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(54) ZafFizeni pro méFeni mnoZstvi tepla uvolnéného pfi prabshu

exotermnich pochodi

Re¥eni se tykd zofizen{ pro mé¥eny
uvolngného tepla z teplotn&-Zasového pri-
b3hu exothermnich pochodd, zeJjména che~
mickych polyreskcf, které modeluje zafi-
zen{ vyrobni. Ze¥{zeni podle Fe¥eni ses-
tdvd ze sklendného vdlcového reaktoru s
evakuovatelnym duplikdtorem, ktery Je u-
mistén ve vnit¥nim prostoru rozebiratel-
ného pldsts tak, %e hrdlo reaktoru usti
vné pldité. Ve vnit¥nim prostoru plditd
Je podél duplikdtoru instalovédno topné
t&leso, v horni &dsti skrdpdc{ distribu-
tor napojeny na vndjsi okruh tempergini-
ho média & ddle vndjii teplotni ovlddsci
prvky, které Jsou spolu s vnit¥nimi ovld-
dacimi teplotnimi prvky umisténymi uvnit#
reaktoru napojeny na teplotni regulétor,
Do reaktoru Je zavedeno michadlo spojené
s pohonnou Jednotkou pomocf tepelnd zdr-
%e 2z tepelnd nevodivé hmoty.
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Vyndlez se tykd zePizeni pro mdfeni uvolndného tepls z teplotn¥-%asového pribshu
exothermnich pochodl, zejméne homogennich systémd kapaline-kepalina i heterogennich sys=
témd kapeline-kapalina, kapaline-plyn, kapalina~tuhd féze, modelujicfho vyrobni zefizeni,

Teplo uvolndné p¥i chemickych reakcich, a to pfedeviim polyreakcich souvisejicich
s pripravou epoxidd, polyesterl, epoxyesterli, fenoplastl apod., Je jednou z velilin,
které v praxi urduji optimélni volbu chemicko-technologického za¥izenf, slouZi piFedev-
Elm jeko rezbytny udej pro ndvrh chladicfho systému reektoru, v ndmZ probihd exotermni
d8j. Tepelnd zabarven{ reekci lze urdovat jednak teoreticky, tj. vfpodtem, @ jednek ex-
perimentdlnfu m&fenim. BEZn& lze reakdni tepla podftat ze znémych slulovecdch tepel, z
vazebnych energii, pripadnd lze urdit reekdni teplo ze zdvislostl rovnovéZné konstenty
reakce na teplotd. Tyto metody nsréZej{ viak predeviim v oblasti mekromolekuldrni che=-
mie na problémy, jasko Je nepif. neznalost sluovaciho tepla vzniklého polymeru, neznalost
distribuce molekulové hmotnoéti polymeru, neznalost p¥esné struktury polymeru, p¥ipadné
neznalost kinetiky reeskce. P¥i vypodtu reakdnich tepel ne zéklad® sfelnych tepel produk-
td a vychozich ldtek mohou chyby v m&Feni spalnych tepel v desetindch procenta nebo ze
pf{tomnosti vody &i Jjinych t&kavych sloZek vést k velkfm chybdm ve hleopné veli&ini.
Proto je v podobnych piipadech piimé experimentdlni m&¥eni exotermie Jedinou schidnou
metodou pro mdfen{ tepelného zabarveni reakce.

Pfi prevddini polyreskci z laboratorniho do poloprovozniho, resp. provozniho m3F{t-
ka je dile¥itd zndt i &asové rozloZeni uvdlndného tepla, resp. tepelné zabarveni jednot-
livych d{1&ich stupnd reskce, Je tieba zndt nejen teplo reek¥ni, sle obecn& uvoln¥né tep-
lo, které je souhrnem viech tepelnych efektd daného procesu.

Pro urdeni tepelnych efektd reakci pomoci kalorimetrickych metod plati, %e konstruke
ce pouZivenych kalorimetrd se znedn® 1i&{ podle charekteru studovené reakce, podle délky
Jejiho trvédni, podle velikosti pFedpoklddané exctermie apod.

P#imé méfen! uvolndného tepla p¥i n&kterych reakcich vedoucich ke tvorbd mekromole-
kul ¥ed{ rizné ndvrhy kalorimetrd. Jednéd se vesm&s o izotermické i Jiné typy kalorimetryl,
které v Fad¥ pripadd nejsou vhodné pro pfimé méfeni exotermie u polyreskci. Je to hlavng
proto, %e nezachovdvaj{ ani p¥ibli%nd hydromechanickou podobnodt s provoznim resktorem,
chybi ¥asto michdni reeskdni smdsi, kterd byvéd heterogennim systémem kepalina-kapaline
nebo kepalina-tuhd fdze, maji omezeny teplotni rozssh a Zasovy intervel méteni, konstruk-
gni materidl kalorimetrd nenf odolny vi¥i kyselému nebo elkalickému prostiedf, nelze v
nich sledovet vizudln& prib&h reekce, pfi vzniku z reekinich sloZek Jje nutno kalorimetr
bud Uplng, nebo z&dsti vyredit & rovniZ meji omezeny objem zabranujici provedeni hetero=
genni reekce pii zachovédni sprédvné stechiometrie.

V§Se uvedené nedostatky odstranuje prfedloZeny vyndlez, ktery se tykd zeffzeni pro
mdfeni mnoistvi tepla uvolndného pFi prdbshu exotermnich pochodd. Podstate zef{zeni spo-
¢{vé v tom, Ze.sestdvd ze svislého sklendného vdlcového reektoru s evekuovatelnym dupli-
kdtorem opat¥eného michadlem, ktery Jje umistdn ve vnit#nim prostoru rozebiratelného pldi-
t&, s vyhodou sestdvajicfho ze dne, obvodového plé¥t& a uzaviraci pfiruby, a to tak, Ze
hrdlo reaktoru, uzeviratelné vikem, dsti vnd pldits, ptidemZ v prostoru vymezeném dupli-
kdtorem a pld3tdm je podél obvodu duplikdtoru instslovdno topné t&lesoc s v horn{ &dsti
tohoto prostoru skrdpdc{ distributor temperainfho media,

Dno pléstd Je opat¥eno vytokovou trubic{ a otvorem pro evekua¥ni trubici duplikdto-
ru. Uzavireci pfiruba plédst¥ je opatfena otvorem pro hrdlo reaktoru, odvzdusnovacim ven=-
tilem @ prichodkami pro vstup temperadnfho media do skrdp¥cfho distributoru a pro nepo=-
jen{ topného t3lesa na vn¥jsi zdroj a pro zavedeni teplotnich md¥icich a regulasdnich prv-
k& do vnit¥niho prostoru pldst&. Ddle Je viko opatfeno uzeviratelnym plnicim otweorem @
prichodkemi pro hifdel michedle a pro zavedeni teplotnich m¥Ffcich a reguladnich prvkd
do reektoru., Michedlo je s pohonnou jednotkou mechenicky spojeno pomoci tepelné zdrZe .
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2z tepeln& nevodivé hmoty. Reaktor s duplikdtorem Jje ve vnit¥nim prostoru plést& ut&snén
t8snicim kroufkem v otvoru dne a ucpdvkou v otvoru uzaviraci p¥iruby.

Zékladni prednosti m&Ficiho zePi{zeni podle uvedeného vyndlezu je to, Ze dobie mo-
deluje podminky tepelného reZimu u reakc{ provdd¥njych ne velkych reaektorech, pfedeviim
p#i reskeich, kdy se do reaktoru navaiul{ v3echny resk&ni sloZky najednou 2 kdy od ur-
%ité reakd¥ni teploty nabihd vyrazn¥ exotermni reakce, pPesahujfc{ okamZitou chladfci
kapacitu resktoru. P¥i nezvlddnut{ takové reakce pak miZe doj{t k vytvoPeni gelu v ce=-
1ém objemu provozni ndsedy, cof zpravidla vyFed{ celou jednotku ne del3f dobu z provo-
zu, nehledd ne p¥imou ztrdtu surovin. Tim, %e v md¥¥{fcim zaPfizeni podle vyndlezu lze sle-
dovat i opticky zm&ny viskozity reak¥niho medim, lze urdit i stav, kdy dochdzi k p¥echo-
du reek&nfho medie z kepalné do polotuhé, v&tSinou viskoelastické, resp. tuhé fdze.

V m&Ficim zafizeni lze doplnovat reek¥nf sm¥s v pr{ipad¥ pot¥eby i vhodnym Fedidlem
b&hem reakce, tekZc je pak mo¥né i doporufit podminky, jek predejit havarijnim stavim
ve vliastnim vyrobnim za¥izen{. Del¥i prednost za¥izenf podle vyndlezu spodivéd v tom, Ze
v pPfipad¥ vzniku gelu ve vnit¥nim resktoru projevujicfho ce nap®. Weissenbergovym efek-
tem lze zafizen{ snadno vy¥istit & znovu poufft, aniZ by bylo tfeba provéd&t rekalibra-
c¢i vlastni tepelné kapecity reaktoru., V pPipad®, Ze se nepodaiff resktor vylistit nebo
pPi jeho podkozeni! je moZ?no vlastni reak®ni nddobu vym¥nit za ndhredni, u nf%¥ je pak
tieba provést kalibradni m¥feni. Reakce v uvedeném za¥izeni 1ze provédét i za pPitomnos-
ti temperovaného interniho plynu.

Jedno z moZnych konkrétnich provedeni zafizeni podle vyndlezu je zndzornino ne
pPiloZendém vykresu.

Hlavni sou&dsti tohoto zerizeni je reektor i s duplikdtorem 1!, zakonenych na spo-
du evakuadni trubici 111 napojenou pPes jima& kapek 112 ne zdroj vakua 113. Do reakto=-
ru 1 zasahuje mfchadlo 13, které je mechanicky spojeno s pohonnou jednotkou pomoci te-
pelné nédrie 131, ddle vnit¥ni teplomdr 15 a vnit¥ni teplotni &idlo 16. Reaktor } s du-
plikdtorem 11 je umistdn v rozebiratelném pldsti 2, sestdvejfcim ze dna 2} s vytokovou
trubict 42, cbvodového pld3tE 22 a uzaviraci pfiruby 23 s odvzdunovacim ventilem 232,

a to tak, Ze hrdlo 12 reaktoru 1 ustf otvorem v uzaviraci p¥f{rubd 23 wvn& pld3t& 2, oFi-
%em% je w= wnit¥fnim prostoru pléd¥td 2 ut&sn¥n jednak t&snfcim kroufkem 24 v otvoru dne
21, na ktery dosedd tlaskem ut¥snovaci p¥iruby 17 s t&snénim hrdls 121 ne hrdlo 12, a jed-
nak ucpévkou 25 s ucpdvkovou p¥irubou 231 v otvoru uzavireci p¥{ruby 23. Dokoneld utés-
ndni spojd jednotlivych ddst{ pléitd 2 Je zajilténo t&sn&nim 26 mezi dnem 21 a obvodo-
vym plédstém 22 a mezi obvodovym pldst¥m 22 a uzaviraci pfirubou 23. Hrdlo 12 resktoru 1
Je uzaviratelnd vikem 14 dosedajfcim ne t¥sn&ni vika 143 v otvoru ut&snovect p¥iruby 17
& opatPenym plnicim otvorem 141 s uzdvérem 142 a prichodkemi pro hiidel michadle 13,
vnit¥nf teplomér 15 a vnitPri teplotni Zidlo 16. Do vnit¥niho prostoru vymezenédho pldg-
t&m 2 a duplikdtorex 11 Jsou prichodkami v uzevireci pfirubd 23 e utssnovac{ pPirubd 17
zavedeny vnéjs{ teplomdr 27 a vnéjsi teplotn{ &idlo 28. V tomto prostoru se ddle nachéd-
zi elektrické topné t&leso 3, umistdné podél obvodu duplikdtoru 1l a napojené spolu

s vnitPnine teplotnim &idlem 16 & vn&ji%im teplotnim Zidlem 28 na reguldtor 3! s dvouli-
niovym zapisovadem 32 & v horni &dsti pod uzeviraci p¥irubou 23 kruhovy skrdp&ci distri-
butor 41, napojeny na okruh tempera¥niho media 4 zehrnujici Je3t& vytokovou trubici 42
ve dn¢ 21, Dewerovu nddobu 43 a &erpedlo 44.

Konkrétni mé&feni na za¥{zeni podle tohoto vynélezu se prov4d{ ndsledovni&:

Do resktoou 1 se nevdifi pfesn& 300 g surovin a reaktor se uzavite vikem i4. Obsah
resktoru se vSemi reakdnimi komponentami vetnd ketalyzdtoru se zs michén{ vyhieje na
poddtednl (startovaci) teplotu reskce temperaénim mediem cirkulujicim okruhem {.pperai-
niho media 4, &im% dojde k zahdjen! reskce. Tu Je moinc zehdjit teké tak {z divodd urychle-
ni mé¥en{), %e se reakin{ sm¥s zeh¥eje na teplotu v | af 2 %C ni%3{ nef je startovact
teplota reekce v jiné nddob& a pak se vpravi deo reektoru vyh¥didhe na «cartevacs teplo-
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tu, pripadnd tek, Ze do resktoru s reskdni sm¥s{ vyhfdtou ne pofdtedni teplotu reskce se
pFidd pot¥ebné mno%stvi nékteré z reakinich komponent, pop¥ipedd inicidtor nebo ketaly-
z41o¥. Rychlost ohfevu lze rudnd regulovet nastevenim potenciometru. Z ddvodd rychlel3i-
ho prostupu tepla je v této fdzi i duplikdtor 11 néiplnén vhodnym teplonosnfm mediem.
Cirkulace temperadniho medias, které je vyh¥ivéno topnym t¥lesem 3 umisténym v pldati

2 reaktoru 1, je zajilt¥na ¥erpadlem 44 s mo¥nosti plynulé zm¥ny mno¥stvi Zerpané ka-
paliny, umisténymvv Dewsrovd nddobd 43. Z ddvodd uchovédn{ staciondrniho teplotniho pole
v celém vnit¥nim objemu plédst¥ 2 je topné t¥leso J vytvarovédno taek, aby co nejrovnomér-
n&ji vyhtivelo cely objem medie v pldxti 2. Tempera¥n{ medium se Zerpd okruhem temperal-
niho media 4 do skrédp&cfho distributoru 41 umistdného v horn{ &dsti pldstd 2, ktery roz-
déluje temperadn{ medium rovnomd$rnd po celém obvodu pldst¥ 2.

Skrdpdci distributor 41 je v podstatd trubice kruhovd stodend po obvodu pldst& 2.
V trubici Jsou vyvrtdny otvory za Ufelem rovnomdrného ridzd¥leni medie po celém obvodu
pléstd 2. Volnd konvence zapiidindnd rdznou teplotou media v zdvislosti na vzddlenosti
od topného t&lesa 3 je kompenzovdna nucenou cirkuleci media ve sméru proti plisobeni vol-
né konvence. Vyhfdté medium cirkuluje vytokovou trubici 42 e krdtkym izolovenym potrubim
zp&t do Dewsrovy nddoby 43. Rychlost cirkulesce medie pld3t¥m 2 lze regulovat nepf. po-
moc{ redukéniho ventilu zapojeného na trase tlekového vzduchu pro pneumeticky pohon &er-
padla 44.

Teplote reakdni sm&si i tempersdniho mediz se m&¥{ rtutovym vnit¥nim teplomdrem 15
a vndjsim teplomdrem 27. Vedle t¥chto kontrolnich teplom¥rd je pro méfeni teploty insta-
lovéno Je¥td vnitini teplotni %idlo 16 2 vn¥j¥{ teplotnf ¥idlo 28 (termo¥ldnky Fe-KO).

P¥i dosafen! startoveci resk®ni teploty uvnit# reaktoru 1| se na reguldtoru 31 plep-
ne ru¥ni regulace p¥ikonu do topného tdlese 3 na reguleci sutomatickou, kterd zaruluje,
3e teplote media v pld¥ti 2 pPesnd sleduje teplotu reakéni sm¥si v resktoru 1. Teplono-
sid v duplikdtoru 11 se vypusti vypoustdcim uzdvdrem do podsunuté nddobky a vypoudt¥ecl u-
2dvér duplikdtoru 1! se nahrad{ jimedem kapek 112, pomoci né&hoZ je duplikdtor pi¥ipojen
pfes pojistnou nddobku a vakuometr ke zdroji 113 (nap¥. olejovéd vivdve). V této fdzi za
pfedpokladu exotermického tepelného zabarveni uvnit¥ reektoru 1 se teplota medis v plés-
ti 2 adiebatického reektoru 1 reguluje v zdvislosti ne teplot¥ reskdni sm¥si. Nap¥t{

z termo¥lénkd je zesilovédno e vedeno ns dvouliniovy zapisove& 32, ne n¥mZ se sleduje pri-
b&h nérdstu teplot. Zdéroven jsou tato nepdti vedens ples proporciondlnd-derive¥ni a ze-
silovaci 3leny na triskovy reguldtor 31. Tento reguldtor zmdnou ne topné spirdle regu-
luje teplotu pld3td 2 reektoru }. Ridfei veli&inou je teplota reskdn{ sm¥si uvnit¥ reek-
toru.

Uvolndné mno%stvi tepla je moZno spo¥itet z namdfendho vzristu teploty uvnitf reek-
toru. K tomu je tPebe zndt tepelné kapacity v¥chozich ldtek i produktd, které lze stano-
vit nap¥. DSC-kelorimetrii. Mno¥stvi uvolnZného tepla Jje v¥ak moZné nejsnadn&ji vypo¥i-
tet z adisbatického vzristu teploty na zdéklad¥ stenoveni dodaného mnoZstvi tepla kalib-
rednimi topnymi elementy na za¥4tku & na konci pokusu. Zdznem zdvislosti teplota-Zas
pfi adisbatickém reZimu reekce umofnuje zmdfit rychlost uvolnovén{ tepla pFi procesu.

PREDMET VYNALEZU

1. Zarfzeni pro mé¥eni mnoZstvi teple uvoln&ného pii prdib¥hu exotermnich pochodd,
zejméne chemickych polyreekci, vyzendujici se tim, %e sestdvd ze svislého sklendného
vélcevého reaktoru (1), s evakuovatelnym duplikdtorem (11) opat¥eného michadlem (13),
xtery je umistdn ve vnit¥nim prostoru rozebiratelného plést¥ (2), sestdvajiciho ze dna
{21), obvodového plést& (22) =& uzaviraci pFiruby (23), e to tek, Ze hrdlo (12) reskio=-
ru (1), uzaviratelnd wikem (14) usti vn¥ pléitd (2), pPidemZ v prodtoru yymezendm dupli-
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kdtorem (11) a pld3tém (2) je podél obvodu duplikdtoru (11) instalovéno topné tdleso (3)
a v horni %4sti tohoto prostoru skrép&c{ distributor (4) tempere¥niho medis.

2. Zetizeni podle bodu 1, vyznsdujici se tf{m, Ze dno (21) plddt& (2) je opat¥eno
vytokovou trubici (42) a otvorem pro evakuadnf trubici (111) duplikdtoru (11).

3. Za¥izeni podle bodu 1, vyznalujici{ se tim, Z%e uzaviraci p¥iruba (23) pldsts (2)
je opatiena otvorem pro hrdlo (12) reektoru (1), odvzdudnovacim ventilem (232) a pri=-
chodkemi pro vstup temperednfho medie do skrdp&cfho distritutoru (41), pro nepojeni m¥-
Ficich a regulalnich prvkd do vnit¥nfho prostoru plditd (2).

4. Za¥izeni podle bodu 1, vyzhadujici se tim, %e viko (14) je opat¥eno uzeviratel-
nym plnfcim otvorem (141) a préchodkemi pro kifidel michedla (13) a pro zavedeni teplot-
nich m&¥icich a regula¥nich prvkd do reektoru (1).

5. Zet¥{zeni podle bodu 1, vyznedujici se tim, %e michadlo (13) je s pohonnou jed=
notkou mechanicky spojeno pomoci tepelné zdrZe (131) z tepelnd nevodivé hmoty.

6. Zarizeni podle bodl 1 a% 3, vyznaéujici‘se tim, Ze reektor (1) s duplikdtorem
(11) je ve vnit¥nim prostoru pld%té (2) utdsnén t&snicim krouZkem (24) v otvoru dna (21)
a ucpévkou (25) v otvoru uzaviraci p¥{ruby (23).

1 vykres
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