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1. Uvod

Destilace a rektifikace patif mezi nejéast&ji pouzivané procesy separace organickych latek. Siroce
jsou vyuzivany jak vchemické laboratofi, tak 1 v primyslu. S teoretickymi ziklady destilace
a rektifikace jsou studenti seznamovani v bakaldiskych kurzech fyzikalni chemie a chemického

inzenyrstvi a pro tuto praci jsou predpokladany znalosti ziskané v téchto predmétech.

Destilace je jednoduchy proces separace latek zaloZeny na jejich rozdilné tékavosti. Casteénym
odpatenim kapalné smési a kondenzaci vzniklych par se ziskava destilat, ktery je obohacen o tékavéjsi
slozku a destila¢ni zbytek obohaceny o slozku mén¢ tékavou. Vicenasobné opakovani tohoto pochodu

s protiproudym uspofadanim toku kapaliny a par se nazyva rektifikace.

1.1. Utinnost rektifikace

Na ucinnost déleni latek rektifikaci ma vliv fada parametrd, které 1ze rozdélit do tii skupin:

e Vlastnosti separovaného systému latek
e ucinnost rektifikacni kolony

e technologické (provozni) parametry
1.1.1. Vlastnosti separovaného systému latek

Rovnovaha kapalina-para

Zakladni podminkou fazové rovnovahy je rovnost fugacit v kapalné a parni fazi (1).
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Odvozenim z definic jednotlivych fugacit zjistime platnost Raoultova zakona pro idealni smési
latek. Celé odvozeni zde pro jednoduchost nebudeme uvadét. Za predpokladu idealniho chovéni latek
Vv parni fazi a neidealniho chovani v kapalné fazi je vysledkem odvozeni vztah 2 - Raolttiv - Daltontiv

zakon.
Di=Yi'P=X"Vi'Di (2

kde p; je parcialni tlak slozky i v systému, y; je molarni zlomek slozky i v parni fazi, x; je molarni
zlomek slozKy i v kapalné fazi, p je celkovy tlak systému, p; je tlak nasycenych par &isté slozky i
a veli¢ina y; je aktivitni koeficient, ktery vyjadiuje zminénou neidealitu v kapalné fazi. K urceni
aktivitnich koeficientli se pouzivaji empirické rovnice, napt. NRTL, Wilsonova nebo Uniquac.

Zanedbame-li neidealitu v kapalné fazi (y; = 1), ziskame vySe zminény Raoultiv zakon (3).



Yi'D =% by (3

K vypoctu tlaku nasycenych par &isté latky p;’ se obvykle pouziva Antoineova rovnice

B (4)
C+T

Inpj = 4;

kde A;, B;, C; jsou koeficienty urcené na zakladé experimentalnich dat a u mnoha latek jsou uvedeny
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Wagnerova nebo Coxova.

Pti popisu rovnovazného chovani latek se setkdvame také s pojmem relativni t€kavost (0 AB), ktera

je definovana vztahem

_ Ya /XA _ % (5)
yB/xB YB-X4

Xap

kde A je tékavéjsi slozka. Pro idealni chovani je relativni tékavost rovna poméru tlakd nasycenych par
Cistych slozek p;/ps. Aby mohla byt separace latek rektifikaci uskute¢néna, musi byt relativni
tekavost veétsi nez 1. Obecné plati, ze ¢im vyssi je relativni tékavost, tim snazsi je déleni latek
rektifikaci. Je-li relativni tékavost blizka nebo rovna 1, latky se rektifikaci déli velmi obtizné a je tedy

zapotiebi zvolit jiny zplisob separace, napf. extrakci.
Tlak v koloné

Tlak, ktery se pii konkrétni rektifikaci pouziva, zavisi na vlastnostech separovanych latek.
Nejjednodussi je rektifikace za normalniho tlaku. Jsou ale pfipady, kdy je vyhodné pracovat za tlaku
niz§iho, nebo naopak vyssiho. Pro volbu pracovniho tlaku je hlavnim kritériem tepelna stabilita
separovanych latek. Jsou ptipady, kdy je relativni t€kavost latek zavisla na teploté, respektive tlaku pfi

rektifikaci. Potom Ize volit vhodny tlak i s ohledem na separovatelnost latek ve smési.

1.1.2. Utinnost rektifikaéni kolony
Pocet teoretickych pater

Obecné lze fici, ze pramyslové rektifikacni kolony délime podle typu vyplné do dvou skupin. Prvni
skupinou jsou kolony patrové. Patrem se obvykle rozumi deska, ktera je opatiena otvory pro prichod
pary. Historickymi variantami jsou napi. klobouckova nebo sitova patra. Dnes se pouzivaji pfedevsim
patra ventilova. Druhou skupinou jsou kolony s vyplni, které mohou byt bud’ se sypanou vyplni, jako
jsou napt. Raschigovy nebo Pallovy krouzky, nebo s orientovanou vyplni, jako je napt. Mellapak.
Uvedené typy vyplni zajistuji intenzivni vyménu hmoty pii ustalovani fizové rovnovahy. Uginnost
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rektifikacni kolony je dana poctem teoretickych pater. Teoretickym patrem se rozumi takovy usek
v rektifikacni kolon€, ve kterém dojde k ustaveni rovnovahy mezi sloZzenim kapalné a parni faze. Pro
stanoveni poctu teoretickych pater se pouzivaji modelové binarni smési kapalin, pro které je znam

popis rovnovahy kapalina-para nejcastéji ve formé x-y diagramt.

Obrazek 1: Klobouckové a ventilové patro

Obrazek 2: Orientovana vypln typu Mellapak a Pallovy krouzky

ZatiZeni kolony parami (F-faktor)

Ustaveni rovnovahy mezi fazemi zavisi na hydrodynamickych podminkach. U¢innost rektifikaéni
kolony (pocet teoretickych pater) neni tedy jen konstantou, ale zavisi na zatizeni kolony parami. Tento
vliv se vyjadiuje ve formé zavislosti i€innosti patra (u patrovych kolon) resp. poctu teoretickych pater

na jednotku vysky vyplné (u kolon s vyplni) na F-faktoru, ktery je definovan nasledovné:
F=W-/pe (6)

kde W je rychlost pratoku par vztazena na cely prifez kolony a p,; je hustota par. Rychlost toku par se

vypocita ze vztahu

(7)



kde V:q je objem par v m®/s prochazejici kolonou a§ je prifez kolony v m?. Hustotu par miizeme
vyjadfit ze stavové rovnice idealniho plynu

p: M (8)

P¢ = R-T-1000

kde tlak p je udavan v Pa, R je univerzalni plynova konstanta, T je teplota par na hlavé kolony
udavana v K a Mg je stiedni molarni hmotnost destilatu v g/mol a pro dvouslozkovy systém se pocita

ze vztahu:

MS = ‘lel + szz (9)

kde x; a x, jsou molarni zlomky prvni resp. druhé slozky ve smési a M; a M, jsou jejich molarni

hmotnosti. Na hodnotu F-faktoru ma vliv pfedev§im mnozstvi par, které prochazi kolonou.

1.1.3. Technologické parametry

Pfi provozovani rektifikacni kolony o urcité tcinnosti je mozné déleni latek ovlivnit napiiklad

refluxnim pomérem (R). U kontinualnich kolon pak také polohou nastiikového patra.

2. Cil prace

e Seznamit studenty se prumyslovym zafizenim pro atmosférickou a vakuovou rektifikaci
smési dvou organickych latek pfi tiech riiznych pfikonech varaku za podminek totalniho
refluxu.

e Na zakladé rektifikace binarni smési n-heptan — toluen uréit u¢innost dané kolony (zjistit
pocet teoretickych pater) s pouzitim programu MATLAB.

e Popsat trasu vybraného média podle PID schématu i s prvky MaR.

e Zreprodukovat  vybrany tUsek  jednotky v simulatnim  programu  Aspen.



3. Popis zarizeni pro rektifikaci

3.1. Atmosféricka destilace

Surovina je ze spodu zasobniku suroviny (B-302) vedena nastfikovym cerpadlem (P-305) pies
elektricky predehiiva¢ nastfiku (W-106) na atmosférickou destila¢ni kolonu (K-101). Pratok nastfiku

je tizen otackami cerpadla P-305.

Na atmosférické koloné (K-101) se pary z hlavy kolony vedou do kondenzatoru (W-107). Teplota
za kondenzatorem se fidi polohou regula¢niho ventilu na vstupu chladici vody do kondenzatoru.
Vznikly kondenzat se vede do refluxni nadrze (B-108), odkud se jedna jeho ¢ast vraci jako reflux zpét
pod hlavu kolony pomoci refluxniho ¢erpadla (P-109) a druha ¢ast je odtahovana pies dochlazovaé
destilatu (W-111) Cerpadlem destilatu (P-110) a vedena vrchem do zasobniku produktu (B-301).
Mnozstvi refluxu se fidi otaCkami Cerpadla P-109 v zavislosti na teploté na hlavé kolony a kvality
destilatu. Prutok odtahu destilatu je fizen otackami Cerpadla P-110 od hladiny v refluxni nadrzi (B-
108).

Soucasti atmosférické kolony je varak W-102, ktery do systému dodava teplo. Varak je vytapén
elektrickym topnym elementem. Teplota ve vatdku je fizena elektrickym vykonem topného elementu a
je méfena v kapalné i plynné fazi. Z atmosférické kolony (K-101) resp. z vaiaku W-102 je od¢erpavan
atmosféricky destilacni zbytek ptes dochlazovac¢ destilaéniho zbytku (W-104) pomoci Cerpadla
destila¢niho zbytku (P-103) a je veden vrchem do zasobniku produktu (B-301), nebo je veden jako

nastiik na vakuovou kolonu (K-201).

Atmosféricka destilacni kolona (K-101) je vybavena métenim teplot a tlakli po vySce kolony.

3.2. Vakuova destilace

Atmosféricky destilacni zbytek z atmosférické destilace se vede jako nastfik na vakuovou destilaci
a jeho pritok je fizen otaCkami Cerpadla P-103. V ptipadé provozovani pouze vakuové destilace je
surovina vedena ze spodu zasobniku suroviny (B-302) nastfikovym c¢erpadlem (P-305) a prutok
nastfiku je fizen otaGkami Gerpadla P-305. Pfed vstupem do vakuové destilaéni kolony (K-201) je

nastiik pfedehiivan na pozadovanou teplotu pomoci elektrického predehtivace nasttiku (W-207).

Na vakuové koloné (K-201) se pary z hlavy kolony vedou do kondenzatoru (W-208). Teplota

kondenzatu na vystupu z kondenzatoru se tidi polohou regula¢niho ventilu na vstupu chladici vody do



kondenzatoru. Vznikly kondenzat se vede do refluxni nadrze (B-209), odkud se jedna jeho ¢ast vraci
jako reflux zpét pod hlavu kolony pomoci refluxniho ¢erpadla (P-210) a druha ¢ast je odtahovana pies
dochlazovac destilatu (W-212) Cerpadlem destilatu (P-211) a vedena vrchem do zasobniku produktu
(B-301). Mnozstvi refluxu se fidi otackami Cerpadla P-210 v zavislosti na teploté na hlavé kolony a
kvality destilatu. Prutok odtahu destilatu je fizen otaCkami ¢erpadla P-211 od hladiny v refluxni nadrzi
(B-209).

Soucasti vakuové kolony je varfdk W-203, ktery do systému doddva teplo. Varak je vytapén
elektrickym topnym elementem. Teplota ve vatdku je fizena elektrickym vykonem topného elementu a
je méfena v kapalné i plynné fazi. Z vakuové kolony (K-201) resp. z vafaku W-203 je odCerpavan
vakuovy destilacni zbytek pies dochlazova¢ destilatniho zbytku (W-205) pomoci cerpadla
destilaéniho zbytku (P-204) aje veden vrchem do zasobniku produktu (B-301). Prutok odtahu
destilaéniho zbytku je fizen otackami éerpadla P-204 od hladiny v refluxni nadrzi (B-209).

Vakuova destilacni kolona (K-201) je vybavena méfenim teplot a tlakd po vySce kolony a regulaci
tlaku na hlavé kolony pomoci PIRC701. Dostateéné sniZeni tlaku na vakuové Casti jednotky je
zajisténo pomoci vyveévy (V-214). Tlak na hlavé kolony je fizen polohou regula¢niho ventilu na
vstupu dusiku do cesty odplynti na sani vyvévy (V-214). Vyvéve je piediazen dochlazovac¢ odplynii
(W-214) ochlazovany okolnim vzduchem, ktery chrani vyvévu proti piipadnému vniknuti kapaliny.
Plast kolony K-201 je temperovan na pozadovanou teplotu elektrickym topenim (W-202)

pro kompenzaci ztraty tepla.
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4. Systém n-heptan — toluen

Na Obrazku 2 je uvedeno sloZzeni kapalné a parni faze systému n-heptan — toluen i rovnice

popisujici rovnovahu za normalniho tlaku.
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Obrazek 2: Rovnovaha kapalina-para systému n-heptan — toluen

5. Analyza odebranych vzorki

Analyza odebranych vzorkd se provadi pomoci metody plynové chromatografie s plamenoveé-
-ioniza¢nim detektorem. Charakterizace plynového chromatografu a podminky analyzy budou
vysvétleny pii daném méfeni. Pii kazdé analyze smési znamych latek je nutné stanovit jejich
kalibra¢ni faktory, protoze vystupem analyzy je obsah slozek v plosnych procentech a pro zpracovani
dat se obvykle vyuZivaji hmotnostni nebo molarni procenta. Kalibra¢ni faktor se poéita podle vzorce

10.

_mi Ag (10)
f; 7,

kde m; je navazena hmotnost latky, mr je navdzena hmotnost druhé latky, ktera je uréena jako

referen¢ni (f=1), Ar je plocha piku referen¢ni latky a A; je plocha piku latky i.



6. Postup méreni

6.1. NajiZdéni jednotky

Pocet teoretickych pater se stanovi ze slozeni destilatu a obsahu vardku kolony v Ustidleném stavu
pii totalnim refluxu kolony. Méfenim se zjistuje zavislost poctu teoretickych pater na zatiZzeni kolony
parami, vyjadiené¢ ve form¢ F-faktoru. Hodnota F-faktoru zavisi na mnozstvi par prochazejicich

kolonou a miZeme ho ovlivnit nastavenim vaiaku.

Pro najeti jednotky musi byt pfedem nacerpana surovina do zasobniku B-302. Pied nastiikem je
nutné kolonu prohtat. Zacatek prohtfivani mtize byt provadén s vykonem vatrédku az 65 %. Dostatecné
prohtati se projevi skokovym nartstem teplot v jednotlivych ¢astech kolony. Vykon se pozdéji snizi
pro ustéaleni rovnovahy na 16-20 % dle podminek. Dale je mozné nastavit ventil s pfedhfevem nastfiku

na 5 I/h. Maximalni teplota ve vataku by méla dosahovat 111 °C.

V prubéhu jsou odebirany vzorky destilatu a destilaéniho zbytku ve varaku. Pti prvnim odbéru je
odebrana také surovina. Odbéry jsou provadény v pravidelnych intervalech. Kazdy odbér je provadén

dvakrat pro ovéteni stabilniho rezimu kolony.

6.2. Odstaveni jednotky

Po ukonceni méfeni nebo v pfipadé potieby ,havarijniho* odstaveni kolony jsou jako prvni
vypnuty elektrické ohfevy varakti W-102 a W-103. Az dojde k poklesu teploty ve vataku pod 80 °C,
zastavi se cirkulace uplné. Zaroven se také vypinaji vSechny ohfevy nastiiku. Dale jsou vypnuta
erpadla refluxu a odtahu pro vakuovou destilaci. Cerpadla nastfiku a odtah destilaénich zbytki z obou
kolon se nechava bézet, ¢imz je dale snizovana teplota ve vafaku. Nakonec jsou vypnuta i Cerpadla
nastiiku a regulacni ventil na vstupu chladici vody do kondenzatord a dochlazovact je otevien na 100

% z divodu zvySeni pritoku a snizeni usazovani necistot v potrubi.

7. Zpracovani dat

Pro kazdy z 3 nastavenych piikonti topného hnizda uved’te alesponi dvé hodnoty slozeni destiladtu

a obsahu vataku odebranych v intervalu minimalné 30 minut, které se od sebe nelisi.

Protokol k tloze bude obsahovat kratky uvod do problematiky rektifikaci, cil prace, postup méfeni,
ukdzku vypoétu hodnot F-faktoru a tabulku ziskaného poctu teoretickych pater v zavislosti na
F-faktoru. Spolu s vypo¢ty odevzdejte vybrany graf z programu MATLAB. Ziskané vysledky je tieba

okomentovat a vyvodit z nich pfislusné zavéry.



Stanoveni poc¢tu pater pii rizném =zatiZzeni kolony a pii totdlnim refluxu se uréi s pfedem
pifipravenym souborem naprogramovanym v programu MATLAB. S obsahem souboru budou studenti

seznameni pii vlastnim méteni. Do hlavniho menu programu napiSeme rovnici zadani ve tvaru:
<<<patra (molarni zlomek heptanu ve varaku, molarni zlomek heptanu v destilatu)

Provedenym vypoctem ziskdme pocet teoretickych pater.

8. Data

Tabulka 1: Data

latka vzorec | M (g/mol) | p (g/cm®) | n.b.v. (°C)
toluen C7Hs 92,14 0,867 110,58
n-heptan | CrHss 100,20 0,684 98,04
vnitini pramér kolony: 28 mm

10




9. Prilohy

T 5 - 5 v 7 T e — “ e e S 7 w w © o 2 5 n
sz B o sy e v
" —
P
g
sansn
@pesw
o
B P e
e
S8
BR¥
1 w i Via R
R
H RSN
i : [ | . | SRS
= C
§ 2
;P i g
H 5,
& i
i 3 HH
: HgH s
: —
! 1 4 B 8
. :
- 8
m - 5 g H
[ H % H
= -C-15-05-B17 % &
! @S H : ]
% L :
n o I o e B
A
= O -
H e O AT Y,
M
o0
M R TN £310 Tort eswn Tovte s i 0-4 U/hod
H e 13
i H e
\
%
| 10 by e U
mui g
3 X g s |
O6H-15-55-00 ) ~ et
4 $ i ESTILACNI JEDNOTKA Technologické schema
(PRAVA VAKUOVE KOLON
i e
P&ID ZNACENS A CESLOVANE DLE CSN EN IS0 10628 AS BUIY
Souris povBITICH 2N vt Ve e POZN 03756 CELKDV CIST Vata / ka
o I FEYE To— Pzratertingzey aportu 24-HE-10-5S-EHI s s e o MERITKD DOSTALOVE
s B e L
= It =y 5 o CAD:
z e = VINS VAV &
f ot s e e SIOCEK
destzby I P=305 [Eer I3 2372020 E@
o e L L2 PVt st = p
o e AT i 315 NEZEV
| [P=Ll |cerpadio destiaty K-10]  [F-c10 |Cerpadio reflums KoBOT | : r— 2 < <
T R © e ® = PID_TRENINKDVA 1-P1-3835-7
€ v sy ; DESTILACNE_JEDNDTKA
Lista 1 Listl
; s e B 5 e — v w w b u “ e — v w e B m—




