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EESSONA

Antud bakalaureuset6d teema sai alguse vanemlektor Inna Kamenevi initsiatiivil 2020.
aasta oktoobris. Selle t66 eksperimentaalne osa sooritati Taltechi Energiatehnoloogia
instituudi keemiatehnika laboratooriumis rektifikatsiooni pilootseadmel. Pohilised
teoreetilised andmed olid kogutud kirjandusest, mis on toodud valja antud t66 I0pus, ja
oma juhendajalt. Samuti aitas juhendaja andmete té6tlemisega ja vajadusel nende
selgitamisega.

Siinkohal tahaksingi tdnada oma juhendajat, vanemlektor Inna Kamenevi, suureparase
t60, arusaadavate selgituste ja kannatliku suhtumise eest minu suhtes.

Samuti tanan abi eest eksperimentaalsel t66l Oliver Jarvikut, Jelena Veressininat ja Sven
Kamenevi.

Rektifikatsioon, pilootseade, aur-vedelik tasakaal, bakalaureuset6o



LUHENDITE JA TAHISTE LOETELU
Tahised:

A - massilabikandepind
F - toite kulu

D - destillaadi kulu

W - kuubijdagi kulu

R - flegmaarv

L - tagasivoolu kulu

f - fugitiivsus

¢ - fugitiivsuskoefitsient
X — moolosa vedelikus

y — moolosa aurus

M - viskoossus

p - tihedus

P - Uldréhk

y — aktiivsuskoefitsent

n — efektiivsus

V - auru vool

L - vedeliku vool

noy — Ulekandelhikute arv
H - gaasifaasi erientalpia
h - vedelfaasi erientalpia
Ps - killastatud aururdhk
p - partsiaalrohk

q — soojusvoog

G - gaasifaasi kulu

a - eripind

K - massilabikandetegur
k — massililekandetegur
C - kontsentratsioon

C* - tasakaalne kontsentratsioon
m -tasakaalukonstant

t - temperatuur, °C

T - temperatuur, K

Re - Reynoldsi arv

Sc - Schmidti arv



vi — difusiooni erimahukoefitsient
M - molaarmass

AHvap — aurustumissoojus

C — soojusmahtuvus

u - Kiirus

Vy = mahtkulu

Dx,y — difusioonikoefitsent

b - temperatuurikoefitsient
Vh20 ja Veron — moolmaht

Psia — nael ruuttolli kohta (pounds per square inch),
noy — Ulekandelhikute arv

n - kindel taldrik/aste

® - taldriku té6pinna ja kolonni ristldikepindala suhe

Indeksid:

S - pind / pinna kohta

i — komponent

n — uuritav aste (taldrik)
x — vedelfaasi kohta

y — aurufaasi kohta



SISSEJUHATUS

Rektifikatsioon on ks tuntumatest vedeliksegude separatsiooni voimalustest ning tal
on tdnapdeva tehnoloogias vaieldamatult tahtis roll. Oma suhtelise lihtsuse ja
pikaajalise rakendamise kogemuse tottu on rektifikatsioon laialdasemalt kasutatud

meetodite hulgas igas valdkonnas, kus eelnimetatud separatsioon on vajalik.

Valisin just selle teema oma [0putédks mitmel pohjusel. Esiteks, vottes
separatsiooniprotsesside kursusel antud protsessi labi, tundsin suurendatud huvi ja
kiindumust selle kohta. Samuti tundus see mulle kergesti jalgitavana ja loogilisena.
Teiseks, Taltechi Energiatehnoloogia instituudi keemiatehnika laboris on 2021. aastal
rekonstrueeritud rektifikatsioonikolonn, mis vajab kaivitamist ja t66 kontrolli. Vdimalus
toéotada suuremahulise pilootseadmega tundus mulle atraktiivsena. Seega valisin oma

t60 teemaks rektifikatsioonikolonni t66 uurimise.

Minnes detailidesse saab tuua valja mitu alategevust, mida on vajalik 1abi viia eelnevalt
toodud llesande taitmiseks. Kdigepealt on oluline koostada kirjanduslik lGlevaade, kus
kasitletakse ja selgitatakse koiki rektifikatsiooniga seotud fllsikalisi ja keemilisi
protsesse ja arvutusmeetodeid, ning seejarel tuleb labi viia eksperimentaalne osa, kus
tutvutakse praktiliselt  rektifikatsioonikolonniga, teostatakse eksperimendid,
toéddeldakse ja anallsitakse katseandmeid. Rektifikatsioonikolonni t66 hindamiseks on
vaja maarata kindla tooreziimi jaoks vedel- ja aurufaasi kontsentratsioonide ning
temperatuuride profiilid piki tervet kolonni. Samuti on oluline maarata sellised suurused
nagu teoreetiline taldrikute arv, kolonni kasutegur ja flegma liia tegur. Kolonni t66 puhul
on oluline teada, milline on vedeliku ja auru vahel toimuva massilabikande efektiivsus,
mida saab hinnata aur-vedelik tasakaaludiagrammile konstrueeritud kineetilise joone

pohjal.
Seega on kdesoleva bakalaureuseté6 on pohiiilesandeks pohjalik tutvumine

rektifikatsiooniprotsessi olemusega ning pilootseadmega ning

rektifikatsioonikolonni kdivitamine ja selle t66 kontroll.
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1. KIRJANDUSULEVAADE

Kdesolevas peatlikis esitatakse destillatsiooni ja selle arenduse, rektifikatsiooni,

teoreetilist sisu. Samuti tutvustatakse edasises t60s vajaminevat arvutusmetoodikat.

1.1. Ulevaade destillatsioonist

1.1.1 Destillatsiooni olemus ja pohimotted

Destillatsioon on pohioperatsioon vedeliksegude lahutamiseks - pohineb
vedelike erineval keemistemperatuuril. Antud protsessis viiakse vedelike segu
keemispunkti ning seejarel kondenseeritakse ja kogutakse tekkinud aur. Seda
kasutatakse vedelike puhastamiseks ja segude eraldamiseks nende Uksikuteks
osadeks. See on vedeliksegude kdige enim levinud eraldusmeetod ja protsessi viiakse

Iabi destillatsiooni kolonnis [6].

Destillatsiooniprotsessis separeeritakse ehk eraldatakse sisenev segu, milles véib olla
nii  kaks kui ka rohkem komponente, kaheks v&i enamaks produktiks.
Destillatsiooniprotsess pohineb aur-vedelik tasakaalul. Seda protsessi viiakse labi
kolonnides, milles algsegu lahutatakse destillaadiks, mis on tipuprodukt, ja
kuubijaagiks, mis on pdhjaprodukt. Nende saaduste koostis ja omadused erinevad
alglahuse omast. Tavaliselt on kolonni juhitav alglahus on vedelik, aga see vdib olla ka
vedelik-gaas segu. Kuubijadak on peaaegu alati vedelik. Destillaat v0ib see-eest olla kas
vedelik, gaas vO0i vedelik-gaas segu. Antud protsessis on oluline uue faasi tekkimine,
selleks et kolonnis oleks igal astmel vedel- ja gaasifaasi omavaheline kontakt. See
kokkupuude on olulinge, sest just selle ajal toimub massivahetus erinevate faaside vahel

ning tekib uus tasakaal vedel- ja aurufaasi vahel.

Lahutatava segu komponentidel peab olema erinev lenduvus, et nad saaksid jaguneda
erinevate faaside vahel efektiivsemalt. Mida suurem on komponentide lenduvuse vahe,
seda kergem ja tdhusam on destillatsioon. Lenduvus on omadus, mis naitab
aineosakeste voimet eralduda vedelikest vOi tahkistest ehk teisisonu naitab see, kui
kergesti aine aurustub. Kui faasid on lksteisest eraldunud, siis saab seda protsessi edasi
viia gravitatsioonilise v6i muu mehaanilise meetodiga. Destillatsioon erineb
absorptsiooniprotsessist ja stripingust selle poolest, et antud meetodil kasutatakse teise
faasi saamiseks termilisi lahendusi (aurustumist ja kondensatsiooni). Lihtsamini éeldes

viiakse destillatsioonis ja rektifikatsioonis Iabi |dhtesegu soojendamine ihe komponendi
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aurustumiseni, mis, nagu eelnevalt mainitud, erineb absorptsioonist, kus ainevahetus

pohineb ainult faaside omavahelisel kontaktil [1].

Ajaloolased on spekuleerinud, et destillatsioonikunst parineb nii kaugelt kui 1. sajand
parast Kristuse siindi. Uheteistkiimnendaks sajandiks oli destillatsioon laialt kasutusel
Itaalias alkohoolsete jookide valmistamiseks. Nendel aegadel oli destillatsioon
toendoliselt perioodiline protsess, kus esines ainult (iks aste, boiler. Separeeritav segu
viidi anumasse, millele rakendatud soojus pdhjustas segu komponendi aurustumise.
Tekkiv aur liikus valja soojendusanumast ja kondenseeriti kogumisanumasse, andes
soojuse dra labi kondensaatori seina veele. Sona destillatsioon parineb ladinakeelsest
sOnast destillare, mis tahendab tilkuma voi alla tilkuma. 16. sajandiks oli hasti teada,
et antud protsessi saab muuta efektiivsemaks kasutades mitut vedelik-gaas faasi
kontakti nondanimetatud rektifikatooriumides. SoOna rektifikatsioon parineb samuti
ladinakeelest, sOnast recte facere, mis tdhendab parandamist. Kaasaegse destillatsiooni
vOime toota sisuliselt puhtaid lahuseid tuleneb just mitmeastmelisest faaside kontaktist.
Kahekiimnendal sajandil oli mitmeastmeline destillatsioon pd&hiline meetod keemiliste

Uhendite vedeliksegude separeerimiseks [1].

Rektifikatsioon on destillatsiooni ks alaliikidest, mida kasutatakse suurel maaral

tanapadeva tdostuses segude separeerimiseks. See on mitmeastmeline destillatsioon.

1.1.2 Aur-vedelik tasakaal

Gaas-vedelik tasakaal on selline filisikaline olukord, kus osakeste voog vedelast
faasist gaasilisse on vordne nende vooga gaasist vedelikku. Selle tasakaalu tingimusteks
on faaside temperatuuride vordsus TV = T- = T, faaside lldrohkude vordsus PY = P- = P
ning iga komponendi fugitiivsuste vordsus vedel- ja aurufaasis. Fugitiivsus on reaalse
gaasi partsiaalrohk, mida kasutatakse tasakaalukonstandi tapses arvutuses [3].
fV=ft (1.1)
Vi*@i *P=x;*yi *P? (1.2),

kus fVja fi- on komponendi i auru- ja vedelfaaside fugitiivsused, yi ja xi on komponendi
i moolosa vastavalt auru- ja vedelfaasis, @i on komponendi fugitiivsuskoefitsient, yi on
komponendi i aktiivsuskoefitsent, P slisteemi ildrohk ja Pi® on komponendi i killastatud
aururdhk [3].

Ideaalsetes segudes on nii fugitiivsus- kui ka akttiivsuskoefitsient vordsed 1-ga ning

tasakaalu saab maarata Raoult’i seadusega: pi = xi * PS, kus pi on komponendi

partsiaalrohk aurufaasis ja Pi® on komponendi kullastatud aururohk. Teades puhaste

12



komponentide killastatud aururbhke, saab ideaalsete segude tasakaaludiagramme

koostada kasutades jargmist seost [3]:

xi*Pig

ya* = P (1.3)

Siinkohal tasub mainida ka Daltoni seadust, mille kohaselt gaasi tildrohk on kdikide gaasi

komponentide partsiaalrohkude summa:
— n
Pug = 2i=1Pi (1.4)
Alltoodud joonised 1.1 ja 1.2 naitavad graafiliselt etanooli ja vee aur-vedelik

tasakaalusodltuvusi ja nende soltuvust temperatuuriga rohul 1 atm. Graafikute

joonestamiseks kasutati andmeid Lisa 2. tabelist [7].
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1.1.3 Destillatsiooniseadmete t60

Rektifikatsioon on destillatsiooni ks alaliikidest, mida kasutatakse suurel maaral
tdnapdeva todstuses segude separeerimiseks. See on mitmeastmeline destillatsioon,
kus erinevad faasid voolavad Uksteise suhtes vastassuunas. Seda protsessi viiakse labi
rektifikatsioonikolonnides. Lahutatav segu e toide juhitakse kolonni keskosas asuvale
toitetaldrikule. Kolonni all asub kuup, mis aurustab kergemini lenduva komponendi
gaasilisse faasi. Kolonni ileval on tavaliselt kondensaator, mis muudab kolonnist vdljuva
auru tagasi vedelasse faasi. On vdga oluline markida, et mingi osa saadud
kondensaadist suunatakse kolonni tagasi. Seda osa nimetatakse flegmaks ning see
kindlustab vedelik-aur kokkupuute kogu kolonni ulatuses. Allavoolava vedeliku ja tdusva
auru kokkupuude toimub olenevalt kolonni liigist, kas taldrikutel (taldrikkolonnis) voi

mingil taidises (taidiskolonnis).

Rektifikatsioonikolonni saab jagada kaheks osaks: kolonni osaks, mis on allpool toite
sisseviimise kohta ning mida nimetatakse ammutavaks osaks (striping-section, i.k) ning
kolonni osaks, mis asub toitetaldriku kohal ning mida nimetatakse rikastavaks v0i
rektifitseerivaks kolonni osaks. Alumises osas toimub lenduvama komponendi
eraldamine téddeldavast segust. Rektifitseerivas osas toimub lenduvama komponendi
kontsentratsiooni suurenemine. Tasub markida, et kolonnil vdib olla rohkem kui (ks
toide. Juhul, kui suhteliselt mittelenduvast lahustist tahetakse separeerida kergesti
lenduv aine, siis kolonni Ulemist osa voib mitte arvestada. Juhtudel, kui destillaati
tahetakse kindlasti saada gaasilise faasina, siis kasutatakse nn osalist kondensaatorit.
Kui aur on tadielikult kondenseeritud, siis selle koostis on identne kondensaadi

koostisega. Osalises kondensaatoris on flegma on tasakaalus valjuvate aurudega [2].

Tdhtsaks nditajaks rektifikatsioonil on nn flegmaarv. See on maaratud jargmiselt:

Flegma molaarne kulu
= (1.5)

" Destilaadi molaarne kulu

Antud naitaja on oluline, sest see maarab segu lahutamiseks vajaminevate astmete ehk
taldrikute arvu. Tootavas kolonnis vdib flegmaarv iseseisvalt suureneda soojuskadude
pohjustatud kondensatsiooni parast. Kui kolonn on piisaval maéaral soojuslikult
isoleeritud, siis need kaod on minimaalsed ja eelnimetatud lisaflegmat voib mitte
arvestada. Halva isolatsiooni korral vOib drastiline valiskeskkonna muutus, naiteks

paduvihm, pdhjustada margatavaid kdrvalekaldeid normidest kolonni t66s [2].
Taielik tagasijooks (R=w) on olukord, kus kogu kondensaat juhitakse kolonni tagasi

flegmana. Selles protsessis ei ole saadusi ega ka lisatoidet. Sellisel tingimusel on

vajalike tasakaaluastmete arv, mis on vajalik separatsiooni teostamiseks, minimaalne.
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See ei ole optimaalne olukord protsessi labiviimiseks. Seda kasutatakse vajaminevate

astmete arvu hindamiseks samadel tingimustel [2].

Minimaalne flegmaarv maarab vahima vdimaliku tagasivoolu suhte, mille korral
saavutatakse soovitud lahutusaste s.t soovitud lenduvama komponendi
kontsentratsioon destillaadis ja kuubijadgis. Flegmaarvu pideval vahendamisel tekib

punkt, kus efektiivseks tooks ldheb vaja I6pmatu astmete arv [2].

Optimaalne flegmaarv on kdige efektiivsem suhe antud tingimustel operatsiooni
labiviimiseks. See asub orienteeruvalt tdieliku tagasijooksu e R=w ja minimaalse
flegmaarvu vahel. On vaja leida selline suhe, kus vajalik separatsioon oleks labiviidav
minimaalsete kuludega. Flegmaarvu suurenemisel vaheneb vajalike astmete arv, mis
loogiliselt toob kaasa kapitalkulude vahenemise, kuid samuti ka hooldusvajaduse ja
Ulalpidamiskulude suurenemise. Optimaalne flegmaarv on seotud minimaalsete
Ulalpidamisekuludega. Selle leidmiseks puudub kindel reegel, kuid Uldiselt see jaab 1,2
kuni 1,5 kordse minimaalse flegmaarvu piiridesse. Madalatel flegmaarvudel saab
astmete arvutusel maaravaks vedelik-gaas tasakaaluandmete tapsus. Kui andmed on

ebausaldusvaarsed, siis on soovitatav kasutada suuremat suhet [2].

Toitetaldriku s.t toitesegu kolonni sisse juhtimise koha tdpne asukoht hakkab mdjutama
vajalikku astmete arvu kui ka tulevast kolonni tééd. Uldreeglina peaks toide sisenema
kolonni kohas, mis annaks parima sobivuse sisendi koostise ja vedeliku ning gaasi
voogude vahel. Praktikas on soovitatav kasutada kaks kuni kolm sisendit erinevatel
kdrgustel, Gmber arvestatava optimaalse toitepunkti. Selline lahendus tagab kindluse

erinevate vigade osas ja vdimaldab toite omaduste muutmist parast kolonni t66 algust

[2].

Juhul, kui ei destilleerita termolabiilseid segusid, on pohiliseks faktoriks kolonni t66rohu
valimisel vajadus hoida destillaadi kastepunkt kdrgemal temperatuurist, mida saab
kergelt saavutada olemasoleva jahutusveega. Lihtsamini deldes peab kuumal aurul
olema kdrgem temperatuur kui seda jahutaval jahutusvedelikul selleks, et toimuks
soovitav soojusvahetus. Kui korged rdhud osutuvad vajalikuks, siis tasub kaaluda
soolvee kasutamist jahutusveena. Vaakumit kasutatakse keemistemperatuuri
vahendamiseks termolabiilsete segude destillatsioonil. Vajalike astmete arvu ja

flegmaarvu arvutustes voetakse t66rohk konstantseks Ule terve kolonni. [2]
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1.1.4 Rektifikatsioonikolonni materjalibilansid

Joonisel 1.3. on kujutatud rektifikatsiooniseadme pohimotteline skeem
i

==

Joonis 1.3 Rektifikatsiooni Gldskeem
F - toide, D - destillaat, W - kuubijdak, L - tagasivool (flegma), G -aur,

1 - kolonn, 2 - kondensaator, 3 - kuup/reboiler, 4 — auru eraldaja

Jargmisena on esitatud materjalibilansid binaarse segu lahutamisel
rektifikatsioonikolonnis, kusjuures voogude kulud on molaarsed (mol/h) ja
kontsentratsioonid on moolosades. Uldine materjali bilanss, on jargmine:
F=D+ W (1.6)
Lenduvama komponendi materjali bilanss on jargmine:
F*xt =D *Xd+ W * xXw (1.7)

Selleks, et hinnata mingi kindla astme, kondensaatori ja reboileri temperatuuri, on
eelnevalt vajalik arvutada nii kastepunkte kui keemispunkte. Definitsiooni jargi on
tasakaaluline vedelik oma keemispunktis st minimaalne temperatuuri tdus pdhjustaks
vedeliku aurustumise algamist. Sama loogika jargi on tasakaaluline aur oma
kastepunktis, kus igasugune temperatuuri langus tekitaks vedeliku piiskasid. Neid
temperatuure saab arvutada teades aur-vedelik tasakaalu andmeid antud sisteemile.
Tasakaalukonstandi Ki seisukohast on keemispunkt ja kastepunkt defineeritud jargmiste
valemitega:

Keemispunkt: >yi = >Kixi  (1.8)

Kastepunkt: >xi = Zyi / Ki  (1.9)
kus: yi — komponendi i moolosa tasakaalulises aurus; xi — komponendi i moolosa

tasakaalulises vedelikus.
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Binaarsetes silisteemides ehk kahekomponentsete segude lahutamisel, saab teha
lihtsustusi, sest komponendi kontsentratsioon ei ole sdltumatu suurus - leides Uhe
komponendi kontsentratsiooni saab otseselt teada ka teise kontsentratsiooni. Saadud
valemid on jargmised: [2]

Ya=1-vyp (1.10)

Xa=1-x (1.11)
Kus: ya - lenduvama komponendi kontsentratsioon gaasifaasis; Xxa - lenduvama

komponendi kontsentratsioon vedelas faasis

Materjali- ja energiabilansi vorrandeid saab vélja kirjutada iga iseseisva astme jaoks
komplekses slisteemis. Joonis 1.4. naitab nii sisenevaid kui valjuvaid materjali voogusid

mingil astmel n rektifikatsioonikolonnis [2].

1.1.5 Tasakaaluastmed

Astmete analilsi on soovituslik teha kasutades tasakaaluastmeid. Nendes astmetes,
mis on samuti tuntud kui teoreetilised taldrikud, eeldatakse, et taldrikult lahkuvad
vedeliku ja gaasi vood on Uksteisega tasakaalus. Nendel tingimustel saab nende koostist
kindlaks teha siisteemi gaas-vedelik tasakaalu andmetest jargmise valemiga:

yi = KiXi (1.12)
Reaalsete astmete karakteristika on seotud teoreetiliste taldrikutega labi taldrikute

efektiivsuse 7n ja ,teoreetilise taldriku ekvivalentkdrguse" taidiskolonnides [2].
VoV
n === (1.13)
Y "Vna
kus: yn - komponendi kontsentratsioon aurufaasis taldrikul n, y* - komponendi
kontsentratsioon tasakaalulises aurus, Yn-1 — komponendi kontsentratsioon aurufaasis

n-taldrikust eelneval taldrikul, n — taldriku efektiivsus.

Lisaks vorranditele, mis tulenevad energia- ja materjalibilansist ning tasakaalu seostest,

on olemas vdrrand, mis nditab, et komponentide moolosade summa vordub lhega:

Sxin= Syin = 1.0 (1.14)

Need vorrandid moodustavad nn MESH sisteemi, mille lahendamine on astmeliste
separatsiooniprotsesside anallitisi baasiks. Need valemid kehtivad nii igale astmele kui

ka kondensaatorile ja reboilerile [2].
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Vn, Yn Ln-1, xn-1

Fn, /Zn n

Vn+l, Yn+1 Ln, xn

Joonis 1.4 Vood ihe astme piirides [2]

Tasakaaluastme materjali bilanss :
Vn+1yn+t + Ln-1Xn-1 + Fnzn = Vnyn + LaXn + Snaxn (1.15)
Tasakaaluastme soojusbilanss:
Vn+1Hn+1 + Ln-thn-1 + Fhe + gn = VinHn + Lnhn + snhn (1.16)

kus: Vn - gaasi vool astmest valja; Vn+1 — gaasi vool antud astmele; L, - vedeliku vool
astmest; Ln-1 — vedeliku vool antud astmele; Fn - iga toite vool astmele (olemasolul); Sn
- iga korvalvool astmest (olemasolul); gn - soojusvoog slisteemi; n — uuritav aste; z -
komponendi moolosa toites; x - komponendi moolosa vedeliku voos; y — komponendi
moolosa gaasis voos; H - gaasifaasi erientalpia; h - vedelfaasi erientalpia; hr - toite

erientalpia

Koik mainitud vood arvestavad kdiki selle voo komponente ning erientalpiad kehtivad

samuti koguvoogudele [2].

1.1.6 Destillatsiooni- ja rektifikatsiooniseadmed

Toostuslikul tasandil on destillatsiooni Idbiviimisel kdige rohkem levinud
taldrikkolonnid, kuid taidiskolonne on hakatud jarjest sagedamini kasutusele votma.
Vahel on mdlemad variandid t66s samaaegselt. Taldrikute ja tadidiste tllbid on identsed

nendega, mis on kasutuses absorptsioonil ja stripingul [1].

Alljargneval joonisel 1.5. on ndidatud taldrikkolonni (ihe kuppelpdhitaldriku lihtsustatud

skeem.
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Joonis 1.5 Kuppelpohitaldriku skeem

1.2. Destillatsioonikolonnide arvutus

1.2.1 Kolonni t66d mojutavad tegurid

Tegurid, mis mojutavad binaarsete segude destillatsiooni projekteerimist ja analtdsi on
jargmised:

e Sisendi mahtkulu, temperatuur ja rohk;

e Soovitud separeerimise tase;

e TO0rdhk, mis peab olema vaiksem kriitilisest rohust;

e Gaasifaasi rohukadu;

e Minimaalne flegmaarv ja tegelik flegmaarv;

e Minimaalne tasakaaluastmete arv ja tegelik tasakaaluastmete arv;

e Kondensaatori tilp;

e Vedela flegma jahutus (kui on vajalik);

e Reboileri tilp (osaline voi taielik);

e Vedelik-gaas kontakti tlitp (taldrik-, taidis- voi mdlemad);

e Kolonni korgus;

e Sisendi korgus;

e Kolonni diameeter;

e Kolonni sisemine ehitus.

Toite olek, mis on samuti tuntud nagu termiline olek, maarab kolonni llemise osa ja
alumise osa tédjoonte Idikumise punkti. Kui auru osa suureneb sisendis, suureneb koos
sellega vajalik flegmaarv. Siin peab arvestama veel sellega, et auru ja vedeliku kulude
suhe omakorda muutub. Kolonni té6rohk tagasivooluseparaatoris peab vastama

temperatuurile, mis on kdrgem kondensaatorisse siseneva jahutusvee temperatuurist.
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Kuid juhul, kui see rohk hakkab lahenema lenduvama komponendi kriitilisele rohule,

peab t66rohku vdhendama ja mingi muu jahutusagensi peab kasutusele votma [1].

Naiteks, vaadates Lisa 1. tabelit [1], etiileeni ja etaani separatsioon viiakse labi rohu
230 psia (naela ruuttolli kohta) juures, mis annab kolonni tipu temperatuuriks 233 K,
mis eeldab klilmutusagensi olemasolu. Vett 300 K juures ei saa kasutada
kondensaatoris, sest etlileeni kriitiline temperatuur on 282 K. Kui eeldatav rohk on
vaiksem atmosfaari rohust, siis té6rohk kolonni tipus on tavaliselt voetud atmosfaari
rohust veidi kdrgemaks, et hoida &ra protsessi labiviimist vaakumis. Seda ei tehta
juhtudel, kui temperatuur kolonni pdhjas on suurem pdhja temperatuurist, mis on
limiteeritud destillaadi koostise, polimerisatsiooni, Uleliigse korrosiooni véi muude
Uleliigsete keemiliste reaktsioonide poolt. Nendes olukordades on vaakum vajalik.
Tabelis on naiteks vaakum vajalik etltlbenseeni ja stlireeni separeerimisel selleks, et

hoida pdhja temperatuuri piisavalt madalal, et valtida stiireeni polimerisatsiooni [1].

Iga antud toite, soovitud separatsiooni taseme ja t66rdhu jaoks on olemas minimaalne
flegmaarv, mis vastab IOpmatule teoreetiliste taldrikute arvule. Samuti eksisteerib
minimaalne teoreetiliste astmete arv, millele omakorda vastab I6pmatult suur

flegmaarv [1].

1.2.2 McCabe-Thiele meetod astmete arvu maaramiseks

Uks vBimalus eeltoodud kompromissi leidmiseks nende vahel on McCabe-Thiele meetod.
See on graafiine meetod, mis vdimaldab maarata vajalike teoreetiliste
astmete/taldrikute arvu slsteemis, kus separeeritakse binaarset segu, mis koosneb
komponentidest A ja B. See meetod kasutab materjalibilansse kolonni kindlates
punktides, et leida slisteemide t60jooni ja aur-vedelik tasakaalu kdverat. Selle meetodi
pohiline eeldus on ekvimolaarse voolu olemasolu toite ja llemise astme vahel ning toite
ja alumise astme vahel. Vaadates joonist 1.2., kus vedeliku ja auru faasid sisenevad
taldrikule, saab kirja panna jargmise materjalibilansi:
Vn+1 + Ln-1 = Vn + Ln (1.17)
Sellest tulenevalt on komponendi A bilanss jérgmine:
Vn+1*Yn+1 + Ln-1* Xn-1 = Vn ¥ yn + Ln * Xn (1.18)

Vottes taldriku temperatuuri Tn tugipunktiks, saab soojusbilansiga naidata, et praktilised
soojuse erinevused neljas voos on vaikesed, kui lahuse soojendamine on tihine.
Seeparast ainult voogude Vn ja Vn+1 aurustumissoojused on tahtsad. Arvestades seda,
et molaarsed aurustumissoojused keemiliselt sarnastele (henditele on (ksteisele

Idhedaste vaartustega, on kolonnis pidev ekvimolaarne vool [3].
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Kolonni rikastava osa valemid. Nagu eelnevalt kasitletud, nimetatakse
rektifikatsiooni kolonni tlemist osa selle rikastavaks osaks. Joonisel 1.6. on esitatud
kolonni ilemise osa tépsustatud skeem. Ulemiselt taldrikult tulev aur y:i liigub
kondensaatorisse, kus see kondenseeritakse vedelikuks, mis on oma
keemistemperatuuril. Tagasivoolu voog L (mol/h) ja destillaadi voog D (mol/h) on sama
koostisega, seega yi1 = xd4. Eeldatakse aine ekvimolaarset difusiooni, seega saab
eeldada, et L1 = L2 = Ln ja Vi = V2 = Vih = Vn+1. Selle osa materjali bilanss on jargmine

[3]:

Vo+1 = Ln + D (1.19)
Bilanss komponendi A jaoks siit:
Vin+t * Yne1 = Ln * xn + D * xp (1.20)
Lahendades vorrand yn+1 jargi saab:
Yost = %*X" + ]fn’idl (1.21)

Kuna Vn+1 = Ln + D ja Ln / Va+1 = R/ (R+1), siis vOrrand saab kuju:

+ 22 (1.22)

=—x
Yt = T R

V1, Y1

X1

L1 Y2

X2
L2

Ln

Yn+l, Vn+1

n+1

~— <

Joonis 1.6 Kolonni rikastava osa skeem [3]

Valem 1.21 on sirge joonisel 1.7. Antud graafik seob Uksteisega kahe Uksteist labiva
voo koostised. Kalle on Ln / Va+1 vOi R/ (R + 1) nagu toodud vorrandis 1.22 . See I6ikub
y = x joonega punktis, kus x = xp. Selle I8ikumist y teljega kohas x = 0, saab leida
valemigay = xo / (R + 1). Teoreetiliste taldrikute arvu saab leida alustades punktist xp
ja tdmmates sirge joone punkti Xi. Siin saab madrata Y2, mis on vedelikku X1 labiva
auru koostis. Sarnasel meetodil saab leida ka llejdanud taldrikud, minnes astmeliselt
alla toite punktini [3].
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Joonis 1.7 Tasakaalu- ja tédjooned rikastavas osas [3]

Kolonni alumise osa jaoks, mida illustreerib joonis 1.8, on materjalibilansi vdrrand
jargmine:
Vm+r = Lm = W (1.23)
Komponendi A bilanss on sellest tulenevalt:
Vm+1 ¥ Ym+1 = Lm * Xm = W * Xu (1.24)

Lahendades vorrand ym+1 jargi saab:

Ym+1 = VL’" * X + ]I;VXW
m+1 m+1

(1.25)

Ymel , Vmsl
Xm

m+ 1

¥yN

xN

LN

Kiitteaur

Joonis 1.8 Kolonni alumise osa skeem [3]
Antud olukorras saab jalle eeldada ekvimolaarset voolu, kus Lm = Ln = konstant ja Vm+1
= Vn = konstant. Valem 1.24 on sirge joonisel 1.9 ning selle tdus on leitav seosest Lm

/ Vm+1. See 10ikub y = x joonega punktis x = xw. Punktis x = 0 on y vaartus leitav y=-
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Wxw / Vm+1. Teoreetiliste astmete arvu leidmise meetod on siinkohal analoogne kolonni

rikastava sektsiooni meetodiga, kuid siin alustatakse punktist xw [3].

wp — — — N Y

Yw| —

\

|

\

\
Xw XN

Joonis 1.9 Tasakaalu- ja tédjooned alumises osas [3]

1.2.3 Ulekandeiihik ja kolonni kdrgus

Massildbikande liikumapanevaks jouks on tegeliku ja killastatud kontsentratsioonide
vahe kas vedel- ja aurufaasis. Seoses selle jou pideva muutusega
massivahetusaparaatides kasutatakse massilabikande vOrrandis keskmisi

liikumapanevaid joude Ax ja Ay [3].

Lahtudes lilkkumapanevast joust saab valjendada sellist mdistet nagu llekandelihikute
arv. Moiste iseloomustab faasi tookontsentratsiooni muutust liikumapaneva jou Uhiku
kohta ning on poordvdrdeline massilabikande liikumapaneva jouga. Seda kasutatakse
massivahetuskolonnide arvutusel. Valemid 1.26 ja 1.27 valjendavad gaasifaasi ja
vedelfaasi llekandelhikute arvu [3].

Noy = ( Yalg— Yiepp ) / AYkesk (1.26)

Nox = ( Xalg — Xispp ) / AXkesk (1.27)

Ulekandeiihikute arvu ja massildbikandeteguri vahel saab tuletada seose 1.28.

1 1 A
— = * = (1.28)
Ky Noy G

kus G on gaasifaasi kulu, Ky on gaasifaasi massildbikande koefitsient, A on

massilabikande pind.
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Seoses sellega, et lilekandelhikut voib pidada kolonni kindlaks osaks, siis saab selle abil
arvutada kolonni ligikaudset korgust. Selleks on vaja leida llekandelhikute arvu noy ja

Uhe Ulekandeihiku kdrguse hoy, valemist 1.29.
G
KyaS

hoy = (1.29)

kus S on massivahetuskolonni ristldike pindala ja a on eripind.

Kolonni kdrgus H on siis loogiliselt arvutatav valemiga 1.30.
G " Yalg— Vispp
KyaSs Aykesk

H = hoy * Noy = (1.30)

1.2.4 Perioodilise rektifikatsioonikolonni arvutus

Lisaks pidevale rektifikatsioonile kasutatakse ka nn perioodilist rektifikatsiooni. See
protsess erineb pidevast selle poolest, et kui pidevas rektifikatsioonis juhitakse kolonni
tod valtel konstantset toidet pidevalt, siis perioodilises protsessis lisatakse toidet ainult
Uks kord. See lisatakse seadme kuupi tdé6 alguses. Samuti puudub perioodilises
protsessis valjuv kuubijaagi vool. Kuubijadk koguneb kuupi kogu t6d protsessi valtel
ning see eemaldatakse sealt parast t6d I6ppu. Protsess vdib olla viidud labi kahel
meetodil - kas konstantse flegma arvuga ja varieeruva destillaadi koostisega vOi
konstantse destillaadi koostisega ja varieeruva flegma arvuga.

Efektiivse separatsiooni vdimaldamiseks on perioodilise rektifikatsiooni silsteem
disainitud sarnaselt joonisel 1.10. kujutatuga. Kindla diameetriga kolonnile on gaasi
tekkimise kiirus valitud ohutus kauguses kolonni uppumispunktist. Kui flegmaarv R on
pidev, siis saadava destillaadi ja kuubijaagi koostis on ajas muutuvad. Taieliku
kondensaatoriga, tihise gaasi ja vedeliku kogunemisega kolonnis, iga astme faaside
tasakaalul ja konstantsel molaarsel voolul kehtib seos yp = xp. Analiilisiks sobib ikka
McCabe-Thiele meetod. Algselt on kergemini lenduva votmekomponendi koostis kolonni
reboileri vedelfaasis vordne sisendi koostisega xo. Kui on olemas 2 teoreetilist astet, siis
esialgne destillaadi koostis xo ajahetkel 0 voib olla leitud joonestades tdédjoone L/V =
R/(R+1) selliselt, et on tehtud tapselt kaks astet punktist xo jooneni y=x. Mingil teatud
ajahetkel t1, kuubijaagi koostisel xw» < Xo, on destillaadi koostis xo[1].

Antud tingimustel maaratakse flegmaarv ja teoreetiliste taldrikute arv kaks korda
etteantud  piirkontsentratsioonidega, et teha kindlaks protsessi alg- ja

Idppkontsentratsiooni vaartusi [3].

Perioodilise rektifikatsiooni jaoks vajaliku aja t, konstantse flegmaarvuga té6tades, saab

leida materjalibilansist tuletatud valemiga.

_R+1
14

wo -wt

t
V*(l—é)

W0 — Wt) = (1.31)
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Konstantse flegmaarvuga sisteemis on destillaadi puhtus on soovitud vaartusest
suurem protsessi alguses ja sellest vaiksem protsessi 10pus. Kergemini lenduva

komponendi keskmine moolkonsentratsioon ajahetkel t saab avaldada jargmiselt:

_ WO *x0-Wt*xy,;
Davg — wo - wt

(1.32)

Eelnevalt toodud konstantse flegmaarvuga lahendus on kergesti rakendatav. See vodib
olla majanduslikult soodne vaikeste ainekoguste rektifikatsiooniks. Suuremahulisteks
protsessideks on tdendoliselt moistlikum sailitada konstantset destillaati soovitud
koostisega, pidevalt muutes flegmaarvu R. Selle protsessi kadigus tavaliselt
suurendatakse flegmaarvu R. See lahendus vajab palju keerulisemaid kontrollslisteeme,
mis tasuvad ennast ara ainult suuremate koguste rektifikatsioonil. Stisteemi arvutused
saab jallegi teha McCabe-Thiele meetodiga. Uldine materjali bilanss kergemini lenduva

komponendi jaoks konstantse xp korral on jargmine [1]:
W =W, [2222] (1.33)
XD—Xw
Diferentseerides eelneva valemi aja t jargi saame:
aw _ (X*p—%o) dxw

dt 0 (xp—xw)? dt (134)
Konstantse molaarse vooluga destillatsiooni maar on jargmine:

W _y—1L=2 (135
dt dt

Antud valemis on D destillaadi kogus, mitte destillaadi voog. Viies viimased kaks
vorrandit kokku ning integreerides saame:
Wo (Xg—Xo) Xo dxw

t= %4 Xwt (1 —é) (XD—Xw)Z

(1.36)

Fikseeritud Wo , xo , Xo , V ja tasakaaluastmete arvuga kasutatakse McCabe-Thiele
diagrammi L/V vaartuse leidmiseks vaartuste vahemikus xo (algvaartus) ja Xxw
(Ioppvaéartus). Neid vaartusi kasutatakse valemis 1.31, kas arvulise voi graafilise
integreerimisega selleks, et leida protsessi aeg.

Vajaliku teoreetiliste astmete arvu saab hinnata eeldades taieliku tagasijooksu tingimusi
Idppvaartusele xw. Protsessi kdigus hetkeline destillaadi voog on muutuva vaartusega ja

see saab olla avaldatud labi muutuja L/V [1]:
[24)]

Loy@a -1y (1.37)

dt
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Joonis 1.10 Perioodilise rektifikatsiooni skeem [1]

kus: A, B, C - kogujad erineva koostisega destillaadile

1.2.5 Massiiilekanne ja -labikanne

Konvektiivne massillekanne on summaarne aine llekanne Uhe faasi piirides liikuvas
keskkonnas. See on otseselt seotud turbulentse voo struktuuriga faasis: turbulentne
tuum, kus massillekanne toimub turbulentsi tottu, Uleminekutsoon, kus toimub
turbulentsi vahenemine ja laminaarne piirkiht, kus massitilekanne toimub molekulaarse
difusiooni tottu. Oluline on meeles pidada, et massilllekanne on seda intensiivsem, mida
vdiksem on piirkihi paksus ehk mida turbulentsem on faasi tuum. Massillekande
mehhanism on seotud molekulaarse ja turbulentse difusiooniga. Massilédbikanne on selle
edasiarendus, mis sisaldab modlema faasi poolset massililekannet. Protsesside
keerukuse tottu tehakse teatud lihtsustused. Eeldatakse, et faaside piirpinnal on faasid
tasakaalus ja massildbikandetakistus on mdlema faasi takistuste ja faaside piirpinna

takistuse summa [3].

Protsessi keerukuse tottu eeldatakse, et massililekandekiirus ehk massivoog on
vordeline liikumapaneva jouga, milleks on kontsentratsioonide vahe piirpinnal ja faasi
tuumas. Massillekandetegur on kineetikategur mille tihikuks on kg / (m? s (LPJ Uhik)).
Ulekandetegur sdltub faasi hiidrodiinaamikast, fluidumi omadustest ja geomeetrilistest
parameetritest. Massilllekandetegurite vaartuste leidmiseks kasutatakse

kriteriaalvorrandeid [3].
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Massilabikanne naitab aine Ulekannet Uhest faasist teise |abi nende faaside piirpinna.
Uldiselt saab aine massivoolu I&bi piirpinna iseloomustada jérgenva valemiga:

Na = Ky A (cy-¢y) = KL A (cx— ¢) (1.38)
kus Ky ja KL - massilabikande tegurid, A - massilabikandepind, cyja cx - kontsentratsioon

gaasi- ja vedelfaasis ning c," ja cx" - tasakaalne kontsentratsioon gaasi- ja vedelfaasis

Massildabikandetegur on kineetikategur, mis naitab, kui suur hulk ainet ldheb Uhest
faasist teise ajalihikus labi faasidevahelise piirpinna Ghiku Ghikulise liikumapaneva jou
korral. Labikande- ja Ulekandetegurii on sama Uhik, kuid erinev sisu.
Massildbikandetegur soltub modlema faasi hiidrodliinaamikast, faaside omadustest,

geomeetrilistest parameetritest ja faaside tasakaalust [3].

Aurufaasipoolne massilabikandetegur téopinna kohta Kys leitakse jargnevast seosest:

1
Kys = T .m (1.39)

kys ' kxs
kus kys ja kxs — auru- ja vedelfaasi massiilekandetegurid té6pinna kohta ja m -
faasidevaheline tasakaalukonstant
cy
Cx

m= (1.40)

Massillekandetegurid voib leida jargmiselt:

D
kys = =2 (0,79 Re, +11000)  (1,41)

kus Dy - etanooli difusioonikoefitsent aurufaasis, m?/s, mida arvutatakse jargmiselt [2]:

1,013%10~7 7175 1 1
D, = )2 \/ + (1.42)

1/3 1/3
P(EVDFron + CVio) N MEcoH — Mizo

kus MewoH ja MH20 — etanooli ja vee molaarmassid; P - lldrohk, bar; T - temperatuur, K;
>(vi)eton ja 2 (vi)H20 — etanooli ja vee difusiooni erimahukoefitsientide summa. Tabelis 1.1

on esitatud aatomite difusiooni erimahud vi[2].

Tabel 1.1. Aatomite difusiooni erimahud vi[2]

Aatom Vaartus
C 16,5
H 1,98
(0] 5,48
N 5,69
Cl 19,5
S 17,0
Aromaatsed tuumad ja heterotsiklid -20,0
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Tabel 1.2. Lihtmolekulide difusiooni erimahud [2]

Molekul Védértus Molekul Véaéartus
H: 7,07 co 18,9
D 6,70 Cco: 26,9
He 2,88 N0 35,9
N2 17,9 NH3 14,9
0: 16,6 H> 12,7

Ohk 20,1 CCIzF> 114,8
Ne 5,59 SF, 69,7
Ar 16,1 Cl, 37,7
Kr 22,8 Br 67,2
Xe 37,9 SO: 41,1
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2. EKSPERIMENTAALNE OSA

Kédesoleva bakalaureuset6é (heks (lesandeks on podhjalik tutvumine 2021. a
rekonstrueeritud rektifikatsiooniseadmega ning selle kaivitamine ja t66 kontroll. Samuti
eksperimendi labi viimine, mis vdimaldab hinnata kolonni efektiivsust iseloomustavaid

parameetreid.

Rektifikatsiooniseade oli tarnitud 1936.a Inglismaalt ning veel enne 4. Oppehoone
remonti 2010. aastal kasutati seadet edukalt etanool-vesi segu lahutamiseks. Parast
remonti asendati uutega amortiseerunud aurugeneraator, remondi kdigus varastatud
kolonn ja deflegmaator, samuti asendati osa torustikust ja uuendati
temperatuurimdotmissiisteemi. Seoses sellega kerkis vajadus testida
rektifikatsiooniseadet ja vaadata ile ning varskendada rektifikatsiooni laboratoorse t66

juhend.

Selles peatiikis kirjeldatakse pilootseadet ja katsemetoodikat ning esitatakse
eksperimentaalse t66 tulemused. Samuti esitatakse katseandmete alusel tehtud

arvutused ning nende anallds.

2.1 Katseseadme kirjeldus ja katsemetoodika

2.1.1 Katseseadme kirjeldus

Rektifikatsiooniseadme skeem on toodud joonisel 1. Katseseade koosneb jargmistest
pohiosadest: 1 - kuup; 2 - taldrikutega rektifikatsioonikolonn; 3 - kondensaator-
jahutaja; 4 - kolonnist valjuvate aurude koguja, 5 - destillaadi mahutid.
Rektifikatsioonikolonnis diameetriga 200 mm on 13 kahekuplilist taldrikut [7].
Taldrikutevaheline kaugus on 250 mm. Igal taldrikul on vedelfaasi temperatuuri
mootmiseks termopaar ja auru- ning vedelfaasist proovi votmiseks kraanid (vedeliku
jaoks 38 ja auru jaoks 37). Protsessi visuaalseks jalgimiseks on vaateaken 20.

Kolonni kuup 1 mahuga 120 1 on varustatud kiltteaurusargiga ja kaitseklapiga 16.
Kiltteauru rdhu reguleerimine toimub ventiiliga 13 manomeetri 14 ndidu jargi.
Kltteauru kondensaat valjub sargist |ébi kondensaadieraldaja 6 ja juhitakse
kondensaadi kogujasse.

Katseseadmel vGib rektifikatsiooniprotsessi labi viia erinevates reziimides. Nendeks on
lihtdestillatsioon, perioodiline rerektifikatsioon, pidev rektifikatsioon kolonni

destilleerivas osas ja vaakumrektifikatsioon.
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Antud t66s kasutasime ainult pidevat rektifikatsiooni kolonni destilleerivas osas.

1. Pidev rektifikatsioon kolonni destilleerivas osas

Selleks, et saavutada antud reziimi peavad olema lahti ventiilid 19, 17, 24, 25 ja
ventiilid 18 ja 27 peavad olema suletud. Aur laheb kuubist labi ventiili 17 kolonni.
Kolonni tipust valjuvad aurud kondenseeritakse kondensaatoris 3. Osa saadud
kondensaadist juhitakse flegmana labi rotameetri 8 tagasi Ulemisele taldrikule
kolonni niisutuseks. Ulejddnud osa kondensaadist juhitakse destillaadina 1abi
rotameetri 7 suunatakse tagasi kuupi. Kolonni alumiselt taldrikult voolab vedelik labi

ventiili 24 tagasi kuupi. Selleks suletakse ventiil 32 ja avatakse seejarel ventiil 27.
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Joonis 2.1 Rektifikatsioonikolonni skeem
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2.1.2 Moodetavad parameetrid

Katseseadmel mdotsime jargmisi parameetreid:

e Temperatuurid:

—auru ja vedeliku temperatuurid kuubis

—auru temperatuur enne kondensaatorit (kolonni tipus)

—kolonni tagasi antava flegma temperatuur

—vedeliku temperatuur kolonni igal taldrikul.

Temperatuuri mdddetakse termopaaridega, mis on Uihendatud
andmehdiveslsteemiga. Temperatuure saab jalgida ja salvestada arvutis.

e Kulud:

— vastuvotjasse voi kuupi juhitava destillaadi kulu rotameetriga 7;

— kolonni flegmaks juhitava vedeliku kulu rotameetriga 8.

e ROhk:

—kltteauru rohku kuubi aurusérgis modtsime manomeetriga 14.

e Nivood:

—vedeliku nivoo kuubis (nivoomddtja 12),

—vedeliku nivoo kolonni pohjas, 1. taldriku all nivoom&dtjaga 23 ja

—nivoo mahutites (nivoomodtjad 30 ja 31).

e Kontsentratsioonid auru- ja vedelfaasist maarasime proovidest. Proove
vOtsime igalt taldriku auru- ja vedelfaasist labi kraanide 37 ja 38, kolonni kuubist
I1abi kraani 10 ja destillaadist labi ventiili 21.

Kolonni taldriku aurufaasist votsime proove |abi spetsiaalse jahuti, mida
jahutatakse jaaga.
Kontsentratsiooni leidmiseks moodtsime proovi tihedus tihedusemdodtjaga ,, Anton

Paar® DMA 5000M ning tiheduse jargi leitakse segu kontsentratsioon.

2.1.3 Katsemetoodika

Too rektifikatsiooniseadmega koosnes jargmistest etappidest:
o Ettevalmistused t66ks
Enne t66ga alustamist oli vajalik:

—Ililitada sisse aurugeneraator vastavalt selle juhendile

—pumpasime lahutatav segu mahutist 5 kolonni kuupi 1. Selleks oli vaja avada kraan
34, lulitada sisse pump 36. Kui kogu segu on pumbatud kuupi, lilitada pump valja ja
sulgeda kraan 34;

—lUlitasime sisse andmehdiveplokki Agilent 34970A (Data aquisition/switch unit) ja
arvutis programm Rektkolonn temperatuuride seireks;

—kontrollisime kuubis vedeliku nivood
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—kontrollisime, et oleksid suletud ventiilid 18, 37, 38, 34, 26, 27, 28, 32, 33;

—ja avatud ventiilid 19, 17, 24, 25;

—voOtsime kuubist proovi avades kraani 10 (ventiil 11 peab olema suletud), lasime

nivoomootjast vedeliku valja, sulgesime seejarel kraani ja avasime ventiili 11 ning

kraani 10, vottes uuesti~200 ml proovi;

—selles proovis madrasime etanooli kontsentratsiooni;

—jahutusvee juhtimiseks kondensaatorisse 3 ja avasime ventiili 22;

—avasime ventiil 13 ja aeglaselt juhtisime kitteauru kuubi aurusarki. Hoidsime
kitteauru tlerdhku manomeetri 14 jargi vaartusel 0,8 bar;

—ootasime kolonni stabiliseerumist jalgides selle temperatuure ja aurukatla t66d.

o Rektifikatsioonikolonni t66 Iopmatult suure flegmaarvuga

Lopmatu flegmaarvuga kasutatakse t06 alustamiseks, selleks et tdita kolonni taldrikud

vedelikuga ja saavutada tédvdime.

Selleks, et viia kolonn tééreziimi, oli vaja sooritada jargmised sammud:

— flegma kulu reguleerisime ventiiliga 25 rotameetri 8 ndidu jargi kindlale vaartusele,
muutes sujuvalt kitteauru rdhku aurusargis. Sellel reguleerimisprotsessil oli suur
inerts ja kittearu rohu muutmine ei avaldu koheselt katseseadme t60s;

—koiki temperatuure jalgiti pidevalt ja salvestati andmefaili, jalgiti, et flegma
temperatuur ei touseks (lle 30-35 °C. Flegma temperatuuri sai reguleerida
kondensaatorisse antava jahutusvee kulu muutmisega;

—aparaadi koigi todparameetrite stabiliseerumisel, s.t. nende mitte muutumisel 15

min jooksul, alustasime proovide votmist.

Proovid voetakse:
—kolonni kuubist: voetakse nii, nagu see toimus t66 alguses;
—destillaadist: lastes eelnevalt labi ventiili 21 valja 100 ml vedelikku ning vottes

seejarel proovi.

e Rektifikatsioonikolonni t66 etteantud kindla flegmaarvu juures
Rektifikatsioonikolonni viimine kindla flegmaarvuga pidevasse tooreziimi
Selleks:

—avasime ventiil 27;
—ventiiliga 26 reguleerisime destillaadi kulu kindlale vaartusele;
—reguleerisime ventiiliga 13 kitteauru rohku nii, et rotameetris 8 saavutatakse

selline ujuki asend, mis kindlustab etteantud flegmaarvu vaartuse;
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—registreerisime temperatuuri muutumist piki kolonni ja jalgisime koikide seadme
osade t60d;
—parast koikide parameetrite stabiliseerumist votsime proovid destillaadist,

kuubijaagist, kolonni taldrikutelt auru- ja vedelfaasidest.

e To00 lopetamine:

—sulgesime kitteauru ventiili 13;

— parast seda, kui ujukid on langenud rotameetrite pdhja, sulgesime jahutusvee
ventiili 22;

—maarasime etanooli sisaldust voetud proovides labi tiheduse, modtes tihedust
aparaadiga ,Anton Paar® DMA 5000M;

— koik anallUsitud proovid ja jaagid kogusime vastuvotjasse 5 (vasakpoolne).

2.2. Katsete tulemused

Eksperimendid sooritati kahes osas:
e eelkatsed - rektifikatsiooniseadme osade toimimise kontrollimiseks,

e pohikatse - rektifikatsioonikolonni t66 uurimine pidevas to6reziimis.

2.2.1 Eelkatsete tulemused

Eelkatsed viisime l&bi vastavalt katsemetoodikale.
Eelkatsete tulemused naitasid, et

e kiitteauru rohk peab olema 0,5 kuni 0,8 bar. Kdrgema rdhu korral on kuubis
tekkiva auru kulu nii suur, et seadme t66 alustamisel ei kondenseeru see
alumistel taldrikutel s.t puudub vajalik aur-vedelik kontakt. Seda nagime, kui
votsime proove 1. kuni 6. taldrikult. Uks p&hjuseid seisneb selles, et uus kolonn
on liiga hasti isoleeritud (5 cm kivivilla ja alumiiniumfoolium);

e kolonnist valjuvate aurude kondensaatori jahutusvee jaoks tuleb paigaldada
kulumddtja. Nimelt ilma kulu teadmata on raske reguleerida aurude
kondensaatori t66d;

e flegma temperatuur sissevoolul kolonni peab olema 17 - 20°C, selleks, et tagada
vedelfaasi olemasolu taldrikutel;

e kolonnist valjuvate aurude kondensaadi koguja 4 on vaja tdiustada, et valtida
kondensaadi valjavoolu ventilatsiooniliini kaudu;

e hiidrauliline takistus enne flegma ja destillaadi rotameetreid oli tdendoliselt liiga
suur, mille tdttu vedeliku liikumine flegma torus oli takistatud ning vedelik

kogunes kondensaadi kogujas 4.
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Arvutuste labiviimise ajal leidsime vanas juhendis mdned vead, mis sai parandatud:
e tdpsustati gaasifaasi difusioonikoefitsiendi arvutamise vorrandeid;
e tdpsustati massililekandeteguri arvutamise empiirilist vorrandit, milles oli Ghiku
viga;
e samuti asendati seadme skeem uuega ning tehti vastavad parandused tekstis

(seadme osade numeratsioon).

2.2.2 Pideva rektifikatsiooni katsete tulemused

Pideva rektifikatsiooni uurimisel kasutati 2 to6reziimi:

e flegmaarv R=o0;

o flegmaarv R=2.
Katses reziimil R=co moddetud temperatuurid on esitatud tabelis 2.1 ning sellest on
naha, et temperatuurid esimesel kolmel praktiliselt ei muutu. Voib jareldada, et nendel
segu lahutamist ei toimu. Samuti on huvitav markida korgeid temperatuure eriti kolonni

esimestel taldrikutel. Nahtus voib olla tingitud hiidrostaatilisest rohust kolonni kuubis.

Tabel 2.1. Temperatuurijaotus rektifikatsioonikolonnis, R=00

1 Katteauru rohk bar 0,8 0,8 0,8

2 Destillaadi kulu I/min 0 0 0

3 flegma kulu I/min 1,1 1,2 1,1

4 Vedeliku temp. kuubis °C 102,5 102,7 102,8
5 Auru temp Kuubis °C 102 102,2 102,3
6 Kolonni tipu temp. °C 75,8 76,0 76,1
7 Flegma temp. °C 15,2 15,3 15,4
8 Temperatuur taldrikul 1 °C 102,1 102,5 102,4
9 Temperatuur taldrikul 2 °C 102,1 102,4 102,4
10 Temperatuur taldrikul 3 °C 102,0 102,2 102,3
11 Temperatuur taldrikul 4 °C 101,7 101,9 102,0
12 Temperatuur taldrikul 5 °C 100,3 100,3 100,6
13 Temperatuur taldrikul 6 °C 95,0 95,4 95,5
14 Temperatuur taldrikul 7 °C 85,8 85,7 86,1
15 Temperatuur taldrikul 8 °C 82,2 82,3 82,5
16 Temperatuur taldrikul 9 °C 81,0 81,2 81,2
17 Temperatuur taldrikul 10 °C 80,3 80,5 80,6
18 Temperatuur taldrikul 11 °C 80,0 80,1 80,2
19 Temperatuur taldrikul 12 °C 79,7 79,9 80,0
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Katse m&6detud temperatuurijaotus kolonnis reziimil R=2 on esitatud tabelis 2.2. Siin
vOib margata Uhesugust temperatuuri juba esimesel 6-el taldrikul. Voib jareldada, et
need taldrikud kokku annavad Uhe teoreetilise taldriku, mis oluliselt vahendab kolonni

efektiivsust.

Tabel 2.2. Temperatuurijaotus rektifikatsioonikolonnis, R=2

1 Kitteauru rohk bar 0,8 0,8 0,8
2 Destillaadi kulu [D] [/min 0,55 0,55 0,55
3 flegma kulu [L] I/min 1,1 1,1 1,1
4 Vedeliku temp. kuubis °C 97,9 98,0 98,1
5 Auru temp. Kuubis °C 97,4 97,4 97,6
6 Kolonni tipu temp. °C 78,1 78,4 78,5
7 Flegma temp. °C 16,1 16,3 16,2
8 Temperatuur taldrikul 1 °C 97,6 97,7 97,8
9 Temperatuur taldrikul 2 °C 97,5 97,6 97,7
10 Temperatuur taldrikul 3 °C 97,4 97,5 97,6
11 Temperatuur taldrikul 4 °C 97,4 97,45 97,6
12 Temperatuur taldrikul 5 °C 97,3 97,42 97,5
13 Temperatuur taldrikul 6 °C 97,3 97,3 97,5
14 Temperatuur taldrikul 7 °C 96,9 97,0 97,2
15 Temperatuur taldrikul 8 °C 96,0 96,3 96,5
16 Temperatuur taldrikul 9 °C 92,6 93,7 93,6
17 Temperatuur taldrikul 10 °C 87,3 88,8 86,2
18 Temperatuur taldrikul 11 °C 83,6 84,2 84,1
19 Temperatuur taldrikul 12 °C 81,9 82,2 82,2
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Reziimi R=co0 jaoks tiheduse ja faaside koostise andmed on esitatud tabelis 2.3 ning
samad andmed reziimi R=2 jaoks on esitatud tabelis 2.4. Nendes esineb analoogne
tendents nagu temperatuurijaotuses. Reziimil R=co ei muutu segu koostis esimesel 3

taldrikul ja reziimil R=2 on esimesel 7 taldrikul.

Tabel 2.3. Faaside tihedus ja koostis rektifikatsiooniseadmes reziimil R=co

Kuup 0,995 1,5 0,59 - - -

Destillaat 0,8193 89,2 76,4 - - -

1. taldrik 0,9976 0,4 0,16 0,9976 0,4 0,16
2. taldrik 0,9981 0,1 0,04 0,9977 0,4 0,16
3. taldrik 0,998 0,1 0,04 0,9972 0,6 0,24
4. taldrik 0,9974 0,5 0,20 0,9946 1,9 0,75
5. taldrik 0,9948 1,8 0,71 0,982 9,8 4,1
6. taldrik 0,9815 10,2 4,3 0,9395 37,8 19,2
7. taldrik 0,9426 36,4 18,3 0,883 63,5 40,5
8. taldrik 0,8858 62,6 39,6 0,8529 76,2 55,6
9. taldrik 0,854| 75,5 54,6 0,8389 81,9 63,9
10. taldrik 0,8402 80,6 61,9 0,8303 85,2 69,3
11. taldrik 0,8312 84,9 68,7 0,8247 87,4 73,1
12. taldrik 0,8263 86,8 72,0 0,8214 88,7 75,4
13. taldrik 0,8236 87,9 74,0 0,819 89,3 76,5

Tabel 2.4. Faaside tihedus ja koostis rektifikatsiooniseadmes reziimil R=2

Kuup 0,987 6,5 2,6 - - -

Destillaat 0,8363 82,8 65,3 - - -

1. taldrik 0,989 51 2,1 0,9434 35,7 17,8
2. taldrik 0,9894 49 1,98 0,9325 41,3 21,6
3. taldrik 0,9896 49 1,98 0,9458 34,5 171
4. taldrik 0,9894 49 1,98 0,9449 35 17,4
5. taldrik 0,9895 49 1,98 0,9495 32,4 15,8
6. taldrik 0,9894 49 1,98 0,9399 37,8 19,2
7. taldrik 0,9891 5,1 2,1 0,9436 35,8 17,9
8. taldrik 0,9875 6 2,4 0,9346 40,3 20,9
9. taldrik 0,9815 10,2 4,3 0,9235 45,5 24,6
10. taldrik 0,9621 24,7 11,4 0,8885 61,1 38,1
11. taldrik 0,9109 51,3 29,2 0,8599 73,1 51,5
12. taldrik 0,873 67,7 45,1 0,8482 78,1 58,2
13. taldrik 0,8503 77,1 56,8 0,8365 82,7 65,2
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2.2.3 Tegeliku flegmaarvu leidmine R = 2

Tuleb arvestada, et katse kaigus moddetud flegma kulu ei esita reaalsust taielikult st.
see on fiktiivne suurus. Kui kilm flegma juhitakse kolonni kdige Ulemisele taldrikule,
siis see soojeneb flegma keemistemperatuurini ning selleks saadakse soojust aurudelt,
mille tottu kondenseerub Ulemisel taldrikul ka osa aurufaasist, mis samuti hakkab alla
voolama. Selle tulemusena on ka flegmaarv suurem. Tegeliku flegmaarvu leidmiseks
leitakse etanooli ja vee tihedused flegma temperatuuril, vottes aluseks viimasel

ajahetkel registreeritud vaartuse.

Tabel 2.5. Vee ja etanooli tihedused flegma temperatuuril

Flegma koostis | Etanooli tihedus, | Vee tihedus, | Sequ tihedus,
Yo, mool% kg/m?3 kg/m3 kg/m3

R=2 65,3 792,6 998,87 985,46

R = o 76,4 793,4 999 995,9

Tabelis 2.5. esitatud segu tihedus on arvutatud jargmiselt [12]:
Psequ = (peton * x/100) + (pH20 * (1-x/100)) (2.1)
Psequ = (792,6 * 6,5/100) + (998,87 * (1-6,5/100)) = 985,4 kg/m?3
Seejarel arvutatakse flegma ja destillaadi masskulud (kg/s) ldhtudes rotameetriga

moddetud mahtkuludest (I/min) valemiga 2.2 ning tulemused on esitatud tabelis 2.6

¢=4""  (2.2)

60

kus a - rotameetri nait, I/min; po - destillaadi tihedus flegma temperatuuril tr, kg/m?3
L=1,1*103*985,46 / 60 = 0,0181 kg/s

Tabel 2.6. Flegma ja destillaadi masskulud

Flegma kulu, R=co, kg/s 0,0183
Destillaadi kulu, R=2, kg/s 0,009
Flegma kulu, R=2, kg/s 0,0181

Leitakse etanooli ja vee aurumissoojused Lisa 3. tabelist, mis tulevad Hvap,eton = 913,4
kJ/kg ja Hvap,H20 = 2453,6 kJ/kg
Arvutatakse flegma aurustumissoojus AHvap valemiga 2.3 [12] ning tulemused on
esitatud tabelis 2.7.:
AHvap = Hvap, EtOH * X + Hvap, H20 * (1 —x) (2.3)
AHvap =913,4 * 82,8/100 + 2453,6 * (1-82,8/100) = 1178,31 kl/kg
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Tabel 2.7. Aurustumissoojused t66reziimidel R=00 ja R=2

AHvap , k3/kg
R=o 1079,74
R=2 1178,31

Flegma soojusmahtuvus cp arvutatakse samuti kui aditiivne suurus temperatuuril ¢t =
b
M:, kus tr on flegma temperatuur ja t°: kolonni tipu temperatuur. Arvutatud

temperatuurid on esitatud tabelis 2.8.

Tabel 2.8. Flegma ja kolonnitipu temperatuurid

30 min 45 min 55 min keskmine
Temp, R = oo, 45,505 45,645 45,715 45,62
°C
Temp, R = 2, 47,09 47,345 47,365 47,27
°C

Etanooli ja vee soojusmahtuvused ceton ja cH20 keskmistel temperatuuridel leitakse
tabelist Lisa 3. [2] ning on esitatud tabelis 2.9

Tabel 2.9. Etanooli ja vee soojusmahtuvused keskmistel temperatuuridel

CetoH, k3/ (kg K) CH20, kJ/(kg K)
R=o 2,82 4,18
R=2 2,84 4,18

Nudd arvutatakse flegma soojusmahtuvus cp valemiga 2.4 [12] ning tulemused on
esitatud tabelis 2.10
Cp = CrronX + Cyyo(1 —X) (2.4)

Cr= 2,84 * 82,8/100 + 4,18 * (1 - 82,8/100) = 3,07 ki/(kg*K)

Tabel 2.10. Flegma soojusmahtuvus tééreziimidel R=co0 ja R=2

Cr, kJ/ (kg K)
R=o 2,96
R=2 3,07

Flegma soojendamiseks keemistemperatuurini vajalik soojushulk saadakse aurude
kondensatsioonil. Kui kondenseerunud aurude kulu on Gy' ja aurumissoojus on AHvap,
siis saab soojusbilansi llemise taldriku jaoks esitada jargmiselt:

G,AHvap = DRcg(t} — tg) (2.5)

Sellest bilansist on voimalik arvutada kondenseerunud aurude kulu jargmiselt:
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G, = DRcg(tR — tg)/AHvap
Gy = 0,009 * 2 * 3,07 * (78,48-16,25) / 1178,314 = 0,0029 kg/s
Seega on piki kolonni Glevalt alla voolava vedeliku kulu Gx leitav valemiga 2.6:
Gy =DR+G, (2.6)
Gx =0,009 * 2 + 0,0029 = 0,021 kg/s
NUld saab arvutada tegeliku flegma arvu vaartuse valemiga 2.7:

R, =% 20 (2.7)
Reziimil R=2 on tegelikuks flegmaarvuks Ry = 2.32

Ry = 0,021 /0,009 = 2,32

2.2.4 Aurufaasi massiiilekandeteguri leidmine

Aurufaasi massililekandeteguri arvutamiseks kasutatakse empiirilisi vorrandeid. Antud

rektifikatsioonikolonni jaoks sobib jargmine vérrand [7]:
kys = =2 (0,79Re, + 11000)  (2.8)

Selleks, et massillekande tegurit arvutada on vaja eelnevalt leida
aurufaasidifusioonikoefitsent ja Re arvu vaartus.

Antud juhul voib teha lihtsustuse, et massililekande tegur leitakse aurufaasi keskmise
temperatuuri ja koostise juures.

Seega esimeseks sammuks on lihtsustuse eesmaérgil leida keskmine auru temperatuur
taur,kesk, keskmine vedeliku temperatuur tvedkesk, keskmine auru sisaldus Ykesk ning
keskmine vedeliku sisaldus Xkesk. Selleks kasutatakse andmeid tabelitest 2.1-2.3 ning
valemeid 2.9 -2.12:

tyedkesk = @ (2.9)
taurkesk = @ (2.10)
Ykesk = WTWI (2.11)
Xkesk — meerw (2.12)

Saadud tulemused on esitatud tabelis 2.11:

Tabel 2.11. Keskmised temperatuuri ja konsentratsioonide vaartused

R=o0 R=2
tved, kesk 91,4°C e 364,4K 90,2°C e 363,2K
taur, kesk 89,2°C e 362,2K 88,1°C e 361,1K
Ykesk 38,26% 41,59%
Xkesk 37,07% 29,45%
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Edasisteks arvutusteks laheb vaja etanooli ja vee viskoossuse sdltuvusi temperatuurist.

Tabelis 2.12 on toodud eeltoodud ainete viskoossused keskmistel temperatuuridel:

Tabel 2.12. Vee ja etanooli viskoossused kolonni temperatuuridel [5]

R=0o0 R=2
Hu20, Pa*s 0,000012 0,000012
Heton, Pa*s 0,000011 0,0000109

Etanooliauru viskoossused on arvutatud valemiga 2.13:
Upeon = 8,41-1076+2,82-1078 - ¢ (2.13)
kus t [°C] ja pgeon ;[Pa-s].
MetoH = 8,41 * 106 + 2,82 * 10°® * 89,17 = 0,000011 Pa*s
Seejarel tuleb arvutada aurufaasi viskoossus py valemiga 2.14 [3] mille tulemused on
esitatud tabelis 2.13:

YUEtOH MEtOHTEGfOH+(1_Y)#HZO /MHZOTlszo
Uy = = = (2.14)
Y |MEtouTEron+(1-y) /MHZOTHZO

kus Tgon, T,o - €tanooli ja vee kriitilised temperatuurid- T,y = 516,2 K; T§,, = 647,3K;

UEeons Mu,o — €tanooli ja vee aurude viskoossused, Pa-s, temperatuuril T.

38,26 38,26

_ 100 *0,0000llx/4-6*516,2+(1— 100 )0,000012\/18*64-7,3 _ %

My = = 0,0000115 Pa*s
38,26/1001/46%516,2+(1—y)/18+647,3

Tabel 2.13. Arvutatud aurufaasi viskoossuse vaartused toéoreziimidel R=co ja R=2
R=o00 R=2
Hy, Pa*s 0,0000115 0,00001

Edasi arvutatakse aurufaasi molaarmassid My valemiga 2.15 ning tulemused on esitatud
tabelis 2.14:
My, = yMgon + (1 — y)My,o (2.15)
kus y on etanooli moolosa destillaadis.
My = 38,26/100 * 46 + (1 - 38,26/100) * 18 = 28,71

Tabel 2.14. Arvutatud aurufaasi molaarmassid toéreziimidel R=co ja R=2
R=o0 R=2
My 28,71 29,64
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Edasi arvutatakse aurufaasi tihedused py valemiga 2.16 [12] mille tulemused on esitatud
tabelis 2.15:

_ My273,15
Y T 24T

(2.16)

kus My on aurufaasi molaarmass kolonni selles punktis.

py = 28,71 * 273,15/ (22,41 * 362,17) = 0,966 kg/m3

Tabel 2.15. Arvutatud aurufaasi tihedused to6reziimidel R=co0 ja R=2
R=o00 R=2
Py, kg/m3 0,966 1,001

Edasi arvutatakse aurufaasi mahtkulud Vy valemiga 2.17 [2] mille tulemused on esitatud
tabelis 2.16:

y = D@®yth22.417
Y My27315

Vy = 0,0183 * (2,32 + 1) *22,41 * 362,17 / (28,71 * 273,15) = 0,0628 m?3/s

(2.17)

Tabel 2.16. Arvutatud aurufaasi mahtkulud téoreziimidel R=co ja R=2
R=0o0 R=2
Vy, m3/s 0,0628 0,03

Jargmiseks arvutatakse aurufaasi kiirus uy valemiga 2.18 [12] mille tulemused on
esitatud tabelis 2.17:

_ Ay
y T[dlzcol

u (2.18)

kus dkol - kolonni siselabimoot, dkel = 0,2 m;
uy=4*0,0628 / (3,14 * 0,2%2) = 2,0 m/s

Tabel 2.17. Arvutatud aurufaasi kiirused tooreziimidel R=c0 ja R=2
R=o00 R=2
uy, m/s 2,0 0,96

Jargmiseks arvutatakse Re arv Rey valemiga 2.19 [3] mille tulemused on esitatud tabelis
2.18:

uyhp
Re, = % (2.19)

kus h- sliisteemi lineaarmdot, voetakse: h = 1 m.
Rey =2 *1 * 0,966 / 0,0000115 = 168000
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Tabel 2.18. Arvutatud Re arv vaartused té6reziimidel R=o0 ja R=2
R=0o0 R=2
Rey 168000,0 84078,58

Jargmiseks sammuks on etanooli difusioonikoefitsentide arvutamine valemiga 1.41.

Selle kasutamiseks tuleb eelnevalt arvutada etanooli ja vee eriaatomdifusioonimahud vi

tabel 1.1 andmetega. Sellest tuleb, et viewon = 50,36 ja viw2o = 9,45. Saadud

koefitsiendid on esitatud tabelis 2.19:

Dy = 1,013 * 107 * 362,17%7> * (1/18 + 1/46)Y2 / (1,01 * ((50,36)Y3 + (9,45)1/3)?) =
2,48 * 10> m?/s

Tabel 2.19. Etanooli difusioonikoefitsendid to6reziimidel R=00 ja R=2
R=o00 R=2
Dy, m2/s 0,0000248 0,0000247

Koikide eelpool saadud vaartustega saab niild arvutada aurufaasi massililekande
tegurid kys valemiga 2.8, mille tulemused on toodud tabelis 2.20:
kys = 0,0000248/22,41 * (0,79 * 168000 + 11000) = 0,1594 m?*s

Tabel 2.20. Aurufaasi massitlekande tegurid té6reziimidel R=co0 ja R=2

R=o00 R=2
kys, kmool/(m?2*s) 0,1594 0,0854
kys, mool/(m?2*s) 159,4 85,43

2.2.5 Vedelfaasi massiiilekandeteguri leidmine

Vedelfaasi massililekandeteguri arvutamiseks kasutatakse empiirilisi vorrandeid. Antud

rektifikatsioonikolonni jaoks sobib jargmine vorrand [11]:

(Sc,)*6? (2.20)

10.55p,Dy
kys =
My

Selleks, et massililekande tegurit arvutada on vaja eelnevalt leida
vedelfaasidifusioonikoefitsent ja Sc arvu vaartus. Antud juhul vdib teha lihtsustuse, et
massillekande tegur leitakse vedelfaasi keskmise temperatuuri ja koostise juures.

Tabelites 2.21 on toodud vee ja etanooli tihedused ja viskoossus temperatuuril 20 C
ning tabelis 2.22 on toodud vee ja etanooli tihedused erinevatel reziimidel keskmisel

temperatuuril tved.kesk mida Idheb tulevastes arvutustes vaja.
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Tabel 2.21. Vee ja etanooli viskoossused ja tihedus 20°C juures [4]

20°
Hainer MPa*s

p2., kg/m3

Vesi

1,0005

998,19

Etanool

1,18

789,4

Tabel 2.22. Vee ja etanooli tihedused erinevatel reziimidel keskmisel temperatuuril
tved.kesk [4]

R=o0 R=2

Vesi, kg/m?3
964,35

Etanool, kg/m3
723,1

Vesi, kg/m3
965,17

Etanool, kg/m?3
724,4

Alguses on vaja arvutada vedelfaasi viskoossus temperatuuril 20°C u§°° kasutades
valemit 2.21 [12] ning tulemused on esitatud tabelis 2.23:
logu2®® = xlogulon + (1 — )logud, (2.21)
logu2°® = 37,07/100 * log(1,18) + ((100-37,07)/100) * log(1,0005) = 0,0268

p2® = 1000268 = 1,06 mPa*s

Tabel 2.23. Vedelfaasi viskoossused 20°C juures tooreziimidel R=c0 ja R=2

uz%°, mPa*s
1,06
1,05

Edasi arvutatakse moolmahud V2%, V35 kasutades valemeid 2.22 ja 2.23 [12] ning

mille tulemused on esitatud tabelis 2.24:

3
20° _ 10°MgeoH
VEton = 700 (2.22)
PEtoH
3
200 _ 10°Mpy,0
VHZO - 20° (223)
PHy0

V2%, = 1000*46 / 789,4 = 58,27 cm3/mol

Tabel 2.24. Etanooli ja vee moolmahud

Moolmaht, cm3/mol
58,27
18,03

Etanool

Vesi

Edasi arvutatakse vedelfaasi tihedus 20°C juures valemiga 2.24 ja tulemused on
esitatud tabelis 2.25:
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P =y pon + (1= 15) = piBo (2.24)

100

p2%° = 37,07/100 * 789,4 + (1 - 37,07/100) * 998,19 = 920,8 kg/m?3

Tabel 2.25. Vedelfaasi tihedused 20°C juures

P20°C, kg/m?3
R=o00 920,8
R=2 936,7

Jargnevalt arvutatakse vedelfaasi viskoossused vastavalt valemile 2.21, kasutades

viskoossuseid tabelist 2.26, mille tulemused on esitatud tabelis 2.27:

Tabel 2.26. Vee ja etanooli viskoossused keskmistel temperatuuridel [4]

HH20 , Pa*s HEeton , Pa*s
R=00 0,00031 0,00001
R=2 0,00031 0,00001

Tehakse arvutuse naide to6reziimil R=oo:
logu, = 37,07/100 * log(0,00001) + ((100-37,07)/100) * log(0,00031) = -4,05
U, = 107495 = 0,000089 Pa*s

Tabel 2.27. Vedelfaasi viskoossused tooreziimidel R=co0 ja R=2

Hx, Pa*s
R=o0 0,000089
R=2 0,00011

Jargnevalt arvutatakse temperatuurikoefitsient b valemiga 2.25 [12], mille tulemused
on esitatud tabelis 2.28:

b=0,23\lﬁ (225)

b = 0,2 * (1,063)Y/2 / (920,8 * 9,81)Y/3 = 0,0099

Tabel 2.28. Temperatuurikoefitsendid té6reziimidel R=co ja R=2

b
R=00 0,0099
R=2 0,0098
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Jargnevalt arvutatakse etanooli difusioonikoefitsent 20°C juures valemiga 2.26 [12],
mille tulemused on esitatud tabelis 2.29:
1x107° 1 1
5 (520" (vatsa) "+ vg) o] NMeom  Mizo
kus A =1,24, B =4,7.
D2°° = 10%/ (1,24*4,7*(1,063)Y2%((58,27)Y/3 + (18,03)1/3)2) * (1/18+1/46)V/? =
1,09 * 10° m?/s

Tabel 2.29. Etanooli difusioonikoefitsendid 20°C juures té6reziimidel R=co ja R=2

20° _
Dg® =

(2.26)

D%, m?/s
R=o00 1,09 * 10°°
R=2 1,10 * 10°°

Edasi arvutatakse etanooli difusioonikoefitsendid temperatuuril tyeqkesk kasutades

valemit 2.27 [2], mille tulemused on esitatud tabelis 2.30:
D, = D2°°[1 + b(t — 20)] (2.27)
Dx = 1,09 * 10°[1 + 0,0099(91,41 - 20)] = 1,87 * 10° m?/s

Tabel 2.30. Etanooli difusioonikoefitsendid keskmistel temperatuuridel

Dx, m2?/s
R=0c0 1,87 * 10°
R=2 1,86 * 10°

Jargnevalt arvutatakse vedelfaasi tihedused (kasutades komponentide tihedusi tabelist
2.22) kasutades analoogset meetodit valemile 2.24, mille tulemused on esitatud tabelis
2.31:

px = 37,07/100 * 723,1 + (1 - 37,07/100) * 964,35 = 874,9 kg/m3

Tabel 2.31. Vedelfaasi tihedused to6reziimidel R=co0 ja R=2

px, kg/m?3
R=00 874,9
R=2 894,2

Jargnevalt arvutatakse Schmidti arvu kasutades valemit 2.28 [3], mille tulemused on
esitatud tabelis 2.32:

Sc, = - (2.28)

PxDx

Scx = 0,000089 / (874,9 * 1,87 * 10°) = 54,5
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Tabel 2.32. Arvutatud Schmidti arvu vaartused t66reziimidel R=o0 ja R=2

Sc,
R=00 54,5
R=2 71,4

Jargnevalt arvutatakse vedelfaasi molaarmassid analoogselt valemile 2.24, mille
tulemused on esitatud tabelis 2.33:
Mx = 37,07/100 * 46 + (1 - 37,07/100) * 18 = 28,38

Tabel 2.33. Vedelfaasi molaarmassid tooreziimidel R=co ja R=2

Mx
R=o00 28,38
R=2 26,25

LOpuks saab arvutada vedelfaasi massiillekande teguri kasutades valemit 2.20, mille
tulemused on esitatud tabelis 2.34:
kxs = 10,55*874,93*1,87 * 10°/28,38 * 54,5%62 = 0,0000073 kmol/(m?*s) =
0,0073 mol/(m?2*s)

Tabel 2.34. Vedelfaasi massitilekande tegurid

kxs , kmol/(m?2*s) kxs , mol/(m?2*s)
R=o0 0,0000073 0,0073
R=2 0,000009 0,009

2.2.6 Kineetilise joone konstrueerimine

Mugava Ulevaate tagamiseks tuuakse tédhtsamad parameetrid, mida lédheb edasistes

arvutustes vaja, valja tabelis 2.35:

Tabel 2.35. Auru ja vedelfaasi iseloomustavad parameetrid

R=o0 R=2
tved, kesk 91,4C e. 364,4K 90,2C e. 363,2K
taur, kesk 89,2C e. 362,2K 88,1Ce. 361,1K
Ykesk 38,26% 41,59%
Xkesk 37,07% 29,45%
kys , mol/(m?2*s) 159,45 85,43
kxs , mol/(m?2*s) 0,0073 0,009

46



Selleks et konstrueerida kineetilist joont on eelnevalt vaja leida suhe Cy. Selleks tuleb
arvutada tasakaalukonstant m vastavalt joonisele 2.2 diagrammil valitud igale
kontsentratsiooni xi vaartusele eraldi ning kasutada valemit 2.29 [8]. Tulemused on
esitatud tabelis 2.36:

Y, y*
\

X, Xox
Joonis 2.2. Tasakaalu konstandi leidmise meetod

d A i*—Yi
m=% =20 _ Y (2.29)
dx Ax Xi—X*

m:=(50-34)/(15-5) = 1,6

Tabel 2.36. Tasakaalu konstandi m leidmine

X \Y m
5 34 1,6
15 50 0,6
25 56 0,33
40 61 0,47
55 68 0,53
70 76 0,67
85 86

Edasi tuleb arvutada massilabikande tegurid Kys igale m vaartusele kasutades valemit

2.30 [12], mille tulemused on esitatud tabelis 2.37:

1
Kys == (2.30)

kyS kxs

mlr=e =1/ (1/159,45 + 1,6/0,0073) = 0,0045

Tabel 2.37. Massi ldbikande tegurid erinevate tasakaalukonstandi vaartuste juures

Tasakaalukonstant Massilabikandetegur, mol/(m2*s)

R=o0 R=2
1,6 0,0045 0,01
0,6 0,0121 0,02
0,33 0,0218 0,03
0,47 0,0155 0,02
0,53 0,0136 0,02
0,67 0,0109 0,01
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Jargnevalt arvutan Uulekandelhikute arvu Noy kasutades valemit 2.31 [10], mille

tulemused on esitatud tabelis 2.38:

2241 T
Noy =
uy, 273,15

DK, (2.31)

Kus @ - taldriku tédpinna ja kolonni ristldikepindala suhe: ® = 0,85

Tehakse arvutuse ndide m1 alusel reziimil R=oo:
Noy = 22,41/2,0 * 362,17/273,15 * 0,0045 = 0,06

Tabel 2.38. Ulekandetlihikute arvud erinevate tasakaalukonstandi vaartuste juures

Tasakaalukonstandid Ulekandeiihikute arv Noy

R=o00 R=2
1,6 0,06 0,15
0,6 0,15 0,41
0,33 0,28 0,74
0,47 0,20 0,53
0,53 0,17 0,46
0,67 0,14 0,37

NGUd saab arvutada suhet Cy kasutades seost eNY = Cy [9], mille tulemused on

esitatud tabelis 2.39:
Cymir=c0 = €206 = 1,06

Tabel 2.39. Suhted Cy erinevate tasakaalukonstandi vaartuste juures

Tasakaalu konstandid Suhe Cy

R=o00 R=2
1,6 1,06 1,2
0,6 1,16 1,5
0,33 1,32 2,1
0,47 1,22 1,7
0,53 1,2 1,6
0,67 1,15 1,45

Kineetilise joone konstrueerimiseks tuleb arvutada 18igu pikkused BC, mis on esitatud
tabelites 2.40. ja 2.41. Eelnevalt on vaja saadud graafikult mdodta I16ikude AC pikkuses,
mis on esitatud tabelites samades tabelites.

BCmir=2=AC/Cy=9/1,17 = 7,69 (2.32)
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Tabel 2.40. Parameetrid kineetilise joone konstrueerimiseks reziimil R=0o0

X 5 15 25 40 55 70
m 1,6 0,5 0,4 0,47 0,53 0,67
Kys 0,0045 0,0121 0,0218 0,0155 0,0136 0,0109
Noy 0,06 0,15 0,28 0,2 0,17 0,14
Cy 1,1 1,16 1,32 1,22 1,2 1,15
AC 27,5 35 30,5 21 12,5 5
BC 25,9 30,0 23,15 17,2 10,5 4,3
y 7,9 22 34 45 57,5
Tabel 2.41. Parameetrid kineetilise joone konstrueerimiseks reziimil R=2

X 5 15 25 40 55 70
m 1,6 0,5 0,4 0,47 0,53 0,67
Kys 0,01 0,02 0,03 0,02 0,02 0,01
Noy 0,15 0,41 0,74 0,53 0,46 0,37
Cy 1,2 1,5 2,1 1,7 1,6 1,45
AC 9 20 19 13,5 10 5
BC 7,7 13,2 9,1 7,9 6,3 3,45
y 24,8 37,5 46,7 53,9 62 71,5

2.2.7 Tulemused ja nende analiiiis

Joonistel 2.3 ja 2.4 on esitatud teoreetiliste ja tegelike taldrikute arvu maaramine
reziimil R=2 McCabe-Thiele meetodil.
Jooniselt 2.3 tuleb valja, et teoreetiliste astmete arv nt on 4. See on oluliselt vaiksem
tegelikust taldrikute arvust n, mis on 13. Sellest tulenevalt saab arvutada kolonni
kasuteguri jargmiselt:
n=n/n=4/13=0,30 (2.33)
Edasi saab arvutada flegma liia teguri. Selleks tuleb eelnevalt leida minimaalne
flegmaarv Rmin jargmiselt:
Rmin = Xd = Yk / (Yk - Xx) = 65,32 -21,5/(21,5-2,65) = 2,32 (2.34)
NUld arvutatakse tegeliku flegmaarvu suhet B minimaalsega jargmiselt:
B=Ry/Rmn=2,32/232=1 (2.35)

Joonisel 2.4 on esitatud toéoreziimi R=2 kineetiline joon, mis vodtab arvesse
massilébikandekiirust taldrikutel. Kineetilise joone ja tddjoone vahele joonestatud
astmete arv peab vorduma kolonni taldrikute arvuga. Antud tuli see 2 vdrra vaiksem
taldrikute arvust. See viitab veel kord asjaolule, et kolonni alumised taldrikud ei to6ta
normaalselt. Samuti on joonisel 2.4 esitatud iga taldrikul kontakteeruvate faaside
koostis. On jalle ndha, et esimesel 8 taldrikul koostis praktiliselt ei muutu. See tahendab,

et kolonn to6tab ebaefektiivselt.
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Kolonni kasutegur tuli vaga vaike, ligikaudu 30%. See vdibolla tingitud asjaolust, et
kolonni esimesed 8 taldrikut ei todta korralikult. Vaadates tabeli 2.4. andmeid on naha,
kuidas nii auru kui vedeliku koostised plisivad minimaalsete muutustega esimese 8
taldriku valtel.

Tahtis on tahele panna, et arvutatud tegelik flegmaarv on vOrdne minimaalse
flegmaarvuga.

To6reziimil R=2 tuli aurufaasi massitulekandeteguriks kys = 85,43 mol/(m?*s) ja
vedelfaasi massiltilekandeteguriks kxs = 0,009 mol/(m?*s).

Tooreziimil R=co tuli aurufaasi massillekandeteguriks kys = 159,45 mol/(m?*s) ja

vedelfaasi massitilekandeteguriks kxs = 0,0073 mol/(m?*s).

Asjakohane on tulevikus teostada kolonni lisauuringud, soovitatavalt keskendudes

tooreziimi valjakujunemisele just esimestel taldrikutel.
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KOKKUVOTE

Kaesoleva bakalaureusetto pohillesandeks oli pohjalik tutvumine
rektifikatsiooniprotsessi olemusega ning pilootseadmega ja rektifikatsioonikolonni

kaivitamine ja selle t66 kontroll.

T6O esimeses peatiikis on tutvustatud rektifikatsiooniprotsessi teoreetilisi tagamaid ja
Uldist olemust. Samuti on selle peatliki teises osas lihidalt kasitletud taoliste kolonnide
pohilist uurimismeetodit, mida antud t6ds eksperimentaalses osas ka praktiliselt

kasutati.

TOo teine peatlikk tutvustab detailselt praktilises osas labiviidud tegevusi, kasutatavaid
mooteriistu ning uuritavat rektifikatsiooni seadet. Samas peatlikis on esitatud ka katsete
tulemused ja naidatud kogu labiviidud arvutusprotsess. Lopuks on lisatud ka vajalikud

arvutustulemused koos graafikutega rektifikatsioonikolonni t66 hindamiseks.

To0 tulemused naitasid, et kolonnil on vaga vaike kasutegur, mis on kdigest 30%. See
on tdenaoliselt tingitud asjaolust, et ligikaudu 8 alumist kolonni taldrikut ei tdota
korralikult. See vdis omakorda olla pohjustatud sellest, et reziimil R=2 kolonn toéo6tas
minimaalse flegmaarvuga. Nende avastuste pdhjal on soovitatav viia labi lisauuringud,
kus erilist rohku tuleb panna esimeste taldrikute tooreziimi kujunemise jalgimisele.

Too kdigus taiendati ka rektifikatsiooni laboratoorse t66 juhendit.
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CONCLUSION

The main goal of the current thesis was to get thoroughly familiarized with the nature
of the rectification process and the device as well as the activation and functionality test

of the said device.

First chapter of the work introduces theoretical basics and essential principles of the
rectification process. The main method of studying such devices, which was also

practically used later, is also present in this chapter.

Second chapter thoroughly depicts the working process, measuring devices and the
main rectification column. It also contains the entire calculation method with the
accompanying results. Finally there are also the overall results alongside the necessary

graphs for the column evaluation.

The results show that the column has a very low efficiency factor of only 30%. The
hypothetical reason for this may be the fact that the first 8 trays of the column are not
working properly, which in itself could have been caused by the fact that the column
was working under the minimal reflux condition. Based on these conclusions it is
recommended that further test are carried out with extreme focus on the development

of the operating mode of the first trays.

The manual for the rectification column laboratory work was also updated alongside this

thesis.
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LISAD

Lisa 1. MOned toostuslikud rektifikatsiooni rakendused [1]

Protsessis Keskmine Taldrikute | Tavaline Flegmaarvu ja
lahutatav relatiivne arv toorohk, minimaalse
binaarsed segud | lenduvus psia flegmaarvu suhe
1,3-butadieen 1,16 130 75 1,70
/vintul-atsetlileen

Vintdl atsetaat / 1,16 90 15 1,15
etlul atsetaat

o-ksileen/ m- 1,17 130 15 1,12
ksluleen

Ispentaan/ n- 1,30 120 30 1,20
pentaan

Isobutaan/ n- 1,35 100 100 1,15
butaan

Etlulbenseen/ 1,38 34 1 1,71
stireen

Proplleen/ 1,40 138 280 1,06
propaan

Metanool/ etanool 1,44 75 15 1,20
Vesi/ dadikhape 1,83 40 15 1,35
Etlileen / etaan 1,87 73 230 1,07
Aadikhape/ 2,02 50 15 1,13
aadikaline

anhtdriid

Tolueen/ 2,15 28 15 1,20
etlulbenseen

Proptidn / 1,3- 2,18 40 120 1,13
butadieen

Etanooli 2,21 60 15 1,35
aseotroop/ vesi

Isopropanol/ vesi 2,23 12 15 1,28
Benseen/ tolueen 3,09 34 15 1,15
Matanool / vesi 3,27 60 45 1,31
Kumeen/ fenool 3,76 38 1 1,21
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Benseen/ 6,79 20 15 1,14
etlulbenseen

HCN / vesi 11,20 15 50 1,36
Etlleen oksiid / 12,68 50 50 1,19
vesi

Formaldehiaad  / 16,70 23 50 1,17
metanool

Vesi / etilleen 81,20 16 4 1,20
glikool

56




T,C

100
98,9
96,75
94,95
91,45
88,95
87,15
85,75
84,65
83,75
83,1
82,45
81,9
81,45
81
80,6
80,2
79,8
79,35
78,95
78,5
78,15
78,15
78,2
78,25
78,3

Lisa 2. Etanool-vesi aur-vedelik tasakaalu sdltuvuse andmed rohul 1 atm [3]

0
0,39
1,19
2,02
4,16
6,46
8,91

11,53
14,35
17,39
20,68
24,24
28,11
32,34
36,97
42,07
47,71
53,98
61
68,9
77,87
88,14
89,4
92,67
97,48
100

0
2,65
9,16

19,33
29,76
36,49
41,86
46,07
49,4
51,77
53,58
55,19
56,83
58,38
60,12
62,05
64,36
67,08
70,43
74,69
80,41
88,23
89,4
92,34
97,31
100
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Lisa 3. Etanooli soojusmahtuvuse ja aurustumissoojuse temperatuurisdltuvus [2]

Temperatuu | cgron, Agtons Temperatuur | cgron, Aston s
r, k1/(kg-K) kl/kg , k/(kg-K) kl/kg
oC oC

0 2,292 921,8 60 2,966 879,9
20 2,485 913,4 80 3,222 850,6
40 2,715 900,8 100 3,515 812,9
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Lisa 4. Uuendatud laboratoorse t66 juhend

TALLINNA TEHNIKAULIKOOL

Energiatehnoloogia instituut

Laboratoorne to6 oppeaines

Separatsiooniprotsessid

REKTIFIKATSIOON

Tallinn
2021
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SISSEJUHATUS

Rektifikatsiooni kasutatakse laialdaselt selliste vedeliksegude lahutamiseks, mille
komponentidel on erinevad keemistemperatuurid. Rektifikatsiooniprotsess viiakse labi
spetsiaalsetes aparaatides nn rektifikatsioonikolonnides, mis vodivad olla erineva
konstruktsiooniga ja tootada pidevas voi perioodilises reziimis [1, |k. 508-512; 6, Ik 13-
4; 7, Ik 525].

Taldrikkolonne iseloomustatakse teoreetiliste taldrikute (tasakaaluastmete) arvuga
nt [1, 1k.447-450; 6, Ik 13-27; 7, Ik 531], mis saavutatakse rektifikatsiooniprotsessi
Iabiviimise mingitel konkreetsetel tingimustel, ja kasuteguriga Eo [1, |k.452-453].

Rektifikatsioonikolonni kasutegur:
_
n
on teoreetiliste taldrikute arvu n: ja tegeliku taldrikute arvu n suhe.

Kdige olulisem etteantav tehnoloogiline parameeter, mis maarab rektifikatsioonikolonni
t60, on flegmaarv R:

L
R=—=, 2
D (2)

mis on flegma (llemiselt taldrikult kolonni tagasi juhitava vedeliku, niisutuse) hulga L
ja destillaadi hulga D suhe.
Tegeliku flegmaarvu R suhet vdhimasse voimalikku flegmaarvu Rmin

- R (3)
I:Qmin
nimetatakse flegma liia teguriks. Minimaalne flegmaarv Rmin leitakse kas graafiliselt voi
analtdtiliselt [1, 1k.515-518].
Teoreetiliste taldrikute arvu ja aparaadi kasutegurit on vaja teada
rektifikatsiooniseadme kaivitamisel, aga ka kolonni té6reziimide muutmisel.

Eo (1)

1. TOO ULESANNE

2.1. Tutvuda rektifikatsiooniprotsessi olemuse ja katseseadmega.
2.2.Maéarata antud tooreziimi jaoks vedelfaasi ja aurufaasi kontsentratsioonide
profiilid piki kolonni.
2.3. Maarata teoreectiline taldrikute arv, kolonni kasutegur ja flegma liia tegur
téotamisel erinevate flegmaarvudega.
2.4. Konstrueerida x-y diagrammil rektifikatsiooniprotsessi kineetiline joon.
Nende Ulesannete taitmiseks on vaja:
— kanda x-y diagrammile antud flegmaarvuga rektifikatsiooniprotsessi tédjoon ja
kontsentratsiooni muutumise astmete arv;
— vorrelda saadud astmete arvu taldrikute tegeliku arvuga aparaadis;
— leida kolonni kasutegur vorrandist (1);
— leida minimaalne flegmaarv ja arvutada seosest (3) flegma liia tegur;
— konstrueerida x-y diagrammil protsessi kineetiline joon, leida selle alusel
arvutuslik kontsentratsiooni muutumise astmete arv kolonnis ning vorrelda seda
tegeliku taldrikule arvuga.
Rektifikatsioonikolonni tddé wuurimiseks Ilaboratoorsetes tingimustes osutub
mugavamaks viia protsess labi pidevas reziimis, kuna see vdimaldab hoida k&ik
parameetrid ajas muutumatutena.
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Juhtides kogu destillaadi tagasi kuupi, jddvad destillaadi ja kolonni minevate aurude
koostised muutumatuks. Sellega simuleeritakse kolonni t66d statsionaarses reziimis,
kus kolonni antakse pidevalt toidet. Erinevus tegelikust rektifikatsioonist on ainult selles,
et antud juhul kasutame rektifikatsioonikolonni tlemist — destilleerivat osa. Praktikas
sellist tdéodreziimi, nagu t66 Id0pmatu suure flegmaarvuga (kogu destillaat suunatakse
tagasi kolonni niisutuseks), ei kasutata, kuna sel juhul ei saada produkti — destillaati.
Kuid selliseid reziime on laboratoorsetes tingimustes mugav kasutada kolonni t66
uurimiseks. Antud katseseadmel wuuritakse kolonni t66d segu etanool-vesi
rektifikatsiooni naitel.

2. KATSESEADME KIRJELDUS

Rektifikatsiooniseadme skeem on toodud joonisel 1. Katseseade koosneb jargmistest
pohiosadest: 1 - kuup; 2 - taldrikutega rektifikatsioonikolonn; 3 - kondensaator-
jahutaja; 4 - kolonnist valjuvate aurude koguja, 5 - destillaadi mahutid.

Rektifikatsioonikolonnis diameetriga 200 mm on 13 kahekuplilist taldrikut (1,lk.475-
478]. Taldrikutevaheline kaugus on 250 mm. Igal taldrikul on vedelfaasi temperatuuri
modtmiseks termopaar ja auru- ning vedelfaasist proovi votmiseks kraanid (vedeliku
jaoks 38 ja auru jaoks 37). Protsessi visuaalseks jalgimiseks on vaateaken 20.

Kolonni kuup 1 mahuga 120 1 on varustatud kltteaurusargiga ja kaitseklapiga 16.
Kitteauru rdhu reguleerimine toimub ventiiliga 13 manomeetri 14 naidu jargi.
Kitteauru kondensaat valjub sargist labi kondensaadieraldaja 6 ja juhitakse
kondensaadi kogujasse.

Katseseadmel v3ib rektifikatsiooniprotsessi labi viia erinevates reziimides.

2. Lihtdestillatsioon
Ventiilid 19, 17, 22, 24, 27 ja 25 suletakse. Soojendatavas kuubis tekkinud aur
juhitakse modda liini A kondensaatorisse 3 ning sealt saadav destillaat Iabi
rotameetri 7 destillaadi vastuvotjasse 5.

3. Perioodiline rektifikatsioon
Ventiilid 19, 17, 24, 25 avatakse ja ventiilid 18 ja 27 suletakse. Aur |dheb kuubist
labi ventiili 17 kolonni. Kolonni tipust valjuvad aurud kondenseeritakse
kondensaatoris 3. Osa saadud kondensaadist juhitakse flegmana labi rotameetri
8 tagasi Ulemisele taldrikule kolonni niisutuseks. Ulejddnud osa kondensaadist
juhitakse destillaadina labi rotameetri 7 vastuvotjasse 5. Kolonni alumiselt
taldrikult voolab vedelik labi ventiili 24 tagasi kuupi.

4. Pidev rektifikatsioon kolonni destilleerivas osas
Katseseade to6tab nagu teises reziimis, ainult destillaati ei juhita vastuvotjasse,
vaid suunatakse tagasi kuupi. Selleks suletakse ventiil 32 ja avatakse seejarel
ventiil 27.

5. Rektifikatsioon vaakumis
KGiki eelnevaid reziime voib |&bi viia vaakumis. Selleks tekitatakse vastuvétjates
5 ja separaatoris 4 vaakumpumbaga hdrendus. Vaakumpump Uhendatakse
stisteemi liini B kaudu.
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3. MOODETAVAD PARAMEETRID

Katseseadmel on v@imalik mdota jargmisi parameetreid:

e Temperatuurid:

—auru ja vedeliku temperatuurid kuubis

—auru temperatuur enne kondensaatorit (kolonni tipus)

—kolonni tagasi antava flegma temperatuur

—vedeliku temperatuur kolonni igal taldrikul.
Temperatuuri moddetakse termopaaridega, mis on thendatud
andmehoivesilisteemiga.
Temperatuure saab jalgida ja salvestada arvutis.

e Kulud:
— vastuvotjasse voi kuupi juhitava destillaadi kulu rotameetriga 7;
—kolonni flegmaks juhitava vedeliku kulu rotameetriga 8.

e ROhk:
—kutteauru rohku kuubi aurusérgis moddetakse manomeetriga 14.

e Nivood:

—vedeliku nivoo kuubis (nivoomddtja 12),

—vedeliku nivoo kolonni pdhjas, 1. taldriku all nivoomddtjaga 23 ja
—nivoo mahutites (nivoomodtjad 30 ja 31).

e Kontsentratsioonid auru- ja vedelfaasist maaratakse proovidest. Proove
vOetakse igalt taldriku auru- ja vedelfaasist labi kraanide 37 ja 38, kolonni kuubist
labi kraani 10 ja destillaadist labi ventiili 21.

Kolonni taldriku aurufaasist vdetakse proove ldbi spetsiaalse jahuti, mida
jahutatakse jaaga.

Kontsentratsiooni leidmiseks moddetakse proovi tihedus tihedusemdotjaga
~Anton Paar* DMA 5000M ning tiheduse jargi leitakse segu kontsentratsioon.

4.TOO KAIK
NB! Katseseadmel voib alustada tood ainult 6ppejou juuresolekul:

4.1. Ettevalmistused t66ks.

Enne t6é6ga alustamist on vajalik:
—lllitada sisse aurugeneraator vastavalt juhendile (vaata Lisa 1)
—pumbata lahutatav segu mahutist 5 kolonni kuupi 1. Selleks avada kraan 34,
IGlitada sisse pump 36. Kui kogu segu on pumbatud kuupi, lilitada pump valja ja
sulgeda kraan 34;
—Ilillitada sisse andmehdiveplokk Agilent 34970A (Data aquisition/switch unit) ja
arvutis programm Rektkolonn temperatuuride seireks;
—kontrollida kuubis vedeliku nivood, mis peab olema vahemalt 1/2 kuubi mahust;
—kontrollida, et oleksid suletud ventiilid 18, 37, 38, 34, 26, 27, 28, 32, 33;
—ja avatud ventiilid 19, 17, 24, 25;
—votta kuubist proov: avades kraani 10 (ventiil 11 peab olema suletud), lasta
nivoomootjast vedelik valja, sulgeda seejarel kraan ja avades ventiili 11 ja kraani 10
uuesti votta ~200 ml proovi;
—maarata voetud proovis etanooli kontsentratsioon;

63



—jahutusvee juhtimiseks kondensaatorisse 3 ja avada ventiil 22;

—avada ventiil 13 ja aeglaselt juhtida kitteaur kuubi aurusarki. Hoida kltteauru
Glerdhk manomeetri 14 jargi vahemikus 0,5 -1 bar;

—jalgida temperatuure kolonnis ja aurukatla t66d.

4.2.Rektifikatsioonikolonni t66 I6pmatult suure flegmaarvuga

Viia rektifikatsioonikolonn pidevale té6rezimile Iopmatu suure flegmaarvuga.

—flegma kulu reguleerida ventiiliga 25 rotameetri 8 naidu jargi Oppejou poolt
etteantud vaartusele, muutes sujuvalt kitteauru rohku aurusargis. See
reguleerimisprotsessil on suur inerts ja kittearu rohu muutmine ei avaldu koheselt
katseseadme t00s;

—mOoota ja registreerida iga 5-10 minuti jarel kdik temperatuurindidud, jalgida, et
flegma temperatuur ei touseks lle 30-35 °C. Flegma temperatuuri reguleerida
kondensaatorisse antava jahutusvee kulu muutmisega;

—jalgida aurukatla toédéd ja vajadusel pumbata kitteauru kondensaati katla
toitepaaki;

—aparaadi koigi todparameetrite stabiliseerumisel, s.t. nende mitte muutumisel 15
min jooksul, alustada proovide votmist.

Proovid vétta:

— kolonni kuubist: vdetakse nii, nagu see toimus td6 alguses;

—destillaadist: lastes eelnevalt 1abi ventiili 21 véalja 100 ml vedelikku ning vottes
seejarel proovi.

4.3. Rektifikatsioonikolonni to6 etteantud kindla flegmaarvu juures

Viia rektifikatsioonikolonn kindla flegmaarvuga pidevasse téoreziimi:
e avada ventiil 27;
o ventiiliga 26 reguleerida destillaadi kulu dppejou poolt antud vaartusele;
e reguleerida ventiiliga 13 kitteauru rohku nii, et rotameetris 8 saavutatakse selline
ujuki asend, mis kindlustab etteantud flegmaarvu vaartuse;
e registreerida temperatuuri muutumine piki kolonni ja jélgida kdikide seadme osade
t6od;
e parast koikide parameetrite stabiliseerumist votta proovid destillaadist,
kuubijaagist,
kolonni taldrikutelt auru- ja vedelfaasidest.

4.4.Too Iopetamine:
e sulgeda kitteauru ventiil 13;
e pdrast seda, kui ujukid on langenud rotameetrite pohja, sulgeda jahutusvee ventiil
22;
e teatada Oppejoule t66 I6petamisest;
e maaérata etanooli sisaldus vdetud proovides TAPSEMALT
e koik anallilsitud proovid ja jaagid valada vastuvotjasse 5 (vasakpoolne).
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5. OHUTUSTEHNIKA

e T00s on tegemist kltteauruga, mille temperatuur on korge. Kui kltteauru rohk
Gletab lubatava réhu (1,5 bar), voib see pdhjustada kuubi aurusérgi I6hkemise.

e Kondensaatori ebapiisava jahutuse ja ebatiheduste (tihendite rike) korral on
vOimalik etanooli aurude sattumine t66ruumi, mis voib viia plahvatusohtliku 6hu-
etanooli segu tekkimiseni. Sellepdrast on onnetuse arahoidmiseks vaja pidevalt
jalgida etteantud reziimiga seadme t66d ning mitte jatta katseseadet jarelvalveta.

e Kitteauru ventiili avamisel kasutada presentkindaid, proovide votmisel olla
ettevaatlik, sest proovid on kuumenenud segu keemistemperatuurini. Kolonni
teenindustreppide kasutamisel mitte puutuda seadme kuumi osi: torusid, kolonni
armatuuri.

e TO0 teostamisel on vaja pidevalt jalgida aurugeneraatori t66d ja tdita tema
ekspluatatsioonieeskirju, samuti tuleb jalgida koiki elektriseadmete
ekspluatatsioonieeskirju.

6. KATSEANDMETE REGISTREERIMINE

Etanooli kontsentratsiooni maaramisel lahuse tiheduse jargi kasutatakse kasiraamatute
andmeid ja arvutusvalemeid.

Slisteemi etanool-vesi tasakaalujoone joonistamiseks kasutatakse tasakaaluandmeid [4,
k. 258; 6, Ik. 275], mis on toodud /isas 1.

Graafikule y* = f{x} kantakse destillaadi ja kuubijaagi kontsentratsioonid. Joonistatakse
toojooned ja kontsentratsiooni muutuste astmed uuritavatel tééreziimidel (I, 1k.515, 517;
4, lk. 161-162]. Valemi (1) jargi arvutatakse igale tooreziimile kolonni kasutegur E.
Maératakse minimaalne flegmaarv Rmin ja arvutatakse vorrandist (3) flegma liia tegur B.
Vorreldakse saadud kasuteguri vaartust kirjandusandmetega, tehakse jareldused
kontsentratsiooni muutuste astmete arvu kohta erinevate flegmaarvude juures [1, lk.
452, 516-518; 2, 1k.321, 322].

Tabel 1. Katseandmed kolonni pidevasse tooreziimi viimisel

':“r:' Méddetud suurus Uhik Aeg
1 Kitteauru rohk at

2 Destillaadi kulu I/min
3 Flegma kulu |/min
4 Vedeliku temperatuur kuubis | °C

5 Auru temperatuur kuubis °C

6 Kolonni tipu temperatuur °C

7 Flegma temperatuur °C

8 Temperatuur 1. taldrikul °C

9 Temperatuur 2. taldrikul °C

T IS °C
22 | Temperatuur 15. taldrikul °C
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Tabel 2. Kontsentratsioonid pideval tooreziimil

Proovivétmise Flegmaarv R = ... Flegmaarv R = ...
Nr koht Tihedus, | mass% mool % Tihedus, mass% | mool %
g/cm3 g/cm3

1 Kuup
2 Destillaat
3 1. taldrik: x

Y
4 2. taldrik: x

y
17 | 15. taldrik: x

Y
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7. KATSEANDMETE TOOTLEMINE
7.1. Tegeliku flegmaarvu leidmine

Katse kdigus rotameetrite 8 ja 7 naitudest saadud flegma ja destillaadi kulude Gr ja Gp
pohjal valemist (2) arvutatud flegmaarv osutub tegelikkuses fiktiivseks suuruseks, kuna
kolonni niisutatakse "kdlma" flegmaga. Flegma Ulessoojendamiseks
keemistemperatuurini kondenseerub Ulemisel taldrikul lisaks osa aurufaasist, mille
tulemusena tegelik vedelfaasi kogus (nn. flegma), mis liigub piki kolonni tlevalt alla, on
suurem, kui labi rotameetri 8 kolonni antava vedeliku kulu. Jarelikult on ka tegelik
flegmaarv suurem. Seda tuleb votta arvesse kolonnis Ulesliikuva aurufaasi kulu
arvutamisel ja rektifikatsiooniprotsessi td6joone konstrueerimisel.
Tegeliku flegmaarvu vOib arvutada Ildhtudes (lemise taldriku soojus-ja
materjalibilansist. Kui mingil tdéreziimil on rotameetrite naitude jargi mé&ératud
jargmised suurused:

e flegma kulu L, kg/s;

e destillaadi kulu D, kg/s,
siis fiktiivne flegmaarv on maaratud seosega: R = L/D.

Kui flegma antakse Ulemisele taldrikule tagasi temperatuuriga tr, siis tema
soojendamiseks keemistemperatuurini t°: (vOetakse vordseks temperatuuriga kolonni

tipus) on vaja soojust Q" , J/s:
Y8 = Lcn(tg -tg )= DRy (L -tg ), (4)

kus Cr - flegma soojusmahtuvus, J/(kg-K).
Soojushulk Qr* saadakse piki kolonni tlestusvate aurude osalise kondenseerumise

tulemusena (lemisel taldrikul. Kui flegma keemistemperatuurini soojendamiseks
kondenseerunud aurude kogus on Gy', mille aurustumissoojus on AHvsp, Siis saab
Ulemise taldriku jaoks kujutada jargmise soojusbilansi:

G'yAHvap’D = DRc,(t: -tg ), (5)

Sellest lahtudes on vedelfaasi kogus Gx, mis voolab piki kolonni dlevalt alla leitav
seosega:

G, =DR+G,, (6)
kus Gy' on leitud soojusbilansist (5). Tegeliku flegmaarvu vodib siis arvutada seosest:
R =Gx - DR*G, (7)
YD D

Arvutuste juures tuleb arvestada, et valemites (4)-(7) on flegma ja destillaadi kulude
mootihikuks kg/s, katseseadmel kasutatavad rotameetrid on aga kalibreeritud kulule
I/min. Seeparast tuleb rotameetri ndidu jargi arvutada masskulu, kg/s:

G= a-103p, .
60

kus a - rotameetri ndit, I/min;
po - destillaadi tihedus flegma temperatuuril tr, kg/m?3, arvutatakse kui aditiivne
suurus, lahtudes segu koostisest ja komponentide tihedustest temperatuuril tg,
kasutades tabeleid [2, |k. 512, 537].

Aurustumissoojus AHvap,o valemites (5) ja (6) arvutatakse kui komponentide

aurustumissoojuste aditiivne suurus Ulemise taldriku temperatuuril:

(8)
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AI_|vap,D = AHvap,EtOH X+ AHvap,HZO (1 -X ) ’ (9)

kus  AHvap,EtoH - etanooli aurustumissoojus, J/kg (vaata lisa 2);
AH - vee aurustumissoojus, J/kg;

X - etanooli massosa destillaadis.

vap,H,O

Flegma soojusmahtuvus Cp arvutatakse samuti kui aditiivne suurus temperatuuril
t=(t, +t2)/2:
Cp = Cop X+ Cpy o(1-X), (10)
kus Cewon - etanooli soojusmahtuvus, J/(kg-K) (vaata lisa 2);
Ch20 - vee soojusmahtuvus, 1/(kg-K) [3, Ik 960].

Rektifikatsiooniprotsessi tédjoonte konstrueerimine x-y diagrammil tehakse tegeliku
flegmaarvu R jargi.

7.2, Rektifikatsiooniprotsessi kineetilise joone konstrueerimine
tilekandeiihikute arvu jargi ja kolonni taldrikute arvu arvutuslik maaramine [I,
Ik.450-451; 7,lk. 157-161]

Ulekandeiihikute arv gaasifaasi (aurufaasi) poolt on avaldatav seosega:

N = Yi = Yis1 — KySS
Y Ay, v, '

(11)

y
kus Vy - auru kulu piki kolonni, mool/s;
K,s - massilabikandetegur taldriku 1 m?3 to66pinna kohta, mool/(m?2-s);
S - taldriku t66pind, m?;
X, Yy - etanooli moolosa vedelfaasis, aurufaasis.

Kontsentratsioonide muutusi taldrikul kujutab joonis 2.

y’Ay*
-1
i v
Y
+1f-—---—----— i+1 Y

=X

Joonis 2. Kontsentratsioonide muutused rektifikatsioonikolonni taldrikul.
1 - tasakaalujoon; 2 - toojoon; 3 - kineetiline joon.

Arvestades, et taldrikul on aurufaas ideaalselt segamini ja vedelfaasi kontsentratsioon

muutub piki taldrikut lineaarselt, saab seose:
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3

A Tl = = =C, = —, 12
Yi Y ’ BC .
mille jargi voib maarata joonisel 2 punkti B asukoha, mida peab labima kineetiline joon.
Toodkontsentratsioonide muutumise piirkonnas on vaja leida rea punktide Bi,Ba,...
asukohad (tavaliselt 6-10 punkti) ja tdmmata siis nendest labi kineetiline joon. Punktide
B asukohtade leidmiseks x-y diagrammil tuleb eelnevalt arvutada rida cy vaartusi:
KysS

=€ ; (13)

seejarel moota x-y diagrammil 1digu AC pikkus ning leida siis 1digu BC pikkus:

%:E/cy. Aurufaasipoolne massiléabikandetegur K, . vorrandisse (13) leitakse

yS
seosest:

_ 1
=T m )

el S L
kyS ka
kus K,s,Ks- auru- ja vedelfaasipoolsed massillekandetegurid taldriku td6pinna

Uhikule, mool/(m?2:s),
m - faasidevaheline tasakaalukonstant.
Massililekandetegurite arvutus

NB! Massitilekandetegurite kxs ja kys arvutamisel kasutatakse temperatuurina t auru- ja
vedelfaasi keskmisi temperatuure ning koostistena faaside keskmisi koostisi kolonnis.

e massiiilekandetegur aurufaasis, kmool/(m?3:s)

D
Kys = 47 (0.79Re, +11000), (15)

kus Dy on etanooli difusioonikoefitsient aurufaasis, m?/s, arvutatakse [, |k 413; 4, Ik
331]:

, (16)

EtOH

D = 435x107T% 1, 1
7 P(Ved +V|—l|/§o )* | Meon MHZO

kus MetoH ja MH20 — etanooli ja vee molaarmassid; P - (ldrohk, bar; T - temperatuur,
kelvinit; >(vi)eton ja 2(Vi)H20 — etanooli ja vee difusiooni erimahukoefitsientide summa.
Tabelis 7.1 on esitatud aatomite difusiooni erimahud vi 4].

Tabel 7.1. Aatomite difusiooni erimahud vi[4]

Aatom Vaartus
C 16,5
H 1,98
0} 5,48
N 5,69
Cl 19,5
S 17,0
Aromaatsed ja heterotsuklilised ringid -20,0
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Tabel 7.2. Lihtmolekulide difusiooni erimahud [2]

Molekul Védértus Molekul Véaéartus
H2 7,07 Cco 18,9
D2 6,70 CO: 26,9
He 2,88 N20 35,9
N2 17,9 NHs 14,9
02 16,6 H2 12,7
Ohk 20,1 CCI2F2 114,8
Ne 5,59 SF2 69,7
Ar 16,1 Clz 37,7
Kr 22,8 Br2 67,2
Xe 37,9 SO: 41,1

Rey arv vorrandis (15) arvutatakse:

Rey = M,
Hy
kus h - siisteemi lineaarmoot, voetakse: h = 1 m;
Uy - aurufaasi kiirus kolonni vabas ristldikepinnas, m/s;
Py - aurufaasi tihedus, kg/m3;
My - aurufaasi viskoossus, Pa-s.

Aurufaasi kiirus uy, m/s, arvutatakse:
_ 4V,
y 2
nd,,
kus dkel - kolonni siselabimoot, dkel = 0,2 m;
Vy - aurufaasi mahtkulu, m3/s, arvutatakse:
_ D(Ry +1)22,41T
y My273,15
kus My - aurufaasi molekulmass arvutatakse:
My = YMgon +(1-YIMy, o,
kus y on etanooli moolosa destillaadis.
Aurufaasi tihedus py, kg/m3, kolonni suvalises punktis arvutatakse:
_ My273,15
Py="90,41T
kus My on aurufaasi molaarmass kolonni selles punktis.
Aurufaasi viskoossus, My, Pa-s, arvutatakse [2, |k 15]:

_ YHeon M eon Teon +(1'J’)/‘H20 \,MHZOTISZO

u

U

\Y

Hy
YyMeonTeon +(1-Y) MHZOTI-(I:ZO
kus TS

EXOH 7 szo - etanooli ja vee kriitilised temperatuurid:
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c . TC _ .

Tooy = 516,2K; THZO = 647,3 K;

Heon + Muyo - etanooli ja vee aurude viskoossused, Pa-s, temperatuuril T [3, Ik
976].

Etanooli aurude viskoossuse temperatuursdltuvus: g, =8,41-10°+2,82-10°-t, kus

t[°C]l ja ugoy [Pa-s].
Veeauru viskoossuse temperatuursoltuvus on toodud [2,lk.557].

e massililekandetegurid vedelfaasis, kmol/(mz2:s), kuppelpohitaldrikute
korral [8, |k 271]

kXS = 10155prx (SCX )0,62 , (24)
M,
kus p, - vedelfaasi tihedus, kg/m3, arvutatakse kui aditiivne suurus ldhtudes

segu koostisest ja komponentide tihedustest vedelfaasi temperatuuril t, kasutades
tabeleid [2, Ik.512,537];

M, - vedelfaasi molekulmass, analoogselt valemile (21);

D, - etanooli difusioonikoefitsient vedelfaasis, m2/s, temperatuuril t [2,
1k.289]:

D, =D [1+b(t-20)], (25)

kus t - vedelfaasi temperatuur, °C;

DX - etanooli difusioonikoefitsient vedelfaasis, m2/s, temperatuuril 20°C [2,
1k.289]:

-6

D20° — 1)( 10 1 + 1 , (26)

X

|VIHZO

ABJ‘[Wg;f”(yﬂg“TJMHW

kus A = 1,24, B = 4,7 segule etanool-vesi;
M, - vedelfaasi viskoossus, mPa-s, temperatuuril 20°C, arvutatakse [2, Ik.15]:

loguy” = x-logpgio, +(1-x)-loguy o, (27)
kus 2%, Mo - etanooli ja vee viskoossused, mPa-s, temperatuuril 20°C [3, Ik
981, 960];

(Vs VHZS; - etanooli ja vee moolmahud, cm3/mol, temperatuuril 20°C
arvutatakse:
3
v, = 0 Meon ; yar - 10 Tno e
EtOH Ph0
kus  p” - vastavalt etanooli v3i vee tihedus, kg/m3, temperatuuril 20°C [2, Ik 512,
537];
b - temperatuurikoefitsient:
b= 0,2@, (29)
I -9

71



kus p?” - vedelfaasi tihedus, kg/m3, temperatuuril 20°C;

Schmidt "i arv avaldub jargmiselt

Hx

Sc, = ,
* pyDy

(30)

kus u, - vedelfaasi viskoossus, Pa-s, arvutatakse lahtudes segu koostisest vastavalt

valemile (27), kasutades komponentide viskoossusi temperatuuril £ [3, |k 981].

o faasidevaheline tasakaalukonstant

Faasidevaheline tasakaalukonstant maaratakse x-y diagrammil esitatud tasakaalujoone
jargi (Joonis 3). Kuna etanool-vesi segu on mitteideaalne, siis tasakaalukonstant soltub
kontsentratsioonist. Tasakaalukonstantide m arvutamiseks valitakse vabalt vedelfaasi

kontsentratsioonid ning leitakse vastavad tasakaalukontsentratsioonid.
Tasakaalukonstandi m arvutamiseks kasutatakse seost:

Massillekandelhikute arv N, arvutatakse:
_2241 T

K. or
9" Ty, 273157

kus ¢ - taldriku tédpinna ja kolonni ristldikepinna suhe: ¢ =0,85.

Kui tasakaalukonstantide vaartused on teada, saab arvutada
massilabikandetegurid.

(31)

(32)

vastavad

Seosest (14) arvutatud massilabikandetegurite KyS vaartused kantakse koos teiste

arvutustulemustega tabelisse 3.

W

X x
Joonis 3. Faasidevahelise tasakaalukonstandi mdaramine x-y diagrammil

% , Yi . vabalt valitud kontsentratsioonid kolonni to6piirkonnas;

* *
X , Yi© . neile vastavad tasakaalsed kontsentratsioonid
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Tabel 7.3. Rektifikatsioonikolonni kineetilise joone arvutuste tulemused

Vaartus
Parameeter X, = X, = X, = X, = X = X, =
m
Kys
N,,
Cy
AC
BC
y

Seejarel kantakse x-y diagrammile, millel on juba esitatud tasakaalujoon ja t66joon,
punktid B ja joonistatakse kineetiline joon.

Kineetilise joone ja tddjoone vahele joonistatakse astmed, mille arvu vorreldakse
rektifikatsioonikolonni taldrikute tegeliku arvuga.

Seejarel kantakse joonisele ka katses mdddetud taldrikute vedelfaasi ja aurufaasi
kontsentratsioonid ning vdrreldakse, kas need langevad kokku arvutuslikult saadud
kineetilise kdveraga.
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Lisad

Lisa 1.
Vedelik-aur tasakaal segule etanool-vesi rohul 1 atm [3]. Tabel 4.
Tem- | Etanooli mass Etanooli mool Etanooli mass Etanooli mool
Tem-
pera % % % %
) pera-
tuur,
tuur, o
OC C
vedeli- | aurus, | vedeli- | aurus, vedeli- | aurus, | vedeli- | aurus,
klis, )_/* kus, y* kliS, ;,* kus, X y*
X X X
100,
0 0,0 0,0 0,0 0,0 81,45 | 55,0 78,2 32,34 | 58,38
98,9 | 1,0 6,5 0,39 2,65 81,0 60,0 79,4 36,97 | 60,12
26’7 3,0 20,5 1,19 9,16 80,6 65,0 80,07 | 42,07 |62,05
94,9
5 5,0 38,0 2,02 19,33 | 80,2 70,0 82,2 47,71 | 64,36
91,4
5 10,0 52,0 4,16 29,76 179,8 75,0 83,9 53,98 | 67,08
88,9
5 15,0 59,5 6,46 36,49 179,35 |80,0 85,9 61,0 70,43
87,1
5 20,0 64,8 8,91 41,86 | 78,95 | 85,0 88,3 68,9 74,69
85,7
5 25,0 68,6 11,53 | 46,07 | 78,5 90,0 91,3 77,87 | 80,41
84,6
5 30,0 71,4 14,35 | 49,40 | 78,15 | 95,0 95,04 | 88,14 | 88,23
X
§3’7 35,0 73,3 17,39 | 51,77 5—78'4 95,57 | 95,57 | 89,4 89,4
83,1 | 40,0 74,7 20,68 | 53,58 ]78,20 |97,0 96,86 |92,67 |92,34
§2’4 45,0 75,9 24,24 | 55,19 ]78,25 |99,0 98,93 97,48 |97,31
81,9 | 50,0 77,1 28,11 | 56,83 | 78,30 |100,0 | 100,0 | 100,0 | 100,0

Lisa 2.

Etanooli soojusmahtuvuse Cg,, ja aurustumissoojuse A,
temperatuursdltuvused [4, Ik. 258] Tabel 5.

Temperatuu Ceon Aeton 1 Temperatuur Ceron + Aeon 1

rl . ’ .

oC kJ/(kg-K) kJ/kg oC kl/(kg-K) kJ/kg

0 2,292 921,8 60 2,966 879,9

20 2,485 913,4 80 3,222 850,6

40 2,715 900,8 100 3,515 812,9

Arvutamiseks voib kasutada seoseid [8, Ik. 426]:
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— soojusmahtuvus temperatuurivahemikus 0 - 80 °C:

Cooy = 2,2727 -5,7527110°%(1 - 93,78 10°(1?, kus Cpy, [KI/(kg-K)1, t [°CI;
— aurustumissoojus temperatuurivahemikus 1 — 110 °C:

Jeon =947,35-0,98023(t - 5,023 10°(t*, kus Agqy [kI/kg], t[°C].



