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(57) Die Erifindung bezieht sich auf das Gebiet der Photochemie. Ziel
und Aufgabe sind es, eine Begasungseinrichtung mit verringertem
technischem Aufwand effektiver zu gestalten, d.h., bei optimaler
Ausnutzung des UV-Lichts einen verbesserten Stoffiibergang und
-austausch zu gewdhrleisten. Dies wird erfindungswesentlich dadurch
erreicht, da8 die Begasungseinrichtung aus einem Gasleitungsrohr und
einem aufgesetzten Mischbecher besteht, in dessen Boden eine Anzahl
Ansaug8ffnungen angebracht sind, ’
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. Verwendung einer Begasungseinrichtung bei photochemischen
Gas~Flissig-Reaktionen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung einer speziel-
len Ausfiihrungsform einer Begasungseinrichtung bei photo-
chemischen Gas-Flissig-Reaktionen, insbesondere beim Sulf-
oxydationsverfahren zur Herstellung von sekundiren Alkan-
sulfonséuren aus geradkettigen Paraffin-Kohlenwagserstoffen
in Gegenwert von Wasser durch Einstrahlen von UV-Licht.

Aus der Reaktionssummengleichung des Sulfoxydationsverfah-
rens

RE + 280, + 0, + £,0 T 5 g- SO, + HyS0,
R = Alkyl .

ist ersichtlich, daB 4 Reaktionskomponenten, némlich n-
Paraffine, Wasser, Schwefeldioxid und Sauerstoff an dieser
Reaktion beteiligt sind. Bei der bevorzugten Reaktionstem—
peratur von 30 bis 40 °C sind die n-Paraffinkohlenwasser-
stoffgemische und Wasser fliissig, Schwefeldioxid und Sau-
erstoff sind gasformig. Das ReaktionsgefiB zur Durchfiihrung
der Sulfoxydation muB also ein Gasblasen-Flissigkeits~-Re-
aktor sein. Um zu guten Umsetzungen zu kommen, ist es wich-
tig, eine feine Verteilung des Gases in der Flissigkeit
herbeizufitlhren und durch besondere Stromungsverhdltnisse
fir eine gute Vermischung der Reaktionskomponenten in der
Reaktionszone und Abtransport der Reaktionsprodukte aus

der Reaktionszone zu sorgen.
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Charakteristik der bekannten technischen Losunecen

Das Sulfoxydationsverfahren nach obiger Reaktionsgleichung
lauft aber nur dann ab, wenn UV-Licht eingestrahlt wird.
Bei dieser photochemischen Gas-Fllssig-Reaktion muB also
dafiir gesorgt werden, da8 das iiber eine Quecksilber-Hoch~
druck-Quarzglas-Tauchlampé eingestrahlte UV-Licht optimal
genutzt wird. Durch das TLambertsche Gesetz ist bekannt, daB .
die Strahlung in der Reaktionsldsung nicht linear mit der
Entfernung abnimmt, sondern eine exponentielle Schwichung
erfihrt, Weiterhin ist bekannt, daB die Eindringtiefe der
Strahlung abhingig ist von der Wellenlinge, und zwar in der
Weise, daB die Reichweite des UV-Lichtes der Tauchlampe von
der lingerwelligen Strahlung hin zur kirzerwelligen Strah-
lung abnimmt, Es ist also besonders wichtig, im Bereich der
groBten Bestrahlungsdichte, d. h. in der N3he der AuBenfli-
che der Tauchlampe, einen besonders guten Stoffaustausch zu
erreichen.

Bei allen bekannten Verfahren der Sulfoxydation fiihrt man
die Flissigkeit und das Gas im Kreis. Dabei kann man zweil
verschiedene Arten der Stoffzufiihrung in den Reaktor und
deren Vermischung unterscheiden. ‘

Nach der.einen Verfahrensweise werden das SOz-OZ—Gasgemisch
und das Paraffin-Wasser-Gemisch dem Reaktor getrennt zuge-
fiihrt. Das Gasgemisch wird dabei mit Hilfe einer Fritten-
platte oder einer ring- oder tellerfdrmigen Gasbrause, die
jeweils unterhalb der UV-Tauchlamps angebracht ist, der
Reaktionszona in verteilter Form zugefiihrt. Die Bewegung
innerhalb des Reakbtors wird durch die jeweilige Geschwin-
digkeit, mit der die Kreisfliissigkeit und das Kreisgas durch
den Reaktor gefiilhrt werden, erzeugt. Die Geschwindigkeit der
Flissigkeit ist vor allem durch die erforderliche Verweil-
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zeit in den nachgeschalteten Abscheidern zur Gewinnung der

- wéBrigen Unterphase, in der die erzeugten Alkansulfonséuren‘
und die Schwefelsdure enthalten sind, bestimmt. Die Ge-
schwindigkeit des Gases ist abh#ngig vom Gasvordruck.
Besonders bel der Verwendung von pordsen Platten ist aber
bei diesem Verfahren ein erheblicher Strémungswiderstand
bereits innerhalb dieser Platten zu iiberwinden.

Nach einer anderen Verfahrensweise spritzt man die Reak-
tionskomponenten mit Hilfe eines oder mehrerer Hydroinjek-
toren in den Reaktor ein (DOS 2 444 895), Entsprechend dem
Vordruck der Fliissigkeit wird das Gas durch die Scherkrifte
der Fliussigkeit fein verteilt und dem gesamten Reaktorin-
halt eine Bewegung aufgezwungen. Diésé Bewegung kann ent-—
sprechend der Anordnung der bzw. des Injektors in Léngs-
richtung zur UV-Tauchlampe verlaufen, oder die Reaktionskom-
ponenten werden radial um die Lampe gefiihrt. Die hdchste
Ausbeute wurde dabei mit 3 Injektoren erzielt, die léngs
der Vertllralwanduno eines Einlampenreaktors in regelméBigen
Abstidnden voneinander angebracht sind, also eine Eindiisung
in tangentialer Richtung bewirken und dabei dem gesamten
Reaktorinhalt eine Radialbewegung um die Lampe herum auf-
zwingen. Bel der Verwendung von nur sinem Hydroinjekbor

in einem Einlampenreaktor sin,kt die Ausbeute auf unter
50.% der Ausbeute, die fiir einen Finlampenreaktor mit 3 In-
Jektoren angegeben wird. Es ist offensichtlich, daB dieses
System bei Viellampenreaktoren, wie sie zur Produktion von
Alkansulfon saure im industriellen MaBstab Verwendung fin-
den, nur mit erheblichem technischem Aufwand angewendet
werden kann,

Ziel der Erfindung -

Das Ziel der Erfindung ist s, eine spezifische Begasungs-
einrichtung bei photochemischen Gas-Flissig-Reaktionen
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anzuwenden, die hocheffektiv ist und insbesondere einen
verringerten technischen Aufwand aufweist.

Darlegunz des Wesens der Erfindung

Nach dieser Zielstellung ist es die Aufgabe der Frfindung,
eine Begasungseinrichtung derart zu gestalten, daB der
Stoffaustansch im Bereich der groSten Bestrahlungsdichte
-am besten ist, d. h.,daB bei optimaler Ausnutzung des UV-
Lichtes die Stoffiiberginge verbessert sind.

Diese Aufgabenstellung wird erfindungsgemdB dadurch gelost,
daB die Begasungseinrichtung aus einem Gasleitungsrohr und
einem aufgesetzten Mischbecher besteht, in dessen Boden

3 bis 12 Ansau-gsoffnungen angeordnet sind., Erfindungs-
gem&f wird diese Begasungseinrichtung bei der Sulfoxydation’
von n-Paraffinen unter Einwirkung von UV-Licht eingesetzt.

Augfithrungsbeispiel

Die Erfindung soll nachstehend an einem Ausfiihrungsbei-
spiel niher erliutert werden, wobel auf die zugehdrige
Zeichnung verwiesen wird, die eine Ausfilhrungsform der
Begasungseinrichtung darstellt,

" Die Zeichnung zeigt die-Begasungseinrichtung im Léngs-
schnitt mit hier 4 Ansaugbffnungen 3. Diese Ansaugoffnungen,
die rund sind, haben einen Durchmesser, der etwa dem /4~

~ bis 2fachen.inneren Durchmesser des Gasleitungsrohres 1
‘entspricht. Der Winkel zwischen den Ansaugbffnungen

und- dem Gaseinleitungsrohr betrigt 30° bis 90°. Der Innen-
- durchmesser des Mischbechers 2 betragt etwa 1/8 bis 1/2

des Durchmessers des #uBeren Hiilllrohrs der UV-Tauchlampe.

. Das Verhiltnis von Hohé und innerem Durchmesser des Misch-
bechers betrigt ca. 4 ¢ 1 bis 3 ¢ 1. Der lnnere Querschnitt
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des Gaseinleitungsrohres 1 ist kreisrund bis sternférmig
 ausgestaltet. Die Liénge des Gaseinleitungsrohrs ist un-
kritisch; doch muf das Gaseinleitungsrohr so lang

s6in, daB ein ausreichender Abstand der Ansaugdffnungen vom
Reaktorboden oder - bei einem Viellampenreaktor - von einem
gemeinsamen Gaszufilhrungsrohr gewdhrleistet ist, damit die

- Flussigphase vor dem Gasstrom ungehindert durch die Ansaug-
dffnungen angesaugt werden kann. Als Material, aus dem
diese Begasungseinrichtungen:bestehen, eignet sich beim
Einsatz bei der Sulfoxydation besondérs glasfaserverstirk-
tes Polytetrafluorethylen,

Diese Bag "nngsvorrluhtunoen werden in dem Reaktor unter-
halb der UV—Tauchlampe montiert, und zwar pro Tauchlampe
eine Duse, wobel diese Diisen in einem Viellampenreaktor pro
Tauchlampenreihe jeweils auf einem gemeinsamen Gaszufihrungs-
rohr montiert sein kodnnen. Die Begasungsdichte fiir eine
ausreichende Gasfeinverteilung und besonders giinstige
Stromungsverhdltnisse entlang der Léngsrichtung der Lampe
betrédgt etwa 50 bis 500, vorzugsweise 200 bis 500 m3.sec.

Zu beachten ist dabei, daB der Vordruck des Gases auch vom
Flissigkeitsstand iiber der Diise abhingig ist.

Das Gasgemisch tritt mit hoher Geschwindigkéit aus dem

eugen Teil der Diise in die trichterfdérmige Erweiterung aus,
dadurch wird dort durch die seitlichen Offnungen Flissig-
keit anvesauvt. Durch die Scherkriéfte der angesaugten
Flussigkeit wird das Gasgemisch fein verteilt. Den Trichter -
der Diuse verldft ein Fliissigkeits-Gas-Strahl, der der
gesamten Reaktionsfliissigkeit innerhalb des Reaktors eine
Bewegung nach dem Prinzip einer Mammutpumpe aufzwingt,

Durch die Bauweise dieser Begasungseinrichtung ist gewdhr-
leistet, daB der Stoffaustausch im Nahbereich des #uBeren
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Lampenhiillrohrs, also im Bereich der gréB8ten Bestrahlungs-
 dichte, am besten ist und daB in diesem Bereich die Konzen-
tration der Gasblasen am groBten ist und die Geschwindig-
keit des Stofftransports am héchsten ist. Man erhdlt mit
dieser Begasungseinrichtung auf einfache Weise eine hohe
Ausbeute an Alkansulfonsiuren, bedingt durch eine verbesser-
te Nutzung des eingestrahlten UV-Lichts und durch verbes-
serte Stoffiberginge. Dies gilt sowohl bei der Anwendung in
einem Einlampenreakbtor als auch in einem Viellampenreaktor.

Die beschriebene Begasungseinrichtung eignet sich fir alle
Gas-Fliissig-Reaktionen, vorzugsweise aber fiir die Herstel-
lung sek.-Alkansulfonate durch Sulfoxydation. Hierbei werden
n-Paraffinkohlenwasserstoffe oder deren Gemische mit 8 bis
30 C-Atomen, bevorzugt 10 bis 18 C-Atomen, eingesetzt sowie
ein_SOznoa-Gasgemisch in einem molaren Verhdltnis von ca.

2 ¢t 1, alsc dem stbchiometrischen Verh&ltnis oder vorzugs-
weise nit einem SO —UberscbuB bis zu einem Molverh&ltnis

von etwa 3 : 1. Dle Reaktlonstemperatur betridgt 20 bis 40 C
vorzugsweise 30 bis 38 ©¢. Im Reaktor wird ein Druck bis
etwa 1 bari, vorzugsweise 0,08 bis 0,25 barii, gehalten. Die
Reaktionsfliissigke it wird am Reaktorboden entnommen, iber
die Abscheideeinrichtung gefiibrt, und dort wird die Unter-
phase, die die produzierten Alkansulfonsduren und die
Schwefelsiure neben Paraffin und Wasser enthdlt, abgetrennt.
Die Oberphase, die Paraffinphase, wird gekiihlt und dann nach
Auffrischung mit Paraffin und Wasser am Kopf des Reaktors
wieder zurlickgefiihrt, Die Entnahme des ebenfalls im Kreis
gefihrten SOZ—OE-Gasgemisches erfolgt aus der Gaszone

im oberen Bereich des Reaktors. Nach der Auffrischung mit
802 und O2 wird das Gasgemisch in einem Kompressor auf den
gewiinschten Vordruck komprimiert und lber die beschriebene
Begasungseinrichtuﬁg'in den Reaktor eingebracht. '
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Beispiel

Das verwendete Reaktionsgemisch war ein handelsiiblicher
Schnitt aus n-Paraffinen mit 12 bis 18 C-Atomen. 4 m3/h
Flﬁssigkeit wurden unten aus dem Reaktor entnommen, iiber
das Abscheidegystem gefiihrt und nach Auffrischung mit
Paraffin und Wasser iiber den Kopf des Reaktors zuriickge—
pumpt. Der Reaktor war zu ca. 5/6 seines Volumens mit
‘Fliissigkeit und zu ca. 1/6 dariiber mit Gas gefiillt. Der
Druck im Gasraum des Reaktoroberteiles betrug 0,13 bar,

Die Reaktionstemperatur ist durch Kithlen der Kreisfliissig-
keit bei 31 bis 33 °¢c gehalten worden. Die Einstrahlung von
UV-Licht erfolgte durch eine Quecksilber-Hochdruck-Tauch-
lampe nit einer Stromaufnahme von 3,84 KW. Der Durchmesser ‘
ihres duBeren Quarzhiillenrohres betrug 120 mm. Diese UV-
Lampe erzeugte einen StrahlungsfluB von 545 Watt im Bereich
der Wellenldngenvon 248 bis 400 nm. 33 m3/h SOa-Oa-Gas~
gemisch einer molaren Zusammensetzung von 2,2 : 1 wurde
durch eine Bégasungseinricbtung, wie oben beschrieben, mit
einem Vordruck von 1,1 bar in den Reaktor eingespriiht.

Diese Vorrichtung war im unteren Reaktorboden, genau unter-
halb der UV-Lampe, befestigt und hatte folgende Abmessungen:
Die Gasaustrittsdffnung hatte eine lichte Weite von 7 mm,
die symmterisch angeordneten 4 Ansaugdffnungen eine lichte
Weite von jeweils 10 mm, der Innendurchmesser des Misch-
bechers betrug 35 mm, die Begasungseinrichtung war insge-
sant 110 mm und der Mischbecher ab Gasaustrittsdffnung

50 mm hoch. Pro Stunde wurden so 76 Alkansulfonsiure-
Kquivalente erzeugt. Das molare Verhdltnis von Mono- zu
Disulfonsdure lag bei ca. 9 : 1.

Arbeitet man in dem gleichen Reaktor und unter den gleichen
Bedingungen, wie oben angegeben, jedoch mit einer bei
.deerulfoxydation bisher benutzten Lochbrause mit einem
Durchmesser von 180 mm, die auf ihrer Oberfliche Bohrungen
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mit einer Lochweite von ca. 0,8 bis 1,5 mm aufweist, und
fihrt durch diese Lochbrause 75 m3/h eines 802-02 Gasge-
misches der molaren Zusammensetzung 2,2 : 1 in den Reaktor
" ein, so erhalt man pro Stunde nur 52 Alkansulfonsiure-
Kquivalente.
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BErfindungsanspruch

- 4i Verwendung einer Begasungseinrichtung bei photocheni-
schen Gas-Fliissigkeits-Reakbtionen, bei denen spezifi-
sche Gemische in den EinfluBbereich einer UV-Strahlungs-
guelle bewegt werden, z. B. zum Zwecke einer Sulf-
oxydation, gekennzeichnet dadurch, daB die Begasungs-
einrichtung aus einem Gasleitungsrohr (1) und einem
aufgesetzten Mischbecher (2) bestéht, in dessen Boden
3 bis 12 Ansaugdffnungen (3) angeordnet sind.

2. Verwendung einer Begasungseinrichtung nach Punkt 1,
gekennzeichnet dadurch, daB sie bei der Sulfoxydation
von n-Paraffinen unter Einwirkung von UV-Licht einge-
setzt wird. ;

Hierzu: 1 Blatt Zeichnung
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