8.8. Folyamatos egyensulyi desztillacio
8.8.1. Elméleti dsszefoglalas

Folyamatos egyensulyi desztillacionak vagy flagiattasnak nevezzik azt a desz-
tillaciés miveletet, amelynek soran egy folyadék elegyet fedgieds utan vagy
egyideji forralassal allandé aramban egy desztillalé reedsz taplalunk és a ke-
letkezs egyensulyi §z és folyadékfazist egy fazis szeparatorban (egygnsam-
raban) elvalasztva kilon-kulon elvezetjuk. Avelet soran az iifliggvényében a
rendszer 6ssznyomasajnmerseklete, valamint a két egyensulyi fazis Osseleté
nem valtozik.

A miivelet egyik gyakorlati megvalositasi médja lathax8.8-1. abran.

8.8-1. abra
Folyamatos desztillacio (flashing)

E szerint a szétvalasztandd elegyet az 1. adagadlidybol a 2. adagol6 szivattyd-
val a 3. ldcserébn keresztll P; nyoméason a 4. fojtészelepstlaz 5. fazisszepa-
ratorban 166 Ps nyomason |é&¥ forraspontjanal magasabbrhérsékletre hevitjuk,
majd aP3; nyoméason felmelegitett elegye$ nyomésra expandaltatva (flash vagy
fojtasos elparologtatas) a folyadék egy részétrelpgtatva egyensulyi dsszetédiel
g6z és folyadékfazist kapunk.

Az 8.8-1. abra alapjan ativeletre a kdvetkézmérlegegyenletek irhatok fel:
anyagmeérleg:

F=L+V (8.8-1)
komponens mérleg:
Fx; =Lx+Vy (8.8-2)

A szikséges szamitasok az (8.8-1) és (8.8-2) negyenletek felhasznalasaval
elvégezhdik. A mérlegegyenletek mélaramokkal vagy tomegardaabis felirha-
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tok. A folyamatos egyensulyi desztillacido masik kiydati megvalésitasa tortén-
het olymddon, hogy pl. egyitott duplikatorba folyamatos Gzemben taplalunk be
F mennyiséf ésxg 0sszetétdl folyadékelegyet maradékkéhtmennyiség ésx
O0sszetétél maradékot é¥ mennyiséf és azx folyadék dsszetétellel egyensuly-
ban léw y 0sszetétdl gézfazist kapunk. Folyamatos lizemben erre a rendsierr
az (8.8-1) és (8.8-2) egyenlet irhat6 fel, tehkétamegoldas szamitasa is azonos
maodon tortenik. A masodik modszer gyakorlati kikemesét azonban egy felfutasi
(inditasi) szakasznak kell me§ehie, amelynek ismertetésére ad#dsek soran

térink ki.

8.8.1.1. A folyamatos egyensulyi desztillacio szadsa

Az (8.8-1) és (8.8-2) egyenlétbaz egyensulyi kamrabdl tavozéajazis §) 6sz-
szetételét kifejezve
L F
— v 8.8-3
y V; X V; Xe ( )
egyenlethez jutunk. A (8.8-3) egyenlet és az egylghgorbe egyittes abrazolasa
lathato a 8.8-2. abran.
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8.8-2. abra

Folyamatos egyensulyi desztillacio egyensulyi caagea

A miivelet szamitasahoz minden esetben adott a betapi@anyisége és dsszete-
tele F, Xr) és vagy a maradeék és parlat mennyiseg¥)(vagy pedig az éirt ma-
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radék ) esetleg a parlat koncentracioja. (A (8.8-3) egyenlet alapjan az= x¢
pontbol kiinduld +/V iranytangen egyenesnek az egyensulyi gérbével valéo met-
széspontja, adja meg az egyensulyi kamrabdl taegyénsulyi folyadék éség-
fazis osszetételét jelledP (x, y) pontot.

Az abrabdl egyik hataresetként lathato, ha a tdiaeljes mennyiségét elparo-
logtatjuk L = O;F =V; L/V = 0), akkor a §zfazis dsszetétele megegyezik a be-
taplalt folyadék elegy osszetételevglX x). Masik hataresetben, ha ézfazis
mennyisége nullaM= 0; F = L; L/V = ), akkor X = X, vagyis a maradék dssze-
tétele megegyezik a betaplalt folyadék elegy osseiétvel. A folyamatos egyen-
sulyi desztillacio soran a folyadék észéazis mennyiségének aranyat a két hatar-
eset kozott az elparologtatas mértékendékéginek) valtoztatasaval tudjuk befo-
lyasolni.

A folyamatos egyensulyi desztillaciot a gyakoréattakkor szokas alkalmazni,
ha a komponensek relativ illékonysaga nagy, vagygplea a ¢z-folyadék fazis-
egyensulyon alapulé desztillaciés szétvalasztast fetyadék-folyadék fazis-
egyensulyon alapulé fizikai elvalasztassal tudjakziekapcsolni.

8.8.1.2. Felfutasi szakasszal egybekotott folyamategyensulyi desztillacié

A folyamatos egyensulyi desztillacio felfutasi saska kétféleképpen valosithatd
meg:

a.) A desztillalo Ustbe betoltjik a szétvalasztahgddnennyisé esx, 6sszetétél
elegyet és szakaszos Uzemben desztillaljuk az glithisszetétél maradék
koncentracié eléréséig. Ekkor meginditjuk a betaptéés a maradék elvételt
is és aiitést ugy szabalyozzuk, hogy folyamatos Gizembenddlasszetétél
maradeékot és desztillatumot vezetiink el.

b.) A desztillalo Ustbe folyamatos Gzemben taplaljukazd= mennyisé ésxe
Osszetétal elegyet olymddon, hogy maradékot nem vezetinka elesztil-
latumaram pedig megegyezik a betaplalas aranfawaV. Mivel a desztilla-
tumban az illékonyabb komponens koncentracioja igimagyobb az Ustben
lévé folyadek koncentraciojanal, az Ustbendélegy koncentracidja az dd
fuggvényében csokken. Amikor az Ustbendl@kegy koncentracioja eléri az
eloéirt x koncentraciot, a betaplalasi aramot és vele egyfitest is megnovel-
maradékot és a vele egyensulylyddoncentracioju desztillatumot vezethessik
el.

8.8.1.2.1. A felfutasi id szamitasa
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A felfutasi idd szamitasat a b) esetré-a V feltétellel végezzik el. Ez a gyakor-
latban kbnnyen megvalosithatd olymodon, hogy aaeinsegy tulfolyé alkalmaza-
saval alland¢ folyadékszintet tartunk. Az egésweret igy felfoghaté egy szaka-
szos desztillacio utantoltéses valtozatanak.
A felfutasi szakaszban aiveletre a kbvetkédzkomponensmeérleg irhato fel:
dx

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

V  adesztillatumaram kg/h

Xr=Xo a taplalék koncentracidja, tomegtort

Y a desztillatum idben valtozo koncentracidja, tomegtort
Figyelembe véve, hogy a felfutasi szakaszbanV a (8.8-4) differencialegyenle-
tet atrendezve és integralva a kovetkEmmaban irhatjuk

t X
[ ot =t=—5ji (8.8-5)
0 F s Yo ~Xe
1
Az (8.8-5) egyenlet integrélasat grafikusan véggikes| egy—x - x diag-
(x) ~7F

ram segitségével. Az (8.8-5) egyenéttlatszik, hogy a felfutasi il allando be-
taplalasi aram esetén annal révidebb, minél kisebliistben l&v Lo kiindulasi
elegy mennyisége, addtg kiindulasi elegy mennyiség esetén a felfutasiadoe-
taplalas F) aramanak novelésével csokkenshet

8.8.2. A kisérleti berendezés leirasa

A készUllék rajza 8.8-3. abran lathato.

A készillék egy adagolotartalybdl (1), aramlas &kalzé csapbol (2), aram-
lasmébbol (3) (kapillométer), bels futédi lombikbdl (4) maradékiticbél (5) és
desztillatumliitsbol (6) all.

A maradékot és a desztillatumot lombikbdijgyuk és mivel a desztillatum két
fazisra valik szét, a két fazist valasztotdlcserfsgtvalasztjuk.

8.8.3. A mérési feladat leirasa

A mérés célja etilacetattal telitett vizes oldatlad etilacetat kinyerése. Az
etilacetat-viz rendszer oldékonysagi 8z-fplyadék egyensulyi viszonyait a
8.8-4. abran kozaljuk.

Az etilacetat-viz rendszer korlatoltan elegyediégré a parakat kondenzaltatva
és a desztillatumot szob@hérsekletre lefitve az altaldban két fazisra valik szét.
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igy a desztillaciés dusitast a desztillatum széiséltovabb fokozza. llyenkor
Uzemi kortlmeények kozott az etilacetatos fazisptmégtermeéket elvezetik, a vi-
zes fazist pedig, mivel annak 6sszetétele rendgzmegegyezik a betaplalas 6sz-

szetételével a desztillalo Ustbe visszavezetik.
A szamitasokhoz az (8.8-1) és (8.8-2) egyenlekérisszétvalas miatt ki kell

egésziteni a fazisszeparator (florentini edény)egégyenleteivel.
A fazisszeparator anyagmérlege:

V=L +L,

A fazisszeparator komponensmérlege:

(8.8-6)

Wy =Lx, +LX, (8.8-7)

A (8.8-6) és (8.8-7) egyenletbdn az etilacetatos fazid,, pedig a vizes fazis
mennyisége (kg/hk, az etilacetatoss, pedig a vizes fazis koncentracidja (tomeg-
tort). Altalabanx, = Xp = X.

?
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T

<
<

8.8-3. abra
Egyensulyi desztill4cio laboratoriumban
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8.8.3.1. A felfutasi id mérése

A 4-es lombikba etilacetattal telitett viz van velt Ebsz6r bekapcsoljuk aikbvi-
zet, majd a betsfitédi lombik fiitését 150 Viftéfesziltséggel. A forras kezdete
pillanataban aiitéfesziltséget a mérésvededital megadott 100 V és 120 V ko-
zotti értékre allitjuk és az élssepp athaladasatdl mérjik a felfutasi istopper-
oraval. A betaplalast olyan értékre allitjuk begya folyadék szint az lGstben ne
valtozzék F = V), ami altaldban 5.10 ml/min kdzo6tt van. SC-os emérséklet
elérésekor leallitjuk a stopperdérat és a méit idgadjuk el felfutasi iéinek.
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x, y (tomeg %)

8.8-4. abra
Etilacetat - viz elegy egyensulyi diagramja
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8.8.3.2. Mérés stacioner szakaszban

A 90°C-os forraspont elérésekor a betaplalast az ebeigiplalas 8-10-szeresére,
olyan mértékben noveljik, hogy a forraspont 87 88 °C kozott stabilizalod-
jék. Az allandosult forrasidmérséklet jelzi a stacioner szakasz beallasat. Ekko
szedket cseréliink és 20 percsidrtamban allandosult allapotban mériunk. Ha a
hémérséklet csokken, a betaplalast kismértékben ek, vagy a éifok ndve-
kedése esetén noveljik. 20 perc utdn mérjuk a rélrdimegét, melynek kon-

Ve

Ve

A betaplalas pontos értékét a maradék és a dasatilkét fazisanak egyuittes to-
mege adja meg. A kapillométer allasa csupan a lddddpegyenletességeét jelzi.

Mérési jeqydkonyv:

a.) Felfutasi szakaszban

kiindulasi anyagmennyiség Lo = g
fatéfesziltség = Vv
taplalék lbmeérseklete = °C

(szobaBBmérséklet)

taplalék osszetételdmersékletbl Xp = tomeg %
homeérseklet a felfutas végén = °C
mért felfutasi id t= min
b.) Stacioner szakaszban
méres idtartama = min
futéfeszultség = Vv
betaplalas kapillométeren = g/min
forraspont = °C
desztillatum Bmérseéklete = °C
maradék torésmutatéja n2’ =
komponens mérleg
Desztillatum Maradék
felss fazis also fazis
Ly X1 L, X2 L X
g tomeg% g tomeg% g tomeg%
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Beadando

1.) A mért felfutasi id, dsszehasonlitva az (8.8-5) egyerdeizamitott értékkel
2.) A komponens mérleg hib4ja az alabbi egyenlet sizerin

Fx. — (W + Lx)
FXe

A % = [100= (8.8-8)

A (8.8-8) egyenletben szerépy (atlagos desztillatum) dsszetétel a (8.8-6) és
(8.8-7) egyenletekd szamithatd.

Készitette: Rezessy Gabor
Atdolgozta: Manczinger Jozsef

Ellenérizte: Sawinsky Janos
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