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"Perfeccionsmientos en aparatos para la ejecucidn

"en coutinuo de reacciones catalicicas en fase ligaida"

o%ﬁ'w'fgnfe-- Liis USINES DY iBLLE,entidad francesa, domicilisda d
en Ssint-Leger-les-llelle, Deux-Stvres, Francis.

La oucsta en cowtacto Intimes de fase liquida

y sbélida, es una Gtécnica aparentemente seicilla en teoria
pero que presenta numerosos problamas précticbs,para los
cusles no se ha hallado una solucidn general.

5e Simultdneamente se presenta, sl final de la
reaccidn,el problema de la separzcidn del séliao y del
1{quico. DLa aplicacidn ue catalizadores sbélidos a
la reaccidn en fase liguide (esterificszcidn, hidrolisis,
condensacifm , hidretacidén,epoxidacidn,etc... por

1C. citar solamente algunas as-ellas), toma actualmente
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una importancia que va en aumento desde que se hallan
en el mercado resinas de cambio de liones en forma de
polvo de granulometrie conocida.

Las mejores uécnicas utilizadas hasta shora
para la e¢jecucibu ue los compensadorgs ae iones, relevan
ael concepto del iecho fijo, que consiste en hacer
atravesar ae arciba abajo ana capa veriicel de scecidn
constanve, ue catelizzaor por 108 reaciivos a poner en
contacto,para efectuar unc resccidu dada.

La instalzcidén que sirve para la ejecucién
de la véecnica ael lecho fijo, necesita, en la parie
inferior del reactor, un dispositivo generglmente |
bastante complicado para separar, al final de la reac~
c¢idén,los productos de reaccidén del cavalizsdor (tamiz,
placas porosas,etc.).

Por lo general, son satisfaciorios cuando se
traty de irabajar productos limpios, exentos de materias
en suspensidn, y eun condiciones tales que no aparece
fase gaseosa o productog vaporizados,el lecho fijo mo
es conveniente, cuando las sunvedichas exlgencias no
s¢ satisfucen. Les materias en suspensidn rellenan
rdpidemense ys sea el dispositivo de retencidn del
catalizsdor en la base del reactor, ya sea el catalizador
mismo y perjudican, husta pararla com?letamente, la
circulzcidn de liquido & iravés de la masa cataliiica,.

Lz generecidn de una fase sascosa,aun de
reduciao volumen coulribuye a la rormacidén de bolsas de
&8s qu: puedsn liegar hasts el seccionawsicunio de la
capa de catslizador por zonas netamsntie separadas. Lstas

bolsas dec gas no se eliminan y bloguean el reactor,siendo
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opuestas por la corriente gue desclende de los reactivos.
'El lecho suspendido,vertical de‘seooién cons=—
tanie, retarda los incounveudlentes ciuleriormente Seﬁalados,
pero no log solucioneg el relleno del soporte es
siempre posible por las waterias en suspensida. EL
seccilonauiento del lecho ue catalizador por unas bolsas
intermedias de ges o ae vapores llega hasta agravarse en el
punio en gue las secciones asi formadas pueden ser inyec=—
tedas al exterior del reactor.

Lg presente invencidu, basada en el empleo de
catelizawor s8lido eu suspensibo en une fase liquida,
viene por objeto un sparalto adecuado pars ¢liuminar
los iunconvenientes suteriormenie sefialacos.

Ona perticulerided de cste aparato reside en
el becho ae que sl recipieute gue contiene la materia
s6lide prescnte una soccidn iuterior que vé en aumento
de abajo arriba y que vé provisto ae un conducivo de
adnisidn e liquido en su base y ue uno o verios conduc—

tos de pertida en 1z Dsrie superior.

-

55

Lg formz mée comods de dar al recipiente es la de
un tronco de cono d¢ uvunta dirioidse haciz abajo.

La descripcidn siguicnie comperada con el
dibujo gajunso,dsdo a titulo de ejeuplo, wo limitativo,
permitiré cemprender comn racilidad el modo en que la
invencid.. pucie ejecutarse, sobrentendiéndose que las
particularidaces que resultan tsnto del dibujo como cel
texito forman parie Ge l: referida invencidn.

Le ticurs Gnilca es un esquems de un aparato
sjecutauo segwil sl 1AVento.

ILa carga de catalizsuor se efectia hasta el
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nivel 6 de modo que se Gisponga en la parte superior

Gel reactor 1, uus zone vacia de catalizador. lLos
reaciivos se introducen,por la parte inferior, por un
tubo 2, provisto de una vdlvula de sislamiento/del mismo
calibre, que permite retener el catalizador en el
nomento de la parada. Los productos de la reaccidn

se recogen por un tubo 3, o, indistintemente, por un

.tubo 3' que parte de una tarjea anular de desbordamien-

to 5.

En razén de la forma cénice adoptade,la
velocidad del liquido disminuye gradualmente a medida
que el liguido llege a la parte superior del reactor.:
Como es consiguiente, la expansidn del lecho del
catalizauor qﬁe es funcibn de la velocided, disminuye
izuslmente.

Se regula el ceudal del liquido samitido
en la base del reacior, tenicndo en cuenta la natursleza
¥y la granulaci5n del catalizador, de modo que 8e realice
una velocidad lineal de 10 a 30 veces superior a la
velocidad de caids, en el centro considerado, de
lem partfculas de cabelizador, definiendoss esta veloci-
dad de caida por lz ley de Hokes. 4 titulo de ejemplo,
en el caso de un catalizador del tipo de resinas de
poliesitireno sulfonsco, cuyas pertfculas son de un

difmetro Ge 0,1 a 1 ms., se elegird por 1o general, una

velociaad en lg base del orden de 1,5 m. 2 3 m. por segundoy

El 4rnigulo del cono se determins Ge tal modo que
le velocidad del liguido en la parte superior del reactor
sce inferior & le velocidad de caids de las particulas

gblidas y que ss{ se evita tous pérdide de catalizador

por errasire. Egte dug.lo puede variar de 5 a 608,
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En estes condiciones,se ha'comprobaéo, gue en
narcha normal, ls mess de culallizador permsnece en sus—
penéién en el liguico,observindose a la vez, zZonas exen-
tas de catalizador en laz base y en la parte superior

del aparato.

El resctor cbdnico objeivo de la presente
ihvencién presei.ts numcrosss velitajass

En primer lugasr,la formacidn de gas o de
vaporssS no presenta inconveniente alguno: ge comprueba
en efecto, que las burbujess ya no vienen tendsncis a
aglomerarse parsa formar btolsas gascosas y se desprenden
fécilmente,

Ademés, el lecho suspendido estd siempre
en forus de turbulencia, lo cual es fevoréble g los
cembios de msteris y Ge czlor. Hsta turbulencia permite
igualmeute la ejecucibdn de reacciones & partir de
mezclas liguides heterozéneas y favorece la eliminzcidn
Ge las nmeteries em suspensidn.

Por dltimo, la forma cdnica permite utilizar
catelizadores cuya grenulacién no ee necesarisuente
homogénea y qie se clasificen de por si en el reactor
en cepas gque corresponten & los diferentes tamaﬁos
de lss particulas.

Se sebe que ¢l tiempo de permanencila de los
reactivos en el catalizudor puede determinarse por
integrecibn de¢ lss erusciones cindiicas de la reaccidne.
Suponiendo,en {odos los cgs0s, & puesta en contacto
perfecta de los resctivos enﬁre si y con el catalizador,
eg¢ ol epsrato discountinuo el gque proporcionz un

tlieumpo de permarencia méds rcducido pars obtener un
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resultzdo deternminsdo. Por el conitraerio, el apsrato
continuo de wia sole fase, es decir, en el que se homo-
geneiza mejor el conjunto de loe reactivos, del cata-
lizedor y de los productos de la reesccidn,es el que dé
un tieupo de permanencis mis lergo.

Le malticlicacidn de las fases en un disposie
tivo continuo tiene por objeto reducir el tiempo de
permsnencia pare illegar, 2l limite, & confundirle con
el tiempo del discontinuo, cusndo existen una infini-
dad de fTases.

Bl zparsto objeto de la presente invencidu,se
comports como un &perato coamitiuuo de gren numero de

. . s _ N } . < £
fages, siendo el tiempo necesario pare le obiencion de un

©

resultado atdo, muy poco superior l tiempo neccserio
en un sparsto discontinuo.
La regulscidn del caudsl Ge alimentecidn
Ge lo0s reactivos se efectuard, pues, ae tal modo que el
tiempo de poermanencis toizl eun el catalizador ses un
poco supsrior (dcl orden de 1,3 a 1,5 veces), al
tiempo necesario c¢n discontinuo para obtener el resultesdo
reguerido.
Se iraves por lo genersl de obtenir el equili-
brio termodinémico pars les condiciones de temperatura
vy de presidn wtilizcda, el cuesl depende, esenciesluente de
lzs rzlacloues moleculures entre los reactivos utilizzdos.
El aparato que queda descrito como es aplicable
g le ejecucibdn de nuumcrosas rescciones nuy difereuties,
no se j;ruede preelsar este relscidn molecular que depende
en uns gren medida de los mélodos emplecdos para

la separecidn ulterior de los productos de la reaceidn.
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Hasta puede sexr coavedlente,en ciertos casos,
reciclar,con lg mezcla de reactivos, una parte del
producto fabricado para iscilitar problemss de separacidn.
intonces se itiene en cuenta ls modificacidu de las
condiciones de equilibrio que resulitsn parz el cdleulo
del tilempo de permane:cic necesario.

El epersto objeuo de la presente invencidn
puede utilizzrse bajo presibsn y a cuslguier tempersiura
deseadz. Pueden afiadirse unos cambios itérmicos, si se
hace necesario, bzjo forms Ge una doble cnvoltura o
Ge un serpentin encastrsdo en la mase del catalizador,
permitiendo el estado de turbulencie asl catslizedor
estos cambios, aiiiciles <¢ reclizer con un lecho fijo.

Los ejeuplos sizuientes permivirén comprender
cor. facilidza el modo en que le invencién puede
cjecutarse .n le priciicsa.

BJSMPLO 1. |

Hidrolisis de scetcto de metilo.

#n lz base de un reactor cdanico uangulo de 18¢
Y de¢ una capscided tolal ae 2500 litros, cargedo con
1500 iitros de catalizador (poliestireno sulfonado
"Allassion C S" de granul&ciéh 0,1 a 1 mn.,) ,se introduce

en contfnuo una mezcla heterogénea hirviendo constituida

por:
1260 kg/h dc acetaio de metilo.
480 kg/h de agua.
El reactor trabaja & unz presibén absoluta de
3,5 kg

El grado de hidrolisis se mautiene a 27% después

de 2200 horas de marchs efectiva sin que se observe
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descenso de acviviaad en 2l cstalizedor,
EJRMPLO 2.

Pubricacidu ce zcetato de butilo.

In le bace de un reactor constituido por un
cono de dngulo de 202, de un volumen total de 1500
litros, cargedo con 900 litros de compensador de
cetiones en formas "hidrbgenas® de srsnulometria
0,3 - 1,5 mm. se cuvian por horz 4000 litros ae una

mezcls que tenga le composicidn siguientes

Acido zedtico 200 g/kg.
Acetsto ae butilo 600
Alcohol butilico 180
Agua 20

A lg szlide del reactor, maentenido & 1008
a ans presidén sbesoluts de 3 kg/om2, la composicién de

la mezcls est

Acido mcético 166 g/kg.
Acetato de butilo . 666 "
Alcohol butilico 138 @
Agua . 30

Egta mezclz se envia a una caldera ccronada
por una columna ae dostilar en la cabeza de lz cusl se
exiraen,por horc, 66 kg. de zcetato de butilo y 10 kge.
de =gua, mientrss que el liquido que circula por la
base constituye la slimenbscidi. del reactor. La cildera
recibe, por oura parte, por hora, 34 kg. de édcido
acético y 42 kg. de elcohol butilico, el 1iquido de la
base de la columna se¢ mentiene asi a le composicidn
conveniente para la alimentzcidn del reactor indicado

enteriormente.
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Pabriczcidn de 4xido de mesitilo.

In un reactor de 1,4 litro de capacidad totel

¥ de dngulo 189;39 cargan 200 cm3 de "Allassions C S"
granulscién 0,05 & 0,2 mm. se introduce acetona pure
anhidrs & rezdn de 1500 cm3/hora. Lz reaccidn se efectia

a la temperatura de 902, En estas condiciones, 10% de

la wcetone ge trausforma,con un rendimiento de transforms- -
ciba de 85-92% en 6xido de mesitilo.

SJBRPLC 4 .

Hidrelisis de sacsrosae.

En un reactor c¢énico deﬁngulo 402, ge cargan
2 litros ¢: czmbisdor "Allassion ¢ S" de graaulscidn
0,1 a 1,5 mm. Se hace pasaer una solucidén de sacarosa
e 40% a le velocidad de 1,5 litro/hora.

Tenperatura 60 - 752

Ll cambizdor se hincha y ocupa un volumen de
2.360 litros en mercha. La trunsformecidén de le sacerosa
en glucoss y levulose es de 100 %.

N o T A

Descrita suficientemente la naturslezea del
invento,ss{ como la maners de reslizsrlo en le préctica,
debe heccrse constiar gue las disposiciones anteriormente
indicadas con susceptibles de modificsciones de detalle,
en cuanto no elteren su principio fundsmental. Tembien
se hace constar que &l invento corresponde & una solicitud
de patente preseutads en Francia con fecha 21 de marzo
de 1957 n¢ 734.600,acogiéndose, por lo tanto, a los
beneficiog que conceden los Convenios Internacicnales

en vigor y siendo 1o que constituye la esencia del
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referido invento y por lo gque se solicita Patente de
Invencidn,gor 20 uiios en Bepafia: "Perfeccionanientos
en aparstos parz ls ejecucidn eun coutinuo de reacciones
cataliticas en Tfase liguida"; caracterizdndose por
lo giguiente:

18,.~ Perieccionsizienios en aparetos pars la
ejecucidn en continuo de rescciones cataliticas en
fase 1iquica, para la ejecucidn de caializadores sélidos
garacterizindose por el hecho de que comprcnde un
reéipiente de seccidn interior que crece de absjo
erribe, en psrticulsr un recipiente de forma tronco-
cbnica y que se cargs de materias sélida, por ejemplo,
de catelizavor en gramos y que v& equipzdo para ser
atravesedo de absjo erriba por una corrienve conitinug
de resctivos.

22, - Perfeccionanienios,segun reivindiceeidn
18, caracterizdndose por el hecho de que la cargs de
meteria granulada no lléna por completo el recipiente
de modo que este Ultimo ,en la perte supecrior,tiene
ure zone sin materis grannlossz.

38,- Perteccionamientos ,segun reivindicaciones
18 y 28, caracterizdnaose por el necho de que el caudal
ge liquido iutroducido eun lt base del reacior se
rezula par: sercatizar une velocided lineel de 10 z 30
veces guperior a le velocidad de calds de 108 granos de
materis £dlida en el medlo Cousiasrado. .

48 .~ Perfeccion.misntos,segun reivindiczciones
precedentes, carzcterizénéose por el hecho de que el
éngulo el vértice y le elitures del Lronco de CONo s&¢ de-

terminan Ge el modo gue 12 velocid.d del ligquido en la
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perte uds snchs del trouco de cono llega a ser inferior
& la velocided de ceide de los grenos de materia sdlida.

52,- Perieccionamientos,segun una cualguilera
de lus reivindiceciloues precedenies, caracterizdndose
por el hecho de que ¢l dngulo del cono que forme el
rceipiente es de 5 a 60%.

62.- Perfeccionsmientos, en aperstos para la
cjecucidi: cn continuo de reacciones cataliticas en
fase liquida; tal y como gqueda substancialmeute descrito
en la presente mecmorie, e ilustirado en 1ol udjuntos
dibujose

Ezta memg?ia constajde once hojas,escritas

a miquina por sola cara.

uedria, 48 WR. 08
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