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@ Appareillage de réaction gaz-liquide.

@ Cet apparelllage de réaction gaz-liquide comporte un

récipient (1) étanche et résistant & pressnon un dispo-
sitif d'agitation rotatif (3) assurant la mise en contact gaz-
liquide et un dispositif échangeur de chaleur. Ce dispositif
échangeur de chaleur est constitué par un ensemble de
plaques (4) disposées verticalement autour du dispositif
d'agitation et de maniére & former un angle compris entre
0 et 70° par rapport au rayon dans le sens de rotation du
disposition d'agitation, un fluide thermique circulant a l'inté-
rieur de ces plaques.
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Description

La présente invention se rapporte 4 un appa-
reillage de réaction gaz-liquide, par exemple pour la
mise en ceuvre de réactions chimiques gaz-liquide
telles que l'oxygénation, l'ozonation, I'amination,
I'éthoxylation, I'hydrogénation catalytique, etc.

En chimie, les procédés qui font intervenir des
réactions gaz-liquide sont extrémement nombreux.
Pour assurer le contact entre un liquide compor-
tant souvent un catalyseur solide en suspension,
et le gaz réactif, nombre de techniques différen-
tes peuvent étre utilisées. Les solutions habituelles
font intervenir soit l'agitation du liquide par le gaz
lui-méme, soit lintroduction de gaz dans un réac-
teur équipé d'une agitation mécanigue, soit un sys-
téme avec un contacteur gaz-liquide du type éjec-
teur. Toutefois, en raison de la complexité des pa-
rametres influengant la réaction en milieu hétéro-
gene, tels que la vitesse de transport des corps
réagissant a linterface réactionnel (transfert de
matiere), le comportement hydrodynamique du mi-
lieu et sa capacité de mise en suspension dun
catalyseur hétérogéne, la désactivation de ce der-
nier en l'absence de saturation par le gaz réactif,
les phénoménes thermiques importants (transfert
de chaleur), la réalisation d'un réacteur perfor-
mant est toujours difficile, surtout en présence de
reactions secondaires ou paralléles qui affectent
la sélectivitt d'ensemble du procédé. Ces réac-
tions de synthése, particulierement I'hydrogénation
catalytique, sont trés souvent realisées sous des
pressions pouvant atteindre 100 bar et des tempé-
ratures variant de 30 a 300°C, ce qui occasionne
des contraintes mécaniques importantes a l'appa-
reillage utilisé et dont la maitrise est souvent pro-
blématique avec des installations industrielles
pour lesquelles il est essentiel de respecter des
exigences élevées en matiére de sécurité, de fiabi-
lité et d'entretien.

La presente invention a pour but la réalisation
d'un nouveau réacteur approprié pour la mise en
ceuvre de réactions gaz-liquide dans des conditions
slres et avantageuses, tant d'un point de vue de
contréle efficace et plus aisé des conditions opéra-
toires, de productivité élevée, dune qualité supé-
rieure des produits de réaction, des consommations
reduites de catalyseur et des facilités d'opération et
d'entretien.

Le but précité est atteint par l'appareillage de
réaction gaz-liquide selon l'invention, qui comporte
un récipient étanche et résistant a la pression, un
dispositif d'agitation rotatif assurant la mise en con-
tact gaz-liquide et la circulation du contenu du réci-
pient, et un dispositif échangeur de chaleur, et qui
est caractérisé par le fait que ce dispositif échan-
geur de chaleur est constitué par un ensemble de
plaques disposées approximativement verticalement
autour du dispositif d'agitation et de maniére a for-
mer un angle compris entre 0 et 70° par rapport au
rayon dans le sens de rotation du dispositif d'agita-
tion, et un fluide thermique circulant & lintérieur de
ces plaques.

Les plaques de I'échangeur de chaleur, qui ser-
vent également d'éléments turbulateurs, peuvent
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étre plates, pliées (angle obtu) ou cintrées dans le
sens de la rotation de l'agitateur, et leur surface
n'‘est de preférence pas lisse (par exemple légére-
ment bosselée).

Selon une variante de linvention, le dispositif
d'agitation et de circulation interne est du type auto-
aspirant; il peut comporter un arbre creux central
rotatif présentant des ouvertures d'aspiration de gaz
dans sa partie supérieure et une turbine de gazage
dans sa partie inférieure, 'entrée de liquide dans
cette turbine étant située dans la partie inférieure
de celle-ci. Ce dispositif d'agitation peut étre en
outre muni de circulateurs additionnels.

Enfin, le récipient de I'appareillage de linvention
peut comporter dans sa partie supérieure, au ni-
veau des ouvertures d'aspiration du gaz du disposi-
tif d'agitation, une chambre étanche.

L'invention sera maintenant décrite plus en détail
en référence aux dessins annexés illustrant sché-
matiquement et & titre d'exemple uniquement une
forme d'exécution de l'appareillage de réaction gaz-
liquide.

Les fig. 1 et 2 en sont des vues respectivement
en coupe verticale et en coupe horizontale.

Les fig. 3 et 4 sont des vues de détails illustrant
un dispositif d'agitation auto-aspirant utilisable dans
I'appareillage selon l'invention.

En référence aux fig. 1 et 2, l'appareillage de
réaction gaz-liquide comporte un récipient 1 résis-
tant a des pressions pouvant aller jusqu'a 100 bar
suivant son épaisseur. Sa forme est par exemple
cylindrique, le fond bombé étant hémisphérique, el-
liptique ou de forme similaire. Un fond conique peut
aussi étre employé. La partie supérieure peut étre
formée par un couvercle 2 bridé ou soudé, dont la
forme n'est pas essentielle pour la présente inven-
tion. Pour obtenir une circulation appropriée de li-
quide et une aspiration efficace de gaz, il convient
de maintenir un rapport longueur cylindrique/diamé-
tre compris entre 0,3 et 3, ici ce rapport étant pro-
che de 1. Pour assurer l'introduction du gaz dans le
réacteur, ainsi que l'agitation et la mise en circula-
tion du liquide, l'appareillage comporte un dispositif
d'agitation 3 du type auto-aspirant, qui sera décrit
en détails plus loin.

Pour assurer les échanges thermiques souvent
importants, le réacteur comporte enfin un échan-
geur de chaleur interne, formé d'un ensemble de
plaques 4 réparties uniformément dans le réacteur
et fixées par leur extrémités supérieures par exem-
ple & un ou plusieurs collecteurs 5 dans lequel cir-
cule, de méme que dans les plaques elles-mémes,
un fluide thermique approprié. Le nombre de pla-
ques 4 est variable et déterminé en fonction de la
surface totale d'échange thermigue nécessaire. Les
meilleures performances sont obtenues en circulant
de l'eau pressurisée du fait de ses caractéristiques
thermiques favorables. Pour des applications & hau-
te température, dautres fluides thermiques
(DOWTHERM® par exemple) peuvent étre em-
ployés. Il est préférable que les plaques d'échange
soient ordonnées de maniére verticale, afin d'éviter
des dépdéts de solides ou de catalyseur présents
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dans le mélange réactionnel lors des opérations de
vidange de l'appareil selon la présente invention.
De cette maniere, les opérations de lavage du
réacteur sont simplifiées et facilitées, ce qui repré-
sente un avantage par rapport aux systémes habi-
tuels comportant des serpentins de chauffage/refroi-
dissement ou autres éléments tubulaires.

Les plaques 4 de l'échangeur de chaleur n'ont
pas pour seule fonction d'assurer le transfert de
chaleur nécessaire, mais aussi de favoriser la circu-
lation appropriée du liquide dans le réacteur en
agissant comme turbulateurs. A cet effet, il convient
de fixer les plaques avec un angle o dans le sens
de la rotation de l'agitateur compris entre 0 et 70°
par rapport au rayon, de préférence entre 30 et 55°
(voir fig. 2). Les plaques peuvent étre plates, pliges
(angle obtu) ou cintrées afin d'améliorer leur résis-
tance meécanique. Dans le dernier cas, qui corres-
pond a celui illustré a titre d'exemple, on a constaté
de maniére surprenante une amélioration de la cir-
culation du liquide et une réduction de la coales-
cence des bulles du gaz réactant lorsque le rayon
de cintrage est dans le sens de la rotation du liqui-
de et est compris dans une valeur égale 4 0,5 a 2
de celle du diametre interne de la cuve.

Pour assurer une bonne circulation du liquide et
un échange thermique favorable, il convient de di-
mensionner les plaques de maniére a ce que le
diametre interne apparent d2 du faisceau de pla-
ques soit égal a une valeur 1,05 a 1,6 fois plus éle-
vée que celui d1 du dispositif d'agitation 3. Dans le
méme but, 'espacement a entre I'extrémité des pla-
ques 4 et la cuve de réaction 1 doit étre avanta-
geusement compris entre 5 et 400 mm quelle que
soit la grandeur de la cuve, de préférence environ
20 mm.

Lorsqu'une surface totale importante d'échange
de chaleur est nécessaire, des plaques intermédiai-
res (non illustrées) peuvent étre intégrées avanta-
geusement dans le faisceau de plaques de I'échan-
geur de chaleur. Elles sont placées & équidistance
des plaques principales 4 et leur diamétre interne
apparent sera au moins égal a 0,2 fois celui du dia-
métre de la cuve, préférentiellement & une valeur
egale ou proche de la moiti¢ du diametre de la
cuve. N'importe quel type de plaque résistante a
une pression intérieure et extérieure peut étre utili-
sé. Selon un mode de réalisation préférentiel de
linvention, il est avantageux d'utiliser des plaques
bosselées assurant une meilleure turbulence du li-
quide agité.

Le couvercle du réacteur 2 comporte une bride
sur laquelie est fixé le dispositif d'agitation illustré
plus en détails sur les fig. 3 et 4. Ce dispositif com-
porte un arbre creux 6 entrainé en rotation par un
moteur 7 et présentant des ouvertures d'aspiration
8 de gaz dans sa partie supérieure et une turbine
de gazage 9 située au milieu du faisceau de pla-
ques 4 de l'échangeur de chaleur. Cette turbine 9
est pourvue de flasques de recouvrement 10 et
avec une entrée de liquide 11 située, contrairement
aux systémes habituels, dans la partie inférieure.
Ceci présente l'avantage d'aspirer le liquide dans
une zone pauvre en gaz. L'efficacité des mobiles
d'agitation autoaspirants habituels est limitée par la
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concentration de gaz croissante autour de la turbi-
ne, la compressibilité du mélange gaz-iquide étant
le facteur limitant la succion qui peut étre obtenue
par effet Venturi avec l'agitateur. De par la configu-
ration choisie selon la présente invention, on ob-
tient une plus grande plage d'opération. Un disposi-
tif de réglage 12 permet de modifier avantageuse-
ment le débit de circulation de liquide & travers la
turbine en fonction des besoins spécifiques. Selon
un mode de réalisation préférentiel, les ailettes de
propulsion 13 de la turbine 9 sont de forme conca-
ve ou pliée pour favoriser une meilleure centrifuga-
tion du liquide.

Pour améliorer la circulation du liquide dans la
cuve et pour prévenir une coalescence trop rapide
des bulles de gaz présentes, le dispositif d'agitation
3 peut encore étre muni de deux circulateurs addi-
tionnels 14, 14'. Le circulateur supérieur 14 dirige
le liquide vers le bas, alors que le circulateur infe-
rieur 14’ favorise la mise en suspension de solides
ou de catalyseurs éventuellement présents dans le
mélange réactionnel. Le systéme d'entrainement 7
du dispositif d'agitation 6 est choisi de maniére a
assurer une étanchéité de l'appareillage sans ris-
que de fuite dans l'environnement, par exemple un
systeme d'entrainement magnétique; d'autres dispo-
sitifs faisant appel aux systémes habituels compor-
tant des garnitures mécaniques de sécurité peuvent
également étre employés.

Lors de I'exécution de certaines réactions gaz-li-
quide, il convient de pouvoir soutirer le gaz de
réaction afin de le traiter dans des appareillages
annexes avant de le recycler dans le réacteur, ce
qui nécessite le plus souvent l'utilisation d'un com-
presseur auxiliaire couteux. Ceci peut étre avanta-
geusement évité avec l'appareillage selon la pré-
sente invention en intégrant dans la partie supé-
rieure une chambre étanche 15 située au niveau
des ouvertures d'aspiration 8 de gaz du dispositif
d'agitation 3. Le gaz de réaction est soutiré par une
tubulure 16 et, aprés passage dans un systéme de
traitement approprié, il peut étre recyclé dans le
réacteur par la tubulure 17. Le pouvoir d'aspiration
d'un tel dispositif d'agitation est en effet suffisant,
non seulement pour obtenir un transfert de matiére
gaz-liquide important, mais aussi pour vaincre les
pertes de charge occasionnées par le passage du
gaz a traiter dans I'équipement auxiliaire. Des éco-
nomies tant financiéres que d'énergie par rapport 4
lutilisation d'un compresseur auxiliaire sont ainsi
avantageusement réalisées.

Hormis ses performances élevées, un des avan-
tages importants présentés par linvention réside
dans les économies réalisées lors de la construc-
tion et linstallation d'un tel réacteur. Par rapport a
un systéme de réacteur a boucle présentant des
performances comparables, la réalisation compacte
sans éléments extérieurs permet de réaliser des
gains de construction du fait du nombre inférieur
d'éléments présents, de I'espace nécessaire moin-
dre pour linstallation de I'équipement et des struc-
tures portantes moins volumineuses requises. L'ab-
sence d'éléments d'étanchéité en contact avec du
liquide ou des suspensions et soumis & des con-
traintes élevées du fait des pressions et températu-
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res de travail minimise avantageusement aussi les
travaux de maintenance et d'entretien habituelle-
ment requis avec un réacteur a boucle par exem-
ple.

L'appareillage selon linvention est particuliére-
ment adapté pour I'exécution de réactions d'hydro-
génation catalytique en phase liquide du fait de sa
capacité trés élevée de transfert d'hydrogéne dans
la phase liquide (kla), de la turbulence élevée re-
nouvelant fréquemment les couches de matiére en-
tourant le catalyseur et de sa puissance élevée de
transfert de chaleur. On a aussi été surpris de
constater dans de nombreux cas une sélectivité
particulierement élevée lors de l'exécution de ré-
ductions connues comme étant difficiles. La vitesse
de désactivation du catalyseur utilisé et par conse-
quent sa consommation s'est aussi révélée étre
dans certains cas inférieure & ce qui est observe
sur des réacteurs industriels conventionnels. Ceci
est attribué au contrdle rigoureux des températures
de travail pouvant étre atteintes du fait de la combi-
naison judicieuse des éléments de transfert de cha-
leur et du dispositif d'agitation selon linvention, &
I'absence de points chauds dans la masse réaction-
nelle, sources de réactions secondaires éventuelles,
et des conditions isothermes avantageuses ainsi
obtenues et au fait que le catalyseur est en tous
points du réacteur en présence d'un milieu riche en
hydrogéne ce qui ralentit les phénoménes d'empoi-
sonnement.

L'appareillage selon l'invention permet donc d'ob-
tenir une vitesse élevée de transfert de matiére
gaz-liquide, tout en nécessitant une puissance mo-
dérée absorbée par le systéme. |l permet égale-
ment d'obtenir une puissance élevée de chauffage
et de refroidissement tout en assurant un contrble
rigoureux de la température du milieu réactionnel et
permet de travailler & des pressions jusqu'a 100
bar et des températures jusqu'a 300°C dans des
conditions aussi parfaites que possible d'étanchéité
sans risque de fuite pouvant affecter I'environne-
ment.

Enfin, un autre avantage de l'appareillage selon
linvention consiste en ce qu'il est possible d'extra-
poler ses caractéristiques de maniére fiable d'un
dispositif de laboratoire a une installation industriel-
le.

Revendications

1. Appareillage de réaction gaz-liquide compor-
tant un récipient étanche et résistant a pression, un
dispositif d'agitation rotatif assurant la mise en con-
tact gaz-liquide et un dispositif échangeur de cha-
leur, caractérisé par le fait que ce dispositif échan-
geur de chaleur est constitué par un ensemble de
plaques disposées approximativement verticalement
autour du dispositif d'agitation et de maniére a for-
mer un angle compris entre 0 et 70° par rapport au
rayon dans le sens de rotation du dispositif d'agita-
tion, et un fluide thermique circulant a l'intérieur de
ces plaques.

2. Appareillage selon la revendication 1, caracté-
risé par le fait que les plaques présentent une sur-
face non lisse et qu'elles sont plates, pliées ou cin-
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trées dans le sens de rotation du dispositif d'agita-
tion.

3. Appareillage selon la revendication 1 ou la re-
vendication 2, caractérisé par le fait que ledit réci-
pient est cylindrique et que lesdites plaques sont
fixées par leur partie supérieure au moins a un col-
lecteur servant & lintroduction et a I'évacuation du
fluide thermique, et de telle sorte que leurs arétes
d'extrémités latérales sont & proximité de la paroi
interne du récipient.

4. Appareillage selon l'une des revendications 1
a 3, caractérisé par le fait que le dispositif échan-
geur de chaleur comporte des plaques intermédiai-
res intercalées entre lesdites plaques et présentant
une surface inférieure a celles-ci.

5. Appareillage selon l'une des revendications 1
a 4, caractérisé par le fait que le dispositif d'agita-
tion comporte un arbre creux rotatif présentant des
ouvertures d'aspiration de gaz dans sa partie supé-
rieure, et par le fait que cette turbine de gazage
comporte une entrée de liquide dans sa partie infé-
rieure.

6. Appareillage selon la revendication 5, caracté-
risé par le fait que le dispositif d'agitation comporte
encore un ou plusieurs circulateurs solidaires de
l'arbre creux rotatif.

7. Appareillage selon l'une des revendications 1
a 6, caractérisé par le fait qu'il comporte une cham-
bre étanche dans la partie supérieure du récipient.

8. Appareillage selon la revendication 7, caracté-
risé par le fait que ladite chambre étanche est si-
tuée au niveau des ouvertures d'aspiration de gaz
pratiquées dans l'arbre creux du dispositif d'agita-
tion.
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