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Je zndm postup, p¥i kterém se plynn¢ kya-
nurchlorid vyluduje v pevné formé desublima-
ci v prostoru zvendi chlazeném za vylouent
stavu kapalné f4ze. Pf¥itom nelze zabréanit to-
mu, aby vedle jemného kyanurchloridu ne-
vznikaly také hrubozrnné krystaly, které se
usazuji na vestavénych zafizenich a na stg-
ndch odlugovade, a po urdité provozni dobs
je nutné tyto tGsady mechanicky otlouci, viz
patentovy spis DE &. 1 266 308,

Vedle toho jsou zndmy postupy vylu€ové-
ni kyanurchloridu pomoci proudu chladné-
ho inertniho plynu, pfi nichZ se sice zabréani
vyludovani velkych agregétfl, aviak déle za-
fazené cyklény a prislusnd potrubi se ucpa-
vaji tsadami pevnych l4tek a kromé toho je
v diisledku vysokého tlaku par kyanurchlorid
vynd$en s odplynem. To je vSak z dfvoddl
ochrany prostiedi nepiipustné [patentovy
spis DE ¢. 1071 709).

Tyto nevyhody se odstrani, jestliZze se pa-
ry kyanurchloridu ochlazuji za pouZiti speci-
dlniho zafizeni s pomoci chladici kapaliny,
kterd se pii ochlazovan{ odpafuje (DE pa-
tentovy spis ¢. 1266 308). Av3ak ani tento
zpisob prace neni uplné uspokojivy, nebot
vyludovaci kolonu je tfeba ve spodni &asti
udrZovat pti teplot& nad hodem varu chladi-
ci kapaliny.

Nyni bylo nalezeno, Ze se jemnozrnny pev-
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ny kyanurchlorid nechd snadno ziskat za vy-
lougeni vy$e uvedenych nevyhod, jestliZe se
kapalny kyanurchlorid vstfikuje do vylugo-
vacl kolony, ochladi se inertnim plynem, u-
vaddénym po kruhové dréze tak, Ze se Kyanur-
chlorid vyluduje v krystalické formé. PF¥itom
ohi'4té plyny, obsahujici pary kyanurchlori-
du, se v dédle zaFazené druhé kolond zbavi
odpafengho kyanurchloridu promyvanim pro-
tiproudns vedenou kapalinou, kterd je vici
kyanurchloridu inertnf{ a kterd kyanurchlo-
rid dobife rozpousti, plyny se p¥itom zéro-
vell ochladi a op&t se uvadéji do vyludaova-
ci kolony. Teplota promyvaci kapaliny s roz-
pusténym kyanurchloridem, kterd p#i pro-
myvacim procesu stoupla, se znovu sniZi na
plvodni teplotu kruhovym proudé&nim nad
chladidem. Vnitini strana potrubi navazujici-
ho na vylugovaci kolonu a vedouciho k pro-
myvaci kolon& je trvale obtékdna promyvaci
kapalinou. Cdst proudu promgvaci kapaliny
obsahujici kyanurchlorid se rozd&luje ve tie-
ti, destilaéni kolon®, a to na isty kapalny
kyanurchlorid, ktery se recykluje do promy-
vac{ kolony. ‘

Cim niZ3l je zvolend teplota ochlazovani,
tim méné cirkulatniho plynu je tfeba k o-
chlazovani a krystalizaci kapalného kyanur-
chloridu. B&Znd je teplota plynu od 0 do
100 °C, s vyhodou od 20 do 60 °C. Jako inertni
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plyny se pouZivaji predev8im vzduch nebo
dusik.

Oproti zndmé resublimaci par kyanurchlo-
ridu se v souhlase se zpfisobem podle vynéle-
zu ve stupni vyludovani odvadi pouze 1/3 tep-
la, které se uvoliluje pfi desublimaci, nebot
vyparné teplo bylo systému odebrdno jiZz dii-
ve pri zkapaliliovdni kyanurchloridu. JelikoZ
se zplisohem podle vyndlezu pracuje se zka-
palnénym kyanurchloridem, pouZiva se kya-
nurchlorid, ktery neobsahuje chlor ani chlor-
kyan.

Tim se odd&lovdni chlorkyanu nezreago:
vaného pFi trimetrisaci, jakoZ i popiipadé&
pfitomného chloru stane zbytednym. Tato
skutec¢nost je dalsi podstatnou vyhodou zpi-
sobu podle vyndlezu, nebot chlor a chlor-
kyan, pokud se dostanou do styku s promy-
vacimi kapalinami pouZivanymi podle vyna-
lezu, mohou zplisobit silnou korozi ve vylu-
govaci koloné, v potrubich a ferpadlech, ja-
koZ i v promyvaci koloné..

Témto koroznim jevim je nyni zabrdnéno,
nebot kyanurchlorid je zcela prost pf‘imési
zplsobujicich korozi.

PouZiva-li se k ochlazovadni plynu nasyce-
ného parami kyanurchloridu promyvaci ka-
palina, jejiZ teplota varu je vy$8i neZ tep-
lota kyanurchloridu, je moZno kyanurchlorid
rozpustény v promyvacim prostfedku znovu
ziskat frak¢ni destilaci v kolong, jejiZ kon-
denzitor je -udrZovéan prii teplot& nad teplo-
tou tdni kyanurchloridu, a takto ziskany
kyanurchlorid popfipadé opét vést k néstfi-
ku. Rozpoustédlo odpadajici z paty této kolo-
ny se v ob8hu pouZivd opét k ochlazovani
inertnfho plynu. h

Aby se zabrdnilo vynaseni odplynil do at-
mosféry z destiladnil kolony pf¥i tomto zpso-
bu zp&tnzho- ziskdvani promyvaci kapaliny,
musi. byt zafazena dal$i promyvaci- kolona,
kterd pracuje se stejnym rozpoustédlem.
© Podle jiného zpfisobu. provedeni se taks
muZe.zvolit rozpoustédlo, jehoZ teplota varu
leZi ‘pod teplotou varu kyanurchloridu, jako
na pfiklad m-chlortrifluortoluen. V tomto
piipadg& se pak rozpouitddlo odtahuje z hlavy
kolony, u paty kolony zlistava &isty kapalny
kyanurchlorid.

Jako promyvaci kapalina, ktera slouZi jak
ke chlazeni inertnich plyn@ zudastiiujicich
se obé&hu, tak i k rozpousténi kyanurchlori-
du strZeného v disledku jeho vysokého tla-
ku par, se hodi v8echny inertni kapaliny
rozpoustéjici kyanurchlorid, jako alifatické
uhlovodiky, jejichZ: halogenderivaty, ketony
a smeési téchto latek. Velmi vhodné jsou to-
luen, xylen, 1,2,4-trichlorbenzen, hexachlor-
butadien, dodecylbenzen, m-chlortrifluorto-
luen, hexafluorxylen, trichlortrifluoretan, tri-
fluorpentachlorpropan, perfluoroctan nebo
jejich smési. Zvlasté vyhodné jsou m-chlor-
trifluortoluen, hexafluorxylen dodecylben-
zen a toluen.

K provedeni zpilischu podle vynédlezu neni
tlak Kkriticky; pracuje se v rozmezi tlaki od
0,05 do. 1:MPa, s vyhodou 0,1 a% 0,5 MPa.

Zpasob podle vyndlezu bude nyni bliZe
vysvétlen pomoci obr. 1; pouZito je rozpou-
St&dlo o vy3si teploté varu, neZ je teplota va-
ru kyanurchloridu.

Kapalny kyanurchlorid se ze zdsobni néa-
drZe 1 pomoci erpadla 2 uvadi potrubim 111
a tryskou 4 do vyludovaci kolony 3 a zde se
rozprasuje. Na vyludovaci koloné 3 je umis-
téno vypustni hrdlo 5 pro pevny kyanurchlo-
rid, odtahova trubka 6, kterou prochézi cir-
kulaéni plyn do promyvaci kolony 7 a pfes
dmychadlo 8 a vedenim 112 se v misté 9
vraci do vylutovaci kolony 3. Cédst rozpou-
St&8dla z promyvaci kolony 7 se pomoci &er-
padla 11 uvadi potrubim 113 do odtahové
trubky 6 v mist& 10. Dalsi ¢dst proudu roz-
poustédla se pres chladi¢ 12 a potrubi 114
pfivadi do promyvaci kolony 7 v protiproudu
k plynu.

Dalsi &ast rozpoustédla obsahujici kyanur-
chlorid se potrubim 115 pfes vyménik tepla
13 privadi na destilaéni kolonu 14, pfes je-
jiZ hlavu dospéje kyanurchlorid do konden-
sdtoru 15, udrZovaného na teploté 150°C, a
do zdachytné nddoby 16. Kyanurchlorid se

'miZe odebirat jako takovy nebo, jak je uve-

deno na obrdzku vracet vedenim 116 pfes
derpadlo 17 do zasobni nadrZe 1; Gast jeho
proudu se odd&luje a potrubim 117 se pfivadi
na destilaéni kolonu 14 jako zpétny tok. Roz-
poustédlo z paty této kolony se pomoci &er-
padla 18 uvadi pfes vyménik tepla 13 potru-
bim 118 na promyvaci kolonu 18, z jejiZ
paty se pomoci gerpadla 20 vraci vedenim
119 do obé&hu kapaliny promyvaci kolony 7.
Kondensator 15 a zachytnd nddoba 16 jsou
odvétrany potrublm 120 a 121 do promyvam
kolony 19.

Priklad 1
(Obr. 1)

Teplota varu promyvaciho rozpoustédia je

vysst nez teplota. varu kyanurchloridu.

Ze z&sobnl néddrZe se pomoci erpadla 2
potrubim 111 a tryskou 4 nastfikuje do vy-
ludovaci kolony 3 kapalny kyanurchlorid
teply 150 °C v mnoZstvi 2,5 kg/h. Zéaroveii se
v mist& 9 uvadi 36 m%h dusiku teplého 20 °C.
Dusik obsahujici kyanurchlorid, ktery vy-
stupuje s teplotou 60°C z vylufovaci kolony
3 odtahovaci trubkou 6, jejiZ stény 10 jsou
postiikovany dodecylbenzenem, se v promy-
vaci koloné 7 protiproudn& ochlazuje dode-
cylbenzenem v mnoZstvi 100 kg/h, zaroveit
se vymyva kyanurchlorid a dusik se znovu
vraci do vyludovaci kolony 3 pomoci dmy-
chadla 8 a vedeni 112. Dodecylbenzen se v
chladi¢i 12 ochladi natolik, aby bylo moZno
cirkula¢ni plyn vracet s teplotou 20°C po-
moci ¢erpadla 8 zp#&t do vyludovaci kolony
3.

V ob&hu rozpoustédla 7 — 11 — 13 — 114
se odferpava za jednu hodinu 10,3 kg 3%
roztoku kyanurchloridu v. dodecylbenzenu
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pomoci ¢erpadla 11 vedenim 115 pies vymé-
nik tepla 13 do destilaéni kolony 14, kde se
provadi destila¢ni déleni na ¢isty kapalny kya-
nurchlorid a ¢isty dodecylbenzen. Dodecyl-
benzen od paty kolony se ¢erpadlem 18 vede
pres zdchytnou nadobu 186, ¢erpadlo 17 a
k hlavé promyvaci kolony 19 odplynu a od-
tud se vraci opét k hlavé promyvaci kolo-
ny 7 pfes ¢erpadlo 28, vedeni 119, chladié 12
a potrubi 114. .

Kyanurchlorid z hlavy destila¢ni kolony
14 se ochlazuje v kondenzétoru 15 na teplo-
tu 150°C a v kapalném stavu-se recykluje
pfes zachytnou néddobku 16, cerpadlo 17 a
vedeni 116 do zdsobni nddrZe 1 kapalného
kyanurchloridu. ’

Aby se u paty destila¢ni kolony 14 odebi-
ral kvantitativné obohaceny dodecylbenzen,
odvétvuje se &ast proudu kondensovaného
kyanurchloridu ze zdchytné nadobky 16 po-
moc{ ¢erpadla 17 potrubim 117 jako zpé&tny
tok do destila¢ni kolony 14.

Kondenzator 15 a zdchytnd nddoba 16 jsou
odvétrany pres potrubi 121, respaktive 120 do
promyvaci kolony 19, provozované s dode-
cylbenzenem, aby nedochézelo k vynéSeni od-
plynu s obsahem kyanurchloridu do atmosfé-
ry. ‘-

Na dno vylucdovaci kolony 3 vypaddva pev-
ny kyanurchlorid velikosti zrn mezi 10 a 80
um, ktery se potom odstraiuje vypustnim
hrdlem 5.

P¥iklad 2
(Obr. 2)

Teplota varu promyvaciho rozpoudtédla je
niZ8i neZ teplota varu kyanurchloridu.

Ze zésobni nddrZe 1 se pomocl cerpadla
2 potrubim 111 a tryskou 4 rozstfikuje do vy-
ludovaci kolony 3 kapalny kyanurchlorid
teply 150 °C v mnoZstvi 2,5 kg/h. Zéroveii se

v mist& 9 uvadi 36 m3/h dusiku teplého 20 °C.

Dusik obsahujici kyanurchlorid, ktery vy-
stupuje z vylucCovaci kolony 3 s teplotou
50 °C odtahovaci trubkou 6, jejiZz st&ny jsou
postrikovany z veden{ 113 m-chlorbenzotri-
fluoridem, se v promyvaci koloné 7 proti-
proudné& ochlazuje v mnoZstvi 100 kg/h m-
-chlorbenzotrifluoridu, zéroveii se vymyvéa
kyanurchlorid a dusik se vraci znovu v mfis-
té 9 do vyluCovacl kolony 3 pomoci dmy-
chadla 8 a vedeni 112, m-Chlorbenzotrifluo-
rid se v chladi¢i 12 ochladi natolik, aby by-
lo moZno cirkuladni plyn vracet s teplotou
20°C zpét do vyludovaci kolony 3. .

Z obé&hu rozpoustédla 7 — 11 — 12 — 14

- se od&erpdvd za hodinu 10,3 kg 3% roz-

toku-kyanurchloridu v m-chlorbenzotrifluo-
ridu pomoci ¢erpadla 11 vedenim 116 pfes
vyménik tepla 13 do destilacni kolony 14,
kde se provadi destila¢ni déleni na &isty ka-
palny kyanurchlorid a ¢isty m-chlorbenzo-
trifluorid. '

Kapalny kyanurchlorid odpadajici od pa-
ty destilaéni kolony 14 se pomoci ¢erpadla
18 vedenim 116 ¢erpd do zdsobni nddrZe. m-
-Chlorbenzotrifluorid zbaveny Kkyanurchlo-
ridu se z hlavy destilaéni kolony 14 recyklu-
je pfes kondenzator 15 a zdchytnou nadobu
16 pomoci &erpadla 17 vedenim 119, dile
pfes chladi¢ 12 a potrubim 114 do hlavy
promyvaci kolony 7.

Aby se u paty destila¢ni kolony 14 odebi- -
ral kvantitativhé obohaceny kanurchlorid,
odvétvuje se Cast proudu kondensovaného
rozpoustédla pomoci ¢erpadla 17 potrubim
117 jako zpétny tok do hlavy destilaéni ko-
lony 14.

Na dno vyluc¢ovaci kolony 3 vypadava pev-
ny kyanurchlorid velikosti zrn v rozmezi 10
aZ 80 wpm, ktery se pak odstraiiuje vypust-
nim hrdlem 5.

7Zadné ztraty kyanurchloridu nebyly zjis-
tény.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplsob vyroby jemnozrnného pevného
kyanurchloridu, vyznaceny tim, Ze se kapal-
ny kyanurchlorid vstfikuje do proudu inert-
niho plynu teplého v rozmezi 0 aZ 100 °C za
vylugovani pevné jemnozrnné kKyanurchlori-
dové faze a plynné faze, plynnd fdze se pro-
myvd inertni kapalinou, pri¢em?Z jako inert-
ni kapalirta maZe slouZit toluen, xylen, 1,2,4-
-trichlorbenzen, tetrachlorbutadien, dode-

cylbenzen, m-chlortrifluortoluen, hexafluor-.

xylen, trichlortrifluorethan, trifluorpenta-
chlorpropan, perfluoroktan nebo smés uve-
denych sloudenin, znovu s¢ vede k rozstti-
kovani kapalného kyarnurchloridu, pri¢emz
kyanurchlorid z promyvaci kapaliny se zis-
kava rektifikaci a vede se zpét k rozstriko-
vani a promyvaci kapalina se vede zpét k
promyvani plynné féaze.

2. Zplsob podle bodu 1, vyznacdeny tim,
Ze se jako inertniho plynu pouZivd dusiku.

3. Zplsob podle bodd 1 a 2, vyznaleny
tim, Ze teplota inertniho plynu je vyhodné v
rozmezi 20 aZ 80 °C.

4, Zpasob podle bodd 1 aZ 3, vyznadeny
tim, Ze s2 jako promyvaci kapalina pouZiva
m-chlortrifluortoluen, hexafluorxylen, dode-
cylbenzen a toluen. '

5. Zatizeni k provadéni zplisobu podle bo-
du 1, vyznadené tim, Ze sestdvd z vyludova-
ci kolony (3) s tryskou (4) pro kapalny kya-
nurchlorid a s vypustnim hrdlem (5) pro
pevny kyanurchlorid, ke které je pripojena
promyvaci kolona (7) k odstraiiovani strZe-
ného kyanurchloridu z inertniho plynu, kte-
rd je spojena s dmychadlem (8) a vedenim
(112) inertniho plynu s vyludovaci kolonou
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(3) a rovneZ s chladi¢em (12) pro zpé&tné
vedeni promyvaci kapaliny do promyvaci ko-
lony (7), pfidemZ promyvaci kolona (7] je
spojena téZz s rektifikaénim systémem pro
ziskdvani rozpusténgho Xkyanurchloridu =z
Gasti proudu promyvaci kapaliny, ktery se-
stdvd z vyméniku tepla (13), ktery je spo-
jen s destiladni kolonou (14} k odpafeni
rozpusténého kyanurchloridu v pf¥ipadg, Ze
promyvaci kapalina ma vys$si teplotu varu
neZ kyanurchlorid, kterd je spojena s kon-
denzétorem (15) pro ziskdni kapalného kya-
nurchloridu, propojenym se zdchytnou na-
dobou (16), odkud je kapalny kyanurchlo-

rid veden pres vedeni (116) a cerpadlo (17)
do zdsobni nddrZe (1), popiipadé se rektifi-
kaéni systém sklddd z destilaéni kolony [14)
k odpafeni promyvaci kapaliny, kterd mé
teplotu varu niZsi{, neZ je teplota varu kya-
nurchloridu, pricemZ kondenzdtor (15) a z&-
chytnd nddoba (16) slouZi pro ziskédni pro-
myvaci kapaliny, kterd je vracena pies
¢erpadlo (17) a vedeni (119) do chladite
(12) a z topeni (21) pro udrZovani kyanur-
chloridu v destilaéni kolon& (14) v Kkapal-
ném stavu, jakoZ i z ferpadla (18) a vedeni
(116) ke zpétnému vedeni kapalného kya-
nurchloridu do zédsobni nadrZe (1).

2 listy vykresii

Severografia, n, p., zdvod 7, Most
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