik, mig a furfuroltél elkiilonitett, csekély mennyi-

. ségli oldott furfuralt tartalmazé vizet a 38 hiitén, majd a
39 szepardtoron vezetjiik keresztiil. Az ut¢hbi berende.
2ésbdl a 40 csdvon keresztiil visszavezetjiik a dekantdlds-
sal elkilonitett furfuroft a 36 desztilislo oszlopba, a
vizet pedig a 45 csovon keresztil a 41 eiektorhoz
vezetjilk. Innen a vizet sziikség esetén bdrmilyen
alkalmas eszkozzel a 31 forralgha vezethetjiik, majd az
ott képz6dott gézt a 22 csévon keresziiil visszavezet-
hetjiik a dehidratdl$ resktorba.

A 2. dbrin bemutatott berendezés iizemelését z
kovetkezd példiban ismertetjik részletesebben:

A 10 reaktorokba a 1] szllitdszalag segitségével
1,95 tonnaféra scbességgel 12 % nedvessségtartalmi
kukoricacsutkst adagolunk. A 10 reakterokba ugyan-
ckkor a 14 tartdlybél a 15 csévon keresztil 40 “Coos
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4.4 n sésavoldatot {az azeotsop elegy koncentracic

20 %) vezetiink.

A 10 reaktorokban a hidrolizist 1 bar nyomass
. 40°Con korilbelid 8 oran 4t végezziik. Hyen ki
5 mények kdzdtt a névényi anyagban levd pentozdnok
éra alatt pemtézoikki alakuinak. A ndvényi anyag és
hidrolizishen katalizitorként felhaszndlt sosav érinth
z€si idejének & Grira novelése azt eredményezi, hogy
sav a novényi anyagban levs celluldzt is megtdmadja,
azt glikézra bontja le. A sdsavat és plikozt tartalma
pentéz-oldat legaldbb egy részét a reakciGelegy keveréd:
tovdbbd a hidrolizis és a celluléz lebomldsinak meggy«
sitdsa célidbsl a 46 szivattyun és a 47 csdvin kereszt
visszavezetjitk a 10 reaktorokba. A sésavat tartalma;
5 pentézoldatot a 17 csévin keresztil vezetiik el a |
reaktorokbsl =z furfurol-képzési lépésbe. A hidroliz
sordn kapott ndvényi maradékot a 16 csovin kerzszt
1,45 tonnajéra sebességgel vezetjiik el a 10 reaktorokb,
a megfeleld feldolgozé egységekhez.

A savas pentdz-oldatot a 17 csévin keresztiil vezetjl
a toltetet tartalmazo 18, 19 és 20 osziopbél 4116 reakte
telepbe, & ugyarakkor a 20, 19 & 18 oszlopon elier
dramban 105 °C hémérsékletsi, 11,3 bar 1yomés
g8zt vezetiink 4t, _

A 18, 19 &5 20 oszlopbol 4ll¢ reaktor-telep kimenet
nél elvezetett, 30 % furfurolt tartalmazs, 100 °C-c
glzbkel hiitdbe, majd dekantdlaba vezetjilk, és ott
technikai minGségli, 90 %-0s furfurolt elkiilonitjik
viztBl. A vizet elgdzalégretjik, és a kapoti gézt vissz:
vezetitik & 20, 19 és 18 oszlopbs! 4llé reaktor-telephe

A sbsavat 13 m’féra sebességgel vezetjik et a 2
oszlop aliarél. Szitkség eserén az elvezetett sdsav hémés
sékietét a 43 hécserélSben 40 °Cra 4llitjuk be, majd
sésavat a 10 reaktorokat savval ellaté 15 kérvezetékh
35 juttatjuk. A 10 reaktorokhoz csatlakozé 15 kérvezeték
be torténd bevezetés ¢i6tt a 42 cstben dramlé sava
csSeldgazdson keresztiil a 32 beparolé-hiitSbe vezetjik
ahol a savbol eltdvolitjuk a glitkézt. A ghikézt a 33 k
meneinél vezetjiik el tovabbi felhasznalisra és/vagy
drtékesités elSiti feldolgozdsra,

A vizelvons egység kimeneténdl kapott techmka
mindség, 90 %os furfurolt 50°C homérsékleter
vezetjlk be egy 0,1 bdr nyomdson uzeme'd vakuum
“iszté berendezésbe. Vikuumi-tisztité berendezésként
példdul tdnyéros desztillals oszlopot vagy hasonté (a 2
abrdval kapesolatban kordbban mar ismerteteit) berende.
7est  alkalmazhatunk. Ordnként 250 kg vizmentes
furfurolt kapunk.

A 3. dbrdn tovdbbi példaként bemutatott furfurol-
gydrtd berendezés — a Z. dbrdn bemutatott berendezés-
ez hasoniéan — az 1. dbrdn feltiintetett folyamatabré-
rak megieleiden fizemel,

A 3. dbrdn bemutatott berendezésben a pentozinokat
pentdzakkd hidrolizdlé egység egyetlen 48 reaktort
tartalmaz, amelybe megfeleld adagoldszerkezet (példdul
a 2. dbrival kapcsclatban ismertetett szerkezet) segit-
ségével folyamatosan tdpldljuk be a kezelendd ndvényi
anyagot.

A tomény ers savat a 49 tdrolétastdlybdl folyamato-
sen, 60 °C hémérsékleten, a névényi anyaggal elindram-
ban vezetjiik a 48 reaktorba a2 50 csovon keresziiil,
A novényi anyagban levd pentozénok hidrolizise a 48
reaklorban atmoszferikus nyomdson és kézepes (60 °C
kérili) némérsékleten, 1-20 6ra alatt megy végbe.
65 A savas hidrolizis sorin kapott névényi maradékokat a
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48 reaktor aljdn a 87 zsilipkamrdn keresztiii példdul az
51 sziirdszaiagra vezetjik, ahof a maragékekat vizmente-
sitjitk, majd a maradékokbol az 52 vizes mosétcronyban
kivonjuk a savat. Fzutdn a novényi maradékokbél az
52 csigaprésben kipréseljiik a nedvességet, majd a mara-
dékokat az 54 égetdkemencében elégetjiik. Az 54 égetd-
kemencében a ndévényi maradékok clégetésével gbzt
fejlesztiink, amit a furfurol-képzé egységhez tartozd 55
tdrolStartilyba vezetiink.

A témény erds savat tartalmazé pentdz-oldatot a
48 reaktor tetején vezetjiik el, az oldat hémérséklet:st az
58 hicserélében a kivdnt értékre dllitjuk be, majd az
oldatot — sziikség esetén habzasgdtld bekeverése utdn —
az 56 csovon kereszti! az 57 furfuroi-képzd oszlopba
vezetjitk. Az 57 fuifurol-képz8 oszlopba szitkség esetén
megfeleld anyagbdl késziilt kontakt toltetet helyeshe-
tiink. A 110 °C-os g8zt 1,3 bar nyomdson az 57 furfurol-
képzd oszlop aljdn vezetjik be, és a kezelend$ pentdz-
oldaital ellendramban vezetjiik. A 2. dbrdn bemutatott
berendezéstdi eltéren a 3. dbra szerinti berendezés
esetén a gfzt nem kozvetlen forrdsbol vezetjik az 57
furfurol-képz8d oszlopba, hanem a graviticid 1tjdn az
57 oszlop alja felé dramld oldatot 59 szivattyu segit-
ségével egy 60 termoszifon-forraléba vezetjiik vissza,

ahol a folyadék egy részét g&zzé alakitjuk, és az igy:

képzGdott gzt fecskendezzikk a 61 csdvon keresztiil az
57 oszlop aljdra.

A felszillé g6zok 30 % furfurol-tartalommal lépnek
ki az 57 oszlop tetején. A g&zoket a 62 hiitSben lehiitiik
és kondenziljuk, majd a kapott viz/furfurol elegyet a
65 szepardtorban két fazisra vilasztjuk szét. A 95
sily% furfurolt tartalmazé fézist a 63 cs6von keresztiil a
64 vizmentesit oszlopba vezetjik, mig a mdsik, 8 sily%
furfurolt tartalinazd fdzist a 66 szivattyd segitségével
visszavezetjik az 57 furfurol-képz6 oszlopba.-

A 95 sily% furfurolt tartaimazd fizist a 64 viz-
mentesitS oszlopba vezetés elStt elénydsen semlegesit-
jik. A semlegesitést a 67 reaktorban végezziik (cél-
szerien nétrium-karbondtial), ahonnan a furfurofos
fazist a 68 tartdlyba juttatjuk.

A tdomény er8s savat az 57 furfurol-képzé oszlop
aljdn tdvolitjuk el, majd visszavezetjilk a 48 reaktorba.
Minthogy a savval kezelt ndvényi anyagok rendszerint
vizet is tartalmaznak, és a furfurol-képzési rekcié sordn is
fejlodik viz, az 57 oszlop aljdn tdvozd savoldat koncent-
rdcidja rendszerint kisebb a kezdeti értéknél. Egy

elényds megoldds szerint a 48 reaktorba t6rténd vissza-.
vezetés elStt a savoldat koncentrdcidjat visszadllitjuk a-
kezdeti értékre. Erre a célra a 69 desztilldld oszlopot:

haszndljuk fel, amelybe a 70 csovon keresztil vezetjiik

az 57 oszlopot elhagyé hig savat. A 69 oszlop tetején a.

viz foloslegét vezetjikk el az 57 oszlopot elhagyé sav
dltal esetlegesen elscdort illékony anyagokkal (példdu]
metanollal) egyiitt; a 69 oszlop aljdn pedig a 48
reaktorba vezetésre madr alkalmas, rektifikdlt savat
vezetjilk el a 71 csOvon keresztiil. A savat a 71 csovén
keresztil a 49 tdrolétartdlyba vezetjik, és onnan az 50
csovon keresztil juttatjuk a 48 reaktorba.

A 69 desztilldld oszlopban elénydsen nemcsak az 57
furfurol-képzd oszlopot elhagyd savat, hanem a 48
reaktort elhagyé novényi maradékokbd! kivont savat is
feldolgozzuk; az uiébbi anyagdramot a 72 tartdlybdl a
73 csovon kereszti! vezetjilk a 69 desztillalé oszliopba.

A 95 sily% furfurolt tartalmazd fazist a 74 csévon
keresztill a 64 vizmentesitd oszlopba vezetjitk. Az oszlop
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100 "C-ig terjedd hdmérsékleten, 100 Hgmm nyomdson
izencl. 64 desztillilé oszlopként tdnyéros desztildllé
oszlopot hasznalunk, ahol a furfurol-képz8 oszlopbél
szdrmazé, technikai mindségii, 95 %-os furfurolbdl el-
tdvolitjuk a szennyezésként jelenlevd vizet. A 64 desztil-
1416 oszlop kimeneténél kapott 99 %-os furfurolt a 75
szivattyival a 76 szed&tartdlyba, majd onnan a 77
szivattydval a vizmentes furfurol tdroldsdra szolgdlé
78 tdroldtartilyba tovibbitjuk.

A furfuroltdl elvilasztott, csekély mennyiségii oldott
furfurolt tartalmazé vizet a 64 desztilldld oszlop tetején
tavolitjuk el, és a 79 h{itdbe, majd a 80 szeparitorba
vezerjiik. A 80 szepardtorban elkiilonitett furfurolt a
81 csovoén keresztiil visszavezetjiik a 64 desztilldlo
oszlopba, a vizet pedig a 82 ejektoron keresztiil vezetjilk
el. lanen a vizet a 60 termoszifon-forraléba vezethetjik,
aho! a vizet elg6zdlogtetjik, majd a gdzt visszavezetjik
az 57 furfurol-képz6 oszlopba.

Miként mér emlitettiik, a hidrolizis lezajldsa utdn
kaputt n@vényi maradékokat gozfejlesztés céljabol
elégethetjiik, és igy az eljdrdst energiaelldtds szempontjd-
bol onfenntartévd tehetjiik. Hasonléképpen az 57
furfurol-képzdé oszlop aljdn elvezetett szennyezGanyago-
kat is az 54 éget8kemencébe juttathatjuk égetés és géz-
fejlesztés célidbSl. A novényi anyagok hidrolizisekor
kép.6d8 szennyezést — amit a hidrolizishez sziikséges
tomény crds sav regenerdldsihoz haszndlt 69 oszlop
aljdn tavolitunk el — a 85 reaktorban végzett semlegesi-
tés 4s a 86 dekantaloban végzett elvdlasztds utdn égetés
és zOzfejlesztés céljdbo! szintén bevezethetjik az 54
égeiSkemencébe.

A 3. 4brin bemutatott berendezés lizemelését a
kovatkez§ példdban ismertetjiik részletesebben. A beren-
dezisben évi 5000 tonna furfurolt dllitunk el évi
35900 tonna 30 % nedvességtartalmu kukoricacsutka-
bél kiindulva. (Mdr itt megjegyezziik, hogy a taldlmdny
szerinti eljdrds ugyanilyen el8nyosen alkalmazhatd
kisebb nedvességtartalmy, pentozdnokban dis ndvényi
anyagok feldolgozisdra.) A berendezésben tehdt évente
25000 tonna szdrazanyagot dolgozunk fel, amely 32 %
pentozant, 50 % cellulézt és 18 % lignint tartalmaz.

A kukoricacsutkdt 3,12 tonna szdrazanyag/dra sebes-
séggel adagoljuk a 40 m® térfogatti 48 hidrolizdlé reak-
torha; a reaktorba ugyanakkor 9,36 m®/éra sebességgel
60 °C-os, 20 %-0s sésavoldatot vezetiink. A 48 reaktor
56 kimeneténél 6,55 m>)6ra hidrolizitumot vezetiink
el; ez az oldat 150 g/liter pentdzt tartalmaz.

A 150 gfliter pentozt tartalmazd hidrolizdtumot
6,55 m?®/ora sebességgel vezetjiik be a 14 m® hasznos
térfogatu 57 furfurol-képz6 oszlopba. A gézt 110 °C-on,
1,3 bdr nyomdson, 1,5 tonnajéra sebességgel vezetjiik
be az oszlopba. Az 57 oszlopot elhagy6, furfurolt tartal-
mazé gozt a 62 hiitében kondenzdljuk, ahol 95 sily%
furfuro!t tartalmazé furfurol/viz elegyet kapunk (az
elegy 8 giliter pentdzt is tartalmaz). Ilyen koriilmények
k5zott a 60 forralét tipldlé 59 szivattydt 27 m*[6ra
teljesitménnyel lizemeltetjiik.

Az 57 furfurol-képzé oszlop kimeneténél tdvozé savat
(s6savat) a 48 reaktorba torténd visszavezetds elstt a 69
desztilliié oszlopba koncentrdljuk. A 69 oszlop eldny6-
seri tdnyéros desztilldlé oszlop lehet. A 69 oszlopba a
kovetkezd  forrdsokbdl = szdrmazd - sésavoldatokat
vezetjik: o

— 3,46 tonnaléra 13 %-o0s sésavoldat (a 48 reaktort
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elhagyé maradékok extrakcibidval kapott, a 72 térolé-
tartdlyban sszegy(jtott sésavoldat), és

— 8,56 tonnaléra 17 %-os sésavoldat (a furfurol-
képzd rekatorbdl elvezetett oldat),

tehdt, dsszesen 11,7 tonnajéra 158 sily%-os sésav-
oldat.

A 14,8 sily%-os sdsavoldatot 12 tonna/dra adagoldsi
sebessépgel - vezetjiik be. Az oszlop aljdn a regenerdlt,
20 sily%-os (azeotropos Osszetételi) sésavoldatot 9,3
tonna/éra sebességgel vezetjiik el.

Az oszlop tetején 2,42 tonna/éra vizfolosleget, az
oszlop aljdn pedig 0,3 tonna/éra szennyezést vezetiink el.

A sésav-veszteség a bevezetett sésav 1 %-dnak felel
meg, ami egy SC00 tonna furfurol/év kapacitdsu tizem-
ben a kdvetkezS veszteségi tényezSket jelenti:

- — a furfurol-képzési szakaszban: 1,4X0,01 =(0,014
tonna sdsav/dra,

— a szennyezések eltdvolitdsakor: 0,3 tonna/6raxX0,2 =
= 0,06 tonna sésav/dra,

- bsszesen tehat 0,4 tonna sésav/1 tonna furfurol.

A 65 dekantdléban elvélasztott és a 67 reaktorban
semlegesitett, 95 sily% furfurolt tartalmazd elegyet
0,67 tonnaféra sebességgel vezetjik a 64 vizmentesitd
oszlopba. A 64 vizmentesitS oszlop 100 Hgmm nyomi-
son lizemel. A 64 oszlopban korilbeliil 0,04 tonnafdra
vizet vonunk el, és az oszlop kimeneténél 0,65 tonna/éra
sebességel vezetjiik el a 99 sily%-os furfurolt. A 99 %-os
furfurolt 625 kg/dra sebességgel kapjuk.

A berendezés tejes gbzfogyasztdsa 7 tonna/dra, teljes
vizfogyasztdsa pedig 185 m?/éra.

A 48 reaktorbdl elvezetett, szdraz anyagra szdmitva
2,12 tonnajéra ndvényi maradék (fiitdérték: 3400
kcalfkg) elégetésével Granként 11 tonna gzt fejleszthe-
tiink. Figyelembe véve, hogy a berendezés teljes g8z-
Jigénye 6ranként koriilbelil 7 tonna, ez az érték lényege-
sen meghaladja a berendezés g&zigényét.

A pentozdn — pentéz hidrolizis-rekcié sebességének

- homérsékletfiggdsét gy vizsgdltuk, hogy zéart hidroli-
2816 reaktorban az 148 fiiggvényében killdnbozd hé-
mérsékleteken meghatdroztuk  a  képz8d8 pentéz
mennyiségét. A kisérletek koriilményeit az 1. tdbldzat-
ban kozdijiik.

A Kisérletekhez szdritott kukoricacsutkdt (nedvesség-
tartalom: 11 stly%,  pentozdn-tartalom: 38 sily%,
stiriség: 160 kg/m®) hasznaltunk fel.

1. tdbldzat

Kisérletek pentozdnokban dus névényi anyag
pentozdn-tartalmdnak pentdzzd torténd hidrolizdldsdra

1. 2, 3.
kisérlet

Hémérséklet, °C 23 47 60
A hidrolizaié reaktorba
bemért nyers csutka
sulya, kg 456 40,4 40
A szdrazanyag silya, kg 40,5 36 35,6
A pentozinok silya, kg 154 13,6 13,5
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2
1. 2. 3.
kisérlet

A hidrolizl6 reaktorba
bemért 20 %-0s sav
térfogata, 1 173 150 175
Teljes folyadéktérfogat, | 178 1544 1794
A hidroliz4l6 reaktorban
mért maximadlis pentdz-
koncentracid, g/l 99 100 85
Szdrazanyag sulya:folyadék
stlya 0,26 0,27 0,22

A hidrolizélé reaktorban mérhetd pentéz-koncentrs-
ci6’ vdltozdsdt a hémérsékiet fiiggvényében a 4. dbrdn
feltiintetett gorbékbdl olvashatjuk le. Az (1) gorbe a
23 °C-on, a (2) gorbe a 47 °C-on, a (3) gorbe pedig a
60 °C-on végrehajtott kisérlet eredményeit szemlélteti.

A kisérleti credmények alapjdn a kovetkezGket alla-
pitjhatjuk meg:

— A pentozdn - pentdz reakcid egyensiilyi folyamat.
Az egyensily megkozelitésekor csokken a hidrolizis
sebessége, €s zdrt reaktorban nem érhetd el a maximélis
pentéz-koncentrdci6.

— 60 °C-on bomlési reakcié indul be, és a hidrolizis
koriilbettl S drdt igényel.

A mért értékek alapjdn a hidrolizis entalpidja AH =
=15,5 kcal/mol.

A kovetkezékben megvizsgiltuk, hogyan befolyisolja
a furfuro! hozamdt a hidrolizdtum tartézkoddsi ideje a
furfurol-képzé oszlopban. Az észlelt eredmények alapjdn
sverkesztett gorbéket az 5. dbrdn mutatjuk be. A gorbék-
bl a kovetkezd tények allapithaték meg:

- A furfurol hozama a a tartézkoddsi id6 figgvényé-
ben né. Az optimumot akkor éfjuk el, ha a tartézkodasi
idét a furfurol-képzddési reakcid sebességéner megfele-
18en vélasztjuk meg (ldsd az 1. gorbét, ahol dt = 2 6ra).

— Hosszabb tartozkoddsi id6k esetén (dt > 2 éra)
csokken a furfurol hozama, ami azzal magyardzhatd,
hogy a mellékreakciok ekkor mdr nem elhanyagolha-
thak,

A 2. gbrbén a furfurol 4+ kapott pentézok moldris
hozamdt mutatjuk be a beadagolt pentézok mélszémd-
nak filggvényében, mig a 3. gbrbén a furfurolld nem
alakult pentézok részardnydt szemléltetjiik. A 2. és 3.
gorbe egybevetésébdl megdllapithatjuk, hogy a taidl-
mény szerinti eljardssal a furfurolt kivilé hozammal 4lljt-
‘uk eld. '

Szabadalmi igénypontok

1. Eljards furfurol elddllitdsdra pentozdnokat tartal-
mazé novényi anyagokbol, utébbiak tomény erds sav
jelenlétében végzett hidrolizise és ezt kovets dehidratd-
ldsa Gtjdn, azzal jellemezve, hogy az eljdrdst két 1épésben
valésitjuk meg, és a reakcid els6 1épésében a ndvényi
anyagokban levé pentozdnok hidrolizisét 5-6 n vagy
70 s%-os azeotrop koncentrdciGji sésav jelenlétében
folytatjuk le 1—2 6ra alait olyan médon, hogy a szildrd
fazist és a folyadékot atmoszferikus nyomdson és 20—
70 °C hémérsékleten ellendramban keringtetjitk, *és a
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1

sdsavat a novényi anyagokra voiatkoztatva S—135 s%
mennyiségben haszndljuk, az eljdrds mdsodik lépésben 2
kspott pentdz-oldatot adoti esetben habzdsgdtlo hozzd-
addsa utdn egy kilonallé reakcidtérben 1-2 bir nyomi-
son és legfeliebb 110 °C hémérsékleten gézzel kezeljitk

2

csovon keresztit] egy tEmény erds savat térolo tartdllyal
dsszekapesclt legaldbb egy elsé reaktora, tovibbd az elsd
reaktorbdl szdrmazé pentéz-cldatot szdllité belépé
csGvel, 100110 °C korili homérsékietdi gbzt bevezetd

5 eszkozzel, a legaldbb egy els@ rekator savadagold csovébe
2G s%-os (azeotrop koncsntrici¢ji) sésav ocldatban, torkolld és ezen keresztiil a savat a legalabb egy els§
mikdzben a peatdz-oldatot és a gdzt eliendramban reaktorha visszavezetd ‘Omény sav-elvezetd csGvel,
keringtetjiik, és adott esethen a gbzt az els§ 1épésbol valamint a furfurol-tartalmi g6zt hiitdbe és onnan
szarmazd novényi maradékok elégetésével és elgdzositd- dekantdléba vezetd csdvel felszerelt legaldbb egy
sdval vagy a bevezetett penzcz-oldat egy részének el- 10 madsodik reaktora, és a folyékony furfurolt a dekantdls-
gozlogtetésével kapott hovel fejlesztjik, és a kezelend§ bél *drolétartilyba vezets szallitdeszkdze van.
pentSz-oldatot a reaktor tetején vezetjitk be és graviig- 10. A 9. igénypent szerinti berendezés azzal jelle-
cids 1iton vezetjiik 4t a reaktoron, mig a gbzt a reaktor mezve, hogy a legaldbb egy elsd reaktor a lényegében
alidrél ellendramban vezetjik bz, és a reaktor fejrészében névényi anyaghél és tomény erSs savbé! dllé reakcis-
képzédatt furfurolt dekantdlds utdn savtdl mentes, leg- 15  elegy keverésére alkalmas keverSeszkozzel van ellitva.
aldbb 20 s%-os oldatként kilonitjik el, majd adott 11. A 10. igénypont szerinti berendezés azzal jelle-
esethen tisztitdsi miveletnek vetjiik ald, és a reaktor mezve, hogy a keverGeszkOzt a savas pentéz-oldatot a
fendktermekeként kapott tomény sdésavat 2 hidrolizis legaiibb egy els¢ reaktorba visszavezetd berendezés-
lépésben vals djbdii felhaszndldshoz regenerdljuk, és elen-ek alkotjdk.
adott esetben koncentriciGjit desziillicié dtjdn azeo- 20 12. A 9. igénypont szerinti berendezés, azzal jelle-
trop értékre dllitjuk be. mez e, hogy az egy vagy tobb mésodik reaktor a reagen-

2. Az 1. igénypont szerinti eljdrds ezzal jeliemezve, sek ecloszldsdt és érintkezését javitd toltetet tartalmaz.
hogy a pentozdnok hidroliziséhez az sszes folyadékra 13. A 9. igénypont szerinti berendezés, azzal jelle-
vonatkoztatva kozelitGleg 10 s% koncentriciéjd sésav- mez-e, hogy az egy vagy tobb mésodik reaktor fiits-
oldatot haszndlunk. 25 eszkozzel, eldnybsen gbzfiitési csSkigydval van koriil-

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljdrds azzal jelle- véve
mezve, hogy a ndvény anyag és a sav érintkezssi dejét 4. A 9. igénypont szerinti berendezés, azzal jelle-
4--12 ordra noveljik, és a ndvinyi anyag celluloz-tartal- mezve, hogy forraldja, a hiits é a dekantdlé kimeneté-
manak boinldsa folytdn képzddott cukrokat ismert nél clkiilonitett kondenzvizet a forraloba vezetd csove és
médon elkiildnitjik. 30 afo:raldban fejl6dott gézt legaldbb egy mdsodik reaktor-

4. Az 1.--3. igénypontok barmelyike szerinti eljirds ba vezetd cstve van.
azzal jellemezve, hogy a hidrolizis sebességének fokozd- 15. A 14. igénypont szerinti berendezés, azzal jelle-
sdra a reakcidelagvet az elsd 1épésben kapott savas pen- mezie, hogy a forral6 termoszifon-forralg.
toz-oldat visszakeringtetésével keverjiik, 16. A 9. igénypont szerinti berendezés, azzal jelle-

5. Az 1.—4. igénypontok bdrmelyike szerinti eljdrds 35 mezie, hogy a furfurol-tdrols tartaly a furfurolt a viztsl
azzal jelleme:ve, hogy s mésodik lépésben a kezeléshez clvdipszté tisztitéberendezéshez van kapcsolva, és a
100-110 °C hémérsékletd gézt haszndlunk. tisztitéberendezés vizmentes furfurolt tarolé tartdlyhoz

6. Az 1. igénypont szerinti cljdrds azzal jellemezve, van kapcsolva,
hogy a pentdz-oldatot és a g6zt a misodik lépéshen 17. A 16. igénypont szerinti berendezés, azzal jelle-
folyamatosan vezetjiik be a reakciétérbe. 40 mezve, hegy a tisztitéberendezés 0,1-0,3 bar nyom4son

7. Az 1.-6. igénypontok bdrmelyike szerinti eljérds és 100-110 °C-ig terjedd hémérsékleten tzemeld
azzal jellemezie, hogy a hidrolizis utdn kapott ndvényi vikuiim-desztillals oszlop.
maradékot melegitéssel kilonitjuk el a hidrolizishez 18. A 9. igénypont szerinti berendezés, azzal jelle-
felhaszndlt tomény savtél. mezve, hogy vizelvond (elsGsorban a reakcio sordn kelet-

8. Az 1.-7. igénypontok bdrmelyike szerinti eljdrds 45 kez§ vizet eltdvolit6) desztilldlé berendezése és az egy
azzal jellemezye, hogy a furfurolt 0,1-0,3 bar nyomdson vagy tobb mdsodik reaktorbdl elvezetett savat a desztil-
és 110°C alatti hémérsékleten végzett desztillacidval 1416 berendezésbe vezetd csove van.
tisztitjuk. 15. A 9. igénypont szerinti berendezés, azzal jelle-

9. Berendezés az 1.-8. igénypontok bdrmelyike mezve, hogy cukrok eltdvolitdsira alkalmas hiité-be-
szerinti eljdrdshoz azzal jellemezve, hogy a nOvényi 50 pdrcldja és a legaldbb egy mdsodik reaktorbél elvezetett
anyagot beadagolé szerkezettel elldtott &s adagolo savat a hiitS-bepdrolgba vezetd csove van.

5 db dbra

Kiadja az Orszdgos Talalmanyi Hivatal
A kiaddsért felel: Himer Zolldn osztilyvezetd
Megjelent: a Miszaki Kényvkiadd gendozdsdban

COPYLUX Nyomdaipari és Sokszoro:it$ Kisszovetkezet
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