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PaV — Uvod
V ¢om sa liSia chemickych priemysel od ostatnych ...

- Obrovska masova produkcia chemikalii, ktoré su
zakladom pre dalSie priemyselné odvetvia.

R&D predovsetkym zamerany na , lacnejSiu“, pripadne
“bezpecnejsiu” a ,,ekologickejsie” vyrobu.

-6 % obratu naspat do R & D.

Refined chemicals and consumer
products (ca. 30 000)

Plastics Pharmaceuticals Dyes Solvents
Fertilizers Fibers Dispersions Cosmetics

Intermediates (ca. 300)

Methandl Vinyl chloride Styrene Urea
Formaldehyde Ethylene oxide Acetic acid
Acrylonitrile Cyclohexane Acrylic acid

Basic products (ca. 20)

Ethylene Propene Butadiene Benzene
Synthesis gas Acetylene Ammonia Sulfuric acid
Sodium hydroxide Chlorine

Raw materials (ca. 10)

Petroleum Natural gas Coal Biomass
Rock salt Phosphate Sulfur Air Water
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PaV - Uvod

Kedy je potrebné nahradit Past  Present
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PaV — Kyselina Akrylova
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Hlavnou ulohou pri navrhu technolégie /vyrobného postupu/ je extrapolovat
vysledky z laboratdrneho vyskumu do priemyselnej vyroby pri zohl'adneni
ekonomickych, bezpecnostnych a ekologickych kritérii a obmedzeni.

-Ekonomické aspekty, analyzy trhu atd. /ekonomické hladisko/.
kapacita, ndvratnost, progndzy zmeny cien vstupnych surovin ... Atd'.

-Zakladny laboratdrny vyskum / nova chemicka zluéenina, novy postup /. Vysledky
vyskumu: Rovnovazne data, kinetika reakcii, ostané fyzikalno-chemické data.

-Ekonomicka kalkulacie prevadzky. Odhad nakladov.
-Ekonomicka kalkulacie ceny projektu / PSP, RP /. Odhad nakladov.

- Nas zaujem. Jednotlivé kroky projektu
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Komplexna uloha.
/Co si pod tym musime predstavit /
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Laboratdrne experimenty

-Mala kapacita 1-100 gram za hodinu
-jednotlivé Casti procesu sa rieSia osobitne.
-Vlastnosti jednotlivych latok vystupujucich v
procese

- Bez projektu

Scale up

-O tom ako bude vyzerat dalsi
stupen rozhoduje vzdy
rozhoduje najpomalsi dej,
pripadne zariadenie ktoré sa

Miniplant najkomplikovanejsie zvacsuje

-Nutné vypracovat projekt
-Kapacita v 0,1-1 kg za hodinu
- jednotlivé kroky su vzajomne pospajané.

Pilot Plant / Poloprevadzkové zariadenie /
-Nutné vypracovat projekt

-Kapacita 10-100 kg/hod.

-Verifikacia dat a predpokladov

Velkokapacitna prevadzka.



PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Scale up
. cewvyv e s e 12 Reactors
Maximalne zvacsenie je zavislé .
. . Multitubular reactor.
od druhu zariadenia a homogeneous tube,
skupenstva s ktorym sa pracuje. homogeneous stirred tank >10000
Bubble column < 1000
. el Fluidized-bed reactor
Co je najtazsSie ? 50100
(8),(1),(s),
Separation processes
Distillation and rectification 1000 =50 000
@r%% Absorption 1000 —50 000
oo Extraction S00- 1000
BEEE T I oo 0 -
I o Crystallization 20 — 30
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Scale up
Jedna z najtazsich uloh
Priklad z mieSanim.

Kinetika

Prestup tepal
Termodynamika
Prestup latky
Zmeny vlastnosti

Numerous physical and chemical processes interact
during a manufacturing or synthesis process

Physical property

Kinetics « changes
Heat Mixing to disperse
multiple phases;
e homogenize a single
\ phase with semi-batch
l feed
Thermodynamics;  Mass transfer
Equilibrium between phases
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

lrmuratory phase

l |

—10raft a process plan Development of entire process
—|={in miniplants and of individual
steps in pilot plants if necessary
ok Development of the
individual steps
Evaluate Abandon
development
Abandon
Evaluate
development Development of entire
rocess in a pilot plant

Abandon
development

Evaluation J7—=

1

Design of an industrial-
scale plant




Operations/Maintenance/Retrofit  Construction/Start-up
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

1) NODFA =2 H, = ADFA + H,0

w0 4om Y pms neo

198,23 22.02 184.24

Projekcné prace

Do akej formy je dotiahnuty
, , Obrazok &.1: Zaznam priebehu konverzie nitrobenzénu
Ia bo rato r-ny VyS ku m ... poéas kondenzacie spolu s vyznaéenim teoretického

priebehu konverzie na pociatku reakcie.

120
Aké su poziadavky ? o]
& ——— Redlna kanve
E 80 + v 3469/A-35
E ...... &irapulacia
Aky je dalsi stupef ? £ o e
a v 3469/A-36
§ o Extrapolacia
£ 3460/A-236

Co sa vyZaduje o projekénej
organizacie.

’ , , | |

Je potrebny komplexny procesny ﬂ:,"EE
/bilan¢ny vypocet
—T—

(o v >

s 1
® ®
:l\‘ W

PFD ??
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Miniplant

[ Home | Economics  Dynamics  EquationOriented  View  Customize : | Modly  Format & @
4 Cut [$en I I E TAMedel Summary | ] Input ZSresm Anslysis~ igs Heat Exchanger b Aseotrepe Search
CaCopyt PUmases | % T O G C;ﬂ'm [tisweam Summary ] oy B senciviey  FireSyrem By isiliton Synehesi

(24 Paste W R D Panel ‘ ) utitity Costs [ Report ‘ Anahzis 2% Data Fit <3, Pressure Relief

Prace na PFD. B — - =

Co musim poznat :

-Materidlové vlastnosti §
-Fyzikalno-chemické data /

[ @spectcsions | sucum | @heacions | 750 | Comparenise. [ i+l [ @Conimuion | @steams | Gwsee | @Condemr | Gtoter ||
-Ekologické a toxikologické e —— ] [ S — :
9 Temperture: 0  C v w Number of stages: 6 5]
. 7 e O buy: <alfics ] Condensen Partial-Vapor-liquid >
informacie = o = = e
S| | voriaphases  Voper-tiquid-Liguia v/ [ 2ndLiquia }J = Lt L
(o || | speciicaton type: Residence time vl | Semverg Standrd *
] ~Reactor — _Phase—— - = - Operating specifications — -
. . v s 6 Volume [ (v ] ‘ Phase: Vapor phase vl ‘ L Reflux ratio ¥ Mass 1 |3‘__
-Vypracovanie bilanéného A : =l e e e
Resis fvalsba 0 Ol SEy

vypoctu

-Navrh v laboratérnych
podmienkach /extrémne malé
kapacity /

-Po skonceni testov sa zvacsa
rozmontuje



Miniplant
Sucasti Standardizované:

-Cerpadld

-Potrubné komponenty

-,nie su usité na mieru” ( casto
krat sa pouzivaju postupne vo
viacerych technolégiach )
-Zmeny zvacsa nevyzaduju
vysoké naklady

- Projekcné prace nie su vysoké

-Déraz sa kladie na Specifické
zariadenie ktoré je
,nhestandardné” ( napr. novy
reaktor )
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie
Miniplant

-Automatizacné systémy su
prispbésobené na pretrzitu
prevadzku.

-Do6raz na flexibilitu

-Casté Upravy a prerabky pocas
testov

-Uprava pre potreby zmeny
parametrov a cielov

experimentov

-Bezpecnost / nikto to este tak
dobre nepozna. /
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Miniplant Measured quantity  Principle of Established
measurement minimum
measurement range
ee as flow therma 02-0.
Limity Gas fl hermal 0.02-0.6L/h
MaR volumetric 2-200L/h
. . Liquid flow thermal 2-30g/h
Zariadenia Coriolis force 0.07-1.5ke/h
magnetic inductance 0.6-6L/h
v , . volumetric 0.1 —=1L/h for piston
Cod alej ? meters
. 2—-40L/h for oval
Scale up /pilot plant alebo sk moters
Prevadzkové zariadenie / I mL/h upwards for
metering pumps
Example Tried and tested limit gravimetric 2-50 g/h (balance
range 0—5000 g)
Columns 30 mm diameter packed columns Temperature resistance change T 1nin range 30°C
35 mm diameter columns with structured (maximum range
8]
packing. dual-flow plate columns —200 to 6007C)
H o]
50 mm diameter bubble-cap columns thermoelectric Tmin_ range 50°C
Pumps 1 mL/h injection pumps voltage E]ma]xé&%"é; ange
10 mL/h piston pumps .
Level conductive >50mm
100 L/h rotary pumps i,
Belt filter 50 mm belt width capaciive =0 mm
¢ . . hydrostatic >4 mbar
C.entljlfuges delivery 5_Uh Differential pressure strain gauge 0—1.25 mbar
Pipelines 1.5 mm diameter, metal or Teflon

piezoresistive
capacitive




Pilot Plant /Poloprevadzkova
technologie /

Kedy ju nemdzeme preskocdit:

Scale up v pozadovanom
rozsahu je prilis riskantny,
vzhladom k mnozstvu kritickych
bodov ( napriklad doprava
lepkavého materialu ), pripadne
je to nova neznama technoldgia
Ci postup.

Naprojektovanie Specifickych
zariadeni “realnych” rozmeroch
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Pilot Plant /Poloprevadzkova
technologie /

Co ocakavame od vysledkov:

-Kontrola navrhu /bilancie,
velkosti aparatov, dodatocné
Upravy/

-RiesSenie problémov pri scale-up
postupoch.

-Readlne teplotné a tlakové
profily v zariadenia

-Dynamické spravanie /start-up,
shut-down /

-Spo6sob zberu vzoriek a riesenie
problémov s tym spojenych
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Pilot Plant /Poloprevadzkova ik 1) —
technolégie/ S

Co ocakavame od vysledkov:

- Reprezentativne vzorky z
odkalov a vedlajSich pruadov

- Tréning a ziskavanie skusenosti
s obsluhovanym technoldgie.
Hladanie chyb ktoré moze
sposobovat ,, ludsky faktor”

- Presné zistenie Zivotnosti na
zaklade realnych merani

- Doprava a uprava vlastnosti
materialov v redlnom systéme.




PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Pilot Plant /Poloprevadzkova
technoldgie/

Cenovo velmi nakladné

-kvalitny projekt

-original zariadenia. ,Sité na
mieru”

-ZvacSa az 10 a viac % z ceny
prevadzkovej technolégie

Po skoncCeni testov sa Caka na
vysledky z plno prevadzkove;j
jednotky. ( v pripade problémov
optimalizacia a hladanie rieSeni )
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Final Report ®

Byproduct 1 Product Byproduct 1

Product

Vystupom z prace na Miniplant
Pilot Plant je tkz. ,Final Report” Freed

Feed

Intermediate
tank

Byproduct 2

Co obsahuje

Byproduct 2 Product recycling
materialové data, fyzikalno- —
chemické data o latkach
vystupujucich v technoldgii, PFD, —
bilancie, rovnovaine data, 20°C
parametre zariadeni, prepocty, ,
rieSenia vzniknutych problémov _® T
atd' ... -r--i

o
Priklad 4-ADFA Feed — ,—‘i“
Z miniplant na pilot plant -~ 30°C Dc'%
Return

/modelova jednotka /
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolégie

Priklad. 4-ADFA

Nova technologia vyroby 4-ADFA vyvinuta vo VUCHT a.s. v rokoch 1996 - 2004
spifia ndro¢né poziadavky zadania a predstavuje originalne rieSenie, na ktoré autori
vypracovali a prostrednictvom majitel'a, spolo¢nosti Duslo a. s. Sala podali prihlasku
narodného, eurépskeho ako aj svetového patentu.

V porovnani s inymi technologiami pouzivanymi v sucasnosti, je nova technologia
vyrazne ekologickejSia a mnozstvo soli sa pri nej znizuje prakticky na 1/3  povodného,
pozitivny environmentalny efekt novej technoldgie sa vyraznejSie prejavuje na znizeni
mnozstva odpadovych vod, ktoré klesne ne jednu desatinu lepSie vyuzitie surovin sa prejavi
v ekonomike procesu znizenim vlastnych nakladov vyroby.

Produkt ziskany novou technologiou na poloprevadzkovom zariadeni bol v dalSom
stupni spracovany na antidegradanty, ktorych aplikaéné testy preukazali, ze 4-ADFA
pripraveny novou technologiou je kvalitativne plne porovnatelny s produktom vyrdabanym
v sucasnosti.

Oponentarou v januari 2004 bol vyskum novej technologie v celej Sirke problematiky
od pripravy katalyzatora po aplikacné testy antidegradantov vyrobenych na baze 4-ADFA
ukonceny. Kvalita rieSenia je dokumentovana aj svetovym patentom WO 0035853, ktory bol
doteraz udeleny v Strnastich krajinach, z toho v siedmich mimo EU. Originalnost rieSenia bol

obhajend 1 v sidnom spore s FLEXSYS. ' ' ]
ADFA 4-aminodifenylamin
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PaV — Standardné postupy pri na navrhovani novej technolodgie
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Production plant / Prevadzkova
jednotka /

Co viem s predchadzjucich
krokov vyskumu / Miniplant,
Pilot plan /

Co musim poznat :

-Materialové vlastnosti
-Fyzikalno-chemické data
-Ekologické a toxikologické

informacie

-Podklady pre cenové kalkulacie

-Informacie o zariadeniach.

-Energetické poZiadavky na
zariadenia :

Activity ©

Activty Nme:

Shell Side Pressure
vs. Heat Load

= kayphm Basic Engineering

aiProject
AUTHORIZATION TO PROCEED - BASIC05
START ENGINEERING - BASIC0S
STAFFING, MOBILIZATION - BASIC05
REVIEW PREVIOUS JOB FILES - BASICOS
PROUECT STAFF CONFERENCE - BASIC05
CUSTOMER COORDINATION MEETING -8
ANALYZE QUTSTANDING CLUENT INPUT

|2
Durstion
852d

a0d

094
03d
034
054

] | Ger4,2004 | Gr1.2005 | Gi2,2005 I
b [Sep | Ot [Wov [ Dec | dan | Feb | war | Ape | May | an
o5 03 I, Achly ghave: Bave {

P— 2%} 3rv(05 03: 3 AM.. Contractor OWNER

W AM, Gen
P—— 25} 3005 03 35 AM . Uzer tag BASICO1
T 251505 03 3 AM. Accourt. General/Pro
Y— 10 0ec-04 045 PM, Cortisctor SKID
XM, Gerwial/Pioect
Yr— 10Dec-04 04.36 PM, User tag BASICOS
p— 10-Dec-04 0436 PM. Account. GenesalProject
AUTHORIZATION TO PROCEED - BASIC05
START ENGINEERING - BASIC-05
STAFFING, MOBILIZATION - BASIC-05
i REVIEW PREVIDUS JOB FILES - BASIC-0S
| PROJECT STAFF CONFERENCE - BASICOS
| CUSTOMER COORDINATION MEETING - BASIC.05
| ANALYZE DUTSTANDING CLIENT INPUT - BASIC.0S




