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Аннотация: работа посвящена способу получения изофорона в микроканале. Проведена численная и 

экспериментальная оптимизация процесса получения изофорона в микроканале. Изофорон – ненасыщен-

ный циклический кетон, широко использующийся в промышленности в качестве растворителя нитроцел-

люлозных красок, а также в качестве промежуточного вещества для синтеза других соединений. Синтез 

проводили в микроканалах. Микроканалы представляют из себя каналы диаметром меньше 1 мм. Их ос-

новная особенность – возможность проведения различных типов реакций, требующих высокие давления и 

температуры. За счёт небольшого внутреннего объёма, все процессы, протекающие в них, легко интен-

сифицируются, можно достигать высокой точности и эффективности эксперимента. Варьировались 

такие параметры, как температура реакции и расход реагентов. Использовался новый подход к проведе-

нию эксперимента, основанный на минимизации используемых параметров регулирования и правильному их 

комбинированию. Такой подход требует высокой точности и воспроизводимости результатов, поэтому 

лучшим выбором для таких задач являются микроканалы, используемые в данной работе. Разработана 

математическая модель реакции, основанная на системах уравнений разной сложности. Построены 

трехмерные и двухмерные контурные диаграммы, позволяющие визуализировать математическую модель 

процесса. Установлены наилучшие технологические параметры процесса. 
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Abstract: the work is devoted to the method of obtaining isophorone in a microchannel. Numerical and experi-

mental optimization of the process of obtaining isophorone in a microchannel has been carried out. Isophorone is 

an unsaturated cyclic ketone, widely used in industry as a solvent for nitrocellulose paints, as well as as an inter-

mediate for the synthesis of other compounds. The synthesis was carried out in microchannels. Microchannels are 

channels with a diameter of less than 1 mm. Their main feature is the possibility of carrying out various types of 

reactions requiring high pressures and temperatures. Due to the small internal volume, all processes occurring in 

them are easily intensified, high accuracy and efficiency of the experiment can be achieved. Parameters such as 

reaction temperature and reagent consumption varied. A new approach to conducting the experiment was used, 

based on minimizing the control parameters used and combining them correctly. This approach requires high ac-

curacy and reproducibility of the results, so the microchannels used in this work are the best choice for such tasks. 

A mathematical model of the reaction based on systems of equations of varying complexity has been developed. 

Three-dimensional and two-dimensional contour diagrams are constructed to visualize the mathematical model of 

the process. The best technological parameters of the process have been established. 
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Введение 

Изофорон является промышленным химиче-

ским веществом, представляющий из себя нена-

сыщенный циклический кетон []. Изофорон ис-

пользуется в лакокрасочной промышленности как 

высококипящий растворитель для физически вы-

сушиваемых красок и красок горячей сушки, а 

также для синтеза некоторых органических соеди-

нений [2]. 

Основной метод производства изофорона – это 

жидкофазная самоконденсация, известная как 

процесс Шольвена [3], в основном катализируется 

с использованием гомогенных щелочных катали-

заторов, в основном водных растворов гидроксида 

натрия или гидроксида калия. 

Процесс получения изофорна состоит из сле-

дующих стадий: цепочка реакций инициируется 

конденсацией двух молекул ацетона ( ) с 

образованием диацетонового спирта ( ). 

      (1) 

Далее, ввиду каталитических условий (с ис-

пользованием гидроксида калия: KOH в качестве 

катализатора) этот спирт быстро обезвоживается 

до мезитилоксида ( ). 

          (2) 

Мезитилоксид может конденсироваться с аце-

тоном с образованием изофорона линейного дио-

нофорона, который быстро циклизуется с образо-

ванием изофорона ( ) в двух изомерных 

формах, обозначенных и воды H2O. 

        (3) 

 

Перекрестная конденсация между различными 

кетонами – ацетоном и изофороном – приводит к 

образованию продукта разложения изофорона: 

изоксилитона.

       (4) 

 

Кроме того, две молекулы мезитилоксида мо-

гут дополнительно конденсироваться с образова-

нием ксилитонов [4]. 

       (5) 

Классическое аппаратурное оформление про-

цесса – это автоклав с мешалкой [5], щелочь до-

бавляют отдельно, момент начала реакции счита-

ют добавление щёлочи. В работе [6] был рассмот-

рен способ получения изофорона в микрокапил-

лярных каналах. Преимущества использования 

микрокапиллярных каналов следующие: 

1. Небольшой объём реакционной зоны, позво-

ляющий установить изотермический процесс. 
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2. Как следствие, высокая контролируемость 

процесса и возможность его интенсификации. 

3. Упрощенное перемешивание с помощью 

диффузии в малых объёмах жидкости. Данный тип 

смешения неоднократно показал свою эффектив-

ность для микроканалов [7]. 

4. Возможность масштабирования данного 

процесса [6] 

5. Также ввиду небольших диаметров, в про-

цессе подачи жидкости создаются большие давле-

ния, что также удовлетворяет требованиям данной 

реакции. 

6. Исходя из вышеперечисленного, микрокана-

лы позволяют увеличить выход продукта и селек-

тивность исходных реагентов, а также значитель-

но упростить проведение реакции. 

Селективность реагентов определяется смеше-

нием, а продолжительность взаимодействия ком-

понентов, обусловленная длиной канала или рас-

ходами реагентов обуславливается кинетическими 

особенностями реакции. При избыточной длине 

канала в результате большого количества местных 

сопротивлений [7] в проточном капиллярном ре-

акторе (микроканале) наблюдается закупорка ка-

нала [8-10]. 

Цель данной работы - оптимизация процесса 

получения изофорона с помощью нового подхода 

к планированию эксперимента. Данный подход 

требует высокой точности полученных результа-

тов, что обуславливает использование микрокана-

лов для достижения требуемого результата. 

Материалы и методы исследований 

Исходные материалы 

Ацетон, х.ч. (РУСХИМ), гидроксид натрия, 

10%-ный водный раствор (РУСХИМ), диацетоно-

вый спирт, х.ч. (Химмед), вода дистиллированная 

РУСХИМ по ГОСТ Р 58144-2018, азот, о.с.ч. 

(Промгаз), высокотемпературное масло ПМС200 

(РУСХИМ). 

Методы измерений 

Подтверждение получения промежуточных 

продуктов с помощью ЯМР-спектроскопии. Коли-

чественные содержание получаемого продукта в 

реакционной массе определяли посредством ГЖХ 

[Кристалл 5000, насадочная колонка, 15 метров, 

катарометр]. 

Оборудование 

Микрокапиллярный проточный реактор, пред-

ставляющий из себя капилляр 1/16 дюйма, с внут-

ренним диаметром 0,75 мм, шприцевой насос 

SPLab01 (объём шприца 150 мл.), высокотемпера-

турная печь для нагрева, контроллер температуры 

ТРМ1. 

Методика 

Предварительно были приготовлены реагенты: 

111 мл. ацетона, 35 мл. воды дистиллированной, 

3.5 мл. 10%-го раствора натриевой щёлочи. После 

перемешивания всех компонентов, они были по-

мещены в шприц насоса для дальнейшей транс-

портировки. 

Технологическая линия представлена на рис. 1. 

Технологический процесс заключается в следую-

щем: исходные компоненты подают из шприцево-

го насоса 1, позволяющего обеспечить поток без 

пульсаций, в кварцевую трубку 5 с накрученными 

внутри микрокапиллярами из нержавеющей стали 

2 (внутренний диаметр 1 мм). Трубка 5 располо-

жена в проточной печи 6, оснащенной ПИД-

регулятором температуры 7. В дальнейшем реак-

ционная масса поступает в теплообменник 3 с 

циркулирующим хладагентом (температура -5 

градусов Цельсия), после чего охлаждённую смесь 

подают в емкость для сбора продукта 4. 
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Рис. 1. Схема установки получения изофорона в микрокапиллярах. 

Fig. 1. The scheme of the installation for obtaining isophorone in microcapillaries. 

 

При проведении серии экспериментов 

варьировалось следующие параметры: темпера-

тура (t, °С) и расход (F, мл/мин). 

На рис. 2 и в табл. 1 представлен план 

эксперимента по оптимизации процесса получения 

продукта в микроканале. 

 

 

Рис. 2. План эксперимента. 

Fig. 2. The plan of the experiment. 

 

Результаты и обсуждения 

В таблице ниже (табл. 1) показаны результаты 

первых 6 экспериментов, полученные в результате 

реакции в микроканалах. Полученные в экспери-

ментах отклики заметно отличаются. Два экспе-

римента, соответствующие центральной точке да-

ли одинаковые результаты, что указывает на от-

сутствие шума в системе. Тем не менее для полу-

чения более качественных результатов потребова-

лись дополнительные эксперименты. 
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Таблица 1 

План эксперимента для построения математической модели. 

Table 1 

An experiment plan for building a mathematical model. 

Номер  

эксперимента 
t, °С F, л/мин Выход, моль/м

3 
Объём реакцион-

ной зоны, мл 

Время  

пребывания, с 

1 165 1 5 1.96 117.6 

2 165 2 4.5 1.96 59 

3 175 1.5 6.5 1.96 78 

4 175 1.5 6.5 1.96 78 

5 185 2 6.75 1.96 50 

6 185 1 7 1.96 117.6 

 

Создана математическая модель, отражающая 

зависимость между заранее определенными фак-

торами и критерием «Выход конечного продукта». 

К прочим особенностям поверхностей отклика 

очевидно относится повышение выхода продукта 

при уменьшении времени пребывания реагентов. 

Заметно также, что на значение выхода оказывает 

значительное влияние высокая температура про-

цесса. 

Анализ отклика по концентрации продукта вы-

явил существенную взаимосвязь между факторами 

«выход-температура», и «выход — расход». Гра-

фик математической модели показывает влияние 

взаимодействия факторов на реакцию (рис. 3). 

Уравнение математической модели следующее: 

  

где, z – выход продукта, x – температура, y – рас-

ход реагентов, a, b, c, d, e – коэффициенты. Здесь, 

.    

 

Погрешность модели – 2%. 
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Рис. 3. Влияние параметров на выход продукта. 

Fig. 3. Influence of parameters on product output. 

 

Использование данного метода позволит опре-

делить наилучшие возможные условия реакции. В 

представленном примере самый высокий выход 

был достигнут при высокой температуре и низком 

расходе. Эти условия соответствуют нижнему 

правому углу контурной диаграммы (на границе 

условий эксперимента) (рис. 4). 

 

Рис. 4. Контурная диаграмма процесса. 

Fig. 4. Contour diagram of the process. 
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Контурная диаграмма также показывает, что 

оптимальные условия, по всей видимости, еще не 

достигнуты и, таким образом, результат может 

быть улучшен с помощью дальнейших исследова-

ний по методу планирования эксперимента. 

Выводы 

В работе проведена оптимизация процесса по-

лучения изофорона в микроканале, а также выяв-

лены наиболее эффективные параметры процесса. 

Экспериментальная оптимизация 

Получены следующие результаты: созданы ма-

тематические модели процесса в виде трёхмерных 

и двухмерных контурных диаграмм процесса. 

Наиболее оптимальные параметры для текущего 

процесса – минимальный расход (1 мл/мин) и мак-

симальная температура (185°С). Модель также 

может быть улучшена путём проведения дополни-

тельных экспериментов внутри заданных значений 

и расширения границ варьирования параметров. 
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