REKTIFIKACIO



Bevezetés

A folyadékelegyek szétvalasztasanak egyik leggyakrabban alkalmazott moddszere a goéz-
folyadék egyensulyon alapulo desztillacio ill. az ismételt desztillacio: a rektifikalas. Mindkét
mivelet a szétvalasztandd komponensek illékonysadganak a kiillonbségén alapszik. A
folyadékkal érintkezd, vele termodinamikai egyensulyban 1év6 gézfazisban a két, vagy tobb,
eltérd illékonysagu vegyliletet tartalmazo rendszer esetén a nagyobb tenzidju (alacsonyabb
forraspont) komponens(ek) koncentraciéja nagyobb, mint a folyadékban. Ezt a disulési
lehetdséget hasznositjuk a desztillacid (rektifikacid) miivelete soran, laboratoriumi és ipari
méretekben egyarant. A desztillacio elhelyezése a miivelettanon beliil: diffazios vegyipari
miivelet. A miivelet a vegyipar egyik legfontosabb szeparaciés mivelete, az ipar
legkiilonbdzobb teriiletein taldlkozunk vele: kdolajfeldolgozas, élelmiszer- és novényolajipar,
gyogyszeripar, szerves anyagok szétvalasztasa stb.

e Az egyszerli desztillacioval elérhetd, hogy a parlat Osszetétele kiilonbozik a maradék
Osszetételétdl, de a teljes komponensszétvalasztds nem valosul meg.

e A tovabbi szeparaciohoz a
parlatot és a maradékot ismételt 1
lepérlésnak kellene aléVf:tm, ami — ;7 hiités
energetikailag rendkiviil rossz
hatasfoku a kiilon késziilékekben reflux

alkalmazott fiités és hiités miatt.

D, Desztillatum

betaplalas, B reflux

e Az energetikai hatasfokon ugy N I
lehet javitani, hogy az elparolgd kigozolés

folyadék g6zét nem konden- Kigozolés
zéltatjuk  kilon egységekben, T

hanem a leparland6 folyadék- =——
parlatokba vezetjiik. Ezen parla- =
tokban (folyadékfazisokban) a T
g6z kevésbé illékony kompo-
nensei kondenzalodnak ¢és a
kondenzaciés hd illékonyabb komponenseket fog elparologtatni. Ezen az elven a g6z az
illékonyabb a folyadék a kevésbé illékony komponensben fog dusulni. A megoldas elvi
vazlata a 1-es abran lathato.

— fltés

~ M, maradék

1. abra

e A gyakorlati kivitelezés soran, nem kaszkadrendszerszerli megoldast alkalmaznak, hanem
a nehézségi erdteret kihasznalva a fazisokat oszlopszerli berendezésben aramoltatjak. A
fazisok az un. tanyérokon érintkeznek egymassal. A flités céljabol az oszlop aljara
hokozlo egységet (reboiler-t), a tetejére héelvonot (kondenzatort) épitenek.



e Egy rektifikdlo  oszlop vazlata
feltiintetve az anyagforgalommal a 2.
abran lathato.

e A tanyéros rektifikaloszerkezetek
mellett a leggyakrabban alkalmazott
fazisérintkeztetd berendezések az Un.
toltott vagy toltetes oszlopok. A toltet
viszonylag nagy fajlagos feliileti
részecskék halmaza, amely
fazisérintkezésnek nagy feliiletet képes
biztositani. Az  elméleti tanyér
(egyensulyi  egység) fogalma a
toltetekre is kiterjeszthetd, hiszen itt is
elkiilonithetéek  olyan  egységek,
melyekrdl a tdvozd fazisok egymassal
termodinamika egyensulyban vannak.

Anyagaramok, munkavonalak

Tekintsik egy Dbiner folyadékelegy
szétvalasztast, idealis g6z — idedlis
folyadék fazisok esetén egybetaplalasos,
kéttermékes folyamatos ilizemii, tdnyéros
rektifikalo oszlopban, stacionarius
allapotban.

Tovabbiakban a jelolések, az illékonyabb
komponenre nézve:

x ¢s y: mindig az illékonyabb komponens
Osszetétele

B C itgs - ,

B, x" : betaplalasi aram és Osszetétele

M, x™M: maradék aram és annak Ssszetétele
D 1 . N .

D, x: desztillatum és annak Osszetétele

1,2,3...,r-1,r,r+1: az oszlop tanyérjainak
sorszama feliilrol lefelé nézve.
(r+1. tAnyér maga a kiforralo)

R: refluxarany
R;: visszaforralasi arany

Gi..r+1: g6zéaram jele az indexel jelolt
tanyéron
F,. . folyadékdram indexe a jelolt
tanyéron

Q: a kiforral6 és a kondenzator héforgalma
AHp: parolgashd

kondenzator d hatoviz

refluxtartaly %

desztillatum, D reflux
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3. abra

F és G : az alsé oszloprészre érvényes folyadék és gézaramok



A fenti jelolésekkel egy rektifikalod oszlop a 3-as dbran lathato:

e A brutt6 anyagmérleg:

B=M+D (1)

Bx” = Mx™ + Dx" )
o A felsO oszloprészre (dusitora) felirhaté mérleg:

Gi=D+F 3)

Gy = Dx" + Fx" 4)

A k-dik tanyérra vonatkozoan G; =D + Fy (5)

Giy; = Dx” + Fixy (6)

A fenti egyenleteket azonban egyszertisithetjiik, ha feltételezziik, hogy a moléris talfolyas
esete (azaz az oszlopon felfelé aramld g6z és a lefelé haladd folyadék Osszmolszama
idében alland6 F=F,;=F,=...=Fy) érvényesiil:

Gy = Dx” + Fxy (7)
Vezessiik be a refluxaranyt: R=F/D (8)
Ekkor (7) egyenletet atrendezve:

D, R 1

Vet g T N R )
amit a rektifikalo oszlop felsé munkavonal egyenletének neveziink.
e Az als6 oszloprészre vagy kig6zolore felirhatd mérlegek:
Fr =G +M (10)
l_jrxr =ar+1yr+l +MxM (11)
Az m-dik tAnyért tekintve. F,, = M + G, (12)
Fux, = Mx™ +Goy, (13)

Ebben az esetben is alkalmazzuk a molaris talfolyas feltételét (F=F,=F,=..=F;) és
vezessiik be a visszaforraldsi aranyt:

R, =G/M (14)
A (13) egyenlet atrendezésével:

=%x —_MXM=MX —LXM, (15)

yn Gn R m R
a rektifikalo oszlop also munkavonalat kapjuk.

m
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e A betaplalasi tanyérra felirt mérlegek:

Az m-dik (betaplalasi tanyérra) érkezd betap aram két részre oszthatod
B=Br +Bg (16)
azaz egy g0z- és egy folyadékrészre:



B, 4G, F 1
betaplalds, B, x5 /4 T v, X,
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4. abra
Staciondrius allapot esetén:
B‘l’Gn +F1=Gm+§m (17)
Bx" +Gnyn +Ex,=G_y,, +I_:me (18)

ha érvényes a moldris talfolyas, akkor az indexek elhagyhatok:

BXB+Gyn +Fx, =Gy, +l_3xm (19)
az altalanositds érdekében szintén hagyjuk el az sszetétel indexeit:

Bx" +6y+FX=Gy+1_:X (20)
felhasznalva a (16) egyenletet:

G=G+B, (21) ¢é F=F+B, (22)

A betaplalas allapotat a folyadékfazisnak az egész betaplalashoz viszonyitott értéke
jellemzi, melyet g-val jeldliink:

q=F/B (23)
rendezziik a (20) egyenletet a (21-23) Osszefiiggések segitségével:

y= F_Ex+ B_xB= . ! x5 (24)
G-G  G-G  q-1 q-1

A (24) egyenlet a rektifikdldo oszlop g¢-vomalanak egyenlete. A q értékét hdtani
szempontbol is értelmezhetjiik:
Q
= 25
1= am, (25)
azaz a betdplalt folyadék 1 moéljanak telitett gézz¢ alakitdsdhoz sziikséges hdmennyiség €s
a parolgash6 hanyadosa.

A g-vonal minden esetben atmegy az alsé és fels6 munkavonal metszéspontjan.



A munkavonalakat dbrazolva: A g-vonal elhelyezkedésének esetei:

| 1
a
b
A felsd
munkavdnal c
y ) S gvoml y |
xP - g |

R+1
/  munkavonal |

O “ i xB xP 1 0 1

R, ) |

5. abra -

A g-vonal elhelyezkedésének esetei a betaplalasra vonatkozoan
folyadék, Q > AH, igy q> 1

forrasponti folyadék, Q = AH, igy q =1

részleges gbz részleges folyadék, 0 <Q <AH, igy 0 <q <1
telitett g6z, Q=01igyq=0

talhevitett gz, Q <0igy q<0

@ af g8

Az elméleti tanyérszam meghatarozasa MCCABE — THIELE mdédszerrel

Az als6  (15) és a fels6 (9) Y4 egyenslyi gorbe LX
munkavonalak segitségével az adott | D 9'// " Ty“" iy
elvalasztashoz sziikséges elméleti ; /J,' ¢xn_l Ty
tanyérok szama egyszerii grafikus Ll P — n
modszerrel meghatarozhatd. A i >\/ i #"" Tynﬂ
meghatérozés az egyensulyi egység ! A munkavonal | el
¢s a munkavonal definicigja alapjan i yd i i

torténik, amelyet a 7. 4bran mutatunk ! // i i

be. . /«:f ’ ! |

Az n-dik tanyért tekintve — C pont — e i i

az n-I1-dik  tanyérrol  lecsorgd X, . . x

n-1 n-2

folyadék Osszetétele egyensulyban

van az n-dik tanyérrol felszallo gézzel, 7. abra

de az n-dik tdnyérrol tdvozo fazisok is

egyensulyban vannak, ezért x Osszetételik kozos. Ezzel a B pontba jutottunk, amely a
termodinamikai egyensulyi 0sszetételt adja meg az n-dik tanyéron.



Folyamatos rektifikacio toltetes oszlopban

A folyamatos rektifikalast megvaldsithatjuk toltetes oszlopokban is. Ekkor a kolonnaban
tanyérok helyett toltettesteket helyeziink el (lasd 7 pont alatt).

kondenzator

A folyamatos toltetes rektifikald oszlop véazlata a 14. dbran
lathato:

kiforralo

8. abra
Toltettestek

- Lehetnek rendezettek vagy rendezetlenek
- Anyaguk lehet

* Fém, ha nem korroziv a kdzeg. Nagy kapacitas és hatasfok jellemzi
Oket, sz¢les geometriai skala. Nyomasalloak, azonban a nedvesitésiik
nem olyan jo mint a keramidké. Viszonylag dragdk, specialis igények
esetén jelentds arndvekedés pl.: SS 3-5x arndvekedés.

= Keramia: Kis kapacitasuiak, mechanikailag kevésbé ellenalloak,
azonban a magas homérsékletet és a korroziv kdzeget jol birjak.

* Mianyag: Olcsoak, de az ellendlloképességgel és a mechanikai
szilardasaggal gond lehet (alacsony homérsékleten rideggé valnak).

- A toltet hatékonysagara utal6 jellemzok:
= Atviteli egységmagassag (HTU)
= Elméleti tanyérszam (NTP)

Rendezetlen toltetetek:

Els6 generacios toltetek (1900-1950)

Raschig-gyiirii Lessing gyiirt Berl nyereg



9.a 9b 9.c

Masodik generacids toltetek (1950-70)

Pall gyiiri Intalox nyereg (kerimia) Intalox nyereg (fém)

10.a 10.b 10.c

Nutter ring [Forrds: www.sulzerkemtech.com]
11. abra
Strukturalt toltetetek:

Sulzer BX Sulzer toltetek Glitsch Goodloe

Sulzer BX plastic Intalox, Norton Co.
[Forrds: www.sulzerkemtech.com]

A berendezés leirasa elvégzendo feladatok

A gyakorlaton hasznalt rektifikdlo berendezés 80 cm magas 6 cm atmérdjii, 8x8x1.5 mm-es

o

Raschig gytiriivel t5lt6tt oszlop. A toltet fajlagos feliilete 570 m*/m’.

Az oszlopot alulrdl fiitjiikk, a tetejérdl tavozd g6zt vizes hiitdben kondenzaltatjuk. A
kondenzatumot két részre osztjuk; egyik részét desztillitumként elvezetjiik, masik részét
pedig refluxként visszapumpaljuk az oszlopba. A betaplalast szivattyaval valdsitjuk meg, a
térfogataramot kobozéssel hatarozzuk meg.

A mérés soran etanol-viz elegy elvalasztasat végezziik, a termék koncentraciojat
refraktométerrel hatarozzuk meg. A torésmutato-koncentracio kalibracios gorbe a mérésnél
rendelkezésre all.



1. Feladat

A rektifikalo oszlop elméleti tanyérszamanak meghatarozdasa adott fej- és fenéktermék
koncentracio esetén.

A mérést a rektifikdlo oszlop teljes reflux melletti felftitésével kezdjiikk. A kondenzalddas
meginduldsa utdn megkezdjik a fej- ¢és a fenéktermék elvételét valamint elinditjuk a
betaplalast. A termékelvételeket az eldzetesen kiszadmitott értékre allitjuk be. Az aramok
beallitasa utdn megvarjuk a staciondrius allapot bealltat, melyet harom egymas utani
termékminta-vétellel ellendrziink. Ezutdn a fiitételjesitmnyt és a refluxaramnyt addig
valtoztatjuk amig a termékek koncentracidja a megadott értéket el nem éri. Minden allitas
utan megvarjuk a stacionariu allapot bealltat, a folyadékaramokat feljegyezziik.

A folyadékaramok értékeibdl és a q vonal ismeretében felirjuk a munkavonaak egyenleteit.
A q vonal felirasdhoz sziikséges fajh6 adatok:

AH,,,EtOH = 39.3 kJ/mol = 204.1 cal/g = 854.34 J/g

AH,,,H,O = 40.65 kJ/mol = 540.5 cal/g = 2258.3 J/g

Meghatarozando:
- Refluxarany ¢és a visszaforralasi arany
- qértéke

- azegyensulyi egységek szama

2. Feladat
A rektifikalo oszlop minimalis tanyérszamanak meghatdrozdsa.

A minimalis tanyérszam (egyensulyi egységek szdma) adott elegy esetén az oszlop mindségi
teljesitoképességét jellemzi. Teljes reflux esetén a szamitashoz felhasznalhat6 az in. Fenske
egyenlet, amely Osszefliggést ad meg a minimdlis tanyérszdm (Nmin), a fejtermék
koncentracioja (xp) és a fenéktermék koncentracidja (xy) kozott, ha a relativ illékonysag
értéke allando.

Ekkor az egyenlet alakja:
lg{l_xM : "D}
N = l-x, x, 1
lga

Az etanol-viz elegyre a relativ illékonysdg nem allandod, ezért a szamitashoz atlagos relativ
illékonyséagot allapitunk meg. Ehhez az EtOH-viz gdz-folyadék egyensulyi adataibol, az
elvalasztasnak megfeleld tartomdyra kiilonbozd (x,y) értékparokra kiszamitjuk az o
értekekekt, majd ennek szdmtani 4tlagat alkalmazzuk a Fenske egyenlethez.



Nmin €rtéke meghatarozhato grafikusan is (McCabe-Thiele mddszer), ekkor a munkavonalak
megfelelnek az 1-es iranytangensii diagonalisnak.

A mérést ugy végezziik, hogy megsziintetjik a termékelvételt (a teljes kondenzatumot
visszavezetjlik). Ezutdn ismét megvarjuk a stacioner allapot bealltat, kis mennyiségli mintat
veszlink, megmérjik a torésmutatdt egymast kovetden harom mintdbol. A mintak atlagabol
szamitott értéket hasznaljuk a tovabbiakban.

Meghatarozando:
- Atlagos relativ illékonysag

- Nmin értéke a Fenske egyenlet segitségével

- Npin €értéke (McCabe-Thiele moédszerrel)
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Kis ZH kérdések:

1, Milyen feladatokat kell elvégezniiik a gyakorlaton?

2, Rajzolja fel a rektifikalo oszlop anyagaramait (mérési eldirat alapjan)!

3, Mit neveziink rektifikalasnak?

4, {rja fel a fels6 (dusitd) szakasz munkavonalat! Az egyenletben szerepl6 jelolésekhez irja
oda, hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége.

5, Irja fel az als6 (kigézo16) szakasz munkavonalat! Az egyenletben szerepld jeldlésekhez irja
oda, hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége.

6, Irja fel a kétkomponensii elegy rektifikalasanal, a relativ illékonysag egyenletét!

7, Irja fel a refluxarany egyenletét! Az egyenletben szerepl$ jelolésekhez irja oda, hogy mi-
mit jelent, mi a mértékegysége.

8, Irja fel a visszaforralasi arany egyenletét! Az egyenletben szerepld jelolésekhez irja oda,
hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége.

9, Irja fel a teljes oszlop bruttd tomegmérlegét! Az egyenletben szerepld jelolésekhez irja oda,
hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége.

10, Irja fel a dusito szakasz bruttd tomegmérlegét! Az egyenletben szerepld jeldlésekhez irja
oda, hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége.

11, Irja fel a kig6z616 szakasz brutté tomegmérlegét! Az egyenletben szereplé jelolésekhez
irja oda, hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége.

12, Minek a mérésére szolgal a refraktométer?

Nagy ZH kérdések:

1, Rajzolja le milyen méréberendezéssel mért a laborban és nevezze el az egyes részeket!

2, Irja fel a minimalis tanyérszam meghatarozasara vonatkozo egyenletet! Az egyenletben
szerepl? jelolésekhez irja oda, hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége.

3, Rajzolja fel a folyamatos toltetes rektifikald oszlopot, és jelolje az anyagaramokat!

4, Mit neveziink rektifikalasnak? irja fel a refluxarany és a visszaforralasi arany egyenletét!
Az egyenletben szerepld jelolésekhez irja oda, hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége.

5, Irja fel a felsd (dusito) és az also (kigdzo16) szakasz munkavonalat! Az egyenletben
szerepld jelolésekhez irja oda, hogy mi-mit jelent, mi a mértékegysége!

6, Vezesse le az also (kig6z0616) szakasz munkavonalanak egyenletéta F'r = G, + M
egyenletbdl kiindulva. Az egyenletben szerepld jelolésekhez irja oda, hogy mi-mit jelent, mi a
mértékegysége!

7, Vezesse le a fels6 (dusito) szakasz munkavonalanak egyenletét a G, = F' + D

egyenletbdl kiindulva. Az egyenletben szerepl6 jeldlésekhez irja oda, hogy mi-mit jelent, mi a
mértékegysége!

8, Soroljon fel 2-2 elsd €s masodik generacids rendezetlen toltetet!



