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Spostb okreilania parametréw pracy kolumny adeorpcyjnej,
zwiaszcza z adsorbentem asclitowym,

oraz wzgdzenie do okreflania parametréw pracy kolumay adsorpcyjmej
zwiasicza z adsorbentem zeolitowym

Przedmiotem wynalazku jest spos6b okreflania parametréw pracy kolumny adsorpcyjnej stosowanej do
rozdzelania zwigzkéw o ré2nej sorbowalnodci.

W procesach adsorpcyjnego rozdzielania micszanin grajq rolg rézne parametry, od wartodci ktérych
zalezy stopiei rozdziclenia mieszaniny a wigc i czystoéé pozgdanego produktu. Parametrami takimi sa dla
przypadku mieszanin cicklych temperatura, granulacja adsorbentu oraz rodzaj desorbatu. Wszystkic te
parametry wplywajg tak2e na ckonomik¢ procesu rozdzelania, z tym, 2¢ najwickszy wplyw ma tu rodzaj
desorbatu.

W stosowanych dotychczas metodach doboru parametréw pracy wykorzystywalo si¢ zwykle dziatanic
dwuetapowe. Etap pierwszy obejmowal klasyczne statyczne badania adsorpcyjne, na podstawie kt6érych
dokonywano wste¢pne;j selekcji adsorbatéw. Badania te wymagaly zwykle bardzo malej ilodci prébki adsor-
bentu. W etapie drugim, wyselekcjonowane wstepnie adsorbenty poddano testowaniu dynamicznemu w
aparaturze przeplywowej. Polegalo to na przepuszczeniu przez zlote adsorbentu mieszaniny rozdzielanych
zwigzkéw do zakoficzenia procesu wymiany masy a nast¢pnic zdesorbowaniu zaadsorbowanych wczeéniej
zwigzk6w. Z wartosci otrzymanych z analizy sktadu obliczono tzw. wspéiczynnik rozdziatu, ktérego wartosé
charakteryzowala jako$¢ badanego adsorbentu.

Badanie takie musialy by¢ oczywiécie prowadzone w szerokim zakresie temperatur procesu, po jednym
dla kazdej nastawy parametré6w co znacznie wyduzalo czas otrzymania wynik 6w pozwalajgcych na konty-
nuacj¢ realizacji procesu. Jednoczeénie ilofci adsorbentu zuzywane do badan w drugim ctapie byly znaczne,
co przy duzej ilosci prob i wysokim czgsto koszcie otrzymywania zwigkszalo nakiady na opracowanie
technologii. »

Celem niniejszego wynalazku bylo opracowanie sposobu doboru parametréw procesu adsorpcyjnego
pozbawionego wspomnianych wad. Cel ten uzyskano przez okreslanie parametréw pracy kolumny adsorp-
cyjnej w jednym doswiadczeniu, w ktérym dla danego ukladu adsorbent-adsorbat-desorbat, bada si¢
jednoczesnie i w sposdb ciagly w funkcji programowanej liniowo temperatury, zmiany entalpii i zmiany masy
oraz jakos$ciowo i ilo§ciowo oznacza si¢ sklad par adsorbatéw lub/i desorbatu.
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Sposéb wediug wynalazku realizuje si¢ w urzadzeniu wedtug wynalazku zawierajgcym derywatograf, w
ktorym w specjalnym reaktorze umieszczono prébk¢ badanego adsorbentu, sprzggnigty z chromatografem
gazowym. Wprowadzenie w ukladzie szeregu wiclodroznych zawordw sprowadza obstuge urzgdzenia do
prostych manualnych czynnosci mozliwych do wykonania nawet przez obstuge o niskich kwalifikacjach.

Badanie parametréw pracy kolumny adsorpcyjnej przeprowadza si¢ nast¢pujaco. W perforowanym
tyglu umieszcza si¢ odwazke badanego adsorbentu (w iloéci 0,4-1,0g) a tygiel ustawia na termoparze
pomiarowej derywatografu. Tygiel perforowany, termopara wzorcowa i poréwnawcza umieszczone s3 w
specjalne) konstrukcji reaktorze, podigczonym do nitki gazowej chromatografu gazowego i zbiornikéw z
adsorbatami i desorbatami. Wszystkie czypnosci wstepne i wlasciwe badania przeprowadza si¢ w tym
urzgdzeniu, bez koniecznosci stosowania dodatkowych zabiegéw.

Urzgdzenie do okreslania parametréw pracy kolumny adsorpcyjnej wedilug wynalazku skiada si¢ z
derywatografu i chromatografu gazowego sprz¢zonych ze sobg dwoma sze§ciodroznymi zaworami, z kt6-
rych jeden polgczony jest z znajdujacym si¢ w piecu derywatografu reaktorem za$ drugi z petlag dozujacq na
chromatograf. Petla jest wykalibrowana w celu umozliwicnia jakofciowych i ilodciowych oznaczen skiadu.
Wspomniane zawory potaczone s§ ze sobg w sposéb umozliwiajgcy zaréwno obrébke prébki adsorbentu
umieszczonego w tyglu gazem oboj¢tnym lub parami adsorbatu czy desorbatu jak i periodyczne podawanie
probek do analizy na chromatograf gazowy.

Sposdb wedtug wynalazku umozliwia dzigki zastosowaniu derywatografu ciagla rejestracje zmian masy,
zmian entalpii 1 ich pochodnych w funkcji liniowo programowane;j temperatury, oraz dzi¢ki zastosowaniu
chromatografu gazowego periodyczne analizowanie prébek opuszczajgcych reaktor. Pozwala to na okrefle-
nie istotnych dla procesu parametréw w jednym doéwiadczeniu.

Sposdéb wedlug wynalazku z wykorzystaniem urzgdzenia wedtug wynalazku zastosowana do oznaczeth
parametréw pracy kolumny wydzielania p-ksylenu z mieszaniny izomer6w. Mieszanina ta jest przykladem
jednego z trudniejszych przypadkdw rozdziatu.

Przyktad. Przykladowe rozwigzanie urzgdzenia wediug wynalazku przedstawiono na rysunku.
Skiada si¢ ono z derywatografu i chromatografu gazowego sprzgtonych ze sobg dwoma zaworami saséciod-
roinymi, z ktérych jeden 8 polgczony jest z znajdujacym si¢ w piecu derywatografu 7reaktorem 6,adrug & z
dozujacy na chromatograf petly 10 o stalej objgtoéci. Zawory 8 i § polaczone sq zc sobg w sposéd
umozliwiajacy obrébke adsorbentu gazem obojetnym, podawanym z butli 1 przez reduktor ciénienia 2 i
ukiad sterowania i pomiaru przeplywu 3, $lub parami adsorbatu czy desorbatu z phuczki 4 oraz periodyczne
podawanic probek do analizy na chromatograf gazowy.

W celu okreflenia parametré6w pracy cyklu adsorpcyjnego, sposobem wediug wynalazku, umieszczono
w tyglu pomiarowym derywatografu odwazk¢ zeolitowego adsorbentu typu BaKNaY (modyfikowany
fojazyt) i po wigczeniu programowanego liniowo ogrzewania zapewniono przeptyw gazu oboj¢tnego z butli 1
przez reduktor 2 i zawér 3 pracujacy w polozeniu, ktére gwarantuje przeplyw gazu z pominigciem pluczki 4.
Operacja ta miata na celu odwodnienie adsorbentu oraz usunigcie z jego powierzchni zaadsorbowanych z
powictrza zwigzkéw. Ogrzewaniec prowadzono do temperatury 723K (450°C) a z krzywej zmian masy- tzn.
krzywej TG odczytano pojemnos¢ sorpcyjng adsorbentu dla wody, bgdacy jedng z charakterystyk sorbentu.
Nast¢pnie prébke schiodzono do temperatury otoczenia w przepylwie gazu inertnego po czym po wigczeniu
liniowo programowanego grzania, przetgczono zawdr 3 tak aby gaz z butli 1 ptyng} przez pluczke 4 podajac
pary ksylenéw do reaktora. Pobierajgc okresowo zaworem § prébki do analizy moina okresli¢ optymalny
zakres pracy w.czym dodatkowg pomocg sg rejestrowane w sposdb ciggly krzywe DTG i DTA. Zuzyskanych
danych wytypowano jako optymalng temperatur¢ cyklu adsorpcyjnego 428K (155°C).

Dla okreflenia parametréw pracy cyklu desorpcyjnego, prébke adsorbentu po odwodnieniu wysycono
parami ksylenéw. Koniec tego procesu prowadzonego w temperaturze pokojowej okreslono pobierajac
probki cluatu do analizy i obserwujac zmiany skiadu. Nast¢pnic w miejsce pluczki 4 z mieszaning ksylenéw
wstawiono phuczk¢ z desorbatem, ktérym byt toluen. Po wigczeniu programowanego liniowo grzania i
przepytwu gazu przez pluczk¢ z podawanym do reaktora desorbatem rejestrowano krzywe DTG i DTA oraz
analizowano skiad. W oparciu o te wyniki okreflono temperatur¢ desorpcji na 443K (170°C). Oznaczony
zakres pracy dobrze zgadza si¢ zdanymi literaturowymi zalecajqcymi zakres pracy 433—443K (160-170°C).

Urzadzenie wedlug wynalazku moze réwniez znale#é zastosowanie w badaniach procesdw katality-
cznych, szczegbinie w badaniach kinetyki proceséw.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b okreflania parametréw pracy kolumny adsorpcyjnej, zwlaszcza z adsorbentem zeolitowym,
znamieuny tym, ¢ dla danego ukiadu adsorbent-adsorbat-desorbat bada si¢ jednoczefnie i w sposéb ciagly
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w funkcji, programowanej liniowo, temperatury zmiany masy adsorbentu, entalpi¢ procesu oraz skiad fazy
adsorbowanej lub/i desorbowane;j. .

2. Urzadzenie do okresélania parametréw pracy kolumny adsorpcyjnej, zwlaszcza zadsorbentem zeolito-
wym, mamienne tym. Ze sklada si¢ zderywatografu i chromatografu gazowego sprz¢zonych ze soba dwoma
szesciodroznymi zaworami, z ktorych jeden (8) potaczony jest ze znajdujacym si¢ w piecu derywatografu (7)
reaktorem (6) a drugi (8') z dozujaca na chromatograf gazowy pe¢tla (10) o stalej obj¢tosci, przy czym zawory
pofaczone s3 ze sobg w sposdb umozliwiajacy obrobke adsorbentu gazem oboj¢tnym lub parami adsorba-
16w, oraz periodyczne podawanie probek na chromatograf gazowy.
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