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Urządzenie do wytwarzania w sposób ciągły etanoloamin
a szczególnie trójetanoloaminy

Przedmiotem wynalazku jest urządzenie do wy¬
twarzania w sposób ciągły etanoloamin, a szczegól¬
nie trójetanoloaminy, z tlenku etylenu i wodnego
roztworu amoniaku.

Do tych celów stosowane są obecnie jednona¬
czyniowe reaktory wyposażone w wężownicę
chłodzącą i mieszadło, do których tłoczy się od¬
mierzoną ilość wodnego roztworu amoniaku a na¬
stępnie dozuje ciekły tlenek etylenu pod zwiększo¬
nym ciśnieniem, albo wprowadza gazowy tlenek
etylenu przy pomocy bełkotki. Urządzenia te pra¬
cują okresowo. Znane są również urządzenia
o działaniu ciągłym,* składające się z rurowego
reaktora oraz połączonych z nim kolumn do de¬
stylacji surowego produktu, celem oddzielenia nie-
przereagowanego amoniaku i wody oraz rozdzie¬
lenia mieszaniny etanoloamin.
Wytwarzanie etanoloamin w tych urządzeniach

jest jednak możliwe tylko przy stosowaniu duże¬
go nadmiaru amoniaku. Na przykład: przy sto¬
sunku molowym amoniaku do tlenku etylenu 7,5 :
: 1 tworzą się głównie mono i dwuetanoloaminy,
przy stosunku 5: 1 głównie dwuetanoloamina
a przy stosunku 2 : 1 trójetanoloamina w ilości
około 75|% obok 10% eterów stanowiących produkt
odpadowy. Stosowany w nadmiarze amoniak albo
traci się jako odpad produkcyjny albo odzyskuje
przez destylację, co podnosi koszty.
Urządzenie według wynalazku pozwala wytwa¬

rzać mieszaninę etanoloamin zawierającą około
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75% trójetanoloaminy obok 3% eterów przy sto¬
sunku molowym amoniaku do tlenku etylenu rów¬
nym około 0,70 : 1. Osiąga się to dzięki takiej kon¬
strukcji urządzenia, która ogranicza mieszanie się
w nim produktów reakcji z substratami.
Urządzenie według wynalazku jest przedstawio¬

ne na rysunku w przekroju pionowym. Składa się
ono z dwóch naczyń współosiowych w kształcie
walca, a mianowicie: naczynia wewnętrznego 2
wypełnionego pierścieniami Raschiga lub elemen¬
tami o podobnym działaniu, służącego do roztwa¬
rzania tlenku etylenu w wodzie amoniakalnej
i reakcyjnego naczynia zewnętrznego 1 z umoco¬
waną w nim chłodnicą 3, przeznaczoną do odpro¬
wadzania ciepła reakcji.
Stosunek użytkowych pojemności naczyń dobiera

się w zależności od stężenia stosowanego w reak¬
cji roztworu amoniaku i rodzaju wytwarzanej
w procesie etanoloaminy w taki sposób, aby przy
dobranej szybkości przepływu reagentów, czas ich
przebywania w naczyniu wewnętrznym 2 był wy¬
starczający do wymieszania reagentów lecz zbyt
krótki do ich znacznego przereagowania, zaś
czas przebywania w naczyniu zewnętrznym 1 był
wystarczający do całkowitego przebiegu reakcji.
Zapoczątkowanie reakcji w naczyniu wewnętrz¬
nym 2 nie wpływa ujemnie na przebieg procesu.
Naczynie zewnętrzne 1 jest zamknięte pokrywą

14, w której umocowany jest odpowietrznik 16
w kształcie rury, służący do usuwania par tlenku
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etylenu i amoniaku w przypadku niecałkowitego
ich przereagowania.
Do dennicy naczynia zewnętrznego 1 przytwier¬

dzone są: przewód rurowy 17, którym odpływa
produkt do chłodnicy 15 oraz przewód z zawo¬
rem 5, przeznaczony do opróżniania naczynia.
Naczynie wewnętrzne 2 w kształcie rury, przy¬

mocowane szczelnie podstawą do naczynia zew¬
nętrznego 1, posiada w dalszej części wymienną
przegrodę 18, dostosowaną do przekroju naczy¬
nia i zaopatrzoną w otwory dla przepływu sub¬
stratów. Na przegrodzie tej wspiera się wypełnie¬
nie naczynia.
Do dennicy naczynia 2 przytwierdzone są po¬

nadto: przewód z zaworem 6, przeznaczony do
opróżniania naczynia oraz przewody 19 i 20, na
końcach których osadzone są bełkotki 4, 7,
lub urządzenia o podobnym działaniu. Służą one
do zasilania aparatu tlenkiem etylenu i wodnym
roztworem amoniaku. Do górnej części naczynia
wewnętrznego 2 przymocowane jest naczynie 10
w kształcie pierścienia, w którym usadowiony jest
kołpak 13, wsparty o jego dno obrzeżem o wycię¬
tych na całym obwodzie ząbkach. Służy on do
hydraulicznego zamknięcia naczynia wewnętrzne¬
go 2.
Urządzenie wyposażone jest ponadto w termo¬

metry 8, 9, 11.
Na przewodzie 21, służącym do przesyłania pro¬

duktu z chłodnicy 15 do odbieralnika, osadzona
jest nasadka 12 o dobranej wysokości. Komplet
wymiennych nasadek o różnych wysokościach poz¬
wala syfonowo regulować poziom cieczy w naczy¬
niu zewnętrznym 1. Gazowy tlenek etylenu i wod¬
ny roztwór amoniaku tłoczy się z dobraną szyb¬
kością, w sposób ciągły przewodami 19 i 20 po¬
przez bełkotki 4 i 7 do naczynia 2. Substraty wy¬
pełniają naczynie wewnętrzne 2 i mieszają się
w nim. Mierząc temperaturę roztworu bada się

czy nie zachodzi reakcja syntezy, której towarzy¬
szy wydzielanie ciepła. Następnie roztwór sub-
stratów przelewa się przez zamknięcie hydrau¬
liczne, utworzone z elementów 10 i 13, do naczy-

5 nia zewnętrznego 1. Wysokość napełnienia w tym
naczyniu reguluje się przez odpowiednie dobranie
nasadki 12.
W naczyniu zewnętrznym 1 zachodzi synteza

etanoloamin. Odpowiednią temperaturę reakcji
10 utrzymuje się przy pomocy chłodzenia.

Ze względu na mniejszy ciężar właściwy roz¬
tworu substratów od tworzących się produktów
reakcji, produkty spływają spokojniew dół aparatu
1, nie mieszając się ze świeżymi porcjami substra-

15 tów. Wzrostowi różnicy ciężarów właściwych sprzy¬
ja również niższa temperatura w dolnej części apa¬
ratu 1. W tych warunkach świeży roztwór sub¬
stratów, wpływający do naczynia zewnętrznego 1,
ma ograniczoną możność stykania się z produkta-

20 mi reakcji i reagowania z nimi. Z dolnej części
naczynia 2 produkt odpływa przez chłodnicę 15,
rurociąg 21 i nasadkę 12 do odbieralnika. Produkt
surowy daje się oczyszczać przez destylację próż-

25 niową w znanych urządzeniach.

Zastrzeżenie patentowe

30 Urządzenie do wytwarzania w sposób ciągły
etanoloamin, a szczególnie trójetanoloaminy,
z tlenku etylenu i amoniaku w roztworze wod¬
nym, znamienne tym, że składa się z zewnętrz¬
nego naczynia reakcyjnego (1) z chłodnicą (5) oraz

35 naczynia wewnętrznego (2) do mieszania sub¬
stratów, wypełnionego pierścieniami Raschiga lub
elementami o podobnym działaniu wspartymi na
dziurkowanej przegrodzie (18), zamkniętego hy¬
draulicznie w czasie procesu przy pomocy naczy-

40 nia (10) i osadzonego w nim kołpaka (13), o obrze¬
żu ząbkowanym na całym obwodzie.
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