Praca ¢. 15

Diferencidlna rektifikécia v napliiovej kolone

Ciel prace:
1. Urcit hodnotu vyskového ekvivalentu teoretickej etdze laboratornej népliove;j
kolony.

2. Ziskané udaje pouzit’ na ndvrhovy vypocet napliovej kolony na delenie modelove;j
zmesi diferencidlnou rektifikaciou pri konstantnej hodnote refluxného pomeru.

Teoreticka Cast’

Rektifikacia je protiprudovy separacny proces, pri ktorom sa prud par vytvara ¢iastocnym
odparenim zmesi vo vardku. Tento prid postupuje nahor pozdiz rektifika¢nej kolony,

v ktorej dochddza ku kontaktu so stekajucou kvapalnou fazou. Pri kontakte faz dochadza
ku obohacovaniu par o prchavejsiu zlozku delenej zmesi. Prud par, ktory vystupuje

z hornej &asti kolony (hlavy), vstupuje do kondenzatora. Cast’ kondenzatu sa vracia do
kolony ako spétny tok kvapalnej fazy. Separacia zloziek kvapalnej zmesi v rektifikacnej
koldne je vysledkom komplexného procesu ciastoéného odparovania a Ciastocne;j
kondenzécie pri si¢asnom intenzivnom prestupe tepla medzi oboma fazami. Intenzivny
styk faz v kolone sa dosahuje r6znymi vostavbami alebo naplitou koldny. V pripade, Ze
kolona je vyplnend tuhymi telieskami alebo Strukturovanou vypliiou, hovorime

o naplnovej kolone. Ku kontaktu par s kvapalnou fazou dochadza na povrchu naplne po
celej dizke kolony.

Diferencialna rektifikacia je pretrzity, poloprietokovy proces, pretoze surovina sa do
varéka nadavkuje jednorazovo a v priebehu rektifikicie sa jej mnozstvo nedopia. Po
nabehu kolony sa z kondenzatora par neustale odobera destilat ako jediny vystupujuci
materidlovy prud. Proces diferencialnej rektifikacie je neustaleny pricom sa zloZenie faz
na rdznych miestach kolony s ¢asom meni. Nakol'ko sa zo zariadenia odvadza destilat, t.j.
prad s vyS$im obsahom prchavejSej zloZky v porovnani so zlozenim kvapaliny vo varaku,
obsah tejto zlozky v kolone sustavne klesa.

Pri zostaveni materidlovej bilancie diferencidlnej rektifikdcie musime brat’ ohl'ad na
bilancované obdobie. Ak berieme do tivahy len pociatocny a kone¢ny stav, celkovia
materidlovu bilanciu a materialovt bilanciu prchavejsej zlozky vyjadruja rovnice

ng =Ny + Ny, (15.1)

NeXp = Rp Yy + Ny Wy (15.2)

kde n predstavuje latkové mnozstvo zmesi a x molovy zlomok prchavejsej zlozky

v surovine (F), destilate (D) a destilaénom zvySku (W).

Vztah medzi mnozstvom jednotlivych pridov a ich zlozenim v pripade diferenciélne;j
rektifikacie ovplyviiuje tieZ separaéna u¢innost’ kolény. Cim je deliaca uéinnost kolény
vicsia, tym viac sa lisi okamzité zlozenie destilatu, yp,, od zloZenia zvysku, xs;.

V diferencidlnom tvare opisuje materidlovl bilanciu v obohacovacej Casti rektifikacne;j
kolony rovnica



n e = j% (15.3)

Spojenim rovnic (15.1) az (15.3) dostaneme

InZo=2w _ | dry (15.4)

yD_xF nyDT_xWZ'

V pripade, ze v priebehu diferencidlnej destilacie sledujeme len zmenu zlozenia destilatu,
vhodnou tpravou dokazeme diferencialny tvar materidlovej bilancie prchavejsej zlozky
upravit’ nasledovne

np

NeXp = IyDran + Ny Wy, (15.5)
0

pricom oddestilované mnoZzstvo prchavejsej zlozky vypocitame integraciou okamzitych
mnozstiev prchavejsej zlozky v jednotlivych podieloch destilatu.
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Obr. 15.1. Znazornenie okamzité¢ho zlozenia destilatu, yp,, a zvysku, xw,, pocas
diferencidlnej rektifikacie v kolone, ktord pracuje pri refluxnom pomere, R, a sposob
odcitania poctu teoretickych etazi.

Rovnako, ako v pripade etdzovej kolony dokdzeme vyjadrit’ vzt'ah medzi okamzitym
zloZenim kvapalnej, x1, a parnej, yg, fazy v 'ubovol'nom priereze rektifikacnej kolony.



Na tento ucel pouzivame rovnicu pracovnej ¢iary odvodent z materidlovej bilancie
prchavejsej zlozky v danom priereze kolony

R Xp
= X, +
R+1 R+1

Vo (15.6)

kde R je refluxny pomer, definovany ako podiel tokov latkového mnozstva spédtného toku
kvapalnej fazy a destilatu

R=-L (15.7)

Rovnica (15.6) bola odvodena pre pripad, Ze platia zjednodusujice predpoklady pouzité
v grafickej metdde navrhu destilaénych kolén (McCabe—Thiele), t.j. rovnost’ vyparnych
entalpii zloZiek delenej zmesi, rovnost’ ich tepelnych kapacit a zanedbatelna hodnota
zmiesavacej entalpie. Rovnica plati pre celu obohacovaciu cast’ napliovej rektifikacnej
kolony od jej hlavy (bod D = [xp,; yp.]) po spodnt ¢ast’ naplne. Na tomto mieste sa
dostanti pary z varaka, ktoré su v rovnovahe so zlozenim zvysku, xw,, do kontaktu

s kvapalnou fazou stekajiucou do vardka. V rovnovdznom y—x diagrame (obrazok 15.1)
tomuto miestu zodpoveda bod N = [xpn; yon]. Rovnicu (15.6) v rovnovaznom diagrame
znazoriuje priamka so smernicou R/(R + 1).

Pri navrhu naplnovej kolony potrebujeme poznat’ vysku naplne, na ktorej sa dosiahne
pozadovany deliaci uc¢inok (ostrost’ delenia). V praxi sa na tento G€el pouziva parameter
nazvany vyskovy ekvivalent teoretickej etdze (VETE), t.j. vyska naplne, na ktorej sa
dosiahne rovnaké obohatenie par prchavejSou zloZzkou ako v pripade teoretickej etaze.
Teoreticka etaz rektifikaénej kolony predstavuje miesto, z ktorého odchadzajuce fazy su
v rovnovahe.

Na vypocet VETE st k dispozicii empirické vypoctové vztahy, ktoré zohl'adnuju vplyv
takych parametrov ako je hustota hmotnostného toku par, relativna prchavost’ zloZiek

a tiez hustota a viskozita stekajiicej kvapalnej fazy. Vyska naplne rektifikacnej kolony sa
vypocita zo znameho poctu teoretickych etazi (PTE) a hodnoty VETE ako ich suc¢in

H =(VETE)(PTE) (15.8)

Pocet teoretickych etdzi, v stilade s grafickou metédou navrhového vypoctu rektifikacnej
kolony podl'a McCaba a Thieleho, zodpoveda poctu pravouhlych krokov, ktoré
zostrojime medzi priamkou pracovnej ¢iary a rovnovaznou krivkou v rovnovaznom y—x
diagrame (obrazok 15.1). Posledny pravouhly krok medzi rovnovaznou zéavislost'ou

a pracovnou priamkou, ktory je znazorneny na tomto obrazku (od bodu N ku W),
zodpovedé deliacemu ucinku varaka.

Pocas diferencialnej rektifikacie sustavne klesa obsah prchavejsej zlozky v destilatnom
zvysku. Znamena to, Ze pri nezmenenej separacnej ucinnosti kolony klesa aj obsah
prchavejsej zlozky v destilate. Separa¢na t¢innost’ kolony sa da do urcitej miery zvysit’
zvacSenim refluxného pomeru, t.j. zmensenim mnozstva odoberaného destilatu. V tom



pripade sa zvic¢si smernica pracovnej Ciary a tak dokaZeme ziskat’ koncentrovant
prchavejsiu zlozku v destilate aj pri jej nizZSom obsahu vo varaku.
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Obr. 15.2. Znézornenie okamzitého zlozenia destilatu, yp, a zvysku, xw, na zaciatku
diferencialnej rektifikacie (z = 0) a v Case 7 v kolone, ktord pracuje pri konstantne;j
hodnote refluxného pomeru, R.

Ak sa diferencialna rektifikacia vedie pri konstantnej hodnote refluxného pomeru,
smernica pracovnych ¢iar (R/(R + 1)) sa pre rozne okamihy procesu nemeni, takZe obsah
prchavejsej zlozky v destilate casom klesa. Na obrazku 15.2 s v rovnovaznom y—x
diagrame uvedené dve pracovné Ciary, ktoré zndzorfiuju okamziti materidlovu bilanciu
prchavejsej zlozky v kolone pre podmienky na zaciatku rektifikacie (z=0) a v ¢ase 7 # 0.
Ako vidno, su to rovnobezky pretinajuce uhlopriecku rovnovazneho diagramu v mieste,
ktoré zodpoveda aktualnemu zlozeniu destilatu. Zlozenie jednotlivych pridov sa

v priebehu rektifikéacie spojite meni. V pripade destilatu klesa obsah prchavejsej zlozky
z pociato¢nej hodnoty yp, - po yp; a obsah prchavejsej zlozky v destilaénom zvysku sa
meni od xp cez xw;=o po xw.. ZloZenie destilatu ziskané¢ho v priebehu celej rektifikécie

a vysledného destilatu dokdzeme vypocitat’ rieSenim rovnic (15.1) az (15.5).

Pri navrhovom vypocte rektifika¢nej kolony na delenie modelovej zmesi sa postupuje
rovnako ako pri rieSeni diferencialnej destilacie. Udaje na numerické riesenie hodnoty
integralu na pravej strane Rayleighovej rovnice sa ziskaji z rovnovazneho y—x diagramu
so zakreslenymi pracovnymi ¢iarami pre dant hodnotu refluxného pomeru a vypocitany
pocet teoretickych etdzi (vid’ obrazok 15.2).



Zadanie prace

1.

V napliovej kolone s priemerom D, = 0.03 m sa ma rozdelit’ 40 mol bindrnej zmesi
metanol—etanol s obsahom ..... mol. % prchavejsej zlozky. Refluxny pomer ma
hodnotu ...., asovy interval odtekania destilatu je Az = 3.8 s. Objem destilatu
predstavuje 25 % z podvodného mnozstva suroviny. Na vypocet hodnoty vyskového
ekvivalentu teoretickej etaze pouzite vztah

0.33

VETE =2.856x10°
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Hustota hmotnostného prietoku par mi; = 0.69 kg m *s ' a vyska vrstvy naplne

v koléne je 4 = 0.95 m. Relativnu prchavost’ zmesi ako aj hustotu a viskozitu
kvapalnej fazy urcite pri teplote varu suroviny. Vypocitajte zloZenie destilatu

a zvysku a porovnajte skuto¢ntit hodnotu VETE s vypocitanou hodnotou.
Diferencialnou rektifikdciou sa ma v napliovej kolone rozdelit’ 1000 kg suroviny tak,
aby vytazok prchavejSej zlozky v konecnom destilate bol ..... % z jej mnoZstva

v surovine. Surovina ma rovnaké zlozenie ako zmes pouzita v laboratornej praci.
Refluxny pomer mé v priebehu separacie konStantn hodnotu R = ...... Na urcenie
vySkového ekvivalentu teoretickej etaze pouzite vzt'ah zo zadania 1. Rychlost’
pradenia par vo volnom priereze kolony je 0.75 m's . Koléna ma priemer 25 cm
a vyska naplne je 1.75 m. Relativnu prchavost’ zmesi ako aj hustotu a viskozitu
kvapalnej a parnej fazy urcite pre podmienky, ktoré ste dosiahli pocas laboratorne;j
prace vo varaku na konci destilacie.



Experimentalna cast’

Zariadenie

Experiment sa uskutoc¢iiuje v laboratdrnej napliovej koldne (obrazok 15.3). Zariadenie
tvori vlastna kolona (1), ktorej spodna Cast’ je pripojena na vardk (2). Pary z hlavy kolony
su vedené do systému vodnych chladi¢ov, ktoré slizia na kondenzaciu par a chladenie
kondenzatu. Nadoba varaka s objemom 5 L sa plni surovinou cez otvor (3), vysku
hladiny v nddobe indikuje stavoznak (4). Ohriatie suroviny a jej ¢iastocné odparovanie je
zabezpecené ponornym ohrevnym telesom (5) a vonkaj$im ohrevom (6). Teplota obsahu
nadoby a par na hlave kolony sa meria pomocou teplomera (7). Kohtt (8) sluzi na
vzorkovanie spdtného toku kvapalnej f4zy zo spodnej Casti napliiovej kolony.

V kondenzatore par (9) sa vytvara spétny tok kvapalnej fazy, z ktoré ho sa ¢ast’ odobera
cez solenoidovy ventil (10) ako destilat. Destilat sa d’alej chladi v chladici (11) a steka do
odmerného valca (12). Pomocou riadiacej jednotky (13) sa nastavuje frekvencia otvarania
solenoidového ventilu a dizka intervalu, po¢as ktorého je ventil otvoreny. Riadiaca
jednotka (13) sa zapina pomocou vypinaca (15)

Na nastavenie intenzity ohrevu slizi regulacny transformator (16), ktory sa zapina
pomocou vypinaca ohrevnych telies (14). Nadoba vardka sa vyprazdiuje pomocou
vypustného kohuta (17). Kohtt (17) tiez slizi na vzorkovanie kvapalnej fazy vo varaku.
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Obr. 15.3. Schéma zariadenia na diferencialnu rektifikaciu v napliovej. Néplnova kolona
(1), varak (2), plniaci otvor (3), stavoznak (4), ohrevné teleso (5), vonkajsi ohrev (6),
teplomer (7), vzorkovaci kohut (8), kondenzétor (9), solenoidovy ventil (10), chladi¢



destilatu (11), odmerny valec (12), riadiaca jednotka nastavenia refluxného pomeru (13),
vypina¢ ohrevnych telies (14), vypinac riadiacej jednotky nastavenia refluxného pomeru
(15), regulacny transformator (16), vypustny kohut (17).

Pracovny postup
A. Priprava na meranie

1.
2.
3

W

10.

Skontrolujeme, ¢i je vardk (2) prazdny.

Zapneme termostat a lampu refraktometra.

Odoberieme vzorku suroviny a pomocou refraktometra zmeriame index lomu, ktory
slazi na ur€enie zloZenia suroviny. Zaroven teplomerom zmeriame teplotu suroviny.
Na zaklade zistené¢ho zloZzenia a teploty vypocitame objem suroviny. Nadobu vardka
(2) naplnime cez plniaci otvor (3) surovinou.

Vyziadame si povolenie na zaciatok merania.

Do kondenzatora (9) a chladica destilatu (11) vpustime chladiacu vodu. Pod ustie
rarky, z ktorej vyteka destilat, postavime odmerny valec (12).

Zapneme vypina¢ ponorného ohrevného telesa (14). Na regulatnom transformatore
(16) nastavime maximalnu hodnotu.

Akonahle sa v sklenej prirube medzi nadobou varaka (2) a ndplnovou kolénou (1)
objavia pary, zmenime nastavenia ohrevu podl'a pokynov v dokumentacii. Po
objaveni sa prvych kvapiek kondenzéatu na dne kolony, vypneme vonkajsi ohrev

a regulacny transformator nastavime na predpisant hodnotu.

Od okamihu, ked’ sa objavia prvé kvapky kondenzatu na hlave kolony pockéame este
15 min na ustélenie rezimu v koléne pricom neodoberame ziaden destilat.

Pocas ustal'ovania podmienok v kolone na riadiacej jednotke (13) nastavime hodnotu
refluxného pomeru podla informacie v dokumentécii.

B. Meranie

1.

(98]

Po ustéaleni podmienok v koléne si zazna¢ime teplotu par na hlave kolony, ktort
indikuje teplomer (11). Zapneme riadiacu jednotku na nastavenie refluxného pomeru
(13). Zmenou nastavenie regulacného transformatora (16) upravime intenzitu ohrevu
podl'a pokynov v dokumentacii.

Podl'a zadania ur¢ime objem celkového destilatu, ktory rozdelime na desat’
alikvotnych casti. Po odobrati kazdého podielu destilatu zistime jeho zlozenie
meranim indexu lomu vzorky pomocou refraktometra. Zaznac¢ime si tieZ teplotu na
hlave kolony v ¢ase odberu prislusného podielu z objemu destilatu.

Frakcie destilatu zhromazd'ujeme v Erlenmayerovej banke.

Po odobrati desiateho podielu objemu destilatu vypneme ohrev varaka (14),
regulacny transformator (16) nastavime na minimalnu hodnotu a pomocou vypinaca
(15) vypneme riadiacu jednotku nastavenie refluxného pomeru (13).
Prostrednictvom vypustného kohuta (17) zoberieme vzorku kone¢ného zvysku do
pripravenej skimavky a ihned’ ju uzatvorime zatkou. Po vychladnuti stanovime
zlozenie zvysku refraktometricky. Z Erlenmayerovej banky zoberieme vzorku
vysledného destilatu, ktory vznikne zmieSanim desiatich frakcii, a pomocou
refraktometra v nej zistime obsah prchavejsej zlozky.

C. Ukoncenie merania



1. Pockame, kym stecie kondenzat z kolony do vardka. Po vychladnuti kvapalinu z
varaka vypustime spat’ do zasobnej nadoby. Chladiacu vodu nevypiname.

D. Bezpecnostné opatrenia
1. Zlozky delenej zmesi st horlaviny, ktorych pary su zdraviu Skodlivé.
2. Zvysok z varéka vypustame az ked’ jeho teplota klesne na 40 °C.



Spracovanie nameranych udajov

1.

*

Na zaklade meranych hodnoét indexu lomu jednotlivych frakcii destilatu, vysledného
destilatu a kone¢ného zvysku zistime molovy zlomok prchavejSej zlozky v tychto
zmesiach. Pre teplotu 20 °C a zlozenie frakcie destilatu od¢itame hodnotu molového
objemu prislusnej zmesi. VSetky udaje zaznacime do tabulky 15.1.

Pouzitim tdajov o objeme jednotlivych frakcii destilatu a ich molového objemu
vypocitame odobraté latkové mnoZstva frakcii destilatu, n,_, a celkové latkové

mnozstvo destildtu odobraté za cely ¢as rektifikacie, n,

K

my = (my,), K=1..,10 (15.10)

k=1

Z materidlovej bilancie (15.1) vypocitame okamzitti hodnotu latkového mnoZzstva
zvysku, n;.

Priemerné zlozenie destilatu vypocitame ako priemernti hodnotu za cely uplynuty ¢as
rektifikacie. Pre jednotlivé riadky tabul’ky sa hodnota yps vypocita podla vztahu

np K
yDTan Z(yDrnDr)k
Vs = = K=1,...10 (15.11)

Podla rovnice (15.2) sa vypodita okamzité zloZenie destilaéného zvysku, xw.. Udaje
vypocitané v bodoch 2 a 3 zazna¢ime do prisluSného riadka tabulky 15.2.

V rovnovaznom y—x diagrame pre kazdu frakciu destilatu zazna¢ime okamzité
zloZenie destilatu, yp,, a zvysku, xw,. Pre jednotlivé zloZenia destilatu zostrojime
pracovné Ciary so smernicou R/(R + 1), ktoré pretinaju uhloprie¢ku rovnovazneho
diagramu v prislusnych bodoch D, =[xp.; yp.] (obrazok 15.2). Medzi kazdu pracovnu
Ciaru a rovnovaznu zavislost’ zakreslime medzi zlozenim prislusného destilatu

a zvySku pravouhlé kroky, ktoré zodpovedaju poctu teoretickych etazi kolony
zvacsenému o jeden (posledny krok zodpoveda obohateniu par prchavejsou zlozkou
vo varaku).

Zo vztahu (15.8) vypocitame hodnotu vyskového ekvivalentu teoretickej etaze pre
jednotlivé frakcie destilatu. Do tabul’ky 15.2 zazna¢ime vypocitané hodnoty PTE a
VETE.

Z jednotlivych hodnét VETE vypocitame priemernt hodnotu VETE.,, a porovname
ju s hodnotou vypocitanou podla vztahu uvedeného v zadani, VETE,y,. Na zaklade
oboch tdajov vypocitame hodnotu relativnej odchylky, overe.

Na zéklade vypocitaného a experimentéalne stanoveného zlozenia destilacného zvysku
na konci rektifikacie vypocitame hodnotu relativnej odchylky molového zlomku
prchavejsej zlozky vo zvysku, 6, .

Vysledky vypoctov zhrnieme v tabul’ke kone¢nych vysledkov 15.3.
Do tabul’ky 15.4 uvedieme vysledky navrhového vypoctu rektifikacnej kolony.



Tabul’ka 15.1. Zaznam nameranych udajov

Ry, XF ng/mol
ndxw Xw R
ndyD VD Vp - 106/11’13
Meranie tp/°C Mgy, AVp - 10%m’ VDr VD * 106/(m3 molfl)
1.
2.
3.
4,
5.
6.
7.
8.
9.
10.

Tabul’ka 15.2. Vysledky vyhodnotenia nameranych udajov

np/mol VDr np/mol VDs nw./mol Xwr PTE VETE/m
Tabul’ka 15.3. Kone¢né vysledky experimentu
Experimentalne udaje Vypocitané hodnoty Porovnanie
VETE VETE Sure
YD YD 5}’1)
Xw Xw Xw




Tabul’ka 15.4. Vypocitané udaje pre prevadzkovu rektifikaéni kolonu

mp/kg np/kmol XF R h/m

w/(ms ) D/m S/m” XW.exp o

pv/(kgm™) pu/(kg m™) u/(Pa s) toWsexp/°C (kg s )

VETE PTE + varak

Xwz

yDr

1/(yDr _ th)

PS

I’lF/ nw

nw/kmol

np/kmol

VD

Yn/%




