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Reakcja samokondensacji acetonu na alkohol dwuacetonowy Jjest ograni-
czona réwnowagq, ktéra jest tym korzystniejsza im tanper‘atur,a Jjest nigssga,
lecz szybkodé reakcji zmierzajgcej do te) réwnowagi jest tym mniejsza, im
ni2sza jest temperatura. Z drugiej strony reakcja kordensacji jest egzo-
termiczna. Stad tez wszystkie detid znane sposoby polegaty na doborze ta-
kiego kompromisu, by temperatura reakcji pozwalala na dostatecznie duzg
szybkodé reakcji, bezs Jjednakie doprowadzania do réwnowagi odpowiadajacej
zbyt matej przemianie /co doprowadzioby do zuiycia o wiele wigkszej 1loéci pa-
1y do.wydsielenia alkoholu dwuacetonowego/.

w poprzednich sposobach brano poza tym pod uwage clepio, ktére wydzie-
la sig w czasie reakcji i stosowano kataligatory lub nodniki katalizatoréw
posiadajqce dostateczne przewodnictwo cieplne w celu uzyskania réwnomier-
nej temperatury w calej masie reagujqcej. Reaktory stosowane w tych sposo-
bach projektowano tak by pozwolily one na dobrg wymian@ cieplng 1 stosowa-



no prgewaznle cyrkulacje wody do odprowadzania wydzielanych przez reakcje
kaloriil w celu zabezpieczenia siQ przed nledogoLn
podWyzszenia temperatury. .

Wynalazek upraszcza znacznie praktycznq realizacje tej reakcji kon-
densacjl. Wynalazek polega na niespodziewanym stwierdzeniu nierdéwnoczesne-
go ustalania si@ réwnowagl reakcyjnej 1 wydzielania sie clepta. Inaczej
mégiqc,‘gdy aceton przepuszcza si@ ponad katalizatorem kondensujgcym,
stwierdzoné, 12 £ poczatku czesdé acetonu przeksztaica sie,przy czym
przeksztatcenie odpowlada prawu réwnowagil i prawom kinetyki, po czym w
drugim okresie, besz koniecznosci obecnosci katalizatora zachodzi wydziela-
nie ciepta, przy tworzeniu sie alkoholu dwuacetonowego. Te dwie oddzilelne
fazy feakcji nle zostaly nigdy dotad wykazane, ponlewaz pierwsza zachodzg-
ca w obecnodci katalizatora jest znacznie szybsza anizeli druga. I tak
na przyktad, przepuszczajgqc aceton przes rdre zawierajgcq katalizator kon-
densujgcy, stwierdia sle nlezalgznie od dtugoséci rury, ze przemiana aceto-
na jest najwigksza po pewnym czasie przebiegu, a ze wydzielanie ciepia
gachodzi doplero péZniej, po crasie zetkniecia rzedu 3 - 10 minut.

Jezeli produkt reakc]i nle zostanle usuniety ze strefy zetknigcla z
katalizatorem nim roszpocsnie sie wydzielanie ciepta, to temperatura jego
podnosi sie 1 reakcja przebiega w odwrotnym kierunku z czeéciowym rozkla-
dem alkoholu dwuacetonowego na aceton. Jezelli w przeciwiedstwie do tego,
Po krétkim ssybkim zetknieciu sig gz katalizatoremi przedtem nim vogpoce-
nie sie vydsielanie ciepta, produkt reakcji zostanle usuniety gze stre:y
sétkniecia g katalizatorem, to temperatura jego podnosi sie, lecsz reakcja
rozktadu alkoholu dwuacetonowego nie bedac juz katalizowangq, nie zachodzi.
Te spostrzezenia moina wytlumaczyé tym, ze w plerwsze] fazie aceton kon-
densuje si@, dajgc pofredni nietrwaly produkt, bez wydzlelania cilepila,
lece przy réwnowadze, ktéra ogranicza przeksztalcenie zaleinie od tempe-
ratury. W drugiej fazle produkt podredni przekssztaica si@ z wydzieleniem
clepa ber katalizatora, dajgc alkohol dwuacetonowy.

Ponizsze przykiady objaéniajq blizej podane stwierdzenie.

Do dwéch cylindrycznych pionowych rur o Srednicy 30 mm i dlugoéci
4 metry wprowadza sie@ kataligator uzyskany sposobem, ktéry dezie nizej
opisany. Rura nr 1 zawlera katalizator jedynie na dtugodei 60 cm od pod-
stawy, zad rura nr 2 zawiera kataligzator na catej dtugodci. Rury nivo po-
siadaja podwéjnego plaszcza. Aceton wprowadza sie do podstawy rur w tem-
peraturze 18°C § przy szybkodci przeptywu 7 ltr/godz. Prébki pobierane
na rozmaitych wysokodclach w obydwdch rurach wskazujgq naatepuaqce przemia-
ny: :

ofciami wynikajgqcymi z
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Wysokodé  Frocent przeksztatconego acetonu '
w cm rura nr 1 ' " rura ar 2
0 0 , o
60 9,5 9,5 v
100 10,2 © 9,7 |
200 . 10,6 9,2
300 10,8 ) 8,3
400 11,0 746 ¢ |

. Temperatury na wysokosci 60 cm od podstawy w kazdej rurze sg zblizone
do 18°C, podczas gdy przy ivylocie na wysokodci 4 metréw wynoszg one 25°C
wrurse or 11 23°C w rurze nr 2,

Te wynikl sq naniesione na zalgczonym rysunku na wykresie. Wykazujq
one jasno, %Ze powyzej 60 cm przemiana w rurge nr 1 podnosi sie¢ poniewaz
nle ma juz katalizatora, podczas gdy w rurze nr 2, gawlerajgcej kataliza-
tor a3 do gbéry, zmniejsza sig, Widaé zatem od razu korzyéé tego stwierdze-
nia, . . ) )
Czas zetknierla w przestrzenl reakcyjnej powinien byé bardzo krétki,
co pozwoll uiywaé bardzo skutecznych katalizatoréw, jak silnych zasad/naj-
lepiej sodg kaustyceng lub potas kaustyczny lub wapno /bez obawy spowodo-
wania powstania produktéw clezkich, a wiec niebezpieczeristwa zmniejszania
sie wydajnodcli., Czas gzetkniecia sle 3z katalizatorem winien wynosié od 3 -
10 minut, najlepiej & - 6 minut. ' = '

Nie zachodzl potrzeba ochtadzania, ponlewaz w tej czgéci 'ruryn:lo ga-
chodzl wydzielanie ciepta. Tak samo katalizator i /lub/ Jjego noénik nie
muszg byé dobrymi przewodnikami ciepta 1 jako nodnik katalizatora mozna
stosowaé porowatq mase nieczynng, najleplej obojetng masg widknistq,jak
. azbest, ktéry daje najlepsze wyniki, Moina jednakse réwnies uzywaé na

przyktad ziemi¢ okrzemkowg lub pumeks. W kazdym razie korzystnym jest,by
katalizator byt mozliwie jak najwigcej rozproszony w te] masie,

) .-W znanych dotad sposobach nalezalo Braé podbuwage wydzielanie sie
clepia na katalizatorze, a zatem wprowadzaé aceton w temperaturze nizszej,
anizeli wybrana temperatura reakcji. W obecnym sposobie natomiast mozna
wmrowadzaé aceton w temperaturze reakcji, a zateh otrzymaé znacznie wigk-
sze przeroby na jednostke objetosci katalizatora.

. " Drugg czesé aparatu, w ktérej wydziela sie ciepto w nieobecnodci kata-
lizatora i ktéra przedstawia obj etbéé martwg, moze stanowié zbiornik maga-
gynujacy lub tez zbiornik posredni, w ktérym produkty priebywadq W nor-
malnych warunkach, nim zostang wydzielone lub dalej traktowane, Oczywisd-
cle tej drugiej cieéci urzadz enia nie potrzeba chtodzié, poniewaz w nie-

- obecnoéci katalizatora, wydzielanie si¢ clepta nie'przeszkadza. Jest to za-
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tem jeszcze jedna korzysé nowego sposobu, e nije wymaga ochtadzania i
pozwala w ten sposéb na znaczng oszcz@dnosé w dksploatacji i1 w instalacji.

Czas prgebywania poza katalizatorem w celu osiggnigcia maksimum prze-
miany wynosi 1 - 3 godzin,

Sposéb wediug wynalazku polega zatem na przepuszczaniu acetonu preeg
bardzo krétki okres czasu rzedu 3-10 minut ponad katalizatorem zasadowym
i utrzymywanie produktu reakcjil prrez czas 1 - 3 godzin w nieobecnosdci
katalizatora. ‘ '

Ponizssy przyktad nie ograniczajacy wynalazku tak odnodénie sposobu
traktowania jak i aparatury uzmysltawla jak moina przeprowadzié ten sposéb:

Do sylindrycznege reaktora o srednicy 10 cm i wysokodci 60 cm wypei-
nionego wiéknem azbestowym, wlewa sie az do catkowitego zapeinienia handlo-
wy 40%-owy rostwér tugu sodowego, po czym opréznla siq reaktor = Zugu 1
pogwala o'c:l ec. Wode z tugu, zatrzymangq na wiéknach, usuwa sie strumieniem
acetonu wprowadzanym u podstawy reaktora z szybkoscig 50 ltr/godz.przesz
okoto 10 godzin, Aceton mozna zastqpié innym rozpuszczalnikiem wody, np.
alkoholem, Mozna tez usungqé wode przez przedmuchiwanie cieplego gazu lub
przegrzamej pary. . .

Kataligator tak przygotowany w sp'oedb prosty 1 ekonomiceny stenowl
zatem rozproszyne wodorotlenku sod owego na ggbce azbestowej,.

Aceton przepuszcza sig poprzes katalizator prey szybkodci prz.ephw.
50 1tr/godz w temperaturze 18°C. W produkcie opuszczajqcym reaktor stwier-
dza si¢ prrzemiane 11% acetonu, Przemiana ta zwigksra sie do okoto 13% po
dwéch godzinach przybywania mieszaniny w zbiorniku, przy tym zaznaczyé
nalety, %e aceton mozna tei przepuszczaé z géry na dét poprzez reaktor,kté-
ry nie koniecznie musi byé pionowo ustawiony, Po 500 godgzinach dzlatania
aparatury w tych warunkach, aktywnodé kataligatora nie zmniejsza sig 1
przemiana wynosi w dalszym ciggu 11% u wylotu przestrzeni katalitycznej.
Surowy produkt reakcji nile zawiera praktycznie tugu jednakie siq go desty-
luje w celu oddzielenia alkoholu dwuacetonewego, td jest korzystnie] zo-
bojetnié doktadnie mieszanineg, np, za pomocq silnego kwasu ludb prsesz
przepuszczanie jej przez warstwe wymieniacza kationéw, ktéra satrzymuaje
§lady alkaliéw, ewentualnie porwanych, ktére mogiyby spowodowaé czedciowy
ponowny rozklad alkoholu dwuacetonowego na aceton,

W przeciwiefistwie do wskazdwek wiekszoscl autordéw, mozna gtos_ovaé
Jako katalizator mocne zasady, jak wodorotlenek sodowy, bez rozpusscgal-
nika, rozclericzalnika lub érodka wigzgqcego, dzieki faktowi, 2ze kataliza-
tor jest doskonale rozproszony i1 utrzymywany w porowatej obojetnej ~ me=
sie oraz réwniez z uwagi na fakt,Ze wmesle tej nle zachodzi wydzielanle
ciepta, )



Zastrzeitenlia patentovwe

1, Sposéb wytwarzania alkoholu dyuacotonowego ¢z acetonu, znamienny tym,

%e aceton przepuszcza si@ przer bardzo krétkl okres crasu, rzedu 3 =10 mi-
nut przez zasadowy katalizator i nastepnie produkt reakcji utrzymuje
przes 1 - 3 godzin w mieobecnoéci katalizatora. '

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, gnamienny tym, 2e stosuje si@ katalizator stano-
wiacy rozproszyne wodorotlenkn metalu alkalicznego lub ziem alkaliczaych
na porowatej obojetnej masie.

3. Sposdéb wedtug zastre. 1,2, znamienny tym, %2e stosuje sig@ katalizator
ugyskany przez napojenie wiékien azbestu roztworem wodorot lenku'.' potasow-
ca, pozostawienie do dcieknigcia roztworu 1 usunigcie wiekszgf czesci
wody zatrzymanej przez widékna, przex przepuszczanie taklego rozpuszceal-
nika Jak aceton, alkohol itd. lub przez przedmuchiwanie goracego gazu
lub przegrzanej pary. .

4, Sposédb wedlug zastrz. 1 - 3, znamienny tym, %e s surowego produktu reakeji.
usuwa si@ przed destylacjq wszelkie $lady katalizatora, albo przez do-
kladne zobojetnienle silnym kwasem lub tez najleplej przepustczajgqc go
przez wymieniacs kationi&v.
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