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Predmetom rieSenia je spdsob komplexnej
izoldcie suchého tetrachléretdnu z dvoijfé-
zovej kvapalnej sustavy. Vihky tetrachlér-
etdn sa zo zdsobnika (1) privadza, s vyho-
dou predohriaty v predchrievaci (3), do
azeotropickej rektifikatnej kolény (4}, kde
sa rektifikuje pri tlaku 50 aZ 120 kPa. V
azeotropickej rektifikatnej koléne (8) sa
rektifikuje pracia voda pri tlaku 100 aZ
120 kPa. Pary z oboch kolon sa jprivéadzaja
do kondenzétora (9), kde sa podchladia a
vo fézovej delitke (10) sa kondenzat roz-
deli na spodnt organickd a vrchnu vodni
fdzu, ktoré sa vracaju do prisluSnych rek-
tifikatnych kol6n. Zo spodu azeotropickej
rektifikadnej kolony (4) odchadza suchy
1,1,2,2-tetrachloretdn s obsahom vody max.
20 hmot. ppm a z kolény (8) odchéddza vo-
da s obsahom max. 5 hmot. ppm 1,1,2,2-te-
trachloretdnu.
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Vyndlez sa tyka sposobu izoldcie suchého
tetrachloretdnu z dvojfdzovej kvapalnej st-
stavy po prani surového tetrachléretdnu
vodou na principe azeotropickej destildcie
na taky obsah vody v suchom tetrachlé6r-
etdne, ktory nie je na zavadu v plyne po je-
ho teplotnej dehydrochlordcii a na taky ob-
sah tetrachléoretdnu v pracej vode, ktory
vyhovuje predpisom pre wodpadné vody, na
zariadeni pozostdvajlicom zo ststavy dvoch
azeotropickych rektifikaénych kolén s va-
rdkmi a jednym kondenzdtorom a deli¢kou
faz.

Tetrachléretdn o &istote vyhovujicej na
alkalickd dehydrochlordciu na trichlorety-
1én nevyhovuje pre vyrobu trichléretylénu
teplotnou dehydrochlordciou. Obsahuje roz-
pusteny FeCls, ktory sa musi odstranit vy-
pieranim vodou. Zarovei sa vypiera aj roz-
pustenym HCI, ktory by v predohrievacej a
odparovacej zoéne reaktora, ako aj v dehyd-
rochloratnej zone reaktora pre teplotnide-
hydrochlordciu v pritomnosti vody spdsobo-
val nepripustne vysokd kordziu riry reak-
tora.

" Literatdra sa nezmiefiuje o komplexnom
a ekonomicky vyhodnom &isteni surového
1,1,2,2-tetrachléretdnu pre termickd dehyd-

rochlordciu na trichléretylén. U pribuznych-

chlérovanych uhlovedikov, mapr. u 1,2-di-
chléretdnu sa suSenie pred teplotnou de-
hydrochlordciou na vinylchlorid robi v jed-
nokolénovom systéme takym spdsobom, Ze
vlhky 1,2-dichléretdn sa po prani vodou
privddza navrch kolény, zo spodku kolény
odchédza suchy 1,2-dichléretdn, pary zvr-
chu kolény kondenzuji v podchladzovanom
kondenzéatore, kondenzat sa deli na dve kva-
palné fdzy v deli¢ke faz, pricom vrchnd
vodnd fdza odchéddza do odpadnych vod a
spodnd faza sa vracia navrch kolény, alebo
sa robi v dvojkolébnovom systéme, priom
vodnd faza z delitky faz prichadza na hla-
vu «druhej rektifika&nej kolény, zo spodku
ktorej odchadza ako zbytok voda zbavena
1,2-dichléretdnu a pary z hlavy druhej rek-
tifikatnej kolény odchddzaji do kondenzéa-
tora spologného aj pre prva koldénu, pri-
padne samostatného pre druhd kolénu a
podchladeny kondenzat prichddza do delit-
ky fdz spoloénej pre prvi koldonu, alebo sa-
mostatni pre druhd koldnu, priCom vrchnd
fdza sa vracia navrch druhej kolény a spod-
nd fdza navrch prvej kolény.

Vodnéd fdza z prania 1,2-dichléretdnu sa
zbavuje 1,2-dichléretdnu v koldéne stripova-
nim vrchnou parou, priom pary z kolony
kondenzuji v podchladzovacom kondenza-
tore a kondenzéat sa deli v delitke fdz. Spod-
na faza sa spédja s vlhkym 1,2-dichléretéd-
nom a vrchna fédza sa wracia navrch stri-
povacej kolony.

Je uvédzany aj iny spOsob Cistenia prace]j
vody, a to adsorpcia 1,2-dichléretdnu na
Specidlnom Ziviénom adsordente (Dummer
G.: Chem. Ing. Tech. 56 /1984/, Nr. 3, 242
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aZ 243; Holland C. D.: Chem. Eng. 88, No. 6,
185 aZ 200 /1981/).

Podstatou tohto vynédlezu je spdsob kom-
plexnej izoldcie suchého tetrachloretdnu z
dvojfdzovej kvapalnej stistavy po prani su-
rového tetrachléretdnu azeotropickou rek-
tifikdcion, ktory sa uskuto€iiuje tak, Ze vlh-
ky tetrachloretdn, s vyhodou predohriaty
na teplotu 120 a%Z 145 °C, sa azeotropicky
rektifikuje pri tlaku 50 aZ 120 kPa, s vyho-
dou 100 aZ 120 kPa, zdroveil sa azeotropic-
ky rektifikuje pracia voda pri tlaku 100 aZ
120 kPa, s vyhodou predohriatia na teplotu
80 aZ 90 °C teplom, ktoré jej odovzdd zvy-
Sok z azeotropickej rektifikdcie pracej vody,
pritom pary z oboch rektifikdcii sa priva-
dzaji jednotlivo alebo spolone do konden-
zdcie, kde sa podchladia, s vyhodou na
teplotu 20 aZ 30 °C, podchladeny kondenzat
sa rozdeli na spodni organickd fdzu a na
vochnd vodnd fdzu, ktoré recirkulujda, pri-
dom ako zvySok z azeotropickej rektifikdcie
vihkého tetrachléretdnu odchadza suchy
1,1,2,2-tetrachléretdn s obsahom vody max.
20 hmot. ppm a ako zvySok z azeotropickej
rektifikdcie pracej wody odchadza voda s
obsahom max. 5 hmot. ppm 1,1,2,2-tetra-
chléretanu.

Zariadenie pre uskutoCiiovanie spbdsobu
komplexnej izoldcie suchého tetrachloreta-
nu z dvoijfazovej kvapalnej ststavy pozosta-
va zo zdsobnfka vlhkého tetrachloretdnu, z
ktorého vedie potrubie cez &erpadlo do par-
ného predohrievada, ktory je spojeny s azeo-
tropickou rektifikatnou kolénou, z ktorej
spodnej Casti vyidstuje potrubie rozdelujice
sa do vardka a do zasobnika suchého tetra-
chléretdnu a zvrchu vychédza potrubie do
hornej ¢asti kondenzdtora, do ktorého vedie
tieZ potrubie zvrchu druhej azeotropickej
kolony a z ktorého spodnej &asti vyidstuje
potrubie do fazovej delicky, jej spodok je
spojeny potrubim pre recirkulujicu orga-
nickd fézu s azeotropickou kolénou a z boc-
nej Casti vedie potrubie pre recirkulujicu
vodni fazu do hornej &asti druhej azeotro-
pickej kolény, pri¢om z jej spodu vydstuije
potrubie rozdelujice sa do vardka a do te-
pelného vymennika, ktory je cez Cerpadlo
spojeny potrubim so zdsobnikom pracej vo-
dy a z ktorého vychdadza potrubie do hornej
¢asti druhej azeotropickej rektifikatnej ko-
lény.

Surovy tetrachléretdn obsahuje 98,5 aZ
99,0 % hmot. 1,1,2,2-tetrachléretdnu a asi
0,03 % hmot. 1,1,1,2-tetrachléretdnu. Osta-
tok sii iné chlorované uhlovodiky, FeCls,
HCl a H20. 1,1,2,2-tetrachléretédn tvori pri
tlaku 101,3 kPa azeotrop s vodou o obsahu
31,0 hmot. % vody. Teplota bodu varu tohto
azeotropu je 93,2 °C.

Pracie vody z prania tetrachléretdnu ob-
sahuji aj rozpustny 1,1,2,2-tetrachloretdn,
ktory podla tohto vyndlezu sa ziskava ako
suchy, ¢im sa zniZia jeho straty a pracie
vody s obsahom 5 mg 1,1,2,2-tetrachloreté-
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nu na liter vody méZu Ist do odpadnych
vod.

Pri teplote 20 °C sa rozpusta 296,7 mg
1,1,2,2-tetrachléretdnu v 100 g vody a pri
30 °C sa rozpustnost zniZuje na 294,8 mg v
100 g vody.

Rozpustnost vody v 1,1,2,2-tetrachloreta-
ne je zndma pri teplote 25 °C a je 110 aZ
130 mg H20 na 100 g 1,1,2,2-tetrachléreta-
nu. Pranie surového tetrachloretdnu sa s
vyhodou robi «dvakrat, pricom ale pracie
vody odchéadzaji z deliiek do spoloiného
zdasobnika pre pracie vody 5 a vlhky tetra-
chl6retan po druhom prani z druhej delig-
ky odchédza do zdsobnika pre vlhky tetra-
chléretdn 1.

Vihky tetrachléretdn sa zo zdsobnika 1
gerpadlom 2 dostava navrch azeotropickej
rektifikatnej kolény 4 po predchadzajicom
predohriati v parnom predohrievati 3 na
teplotu 120 aZ 145 °C. Pracie vody sa zo zéa-
sobnika 5 ¢erpadlom 6 po predohriati v te-
pelnom vymenniku 7 ma teplotu 80 aZ 90 °C
dostdvaji navrch azeotropickej rektifikag-
nej kolony 8. Pary z azeotropickej rektifi-
katnej kolény 4 unédSaju vodu z nastreko-
vaného vlhkého tetrachloretdnu a pary z
azeotropickej rektifikacdnej koléony 8 umésa-
ja 1,1,2,2-tetrachléretdn z nastrekovanej
pracej vody.

Oba parné pridy kondenzuju v kondenza-
tore 9, kde sa kondenzit zdroveil ochladi
na 20 aZ 30 °C. Vznikajtca dvojfazova kva-
palnéd stustava sa v deliCke 10 rozdell na
vrchnid vodnd f4zu, o je voda nasytend
1,1,2,2-tetrachléretdnom pri 30 °C a na spod-
nni organickd fazu, o je 1,1,2,2-tetrachlér-
etén nasyteny vodou pri teplote 30 °C. Vrch-
ng faza z deli¢ky 10 sa vracia navrch azeo-
tropickej rektifika&nej kolény 8 a spodna
faza navrch azeotropickej rektifikatnej ko-
16ny 4.

Suchy tetrachléretdn, s obsahom vody
maximédlne 20 hmot. ppm, odchadza pri tep-
lote 146,3 °C a tlaku 101,3 kPa zo spodku
azeotropickej rektifikacnej kolony 4 do za-
sobnika 11, odkial sa Cerpadlom 12 dopra-
vuje do reaktora na teplotnd dehydrochlo-
raciu na trichléretylén. Voda zbavenda te-
trachléretéanu na obsah 5 mg na liter, sa zo
spodku azeotropickej rektifikatnej koldny
8 po vymene tepla v tepelnom vymenniku 7
dostdva do odpadnych vod pri teplote 40 °C.
Vardky 13 a 14 oboch azeotropickych rek-
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tifikatnych koldon 4 a 8 st vyhrievané parou
0,6 mPa.

Uvadzany priklad ilustruje, avS8ak nevy-
medzuje spdsob pouZitia. Zariadenie je znéa-
zornené na priloZenom obrazku.

Priklad

Do azeotropickej rektifikadnej kolény 4
o priemere 324 X 4 mm, plnenej Raschigo-
vymi kraZzkami 25 X 25 mm o vy$ke stipca
naplne 5 m, prichddza 3341,3 kg.h"! vlh-
kého tetrachléretdnu o zloZeni v hmot. %:
99,384 5 1,1,2,2-tetrachléretdanu, 0,506 2 vys-
Sie vriace latky a 0,109 3 H20. V predohrie-
vati 3 sa néstrek predohreje na teplotu
140 °C. Z hlavy azeotropickej rektifikatnej
kolény 4 odchédza 469,3 kg.h~! par o zlo-
Zeni v hmot. %: 99,122 3 1,1,2,2-tetrachlor-
etanu a 0,877 7 H20. Zo spodku azeotropic-
kej rektifikatnej kolény 4 odchédza 3 340,1
kilogramov . h~1 zmesi tetrachléretdnu a
vy38ie vriacich latok s obsahom vody 20
hmot. ppm.

Do azeotropickej rektifikatnej kolény 8
prichdadza 803,4 kg.h~! pracich vod o zlo-
7eni v hmot. %: 99,119 1 H20, 0,297 4 1,1,2,2-
-tetrachloretdnu, ostatok st soli FeCls a
NH4Cl. Z hlavy azeotropickej rektifikatnej
kolony 8 odchadza 110,5 kg.h~! péar o zlo-
7eni v hmot. %: 2,4604 1,1,2,2-tetrachlor-
etdnu a 97,5396 H20. Zo spodku azeotro- .
pickej rektifikatnej kolony 8 odchadzaja
odpadné vody s obsahom 5 hmot. ppm 1,1,-
2,2-tetrachléretdnu poditané na vodu. Azeo-
tropickd rektifikaénd kolona 8 ma priemer
324 X 4 mm a je naplnend Raschigovymi
krazkami 25 X 25 mm o vySke stlpca na-
plne 5 m.

Z fazovej delicky 10 odchéadza do azeotro-
pickej rektifikatnej kolony 4 spodnd faza
v mnoZstve 468,1 kg.h~! o zloZeni odpove-
dajicom rozpustnosti vody v 1,1,2,2-tefra-
chléretdne pri teplote 30 °C. Vrchmna faza
z ideli¢ky 10 odchddza do azeotropickej rek-
tifikaénej kolény 8 v mnoZstve 111,7 kg .h~!
o zloZeni odpovedajicom rozpustnosti 1,1,
2,2-tetrachléretanu vo vode pri teplote 30 °C.

ZloZenie par, odchédzajicich z oboch a-
zeotropickych rektifikaénych kolon 4 a 8
neodpovedd zloZeniu azeotropu. PribliZenie
sa k tomuto zloZeniu by vyZadovalo podstat-
ne vy3Sie kolony.
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PREDMET VYNALEZU

1. Sp6sob komplexnej izoldcie suchého
tetrachloretdnu z dvojidzovej kvapalnej su-
stavy po prani surového tetrachloretdnu
azeotropickou rektifikdciou, vyznalujici sa
tym, Ze vlhky tetrachléoretdn, s vyhodou
predohriaty na teplotu 120 aZ 145 °C, sa
azeotropicky rektifikuje pri tlaku 50 aZ 120
kPa, s vyhodou 100 aZ 120 kPa, zaroveil sa
azeotropicky rektifikuje pracia voda pri
tlaku 100 aZ 120 kPa, s vyhodou predohria-
ta na teplotu 80 aZ 90°C teplom, ktoré jej
odovzdava zvySok z azeotropickej rektifi-
kécie pracej wvody, priCom pary z oboch
rektifikdcii sa privddzaji jednotlivo alebo
spolofne do kondenzécie, kde sa podchla-
dia, s vyhodou na teplotu 20 aZ 30 °C, pod-
chladeny kondenzdt sa rozdell na spodnt
organicku fdzu a na vrchnt vednu fazu,
ktoré recirkulujd, pritom ako zvySok z azeo-
tropickej rektifikdcie vihkého tetrachloreta-
nu odchédza suchy 1,1,2,2-tetrachléretdn s
obsahom vody max. 20 hmot. ppm a ako
zvySok z azeotropickej rektifikdcie pracej
vody -odchadza wvoda s obsahom max. 5
hmot. ppm 1,1,2,2-tetrachléretanu.

2. Zariadenie pre uskutofiiovanie spdsobu

podla bodu 1 pozostavajlice z rektifika&nych
kolén a pomocnych aparatar, vyznafujice
sa tym, e pozostdva zo zdsobnika (1) wlh-
kého tetrachléretdnu, z ktoréhoe vedie po-
trubie cez ferpadle (2} do parného predo-
hrievata (3), ktory je spojeny s azeotropic-
kou rektifikatnou kolénou (4), z ktorej
spodnej €asti vyistuje potrubie rozdelujice
sa do vardka (13) a do zésobnika (11) su-
chého tetrachloretdnu a zvrchu vychadza
potrubie do hornej €asti kondenzatora (9],
do ktorého vedie tieZ potrubie zvrchu azeo-
tropickej rektifika¢nej kolény (8) a z kto-
rého spodnej d&asti vyustuje potrubie do
fazovej delitky (10), jej spodok je spojeny
potrubim pre recirkulujicu organicku fazu
s azeotropickou kolonou (4) a z bo&nej Cas-
ti vedie potrubie pre recirkulujicu vodnd
fdzu do hornej €asti azeotropickej rektifi-
ka¢nej kolony (8), pritom z jej spodu vy-
ustuje potrubie rozdelujice sa «do vardka
(14) a do tepelného vymennika (7), ktory
je cez Cerpadlo (6) spojeny potrubim so
zdsobnikom (5) pracej vody a z ktorého
vychédza potrubie do hornej ¢asti azeotro-
pickej rektifikac¢nej kolony (8].
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