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1. Bevezetés

A dolgozat célja javaslatot adni olyan desztillacios modszerre, mellyel izopropanol
(IPA) nagy tisztasagban visszanyerhetd vizet, toluolt és metil-etil-ketont (MEK) is tartalmaz6

gyogyszeripari hulladék-oldészerelegybdl.

Az Tlzemben jelenleg hagyomanyos szakaszos desztillacioval regeneraljak a
hulladékelegyet. A gyartastechnologia tervezett megvaltoztatisa miatt az oldoszerelegy
viztartalma jelentéen ndvekedni fog, mely lehetetlenné teszi, vagy nagymértékben csokkenti

majd az izopropanol kinyerését az eddig alkalmazott hagyomanyos szakaszos rektifikalassal.

A dolgozat soran megvizsgaltam egy adott elegybdl az izopropanol visszanyerés

lehetdségeit specialis desztillacios modszerekkel, és ezeket a lehetdségeket dsszehasonlitottam.

2. A komponensek adatai és az elegy goOz-folyadék egyensulyi

viszonyai

Az elvalasztast neheziti, hogy a hulladék-olddszerelegy négy komponense 6t binér és
két terner minimdlis forrpontl azeotropot alkot. Az 1. tdbldzat tartalmazza az egyes
komponensek és a hét azeotrép mért forraspontjat és a hozzajuk tartoz6 molszazalékos

Osszetételeket atmoszferikus nyomason, névekvd forraspont szerinti sorrendben [1].



1. tablazat: A feldolgozando elegyben jelen lévé komponensek és kialakulo azeotropok forraspontja

és osszetétele légkori nyomason

Komponens/ Forraspont (°C) Moléris tomeg Osszetétel (mol%)
Azeotrop (g/mol) MEK | IPA Viz | Toluol
MEK-IPA-viz 73,4 - 66,00 | 0,90 | 33,10 -
MEK-viz 73,5 - 66,88 - 33,12 -
IPA-Viz-toluol 76,3 - - 33,59 | 38,46 | 27,95
MEK-IPA 71,7 - 61,6 | 384 - -
MEK 79,9 72,11 100 - - -
IPA-viz 80,4 - - 68,3 | 31,7 -
IPA-toluol 81,3 - - 83,8 - 16,2
IPA 82,6 60,10 - 100 - -
Viz-toluol 85 - - - 56,4 43,6
Viz 100 18,02 - - 100 -
Toluol 110,8 92,14 - - - 100

Az TPA-viz-toluol azeotrop Osszetételii elegy két folyadékfazisra valik szét, melyek mért

adatokat tartalmazo6 Osszetételét mutatja a 2. tablazat T=25°C-on.

2. tabldzat: \PA-viz-toluol azeotrdp fizisainak dsszetétele
Azeotrép Osszetétel (mol%)
IPA Viz | Toluol
IPA-viz-toluol 33,59 | 38,46 | 27,95
Szerves fazis 34,3 18,8 47.0
Vizes fazis 12,2 87,5 0,3

A regenerdland6 elegy tilnyomo részét izopropanol és viz alkotja. Az IPA-viz elegy

1égkori nyomasra vonatkozé szamitott forras- és harmatpont-diagramja az 1. dbran lathato.
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1. dbra: Izopropanol — viz elegy szamitott forrds- és harmatpont-diagramja (p= 1,013 bar)

A diagramon lathato, hogy az azeotrdép pontnal nagyobb IPA koncentracidknal a két gorbe

nagyon kozel helyezkedik el egymashoz, mely neheziti az elvalasztast.



3. A kiindulési elegy Osszetétele és a regeneralt elegyre vonatkozé

kovetelmények

A 3. tablazatban lathato a kiindulasi elegy 0sszetétele.

3. tablazat: Kiindulasi elegy osszetétele

Kiinduldsi elegy
Térfogat/sarzs [l] 3500
MEK-tartalom [térfogat%] 0,2
IPA-tartalom [térfogat%)] 89,6
Viztartalom [térfogat%] 10
Toluoltartalom [térfogat%)] 0,2

A komponensek szobahémérsékletre vonatkozé surlisége, illetve molaris tomege

segitségével szamoltam ki azok anyagmennyiségét a kiindulasi elegyekben. Ezeket az értékeket

az 4. tablazat foglalja ossze.

4. tablazat: A komponensek szamitott anyagmennyisége a kiindulasi elegyben

Metil-etil-
% Tc
Komponens Keton Izopropanol Viz oluol
Anyagmennyiség
0,0788 41,4 19,4 0,0662
[kmol]
Koncentracié méltort 0,00129 0,679 0,319 0,00109
ertekek [-]

A 2. abran lathato IPA-viz elegy forras- és harmatpont-diagramjén jeloltem az

azeotrophoz ¢és a kiindulasi elegyhez tartozo Osszetételt. Lathato, hogy az elegy dsszetétele csak

kis mértékben tér el a IPA-viz binér azeotrop Osszetételétol.
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dbra: Izopropanol-viz elegy forrds- és harmatpont-diagramja az azeotrép és a kiinduldsi elegy dsszetételének jelolésével (p=
1,013 bar)

A regeneralt izopropanolnak meg kell felelnie a megadott tisztasagi kovetelményeknek. A
végsO terméknek IPA-ra nézve legalabb 99,7 mol% tisztasaglinak kell lennie, és legfeljebb 0,2
térfogatszazalék vizet tartalmazhat. A szerves szennyezok koncentracioja egyenként 0,15 mol%

lehet a termékben.

4. Az izopropanol regeneralasra alkalmas modszerek vizsgalata

A kétféle hulladékoldoszer-elegybdl az izopropanol visszanyerésére az alabbi kiilonb6zd

desztillaciés mddszereket vizsgaltam meg [4]:

1. Extraktiv desztillacio

2. Heteroazeotrop desztillacio

3. Kisozas
jellemzd adatokat hasznaltam fel, amelyek a kovetkezdk: 32 elméleti tdnyér, iist (32. tanyér),
totalkondenzator (1. tanyér), 1,013 bar fejnyomads, 750 MJ/h flitési sebesség és elhanyagolhato
nyomasesés. A kolonna dsszes hold-up értékének 60 litert, a kondenzatornak 5 litert allitottam

be. Az iistben 1évé maximaélis mennyiségii folyadék térfogata 8,5 m® lehet. A gdz-folyadék és



folyadék-folyadék egyensulyok leirdsara UNIQUAC modellt hasznaltam, az 5. tablazatban

megadott binér kdlesonhatasi paraméterekkel.

4.1. Extraktiv desztillacio

Az extraktiv desztillaci6 soran a desztilladlo kolonndba nagy mennyiségi
szétvalasztd agenst, szolvenst taplalnak be folyamatosan. A szolvens a szétvalasztando
komponensek relativ illékonysagat kedvezden valtoztatja meg, ezzel Ilehetdoveé téve
kinyerésiiket. A mddszer hatranya az, hogy még egy tovabbi komponenst adunk hozza az
elegyhez és a szolvens regeneralasat is figyelembe kell venni, mivel annak visszaforgatdsa
nélkiil a modszer nem gazdasagos. Szakaszos lizemmad esetén tovabba a szolvens folyamatos

adagolasa miatt korlatozo tényez6 az iist térfogata. [3]

A hulladékoldodszer-elegy elvélasztashoz szolvensnek Yao és kollégéai munkaja alapjan dimetil-
szulfoxid (DMSO) szolvenst valasztottam, a kolonnat 1égkori nyomason iizemeltetve [2]. A
miivelet harom 1épésbdl all, a kiilonb6z6 1épésekbdl szdrmazo termékek gytijtheték példaul

harom szedGben.

Az extraktiv desztillacid sordn alkalmazott binér kdlcsonhatasi paramétereket a géz-folyadék

egyensuly leirdsahoz a 5. tdblazat tartalmazza [1].



5. tabldazat: Binér kolcsonhatasi paraméterek goz-folyadék egyensulyokra [1]

1 komponens j komponens Uil Uil
(cal/mol) (cal/mol)
MEK IPA 259.7287 -121.429
MEK viz 760.12 59.64
MEK toluol 366.37 -250.28
MEK DMSO -174.7608 | 493.0701
IPA viz 380.07 46.649
IPA toluol -1.352 369.065
IPA DMSO -206.4722 | 880.2206
viz toluol -280.582 -524.691
viz DMSO 58.842 1457.866
toluol DMSO -185.7878 | 270.5354

1. lépés

Elészor a kolonna végtelen refluxarannyal valo felfiitése torténik (0. 1épés, amit

nem szimulalunk), majd az 1. 1épésben elOparlatvétel kovetkezik, R=4 refluxarany mellett. A

érdekében az eldparlatvétel idejét tigy sziikséges megvalasztani, hogy a 2. 1épésben az IPA

koncentracié maximalis értéke a szeddben 99,7 mol% legyen. Ebben a Iépésben még nincsen

DMSO betaplalas.

2. lépés




crc

szeddben. A kolonnaba folyamatosan taplaljuk be a szolvenst, mikdzben az iist6t allando, 750
MJ/h teljesitménnyel flitjiik. Ez a 1épés akkor ér véget, amikor a szed6ben az IPA koncentracid
még éppen megfeleld, és a kiilonbozoé szennyezdk (MEK és toluol) koncentracioi hatarérték

alattiak.

Kolonna beallitasait az 6. tablazat tartalmazza.

6. tabldazat: A kolonna bedllitasa extraktiv desztillacio 1. lépésében.

Szolvens betaplalasi
Szolvens betaplalas hdmérséklete (°C) R
tanyér
3. 20 4

3.1épés:

Ennek a Iépésnek a célja az ilstmaradékban 1évé DMSO regenerdldsa a viz
eltavolitasaval. Ekkor mar nincs DMSO betaplalas az oszlopba. R=4 refluxaranyt alkalmaztam,
leallasi feltételnek azt allitottam be, hogy a DMSO koncentracidja a maradékban 99,9 mol%
legyen. Mivel a tiszta DMSO forraspontja 189 °C, ezért, hogy megfeleldoen nagy legyen a
hémérsékletkiilonbség az list €s a flitdtér kozott, ebben a 1épésben a kolonndban 1évé nyomast

0,3 barnak valasztottam meg.

A szimuléacid eredménve:

crer

oszlop hold-upjaban). Mivel hagyomdanyos szakaszos desztillacidé torténik, ami nagy IPA
veszteséggel jar, ezért érdemes azt a lehetd legkisebb ideig végezni. Igy az elsd 1épés miiveleti
ideje minden esetben gy lett megvalasztva, hogy a szed6ben idében egyre novekvdé IPA
koncentraci6 maximuma a tisztasagi feltétel legyen (99,7 mol%). Ez az az id6, aminél kisebb
miiveleti idot megvalasztva, nem érhetd el megfeleld IPA koncentracid. A kapott eredményeket

a 7. tablazat tartalmazza.



7. tablazat: Extraktiv desztillacio eredményei a DMSO betaplalas fiiggvényében

DMSO betaplalas IPA mennyiség a IPA kinyerés IPA koncentréci6 a
[kmol/h] szedében [kmol] [%] szed6ben
[-]
4 40,75 98,41 0,9970
4,1 40,84 98,62 0,9970
4,2 40,91 98,80 0,9971
4,3 40,92 98,80 0,9971
A muveleti idoket a 8. tablazat tartalmazza.
8. tdblazat: Miiveleti idék extraktiv desztilldcio sordn
DMSO 1.1épés miiveleti | 2.1épés miiveleti | 3.1épés miiveleti Osszes id6
betaplalas ideje ideje ideje [h]
[kmol/h] [h] [h] [h]
4 0,18 12,45 6,55 19,18
4,1 0,14 12,53 6,65 19,32
4,2 0,13 12,60 6,70 19,43
4,3 0,11 12,65 6,75 19,51

A 7. és 8. tablazatban lathat6, hogyha noveljik a DMSO aramat, akkor ndvekszik az

IPA kinyerés, azonban a 4,2 kmol/h értéket elérése utan a kinyerés csak elhanyagolhato

mértékben valtozik. I[ly modon a kapott adatok alapjan a 4,2 kmol/h DMSO betaplalas bizonyult

optimalisnak, amennyiben a cél az IPA kinyerés maximalizélasa. Ezt szemlélteti a 3. 4bra.

10
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3.dabra: 2. lépésben torténd IPA kinyerés a DMSO betapldlas mennyiségeének fiiggvényében
Az egyre kevésbé novekvd kinyerés annak is a kovetkezménye, hogy az 1. 1épés
id6tartama egyre kisebb mértékben csokken (emiatt egyre kisebb mértékii a keletkezd, fel nem

hasznalhat6 elOparlat mennyiségének a csokkenése) a DMSO betaplalas ndvelésének hatasara.

4.2 Heteroazeotrop desztillacio

Heteroazeotrop desztillacid soran adott mennyiségben egy szétvalasztdo agenst
(hordozdét) adunk az elegyhez, mely az egyik eredeti komponenssel korlatoltan elegyedik, és
legalabb egy Uj heteroazeotropot képez, melyet, ha kondenzdlunk, dekantalassal

szétvalaszthatunk. [7]

A szakaszos heteroazeotrop desztillacios technologia szimuladcidja soran harom kiilonbozd

szétvalasztd agenst vizsgaltam: toluolt, ciklohexant és n-hexant.

A szimulacidkat dekanterrel rendelkez6 szakaszos rektifikdlo kolonnaval végeztem.

A ciklohexannal képz6d6 tovabbi azeotropok, illetve az IPA-viz-ciklohexan kétfazisu rendszer

fazisainak Gsszetétele (T=25 °C-on) a 9. tablazatban lathato.
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9. tablazat: Ciklohexannal képz6do tovabbi azeotropok dsszetétele

Osszetétel (mol%)

Komponens/ :
Forraspont (°C) Ciklo-
Azeotrop MEK | IPA Viz | Toluol

hexan

IPA-viz-ciklohexan 64,3 - 19,2 26,0 - 54,8

Szerves fazis - - 20,2 3,3 - 72,8

Vizes fazis - - 16,8 82,4 - 0,8

IPA-ciklohexan 69,6 - 40,5 - - 59,5

viz-ciklohexan 69,8 - - 30,3 - 69,7

MEK-ciklohexan 71,0 56,3 - - - 43,7

1.lépés:

Fontos, hogy heteroazeotrdp desztillacié soran a kondenzator hold-up értékének 100

litert adtam meg amiatt, hogy ebben az esetben dekantert alkalmazunk.

Eldszor a kolonna végtelen refluxarannyal valo felflitése sziikséges. Az els6 1épésben a

fejtermék (melyet IPA, viz, MEK, toluol és a hordozé alkot és azeotrdp Osszetételll) a

kondenzacidja soran a dekanterben két fazisra valik szét, egy felsd, szerves (1), és egy also,

vizes fazisra (2). Az alsd, vizben gazdagabb fazist folyamatosan elvezetjiik, mig a fels6 fazist

visszavezetjiik a kolonndba, mint reflux dramot. [5]

fazis folyamatos elvezetésével egészen addig, amig még a fejgdéz a kondenzacio soran keét

fazisra valik szét.

Az alkalmazott kolonnabeallitasok a 10. tablazatban lathatok.

10. tablazat: Kolonnabedllitasok heteroazeotrop desztillaciohoz

R a B
(L/D)
1000 0 1

a: megadja, hogy a dekanterben a felsd fazis hanyadat vegyiik el desztillatumként [-]




f: megadja, hogy a dekanterben az als6 fazis hanyadat vegyiik el desztillatumkeént [-]

R: a 4. abran lathat6 L és D folyadékaram hanyadosa, ez esetben azonban a D dramot 0-
nak vessziik, mert a dekanterbdl desztillatumként el nem vett elegy 100%-at vissza kell

vezetni a kolonnaba, mint refluxaramot. R értékét ezért 1000-re allitottam be. [-]

1
| sZerve

k4

Yy
vizes

4. abra: A kolonna és a hozza tartozo dekanter, valamint aramok dabrdja

A miiveletet addig végezziik, amig az listben 1év0 elegy koncentracidja IPA-ra nézve el nem éri

a 99,7 mol%-ot.
xNJIPA = 99,7 mol%

A miivelet végére az iistben maradd elegyben 1évd szennyezdk mennyisége a megengedett

koncentracioérték ala kertl.

4.2.1. Heteroazeotrop desztillacid toluol hordozdval

A heteroazeotrép desztillacio soran, hordozoként toluolt alkalmazva, az ehhez
hasznalt binér kdlcsonhatasi paramétereket a gdz-folyadek ¢€s folyadék-folyadék egyensuly

leirasdhoz a 11. és a 12. tdblazat tartalmazza [1].
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11. tablazat: Binér kolcsonhatasi paraméterek goz-folyadék egyensulyokra (eredeti elegy))

1 komponens j komponens Uil Uil
(cal/mol) (cal/mol)
MEK IPA 259,7287 -121,429
MEK Viz 760,12 59,64
MEK Toluol 366,37 -250,28
IPA Viz 380,07 46,649
IPA Toluol -1,352 369,065
Viz Toluol 58,842 1457,866

12. tablazat: Binér kolcsénhatasi paraméterek folyadék-folyadék egyensulyokra (toluol hordozo)

i komponens j komponens Uii-Uj Uji-Ui

(cal/mol) (cal/mol)

MEK IPA 125,193 46,3204
MEK Viz 719,092 -16,048
MEK Toluol 366,37 -250,28
IPA Viz 108,062 106,777

IPA Toluol -321,292 903,664
Viz Toluol 230,258 1431,923

Szétvalasztd agensként toluolt alkalmazva nem keriil ) szennyezdé anyag az elegybe, és a

szakirodalom alapjan alkalmas lehet a feladatra [1].

Tobb kezdeti toluolmennyiséget vizsgaltam, a 13. tdblazatban lathatd az elsé 1épés
miveleti ideje, a hozzdadandé toluolmennyiség a folyamat kezdetekor €s a végén jelenlévd
toluol mennyisége, a folyamat végén marad6 viz mennyisége €s a folyamat végén az iistben

1év6 TPA koncentracidja.

13. tablazat: Kiindulasi elegyhez hozzaadando toluol mennyisége, a folyamat végén adodo paraméterek és a miiveleti idé

14



Folyamat Folyamat
- _ Folyamat
Kiindulasi elegyhez végén végén
kezdetekor IPA
hozzaadand¢ toluol jelenlévo jelenlévo Id6
jelenlévo toluol koncentracio
mennyisége toluol viz [h]
mennyisége ' . [-]
[kmol] mennyisége | mennyisége
[kmol]
[kmol] [kmol]
0,434 0,5 0,060 7,53 30 0,83
0,934 1 0,442 4,48 30 0,88
1,434 1,5 0,896 3,17 30 0,900
1,934 2,0 1,33 0,42 30 0,954

A 13. tablazatban lathato, hogy ebben az esetben az iistben kivant IPA koncentracid
(0,997 moltort) nem érhetd el egy 1€pésben (a miiveleti id6 megfeleld, hogyha az elvélasztas
egy napon beliill elvégezhetd, a tablazatban azonban lathatd, hogy ez nem teljesiil). Ebbdl
kovetkezik, hogy alkalmazni kell egy masodik 1épést, mely soran hagyomanyos szakaszos
desztillacioval eltavolitjuk a maradék vizet €s toluolt a rendszerbdl. Azonban, mivel az IPA-
toluol azeotrdp koriilbeliil kilencszer annyi, illetve az IPA-viz azeotrop kétszer annyi IPA-t
tartalmaz, mint toluolt, illetve vizet, ez a 1épés nagy IPA veszteséggel jarna. A tablazatbol
szintén megallapithatd, hogy a kiindulési toluol mennyiség ndvelésekor csokken a folyamat
végén az listben 1év0 viz mennyis€ge, azonban a toluol mennyisége novekszik. Megéllapithato,
hogy jelen esetben a toluol, mint szétvéalasztd dgens nem alkalmas arra, hogy heteroazeotrop

desztillacioval megfeleld tisztasagu IPA-t allitsunk eld egy 1épésben.

crcr

fiiggvényében.
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5.dbra Elso lépésben az iistben lévé komponensek koncentrdcioinak valtozasa az ido fiiggvényében 1,434 kmol toluol

hozzaadasakor

4.2.2. Heteroazeotrop desztillacio ciklohexdn hordozoval

A binér kolcsonhatasi paramétereket a géz-folyadék és folyadék-folyadék egyensuly leirasahoz

a 14. és a 15. tablazat tartalmazza [1].

14. tablazat: Binér kolcsonhatasi paraméterek géz-folyadék egyensulyokra (ciklohexdan hordozo)

1 komponens j komponens Vil Vit
(cal/mol) (cal/mol)
MEK IPA 259.7287 -121.429
MEK Viz 760.12 59.64
MEK Ciklohexan -174.7608 | 493.0701
MEK Toluol 366.37 -250.28
IPA Viz 380.07 46.649
IPA Ciklohexan -206.4722 | 880.2206
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IPA Toluol -1.352 369.065

Viz Ciklohexan 1074.019 2478.15

Viz Toluol 58.842 1457.866
Ciklohexan Toluol 270.5354 | -185.7878

15. tablazat: Binér kolesonhatdsi paraméterek folyadék-folyadék egyensiilyokra (ciklohexdan hordozd)

i komponens | j komponens Yii-Uj Yii-Ui
(cal/mol) (cal/mol)
MEK Viz 752.537 -20.49
MEK Ciklohexan 173.448 85.957
IPA Viz -486.469 -1444.483
IPA Ciklohexan -426.773 -858.773
IPA Toluol -321.292 903.664
Viz Ciklohexan 1842.263 2005.492
Viz Toluol 230.258 1431.923

A 16. tablazatban lathaté a hozzdadott ciklohexan mennyiségének fliggvényében az elso 1épés

muveleti ideje a megfeleld IPA koncentracio eléréséig.

16. tablazat: Miiveleti id6 és a miivelet végi paraméterek

Kiindulasi elegyhez hozzaadandd IPA kinyerés
IPA koncentracio B
ciklohexan mennyisége 0 1d6 [%0]
[kmol] [h]
0,400 0,9970 22,94 88,1
0,500 0,9970 22,38 88,4
0,600 0,9970 21,52 88,3
0,700 0,9970 21,36 88,1
0,9967 - -
0,800
1,000 0,9882 - -
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A 16. tablazat mutatja, hogy a ciklohexdn mennyiségét novelve, csokken a muveleti 1d6. A
kinyerésnek maximuma van 0,5 kmol-ndl. Ha 0,7 kmol-nal t6bb ciklohexant alkalmazunk,

akkor a megfeleld IPA koncentracidét mar nem lehet elérni.

A 6. abra mutatja az IPA kinyerést a kiindulasi ciklohexdn mennyiség fliggvényében.

0,884
0,884
0,883
0,883

0,882

IPA kiynerés [-]

0,882

([ ]
0,881 *

0,881

0,4 0,45 0,5 0,55 0,6 0,65 0,7

Ciklohexan mennyisége [kmol]

6.abra IPA kinyerés valtozasa a hordozo mennyiségeének fiiggvényében

Az optimalis mennyiségli hordozé a kinyerés maximalizalasat figyelembe véve 0,5
kmol ciklohexannak adédik. Erre az esetre a 7. abran lathatd az iistben 1évé komponensek

koncentracidinak valtozéasa az 1d6 fiiggvényében.
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7.dbra Elsd lépésben az tistben lévé komponensek koncentrdacioinak valtozdsa az idé fiiggvényében 0,5 kmol ciklohexan

hozzaaddasakor

Megallapithatd, hogy a ciklohexéan alkalmas az elegy elvalasztasara.

4.2.3. Heteroazeotrop desztillacido n-hexan hordozdval

A heteroazeotrop desztillacié soran, hordozoként hexant alkalmazva, az ehhez
hasznalt binér kolcsonhatasi paramétereket a géz-folyadék és folyadék-folyadék egyensuly

leirasdhoz a 17. és a 18. tablazat tartalmazza.
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17. tablazat: Binér kélcsonhatasi paraméterek goz-folyadék egyensulyokra (eredeti elegy)

1 komponens j komponens Uil Uil
(cal/mol) (cal/mol)
MEK IPA 125.193 46.3204
MEK Viz 760.12 59.64
MEK n-hexan -104.14 414.65
MEK Toluol 366.37 -250.28
IPA Viz 231.6935 194.1258
IPA n-hexan -194.4253 | 863.5296
IPA Toluol -191.749 773.118
Viz n-hexéan 1189.723 2308.542
Viz Toluol 572.67 32865
n-hexan Toluol 62.6301 -19.2546

18. tablazat: Binér kolcsonhatasi paraméterek folyadék-folyadék egyensilyokra (n-hexdan hordozo)

i komponens j komponens Uii-Uj Uji-Ui
(cal/mol) (cal/mol)
MEK IPA 125.193 46.3204
MEK Viz 760.12 59.64
MEK Nn-hexan -104.14 414.65
MEK Toluol 366.37 -250.28
IPA Viz 11.37598 194.0272
IPA Nn-hexan -175.0315 565.3016
IPA Toluol -191.749 773.118
Viz n-hexan 328.0685 2033.512
Viz Toluol 572.67 32865
N-hexan Toluol 62.6301 -19.2546
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A 19. tablazatban lathaté a hozzaadott hexanmennyiség fliggvényében a maradékban

1év6 viz, hexan és toluol mennyisége, a folyamat miiveleti ideje és az IPA moltortje.

19. tablazat: kiindulasi elegyhez hozzaadott hexan mennyisége, a folyamat végén adodo paraméterek és a miiveleti ido

Maradékban | Maradékban
Hozz4adott Maradékban
jelenlévd jelenlévd IPA
hexéan jelenlévd viz Id6
. . hexéan toluol koncentracio
mennyisége mennyisége . . [h]
mennyisége mennyisége [-]
[kmol] [kmol]
[kmol] [kmol]
0,5 4,58 1,61E-06 0,0409 30 0,8951
1 0,972 0,330 0,0658 30 0,9664
1,5 0,641 0,820 0,0660 30 0,9626
2,0 0,489 1,315 0,0660 30 0,9546

Lathato, hogy ebben az esetben az iistben kivant IPA koncentracio (0,997 moltort) nem
érhetd el egy 1épésben. Ebbdl kovetkezik, hogy alkalmazni kell egy masodik 1épést, mely soran
hagyomanyos szakaszos desztillacioval eltavolitjuk a sziikséges mennyiségii vizet és hexant a
rendszerbdl. A tablazatbol szintén megallapithato, hogy a maradékban a toluol mennyisége csak
kis mértékben tér el a kiinduldsi mennyiségtdl, mert a dekanterben elvett vizes fazisban a toluol
koncentracidja nagyon alacsony. (A toluol a vizben gyakorlatilag nem oldodik.) Ezen kiviil a
kiindulasi hexdn mennyiség novelésekor csokken a folyamat végén az iistben 1év0 viz
mennyisége, azonban a hexdn mennyisége novekszik. A 8. dbra mutatja az IPA koncentraciot a
folyamat végén a hozzdadott hexan mennyiségének fiiggvényében, Lathatd, hogy a gorbének

maximuma van, mely 1 kmol hexannal talalhato.
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8.dbra IPA koncentrdcioja a kezdetben jelenlévd hexan mennyiségének fiiggvényében
A 9. abran lathaté az 1 kmol hozzaadott hexan esetén a maradék Osszetételének valtozasa a

folyamat soran.
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9.abra Elsé lépésben az iistben 1évé komponensek koncentrdcioinak valtozasa az ida fiiggvényében 1 kmol hexdn

hozzaaddsakor

A kapott adatokbdl megallapithatd, hogy a hexan, mint szétvalasztd 4gens nem alkalmas

arra, hogy heteroazeotrop desztillacidval megfeleld tisztasagi IPA-t allitsunk eld egy 1épésben.

4.3 Kiindulasi elegy elvalasztasa kis6zassal
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Kis6zas soran olyan szervetlen elektrolitot (ez esetben natrium-hidroxidot) adunk az

elegyhez, melytdl az, bizonyos dsszetételtartomanyban, két folyadékfazisra valik szét, amibol

crer

lehet csOkkenteni a kiindulasi elegyhez képest.

A kis6zés utan keletkez6 elegy 0sszetételét a 20. tablazatban talalhatd adatokkal becsiiltem
[8].

20. tablazat: A kiindulasi elegy kisozasaval nyert folyadék mennyisége és dsszetétele

Osszes anyagmennyiség [kmol] 46,52

MEK anyagmennyiség [kmol] 0,078

IPA anyagmennyiség [kmol] 41,39

Viz anyagmennyiség [kmol] 4,99

Toluol anyagmennyiség [kmol] 0,064

MEK koncentracioé [mol%] 0,17

IPA koncentracié [mol%] 89,0

Viz koncentracié [mol%] 11,0

Toluol koncentracidé [mol%] 0,14

Vizes fazisban 1év6 IPA anyagmennyisége 0,030
[kmol]

Vizes fazisban 1év6 viz anyagmennyisége 14,44
[kmol]

A kisozasra tett feltételezésekbdl lathatdo, hogy bizonyos mennyiségli viz még
visszamarad az elegyben, mely hagyomanyos rektifikalassal csak IPA-viz azeotrép formajaban
tavolithato el, ily modon ez IPA veszteséget okoz. A szerves szennyezOk eltavolitasa szintén az

IPA mennyiségének csokkenéséhez vezet.

4.3.1 Kisdzas utan hagyomanyos szakaszos desztillacio alkalmazasa kilonbozé

refluxaranyok mellett

1.lépés:
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Cé¢l a MEK, toluol és viz eltavolitasa az elegybdl. A miivelet végén a maradék IPA-t, a
natrium-acetatot és vizet tartalmaz. Feltételeztem, hogy a so jelenléte a desztillaciot nem

befolyasolja.

Szimulacio eredménye:

A refluxarany fiiggvényében az els6 1épés miiveleti idejét, a folyamat végén az IPA mennyiségét

az Ustben és a kinyerést mutatja a 21. tablazat.

21. tablazat: Kisozas utani szakaszos desztillacioval kapott eredmények

R Muveleti id6 | IPA mennyiség az IPA kinyerés [%]
[h] tistben [kmol]

5 8,9 17,73 42,83

10 12,0 25,06 60,55

15 15,2 27,75 67,04

20 18,4 29,04 70,17

25 21,9 29,73 71,84

Az adatok 6sszehasonlitdsabol lathato, hogy R novelésével ndvekszik az [PA kinyerés,

azonban nd a miiveleti id6 is. R=20 refluxarany felett a kinyerés mar csak kisebb mértékben

novekszik.

A 10. abran lathat6 az iistben 1évé komponensek koncentracioinak véaltozasa, R=20 mellett.
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10.dbra: Az tistben lévé komponensek koncentrdcioinak valtozdsa az idé fiiggvényében R=20 refluxarany esetén

5. A kiilonb6z6 mdodszerek 6sszehasonlitasa

A vizsgalt modszereket az adott modszerrel kapott legnagyobb IPA kinyeréshez tartozo

miiveleti id6 és fajlagos energiafelhaszndlés alapjan hasonlitottam Ossze (kivéve a kisozas

miveletét, ahol az R=20 refluxarannyal kapott eredményeket hasznaltam). Az 6sszehasonlitas

a 22. tablazatban lathato.

22.tablazat: A kiilonbozé modszerek osszehasonlitasa

IPA kinyerés | Miiveleti id6 Fajlagos energiafelhasznalas
Modszer megnevezése
[%0] [h] [MJ/kmol IPA]
Extraktiv desztillacio 98,80 19,4 356
Heteroazeotrop
desztillacio ciklohexan 88,38 22,4 458
hordozoval
Kis6zas utan szakaszos
70,17 18,4 476
desztillacio
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Mind a gyartas sebessége ¢s energiafelhasznalas, mind a kinyerés alapjan az extraktiv
desztillacio bizonyul a leghatékonyabbnak. Hatranya azonban, hogy egy tjabb komponenst
juttatunk a rendszerbe, melynek egy betdplalasi helyet kell kialakitani, illetve a DMSO magas

forraspontja miatt vakuum alkalmazasa sziikséges

Szintén nagy kinyerést lehet elérni heteroazeotrop desztillacioval. A folyamat sordn szintén egy
Uuj komponenst juttatunk a rendszerbe (ciklohexant), azonban ennek mennyisége
nagysagrendekkel kisebb, mint az extraktiv desztillaciénal hasznalt DMSO-¢. Ezen kiviil a
betaplalas nem folyamatosan torténik, hanem a kiindulasi elegy betoltésével egyiddben.
Hatrany azonban, hogy a rendszerbe egy dekantert kell beépiteni, melynek tizemeltetésérdl

szintén gondoskodni kell.

A kisozas sorén a viztartalom lecsokkentése altal lehetévé valik a hagyomanyos szakaszos
desztillacioval torténd elvalasztas, azonban a harom modszer koziil ez adja a legrosszabb
kinyerést ¢és legnagyobb fajlagos energiafelhasznalast. A modszer tovabbi hatranya még a
keletkezd hulladék, mely a natrium-hidroxidos viz semlegesitése utdn 1étrejovo natrium-acetat

¢s viz, feltételezve, hogy a semlegesités ecetsavval torténik.

6. Osszefoglalas

TDK munkam soran egy kozel azeotrop dsszetételli izopropanol(IPA)-viz elegy szétvalasztasat
vizsgaltam, mely toluolt és metil-etil-ketont is tartalmaz. Kiilonb6z6 szakaszos desztillacios

modszereket vizsgaltam meg az izopropanol nagy tisztasagban torténd visszanyerése céljabol.

Ezen elegy hagyomanyos szakaszos desztillacioval nem regeneralhaté megfelelé IPA
kinyeréssel. Az IPA kinyerés novelése érdekében a kovetkezd specialis elvéalasztasi

modszereket vizsgaltam meg:

Extraktiv desztilldcio soran dimetil-szulfoxidot (DMSO) hasznaltam szolvensként. A
kapott eredmények alapjan ez a modszer adja a legnagyobb IPA kinyerést (98,80 %), a legkisebb
fajlagos energiafelhasznalas mellett (356 MJ/kmol IPA). E modszer egyik hatranya azonban,
hogy nagy a sziikséges szolvensmennyiség, melyet folyamatosan kell betaplalni az oszlopba.

Masik hatrany, hogy a folyamat végén a DMSO regeneraldsa vakuum alkalmazasat igényli.
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Heteroazeotrop desztillaciot végezve, szétvalasztd agensként toluolt, vagy n-hexant
hasznélva az elvalasztds nem valosithatd meg egy l1épésben. A mddszer eldnye, hogy a nem
nagy mennyiségli hordozdt a folyamat elinditdsa eldtt, a kiindulasi eleggyel egyidejiileg
juttatjuk az listbe Hatranya, hogy dekanter beruhazasat és lizemeltetését igényli. Szétvalasztd
agensként ciklohexant alkalmazva azonban, nagy IPA kinyerés (88,38 %) érhetd el megfeleld

IPA tisztasag mellett.

Kisozast alkalmazva, az elegyben 1évé komponensek mennyiségére tett feltételezések
alapjan szamoltam ki a kis6zott elegy komponenseinek koncentracioit, majd a kapott kis6zott
eleggyel végeztem el a (hagyomanyos) szakaszos desztillaciot. [ly médon elérhetd IPA kinyerés
70,17 %, amely a masik két modszerénél kisebb, viszont sokkal nagyobb, mint a hagyomanyos
szakaszos desztillacioé. A folyamat soran keletkez6 hulladékot (natrium-hidroxid témény vizes
oldata) azonban a tobbi mddszerrel ellentétben nem lehet regenerélni, igy ennek kezelésérdl

gondoskodni kell.

Megéllapithatd, hogy tobb modszerrel is nagy tisztasdgban visszanyerhetd az IPA,
megfeleld kinyerés mellett. A gazdasagossag figyelembevételével meg lehet hatdrozni a

legmegfeleldbbet, ugyanakkor optimalizalassal e modszerek hatékonysagan javitani lehet.
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