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sutomatického riadenia syntézy vinylchlori-
du z acetylénu a chlorovodika, ako aj vi-
nylacetdtu z acetylénu a kyseliny octove]
na kontaktnych katalyzdtoroch v mnohorir
kovom reaktore, ako aj zariadenia na usku-
tolnenie tohto sposobu riadenia, ktoré je
zalofené ng sutomatickom sledovan{ profilu
reakénej zony a rychlosti je] pohybu po
d{¥ke reaktora a na mereni zlo¥enia reak¥-
nej zmesi na vystupe z reaktora., Akinymi
velidinami 8¢ pritom teplota chladiaceho
média a mno¥stvo privédzaného plynu do kone
taktného reaktora.
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Vyndlez sa tyka nového spdsobu automatického riadenia syntézy vinylchloridu z acety-
1énu a chlorovodika, ako aj syntézy vinylacetdtu z acetylénu a kyseliny octovej na kon-
taktnych katalyzdtoroch v mnohorirkovyoch reaktoroch a zariadenia na uskutofnenie tohto
sposobu riadenia.

Syntéze vinylchloridu reakciou acetylénu s chlorovodikom je heterogénna katalytickd
reakcia prebiehajica s optimdlnym vytefkom pri teplotéch v rozmedzi 140 a% 180 °C, zd=
vislych od typu a vlastnostf kontaktného katalyzdtora., Katalyzdtorom reakcie su ortufnaté
s0li na aktivnom uhli ako nosidi katalyzdtora.

Podobnym spdsobom sa vyréba monomérny vinylacetdt z acetylénu a kyseliny octovej
v plynnej fdze na heterogénnom octsne zinodnatom katalyzdtore taktiei v mirkovom resktore.
NosiZom katalyzdtora Je aktivme uhlie, Reakcia Jje exotermickd a prebieha v podobnom
teplotnom rozmedz{ ako syntéza vinylchloridu. )

Nevyhodou pri syntéze vinylchloridu je, %e ortufnaté soli sublimujy, &f{m sa reskind
zéna stéle presiva po df{fke reakinych rirok. V ddsledku toho sa meni skuto¥nd kontaktnd
doba reakdnej zmesi s katalyzdtorom a tym sa men{ aj v§fa¥nost reakcie. Aby sa aj za
tyechto podmienok dosshovali rovmako vysoké vytaZky vinylchloridu na privédzany acetylén,
musia sa postupne upravovat zafafenie resktora a teplota chladiaceho média.

Stav kontaktného katalyzétoré sa obvykle kontroluje meranim teploty termolldnkemi u-
miestnenymi v reaktore a analyzou zlo¥enia odchddzajiceho plynu z reaktora., Tento spdsod
nie je vyhodny, i u¥ sa uskutoihuje ru¥ne alebo automaticky, lebo obidve akiné velidiny,
t. j. teplota chladiaceho média a zataZenie reaktora sa obvykle menia v pravidelnych in-
tervaloch bez toho, aby sa poznala velkost potrebného kroku na dosiahnutie optimélnych pod-
mienok syntézy. Vysledok je potom zdvisly hlavme od skiisenost{ a intufcie operdtora. Pri-
tomto spdsobe riadenia syntézy vinylchloridu alebo syntézy vinylacetdtu sa nesleduje pro-
ces, . prebiehajuici v resktore ne kontaktnom katalyzdtore, tak¥e sa nemd%e v plnej miere
zohladnit r8zna kvalita katalyzdtora, ktord aj napriek zlofitym a ndkladnym testovacim me-
tédem sa nedd dopi:edu spolahlivo predpovedaf. To pri tomto sp3sobe riadenia zhorzuje
efekt{vnost vyrobného procesu, lebo sa nedosahuji optimdlne vyta’fky vinylchloridu alebo vi-
nylacetdtu a zni¥uje sa vyrobnost katalyzdtorov. Tieto parametre sa e3te zhorsuji, ked sa
vjrobny proces uskutodnuje v batérii paralelne zapojenych reaktorov s obmedzenymi moZ-
nostami posidenia skutosného chodu jednotlivych reaktorov. :

K vyraznej3iemu zlepdeniu nedochddza ani vtedy, ked sa na riadenie i u% jedného ale-
bo batérie reaktorov pouZije riadiaci politad. Jednou z pri¥in je oneskorené a nepresné
sledovenie reakinej zdny, takZe odpovedajuci z&sah riadiaceho systému vasZinou nie je
adekvdtny skutolnému priebehu procesu. Pri men3ich krokoch sa posidenie dinku zdseshu roz-

. plyvéd v medziach nep:emosti prevéddzkovich smilyz zloZenia vystupujiceho plynu, pri va¥sich
- krokoch sa zvy3uje nebezpedie prehriatia a znehodnotenia katalyzdtora. Vychodiskom je rue-

tinny spdsob riadenia teploty chladiaceho média a zataZenia reaktora, zalofeny na skise=
nosti s miernymi korekciami podia trvalfch a jednozna¥nfch zmien v obsahu produktu vo VY~

* gbupnom pride z reaktora. Pri tomto sp8sobe sa vSak len zriedkavo m3%e stat, %e proces sa

uskutodiuje pri optimdlnych podmienkach reakcie. Rbzne sp8soby automatickej reguldcie

a optimalizdcie chemickych reaktorov, vyuZivajuiceho modernd riadiacu techniku, sd zhrnuté

a popisané v &asopise Chemical Engineering, May 1986, str. 69-81. Ani jeden z popisanych
sposobov automatickej reguldécie a riadenia chemickych resktorov sa nedd prakticky vyusit

na zlep#enie automatickej reguldcie a risdenia kontaktnych reaktorov na syntézu vinylacetéd-
tu. Najvadiim problémom je sledovanie teplotného profilu kontektného reaktora s jeho vy=-
hodnotenia, sby namerané udaje poskytli objekt{vny obraz o priebehu reakcie a stave kata-

- lyzdtora vo forme potrebnej pre jednoznainé urdenie aki¥nfch zdsshov do chodu resaktora.

Ukédzalo sa viak, Ze podstatné zlepsenie ayntézy vinylchloridu alebo syntézy vinylace-
‘t4tu sa dé dosiahnut novym nekonven¥nym spSsobom riadenia, zaloZenym na sutomatickom sle-

" dovenf profilu reakinej zdny a rychlosti jej pohybu po dl¥ke reektora a na merani zlo¥enia

reakinej zmesi na vystupe z reaktora. Akinymi veli¥inami sd teplota chladiaceho média
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a mno%stvo privédzaného plynu do kontektného reaktora.

Pri tombto novom sposcbe syntézy vinylchloridu reskciou acetylénu s chlorovodfkom na
kontaktnom katalyzdtore pri teplotdch v rozmedz{ 140 a% 180 °C alebo syntézy vinylacetdtu
reakciou acetylénu s kyselinou octovou na kontektnom katalyzdtore pri teplotdch v rozme-
dz{ 145 af 215 °C sa postupuje tak, Ze velkost, tvar a posun reskinej zdny sa mersjd a au-
tomaticky vyhodnocujui na zéklade merania teplotného profilu pozdl¥ najmenej jednej mirky
rirkového reaktora pomocou sistavy mernych &idiel, prilom interval ak&ného zdsahu a vel-
kost krokov na zmenu teploty chladiaceho média a na zmenu zatafenia reaktora sa urduji
podla velkosti, tvaru a rydhlosti posunu reakinej zdny tak, %e zmena teploty chladiaceho
média je v rozmedzi 0,1 a% 10 °G, 8 vyhodou v rozmedzf{ 0,25 aZ 2,0 °C a zmena zataZenia je
v rozmedzf 0,1% af 10% predchédzajiceho zakafenia, s vfhodou v rozmedz{ 0,5% a¥ 2,5% pred-
chédzajuceho zataZenia, pridom velkost akiného zdsshu v jednej riadiacej operdcii a vel-
kost intervalu riadiacich operdcii sa urduje podla progrsmu, generovaného velkosfou, tva-
rom a posunom reakinej zdny a nezdvisle podia zloZenia reak®nej zmesi na vystupe z re=-
aktora, stanovovaného periodicky v intervale 1,5 aZ 20 hodin, s vyhodou v intervale 4 a%

8 hodin,

Podstata zariadenia podla vynélezu na uskutofnovanie sposobu automatického riadenia
syntézy vinylchloridu alebo vinylacetdbu spodivéd v tom, %e sistava mernych &idiel na mera=-
nie pozd{ineho teplotného profilu v resk¥nej rirke pozostéva z radu odporovych ¥idiel na
meranie t¥eploty, zafixovenych vo vzdialenosti v rozmedzi 4 aZ 20 cm, s vyhodou v rozmedzi
5 a¥ 7,5 cm a umiestnenych v ochrannej mirke, zsberajucej 4 aZ 9 % 2z plochy prierezu re-
akénej rmirky, pridom kaZfdé odporové &idlo je pripojené na vstupnd stranu poéitala, na kto-
i je pripojeny eaj snalyzdtor reakinej zmesi, zatial ¥o vystupnd strana po¥ftala je spoje-
nd s reguldtorom teploty chladiaceho média a s reguldtorom prietoku privéddzanych plynov
do resktora.

Zariadenie pre tento novy spGsob riadenia syntézy vinylchloridu alebo syntézy vinyl-
acetdtu je zndzornené na obr. 1.
Na tieto syntézy sa pouZiva rirkovy reaktor 2, pozostévajici z reakénych rirok, naplnenych
kontaktnym katalyzdtorom. Reak®né teplo sa odvédza v medzirdrkovom priestore chladiacim
médiom, privédzanym potrubim § chladiaceho média pri poZadovenej vstupnej teplote, z4vislej
od akbtivity katalysdtora a stupfia vylerpania jeho aktivity. Chladiace médium sa odvédza
vystupnym potrubim 7 do teplovymenne] sistavy cirkulainého okruhu chladiaceho média (na
schéme na obr., 1 nie je zakresglené).

Reak&nd rirka 1, urdend na meranie teplotného profilu v mirkovom resktore 2, naplnenom
kontaktnym katalyzdtorom, je opatrend sistavou stabilne umiestnenych odporovych ¥inidiel 3
pozdl% resk&nej rirky 1, zafixovanych vo vzdialenosti v rozmedzf 4 a¥ 20 cm, s vyhodou
v rozmedz{ 5 a% 7,5 cm a umiestnenych v ochrannej rirke, zeberajicej 4 a%¥ 9 % z plochy
prierezu reakdnej mirky, pridom ka¥dé odporové &idlo je pripojené na vstupnd stranu po&i-
taia 9, na ktord je pripojeny aj amnalyzétor 8 reskénej zmesi, zatiak %o vystupnéd strana po-
gitala je spojend s reguldtorom teploty chladiaceho média 10 a s reguldtorom prietoku 11
privédzangch plynov do reaktora cez vstupné potrubie plymu 5.

Pri tomto spdsobe riadenia sa ddaj analyzdtora 8, napojeného na potrubie 4 odchédza-
jicej reak&nej zmesi z reaktora, vyufiva na kontrolu a korekciu riadenia podia reakinej zd-
ny. V ddsledku toho sa analjzy md%u uskutodnovat v dlh¥fch Zasovych intervaloch bez toho,
%e by sa zhor3dila kvalita riadenia.

Uvedenym postupom sa prekvapujico zvy¥ila vyfaZnost procesu, jednak v ddsledku dlho-
dobého udrfovania vysokej selektivity reakcie & jednek v d8sledku predi{Zenia Zivotnosti
katalyzé&tora. Tento Udinok mo¥no z velkej Sasti pripfsat vysokej citlivosti a presnosti me-
rania a stenoveniu rychlosti jej pohybu ako faktoru najviac ovplyvaujicemu priebeh a vi-
taZnost reakcie. Celkovy pozitivmy ulinok je vdak vysledkom komplexného pSsobenia aj dal-
'3fch fsktorov riadenia, blfzkeho k optimdlnym mpZ¥nostiam deného vyrobného zariadenia. Dalej
uvédzame priklady, ktord ilustrujd, ale nevymedzujud oblast pou¥itia vyndlezu.




CS 269 842 BI
Priklad !

Syntéza vinylchloridu reakciou acetylénu s chlorovodikom sa uskutoénuje v mirkovom
resktore na kontaktnom katalyzédtore, uloZenom v mirkach reaktora. Reak&né teplo sa odo-
berd cirkuldciou chladiaceho oleja v medzimirkovom priestore. Teplota oleja vstupujiceho
do pldéfa reaktora sa udr¥uje na konitantnej hodnote chladidom v cirkula¥nom okruhu chla-
diaceho oleja. Vstupny plyn v poZadovanon molérpom pomere 02H2 : HC1 sa taktieZ udrZuje
na kon3tentnej hodnote reguldtorom prietoku plynu.

Z vystupujucej reakdnej zmesi sa odobersjd plynné vzorky na analyzu do prevddzkového
chromatografu.

V jednej reak&inej rirke je umiestnend sustava odporovych ¢idiel na meranie tvaru,
velkosti a posunu reaki¥nej zdny. Meracia sistava Je uloZenéd v exocentricky umiestnenej
rirke v priereze reakinej rmirky. Plocha prierezu mirky meracej sistavy &inf{ 6 % plochy
prierezu reakéne] rirky, takZe teplotné gradienty v tejto reakdnej rirke sa prakticky ne-
odlisujd od teplotnych gradientov reskinjch mirok, ktoré nie si opatrené meracou sistavou,
V d8sledku toho aj reakcia prebieha prakticky rovnako v meracej reakdnej wmirke ako aj
v ostatnych rirkach. Meranie teplotného gradientu pozd{¥ reak¥nej rmirky tymto zariadenim
je spolanlivé a reprezentuje priebeh reakcie v ostatnych ruirkach. To Je najd8lefitejsi pr-
vok nového sp8sobu automatického riadenia kontaktného resktora a bezpodmienedne nutny,
lebo v opalnom pripade systém automatického riadenia syntézy vinylchloridu zlyhéva. Vzdia-
lenost odporovych &inidiel v meracej sistave uplatnenej v tomto priklade ¥in{ 65 mm, %o je
dostadujuice pre zistenie tvaru a velkosti reak®nej zdny i rychlosti jej posunu, zdvislych
od pdvodnych vlastnost! a stavu vylerpania kontaktného katalyzdtora. Podiatolnd relatiwme
dzka reakénd zdna sa s postupujicim miestnym vyderpdvanfm katalyzétora posiva v smere
pridenia reak&ného plynu, sidasne sa roz¥iruje, prifom sa znifuje maximdlna hodnota teplo=-
ty zony. Rychlost posunu reakinej zdény bola v rozmedzf 3 a% 7 mm.dei™'. Tieto ddaje po
spracovani mikroprocesorom sy podkladom, vyvoldvajucim primerand riadiacu operdciu, usku-
todnovany potom sekven&nym spSsobom v intervaloch stanovenych pre damd riadiacu operdciu,
Riadiacu operdciu okrem toho vyvoldva automaticky aj trvald zmena v oblasti vinylchloridu
v reak¥nej zmesi na vystupe z resktora, zistovand prevédzkovym chromatografom v pravidel-
nych intervaloch. V tomto priklade sa analyza reskdnej zmesi uskutodnovala v intervale
8 hodin.

S postupujucim vylerpdvanim sktivity katalyzdtora sa zvySuje velkost kroku pri zvyso-
van{ teploty chladiaceho oleja na vstupe do pldita resktora, v tomto priklade z hodnoty
0,1 % a¥ na hodnotu 1,0 % v jednej riadiacej operdcii. Optimélna hodnota zafaZfenia re-
sktora sa potom doregulovéva jeho pripadnym zni¥ovanim, v tomto prfklade vidy o 0,2 %

z predchddzajiiceho stavu.

Frekvencia riadiacej operdcie a veikosq kroku sa v tomto priklade ur&ovali nezdvisle
podla programu generovaného veIkosEou, tverom a posunom reskinej zdny. Udaj prevddzkového
chromatografu sliZil v tomto priklade len na kontrolu ¥inku nového sp8sobu automatického
riadenia syntézy vinylchloridu a porovnanie s druhym, paralelne zapojenym reaktorom
s rovnakym kontaktnym katalyzdtorom, riadenym doteraz zndémym spSsobom.

Pri novom sp8sobe riadenia sa prakticky trvale dosahovala vy38ia selektivita reakcie,
v priemere vy3sia o 2,5 % pri sulasnom pred{¥enf %ivotnosti katalyzdtora o 10 %.

Priklad 2

Riadenie syntézy vinylchloridu sa uskuto¥nuje v tomto priklade v rovnakom zariadeni
ako v priklade !, SpSsob riadenia sa v¥ak odli3uje v tom, Ze prvd riadiaca operdcia vyvo-
land nezdvisle podla programu generovaného velkostou, tvarom a posunom reakénej zdny je
doplnend riadiacou operdciou, vyvolanou progremom, generovanym odchylkou od po¥adovanej
selektivity reakcie, Selektivita je stsnovend na zdklade chromatografickych analyz reakinej
zmesi, uskutofnovanych ka%dé 2 hodiny. Pri doplnenej riadiacej operdcii sa podfta s vel-
kostou kroku, na hodnote 20 % z velkosti kroku v prvej riadiacej operdcii. Tymto spSsobom
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sa citlivej¥ie nastavujui optimdlne podmienky reakcie, %o sa prejavilo v zlepZeni selekti-
vity reakcie, ktord bola v priemere aZ o 4 % vy3%ia ako u porovmnévacieho reaktora.

Priklad 3

Popisany apdsob automatického riadenia je aplikované na syntézu vinylacetétu, usku-
todnovany reakciou acetylénu s kyselinou octovou na octan zinodnatom katalyzédtore.

Meracia sustava je rovnako sko v priklade | umiestnend v jednej reak&nej mirke, Plo-
cha prierezu mirky meracej sistavy &in{ 7 % plochy pi'ierezu reakénej m™mirky a vzdialenost
medzi jednotlivymi &inidlami je 80 mm. SpSsob riadenia je v tomto priklade rovmaky sko
v priklade 2 aZ na to, Ze druh4é, dopliujica riadiade operdcia sa uskutodiuje kaZdé 4 ho-
diny. Pri tomto spdsobe sa zlepsila selektivita reakcie v priemere o 5 % a %ivotnost kata-
1yzétora bole vyssia o 15 % oproti porovnédvanému reaktoru s doteraj¥fm spdsobom riadenia
syntézy vinylacetdtu. '

PREDMET VYNALEZU

Te Spssob automatického riadenia syntézy vinylchloridu reakciou acetylénu s chlorovo-
df{kom na kontaktnom katalyzdtore v mirkovom resktore pri teplotéch v rozmedzf 140 aZ 180 ¢
alebo syntézy vinylacetdtu reakciou acetylénu s kyselinou octovou na kontasktnom katalyzé-
tore v rirkovom reaktore pri teplotéch v rozmedzi 145 a¥% 215 °C, vyznadujici sa tym, Ze
veikos{', tvar a posun reakinej zony sa meresjd a automaticky vyhodnocujd na zéklade merania
teplotného profilu pozdl# najmenej jednej rirky mirkového reaktora pomocou sistavy mernych
¢inidiel, pridom interval akdného zdsahu a velkost krokov na zmenu teploty chladiaceho mé-
dia-a na zmenu zafa¥enia reaktora sa uriujd podla velkosti, tvaru a rychlosti posunu re-
ak¥nej zony tak, %e zmena teploty chladiaceho média je v rozmedzf 0,1 a¥ 10 °C, 8 vyhodou
v rozmedzi 0,25 a¥ 2,0 °C a zmena zafafenia je v rozmedzf 0,1 a% 10 % predchédzajiceho za-
faZenia, s vyhodou v rozmedzf 0,5 a% 2,5 % predchddzajuceho zafaZenia, pri¥om velkost
ak&ného zdsahu v jednej riadiacej operdcii a velkost intervalu riadiacich operdcii sa ur-
%ujd podla programu generoveného velkos¥ou, tvarom a posunom reak¥nej zdny a nezdvisle podla
zloZenia reakinej zmesi na vystupe z reaktora, stanovovaného periodicky v intervale 1,5 a%
20 hodfn, s vfhodou v intervele 4 a% 8 hodfn.

2. Zariadenie pre automatické riadenie syntézy vinylchloridu alebo syntézy vinylace-
tdtu sp8sobom podla bodu 1, vyznadujice sa tym, %e sistava mernych &idiel na meranie poz-
d{%neho teplotného profilu v resk¥nej rirke (1) pozostdva z radu odporovych &idiel (3) na
meranie teploty, zafixovanych vo vzdialenosti v rozmedz{ 4 a% 20 cm, s vyhodou v rozmedz{

5 a2 7,5 cm a umiestnenych v ochrannej mirke, zZaberajicej 4 aZ 9 % z plochy prierezu re-
gkénej mirky, priom kaZdé odporové &idlo je pripojené na vstupnd stranu polftala (9), na
ktord je pripojeny aj analyzétor (8) reakdnej zmesi, zatial %o vystupnd strana po¥ftada je
spojend s regulétorom teploty chladiaceho média (10) a s reguldtorom prietoku (11) privddza~
nych plynov do reaktora.

1 vykres
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