1

csmermet) POPIS VYNALEZU | 220 o8

REPUBLIKA (B1)

(19)

K AUTORSKEMU OSVEDCENIU

(61) G)Int.CI3 ¢ 07 € 21/06

{23) Vystavna priorita C 08 F 14/06
(22) Prihlasené 01 12 81
(2D Pv 8881~81

URAD PRO VYNALEZY (40) Zverejnené 27 05 83
" (45) Vydané 01 10 84

A OBJEVY
(75)
Autor vynilezu  pAULECH JOZEF ing., PRIEVIDZA NOVAK FRANTISEK ing., NOVAKY
DOBROTKA PAVOL prom. chem,, CHRENOVEC
FABIAN PETER prom. chem., PRIEVIDZA
PAULECHOVA- MARIA, PRIEVIDZA
JAROSEK KAROL itge. NOVAKY
(54)

Sposob parcidlneho oddelovania vinylchloridu z plynnych zmesi

Vynélez riedi technicky jednoduchy a energeticky nené~
ro&ny spésob oddelovania vinylchloridu z plynnych zmeei, ob-
sahujicich viac neZ 3 % obj. vinylchoridu, pri ktorom sa z
plynov vyizoluje podstatné East pritomného vinylchloridu,

Pri vyrobe vinylchiéridu e polyvinylchloridu vznikaju
odplyny, z ktorych sa vinylchlorid oddeluje najvyhodnejdie
fyzikélnymi metodami, najmé vdak adsorpciou a desorpciou na

aktivnom uhli, Doterajsie znépe metody oddelovania vinylchlo~
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ridu z plynnych zmesi sa zakladaju na uprave klasického ter=-

mického spbsobu adsorpcie a desorpcie, ktory je pretritym
cyklickym procesom so Styrmi fézami: adsorpcia, desorpcia pa-
rou, suSenie a chladenie adsorbenia. Podla vyloZeného spisu
DAS &. 2 148 954 oddelenie vinylchloridu z plynnych zmesi,
obsahujlicih okrem neho inertné plyny sa robi tak, Ze zmes ea
vedie pri teplotéch =10 aZ +35 °c cez vrstvu aktivneho uhlia
a naadsorbovany vinylchlorid sa vydesorbuje vedenim pary cez
vretvu ako aj nepriamym zahrievanim, V popise sa uvédza, Ze
adsorp&nad kapacita aktivneho uhlia prudko kiesd od cykla k
cyklu a preto sa doporufuje uhie impregnovat hydrochinénom
proti polymerizédcii vinylchloridu. Naopak, v USA paat, &.

3 984 218 sa tvrdi, %e regeneracia sktivneho uhlia po ad=
sorpcii vinylchloridu sa mbéZe opakovat velmi dlho bez stra-
ty adsorptnej kapacity alebo torby polyvinylchloridu na je-
ho povrchu, Podla tohto patentu sa prud plynu obsahujuci

10 ppm aZ 100 % mol, vinylchloridu vedie cez vretvu aktive=
neho uﬁlia vyrobeného zo #krupin kokosovych orechov alebo i
ropnych produktov, kym vystupujuci plyn neobsahuje viac nei
10 ppm vinylchloridu, Potom sa cez vrstvu vedie para pri 100
az 150 °C, kym nevydesorbuje aspoli 99 % hmot, vinylchloridu,
Vodou nasytené aktivne uhlie sa vysudi vedenim pridu inertné-
,ho plynu pri 90 aZ 150 °c, kym uhlie neobsahuje menej nei 1 %
vody., Nakoniec sa uhlie ochladi pod 30 °c vedenim chladného
inertného plynu cez hordce uhlie, Daldi USA pat. &. 4 128 405
je zamerany prédve na neiplné vysudenie aktivneho uhlia po de-
sorpcii vinylchloridu parou tak, aby pri vstupnom konci ply-

nov iducich na adsorpciu uhlie obsahovalo vysoki koncentraciu
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vody a pri vystupnom konci bolo skoro suché, Tym sa mad do=-

siahnut’ niZ8ieho zshrievania systému pri adsorpcii, nakollk o
uvolnené adsorp&né teplo sa kompenzuje su&asne prebiehajlcou
desorpciou zbytkovej vody na uhli, V japonskom patente &.
77 27,707 sa doporutuje plyn pred adsorpciou vinychloridu
najskdr sudit’ molekulovym sitom a potom chladit na -14 a3
-159 °C. Desorpcia sa robi pomocou dusika pri 100 °c.
OddeIovanie vinylchloridu z plynnych zmesi adsorpciou
na aktivnom uhli s ndslednou totélnou termickou desorpciou
a Uplnym alebo parcidlnym vysuenim a vychladenim aktivneho
uhlia je metoda, pri ktorej je moZné vinylchlorid prakticky
uplne vyizolovat a vratit do vyroby na spétné pouzitie., So
sfapajécou koncentréciou vinylchloridu v plyne skracuje sa
v8ak pri adsorpcii doba, po ktord je aktivne uhlie schopné
vinylchlorid zachytévat, Pri koncentrécidch vinylchloridu
vy88ich neZ 5 % obj., uZ nie je obvyklé moZné podas adsorpcie
| v jednom adsorbéri previest desorpciu a regenerdciu uhlia
v druhom adsorbéri, Aby sa ziskal &as /niekolko hodin aZ 10
hodin/ pre potrebnu regenerédciu sktivneho uhlia, stavaju sa
‘veIké adsorbéry a batérie s viacerymi adsorbérmi. So stupa-
jucou koncentrédciou vinylchloridu vo vstupnom plyne zvy$uje
sa tieZ znalne teplota pri adisbatickej adsorpcii a tym sa
zniZuje adsorpind kapacita aaktivneho uhlia, &o opédtovne vy=-
voléva jeho zvySenu potrebu, Regeneraénu dobu, spotrebu pary
a energii zna&ne zvysuje poiiadavka na nizku koncentréciu
vinylchloridu vo vystupujicom plyne. Periodicita procesu, ad-

sorpcie, desorpcie a regenericie si vyZaduje prerusovany od-
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ber energii, &o md%e vyvoldvat’ poruchové stavy pri odbere

energii aj v inych prevédzkach zé&vodu.

Uvedené nedostatky odstratiuje spésob parcidlneho odde-
Tovania vinylchloridu z plynnych zmesi, obsahu jlicich 3 a%

99 % obj. vinylchloridu podravvynélezu, Jjednostupitiovou alebo
: viacQtupﬁovou adsoxrpciou a desorpciou na aktivnom uhli, pri-
Som adsorpcia vinylchloridu sa robi neiplne a adiabaticky ve-
denim plynnej zmesi cez vrstvu aktivneho uhlia, na ktorom je
u#% od podiatku adsorpcie naadsorbované také mnoZstvo vinyl-

. ohlofidu, ktoré je timerné parcidlnemu tlaku vinylchloridu
nad vrstvou aktivneho uhlia na kohoi predchAdza juce j desorb-
cie a desorpcia vinylchloridu, naadéorbovahého vo féze adsorp-
cie sa po Jej ukondeni robi tieZ adiabaticky zniZen{m abso-
latneho tlaku pod hodnotu parciélneho tlaku vinylchloridu

vo vstupnom plyne, ktory sa vedie na adsorpciu.

V zniZovani koncentrécie vinylchloridu vo vystupujicom
plyne z ad&orbéra pri adsorpocii moZno pokradovat’ podobn&m»
spdésobom v daldich stupiioch alebo zbytky vinylchloridu
mo¥no odstranit’ Uplne inym znémym postupom, napr. spésobom
termickej adsorpcie/desorpcie na aktivnom uhlfi alebo spélit’,

Medzi hlawvné vyhody rieSenia podla vyndlezu patri, Ze
pracovnéd adsorp&no-desorpiné jednotka je velmi jednoduché,
pozostava z dvoch adsorbérov s minimom potrubi a vemtilov,
pracovany reZim je velmi jednoduchy, v jednom adsorbéri pre-
bieha adsorpcia, kym v druhom desorpcia. Cely pracovany cyk-
lus prebieha za adiabatickjch podmienok. Desorpcia sa robi

iba zni¥enim tlaku (evakudciou). Rfchlost’ desorpcie je velké
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#5 aZz 15 minut/, takZe moZno pracovat v krétkych cykloch na

malom zariadeni, Proces sa dé lahko automatizovat, K dalSim |
vyhodédm rieSenia patria nizke investidné a prevddzkové ng-
klady, O&innost oddelovania vinylchloridu moZno zvy3it zara-
denim niekolkych adsorp&no~desorpinych jednotiek do série.
Spdsobom bodIa vyndlezu sa neoddeluje vinylchlorid
z plynnych zmesi Gplne, ale iba jeho podstatné dast, prilom
z koncentrovanych zmesi sa ziskavaji nizkokoncentrované zme-
si vinylchloridu, PrevaZnd véa&dina vinylchloridu sa takto
vyizoluje za ekonomicky vyhodnych podmienok. Aké mnoZstvo
vinylchloridu sa pri urlitej teplote a ur&itom parcidlnom
tlaku naadsorbuje na aktivne uhlie alebo po ukonéenej.desorp-
cii ostédva naadsorbované na uhli sa stanovi z adsorpé&nych
izoteriem, U&innost procesu a pracovny postup sU zrejmé z
pripojenych obrédzkov, Na obr, 1 je zndzornené zévislost ad-
sorp&nej kapacity aktivneho uhlia /typ HS-4/, pre vinylchlo-
rid v zévislosti od jeho parcidlneho tlaku pri 15 ° a né
obr, 2 je schéma oddelovania vinylchloridu z plynnych zmesi
adsorpciou a desorpciou podla vynédlezu, Z obr. 1 moZno od-
g¢itat, Ze pri teplote 15 °c a parcidlnom tlaku vinylchloridu
40 kPa sa naadsorbuje 0,407 g vinylchloridu na 1 g aktivne=-
ho uhlia; pri 10 kPa 0,30 g a pri 3 kPa 0,218 g, Uvedené
hodnoty znamenaju tieZ, Z2e pri adsorpcii plynnej zmesi o
celkovom tlaku 100 kPa, obsahujucej 40 % obj. vinylchloridu,
ak predchddzajiuce desorpcia bola urobené pri tlaaku 10 kPa,
" teplote 15 °c, adsorpbia zadina na uhli, na ktorom je u2
naadsorbované 0,300 g vinylchloridu/g aktivneho uhlia a
z adsorbéra odchédza plyn obsahujici 10 % obj. vinylchlori-
du, teda 83,335 % ze vstupujuceho vinylchloridu sa zachyta-
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ve na aktivnom uhli., Pri predchadzajucej desorpcii za tlaku

3 kPa, nasledujica adsorpcia zalina na uhli, na ktorom je
naadsorbované u% 0,218 g vinylchloridu/g aktivneho uhlia a

z adsorbéra odchéadza plyn obsahujuci 3 % obj. vinylchloridu,
Zachytené mnoZstvo vinylchloridu v tomto pripade predetavuje
95,36 % zo vstupujuceho vinylchloridu na adsorpciu. Koncentra- .
cia vinylchloridu v plyne vystupujucom z adsorbéra sa nemeni,
kym hrot zony prestupu létky nenarazi na hrani&nd vrstvu na
vyetupe z adsorbéra. Potom koncentrécia vinylchloridu rychle
raetie a% na hodnotu aké je vo vstupnom plyne.

24

Zariadenie podla obr. 2 pozostéva z adsorbérov 1 a
dichadla 3, vyvevy 4, privodného potrubia plynnej zmesi 5,
vyvodného potrubia ochudobeného plynu 6, vékuového potrubia
vinylchloridu 7, ventilov 51 a 52 na'privbdnom potrubi plyn;
nej zmesi, ventilov 61 a 62 na vyvodnom potrubi ochudobeného
plynu a ventilov 71 a 72 na vékuovom potrubi vinylchloridu,
Oddelovanie vinylchloridu podla vynalezu sa robi striedavo
v oboch adsorbéroch, Ked v adsorbéri 1 prebieha adsorpcia |
vinylchloridu, v adsorbéri 2 prebieha desorpcia a Vv nasle-
dujdcom cykle funkcie sa obréatia. Zmena pracovného cyklu,
zapolatie adsorpcie Vv edeorbéri 1 a desorpcie Vv adsorbéri
2 sa prevedie takto: pri adsorbéri ;|uzatvori sa ventil

71 na vékuovom potrubi vinylchloridu 7 a otvori sa ventil

561 na privodnom potrubi plynnej zmesi S a ventil 61 na vy=-
vodnom potrubi ochudobeného plynu 6; pri adsorbéri 2
uzetvori sa ventil 52 a 62 a otvori sa ventil 72, Duchadlo
3 dopravuje ;1ynnﬁ zmes do adsorbéra 1, kde prebieha adsorp=-

cia vinylchloridu a vyveva 4 zniZuje tlak v adsorbéri 2, &im
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sa vyvolava desorpcia vinylchloridu, Oba adsorbéry st naplne-

né aktivnym uhlim vhodnym pre adsorpciu vinylchloridu /naapr,
&s, aktivnym uhlim, typ HS-4/, V okamihu popisanej zmeny pra-
covného cyklu v adsrbéri 1 na aktivnom uhli je naadsorbované
také mnoZstvo vinylchloridu, ktoré odpovedd pribliZne adsorp-
&¢nej kapacite aktivneho uhlia za teploty a parcidlneho tlaku
vinylchloridu v adsorbéri na konci predchédzgjucej desorpcie.
Aktivne uhlie v adsorbéri 1 nie jé teda vinylchloridom dosy=-
téné vzhladom k parcialnemu tlaku vinylchloridu vo vstupuju-
com plyne a preto na jeho povrchu prebieha adsorpcia vinyl-
chloridu, Zéna prestupu létky postupuje vrstvou aktivneho uhlia
od vstupného konca k sttupnému. V tomto &ase vystupuje z adsor-
béra 1 plynnd zmes ochudobend vinylchloridom, Teplota v adsor-
béri pri adsorpcii stipa, &o je odvislé od prirastku naadsorbo-
vaného vinylchloridu a od poiaato&ného naadsorbovaného merné-
ho mnoZstva vinylchloridu. Plynné zmes vystupujuca z adsorbéra
1 sa vedie vyvodnym potrubim ochudobeného plynu 6 zo systému
von, bud na spracovanie inym znémym postupom alebo na daldie
oddelovanie vinylchloridu podla vynélezu, kde desorpcie sa

sobi pri niZ%dom tlaku neZ v prvom stupni a tym sa ziska plyn‘ 
vystupujuci z adeorbéra pri adsorpcii o ni28ej koncentracii

neZ v prvom stupni, Zmena cyklu, prepnutie adéorpcie na de~
sorpciu a opa¥ne sa robi automaticky, bud na zdklade signalu
zo stupnutia koncentrécie vinylchloridu vo vystupujucom ply-

ne pri adsorpcii, bud zo stupnutia aledovaqej teploty v ad-
sorbéri alebo zo stupnutia pretlaku, &i podla nastaveného
programu na tesovom spinali. V okamihu zmeny pracovného cyks

lu v adsorbéri 2, t.j. na poliatku desorpcie, na aktivnonm
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uhli v rovnovéZnej sekcii je naadsorbované také mnoZstvo vinyl-

chloridu, ktoré odpovedé rovnovéinemu naadsorbovanému mnoZstvu
pri danom parcidlnom tlaku vinylchloridu\vo vstupnej plynne]
zmesi a prislu&néj teplote v adsorbéri, kym v zone prestupu
l4tky na konci adsorbéra naadsa bované mnoZstvo vinylbhloridu
sa znifuje, Vyveva 4 odséva vinylchlorid z adsorbéra 2, &im
poruuje rovnovéhu a v désledku tohoto dalfie a daldie mNoZ«
stvé vinylchloridu vydesorbovévaju, Desorpiné teplo sa odobe~
ré zo systému a pfeto klesd jeho teplota, Po ustéleni tlaku a
klesania teploty systém sa dostdva do novej rovnovéhy a proces
desorpcie sa kon¥i., Odsévany vinylchlorid sa vedie na konden-
zéciu aalebo na spracovanie inym spdsobom. Tym adsorbér 2 je
pripraveny na novu zmenu cyklu, po ktqrej v adsorbéri 2 sa robi
adsorpcia vinylchloridu a v adsorbéri 1 desorpcia, |

0&innost spdsobu oddelovania vinylchloridu z plynnych zme~
si podla vynélezu a jeho vyhodnost je zregz-z nas ledujicich
experimentalnysh prikladov,

Priklad

Pokusné zariadenie pozostdva z valcového ocelového adsor-
béra o obsahu 60 litrov, naplneného éktivnym vhlim /HS-4/, zmie-
savaa vinylchloridu s dusikom, vodokruZkovej vyvevy, spojova-
cich potrubi, armatar, meriacich prvkov a malyzétorov. Do ad-
sorbéra sa privédza plynné zmes vinylchloridu a dusika o kon-
centracii 80 % obj. vinylchloridu rychlostou 11,1 m’.h'l{
Vstupny i vystupny plyn sa analyzuje chromatograficky. Prietok
a koncentracia plynu na vstupe do adsorbéra su kon§tantné, Po

stupnuti koncentrécie vinylchloridu vo vystupnom plyne nad
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11 % obj. sa prerudi adsorpcia a adsorbér sa evakuuje 6 mi-
- nat na tlak 9 kPa, Potom sa zapo&ne novy cyklus a proces

sa opakuje. Analyzy vystupujuceho plynu pri adsorpcii v réz-
nych Zasovych intervaloch od po&iatku adsorpcie su nasledov-
né: 1,1 min, - 9,7 % obj. vinylchloridu; 2,8 min, - 9,5 %
obj. vinylchloridu; 4,4 min., - 9,7 % obj. vinylchloridu;

6,1 min, - 9,8 ¥ obj., vinylchloridu, Zmena tepldt medzi po-
éiatkom a koncom adsorpcie v ;Oznych poziciach pozdiz

vretvy aaktivneho uhlia je 13 az 18 °c,

Priklad 2

Do toho istého zariadenia ako v priklade 1 sa vedie
zmes vinylchlordu a dusika o koncentrécii 49,1 % obj. vi-
nylchloridu prudom 13,3 m3,h~L, Pracovny postup je rovnaky
ako v priklade 1. Koncentrécia vinylchlordu vo vystupujicom
plyne z adsorbéra pri adsorpcii je nasledovnd: po 4 min,
9,0 % obj. vinylchloridu, po 5,7 min, 9,7 % obj. vinylchlo-
ridu, po 7,3 min, 10,0 % obj. vinylchloridu, Rozdiely tepldt
medzi zaZiatkom a koncom adsorpcie su v réznych polohach

v adsorbéri 8 a2 13 °c.

Prikled 3

Do toho istého zariadenia ako v priklade 1 sa vedie
zmes vinylchloridu a dusika o koncentrécii 20 % obj. vinyl-
chloridu rychlost'ou 23,6 m3.h'1. Pracovny postup je rovnaky
ako v priklade 1. Vystupujici plyn z adsorbéra vykazuje na-
sledovné zloZenie: po 1,9 mindte 9,2 % obj., vinylchléridu,



- 10 -
224 684
po 3,6 min, 9,9 % obj. vinylchloridu, po 5,3 min, 9,8 % obj.
vinylchloridu, po 6,9 min. 11,0 % obj. vinylchloridu. Roz-
diely tepldt medzi zatiatkom a koncom adsorpcie st v réznych

polohédch v adsorbéri 4 az 5 °c.
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Spésob parciélneho oddelovania vinylchloridu z plynnych
zmesi, obsahujicich 3 aZ 99 % obj., vinylchloridu jednostup-
fovou alebo'vigcstupﬁovou adsorpciou a desorpciou na akti{v-
nom uhli, vyznadujlci sa tym, %e adéorpcié vinylchloridu
sa robi netdplne a adiébaticky vedenim plynnej zmesi cez
vrstvu aktivneho uhlia, na ktorom je uZz od podiatku adsorp-
cie naadsorbované také mnoZstvo vinylchloridu, ktoré je
ﬁmerné parcidlnemu tlaku vinylchloridu nad vrstvou aktivne-
ho uhlia na konci predchédzajﬁéej desorpcie a desorpcia vi-
nylchloridu, naadsorbovaného vo f4ze adsorpoie sa po jej
ukondeni robi tieZ adiabaticky zniZenim absoldtneho tlaku
bpod hodnotu parciélneho tlaku vinylchléridu vo vstupnom

plyhe, ktory sa vedie na adsorpciu,
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