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ANALIZA WLASNOSCI REGULACYJNYCH PROCESU KRYSTALIZACJI KAPROLAKTAMU

Streozczenle. W artykule przedstawiono wyniki bedan eksperymen-
talnych, przeprowadzonych na instalacji krystalizacji kaprolaktanu,
aejecych na celu wytypowanie wielkos$ci regulowanych i sterujacych
procesu. Identyfikacja wkasnosci dynamicznych stanowita podstawe
syntezy modelu wyparki, majecej duzy wpdyw na wydajno$¢ procesu.

1. OPIS TECHNOLOGICZNY BADANEGO PROCESU

Instalacja krystalizacji Jest weztem wydziatu produkcji kaprolaktamu,
aajecyra za zadanie otrzymanie produktu w postaci krystalicznej o) duzej
czystosci. Kaprolaktam Jest pochodne kwasu 6 -aminokapronowego, substancje
tatwo polimeryzujece, rozpuszczalna w wodzie i wielu rozpuszczalnikach or-
ganicznych. Stosowany Jest do produkcji wkékien 1 tworzyw poliamidowych w
Zaktadaoh Azotowych w Tarnowie. Schemat technologiczny procesu krystali-
zacji przedstawia rys. 1 (wg QQ ). Roztwdér wodny kaprolaktamu przeptywa
przez wymiennik ciepta PR-1, ogrzewany pare wodne, uzyskujec odpowlednie
»artos¢ entalpii konieczne do przebiegu procesu odparowywania wody w wy-
parce adiabatycznej WA-2. Wyparka pracuje pod podcisnieniem, wytworzonym
przez uktad strumienie parowych SP-1. ZatezZony roztwér trafia z wyparki
aa esanle pempy kryatallzatora prézniowego KP-3, w ktérym nastepuje wy-
trecanle i wzrost krysztatéw. W obydwu aparatach prézniowych, w wyparce i
* krystalizatorze, utrzymywane se state poziomy za poeoce zbiornika prze-
lewowego ZP-3, poprzez ktéry zawiesina krysztatow dostaje sie do innego
typu krystallzatore KA-4 (poziomego - wstegowego Qi ), pracujecego pod
cisnieniem atmosferycznym i chtodzonego wode. Nastepuje w nim dalszy
»zrost krysztatéw 1 zwiekszenie udziatu fazy statej w zawiesinie.

Prowadzenie tego procesu polega na doborze warto$ci zmiennych decyzyj-
nych (natezenie przeptywu pary do wymiennika PR-1, wysoko$¢ prézni w wy-
parce WA-2 i w krystallzatorze KP-3 zalezno od atopnla otwarcia zaworéw
+?czecych instalacje prézniowe z atmosfere, natezenie przeptywu roztworu
Przaz instalacje), gwarantujecych utrzymywanie odpowiednich stezen(udzia-
tov fazy statej ) i temperatur roztworu (zawiesiny).

Site napedowe procesu krystalizacji Jest réznica steze¢ pomiedzy wiek-
*zya niz réwnowagowe ciezeniem substancji krystalizujecej z roztworu a
ciezeniem réwnowagowym (stezeniem nasycenia) roztworu. W zwiezku z tym.zZe
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roztwory o stezeniu przewyzszajecym stezenie nasycenia zwano se roztwora-
mi przesyconymi, te roéznice stezen okresla sie mianem przesycenia roztwo-
ru [2].

Na rys. 2. przedstawiono przyktadowo
stezenie przebieg krzywej nasycenia (krzyws D

R-r pctecycowy dla substancji, ktorej stezenie nasyca-

(obszar lobilnu) cbszar . _ L.
mwtustabtkiy nia rosnie wraz za wzrostem temperatu-
AC R-r nienasycony ry, tj. dla substancji o tzw. normalnej

(obszar Mobilny) rozpuszczalnos$ci. Krzywa 2 wyznacza gra-

nice maksymalnego dla danych warunki*

temp. przesycenia roztworu. Obszar lezacy

AC - przesycenie roztworu miedzy obydwiema krzywymi nosi  nazw?
Rys. 2. Przebieg krzywych, wy- obszaru metastabilnago. W obszarze tye
znaczajacych atan roztworu niemozliwe Jeet Jeszcze powstawanie kry-
sztatow fazy statej. Dopiero po prza-

kroczeniu krzywej granicznego przeaycenia w tzw. obszarze labilnym, lei?-

cym ponad krzywe 2, wystepuje spontaniczne zarodkowanie, tj. gwaktowna,
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niekontrolowane powatawanle duzej liczby matych krysztatow [2] - Wynika
sted, ze proces zachodzacy w kryatalizatorze powinien doprowadzié¢ do uzy-
skania stanu roztworu, odpowiadajacego punktowi lezecemu nieco powyzej
krzywej granicznego przesycenia, co spowoduje powstBnie zarodkéw krysta-
licznych, a wiec zmniejszenie stezenia
roztworu 1 Jego wejsScie w obszar meta-
8tabllny gwarantujece wzrost krysztatéw
wskutek Istniejecego przesycenia.
Charakter przemian zachodzecych w po-
szczeg6lnych aparatach instalacji przed-
stawia rye. 3 (wg [I1)-
W kryatalizatorze prézniowym (prze-
miana 2-3) nastepujo zatezenle i schio-
dzenie roztworu, w wyniku czego wypada

Rys. 3. Charakter przemian za- réwnowazna ilos¢ fazy statej, ktéora w
chodzecych w kolejnych apara-

tach (wg [il) kryatalizatorze atmoaferycznym (przemia-

na 3-4) na skutek przechtodzenia roztwo-
ru ulega dalszemu powiekszeniu.

2. WYNIKI EKSPERYMENTALNYCH BADAli WLASNOSCI DYNAMICZNYCH PROCESU

Cykl badan, wykonanych na instalacji w trakcie obozu naukowego.,miat za
zadanie okreslenie charakteru wptywu zmian wielkosci decyzyjnych procesu
na stezenia (udziaty fazy statej) 1 temperatury roztworu (zawiesiny) w
réznych punktach pomiarowych instalacji. Wykorzystano istniejece oprzy-
rzagdowanie pomiarowe obiektu oraz metody laboratoryjnego wyznaczania ste-
zania roztworu C [j™~jr4d (k 7 kaprolaktam, r - roztwdr) i udziatu fazy
atatej w zawiesinie X (z - zawiesina krystaliczna) z maksymalne,
technicznie realizowalne czestotliwosci® poboru prébek. Zastosowano meto-
de pobudzen, zblizonych w warunkach przemysdowych do wymuszenn skokowych.
Wybrane, najciekawsze przebiegi przedstawiaj® rys. 4-6. Wpdyw zmiany pod-
cisnienia P w wyparce na temperature stezenie C2 roztworu wyjsclowe-
0 wyparki i udziaty fazy statej po krystalizatorze prézniowym X3 i atmo-
eferyeznym X4 ukazuje rys. 4. Wptyw zmiany temperatury wejsciowej <9 roz-
tworu przed wyparke na parametry procesu ilustruje rys. 5. Szybke zmiane
temperatury uzyskano przez odpowiednie forsowanie natezenia przeptywu pa-
ty do wymiennika PR-1 poprzez reczne sterowanie sitownikiem pneumatycznym
zaleniajecym stopien otwarcia zaworu. Dynamike tego kanatu sterujecego wy-
elennika charakteryzuje za$ przebieg na rys. 6, na ktérym widoczny jest
réwniez wpkyw roéwnoczesnej zmiany cidnienia sprezonego powietrza do sitow-
nika pneumatycznego i podcidnienia w wyparce na temperature 092, stezenie
~2 1 udziaty fazy statej po krystalizatorach. Na efektywnos$ci przeprowa-
dzonych badan zawazyty silne 1 czeste zmiany stezenia wejs$ciowego Ci roz-
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Rys. 4. Wpdyn zalany podcis$nienia Rys. 5. Wptyw zalany temperatury
w wyparce na parametry procesu wejsciowej roztworu na paraaatry

procesu

tworu. Bydo to zakddécenie narzucone technologicznie przez poprzedzaj!»
instalacje, niemozliwe do ustabilizowania w trakcie przeprowadzonych b&
dan.

3. ANALIZA WLASNOSCI DYNAMICZNYCH WYPARKI ADIABATYCZNEJ

Przeprowadzone badanie 1 praktyka prowadzenia procesu wykazaty kkuci»
wy wpdyw pracy wyparki na wydajno$¢ Instalacji, charakteryzowany udziab"
al fazy statej za kryatallzatoraai. Utrzyaanie stabilnych parametréw wj"
Sclowych wyparki aa istotna znaczenie dla pracy catego ciagu, gdyi 1
wzgledu na trudnos$ci poaiarowe paraaetrow wyjsciowych krystelizatora
ras tanie czujnikéw teaperatury, brak urzadzen do ciagtego poalaru udziakl
fazy statej w zawiesinie) nie Jeet aozllwe zrealizowanie na nla struktury
regulacji, umozliwiajacej kontrole odbywajacego sig tu procesu zarodkoéw
nia i wzrostu krysztatéw. Wiadomo natoniast, Ze praca krystalizatort pri*
nlowego bedzie prawidtowa, Jezeli doprowadzi sie do niego roztwér z *T
parki o odpowiedniej wartos$ci stezenia 1 temperatury. Wéwczas, przaz *K"
perymentalny dobér wartos$ci podcis$nienia w kryatallzatorze zapewni sie”
nia wtasciwg wielkoS¢ przesycenia. Tak wiec pierwszoplanowym zagodnifi*1l
Jest ustalenie koncepcji struktur sterowania praca wezta podgeszez*fl)
roztworu sktadajgcego sie z podgrzewacza 1 wyparki. Praktyka wykazuj*. u
w tym wezle mozna kontrolowa¢ przebiegi temperatury roztworu 1 jego ,tF*
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zonie mierzone w spos6b clegty za pomoce rafraktonetru przemystowego Uzy-

skanie pednej informacji o wkasnosciach dynaalcznych wyparki byto Jednak

zZ 4 6 » « « * mvnl
Odpowiedz O "M skokB* xZ0na50 [kftfl

Pys. 6. Wptyw zmiany cis$nienia

eprezonego powietrza do sitow-

nika 1 podcisnienia w wyparce
na parametry procesu

w warunkach ruchowych nieaozZllwe. Dla-
tego w dalszyn kroku przeprowadzono syn-
teze uproszczonego nodelu dynamiki tego
aparatu przy zatozeniu |Idealnego mie-
szania zawartos$ci wyparki, zaniedbania
strat ciepta do otoczenia i statosci po
ztomu. Roéwnania nodelu utworzono uk#ta-
daj ec ogo6lny bilans masowy wyparki, bi-
lans assowy ksprolaktamu, bilans ener-
getyczny aparatu 1 wyrazenie okres$laja-
ce natezenie przeptywu oparéw rozpusz-
czalnika w funkcji zmian stezenia i
temperatury roztworu. Ostatnia z wymie-
nionych zalezno$ci bazujo na réwnaniu
przenikania nasy, w ktérym site nspedo-
we odparowania stanowi réznica miedzy
cisnieniem powstatej z rozpuszczalnika
pary a cidnieniem P1 w wyparce oraz na
prawie Raoulta, umozliwiajacym okresle-
nie wptywu zmian temperatury 1 stezenia
roztworu na przebieg procesu parowania
wody z roztworu kapnolaktamu.

Do okres$lenia wspotczynnikéw wzmoc-
nien i1 statych czasowych modelu przyje-
to wartosci parametroéw wyetepujece w
instalacji w trakcie realizacji przed-
stawionych powyzej badan. Wyniki mode-
lowania wkasnos$ci dynaalcznych wyparki
na maszynie analogowej MA-48 przedsta-
wiono na rya. 7 1 8. Na podstawie mode-
lu mozliwe byto takze okreslanie wpitywu
parametrow wejsciowych wyparki na zmia-
ne przeptywu oparéw rozpuszczalnika CQ
(rys. 9). Me uwage zastuguje tu dynami-
ka wpdywu zmian podciénienia w wyparce

Pj. Wynik badania tego moru opisano w pracy [3], prezentujac przebiegi

otrzymane w warunkach silnego wpdywu zak#écen. DIla pordédwnania na rys. 9

Przedstawiono réwniez tan rezultat. Wieksze wzmocnienie przebiegu ekspe-

rymentalnego wynika z zastosowanej techniki pomiaru przeptywu oparéw, ba-

lujecej na okreslaniu strumienia ekroplin z instalacji prézniowej ,do kté-

rej oprécz rozpuszczalnika dochodzit dodatkowy przeptyw pary roboczej , do-

prowadzanej do strumienie parowych.
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Rys”. 7. Wyniki modelowania kanatu Rys. 8. Wyniki modelowania kanatu
stezeniowego wyparki temperaturowego wyparki
* GOOST
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Rys. 9. Wyniki modelowania wptywu wielkos$ci wejsciowych wyparki
na natezenie przeptywu oparéw GQ

4. PODSUMOWANIE, WNIOSKI

Poréwnujec wyniki doswiadczalne 1 modelowe nalezy stwierdzié¢, Ze upro-
szczona aproksymacja dynamiki wyparki za pomoce parametréw skupionych da-
je rezultaty zadowalajace. Utrudnieniem Interpretacji kanatu stezeniowego
jest silny wptyw zaktécenia w postaci zmian stezenia C . Oest to oczywi-
ste, jesli zauwazy¢, ze wzmocnienie tego kanatu obliczone z modelu wyno-
si 0.9. Wptyw tego zaktdécenia na temperature by+ mniejszy, poniewaz
dynamika tego kanatu jest bardzo wolna (z modelu wynika, ze zastepcza sta*
+a czasowa tego toru Jest rzedu 1.5 [h] )- Podobnie wolna Jest dynasika
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kanatu charakteryzujaca oddziatywanie temperatury wejsSciowej wyparki na
itezenie wyjsciowe roztworu. Uwzglednlajec, ze najkrdétazy okres zmian ste-
iania jest rzedu 1 [h] mozna oszacowaé, ze np. umieszczenie zbiornika
buforowego przed wyparke o pojemnosci 20 [m3] (przy zatozeniu potowy sta-
ru Jego zapednienia) spowodowatoby pieciokrotne zmniejszenie amplitudy wa-
hat tego groznego zakddécenia. Inna metoda ograniczenia wpdywu zmian ste-
lania 1 temperatury ~ to zastosowanie uktadow stabilizacji stezenia i
teaperatury za wyparke z wielkos$ciami sterujecymi w postaci zmian podcis$-
nienia wytwarzanego w wyparce przez atrumienlce parowe 1 zmiany natezenia
dopdywu pary do podgrzewacza roztworu. Ze wzgledu na charakter dynamiki -
tych kanatow celowe bytoby tu wprowadzenie uktadéw regulacji kaskadowej.
Stabilizacja stezenia roztworu opuazczajecego wyparke miataby istotne zna-
czenie dla pracy catego clegu, gdyz zmiany stezenia C2 powoduje silne ws-
tania udziatow fazy statej po kryetalizatorze prézniowym 1 atmosferycznym.
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UWJIH3 PEryjIHPyidnffiC CBOIiCTB UPOtECCA KPHCIAJLHH3AUHH kaupojiaktama

i93r ue

3 CTaT&e npeAciaBzeuu pesyztiam sxcnepHueBiajifcuux HCCABAOBama yciaKOB-
W KpHCTaAAH3auHH KanpozaxioMa b hbah cnemstpHKaUHH peryjmpjTOAHX h ynpaBuui-
% pbahbhh npoitecca.

BbWEzeHHe im aum pnuar CBoACTB annapaioB cociafiHAO ocHOBy CHHie3a AKHa—
WecKoH MOAezH Bunapaott ycTauoBKH v xoiopaa b ochobhom Bjnutei Ha npoH3BOAH-
tatiHocit npoiieoca.
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ANALYSIS OF CONTROL PROPERTIES OF CAPROLACTAM
CRYSTALLIZATION PROCESS

Sua=*ary

In this paper results of experiments on ceprolectam crystallization
plant permlting to select controlled and manipulated variables of the pro-
cess are described. Identification of dynamic properties of devices was
the base to describe evaporator dynamic model. This evaporator has on in-
fluence on productivity of crystals.



