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(57) Abstract: Proposed is a continuous process for performing a chem-

\ ical reaction in which a gaseous phase is added to a charge stream com-
W 77 prising one or more solid phases which have been dissolved or dispersed
Afé in water, which is characterized in that - a rotor/stator apparatus is used,

which has a rotor (1) and a stator (2) which, with their surfaces facing one
4— another, form a shear zone (3) which is adjoined by a mixing zone (4) hav-
ing an orifice (7) leading to the exterior, a feed being connected upstream of
the shear zone (3) and an outlet being connected downstream of the mixing
zone (4), - the charge stream comprising one or more solid phases dissolved
or dispersed in water is added to the rotor/stator apparatus via the feed (5)
into the shear zone (3), - in the shear zone (3), an elevated pressure of at
least 1 bar is built up, - the gaseous phase is introduced into the mixing
e zone (4) via its external orifice and mixed into the charge stream under the
elevated pressure of at least 1 bar built up in the shear zone (3) or with a
|- further pressure increase to obtain a reaction mixture, said mixture being
| fed via the outlet (6) to a holding zone in which the reaction takes place and
§ downstream of which is connected a pressure regulation valve, by means

e of which the pressure in the mixing zone (4) is regulated.
4t

(57) Zusammenfassung: Vorgeschlagen wird ein Kontinuierliches Ver-
] v | I fahren zur Durchfithrung einer chemischen Reaktion, bei der einem Ein-

?&\ satzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser geldste oder dis-
1

pergierte Phasen, eine gasformige Phase zugegeben wird, das dadurch ge-

kennzeichnet ist, dass - eine Rotor/Stator-Vorrichtung eingesetzt wird, mit
\_ einem Rotor (1) und einem Stator (2), die mit ihren einander zugekehrten
Oberfldchen eine Scherzone (3) ausbilden, an die sich
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eine Mischzone (4) mit einer Offnung (7) der Mischzone (4) nach auBen anschlieBt, wobei der Scherzone (3) eine Zufithrung
vorgeschaltet und der Mischzone (4) ein Auslass nachgeschaltet ist, - der Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in
Wasser geltste oder dispergierte Phasen, der Rotor/Stator-Vorrichtung iiber die Zufithrung (5) in die Scherzone (3) zugegeben,
- in der Scherzone (3) ein Uberdruck von mindestens 1 bar aufgebaut wird, - in die Mischzone (4) iiber deren Offnung nach
auBen die gasformige Phase in den Finsatzstrom unter dem in der Scherzone (3) aufgebauten Uberdruck von mindestens 1 bar
oder unter weiterer DruckerhShung eingemischt wird, unter Erhalt eines Reaktionsgemisches, - das tiber den Auslass (6) einer
Verweilzeitzone zugefiihrt wird, in der die Reaktion stattfindet und - der ein Druckregelventil nachgeschaltet ist, iiber das der
Druck in der Mischzone (4) geregelt wird.
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Kontinuierliches Verfahren zur Durchfuhrung einer chemischen Reaktion, bei der ei-
nem Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser geloste oder disper-
gierte Phasen, eine gasférmige Phase zugegeben wird

Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Verfahren zur Durchfiihrung einer chemi-
schen Reaktion, bei der einem Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste in
Wasser geldste oder dispergierte Phasen, eine gasférmige Phase zugegeben wird.

Zahlreiche chemische Reaktionen beruhen auf der Umsetzung einer oder mehrerer
fester, in Wasser dispergierter oder geloster Phasen, mit einer gasformigen Phase.
Hierbei muss die gasformige Phase optimal in die eine oder mehrere feste Phasen
enthaltende wassrige Phase eingemischt werden.

Far die kontinuierliche Dispergierung von Feststoffen in Flissigkeiten sind zahlreiche
Mischapparaturen bekannt, zum Beispiel die Mischapparaturen der Firmen IKA, Lipp
Mischtechnik oder der Firma Buckau-Wolf. Viele Ausfiihrungen der Mischapparaturen
dieser Firmen sind nicht in der Lage, Dricke von Uber 1 bar aufzubauen. Dies wird in
der Regel bei Bedarf durch nachgeschaltete Pumpen erreicht, was einen erheblichen
zusatzlichen technischen Aufwand bedeutet.

Fur die Zugabe von Gasen in Flussigkeiten werden haufig Ruhrkessel eingesetzt, mit
speziellen Gaseinlasssystemen zum Einperlen der Gase oder mit Rohrsystemen, bei
denen statische Mischer dem Ort der Gaszugabe nachgeschaltet sind. Um die L&slich-
keit der Gase in der wassrigen Phase zu verbessern, muss unter Druck gearbeitet
werden, was zu technisch aufwandigen Losungen zwingt, insbesondere wenn gleich-
zeitig Feststoffe zugegeben werden missen.

Es war dem gegenuber Aufgabe der Erfindung, ein technisches einfaches Verfahren
zur Herstellung eines Reaktionsgemisches und einer anschlieenden Reaktion zur
Verfugung zu stellen, bei dem zu einem Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere
feste, in Wasser geltste oder dispergierte Phasen, eine gasformige Phase zugegeben
und eine ausgezeichnete Phasendurchmischung gewahrleistet wird.

Die Aufgabe wird gelost durch ein kontinuierliches Verfahren zur Durchflihrung einer
chemischen Reaktion, bei der einem Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste,
in Wasser geldste oder dispergierte Phasen, eine gasformige Phase zugegeben wird,
das dadurch gekennzeichnet ist, dass
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2
eine Rotor/Stator-Vorrichtung eingesetzt wird, mit einem Rotor und einem Stator, die
mit ihren einander zugekehrten Oberflachen eine Scherzone ausbilden, an die sich
eine Mischzone mit einer Offnung der Mischzone nach auflen anschlie3t, wobei der
Scherzone eine Zufuhrung vorgeschaltet und der Mischzone ein Auslass nachgeschal-
tet ist,
der Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser geldste oder disper-
gierte Phasen, der Rotor/Stator-Vorrichtung Uber die Zufiihrung in die Scherzone zu-
gegeben,
in der Scherzone ein Uberdruck von mindestens 1 bar aufgebaut wird,
in die Mischzone Uber deren Offnung nach auBen die gasférmige Phase in den
Einsatzstrom unter dem in der Scherzone aufgebauten Uberdruck von mindestens 1
bar oder unter weiterer Druckerhohung eingemischt wird, unter Erhalt eines Reaktions-
gemisches,
das uber den Auslass einer Verweilzeitzone zugefuhrt wird, in der die Reaktion stattfin-
det und
der ein Druckregelventil nachgeschaltet ist, Uber das der Druck in der Mischzone gere-
gelt wird.

Fir das erfindungsgemafe Verfahren kénnen allgemein Vorrichtungen eingesetzt wer-
den, womit in einer Scherzone, der Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste,
in Wasser geldste oder dispergierte Phasen, auf einen Uberdruck von mindestens 1
bar gebracht werden und in einer sich daran anschlieffenden Mischzone unter dem
zuvor in der Scherzone aufgebauten Uberdruck oder unter weiterer Druckerhthung
eine gasférmige Phase zugegeben werden kann, wobei die Loslichkeit des Gases in
der flissigen Phase deutlich erhoht wird, eine ausgezeichnete Durchmischung und
kurze Reaktionszeiten erreicht werden.

Vorteilhaft kann eine Rotor/Stator-Vorrichtung eingesetzt werden, wie sie zum Disper-
gieren, Verteilen und Homogenisieren in DE 197 20 959 beschrieben und unter der
Bezeichnung Supraton® bekannt ist: Rotor und Stator bilden zwischen den einander
zugeordneten Oberflachen einen konischen Scherspalt aus, dessen Weite durch die
axiale Verschiebung von Rotor und/oder Stator eingestellt werden kann und an den
sich ein Ringraum anschlief3t.

Die Vorrichtung hat einen axialen Zufuhrstutzen fur die Zufuhrung des zu behandeln-
den Gemisches zum Scherspalt und einen radialen Auslassstutzen fur die Abfuhrung
desselben aus dem Ringraum.

Bedingt durch die konische Geometrie von Rotor und Stator, kbnnen Uber diese Vor-
richtung durch die Pumpwirkung Uberdriicke von tiber 1 bar aufgebaut werden.
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Diese Rotor/Stator-Vorrichtung wird vorteilhaft zur Herstellung von Gemischen, ausge-
hend von einer wassrigen, eine oder mehrere feste Phasen, enthaltenden Phase und
einer gasfoérmigen Phase genutzt, indem als Zufiihrung fiir die wassrige, eine oder
mehrere feste Phasen enthaltende Phase der axiale Zufihrungsstutzen und als Zufuh-
rung fir die gasformige Phase die als Entleerstutzen vorgesehene Offnung des Ring-
raums um Rotor und Stator nach auf3en genutzt wird. Im Ringraum erfolgt eine homo-
gene Einmischung der gasformigen Phase in die eine oder mehrere feste Phasen ent-
haltende wassrige Phase unter einem Uberdruck von mindestens 1 bar.

Der Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser geloste oder disper-
gierte Phasen, kann vorteilhaft Uber einen Pulvervorsatz an der Eingangsseite des Ro-
tor/Stator-Apparates, wie er beispielsweise unter dem Namen Vortex® von der Firma
Buckau-Wolf angeboten wird, dem axialen Zufuhrstutzen zugefuhrt werden.

Die optimale Einmischung der gasférmigen Phase in den eine oder mehrere feste, in
Wasser geloste oder dispergierte Phasen enthaltenden Einsatzstrom erfolgt dadurch,
dass das den Scherspalt verlassende Material durch die Zentrifugalkrafte in den Ring-
raum geschleudert wird, in den das einzumischende Gas dosiert wird. Uber ein der
Rotor/Stator-Vorrichtung nachgeschaltetes Druckregelventil wird der gewiinschte U-
berdruck im Ringraum eingestellt, wodurch die Ldslichkeit des Gases in der flussigen
Phase deutlich erhoht wird und somit kurze Reaktionszeiten erreicht werden konnen.

Das Reaktionsgemisch aus dem Einsatzstrom und der gasférmigen Phase verlasst die
Rotor/Stator-Vorrichtung Uber den radialen Auslassstutzen und tritt in eine Verweilzeit-
Zone ein, in der die chemische Reaktion stattfindet und der das Druckregelventil nach-
geschaltet ist.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform kann die Rotor/Stator-Vorrichtung, in
der im Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser geldoste oder
dispergierte Phasen, ein Uberdruck von mindestens 1 bar aufgebaut wird, ein Werk-
zeug enthalten, das bevorzugt auf dem Rotor und/oder dem Stator jeweils einen Zahn-
kranz aufweist, wobei zwischen den einander zugewandten Zahnkranzen durch die
Spalte zwischen den Zahnen der Zahnkranze die Scherzone ausgebildet wird. Im Ring-
raum um Rotor und Stator erfolgt eine homogene Einmischung der gasformigen Phase
in die eine oder mehrere feste Phasen enthaltende wassrige Phase unter einem Uber-
druck von mindestens 1 bar.

In einer weiteren Ausfiihrungsform kann als Rotor/Stator-Vorrichtung ein Propellersys-
tem eingesetzt werden mit einem Stator und einem Rotor mit zwei oder mehreren Flu-
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gelpaaren, wobei die Scherzone der Bereich zwischen den Fliigelpaaren des Rotors
und dem Stator ist, in dem ein Druck von mindestens 1 bar aufgebaut wird und an den
sich ein weiterer Bereich zwischen mindestens einem Fllgelpaar des Rotors und dem
Stator als Mischzone anschlief3t und wobei die einander zugewandten Oberflachen von
Stator und Fligelpaaren des Rotors bevorzugt strukturiert sind. Derartige Apparate
sind beispielsweise dem Namen Reflector® der Firma Lipp Mischtechnik GmbH be-
kannt.

Das Reaktionsgemisch aus dem Einsatzstrom und der gasformigen Phase verlasst die
Rotor/Stator-Vorrichtung tber den radialen Auslassstutzen und tritt in eine Verweilzeit-
zone ein, in der die chemische Reaktion stattfindet und der das Druckregelventil nach-
geschaltet ist.

Diese Verweilzeit-Zone kann als Rohrreaktor ausgebildet sein.

Es ist auch moglich, die Verweilzeit-Zone durch eine Kombination von Rohrreaktor und
Rihrkessel auszubilden.

Dem Druckregelventil kann ein Apparat zur Abtrennung von Feststoffen aus dem Re-
aktionsgemisch nachgeschaltet werden.

Der Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser geloste oder disper-
gierte Phasen kann zusatzlich eine oder mehrere organische Phasen enthalten.

Bevorzugt kann der Einsatzstrom ein in Wasser gelOstes oder dispergiertes Magnesi-
umsalz enthalten und die gasformige Phase, die dem Einsatzstrom zugegeben wird,
gasformiges Kohlendioxid.

Durch das erfindungsgemafe Verfahren wird eine deutlich verbesserte Loslichkeit ei-
ner gasférmigen Phase in einem wassrigen, eine oder mehrere feste Phasen enthal-
tenden Einsatzstrom gewahrleistet und damit eine verbesserte Reaktionsgeschwindig-
keit des danach hergestellten Reaktionsgemisches.

Das erfindungsgemalfie Verfahren ermoglicht die Herstellung von Gemischen aus Gas,
Wasser und einem oder mehreren Feststoffen, unter Verwendung eines einzigen, rela-
tiv kleinen Apparates, der Rotor/Stator-Vorrichtung. So wird kein Dusen- oder Fritten-
system bendtigt, das durch Feststoffe leicht verstopft werden kann.
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Es wird eine optimale, homogene und schnelle Vermischung der Reaktionspartner er-
reicht und dadurch eine schnelle Reaktion und somit geringe Verweilzeiten sowie klei-
nere, kostenguinstigere Apparate ermdglicht.

Durch das erfindungsgemafie Verfahren kdnnen in wirtschaftlicher Weise hohe Umsat-
ze bei der Durchfihrung von chemischen Reaktionen, bei der einem Einsatzstrom,
enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser geldste oder dispergierte Phasen, eine
gasformige Phase zugegeben wird, von Uber 90 % oder auch von tber 95 % erreicht
werden.

Die Erfindung wird im Folgenden anhand einer Zeichnung sowie von Ausfuhrungsbei-
spielen naher erlautert.

Die einzige Figur zeigt die schematische Darstellung einer bevorzugten Ausfuhrungs-
form einer Rotor/Stator-Vorrichtung zum Einsatz im erfindungsgemafien Verfahren.

Die Rotor/Stator-Vorrichtung umfasst einen Rotor 1 und einen Stator 2 mit einander
zugewandten, konischen Oberflachen, die einen Scherspalt 3 ausbilden. Dem Scher-
spalt 3 ist ein axialer Zufuhrstutzen 5 vorgeschaltet, ein radialer Auslassstutzen 6
nachgeschaltet und er ist von einem Ringraum 4 umschlossen. Der Ringraum 4 weist
eine Offnung 7 nach aullen auf.

Ausfuhrungsbeispiel 1

Es wurde zunachst in einem Supraton-Vortex®S 200-Apparat der Firma Buckau-Wolf
ein wassriger Einsatzstrom, enthaltend eine feste Phase erzeugt, in dem tber den tan-
gentialen Anschluss des Apparates 2,2 m*h VE-Wasser zugegeben und von oben
Uber eine Dosierbandwaage 17,6 kg/h Mg(OH),(Magnefin®H-10 der Firma Martins-
werk GmbH) zudosiert wurde. Dieser wassrige Einsatzstrom wurde Uber den axialen
Zufuhrstutzen von einer Rotor/Stator-Vorrichtung, wie sie in DE 197 20 959 beschrie-
ben und unter dem Handelsnamen Supraton® bekannt ist und der mit Kammerwerk-
zeugen bestehend aus Zahnkranzen auf dem Rotor und dem Stator ausgerustet war,
angesaugt.

Uber die obere Offnung des Ringraumes, der als Entleerstutzen vorgesehen ist, wur-
den 29 kg/h gasférmiges Kohlendioxid in den Ringraum dosiert, wobei im Ringraum
eine optimale Durchmischung mit dem wassrigen, Magnesiumhydroxid enthaltenden
Einsatzstrom, erfolgte.
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Im Ringraum wurde ein Uberdruck von 1,5 bar mittels eines Druckregelventils einge-
stellt, das am Ende einer Verweilzeitstrecke angeordnet war, die sich an den radialen
Auslassstutzen der Rotor/Stator-Vorrichtung anschloss.

Das Reaktionsgemisch wurde Uber einen unten am Ringraum angeordneten radialen
Auslassstutzen in eine Verweilzeitstrecke eingeleitet, gebildet aus einem hydraulisch
gefihrten 0,3 m3-Rihrkessel, dem ein 4 Meter langes DN 200-Rohr nachgeschaltet
war und an den sich das Druckregelventil anschloss.

Nach dem Druckregelventil war ein Probenahmeventil angebracht.

Uber das Probenahmeventil wurde eine klare Lésung von Mg(HCOz3), entnommen, die
noch 0,10 g/l ungeldste Magnesiumsalze enthielt.

Der Umsatz des eingesetzten Magnesiumhydroxids betrug somit 98,8 %.

Ausfuhrungsbeispiel 2

Es wurde wie zu Ausfuhrungsbeispiel 1 beschrieben verfahren, jedoch wurde die Ver-
weilzeitstrecke wie folgt modifiziert: es wurde kein Rlhrreaktor eingesetzt und das 4
Meter lange DN 200-Rohr wurde durch ein 10 Meter langes DN 150-Rohr ersetzt.

An der Probenahmestelle wurde eine klare Losung erhalten, die noch 0,9 g/l ungeldste
Magnesiumsalze enthielt, entsprechend einem Umsatz von 98,9 % an eingesetztem

Magnesiumhydroxid.

Ausfuhrungsbeispiel 3

Die Versuchsdurchfihrung entsprach dem ersten Ausfihrungsbeispiel, mit folgender
Modifizierung der Verweilzeit-Zone: es wurde kein Ruhrreaktor eingesetzt, jedoch ein 5
Meter langes DN 200-Rohr, in dem in der Mitte ein statischer Mischer zur Verhinderung
der Sedimentation von Feststoffen eingebaut war.

An der Probenahmestelle wurde eine klare Losung von Mg(HCO3), erhalten, die noch
0,12 g/l ungeldéste Magnesiumsalze enthielt, entsprechend einem Umsatz an Magnesi-
umhydroxid von 98,5 %.
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Vergleichsbeispiel 1

Es wurde entsprechend dem Ausflhrungsbeispiel 1 verfahren, jedoch erfolgte die Zu-
gabe des Kohlendioxids nicht in die Rotor/Stator-Vorrichtung, sondern in den 0,3 m?-
Ruhrkessel durch Einperlen Uber ein perforiertes Rohr, das am Boden des Rihrkessels
angebracht war.

An der Probenahmestelle wurde eine leicht tribe Losung erhalten, die noch 1,8 g/l un-
geldste Magnesiumsalze enthielt, entsprechend einem Umsatz von 77,5 %, bezogen

auf das eingesetzte Magnesiumhydroxid.

Vergleichsbeispiel 2

Es wurde wie zu Vergleichsbeispiel 1 verfahren, jedoch erfolgte die Zugabe des Koh-
lendioxids in den 0,3 m*-Ruhrkessel Uber eine im Boden angebrachte Fritte.

An der Probenahmestelle wurde eine leicht tribe Lésung erhalten, die noch 2,1 g/l un-
geldste Magnesiumsalze enthielt, entsprechend einem Umsatz des eingesetzten Ma-
gnesiumhydroxids von 73,8 %.
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Patentanspriiche

Kontinuierliches Verfahren zur Durchfihrung einer chemischen Reaktion, bei der
einem Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser geldste oder
dispergierte Phasen, eine gasférmige Phase zugegeben wird, dadurch gekenn-
zeichnet, dass

- eine Rotor/Stator-Vorrichtung eingesetzt wird, mit einem Rotor (1) und
einem Stator (2), die mit ihren einander zugekehrten Oberflachen eine
Scherzone (3) ausbilden, an die sich eine Mischzone (4) mit einer Off-
nung (7) der Mischzone (4) nach auf3en anschlief3t, wobei der Scherzo-
ne (3) eine Zufuhrung vorgeschaltet und der Mischzone (4) ein Auslass
nachgeschaltet ist,

- der Einsatzstrom, enthaltend eine oder mehrere feste, in Wasser gelos-
te oder dispergierte Phasen, der Rotor/Stator-Vorrichtung tber die Zu-
fihrung (5) in die Scherzone (3) zugegeben,

- in der Scherzone (3) ein Uberdruck von mindestens 1 bar aufgebaut
wird,

- in die Mischzone (4) tiber deren Offnung nach auen die gasférmige
Phase in den Einsatzstrom unter dem in der Scherzone (3) aufgebau-
ten Uberdruck von mindestens 1 bar oder unter weiterer Druckerho-
hung eingemischt wird, unter Erhalt eines Reaktionsgemisches,

- das uUber den Auslass (6) einer Verweilzeitzone zugefuhrt wird, in der
die Reaktion stattfindet und

- der ein Druckregelventil nachgeschaltet ist, Gber das der Druck in der
Mischzone (4) geregelt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Scherzone (3)
durch einen konischen Scherspalt mit durch axiale Verschiebung von Rotor (1)
und Stator (2) einstellbarer Spaltweite, die Mischzone (4) durch einen Ringraum,
die Zufihrung (5) als axialer Stutzen und der Auslass (6) als radialer Stutzen
ausgebildet ist.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Rotor/Stator-
Vorrichtung ein Werkzeug enthalt, das bevorzugt auf dem Rotor und dem Stator
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jeweils mindestens einen Zahnkranz aufweist und dass die Scherzone (3) als
Spalte zwischen den Zahnkranzen des Rotors und des Stators ausgebildet ist, an
die sich ein Ringraum anschlieft, in den die gasférmige Phase unter einem U-
berdruck von mindestens 1 bar eingemischt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Rotor/Stator-
Vorrichtung ein Propellersystem mit einem Stator und einem Rotor mit zwei oder
mehreren Fligelpaaren ist, wobei die Scherzone (3) der Bereich zwischen den
Flliigelpaaren des Rotors und dem Stator ist, in dem ein Druck von mindestens 1
bar aufgebaut wird und an den sich ein weiterer Bereich zwischen mindestens
einem Fligelpaar des Rotors und dem Stator als Mischzone (4) anschlief3t und
wobei die einander zugewandten Oberflachen von Stator und Fligelpaaren des
Rotors bevorzugt strukturiert sind.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass der
Einsatzstrom zusatzlich eine oder mehrere organische Phasen enthalt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die
Zugabe des Einsatzstromes Uber einen Pulvervorsatz der Rotor/Stator-
Vorrichtung erfolgt.

Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet dass die
Verweilzeit-Zone ein Rohrreaktor ist.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass die Verweilzeit-Zone
zusatzlich einen Rihrkessel umfasst.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass
dem Druckregelventil ein Apparat zur Abtrennung von Feststoffen nachgeschal-
tet ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass der
Einsatzstrom als feste Phase ein Magnesiumsalz und dass die gasférmige Pha-
se Kohlendioxid enthalt.
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