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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

Laboratorny otacavy gulovy reaktor na pripravu a mletie latok
v kontrolovanej atmosfére

M. ZIKMUND. R. FONIOK, A. VALENT

Ustav anorganickej chémie Slovenskej akadémie vied,

Bratislava

Opisuje sa skleny laboratérny otdéavy gulovy reaktor umoziujici pripravu
tuhych latok v kontrolovanom kvapalnom alebo plynnom prostredi za sd-
éasného miesania reakénej sustavy a mletia tuhych vychodiskovych latok
i reakénych produktov.

Pri heterogénnych reakciach je velkost povrchu tuhej fazy a jeho sty k s kva-
palnou alebo plynnou fizou faktorom podstatne ovplyviujicim reakénd
rychlost. Pri tomto type reakcii je spravidla nevyhnutné intenzivne miesanie
reakénej ststavy za siéasného mletia tuhych dastic, kedze sa tym mechanicky
odstranuje vrstviéka reakénych produktov z povrchu vychodiskovych tuhych
latok. Na dosiahnutie tohto efektu za laboratérnych podmienok v kontrolova-
nom prostredi (napriklad pri latkach nestalych na vzduchu v atmosfére indi-
ferentného plynu neobsahujiceho kyslik ani vlhkost) zhotovili sme skleny
otadavy gulovy reaktor, ktory mozno okrem toho pouzit aj na mletie tuhych
latok v prostredi indiferentnych kvapalin, pripadne na mletie tuhych latok
v kontrolovanom plynnom prostredi za obydajnej teploty.

Experimentalna Gast

Aparatira

Reaktor (obr. 1) sa skladd z reakénej nddoby splosteného (diskového) tvaru (I), ktord
sa mdze otdéat okolo horizontdlnej osi tvorenej sklenymi trubicami na privddzanie (2)
a odvéadzanie (3) plynu, uloZenymi v loZiskéach (£) (napriklad z kovovych lapakov s korko-
vou vlozkou). Otdé¢anie reaktora sa uskutodiiuje pomocou elektromotoréeka a vhodného
prevodu, aby sa dosiahla optimélna rychlost priblizne 100 otdéok za minttu. Reaktor
mozno cez zdbrusové hrdlo NZ 29 (5) naplnit sklenymi gulédkami (6) optimélneho prie-
meru (5 mm), ktoré umozinuju lepsie miesanie kvapaliny v reaktore a mletie tuhych ¢&as-
tic. Privod plynu (7) je s trubicou (2) spojeny napr. sklenym tesniacim uzdverom (8), na-
plnenym parafinovym olejom, ktory sa mdze otddat okolo vertikédlnej osi v lozisku (9).
Uzdver (7) a trubica (2) st spojené gumovou hadicou (10).

Do reakéného priestoru (1) sa plyn privddza trojcestnym kohutom (11) s T-vitanim
cez trubicu (12). Tdto je na konci ztZend tak, aby sa fou bez tazkosti mohla prevliect
kovové ihla injekénej striekac¢ky, ktorou sa do reaktora priddvaji reakéné komponenty
v priebehu reakcie, pripadne sa odoberaju vzorky. Na konei trubice (12) je ochranny zvon
(13), ktory zabrafiuje vnikaniu kvapaliny, pridiacej pri otd¢ani reaktora pozdi trubice
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{12), do vnttra trubice. Tvar ochranného zvona (I3a — pohlad spredu, 136 — pohlad
zboku) ulahéuje stustredovanie kvapiek a ich rychle odpaddvanie. Plyn unikd z reaktora
cez lievikovito zuZent a gulovito roz§irent trubicu (14), ktorej tvar umoziuje odtrhdvanie
kvapiek reakénej kvapaliny, ktord pri otd&ani stekd zo stien reaktora, a tym znemoziiuje
vnikanie kvapaliny do trubice (14) a jej vytekanie z reaktora. Trubica (14) prechddza cez
zdbrus NZ 29 (15), pri¢om prostrednictvom jednocestného kohtuta (16) je spojend s tru-
bicou (3).

l

7
A B E
8 :@ :€]> Obr. 1. Laboratérny
otacavy gulovy
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Kohtty (11)a (16) umozniuji uzavretie reaktora od vonkajsieho prostredia. Pre ulahée-
nie otdc¢ania treba kohut (11) vyvdzit snimatelnym zévazim tak, aby tazisko aparatiry
bolo na jej horizontdlne]j osi.

Reaktor je t¢elné zhotovit z oddelovacieho lievika so zabrisenym hrdlom NZ 29,
kedze jeho zdbrus je prisadeny priamo k stene lievika, na rozdiel od varnej banky. Tym
sa zabrdni vzniku madlo pristupného priestoru v blizkosti zébrusu (5) a trubice (14), v kto-
rom by sa mohla zdrziavat ¢ast obsahu reaktora, ¢im by sa znemoznilo jeho rovnomerné
zreagovanie a zhorsilo by sa aj jeho mieSanie a mletie.

SploSteny tvar reaktors je tudelny, ak treba odoberat vzorky kvapaliny nad usa-
denou tuhou fézou. Naproti tomu pri reakcii tuhej latky s plynom za sidasného mle-
tia je vyhodnejs§i gulovy tvar reaktora.

Pracovny postup

Reaktor naplneny sklenymi gul6¢kami sa susi asi 2 hodiny pod infraziariéom, pri¢om
cez reaktor ustaviéne prudi indiferentny plyn (napriklad dusik zbaveny kyslika a vlhkosti).
Plyn sa privddza cez trubicu (7) a kohut (I1) v polohe (4) a odvéadza sa trubicou (3).
Reakéné komponenty nestdle na vzduchu sa do reaktora vkladaju cez zdbrus (§) v zata-
venych tenkostennych sklenych bani¢kdch. Po vysuSenireaktora a jeho dékladnom vypl-
neni indiferentnym plynom sa kohut (11) uzavrie do polohy (B), naco sa uzavrie aj kohut
(16).

Bani¢ka s reakénymi komponentami sa otdéanim reaktora rozbije, nato sa reaktor
zastavi, a ak je to potrebné, cez kohut (11) v polohe (C) sa injekénou striekadkou pridaji
dalsie kvapalné reakéné komponenty. Obdobne mozno odoberat aj vzorky reakénej stista-
vy v priebehu reakcie (napriklad pri sledovani reakénej kinetiky). Maximalny objem
kvapaliny, ktory méze byt v opisanom reaktore, je asi 80 ml.
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Ak sa reaktor pouzije na mletie tuhych éastic za sucha, pri prideni plynu cez kohut
(11) v polohe (4) a cez kohut (I16) unikaji z trubice (3) jemné Gastice rozomletej tuhej
latky. V zdvislosti od rychlosti prudenia plynu mozno tento tlet vyuzit na kontinuitné
odstratiovanie rozomletych Sastic o vhodnej velkosti zfn. Pri mleti za sucha v ochrannej
plynnej atmosfére alebo vo védkuu pri uzavretych kohtutoch (1I) (poloha B) a (16) méa
gulovy reaktor obdobnu funkeciu ako gulové mlyny opisané v literature [1—4].

Diskusia

Pri miesani tuhych ldtok v kvapalindch mechanickymi miesadlami alebo
prebublavanim plynu sa tuhé zlozky Gasto usadzuji na stenich banky nad
hladinou kvapaliny, ¢im sa znemoZni ich zreagovanie. V opisanom gulovom
reaktore k takémuto usadzovaniu nemodze doéjst, pretoze cely vnutorny povrch
reaktora je ustaviéne omyvany reakénou kvapalinou. Pohyb guldéok pri ota-
¢ani reaktora nielen zvySuje intenzitu miesania reakénej sistavy, ale mé si-
dasne aj mleci Géinok, v doésledku &oho sa reakény povreh vychodiskovych tu-
hych latok ustaviéne obnovuje, kedze sa z neho kontinuitne odstranujd ne-
rozpustné reakéné produkty.

Reaktor umoznuje aj zvySent bezpednost pri praci s prchavymi jedo vatymi,
horlavymi alebo korozivnymi latkami, ktoré mozno pri ich Gniku z aparatiry
cez trubicu (3) zachytdvat vo vhodnom absorpénom prostredi.

Aparatiru zhotovil F. Kostiha, skldr Vivojového strediska chemickijch ustavoy SAV
v Bratislave.

JIABOPATOPHBII BPAITAIOIINIICA ITAPOBOII PEAKTOP IJIA
[IPUT'OTOBJIEHUA U OPOBJIEHMS BEIECTB B KOHTPOJUPOBAHHOI
ATMOCOEPE

M. SuxmyHpn, P. ®ounok, A. BaneHnr

HucTuryT Heopranmyueckoit xumuu CioBalkoit akageMun Hayk,
Bparucnasa

OnucrBaeTcA CTeKJIAHHEHIT 1a6opaTOPHHIA BpalIalOMMIiCA MIapOBOil PEaAKTOp, ¢ IOMOILbIO
KOTODPOr'0 MOKHO IOJYYMTb TBEpPHble BELIECTBA B KOHTPOJMPYEMON HUAKON MIM rasoBoil
cpefie ¢ OJHOBPEMEHHHIM INEeDPEeMEIIMBAHNEeM DPEaKIMOHHOM CHCTeMHl M Apo6ileHreM TBEPHAEIX
MCXORHBIX BeLIeCTB U IPOXYKTOB peakruu. CucTeMa MMeeT BO3MOMKHOCTH PaBHOMEPHO IpO-
pearupoBarh 0iarogapsa TOMY, 4TO BHYTPEHHAsA IMOBEPXHOCTb DEAKTOpPa IIOCTOSHHO OMEHI-
BAETCA COfEpHaHMeM peaKTopa, IpuYeM IIOBEPXHOCTh MCXOJHBIX TBEPAHIX KOMIOHEHTOB
PeaKLuu HelpephiBHO 00HOBIIAETCA MeNIOIUMU CTEKIAHHEIMU LIAPUKAMI, KOTOpPHIE YA AI0T
C IIOBEPXHOCTY HEPACTBOPUMEIE NMPOAYKTH PEAKLIUU.

PreloZila T. Dillingerovd
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DREHBARER LABORATORIUMSKUGELREAKTOR FUR
DIE HERSTELLUNG UND DAS MAHLEN VON STOFFEN IN EINER
KONTROLLIERTEN ATMOSPHARE

M. Zikmund, R. Foniok, A. Valent

Institut fur anorganische Chemie der Slowakischen Akademie der Wissenschaften,
Bratislava

Es wird ein aus Glas gefertigter, drehbarer Laboratoriumskugelreaktor beschrieben’
der die Herstellung fester Stoffe in einem kontrollierten, fliissigen oder gasférmigen
Mediu m unter gleichzeitigem Mischen des Reaktionssystems, sowie das Mahlen sowohl
der fe sten Ausgangsrohstoffe als auch der entstandenen Reaktionsprodukte moglich
macht . Dadurch, da8 der Inhalt des Reaktors wihrend des Betriebes andauernd die
gesam te innere Oberfliche des Reaktors abwéscht, wobei durch ein gleichzeitiges Mahlen
mit G laskiigelchen die Oberfliche der festen Ausgangs-Reaktionskomponenten konti-
nuier! ich erneuert wird, da von dieser die unléslichen Reaktionsprodukte entfernt werden,
wird auf diese Weise ein gleichméBiges Reagieren des Systems ermoglicht.

Prelozil K. Ullrich
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