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"Eljaras aldehidek ketonokkal torténd kondenzdaldsdra tébb-

fazisu reakcioban" .
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A talalmany targya eljaras (l) altalanos képletli o, -

telitetlen keton-szarmazékok elballitasara, a képletben

R1 és R2 jelentése 1-20 szénatomos, elényésen 1-16 szén-
atomos egyenes vagy elagazo szénlancu, telitett vagy
telitetlen alifas vagy cikloalifas-alifas szénhidrogéncso-
port vagy 5-12 szénatomos telitett vagy telitetlen cik-
loalifas szénhidrogéncsoport, amely adott esetben alkil-
csoporttal szubsztitualva lehet, és/vagy endoalkilén-
csoportot tartalmaz, valamint 7-15 szénatomos aralifas
szénhidrogéncsoport, elényésen benzilcsoport, vagy
aromas szénhidrogéncsoport, elénydsen fenilcsoport,

R3 jelentése hidrogénatom vagy 1-10 szénatomos alifas
szénhidrogéncsoport, vagy

R1 és R3 jelentése a kapcsolodd szénatomokkal egyutt ali-
ciklusos gydlrd,

ahol az R1, R2 és R3 jelentésében eldforduld egy vagy toébb

metilencsoport, amely a karbonilcsoporthoz képest o-hely-

zettdl eltéré helyzetben all, oxigénatommal vagy kénatommal

szubsztitualva lehet,

(1) altalanos képletl aldehid és (lIl1) altalanos képletli keton

reagaltatasaval, a képletekben

R1, R2 és R3 jelentése a fenti,

ahol a reakciot folyadékfazisban végezzuk egy csoéreaktor-

ban, oly médon, hogy a katalizator a folyamatos fazisban, és

legalabb egy kiinduldsi anyag diszpergalt fazisban talalhato,

és a csbreaktor terhelési faktora legalabb 0,8.
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KOZZETET
PELOATETELI

Eljaras aldehidek ketonokkal t6rténé konden-
zalasara tobbfazisu reakciéban

A talalmany targya eljaras tobbfazisu reakcié meg-
valdsitasara, elsésorban o, p-telitetlen keton-szarma-
zékok eldallitasara aldehidek ketonokkal térténé kon-
denzalasaval.

Az o,p-telitetlen keton-szarmazékokat reakcioke-
pességuk miatt szamos szerves szintézisben alkal-
mazzak. Ezek a vegylletek kiindulasi anyagként hasz-
nalhaték illatanyagok és gyoégyszer hatéanyagok el0-
allitasara.

A Houben-Weyl: Methoden der organischen
Chemie, 7/1. kotet, 77. oldal és Organic Reactions,
16. kotet, 27-47, 69-78, 177. oldal irodalmakbdl is-
mert, hogy aldehidek ketonokkal o, p-telitetlen keton-
szarmazékokka kondenzalhatok. A kondenzalast el6-
nydsen 5-25 °C hémérsékleten végzik (Organic Reac-
tions, 77. oldal). Az eljarasnal alkalmazott szamos
katalizator, példaul alkalifém- és alkaliféldfém-hidro-

xid, szerves bazis, alkalifémsé6 vagy alkoholat, egyide-
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juleg elésegiti az aldehid, illetve a keton énmagéaban
torténé kondenzalasat, és ezért melléktermékek kiala-
kulasahoz vezet. Az ilyen elegyek feldolgozasa jelen-
t6s raforditast igényel, mivel az alkalmazott kataliza-
tort el kell tavolitani vagy semlegesiteni kell. A kivant
végtermék kitermelése gyakran nem kielégitd.

A DE 2.150.992 szamu irat eljarast ismertet o, fp-
telitetlen keton-szarmazékok aldehidekbél és keto-
nokbdl torténd elballitasara. Ennek soran az aldol-
kondenzaciét Iényegében cinkoxidbol allé kontakt ka-
talizatorral katalizaljak. A reakciét 140-200 °C hémér-
sékleten végzik. A ketont feleslegben alkalmazzak. A
reakcidelegyet desztillaciés uton dolgozzak fel. Ha a
keton/aldehid mdlarany 1,3:1-5,7:1, és az a«,p-teli-
tetlen ketonnak a sztéchiometrikusnal kisebb mennyi-
ségben alkalmazott aldehidre vonatkoztatott kiterme-
lése 66-82 %, akkor a szelektivitas az alkalmazott re-
agensektdl faggdéen 75-93 %. Mivel a reakcidelegy
legfeljebb 20-60 % kivant végtermeket tartalmaz, az
elvalasztashoz sziukséges raforditas jelentds.

Az EP 0.792.862 szamu irat eljarast ismertet al-
dehidek ketonokkal t6rténé reagaltatasara komplex
magnézium-aluminium-hidroxid jelenlétében. A szto6-
chiometrikusnal kisebb mennyiségben alkalmazott al-
dehid a felhasznalt ketonnal mind aldol-addiciés ter-
méket, mind aldol-kondenzaciés terméeket képez, me-
lyek molaranya 0,7:1-1,40:1. Ha az aldehidre vonat-
koztatott kitermelés 96-98 %, akkor az emlitett két
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termék egylttes szelektivitdsa az aldehidre vonat-
koztatva csupan 71-79 %.

Az US 5.583.263 szamu irat kétlépéses eljarast
ismertet o,p-telitetlen keton-szarmazékok elballitasa-
ra elsésorban n-butiraldehid és aceton reakcidjaval.
Az elsb |épésben a kiindulasi anyagok elegyét, amely
az acetont feleslegben tartalmazza, bazikus ioncse-
rél6 gyantan p-hidroxiketonna alakitjak. Az n-butir-
aldehid teljes atalakitasnal legfeljebb 88 %-0s szelek-
tivitassal 4-hidroxiheptanonnéa alakithaté. Ennek soran
az acetonbdl legfeljebb 95 %-0s szelektivitassal dia-
cetonalkohol keletkezik. Az elsd Iépés reakcidelegyét
a masodik lépésben savas katalizis soran o, p-teli-
tetlen ketonna dehidratizaljak. Katalizatorként erés
savat vagy er6sen savas ioncseréld gyantat alkalmaz-
nak. A hept-3-én-2-on kitermelése, ami az n-butiralde-
hid és az aceton kondenzaciés terméke, az n-butiral-
dehidre vonatkoztatva 85 %. A diacetonbdl mezitiloxid
keletkezik. Az eljaras tulajdonképpen két o, p-telitet-
len keton-szarmazék elballitdasanak dsszekapcsolt fo-
lyamata. Az eljarast hatranya, hogy a céltermék csak
egy aldol-kondenzéacios termék, kilondsen az aldehid
és keton aldol-kondenzaci6janak terméke.

A WO 91/07368 szamu irat egy masik kétlépéses
eljarast ismertet ao,p-telitetlen keton-szarmazékok al-
dehidekbdl és acetonbol t6ténd eldallitasara. Az elsd
|épésben az aldehidet feleslegben alkalmazott aceton-
nal ciklusos amin katalizator (perhidroizoindol- és
-pirrolidin-szarmazék) és viz jelenlétében a megfeleld



oooooo

-4 -

B-hidroxiketonna alakitjak. Az aldol-addicié utan a re-
akcidelegyet vizes asvanyi savval (kénsavval vagy so6-
savval) pH = 4,5 értékre allitjak, és ledesztillalnak egy
vizbdl és acetonbdl allé elegyet. A reakcidelegyet
ezutan vizlehasitassal a kivant végtermékké alakitjak,
amelyhez s6ésavbol és kloroformbél allé eleggyel rea-
galtatjak, es visszafolyatas kozben forraljak. A cél-
termék izoladlasat fazisszétvalasztassal, mosassal és
desztillalassal végzik. Az o,p-telitetlen metilketon-
szarmazék kitermelése az alkalmazott aldehidre vo-
natkoztatva 80-90 %. Az eljaras hatranya elsésorban a
feldolgozas nehézkessége és segédanyagok alkalma-
zasa.

Az EP 0.816.321 szamu irat o, p-telitetlen metil-
keton-szarmazékok szakaszos el6allitasat ismerteti
aldehidek acetonnal toérténd keresztezett aldol-kon-
denzaladsaval. Katalizatorként 2 %-o0s natriumhidroxi-
dot alkalmaznak, és az acetont feleslegben adagoljak.
A reakciét 70-72 °C hémérsékleten végzik, a reakcio-
idé mintegy 4,5 Ora. lzovarelaldehid és aceton rea-
galtatasa esetén peéldaul 6-metil-3-hept-2-ont kapnak
66 %-0s kitermeléssel és 6-metil-4-hidroxi-heptan-2-
ont kapnak 3,3 %-o0os kitermeléssel, az izovarelalde-
hidre vonatkoztatva, melynek atalakulasa 98,3 %. Az
eljaras hatranya a szakaszos lzemmdd és a kivant
végtermek alacsony kitermelése.

Mivel az ismert eljarasok az eljarasi raforditas
és/vagy a tér-idé kitermelés vonatkozasaban nem
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kielégitéek, sziikség van gazdasagos eljarasok kidol-
gozasara.

Az ismert eljarasoknal legalabb egy tébbfazisu re-
akcié (szilard/folyadék vagy folyadék/folyadek) lejat-
szodik. Ezért olyan oldészereket kell alkalmazni, me-
lyek javitjak a tébbfazisu reakciot, elsésorban az egy-
massal rosszul elegyedd olddészerek vonatkozasaban.

Kétfazisu reakcidé alatt olyan reakciét értunk,
amely két nem- vagy csak részben elegyedé folya-
dékfazis részvételével jatszédik le. Egy aldehid és egy
keton aldol-kondenzaci6ja soran két folyadékfazis van
jelen, amelyek nem elegyednek. A reakcid elején
mindkét fazis kiindulasi anyagbél és katalizatoroldat-
bbl, a reakcié befejez6dése utan termékbdl és katali-
zatorfazisbdl all.

Kétfazisu reakcidk esetén meg kell oldani az a-
nyagatmenet problémajat. A kiindulasi anyagot a kata-
lizatorfazisba kell atjuttatni, és a terméket abbdl
vissza kell juttatni. Mivel a transzport folyamatok
gyakran lassabbak, mint maga a reakcio, ezeket a re-
akciokat az anyagatmenet sebessége hatarozza meg,
vagyis transzportgéatolt reakciorol van szo.

Ahhoz, hogy a kétfazisu reakcidk, elsésorban az
egymassal alig elegyedé fazisok k6zé6tt lejatszodo két-
fazisi reakci6k tér-id6 kitermelését iparilag elfogad-
hatd szinten tartsuk, az anyagokat egymas kozt a le-
heté legjobban kell érintkeztetni. Ehhez a fazisok ko-
z6tt a lehet6 legnagyobb a. anyagatmeneti fellletet

kell biztositani. Tovabbi kévetelmény, hogy a fazisok
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a reakcid lejatszdédasa utdn kénnyen szétvalaszthatok
legyenek. Egy erbs oOsszekeverés ezért nehézséget
okozhat, mivel emulzidé kialakulasahoz vezethet.

A nagy as anyagatmeneti fellilet mellett minden
tdbbfazisu reakcional a leheté legnagyobb k, anyagat-
meneti koefficienst kell elérni. Ehhez az ugynevezett
KLA-értéket, vagyis az anyagatmeneti egyenletben a
ki és as értékek eredményét maximalis értéken kell
tartani. Az anyagatmeneti egyenlet

j =k xas x (C*-C)

ahol

j a reagalandd komponenseknek a fazis hatarfelu-
leten atlépd arama (mol/s)

kK, anyagatmeneti koefficiens (m/s)

as a reaktor fazishatarfelilete (m?)

C* a kiindulasi anyag maximalis oldékonysaga a ma-
sodik fazisban (mol/m?®)

C a kiindulasi anyag valésagos koncentracidja

(mol/m®), ami szintén a reakciésebességtél fugg.

A tébbfazisu reakcidk masik problémaja az exo-
term reakcidknal jelentkezd hé elvezetése. Amenyiben
az anyagatmenet javitadsaval néveljik a reakciésebes-
séget, természetszerlien tébb hdé elvezetésével kell
szamolni, ami a hémérséklet nemkivant emelkedésé-
hez vezethet.

Ezért a kétfazisu aldol-kondenzaciét gyakran ke-
verbedényben végzik. Ezzel allanddé visszakeveredés
jar egyutt, ami cs6kkenti a reagensek hatékony kon-
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centraciojat, és ezaltal a tér-idé kitermelést. Ezért a
hatranyért draga reakciotérrel kell fizetni.

A kétfazisu reakcidonak aramlasos cséreaktorban
torténé megvaldsitasa esetén szamolni kell a fazisok
szétkeveredésének veszélyével, és ezaltal a reakcio-
sebesség erés csbékkenésével.

A fentiek figyelembevételével szikség van olyan
eljaras kidolgozasara, mely kikisz6boli a fent emlitett
hatranyokat és technikailag egyszerlien megvalodsit-

hato.
Technikailag az uj eljarasnak a tobbfazisu reakcid

kbvetkezd igényeit kell kielégiteni:

résztvevd fazisok kézott,
egyszeru megvaldsithatosag, lehetéleg a szokasos

technikai berendezésekben,
egyszerl és biztonsagos hbelvezetés,

nagy Uzemelési biztonsag,

egyszerl és biztonsagos méretnovelés.

Ezekhez «,B-telitetlen ketonok elballitasa esetén
a kovetkezd specialis igények tarsulnak:
- nagy szelektivitas, elsésorban a nagy forraspontu

melléktermékek elkerilése,
- aldehid-aldehid melléktermékek csekély képzddése,
- keton-keton melléktermékek csekély képzdédése,
- nagy tér-id6 kitermelés, kis reaktor.

A taldlméany szerinti eljardssal egy meglepden

egyszerl eljarast talaltunk kétfazisu reakciék megva-

|6sitasara, amelyek cséreaktorban, adott esetben tél-

nagymeértéklu és stabil anyagatmenet biztositasa a



oooooo

-8 -

tettel vagy beépitett elemekkel toltétt csdreaktorban
megvaldsithato, és aldehidek ketonnal vegzett aldol-
kondenzalasahoz alkalmazhaté telitetlen ketonok nagy
tér-id6 kitermeléssel és szelektivitassal torténd eldal-
litAsara.

A talalmany targya tehat eljaras (l) altalanos kep-
leti o,p-telitetlen keton-szarmazekok elballitasara, a
képletben
R1 és R2 jelentése 1-20 szenatomos, eldnydsen 1-16

szénatomos egyenes vagy elagazd szenlancu, te-

litett vagy telitetlen alifas vagy cikloalifas-alifas
szénhidrogéncsoport vagy 5-12 szénatomos telitett

vagy telitetlen cikloalifas szénhidrogéencsoport, a-

mely adott esetben alkilcsoporttal szubsztitualva

lehet, és/vagy endoalkiléncsoportot tartalmaz,
valamint 7-15 szénatomos aralifds szénhidrogén-
csoport, elénydsen benzilcsoport, vagy aromas
szénhidrogéncsoport, elényésen fenilcsoport,

R3 jelentése hidrogénatom vagy 1-10 szénatomos
alifas szénhidrogéncsoport, vagy

R1 és R3 jelentése a kapcsolédd szénatomokkal e-
gyutt aliciklusos gydrd,

ahol az R1, R2 és R3 jelentésében elb6forduld egy

vagy tobb metiléncsoport, amely a karbonilcsoporthoz

képest a-helyzettdl eltéré helyzetben all, oxigénatom-

mal vagy kénatommal szubsztitualva lehet,

(I1) altalanos képletl aldehid és (lll) altalanos képletd

keton reagaltatasaval, a képletekben

R1, R2 és R3 jelentése a fenti,
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ahol a reakciét folyadékfazisban végezzik egy csére-
aktorban, oly médon, hogy a katalizator a folyamatos
fazisban, és legalabb egy kiindulasi anyag diszpergalt
fazisban talalhatdé, és a csbreaktor terhelési faktora
legalabb 0,8.

Elénybsen alkalmazhaté az 1-15 szénatomos, ku-
lbnbsen elénybsen 4 vagy 5 szénatomos aldehid. A
keton elénydsen 3-15 szénatomos. Ketonként kaléno-
sen elényds az aceton.

R1, R2 és R3 jelentése mindharom altalanos kép-
letben azonos.

A talalmany szerinti eljarasban alkalmazott csére-
aktor adott esetben tdltetet vagy beépitett elemeket
tartalmaz. A talalmany értelmében toltetként kiléonbo-
z6 testek alkalmazhatdok, példaul Raschig-gylrd, nye-
reg, Pall-gyurd, tanyér, dréthalégydrt, drothaloszoévet.
A beépitett elemekre peldaként emlitheték a szlré6la-
pok, aramlastdérék, kolonnatestek, perforalt lemezek
vagy mas keverbeszk6zok. A talalmany értelmében
beépitett elemként alkalmazhatok tovabba a tébb
szlk, parhuzamosan kapcsolt cséb6l allé szerkezetek,
amelyek igy tébbcsbdves reaktort alakitanak ki. Kil6-
nosen elénydsen alkalmazhatdék a strukturalt keverd-
pakolasok vagy paramentesitd pakolasok.

A talalmany szerinti eljaras vonatkozasaban kild-
nos jelentéséggel bir a csbéreaktor minimalis kereszt-
metszeti terhelésének betartasa, illetve atlépése. A
reaktor felfelé iranyuldé Uzemelése esetén (aramlasi

irany alulrél felfelé) at kell Iépni a fluidizaciés pontot.



- 10 -

A reaktort tehat azon pont felett Uzemeltetjuk, ahogy
altalaban a fluidizaciés oszlopokat Uzemeltetjiuk. Le-
felé iranyulé Uzemeltetés esetén (aramlasi irany fent-
rél lefelé) a keresztmetszeti terhelést ugy kell bealli-
tani, hogy a reaktor teljes egészében fluid allapotban
legyen. A reaktort tehat azon pont felett tzemeltetjik,
amikor még permetezd fazisrdl (trickle-bed) lehet be-
szélni.

A reaktor minimalisan betartandd terhelésének
pontosabb meghatarozdsahoz a

B =PD/PS
egyenlettel a csOreaktorra B terhelési faktort szamo-
lunk, ahol PD a reaktorban tGzemi kérilmények kdzott
bekdvetkezé6 hosszirdnyu nyomasesét jelenti (Pa/m)
és PS a hosszirdnyu nyomassal azonos dimenzidju
szamérték, ami a reaktorban taladlhaté valamennyi
komponens M témegarama (kg/s) é€s Uzemi korulme-
nyek kozoétt valamennyi komponens V térfogatarama
(m®/s) aranya a g = 9,81 m/s? allandéval szorozva,
vagyis
PS = (M/V) x g.

A PS érték tulajdonképpen egy fluggblegesen allo
csbben a tobbfazisu elegy esetében méterenként je-
lentkezd statikus nyomas, ha valamennyi fazis azonos
sebességgel aramlik. A PS érték egy tiszta szamerték,
amely a reaktorba bevezetett anyagaramokbdl adodik,
és fluggetlen a reaktor aramlasi iranyatol, valamennyi
fazis aramlasi sebességétdl vagy a reaktor fluid alla-

potatol.
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A PD nyoméasesést (Pa/m) szameértékként hasz-
naljuk az Uzemelési korilmények megallapitasahoz,
mely érték egy-, illetve té6bbfazisi aramoknal a szoka-
sos modszerekkel meghatarozhaté. A cséreaktorok,
beépitett elemeket vagy téltetet tartalmazd csbreakto-
rok esetében jelentkezé PD nyomasesés meghataroz-
haté példaul a VDI-Wérmeatlas, 7. kibdvitett kiadas,
VDI-Verlag GmbH, Dusseldorf (1994), Lal-Lgb7 feje-
zet, valamint Heinz Brauer: Grundlagen der Ein-
phasen- und Mehrphasenstrémungen, Verlag Sauer-
lander, Aarau és Frankfurt am Main (1971) szerint.

A PD nyoméasesés egy ures csovon keresztil ara-
moltatott egyfazisu rendszer esetében a

PD = Cw x p/2 x w?/D
egyenlettel szamolhatd, ahol
p az aramlé kbézeg slrusége uzemi kérilmények ko-
zott (kg/m?),
w az aramlasi sebesség (térfogataram/keresztmet-
szet) (m/s),
D a cs6 atméréje (m),
Cw az Aataramoltatott cs6é ellenallasi egyutthatdja

(mértékegység nelkul).

A toltetet vagy beépitett elemeket tartalmazoé csé-
reaktorban jelentkezé aramoknéal a w sebességet ef-
fektiv sebességgel (w/y), és a D csbéatmerdt a toltet
vagy beépitett elem hidraulikus csatornaatmérojével
(dy) kell helyettesiteni, vagyis az egyenlet

PD =Cw x p/2 x (Ww/y)? x 1/dy

ahol
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dy a hidraulikus csatornaatméré (m),
v az Ures cs6rész (mértékegység néelkal),
Cw az ellenallasi egyltthato (mériékegység nélkal).

A toltetre jellemz6 dy és y adatok gyakran hozza-
tartoznak a toltet szallitasi jellemzéihez. Nagyszamu
toltetre megtalalhatok ezek az adatok ezenkivul a fent
idézett VDI-Warmeatlas miben.

A y Ures cs6rész kisérletileg is meghatarozhato,
amennyiben megmérjik a reaktor térfogatat toltet nél-
kul és toltettel egyutt. A hidraulikus csatornaatmeéro,
amennyiben nem ismert, meghatarozhato a téltet vagy
beépitett elem F fajlagos feliletébdl (m?/m?), ami is-
mert vagy kisérletileg meghatarozhaté, az alabbi e-
gyenlet alapjan:

dH = 4y/F.

Az ellenallasi egylutthatét csévek, beépitett ele-
mek és toltetek esetében altalaban az Re Reynolds-
szam fuggvényében irjak le, ami informaciot ad a ki-
valasztott korilmények kozott bekdvetkezd aramlasi
allapotrél. Toltetek és beépitett elemek esetében szin-
te mindig alkalmazhatdé a kévetkez6 egyenlet:

Cw = K,/Re" + K,/Re™
ahol altalaban n = 1 és m = 0 (S. Ergun: Chem.
Engng. Progr. 48, 89 (1948)) vagy n = 1 és m = 0,1
(Brauer és munkatéarsai idézett mive). A K; és K; tol-
tetre jellemzé allandé, ami megismerhetd a gyari ada-
tokb6l vagy az irodalombdl (példaul VDI-Warmeatlas
vagy Brauer és munkatarsai idézett mive). Ezek az
értékek kisérletileg is meghatarozhaték, amennyiben
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a toltétt cséreaktort egy adott folyadékkal kilénb6z6
sebességekkel Uzemeltetjik, és a szikséges allandot
az ismert adatokbdl és a mért Cw nyomasesésbdl az
Re Reynolds-szam fliggvényében meghatarozzuk.

A dimenzidomentes Re Reynolds-szam az alabbi
egyenletekkel szamolhaté:

Ures cs6 esetében
Re =wXx (p/n) x D
Beépitett elemet vagy téltetet tartalmazé csénél
Re = (w/y) x (p/m) x dH
ahol n jelentése az adott viszkozitas (Pa x s) és p je-
lenti az araml6 kézeg sir(iségét (kg/m?).

A nyomasesés kétfazisu rendszereknél (itt folya-
dék-folyadék az aldehid-keton elegy/katalizatoroldat
vonatkozasédban) aranytalanul gyorsan névekszik. Egy
Pi112 kétfazisu aram nyomasesését Lockhart-Martinelli
utan (Brauer €s munkatarsai idezett mive) gyakran a
két fazis egyikének nyomasesésére, példaul a tisztan
aramlé P,, folyadékfazis nyomasesésére vonatkoztat-
jak, és a masik 6nmagaban aramlé P, fazis nyomas-
eséséhez viszonyitjak.

A kétfazisu aramlasban jelentkezé nyomasesés Ki-
szamitasara gyakran dimenziémentes kifejezéseket
hasznalnak ¢2 = P;112/P1; és X? = P44/P;, egyenletek
alapjan. Kiterjedten vizsgaltak a ¢° és X? ko6zétti to-
vabbi 6sszefliggéseket. Ezekre a kévetkezd irodalmak
idézhetdk:

Y. Sato, T. Hirose, F. Takahashi, M. Toda: ,Pressure
Loss and Liquid Hold Up in Packed Bed Reactor with
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Cocurrent Gas-Liquied Down Flow”, J. Chem. Chem.
Eng. Of Japan, 6(2), 147-152 (1973);

D. Sweeney: ,A Correlation for Pressure Drop in Two-
Phase Concurrent Flow in Packed Beds”, AIChE-
Journal, 13(7), 663-669 (1967);

V.W. Weekman, J.E. Myers: ,Fluid-Flow Characteris-
tics of Concurrent Gas-Liquid Flow in Packed Beds”,
AIChE-Journal, 10(6), 11, 951-957 (1964);

R.P. Larkins, R.P. White, D.W. Jeffrey: ,Two-Phase
Concurrent Flow in Packed Beds”, A/ChE-Journal,
7(1), 6, 231-239 (1961) és

N. Midoux, M. Favier, J.-C. Charpentier: ,Flow
Pattern, Pressure Loss and Liquid Holdup Data in
Gas-Liquid Down-Flow Packed Beds with Foaming and
Nonfoaming Liquids”, J. Chem. Eng. Of Japan, 9(5),
350-356 (1976).

A szamitdshoz gyakran a Midoux altal javasolt
egyenletet hasznaljak. Példaul:

62 =1+ 1/X +1,14X° 54

Ezt a Lockart-Martinelli néven ismert 6sszefliggést
a legtébb miben grafikusan abrazoljak, részletes ke-
zelését tobb tankdnyv és publikacio, példaul Brauer
és munkatarsai idézett mive ismerteti.

A P44 kétfazisu aramlas nyomasesése a tisztan
aramlé P44 folyadékfazis kisérletileg meghatarozott
vagy a fent leirt médon becsilt nyomasesésébél a

Pi112 = 0% x P4y
egyenletbdl adodik. Az L reaktorhossz (m) figyelem-

bevételével
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PD = P,y4y42/L.

Egy tobbfazisu aramlas nyomasesése tehat a ke-
miai technoldgia szokasos eszkbzeivel kiszamolhaté.
Ugyanez érvényes a korabban definialt dimenziémen-
tes B nyomasesésre, vagyis a tobbfazisu reaktor ter-
helési faktorara.

A dimenziomentes B terhelési faktor nagysaga a
talalmany szerinti eljaras egyik fontos jellemzdje. B
érteke ennek megfelel6en 0,8 vagy ennél nagyobb,
elébnybsen 0,9 vagy ennél nagyobb, kilondésen elényé-
sen 1 vagy ennel nagyobb.

A B nagyobb/egyenl6 0,8 tartomanyban egy fentrél
lefelé Uzemeltetett reaktor fluid allapotba keril. Hang-
sulyozzuk, hogy a fenti jellemz6 betartasa esetén a
taldlmany szerinti eljaras elényei akkor is elérheték,
ha a reaktort lentr6l felfelé vagy ellenkezé iranyban
zemeltetjuk.

A reaktor nagyobb keresztmetszeti terhelése, ami-
koris B értéke joval meghaladja az 1 értéket, és ami
felismerheté a reaktorban jelentkez6 nyomaskuldonb-
ség novekedéseébbl, barmikor lehetséges, és akar eld-
nybés, amennyiben a ndévekvd tér-idé kitermelés iga-
zolja az azonos modon névekvd energiafelhasznalast.
A fels6 hatart ezert csak gyakorlati megfontolasok, igy
energiafelhasznalas vagy reakcié utan a fazisok szét-
valasztasanak nehézsége hatarozza meg.

Lathaté tehat, hogy az egyes fazisok térfogat-
aramlasa, illetve az ebb6l levezethetd Ures cs6 se-
bességek (w = V/(rD?/4)) mellett jelentds szerepet tolt
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be a reaktor mérete (L hossz és D atmérd), és els6-
sorban az alkalmazott téltet adatai (dy hidraulikus at-
mérd és y Ures csO resz). Az emlitett paraméterek
megfelel6 megvalasztasaval az eljaras kénnyen iga-
zithaté a kulénb6z6 elvarasokhoz, ahol a B > 0,8, el6-
nyésen B > 0,9, kulondsen elbnybsen B > 1 érték be-
tartasa fontos.

Lassu reakcié esetén példaul a téltet hidraulikus
atmérdjét kis értéken, illetve fajlagos fellletét nagy
értéken tartjuk, és igy B esetében a kivant érték mar
kis aramlasi sebességeknél is elérhetd. Igy egy tech-
nikailag j6l méretezett reaktor teljes hosszaban kielé-
gité tartézkodasi id6 biztosithatd. Nagyon gyors reak-
cioknal forditott eljarasi méd javasolhato.

A talalmany szerinti eljaras megvalésitasanak ma-
sik kritériuma a katalizatort tartalmazé M, folyékony
fazis tomegaramanak aradnya az M, diszperz fazis t6-
megaramahoz. A talalmany értelmében az M, katali-
zatorfazis tébmegarama lényegesen nagyobb, mint az
M, diszperz fazis tomegarama. A talalmany szerinti el-
jarasban az M, folyamatos fazis és az M, diszperz fa-
zis M./M, tébmegaranya nagyobb, mint 2, elénydsen
nagyobb, mint 10. Gyakran lehetséges és eldnydsen
az M/M, > 100 arany beallitasa. Az M;/M, > 2 érték
esetén a katalizatorfazis a folyamatos fazis, mig a
diszperz fazis finom cseppekké esik szét.

A finom cseppek meérete a szokasos mérnoki esz-
kozbkkel becsiulhetdé. Alkalmas példaul az olyan di-

menzidomentes jellemzd, mint a
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ds/dy = k X Req112™ x Weqqq,"
ahol
ds a cseppek atmérbje Sauter szerint (Brauer és
munkatarsai idézett mive),
dy a hidraulikus toltetatméré,
Reqq112 a tobbfazisud aramlas Reynolds-szama (w112 X

(p/m) x (dH/y)),

We 11, a tobbfazist aramlas Weber-szama (Wiq112° X

(p/c) x (dH/y?)),

k, m, n empirikus allandok (ismert vagy kisérletekkel
megallapithatd),

w Ures cs6 sebesség (m/s) (V/(rD?/4)),

V az adott Uzemelési kérilményekre jellemz6 térfo-
gataram (m°/s),

p az adott Uzemelési korulményekre jellemz6 sir(i-
ség (kg/m?),

n az adott lGzemelési korilményekre jellemz6 visz-
kozitas (Pa x s) és

y az adott Gzemelési kdérilményekre jellemzé hatar-

feluleti feszliltség (N/m), és a
11 index az els6 folyadékfazist, a
12 index a masodik folyadékfazist jelenti.

Beépitett elemként strukturalt pakolasok, igy Sul-
zer-SMV vagy szik csdévek esetében elfogadhaténak
tinik, hogy a csatornaatmérénél nagyobb szamolt d.
cseppatmérdnek nincs értelme. Ez azonban nemcsak
ateresztd pakolasokra és toltetekre, példaul dréthalo-
gylrukre vagy dréthaléoszévetekre (GUgynevezett para-

mentesitd pakolasokra) érvényes. A taldlmany szerinti
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eljarasban olyan szédmolt cseppatméré hasznalhato,
amely azonos vagy kisebb, mint a hidraulikus csator-
naatméro:

ds/dy < 1, elbnybsen < 0,9.

A szamolt cseppatmérébél meghatarozhaté az
anyagatmeneti felilet, melynek egyenlete:

A, = 6¢9q2ds (M?/m?).

A diszperz fazis ¢q, fazisrésze (aldol-kondenzacié
esetében a szerves fazis van diszpergalt allapotban) a
fazisok Ures cs6 sebessége alapjan becsilheté, va-
gyis

P12 ~ W12/Wqqq2.

A reaktoron ataramlé fazisok 1 tartozkodasi ideje

megkdzelitéleg szamolhato a

T=L X vy/wiig

egyenletbll. A t tartozkodasi idé a talalmany szerinti
eljarasban altalaban joval rovidebb, mint egy 6ra, ér-
téke altalaban néhany perc vagy ennél révidebb. En-
nek ellenére, ennél a teljesen szokatlan izemmédnal,
vagyis a reaktorban nagy katalizatoraramlas viszony-
lag alacsony kiinduladsi anyag arany mellett, és ezaltal
nagyon rovid tartdzkodasi idé, a legtobb tébbfazisu
reakcional meglepden nagy tér-idé kitermelés érhetd
el. Alternativ mdédon, azonos tér-idé kitermelés bizto-
sithatd lenyegesen alacsonyabb hémérsékleten, mint
a szokasos eljaras esetén, mivel a reakciésebesség
fokozasa, ami példaul minimalizalja a mellékreakcio-
kat és ezeért javitja a szelektivitdst, gazdasagilag ezt

lehetb6vé teszi.
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A talalmany értelmében elénydsen gy jarunk el,
hogy az egy vagy tébb kiindulasi anyagot a cséreak-
torban a folyamatos fazis altal bevitt energiaval disz-
pergaljuk.

A talalmany szerinti eljaras rugalmasan igazithaté
kKalonbdz6 kdévetelményekhez. A specialis kdvetelmé-
nyek figyelembevételével a talalmany szerinti eljaras
esetén a kovetkezd megvalédsitasi mdédok lehetsége-
sek:

Ha az alkalmazas nagyon hosszu keverési zonat
igényel, vagy peéldaul az anyagaramok elvezetéséhez
pihendzénakra van szikség, akkor a beépitett ele-
mekkel vagy toltettel ellatott cséreaktorokat kaszkad-
szerlen rendezzik el.

A csoOreaktorok kaszkad-szeril elrendezése vagy
pakolt vagy ures csdszakaszok alternativ elrendezése
ajanlatos akkor, ha kuléndésen alacsony nyomasesést
kell biztositani.

Csoéreaktorok parhuzamos elrendezése vagy tébb
csObdl allé reaktor alkalmazéasa elény6s példaul ak-
kor, ha a beépitett elemek funkcidjat a cséveknek kell
atvenni.

A talalmany szerinti eljards vonatkozasaban a hé-
elvezetés még er6sen exoterm reakcidknal, példaul
aldol-kondenzacidoknal sem kritikus. A katalizator kor-
folyamat gyors atfolyasa héhordoz6ként miikodik, e-
zert a reaktor adiabatikus mikodtetése esetén is csak
csekely hémérsékletklulonbségek Iépnek fel, és a re-
aktorban hémeérsékletcsucsok nélkilli homogén hémér-



- 20 -

séklet eloszlas alakul ki. A keletkezett h6é ezutan tet-
szés szerint a kiulsd katalizator koérfolyamatba beépi-
tett szokdasos hbécserélbvel elvezetheté vagy energia
eldallitasara felhasznalhaté. A héelvezetés javitasa
érdekében bizonyos esetekben elényds lehet, ha a ka-
talizator koérfolyamatot magasabb szinten (vagyis na-
gyobb B értéknél) tzemeltetjik, mint a kisérleti ered-

menyekbd6l adodik, mivel a katalizator kérfolyamattal a

reaktoron keresztll egy kis hémérséklet gradiens 4al-

lithatd be.

A talalmany szerinti eljaras a technika allasadhoz
képest egy sor elédnnyel rendelkezik. Példaként emlit-
hetdk a kévetkezobk:

- viszonylag alacsony h&mérsékleten nagy tér-idé
kitermelés érhetd el;

- a melléktermékek képzédése kulondsen alacsony
szinten tarthato;

- a katalizatort kiméletesen vesszik igénybe, a
dezaktivalédas mertéke nagyon alacsony, a folya-
matos kizsilipelédés minimalizalt.

Az a,B-telitetlen ketonok aldehidekbé! ketonokkal
képzett aldol-kondenzé&cidéval a talalmany értelmében
torténd elballitasa esetén tovabbi elényt jelent, hogy a
nagy reakciésebesség kovetkeztében a katalizatorfa-
zisban nagyon rosszul old6édé aldehidek is gazdasa-

gosan atalakithatok a megfelelé aldol-kondenzacids

terméekekké.
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A katalizatoroldat, illetve -fazis el6allitasara olyan
oldoszerek alkalmazhaték, amelyek kielégitik a kdvet-
kez6 kovetelményeket:

- az oldoészer a termékfazisban rosszul oldédik;

- a termék nagyon rosszul oldédik a katalizatorbol
és az oldoszerbdl allo katalizatorfazisban;

- az oldészer megfeleléen j6él oldja az alkalmazott
katalizatort.

A katalizator oldoszereként elényésen alkalmaz-
haté a viz vagy viz és egy szerves oldészer homogén
elegye. A katalizatorfazis egy old6szernél téobb oldo-
szert, példaul vizet és dietilénglikolt is tartalmazhat.

A katalizatorfazis adott esetben tovabbi kompo-
nenseket, igy fazistranszfer reagenseket, felliletaktiv
anyagokat, amfifil reagenseket vagy tenzideket tar-
talmazhat.

Katalizatorként altalaban vizben oldédoé Iigos ve-
gyuleteket, példaul alkalifém- vagy alkaliféldfém-hid-
roxidot, -hidrogénkarbonatot, -karbonatot vagy -karbo-
xilatot alkalmazunk. El6dnyésen alkalmazhaté az alka-
lilig. A katalizator koncentraciéja a katalizatoroldat-
ban altaldban 0,1-15 tomeg%, elbényésen 0,1-5 to&-
meg%.

A .talélmény szerinti eljaras elénydsen alkalmaz-
hatd (1) altalanos képletli aldehid-szarmazeék és (lll)
altalanos képletld keton-szarmazék aldol-kondenzacioés
reakciéban torténd reagaltatasara. Mivel ebben a re-
akcioban az alkalmazott aldehid a reakciéképes kar-

bonilegységet biztositja, az aldehid szerkezete szem-
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pontjabdl semmilyen korlatozas nem érvényesil. A re-
akcioban a keton a metilén komponenst jelenti. Ke-
tonkent ezért csak olyan vegylletek alkalmazhatok,
amelyek a karbonilcsoporthoz képest a-helyzetben al-
I6 szénatomon két hidrogénatomot tartalmaznak.

A talalmany szerinti eljarasban elénydsen alkal-
mazhato aldehid-szarmazékokra példaként emlithetdé a
formaldehid, acetaldehid, propanal, n-butiraldehid,
izobutiraldehid, krotonaldehid, valeraldehid, 2-metil-
butanal, 3-metilbutanal, dimetilpropanal, triglinalde-
hid, 3,3-dimetilakrolein, n-hexanal, izohexanal, n-hep-
tanal, citral, o- és p-ciklocitral, benzaldehid, fahéj-
aldehid, fenilacetaldehid, hidrofahéjaldehid, 2-fenil-
propionaldehid, ciklohexilkarbaldehid, &nizsaldehid,
farnezal, fital és A vitamin aldehid.

Alkalmazhatok tovabba olefinek vagy olefin-ele-
gyek hidroformilezésével elballitott aldehidek vagy al-
dehid-elegyek. Példaként emlitheték a 4 szénatomos
olefin-elegyek hidroformilezésével el6allitott 5 széna-
tomos aldehid-elegyek, valamint a technikai dibutén-
elegybdl hidroformilezéssel eldallitott izomer izonona-
nalok.

Alkalmazhatdk tovabba telitetlen aldehidek, ame-
lyek aldehidek 6nmagukkal végzett kondenzalédasaval
allithatok eld, példaul az n-butiraldehidb6l keletkezd
2-etilhex-2-enal.

(I11) altalanos képletli keton-szarmazékként alkal-
mazhato peldaul aceton, metiletilketon, metil-n-propil-
keton, metil-izopropilketon, metil-n-butilketon, metil-i-



.
oooooo

- 23 -

zobutilketon, metil-terc-butilketon, dietilketon, diace-
til, 6-metil-5-heptén-2-on, 6-metil-3-heptén-2-on, ace-
tofenon, ciklohexanon, ciklohexiletilketon, benzilme-
tilketon, metilpropenilketon, etilpropenilketon, mezitil-
oxid, propil-propenilketon, izobutilidén-aceton, 6-me-
til-3,5-heptadién-2-on, p-ionon, farnezilaceton, gera-
nilaceton, ciklooktanon, izoforon, 3,3,5-trimetil-hexa-
non és ciklododekanon.

Akar az alkalmazott aldehid, akar az alkalmazott
keton lehet a reakciokérulményektél fuggden szilard
vagy folyékony halmazallapotban (a formaldehidet ol-
dat, elényésen vizes oldat formajaban alkalmazzuk).
Ha a kiindulasi anyag szilard, vagy énmagaban szilard
kiilndulasi anyagot akarunk a reaktorba adagolni, ak-
kor oldészert kell hasznalni. Oldészerként alkalmaz-
hatok a reakciokériilmények kozott inert, a katalizator-
oldatban rosszul old6dod oldészerek. Szintén olddszert
kell hasznalni akkor, ha a termék szilard halmazalla-
potu.

A katalizatorfazisban rosszul oldédé szerves old6-
szer alkalmazasanak tovabbi elényei is lehetnek. Ez
az oldoszer adott esetben jo6l oldodik a termékfazis-
ban. Alkalmazhaté példaul olyan oldészer, amely no-
veli a kivant végtermék képzdédésének szelektivitasat.
Alkalmazhaté tovabba olyan oldoszer, amely meg-
kénnyiti a reakcid megvaldsitasat és a reakcidelegy
feldolgozasat. Elképzelhetd természetesen a forditott

eset is, vagyis olyan oldoszer alkalmazasa, amely a
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termékfazisban rosszul, és a katalizatorfazisban jol
oldédik.

Oldészerként alkalmazhatdék példaul éterek vagy
szénhidrogének, elénydsen ciklohexan.

A két kiindulasi anyag a reaktorba adagolhatd el-
kuloénitve vagy keverék formajaban.

Az aldehid/keton mdlarany altalaban 2:1-1:10,
elébnydsen 1:1-1:3.

Az adott tartézkodasi idét es terhelési faktort a
talalmany szerinti eljarasnak megfeleléen valasztjuk
meg. Ennek soran egy vagy tébb, beépitett elemeket
tartalmazo cséreaktort Gzemeltetiink a leirasnak meg-
felelben.

A talalmany szerinti eljaras soran a reakciohémeér-
séklet 30-200 °C kozotti, elénydsen 60-150 °C kozotti.
Az 6ssz nyomas 0,1-25 bar.

A csbreaktor uzemeltetheté egyenaramban fentrél
lefelé vagy forditva. Biztonsagtechnikai okokbol el6-
nydés a fentrél toérténd adagolas.

A reakcidohd kuldonbdz6 hbcseréldékkel elvezethetd.
A hécserélét nem szikséges a reakciétér kozelében
elhelyezni, hanem a reaktoron kivil tetszélegesen el-
helyezhet6. Az adott héaram fligg a fajlagos reakcio-
h6todl, valamint a reaktor kivant hémérsékletétél és a
feldolgozashoz alkalmazott berendezésektdl.

Az elvezetett reakcidéhd egyszerlien hasznosithato,
példaul 6nmagaban a folyamatban, desztillalé beren-

dezés f(tésére vagy gbéz elballitasara.
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A reaktorbél elvezetett folyadékelegyet egy folya-
dék-folyadék szétvalasztoban mechanikusan katali-
zatorfazisra és termékfazisra valasztjuk szét. Ez meg-
valésithatdé kiulénb6zé formaju llepitétartalyokban
vagy centrifugdban. Gazdasagossagi okokbdl elény6-
sen alkalmazhatdék az ulepitétartalyok.

A tartézkodasi id0 az elvalaszté berendezésben
alapvetéen nem kritikus, de elénydsen alacsony érté-
ken tartjuk. Ennek elénye, hogy az elvalaszté beren-
dezés kicsi és a raforditas ennek megfeleléen kevés.
Rovid tartézkodasi idék esetén gyakorlatilag nem ké-
vetkeznek be mellékreakcidk az elvalaszté berende-
zésben. A fazisok szétvalasanak gyors lejatszédasa-
hoz a két fazis k6zott megfeleléen nagy sdriiség ka-
Ibnbség és alacsony viszkozitas szikséges. Ezek az
értékek a hémérséklet fuaggvényei, és megfeleld Ki-
sérletekkel kénnyen meghatarozhaték.

A katalizatoroldat surlisége és viszkozitasa az ol-
doszer és a katalizatorkoncentracié megvalasztasaval
valtoztathatdé. Emellett, a termékfazis surlisége és
viszkozitdsa oldoszer alkalmazasaval valtoztathatd. A
fazisok szétvalasztasa széles hémérséklettartomany-
ban megval6sithatd. Ennek soran a szétvalasztashoz
alkalmazott hémérséklet akar nagyobb is lehet, mint a
reakci6 végén a reaktor elvezetésénél meéert hémer-
séklet. Energetikai okokbdl azonban nem elényds a
reaktorbél elvezetett folyadék hémérsékleténél na-
gyobb hémérséklet alkalmazasa. A hémérséklet also
hatarat a két folyadékfazis valamelyikének dermedés-
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pontja jelenti. A gyors szétvalasztashoz azonban, mint
fent emlitettik, elédnydsen nem alkalmazunk tul ala-
csony hémérsékletet.

A keletkezd reakcibdvizet el kell vezetni a reakci6-
rendszerbdl. Ha a szerves termékfazissal tobb vizet
valasztunk el, mint a keletkezd reakcioviz, akkor a viz
hianyz6 mennyiségét folyamatosan poétolni kell. Egy-
szerlibb a reakcid megvaldsitasa, ha a szerves ter-
mékfazissal pontosan annyi vizet vezetink el, ami
megfelel a reakciéviznek. A viz oldékonysaga ter-
mekfazisban és ezaltal a szukséges vizmennyiség ol-
doszer adagolasaval beallithatd, ezért az olddszer al-
kalmazasa elényds lehet.

Ha azonban a katalizatoroldatot higitja a reakci6-
viz, akkor a viz egy részét el kell tavolitani. Ez meg-
valésithaté ugy, hogy a katalizatoroldatbol vizet desz-
tillalunk le. Adott esetben szukség lehet a reakcio-
elegynek a fazisok szétvalasztasa el6tt térténé gyors
felforralasara, ami a katalizatoroldat toményedését
eredményezi.

Az elvalasztott szerves termékfazisbol a viz desz-
tillacioval eltavolithaté. Ez kuléon6sen egyszerilien
megvaldsithatd akkor, ha a viz a termékfazisban Kki-
elégitd mennyiségben talalhaté komponensekkel mi-
nimalis heteroazeotrop elegyet képez. Ez biztosithato
a reakciopartnerektdl fuggetlentl akkor, ha az elegy-
hez a vizzel minimalis heteroazeotrop elegyet képezb

oldészert, példaul ciklohexant adagolunk.
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A termékaramot a szokasos mdédszerekkel, példaul
desztillalassal termékre, kiindulasi anyagra, mellék-
termékre és adott esetben olddszerrel valasztjuk szét.
Az elvalasztott kiindulasi anyagot és az adott esetben
eléfordulé oldoszert a folyamatba visszavezetjik.
Ugyanigy elényds lehet a melléktermékek egy részé-
nek, nevezetesen az addiciés termékek visszavezeté-
se, ami ndveli a reakcid szelektivitasat.

Az elvalasztott katalizatoroldat adott esetben egy
kis részmennyiség elkulénitése és friss katalizatorol-
dattal tortén6é megfelelé6 poétlasa utan a reaktorba
visszavezethetd.

A talalmany szerinti eljarassal eldallitott o,p-teli-
tetlen keton-szarmazékok a megfeleld telitett ketonna
hidrogénezhetdk.

A talalmany szerinti eljarassal eléallitott vegyule-
tek értékes koztitermékek, illatanyagok, olddészerek,
szinezékek, mulanyagok és gyogyszer hatdanyagok
elbéallitaséara. Igy példaul a 6-metilhept-3-én-2-on fon-
tos koztitermék E vitamin szintézisére. Az ilyen anya-
gok egy része 6nmagaban illatanyagként alkalmazha-
t6. Ezenkivil, a telitetlen keton-szarmazékok telitett
alkoholld hidrogénezhetdék, amelyek példaul észterek
vagy olefinek elballitasara hasznalhatok.

A talalmanyt kbzelebbrél az alabbi példakkal mu-
tatjuk be anélkil, hogy az oltalmi kér a példakra kor-
latozodna.

A példakhoz csatolt elsd tablazat el6szor a katali-

zator 0sszetételét mutatja tomeg% egységekben, majd

L3
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a kiindulasi anyagok mennyiségét és ezek 6sszetétel-
ét tdtmeg%-ban gazkromatografias analizis alapjan.

A mindenkori masodik tablazat als6é részében a
termék Osszetételét adjuk meg szintén témeg% egy-
ségben gazkromatografias analizis alapjan. A masodik
tablazat felsd részében a tér-idé kitermelést (RZA), az
aldehid atalakulasat (U), a kivant aldol-kondenzaciés
termék szelektivitasat (S) és a terhelési faktort (B)
adjuk meg (kivétel az 1. példa). A megadott kataliza-
tor 6sszetételeknél figyelembe kell venni, hogy a pél-
dakban a kiindulasi értékeket adjuk meg. A natrium-
hidroxid mennyiségét az aldol-kondenzacidé reakcidvi-
ze kdénnyen higithatja. Ezenkivul, az aldol-kondenza-
ciéval parhuzamosan lejatszéddé Cannizzaro-reakcio
semlegesitheti a lugos katalizatort. A megfigyelt idé-
tartamban azonban mindkét hatas olyan csekély, hogy
a kisérletek és a vizsgalati eredmények ismertetése

szempontjabdél elhanyagolhatd.

1. példa (6sszehasonlité)

Ebben a példaban aceton (Ac) és 3-metilbutanal
(3-MBA) aldol-kondenzacidéjat ismertetjuk, melynek
soran 6-metil-3-heptén-2-on (6-MH) keletkezik. Ebben

az 6sszehasonlité példaban szokasos kever6edényben
dolgozunk. A melléktermékként keéepz6dé 4-metil-3-
pentén-2-on (4-MP), 3-metil-2-izopropil-2-butenal (3-
MiPB), 5-metil-2-izopropil-2-hexenal (5-MiPH), 4-hid-
roxi-6-metilheptan-2-on (6-HMH), valamint az egyéb
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magas forraspontld komponensek (HS) mennyiségét a
tablazatban témeg% egységekben adjuk meg.

Egy keverds reaktorba 1000 g katalizatort téltink.
Ehhez adagoljuk a kiinduldsi anyagok keverékét. A
reakciot 80 °C hémérsékleten és a reakciékomponen-

sek sajat nyomasan valositjuk meg.

Katalizator 1000 g

c NaOH 7 tomeg%

viz 89 témeg%

aceton 4 tO6meg%

kiindulasi anyag 424 |/h

Ac 28,6 tdmeg%

3-MBA 38,2 totmeg%

CH 33,2 témeg%
A kisérlet soran az alabbi eredményeket kapjuk:

RZA 1,4 t/m°/h

U 0,75

S 0,67

Ac 23,61

3-MBA 10,10

6-MH 44 37

4-MP 0,16

3-MiPB 0,27

5-MiPH 0,72

6-HMH 17,38

HS 3,39
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2. és 3. példa (altalanos rész)
Az aldolizalast egy olyan kisérleti berendezésben

végezzik, melynek vazlatos &abrazolasat az 1. abra
mutatja. Ennek megfeleléen, egy 1 szivattyaval a 2 fo-
lyamatos katalizatorfazist kérfolyamatban keringtetjik.
A katalizatorhoz az aldehidet vagy az aldehid-elegyet
egy 3 vezetéken vagy kulénb6zé aldehideket egy-
mastol elkulénitve a 3 és egy 4 vezetéken keresztil
adagoljuk. A 2. és 3. példaban a kiindulasi anyagokat
csak a 3 vezetéken adagoljuk. Az 5 tébbfazisu elegyet
egy 6 csOreaktorba vezetjik, melynek hossza 3 m,
atmérdje 17,3 mm, és amely 2 mm hidraulikus atmé-
réji statikus keverbelemekkel van ellatva. A kapott 7
elegyet, amely reakciotermékbél, reagalatlan kiindula-
si anyagbdl és katalizatorbdl all, egy 8 gazlevalaszto-
ba vezetjuk, ahol az illékony részeket egy 9 vezetéken
keresztul elvezetjuk. Ez a vezeték csak a 2. példaban
volt nyitva. A 8 gazmentesités utan kapott 10 folya-
dékaramot egy 11 fazisszétvalasztd tartadlyba vezet-
juk. Itt a vizes 2 katalizatorfazist elvalasztjuk, és a
korfolyamatba visszavezetjik. A gaton athaladé szer-
ves fazist, amely a reakciéterméket tartalmazza, egy
12 vezetéken vezetjuk el.

A reakcioh6 a reaktoron kivil elhelyezett 13, 14

€és 15 hocserélékkel vezethetd el.

2. példa
Ebbeb a példaban talalmany szerinti eljaras meg-

valositasat ismertetjuk aceton (Ac) és 3-metilbutanal
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(3-MBA) ko6zo6tti aldol-kondenzacié alapjan, melynek
soran 6-metil-3-heptén-2-on (6-MH) keletkezik. A mel-
lektermeékként képz6dé 4-metil-3-pentén-2-on (4-MP),
3-metil-2-izopropil-2-butenal (3-MiPB), 5-metil-2-izo-
propil-2-hexenal (5-MiPH), 4-hidroxi-6-metilheptan-2-
on (6-HMH), valamint egyéb magas forrasponti kom-
ponens (HS) mennyiségét a kdvetkezd tablazatban to-
meg% egységekben adjuk meg.

A reaktort 400 kg/h katalizatorterhelés mellett 80
°C hOémérsékleten és a reakciokomponensek sajat

nyomasan Uzemeltetjuk.

Katalizator 4.5 kg

c NaOH 6,7 tdmeg%

viz 89,2 tdbmeg%

aceton 4,1 tdbmeg%

kiindulasi anyag 5,42 1/h

Ac 42,36 tomeg%

3-MBA 33,34 tomeg%

CH 24,30 témeg%
A kapott eredményeket a kovetkezd tablazatban

adjuk meg:

RZA 3,2 t/m?/h

) 0,86

S 0,95

B 15,34

Ac 33,27

3-MBA 5,26

6-MH 58,37

4-MP 0,66
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3-MiPB 0,42
5-MiPH 0,3
6-HMH 0,5
HS 1,2

Az eredményekbdl lathatd, hogy a talalmany sze-
rinti eljarassal nagyobb szelektivitds biztosithatdé na-

gyobb tér-id6 kitermelés mellett.

3. példa
Ebben a példaban aceton (Ac) és pentanal (PAL)

talalmany szerinti aldol-kondenzalasat mutatjuk be,
melynek soran 3-oktén-2-on (3-ON) keletkezik. A mel-
léktermékként képz6dd 4-metil-3-pentén-2-on (4-MP),
4-hidroxi-4-metil-3-pentan-2-on (4-HMP), 4-hidroxi-3-
oktén-2-on (4-HON), 2-propil-2-heptenal (2-PHL), va-
lamint egyéb magas forraspontit komponensek (HS)
mennyiségét a kbvetkez6 tablazatban témeg% egysé-
gekben adjuk meg.

A reaktort 400 kg/h katalizatorterhelés, 80 °C h6-
mérséklet és a reakciokomponensek sajat nyomasa

mellett Gzemeltetjlk.

Katalizator 4981 g

c NaOH 4.0 tdbmeg%

viz 91,8 tomeg%

aceton 4.2 tdbmeg%
kiindulasi anyag 4 28 I/h

Ac 48,04 tomeg%

3-MBA 51,96 tdmeg%
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A kapott eredményeket a kdvetkezdé tablazat tar-

talmazza:

RZA 2,1 t/m3/h
U 0,95
S 64,00
B 14,72
Ac 22,52
PAL 3,04
4-MP 0,35
4-HMP 0,23
3-ON 47,46
4-HON 8,03
2-PHL 9,49

HS 8,88.
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Szabadalmi igénypontok

1. Eljaras (l) altalanos képletli o, p-telitetlen ke-

ton-szarmazékok elballitasara, a képletben
R1 és R2 jelentése 1-20 szénatomos, elénydsen 1-16

R3

R1

szénatomos egyenes vagy elagazd szénlancu, te-
litett vagy telitetlen alifas vagy cikloalifas-alifas
szeénhidrogéncsoport vagy 5-12 szénatomos telitett
vagy telitetlen cikloalifas szénhidrogéncsoport,
amely adott esetben alkilcsoporttal szubsztitualva
lehet, és/vagy endoalkiléncsoportot tartalmaz,
valamint 7-15 szénatomos aralifas szénhidrogén-
csoport, elénydsen benzilcsoport, vagy aromas
szénhidrogéncsoport, elényésen fenilcsoport,
jelentése hidrogénatom vagy 1-10 szénatomos
alifas szénhidrogéncsoport, vagy

és R3 jelentése a kapcsolédd szénatomokkal

egydutt aliciklusos gydar,

ahol az R1, R2 és R3 jelentésében elé6forduld egy

vagy tébb metiléncsoport, amely a karbonilcsoporthoz
képest a-helyzettdl eltéré helyzetben all, oxigénatom-

mal vagy kénatommal szubsztitualva lehet,
(1) altalanos képlet( aldehid és (lll) altalanos képleti

keton reagaltatasaval, a képletekben

R1,

R2 és R3 jelentése a fenti,

ahol a reakciot folyadekfazisban végezzik egy csére-
aktorban, azzal jellemezve, hogy a katalizator a fo-

lyamatos fazisban, és legaldbb egy kiindulasi anyag
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diszpergalt fazisban talalhatd, és a cs6reaktor terhe-

lési faktora legalabb 0,8.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jelle-

mezve, hogy 1-15 szénatomos aldehidet alkalmazunk.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljaras, azzal

jellemezve, hogy 4 vagy 5 szénatomos aldehidet al-

kalmazunk.

4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy 3-15 szénatomos ketont al-

kalmazunk.

5. A 4. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-

ve, hogy ketonként acetont alkalmazunk.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy katalizatorként vizben oldhatd

bazikus vegylletet alkalmazunk.

7. A 6. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy katalizatorkent alkaliféem- vagy alkalifoldfém-
hidroxidot, -hidrogénkarbonatot, -karbonatot, -karbo-
xilatot vagy ezek keverékét, elé6nyésen alkalilugot al-

kalmazunk.

8. A 7. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy a katalizatort 0,1-15 témeg%, elé6nydsen 0,1-
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5 tbmeg% koncentracioban alkalmazzuk a folyamatos

fazisban.

9. Az 1-8. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a katalizator olddészereként
vizet vagy viz és egy szerves oldészer homogén ele-

gyét alkalmazzuk.

10. A 9. igénypont szerinti eljaras, azzal jelle-
mezve, hogy a folyamatos katalizatorfazis olddészere-

ként vizet alkalmazunk.

11. A 9. igénypont szerinti eljaras, azzal jelle-
mezve, hogy a katalizatorfazis oldészereként viz és

etilénglikol elegyét alkalmazzuk.

12. Az 1-11. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a B terhelési faktor le-
galabb 0,9.

13. Az 1-11. igénypontok barmelyike szerinti elja-

ras, azzal jellemezve, hogy a B terhelési faktor le-

galabb 1,0.

14. Az 1-13. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a folyamatos fazis/disz-

pergalt fazis tomegarany legalabb 2.
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15. Az 1-14. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a kiindulasi anyagot a
folyamatos fazis altal a cséreaktorba bevitt energia

altal diszpergaljuk.

16. Az 1-15. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy az aldehid/keton modla-

rany 2:1-1:10, elébnydésen 1:1-1:3.

17. Az 1-16. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a termékfazisban jol, és
a katalizatorfazisban rosszul oldédé oldészert alkal-

mazunk.

18. Az 1-16. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a termékfazisban jol, és
a katalizatorfazisban rosszul oldédé olddszert alkal-

mazunk.

19. A 18. igénypont szerinti eljaras, azzal jelle-
mezve, hogy vizzel minimum-hetero-azeotropot képe-

z6 olddészert alkalmazunk.

20. A 18. vagy 19. igénypont szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy oldoszerként ciklohexant alkalma-

zunk.

21. Az 1-20. igénypontok barmelyike szerinti elja-

ras, azzal jellemezve, hogy a kapott ao,p-telitetlen
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keton-szarmazékot a megfelel$ telitett keton-szarma-

zékka hidrogénezzik.

22. Az 1-20. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a kapott o,B-telitetlen
keton-szarmazékot a megfelelé telitett alkohol-szar-

mazékka hidrogénezzik.
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