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Usuwanie ciepla wywigzujacego sie raptownie
i w duzej iloSci podczas reakcji aldolizacji i za-
pobieganie reakcjom ubocznym, ktére prowadza
do tworzenia sie wtéornych produktéw zywicz-
nych, stanowig problemy jedne z najtrudniej-
szych do rozwigzania w przemys$le chemicznym.

Produkcja aldolu octowego w spos6éb ciagly
wyrugowala produkcje w kolejnych szarzach.
W procesie ciaglym stwarza sie obieg mieszaniny
aldehydu octowego i aldolu, ktéra przeplywa
z duzg szybkoScia przez aparat oziebiajacy i za-
silana jest w spos6b ciagly aldehydem octowym
i wodnym roztworem czynnika kondensujgcego,
przy czym z mieszaniny tej odcigga sig: ’ézeéé
‘cieczy, proporcjonalnie do iloSci zasilajgcej,

i kieruje ja do strefy ozigpbiajacej, gdzie konden-

sacja przebiega dalej az do czasu, gdy zostanie
przerwana przez dodatek kwasu.

Przy przeprowadzaniu takich sposobéw mie-
szanine obiegowg utrzymuje sie w temperaturze
stosunkowo niskiej, przez wym'ane cieplng prze-
ponowg z pomocniczg ciecza chtodzacy, przy

czym czesto zachodzi konieczno$¢ stosowania
maszyn chlodniczych, gdyz ciecz pomocnicza naj-
tanisza a zarazem o najwyzszym cieple wlasci-
wym, mianowicie woda, nie znajduje si¢ na
miejscu, a przynajmniej nie we wszystkich po-
rach roku, w temperaturze dostatecznie niskiej.
Majac gléwnie na wzgledzie mozno§é uzycia
wody jako czynnika oziebiajacego, utrzymywano
mieszanine obiegowg w temperaturze stosunkowo
wysokiej, zgadzajgc sie na do§é niski procent
przemiany na aldol w mieszaninie i utrzymujac
ci$nienie dostateczne do zapobiezenia wrzeniu
mieszaniny. Proponowane temperatury byly za-
wsze nizsze niz 40° C.

Obieg uznawano zawsze za gléwne miejsce
reakcji, to znaczy za czeS¢ aparatury, w ktoérej
przemiana aldehydu na aldol zachodzi, pod wply-
wem czynnika kondensujacego dodanego na po-
czatku, catkowicie lub prawie catkowicie. Obie-
gowi nadawano objeto§¢ znacznie przewyzszajaca
objetos¢ przewodu ozigbianego, ktérym prowa-
dzono ciecz z obiegu do zobojetnienia, przy czym



w przewodzie tym zachodzilo juz tylko zakon-
czenie  aldolizacji.
zwigkszyé objetosé tego przewodu, jesli utrzy-
mujac go w temperaturze nizszej niz tpmperatura
obiegu, dodawano do cieczy odcigganej przy
wyjsciu do tego przewodu dodatkowsy ilo&é czZyn-
nika kondensujacego.

Niedogodnosci tych sposobéw polegaja na tym,
ze czas tworzenia sie¢ aldolu jest stosunkowo
diugi (na ogét od 20 minut do 2 godzin), ze apa-

ratura zajmuje spord:miejsca, oraz ¢e w wielu |

przypadkach nie we wszystkich porach roku
mozna uzyé do chlodzenia’ wody bwei bedacej
do rozporzadzenia.

Wynalazek ma na celu usuniecie tych niedo-
godno$ci, Pozwala on zwlaszcza na wykorzysta-
nie szybkoSci z jaka kondensacja zachodzi
w temperaturach podwyZszonych i dzieki temu
na przeprowadzenie wigkszej cze$ci aldolizacji
w czasie znacznie skréconym, na bardzo krét-
kim odcinku przebiegu mieszaniny reakcyjnej
i w ograniczonej przestrzeni tak, ze nie zachodzi
obawa tworzenia sie cigzkich ubocznych produk-
tow kondensacji. Jedno z ulepszen wedlug wy-
nalazku polega na specjalnej metodzie przepro-

wadzania aldolizacji w dwéch stadiach, w dru-

gim stadium w temperaturze nizszej anizeli
w pierwszym. Ciekls mieszanine aldehydu
octowego, aldolu i czynnika kondensujacego
utrzymuje sie najpierw w temperaturze podwyz-
szonej, pod cinieniem uniemozliwiajacym wrze-
nie w tej temperaturze, w ciagu krdtkiego
przeciggu czasu nie przekraczajacego jednej mi-
nuty, przy czym temperature utrzymuje si¢ $cisle
na stalej wysoko$ci, po czym mieszanine prowa-
dzi siq preez strefe, w ktérej utrzymuje sie jg
w nizgzej temperaturze, w ciagu dluiszego okresu
czasu niz plerwszy, i w ktérej reakeja aldolizacji
przehiega dalej.

Dzigki takiemu postepowaniu juz w plerwszym
stadium osigga sie znaczny procent przemiany
aldehydu octowego na aldol i produkty 2yw!czne
nie maja czasu sie utworzyé. W wyniku ezas
trwania aldolizacji jest znacznie krétszy niz
w sposobach daWnlejszych i meina go sprowa-
dzi¢ do mniej niz 3 minut.

Najodpowiedniejszymi temperaturami do prze-
prowadzania plerwszego stadium reakcji sy tem-
peratury powyzej 40° C, zwlaszcza okolo 43°C.
W drugim stadium stosuje sie temperatury zna-
czn'e nissze, lecz nie koniecznie bardzo niskie,
np, reedu 33° C, tak, ¢ mozna zaréwno w pier-
wszym jak 1 drugim stadium uywaé wody bie-
23cej jako czynnika chlodzacego.

Przy przeprowadzaniu sposobu wediug wyna-
lazku w sposéb eiagly, nalezy mieé moznosé

Co najwyzej moina byla .

usuwania bardzo szybko duzych ilosci ciepla,
wywigzujacych sie w przeciggu krétkiego czasu

przechodzenia mieszaniny przez strefe poczatko-

wg trakfowania w wysokiej temperaturze. Dla-
_tego tez mieszaning przeprowadza sie przez tg
strefe tak, aby w stosunku do swojej objetosci
posiadala megliwie duzg powierzchnie wymiany
cieplnej, a ciecz chlodzacy, z ktéra mieszanina
wymienia ciepto, prowadzi sie z szybko$cia moz-
liwie jak najwieksza.

Wedlug najdogodniejszej postaci przeprowa-
dzania sposobu, prowadzi sie stru;nieﬁ miesza-

. niny w szybkim obiegu, bez zmiany jego prze-

kroju poprzeeznego, najkorzystniej przez zwykla
prosta rure o jednostajnym przekroju, miesza-
nine zasila sie stale aldehydem i czynnikiem
kondensujgcym i réwnocze$nie odprowadza sie
z niej cze§¢ odpowiadajicy iloéci doprowadzanej,
przy czym uskuiecznia sie wymiane cieplng
przeponowa pomiedzy strumieniem mieszaniny
a ciecza chlodzaca, najkorzystniej wodg, Szybkoéé
strumienia mieszaniny oraz szybkosé przeptywu
cieczy chlodzacej tak sie ustala w stosunku do
siebie graz w stosunku do szybko$ci zasilania,
aby temperatura mieszaniny w obiegu pozosta-
wata SciSle sfala na obranej wysokosci, powyzej
40°C i aby czas obiegu nie przekraczal jednej
minuty. v '

Nalezy zaznacey¢, ie w dotychczasowych spo-
sobach mieszanina aldehydu, aldolu i czynnika
kondensujacego przeprowadzana byla w obiegu
przez czg$ci urzadezenia o réiznych przekrojach
poprzecznych, co powodowalo zmiany liniowej
szybko$ci mieszaniny obiegowej 1 stanowito
przeszkode do uzyskania praktynme duzych
szybkodel,

Ciecz chlodzacs moina réwniez prowadzié
w obiegu, strumieniem o duiej szybkodci, ktéry
w sposéb ciagly zasila sie dwiezg cieeza 1 réwno-
czednie odprowadza 2 niego ciecz ogrzany.

W celu wytworzenia potrzebnego clinien’a
mozna stosawaé wszelkie nadajgce sle sposoby
znane w technice, Tym niemniej jest rzeczy
szczegdlnie karzystng wytworzyé to clénienie,
przynajmnie] cze§clowo drogg hydrostatyczna
i w tym celu odprowadza¢ w kierunku ku gérze
te cze$¢ mieszaniny, ktéra w drugim stadium
aldolizacji utrzymuje sle w temperaturze nizszej.
Poniewaz czas utrzymywania w tej temperaturze
jest stosunkowa diugi tak, ze 1 droga jest sto-
sunkowo dluga i ponjewaz gesto$é mieszaniny
zwigksza si¢ w miare pastepu aldolizacji, ma sig
na ogét dq rozporzadzenia wigksza dlugosé prze-
wodu n’% potrzeba da wytworzenia pozadanego
ciénienia hydrostatycznego tak, e mozna nawet.
przewodowl temu nadad postaé weZownicy.




W celu uproszczenia, w celu ulatwienia uzy-
skania duzych szybkoéci przeplywu bez .znacz-
niejszych - przeciwcifniett | w celu zwickszenia
wymiany cieplnej, korzystnie jest nadaé czesci,
w ktérej zachodzi dalszy ciag aldoliucjl ksztalt
rury zaopatrzonej w plaszcz i posiadajqcej do-
kladnie ten sam przekréj co rura w pierwszym
obiezu,przyczymprmphmmmsie
z odpowiednig szybkoécig strumiefi cieczy chio-

dzqcej, najkorzystniej wody. I tu réwniez, tak

jak podano wyze], »korzystnie jest prowadzi¢
ciecz chlodzaca w obiegu.’ Dlugo$é rury z pla-
szczem znacznie przewyzsza dlugoéé rury w pler_
wszym obiegu, podczas gdy w aparatach situza-
cych do przeprowadzama dawniejszych sposobéw
stosunek dlusoém tych dwéch czesci byl na ogot
odwrotny. )

Sposéb wediug wynalazku daje zwlaszcza na-
stepujqce korzysci: .

1) Dzieki przeprowadzaniu aldohzacji w tem-

peraturze wysokiej i wynikajacemu stad krét-
- kiemu czasowi reakcji, urzgdzenie do aldolizacji
posiada wymiary niewielkie- w poréwnaniu do
wymiaréw aparatur stosowanych w sposobach
dawniejszych. Tak np, w. aparaturze produkuja-
cej 10 ton aldolu w ciggu dnia, objgtoé rury
obiegowej w ktérej zachodzi pierwsze stadium
reakeji, wynosi tylko 8—15 litréw a rury, w kt-
rej zachodzi drugie stadium reakcji 80—100 lit-
réw, Takie zmniejszanie aparatury daje powaz-
ne oszczedno$ci w inwestycjach.
- 3) Zaréwno w pierwszym jak i w drugim sta-
dium moina do chiodzenia mieszaniny reakcyj-
. nej stosowaé¢ wode, ktérg fabryka rozporzadza,
bez potrzeby uzywania maszyn chiodniczych
niezbednych w sposobach dawniejszych stosuja-
cych nizsze temperatury. Wynika stad znaczna
oszczednosé. -

Na zalaczonym rysunku- przedstawlono jedna
z postaci wykonania umdzema do przeprowa-
dzania sposobu wediug wynalaziu,

Rura 1 o przekroju $ciSle jednostajnym wycho-
dzi z pompy Pi;, przebiega prosto i tworzac za-
kret o nlewielkiej wysokoéci, powraca do pom-
py. Rura ta posiada odgalezienie 2, ktérym do-
chodzi aldehyd octowy i odgatezien’e 3, ktérym
doprowadza sie czynnik kondensujacy. W obiegu
utworzonym- przez rure 1 i pompe P; zachodzi
 plerwsze stadium aldolizacji. Z rury 1 odchodzi
rura 4 wznoszaca sie do zbiornika 5 zaopatrzo-
nego w przewod 6 do doprowadzania kwasu oraz
w przewéd 7 do odprowadzania surowego al-
dolu.

Rura 1 prawie na calej swej dtugosci otoczo-
na jest plaszczem 8, przez ktéry przeplywa ciecz
chlodzaca i ktéry stanowi cze$é obiegu zlozone-

go ponadto z przewodéw 9 i 10 oraz pompy cyr-
kulacyjnej P, wigczonej miedzy te przewody. Do
przewodu 10 rurg 11 dochodzi ciecz zimna a ru-
rq 12 odprowadza sig Ciecz ogrzang.

Podobnie jak rura 1 réwniez i rura 4 otoczona
jest prawie na calej swej dilugosci plaszczem
chlodzacym. W podanej pestaci wykonania ru-
ra 4 przebiega zygzakowato i plaszcz dzieli sie
na odcinki 13, z ktérych kazdy otacza jedna ga-
1% rury. Odcinki te polgczone sy krétkimi prze-
wodami 14 | caloi¢ wlgczona jest w obieg zloZony
ponadto z przewodéw 15 i 16, laczacych plaszcz
z pompg P;. Do przewodu 15 rurg 17 dochodzl
ciecz chiodzaca a rurg 18 odpowadm sie ciecz
ogrzang.

Termometry ti, tg i ts. rozmieszczone s3 odpo-
wiednio: w obiegu utworzonym przez rure 1,
przy wejSciu do rury 4 j przy ujsciu tejze ru-
ry 4. Réwniez w obu obiegach cieczy chlodzacej
umieszczone sg termometry T; i Ti, a takze
w przewedach 11 i 17 doprowadzajacych ciecz
zimng termometry Tg i Ti.

W nizej podanym. przykladzie, nie ograniczajyc
wynalazku, pokazano jak praktycznie przebiega
proces w urzadzeniu przedstawionym na ry-
sunku, : ’

Plerwsza przestrzenh reakcyjna C; ograniczona
wewnetrzng powlerzchnia rury 1 i pompy Py,
posiada objetosé 9 litr6w. Ciecz reakcyjng utrzy-
muje si¢ w obiegu za pomocg pompy P; przetla-
czajacej 25 m3 cieczy na godzine, a wode chto-
dzaca — za pomoca pompy P: przetlaczajaca
30 m3 na godzine, Odgalezieniem 2 doprowadza
sie aldehyd octowy w iloSci 800 litréw, czyli
625 kg na godzine, a odgalezieniem 3 roziwdr
wodorotlenku sodu, w ilosci 200 litréw na godzi-
ne, zawierajacych 1300 g Na OH, czyli 2,1 g/kz
aldehydu octowego, Temperature (termometr t,)
mieszaniny w obiegu utrzymuje si¢ na wyso-
kosci 45°C.

Temperatura wody (termometr T,), ktéra kry-
zy w plaszczu 8 wynosi :88°C. Wywiqzujace sig
cieplo reakcji odprowedza sie dzigki wprowa-
dzaniu wody chlodzacej rurg 11 i odcigganiu
nadmiaru wody ogrzanej przez rure 12. - -

Druga przestrzeh reakcyjna C, (rura 4) posia-
da objetosé 63 litréw i zasilana jest przez mie-
szaning aldolowa odchodzacy z pierwszej prze-
strzeni reakcyjnej. Temperature (termometr ts3)
mieszaniny u wylotu utrzymuje sie na wyso-
koSci 35°C. Za pomocy pompy P; wytwarza sie
obieg wody przez plaszcz 13, w iloci 30 m3 na
godzine, przy czym temperature, wskazywana
przez termometr T, utrzymuje sie stale na wy-
soko$ci 29°C, a wydzielajace sie cieplo reakcji



odprowadza sie przez wprowadzanie wody rura
17 i odciaganie wody ogrzanej ruta 18.
Gesto§é cieczy przy wyjSciu z drugiej prze-
strzeni reakcyjnej Cs wynosi 1,015 w temperatu-
rze 35° C, a zawarto§é aldolu 38 %, co odpowia-
da przemianie w 50%.
Czas przebywania mieszaniny w przestrzeni

Ce wynosi 4 minuty i 40 sekund. Po wyjsciu -

z przestrzeni C; do mieszaniny dodaje sie kwasu
przewodem 6, w celu zatrzymania reakcji kon-
densacji, przy czym Pyx doprowadza sie do
7—"1,5. Surowy aldol .odprowadza sie przewo-
dem 7. ‘

Analiza aldolu przez krotonizacje:

Z 1 kg surowego aldolu, odpowiadajacego
756. g aldehydu octowego, otrzymano przez kro-
tonizacje pod ciSnieniem w obecnosci kwasu:

Aldehydu octowego nie przemienionego 378 g
(przemiana 50%).

Aldehydu krotonowego czystego 295 g odpo-
wiadajacych 370 g aldehydu octowego.

Wydajnosé wynosi wiec 98%. Tworzy sie nie-
wielka ilo§é produktéw ubocznych zlozonych
z polialdoléw. .

Bez wykraczania poza zakres wynalazku moz-
na wprowadzaé do opisanego urzadzenia szereg
zmian, Zwlaszcza mozna jedng z pojedynczych
rur 1 Jub 4 lub obie te rury zastapi¢ wiazka
réwnolegtych rur.

I

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b ciggly wytwarzania aldolu w dwéch
stadiach, z aldehydu octowego w obecnosci
czynnika kondensujacego i w temperaturze
w pierwszym stadium wyzszej anizeli w dru-
gim, znamienny tym, ze cieklz mieszanine
aldehydu octowego, aldolu i czynnika kon-
densujacego utrzymuje sie najpierw w tem-
peraturze podwyzszonej i pod ci$nieniem
uniemozliwiajacym wrzenie w tej tempera-
turze, w ciggu kroétkiego okresu czasu nie
przekraczajacego jednej minuty, nastepnie
mieszanine utrzymuje sie w nizszej tempera-
turze w ciagu dluzszego okresu czasu niz pier-
wszy tak, aby reakcja aldonizacji przebiegala
dalej, lgcznie w okresie czasu nie przekra-

czajagcym 6 minut, po czym mieszaning reak-
cyjna zobojetnia sie przez dodanie kwasu.

. Sposdb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

w pierwszym stadium m'eszanine reakcyjna
prowadzi sie¢ w szybkim obiegu, strumieniem
o jednostajnym przekroju, przy cigglym za-
silaniu czynnikami reagujacymi i odprowa-
dzaniu produktéw reakcji, ochladzajgc ja
przez wymiane cieplng przeponowsg z cleczg
chtodzgcy, najkorzystniej woda w szybkim
obiegu, przy czym szybko$§é¢ zasilania, szyb-
ko§é strumienia mieszaniny oraz szybko$é
przeplywu cieczy chlodzacej ustala sie tak,,
aby temperatura mieszaniny w obiegu pozo-
stawala $ci§le stala powyzej 40°C, najkorzyst-
niej okolo 45°C.

. Spos6b wedlug zastrz. 1—2, znamienny tym,

ze w drugim stadium temperature utrzymuje
sie stalg, najkorzystniej okolo 35°C przez wy-
miane cieplng przeponowa pomiedzy miesza-
ning reakcyjng a ciecza chtodzaca, ktéra pro-
wadzi si¢ w obiegu, strumieniem o duzej
szybkosci. :

. Spos6b wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,

Zze te cze$é mieszaniny, ktérg odprowadza sie
do drugiego stadium aldolizacji, prowadzi sig
w kierunku ku gorze, w celu wytworzenia
przynajmniej czeSciowo, drogg hydrostatycz-
na, ci$nienia potrzebnego w pierwszym sta-
dium.

. Urzadzenie do przeprowadzania sposobu we-

dhug zastrz. 1—4, znamienne tym, ze sklada
sie z pierwszego przewodu rurowego, tworza-
cego zamkniety obieg wraz z urzadzeniem
powodujacym szybki obieg cieczy, oraz z dru-
giego przewodu rurowego wychodzacego
z pierwszego, ktéry to przewdd jest znacznie
dtuzszy od pierwszego przewodu i najkorzyst-
niej przebiega ku goérze, przy czym do pier-
wszego przewodu dochodzg rury doprowadza-
jace aldehyd octowy i czynnik kondensujacy,
a oba przewody zaopatrzone sa w oddzielne
urzadzenia do chlodzenia przeponowego za
pomoca cieczy w obiegu,
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