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1 Uvod

Destilace je jiz vice nez stoleti krdlovnou vSech separacnich procesli a nepochybné si své postaveni
udrzi alespon po tu dobu, po kterou bude zakladni surovinou lidstva ropa (ropy se zpracuje ro¢né asi
4 miliardy tun'). Je to proces technologicky dobie zvladnuty, aviak nesmirné energeticky naroény
(odhaduje se, 7e destilace spotiebuje asi 3 %> celosvétové spotteby energie). Neustéle proto probiha
snaha o vylepSovani procesu, nebot i jen diléi zlepseni mohou prindset velké Uspory.

DaleZitym momentem nejen pro destilaci, ale i pro pribuzny proces absorpce, bylo zavedeni
vyplnovych kolon, které oproti standardnim patrovym kolonam nabidly vyhodu nizsi kapalné zadrze a
s ni souvisejici nizsi hmotnosti pracujici kolony, vétsi odolnosti proti pénéni, avSak predevsim nizsi
tlakové ztraty na jednotku Ucinnosti — samoziejmé vyhody u absorpce a kli¢ovy prvek pro realizaci
vakuovych destilaci. Specialné se pak jednalo o vyplné strukturované, plvodné vyvinuté pro naro¢né
oddélovani tézké vody a vyrabéné z dratové tkaniny, masivné rozsitené po prechodu na levnéjsi
vyrobu z tenkych plechll na pfelomu 70. a 80. let.

PfestoZe je proces destilace a absorpce technologicky dobte zvladnuty, navrh novych jednotek je
Casto proveden, nebo je alesponi kontrolovan, podle dfive postavenych zafizeni — snad je to dlsledek
toho, Ze fungujicich (nikoli nutné optimalnich!) jednotek je jednoduse hodné a casto lze nalézt
zafizeni, jehoZ design Ize okopirovat nebo alespon pfizplsobit. V pfipadé netypickych aplikaci pak pfi
chemicko-inZzenyrském ndvrhu dochazi k vyraznému pojistnému predimenzovani.

Chemicko-inZzenyrskym navrhem plnéné kolony v uzsim smyslu obvykle rozumime uréeni potfebného
praméru a vysky loZze plnéného uréitym druhem vyplné. K uréeni potfebného priméru loze sméruje
hydraulicky vypocet, k uréeni vysky vyplné pak vypocet ucinnostni.

Vypocet vysky plnéného loze lze provést na zakladé stupriového pristupu s pouzitim HETP, vysky
ekvivalentni teoretickému patru. Jednd se o pfistup vyhodny svou ndvaznosti na koncept
teoretického stupné, pouzivany pfi vypoctu patrovych kolon, dale pak ne pfiliS velkou zavislosti HETP
na zatizeni kolony a alespon zhruba odhadnutelnou hodnotou HETP. Koncept HETP je vsak z principu
nepouzitelny pro viceslozkové operace, zejména pro neidedlni smési. Dale je HETP velic¢inou
integralni a neexistuje tak fyzikalni princip popisujici jak prepocitavat jeho hodnotu mezi rlznymi
destilovanymi systémy a jaky vliv budou mit geometrické charakteristiky vyplné. Pro vypocet HETP
existuji samozifejmé empirické korelace, jejich extrapolace mimo promérené podminky je vsak
nejista.

Druhou metodou je provedeni vypoctu vysky plnéného loze na zakladé rychlostniho pristupu. Tento
pristup reflektuje skutecnou fyzikalni situaci na vyplni — prenos hmoty mezi kapalnou a plynnou fazi
pres efektivni mezifazovou plochu, pro ktery jsou hybnou silou rozdily koncentraci slozky mezi
fazovym rozhranim a jddrem faze, pfricemz koeficienty umérnosti jsou koeficienty prestupu hmoty.
Rychlostni pfistup je fyzikalné spravnéjsi neZ pfistup stupnovy, avSak vyZzaduje znalost vSech
parametrq, tedy koeficientll pfestupu a efektivni mezifazové plochy.

Hodnoty koeficientl prestupu hmoty jsou méfeny za absorpcnich podminek se systémy, v nichz je
odpor soustfedén do jedné faze. Takto jsou ziskany hodnoty koeficientli pfestupu hmoty a jejich
zavislost na hydrodynamickych podminkach a do urcité miry (dané moznosti ménit fyzikalni vlastnosti
méfricich systémua) i na vlastnostech fyzikalnich. Na zakladé takovychto dat jsou konstruovany casto
dosti slozité modely, které umozZnuji odhad hodnot koeficientld prestupu hmoty a efektivni
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mezifazové plochy za destilac¢nich podminek, tedy provadét prenos dat mezi absorpci a destilaci. Za
destilacnich podminek jsou obvykle méreny pouze hodnoty HETP. Ze znamych hodnot koeficientl
prestupu hmoty a efektivni mezifazové plochy vsak Ize HETP vypocitat, a tak alespon ovéfovat i
vyvracet schopnost modell data prenaset.

Vyzkumna skupina ,Sdileni hmoty”, které se stal autor v roce 2000 ¢lenem, se vyzkumem plnénych
vyménikd hmoty v té dobé zabyvala jiZ tficet let. Za tu dobu byly zavedeny standardni techniky
méreni hydraulickych, hydrodynamickych i transportnich veli¢in sypanych vyplni, které byly pouzity i
komercéné. Byl vyvinut software pro navrh potasovych vypirek CO,, semi-empirickd metoda navrhu
aminovych vypirek, dale byl vyvinut jednoduchy model pro pfenos dat mezi absorpci a destilaci.
Vyznamnym Uspéchem bylo udéleni patentu na hydrofilizaci vyplni ve spolupraci s vyrobcem vyplni
Raschig.

V souc€asné dobé je dlouhodobym zdmérem pfislusné sekce vyzkumné skupiny rozvoj metodik
méreni fundamentalnich veli¢in tykajicich se pfenosu hmoty v plnénych absorpcnich a destilacnich
kolonach a hledani zavislosti téchto veli¢in na hydrodynamickych podminkach, vlastnostech systémd
a konstrukénim feseni kolon a vyplni na zakladé experimentalné ovéreného chemicko-inzenyrského
popisu (modelu) probihajicich déja.

Témito fundamentalnimi veli¢éinami jsou koeficienty prestupu hmoty k;, ks a efektivni mezifazova
plocha a. Fundamentdlnost pfistupu tkvi ve snaze o ziskavani veli¢in s jejich pravym fyzikalnim
smyslem, tedy napf. s odstranénim poruch vzniklych nesprdvnou interpretaci hybné sily, se studiem
provazanosti koeficientl s hydrodynamikou a transportnimi vlastnostmi. Tim je do popisu zavedena i
dalsi skupina velicin, které tyto poruchy popisuji a kvantifikuji (Bo,, Bog, pfipadné ay, ay a dalsi).

Naplnéni vyzkumu je umoznovano provozovanim dvou kli¢ovych aparatur — absorpcni a destilaéni
kolony a jejich vylepsovanim tak, aby byly schopny pracovat svice priméry a délky loZi, SirSim
spektrem systému s rlznymi fyzikdlné chemickymi vlastnostmi a implementovat vylepSované méfici
metodiky. Aby byly zajistény dodavky novych vyplni, styk s realitou primyslové praxe a financni
zabezpeceni vyzkumu, je zaroven tfeba udrZovat aparatury ve stavu uspokojujicim primyslové
naroky na podminky méreni a toto méreni provadét.

Stfednédobym cilem je pak prezentace vhodného zplisobu modelovani procesli absorpce a destilace
v plnénych kolonach (tedy vytipovani podstatnych jev(), stanoveni hodnot parametr( téchto modeld,
jejich zavislosti na fyzikalnich a hydrodynamickych velic¢inach, na tvaru vyplni, hledani souvislosti a
rozdild mezi absorpci a destilaci. Tento cil je vsoucasné dobé rozpracovan tvorbou nového
modelového baliku UCT pro predpovéd transportnich charakteristik strukturovanych vyplini.



2 Modelovani absorpce a destilace v plnénych aparatech, novy
transportni model

2.1 Modelovani absorpce a destilace v plnénych aparatech

Navrh vysky plnéného loZe s pouzitim rychlostniho pfistupu je proveden fesenim modelu procesu se
zadanymi vstupnimi Udaji pfi hledani vysky loZe uspokojujici pozadavky na vystupy. Klasickym
pfikladem takového modelu je model plnéné kolony pouZivany v ramci modulu RadFrac simula¢niho
softwareu Aspen Plus. Jednd se o stacionarni jednorozmérny (proménny ve svislé ose kolony)
diferencidlni model zahrnujici materidlové a entalpické bilance, rovnovazné vztahy, sumacni vztahy a
rychlostni vztahy pro prenos tepla a hmoty. Pfenos hmoty je feSen pomoci Maxwell-Stefanovych
vztah(. Hydrodynamika fazi je zde modelovana pistovym tokem. Hydraulika plnéného loZe je fesena
separatné, model tedy nefesi pfenos hybnosti.

Model musi byt doplnén konkrétnim termodynamickym modelem pro vypocet mezifazové rovnovahy
s jeho parametry a modelem pro vypocet koeficientl prestupu hmoty také s prislusnymi parametry.
Modely publikované do roku 2005 shrnuje Wang [1].

Onda (1968)

Po prvnich korelacich transportnich dat [2], [3] byl prvnim obecnym modelem pro prenos hmoty
Ondiv model [4] sestaveny na zdkladé experimentalnich dat ziskanych na sypanych vyplnich prvni
generace. Model koreluje koeficient prestupu hmoty v kapalné fazi vztahem

1/3 u 2/3 -1/2
k; (p—L) = 0.0051( LpL) ( atl ) (adp)* (1)
urg auy, pLDy,

Ktery lze transformovat do tvaru vyjadfujiciho nezavislost Chilton-Colburnova [5] jp-faktoru na
Reynoldsové Cisle a zavislosti na Schmidtové Cisle v souhlasu s penetracni teorii

k
—L =0.0051- Sc,"Y?(adp)** (2)
Upi

Koeficient prestupu hmoty v plynné fazi je korelovan vztahem

k u 0.7 1/3
Lo _ 5.23( GPG) ( alt ) (adp)~2 (3)
aDg alg P Dg
ktery odpovida Chilton-Colburnové analogii a Ize ho interpretovat i jako zavislost
jp < Reg %3 (4)

Dale jsou uvedeny tfi modely pro predpovéd kompletnich hydraulickych a transportnich
charakteristik vyplni, které jsou ¢asto pouZzivany. Existuje rfada dalSich modell, nékteré z nich vsak
umoznuji predpovéd jen nékterych vlastnosti [6], [7], [8], [9], [10], [11], [12] a dalsi.

Model SRP (1996)
Prvnim modelem pro strukturované vyplné, které jsou v soucasné dobé hlavnim predmétem
vyzkumného zajmu skupiny, publikovali Rocha-Bravo-Fair v roce 1985 a modifikovali v roce 1996
[13], [14]. Tento model predikuje chovani koeficientu prestupu hmoty v kapalné fazi podle
penetracni teorie

D, Cruy;
= [P )

Charakteristickym rozmérem je velikost prolomeni vyplné, S. Vztah predpoklada expozicni ¢as rovny
dobé, za kterou kapalina pretece pres rozmér prolomeni.



T=— (6)
Ui

Faktor C; < 1 je empirickou konstantou zohlednujici podil kapaliny (1-C¢) nepodléhajici rychlému

obnovovani povrchu.

Pro modelovani prestupu hmoty v plynné fazi pouziva vztah

0,8
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Shg = 0,054 Reg ;*®Scs'/? (8)
Prevedeno na Chilton-Colburn(v j-faktor
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Z téchto vztah( vyplyvd, Ze model vychazi pfi modelovani strukturované vyplné z predstavy toku
trubkou a je navazan na vysledky vyzkuma v kolonéach se smacenou sténou.

Model byl ovéfovan (pouze) proti destilaénim datim ziskanym v ramci SRP pfi univerzité v Austinu
(TX, USA) se strukturovanymi vyplnémi Flexipac, Gempak, Intalox, Maxpak, Sulzer BX za rlznych
tlakd, ale také proti destilacnim datim zmérenym na vyplnich Mellapak a Sulzer BX Billetem [15],
Spiegelem [16] a Rukovenou [17].

Model BS (1999)

Dalsi z ¢asto pouZivanych modell pro strukturované vyplné je model Billeta a Schultese [18]
prepracovany pro strukturované vyplné [19]. Charakteristickym znakem modelu je, Ze jeho
parametry C, a C, musi byt uréeny zexperimentdlnich dat. Hydrodynamicky rozmér vychazi
z predstavy pri¢ného fezu kolonou, ve kterém vypli vytvori ¢tvercovou sit — d,, je pak rozmér oka a je
to tedy typicka vzdalenost ploch vyplné od sebe.

a4, =2 (11)
h= ag
Modelovani pfenosu na strané kapaliny vychazi z penetracni teorie do turbulentni kapaliny.
Uy,
Uy = —
iL hL (12)
D, 1/2
kL = CL121/6uiL1/2 <d_) (13)
h

Podle penetracni teorie by méla byt konstanta Umérnosti rovna odmocniné invertovaného Pi,
obvykle je viak soutin € 12° podstatné vyssi.
Pfenos hmoty v plynné fazi je modelovan s pomoci modifikovaného Sherwoodova kritéria

kG ag 1/2
Shg = =5 (—) 14
¢ =5, \a, (14)
ShG = CV ' ReG3/4 ' SCGl/3 (15)
Ug
R =
% agvg (16)



Modelovani prenosu na strané plynu vychazi z pfizplsobeni tvaru zavislosti experimentalnim datlim a
Chilton-Colburnové analogii®. Srovnanim

Y(Re)~Re; % (17)
Vysledek tedy pfiblizné odpovida obtékani desky, pfipadné toku trubkou.

Model byl ovéfovany proti rozsahlé databazi vytvorené pracovniky univerzity v Bochumi, ktera
obsahuje absorpcni i destilaéni data a zahrnuje celkem 46 systém(l. Absorpcéni systémy pro méreni
k.a byly sice vétSinou vodné, s hodnotami Schmidtova Cisla 535 — 1186, byla vSak provedena méreni i
pro absorpci CO, do methanolu s S¢,=193. Pro méfeni kga byly pouzity fyzikalni i chemisorpcni
systémy s hodnotami Schmidtova ¢isla 0.25 — 2.12, v ramci toho vsak i nevhodny systém absorpce
amoniaku do vody.

DELFT
Delft model sestaveny [20] a neustdle vylepSovany Olujic’em [21] vychazi pro kapalnou fazi opét
z penetracni teorie

Dyupg
0.97Tdh

avSak charakteristicky rozmér je bran jako hydraulicky rozmér trojuhelnikového kanalu (véetné
zakladny, kde se styka plyn tekouci pfilehlym kanalem kfizem, navic bere v potaz i priimérnou
tloustku kapalného filmu.

Vypocet koeficientu prestupu hmoty v plynné fazi kombinuje prispévek vypoctu provedeného pro
lamindrni a turbulentni proudéni

kG = \/ké,lam + kczi,turb (19)

Pro stanoveni obou pfispévkid vychazi z korelaci [22] sestavenych pro analogicky prestup tepla

d
ShG 1am = 0.664 ReawlﬁSc;/ 3 (20)
G,pe
_ RerrSCG fGSLQD th 2/3
ShG,turb - f 0 1+ lG (21)
GL 2/3 e
1+1.27 288 (sc2/ 1)

V obou vztazich figuruje podil hydraulického rozméru a délky kandlu v elementu vyplné, snizujici miru
prenosu hmoty v relativné dlouhych kanalech. Model byl ovéfovan srovnanim HETP predikovanych
modelem podle vztahu (22) a experimentélnich dat ziskanych pfi destilaci smési cyklohexan/n-heptan
za vakua i za zvySeného tlaku na vyplnich vyrobce Montz. Tyto vyplné mély geometrickou plochu
250 m™ a 400 m™, Uhel sklonu kanald k horizontale 45° i 60° a byly vyrobeny z jemné texturovaného,
neperforovaného plechu (vypIné B1) i z perforovaného tahokovu (vyplné BSH).

Vsechny modely pfenosu hmoty ve strukturovanych vyplni vychazi z predstavy toku plynu kandlem
protiproudné se stykajici s filmem stékajici kapaliny. Pfi modelovani prenosu hmoty v kapalné fazi
vSechny modely vychdzeji z penetracni teorie, liSi se vSak predpokladanym charakteristickym
rozmérem urcujicim expozicni ¢as.

3 v, . v . Y v vz v , s oyNer v v T
Je prinejmensim pikantni, Ze autofi v ¢lanku vénovaném modelu [1993] uvadéji, Ze prenos hmoty v plynné fazi
je modelovan na zakladé penetracni teorie a trvaji na tomtéz i v osobni diskusi.



Pfenos hmoty v plynné fazi modely obvykle popisuji bezrozmérnymi vztahy mezi Sherwoodovym,
Reynoldsovym a Schmidtovym kritériem doplnénych rlznymi geometrickymi simplexy. Tyto vztahy
jsou odvozeny z experiment( na koloné se smacenou sténou, z absorpcnich experimentt i z analogie
s pfestupem tepla.

Kromé modelu BS byla modely ovérovany pouze na destilacnich systémech porovndnim
experimentalnich hodnot HETP s hodnotami vypoctenymi ze vztahu

HETP = 2™ ﬁ‘;( m_, 1 ) (22)
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Obrazek 1: Pfedpovéd hodnot koeficientu prestupu Legenda k: Obrdzek 1, Obrazek 2, Obrazek 3, Obrazek
hmoty na strané kapaliny pro Mellapak 250Y a 4, Obrazek 5
desorpci O, z vody pfi 20 °C.

Tento zpUsob ovéreni viak s sebou pfinasi riziko, nebot zatimco modely se snazi o nezavislé fyzikalni
modelovani poskytujici oba koeficienty prestupu hmoty (a efektivni mezifazovou plochu), ovéreni je
provedeno na zakladé jediné souhrnné veli¢iny HETP, ktera je navic ovliviiovana hydrodynamikou
toku fazi, pripadné i dalSimi jevy.

Neni proto divu, Ze ackoli modely predpovidaji uspokojivé HETP zejména pro systémy a vyplng,
jejichz data pouiZili autofi k ovéreni/kalibraci modelu, jejich predpovédi vlastnich koeficient(
prestupu hmoty a mezifazové plochy se nasobné lisi.

To ukazuje na nedokonalost fyzikalniho popisu prenosu hmoty na vyplni souc¢asnymi modely (nebo
alespon vétsinou z nich). Tento stav by bylo moZné napravit zejména aplikaci metodiky umoznuijici
méreni koeficientd prestupu hmoty za destilacnich podminek (a nikoli pouze HETP). Takovato
metodika vSak nebyla zndma a jejimu vypracovani se proto nase pracovisté intenzivné vénovalo.
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Obrazek 2: Predpovéd hodnot koeficientu prestupu
hmoty na strané kapaliny pro Mellapak 250Y a
desorpci O, z metanolu pfi 20 °C.
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Obrazek 4: Predpovéd hodnot koeficientu prestupu
hmoty na strané plynu pro Mellapak 250Y za
podminek absorpce SO, do roztoku louhu.

2.2 Vyvoj profilové metody
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Obrazek 3: Predpovéd hodnot efektivni mezifazové
plochy pro Mellapak 250Y za podminek
toku metanolu po vyplni pfi 20 °C.
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Obrazek 5: Predpovéd hodnot koeficientu prestupu
hmoty na strané plynu pro Mellapak 250Y za
podminek atmosférické destilace systému
cyklohexan/n-heptan.

RozloZeni odporu proti pfenosu hmoty mezi jednotlivé faze a jeho ovlivnéni soucasnym prenosem
tepla pfi destilaci bylo systematicky studovano jiz Sandallem v sedmdesatych letech. Prvni studie[23],
[24], [25], [26] predpokladaly, Ze odpor proti pfenosu hmoty v kapalné fazi je zanedbatelny,
zavérecna studie [27] vSak ukazala, Ze je sice pravdépodobné maly, nikoli vSak zanedbatelny. Metoda
uréeni téchto odporl tedy nakonec nebyla vyvinuta.



Jak je vSak moZné pozorovat ze vzorce pro vypocet HETP z objemovych koeficientl prestupu hmoty
(22), vliv objemovych koeficienti prestupu hmoty na vysledné HETP je vazen hodnotou lokalni
smérnice rovnovahy m. Pokud se tedy smérnice rovnovahy se slozenim smési dostate¢né méni
(relativni tékavost neni pfilis blizka jedné, pripadné smés vykazuje neidealni chovani), bude vliv k;a a
ksa na separacni chovani odlisSny pro smés bohatou na vice tékavou slozku a pro smés na tuto slozku
chudou.

Pro rektifikaci je proto vliv odporu kapalné faze vyraznéjsi pro ochuzovaci ¢ast nez pro obohacovaci
¢ast. Tento rozdilny vliv ovliviiuje nejen HETP, ale i tvar profilu slozeni podél vyplné kolony®.
Obracené pak je z tvarQ profilu slozeni podél kolony mozno usuzovat na podil odport fazi. Skutecng,
pro danou separacni Ucinnost plnéného loZze je mozné nalézt nekonecné mnozstvi profili slozeni
podél vyplné mezi danym sloZzenim v hlavé a paté kolony. Tyto profily sloZeni se vSak vsechny
nachdzeji mezi kritickymi profily pro totalni odpor proti pfenosu hmoty v kapalné, respektive
v plynné fazi. Simultanni stanoveni objemovych koeficientl prestupu hmoty v plnéné destilacni
koloné lze tedy provést hledanim takové dvojice [k,a, ksa], se kterou model kolony poskytuje
koncentracni profily fazi podél vyplné kolony nejlépe se shodujici s profilem experimentalnim, leZicim
mezi kritickymi profily.

METHANOL-ETHANOL, M250Y METHANOL-ETHANOL, M250Y
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Obrazek 6: Vypoctené kritické profily slozeni (veSkery odpor proti pfenosu hmoty je soustfedén v kapalné
respektive parni fazi) a skutecné profily podél vyplné destilacni kolony.

Pro pouziti profilové metody je nutné sestavit model destilace na vyplni, vypocitavat profily sloZeni
podél vypIné s rliznymi hodnotami k,a a ksa a optimalizovat je tak, aby co nejlépe souhlasily s profily
experimentalnimi. Profily sloZzeni podél kolony byly méfeny jiz dfive [28], nebyly vSak vyuzivany ke
stanoveni rozloZzeni odporu mezi fazemi.

Metoda byla rozpracovana [29] se smési ethanol/voda destilovanou za atmosférického tlaku a
nekonecného poméru zpétného toku na sypané vyplni Pall-25 v rektifikacni koloné s primérem
150 mm. Profil sloZzeni podél vyplné byl ziskdn odbérem vzorki kapalné faze pfimo z vyplné po
300 mm jeji vysky.

Diferencialni model destilace byl sestaven s predpokladem pistového toku obou fazi zafizenim a tedy
— za nekonec¢ného poméru zpétného toku — se shodnymi tvary profild molarnich zlomkd podél
vyplné. Pro zohlednéni zmén tok( fazi podél vyplné byla zafazena entalpickd bilance. Intenzita
mezifazového prenosu hmoty byla vypoctena na zakladé hodnot k,a, ksa suvazenim vlivu
konvektivniho mezifazového toku hmoty. Model predpoklada zanedbatelnou tlakovou ztratu a
zanedbatelné tepelné ztraty podél vyplné.

* Za tento obrat, prvotni sestaveni modelu a rozpracovani metodiky dékuji doc. Vaclavu Linkovi a Ing. Evé
Prokopové.




JelikoZ bylo zfejmé, Ze hodnoty jednotlivych koeficientl prestupu hmoty nemohou zlstavat podél
vyplné konstantni vlivem proménné teploty a pritokd fazi, byly navrzeny toto zohlednujici tzv. vnitini
funkce (23) (24)

kLa = bLuL2/3DL1/2 (23)

kGa = bGuGO'7DGZ/3 (24)

s hodnotami exponentl u rychlosti odvozenych z vysledk( absorpénich experiment( a s hodnotami
exponentld u difuzivit vychazejicich z penetracni teorie, resp. z teorie mezni vrstvy. Pfedmétem
optimalizace tedy nebyly pfimo objemové koeficienty pfestupu hmoty, ale ndsobné koeficienty b,, bs
ve vnitfnich funkcich. Integrace diferencidlnich rovnic modelu byla zde jesté provedena Runge-
Kuttovou metodou s pocatecni podminkou danou experimentdlné zjisténym slozenim v hlavé kolony.

Vysledkem bylo zjisténi, Ze vyhodnocené hodnoty objemovych koeficientll prestupu hmoty lezi
v rozmezi hodnot predikovanych modely Billet — Schultes [19], Onda [4], Linek [30] a tedy Ze metoda
minimalné poskytuje uvéfitelné vysledky. Zaroven metoda ukazovala na proménny odpor kapalné
faze podél faze, dosahujici hodnot az 70 %, zpochybnujici ¢asto pouzivany predpoklad
zanedbatelného odporu kapalné faze proti prestupu hmoty pfi destilaci.

V navazujici studii [31] byla profilovou metodou vyhodnocena data ziskand pti destilaci smési
methanol/ethanol na stejné vyplni. Experimentalni zafizeni bylo doplnéno mérenim teploty plynné
faze. Jako vnitini funkce byly pouzity pfimo modely Onda, Billet s ndsobnymi konstantami b, by; C,
Cv pfredmétem optimalizace, nebot bylo predpokladano, ze tyto modely budou lépe vystihovat
zavislost k.a, ksa na prltocich fazi a jejich sloZeni nez jednoduché vnitini funkce. Bylo zjisténo, Ze
Zadny z publikovanych modell nepredikuje hodnoty objemovych koeficientl v souhlase s vysledky
profilové metody pro oba systémy ethanol/voda, methanol/ethanol, zejména odpor kapalné faze byl
literarnimi modely soustavné podhodnocovdan. Tomu odpovidaly i vyssi experimentdlné zjisténé
hodnoty HETP oproti hodnotdm vypoctenym z literarnich model(. Déle bylo zjisténo, Ze odebirané
vzorky kapalné faze jsou prehraty oproti jejich bodu varu, zatimco parni faze se na zakladé nékolika
jednoduchych pokus( zdala byt saturovana.

V dalsi studii [32] byla profilovou metodou vyhodnocena data ziskana pfi destilaci systémd
methanol/ethanol, methanol/n-propanol a ethanol/n-propanol na strukturované vyplni
Mellapak 250Y. Odbér vzorkd z vyplné byl umoznén jejim navrtanim vodnim paprskem. Odbéry
vzorkd kapalné faze podél vypIné byly dopinény odbéry vzorkd péry®. Zde bylo provedeno porovnani
ziskanych dat s literarnimi modely pro strukturované vyplné. Jako vnitfni funkce byly pouZzity pravé
tyto modely pfendsobené parametrem, ktery byl pfedmétem optimalizace. Byly zjistény zavislosti
vyhodnocovanych ndsobnych parametrli parametrd na prikonu do varaku (tedy na prltoku fazi),
signalizujici nespravnou zavislost na pratoku fazi v pouzitych vnitinich funkcich. Ackoli modely
pouzité jako vnitini funkce predikuji ponékud rozdilné zavislosti na pratocich fazi, slozeni a
samoziejmé i rozdilné absolutni hodnoty k,a a ksa, optimalizaci hodnot ndsobnych parametr(
profilovou metodou doslo k jejich vyrovnani — toto byl dlileZity test robustnosti metody.

Metoda poskytla zcela rozumné vysledné hodnoty k,a a ksa, které byly nejlépe ve shodé s predikcemi
modelu Billet-Schultes 1999 a naopak ukazovaly na podhodnoceni kapalného odporu a
nadhodnoceni plynného odporu modelem DELFT®. Bylo viak zjiténo, Ze ackoli kolona pracovala za

> Odbér pary byl proveden jejim nasatim jehlou z odbérového mista z vyplné do stfikacky, kde vzorek
kondenzoval diky chlazeni sttikacky z vnéjsSku odparem acetonu. Pfekvapivé se ukazalo, Ze spravné provedeni
odbéru pary je technicky jednodussi nez spravny odbér kapaliny.

® Model DELFT byl Olujic’'em mimo jiné na zakladé téchto dat upraven; v jeho soutasné podobé [21] je shoda
mnohem lepsi.



nekonecného poméru zpétného toku, molarni zlomek tékavéjsi slozky v pare byl ve stejném fezu
kolony vidy vyssi nez molarni zlomek v kapaliné. To ukazovalo na odchylky v hydrodynamice fazi od
pistového toku.

2.3 Zaclenéni podélného promichavani fazi modelem axialni disperze

Z dlivodu téchto odchylek bylo zméfeno podélné promichavani na pouzivanych vyplnich se systémem
voda/vzduch metodou vzruchu a odezvy a vyhodnoceno axialné-disperznim modelem. Pro tento
systém bylo zjiSténo, Ze hodnoty Bo, jsou vyssi (axialni michani je nizsi, tok se blizi k pistovému) pro
strukturované vyplné neZ pro vyplné sypané a stejné tak jsou vyssi pro vyssi pritoky kapaliny. Dale
bylo zjisténo, Ze oproti ostatnim jeviim ma axialni michani v plynné fazi na proces zanedbatelny vliv.

Ziskané hodnoty Bodensteinovych kritérii Bo,, Bos byly pfepocteny na destilaéni podminky a pouzity
v upraveném modelu destilace, ktery uvazuje axialni disperzi v obou fazich. Integrace diferencidlnich
rovnic byla nové provedena feSenim soustavy rovnic vzniklych sestavenim rovnic v jednotlivych
bodech sité a vyjadrenim derivaci v téchto bodech pomoci numerickych nahrad.

Prolozeni destilacnich dat modelem poskytlo vyrazné zlepseni prolozeni dat oproti predpokladu
pistového toku. Porovnanim ,vzdalenosti“ kapalného a parniho profilu experimentdlniho s profily
vypocétenymi s hodnotami Bodensteinovych Cisel prenesenych ze systému voda-vzduch vsak bylo
jasné, Ze prenosové vztahy nejsou dokonalé (rozestup experimentalnich profild byl u strukturovanych
vyplni vétsi).

Z pokusu se systémem voda-vzduch bylo zndmo [33], Ze pro nami pouZivané vyplné a za béinych
podminek v pInénych vyménicich ma axidlni michani v plynné fazi zanedbatelny vliv oproti axidlnimu
michani ve fazi kapalné. JelikoZ mira axidlniho promichavani fazi pfi destilaci se projevuje pravé mirou
rozestupu profilll a Zadny dalsi uvazovany jev se takto neprojevuje, pfistoupili jsme k vyhodnocovani
Bo, z destilacnich dat profilovou metodou. Bylo zjisténo [34], Ze za destilacnich podminek jsou rozdily
mezi vyhodnocenymi Bo, pro strukturované a sypané vyplné nizsi nez se systémem voda-vzduch a
jsou malo zavislé na pratoku kapaliny (Obrazek 7).

Se ziskanymi daty bylo mozZné provést citlivostni analyzu, kterou mGzeme chapat i jako urceni podilu
jednotlivych jevd na ,celkovém odporu proti separaci“. Jak je vidét zvysledkll uvedenych
v TabulceTabulka 1 a Tabulka 2, dominantni slozkou odporu proti separaci je pro strukturované i pro
sypané vyplné odpor proti prfestupu hmoty v plynné fazi, Rs. Pro strukturované vyplné vsak neni
odpor proti prestupu hmoty v kapalné fazi, R, zanedbatelny a Cini 20 — 28 %, vyssi je pfi nizkém
faze. Pro sypané vyplné byla nalezena nejvyssi hodnota R, pouhych 14 %. Podélné promichdavani
kapalné faze pro né vsak Cini za vSech okolnosti nejméné ctvrtinu celkového odporu proti separaci.

10kW | 20kW | 30kW | 40kw 10kW |20kW | 30kW | 40kwW
R, 264% |281% |226% |197% |R, 138% | 102% |140% |87%
Re 415% | 484% |532% |574% |Rg 58.6% |57.1% |520% |652%
Roisp 321% |234% |242% |23.0% | Rpsp 27.6% |327% |340% |261%

Tabulka 1: Prispévek odporu proti pfenosu hmoty | Tabulka 2: Prispévek odporu proti pfenosu hmoty
kapalné faze, plynné a podélného promichavani | kapalné faze, plynné a podélného promichavani
v kapalné fazi k celkovému odporu proti separaci pro | v kapalné fazi k celkovému odporu proti separaci pro
strukturovanou vypln Mellapak 250Y a atmosférickou | sypanou vypln Intalox-25 a atmosférickou destilaci
destilaci systému metanol/ethanol. systému metanol/ethanol.

7 v , . v .. . s ores P MY ., v s
Rozdéleni odporu proti pfestupu hmoty mezi jednotlivé faze se vyznamné lisi podél kolony s ménicim se
sloZzenim smési. Zde uvedené hodnoty plati pro ekvimolarni sloZeni destilované smési.
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Obrazek 7: Axialni michdani v kapalné fazi vyhodnocené
pfenosem ze systému voda-vzduch a profilovou metodou
pfimo z destila¢nich dat

Opodstatnénost zavedeni axidlni disperze do modelu destilace byla dokumentovdna v préci [35]
prezentujici absorpcni i destilacni charakteristiky hybridni vysokokapacitni vyplné RSP 250Y. Vypocet
HETP zka a ksa zmérenych za absorpcnich podminek (prepocétenych na destilaéni podminky
modelem BS) s predpokladem pistového toku poskytoval jen polovi¢ni hodnoty proti hodnotam HETP
ziskanym experimentalné. K podstatné lepsi shodé vSak doslo po zavedeni axidlni disperze v kapalné
fazi.

Lze konstatovat, Ze podélné promichavani kapalné faze je jevem, ktery hraje v procesech plnéné
destilace a fyzikalni absorpce vyznamnou roli a pfi modelovani a navrhu téchto zafizeni je jeho
soucasné opominani lehkovdziné a neodlvodnéné. Podélné promichavani kapalné faze se totiz
obvykle projevuje — a je s nim pfi aplikaci pistového modelu toku také tak zachazeno — jako zdanlivy
odpor kapalné faze proti prenosu hmoty, na rozdil od néj je vsak jeho vliv zavisly na celkovém stupni
separace a i jeho zavislost na fyzikdlnich vlastnostech systému a pratoku fazi je jinad. Dochazi tak
k nezddouci kombinaci zcela rozdilnych jev(.

2.4 Testy analogie procesu absorpce a destilace pomoci experimentti s kolonou se
smacenou sténou

k.a a ksa vyhodnocend profilovou metodou s axialni disperzi v obou fazich pfepoctenou ze systému
voda/vzduch poskytovala zavislost na prutocich (25),(26)

kLa = C1u1’04 (25)

kga = Cu®>73 (26)
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Pro kapalnou fazi vychazi exponent této zavislosti podstatné vyssi, nez predpokladaji literarni modely
a nez je ziskdno z absorpcnich dat, pro plynnou fazi naopak podstatné nizsi, tento rozdil mezi
procesem absorpce a destilace se nedaftilo uspokojivé vysvétlit.

Ponékud zarazejici zavislosti objemovych koeficientl prestupu hmoty na rychlosti fazi ziskané
profilovou metodou vedly k pokusu o objasnéni v zafizeni, kde efektivni mezifazovad plocha ag je
znama3, v koloné se smacenou sténou. V takovém zafizeni je moZné vyhodnocovat pfimo zavislost
koeficientll prestupu hmoty na pratoku fazi k;, ks a nikoli jejich nasobk( s efektivni mezifazovou
plochou k.a, ksa. Predpoklddalo se, Ze pokusy v takovychto zafizenich potvrdi nebo wvyvrati
prenositelnost transportnich dat z absorpcnich podminek na destilacni, za soucasného testu profilové
metody.

Byla proto sestrojena technologie umoznujici provozovani identické absorpcni a destilacni kolony se
smacenou sténou o vnitfnim priméru 25 mm umoznujici odbér vzorkll podél jeji délky a pro
destilacni experimenty proto vyhodnoceni ziskanych dat profilovou metodou. Experimenty za
podminek absorpce byly provadény s kapalinami pouzitymi dale pfi destilacnich experimentech
(methanolem, ethanolem, n-propanolem) a stfemi plyny liSicimi se vyrazné hustotou (heliem,
dusikem a fluoridem sirovym) a tedy se systémy liSicimi se vyrazné hodnotou Schmidtova disla.
Vysledky [36] ziskané pfi absorpénich experimentech v kapalné fazi ukdazaly vcelku ocekavanou
zavislost

Sh; = 0,33 Re, ~%*25¢, %% (27)

kde exponent u Schmidtova &isla souhlasi s predpovédi plynouci z penetracni teorie. Vyhodnoceni
bylo komplikovano nespolehlivymi literdrnimi hodnotami kapalnych difuzivit. V plynné fazi pak byla
vyhodnocena zavislost

She = 0,012 Re;;%9°5c, %61 (28)

exponentem u Reynoldsova Cisla dobre odpovidajici obvyklym zavislostem pro tok trubkou. Ziskany
exponent u Schmidtova Cisla je podstatné vyssi nez hodnota 1/3 plynouci z Chilton-Colburnovy
analogie. Zda se vsak, Ze tato hodnota v oboru pouZitych Schmidtovych &isel 0,45-2,75 skute¢né plati,
zatimco hodnota 1/3 lépe vystihuje situaci v pfipadé rozsahd Schmidtovych ¢isel az do hodnot
typickych pro kapaliny (~100-1000).

Destila¢ni experimenty poskytly ponékud nizsi hodnoty Sh, a Shg nei které byly predpovézeny
korelacemi (27), (28), potvrdila se vsak forma zavislosti na Schmidtové cisle a u kapalné faze i na
Reynoldsové cisle (29), (30). Zavislost na Reynoldsové Cisle v plynné fazi (30) byla nalezena ponékud
vySsi neZ pfi absorpcnich experimentech.

Sh;, = 0,25 Re, ~'2S¢, %47 (29)

Shg = 0,0023 Rey ;07 Sc ;%! (30)

Rozdil absolutnich hodnot Sh,, Shs nalezeny za stejnych Re a Sc mezi procesy absorpce a destilace
v koloné se smacenou sténou byl nalezen -24 % (Sh,) a -10 % - 0 % (Shg). Proto byla dodatecné
studovana mira a vliv axidlniho michani a mezifazového sdileni tepla® na oba procesy v kolonach se
smacenou sténou, ani jeden z téchto jevl vsak rozdily nevysvétloval. V ramci pfesnosti vstupnich dat
(zejména difuzivit) vsak byla mira shody chapana spise jako potvrzeni prenositelnosti dat. Jako mozné

8 Byl vytvoren model predpokladajici tvorbu rovnovdiné mlhy v parni fazi, pokud se tato vlivem sdileni tepla
podchladi, a bublin rovnovazné pary, pokud se tato prehreje. Pro odhad koeficientd prestupu tepla byla pouZita
analogie mezi sdilenim tepla a hmoty. Ackoli pouZiti modelu skute¢né predpovidalo existenci téchto jevd a za
nizkych pratokd pary byla mlha v parni skutecné pozorovana, jejich vliv na proces byl nalezen nevyznamny.
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vysvétleni rozdild exponentl zavislosti Shs na Res byla navrZzena nevhodnost popisu této zavislosti
¢isté mocninnou funkci®.

Celkové vyzkumny program s kolonami se smdacenou sténou [36], [37] spiSe potvrdil analogické
chovani absorpcniho a destilaéniho procesu, alespon pfi odhlédnuti od otazky efektivni mezifazové
plochy. Rovnéz profilova metoda poskytla vysledky, které Ize pfi predpokladu off-setované zavislosti
povazovat za vérohodné. Proto bylo zapocato sexperimenty popisujicimi prenosové chovani
strukturovanych vyplni také za podminek blizkych destilatnim, umoziujicich vyvoj nového
transportniho modelu.

2.5 Absorpcni experimenty v SirSim rozpéti Schmidtova cisla

PFi experimentech se smacenou sténou vyvinuta technika méreni transportnich charakteristik za
absorpcnich podminek s nevodnymi a nevzdusnymi systémy byla dale pouzita pfi méreni téchto
charakteristik na strukturovanych vyplnich Mellapak 250Y, 350Y, 500Y v koloné o priméru 150 mm
[38]. Méfeni byla provedena s methanolem, ethanolem, n-propanolem a vodou. Smysl téchto méreni
spocival v ovéfeni zdavislosti k,a na viskozité a povrchovém napéti s organickymi latkami, kde ke
zméné téchto vlastnosti nedochdzi jen pfidanim modulujici latky do vody, jak byva obvykle méreni
provadéno [39]. Za predpokladu efektivni mezifdzové plochy rovnajici se chemisorpcni plose, byla
ziskana korelace

ShL — 0,207 ReL0,798FrL—0,563WeL0,5115CL0,528 (31)

Dale bylo provedeno [40], podobné jako v koloné se smocenou sténou, méreni ksa na vyplnich
Mellapak s plyny o rGzné hustoté a vysledky byly shrnuty korelaci

She = 2,7 + 0,038 Re,;*%85¢,P
B = 0,33+ 0,9 exp{—0,6 Sc;}

(32)

Tento tvar korelace pro Reynoldsovo Cislo bliZici se knule limituje ke konstantni hodnoté
Sherwoodova ¢isla a tedy k filmové teorii pfenosu hmoty. Pro vy3$si hodnoty Reynoldsova Cisla pak
exponent Schmidtova d&isla limituje pro jeho vy$si hodnoty k hodnoté 1/3 (ve shodé s Chilton-
Colburnovou analogii) pro hodnoty Sc odpovidajici béZnym absorpcim a destilacim pak hodnoty % - 1.

2.6 Vyvoj modelu UCT

Jelikoz Zzadny ze soucasnych modell sdileni hmoty nevystihuje transportni charakteristiky
strukturovanych vyplni dobre, bylo pfikroceno k tvorbé nového transportniho modelu, pracovné
nazvaného model UCT. Filosofie konstrukce nového modelu byla navriena takto — novy model
strukturovanych vyplni:

e je ovérovan a kalibrovan na absorpcnich i destilacnich datech, aby bylo zaruc¢eno podchyceni
obecného jevu mezifazového prenosu hmoty mezi kapalinou a plynem na vyplni — na model jsou
timto kladeny vyss$i naroky, jeho vysledky by vSak mély byt pouZitelné pro vice podminek a
snadnéji extrapolovatelné (tento pristup odpovida modelu BS vyvinutému na Ruhr University).

° Pro plynnou fazi ve vyplni je typicky pfechodovy charakter proudéni za hodnot Sherwoodova &isla typicky
pouze v (nékolika) desitkach. ProtoZe zavislost Shs=Shs(Res) nemize limitovat pro nulovy pritok plynu k nule,
zda se rozumné nahradit predpokladanou zavislost ShG=aReGbScGC zavislosti s off-setem ShG=a0+aReGbScG°.
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o destilacni data jsou vyhodnocena profilovou metodu jako k.a a ksa (a Bo,), aby nedoslo ke
ztrdtam informaci pfevedenim na HETP. Tento pfistup je unikdtni a umozniuje model mnohem
|épe kalibrovat daty ziskanymi za destilacnich podminek.

e zohledniuje neidedlni hydrodynamiku kapalné faze modelem axidlni disperze. Tim model
separuje hydrodynamické a prenosové jevy, které jsou pfi pouziti modelu pistového toku
kombinovany. Zavislost parametr( jednotlivych déji na procesnich podminkach by tak mély byt
lépe, aby nedochazelo kovlivnéni vyhodnocovanych prenosovych parametrl odchylkami
hydrodynamiky od pistového toku.

o  Specifické konstanty definuje jen pro typovou fadu vyplni, a ne pro jeji jednotlivé velikosti
v prvni fazi jen pro vyplné, na kterych bylo dosud provedeno méreni

e Ignoruje modelovani rychlosti pfenosu tepla, nebot se ukazuje, Ze separacni Géinnost vyplni
neni rychlosti pfenosu tepla limitovdna

e Ignoruje navod k poutZiti pro viceslozkové smési
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Obrazek 8: Srovnani hodnot ka na wvyplni Obrazek 9: Srovnani hodnot kga na vyplni
Mellapak 250Y pfi desorpci O, zmetanolu za Mellapak 250Y pfi absorpci SO, zSFs do louhu za
atmosférického tlaku. Experimentalni data, atmosférického tlaku. Experimentalni data,

predpovédi literarnimi modely a modelem UCT.

predpovédi literarnimi modely a modelem UCT.

Po stanoveni vyse uvedenych zasad vyvoj modelu UCT vysel z regresnich vztah( (31),(32) ziskanych
s nevodnymi a nevzduSnymi systémy v Sirokém rozsahu Schmidtovych i Reynoldsovych ¢Cisel za
absorpénich podminek. Vysledky téchto regresnich vztahl pfirozené souhlasi s experimentalnimi
daty, ze kterych byly tyto vztahy odvozeny. Pfedpovédi ziskané ostatnimi modely nejsou pfilis dobré
(Obrazek 8), (Obrazek 9).
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Obrazek 10: Srovnani hodnot ka na wvyplni Obrazek 11: Srovnani hodnot kga na vyplni
Mellapak 250Y pfi destilaci systému metanol/etanol Mellapak 250Y pfi destilaci systému metanol/etanol
za atmosférického tlaku vyhodnocenych profilovou za atmosférického tlaku vyhodnocenych profilovou
metodou (EXP), literarnimi modely a modelem UCT. metodou (EXP), literarnimi modely a modelem UCT.

Dale byly predpovédi poskytnuté vztahy (31),(32) srovnany s daty ziskanymi profilovou metodou za
destilaénich podminek. Ackoli je zde shoda horsi, poskytuji tyto vztahy nejlepsi shodu
s experimentdlnimi daty. V prvni fazi jsou tak za zaklad modelu UCT vzaty pravé zminéné regresni
vztahy spolu sregresnimi vztahy pro efektivni mezifazovou plochu ziskané z chemisorpcnich
experimentl. Model tak sleduje prvni dvé z vytyéenych zasad.

V navazujici fazi bude vytvorena regrese Bo, dat vyhovujici podminkdm absorpce i destilace,
destila¢ni data ziskana dosud na koloné s primérem 150 mm budou ovéfena na koloné s primérem
300 mm a bude zjisténa schopnost modelu prenaset data mezi vyplnémi rdznych velikosti pouze na
zdkladé zmén charakteristického rozméru. Na zdkladé dat ziskanych termografickym sledovanim
fazového rozhrani pfi destilaci budou upresnény vztahy pro modelovani efektivni mezifazové plochy
platné pro oba procesy.
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3 Méreni hydraulickych a transportnich charakteristik vyplni za
absorpcnich podminek, jejich rozvijeni a standardizace

Vlastnosti vyplni potfebné pro navrh kolon délime na hydraulické, uréujici vztah mezi pratoky fazi na
jedné strané a tlakovou ztratou a zadrZi na strané druhé. Hydrodynamickymi vlastnostmi mizZeme
rozumeét takové, které ovliviiuji charakter toku po vyplni, specidlné pak odchylky od toku pistového.
Transportnimi rozumime vlastnosti ovliviiujicimi mezifazovy prenos tepla a zejména hmoty.

Transportni vlastnosti vyplni ovliviuji mezifazovy tok hmoty a tepla a jsou jimi koeficienty prestupu
hmoty a tepla vobou fazich k, ks, a, ag a efektivni mezifdzovd plocha ag;. Experimentdlné
dostupnymi jsou obvykle souciny koeficientu prestupu hmoty a efektivni mezifazové plochy, které se
nazyvaji objemovymi koeficienty prestupu hmoty k.a, ksa.

Transportni vlastnosti vyplni se méfi za absorpénich podminek s vhodné zvolenymi systémy, které
maji odpor proti pfenosu hmoty soustfedén idedlné pouze do jedné faze a umoznuji tak méreni
objemového koeficientu prestupu hmoty pravé v této fazi.

Objemovy koeficient prestupu hmoty v kapalné fazi, k.a, je obvykle méfen absorpci nebo desorpci
plynu do kapaliny, v némz je jeho rozpustnost relativné nizkd, typicky se jednd o kyslik nebo oxid
uhli¢ity a vodu. Pro méreni s vétsimi vySkami loZi, kde by dochazelo k pfilisSnému vysyceni / nasyceni
kapaliny Ize pouzit i systém, ve kterém prechazejici plyn pomalu reaguje v kapalné fazi, aniz by byla
touto reakci ovlivnéna rychlost mezifazového prenosu hmoty.

Pro méfreni objemového koeficientu prestupu hmoty v plynné fazi, ksa, by teoreticky bylo mozné
pouzit fyzikalni absorpci plynu do kapaliny, v niz je velmi dobfe rozpustny. ProtoZe vSak Zadny takovy
prakticky pouzitelny systém nebyl nalezen, je ksa méren systémy, ve kterych prechdzejici plyn
podléha okamzité reakci na fazovém rozhrani. Alternativné lze pouzit i systém, v némz se do proudu
inertniho plynu kapalina odpaftuje.

Efektivni mezifdzovd plocha je méfena systémy, v nichi probihda zndmou rychlosti reakce
prechazejiciho plynu v kompletné v rdmci kapalného filmu. Standardné je pouZivana chemisorpce
oxidu uhli¢itého do roztoku hydroxidu sodného, prestoZe byly studovany a pouZivany i jiné systémy
[41], [42]. Alternativné se pouZziva i vyhodnoceni zabér( z tomografie [43],[44],[45], gamma scaningu
[46] a CFD.

k.a desorpce kysliku z vody, absorpce CO, do vody, desorpce toluenu
z vody, absorpce CO, do MDEA (aq.)
ksa chemisorpce SO, / NaOH (ag.), chemisorpce NH; / H,SO, (aq.),
chemisorpce Cl, / NaOH (aq.),
Oger chemisorpce CO, / NaOH aq., chemisorpce O, / Na,SO; (aq.) (katal.)
Tabulka 3: Castéji pouZivané systémy pro méfeni transportnich charakteristik vypini

Pracovisté navrhovatele se méfenim transportnich charakteristik vyplni zabyvd dlouhodobé.
K méreni objemového koeficientu prestupu hmoty v kapalné fazi, k.a, je pouzivana desorpce kysliku
zvody do proudu dusiku. K méreni objemového koeficientu prestupu hmoty v plynné fazi, kea, je
pouzivana chemisorpce oxidu sificitého do vodného roztoku hydroxidu sodného. K méreni efektivni
mezifazové plochy je pouzivdana chemisorpce oxidu uhli¢itého do vodného roztoku hydroxidu
sodného. Za navrhovatelova plsobeni na pracovisti byly metodiky rozvinuty takto:
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pfi méreni k.a byla zménéna analytika kysliku v kapalnych vzorcich na analyzu pomoci optickych
kyslikovych sond, které v ustaleném rezimu poskytuji stejné dobré vysledky jako dfive pouzivané
sondy polarografické, jsou vSak podstatné jednodussi. Byla vyvinuta technika pouziti této metodiky
v systémech tvorenych misto vodou alkoholy. Byly vysvétleny rozdily hodnot k,.a zmérenych na razné
vysokych loZich vyplné Mellapak nedokonalou funkci stéracli kapaliny vyrobenych z kovové tkaniny a
problém byl odstranén instalaci dodateénych stéraci vyrobenych z plného plechu. Ustalila se
metodika odbéru vzorkli mimo lozZe s potlacenim vlivu koncovych jevli mérenim na vice vyskach
vyplné. Byly identifikovany problémy s kolisanim vysledk(l jako disledek ménici se kvality pouzivané
destilované vody a bylo zavedeno pouZzivani vody vodovodni.

Pfi méreni ksa byla Uspésné zavedena technika méreni s vysSimi lozi vyplné a analytikou ppb
koncentraci SO,. Byla vyvinuta technika méreni s pouzitim nevzdusného nosného plynu (chemisorpce
SO, z He, N, a SFg). Ustalila se metodika odbéru vzorkl s potlacenim vlivu koncovych jevl méfenim
na vice vyskach vyplné™.

Pri méreni efektivni mezifazové plochy ag+ byla odzkousena technika méreni s pridanymi povrchové
aktivnimi latkami a vyvinuta oprava ziskanych hodnot na odpor plynné faze™. Byla odhalena zavislost
vysledk(l na pouzivané koncentraci CO,, pravdépodobné dand rGznou aktivitou rlizné vycerpanych
filmG — definitivné problém neni vyfesen, je vSak podchycen pouZivanim stile stejné metodiky
nastaveni vstupni koncentrace CO,. Tento problém byl pozorovan i pfi méreni kga.

ZkusSenosti pracovisté s metodikami méreni transportnich charakteristik vyplni shrnuje prace [47].
Prace kriticky hodnotila metodiky navrhované jako standardni praci [48]. PredevSim byla
zpochybnéna metoda méreni k.a absorpci ¢pavku do vody, jelikoz tento systém soustfeduje az 50 %
odporu proti prenosu hmoty do prace plynné a je nutné ho odecitat. Dale byly vysvétleny rozdily
v hodnotach efektivni mezifazové plochy namérenych rlznymi autory tim, Ze pro vyhodnoceni
reakéné-transportnich vlastnosti kapalné faze kombinuji nekonzistentni fyzikalni veli¢iny a vysledky
pak neodpovidaji experimentalné zjisténym v aparaturach se zndmou mezifazovou plochou.

V praci [49] jsou prezentovany transportni vlastnosti kovovych sedel RMSR 25, 40 a 50 firmy
Rauschert pomoci standardnich metodik zavedenych na nasem pracovisti. Je provedeno porovnani
jejich vlastnosti se sedly Intalox firmy Norton, ze kterych byly odvozeny, a s Pallovymi krouzky
stejnych nominalnich velikosti. Na zakladé ziskanych absorpcnich dat je rovnéz Linkovym modelem
[30] proveden vypoclet HETP pro systémy etanol/voda, metanol/etanol a izooktan/toluen. Vypocet
HETP Linkovym modelem poskytuje hodnoty, které se ve vétsiné pripadl lisi od experimentalnich o
méné nez 15%.

V praci [50] jsou prezentovany transportni (k.a, agr) a strukturovanych vyplni Mellapak rdznych
velikosti, prficemz je zkouman vliv metodiky odbéru kapalné i plynné faze v koloné plnéné
strukturovanou vyplni — vzorky fazi jsou odebirany z prostoru pod a nad vyplni, nebo tycovymi
odbérovymi misty zasunutymi pfimo do vyplné navrtané elektrojiskfenim. Snahou bylo omezit vliv
koncovych efektl. Dale byla testovdna pouzitelnost alternativniho systému pro méfeni efektivni
mezifazové plochy - absorpce kysliku do vodného roztoku sifi¢itanu s pfidavkem kobaltnaté soli jako
katalyzatoru. Byl zjistén pomérné maly vliv zplsobu odbéru vzorkl na vysledné hodnoty ag i k.a,
ukazalo se vsak, Ze strukturované vyplné méni vyrazné vlastnosti v zavislosti na obsahu necistot
v pouzité vodé. Na zdkladé téchto praci tak byly formulovdny nékteré poZadavky na novou
technologii absorpce.

19U systém s odbé&rem vzorkd z plynu nejsou obvykle koncové jevy dramatickeé.
" Vliv odporu plynné faze je viak maly.
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V praci [51] jsou prezentovany vysledky méfeni hydrodynamickych parametrl (Bo,, Bog) na
strukturovanych i sypanych vyplnich. Byly vyvinuty techniky méreni téchto parametri metodou
vzruchu a odezvy skokovou zménou nastfikovaného mnozstvi stopovaci latky. V pripadé kapalné faze
se jednalo o nastfik roztoku chloridu sodného do kapalné faze vstupujici do kolony a sledovani jeji
koncentrace na vystupu mérenim vodivosti roztoku, v pfipadé plynné faze bylo stopovaci latkou
helium a jeho koncentrace na vystupu byla sledovana katarometricky. Ukazalo se, Ze nastfik kapalné
stopaze je nutné provadét pfimo do jednotlivych praminkt kapaliny vytékajici z distributoru kapaliny,
zatimco z injektdZnich trysek helia je nutné po ukonceni davkovani zbyvajici helium odsat, jinak
dochazi k rozmyti skokové zmény koncentrace stopdze na vstupu. Vysledky ukazaly znaéné podélné
promichavdni kapalné faze zejména v sypanych vyplnich, naopak hydrodynamika plynné faze se za
podminek simulujicich bézné destilace vzdy bliZila k pistovému toku.

Prace [52] prezentuje koeficienty pfestupu hmoty vyplni Mellapak v plynné fazi**> a zpsob jejich
regrese a modelovani, ukazalo se totiz, Ze jejich zavislost na pritoku nesleduje bézné pouZivanou
zavislost odvozenou z pokust se smacenou sténou.

V soucCasné dobé je pracovisté schopné zmeérit vSechny bézné hydraulické, hydrodynamické a
transportni charakteristiky vypini za absorpcénich podminek s vodnymi systémy v kolonach o priiméru
150 mm nebo 300 mm, v koloné o priméru 150 mm také s nevodnymi a nevzdusnymi systémy
[53],[40]. Na rozvoji metod pracovisté stdle intenzivné pracuje. Za dlleZitou dosud chybéjici méfici
metodu povazuje navrhovatel metodiku stanoveni efektivni mezifazové plochy pfi destilaci. Vyvoj
této metody pomoci termografického sledovani aktivity fazového rozhrani (Obrazek 12) je
predmétem navrhovatelovy prihlagky grantu u GACR.

Obrazek 12: Termografie je charakteristicka tim, Ze snima teplotu povrchu téles, v pfipadé kapalin jen velmi
tenké vrstvy pii fazovém rozhrani. Aktivita fazového rozhrani pro prenos hmoty je s jeho teplotou Uzce
spjata. Termografie zaroven umoziiuje méreni teploty vétsi plochy najednou a mdze tak slouZit k porovnani
aktivity f.r. a jejiho ¢asového vyvoje na povrchu vyplné. Na levém obrazku je vidét nerovnomérna teplota
hladiny smési alkoholu s vodou pfi odpatovani do vzduchu, na pravém obrdazku je vidét odstinéni pozadi
filmem kapaliny o tloustce pouhych 0.2 um a na prostfednim obrdazku je strukturovana vyplf, na niz probiha
exotermni chemisorpce CO,.

2 Jelikoz zjisténé hodnoty objemovych koeficientd prestupu hmoty v plynné fazi kga byly vyssi, nez predikce
uznavanych model( a také vy$si neZ vyplyvalo z pfepoétu odparovacich experimentll, byla technika méreni
podrobena testim zaloZenym na pouZziti rGznych vysek plnéného loZe za poufZiti analyzatoru SO, schopného
mérit koncentrace v radu ppb. Vysledky byly konzistentni a bylo konstatovano, Ze literarni modely hodnoty kga
podhodnocuiji.

18



4 Vystavba poloprovoznich aparatur

V této Cdsti jsou popsdny poloprovozni technologie slouzici pro méreni hydraulickych a transportnich
charakteristik vyplni vybudované na pracovisti navrhovatele pod jeho vedenim nebo s jeho vyraznym
pfispénim.

4.1 Absorpce

V letech 2012 — 2013 vybudovana technologie A150 / A300 (Obrazek 13), (Obrazek 14), jejimzZ jadrem
je vyménna sada kolon o vnitinim priméru 150 mm a 290 mm. SlouZi k méfeni k méfeni
hydraulickych, hydrodynamickych a transportnich charakteristik vyplni (zejména strukturovanych) za
absorpcnich podminek a za atmosférického tlaku.

Oproti drivéjsi technologii je technologie vybavena masivni pfedifazenou souproudou kolonou, kterd
plni funkci temperace vstupniho vzduchu, jeho syceni vodni parou a v neposledni fadé ulohu cistici,
nebot vzduch vstupujici do technologie se jinym zplsobem nedaftilo dostate¢né predistit a dochazelo
ke kontaminaci procesni kapaliny. Pratok procesni kapaliny i plynu je fizen regulaénimi smyckami
ovladajicimi frekvenéni ménic¢ cerpadla a ventilatoru, ¢imz je obsluha stanice vyrazné zjednodusena.
Technologie je ddle vybavena dvéma nerezovymi nadrzemi s objemem po 500 I, které slouzi jako
zasoba cirkulujici kapaliny, je zde provadéno i syceni kapaliny plyny, jeji temperace a promichavani.
Méreni pratoku plynu clonami bylo zafazeno az za kolony, ¢imZ se odstranila nutnost prepoctu
pratokd na ménici se vlihkost a teplotu vzduchu, byla zatazena dalsi méfici vétev pro nizké pritoky
plynu. Byly vyrobeny nové trubkové distributory kapalné faze a také distributory plynu. Stanice je
vybavena velinem centralizujicim ovladaci prvky.
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Obrazek 13: Schéma technologie absorpce
Dale byla technologie vybavena moznosti uzaviené cirkulace plynu slouzici k pouziti jinych plyn( nez

vzduchu — technologie se napusti plynem (napf. heliem) a tento plyn je cirkulovan zafizenim pomoci
vysokoobratkového axialniho ventilatoru. Casti technologie ve styku s procesni kapalinou, stejné jako
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kolony prliméru 150 mm jsou nové vyrobeny z PVC, tim je rozsitena skdla pouzivanych procesnich
kapalin o alkoholy a vodné roztoky ethanolamind.

Obrazek 14: Technologie Absorpce A150 / A300. V popredi je vidét nerezové zdsobni nadrZe. Vlastni kolona je
posazena na promichavaci buben (namodraly valec vpravo nahore).

Smyslem vystavby technologie byla kromé celkové modernizace a zjednoduseni obsluhy zejména
snaha o moZnost méreni transportnich charakteristik s nevodnymi a nevzdusnymi systémy, jak je
popsano v pracich uréenych k publikaci [38],[40].

4.2 Rektifikace

V letech 2014 — 2017 byla vybudovéna technologie R150 / R300" **, jejim# jadrem jsou kolony o
vhitfnim prdméru 150 mm a 300 mm vyrobené z nerezové oceli (Obrazek 15, 16, 17). Technologie
bude slouZit pro Ucely pedagogické i védecké.

Oproti drivéjsi technologii stanice umoznuje provozovani kolony s vnitfnim pridmérem 300 mm, ¢imz
se fadi mezi zafizeni poskytujici jiz hodnovérna data prenositelnd na kolony primyslové velikosti.
Nové je stanice schopna pracovat za snizeného i zvySeného tlaku, destilovat a analyzovat
viceslozkové systémy a dale tak rozsifuje experimentalni podminky. Stanice umoziuje provozovani
technologie v reZzimu nastfiku suroviny a vyroby produktl a umozZiiuje tak demonstraci technologie
rektifikace. Kolona umoziuje odbér vzorkd a méreni teploty fazi podél jeji vyplné soustavami
natrubkld a muZe tak poskytovat data zpracovatelnda ,profilovou metodou®. Pocitd se s vybavenim
kolony odbérovymi misty umoZzniujicimi odbér pary a kapaliny z nékolika bodu po jejim priifezu a

B Technologie byla dodana firmou Chemoprojekt a.s. v rdmci projektu KvalLab, dékujeme za podporu.
14 Za pomoc pFi krugnych obchodné — technickych jednénich s dodavatelem dékuji zejména Ing. Lukasi
Valenzovi, Ph.D., doc. Vaclavu Linkovi CSc., Ing. Michaele Blatové a dékanatu FCHI.
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Obrazek 15: Schéma technologie rektifikace

jejich analyzou jesté vramci odbérovych mist FTNIR spektrofotometrii. Vzhledem ke spektru
provoznich podminek, osazeni méfici technikou a moZnosti odbéru vzorkl se jednd o jednu
z nejdokonaleji vybavenych testovacich rektifikacnich stanic na svété. Z védeckého hlediska se jedna
o stanici, ktera ma validovat poznatky dfive ziskané s kolonou o prdméru 150 mm a rozsifit spektrum
podminek.
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C1  REKTIFIKACNI KOLONA DN150

C2 REKTIFIKACNI KOLONA DN300

H1  ZASOBNI NADRZ NASTRIK

H2  DELIC REFLUXU

E1  VARAK

E2 KONDENZATOR

E3  PREDEHREV NASTRIKU

E4  CHLADIC DESTILATU, VODOVODNI VODA

E5 CHLADIC ZBYTKU, VODOVODNI VODA

E6 PREDEHREV REFLUXU

E7  VYMRAZOVAK ORG. PAR

P1  CERPADLO NASTRIKU

P2AB CERPADLO REFLUXU

P3  WYVEVA

P4 CERPADLO ZBYTKU

P4 CERPADLO MICHANI SUROWVINY V H1

V1 REGULACNI VENTIL PROPLACHU POTRUBI TLAKOVE
DIFERENCE -,

V2  REGULACNI VENTIL PRUPLACHU PCTRUBI TLAKOVE
DIFERENCE +

V3 UZAVIRACI VENTIL NASTRIKU

V4 UZAVIRACI VENTIL STACECI LINKY & VYPOUSTECI VENTIL

VARAKU

UZAVIRACH VENTIL ODTAHU ZBYTKU

VYPOUSTECI VENTIL VYTLACNE VETVE P2
VYPOUSTECI VENTIL SACI VETVE P2

SKRTICI VENTIL OBTOKU P2

UZAVIRACH VENTIL VETVE MICHANI H1

VYPOUSTECI VENTIL H1

UZAVIRACI VENTIL ODTAHU DESTILATU

UZAVIRACH VENTIL VYVEYY P3

OVZDUSNOVACH VENTIL APARATURY

VYPOUSTECH VENTIL VWTLACNE VETVE P1

REGULACNI VENTIL PRIPUSTI VAKUA

SKRTICI VENTIL PRIPUSTI TLAKOVEHO DUSIKU
REGULACNI VENTIL CHIADICI VODY DO KONDENZATORU E2
SKRTICI VENTIL CHLADICI VODY CHLADICE ZBYTKU
SKRTICI VENTIL CHLADICI VODY CHLADICE DESTILATU
UZAVIRACH VENTIL NASTRIKU

ZPETNY VENTIL TLAKOVEHO DUSIKU DO TLAKOVANI A
INERTIZACE KOLONY

ZPETNY VENTIL TLAKOVEHO DUSIKU PRO PROUPLACH VETVI
TLAKOVE DIFERENCE

REDUKCNI VENTIL TLAKOVEHO DUSIKU DO TLAKOVANI A
INERTIZACE KOLONY

POJISTNY VENTIL KOLONY

TROJCESTNY VENTIL DESTILATU - DO H1 / EXTERNI ODBER
OBTOK SKRTICIHO VENTILU PRIPUSTI TLAKOVEHO DUSIKU
PREPINACI VENTILY VOLBY PRUTOKOMERU F202
PREPINACI VENTILY VOLEY CERPADLA P24, P2B

S55565955

W14
V15
W16
V7
W18
V19
W2l
W21

w2z
V23

V24
V25
V26
V27,v28
V29,30

T101 TEPLOTA CHLADICI VODY NA VSTUPU DO KONDENZATORU E2
T102 TEPLOTA CHLADICI VODY NA VYSTUPU Z KONDENZATORU E2
T103 TEPLOTA W HLAVE KOLONY

T104 TEPLOTA NAD LOZEM [KAPALINA, PARA)

T104-T112 TEPLOTA V LOZI (KAPALIMA, PARA)

T113 TEPLOTA POD LOZEM (KAPALIMA, PARA)

T113 TEPLOTA POD LOZEM (KAPALINA, PARA)

T114 TEPLOTA VE VARAKU

Obrazek 16: Popisky ke schématu technologie rektifikace
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T115 TEPLOTA DESTILATU PO OCHLAZENI

T116 TEPLOTA ZBYTKU PO OCHLAZENI

T117 TEPLOTA NASTRIKU PRED NASTRIKNUTIM

T118 TEPLOTA CHLADICI vODY PO PROCHODU CHLADICEM ZBYTKU

T119 TEPLOTA CHLADICI vODY PO PROCHODU CHLADICEM
DESTILATU

T120 TEPLOTA V LOZI (POUZE C1)

F201 PRUTOK CHLADICI VODY DO KONDENZATORU E2

PRUTOK REFLUXL

PRUTOK DESTILATU

PROTOK NASTRIKU

PRUTOK ZBYTKU

PROTOK PROPLACHOVACIHO DUSIKU VETVI TLAK. ZTRATY -
PRUTOK PROPLACHOVACIHO DUSIKU VETVI TLAK. ZTRATY +
PRUTOK CHLADICI VODY CHLADICEM DESTILATU

PRUTOK CHLADICI VODY CHLADICEM ZBYTKU

W301 PRIKON DO VARAKL

L401 HLADINA V DELICI REFLUXU

L402 HLADINA VE VARAKU

L403 HLADINA vV ZASOBNI NADRZ

X104 - X113 ODBER KAPALNEHO VZORKU NAD WYPLNI, Z LOZE
A POD \VYPLNI

Y104 - Y113 ODBER PARNIHO VZORKU NAD VYPLNI, Z LOZE A
POD VYPLNI

X115 ODBER VZORKU Z VARAKL
X120 ODBER KAPALNEHO VZORKLU Z LOZE (POUZE C1)
¥120 ODBER PARNIHO VZORKU Z LOZE (POUZE C1)

R1 REGULACNI SMYCKA OVLADANI VYKONU VARAKU
R2A R.S.VYKONU CERPADLA REFLUXU TOTALNI REFLUX
R2B R.S.VYKONU CERPADLA REFLUXU KONECNY REFLUX
R3 REGULACNI SMYCKA PREDEHREVU NASTRIKU

R4A REGULACNI PROPLACHOVACIHO DUSIKU

R4B REGULACNI PROPLACHOVACIHO DUSIKU

R5 REGULACNI SMYCKA ODTAHU ZBYTKU

R6 REGULACNI SMYCKA PRUTOKU NASTRIKU

R7 REGULACNI SMYCKA PREDEHREVU REFLUXU

RE  REGULACNI SMYCKA TLAKU V KOLONE

RY REGULACNI SMYCKA PROTOKU CHLADICI VODY DO KONDENZ.

Nazev: PFD Rektifikatni kolona v AS 77

Zarazeni: Pfiloha zadavaci dokumentace Il

Verze/datum: 12.12.2014

Kreslil: Rejl Kontroloval: Linek, Valenz




Obrazek 17: Technologie rektifikace R150/R300.

Pfizemi —v popredi nadrz suroviny, v pozadi varak.

Vlastni kolona probiha z pfizemi az do patra
prostiedkem obrazku.
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Obrazek 18: Rektifikace — odbérova mista. V popredi
odbérové misto pary, v pozadi odbérové misto
kapaliny.



5 Vyuziti dat, metodik a zafizeni v navrhu primyslovych procest a
zarizeni

5.1 Absorpce a chemisorpce pro odstrannovani polutantti s vyuZitim namérenych
dat

Zkusenosti pracovisté s provozovdnim chemisorpci, rozsdhld databanka transportnich charakteristik
vyplni a znalosti metod ndvrhu téchto procesti umozZnily pracovisti vypracovat studie a reseni nékolika
projektu tykajicich se sanace skodlivych odplynd.

Obrazek 19: Instaléceyvy'lplné do absorbérd Obrazek 20: Dil titanové vyplné M2X k instalaci
V projektu ,Asanace chloru” [P1] byl proveden kontrolni vypocet navrzenych koncovych plnénych
absorbérl chléru pracujicich na principu absorpce chléru do roztoku hydroxidu sodného za soucasné
produkce suroviny pro vyrobu Cisticiho prostfedku na bazi chlornanu sodného. Pfedmétem vypoctu
bylo pfedevsim ovéreni vysky a priiméru plnéného loZe pro zajisténi snizeni obsahu chléru v odplynu
za véech okolnosti pod hranici 3 mg/Nm?>. Bylo zji§téno, 7e navriené fedeni prekracuje pozadavky
zadani a byla navrZena i Uspornéjsi varianta reSeni druhé kolony. Zafizeni bylo postaveno a pracuje ve
Spolchemii, Usti nad Labem (Obrazek 19, Obrazek 20).

V navazujicim projektu ,Dechlorace solanky” [P2] se jednalo o vypocet vakuového desorbéru, ve
kterém se z vyCerpané solanky z elektrolyzy odstranuje rozpustény chlér, tak aby mohla byt nasycena
rozpusténim soli. K vypoctu byly opét pouZity transportni charakteristiky pouZité vyplné zmérené na
pracovisti navrhovatele. Vypocet byl komplikovan znaéné proménnym priitokem plynné faze
desorbérem. Zafizeni je v provozu ve Spolchemii, Usti nad Labem (Obrazek 21, Obrazek 22).

V obdobném projektu ,Sultrade 2016 [P3] $lo opét o vypocet zafizeni pro zabranéni Uniku chléru pfi
eventudlni havarii v podniku zabyvajicim se sanaéni &innosti. Ukol byl Feden alternativné pomoci
plnéného absorbéru a pomoci ejektorové kolony. Na zdkladé hydraulickych a transportnich dat
zmérenych na pracovisti byla navrZena velikost plnéného loZe absorbéru a parametry ejektorové
kolony.

V projektu ,TEVA Debromace 2013“ [P4] Slo o ovéreni vypoctu plnéného absorbéru pro zachyt
bromovodiku do roztoku hydroxidu sodného. Kromé hydraulického a ucinnostniho vypoctu byly
provadény entalpické bilance smérujici k vypoctu teploty cirkulujiciho roztoku za rlznych stavi
vstupujiciho plynu a v ndvaznosti na to byl model mezifazového transportu bromovodiku doplnén o
soucasny protismérny odpar vodni pary.
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Obrazek 21: Umisténi vakuového desorbéru v aredlu Obrazek 22: Vlastni vakuovy desorbér
Spolchemie Usti nad Labem

5.2 Testovani vyplni pro GTC Technology

V letech 2011-2013 probihala komercni spoluprace s firmou GTC Technology, USA pfi vyvoji nové
vysokokapacitni vyplné pro destilacni kolony. Zakladem této spoluprace bylo méreni hydraulickych a
transportnich charakteristik dodanych vzorkd vyplné v destila¢ni koloné o priméru 150 mm (Obrazek
23, Obrazek 24) za atmosférického tlaku se systémem cyklohexan/n-heptan (pfipadné cisty n-heptan
pro hydraulickd méreni).

V prvni fazi [P6] byla srovnavana data tfi prototypd vysokokapacitnich vyplni oznacenych jako PAK
250 1B 2, PAK E-214, PAK 250 GC-3. Zadny ze vzork(l vdak nevyhovél poZadavkiim. Na zakladé
vysledk(l byl vybran nejlépe se chovajici prototyp a byl dale upravovan. Zaroven byla vyprecizovana
technika méreni (vysledky se systémem cyklohexan/n-heptan jsou silné zavislé na koncentracnim
rozmezi, ve kterém se méreni provadi).

Testovani dalSiho prototypu [P7] PAK 250 GC-5 lisiciho se zplUsobem perforace plechd ukazalo
rovnomeérnéjsi vykony vyplné ve smyslu zavislosti HETP na zatiZeni, avSak ke zlepSeni hydraulickych
ani uc¢innostnich vysledk( nedoslo.

Teprve testovani dalSiho prototypu PAK 250 GH-8 pfineslo uspokojivé vysledky [P8] jak z hlediska

hydrauliky, tak z hlediska uUc¢innosti. Vysledkem spoluprace bylo uvedeni vyplné GT OPTIM Pak do
sortimentu GTC Technology.
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Obrazek 23: Destila¢ni kolona o pridméru 150 mm Obrazek 24: Distributory kolony o prdméru 150 mm

5.3 Extrakce tritia

Dal$i skupina praci [P9-P12] provadénych na objednavku UJV Re? souvisela s vyzkumem sméfujicim
k budouci fuzni elektrarné, jmenovité s okruhem extrakce tritia z utektické slitiny Pb-Li. Ozarenim
neutrony vznikd v této slitiné z lithia tritium, slouZici ve fuznim procesu jako palivo. Rozpusténé
tritium je ze slitiny ziskdvano rGznymi zpUsoby, v praci ,,Engineering sizing [54]“ byl publikovan model
procesu provozovaného jako desorpce tritia do helia v plnéné desorpéni koloné, jeho parametry byly
ziskany analyzou vysledkl ziskanych na poloprovoznim zatizeni ,,Melodie”. Model zahrnoval kromé
transportnich vztahi i vztahy popisujici neidedlni tok kapalné faze (roztaveného eutektika).

Dalsi prace [P9, P10] se vénovaly zlepSeni smacivosti kovovych vyplni eutektikem, tak aby byla pfi
tomto procesu zvysena efektivni mezifazovd plocha a mohlo dojit ke zmengeni zfizeni™. Byly
zopakovany experimenty s povlakovanim uhlikové ocele médi*, zalozené na oxidaci povrchu ocele za
zvysené teploty, redukci oxidované vrstvy vodikem a okamzité navzlinani roztavené médi (Obrazek
25). Metodika byla upravena tak, aby dochazelo k povlakovéani ocele olovem. Déle bylo pracovano na
vyvoji této metodiky pro legované oceli, jejichZz poufZiti se predpoklada pro vyrobu vyplni slouzicich
v jednotce extrakce tritia.

Nakonec byl modelovan unik tritia z valcové sondy [P11] zhotovené z rliznych material(, slouzici jako
zkusebni jednotka pro vyhodnoceni koroze materidlu vlivem aktivovaného eutektika a permeability
tritia sténami sondy. Byl zhotoven dynamicky model difuze tritia sténami a prenosu tritia mezi

> Nepfijemnou vlastnosti radioaktivniho tritia je jeho dobra permeabilita konstrukénimi materialy. Pro
zamezeni jeho Uniku sténami je nutné minimalizovat velikost zafizeni.
16 Nejvétsi ¢ast téchto praci provedl| kolega Ing. Michal Kordac, Ph.D.
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kapalnou a plynnou fazi v sondé a simulovan ¢asovy vyvoj koncentrace tritia v jednotlivych ¢astech
sondy (Obrazek 26).

TOK TRITIA, molfs

3
Koncentrace, mol/m

Obrazek 25: Ocelovy Sroub povleceny médi Obrazek 26: Vyvoj koncentrace tritia ve zkusebni
sondé

5.4 Semiempirické metody navrhu (pfenos dat z laboratornich aparatur nebo
testu na realnych zafizenich).

Pracovisté navrhovatele provedlo i nékolik ndvrhi zarizeni na zdkladé semi-empirického pristupu
s vyuZitim jednotcelovych aparatur, vhodné simulujicich chovadni sloZitych systémi nebo geometrii,
jejichZ popis by byl prilis sloZity nebo nepresny.

V préci [55] je popisovan navrh technologie ziskani fenolll z roztoku fenolatt tlakovou absorpci oxidu
uhli¢itého. Navrh je proveden na zakladé feSeni integrace diferencidlniho modelu protiproudych
absorber(, pficemz mezifazova rychlost prenosu na vyplni je ziskdna experimentalné na zakladé dat
ziskanych pfi absorpci oxidu uhli¢itého do redlného procesniho roztoku smésného fenolatu
provedené v michaném vsadkovém reaktoru.

Zprava [P13] popisuje soubor praci smértujicich ke zlepseni funkce neutralizacnich reaktord ve vyrobé
NPK, DASA. V ramci feSeni byly sestrojeny dvé aparatury - jedna pro sledovani viskozity, pH brecky a
kondenzatu odparené vody v zavislosti na stupni ¢pavkovani, druha pro sledovani rychlosti absorpce
Cpavku v brfecce (Obrazek 28). Byl nalezen stupen nacpavkovani pfi kterém je tfeba provadét odpar
vody a metodu stanoveni dosaZeni findlniho stupné nacpavkovdni. Ddle pak dostate¢nd hloubka
umisténi injektaze amoniaku.

Zprava [P14] se zabyva navrhem plnéné kolony pro odstranéni bromidd z potravinarského chloridu
vapenatého metodu jejich oxidaci chlornanem védpenatym na brom a jeho desorpci do vzduchu.
Navrh byl proveden s pouzitim pokusné plnéné kolony (Obrazek 27), ve které byla debromace
provadéna. Navic bylo tfeba vyprecizovat spektrofotometrickou analyzu velmi nizkych koncentraci
bromid( v prostredi chloridd. Zafizeni postavené podle naseho navrhu je v provozu ve firmé Macco
Organiques v Brtuntale (Obrazek 30).

Ve zpravé [P15] je dokumentovan proces simulace chovani jednotky sanace organickych par z
odplyni odtahovanych zvyroby a to vymrazovanim a dvojici absorbéri. Model byl testovan
sledovdnim koncentrace organickych par na vystupu ztechnologie pfi nastfikovani organiky do
rGznych casti technologie a za rlznych pritokd plynu a vody absorbéry. Byly nalezeny parametry
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modelu a vyddna doporuceni pro provozovani technologie tak, aby ve vzduchu na vystupu byla
udrZena maximalni dovolena koncentrace organickych latek.

Obrazek 27: Pokusna debromacni kolonka Obrazek 28: Pokusné ¢pavkovaci zafizeni

5.5 Vyvoj technologii separaci a ,troubleshooting” zafizeni

Vyzkumnd prdce skupiny logicky smérfuje i k ndvrhu separacnich technologii a k upravdém na
technologiich stdvajicich.

V praci [P16] byla vypracovana metodika déleni odpadniho rozpoustédla odpadajiciho z vyroby
Nortropinu s pouZitim zafizeni, které je v provozu k dispozici. Odpadni rozpoustédlo je v podstaté
azeotropicka smés etanolu a toluenu a neni tedy mozné ji délit atmosférickou destilaci. Byla proto

] \
l
)

[
-

Obrazek 29: Prostor kapalného distributoru kolony Obrazek 30: Redlnd debromacni koIona‘postavené na
pro zpracovani g-faze. zakladé naseho navrhu.
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navrZena metoda dvakrat opakované extrakce vodou poskytujici jako rafinat vyhovujici toluen a
destilaci extraktu poskytujici zesileny lih.

Vpraci [P17] byly studovany mozZnosti regenerace konstituentll odpadniho rozpoustédla
odpadajiciho pti vyrobé Losartanu, rozpoustédlo obsahuje predevsim methyl-ethylketon a metanol.
Jako perspektivni byly navrzeny metody azeotropické destilace smési s pfidavkem n-hexanu, nebo
destilace odpadniho rozpoustédla za zvySeného tlaku.

Vpraci [P18] byl provadén troubleshooting destilacni kolony slouZici k oddéleni metanolu
z glycerinové faze odpadajici z vyroby MERO. Kolona dokdzala pracovat pouze pfi pfili§ nizkém
zatizeni a neumoiZiovala tak predpokladanou rychlost zpracovani suroviny. Promérenim tlaku
v rliznych ¢astech technologie se ukazalo, Ze kondenzator a jeho pfipojny potrubni systém klade
vstupujicim param znacny hydraulicky odpor a reflux otevieny do atmosféry nezvlada prekonat
vybudovany tlak v koloné, ¢imZz dochdzi k zahlceni kondenzatoru. Byla navrZena Uprava spocivajici
v prodlouzZeni sestupné Ccasti distributoru kapaliny (Obrazek 29) vytvarejici dostate¢ny sloupec
kapaliny’.

Zprava [P19] dokumentuje vyvoj technologie pro zpracovani rozpoustédla odpadajiciho
z farmaceutickych vyrob (zakladni slozkou je toluen) na rozpoustédlo pouzitelné pro fedéni barev.
Vzhledem k obsahu nezadouciho diethyletheru i netékavych latek neni separace trividlni a vyZzaduje
odtah produktu v parni fazi z prostoru nad varfdkem. Kromé vlastni kolony byla navriena i logika
regulace a nékolik médu cinnosti (Obrazek 32).

| Iy
Obrazek 31: Redlna kolona pro odstranéni SO, Obrazek 32: Vnéjél cast tehnblogie pro regeneraci
postavena dle naseho navrhu, Graphite Tyn n. VIt. rozpoustédla béhem vystavby.

17 v , LNz s v v o . . v v . e v o s
ProdlouzZeni sestupné ¢asti vyzadovalo odstranéni asi 1 m vyplné. Kolona vsak byla z hlediska vysky pIlnéného
loZe bohaté predimenzovana.
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6 Zaver

Vyzkumna skupina Sdileni hmoty na Ustavu chemického inZenyrstvi se vénuje vyzkumu aparatd,
v nichZ probiha prenos hmoty mezi kapalnou a plynnou fazi, jiz pfes Ctyficet let. V ramci tohoto
zaméreni probiha intenzivné vyzkum vézovych vyménik(i hmoty, zejména plnénych absorpénich a
destilacnich kolon. Na tomto poli bylo skupinou dosazeno nemalych Uspéchll — napf. byl patentovan
postup hydrofilizace plastovych vyplni ve spolupraci sfirmou Raschig a technologie tlakové
karbonatace fenolatl pro firmu DEZA.

Za navrhovatelova plsobeni ve skupiné byla vyvinuta originalni metodika pro stanoveni k.a a kea v
plnénych destilacnich kolonach profilovou metodou a pro firmu GTC Technology byla provedena
méreni smérujici k vyvoji nové strukturované vyplné GT OPTIM Pak. Skupina wvyviji neustdlou
spolupraci s ¢eskym i zahrani¢nim primyslem, mimo jiné na zakladé neustéle doplfiované databanky
transportnich vlastnosti vyplni.

Navrhovatel pokracuje v aplikaci pokrocilych modell plnénych aparati (,rate-based” modely
s neidedlni hydrodynamikou fazi) a zejména ve vyvoji metodik experimentalniho ziskani jejich
parametrl. Kromé profilové metody se jedna o Upravu stavajicich metodik pro méreni transportnich
charakteristik vyplni pro poutziti s nevodnymi a nevzdusnymi systémy, precizace méreni podélného
promichdvani fazi metodou vzruchu a odezvy a vyvoj termografické metody stanoveni aktivni
mezifazové plochy pfi destilaci.

Tento vyzkum je umoZnén provozovanim dvou kli¢ovych aparatur poloprovozni velikosti, na jejichz
navrhu se navrhovatel zasadné podilel — absorpéni technologie A150 / A300 a rektifikaéni technologie
R 150 / R300.

Zavrsenim tohoto vyzkumu ma byt sestaveni a publikace nového modelu (model UCT) transportnich

dat pro strukturované vyplné, ktery mda byt — vychdzejic z pokrodilych experimentalnich dat —
kvalitativné lepsim nastrojem pro ,rate-based” modelovani plnénych absorpcnich kolon.
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7 Pouzité symboly

Latinské symboly

a hustota mezifazové plochy

ag hustota geometrického povrchu vyplné

Oer efektivni hustota geometrického povrchu vyplné
b,y empirické konstanty pouzivané profilovou metodou
c molarni koncentrace

Ce empirickd konstantra modelu SRP (RBF)

Cv empirické konstanty modelu BS

d charakteristicky rozmér

D difuzni koeficient

dp nominalni velikost vyplné

E axialné disperzni koeficient

g konstanta gravitacniho zrychleni

H vyska vyplné

HETP vysSka ekvivalentni teoretickému patru

h, zadrz

j Chilton-ColburnQv j-faktor

k, koeficient prestupu hmoty na strané kapaliny
ke, ky koeficient prestupu hmoty na strané plynu, pary
k.a objemovy koeficient prestupu hmoty na strané kapaliny
ksa, kya objemovy koeficient prfestupu hmoty na strané plynu, pary
m smérnice rovnovahy

n molarni tok

p tlak

R relativni odpor proti separaci

S vnitfni prdrez kolony

S rozmér prolomeni vyplné

u mimovrstvova rychlost

Recké symboly

o koeficient prestupu tepla

6 empiricky parametr modelu UCT

£ mezerovitost

7 dynamicka viskozita

v kinematicka viskozita

P hustota

o povrchové napéti

T (expozi¢ni) ¢as

1) obecna funkce

Dolni indexy

E efektivni

G plynna faze

h hydraulicky

H pro teplo (j-faktor)

i vrstvova (rychlost)
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[-]

[1]

[Pas]
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[s]



lam
L

M
pe
turb
"4

laminarni

kapalna faze

pro hmotu (j-faktor)
element vyplné
turbulentni

parni faze

Bezrozmérna kritéria

Bo

Fr

Pr

Re

Sc

Sh

Bodensteinovo kritérium

Froudovo kritérium

Prandtlovo kriterium

Reynoldsovo kritérium

Schmidtovo kritérium

Sherwoodovo kritérium

Weberovo kritérium
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