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SPOS0B SEPARACII ROZTWORDW POKRYSTALIZACYINYCH OD OLEISTED FAZY
ORGANICZNEJ ORAZ URZADZENIE DO SEPARACII ROZTWOROW POKRYSTALIZACYINYCH
0D OLEISTEJ FAZY ORGANICZNED

Przedmiotem wynalazku jest sposdb separacji roztworéw pokrystalizecyjnych od ole-
istej fazy organicznej, powstejecych przy otrzymywaniu krysztaléw substencji kryste-
licznych z ich roztworéw oraz urzgdzenis do separacji roztworéw pokrystalizacyjnych
od oleistej fazy organicznej,

Wieksioéé dotychczes znenych metod separacji roztworéw pokryetalizecyjnych od ole=
istej fazy organicznej polege na udrednianiu stezer poszczegdlnych strumieni w mieszel=
nikach, doprowadzeniu ich do optymalnsj temperatury dla rozdzialu faz i ich rozdziele=-
niu w urzedzeniach do separecji. Gromadzeca si1@ na powierzchni cieczy oleista faza or-
ganiczna jest usuwana okresowo przy uzyciu zgarnieke lub sposobem przelewowym poprzez
kontrolowane podnoszenie poziomu cleczy w urzedzeniu do seperacji, a roztwér pokrysta-
lizacyjny stenowigcy warstw@ nisorganiczng odprowadzany jest w sposéb ciegiy lub perio-
dycznie najczgéciej przelewem odpowiednio usytuowanym ponizej warsiwy oleistej.

Podstawowg wadg dotychczes stosowanych sposobéw separacji jest niska sprawnodc
rozdzietu oleistej fazy organicznej od roztworu pokrystalizacyjnego. Istnieje dwie

'przyczyny tego stanu rzeczQ. e mianowicie: stosunkowo duza rozpuszczalnoéc¢ skiadni-
kéw organicznych oleistej fazy organicznej w roztworach pokrystalizacyjnych o nis-
kiej zawartoéci rozpuszczone] substencji krystalicznej: porywanis kropel oleistej fa-
zy organiczne) przez roziwér pokrystelizecyjny wskutek wystegpowania zawirowan w masie
roztworu spowodowanych kszteltem i budows urzedzenis do separacji.

Skutkiem tych niedogodnosci jest niska sprawnoéc procesu separacji, prowadzgcs do
podwyzszenia zawartgéci zerdwno skiadnikéw organicznych oleiste] fazy organicznej jak
i oleistej fezy orgeniczne] w wodnej postaci w gromadzgcym si¢ w przestrzeni magazy=-
nowej roztworze pekrystalizacyjnym, cc w korficowyn efekcis wplywa ujemnie ne wydajnoéé
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procesu krystalizacyjnego oraz jakoéc otrzymywanego krystalicznego produktu, przeje-
wiajec sie pogorszeniem charakterystyki granulometrycznej oraz znacznym obniZeniem
czystodci kryeztaldw substencji krystalicznej. Niezaleznie od tego, oleiste faza
organiczna zanieczyszczona jest duza 1loscig roztworu substancji krystalicznej, co
powaznie utrudnia dalszy jej przeréb,

Sposéb separacji wedlug wynalaezku prowadzony jest dwustopniowo z mieszaeniny roz-
tworu pokrystalizacyjnego z oleistg fezg organiczng o stezeniu substancji krystalie
cznej w roztworze bliskim st¢zeniu nasycenis w temperaturze separecji, korzystnie
nizszym do 2 % wagowych od stgZenia nasycenia, Wysokie stezenie substancji krysteli-
cznej w roztworze obniza znacznie rozpuszczalnod¢ skladnikéw orgenicznych oleiste]
fazy organicznej w roztworze pokrystelizacyjnym, co korzystnie wplywa na wydajnosé
i1 jakoéé otrzymywanego krystalicznego produktu, jak réwniez wydatnie zwig¢ksze spraw-
nos¢ procesu seperacji poprzez zwigkszenie réznicy gestodcil obu faz oraz skrécenie
czasu rozdzielu oleistej fazy organicznej.

Miaezhnine poddaje si@ rozdzieleniu zesadniczemu wykorzystujgc réznice gestosci
obu faz, podczas ktérego nastegpuje zgrubne wytworzenie dwéch warstw - organiczne]

i nieorgenicznej, przy czym ka2da z nich charakteryzuje si¢ znacznym nedmierem jed=-
nej z rozdzielanych faz, Wytworzone warstwg organiczne stenowligce dyspersje wodnego
roztweru substancji krystaelicznej w oleistej fezie organicznej, poddaje si¢ rozdzie-
laniu doktadnemu wykorzystujgc réznice gestosci obu faz w celu caltkowitego rozwer-
stwienia na dwie tworzace je fazy, Korzystnis warstwa dyspersji poddewana rozdziela-
niu dokiadnemu oeigga w segmencie rozdzielania zasedniczego grubos$é¢ co najmniej

300 mm, -

Podczes rozdzielaenie dokiadnego nastgpuje rozwarstwienie dyspersji na oleistg fa-
z9 organiczna orez roztwér substancji krystalicznej. Korzystnie proces rozwerstwiania
prowadzi si@ w warunkach przeplywu dyspersji przez szereg komér lub kanaléw w tym se=
gmencie. Przeplyw znacznie przysdpiesza 1 ulatwia koalescencj¢ kropel oleistej fazy
organicznej, a tym samym rozdziat obu faz, jak réwniez umozliwia ciegly odbiér ole-
istej fazy organicznej. Istotne jest, aby rozdzielanie dokladne trwako diuzej niz
1 godzine.

W sposobis wedlug wynslezku ruch rozdzielanej mieszeniny w segmencie rozdzielanis
zasadniczego w kierunku wyplywéw faz jest stopniowo melejecy. Me to na celu wyttumie-
nie zewirowath obnizajacych skutecznoé¢ separacji oraz ukierunkowanie ruchu faz w kie~
runku wyptywéw z tego segmentu. Korzystnie jezeli na granicy strefy rozdziaiu faz ze
~strefg dokladnego odstawania, ruztwdr substancji krystalicznej osigga predkcéc linio-
wa mniejszg niz 1,5 mm/sek,

Urzedzenie do separacji roztworéw pokrystalizacyjnych od oleistej fezy organicz—A
nej charakteryzuje sig tym, 2e przestrzenh rczdzielajgca jest podzielona na segment
rozdzielania zasadniczego oraz sagment rozdzielenis dokladnego, Ma to na celu zgrub~
ne wytworzenie dwéch werstw, przy czym keida z nich cherakteryzuje sig znacznym nad=-
miarem jednej z rozdzielanych fez, orasz wyeliminowanie z procesu dalszego oczyszczé=-
nia obu warstw mozliwodci ponownego zmieszania sig¢ ju2 odstanych faz na skutek duiych
zawirowann bedZ przypadkowych zak2éceh w procesie,

W urzedzeniu do separacji wedlug wynaslazku segment rozdzielania zasadniczego po-
siade strefe rozdzielu faz, strefg dokladnagc odstawanie roztworu substancji krysta-
liczne) oraz strefg zgrubnego odstawanie oleistej fazy organicznej. Dokonanie takie-
go podzialu prowadzi do zwigkszenia stezenia oieistej fazy organicznej w warstwie
dyspersji przepiywajecej do segmentu rozdzielania dokladnego oraz wydetnie poprawia
stoplen oczyszczenie zgrubnie wytworzonej warstwy roztworu substancji krystalicznej.

Dodetkowo w celu niedopuszczenia do przenoszenia sig duzych zawirowath ze strefy
rozdziatu faz do strefy dokladnego odstewania roztworu substancji krystalicznej, jak
réwniez w celu przyspieszenia koalescencji malych kropelek fazy organiczne] w wieg-
ksze, na granicy strefy rozdziasitu faz ze strefg dokiadnego odstawania roztworu sub-
stancji krystalicznej umieszczone jest przegroda, poprzez ktérg moze nastepowaé ruch
cleczy.
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Urzgdzenie do seperacji wedlug wynalazku jest uwidocznione na rysunku, na ktérym
fig. 1 przedstawia schematycznie urzgdzenie w przekroju podiuznym a fig. 2 - widok
urzgdzenia z géry. '

Urzedzenie do separacji w przyk!édzie wykonania stenowi zbiornik, ktéry jest po-
dzielony zespotem przegréd i écian na elementy funkcjonalne i konstrukcyjne stanowig-
ce przestrzef mieszelnikowg 1, pionowa szczeling wlotowg 2, wylot uérednionego roz-
tworu 3, strefe rozdziatu fez 4, segment rozdzielania zasadniczego 5, przestrzen roz-
dzielejgce 6, strefe wetgpnego odstawenis oleistej fazy organicznej 8, segment roz-
dzielania dokladnego oleistej fazy organicznej 10, stréfe dokladnego odstawania roz=-
tworu eubstancji krystalicznej 15 i przestrzed’ megazynowg 17.

Segment rozdzielania dokladnego oleistej fazy organicznej 10 wyposezony jest
w kanaly 11 posadowione kaskadowo ne uko$nie usytuowanej piycie 7, przy czym wewnge-
trzne éciany kanaléw posiadaje przelewy 12 a dciesna zewngtrzne skrajnego kanatu przy-
legajacego do strefy wstepnego odstawanias oleistej fazy organicznej 8 wyposazona jest
w zesp6l rur 9 doprowadzajecych oleiste faze organiczng do segmentu doktadnego roz-
dzielania 10, natomiest ostatni w kolejnosdci kanal posiada kréciec 13 sluzgcy do od-
prowadzania oczyszczonej oleistej fazy organicznej na zewngtrz urzedzenia.

Urzgdzenie do separacji posiada zabudowang w segmencie rozdzielania zasadniczego
5 przegrode 14 wykonang w formie kratownicy, usytuowang poziomo, ktére przechodzi
przez dolng czeéc strefy rozdzielu faz 4 1 przez przestrzen rozdzielécha 6 dzielac
Ja na strefe¢ wstepnego odstawania oleistej fazy organicznej 8 oraz na strefe doklad-
nego odstawenia roztworu substancji krystalicznej 15, przy czym przegroda 14 z jed-
nej strony polaczone jest z ukodng éciang wylotu roztworu usrednionego 3 e z drugisej
strony ze éciane pionowej szczeliny wypiywowej 16. Sposéb separacji roztworéw pokry=-
stalizacyjnych od oleistej fazy organicznej w urzedzeniu ilustruje poniZszy przyktad,

W przestrzeni mieszalnikowej 1 nestgpuje wyréwnanie stezenia sierczanu amonu
w roztworach pokrystelizacyjnych, tworzecych wraz z oleiste fazg organiczng mieszani-
n@ do separacji tek, aby stezenie soli w roztworze wynosilo 46 ¥ wagowych w tempera-
turze mieszaniny réwnej 61,5°C, czyli o 1 % wag. mniej niZ wynosi stg¢zeriie nasycenia
w te] temperaturze, Uzyskane mieszanina, w ktérej po trwejecym dobe tedcie rozwar-
stwiania w temperaturze 61,5°C stwierdza sig 1,8 % wag. oleistej] fazy organicznej
przeptywe poprzez pionow@ szczeling¢ wlotowg 2 i1 lagodnie rozezerzejaecy sie wylot roz-
tworu udrednionego 3 do strefy rozdziaslu faz w segmencie rozdzielanis zasadniczego 5
przestrzeni rozdzielajecej 6 urzedzenia do separacji. Kropelki oleistej fazy organi-
cznej podezaj@ wzdluZ nachylonej tagodnis do poziomu plyty 7 ku strefie wstgpnego
odstawania oleietej fazy organicznej 8, .

Grubod¢é warstwy dyspersji zgromadzone] w strefie zgrubnego odstewania jest utrzy-
mywana na poziomie 400 mm za pomoca zespolu rur 9 zaopatrzonych w zewory, poprzez
ktére dyspersja przedostaje si¢ do segmentu rozdzielania doktadnego oleistej fazy
organicznej 10, Przepiywajec wzdluz kanatéw 11 1 poprzez przelewy 12 oleista faza
orgeniczna ulega dokladnemu oczyszczeniu, po czym przez kréciec 13 odprowadzana jest
poza urzgdzenie separujgce, W prdébce oleistej fezy organicznej odprowadzanej poprzez
kréciec 13 po trwajgcym dobe tedcie rozwerstwiania w temperaturze wlasciwej dla od=
* prowadzane] oleiste] fazy organicznej nie stwierdza sie obecnodci roztworu siarczanu
amonu. Gromadzecy si@ na dnie kansldéw 11 roztwdér siarczanu amonu jest zawracany po=
nownis do procesu separacji. '

W dolnej czesci strefy rozdzialu faz 4 znejduje si¢ przegrods 14 wykonana w for-
mie kraty, ktérej w kanatach predkodc liniowa roztworu siarczanu amonu wynosi okolo
1 mm/sek. Roztwér wyplywajacy zza przegrody 14 trafia do strefy dokiednego odstawe=-
nia roztworu siarczanu amonu 15, skad oczyszczony przedostaje sig¢ poprzez pionowg
ezczeling wyplywowg 16 do przestrzeni magezynowe] 17,

W prébce cieczy pobranej z tej przestrzeni, po trwajgcym dobie tescie rozwarstwia-
nia w temperaturze witadciwej dla oczyszczonego roztworu siarczanu emonu, nie stwier-
dza 8i@ obecnodci oleistej fazy orgenicznej. Cle poréwnania = prowadzenis procesu
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separacji znenymi metodemi, w urzedzeniach do separac)i wedlug znanych konstrukcji,
prowadzi do otrzymenia oleistej fazy organicznej, w ktérej po trwajecym dobg tescie
rozwarstwiania w tempsraturze wladciwej dla oleistej fazy orgenicznej, stwierdza sig
obecnodc¢ drednio 40 ¥ wag. roztworu siarczanu amonu, a w prébce oczyszczonego siar-
czanu amonu po enalogicznym tedcie rozwarstwianies, zaewartosé oleistej faezy organicz-
nej utrzymuje sig¢ ne poziomie drednio 0,9 ¥ wag.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb separacji roztwordw pokrystalizacyjnych od oleistej fezy organicznej,
prowadzony w wielokomorowych urzedzeniach do separacji z cigglym odprowadzaniem co
nejmnie) jednej z rozdzielenych fez, z namienny t ym, 2e separacjg pro-
wadzi sie dwuetapowo z mieszeniny roztworu pokrystalizaecyjnego z oleiste fezp orga-
niczne o stezeniu substancji krystalicznej w roztworze bliskim stegzeniu nasycenie
w temperaturze separecji, korzystnie nizszym do 2 § wegowych od stezenia nasycenis,
przy czym w pierwszym etapie mieszanin¢ poddeje si¢ rozdzialowi zasadniczemu na war-
stwg orgeniczng 1 warstwe nieorganiczne, przy czym varstwg organiczng stanowiece
dyspersje roztworu substancji krystalicznej w oleistej fezie organicznej o grubosci
korzystnie wigkszej niz 300 mm poddaje sie rozdzielaniu dokladnemu.

2. Sposéb separacji wedilug zastrz. 1, znamienny t ym, 2e podczas
rozdzielania dokadnego dyspersje roztworu substancji krystelicznej przeprowadzo sig
przez szereg komér lub kenaidéw w czesie diuzszym ni2 1 godzipa, '

3. Sposéb separacji wedlug zastrz, 1, znamienny t ym, 2e podczas
rozdzielania zasadniczego stosuje si¢ ruch mieszeniny w kierunku wyptywéw faz stop-
niowo malejecy i na granicy strefy rozdzielu faz ze strefg dokltadnego odstewania roz=-
‘tworu substencji krystalicznej osiggajecy predkoéé korzystnie mniejsze niz 1,5 mm/sek,

4, Urzedzenie do separacji roztworéw pokrystelizecyjnych od oleistej fazy organi-
czne] zlozone z przestrzeni mieszalnikowsj, przestrzeni rozdzielajecej i przestrzeni
magazynowej, z nemienne t ym, 2Ze przestrzefi rozdzielajece /6/ sktada si¢
z segmentu rozdzielanie zasadniczego /5/ oraz sagmentu rozdzielania doktadnego ole-
istej fezy organicznej /10/, przy czym segment rozdzielanies zasadniczego /5/ jest
konstrukcyjnie podzielony na strefe¢ rozdzietu fez /4/, strefe wstepnego odstawania
oleistej fazy organicznej /8/ oraz strefg dokladnego odstawania roztworu substancji
krystaliczne] /15/ & na granicy strefy rezdzialu faz /4/ ze strefg dokladnego odsta-
wania roztworu substancji krystalicznej /15/ umieszczone jest przegroda /14/.
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