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Wyznaczono eksperymentalnie wartosci zawieszenia cieczowego dla reaktora trojfazowego wypel-
nionego ztozem pian statych. Stwierdzono, ze powszechnie stosowany czas ociekania ztoza, w ociekowej
metodzie wyznaczania zawieszenia cieczowego, dla wypetnienia w postaci pian statych jest zbyt krotki.
Opracowano rownanie korelujace zmierzone warto$ci zawieszenia cieczowego w zaleznosci od parame-
trow operacyjnych reaktora.

The liquid holdup was determined experimentally for a trickle bed reactor with the solid foam filling.
It was found that the commonly applied drainage time is too short to determine the liquid holdup
properly. The liquid holdup was correlated against reactor operational parameters.

1. WPROWADZENIE

Piany stale, metalowe lub ceramiczne, sa znane juz od wielu lat. Ze wzglgdu na
ich atrakcyjne wtasciwosci termiczne, mechaniczne, elektryczne i akustyczne struktu-
ry te znalazly szerokie zastosowanie w roznych gateziach przemystu. W ostatnich
latach zwrécono uwage na mozliwosci wykorzystania pian statych jako wymiennikow
ciepta, mieszaczy statycznych, katalizatoréw lub strukturalnych no$nikow katalizato-
row [1-6]. Struktury te bowiem reprezentuja grupe materiatow charakteryzujacych sig
duza powierzchnia wlasciwa przy réwnoczesnym matym oporze przeptywu plynow
przez ztoze. Wihasciwosci te wynikajg gtownie z ich otwartej struktury komorkowej
i stosunkowo duzej porowatosci (wolnej objetosci), wynoszacej nawet do 97%.

Piany state, jak dotad, nie zostaly jeszcze zastosowane w przemysle jako wypetnienie
reaktorow wielofazowych. Znaczna czg§¢ pozycji literaturowych, prezentujacych
wyniki otrzymane dla tego typu aparatow, odnosi si¢ jedynie do jednofazowego prze-
ptywu gazu przez ztoze pian statych [np. 3—12 ]. Natomiast liczba prac dotyczacych
hydrodynamiki reaktora wielofazowego, w ktdérym gaz i ciecz ptyna w dot kolumny
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po powierzchni ciata statego, a zatem aparatu powszechnie stosowanego w przemysle
chemicznym czy petrochemicznym, jest niewielka [13-15]. Ewentualne zastosowanie
reaktorow trojfazowych wypetnionych pianami stalymi wymaga badan, na podstawie
ktérych wyznaczone zostana podstawowe parametry hydrodynamiczne aparatu, co
jest niezbedne przy opracowywaniu modelu matematycznego reaktora. Kluczowym
parametrem, ktérego znajomos¢ jest konieczna przy projektowaniu i przenoszeniu
skali aparatu jest, obok spadku ci$nienia gazu w zlozu, zawieszenie cieczowe. Ilo$¢
cieczy zawieszonej na wypeknieniu jest identyfikowana z grubos$cia filmu pokrywaja-
cego wypelnienie. Wzrost jego grubosci nie tylko zmniejsza swobodna objetosé ztoza,
przez ktora ptynie faza gazowa (a wige zwigksza opory przeptywu tej fazy), ale row-
niez zmienia warunki transportu gazowego reagenta do aktywnej powierzchni kontak-
tu. Zawieszenie cieczowe jest rowniez waznym parametrem bezpieczenstwa
procesowego, szczegbdlnie wowczas, gdy w uktadzie zachodzi reakcja silnie egzoter-
miczna. Optywajacy wypetnienie film cieczy odprowadza ciepto reakcji, a rownocze-
$nie zapobiega niebezpieczenstwu tworzenia si¢ tzw. ,goracych miejsc” na
niezmoczonej powierzchni kontaktu, wynikiem czego moze by¢ zniszczenie aktywne-
go katalitycznie ztoza. Ilo$¢ cieczy zawieszonej na wypehieniu wptywa rowniez na
selektywnos¢ procesu, nie jest bowiem obojetne, czy reakcja zachodzi na czgsciowo
zmoczonej (lub zwilzonej), czy tez calkowicie zmoczonej powierzchni ziarna, przy
czym pod pojgciem powierzchni zmoczonej rozumiana jest powierzchnia po ktorej
ciecz sptywa w postaci cienkiego filmu, natomiast na powierzchni zwilzonej ciecz
utrzymywana jest w wyniku oddzialywan miedzyczasteczkowych.

Calkowite zawieszenie cieczowe (&), okreslane jako stosunek objgtosci cieczy za-
trzymanej w zlozu w czasie pracy reaktora do objgtosci zajmowanej przez wypehie-
nie, jest, w przypadku ztoza porowatego, sumg dwoéch skltadowych: zawieszenia
cieczowego wewngetrznego i zewngetrznego. Wewngtrzne zawieszenie cieczowe (Een)
jest stosunkiem objgtosci cieczy zatrzymanej za pomoca sit kapilarnych w porach
katalizatora do jego objetosci. Zewngtrzne zawieszenie cieczowe (&..,) jest natomiast
stosunkiem objetosci cieczy zatrzymanej na powierzchni katalizatora do objetosci
zajmowanej przez wypetnienie. Dla wypelnienia nieporowatego, jakim sa np. piany
metalowe, moéwi¢ mozna tylko o zewngtrznym zawieszeniu cieczowym, ktére jest
sumag zawieszenia dynamicznego (&) oraz statycznego (&.). Dynamiczne zawiesze-
nie cieczowe jest to objetos¢ cieczy, ktéra ptynie swobodnie po powierzchni wypet-
nienia w czasie pracy reaktora, i zwykle definiowane jest jako stosunek objetosci
cieczy, ktora sptynie z powierzchni ztoza po rownoczesnym odcigciu doptywu i od-
ptywu mediéw, do objetosci pustego aparatu. Jego wielkos$¢ zalezy zaréwno od para-
metrow ruchowych reaktora (cis$nienia, natezenia przeptywu faz), jak i wlasciwosci
fizycznych ptynacych ptynow (gestosci, lepkosci, napigcia powierzchniowego). Sto-
sunek objetosci cieczy, ktora po ocieknigciu pozostanie w ztozu do objgtosci zajmo-
wanej przez ztoze daje wielko$¢ statycznego zawieszenia cieczowego.

Do pomiaru zawieszenia cieczowego w kolumnach wypeklionych stosowane sa
rozne techniki eksperymentalne, ktore szczegbtlowo omdwione zostaty w pracy [16].
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Jedna z nich jest metoda ociekowa, polegajaca na pomiarze obj¢tosci cieczy sptywa-
jacej ze ztoza po zatrzymaniu zasilania reaktora obiema fazami. W wyniku pomiaru
otrzymuje si¢ sktadowa dynamiczng zawieszenia cieczowego. Dla uktadu, w ktérym
faza ciekla jest woda, czas ociekania wynosi zwykle 15 — 30 minut [2, 17-20]. Jednak
dla wypetnien strukturalnych typu KATAPAK-S i MULTIPAK, jak przedstawiono
w pracy [21], dynamiczne zawieszenie cieczowe otrzymane po uptywie 30 min bylo
znacznie mniejsze w porownaniu do otrzymanego przy wydluzonym (nawet do 72 h
dla wypetnienia MULTIPAK) czasie pomiaru.

Celem niniejszej pracy byto wyznaczenie zawieszenia cieczowego dla reaktora
trojfazowego, w ktorym gaz i ciecz pltyna wspodtpradowo w dot kolumny przez zloze
pian statych. Konieczne bylo zatem sprawdzenie, czy powszechnie stosowany czas
ociekania jest wystarczajacy w przypadku, gdy wypelnieniem jest ztoze pian statych.

2. INSTALACJA DOSWIADCZALNA

Badania przeprowadzono w instalacji (rys. 1), ktorej gtdbwnym elementem byta ko-
lumna o $rednicy 57 mm i wysokos$ci 1,3 m.

k
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Rys. 1. Schemat instalacji doswiadczalnej: 1 - butla z gazem, 2 — rotametry gazowe, 3 — zbiornik wyrow-
nawczy, 4 — kolumna z wypetnieniem, 5 — zbiornik cieczy, 6 — rotametry cieczowe, 7 — wymienniki cie-
pta, 8 — pompy, ZE — zawory elektromagnetyczne
Fig. 1. Scheme of experimental set-up: 1- nitrogen cylinder, 2 — gas flow meters, 3 — dampener, 4 —

packed column, 5 — liquid tank, 6 — liquid flow meters, 7 — thermostat, 8 — liquid pumps, ZE — electro-
magnetic valve, ZZ — check valve.

Jako wypelnienie stosowana byla piana stala NiCr firmy Recemat o ggstosci porow
wynoszacej 30 PPI (pores per inch), ktorej zdjecie przedstawiono na rys. 2. Struktura
ta, w postaci krazkéw o $rednicy ok 54 mm i wysokosci ok. 10 mm, ulozona zostala
w stos o wysokosci 0,9 m. W celu uniknigcia efektu Sciankowego oraz ewentualnego
przeptywu znacznej czeSci cieczy i/lub gazu poza wypetnieniem, wzdhuz §ciany apara-
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tu (ang. bypassing), elementy wypehienia owinigte zostaty przezroczysta termokurcz-
liwa folig poliolefinowa, ktora pod wptywem temperatury doktadnie dopasowywata
si¢ do utozonych pian.

Faza gazowa (azot) oraz ciekta, podawane byly w sposob ciagly poprzez zraszacz na
szczyt kolumny w warunkach otoczenia. Jako fazg¢ ciekta stosowano wodg (p, = 999,8
kgm?, 7, = 1,04-10° Pa-s) oraz 30% roztwér gliceryny (p, = 1072,2 kg:m™, 7, =
2,5-107 Pa-s). Pomiary zawieszenia cieczowego wykonano metoda ocickowa. W tym
celu wykorzystano zestaw zawordw, ktdre umieszczono na przewodach wlotowych
obu faz oraz na wylocie z kolumny. Pozwolito to na rownoczesne odcigcie doptywu
1 odptywu ptynoéw z aparatu. Czas ociekania wynosit ok. 20 h.

Rys. 2. Zdjgcie piany NiCr
Fig. 2. Picture of the NiCr foam

3. WYNIKI EKSPERYMENTOW

Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, ze czas ociekania wynoszacy
30 min, dla wypelnien w postaci pian statych, jest zdecydowanie zbyt krotki, ponie-
waz, po uplywie tego czasu, nadal obserwowano wyrazny wzrost ilosci cieczy ocieka-
jacej z kolumny, co przedstawiono na rys. 3.

Niewielkie zmiany w ilo$ci zebranej cieczy obserwowano nawet po uptywie 3 h.
Zdecydowano zatem o wydtuzeniu czasu ociekania do ok 20 h. Analiza krzywych
ociekania wskazuje na liniowa zalezno$¢ ilosci cieczy zawieszonej na ztozu od para-
metru r”’(gdzie t jest czasem ociekania ztoza), co jest zgodne z wnioskami przedsta-
wionymi w pracy [21].
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Rys. 3. Zmiana wartosci zawieszenia cieczowego w zaleznosci od czasu ociekania zloza, w,= 0,1 m/s,
trojkaty — wy, = 0,0054 m/s, kwadraty — w; = 0,01 m/s, uktad azot — woda
Fig. 3. Liquid holdup value vs. time drainage of the bed, w,= 0,1 m/s, triangles — w; = 0,0054 m/s,
squares — w; = 0,01 m/s, nitrogen — water system

Jak zauwazyli autorzy, przedstawiajac warto$¢ zawieszenia cieczowego w zaleznosci
od warto$ci £”°, w prosty sposob ekstrapolujac, z punktu przeciecia linii prostej z osia
Y dla #”’= 0, mozna wyznaczy¢ wartos¢ €4 dla nieskonczenie dlugiego czasu ocieka-
nia, co, dla przyktadu, przedstawiono na rys.4 dla czasu ociekania wynoszacego po-
wyzej 70 min.
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Rys. 4. Zalezno$¢ zawieszenia cieczowego od wartosci £, uktad azot — woda
Fig. 4. Dependence of liquid holdup on #”°, nitrogen — water system

Stwierdzono bardzo dobra zgodno$¢ pomiedzy wartoSciami zawieszenia cieczowego
otrzymanymi dla czasu ociekania ztoza wynoszacego ok. 20 h oraz wyznaczonymi dla
nieskonczenie dlugiego czasu, wartosci te roznity si¢ maksymalnie do 3%. Dlatego,
w dalszej czg$ci pracy, brano pod uwage wartosci €4 wyznaczone dla nieskonczenie
dhugiego czasu ociekania ztoza (£”°=0).
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Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, ze warto$¢ zawieszenia cie-
czowego w reaktorze wypelionym pianami stalymi maleje ze wzrostem predkosci
fazy gazowej, natomiast ze wzrostem predkosci przeptywu cieczy warto$¢ €4 wyraz-
nie ro$nie do pewnej wartosci, co jest charakterystyczne dla przeptywu struzkowego,
a nastgpnie pozostaje prawie stale, co obserwowane jest w rezimie przeptywu pulsa-
cyjnego, co przedstawiono na rys. 5. Wynik ten moze zatem sugerowaé zmiang rezi-
mu hydrodynamicznego, w jakim pracowat reaktor podczas prowadzonych badan, co
na rysunku 5 hipotetycznie zaznaczono linia przerywana.
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Rys. 5. Wptyw parametréw ruchowych oraz wlasciwosci fizycznych cieczy na warto$¢ zawieszenia cie-
czowego; dla uktadu azot — woda (punkty puste) oraz azot — gliceryna 30% (punkty pelne)
Fig. 5. The effect of operating parameters and physical parameters of the liquid phase on the liquid
holdup values. Nitrogen — water system (open points), nitrogen — 30% glycerol solution (solid points)

Analizujac wptyw wiasciwosci fizycznych cieczy na mierzony parametr mozna za-
uwazy¢, ze ze wzrostem lepko$ci cieczy maleje warto$¢ €4, co zgodne jest z wnio-
skami przedstawionymi w pracy [15]. Zmiana ta jest bardziej wyrazna dla wigkszych
predkosci cieczy.

Otrzymane eksperymentalnie warto$ci zawieszenia cieczowego w prosty sposob
mozna opisa¢ za pomocg rownania korelacyjnego postaci:

0,218
e, =075 [éj 0

ktére ze $rednim btedem wzglednym wynoszacym 4,8% i odchyleniem standardowym
o= 3,8% przybliza dane eksperymentalne, co przedstawiono na rys. 6.

W réwnaniu tym nie zastosowano liczb bezwymiarowych (np. Rep), ktore w pelni
ujetyby zmiang parametréw fizycznych cieczy. Powodem jest fakt, ze nie do konca
poznane zostaly parametry morfologiczne stosowanej w badaniach piany, stad trud-
no$¢ w jednoznacznym i w pelni wiarygodnym wyznaczeniu liczb kryterialnych.
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Rys. 6. Porownanie wartosci € 4 otrzymanych eksperymentalnie i obliczonych wg réwnania 1
Fig. 6. Comparison of the experimental and calculated from Eq. (1) values of € 4

WNIOSKI

e W pracy przedstawiono eksperymentalne wyniki zawieszenia cieczowego dla
reaktora trojfazowego wypetnionego ztozem pian statych.

e Wyznaczenie wartos$ci zawieszenia cieczowego metoda ociekowa dla kolumny
wypetnionej pianami statymi wymaga znacznie dtuzszego czasu ociekania ztoza od
powszechnie stosowanego.

e Zaleca sig, by warto$¢ zawieszenia cieczowego dla pian stalych wyznaczana by-
ta dla nieskonczenie diugiego czasu ociekania, tzn. dla "= 0.

e [loé¢ cieczy zawieszonej na ztozu pian statych zmienia si¢ ze zmiang predkosci
przeptywu obu faz.

e Zaproponowano rownanie korelacyjne opisujace zmiang wartoSci zawieszenia
cieczowego w reaktorze wypetnionym pianami statymi.

OZNACZENIA - SYMBOLS

G — natgzenie przeptywu gazu, kg~m’2»s'1
mass flow rate of gas

L — natgzenie przeptywu cieczy, kg m>s!
mass flow rate of liquid

t — czas ociekania, s

drainage time
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w —predkos¢ liczona na przekr6j pustego aparatu, m-s™!
superficial velocity

2L —gestos¢ cieczy, kg-m™
density of liquid

m —lepkosc¢ cieczy, Pa-s

viscosity of liquid

NDEKSY DOLNE I GORNE — SUBSCRIPTS AND SUPERSCRIPTS

L —ciecz
liquid

g —gaz
gas
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LIQUID HOLDUP FOR TWO PHASE FLOW THROUGH SOLID FOAMS BED

Solid foams (metal or ceramic) are known and widely applied for many years due to their attractive
thermal, mechanical, electrical and acoustical properties. During the last decade, a growing interest was
noticed in their applications in heat exchangers, reformers, static mixers and as catalysts or structured
catalyst support [1-6]. So far, solid foam were not applied as packing in multiphase reactors. Up to date,
very few references are known dealing with the gas-liquid flow in the cocurrent trickle bed solid foam
reactors [13—15].

The aim of this study was to determine liquid holdup in the trickle bed reactor by drainage method, as
well as to assess the required drainage time. The experiments were performed using the set-up shown in
Fig.1. The experiments performed proved that after the commonly accepted time of 30 min the liquid still
drained out of the packing (Fig. 3). Such a time was evidently too short thus longer times were applied,
up to 20 hours. An analysis of the draining curves showed a linear dependence of the draining liquid
volume on t 3 what is presented in Fig. 4. Similar relationship was found by Jaroszynski et al. [21] for
structured catalytic packings.

The values of liquid holdup depends on both liquid and gas flow rates as presented in Fig. 5. Simple
correlation equation (Eq. 1) was derived that applies to liquids of different physicochemical properties
(water and 30% glycerol solution) with the accuracy of 5% (Fig. 6).



