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Zpisob technického vedeni rychlych chemic-~ ) ) 3
kych reakci spo¢ivd v tom, Ze doba po kte-

rou na sebe plsobi reakéni slozky zvétsend N L V4 L
o dobu potrebnou k vyprazdnéni reaktoru &i- )
ni (n + 0,1)min aZ (n + 10)min, kde n znaci
dobu nutnou k ukonéeni hlavni reakce pri i

podatec¢ni koncentraci téchto sloZek odpovi- 13 8
dajici celkovému mnozstvi urdenému pro jed-

nu syntezu, pric¢emZ reakéni sloZky na sebe

pusobi za michdni, jehoZ intensita, chara-

kterisovand prikonem pohonu michadla na

o pruméru 0,1.4V, aZ o, ‘VV kde V znaci . ﬁi‘

objem reaktoru, prléemz reaktory jsou na-
vzajem a s alespoil jednou sbhérnou nadobou, :

k provddéni tohoto zpiisobu je tvoreno jed-
nim aZ &tyrmi vsadkovymi reaktory (13),
(14), (15), (16), z nichZ kazdy je vybaven
m1chac1m zafizenim s pohonem, jehoZ prikon
pri ?ogenizaci reakéni smési_&ini 2 a2
40 kW/m”, s vyhodou 5 aZ 15 kw/m3 reakéniho

cb)emu, a opatren vypouétéclm otvorem

jedngtku reakéniho objemu, éin§ 2 aZ 40

kW/m”®, s vyhodou 5 a2 15 kW/m~.Zarizeni

jiZ je zarizeni popripadé doplnéno propoje-

ny prepoustécim potrubim o pruméru o0,1.

) i&?az 0,6 YV, kde V znaéi objem reaktoru, 17
z néhoZ reakéni smés timto potrubim vytéka. N\
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Vynalez se tyka zpisobu technického vedeni rychlych chemic-
kych reakci tvoricich souc¢dst jedno-nebo vicestuprtiové primyslové
syntézy chemickych sloucenin jakoZz i zarizeni k provadéni tohoto
zpusobu.

Princip pouZiti maloobjemovych vsddkovych reaktori pro
vyrobu chemickych sloucenin, konkrétné pro syntézu azobarviv, byl
popsan v ¢s. autorském osvédceni ¢&. 150 061. Oproti dosud znamym
zpusoblim vekoobjemové ndsadové vyroby, kterda v prumyslu nachizela
pouziti vSude tam, kde kontinudlni proces neprichdzel z riznych
divodl prakticky v uvahu (predevSim pro potiZe technického nebo
ekonomického charakteru), znamenal citovany vyndlez vyznamny
pokrok. OvSem jeho prednosti mohly byt vyuZity jen velmi omezené,
protoZe nebyly k dispozici vhodné technické prostredky Kk jeho
realizaci a nebyly 2zndmy ani obecné platné podminky, jejichZ
splnéni ocekdvany efekt podminovalo. To vie se tyka jak vyrobniho
rezimu, predevSim reZimu vlastni syntézy, tak i vyrobniho
zarizeni.

Ur¢ity pokrok prinesla nékterd dilc¢i feseni, tykajici se
predevsim syntézy v oblasti azobarviv.Jednd se napfiklad o
¢s.autorské osvédcéeni 192 737 a 198 793 (zpusob  vyroby
diazoslouc¢enin). Citovanymi vyndlezy vs$ak byla vyfe$ena pouze
mala c¢ast problémi, které obecnéjsi, a to predevsim praktické
aplikaci zpUsobu podle ¢s.autorského osvédéeni &. 150 061 brani
nebo ji ¢ini méné vyhodnou. Jednd se predevidim o pouZiti
uvedeného zplsobu pro syntézu chemickych sloudenin, vznikajicich
rychlymi chemickymi reakcemi.

Dosud znadmé zpusoby technického vedeni rychlych chemickych
reakci tvotricich soucast vsadkové jedno-nebo vicestupriové prumys-
lové syntézy chemickych sloucenin vcéetné vyroby maloobjemové,
jakoZ i dosud pouZivand a popsand zarizeni k provadéni téchto
zpusobl vykazuji rfadu nedostatki. Nejzdvaznéjsi 2z nich jsou
nedostatecné vyuziti reakénich a pomocnych apardt, mnohem delsi
neZ teoreticky nutna doba existence popfipadé nestabilnich mezip-
rodukta, velké, i kdyZ kratkodobé odchylky od optimalnich reakcé-
nich podminek alespoti v ¢asti reakéniho objemu, zbyteéné dlouhd
doba pobytu reakéni smési v reaktorech v ¢ase, kdy neprobiha Zad-
na chemickd reakce nebo kdy probihd v neoptimalnich podminkach
a podobné.

Vétsinu uvedenych nedostatki odstranuje zplsob technického
vedeni rychlych chemickych reakci tvoricich souédst jedno-nebo
vicestupriové prumyslové syntezy chemickych sloucenin podle tohoto
vynalezu, JjehoZ podstatou je Ze doba,po kterou na sebe pusobi
reakéni slozky, 2zvétSend o dobu potfebnou k vyprazdnéni reaktoru
¢ini (n + 0,1) min, aZ (n + 10) min,kde n znac¢i dobu nutnou k
ukonceni hlavni reakce p#i poddteédni koncentraci téchto slozek
odpovidajici Jjejich celkovému mnoZstvi urdenému pro jednu
syntézu, pricemZ reakéni slozky na sebe plUsobi za michani, jehoZ
intensita, charakterisovana prikonem pohonu michadla na jednotku
reakéniho objemu, ¢&ini 2 aZ 40 kW/m ) S vyhodou 5 az 15 kW/m .
Prednosti vyndlezu se zretelné projevuji zejména tehdy, kdyz
syntézy se automaticky opakuji a jejich éetnost se ridi tak, Ze
mnozstvi reakéni smési vyrobené odpovidd mnoZstvi této reakcni
smési v ndsledujicim technologickém stupni zpracované.
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Zpisob technického vedeni chemickych reakci podle tohoto
vyndlezu umoZnuje zarizeni podle vyndlezu, jehoZ podstatou je, Ze
je tvoreno jednim aZ &étyrmi vsadkovymi reaktory, 13,14,15,16, z
nichZ kazdy je vybaven michacim za¥izenim s pohonem, jehoZ prikon
pri homogenisaci reakéni smési ¢ini 2 aZ 40 kW/m”, s vyhodou 5 aZ
15 kW/3 reakéniho objemuy, a opatr¥en vypoustécim otvorem o pruméru
0,1 . %/ Vaz 0,6 . V, kde V 2zna¢i objem reaktoru, pricemz
reaktory jsou navzdjem a se sbérnymi nddobami, jimiZz je zarizeni
popripadé doplnéno, propojeny prepoustécim potrubim o pruméru 0,1

. V az 0,6 . V, kde V znaé¢i objem reaktoru, z néhoZ reakéni
smés timto potrubim vytékd. Toto zarizeni miZe byt doplnéno dvéma
az ¢tyrmi zasobnimi nddobami 1,2,3,4, propojenymi potrubim pres
dva aZ ¢tyri mezizasobniky 5,6,7,8, a dvé azZ ¢tyri davkovaci
zarizeni 9,10,11,12, s jednim reaktorem 16 nebo se dvéma reaktory
14,16, popripadé s kombinaci t¥i reaktoru 13,14,16, ¢i 13,15,16,
nebo se d&tyfmi reaktory 13,14,15,16, pricemz reaktr 16 je s
vyhodou propojen se sbérnou nddobou 17. Roztoky a suspenze vV
mnozstvi potrebném pro syntézu se potom postupné odebiraji z
mezizésobniku 5,6,7,8, které se za provozu automaticky dopliuji
ze zasobnich nédob 1,2,3,4, pricemz v dobé pfipravy novych
roztokl nebo suspenzi je toto dopliovani blokovdno. Proto byva
velikost mezizasobniku 5,6,7,8, volena tak, aby pri dodrZovani
predem stanoveného, napriklad jednodenniho cyklu nésad jejich
obsah vystacil na dobu potrebnou k pripravé roztokd nebo suspenzi
zpracovavanych hlavnich surovin nebo polotovari a nebylo proto
t¥eba syntézu na tuto dobu prerusovat. Pripadné doplnéni
aparatury cerpadly zavisi na 2zvoleném vyskovém usporadani
jednotlivych nadob.

Zarizeni podle tohoto vyndlezu je vhodné nejen pro vyrobu
azobarviv, ale i pro technické vedeni véts$iny rychlych chemickych
reakci a proto pro automatickou vyrobu chemickych slouc¢enin obec-
né. 2Zarizeni podle vyndlezu miZe byt podle potreby samozrejmé
rozsireno o dalsi libovolné aparaty, napriklad michané i nemicha-
né nadoby, zasobniky, krystalisdtory, mixéry, podavace, odparky,
filtry, odstredivky, susarny, davkovaci a transportni zarizeni,
cerpadla atd. '

Rychlymi se ve smyslu tohoto vyndlezu rozuméji ty chemické
reakce, Kkteré lze v danych reakcénich podminkdch povaZovat za
prakticky ukonc¢ené v dobé krat$i, neZ 30 min, nejcastéji v dobé 1
az 5 min. U reakci pomalejs$ich ztraci vyuziti vyndlezu smysl. Za
dobu,: po kterou na sebe plsobi reakéni sloZky, se povazZuje doba,
po kterou probihd v reaktoru hlavni chemickd reakce, respektive
doba potrebnd k dosaZeni poZadovaného stupné konverze. Soucédsti
této doby je i doba davkovani posledni z komponent, jejiz pritom-
nosti je prubéh reakce podminén. Vede-li se v jednom reaktoru
syntéza ve dvou nebo vice stupnich, ¢ili probihaji-li zde pos-
tupné dvé nebo vice hlavnich reakci, potom dobu vyprazdnéni
reaktoru mezi jednotlivymi reakcemi lze povaZovat za nulovou.

Hlavni prednosti technického vedeni rychlych chemickych
reakci podle tohoto vyndlezu je to, 2Ze navrZené reseni umoZriuje
sniZzeni velikosti vsadkovych reaktorl na takovou uroven, ktera
pri poZadované vyrobni kapacité aparatury nebyla drive prakticky
dosazitelnd. A naopak maly objem jedné vsadky pri zachovani
relativné zna¢ného vykonu zarizeni, ktery byl dfive redlny pouze
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u velkoobjemovych reakénich nddob, umoZnuje nejen vysoce Gé&inné
chlazeni nebo vyh¥ivani obsahu reaktoru, ale neobvykle rychlou a
pritom dokonalou homogenisaci reakéni smési ve vSech stadiich
syntézy. Za pouZiti bézZnych technickych prostredkd umoZiiuje také
velmi rychlé, casto  témér okamzité nadavkovani reaké&nich
komponent, které v radé pripada byvad pro optimdlni prubéh reakce,
popripadé pro omezeni nebo praktické zamezeni reakci vedlejsich
velice dulezité. Vysoké intenzity miché&ni, charakterizované
poZzadovanym prikonem michaciho 2za¥izeni na jednotku reakéniho
objemu 2 aZ 40 kw/m3, s vyhodou potom 5 az 15 kW/m3, se dosud u
reaktoria klasického typu prakticky nepouzivalo, coZ bylo d&no
nejen velikosti a konstrukci reaktoru, ale predevSim koneénym
efektem neumérnym energetické narocnosti. Hraje-1li intensita
michani vyznamnou roli Jjak pr¥i davkovani reakénich komponent
(co nejrychlejs$i dosaZeni homogenity v celém objemu reakéni
smési, rychlost odezvy a spolehlivost ddaji wmé¥icich a
regulac¢nich systémd), tak i p¥i vlastnim prabéhu predevsim
heterogennich chemickych reakci, potom spojeni vysoce efektivniho
michdni s radikdlnim sniZenim reakénich i nereakénich ¢ast,
umozZnéné vyuzitim tohoto vyndlezu, podminuje dosazZeni neobvykle
vysokého vykonu zarizeni na jednotku reakéniho objemu, a tim i
kromé jiného sniZeni energetické ndroc¢nosti procesu.

Postup 1 zarizeni podle vyndlezu Jje v dalsim textu blizZe
osvétlen priklady, které vsak predmét vyndlezu nevymezuji, ani
neomezuji.

Priklad 1

Soucasti vyroby kyseliny L-askorbové je alkalisace roztoku
diaceton-L-sorbosy v acetonu, obsahujiciho kyselinu sirovou. Za
pritomnosti vody je v kyselém prostredi diaceton-L-sorbosa velmi
nestdlad, proto alkalisace kyselého acetonického roztoku vodnym
roztokem hydroxidu sodného je operace velmi citliva.

Alkalisace se provadi za michani v reaktoru velikosti 0,05
m3, opatreném vypusti o pruméru 0,01 m, vypoustécim ventilem
odpovidajici sveétlosti a regulac¢nim pH-metrem.Reaktor je propojen
prepoustécim potrubim o pruméru 0,01 m se sbérnou nadobou a
vybaven turbinovym michadlem a pohonem, jehoZ specificky p¥ikon
¢ini 10 kW/m°.

Do reaktoru se béhem 15 S 2 odmérky s automatickym
odmérovanim mnoZstvi kapaliny pomoci elektrodovych snimacdl
hladiny napusti 16 1 10 % vodného roztoku hydroxidu sodného,
predem ochlazeného na -10 °C. Potom se pomoci regulaéniho
pH-metru pripusti béhem cca 40 s asi 20 1 kyselého roztoku
diaceton-L-sorbosy ochlazené na -15 ©C tak, aby vysledné pH
reakéni smési ¢éinilo 9,0 az 9,5. Ihned potom se obsah reaktoru
béhem 5 s vypusti prepoustécim potrubim do sbérné nadoby, odkud
se kontinudlné davkuje do odparky. Cely postup neutralisace se
automaticky opakuje v jednominutovych intervalech. Ziskd-1li se v
jedné vsadce 3,7 kg diaceton-L-sorbosy, potom vykon
neutralisacniho reaktoru ¢ini 5,328 t/d. PovazZujeme-1li
neutralisaci za reakci okamZitou a je-li tedy n = 0, potom doba,
po Kkterou na sebe pusobi reakéni slozZky, zvétiend o dobu
potfebnou Kk vypréazdnéni reaktoru ¢&ini 45 s, ¢&ili nepresahuje
rozmezi (n + 0,1)min aZ (n + 10)min, dané patentovymi ndroky.
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Priklad 2

Pro automatickou vyrobu kyseliny 8-acetamido-l-naftol-3,6-di
-sulfonove se pouzije aparatura sestdvajici z rozpoustéci nadoby
1 (32,0 m3 ), mezizdsobniku 5 (6,3 m3), odmérky 9 s automatickym
odmérovanim mnoZstvi kapaliny ©pomoci elektrodovych snimadu
hladiny, reaktoru 16 (0,2 m3) a sbérné nddoby 17. Reaktor 16 je
opat¥en vypusti o pruméru 0,01 m, vypousStécim ventilem
odpovidajici svétlosti, odvaZovacim za¥izenim pro davkovani
acetanhydridu a davkovacim prutokomérem pro pridadvéni 30% roztoku
hydroxidu sodného. Je dale vybaven turbinovym michadlem _s
pohonem, jehoZ prikon na jednotku reakéniho objemu ¢ini 15 kW/m”,
a spojen se sbérnou naddobou 17 prepoustécim potrubim o pruméru
0,01 m.

V rozpoustéci nddobé 1 se obvyklym zpUsobem p¥ipravi 30 240
1 roztoku disodné soli kyseliny 8-amino-l-naftol-3,6-disulfonové
o koncentraci c¢ =0,6 mol.l -, jehoZ cast se potom napusti do
mezizdsobniku 5 a postupné automaticky davkuje do jednotlivych
vsddek acetylace. Do reaktoru 16 se z odmérky 9 napusti béhem 1
min 126 1 vyse uvedeného roztoku a potom béhem 10 s 11,6 kg
acetanhydridu. Po ndsledujicich 4 min acetylace se v prubéhu 25 s
prutokomérem naddvkuje 24 1 30 % roztoku hydroxidu sodného. Ihned
potom se po prakticky okamzité probéhlé hydrolyze acetoxylové
skupiny d&asteéné diacetylované 8-amino-l-naftol-3,6-disulfonové
kyseliny reakéni smés béhem 25 s vypusti do sbérné nadoby 17,
odkud se potom  cCerpa k dalsimu zpracovani, napriklad
krystalisaci. Cely postup syntézy se automaticky opakuje v 6
min.intervalech. Vykon reaktoru ¢&ini asi 6,5 t/da 100 %
acetamidonaftoldisulfonové Kkyseliny ve formé roztoku. Trva-li
davkovani acetanhydridu 10 s, acetylace dalsSich 240 s, alkalisace
25 s a probéhne-li hydrolyza prakticky okamZité, potom doba, po
kterou na sebe plsobi reakéni sloZky, ¢ini celkem cca 4,58 min.
Lezi tedy v rozmezi daném patentovymi ndroky.

Priklad 3

V zasobni nadobé 1 se pripravi obvyklym zplisobem 50 °C teply
roztok hydrochloridu 4-nitroanilinu(c = 1,0 mol.l” ~),obsahujiciho
1,2 ekvivalentu kyseliny chlorovodikové a v zasobni ndadobé 3
roztok sodno-amonné soli_kyseliny 8-amino-l-naftol-3,6-disul-
fonové (c = 0,75 mol. ~). Jako mezizadsobniky téchto roztoku
slouzi naddoby 5, 6, 7 a jako davkovaci zarizeni 9, 10, 11 odmérky
s automatickym odmér¥ovanim mnoZstvi kapaliny pomoci elektrodovych
snimac¢d hladiny.

K diazotaci 4-nitroanilinu se pouzivad reaktor 13 (obsah 0,4
m3, prumér vypoustéciho otvoru a prislusného prepoustéciho
potrubi 0,01 m, specificky p¥ikon motoru turbinového michadla 6
kW/m”, k diazotaci anilinu reaktor 14 opat¥eny chladicim plastém
(obsah 0,16 n”), pramér vypoustéciho otvoru a odpovidajiciho
prepoustéciho  potrubi 0,01 m, specificky pfikon motoru
turbinového michadla 6kW/m3 a ke kopulaci reaktor 16 (obsah 1 m3,
prumér vypoustéciho otvoru a prepoustéciho potrubl 0,015 m,
spec1flcky prikon, pohonu lopatkoveho michadla 20 kW/ ). VSechny
reaktory jsou vybaveny potrebnym =zarizenim pro ddvkovani roztoku
anorganickych surovin, reaktor 16 regulac¢nim pH-metrem. Regulace
pH pri kopulaci se provadi podle ¢s.autorského osvédcéeni &. 237
363.
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Do reaktoru 13 se béhem 1 min predlozi 82 1 roztoku
hydrochloridu-4-nitroanilinu a 180 1 vody. Potom se v pribéhu 1,5
min amin zdiazotuje p¥idavkem 16,4 1 roztoku dusitanu sodného
(c =5,0 mol.171). Thned potom se diazotac¢ni smés vypusti béhenm
1,5 min do reaktoru 16.

Do reaktoru 14 se predloii 78 1 roztoku hydrochloridu
anilinu a 5 1 vody. Vznikly roztok se ochladi na -5 °C. Doba
plnéni reaktoru a ochlazeni ¢ini celkem 8 min. Po dosaZeni Zadané
teploty se anilin zdiazotuje béhem 3 min pridavkem 15,6 1 roztoku
dusitanu sodného vysSe uvedené koncentrace. TIhned potom se
diazotac¢ni smés vypusti béhem 1 min do reakéni smési v reaktoru
16.

Do reaktoru 16 se béhem 1,5 min napusti diazotaéni smés z
reaktoru 13. Potom se béhem 1 min pripusti 98,4 1 roztoku
8-aminol-l-naftol-3,6~-disulfonové kyseliny. Po 4 minutové
prodlevé, potfebné k ukonc¢eni prvé azokopulace, se béhem 1 min
prida do reaktoru 16 diazotacni smés pripravenda v reaktoru 14.
Ihned potom béhem 1 min upravi regulacni pH-metr hodnotu pH
reakéni smési amoniakem tak, aby ¢&inila 8,5. Po 4 minutové
prodlevé, potrebné k ukonc¢eni druhé azokopulace, se béhem 1,5 min
obsah reaktoru 16 vypusti do sbérné nadoby 17, odkud se potom
cerpa k izolaci vzniklého diazobarviva.

Celd syntéza se automaticky opakuje v 14 minutovych
intervalech. Z vySe uvedenych caslt davkovani reakénich komponent
i vyprazdnovani reaktord, jakoZz i 2z dob nutnych k ukonéeni
hlavnich reakci, tj. diazotace 4-nitroanilinu a anilinu v
reaktorech 13 a 14, azokopulace diazotovaného 4-nitroanilinu s
uvedenou azokomponentou a azokopulace diazotovaného anilinu se
vzniklym mezibarvivem v reaktoru 16, Jje patrné, Ze jsou dodrieny
podminky vyplyvajici z patentovych naroku.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob technického vedeni rychlych chemickych reakci tvoricich
soucast jedno-nebo vicestupriové prumyslové syntézy chemickych
slouc¢enin, vyznacujici se tim, Ze doba po kterou na sebe
pisobi reakéni  slozky zvétSend o dobu potfebnou k
vyprdazdnéni reaktoru ¢éini (n + 0,1)min aZ (n + 10)min, kde n
zna¢i dobu nutnou k ukonc¢eni hlavni reakce pri podatedéni
koncentraci téchto sloZek odpovidajici celkovému mnoZstvi
urCenému pro jednu syntézu, pricemZ reakéni sloZky na sebe
pusobi za michéni, jehoZ intensita, charakterizovand prikonem
pohonu michadla na jednotku_reakéniho objemu, &ini 2 aZ 40
kW/m3, s vyhodou 5 azZ 15 kW/m3.

2. Zpusob podle bodu 1, vyznadujici se tim, Ze syntézy se
automaticky opakuji a jejich Cetnost se ¥idi tak, Ze mnoZstvi
reakéni smési vyrobené odpovidd mnoZstvi této reakéni smési v
nasledujicim technologickém stupni zpracované.

3. Zarizeni k provadéni zplisobu podle bodd 1 a 2, vyznadujici se
tim, Ze je tvofeno jednim az &tyfmi vsadkovymi reaktory 13,
14, 15, 16, 2z nichZz kazdy je vybaven michacim zarizenim s
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pohonem3 jehoZ prikon pfi homogenisaci reakéni smési &ini 2 a2

40 kW/m”, s vyhodou 5 aZ 15 kW/m”’ reakéniho objemu, a opatren
vypoustécim otvorem o pruméru 0,1 . az 0,6 .-V, kde V
znaci objem reaktoru , priéemZ reaktory jsou navzadjem a

s alespon jednou sbérnou nadobou 17, jiZ je zarizeni popripadé
doplnéno, propojeny prepoustécim potrubim o priméru 0,1 .

az 0,6 .7V, kde zna¢i objem reaktoru, =z ného3 reakéni smés
timto potrubim vytéka.

Zarizeni - podle bodu 3, vyznacujici se tim, 2Ze je doplnéno
dvéma aZz c&tyfmi zadsobnimi nadobami (1), (2), (3), (4),
propojenymi potrubim pres dva aZ c¢tyfi mezizdsobniky (5), (6),
(7), (8), a dvé az ¢tyri davkovaci zarizeni (9), (10), (11),
(12), s jednim reaktorem (16) nebo se dvéma reaktory (14),
(16), popripadé s kombinaci t#¥i reaktoru (13), (14), (16),
€i(13), (15), (16), nebo se c&tyrmi reaktory (13), (14), (15),
(16), pricemZ reaktor (16) je s vyhodou potrubim propojen se
sbérnou nadobou (17).

1 vykres
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