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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob zatezania nadtlenku wodoru H202. Nadtlenek wodoru
w stezeniu 30% stosuje sie miedzy innymi jako silny $rodek utleniajacy w przemysle chemicznym.
Natomiast w stezeniu od 85% do 98% nadtlenek wodoru moze stanowi¢ dodatek w postaci utlenia-
cza paliwa w zastosowaniach do napedu rakietowego.

Nadtlenek wodoru w temperaturze pokojowej stanowi bezbarwng ciecz. Ma silne wtasciwosci
utleniajace, wynikajace z faktu, ze w czasie jego rozktadu jednym z produktéw jest tlen czgstecz-
kowy in statu nascendi. Czysty nadtlenek wodoru jest zwiazkiem nietrwatym i ulega rozktadowi
z efektem egzotermicznym na wode i tlen czasteczkowy, pod wptywem réznych czynnikow takich
jak ciepto, promieniowanie UV, lub kontakt z niektorymi substancjami nieorganicznymi. Rozktad ten
moze by¢ uaktywniony przez szereg rozdrobnionych substancji chemicznych lub metali. Nadtlenek
wodoru powinien by¢ przechowywany w ci$nieniowych butelkach z polietylenu i nie poddawany
ekspozycji na swiatto dzienne jak rowniez eskpozycji na zrédta ciepta.

Nadtlenek wodoru otrzymuje sie na przyktad w procesie antrachinonowym, na drodze utle-
niania 2-etylo-9,10-antracenodiolu gazowym tlenem przepuszczanym przez roztwor tego zwigzku.
Oddzielanie nadtlenku wodoru prowadzi sie zwykle na drodze ekstrakcji woda. Pozostaty w roztwo-
rze 2-etyloantrachinon poddaje sie regeneracji gazowym wodorem, poprzez redukcje katalityczna.

Zwykle w procesie wytworczym otrzymuje sie rozcienczony 30% roztwédr wodny nadtlenku
wodoru. Otrzymany roztwor zateza sie zwykle do stezenia ok. 50% przez odparowywanie wody pod
zmniejszonym cisnieniem.

Przedmiotem wynalazku jest sposob zatezania nadtlenku wodoru do stezenia 98%, w tym
standardzie okreslanego takze jako nadtlenek wodoru HTP na drodze destylacji prozniowej. Zna-
nych jest szereg rozwigzan technologii prowadzenia procesu zatezania nadtlenku wodoru.

W rozwigzaniu znanym z opisu patentowego europejskiego nr EP 3118157 przedstawiono
jednoetapowy uktad do zatezania i oczyszczania nadtlenku wodoru, w szczegdélnosci do wytwarza-
nia stezonego roztworu nadtlenku wodoru o wysokiej zawartosci nadtlenku HTP o stezeniu co naj-
mniej 98% do zastosowan napedowych. Uktad obejmuje elementy grzewcze, taznie wodng oraz
obrotowa skrzynke z napedem w potozeniu nachylonym pod katem od 105° do 140° w stosunku do
kolumny frakcjonujacej. Ukiad zawiera takze kondensator, oraz odbiornik destylatu. Wedtug tego
znanego rozwigzania ukfad zawiera dodatkowo stacjonarng kolbe 4 umieszczong pomiedzy ko-
lumna frakcjonujaca, a kolba obrotowa do umieszczania surowca, a powyzej kolumny frakcjonujacej
i przed kondensatorem zawiera on skraplacz sterowany szybkoscia przeptywu cieczy chtodzace,;.
Ponadto za skraplaczem znajduje sie kurek odcinajacy ktory zamyka gtéwny odbiornik, zawierajacy
dodatkowy skraplacz, ktéry z jednej strony jest podtaczony do pompy prézniowej, a po drugiej stro-
nie jest potaczony z odbiornikiem pomocniczym.

Kolumna frakcjonujgca pracuje w warunkach adiabatycznych, a produkt koncowy otrzymuje
sie z dwoch kolb. Sposéb wytwarzania stezonego roztworu nadtlenku wodoru, w szczegolnosci
o stezeniu HTP wynoszacym co najmniej 98% do zastosowan napedowych, w uktadzie wedtug wy-
nalazku polega na tym, Ze przeprowadza sie jednoetapowy proces wytwarzania stezonego roztworu
nadtlenku wodoru poprzez zatezanie i oczyszczanie.

W innym rozwigzaniu znanym z opisu patentowego polskiego zgtoszenia P.403721, przed-
stawiono urzadzenie do destylacji prézniowej roztworu zawierajacego nadtlenek wodoru, zawiera-
jace kolejno elementy grzewcze, osiowo-symetryczng kolbe destylacyjna, srodki do wprawiania
kolby destylacyjnej w ruch obrotowy wokét jej osi symetrii, kolumne rektyfikacyjna, tapacz kropel,
podigczenie pompy prézniowej, chtodnice, ptaszcz wody chtodzacej oraz odbiornik destylatu. We-
dtug tego znanego rozwiazania o$ symetrii kolby destylacyjnej jest ustawiona pod katem 105° do
140° wzgledem kolumny rektyfikacyjnej. Kolba destylacyjna moze obracac¢ sie wokot swojej osi i jest
CO najmniej czesciowo umieszczona w srodkach grzewczych. Ponadto kolba destylacyjna zawiera
czujnik do pomiaru stezenia nadtlenku wodoru. Ponadto, to znane rozwigzanie dotyczy sposobu
otrzymywania nadtlenku wodoru, zwtaszcza klasy HTP, do zastosowan napedowych, w dwuetapo-
wym procesie destylacji prozniowej. Proces wedtug tego znanego rozwigzania obejmuje etap frak-
cjonowania oraz etap prézniowego oczyszczania. W pierwszym etapie frakcjonowania prowadzi sie
destylacje prézniowa, polegajaca na zatezaniu nadtlenku wodoru, gdzie obrotowa kolba destyla-
cyjna pracuje z predkoscig okoto 80 obrotéw na minute, przy podcisnieniu od 7 mBar do 20 mBar
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i w temperaturze od 35°C do 55°C. W drugim etapie oczyszczania préozniowego rotacyjna proz-
niowa wyparka dziata przy szybkosci obrotowej co najmniej 120 obrotéw na minute przy podcisnie-
niu do 12 mbar i w temperaturze do 55°C.

W kolejnym rozwigzaniu, znanym z opisu zgtoszenia miedzynarodowego WO 2012/025333
przedstawiono kolejne rozwigzanie sposobu zatezania wodnego roztworu nadtlenku wodoru. We-
dtug tego znanego rozwigzania wytwarza sie dwa strumienie nadtlenku wodoru o réznych steze-
niach w urzadzeniu zawierajacym parownik wstepny, kolumne destylacyjng i kompresor pary. Spo-
sOb polega na tym, ze wodny roztwér nadtlenku wodoru w sposob ciagty doprowadza sie do odpa-
rowywacza wstepnego, a pary doprowadza sie do kolumny destylacyjnej. Produkt dolny uzyskuje
sie w etapie wstepnym. Z wyparki odprowadzany jest jako pierwszy skoncentrowany strumieh nad-
tlenku wodoru. Pary wytworzone w kolumnie destylacyjnej sa pobierane z kolumny destylacyjnej na
gtowicy kolumny, sprezane za pomoca sprezarki i wykorzystywane do ogrzewania wstepnego pa-
rownika. Z dna produkt otrzymany w kolumnie destylacyjnej jest usuwany jako drugi strumien ste-
zonego nadtlenku wodoru. W tej technologii wytwarza sie réwnoczesnie dwa stezone roztwory nad-
tlenku wodoru o réznych stezeniach, w zakresie stezen od 50 do 70% wagowych nadtlenku wodoru
w dowolnie wybranym stosunku, przez doprowadzenie czesci dolnego produktu otrzymanego w pa-
rowniku do destylacji.

Wedtug kolejnego rozwigzania znanego z opisu patentowego GB 872925 roztwor wodny nad-
tlenku wodoru zawierajacy co najmniej 8% wagowych nadtlenku wodoru zateza sie ogrzewajac
roztwér pod cisnieniem ponizej cisnienia atmosferycznego, aby wytworzy¢ pierwszg mieszanine
nadtlenku wodoru i pary wodnej. Te pierwsza mieszanine wprowadza sie do posredniej sekcji strefy
kontaktu cieczy z gazem pod ci$nieniem ponizej ci$nienia atmosferycznego, wprowadzajac do niz-
szej strefy kontaktu druga mieszanine nadtlenku wodoru i pary wodnej zawierajgca wiekszy udziat
nadtlenku wodoru odpowiadajacy oparom w réwnowadze z wodnym wodorem roztwér nadtlenku
o zawartosci co najmniej 70% wagowych nadtlenku wodoru. Proces prowadzi sie w przeciwpradzie
dla selektywnego usuniecia wody z pierwszej mieszaniny. W korzystnym wykonaniu rozcieficzony
wodny nadtlenek wodoru o stezeniu 40% wprowadza sie do uktadu i miesza sie go z nadtlenkiem
wodoru o stezeniu 73,5%. Mieszanina ta krazy przez odparowywacz 2 do separatora 4 zawieraja-
cego wtokna szklane, ktore powoduja przeptyw cieczy w dot, a para zawierajaca 39,1% nadtlenku
wodoru przekazywana jest do wnetrza kolumny 10 wypetnionej pier§cieniami Rashiga. U podstawy
kolumny znajduje sie odparowywacz ktéry powoduje, ze 88,83% roztwor nadtlenku wodoru pozo-
staje w stanie wrzenia i dostarcza wystarczajacej ilosci pary dla otrzymania destylatu wolnego od
nadtlenku wodoru, ktory sie odbiera. W tym samym czasie 88,83% nadtlenku wodoru jest pobierane
w dolnej czesci kolumny jako produkt. Caty uktad pracuje w warunkach podcisnienia.

W kolejnym rozwigzaniu znanym z dokumentu US 2005/252856 przedstawiono inny sposob
zatezania roztwordéw nadtlenku wodoru z wykorzystaniem polimerowej membrany oddzielajacej.
Membrana jest selektywnie przepuszczalna wobec wody nad przepuszczalnoscia nadtlenku wo-
doru, utatwiajac w ten sposdb zatezanie roztworu nadtlenku wodoru przez transport wody przez
membrane. Dzieki zastosowaniu tego rozwigzania, roztwory nadtlenku wodoru o stezeniu do 85%
objetosci lub wyZzszym moga by¢ wytwarzane w punkcie uzycia bez gromadzenia znaczgcych ilosci
silnie stezonych roztwordw i bez koniecznosci stosowania niebezpiecznych temperatur.

Problemem w otrzymaniu wysokich stezen nadtlenku wodoru, rzedu 98% jest obecnosc¢
w roztworach przekraczajacych stezenie 80% s$ladowych ilosci zanieczyszczen, co utrudnia uzy-
skanie nadtlenku wodoru zgodnego ze standardem MIL-PRF 16005F. Zadaniem wynalazku jest
opracowanie sposobu zatezania nadtlenku wodoru do stezenia 98% na drodze destylacji z jedno-
czesnym usuwaniem pozostatych zanieczyszczen.

Wedtug wynalazku sposdb zatezania nadtlenku wodoru polega na tym, ze wyj$ciowy nadtle-
nek wodoru o stezeniu od 50% do 70% umieszcza sie w naczyniu wyparnym zespotu wyparki proz-
niowo rotacyjnej i poddaje sie go destylacji préozniowej etapowo, przy czym w pierwszym etapie
wyjsciowy nadtlenek wodoru poddaje sie destylacji prozniowej pod cisnieniem wstepnym pary od
10 mbar do 12 mbar i uzyskuje sie wstepnie oczyszczony poétprodukt pierwszy PP1 w postaci nad-
tlenku wodoru o stezeniu od 80% do 93% w ten sposob, ze w poczatkowym okresie destylacji od-
prowadza sie pierwszy destylat D20 o stezeniu od 10% do 30% do naczynia odbiorczego. Po osia-
gnieciu temperatury pary nadtlenku wodoru od 29°C do 32°C, w drugim etapie zmienia sie cisnienie
na warto$¢ od 7 mbar do 9 mbar i odbiera sie drugi destylat D50 o stezeniu od 40% do 58% do
naczynia odbiorczego. Po osiggnieciu temperatury pary od 32°C do 34°C zmienia sie ci$nienie na
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wartos¢ od 5 mbar do 7 mbar i dalej prowadzi sie destylacje odbierajagc w naczyniu odbiorczym
pétprodukt pierwszy PP1 o stezeniu od 80% do 93%. W etapie trzecim poétprodukt pierwszy PP1
umieszcza sie w naczyniu wyparnym i poddaje sie go destylacji prézniowej przy cisnieniu pary od
7 do 9 mbar i odbiera sie w naczyniu odbiorczym trzeci destylat D75 o stezeniu od 70% do 80%,
i po osiagnieciu temperatury pary od 35°C do 39°C ten trzeci destylat D75 przekazuje sie z naczynia
odbiorczego do naczynia zdawczego NZ. Destylacje prowadzi sie nadal w temperaturze od 40°C
do 45°C oraz przy cisnieniu pary od 7 mbar do 9 mbar i w naczyniu odbiorczym odbiera sie potpro-
dukt drugi PP2 o stezeniu nadtlenku wodoru od 90% do 95% o specyfikacji zgodnej z MIL-PRF
16005F dla stezenia od 90% do 91,5%.

Wedtug wynalazku sposdb zatezania nadtlenku wodoru charakteryzuje sie tym, ze w czwar-
tym etapie potprodukt drugi PP2 z trzeciego etapu zatezania, o stezeniu od 90% do 95%, umieszcza
sie w naczyniu wyparnym i prowadzi sie destylacje nadtlenku wodoru przy temperaturze pary od
44°C do 46°C i przy cisnieniu pary od 7 mbar do 9 mbar i odprowadza sie do naczynia odbiorczego
poczatkowo czwarty destylat D80 o stezeniu nadtlenku wodoru od 70% do 93%, a nastepnie z na-
czynia wyparnego podczas dalszej destylacji odbiera sie produkt P o stezeniu od 96% do 99,5%
o specyfikacji zgodnej z MIL-PRF 16005F.

Nadtlenek wodoru stanowigcy czwarty destylat D80 uzyskany w czwartym etapie procesu
zatezania, o stezeniu od 70% do 93%, korzystnie przekazuje sie do naczynia wyparnego trzeciego
etapu destylacji, jako potprodukt pierwszy PP1.

W dalszej korzystnej wersji rozwiazania wedtug wynalazku, pozostato$é zanieczyszczen
W naczyniu wyparnym w etapie drugim destylacji rozciericza sie pierwszym destylatem D20 z pierw-
szego etapu destylacji, o stezeniu od 10% do 30% i usuwa sie z naczynia wyparnego.

Drugi destylat D50 z pierwszego etapu destylacji w innej korzystnej wersji rozwigzania wedtug
wynalazku, o stezeniu od 40% do 58%, przekazuje sie ponownie do naczynia wyparnego w wymie-
nionym etapie pierwszym.

W rozwigzaniu wedtug wynalazku, naczynie wyparne w zespole wyparki prézniowo rotacyj-
nej, korzystnie stanowi kolba okragtodenna umieszczona w fazni wodnej o temperaturze od 55°C
do 60°C, wyposazona w mechanizm napedu obrotu wokot osi symetrii tej kolby.

Wedtug wynalazku, w etapie pierwszym i w etapie drugim proces destylacji moze by¢ prowa-
dzony w pierwszym zespole wyparki prozniowo rotacyjnej, w etapie trzecim proces destylacji moze
by¢ prowadzony w drugim zespole wyparki préozniowo rotacyjnej, zas w etapie czwartym proces
destylacji moze by¢ prowadzony w trzecim zespole wyparki préZzniowo rotacyjnej.

Przedmiot wynalazku przedstawiono ponizej w przyktadach wykonania obrazujacych prze-
bieg procesu zatezania nadtlenku wodoru. Zataczono tabele obrazujgce zbiorczo parametry trzech
przyktadowych proceséw wedtug wynalazku.

Przedstawiono takze zespdt wyparki préZzniowo rotacyjnej w dwdch przyktadach wykonania:

Fig. 1 — zespdt wyparki prozniowo rotacyjnej dla realizacji etapu pierwszego i drugiego pro-

cesu zatezania,

Fig. 2 — zespdt wyparki prézniowo rotacyjnej dla realizacji etapu trzeciego i czwartego pro-

cesu zatezania.

Przyktad |
Wyjsciowy nadtlenek wodoru o stezeniu od 50% w ilosci 25 kg umieszcza sie w naczyniu

wyparnym pierwszego zespotu wyparki prézniowo rotacyjnej wedtug fig. 1 i poddaje sie go destylacji
prézniowej etapowo.

W pierwszym etapie wyj$ciowy nadtlenek wodoru poddaje sie destylacji prézniowej pod ci-
$nieniem wstepnym pary 10 mbar i uzyskuje sie wstepnie oczyszczony potprodukt pierwszy PP1
w postaci nadtlenku wodoru o stezeniu 80%. W poczatkowym okresie destylacji odprowadza sie
pierwszy destylat D20 o stezeniu 10% do naczynia odbiorczego w wymienionym pierwszym zespole
wyparki.

Po osiagnieciu temperatury pary nadtlenku wodoru 29°C, w drugim etapie zmienia sie cisnie-
nie na warto$¢ 7 mbar i odbiera sie drugi destylat D50 o stezeniu 40% do naczynia odbiorczego
w wymienionym pierwszym zespole wyparki. Po osiagnieciu temperatury pary 32°C zmienia sie
ci$nienie na wartos¢ 5 mbar i dalej prowadzi sie destylacje odbierajgc w naczyniu odbiorczym w tym
zespole wyparki pétprodukt pierwszy PP1 o stezeniu 80%.
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W etapie trzecim pétprodukt pierwszy PP1 umieszcza sie w naczyniu wyparnym w drugim
zespole wyparki prézniowo rotacyjnej pokazanym na rysunku fig. 2 i poddaje sie go destylacji proz-
niowej przy cisnieniu pary 7 i odbiera sie w naczyniu odbiorczym tego drugiego zespotu wyparki
trzeci destylat D75 o stezeniu 70%, i po osiagnieciu temperatury pary 35°C ten trzeci destylat D75
przekazuje sie z naczynia odbiorczego do znanego naczynia zdawczego nie pokazanego na zata-
czonym rysunku fig. 2. Destylacje w etapie trzecim prowadzi sie nadal w temperaturze 40°C oraz
przy cisnieniu pary 7 mbar i w naczyniu odbiorczym drugiego zespotu wyparki odbiera sie poétpro-
dukt drugi PP2 o stezeniu nadtlenku wodoru 90%.

W czwartym etapie potprodukt drugi PP2 z trzeciego etapu zatezania, o stezeniu 90% umiesz-
cza sie w naczyniu wyparnym trzeciego zespotu wyparki prézniowo rotacyjnej i prowadzi sie desty-
lacje nadtlenku wodoru przy temperaturze pary 44°C i przy ci$nieniu pary od 7 mbar odprowadza
sie do naczynia odbiorczego tego trzeciego zespotu wyparki poczatkowo czwarty destylat D80
o stezeniu nadtlenku wodoru 70%, a nastepnie z naczynia wyparnego tego trzeciego zespotu wy-
parki, podczas dalszej destylacji odbiera sie produkt (P) o stezeniu 96% w ilosci 23,46 kg. W tym
przyktadzie wykonania budowa trzeciego zespotu wyparki jest taka sama jak budowa drugiego ze-
spotu wyparki pokazanego na rysunku fig. 2.

Nadtlenek wodoru stanowigcy czwarty destylat D80 uzyskany w czwartym etapie procesu
zatezania, o stezeniu 70%, przekazuje sie w tym przyktadzie wykonania do naczynia wyparnego
drugiego zespotu wyparki, pracujacego w trzecim etapie destylacji. Stanowi on w tym przyktadzie
potprodukt pierwszy PP1 uzupeiniajgc ilos¢ potproduktu pierwszego PP1. W naczyniu wyparnym
pozostate zanieczyszczenia z drugiego etapu destylacji rozciehcza sie pierwszym destylatem D20
pobranym z pierwszego etapu destylacji, o stezeniu 10% i usuwa sie z naczynia wyparnego pierw-
szego zespotu wyparnego.

Drugi destylat D50 z pierwszego etapu destylacji o stezeniu 40%, przekazuje sie w tym przy-
ktadzie wykonania ponownie do naczynia wyparnego do destylacji w wymienionym etapie pierw-
szym.

W tym przyktadzie wykonania naczynie wyparne w kazdym zespole wyparki prézniowo rota-
cyjnej stanowi kolba okragtodenna umieszczona w tazni wodnej o temperaturze 55°C, wyposazona
w mechanizm napedu obrotu wokét osi symetrii tej kolby. W tym przyktadzie wykonania kolba ob-
raca sie w tazni wodnej z predko$cig 20 obrotéw na minute.

Wedtug wynalazku, w etapie pierwszym i w etapie drugim proces destylacji jest prowadzony
w pierwszym zespole wyparki prézniowo rotacyjnej, w etapie trzecim proces destylacji jest prowa-
dzony w drugim zespole wyparki prézniowo rotacyjnej, za$ w etapie czwartym proces destylacji jest
prowadzony w trzecim zespole wyparki préozniowo rotacyjnej. W tym przyktadzie wykonania drugi
i trzeci zespot wyparki ma taka samg budowe, pokazang na rysunku fig. 2.

Zastosowanie w tych przyktadach wykonania oddzielnych trzech zespotéw wyparki jest uza-
sadnione dla unikniecia prowadzenia kolejnego etapu procesu destylacji w zespole wyparki gdzie
we wnetrzu elementéw skladowych zespotu wyparki moga pozostawaé zanieczyszczenia po
uprzednio prowadzonych w tym zespole poprzednich etapach procesu destylacji. Nic jednak nie
stoi na przeszkodzie aby w innych przyktadach realizacji w zespole wyparki gdzie prowadzono po-
przedni etap procesu zatezania nadtlenku, po jego doktadnym oczyszczeniu, prowadzi¢ takze ko-
lejne wyzej opisane etapy zatezania nadtlenku wodoru poprzez destylacje, opisane w przyktadach
wykonania.

Przyktad |l

Proces zatezania w drugim przyktadzie wykonania przebiega tak samo jak w pierwszym przy-
ktadzie wykonania. Wyjsciowy nadtlenek wodoru w ilosci 25 kg ma stezenie 70%. W tym przyktadzie
wykonania, w pierwszym etapie wyjsciowy nadtlenek wodoru poddaje sie destylacji prézniowej pod
cisnieniem wstepnym pary 12 mbar i uzyskany potprodukt pierwszy PP1 ma stezenie 93%. Poczat-
kowo odprowadza sie pierwszy destylat D20 o stezeniu 30% do naczynia odbiorczego. Po osia-
gnieciu temperatury pary nadtlenku wodoru 32°C, w drugim etapie zmienia sie ci$nienie na wartos¢
9 mbar i odbiera sie drugi destylat D50 o stezeniu 58%. Po osiagnieciu temperatury 34°C zmienia
sie cidnienie na wartos¢ 7 mbar i odbiera sie w naczyniu odbiorczym poétprodukt pierwszy PP1
o stezeniu 93%. W etapie trzecim potprodukt pierwszy PP1 poddaje sie w naczyniu wyparnym de-
stylacji prozniowej przy ci$nieniu pary 9 mbar i odbiera sie w naczyniu odbiorczym trzeci destylat
D75 o stezeniu od 80%. Po osiagnieciu temperatury pary od 39°C ten trzeci destylat D75 przekazuje
sie z naczynia odbiorczego do znanego naczynia zdawczego NZ, nie pokazanego na zatgczonych
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rysunkach. Destylacje prowadzi sie nadal w temperaturze 45°C oraz przy cisnieniu pary 9 mbar.
W naczyniu odbiorczym odbiera sie potprodukt drugi PP2 o stezeniu nadtlenku wodoru 95%.

W tym przyktadzie wykonania, w czwartym etapie potprodukt drugi PP2 z trzeciego etapu
zatezania, o stezeniu 95%, umieszcza sie w naczyniu wyparnym i prowadzi sie destylacje nadtlenku
wodoru przy temperaturze pary 46°C i przy ci$nieniu pary 9 mbar i odprowadza sie do naczynia
odbiorczego poczatkowo czwarty destylat D80 o stezeniu nadtlenku wodoru 93%, a nastepnie z na-
czynia wyparnego podczas dalszej destylacji odbiera sie produkt P o stezeniu 99,5%.

Nadtlenek wodoru stanowigcy czwarty destylat D80 uzyskany w czwartym etapie procesu
zatezania, o stezeniu 93%, w tym przyktadzie wykonania przekazuje sie do naczynia wyparnego
trzeciego etapu destylacji, jako potprodukt pierwszy PP1.

Pozostato$¢ zanieczyszczen w naczyniu wyparnym z etapu drugiego destylacji rozciencza
sie pierwszym destylatem D20 z pierwszego etapu destylacji, o stezeniu 30% i usuwa sie z naczynia
wyparnego.

Drugi destylat D50 z pierwszego etapu destylacji, w tym przyktadzie wykonania, o stezeniu
58%, przekazuje sie ponownie do naczynia wyparnego do destylacji w wymienionym etapie pierw-
szym.

W tym przyktadzie wykonania, naczynie wyparne w zespole wyparki prézniowo rotacyjnej,
stanowi kolba okragtodenna umieszczona w tazni wodnej o temperaturze 60°C, wyposazona w me-
chanizm napedu obrotu wokét osi symetrii tej kolby. Kolbe obraca sie z szybkoscig 20 obrotéw na
minute.

Pozostate parametry procesu zatezania nadtlenku wodoru w tym przyktadzie wykonania sa
takie same jak w przyktadzie |.

Dalsze przyktady realizacji sposobu zateZzania nadtlenku wodoru wedtug wynalazku przed-
stawiono ponizej w tabelach 1, 2, 3.

W Tabeli nr 1 przedstawiajacej szczegdtowo trzy procesy zatezania trzech porcji, kazda po
25 kg surowca wyjsciowego w postaci 60% nadtlenku wodoru, w etapie pierwszym oraz w etapie
drugim, w zespole wyparki prézniowo rotacyjnej wedtug rysunku fig. 1. Jak wida¢ z tabeli nr 1 uzy-
skano w pierwszym procesie destylat D1, destylat D2 oraz potprodukt pierwszy PP1. Pétprodukt
PP1 uzyskano:

- w pierwszym procesie w ilosci 10,70 kg i w stezeniu 90,76%,

—  wdrugim procesie w ilosci 10,62 kg i w stezeniu 90,69%,

-  wtrzecim procesie w ilosci 10,16 kg i w stezeniu 90,67 %,

Tabela 1. Parametry procesowe | i ll etapu.

L.p. Masa Naczynie | Temperatura Koricowa Ciénienie Ca2as Masa Steienie
surowca - | odbiorcze taini temperatura | [mbar] trwania netto | nadtlenku
roztwér [°c} pary procesu kel wodoru
60 % [°c {%])
nadtlenku
wodoru
[kgl
D20 62,0 30,6 11 1h 28min. | 8,08 23,46
1 25 D50 63,1 33,2 8 57min 6,06 53,29
PP1 62,3 33,6 6 2h 5min | 10,70 90,76
D20 59,3 30,5 11 1h 27min | 8,52 23,97
2 25 D50 61,8 334 8 57min 5,64 54,08
PP1 62,3 34,4 6 1h SO min | 10,62 90,69
D20 62,3 30,5 11 1h 13min | 7,56 23,09
3 25 D50 62,3 33,2 8 lh6min | 6,64 52,13
PP1 59.3 33,9 6 1h SOmin | 10,16 90,67
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W Tabeli nr 2 przedstawiono szczegdtowo trzy procesy zatezania trzech porcji, surowca wyjscio-
wego w postaci potproduktu PP1 z poszczegdinych trzech procesow zatezania z etapu |l wg. tabeli nr 1,
w etapie trzecim. Uzyto w etapie trzecim pétprodukt PP1:

- z pierwszego procesu w ilosci 10,70 kg i w stezeniu 90,76%,

- zdrugiego procesu w ilosci 10,62 kg i w stezeniu 90,69%,

- ztrzeciego procesu w ilosci 10,16 kg i w stezeniu 90,67%,

Tabela 2. Parametry procesowe lll etapu

Lp. Masa Stezenle Naczynle | Temperatura Koficowa Cisnienie, | Czas procesu Masa Stezenie
produktu | produktu | odbiorcze laéni temperatura [mbar] netto nadtlenku
2etapull | 2 etapull [°c) pary produktu wodoru

[kg) (%] i°c] {kg) [%)
D75 60,0 38,0 8 20min 0,92 76,19
1 10,7 90,76
PP2 60,0 40,0 8 3h 35min 9,30 92,70
D75 60,0 36,0 8 20min 0,96 73,95
2 10,6 90,69
PP2 60,0 43,0 8 3h 40min | 9,24 90,91
D75 60,0 36,0 8 20min 0,84 75,76
3 | 10,16 | 90,67
PP2 61,0 41,0 8 3h 3Smin 9,26 92,21

W powyzszej Tabeli nr 2 przedstawiono szczegétowo trzy procesy zatezania trzech porcji pétpro-
duktu pierwszego PP1 z etapu pierwszego i drugiego w ilosciach i stezeniach uzyskanych wedtug tabeli 1.
Procesy zatezania w etapie trzecim prowadzono w drugim zespole wyparki prézniowo rotacyjnej wedtug
rysunku fig. 2. Jak widac¢ z tabeli nr 2 uzyskano poétprodukt drugi PP2:

-  w pierwszym procesie w ilosci 9,30 kg i w stezeniu 92,70%,

- wdrugim procesie w ilosci 9,24 kg i w stezeniu 90,71%,

-  wtrzecim procesie w ilosci 9,26 kg i w stezeniu 92,21%,

Specyfikacja tego drugiego potproduktu PP2 jest juz zgodna z norma MIL-PRF 16005F dla ste-
zenia od 90% do 91,5%.

Natomiast ponizej, w Tabeli nr 3, przedstawiono szczegdtowo trzy procesy zatezania w etapie
czwartym trzech porcji potproduktu PP2 z poszczegdlnych trzech proceséw zatezania z etapu Il wediug
tabeli nr 2. W etapie czwartym uzyto pétproduktu PP2 z etapu trzeciego:

- z pierwszego procesu w ilosci 9,30 kg i w stezeniu 92,70%,

- zdrugiego procesu w ilosci 9,24 kg i w stezeniu 90,71%,

-  ztrzeciego procesu w ilosci 9,26 kg i w stezeniu 92,21%,

Tabela 3. WynikilV etapu dla trzech procesow z uzyciem poiproduktow PP2 uzyskanych w ramach etapu .

L.p. paproﬁ::::u op2 wp-':;?::t': op2 Naczynie Cias Masa netto PrOt!ukt P
2 etapu I 2 etapu N wyparne | pracesu produktu P stezenie
kg) %] [h] kgl nadtlenku
wodoru [%]
1 9,30 92,70 PG 3,5 7,33 98,14
2 9,24 90,91 PG 3,5 8,20 98,20
3 9,26 92,21 PG 4,0 8,12 98,50

W powyzszej Tabeli nr 3 przedstawiono szczegotowo trzy procesy zatezania trzech porcji potpro-
duktu drugiego PP2 z etapu trzeciego w ilosciach i stezeniach uzyskanych wedtug tabeli 2. Procesy
zatezania w etapie czwartym prowadzono w trzecim zespole wyparki prézniowo rotacyjnej wedtug ry-
sunku fig. 2. Jak wida¢ z tabeli nr 3 uzyskano produkt P:

-  w pierwszym procesie w ilosci 7,33 kg i w stezeniu 98,14%,

- wdrugim procesie w ilosci 8,20 kg i w stezeniu 98,20%,

- wtrzecim procesie w ilosci 8,12 kg i w stezeniu 98,50%.

Otrzymano produkt P o specyfikacji HTP zgodnej z norma MIL-PRF 16005F.
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Na rysunku Fig. 1 przedstawiono zesp6t wyparki préozniowo rotacyjnej dla realizacji etapu pierw-
szego i drugiego procesu zatezania wedtug wynalazku. Naczynie wyparne 1 usytuowane jest w tazni
wodnej 2 o temperaturze 60°C i zasilane surowcem w postaci nadtlenku wodoru czda o stezeniu 60%
przewodem z zaworem odcinajacym 3. Naczynie wyparne 1 stanowi okrggtodenna kolba napedzana
silnikiem 4. Wylot z naczynia wyparnego stanowi przewdd pary 5 zaopatrzony w czujnik termometru 6.
Przewdd pary 5 potaczony jest z wlotem pary do chtodnicy 7 wyposazonej w agregat chtodzacy 8. Prze-
wod pary z chtodnicy 7 potaczony jest z pompg prézniowg 9 i zawiera czujnik manometru 10. Wylot
destylatu z chtodnicy potaczony jest w tym przyktadzie wykonania poprzez zawory odcinajgce 3 z pierw-
szym naczyniem odbiorczym 11 i z drugim naczyniem odbiorczym 12. Wylot destylatu z naczynia od-
biorczego 11 oraz 12 poprzez zawory odcinajace 3 przytaczony jest do kohcowego naczynia odbior-
czego 13.

Na rysunku Fig. 2 pokazano drugi zespdt wyparki prézniowo rotacyjnej dla realizacji etapu trze-
ciego zatezania nadtlenku wodoru wedtug wynalazku. W tym przyktadzie wykonania taki sam, trzeci
zespot wyparki, jest wykorzystany do realizacji etapu czwartego procesu weditug wynalazku. Naczynie
wyparne 1 usytuowane jest w tazni wodnej 2 o temperaturze 60°C i zasilane jest surowcem w trzecim
etapie procesu w postaci potproduktu PP1, zas w czwartym etapie w postaci potproduktu PP2, przewo-
dem z zaworem odcinajgcym 3. Naczynie wyparne 1 stanowi okragtodenna kolba napedzana silnikiem 4.
Wylot z naczynia wyparnego stanowi przewdd pary 5 zaopatrzony w czujnik termometru 6. Przewdd
pary 5 potaczony jest z wlotem pary do chtodnicy 7 wyposazonej w agregat chtodzacy 8. Przewdd pary
z chtodnicy 7 potaczony jest z pompa prozniowa 9 i zawiera czujnik manometru 10. Wylot destylatu
z chtodnicy potaczony jest w tym przyktadzie wykonania poprzez zawory odcinajgce 3 z naczyniem
odbiorczym 11 wyposazonym w przewdd odbioru potproduktu PP2. Produkt koricowy po procesie zate-
zania jest zmagazynowany w tym przyktadzie wykonania w naczyniu wyparnym 1.

W opisanych przyktadach wykonania uzyto oddzielnych zespotéw wyparki prézniowo rotacyjne;
pokazanych na rysunku fig. 1 oraz fig. 2, dla etapu pierwszego i drugiego, dla etapu trzeciego oraz dla
etapu czwartego, celem unikniecia na kolejnych etapach zatezania, zanieczyszczen pozostatych w po-
szczegdlnych elementach zespotu wyparki, po poprzednich etapach destylacji. Unikniecie tych zanie-
czyszczen jest warunkiem uzyskania wymaganego kohcowego stezenia nadtlenku wodoru. Nie wyklu-
cza sie jednak przeprowadzenia procesu wedtug wynalazku w innym przyktadzie wykonania, w jednym
zespole wyparki prézniowo rotacyjnej, przy wykorzystaniu oczyszczania tego zespotu wyparki po kaz-
dym etapie destylacji, przed kolejnym etapem destylacji, lub bez oczyszczania, jesli ilo§¢ zanieczysz-
czen jest w danym procesie akceptowalna.

Wykaz oznaczen na rysunkach
Naczynie wyparne.

taznia wodna.

Zawdr odcinajacy.

Silnik.

Przewdd pary.

Czujnik termometru.
Chiodnica.

Agregat chtodnicy.

Pompa prézniowa.

10. Czujnik manometru.

11. Pierwsze naczynie odbiorcze.
12. Drugie naczynie odbiorcze.
13. Koncowe naczynie odbiorcze.

COoONOOAEWN =

Zastrzezenia patentowe

1. Sposoéb zatezania nadtlenku wodoru polegajacy na tym, ze wyjsciowy nadtienek wodoru o ste-
zeniu od 50% do 70% umieszcza sie w naczyniu wyparnym zespotu wyparki prézniowo rota-
cyjnej i poddaje sie go destylacji proZzniowej etapowo,

— przy czym w pierwszym etapie wyjsciowy nadtlenek wodoru poddaje sie destylacji prézniowe;
pod cisnieniem wstepnym pary od 10 mbar do 12 mbar i uzyskuje sie wstepnie oczyszczony
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pStprodukt pierwszy PP1 w postaci nadtlenku wodoru o stezeniu od 80% do 93% w ten spo-
sob, ze w poczatkowym okresie destylacji odprowadza sie pierwszy destylat D20 o stezeniu
od 10% do 30% do naczynia odbiorczego, a po osiagnieciu temperatury pary nadtlenku wo-
doru od 29°C do 32°C,

— wdrugim etapie zmienia sie ci$nienie na wartos¢ od 7 do 9 mbar i odbiera sie drugi destylat
D50 o stezeniu od 40% do 58% do naczynia odbiorczego,

— przy czym po osiagnieciu temperatury pary od 32°C do 34°C zmienia sie ci$nienie na wartos¢
od 5 mbar do 7 mbar i dalej prowadzi sie destylacje odbierajagc w naczyniu odbiorczym pot-
produkt pierwszy PP1 o stezeniu od 80% do 93%,

— po czym w etapie trzecim podtprodukt pierwszy PP1 umieszcza sie w naczyniu wyparnym
i poddaje sie go destylacji prozniowej przy cisnieniu pary od 7 do 9 mbar i odbiera sie w na-
czyniu odbiorczym trzeci destylat nadtlenku wodoru D75 o stezeniu od 70% do 80%, i po
osiagnieciu temperatury pary od 35°C do 39°C ten trzeci destylat D75 przekazuje sie z na-
czynia odbiorczego do naczynia zdawczego NZ, po czym prowadzi sie destylacje nadal
w temperaturze od 40°C do 45°C oraz przy cisnieniu pary od 7 mbar do 9 mbar i w naczyniu
odbiorczym odbiera sie potprodukt drugi PP2 o stezeniu nadtienku wodoru od 90% do 95%,

znamienny tym, ze

— w czwartym etapie potprodukt drugi PP2 o stezeniu od 90% do 95% umieszcza sie w naczy-
niu wyparnym i prowadzi sie destylacje nadtlenku wodoru przy temperaturze pary od 44°C
do 46°C i przy cisnieniu pary od 7 mbar do 9 mbar, gdzie

— odprowadza sie do naczynia odbiorczego poczagtkowo destylat D80 o stezeniu nadtlenku
wodoru od 70% do 93%,

— anastepnie z naczynia wyparnego odbiera sie produkt (P) o stezeniu od 96% do 99,5%.

. Sposob zatezania wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Zze nadtlenek wodoru stanowigcy desty-

lat D80 uzyskany w czwartym etapie procesu zatezania, o stezeniu od 70% do 93%, przeka-

zuje sie do naczynia wyparnego trzeciego etapu jako pétprodukt pierwszy PP1.

. Sposob zatezania wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze pozostato$¢ zanieczyszczen w na-

czyniu wyparnym w etapie drugim rozciencza sie destylatem o stezeniu D20 od 10% do 30%

i usuwa sie z naczynia wyparnego.

. Sposob zatezania wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze destylat D50 z pierwszego etapu,

o stezeniu od 40% do 58% przekazuje sie ponownie do naczynia wyparnego w tym etapie

pierwszym.

. Sposob zatezania wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze naczynie wyparne w zespole wyparki

prézniowo rotacyjnej, stanowi kolba okragtodenna umieszczona w fazni wodnej o temperatu-

rze od 55°C do 60°C, wyposazona w mechanizm napedu obrotu wokot osi symetrii tej kolby.

. Sposob zatezania wedtug jednego z zastrzezen od 1 do 6, znamienny tym, ze w etapie pierw-

szym i w etapie drugim proces destylacji prowadzi sie w pierwszym zespole wyparki préozniowo

rotacyjnej, w etapie trzecim proces destylacji prowadzi sie w drugim zespole wyparki proz-
niowo rotacyjnej, zas w etapie czwartym proces destylacji prowadzi sie w trzecim zespole
wyparki prézniowo rotacyjnej.
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Rysunki
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_Fig, 1 _
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