9.3 Szakaszos adiabatikus reaktor vizsgalata

A reaktortechnikai alapfogalmak részletes ismertetése a Vegyipari Féliizemi Praktikum
,Keverds tartdlyreaktor és csOreaktor vizsgédlata” c. mérés 9.1 fejezetében talalhato.

9.3.1 Tokéletesen kevert, szakaszos adiabatikus reaktor

A komponensmérleget a (9.1-1) egyenlet irja le. Ha a reakcidelegy térfogata a reakcid
folyamén nem valtozik, a komponensmérleget a kovetkezOképp irhatjuk:
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A (9.1-2) hémérleg egyenlet pedig adiabatikus tizemeltetés esetén az aldbbira médosul:
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ahol v a j-edik komponens sztochiometriai egyiitthatdja,

r reakciésebesség (mol/m3s),

Cj j-edik komponens koncentracidja (mol/m?),

t reakcioido (s),

\" reakcidelegy térfogata (m?),

AHg reakcidentalpia (J/mol),

p reakcidelegy stirisége (kg/m3),

Cpf reakcidelegy fajhoje (J/kgK),

m reaktor tomege (kg),

Cpr reaktor szerkezeti anyagéanak fajhdje (J/kgK),
T reakcidelegy hdmérséklete (K).

Adiabatikus reaktorban, exoterm reakcid esetén a keletkezd hdé addig melegiti a
reakcidelegyet, amig a reakcié tart. Mivel a reakcidsebesség az Arrhenius Osszefiiggés
értelmében exponencidlisan fiigg a homérséklettdl (9.1-5 egyenlet), a reakcié elején a
reakcidsebesség és igy a hofejlodés is gyorsan novekszik. A hOmérséklet emelkedése a
reakci6 elérehaladasanak mértékétdl, a konverziotdl fiigg. A reagensek fogyasa kovetkeztében
a reakcio végiil lelassul. Exoterm, reverzibilis reakcid esetén a hOmérséklet emelkedése
csokkenti az egyenstlyi dllandét, ezért a hdmérséklet emelkedésének mértékében csokken a
maximaélisan elérheté konverzié értéke. Igy a reakcié kisebb konverziénil megall, valamint
kisebb lesz a maximalis homérséklet is, mint irreverzibilis reakci6 esetében.

Adiabatikus reakcidvezetésnél a homérséklet teljes valtozasat a kovetkezd egyenlet adja meg:
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9.3.2 A vizsgalt reakcio

A reaktor vizsgdlatira a propilén-oxid hidrolizisét valasztottuk. A propilén-oxid sav
katalizalta reakcidja propilén-glikolla exoterm reakcid. Mérsékelt koncentracidju
(Cpropilén-oxid < 3 mol/dm3) vizes oldat alkalmazdsa esetén a propilén-glikol az egyediili termék.
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Tapasztalatok szerint a reakcidésebesség a propilén-oxid, a viz és a Kkatalizator
koncentracigjatol fiigg:

r=keycpe,. (9.3-4)
ahol k a sebességi egyiitthato,
CA a propilén-oxid koncentricidja (mol/m?),
CB a viz koncentracidja (mol/m3),

cy’  ahidrogén ion koncentrdciéja (mol/m”).

Hig oldat reagéltatdsa esetén azonban a reakcié pszeudo-elsOrendii, mert a katalizdtor
koncentraciéja dllandd, a viz koncentraciéjanak valtozdsa pedig elhanyagolhatdéan kicsi. A
sebességi egyiitthatd és a reakci6hd értékeire az irodalomban lényegesen eltérd adatokat
taladlhatunk. A tanszéken végzett kisérletek alapjan a kovetkezd kifejezést javasoljuk a
reakcidsebesség szdmitdsdra:

- 75150)'CH+ Cy (kmol/mSS), (9.3-5)
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ahol R az egyetemes gdzédlland6, R= 8,314 (J/molK), a reakciéhd: AH; = -78400 (J/mol).

9.3.3 A tartalyreaktor és a méroallomas leirasa

A vizsgalt reaktor f6bb méretei a kovetkezok:
- a reaktor bels¢ atmérdje: 150 mm

- reaktor hasznos térfogata: 3 dm’

- a folyadék magassdga: 200 mm

A reaktor duplikalt fald és atmoszférikus nyomdson iizemel. A kopeny kiilso feliilete és a
reaktorfedé] iiveggyapottal van szigetelve. A reaktor és tartozékainak anyaga SS136 tipust
rozsdamentes acél. A reaktor fedelén tomszelence tomitéssel ellatott keverdtengely meriil a
reaktorba, amelyre két darab 70,6 mm &tmérdjii, hatlapatos tarcsds turbinakeverd van erdsitve.
A tomszelencében a tengely forgdsa kozben keletkezd hot hiitéviz lassi aramoltatdsaval
vonjuk el. A keverOmotor fordulatszdm szabédlyozohoz csatlakozik, amellyel a fordulatszdm



széles tartomanyban, fokozatmentesen valtoztathat6. A reaktor fedelén benytld
hémérdécsonkba homérd elem helyezhetd, amely a reakcidelegy homérsékletének mérésére
szolgdl. A hOmérdcsonkkal szemben egy tordlemez is benyilik a reaktorba, amely
megakadalyozza, hogy az elegy keverése kozben folyadéktdlcsér alakuljon ki. A folyadék
termék leeresztésére, ill. mintavételre a reaktor aljan elhelyezett leeresztd szelep €s mintavevo
csonk szolgal.

A reaktor szakaszosan és folyamatosan is tizemeltethetd. A folyamatos miikodés sordn a
taptartalybdl gravitdcios dton beadagolt reagensek dramat rotaméter méri. A rotaméterek utian
a folyadékaramok hdcserélokon dramlanak keresztiil, amelyek a kivant hofokra melegitik
azokat. A homérsékletek szabdlyozdsat, valamint a be-, ill. kilépé homérsékletek mérését
mikroprocesszoros PID szabdlyzok és homérsékletmérok végzik. A hdcserélokben a
sziikséges homennyiséget elektromos fiités biztositja. A berendezés részegységenként is
szabalyozhat6.

A reaktoron két tilfolyé csonk is van, a fentebbi az esetleges tultoltés elkeriilése érdekében
hasznos.
A reaktor €s a méréallomds vazlatat az 1. dbra mutatja.
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9.3.4 A mérés kivitelezése

A méréshez 1,5-2,5 mol/dm’-es kiinduldsi koncentraci6ji propilén-oxid oldatot készitiink. A
reakcidelegy ossztérfogata 3,05 dm’ legyen. A kénsav katalizator koncentricidjat ugy allitjuk
be, hogy a H' ion koncentraciéja 0,01 mol/dm’ legyen. A reaktorba betsltjiik a propilén-oxid
oldatot, a keverd fordulatszdmat pedig a mérésvezetd dltal megadott értékre allitjuk. Ezzel egy
idében meginditjuk a tomszelence hiitdvizét. A reakcié inditdsa eldtt — nulladik mérési
pontként — mintdt vesziink a reaktorb6l a kiinduldsi propilén-oxid koncentracié pontos
meghatiarozasdhoz. Mivel a reakciosebesség a homérséklet emelkedésével jelentdsen no, a
reakcidelegyet a reakcio megkezdése elott célszerli kb.
10°C-ra lehtiteni (Ty). A lehtitést a reaktor kopenyterében hiitéviz dramoltatdsaval végezziik.

Lehiités utdn leeresztjiik a kopenytérbdl a hiitdvizet, és hirtelen egy térfogatban a
reaktorba juttatjuk a szamitott mennyiségli kénsav oldatot és ezzel egy idoben elinditjuk a
stopperordt. A reaktorb6l meghatirozott idOk6zonként (3-6 perc) mintdt vesziink (3-4 g),
amelybdl az elegy propilén-oxid Osszetétele titraldssal meghatarozhat. Minden mintavétellel
egy iddben feljegyezziik az elegy homérsékletét is. A hOdmérséklet idofiiggésének pontosabb
kiméréséhez a homérsékleteket tetszdleges idOpontokban gyakrabban is leolvashatjuk.
Jegyezziik fel a kornyezet hOmérsékletét is!

Propilén-oxid meghatdrozdsa:

Ismert faktoru, 25 cm’ térfogati, 0,2 mol/dm> koncentraciéju, CaCl,-vel telitett
sosavoldatot titrdlolombikba pipettdzunk, majd tomegét taramérlegen lemérjiikk. Ezutdn
hozzéadjuk a reaktorbdl vett mintat, majd a lombik tomegét ismét lemérjiik. 15-20 perc
sziikséges ahhoz, hogy a maradék propilén-oxid teljesen elreagdljon a sésavval. A
visszamaraddé sdsavat ismert faktord, 0,1 mol/dm’-es koncentraci6jd NaOH oldattal
visszatitraljuk 2-3 csepp fenolftalien indikator jelenlétében. Minden masodik, harmadik
mintavételkor vakot is titrdlunk. A sésavat a mérés folyamén ismert faktord és koncentracidju
NaOH oldattal meg kell faktorozni!

9.3.5 A mérés értékelése

A titrdlasi eredményekbdl kiszamithat6 a propilén-oxid reaktori koncentracidja. Az elreagalt
és a kiindulasi propilén-oxid koncentracidéjanak hanyadosaként megkapjuk a konverzid
értékét. A mintak NaOH titrdlasakor vegyiik figyelembe, hogy a minta kénsav katalizatort is
tartalmaz (vak minta). A mért és szamitott adatokbdl meghatdrozando:

- propilén-oxid koncentréci6 idofiiggése,

- konverzi6 idofiiggése,

- homérséklet idofiiggése,

- a hdmérséklet propilén-oxid koncentraciofiiggése!

Szamitogép segitségével lehetdség van az adiabatikus reaktorra vonatkozé (9.3-1) és
(9.3-2) mérlegegyenletek megoldésdra is. A program a ho-, és komponensmérleg egyenleteket
negyedrendli Runge-Kutta eljarassal oldja meg. A kiindulasi adatokat megadva modellezhetd
a tokéletes adiabatikus viselkedés. A programnak a kovetkezd kiinduldsi adatokat kell
megadni:

- kiindulasi hémérséklet (K),
- kezdeti propilén-oxid koncentracio (mol/dm?),



- az elegy stirlisége (kg/m’),

- az elegy fajhdje (kJ/kgK),

- az elegy térfogata (m’),

- aktivalasi energia, E = 75150 (J/mol),

- a reaktor anyaganak hdkapacitdsa, m-c, = 1,652 (kJ/K),
- reakciéhd, AHg = -78400 (J/mol),

- preexponencialis tényezd, preexp = 6,35-10° (1/s),

- a mérés idotartama, tpyax (),

- mintavételi id6, 1€péskoz, L (s).

A hallgatok feladata a program altal szdmolt elméleti adatok kiértékelése és a mért adatokkal
val6 6sszehasonlitdsa.

9.3.6 Meérési jegyzokonyv
Készitsék el az alabbi tdblazatot!

Mérési adatok

Datum:
Bemért propilén-oxid = ml, g,
Bemért kénsav = ml, g,
Ckénsav =
A reakcidelegy térfogata = dm’
Tiehiites el = °C; Tichités utan = °C
A kever6 fordulatszama = Hz = 1/min
A propilén-oxid kezdeti koncentraciéja = mol/dm’
ido T HCI lombik lombik NaOH
(min) | (°C) (ml) + HCI + HCI1 fogyas Vak titralasa
(2 + minta (ml)
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