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Vyndlez riesi technologicky & ekonomicky nendrofné zariadenie na uskuto¥novanie konti-
nuélnej krystalizdcie pevnych ldtok z roztokov, alebo na kontinudlne delenie zmesi frakZnou
krystalizdciou, ktoré zabezpeluje stabilitu a dlhodobd prevéddzkovatelnost vfrobného zarie-
denia.

V procesoch izolécie produktov 2 reakénych roztokov sa ako jednotkovd operdcia Zastokrét
pousfva kryitelizdcia alebo fraknd kryStelizdcia. V zdvislosti od zloZenia roztokov pouzi-
vengch v procese izoldcie, ako aj v zdvislosti od poziedaviek na granulometrické zloZenie
vysledného kry3telického produktu, pripadne i dalsie fyzikdlno-chemické vlastnosti prbduk-
tu, sa proces kry3talizdcie uskuto¥nuje réznymi spésobmi. Na moZnost kontinualizdcle procesu
kry%talizécie znedne vplyva schopnost izolovanej 1ldtky vytvdrat kry¥tdly vhodného granulo-
metrického zloZeria, prilfom je znédme, Ze na velkost ziskavanjch krystédlov vplyvé okrem pod-
mienok kry%talizécie i pritomnost primes{ v krystalizanych roztokoch.

Pomerne jednoduchd je situdcia v tom pripade, ked zfskavany produkt je prakticky
chemickym individuom. V tekomto pripade vhodnou voYbou podmienok kryitalizdcie moZno pro-
ces kontinualizovat bez va¥3fch problémov. UZ poufitie klasifika¥ného kry%talizdtora ddva
dobré vysledky, takZfe nie sui potrebné upravy dostupnych technologickych zariedeni.

Pomerne velké, prakticky doteraz neriesiteIné si problémy s kontinualizdciou zariade-
nia na izoldeciu produktu, ktory Jje zmesou viacerjch zloZiek vytvérajucich za podmienok
krystalizécie kry3tdly s r8znymi najmd fyzikdlnymi vlestnostemi. Ide hlavne o izoldciu
takjeh produktov, u ktorych je podstatny rozdiel v granulometrickom zloZeni, najma v prie-
mere ziskanych krystdlov.
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Typickym prikladom takéhoto systému Je priemyselnd vyroba pentaerytritolu kondenzdciou
formeldehydu a acetaldehydu v alkalickom prostredf. Podla druhu pou¥itého alkalického kata-
lyzdtora a v zévislogtg od podmienok reakeie vzniké okrem monopentaergtritolu, ktory ge
hlavnym produktom, edte zna¥né mno¥stvo vy¥ifch derivétov pentaerytritolu a vedl'ajs{ch
reak&nych produktov‘(Berlow E., Bart R. H., Snow J. E.: The Pentaerytritols, Reinhold
Publ. Corp., New York 1964). Zatial %o va¥iinu vedlajdich produktov‘moéno odstrénit na z4-
klade ich dobrej rozpustnosti vo vode vy$sie derivéty pentaerytiritolu, najmﬁ dipentaerytri-
tol a tripentaerytritol vypaddvaji v procese kry¥talizdcie si¥asne s hlavnym produktom;
Rozdiel vo velkosti kry%tdlov monopentaerytritolu a dipentserytritolu Je velky a vyu!iva
sa na vzdjomné oddelovaenie tychto produktov (Nem. pat. T06 617).

Pri doteraz pou%ivenom zariadeni na uskuto¥novanie kryStalizdcie tychto produktov
sa uskutodnuje odber suspenzie kry¥tdlov z kry¥talizdta iba jednym odberovym prvkom vy-
Ustenym v spodnej ¥asti kryStalizdtora. Pri tomto usporiadani dochddze i napriek intenziv-
nemu mie¥aniu k rozvrstveniu kryXtdlov pozdii'kryétalizétora, prifom rozvrstvenie je z4-
vislé od priemeru vazniklych krystdlov.

Ked¥e .vy33ie derivéty pentaerytritolu vytvéraji &astice s minimdlnym priemerom, hroma-
dia sa tieto postupne v kry3talizdtorc. Ich obsah narastd, a% dosishne takd hodnotu, Ze sa
prakticky znemo¥ni &innost ndslednych jednotkovych operdecif, najma odstredovania alebo
filtrdcie kry¥talického produktu, premyvenia filtradného kold¥m, suSenia findlneho pro-
duktu a pod.

Aby sa predi3lo uvedenym problémom, vyufivae sa na izoldciu préduktu diskontinudlne pra~
cujice zeriadenie. Diskontinuslizdciou procesu sa vdak uvedené nedostastky odstrénia ibha
tiastodne, pretoZe pri pou¥iti diskontinudlneho zeriadenia dochddza k podstatnym vykyvom
v kvalite produktu ziskavaného v jednotlivych izola¥ngch cykloch ale aj zdoZenie produktu
izoloveného v priebehu jedného cyklu nie je rovnaké. Vykyvy v zloZeni produktu a tedy v jeho
kvalitativnych parametroch nepriaznivo vplyvaju na spracovatel'ské vlastnosti findlneho pro-
duktu.

Uvedené nedostatky odstranuje zariadenie na uskutodhovanie krystalizécie, najmé konti-
nudlnej frakénej kry3talizdcie podla vyndlezu s delenym odberom krystélov, pozostédvajice
najmenej z jedného kry3talizétora e pomocnych zariadeni, ktorého podstata spo¥fva v tom, Ze
odberové prvky si na kryd¥talizdtore situované najmenej v dvoch rdznych drovniach vzhIadom
na vertikdlnu os kryStaelizdtora, s vyhodou v hornej a spodnej tretine krydtslizdtors,

Vyhodou riefenia podré predklddaného vyndlezu jJe, %e jednoduchou kondtrukZnou upravou
moZno realizovat kryStalizdtor vhodny aj pre kontinuitny deleny odber kry3tdlov s dobrym
technickym J¥inkom. MoZnost kontinualizdcie procesu kryStalizdcie a tym i ndslednych jednot-
kovych operdcii izoldeie kry3talickych produktov sa kladne prejavi v stabilizdeil celého
vfrobného zariaedenia a akostnych parametrov findlneho vyrobku.

Zariadenie umoZnuje kontinudlnu kryStalizéciu produktov obsahujicich zléiky so znadnym
rozdielom v priemere kry¥tdlov, eko aj kontinudlne delenie zmesi produktov frakinou krys-
talizdciou. Zeriedenie pozostdva minimdlne z jedného kryitalizdtora, spravidla so zabudo-
vanym adaptérom upravujicim hydresulické pomery v kry3talizdtore opatreného vhodnym mie¥a-
cim zariadenim.

Ne mie3¥anie obsahu kry¥telizdtora mo#no napriklad pou¥it klesicky sp8sob mieZania
zabudovenim miesadla do kry3talizdtora, alebo pouZit ma mie¥anie nudtend eirkuldeciu obsa-
hu kry3talizdtora zabudovenim cirkula¥ného okruhu s cirkula¥nym mieXadlom. V pripade mie3a-
nia klasickym spbsobom Je privod Zerstvého roztoku alebo priid suspenzie z predchéddzajiceho
kry3talizdtora vyisteny priamo do krydtalizdtora. Pri cirkula¥nom mieZanf je privod tgchto
médi{ vyisteny spravidla do cirkula¥ného potrubia.
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Na chladenie roztoku v kry3talizdtore moZno vyuZit konven&ny systém, a to poufitim
duplikdtora alebo chladiaceho hada. U¥elnejiie je viak vyu¥itie chladenia odparovanim po-
uZivanédho rozpi¥tadla za zni{Zeného tlaku, pripadne kombindcie dvoch postupov.

Zariedenie podYa predkladsného vyndlezu je charskterizované tym, %e kontinudlny odber
suspenzie aspon u jedného z krystalizdtorov pouZitych na izoldciu produktu sa uskutodnuje
najmenej pomocou dvoch odberovych prvkov situovanych v rfznych vyskach krydtalizdtora
pri¥om vstup aspon jedného z odberovych prvkov je v hornej polovici krystalizdtora, s vy-
hodou v Jjeho hornej tretine. V pripade frakdnej kry$talizdcie sa deleny odber suspenzie
z kryitalizdtora uskuto¥nuje iba .v tom kryitalizdtore, v ktorom kryftalicky produkt
tvor{ zmes najmeneJ dvoch zloZiek.

Vyistenie odberovych prvkov mbZe byt do spolodnej odberovej predlohy, pripadne kaZdy
z odberovych prvkov m8Ze byt vyusteny semostatne. Odtah suspenzie z krystalizdtorov Je
zabezpe¥eny ich napojenim ne védkuovy alebo pretlakovy systém, pridom tlakové pomery si
diferencované tak, aby zabezpelovali kontinudlny odber suspenzie vietkymi odberovymi
prvkami. Toto moZno dosiahnut napojenim kryStalizdtorov a odberovych predlSh na rézne zdro-
je tlaku, pripadne napojenia na jeden zdroj je potrebné upravit tlakové pomery, napriklad
vhodnou volbou reguladnych prvkov.

Zariadenie na uskuto¥fovanie krydtalizdcie zobrazené na priloZenom obrézke pozostd-
va z miefaného krystalizdtora 1 a daldfch pomocnych zariadeni. PouZit moZno Tubovolny

typ krystelizdtora, u ktorého pomer jeho zédkladngch rozmerov (dl¥ky a sirky) je vags{
ako 1. Do krydtalizdtora ] sa roztok privéddza vstupnym potrubim 2, ktorého vydstenie

byt podYa druhu mielania krystalizétora bud priamo do krystalizétora 1 alebo do cirkulal
ného okruhu 4.

Mie¥anie kryitalizdtora m8Ze zabezpelovat beiny typ kotvového alebo vrtulového mieXadlis
3 v zdvislosti od viskozity kryétalizaéhého roztoku, alebo je mielanie zabezpeené cirkula-
ciou rosztoku cirkuladnym potrubim 4. Chledenie kry$talizdtora sa m8%e uskutodnovat pomocou
duplikétora 5, vstavaného chladiaceho sytému alebo odparovanim Casti rozpustadla za zniZe-
ného tlaku.

Nepretr¥ité prevddzkovanie zariadenia podla tohoto . ndlezu umo¥nuje riefenie odberovych
prvkov 6 a 7. Tieto si umiestnené v dvoch rfznych udrovnisch vzhladom na vertikdlnu os kry§-
talizdtora. Navrhovené riedenie odberovych prvkov zabranuje hromadeniu jemnych kryZtalickych
podielov v kry%talizdtore a zabezpeduje tak moZnost dlhodobéhc kontinudlneho prevddzkovania
zariadenia. Vyistenie odberovych prvkov mbZe byt bud jednotlivo do réuznych odberovych pred-
18h 8, 2 alebo spolodne do jednej odberovej predlohy. Kontinudlny cdber suspenzie z krysto-
lizdtora sa zabezpeduje zapojenim zariadenia na regulovany vdkucvy alebo pretlakovy svaetém.

ﬁalej uvedené priklady ddvaji lep&{ obraz o popisovanom zariadeni a Jeho funkcii, ne-
vy&erpdvaji viak vdetky moZnosti, najmia kondtruk#ného nzpojenia pomocnych zariadend.

Pr{klad 1

Suspenzia vzniknutéd ochladenfm vodného roztoku, obsahujiceho 27,3 % hmot. moncpents-
erytritolu, 2,8 % hmot. dipentaerytritolu a malé mnoZstvo vedlaj3ich produktov z kondenzé-
cie formaldehydu @ acetaldehydu v alkalickom prostredi, na teplotu 50 °C sa z prvého kry¥ta-
lického stupna privédza kontinudlne v mmo¥stve 3 600 kg.h" do kontinudlne pracujiceho
kryZtalizétora 1. Vstup suspenzie 2 je vyisteny do cirkula&ného obvodu 4.

Mie3anie kryStalizdtora 1 je zabezpedené mieiadlom 3} alebo pomocou cirkula&ného
¢erpadld cirkuladnym obvodom 4. Obsah kryftalizdtora sa chladf na teplotu 25 aZ 30 ¢
ddparovanim vody 2 nastrekovane] suroviny za zniZeného tlaku v kombindécii s chladenim pomo-
cou teplozmenného systému 5. Odber suspenzie z kry¥talizdtora 1 sa uskutodnuje kontinudlne



229414 4

pomocou dvoch odberovych prvkov & a 7, ktoré su vylistené do odberovych predldh 8, 9. Konti-

nuglny odber suspenzie a chladenie obsahu kryitelizdtora je zabezpeleny napojenim zaria-
denia na vékuovy systém pomocou potrubi 10, 11.

Nesdvacia &ast odberového prvku & Jje umiestnend v hornej tretine kryditalizdtora

1 a nasdvacia &ast odberového prvku I je v spodne] ¥asti kryStalizdtcra 1. Fomer mnoZstve
suspenzie odoberanej z oboch vyndfacfch potrubi ‘= 1:9.

Po homogenizdcii, filtrdcii a vysudeni :o ziska produkt s obsahom 85 a% 87,5 % hmot.
monopentaerytritolu a 9,5 a%Z 11,5 % hmot. dipentaerytritoclu v mnoZstve 800 kg.h“.

Priklad 2

Za podmienok uvedenych v priklade ! sa pouZije iba jednostupnovy odtah suspenzie kry%-~
tédlov z kry3talizdtora | pomocou odberového prvku 7. Za tychto podmienok sa zfska produkt,
ktory na zadiatku kry%talizdcie obsahuje iba 5,5 % hmot. dipentaerytritolu a jeho koncentri-
cia vo vyslednom produkte sa s dobou kry¥talizécie men{ iba pomaly. Zbytok dipentaerytrito-
lu sa postupne hromadi v kry¥talizdtore a negativne vplyva nu moZnost kontinuélneho pre-

védzkovania zariadenia.
Priklad 3

V prvom stupni frak&nej kry¥talizdcie sa zo suspenzie vzniknutej ochladenim roztoku
rovnakého zloZenia ako v priklade 1 na teplotu 40 aZ 45 9C oddelt kry&talickd fdza, ¥im
sa ziska prakticky ¥isty monopentaerytritol v mnoZstve 400 kg.h'1.

M:tedny luh ziskahy v prvom stupni frakénej kry&talizdcie sa privddza do kontinudlne
pracujiceho kry%talizdtora | s upravenymi odberovymi prvkami podla tohoto vynédlezu, pridom
krystalizdcia sa uskuto&nuje rovnako ako v priklade 1. Na vystupe sa ziska 400 kg.h—] pro-
duktu s obsahom 18 a%¥ 20 % hmot. dipentaerytritolu a zloZenie produktu ani zloZenie suspen-
zie v druhom kry¥tulizadnom stupni sa v zdvislosti na &ase nemeni.

PREDMET VYNALEZU

Zariedenie na uskutolnovenie kry3talizdcie, najmd kontinudlnej frakdnej krydtalizécie,
s delenym odberom kryftdlov, pozostdvajice najmene] z Jjedného kry%telizdtora a pomocnych
zariadeni, vyznadujica sa tym, %e odberové prvky (6, 7) sd na kryitalizdtore situované
najmenej v dvoch rfznych drovniach vzhladom na vertikdlnu os krystalizdtora, s vyhodou
v hornej a spodnej tretine kry3talizdtora.

1 vykres
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