Aparatura procesowa- laboratorium 2018/2019

REKTYFIKACJA OKRESOWA W KOLUMNIE

1. Wprowadzenie

Rektyfikacja to operacja jednostkowa, stosowana do rozdzielania mieszanin ciektych, polegajaca na
przeciwpradowym zetknieciu fazy cieklej i parowej przy jednoczesnej wymianie ciepla i masy
miedzy fazami. Rektyfikacja to inaczej destylacja wielokrotna. Ze wzgledu na sposob prowadzenia
rozrdznia si¢ rektyfikacje ciggla i okresowa.

W rektyfikacji ciagglej surowiec dozuje si¢ w sposob nieprzerwany na tzw. potke zasilang i w sposéb
ciggly odbiera si¢ destylat oraz ciecz wyczerpang o stalych sktadach. W rektyfikacji okresowej
kociot kolumny jednorazowo napeinia si¢ mieszaning ciekla, ktora po ogrzaniu do poczatkowej
temperatury wrzenia zaczyna destylowa¢. Kolejne frakcje destylatu (o coraz wyzszych
temperaturach wrzenia) odbiera si¢ na gérze kolumny z kondensatora (rysunek 1). W trakcie procesu
sktadniki surowca, poczynajac od najlotniejszych, kolejno wydestylowuja z mieszaniny —
w rezultacie nast¢puje stopniowe wydzielenie sktadnikéw z surowca. Podczas rektyfikacji okresowe;
obserwuje si¢ stopniowy wzrost zarOwno temperatury kondensacji destylatu skraplajacego sie
w kondensatorze, jak i cieczy wyczerpanej znajdujacej si¢ W kotle. Efektem pracy okresowej
kolumny rektyfikacyjnej jest rozdzielenie wyjsciowej mieszaniny cieklej na frakcje roznigce si¢
temperaturami kondensacji.

Najprostszy zestaw aparaturowy do prowadzenia rektyfikacji okresowej przedstawiono na rys.1.
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Rysunek 1. Przyktadowy schemat instalacji do rektyfikacji okresowej



Jeden cykl rektyfikacji okresowej obejmuje nastepujace czynnosci:

e napelnienie kotta suréwka,

e podgrzanie zawartosci kotta do temperatury poczatkowej wrzenia,

e odbior destylatu, az do osiggni¢cia zalozonego stopnia rozdziatu,

e oprdznienie kotta z cieczy wyczerpane;.
Istniejg dwa rdzne sposoby prowadzenia obliczen procesow rektyfikacyjnych. Pierwszy jest oparty
na teorii dyfuzji, a drugi postuguje si¢ pojeciem kolumny idealnej o poétkach teoretycznych
i uwzgledniajacy opory dyfuzyjne poprzez tzw. sprawnos¢ poiki.
Przystepujac do wyznaczenia wymaganej liczby potek teoretycznych w kolumnie rektyfikacyjne;,
nalezy dysponowa¢ danymi dotyczacymi stanu rownowagi ukladu ciecz-para dla mieszaniny
poddawanej rektyfikacji. W przypadku mieszanin dwusktadnikowych, dogodnie jest postugiwacé sig
w obliczeniach wykresem rownowagowym ya*= f(Xa) sporzadzonym dla ci$nienia, pod ktorym
przebiega¢ ma rektyfikacja, a wyznaczanie liczby potek teoretycznych mozna prowadzi¢ w sposob
graficzny, stosujac metode¢ McCabe’a -Thielego, rys. 2.
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Rysunek 2. Wyznaczanie liczby pétek teoretycznych metodg McCabe’a -Thielego

W tym celu, w ukladzie wspotrzednych (X, y) wykresla si¢ krzywa rownowagi dla danego uktadu
oraz lini¢ operacyjna, podajaca zwigzek miedzy stezeniami cieczy i1 pary, spotykajacymi si¢
pomiedzy potkami. Jej rbwnanie ma postac:
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gdzie: X,y —udzial molowy sktadnika A w parze i w cieczy w danym przekroju kolumny,

Xp — udziat sktadnika A w destylacie,

R — liczba powrotu (orosienia).
Liczba polek teoretycznych réwna jest liczbie schodkow (pomniejszonej o jeden schodek
odpowiadajacy cieczy w samym kotle), ktore mozna wrysowac¢ pomiedzy lini¢ operacyjng a lini¢
réwnowagi do punktu odpowiadajacego zatozonemu stezeniu x sktadnika A w cieczy wyczerpanej.



Istniejg zasadniczo dwa sposoby prowadzenia procesu rektyfikacji okresowej — rektyfikacja przy
stalym sktadzie destylatu (xp= const) oraz rektyfikacja przy statym powrocie R = const.

Przebieg rektyfikacji przy stalym sktadzie destylatu przedstawiono na rys. 3. Wprowadzony do kotta
surowiec w ilosci W, wykazuje stgzenie poczatkowe sktadnika bardziej lotnego Xawp. Przy koncu
procesu, ilos¢ mieszaniny w kotle Wy jest znacznie mniejsza, a jej stezenie wynosi Xawk. Chcac
utrzymac¢ staly sktad destylatu, pomimo zmiany stezenia cieczy w kotle, nalezy wraz z uptywem
czasu trwania rektyfikacji zwigkszac orosienie. Proces ten na wykresie rownowagowym przebiega
w ten sposob, ze linia operacyjna stale przechodzi przez punkt A (co odpowiada stalosci sktadu
odbieranego destylatu), zmieniajac jednocze$nie swoje pochylenie odpowiednio do zmienianego
powrotu od R, do Ry; przy czym liczba potek pozostaje stale taka sama. Catkowitg ilos¢ destylatu
otrzymanego podczas jednego cyklu oblicza si¢ na podstawie bilansu masy skladnika A,
wykorzystujgc rownanie:
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Rysunek 3. Przebieg linii operacyjnych podczas rektyfikacji okresowej
przy statym sktadzie destylatu

w ktorym indeksy ,,p” i ,,k” dotycza poczatku i konca procesu. Zmiany liczby powrotu podczas
rektyfikacji okresowej przy statym sktadzie destylatu przedstawiono na rys. 4.
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Rysunek 4. Zmiana liczby powrotu w rektyfikacji okresowej przy statym sktadzie destylatu
a) w zaleznos$ci od sktadu cieczy wyczerpanej, b) w zaleznosci od ilo$ci otrzymywanego destylatu

Podczas prowadzenia procesu rektyfikacji okresowej przy stalym powrocie oOrosienia, bedzie
zmienia¢ si¢ zaréwno sktad cieczy w kotle, jak i sklad odbieranego destylatu. Wraz z uptywem
czasu, stezenie skladnika lotniejszego w destylacie maleje, co stanowi wadg¢ tego sposobu
prowadzenia rozdziatu sktadnikéw suréwki. Rektyfikacja przy statym powrocie jest jednak znacznie
tatwiejsza do prowadzenia, gdyz nie wymaga stalej regulacji ilosci orosienia. Interpretacje przebiegu
procesu przedstawiono na rys. 5.
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Rysunek 5. Zmiany stezenia destylatu i cieczy wyczerpanej podczas rektyfikacji okresowej
przy statym powrocie orosienia

Sktady cieczy wyczerpanej i destylatu zwigzane s3 ze sobg szeregiem linii operacyjnych o statym
nachyleniu (R = const), przy czym w kazdym przypadku pomig¢dzy lini¢ operacyjng a linig
rownowagi mozna wrysowac taka samg liczbe ,,schodkéw” (pdlek teoretycznych). Koncowsa ilosé
cieczy w kotle, przy zalozeniu jej koncowego wymaganego sktadu Xawk 0raz znajomosci sktadu
surowki Xawp, mozna wyznaczy¢ z zaleznosci:
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W celu obliczenia wartosci calki W powyzszym rdéwnaniu, nalezy zbudowaé wykres funkcji

1 = f(XAW), (rys.6). Wartosci osi odcietych na tym wykresie wynikaja ze zwigzkéw

Xap ~ Xaw

pomiedzy Xap I Xaw Otrzymanych na podstawie analizy rys. 5. Obliczenie pola powierzchni pod tak
powstalg krzywa lub wyznaczenie funkcji matematycznej aproksymujacej te krzywa, a nastgpnie jej
analityczne scatkowanie, pozwala na rozwigzanie rownania (3) wzgledem koncowej ilosci cieczy
w Kotle.

Xapk ~ Xawk

Xapp ~ Xawp
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Rysunek 6. Wykres utatwiajacy wyznaczenie warto$ci prawej strony rownania (3)

2. Cel éwiczenia

Celem c¢wiczenia jest zapoznanie z pracg Kolumny rektyfikacyjnej oraz procesem rektyfikacji
okresowej.

4. Metodyka pomiarow

. Wiaczy¢ komputer.
Il.  Badany roztwor cieczy wla¢ do wyparki instalacji rektyfikacyjne;.
I1l.  Odkreci¢ zawor zasilajacy woda chtodzaca skraplacz instalacji rektyfikacyjnej 1 ustali¢ za
pomoca rotametru okreslone natezenie przeptywu wody chlodzace;.
IV.  Wilaczy¢ zasilanie elektryczne instalacji badawcze;.
V.  Wiaczy¢ grzatki w wyparce instalacji rektyfikacyjnej 1 nastawi¢ okreslong moc grzania.

VI.  Ustali¢ warto$¢ stosunku orosienia w kolumnie rektyfikacyjnej jako catkowity powrot
destylatu do kolumny.
VIlI.  Po ustaleniu si¢ warunkéw pracy kolumny ustawi¢ stosunek orosienia w kolumnie

rektyfikacyjnej na zadang wartos¢.



VIIl. W ustalonych odstepach czasu pobiera¢ probki destylatu i cieczy wyczerpanej celem
okreslenia stezenia przez pomiar ggstosci cieczy (przed wprowadzeniem probek do
gestosciomierza probki powinny byé schtodzone do temperatury ok. 20°C).

IX.  Zmierzy¢ nat¢zenie przeptywu destylatu przez odbidr strumienia destylatu do naczynia

miarowego w ustalonym czasie.

X.  Prace kolumny rektyfikacyjnej kontrolowaé na panelu sterowania instalacji lub na monitorze

komputera przy wykorzystaniu dostgpnego oprogramowania.

XI.  Po zakonczeniu badan wytgczy¢ grzanie wyparki, odlaczy¢ zasilanie elektryczne instalacji,
odczekac ok. 10 minut na wstepne schtodzenie si¢ instalacji i nastepnie odcig¢ doptyw wody

chtodzacej do skraplacza.

3. Aparatura pomiarowa
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Rysunek 7. Aparatura pomiarowa
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pompa zasilajaca
zbiornik zasilajacy
panel sterowania

gorny zbiornik
produktu

szklana pompa filtra
manometr

zawor przelaczajacy
zbiornik separacji faz
skraplacz

zawor przetaczajacy
czujnik ci$nienia

zbiornik
rozpuszczalnika

kolumna
rotametr
wyparka
dolny wymiennik ciepta

dolny zbiornik produktu
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Rysunek 8. Schemat procesu
B - produkt (mieszanina dwoch substancii) = woda chlodzaca
T3 temperatura surowca
T4-T11 temperatura na potkach w kolumnie
T12 temperatura na szczycie kolumny
T13 temperatura destylatu zawracanego do kolumny
T15 temperatura wody chtodzacej na wlocie do skraplacza
T16 temperatura wody chtodzacej na wylocie ze skraplacza
P1 spadek ci$nienia w kolumnie



