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Zpusob rozdélovani disperze, kter4d ma spoji-
tou organickou fazi a dispergovanou vodnou
fazi, z v§roby kaprolaktamu, pii kterém se na
disperzi aplikuje elektrostaticka koalescence
pfi elektrickém poli alespont 500 Volt na centi-
metr a kmito¢tu alespofi Hz, ¢imZ se vyvola
tvorba oddélené vodné vrstvy.




Zpisob provadéni elektrostatické koalescence

Oblast technik

Vyndlez se tykad elektrostatické koalescence, konkrétné
postupu oddélovani disperze z procesu vyroby kaprolaktamu,
ktera ma spojitou organickou fazi a dispergovanou vodnou

fazi.
Dosavadni stav techniky

V procesu vyroby kaprolaktamu se kaprolaktam
pripravuje z cyklohexanonoximu Beckmannovym presmykem
v pritomnosti kyseliny sirové nebo olea. Smés se po
provedeni tohoto pfesmyku neutralizuje amoniakem, pricdemz
vznika siran amonny. V nédsledujici fazi se potom kaprolaktam
extrahuje z vody organickym rozpoustédlem, naptiklad
benzenem. Ve vysledné organické fazi je tedy pfitomna
dispergovand vodna faze. Tato vodnad féze obsahuje vedle
kaprolaktamu rovné€z siran amonny. Pfitomnost siranu amonného
je pri nasledujicim zpracovani a ¢isténi kaprolaktamu
nevyhodna. Proto je co nejvéts$i odstranéni dispergované

v

vodné faze nejvyse zZadouci.

Podle dosavadnich znalosti v tomto oboru existuje

mnoho postupll, kde je potfeba rozrusit disperze.

Usazovaci nadrzZe pro rozdéleni disperzi je mozZné
pouzit tam, kde se dostatec¢né 1is$i hustoty obou fazi. Husts$i
faze klesa pod fazi méné hustou, pricemz za pifedpokladu, zZe
je k dispozici dostatek casu, dojde k oddé€leni obou fazi

natolik, aby mohly byt odéerpany. Takové postupy vsak



vyzaduji pouzivani znacdné velkych nadrzi, které zabiraji
odpovidajici velky prostor. Navic takovy postup oddélovani
by byl nejpomalej$i etapou stale vice roz$ifen&j$iho postupu
vyroby kaprolaktamu a proto by urdoval vykonnost celého

postupu.

Rovné€z je mozZné pouzivat koalescenéni pfipravky nebo
postupy vymyvani k odstranéni dispergované faze, jak je
napriklad popsano v némecké patentové prihlasce 1 031 308.
Pridavek kaustické promyvaci latky do postupu vyroby

kaprolaktamu je pro kvalitu kaprolaktamu nevyhodny.

V patentu Spojenych stat americkych &. 3 528 907 se
popisuje moznost oddéleni vody dispergované v uhlovodiku,
napr¥iklad v ropé, z uvedené ropy pomoci elektrického pole.
Tento patent vSak rovnéz ukazuje, Ze napé€ti aplikovaného
elektrického pole nesmi nakonec prfesdhnout 1 000 V na
25,4 milimetru (1 palec), nebo 400 V na cm, protoZe by to
vyvolalo zkrat mezi elektrodami. Nevyhoda této metody
spoc¢ivad zejména v tom, Ze z disperze, ktera obsahuje nejvyse
jen asi 5 % hmotnostnich vodné faze z celkového podilu
kapalnych fazi, neni moZno vodnou fazi snadno od organické

faze oddelit.

V evropské patentové prihldsce ¢. 51463 se popisuje
usazovani kapalnych emulzi pomoci elektrostatické
koalescence. Tento postup vSak vyzaduje pritomnost velkych
objemt vodivé kapaliny (vodné faze), naprfiklad 50 %. Pii
tomto postupu jsou potrebné specialné izolované elektrody,

protozZe jinak mizZe dojit ke zkratu.

Némecka patentova pirihlaska 3 709 456 i evropska

patentova prihlaska 438790 popisuji oddélovani kapalnych




membranovych systéml, kde vodnd fédze je spojitou fazi.

Disperze obecné vykazuji spojitou distribuci velikosti
¢astic. Disperze je mozno dédle podrozdélit na primarni
a sekundarni disperze. V pripadé primarnich disperzi maji
Castice tvorici dispergovanou fazi primérnou velikost ¢astic
> 0,1 milimetru. V mnoha pripadech se tyto disperze mohou
snadno rozdélit gravimetricky pomoci usazovacich nadrzi.
V pripadé sekundadrnich disperzi vSak maji &4stice, tvofici
dispergovanou fazi, primérnou velikost ¢astic jen
>> 0,1 milimetru. Rozdéleni takovychto emulzi pomoci
usazovacich nadrzi vSak v piripadé primyslového vyuziti
znamend neprijatelneé dlouhou dasovou ztriatu. Pro zkréceni
tohoto Casu rozdélovani je proto moZné a vyhodné pouzit

elektrostatickou koalescenci podle tohoto vynalezu.'

Podstata vynidlezu

Hlavnim cilem tohoto vyndlezu je poskytnuti zplsobu,
Jjimz by se mohly velmi Géinné rozdé€lovat disperze z procesu
vyroby kaprolaktamu, zejména disperze obsahujici nevyse jen

asi 5 % hmotnostnich vody.

Tento cil je dosazZen pouzitim elektrostatické
koalescence pomoci elektrického pole o napé&ti alespori
500 V/cm s kmitodtem alespoii 5 Hz. RovnéZ je moZno pouzit
elektrickd pole se (Spickovym) napé&tim alespori 1 000 V/cm,
vyhodné alespori 3 000 V/cm, vyhodnéji alesport 5 000 V/cm
a zejména alespon 10 000 V/cm, pridemz pi#i téchto
parametrech se vysledky rozdélovani stéle zlepsuji. Pres
pouzivani takto vysokych elektrickych poli nedochéazi ke
zkratim, pfece vSak je oddéleni vodné faze z fédze organické

velmi u¢inné. Podle vyndlezu bylo napfiklad zjisténo, Ze pri
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kmitoC¢tu 50 Hz se miZe oddélit 50 % pritomné vodné faze po
10 minutach p¥i napéti 733 V/cm. PF¥i 6 666 V/cm se miize po
10 minutéach oddélit aZz 90 % pritomné vodné faze. Aby se

docilil stejny ucinek pomoci usazovacich nadrZi, trvalo by

to mnoho dn az tydni.

Pfi provadéni této elektrostatické koalescenci je
samozrejmé rovnéz mozné ménit kmitodet. Podle tohoto
vynalezu byly docileny dobré vysledky v piipadech, kdy
kmitoCet &inil alespori 20 Hz. Velmi dob¥e se mohou pouZivat
kmito&ty az do 500 Hz. Dobrych vysledkt je mozno rovnéz
dosdhnout i v pripadé pouzZiti frekvenci mimo uvedena vyhodna

rozmezi.

Popis_ pitilozenych obrazki

Postup podle vyndlezu je v dal$im ilustrovédn s pomoci

priloZenych obrézkd, na kterych je:

na obrazku 1 schematicky zndzornén jeden typ

pristroje, ktery se mizZe pouzit p¥i provadéni postupu podle

tohoto vynélezu,

a na obrazku 2 je schematicky znézornén jiny typ
piistroje, ktery se miZe pouzit p¥i provadéni postupu podle

tohoto vynéalezu.

Tvar nadoby, nebo nadrZe, v nich miZe probihat
elektrostatickd koalescence, je malo dilezity. Tato nadoba

mizZe byt valcova, ¢tvercova, pravouhla, atd.

Postup elektrostatické koalescence podle tohoto

vynalezu se miZe provadét bud kontinuadlné&, nebo vsazkové.




V pripadech, kdy se pouzivA kontinudlni elektrostaticka
koalescence, je vSak vénovat pozornost vniti¥nimu usporadani
nédoby nebo nadrze, aby se zajistilo laminarni proudéni ;

v této souvislosti mlZe byt duleZity pomé&r délky a priméru.
Zejména je nutné zabrédnit turbulentnimu proudéni, protozZe
tato turbulence nepriznivé ovliviiuje oddélovani nebo
pripadné mize mit nepfiznivé disledky na Sasovou narodnost

procesu oddélovani.

Elektrody, které se mohou pfi tomto postupu pouzZivat,
mohou byt vyrobeny z ri@znych materialti, nap¥iklad z vodivého
skla, kovu, atd. Pro pfedm&tny vynidlez neni podstatny tvar
elektrod. Jako piiklad je mozZno uvést elektrody tydové nebo
elektrody deskové. Tyto elektrody mohou byt izolované, nebo
neizolované. PouzZiti neizolovanych elektrod mfize prinést
vyhodny rozdil tykajici se porizovacich nakladt. Z davodi
bezpecnosti nebo spotfeby energie je moZné alternativné

zvolit izolované elektrody.

Pro prfedmétny vyndlez neni ve skutednosti dilezita
teplota, pri niZz k odludovani pomoci elektrostatickér
koalescence dochdzi, pricemZ vyhodn& je moZno pouzit teploty
mistnosti. Zatimco obvykle vy$si teploty podporuji rychlejs$i
oddéleni fazi, je obecné nutné hlidat prilis vysoky vzestup
teploty, a sice z toho divodu, aby disperze, kteria se ma
rozdelit, hezaéala viit, nebo aby nedo$lo ke vzniku plynu,
coz by vyvolalo turbulence a nisledné obnoveni tvorby

disperze.

Je samoziejmé vZdycky mozZné pouzit elektrostatickou
koalescenci za zvySeného tlaku, aby se tak prfede$lo varu

disperze.
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Pfi provadéni tohoto postupu je moZno pouzit jek
stifidavy tak i stejnosmérny proud. V pf¥ipadé, kdy se pouziva
stridavy proud mohou byt jeho impulsy bud sinusové nebo
pravouhlé, mohou mit pilovity tvar nebo mohou byt kombinaci
predchoziho, protoZe na vysledky rozdéleni ma tato

skutecnost jen maly zjevny vliv.

Termin organicka féaze, ktery je pouZivan v textu
pfedmétného vyndlezu, se tykad jedné organické slouceniny
nebo vice organickych sloudenin tvofenych uhlikem a vodikem,
napriklad lineadrnich a cyklickych uhlovodikil, které mohou
rovnéz obsahovat dal$i atomy, jako je naptiklad kyslik,
sira, dusik, halogeny, atd. K pfikladim takovychto sloudenin
patfi benzen, toluen, cyklohexan, heptan, dimethylsulfoxid,

chloroform, trichlorethan, atd.

Vedle vody mize vodnd fédze rovnéZ obsahovat jiné
slouceniny, napfiklad soli, nebo i organické slouceniny
rozpusténé ve vodné fazi. Vodnd faze miize dokonce obsahovat
az 60 % hmotnostnich organické slouceniny (nebo organickych
slouéenin), napfiklad kaprolaktamu. Presto se v souvislosti
s timto vyndlezem "vodnd faze" povaZuje za vodnou za
predpokladu, Ze obsah vody v ni ¢ini nejméné 20 %

hmotnostnich.

Tato vodna faze rovnéZ miZe obsahovat soli, rozpustné
ve vodé€, napriklad mezi 0,1 aZ 5 % hmotnostnimi siranu

amonného.

Takto oddélenid vodnd faze disperze se miZe izolovat
prostredky, které jsou odbornikim pracujicim v daném oboru
z¥ejmé, napriklad odéerpanim vodné vrstvy, dekantaci

a podobné. Oddé€lenou vodnou fézi je mozZné recyklovat do




procesu vyroby kaprolaktamu.

Priprava kaprolaktamu zahrnuje rtzné kroky, pfi
kterych takové disperze vznikaji. Tato skutec¢nost obecné
znamena, Ze je t¥eba pouzit ucinny zplisob oddélovani
kapaliny od kapaliny. K prikladim rdznych krokt procesu
patifi oxidace cyklohexanonu, priprava hydroxylamoniovych

soli, proudy odebirané z hlavy a ode dna extrakénich kolon.

Priklady provedeni vynalezu

Postup podle vynalezu bude v dalsim bliZe vysvétlen
s pomoci konkrétnich pifikladl provedeni, které jsou ovsem
pouze ilustrativni, pricdemz nijak neomezuji rozsah tohoto

vynalezu.
P¥iklady

Pro dispergovani vody s obsahem rozpusténého
kaprolaktamu (50 % hmotnostnich) v benzenu jako organické
fazi se 2 % hmotnostnimi z celkové smési dispergac¢niho
prostfedku pro vodnou fazi se pouzila michac¢ka Ultra-Torrax
TS50 s 5 000 otackami/minutu, ve které probihalo dispergovani
po dobu 5 minut. Béhem 1 minuty byla tato disperze zavedena
do elektrostatického koalescen¢niho pfistroje, pricemz se
pak nastavil kmitocCet a napéti. V prikladech se ve vs$ech
pripadech pouzil stifidavy proud a pokusy se provadély prfi

teploté mistnosti.

Koalescenc¢ni pristroj, pouzity v prikladech 1 az 3 je
schematicky zndzornén na obrdzku 1. Na tomto obréazku je
zndzornéna izolovand sklenénd elektroda 1, sklenény plast

2, obsahujici kyselinu sirovou 3 jako vnéjsi elektrodu,



a zdroj napét s regulatorem kmitodtu. Mezera mezi

éti 4
elektrodou 1 a 3

¢inila 1,5 centimetru.

Koalescenéni pristroj, pouzity v pfikladech 4 a 5§ je
znazornén na obrazku 2, pficemZ tento pristroj tvoii
termostatovand nadoba 10, v niZ byla umisténa sklenéna
néddoba 20 (o rozmérech 100x30x100 milimetru), ktera je

uzaviena vikem 30, kterym prochdzeji dvé neizolované

nerezové elektrody 40. Mezera mezi elektrodami &inila
1,5 centimetru. V riznych intervalech byly odebirany

a analyzovany vzorky disperze.

Pokusy se provadély pri teploté mistnosti. Pro
stanoveni mnozstvi oddélené vody nebo koncentrace vodné faze
v disperzi, se méril zakal podle metody "Deutsche
Einheitsverfahren C2, DIN 38404, Teil 2", coZ je rovnéz
mirou procenta vodné féze, ktera byla oddélena. Stuperni
zdkalu byl vztazZen k procentu vody, které bylo oddéleno,

pomoci kalibradéni kiivky.
Priklady 1 az 3

Pfiklady 1 az 3 byly provedeny stejnym zplisobem jako
bylo popséno vysSe, pricemz kmitodet ¢inil 50 Hz a elektrické
pole bylo sinusové. Napéti se ménilo tak jak je uvedeno
v tabulce I, kde jsou rovnézZ uvedeny odpovidajici vysledky

oddélovani.




Tabulka I
P¥iklad Napéti % hmotnostni % hmotnostni % hmotnostni
(V/cm) oddélena po oddélena po oddélena po
1 min. 5 min. 10 min
1 733 15 40 51
2 3333 42 68 80
3 6666 60 88 90

Tabulka I zrfetelné ukazuje, Ze &im je vys$s$i napéti

tim jsou lepsSi a Uplnéjs$i vysledky oddéleni.

Priklady 4 a 5

»

Tyto pfiklady byly provadény jak je popsano vyse,

pficemz kmitocet ¢inil 50 Hz a napéti se ménilo jak je

uvedena v ndsledujici tabulce. Napétové pole bylo sinusové.

Vysledky jsou v tabulace II.

Tabulka II
Priklad Napéti % hmotnostni % hmotnostni % hmotnostni
(V/cm) oddélena po oddélena po oddélena po
1 min. 5 min. 10 min
4 733 48 70 73
5 2067 62 91 92




Porovnavaci priklad A

Vzorek disperze z pfikladu ??? se nalil do valcovité
nadoby, nadeZ byl ponechdn usazovadni bez pouziti elektrické
koalescence. Po 1 minuté& se oddélilo jen 6 % vodné vrstvy,

po 5 minutéach to bylo 9 % a po 10 minutidch jen 12 %.

Tento vyndlez byl popsan s odkazem na jeho specificka
provedeni, avS8ak rozsah a $ife jeho pravnich dtsledkt za
platnych patentovych zakond jsou omezeny pouze formulovanim

nasledujicich patentovych néaroku.




Seznam vztahovych znacek

1 - izolovand sklenénid elektroda
2 - sklenény plast

3 - kyselina sirova

4 - zdroj napéti

10 - termostatovand nadoba

20 - sklenéna nadoba

30 - viko sklenéné nadoby

40 - nerezové elektrody




PATENTOVE NAROKY

1. Zplsob rozdélovani disperze z vyroby kaprolaktamu,
ktera ma kontinudlni organickou f4azi a dispergovanou vodnou
fazi, vyznadujici se tim, Ze se na disperzi aplikuje
elektrostaticka koalescence pfi elektrickém poli alespon
500 Volt na centimetr a o kmitodtu alespori 5 Hz, &imZ se

vyvola tvorba oddélené vodné vrstvy.

2. Zptusob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze se

pouzije elektrické pole alesport 1 000 Volt na centimetr.

3. Zpusob podle naroku 2, vyznadujici se tim, Ze se

pouzije elektrické pole alesport 5 000 Volt na centimetr.

4. Zpisob podle naroku 3, vyznadujici se tim, Ze se

pouzije elektrické pole alespori 10 000 Volt na centimetr.

5. Zpisob podle nékterého z narokt 1 az 4, vyznadujici

se tim, Ze kmitocet ¢ini nejméné 20 Hz.

6. Zplsob podle ndroku 5, vyznadujici se tim, Ze

kmitodet ¢ini nejvyse 500 Hz.

7. Zpisob podle né€kterého z narokdt 1 aZz 6, vyznadujici
se tim, Ze mnoZstvi vodné faze ¢ini nejvyse 5 % hmotnostnich

spojeného celkového obsahu kapalnych fazi.

8. Zpisob podle nékterého z narok 1 az 7, vyznadujici

se tim, Ze organickou fézi je benzen.



9. Zptsob podle nékterého z narokt 1 az 8, vyznacujici

se tim, Ze dispergovanou fazi je voda.

10. Zptsob podle naroku 9, vyznadujici se tim, Ze
dispergovand faze obsahuje az 60 % hmotnostnich
kaprolaktamu.

11. Zpisob podle naroku 9, vyznadujici se tim, Ze
dispergovana féze obsahuje mezi 0,1 a 5 % hmotnostnimi
siranu amonného.

Zastupuje

Dr. Milos Vsetedka
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