Aparatura procesowa- laboratorium 2018/2019

EKSTRAKCIJA W KOLUMNIE

1. Wprowadzenie

Ekstrakcja to proces jednostkowy polegajacy na czesciowym lub catkowitym rozdzieleniu
mieszaniny cieklej lub stalej za pomoca rozpuszczalnika, w ktérym sktadniki mieszaniny wykazuja
rozng rozpuszczalnoscig. W przypadku rozdzielania tg3 metodg mieszaniny statej, proces nazywamy
lugowaniem, natomiast w przypadku rozdzielania mieszanin ciektych - ekstrakcja wtasciwg lub po
prostu ekstrakcja. Ekstrakcja polega na kontaktowaniu suréwki ekstrakcyjnej (roztwor surowy)
z odpowiednio dobranym rozpuszczalnikiem wtornym (C) — ekstrahentem, ktory wykazuje sie
selektywng rozpuszczalnoscia w stosunku do skladnikow suréwki oraz ograniczong
rozpuszczalnoscia w roztworze surowym. Po dodaniu rozpuszczalnika wtornego tworzy sie uktad
dwufazowy (ciecz-ciecz lub ciecz-ciato state). Sktadnik ekstrahowany przechodzi w znacznej czesci
z suréowki do rozpuszczalnika wtérnego, dajac ekstrakt. Pozostatos¢ poekstrakcyjna jest nazywana
rafinatem.

Ekstrakcja w ukladzie ciecz-ciecz

W przypadku gdy rozpuszczalnik wtéorny (C) wykazuje si¢ zupelng nierozpuszczalno$cia
w rozpuszczalniku pierwotnym (A) oraz gdy nie wystepuja zjawiska asocjacji lub dysocjacji
sktadnika ekstrahowanego (B) mozna stosowac prawo podziatu Nernsta. Wedtug tego prawa w danej
temperaturze stosunek zawartosci sktadnika ekstrahowanego w ekstrakcie i rafinacie jest staty:

(=X
Y
gdzie: Kk - wspotczynnik podziatu,
Y - zawarto$¢ sktadnika ekstrahowanego w ekstrakcie,
X - zawarto$¢ sktadnika w rafinacie.

Prawo Nernsta jest przypadkiem granicznym, gdyz zwykle zachodzi asocjacja lub dysocjacja
I zalezno$¢ Y=f(X) nie ma charakteru liniowego. Przy zalozeniu catkowitej niemieszalno$ci
rozpuszczalnikow: pierwotnego (A) i wtornego (C), rownowaga ekstrakcyjna w warunkach
izotermicznych moze by¢ rozpatrywana w uktadzie wspotrzednych prostokatnych. Jezeli natomiast
rozpuszczalnik pierwotny (A) i rozpuszczalnik wtorny (C) rozpuszczajg si¢ czgsciowo w sobie,
zachodzi konieczno$¢ stosowania trojkata Gibbsa do przedstawiania rownowagi ekstrakcyjne;j.
Prowadzenie procesu ekstrakcji okresla pewne wymagania stawiane dobremu ekstrahentowi.
Powinien on:

e miec¢ ograniczong mieszalno$cig z rozpuszczalnikiem pierwotnym,

e ckstrahowa¢ gltownie pozadany sktadnik (selektywnos¢),

e Wspotczynnik podziatu w danym uktadzie powinien mie¢ jak najwiekszg wartos¢,

e roznic si¢ gestoscig od rozpuszczalnika pierwotnego,

e by¢ fatwo regenerowany,



e miedzy ekstrahentem a rozpuszczalnikiem pierwotnym powinno by¢ optymalne napigcie
miedzyfazowe tak, aby cieczy nie emulgowaly zbyt tatwo i aby nie zachodzita koalescencja
(dhuzszy czas kontaktu migdzyfazowego utatwia dyfuzje),

e chstrahent nie powinien dziata¢ niszczaco na aparaturg, ani reagowac ze skladnikami
surowki,

e byc¢ tani, nietoksyczny i ekologicznie bezpieczny.

Trojkat Gibbsa przedstawia si¢ w nastepujacy sposob.
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Kazdy wierzcholek trojkata to czysta substancja A, B lub C. Kazdy bok trojkata to mieszanina
dwusktadnikowa, np. na boku AB =znajdujg si¢ mieszaniny sktadnikow A i B o réznych
zawarto$ciach obu tych substancji. Naprzeciw boku AB lezy wierzchotek C, w ktorym stezenie
substancji A i B wynosi zero. Natomiast na boku AB stezenie substancji C wynosi zero. Zatem
mozna wywnioskowaé, ze na kazdym odcinku réwnolegtym do boku AB potozonym blizej
wierzchotka C bedzie stala zawarto$¢ tego skladnika, czyli wspoéhrzedne okreslajace zawarto$¢
sktadnika C sg réwnolegle do boku przeciwlegtego wierzchotkowi C. I analogicznie, wspéirzedne
okreslajagce zawarto$¢ sktadnika B sg rownolegte do boku przeciwleglego wierzchotkowi B oraz
wspolrzedne okreslajace zawarto$¢ sktadnika A sg rownolegte do boku przeciwleglego
wierzchotkowi A. Oznacza to, ze wngtrze trdjkata odpowiada mieszaninom trdjsktadnikowym.
Wzajemng rozpuszczalno$¢ A i C przedstawia si¢ za pomoca linii rozpuszczalnos$ci, ktéra dzieli
wnetrze trojkata na dwa obszary. Nad linig rozpuszczalno$ci jest obszar jednofazowy, co oznacza, ze
kazdy punkt zaznaczony w tym obszarze odpowiada roztworowi jednofazowy. Pod linig
rozpuszczalnosci znajduje si¢ obszar dwufazowy, co oznacza, ze kazdy punkt umieszczony w tym
obszarze odpowiada mieszaninie, ktora rozpada si¢ na dwie oddzielne fazy. Rozdziat mieszaniny
dwufazowej odbywa si¢ zgodnie z przebiegiem tak zwanych cigciw rownowagowych lub inaczej
konod. Jesli na dowolnie wybranej konodzie zaznaczy si¢ jaki$ punkt przedstawiajacy mieszaning



dwufazowa M, to ta mieszanina rozdzieli si¢ na dwa roztwory o sktadach pokazanych przez punkty
koncowe konody R i E.
Najprostszy proces ekstrakcji mozna pokazaé¢ schematycznie za pomoca ponizszej ilustracji.
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Urzadzenie do ekstrakcji przedstawiono w postaci kwadratu, natomiast strumienie wpltywajace do
niego 1 opuszczajace zaznaczono strzatkami. Litera R oznaczono rafinat powstajacy z surowca S,
a literg E — ekstrakt powstajacy z ekstrahenta C.

Ekstrakcja moze by¢ prowadzona w sposob okresowy lub ciagly. W metodzie ciaglej stosuje sie
zasadg¢ przeciwpradu strumieni surowca 1 ekstrahenta. Aparaty do ekstrakcji nazywamy
ekstraktorami. Skladaja si¢ one z mieszalnikéw, w ktorych zachodzi mieszanie surowca
z ekstrahentem oraz rozdzielaczy (odstojnikéw), w ktorych nastepuje rozwarstwienie. W ekstrakcji
wielostopniowej mieszalniki i odstojniki sg ustawione na przemian, szeregowo. W ekstrakcji ciaglej
wykorzystujemy jedno urzadzenie — kolumng ekstrakcyjna.

Pod wzgledem konstrukeyjnym aparaty do ekstrakcji mozna podzieli¢ na dwa zasadnicze rodzaje:

l. ekstraktory mieszalnikowo-odstojnikowe,
Il. ekstraktory kolumnowe.

Pierwszy typ nadaje sie do prowadzenia ekstrakcji w sposob okresowy 1 ciagty. Szybkosci przeptywu
1 intensywnosci wymieszania mogg w nich by¢ wieksze niz w kolumnowych, ale konieczno$¢
instalowania w kazdym stopniu oddzielnego mieszadla zwigksza koszt budowy 1 eksploatacji
urzadzenia. W aparatach kolumnowych dwie ciecze poruszaja sie wzgledem siebie
w przeciwpradzie, koalescencja obu faz nastepuje w takim urzadzeniu tylko raz. W celu osiggniecia
w zwigzku z tym jak najwigkszej powierzchni kontaktu migdzy fazami, rozwija si¢ ja przez:

a) wypehianie kolumn ksztattkami (np. pier§cieniami Raschiga) lub umieszczenie w nich polek
sitowych,

b) dodatkowe wspomaganie mechaniczne wywotujgce pulsacje stupa cieczy w kolumnie
(ekstraktory pulsacyjne),

C) uzycie mechanicznie napgdzanych mieszadet tarczowych lub topatkowych.



Ekstraktor kolumnowy

Ekstrakcja w tym ekstraktorze prowadzona jest
w przeciwpradzie. Ciecz ci¢zsza ptynie z gory
na dot, a 1zejsza odwrotnie. W wyniku
przenikania cieczy zachodzi ekstrakcja. Ciecze
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Ekstraktor to zbiornik ksztaltu kadzi lub
cylindra, zaopatrzony jest w mieszadlo osadzone
na wale, a w §cianach wmontowane sg famacze.
Wprowadzenie cieczy odbywa sig¢, jak w
ekstraktorze kolumnowym.

1 — plaszcz ekstraktora
2 — mieszadto ruchome

—_— 3 — prety (famacze)
M 4 — wat obrotowy

2. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie z prowadzeniem ekstrakcji w uktadzie ciecz-ciecz w kolumnie.

3. Metodyka pomiaréw

I.  Przygotowac roztwor surowca.
Il.  Pobra¢ probke surowca i ustali¢ stgzenie substancji ekstrahowanej w surowcu przez pomiar
gestosci cieczy.



VI.
VII.

VIII.

XI.
XII.

Napehi¢ zbiornik surowca ustalong iloscig cieczy.

Napehi¢ wodg zbiornik rozpuszczalnika — ekstrahenta.

Wypehi¢ kolumne ekstrakcyjng fazg ciagla.

Wilaczy¢ zasilanie elektryczne instalacji badawcze;.

Ustawi¢ zawory na wylocie z kolumny ekstrakcyjnej tak, aby odpowiednie ciecze kierowane
bytly do odpowiedniego zbiornika: ekstrakt do zbiornika ekstraktu, rafinat do zbiornika
rafinatu.

Wiaczy¢ pompke dozujacg surowiec do kolumny ekstrakcyjnej i ustawi¢ odpowiednie
natezenie przeptywu surowca przy uzyciu rotametru.

Wiaczy¢ pompe dozujaca wode do kolumny ekstrakcyjnej i1 ustali¢ okreslong warto$¢
natezenia przeptywu wody przy uzyciu rotametru.

W okreslonych odstepach czasu pobiera¢ probki ekstraktu na wylocie z kolumny
ekstrakcyjnej.

Przez pomiar gestosci ekstraktu ustala¢ stezenie substancji ekstrahowane;.

Po ustaleniu si¢ warunkéw pracy kolumny pobra¢ probke rafinatu i zmierzy¢ jej gegstosé
celem ustalenia st¢zenia substancji ekstrahowanej w rafinacie.

4. Aparatura pomiarowa
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Rysunek 1. Schemat procesu



Media
surowiec
rozpuszczalnik
ekstrakt
rafinat
pozostatosé
destylat
zimna woda

Pomiar i kontrola

Glowne skladniki
Bl zbiornik rozpuszczalnika F101
B2 zbiornik destylatu F102
B3 zbiornik ekstraktu L101-L105
B4 zbiornik rafinatu P101, P102
B5 zbiornik surowca TIO1
D1 kolba okragtodenna TI02
H1 plaszcz grzejny TIC1
K1 kolumna ekstrakcyjna
K2 kolumna destylacyjna
P1 pompa rozpuszczalnika
P2 pompa surowca
P3 pompa prézniowa
w1 most destylacyjny
F1 filtr
V1-v4 zawory kontrolne
V5,V6  zawory bezpieczenstwa
V7,V8  3-drozne zawory kulowe
V10-V30

zawory

natezenie rozpuszczalnika
natezenie surowca
poziom napeinienia
ci$nienie
temperatura pozostatosci
temperatura par
sterownik temperatury



