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PtedloZené FeSeni se tyk4 zplisobu krystalizace, ve kterém se,
po ochlazeni kapalné smési obsahujici krystalizujici
komponent pro vytvofeni krystali z tohoto komponentu, a po
odd@lenf krystalt od nezkrystalizované zbytkové kapalné
smé&si, odd&lené krystaly tavi a odebirajf jako tavenina za
udelem Cisténi tohoto komponentu, ktery zahrnuje kroky:
pfidéni inhibitoru polymerace do taveniny krystalizujiciho
komponentu, ziskanou vy<&iténim kapalné sm&si pfed
vlastnim krystalizaénim procesem, pfitemZ &istota taveniny,
obsahujicf inhibitor polymerace, je v podstat& stejn4 jako
Listota odd&lenych krystali;

zah¥'étf taveniny, obsahujicf inhibitor polymerace, na teplotu
vy, ne je teplota tuhnuti krystald;

pfivedeni zahf4té taveniny ke krystaliim tak, aby se krystaly
tavily; a

odebrani roztavenych krystall spolen& se zahf4tou taveninou,
obsahujicf inhibitor polymerace, &im¥ se vylou¥ polymerace
roztavenych krystalii pFi jejich odebirani.
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Zpiisob krystalizace

Oblast techniky

Predkladany vynalez se tykd zpiisobu krystalizace, ve kterém se, po ochlazeni kapalné smési
obsahujici krystalizaci komponent pro vytvofeni krystalii z tohoto komponentu, a po oddéleni
krystalii od nekrystalizované zbytkové kapalné smési, oddélené krystaly tavi a odebiraji jako
tavenina za iCelem &isténi tohoto komponentu. vynélez se pfitom zejména tyka zpiisobu krystali-
zace, vhodného pro hromadné a mnohafézové &i§t&ni kyseliny akrylové a kyseliny methakrylové.

Dosavadni stav techniky

Tak naptiklad komerén& vyrdbéna kyselina akrylova obsahuje obvykle pfim€sové komponenty
nebo nedistoty, jako je kyselina octova a kyselina propionova. Koncentrace téchto nedistot se
pohybuji kolem 0,1 % celkem. V disledku ned4vného roziiteni pouziti jsou, oviem nyni pozado-
vany velmi &isté kyseliny akrylové s koncentracemi neistot fadové kolem n&kolika desitek a%
stovek gramil na tunu, to jest tisicin aZ setin procent hmotnostnich, naptiklad, pro papirové pleny.

Obecné jsou nedistoty odstratiovany destilaci. je ale velmi obtizné odstranit takové nedistoty, jako
Je kyselina octova a kyselina propionova, destilaci, protoZe tyto komponenty ne&istot maji teploty
varu v blizkosti teploty varu kyseliny akrylové. Za té&chto podminek JjiZ bylo navrzeno odstranéni
t&chto nedistot prostfednictvim krystalizace.

Jsou dostupné dva typické krystalizadni postupy; pti¥em? jeden spotivé v tom, e krystalové
zérodky jsou vlozeny do kapalné smési obsahujici krystalizujici komponent tak, aby tvofily
zirodky a rostly krystaly v suspendovaném stavu v kapaling; a druhy spo&ivé v tom, e krystaly
se tvofi na chlazenych povrSich. V ptipadé procesii hromadného zpracovani, zejména pfi vyrobé
velkého mnoZstvi adhezivnich krystalii, jako jsou krystaly kyseliny akrylové je vhodny druhy
postup, zatimco prvné jmenovany postup vhodny neni. Technika pouziti druhého postupu pro
kyselinu akrylovou a kyselinu methakrylovou je popséna, naptiklad, v prvnim zvefejnéni (nepro-
veden prizkum) japonského patentového spisu JP 07—48311 a v prvnim zvefejnéni (neproveden
priizkum) japonského patentového spisu JP 07-163802.

Prvni uvedené zvefejn&ni popisuje techniku, ve které jsou dynamicky krystalizagni pfistroj a
staticky krystaliza¢ni pfistroj zapojeny tak, Ze se provadi mnohofazové krystalizace. V dynamic-
kém krystaliza¢nim pfistroji je kyselina akrylova obsahujici negistoty (pfivadén kapalna smé&s)
vedena, aby proudila doli na vnitfnim povrchu vertikalni trubky, pfidem? prostfednictvim
ochlazovéni povrchu se na tomto vnitfnim povrchu vytvateji krystaly. Na druhé strang ve static-
kém krystalizalnim pfistroji je mate¥né kapalina ziskan4 v dynamickém krystalizadnim pfistroji
piividéna do nadrZe opatfené chladicimi civkami a krystaly se tvof na povrsich t&chto chladicich
civek.

Posledn& uvadéné zvefejnéni popisuje techniku, ve které se provadi mnohofazova krystalizace
pouZitim krystalizétoru, ktery ma vertikalni desky a nadr¥e. Pfesngji je kapalna smés vedena tak,
aby proudila dold na jednom povrchu desky, pti¢emz, prostfednictvim ochlazovani této desky
zopalné strany, se na tomto povrchu desky vytvafeji krystaly. Navic jsou mate¢ns kapalina,
vycezena kapalina a tavenina, které jsou ziskény krystalizaci s pouZitim kapalné smési jako
piivodu do jedné z nadrZi, ptivadény do dalSich nadr¥i a ziskana tavenina je dale krystalizovéana.

Na druhé stran& je moné, aby polymerujici substance, jako je kyselina akrylové nebo kyselina
methakrylova, byly podrobeny polymeraci v disledku, naptiklad, teplotnich ristu nebo kontami-
nace substancemi, jako je Zelezna rez, kterd mii%e zapo&it polymeraci. navic teplo vytvafené
polymeraci pfipadné zpisobuje bouflivou reakci nebo explozi. Z tohoto divodu je pred
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krystalizaci do polymerujici pfivadéné kapaliny pfidavan inhibitor polymerace. Inhibitor polyme-
race je rovnéZ ptidavan do findlni vygisténé kapaliny (produktu).

Experimenty provadéné pfedkladateli vynalezu ukazaly, Ze inhibitor polymerace neni obsaZen
v krystalech v priibéhu krystalizace, ale Ze se koncentruje do matedné kapaliny. tedy, jestliZe jsou
krystaly v podstaté neobsahujici inhibitor polymerace taveny, nastiva pfipadné polymerace pfi
taveni krystalli, pfi pfevodu taveniny nebo v priib&hu uskladnéni taveniny v nadrzi, coZ tvori
mnohofizovy krystaliza&ni systém.

Podstata vynélezu
Cilem pfedkladaného vynilezu je tedy navrhnout zlepSeny zpisob krystalizace.

Podle jednoho aspektu predklddaného vynalezu je navrzen zpiisob krystalizace, ve kterém se, po
ochlazeni kapalné smési obsahujici krystalizujici komponent pro vytvofeni krystali z tohoto
komponentu, a po odd&leni krystalii od nezkrystalizované zbytkové kapalné smési, odd&lené
krystaly tavi a odebiraji jako tavenina za uelem &i§tdni tohoto komponentu, pfitemZ tento
zpiisob zahrnuje kroky: pfidéni inhibitoru polymerace do taveniny krystalizujiciho komponentu,
ziskanou vy¢iSténim kapalné smési pfed vlastnim krystalizadnim procesem, pfi¢emZ &istota
taveniny, obsahujici inhibitor polymerace, je v podstat® stejna jako &istota odd&lenych krystald;
zahf4ti taveniny, obsahujici inhibitor polymerace, na teplotu vyssi, neZ je teplota tuhnuti krystald;
pfivedeni zahfaté taveniny ke krystalim tak, aby se krystaly tavily; a odebrini roztavenych
krystalii spole¢né se zahfitou taveninou, obsahujici inhibitor polymerace, &imZ se vyloudi
polymerace roztavenych krystali pfi jejich odebirani.

Ve vyhodném provedeni zpiisobu podle vynédlezu se krystalizalni a tavici krok provadéji
mnohofdzovym zpisobem, aby se dosdhlo mnohofizové krystalizace tak, aby se postupnd
zvySovala Cistota krystalujictho komponentu, pfitemZ v krystalizaénim kroku v konedné &istici
fazi mnohofazové krystalizace se pouZije kapalna smé&s obsahujici inhibitor polymerace a v kroku
taveni v kone¢né &istici fizi mnohofézové krystalizace se do taveniny, ziskané predtim v tavicim
kroku ve finlni &istici fazi, pfida inhibitor polymerace, a tato tavenina se zahfeje a privede na
oddélené krystaly tak, aby se roztavily vSechny tyto oddglené krystaly, pficemZ tyto roztavené
krystaly se odeberou spole&né s taveninou, obsahujici inhibitor polymerace.

Vyhodné€ se inhibitor polymerace pfidava do vy&isténé taveniny tak, Ze koncentrace tohoto
inhibitoru polymerace vcelku roztavenych krystali a vy&iiténé taveniny je vy$§i nez
0,001 % hmotnostniho.

Ve vyhodném provedeni zpiisobu podle vyndlezu se pouZije krystalizani systém, majici
krystalizitor vybaveny chladicimi prostfedky pro ochlazeni kapalné smési obsahujici krystalujici
komponent a tavicimi a odebiracimi prostfedky pro taveni odd&lenych krystalt a odebrani
taveniny krystal, a déle majiciho prvni az N-tou skladovaci nadr?, kde 3 <=N, v tomto
krystalizadnim systému se provede krystalizace kapalné smési v K-té skladovaci nadrZi, kde
K <N, tak, aby se skladovala zbytkova kapalina v (K~1) skladovaci nadrZi, a déile aby se
skladovala tavenina krystald v (K+1) skladovaci nadrZi, pti¢emZ tavenina v (K+1) skladovaci
nédrZi se zahfeje a pfivede na krystaly v pritb&hu kroku taveni oddé€lenych krystalu kapalné smési
v K~té skladovaci nadrzi, a provede se (N-1) faze krystalizace pro dosaZeni krokii zpracovani
kapalnych smési v prvni aZ (N-1) skladovaci nédrZi, pfiSemZ tento zpiisob d4le zahrnuje kroky:
pfivedeni inhibitoru polymerace pouze do (N-1) skladovaci nddrze a N-té skladovaci nadrze,
pokud se pfivodni kapalnd sm&s piivadi do jedné z prvni aZz (N-2) skladovaci nadrze z vn&jsku
krystaliza¢niho systému, a pifivedeni inhibitoru polymerace pouze do N-té skladovaci nidre,
pokud se pfivodni kapalnd smés pfivadi do (N-1) skladovaci nadrze z vnéj$ku krystaliza¢niho
systému.
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Po oddélenf krystalii kapalné smési v K—té skladovaci nadrzi, se vyhodn& provede &4stetné
roztaveni krystali pfed roztavenim viech oddélenych krystalt, a tavenina krystald, ziskana
Castenym roztavenim, se uskladni v K-té skladovaci nadrzi.

Predkladany vynélez bude moZno lépe pochopit z nsledujictho podrobného popisu ptikladnych
provedeni, uvedeného ve spojeni s pfipojenymi vykresy.

Piehled obrazkii na vykresech

Obr. 1A je bokorys krystalizatoru, ktery ma byt pouZit v prvnim a% tfetim vyhodném provedeni

pfedklddaného vynalezu;
Obr. 1B je narys krystalizétoru, ktery mé byt pouZit v prvnim a tfetim vyhodném provedeni
piedkladaného vynalezu;

Obr. 2 je schéma znézoriiujici krystaliza¥ni systém pro provadéni zpiisobu krystalizace podle
prvniho vyhodného provedeni pfedkladaného vynalezu;

Obr.3 e schéma znézoriiujici krystalizaini systém pro provadéni zpiisobu krystalizace podle
druhého vyhodného provedeni piedkladaného vynalezu;

Obr.4  je schéma znazortiujici proudéni kapalin v krystalizanim systému, znizornéném na
obr. 3;

Obr.5  je schéma znézoriiujici proudéni kapalin v krystalizaénim systému, znizorn&ném na
obr. 3;

Obr.6  je schéma znézoriiujici krystaliza&ni systém pro provadéni zpiisobu krystalizace podle
tfettho vyhodného provedeni pfedkladaného vynalezu.

Piiklady provedeni vynilezu

Prvni vyhodné provedeni pfedkladaného vynédlezu bude nyni popséno niZe s jednotlivymi odkazy
na obr. 1A, obr. 1B a obr. 2.

Obr. 1A a obr. B zndzoniiuji jeden ptiklad krystalizatoru 1, ktery m4 byt pouZit v pfedchazejicim
popisu popsaném krystalizatnim systému u tohoto vyhodného provedeni. Jak je z pfedcha-
zejiciho popisu zfejmé, miiZe byt tento krystalizator 1 pouZit v kaZdém z krystaliza&nich systémi
ve viech vhodnych provedenich. na obrézcich krystalizitor 1 zahrnuje plochou desku 11, na které
se tvofi krystaly. V tomto vyhodném provedeni je deska 11 vyrobena z nerezové oceli a mé
velikost 2 m (délka) x 1 m (§ifka) x 1 mm (tloustka). Ploch4 deska 11 je uloZena vertikalng s je
ohnuta tak, Ze ve své horni &4sti vytvafi Sikmy povrch 10. Krystalizadni oblast ploché desky 11 je
rozdélena do, naptiklad p&ti podoblasti v pfiéném sméru prostfednictvim prepazkovych desek
1la, 11b, 11c a 11d. U horni strany ploché desky 11 je upraven rozvadé¢ 14 kapaliny, pracujici
Jako pfivodni kapalinovy prostfedek, pro pfivddéni kapalné smési L na $ikmy povrch 10 pfimo
nebo pies vertikdlni povrch kontinudlng s hornim koncem 3ikmého povrchu 10, tak¥e tato
kapalné smés L proudi jako film doli na jednom vertikalnim povrchu 12 ploché desky 11.

Na druhou stranu je na opa¢né stran& vertikalniho povrchu 13 ploché desky 11 upravena piivodni
trubka 15 chladictho média, pracujici jako piivodni prostfedek chladiciho média, pro pfivadéni
chladiciho média C o teplot niZi neZ je teplota tuhnuti kapalné L smési, tak¥e chladici médium
C proudi doli jako film na protilehlém vertikalnim povrchu 13. Pfivodni trubka 15 chladiciho
média pracuje rovn&Z jako piivodni trubka ohtivaciho média, pracujici jako pfivodni prostfedek
ohfivaciho média, pro ptivadéni ohtivactho média H o teploté vy3§i ne je teplota tuhnuti kapalné
smési L na protilehlém vertikdlnim povrchu 13 ploché desky 11. Symboly P1 a P2 predstavuji
Cerpadla. kapalnd smés L, kterd proudi dold na vertikélnim povrchu 12, je pohanéna k rozvad&i
14 kapaliny prostfednictvim &erpadla P1, zatimco chladici médium C, které proudi dolt na
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protilehlém vertikdlnim povrchu 13, je pohdnéno k piivodni trubce 15 chladictho média
prostfednictvim Cerpadla P2 a chladi¢e 16. Chladici médium a ohfivaci médium mohou byt
upravena odd€lené, nebo mitZe byt pouZito stejné médium jako chladici i jako oh¥ivaci médium,
to znamend, Zze mize byt pouZito jedno médium tepelné vymény (HTM) jako chladici médium
pii ochlazovani a jako ohfivaci médium pfi ohfevu. v prib&hu kroku taveni je médium tepelné
vymény ohféto na pfedem stanovenou teplotu s pouZitim ohfivage 17. Na vertikalnim povrchu 12
ploché desky 11 je vertikdln€ v fad€ s nepravidelnymi intervaly upevnéno mnoZstvi pomocnych
prvki 18 pro zabranéni krystaliim v odlupovani desky 11 a v odpadavani doli.

Vtakto konstruovaném krystalizitoru 1 kapalnd smé&s, obsahujici kyselinu akrylovou jako
krystalizujici komponent a nefistoty, vedena tak, aby proudila dold jako film na vertikilnim
povrchu 12, zatimco chladici médium, o teploté niZsi neZ je teplota tuhnuti kapalné smési, je
pfivadéno a proudi dolii jako film na protilehlém vertikalnim povrchu 13. Aby se tvofily jednotné
tloustky filmi kapalné smési, nejsou piivodni pritokové rychlosti kapalné smési, pfestoZe je to
rovnéZ zavislé na fyzikdlnich vlastnostech kapalné smési, zejména na jejim povrchovém pnuti,
vyhodné mensi neZ 0,1 t/h (0,1 tuny za hodnu) na 1 metr 3itky ploché desky 11, a zvlasts
vyhodn€ nejsou tyto rychlosti men$i 0,25 t/h na 1 metr §itky desky. Horni hranice piivodnich
prutokovych rychlosti neni nutné definovat, pokud kapalnd smés proudi jako film. Protoze
koeficient pfestupu tepla se zvySuje se zvySovanim pritokové rychlosti, je ZAdouci co nejva&tsi
moZna pritokové rychlost. teploty kapalné smési se pohybuji vyhodn& v rozsahu +5 °C, zvIasté
vyhodné +1 °C nad teplotou tuhnuti kapalné smési.

Chladici médium se zisk4 ochlazenim média tepelné vymény, kterym je naptiklad vodny roztok
etanolu, prostfednictvim chladi¢e 16. Teploty chladiciho média nejsou jmenovit® omezeny,
pokud jsou niZ3i neZ teplota tuhnuti kapalné smési. Na druhou stranu v po&atedni fazi krystaliza-
ce, ve které krystalizace zalind, sniZuje rychla krystalizace &istotu krystald, proto jsou vyhodn&
teploty chladiciho média v rozsahu mezi teplotou tuhnuti kapalné smési bez 20 °C a teplotou
tuhnuti kapalné smési. Ochlazovani kyseliny akrylové timto zpisobem se na vertikalnim povrchu
12 ploché desky 11 tvorfi krystaly kyseliny akrylové. Poté, co tloudtka vrstev krystalli dosédhne
pfedem stanovené velikosti je odvedena mate€na tekutina, to jest zbytek kapalné smési. Je tfeba
uvést, Ze pokud je tloustka vrstvy krystalil pfili§ tenkd, maji ne&istoty sklon byt zachycovany do
vrstev krystalii, ¢imZ snizuji jejich Cistotu. Na druhé strané, pokud je tato tlouStka piili§ silnd,
sniZi se vodivy tepelny tok vrstvou krystalli, coZ prodluZuje dobu krystalizace. Z téchto divodi
se tlouStky vrstev krystalti pohybuji vyhodné mezi 5 mm aZ 20 mm, a zvla§t& vyhodné mezi
7 mm az 15 mm.

Poté je médium tepelné vymény ohfito prostiednictvim ohfivale 17 na teplotu vy$3i neZ je
teplota tuhnuti krystalii kyseliny akrylové, aby bylo vytvofeno ohfivaci médium, které je potom
vedeno tak, aby proudilo dolti na protilehlém vertikilnim povrchu 13 ploché desky 11. Soutasné
Je tavenina krystal kyseliny akrylové (vyli$téna tavenina), ziskana dfive, ohfita a vedena tak,
aby proudila doli na vertikalnim povrchu 12 ploché desky 11. Vysledkem je, Ze vrstva krystald
je ohfivana z obou stran a tudiZ se tavi v kratkém Easovém intervalu.

PrestoZe je predtim do pfivadéné kapalné smési pfiddvan inhibitor polymerace z vn&j$ku shora
popsaného krystalizatniho systému, je tento inhibitor polymerace st&Zi obsaZen v krystalech
kyseliny akrylové a, dokonce i kdyZ je obsaZen, jeho koncentrace je pfili§ nizka, aby zabréanila
polymeraci.

U tohoto vyhodného provedeni je, po ochlazeni kapalné smési obsahujici krystalujici komponent,
vytvofeni krystali tohoto komponentu a oddéleni krystali, vy&i$ténd tavenina, s &istotou
v podstat€ stejnou jako je Cistota odd€lenych krystalii a opatfend inhibitorem polymerace a ohtata
na pfedem stanovenou teplotu, vedena tak, aby proudila dolti na vertikalnim povrchu 12 ploché
desky 11. Oddélené krystaly pfilnuté k vertikalnimu povrchu 12 se tedy rychle tavi piisobenim
ohfaté vyCiSt€né taveniny a navic, protoZe tyto oddélené krystaly se tavi za pfitomnosti inhibitoru
polymerace, miiZe byt zabran&no polymeraci. Dale tedy je inhibitor polymerace obsaZen v taveni-
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né proudici dolii z ploché desky 11 (to znamena, Ze ve smé&si ohiaté vy&isténé taveniny a roztave-
nych krystal na ploché desce 11). Polymerace tedy nikdy neprobih pfi taveni krystali kyseliny
akrylové, pfi pfevodu vy¢i$téné taveniny nebo pfi uskladnéni vy&i§téné taveniny ve skladovaci
nadrZi.

Jak bylo uvedeno vySe, ma vy<i§ténd tavenina obsahujici inhibitor polymerace &istotu v podstaté
stejnou jako je Cistota krystalii, které maji byt soutasné taveny. Zejména je vyhodné pouZit
vytiténou taveninu ve stejné fazi &isténi mnohofadzového krystalizaéniho procesu, ale miize byt
rovné€Z pouZita tavenina ziskan4 jinak.

Pfi provadéni shora uvedeného krystalizatniho procesu je vyhodné provést vycezeni pied
roztavenim v3ech krystald. Vycezeni se provadi &asteCnym tavenim vrstev krystalii pro
odstranéni vysokych koncentraci ne€istot zachycenych v krystalech nebo pfilnutych k povrchiim
tak, aby se déle sniZila koncentrace nedistot krystald. Pfesnéji, pfed roztavenim viech krystald je
ohfivaci médium, jehoZ teplota je v rozsahu +5 °C kolem teploty taveni krystaldi, pfivadéno jako
film na protilehly vertikdlni povrch 13 tak, aby &astedn& roztavilo vrstvy krystald. To znamens,
Ze pfi provadéni vycezeni je médium tepelné vymény ohfato prostfednictvim ohfivade 17 na
teplotu niZ8i neZ je teplota pouZitd pro kompletni proces taveni.

Obr. 2 znédzoriiuje jednofizovy krystaliza¢ni systém obsahujici shora popsany krystalizitor 1 pro
provadéni jednofdzového krystalizaéniho procesu. Na obrazku oznaduji vztahové znatky 2,3 a 4
prvni aZ tfeti skladovaci nddrz a vztahovd znatka 5 oznaduje ob&hovou nadri. V tomto
krystalizatnim systému je kapalnad smés kyseliny akrylové, obsahujici ne&istoty, jako je kyselina
octova nebo Kyselina propionova, a inhibitoru polymerace pfividéna do druhé skladovaci nadrze
3. Tato pfivedend kapalnd smés je vedena do ob&hové nddrze 5 a potom je vedena do
krystalizatoru 1, kde se tvofi krystaly kyseliny akrylové.

Zbytek kapalné smési (matend tekutina), ziskany vtomto procesu, je zob&hové nadrze 5
pfiveden do prvni skladovaci nddrze 2. Nasledn€ je na krystalech kyseliny akrylové
v krystalizitoru 1 provedeno vycezeni (C4stedné taveni), jak je popsdno vyde, a vycezend
kapalina ziskana vycezenim je pfivedena do druhé skladovaci nadrze 3. Potom je vy<isténd
tavenina ve tfeti skladovaci nddrzi 4 vedena do ob&hové nidrie 5 a pak je zahtata
prostfednictvim tepelného vyméniku 51 na teplotu vy33i neZ je teplota tuhnuti kyseliny akrylové.
Ohrata vyCi$téna tavenina je potom vedena do krystalizatoru 1 tak, aby tavila krystaly kyseliny
akrylové ve spolupraci se souéasnym ob&hem ohfivaciho média, jak bylo popsano vyse.

Do vytiSténé taveniny ve tfeti skladovaci nadrZi 4 je pfidan inhibitor polymerace prostfednictvim
pfivodni trubky inhibitoru, upravené ve tfeti skladovaci nadrZi 4. Upravenim michadla ve tieti
skladovaci nadrzi lze dosdhnout jednotné koncentrace inhibitoru polymerace ve vy<isténé
tavening.

VyliSténa tavenina ve tfeti skladovaci nadrZi 4 je ziskdna prostfednictvim vycisténi kapalné
smési ve drubé skladovaci nddrZi 3 v procesu pfedchdzejicim sou€asnému krystalizaénimu
procesu a tudiZ m4 istotu v podstaté stejnou jako je Eistota krystalii pravé vytvofenych v krysta-
lizatoru 1.

Prostfednictvim pfedchézejictho uspofddini nikdy nenastane polymerace kyseliny akrylové,
nejen v pribéhu skladovani, pfevodu a ohfivani vy<isténi taveniny, ale rovnéZ pfi taveni krystald,
které v podstaté neobsahuji inhibitor polymerace. Namisto vytvofeni pfivodni trubky inhibitoru
ke tieti skladovaci nddrZi 4, miZe byt pfivodni trubka inhibitoru upravena k ob&hové nadri 5,
kde jsou vyCisténa tavenina a inhibitor polymerace potom michany. Alternativné je samostatng
upravena michaci nadrz, ve které je inhibitor polymerace p¥idavan do vy&i¥t&né taveniny, aby se
vytvofil roztok inhibitoru polymerace, ktery je potom pfivadén do teti skladovaci nadrZe 4.
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V nésledujicim popisu bude popsano druhé vyhodné provedeni pfedkladaného vynélezu s jedno-
tlivymi odkazy na obr. 3 a obr. 5.

Obr. 3 znazoriiuje mnohafézovy krystalizatni systém obsahujici shora popsany krystalizitor 1
pro provadéni tfifazového krystalizatntho procesu. Na obrazku V-1 az V-4 oznaduji prvni az
&tvrtou skladovaci nadrz. Ctvrta skladovaci nadrz V—4 je skladovaci nadrz produktu pro dofasné
uskladnéni vyrobené kyseliny akrylové. Symbol V=5 oznatuje na obrazku ob&hovou nadrZ, jejiz
obsah je veden do krystalizatoru 1. V-0 oznaduje skladovaci nadrZ mate¢né tekutiny, ve které je
jako odpadni tekutina dofasné skladovana matend tekutina ziskand v prib&hu krystalizace
s pouZitim kapalné smési s nejniZ3i &istotou, to jest kapalné smési v prvni skladovaci nadrzi V-1.

Vtomto mnohofdzovém krystalizalnim systému je zvn&jsku systému Kyselina akrylova,
obsahujici nedistoty, jako je kyselina octova nebo kyselina propionova, a inhibitor polymerace,
nejprve privedena do druhé skladovaci nadrze V-2. Kapalnd smé&s ve druhé skladovaci nadrzi
V-2 je vedena do ob&hové nadrze V=5 a potom je vedena do krystalizitoru 1, kde se vytvoii
krystaly kyseliny akrylové. Mate¢na tekutina ziskana timto procesem je z ob&hové nadrze V-5
pfivedena do prvni skladovaci nadrze V-1. Nasledng jsou krystaly kyseliny akrylové &astedné
taveny nebo vycezeny a vycezend kapalina je zob&hové nadrie V-5 pfivedena do druhé
skladovaci nadrze V-2.

Potom je kapalina ve tfeti skladovaci nadrzi V=3 pfivedena do ob&hové nidrze V=5 a pak je
zahfdta na teplotu vy38i neZ je teplota tuhnuti krystald. Zahfatd kapalina je vedena do
krystalizatoru 1, aby tavila krystaly. Kapalinou ve tfeti skladovaci nidrzi V-3 je vy&i$téna
tavenina ziskana vyCiSténim kapalné smési ve druhé skladovaci nadrzi V-2 procesem predchi-
zejicim souCasnému krystalizaénimu procesu. Ke tfeti skladovaci nadrZi V-3 je pfivedena
piivodni trubka inhibitoru polymerace, takZe vy¢i§téna tavenina ve tieti skladovaci nadrzi V=3 je
pfedtim smichana s inhibitorem polymerace. Provadi se tedy taveni krystali za piitomnosti
inhibitoru polymerace,. takZe tavenina téchto krystali rovnéZ obsahuje inhibitor polymerace.
Takto ziskana tavenina, to jest smé&s roztavenych soudasnych krystalii a taveniny pfivedené ze
treti skladovaci nadrze V=3) je z ob&hové nadrze V-5 pfivedena do tfeti skladovaci nadrze V-3.
Obr. 4 je vysvétlujici schéma, které znazoriiuje toky kapalin ve shora popsaném krystaliza¢nim
procesu.

Nésledné se provede krystalizace taveniny ve tfeti skladovaci nadrzi V-3. Tento krystaliza&ni
proces je stejny jako krystalizadni proces kapalné smési ve druhé skladovaci nadrZi V-2 az na to,
7Ze skladovaci nadrZe, do kterych jsou pfivedeny zpét matetnd tekutina, vycezena kapalina
vyCi§téna tavenina, jsou posunuty o jednu fazi. Pfesné&ji je tavenina ve tfeti skladovaci nadrzi V=3
pfivedena do ob&hové nadrze V-5 a potom do krystalizitoru 1, kde se provede krystalizace.
Potom je mate¢né tekutina pfivedena do drubé skladovaci nddrze V-2 a vycezena kapalina je
pfivedena do tfeti skladovaci niddrze V-3. Dile je tavenina ve &tvrté skladovaci nadrzi V-4
ohféta a vedena do krystalizitoru 1 pro taveni krystali a roztavené krystaly spole&né s taveninou,
pouzitou pro urychleni taveni, jsou pfivedeny zpét do &tvrté skladovaci nidrze V—4.

Jak bylo uvedeno, tavenina ve &tvrté skladovaci nadrzi V-4, pouZiti pro taveni krystald, je
ziskdna vy<iSténim taveniny ve tieti skladovaci nadrzi V=3 v procesu pfedchézejicim soudasné-
mu krystalizatnimu procesu. pfivodni trubka inhibitoru polymerace je rovnéZ vytvofena ke &tvrté
skladovaci nadrzi V-4, takZe tavenina ve ¢tvrté skladovaci nadrzi V-4 je pfedtim smichana
s inhibitorem polymerace. taveni krystald se tedy provadi za pfitomnosti inhibitoru polymerace,
takZe tavenina ze soucasnych krystali rovnéz obsahuje inhibitor polymerace. takto ziskana tave-
nina je vyrobenou kyselinou akrylovou a je pfivedena do velké skladovaci nddrze pro produkt
(neni znazornéna), umisténé vné krystalizadniho systému. Obr. 5 je vysvétlujici schéma, které
znazorfiuje toky ve shora popsaném krystalizaénim procesu.

Nasledné€ po krystalizaci taveniny ve tfeti skladovaci nadrzi V-3 se provede krystalizace kapalné
smési v prvni skladovaci nadrZi V-1 (to jest matednd tekutina ziskana krystalizaci taveniny ve
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druhé skladovaci nadrzi V-2). Tento krystalizani proces je stejny jako pfedchazejici
krystaliza&ni proces a ziskani matetn4 tekutina je ptivedena do skladovaci nadrze V—0 matetné
tekutiny vn& krystalizaéniho systému, zatimco vycezens kapalina je ptivedena do prvni
skladovaci nadrze V~1. V procesu taveni krystald se zahteje kapalni smé&s ve druhé skladovaci
nadrzi V-2, aby tavila krystaly, a ziskan4 tavenina je uskladnéna ve druhé skladovaci nadrzi V=2.

Nisledn& po krystalizaci kapalné smé&si v prvni skladovaci nadrzi V-1 se provede krystalizace
kapalné smési ve druhé skladovaci nadrzi V=2, takZe se dokoni jeden cyklus krystalizadniho
procesu. Pesné&ji tedy se, u tohoto vyhodného provedeni vynalezu, kapalna smés nejprve ptivede
z vogjsku systému do druhé skladovaci nadrie V=2, provede se krystalizace této kapalné smési
ve druhé skladovaci nddrZzi V-2 a potom se postupné provede krystalizace kapalin ve tieti
skladovaci nadrzi V-3, v prvni skladovaci nadrzi V=1 a ve druhé skladovaci nadrzi V=2. Po
tomto jednom cyklu krystalizace se provede dalsi cyklus krystalizace.

Krystalizace je provedena dvakrét pro kapalinu ve druhé skladovaci nadr#i V—2, protoze kapalna
smés je pfividéna do druhé skladovaci nadrze V=2 z vn&j¥ku systému. Jeden cyklus procesu je
tedy slozen z tfifazové krystalizace v&etn& druhé faze krystalizace —» tieti faze krystaliza-
ce —> prvni faze krystalizace — druhé faze krystalizace.

V nisledujicim popisu bude popséno tfeti vyhodné provedeni predklédaného vynalezu s jedno-
tlivymi odkazy na obr. 6.

Obr. 6 znazoriiuje mnohofézovy krystalizaéni systém obsahujici vyse popsany krystalizator 1 pro
provadéni pétifizového krystalizaniho procesu. na obrazku symbol V—0' oznatuje skladovaci
nadrz mate&né tekutiny pro dodasné skladovani mate&né tekutiny, symboly V—1' az V=5' oznacuji
prvni aZ patou skladovaci nadrZ pro jednotlivé kapalné smési prvni a¥ paté faze krystalizace.
Symbol V_6' oznatuje skladovaci nadrz produktu pro do¥asné uskladnéni produktu a symbol V—
T oznatuje ob&hovou nadrz. kapalna smés kyseliny akrylové je pFivedena do &tvrté skladovaci
nadrze V-4'. Aby se v podstatd vyrovnala mnoZstvi kapalnych sm&si mno¥stvi vycezenych
kapalin a mnoZstvi krystali v piisluinych fazich jako u tifizové krystalizace, provadi se
krystalizace v pofadi

293945593 954559545253 5455933455545 1, pfidemz
symboly V-n! jsou zjednoduseny na n.

Je tfeba uvést, Ze skladovaci nadrz, do které je kapalna smés ptivedena z vnéjsku systému, je
stanovena na zdkladné cilové Cistoty a vyt&Znosti produktu. To znamend, Ze v p¥ipad® t¥ifazové
krystalizace to miZe byt také prvni skladovaci nadrz V—1 nebo tfeti skladovaci nadrz V=3, a
v piipadé pétifdzové krystalizace to miZe byt jind neZ &tvrt skladovaci nadrz V—4. Navic miZe
byt polet krystaliza¢nich fazi nastaven stejny nebo dokonce v&t$i nez Sest.

Pfi mnohofdzové krystalizaci, ve které je kapalnid smés, obsahujici inhibitor polymerace,
pfivadena do skladovaci nidrZe jiné neZ je nadrz kone&né faze, neni nutné piivadét inhibitor
polymerace zvn&jSku, protoZe inhibitor polymerace je pfivadén do kapalné smési urdené
k &isténi v kone&né fézi, to jest kapalné smé&si ve treti skladovaci nadr¥i V=3 v pFipad? tfifazové
krystalizace nebo kapalné smési v péaté skladovaci nddr¥i v pipadé pétifizové krystalizaci.
Naptiklad v pfipad® pétifazové krystalizace, jestlize je inhibitor polymerace pfiveden do paté
skladovaci nadrze, je tento inhibitor polymerace nezbytn& obsaZen rovnéz ve &vrté skladovaci
nadrZi, protoZe mate&na tekutina z p&tifizové krystalizace je vedena do &tvrté skladovaci nadr¥e
a, podobné, je inhibitor polymerace obsaZen ve skladovacich nadri tfeti faze, druhé faze a pevni
faze. Navic v krystalizaci v niZich fazich, kdy je &istota niZsi neZ &istota v konené fazi, je
v procesu taveni krystalli pouZita tavenina z vys3i faze, takZe tavenina krystald obsahuje inhibitor
polymerace dokonce i kdyz tento inhibitor polymerace v podstatd neni obsaZen v t¥chto
krystalech.
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V krystalizaci v kone¢né fazi se taveni krystali provadi s pouZitim vyrobené kyseliny akrylové.
protoZe je vyrobend kyselina akrylova smichéana s inhibitorem polymerace (inhibitor polymerace
je pfiveden do &tvrté skladovaci nadrze V—4 v pfipadé tfifazové krystalizace a do $esté skladovaci
nadrZze tedy do skladovaci nddrze V-6 produktu v pfipadé pétifdzové krystalizace), tavenina
nezbytn€ obsahuje tento inhibitor polymerace.

Na druhou stranu v piipadé pfivadéni kapalné smési obsahujici inhibitor polymerace do
skladovaci nadrze kone&né faze, jestliZe je inhibitor polymerace pfivadén pouze do skladovaci
nadrZe produktu (&tvrta skladovaci nddrz V-4 v pfipad¢ t¥ifazové krystalizace a skladovaci nadrz
V-6' v piipadé pétifazové krystalizace), je inhibitor polymerace obsaZzen ve skladovaci nadrzi
kazdé faze.

Jak je zcela zfejmé z pfedchazejictho popisu, prostiednictvim pfidani inhibitoru polymerace do
kapalné smési pro krystalizaci v kone¢né fazi a do vyrobené kyseliny akrylové, nikdy nenastane
polymerace kyseliny akrylové pfi taveni krystald, pfi pfevodu vy&isténi taveniny nebo pii sklado-
vani vy¢isténi taveniny. Tak, naptiklad, dokonce i pfi vyskytu poruchy pfi fizeni ohfivaci teploty
taveniny miZe byt zabrdnéno nehodg, jako je exploze v disledku prekotné polymerace. Navic
neni nutné pfivadéni inhibitoru polymerace do skladovaci nadrze kaZdé krystaliza¢ni faze. To
Znamend, Ze zafizeni a jeho &innost mohou byt zjednoduseny, doba krystalizace muZe byt
zkracena a pfivadéné mnoZstvi inhibitoru polymerace miiZe byt sniZeno.

Na druhou stranu, pokud je inhibitor polymerace jednoduse pfivadén do kazdé krystaliza&ni faze,
stiva se proces sloZitym a pfivadéné mnoZstvi inhibitoru polymerace se zvy$uje, takZe v mate¢né
tekuting, odvadéné v nejniZsi fazi ven ze systému, je obsaZeno velké mnoZstvi inhibitoru polyme-
race. Navic, protoZe koncentrace inhibitoru polymerace obsaZeného v kapalné smési v nejniZi
fazi, je v&t8i, znatné se sniZuje teplota tuhnuti, takZe je potom nutné sniZit teplotu krystalizace
nebo prodlouZit dobu krystalizace.

Jako inhibitoru polymerace mohou byt pouZity nejrizn&j$i slouéeniny, naptiklad, fenoly, jako je
hydrochinon, p-metoxyfenol, krezol, fenol a t-butylpyrokatechin, aminy, jako je difenylamin,
fenothiazin a metylova modf, sloufeniny mé&di a slou¢eniny mangananu. Navic je vyhodné pouZit
tyto inhibitoru polymerace v atmosféfe plynu obsahujiciho molekularni kyslik.

Pro pfivadéni inhibitoru polymerace do skladovaci nddrze produktu a do skladovaci nadrze
kone¢né fize miZe byt upravena michaci nadrZz pro pfipravu roztoku inhibitoru. Pfesnéji je
potom findlni produkt (vysoce &ista kyselina akrylova) ¢aste¢né odebran a inhibitor polymerace
(tuhy stav) je v ném rozpustén tak, aby se v michaci nadrzi vytvofil vysoce koncentrovany roztok
inhibitoru. Tento vysoce koncentrovany roztok je pfevddén prostiednictvim davkovaciho
¢erpadla. Inhibitor polymerace je pfivadén do skladovaci nadrZe finalni faze poté, co je tavenina
odvedena, aby tavila krystaly a ziskan4 kapalina tavenim krystall je vedena z ob&hové nadrze do
skladovaci nadrZze kone¢né faze. Tim je zabranéno sniZeni koncentrace inhibitoru polymerace
v disledku pfidéni koncentrace inhibitoru polymerace v disledku pfidani roztavenych krystald.

ProtoZe produkt miZe byt skladova dlouhou dobu, je koncentrace inhibitoru polymerace
v produktu vyhodné vy38i nez 0,001 % hmotnostnich, zvla§té vyhodné je tato koncentrace vys$si
nez 0,005 % hmotnostnich. Na druhou stranu, protoZe kapalina v prostfedi skladovaci nadr7i je
skladovéna po relativng kratkou dobu, je dostadujici, kdyZ koncentrace inhibitoru polymerace je
vy$§i nez 0,001 % hmotnostnich pfi taveni krystal. Koncentrace inhibitoru polymerace je fizena
prostfednictvim nepfetrZitého on-line monitorovani koncentraci inhibitoru polymerace ve
skladovaci nadrzi produktu a ve skladovaci nadrzi kone¢né faze (V-1 a V-5 v pfipadé pétifazové
krystalizace) nebo periodickym vzorkovanim kapalin a m&fenim koncentraci inhibitoru, a potom
nastavenim pfivaidéného mnoZstvi vysoce koncentrovaného roztoku inhibitoru polymerace ze
shora popsané michaci nadrze. Oviem v soudasnych primyslovych provozech jsou mnoZstvi
pfivadéné kapalné smési, vytéZnosti produktu, kone¢nd mate&na tekutina a materidlové poméry
pfivadéné kapalné smési, mate€nd tekutina, vycezena kapalina a krystaly v kazdé fazi pfesné
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vypolitany a fizeny, takZe pfividéné mnoZstvi inhibitoru polymerace mie byt nastaveno predem
tak, aby byly splnény shora uvadéné koncentrace.

Vysledky nékterych provedenych experimentd budou nyni popsany niZe.

Piiklad 1

Byl pouZit krystalizalni systém znizornény na obr.3 a byla provedena tifazova krystalizace
s pouZitim kyseliny akrylové, obsahujici neistoty, jako ptivadéné kapalné smési. Jako krystaliza-
toru bylo pouZito krystalizatoru typu s vertikalni deskou, ktery je zndzorn&n na obr. 1. Velikost
desky krystalizatoru byla 200 mm na 3ifku a 600 mm na vy$ku. Na pfedni strang krystalizitoru
byla upravena prihledné polyvinylchloridové deska pro vizudlni sledovani. Jako média tepelné
vymény bylo pouZito 30% vodného roztoku etanolu. V prvni aZ tfeti skladovaci nadr#i V-1 az
V-3 byly uskladnény kapaliny ziskané v pfedtim provedeném krystaliza&nim procesu, vycezo-
vani a v tavicim procesu. Jako inhibitoru polymerace byl do kyseliny akrylové ulozené ve
skladovaci nddrzi V-3 pfidan 4-metoxyfenol (metylhydrochinon) tak, aby jeho koncentrace byla
0,01 % hmotnostnich. Navic byl stejny inhibitor polymerace pfiddn do p¥ivadEné kyseliny
akrylové a vyrobené kyseliny akrylové ve skladovaci nadrzi V—4 tak, aby jeho koncentrace byla
0,01 % hmotnostnich.

Pfivadéné kyselina akrylové, obsahujici negistoty, byla vedena do druhé skladovaci nadrze V-2.
V druhé fazi krystalizace bylo 766 g mate&né tekutiny ze tfeti fize krystalizace, 754 g taveniny
z prvni féze krystalizace, 168 g vycezené kapaliny z druhé faze krystalizace a 1 520 g pfivadéné
kyseliny akrylové smichino pro vytvofeni 3208 g kapalné smési. Tato kapalnd sm&s byla
rozdélena na dv& poloviny, aby byla krystalizovéna dvakrit. v jedné operaci druhé féze krystali-
zace bylo pouZito 1604 g kapalné smési a bylo ziskano 763 g mateéné tekutiny, 84 g vycezené
kapaliny a 757 g taveniny. PFi taveni krystalt bylo 200 g kapaliny v tfeti skladovaci nadri V-3
piivedeno do ob&hové nidrze V-5 a potom bylo vedeno do krystalizatoru 1, aby roztavilo
viechny krystaly. Vysledkem bylo, Ze ve dvou operacich v druhé fazi krystalizace bylo ziskéno
1526 g mate¢né tekutiny a toto mnoZstvi bylo odvedeno do prvni skladovaci nadre V-1, 168 g
vycezené kapaliny a toto mnoZstvi bylo odvedeno do druhé skladovaci nadrre V-2 a 1514 g
taveniny a toto mnoZstvi bylo odvedeno do tteti skladovaci nadrze V=3.

Ve tfeti fazi krystalizace bylo smichino 1514 g taveniny z druhé féze krystalizace a 84 g
vycezené kapaliny ze tfeti fize krystalizace, aby se vytvotilo 1598 g kapalné smési, a bylo
ziskano 760 g matedné tekutiny, 84 g vycezené kapaliny a 754 g taveniny. Mate&n4 tekutina byla
odvedena do druhé skladovaci nddrze V-2, vycezen4 kapalina byla odvedena do tfeti skladovaci
nadrZze V-3 a tavenina byla odvedena do &tvrté skladovaci nadre V—4 pro uskladnéni produktu.
Podobné jako v druhé fazi krystalizace byla kapalina ve &tvrté skladovaci nadr#i V—4 vedena tak,
aby roztavila krystaly.

Podobn& bylo vprvni fazi krystalizace smichdno 1526 g mate&né tekutiny zdruhé faze
krystalizace a 84 g vycezené kapaliny, aby se vytvotilo 1610 g kapalné smési, a bylo ziskno
766 g matené tekutiny, 84 g vycezené kapaliny a 760 g taveniny. Taveni krystali bylo
provedeno ob&hem kapaliny v druhé skladovaci nadrzi V—2. Mate&na tekutina byla odvedena do
skladovaci nadrze V-0 matetné tekutiny pro doZasné uskladnéni koneiné matetné tekutiny,
vycezena kapalina byla odvedena do prvni skladovaci nidrze V—1 a tavenina byla odvedena do
druhé skladovaci nadrze V-2. Timto zpisobem byl dokonden jeden krystalizaéni cyklus,
prostfednictvim provedeni prvni faze krystalizace jednou, druhé féze krystalizace dvakrat a tfeti
bylo ziskino 754 g produktu a 766 g konetné matetné tekutiny. Ve viech fazich krystalizace
byly teploty média tepelné vymény fizeny tak, aby byly 2°C, 15°C a 25°C v priibéhu
krystalizace, vycezovani a taveni. Shora popsané &innosti byly provadény po dobu 5 dni a
nenastala Zddna polymerace.
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Srovnévaci pfiklad 1

Byl proveden experiment stejnym zpiisobem jako v Ptikladu 1 aZ na to, Ze do tfeti skladovaci
nadrze V-3 nebyl pfiveden inhibitor polymerace. kyselina akrylov4 ve skladovacich nadrzich
V-2 a V-3 polymerovala pfekotn&. Podle analyzy pied polymeraci byla koncentrace inhibitoru
polymerace ve skladovaci nadrzi V=2 0,0005 % hmotnostnich a ve skladovaci nadrzi V-3
0,0001 % hmotnostnich. na druhou stranu byla v Pfikladu 1 koncentrace inhibitoru polymerace
ve skladovaci nadrzi V=2 0,008 % hmotnostnich a ve skladovaci nadrzi V=3 0,003 % hmotnost-
nich bezprostfedn& po roztaveni krystald.

Priklad 2

Jako krystalizatoru byly pouZity dv& sklenéné trubky s vnitfnim priimérem 40 mm vnitini trubky,
vnéj$im primérem 70 mm vné&jsi trubky a délkou 800 mm. Krystalizace byla provedena vedenim
kyseliny akrylové jako filmu na vnitinim povrchu vnitfni trubky a vedenim chladiciho. média
mezi vnitini a vnéj$i trubkou. Jako pfividéné kapalné smési bylo pouzito 900 g pfivadéné
kyseliny akrylové. Bylo ziskdno 600 g krystali a mate€na tekutina byla odvedena. Potom bylo do
obé&hové nadrze pfivedeno 200 g vy<isténé kyseliny akrylové, obsahujici 0,02 % hmotnostnich 4-
metoxyfenolu jako inhibitoru polymerace, a krystaly byly taveny jejim pfivedenim na krystaly.

Nasledné bylo 800 g ziskané taveniny pouZito jako pfivadéna kapalnd smés a bylo tak ziskdno
600 g krystali. Potom bylo do ob&hové nddrze pfivedeno 200 g vy¢isténé kyseliny akrylové,
obsahujici 0,02 % hmotnostnich inhibitoru polymerace. Pfivedeni této kyseliny na krystaly bylo
provedeno taveni krystali. Ziskana tavenina by mohla byt uchovana po dlouhou dobu pfi teploté
15°C.

Srovnavaci ptiklad 2

Pouzitim stejného krystalizatoru jako v Pfikladu 2 bylo z 1000 g pfivedené kyseliny akrylové
oddéleno 800 g krystald. Potom byly tyto krystaly taveny zvy$enim teploty média tepelné
vymény na 25 °C bez obé&hu taveniny. Dale bylo pouZitim této taveniny krystald jako pfivadéné
kapalné smési oddéleno 600 g krystali, které potom byly taveny stejnym zpusobem. pfi
uchovaviéni této kapaliny probihala velmi pfekotnd polymerace. Podle analyzy pfed polymeraci
byla pfekotna polymerace. Podle analyzy pfed polymeraci byla koncentrace inhibitoru polymera-
ce v taveniné 0,0006 %

Priklad 3

Pouzitim krystalizaniho systému znazornéného na obr. 6 byla provedena pé&tifazova krystalizace.
Pfivadéna kyselina akrylova byla vedena do &tvrté skladovaci nadrze V—4'.

Aby se vpodstaté¢ vyrovnala mnoZstvi kapalnych smési, vycezenych kapalin a krystald
v odpovidajicich fézich jako v Pfikladu 1, bylo shledano vyhodnym provadét krystalizaci
vpofadi2 >3 >45>553954559452533534555>39345534>1.

V tomto piikladu byl pfedem piidan inhibitor polymerace (4—metoxyfenol) do kyseliny akrylové
ve &vrté skladovaci nadrZzi V—4' a vyrobené kyseliny akrylové ve skladovaci nadrzi V—-6'
produktu tak, aby jeho koncentrace byla 0,01 % hmotnostnich. Navic byl tento inhibitor polyme-
race pfidan do paté skladovaci nadrze V=5' tak, aby jeho koncentrace byla 0,01 % hmotnostnich,
zatimco Zadny inhibitor koncentrace nebyl pfidan do skladovacich nadrzi V-0' az V-3'. Za téchto

-10-



10

15

20

25

30

35

40

45

50

CZ 293768 B6

podminek byl pé&tkrat opakovan shora uvedeny 17 fazovy proces. Nenastala #4dn polymerace a
viechny operace kazdé faze byly (sp&3né provedeny.

Jak je ziejmé z pfedchézejiciho popisu neni krystalizitor omezen na deskovy typ krystalizatoru a,
napfiklad, miZe byt rovn€z pouZit trubkovy typ krystalizitoru jako v Ptikladu 2. Mohou rovn&?
pouZity i jiné typy krystalizitord. Jako pfivadéné kapalné smési neumi byt pouzita pouze kyselina
akrylova, ale miZe byt rovnéZ pouZito jinych polymerujicich slougenin, jako je kyselina meth-

akrylova,

Pfestoze byl nyni pfedklédan}" vynalez popsan ve spojeni s vyhodnymi provedénim, neni vynalez
omezen na tato provedeni, ale miZe byt proveden riiznymi zpisoby bez opudténi zakladniho
principu vynalezu, ktery je definovan v pfipojenych narocich.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob krystalizace, ve kterém se, po ochlazeni kapalné smési obsahujici krystalizujici
komponent pro vytvofeni krystalii z tohoto komponentu, a po oddéleni krystalii od nezkrystalizo-
vané zbytkové kapalné smési, odd&lené krystaly tavi a odebiraji jako tavenina za uelem &isténi
tohoto komponentu,vyznaéujici se tim, zahrnuje kroky:

pfidani inhibitoru polymerace do taveniny krystalizujictho komponentu, ziskanou vy&iSténim
kapalné smési pfed vlastnim krystaliza&nim procesem, p¥igemz &istota taveniny obsahujici inhibi-
tor polymerace je v podstatg stejna jako &istota oddélenych krystali;

zahféti taveniny obsahujici inhibitor polymerace na teplotu vy$i, nez je teplota tuhnuti krystali;
pfivedeni zaht4té taveniny ke krystalim tak, aby se krystaly tavily; a

odebrani roztavenych krystalii spoletng se zahfatou taveninou obsahujici inhibitor polymerace,
¢imz se vyloudi polymerace roztavenych krystalii pti jejich odebirani.

2. Zpisob krystalizace podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze:

krystalizani a tavici krok se provad&ji mnohofzovym zpiisobem, aby se dosahlo mnohofazové
krystalizace tak, aby se postupng zvySovala &istota krystalujictho komponentu, pritemz

v krystaliza¢nim kroku v kone&né &istici fazi mnohofézové krystalizace se pouZije kapalna smés
obsahujici inhibitor polymerace, a

v kroku taveni v kone&né istici fazi mnohofézové krystalizace se do taveniny, ziskané predtim
v tavicim kroku ve findlni &istici fazi, ptida inhibitor polymerace, a tato tavenina se zahfeje a
piivede na odd&lené krystaly tak, aby se roztavily viechny tyto odd&lené krystaly, pfiCemz tyto
roztavené krystaly se odeberou spoletn? s taveninou obsahujici inhibitor polymerace.

3. Zpisob krystalizace podle néroku 1 nebo 2, vyzna&ujici se tim, %e inhibitor
polymerace se ptidava do vygist&né taveniny tak, Ze koncentrace tohoto inhibitoru polymerace
v celku roztavenych krystalii a vy&idténé taveniny je vy3§i nez 0,001 % hmotnostniho.

4. Zpisob krystalizace podle niroku 1,vyznaé&ujici se tim, % se pouZije krystalizas-
ni systém, majici krystalizitor vybaveny chladicimi prosttedky pro ochlazeni kapalné smési
obsahujici krystalujici komponent a tavicimi a odebiracimi prosttedky pro taveni oddélenych
krystald a odebrani taveniny krystald, a dile majicitho prvni az N~tou skladovaci nadr¥, kde
3<=N, vtomto krystalizatnim systému se provede krystalizace kapalné smé&si v K-té
skladovaci nadrZi, kde K <N, tak, aby se skladovala zbytkova kapalina v (K-1) skladovaci
nadrzi, a dile aby se skladovala tavenina krystald v (K+1) skladovaci nadrZi, pfi¢em¥ tavenina v
(K+1) skladovaci nadrzi se zahfeje a pfivede na krystaly v priibdhu kroku taveni oddélenych
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krystali kapalné smési v K—té skladovaci nadrZi, a provede se (N-1) faze krystalizace pro
dosaZeni krokii zpracovéani kapalnych smési v prvni az (N-1) skladovaci nadrzi, pfiemZ tento
zpusob déle zahrnuje kroky:

pfivedeni inhibitoru polymerace pouze do (N-1) skladovaci nadrZe a N-té skladovaci nadrZe,
pokud se pfivodni kapalna smés piivadi do jedné z prvni aZ (N-2) skladovaci nadrze z vnéjsku
krystalizaniho systému, a pfivedeni inhibitoru polymerace pouze do N-té skladovaci nadrZe,
pokud se pfivodni kapalna smés pfivadi do (N-1) skladovaci nadrZe z vné&jsku krystaliza¢niho
systému.

5. Zpisob krystalizace podle niroku 4, vyznadujici se tim, Ze po oddéleni krystalt
kapalné smé&si v K-té skladovaci nadrZi, se provede &astené roztaveni krystalii pfed roztavenim

viech oddélenych krystald, a Ze tavenina krystalil, ziskand ¢asteGnym roztavenim, se uskladni
v K-té skladovaci nadrzi.

6 vykresu

-12-



CZ 293768 B6

[ ] | 7
/S V VI
] ° o ol o ﬁ4.
/1!
///‘ o oll el o 0
AN
%7/
,/ o oo ]l ofl o
MJMVI, /d ol ofl @ o,\\\\nt

81490

-13-



CZ 293768 B6

Obr.2
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Obr.4
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Obr.5
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