282 686 BG6

CZ

(11) Cislo dokumentu:

PATENTOVY SPIS 289 686

(19) (21) Cislo prihlasky: 4361-90 (13) Druh dokumentu: B6
CESKA (22) Pihlaseno: 07. 09. 90 (51) int. c1.%:
REPUBLIKA (30) Pravo prednosti: C 07D 251/28

07.09.89 CH 89/3252

(40) Zvefejnéno: 11. 06. 97
(Véstnik &. 6/97)

(47) Udéleno: 03. 07. 97

{24) Oznameno udéleni ve Véstniku: 17. 09. 97
(Véstnik &. 9/97)

URAD
PRUMYSLOVEHO
VLASTNICTVI

(73) Maiitel patentu:
LONZA AG, Gampel/Walis (Dir.:Basel), CH;

(72) Pivodce vynalezu:
Skaria Alexander dr., Stafa, CH;

(74) zastupce:
PATENTSERVIS Praha, Jivenska 1/1273,
Praha 4, 14000;

(54) Nazev vynalezu:
Zpusob zlepSeni tekutosti pevného
kyanurchloridu

(57) Anotace:
Desublimaci nebo rozpradovaci krystalizaci ziskany
kyanurchlorid se pro zlepSeni tekutosti podrobi v
hnétad¢i nebo misi¢i pfi zahtivani na teplotu 20 a2
146 “C namahani smykem a nasledné se ochladi na
teplotu mistnosti.



10

20

25

30

35

40

45

50

CZ 282686 B6

Zpiisob zlepSeni tekutosti pevného kyanurchloridu

PiedloZeny vynalez se tyka zpisobu zlepSeni tekutosti jemnozrnného pevného kyanurchloridu.

Kyanurchlorid je dilezity meziprodukt pfi vyrobé barviv, optickych zjasfiovacich prostredki
/opt. zjastiovadel/, prostiedkd k ochrané rostlin, farmaceutickych latek jakoz i pomocnych
prostiedku, uzivanych pfi vyrobé textilu, papiru a plastickych hmot.

Technicky se kyanurchlorid vyrabi trimerizaci chlorkyanu v plynné fazi. Plynny kyanurchlorid,
vznikajici pfi trimerizaci, se bud’ pfimo desublimuje do studeného proudu inertniho plynu, nebo
se nejprve zkapalni a pak krystalizuje rozpraSovanim. Pfitom nabyva formy velmi jemnozrnného
prachu. Je zndmo. Ze tento prach, ziskany desublimaci, ma jen nedostate¢nou tekutost.

Tato 3patna tekutost vede k obtiZzim pfi skladovani, transportu, davkovéni a dal$im zpracovani
produktu. Pfi skladovani dochazi k tvorbé hrud a mustki, které ztézuji odbér ze zasobnikd, a pii
transportu potrubim dochazi snadno k jeho ucpéni. Davkovani a naptiklad rozpousténi v roz-
poustédlech pfi daldim zpracovani brani nepravidelnym te¢enim materialu.

Je proto nezbytné a obvyklé provadét opatieni ke zlepSeni tekutosti kyanurchloridu. K tomuto
Gcelu se dosud ptidavala k produktu vysoce disperzni kyselina kfemicita, ktera je napf. znama
pod ozna&enim Aerosil® a je také u mnohych jinych latek nasazovan jako pomocny prostiedek ke
ztekuceni. Tato latka je sice Uplné inertni, je vSak pro jista pouzZiti nezadouci ke kyanurchloridu
pfimichat cizi latky.

Piedlozeny vynalez si klade za ukol vypracovat zpilsob, ktery dovoli bez velkych technickych
nakladd, zejména ale bez rusivych prisad, zlepsit tekutost jemné zrnitého kyanurchloridového
prachu pfi zachovani jeho reaktivity.

Podle vynalezu je tato uloha vyfeSena zptisobem podle naroku 1.

S piekvapenim bylo nalezeno, Ze kyanurchloridovy prach, ktery se micha, popf. hnéte, pfi
zvySené teploté a pusobenim dostate¢né velkych stfihovych sil, méni rozlozeni velikosti zrn
a zejména se znaéné zlepSuji jeho vlastnosti te¢eni. Takovy postup, ktery milze vést k zvétSeni
Castic, je sam o sobé znam, tak napf. je popsan C. E. Capes/em/ v Kirk Othmer’s Encyklopedia
of Chemical Technology, 3. vyd., dil 21, str. 77 {f az 87 f, pouziti misi¢l riznych konstrukci
k aglomeraci jemnozrnnych materiald. U téchto znamych pouziti je ale potfebnad ptitomnost
kapalné faze bud’ ve formé rozpraSovaného pojiva, nebo ve formé samotného vlhkého aglo-
merujiciho materilu, k ziskani pevnych aglomerati, které se pfi mechanickém zatiZeni opét
hned nerozpadnou.

Zpiisob podle vynalezu vychazi naproti tomu uplné bez ptisady kapaliny nebo pojiva a pfesto
vede k zrnéni kyanurchloridu, odolnému viigi tlaku.

Kyanurchlorid se recirkuluje podle vynélezu bud’ pfimo po odbéru z desublimaéni komory, popt.
rozprasovaci krystalizaéni komory, nebo po meziuskladnéni, v hnéta¢i nebo misici pti teploté
idelné 20 az 146 °C, ptednostné 60 az 120 °C. Hnétaci popf. misici zafizeni je pfednostné
vytapéno, obzvlast vyhodné jsou vytapény misice s rotujicim misicim zafizenim, jako napf.
misi¢ s pluhovou radlici, misi¢ s vodici lopatkou nebo padlovy misi¢. Teplo se mize privadét
nejen vnéjdim vytapénim, napf. formou vyhfivaciho plasté, kterym probiha b&ézné teplonosné
médium, nebo obsahuje elektrické topné &lanky, ale i pfislu$né vytvofenym hnétacim popf.
misicim zafizenim, nebo kombinaci obou metod. Je také moZzné piivadét teplo zcela nebo
Castedné vhanénim ohfitého inertniho plynu do hnétade popf. misi¢e, kde plsobi na obsazeny
kyanurchlorid. V tomto ptipadé budou odplyny, které zakonité obsahuji mala mnozstvi odpo-
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feného kyanurchloridu, ptednostné recirkulovany do desublimaéni komory, aby bytek latky byl
pokud mozno nepatrny. ZvIast' rychlého a GCinného pfivadéni tepla miZe byt dosazeno
kombinaci metod.

Doba zpracovani je pfednostné mezi 10 minutami a 10 hodinami a zavisi na teplot€, intenzité
michaciho procesu a poZzadované zrnitosti.

Za podminek zvolenych v piikladech provedeni se ukézala doba zpracovani 1 az 2 hodiny jako
zvlast vyhodna.

Pro dosaZzenou strukturu zrn vedle termického pisobeni hraji roli v prvni fadé vyskytujici se
stfihové sily. Poget otacek hnétacich popf. misicich prvki se voli proto Gelné tak, Ze z rychlosti
otalek arozméri smykové Stérbiny vyplyva postacujici smykové namahani zpracovaného
materidlu. Rychlost otadek hnétacich a misicich prvki je pfednostné mezi 0,1 a 10 m/s, zvlast’
vyhodny je rozsah mezi 2 a 5 m/s.

Po zpracovani se kyanurchlorid ochladi vyhodné asi na 10 az 50 °C, prednostné na 20 az 30 °C,
tedy pfiblizné na teplotu mistnosti. Ochlazeni se mize provadét ve stejném zafizeni, v némz se
provadélo mechanické zpracovani, je ale také mozné provadét chlazeni ve zvlastnim misici
stejné nebo odchylné konstrukce. JelikoZ pfitom musi byt zaruéen pouze dostateny piestup
tepla, jsou k tomuto G&elu pouzitelna zafizeni, ve kterych neni podrobovan plnény material
Zadnému podstatnému smykovému namahani, jako napf. bubnovy misi¢ nebo misi¢ s volnym
padem materidlu. Odvod tepla miize probihat stejnym zpGsobem jako privod tepla sténami
a/nebo misicimi prvky, je vSak také mozné dosahnout pfimého chlazeni pfivadénim chladného
nebo kondenzovaného plynu, jako napf. vzduchu nebo dusiku v kapalném nebo plynném stavu,
nebo zkapalnéného oxidu uhli¢itého.

Po ochlazeni se kyanurchlorid zndimym zplsobem vyjme a miZe byt pak zabalen nebo usklad-
nén. JestliZe je to pozadovano, miize se dals$iho zlepSeni tekutosti dosadhnout misenim se znamym
pomocnym prostfedkem, jako je napt. shora zminény Aerosil®.

Nasledujici pfiklady oziejmuji pribéh zpﬁsobu podle vynalezu.

Priklady

Priklady 1 az 3 byly provadény s desublimovanym kyanurchloridem. Tekutost byla uréena vidy
Jenike-ovym smykovym testem. Jako mira pro tekutost se sledoval pravé pomér zpevnéného
pnuti 8, k pevnosti sypkého materialu f.. Tento pomér se oznaCuje jako Jenike-ova funkce
tekutosti FF. (FF.=3,/f.). Neupraveny kyanurchlorid vykazuje typicky nasledujici hodnoty:

bez ztekucovaci pfisady: FF.=1,8-2,0

se ztekucovaci ptisadou: FF.=4,0-6,0

Priklad 1

Ve vytipéném hnétaéi o kapacité 2 1 byl hnéten 1 kg kyanurchloridu o stfedni velikosti zrna
11 um pii 100 °C a 40 otackach/min /obvodova rychlost = 0,12 m/s/. Jiz po hodiné stoupla
stfedni velikost ¢astic na 15 um a hodnota FF, na 14. Dal$im zpracovanim stfedni velikost €asti
stale ptibyvala a po 6 hodinach dosahla hodnoty 40 pm.
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Priklad 2

Ve vytapéném misiéi s pluhovou radlici bylo michani 25 kg kyanurchloridu pfi teploté 85 °C
a obézné rychlosti michacich prvkid 2,5 m/s. Stfedni velikost zrn dosahla z vychozi hodnoty
11 um po 1 hodiné 15 um a po 2 hodinach 25 um. Tekutost se jiz po hodin¢ zna¢né zlepsila tak,
ze po piidavku ztekucovaciho prostfedku mohla byt zméfena hodnota FF, 21.

Ptiklad 3

Postupovalo se jako v pfikladu 2, ale pfi teploté michaného materidlu 95 °C a obézné rychlosti
3,14 m/s. Stiedni velikost ¢astic stoupla z 11 um na 18 um /po 1 hodiné/, popf. na 25 pum /po

2 hodinach/. Hodnota FF. &inila po hodiné 5,5 /bez ptisady ztekucovadla/, popt. 9,7 /s pfisadou
ztekucovadla/.

Priklad 4

Postup identicky jako v pfikladé 2 s tim rozdilem, Ze teplota michaného materialu byla 20 °C
a obézna rychlost michacich prvkii 10 m/s. Stfedni velikost zm stoupla z 11 pum na 15 pum (po
10 hodinach). Hodnota FF_ ¢inila po zpracovani 4,5 (bez ptfidavku ztekucovaciho prostfedku).

Ptiklad 5

Postup identicky jako v pfikladé 2 s tim rozdilem, Ze teplota michaného materialu byla 146 °C
a obézna rychlost michacich prvki 1 m/s. Stfedni velikost zrn stoupla z 11 pm na 20 pm (po
10 minutach). Hodnota FF, ¢inila po zpracovéni 5 (bez ptidavku ztekucovaciho prostfedku).

PATENTOVE NAROKY

1. Zptsob zlepSeni tekutosti pevného kyanurchloridu, vyznacujici se tim, Zese
kyanurchloridovy prach aglomeruje vlivem smyku v misi¢i nebo hnétagi pfi teploté 20 az 146 °C
a produkt se nasledné ochladi na teplotu mistnosti.

2. Zplsob podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze se aglomerace provadi pfi
teploté 60 az 120 °C.

3. Zpisob podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze se produkt ochlazuje nepfimo
pies misici prvky a/nebo stény.

4. Zpusob podle naroku I, vyzmadujici se tim, Ze se produkt ochlazuje pfimo
ptivadénim inertniho chladiciho média.

5. Zptsob podle jednoho nebo vice naroki 1 az4, vyzmacdujici se tim, Zeteplo,
potiebné k dosazeni teploty miseni, se ptivadi pfes michaci prvky a/nebo stény.
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6. Zpusob podle jednoho nebo vice naroki 1 az5, vyznadujici se tim, Zeteplo,
potfebné k dosaZeni teploty miseni, se pfivadi vpusténim horkého inertniho plynu ke zpracova-
vanému kyanurchloridovému prachu.

7. Zpisob podle jednoho nebo vice narokii 1 aZ 6, vyznadujici se tim, Zese
pouzije ob&hova rychlost hnétacich nebo misicich prvki 0,1 az 10 m/s.

8. Zpilsob podle niroku 7, vyznadujici se tim, Ze se pouzije ob&hova rychlost
hnétacich nebo misicich prvki 2 az 5 m/s.

9. Zpusob podle jednoho nebo vice narokti 1 az8, vyzmnadujici se tim, Zese
zpracovavany kyanurchlorid micha po dobu 10 minut az 10 hodin.

10. Zpisob podle naroku 9, vyznadujici se tim, Ze se zpracovavany
kyanurchlorid micha po dobu 1 a% 2 hodin.

11. Zplsob podle jednoho nebo vice naroki 1 az 10, vyznaéujici se tim, Ze
aglomerace astic probiha ve vyhfivaném misi¢i s pluhovou radlici.

12. Zpisob podle jednoho nebo vice ndrokil 1 az 11, vyznadujici se tim, Zeke
kyanurchloridu je dale pfimisena vysoce disperzni kyselina kiemigita.

Konec dokumentu
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