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Abstract

The separation of an industrial waste-solvent mixture containing four components: A, B, C and D is
investigated. The regeneration of B is performed by (conventional) batch distillation in the plant. Our goal is
to study the separation process with the ChemCAD flow-sheet simulator and to experimentally validate the
simulation model. By the results, we stated, that the B recovery could be considerably increased by the
application of a special distillation method such as batch heteroazeotropic distillation.
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Kivonat

Egy négykomponensii ipari hulladékoldoszer-elegy feldolgozasat vizsgaltuk, melynek komponensei: A, B, C és
D. A B komponens regeneralasat a gyarban (hagyomanyos) szakaszos desztillacidval valdsitjak meg. Célunk
az ipari szétvalasztasi miivelet tanulmdnyozdasa a ChemCAD folyamatszimulatorral, illetve a modell validalasa
laboratdriumi kisérlettel. Megallapitottuk, hogy a jelenleginél iényegesen magasabb B kinyerés lenne elérhetd
specialis desztillacios modszer, példaul szakaszos heteroazeotrop desztillacio alkalmazasaval.

Kulcsszavak: szakaszos desztillacio, laboratériumi kisérlet, izopropanol regeneralas, dinamikus szimulacié

1. BEVEZETES

A desztillacio napjaink egyik legelterjedtebb elvalasztdo miivelete, mely az elegyet alkotdé komponensek
illékonysaganak kulonbségén alapul. A miivelet megvalosithatd folyamatosan és szakaszosan is [2], utébbit a
gyogyszeripar széles korben alkalmazza. Nem-idedlis elegyek esetén egy bizonyos koncentracional
eléfordulhat, hogy a g6z és a folyadék Osszetétele megegyezik, a két komponens azeotropot képez. Minimalis
forraspontl azeotrop elegyeknél az azeotrop elegy forraspontja a tiszta komponensek forraspontjainal
alacsonyabb. Hagyoméanyos desztillacios eljarassal az ilyen elegyek nem vélaszthatok szét tiszta
komponensekre, ezért specialis desztillacios eljarast kell alkalmazni [1].

Egy gydgyszeripari desztillacios miiveletet vizsgaltunk. A szimulaciés modell validalasara
meghatarozasara. A kisérlet utdn elvégeztik annak utdlagos szimulécidjat a részletesebb kiértékelés
érdekében. A szétvalasztandd elegy négy komponenst tartalmaz (forraspont szerint névekvé sorrendben): A,
B, C és D, melyek kozil a B komponenst kell kinyerni nagy tisztasdgban (99.7 mol%). A kiindulési elegy
Osszetétele mol%-ban: 0,45% A, 93,12% B, 6,39% C, 0,044% D. Az elegy komponensei hét minimalis
forraspontu azeotropot képeznek: 6t binér és két terner, melyek koziil kettd, illetve egy heteroazeotrop, mely
lekondenzalva két folyadék fazist képez (dekantalassal az azeotrop pont atléphet6). A dinamikus szimulaciot
a ChemCAD programmal végeztik. A géz-folyadék egyensulyt az UNIQUAC modellel irtuk le, melynek
parametereit Ugy valasztottuk ki, hogy a mért és szdmolt forraspont, illetve Gsszetétel adatok a lehet6 legjobban
illeszkedjenek egymasra [3].
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2. MUVELETI LEIRAS

Az ipari miivelet a kdvetkezd 1épésekbdl all:

1. Felfutés: Elkezdik fiiteni az iistben 1évo kiindulasi anyagot. A 1épés addig tart, amig a kondenzatum
aram el nem éri a 700 I/h-t. A kondenzatorban a fejgézt talhitik (75 °C-ra).

N

Uzemeltetés teljes refluxszal 60 percig.

3. Elbparlat szedése: A kondenzatum 95%-at refluxként visszavezetik a kolonnédba, a maradék 5%-ot
pedig desztillastumként elveszik (a refluxarany R=19). Eléparlatot addig szednek, amig a
kondenzatumban a C komponens koncentracidja 0,2 térfogat% al& nem csokken.

4. Ertékes komponens athajtasa (R=1), amig a maradék térfogata 1 m? ala nem csokken.

3. SZIMULACIOS MODELL

abra).

1. dbra. ChemCAD modell

A kiindulasi elegyet a flit6tt Ustbe (2) toltik. A desztillalé oszlop (1) SCDS modul, mely nem rendelkezik
usttel és kondenzatorral (3). A TIME SWITCH (4) anyageloszto egység, amit az id6 beallitasaval lehet
miikodtetni. Ez hatdrozza meg, hogy az egyes lépésekben merre megy a kondenzatum (a felftitési 1épésben a
6-0s, az el6parlat szedéskor a 8-as, mig az athajtasi 1épésben a 11-es aramba). Az eléparlat (7) és a foparlat (9)
szedo tartalyok, valamint az tist DYNAMIC VESSEL modulok. A kiilonbdzé miveleti 1épések alatt érkezd
refluxdramok keverén (MIXER, 5) at jutnak vissza az oszlopba. Az egyes lépésekben a refluxarany
anyagelosztokban (6 és 8) allithato. A RAMP CONTROL modullal (10) allithato az tist fiitési teljesitményének
az idébeni valtozésa. Az 1. tdblazatban adtuk meg az ipari és laboratériumi méretli szimulacidk kiindulasi

adatait.

Szimulacibs adatok az ipari és laboratoriumi méretti kolonnakra

1. tablazat

Ipari méret Laboratériumi méret
Becsult elméleti tAnyérszam 10 30
Usttérfogat, dm? 14 700 3
Maximalis fiitési teljesitmény, KW 208 0,7
Hold-up (kolonna / kondenzator), dm? 40/ 25 0,05/ 0,095

Az 1. tablazatban szerepld 0,7 kW-os laboratoriumi flitési teljesitmény az elektromos fiitékosar névleges

teljesitménye, mig ipari méretben az listben atadott hdmennyiségre vonatkozik.
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4. LABORATORIUMI KISERLET

A kolonna hészigetelt, melyet egy légritkitott, foncsorozott belsé feliiletli kopeny biztosit. Az st
tobbnyaktl gomblombik, amelyet elektromos futdkosarral fiitiink. A refluxarany beéllitasat elektroméagneses
uton refluxszabalyozé szelep végzi, amely a gbzaramot az oszlop tetején 1évé kondenzatorba vagy az elvételi
agra iranyitja. Az elosztoszerkezet a beallitott refluxaranytol fliggd ideig van egyik vagy masik helyzetben. Az
oszlopbdl elvett gdz egy kondenzatoron keresztiil a skalazott szedébe jut, amelyet egy csapon keresztiil le is
lehet Uriteni.

A kolonnét a felfiitése utan (amikor a g6z elérte a fejet) még 25 percig teljes refluxszal miikodtettiik.
Ekkor (46. percben) 19-es refluxaranyt allitottunk be, igy elindult az eléparlat szedése, amit 10 percenként
engedtiink le a szed6bdl, és megmértiik a tomegét. A mérés 76. percéig 2, utana5 percenként jegyeztik fel a
hémérsékleteket az iistben, az oszlopban ¢és a fejben. A mérést addig folytattuk, amig mindharom hémér6
ugyanazt a hdmérsékletet nem mutatta: 82,5 °C (a B komponens forraspontja 1010 mbar nyomason).

5. EREDMENYEK

A 2. tdblazatban foglaljuk 6ssze az elvégzett szimul&ciok, illetve a kisérlet eredményeit. Az el6parlatok
és a maradékok mennyiségét a jobb 6sszehasonlithatésagért a kiindulasi anyagmennyiségre vonatkoztattuk.
Az ipari méretti szimulacié 8,4 m? kiindulasi elegy feldolgozasara vonatkozik: a B kinyerése az eléparlat
szedése (3. lépés) utan 70,76%, az athajtés (4. 1épés) utan pedig 57,80%. A 2. &bran a B komponens
desztillatum- és tistbeli koncentracidjat abrazoltuk az id6 fliggvényében, jelolve az egyes miiveleti Iépéseket.
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2. dbra. Desztillatum és maradék pillanatnyi B koncentracioja (ipari méret)

A teljes refluxos Iépésben B koncentracioja csokken a desztillatumban (BCE azeotrép 0sszetételig). A
3. l1épésben (R=19) a B koncentracidja 99 mol%-ig ndvekszik, ezért a B veszteség mar jelentds. Az listben B
koncentracidja folyamatosan novekszik a szennyezé komponensek eltdvozdsa miatt. A 3. 1épés vegen a
maradék mennyisége 4375 kg. Az athajtasi Iépés soran a desztillatumban és maradékban tovabb névekszik B
koncentracidja, a 1épés végén (394 perc alatt) 3643 kg a termék és 721 kg a maradék.

Laborat6riumi kisérlet el6zetes szimulaciojaban a kiindulasi elegy mennyisége 1,5 liter volt. A teljes
refluxszal vald Uzemelés idejét 25 percre csokkentettik (ennyi idé alatt allandosult a fejfomérséklet).
Laborméretben a ,,Ramp Control” egységgel valtoztattuk az iist fiitését az idoben: a felflités alatt kisebb (309
W), mig a teljes reflux és az eléparlat szedése alatt nagyobb volt a fiitési teljesitmény (387 W).

A Kkisérletben a feldolgozott anyagmennyiség 1,3 liter volt. Az utdlagos szimulacidban az st fiitését
tobb szakaszra bontottuk fel a desztillatum — kisérlet soran — mért atlagos tomegaramok alapjan: a cél, hogy a
szimulacidban szdmitott és a mért tomegaramok a lehet legjobban illeszkedjenek egymasra.

A Kisérletben a teljes anyagmeérleg hibaja 94 g (8,7%), ami parolgasi veszteség volt. A kisérletben és az
utélagos szimulécidban az eléparlatok mennyisége, illetve aranya jo egyezést mutat, valamint a kinyerések is
hasonlé nagysagrendbe esnek. Ipari és laborméretben az eléparlatok aranya elfogadhatd mértékben egyezik,
kiilénbséglik ~8%. Az ipari méretben elért kinyerés (athajtasi 1épés nélkil) 1ényegesen nagyobb, aminek oka,
hogy a laborkolonna hold-upja (a nagyobb tanyérszam miatt) sokkal nagyobb (laborméretben a kiindulasi
elegy 11,8%-a, mig ipari méretben ez csak 1%). Ugyancsak ez az oka annak, hogy az utélagos szimulécié és
a kisérlet maradékmennyisége jelentosen eltér (104 g kiilonbség).
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Fontosabb eredmények ipari és laboratériumi méretben 2. tablazat
L Elézetes .y Utolagos
Ipari meret szimulacié Kiserlet szimulacié
M_ukodes teljes reflux mellett, 60 o5 o5 o5
min
Eléparlat szedési ideje, min 2698 297 245 251
Teljes miiveleti id6, min 3243 333 291 290

Kiindulasi anyagmennyiség, kg

6701 (100%)

1,171 (100%)

1,077 (100%)

1,077 (100%)

Eléparlat mennyisége, kg

2253 (33,6%)

0,474 (40,5%)

0,451 (41,9%)

0,453 (42,1%)

Maradék mennyisége, kg

4375 (65,3%)

0,529 (45,2%)

0,533 (49,5%)

0,429 (39,8%)

B kinyerés, % 70,76 46,40 53,38 43,73

6. OSSZEFOGLALAS

Egy gyogyszeripari négykomponensii hulladék-oldoszer elegy feldolgozasat vizsgéltuk ipari és
laboratériumi méretben dinamikus szimuléacidkkal, illetve laboratoriumi kisérlettel. A komponensek hét
minimalis forraspontl homoazeotrépot és 2 heteroazeotropot képeznek. Az iparban a B komponens
visszanyerését hagyomanyos szakaszos desztillacioval végzik. A laboratériumi méretben elvégzett
szimul&ciok és a kisérlet hasonlo nagysagrendii kinyeréseket eredményeztek. Az utdlagos szimulacio, melyben
az Ust flitési teljesitményét igazitottuk az eldparlat (kisérlet soran) mért szedési sebességéhez mind miiveleti
idében és eldparlat mennyiségében jol egyezett. Az ipari miivelet elparlat szedésének 1épését az elvégzett
kisérlet jol leirta: az eldparlatok mennyiségének kiindulasi elegyre vonatkozatott aranya jol egyezett.
Megaéllapitottuk tovabb4, hogy a hold-up aranyanak jelentés hatasa van a kinyerésre: ipari méretben ez csak
1%, mig laborméretben 11,8%, ami jelent6sen csokkenti a kinyerést. Az elGparlatbeli B veszteség azonban
minden esetben jelentés volt az azeotropok miatt, ezért javasolt példaul szakaszos heteroazeotrdp desztillacié
alkalmazésa.
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