8.8. Folyamatos egyensulyi desztillacio
8.8.1. Elméleti 6sszefoglalas

Folyamatos egyensulyi desztillicionak vagy flash leparlasnak nevezziik azt a desz-
tillaciés miiveletet, amelynek soran egy folyadék elegyet felmelegités utan vagy
egyidejli forraldssal allando dramban egy desztillalo rendszerbe taplalunk és a ke-
letkezd egyenstlyi g6z ¢és folyadékfazist egy fazis szeparatorban (egyensulyi kam-
raban) elvalasztva kiilon-kiilon elvezetjiik. A miivelet sordn az id6 fliggvényeben a
rendszer 0ssznyomasa, hOmérséklete, valamint a két egyensulyi fazis Osszetétele
nem valtozik.
A milvelet egyik gyakorlati megvalositasi modja lathat6 az 8.8-1. abran.
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Folyamatos desztillacio (flashing)

E szerint a szétvalasztando elegyet az 1. adagolo tartalybdl a 2. adagold szivattyu-
val a 3. hdcseréldn keresztiil P; nyomdson a 4. fojtoszelep eldtt az 5. fazisszepara-
torban 1év0 Ps nyomdson 1évé forraspontjanal magasabb hdmérsékletre hevitjiik,
majd a P; nyomason felmelegitett elegyet Ps nyomasra expandaltatva (flash vagy
fojtasos elparologtatas) a folyadék egy részét elparologtatva egyensulyi dsszetételii
g6z és folyadékfazist kapunk.
Az 8.8-1. abra alapjan a miiveletre a kdvetkezd mérlegegyenletek irhatok fel:

anyagmérleg:

F=L+V (8.8-1)

komponens mérleg:

FXg =Lx+Vy (8.8-2)
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A sziikséges szamitdsok az (8.8-1) és (8.8-2) mérlegegyenletek felhasznalasaval
elvégezhetok. A mérlegegyenletek molaramokkal vagy tomegaramokkal is felirha-
tok. A folyamatos egyensulyi desztillacié masik gyakorlati megvaldsitasa torténhet
olymodon, hogy pl. egy futott duplikdtorba folyamatos tizemben téplalunk be F
mennyiségli és Xg Osszetételi folyadékelegyet maradékként L mennyiségii és X 0s--
szetételi maradékot és V mennyiségii és az X folyadék Osszetétellel egyensulyban
1év6 y Osszetételii gézfazist kapunk. Folyamatos lizemben erre a rendszerre is az
(8.8-1) és (8.8-2) egyenlet irhat6 fel, tehat a két megoldas szamitasa is azonos mo-
don torténik. A masodik modszer gyakorlati kivitelezését azonban egy felfutési
(inditasi) szakasznak kell megel6znie, amelynek ismertetésére a késobbiek soran
tériink ki.

8.8.1.1. A folyamatos egyensulyi desztilliciéo szamitasa

Az (8.8-1) és (8.8-2) egyenletbdl az egyenstlyi kamrabol tavozd gbzfazis (y) 6S--
szetételét kifejezve
L F
— —X+—X 8.8-3

egyenlethez jutunk. A (8.8-3) egyenlet és az egyensulyi gorbe egylittes abrazolasa
lathato a 8.8-2. abran.
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Folyamatos egyensulyi desztillacié egyensulyi diagramja
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A muvelet szamitdsdhoz minden esetben adott a betaplalas mennyisége €s Gsszeté-
tele (F, Xg) és vagy a maradék és parlat mennyisége (L, V) vagy pedig az eldirt ma-
radék (X) esetleg a parlat koncentracidja (y). A (8.8-3) egyenlet alapjan az X = X¢
pontbol kiinduld —L/V iranytangensii egyenesnek az egyensulyi gorbével valo met-
széspontja, adja meg az egyensulyi kamrabol tdvozo egyensulyi folyadék és gdzfa-
zis Osszetételét jellemzo P (X, y) pontot.

Az 4brabol egyik hataresetként lathatd, ha a folyadék teljes mennyiségét elparo-
logtatjuk (L = 0; F =V; L/V =0), akkor a gbzfazis Osszetétele megegyezik a be-
taplalt folyadék elegy Osszetételével (y = Xg). Masik hataresetben, ha a gdzfazis
mennyisége nulla (V = 0; F = L; L/V = w), akkor X = Xg, vagyis a maradék Gsszeté-
tele megegyezik a betaplalt folyadék elegy Gsszetételével. A folyamatos egyensulyi
desztillacio sordn a folyadék és gdzfazis mennyiségének ardnyat a két hatareset ko-
z0tt az elparologtatas mértékének (fiitésnek) valtoztatasaval tudjuk befolyasolni.

A folyamatos egyensulyi desztillaciot a gyakorlatban akkor szokds alkalmazni,
ha a komponensek relativ illékonysaga nagy, vagy pedig ha a géz-folyadék fazis-
egyensulyon alapulo desztillacios szétvalasztast egy folyadék-folyadék fazisegyen-
stlyon alapulo fizikai elvalasztassal tudjuk 6sszekapcsolni.

8.8.1.2. Felfutasi szakasszal egybekotott folyamatos egyensulyi desztillacio

A folyamatos egyensulyi desztillacio felfutasi szakasza kétféleképpen valdsithatod
meg:

a.) A desztillalo iistbe betoltjiik a szétvalasztandd Lo mennyiségii és X Osszetételil
elegyet és szakaszos lizemben desztilldljuk az elirt x,, 6sszetételii maradék kon-
centracio eléréséig. Ekkor meginditjuk a betaplalast és a maradék elvételt is és
a futést ugy szabalyozzuk, hogy folyamatos iizemben allandé Osszetételii mara-
dékot és desztillatumot vezetiink el.

b.) A desztillalo {istbe folyamatos tizemben taplaljuk be az F mennyiségii és Xg 0s--
szetételii elegyet olymddon, hogy maradékot nem vezetlink el, a desztil-
latuméaram pedig megegyezik a betapldlas dramaval F = V. Mivel a desztilla-
tumban az illékonyabb komponens koncentracidja mindig nagyobb az iistben
lévé folyadék koncentracidjanal, az listben 1évo elegy koncentracidja az idd
fliggvényében csokken. Amikor az iistben 1évé elegy koncentracidja eléri az
eldirt x koncentraciot, a betaplalasi aramot és vele egyiitt a flitést is megndvel-

cre

cre
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8.8.1.2.1. A felfutasi ido szamitasa

A felfutasi id6 szamitasat a b) esetre a F = V feltétellel végezziik el. Ez a gyakor-
latban kdnnyen megval6sithatd olymdédon, hogy az iistben egy tulfolyd alkalmaza-
saval alland6 folyadékszintet tartunk. Az egész miivelet igy felfoghatd egy szaka-
szos desztillacié utantoltéses valtozatanak.
A felfutasi szakaszban a miiveletre a kovetkezd komponensmérleg irhato fel:
dx

FXe =V, = LOE (8.8-4)
ahol F  ataplalék tomegarama kg/h

V  adesztillitumaram kg/h

Xg =Xpa taplalék koncentracioja, tomegtort

Y  adesztillatum id6ben véltozé koncentracidja, tomegtort
Figyelembe véve, hogy a felfutasi szakaszban F =V a (8.8-4) differencialegyenletet
atrendezve és integralva a kovetkezd formaban irhatjuk

t X
L dx
fdt=t=-2]—— (8.8-5)
0 F i Yo —Xe
1 .
Az (8.8-5) egyenlet integralasat grafikusan végezhetjiikk el egy —— — x diag-
(x) — 7F

ram segitségével. Az (8.8-5) egyenletbdl latszik, hogy a felfutasi idé allandd betap-
lalasi aram esetén annal rovidebb, minél kisebb az iistben 1év0 Lo kiindulasi elegy
mennyisége, adott L, kiindulasi elegy mennyiség esetén a felfutasi id6 a betaplalas
(F) aramanak novelésével csokkenthetd.

8.8.2. A Kkisérleti berendezés leirasa

A késziilék rajza 8.8-3. abran lathato.

A késziilék egy adagolotartalybol (1), dramlas szabalyozo csapbol (2), dramlas-
mérobol  (3) (kapillométer), belso fiitésti lombikbol (4) maradék hiitdbol (5) és
desztillatumhtitébal (6) all.

A maradékot és a desztillatumot lombikba gytijtjiik €s mivel a desztillatum két
fazisra valik szét, a két fazist valasztotdlesérben szétvalasztjuk.

8.8.3. A mérési feladat leirasa

A mérés célja etilacetattal telitett vizes oldatbol az etilacetat kinyerése. Az etilace-
tat-viz rendszer oldékonysagi és géz-folyadék egyensilyi viszonyait a 8.8-4. dbran
kozoljiik.

154



Az etilacetat-viz rendszer korlatoltan elegyedik, ezért a parakat kondenzaltatva
¢s a desztillatumot szobahdomérsékletre lehlitve az altalaban két fazisra valik szét.
Igy a desztillacios dusitast a desztillstum szétvalsa tovabb fokozza. Ilyenkor iize-
mi koriilmények kozott az etilacetatos fazist, mint végterméket elvezetik, a vizes
fazist pedig, mivel annak Gsszetétele rendszerint megegyezik a betaplalas 6Sszetéte-
1ével a desztillalo tistbe visszavezetik.

A szamitasokhoz az (8.8-1) és (8.8-2) egyenleteket a fazisszétvalas miatt ki kell
egeésziteni a fazisszeparator (florentini edény) mérlegegyenleteivel.

A fazisszeparator anyagmérlege:

V=L+L, (8.8-6)
A fazisszeparator komponensmérlege:
Vy =Lx, +Lx, (8.8-7)

A (8.8-6) ¢és (8.8-7) egyenletben L; az etilacetatos fazis, L, pedig a vizes fazis
mennyisége (kg/h), X; az etilacetatos, X, pedig a vizes fazis koncentracioja (tdmeg-
tort) Altaléban X2 = Xo = Xf.

7l
A

T

)

8.8-3. 4bra
Egyensulyi desztillacié laboratoriumban
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8.8.3.1. A felfutasi ido mérése

A 4-es lombikba etilacetattal telitett viz van toltve. E16szor megnyitjuk a hiitovizet,
majd a belsé fiitésti lombik flitését 150 V fltéfesziiltséggel. A forras kezdete pilla-
nataban a futdfesziiltséget 110 V-ra allitjuk és az els6 csepp athaladasatol mérjiik a
felfutasi idot stopperoraval. A betaplalast olyan értékre allitjuk be, hogy a folyadék
szint az istben ne valtozzék (F = V), ami esetiinkben Ah=10 mm eltérést jelent a
kapillométer két aganak folyadékszintje kozott. 90°C-os hémérséklet elérésekor
leallitjuk a stopperorat és a mért idot fogadjuk el felfutasi idének.
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8.8.3.2. Mérés stacioner szakaszban

A 90 °C-os forraspont elérésekor a betaplalast ugy allitjuk be, hogy kb. Ah=120
mm legyen a kapillométer két folyadékszintje kozotti kiilonbség. A cél az, hogy a
forrasi hdmérséklet 87-93°C homérséklet tartomanyban allanddsuljon (a tartoma-
nyon beliil barmely érték megfeleld). Az allandosult forrasi hdmérséklet jelzi a sta-
cioner szakasz bedllasat. Ekkor szeddket cseréliink és 20 perc iddtartamban allan-
dosult allapotban mériink. Ha a hdmérséklet csokken, a betaplalast kismértékben
csokkentjiik, vagy a héfok novekedése esetén noveljiik. 20 perc utdn mérjiik a ma-
mérjik a desztillatum két fazisanak mennyiségét, és a két fazis szobahdfokon 1évo
hémérsékletét, amelybdl az oldékonysagi diagram alapjan hatarozzuk meg a két
tum két fazisanak egyiittes tomege adja meg. A kapillométer alldsa csupan a betap-
lalas egyenletességét jelzi.

Mérési jegyzokonyv:

a.) Felfutasi szakaszban

kiindulasi anyagmennyiség Lo = g
fiitéfesziiltség U= V
taplalék homérséklete 9= °C
(szobahomérséklet)
taplalék osszetétele homérsekletbdl xg = tomeg %
hémérséklet a felfutas végén 9= °C
mért felfutasi id6é t= min
b.) Stacioner szakaszban
mérés idétartama = min
flitéfesziiltség = V
betaplalas kapillométeren = g/min
forraspont = °C
desztillatum hdmérséklete = °C
maradék torésmutatoja ny =
komponens mérleg
Desztillatum Maradék
felsd fazis als6 fazis
L, X1 L, Xo L X
g tomeg% g tomeg% g tomeg%
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Beadandé

1.) A mért felfutasi id6, 6sszehasonlitva az (8.8-5) egyenletbdl szamitott értékkel.
A szamitas a trapéz-modszerrel torténjék.

2.) A komponensmérleg hibaja az alabbi egyenlet szerint

Fx: — (Vy + Lx) 10

A% = = 0= (8.8-8)
F

A (8.8-8) egyenletben szerepld y (atlagos desztillatum) Osszetétel a (8.8-6) és
(8.8-7) egyenletekbdl szamithato.

Készitette: Rezessy Gabor
Atdolgozta: Manczinger Jozsef

Ellendrizte: Sawinsky Janos
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