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Wprowadzenie

Rektyfikacja to operacja jednostkowa, stosowana do rozdzielania mieszanin
ciektych, polegajgca na przeciwprgdowym zetknieciu fazy ciektej i parowej przy
jednoczesnej wymianie ciepta i masy miedzy fazami. Rektyfikacja to inaczej
destylacja wielokrotna.

Ze wzgledu na sposob prowadzenia rozroznia sie rektyfikacje ciggtg i okresowg
(rysunek 1).

W rektyfikacji ciggtej surowiec dozuje sie w sposob nieprzerwany na tzw. poétke
zasilang i w sposob ciggty odbiera sie destylat oraz ciecz wyczerpang o statych
sktadach.
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Rysunek 1. Kolumna rektyfikacyjna o dziataniu: a) ciggltym; b) okresowym.!

W rektyfikacji okresowej kociot kolumny jednorazowo napetnia sie mieszaning
ciekfa, ktdéra po ogrzaniu do poczatkowej temperatury wrzenia zaczyna destylowac.
Kolejne frakcje destylatu (o coraz wyzszych temperaturach wrzenia) odbiera sie na
gorze kolumny z kondensatora (rysunek 1b). W trakcie procesu sktadniki surowca
poczynajgc od najlotniejszych kolejno wydestylujg z mieszaniny — w rezultacie
nastepuje stopniowe wydzielenie sktadnikdbw z surowca. Podczas rektyfikacji
okresowej obserwuje sie stopniowy wzrost zaréwno temperatury kondensaciji

! M.Serwinski, Zasady inzynierii chemicznej, WNT, 1976.



destylatu skraplajgcego sie w kondensatorze jak i cieczy wyczerpanej znajdujgcej sie
w kotle. Efektem pracy okresowej kolumny rektyfikacyjnej jest rozdzielenie
wyjsciowej mieszaniny ciektej na frakcje roznigce sie temperaturami kondensaciji.

Podstawg dziatania kazdej kolumny rektyfikacyjnej jest przeciwprgdowa
wymiana masy i ciepta pomiedzy wznoszacg sie ku goérze wzdtuz kolumny parg a
cieczg (tzw. orosienie, odciek) sptywajgcg grawitacyjnie z kondensatora. Opary
skraplajgce sie w kondensatorze (skropliny) mogg byé czesciowo lub w catosci
zawracane do kolumny. Strumien skroplin odbieranych jako produkt nazywa sie
destylatem (D) a strumien zawracany do kolumny odciekiem, orosieniem) (O).
Stosunek strumienia odcieku do destylatu (O/D) nazywa sie powrotem (R).

Analiza pracy kolumny rektyfikacyjnej polega na wyznaczeniu liczby potek
teoretycznych (LPT) potrzebnych do uzyskania destylatu o zatozonym skfadzie.
Czynnos¢ ta bywa nazywana projektowaniem Ilub testowaniem kolumny
rektyfikacyjnej.

PT jest to dlugos¢ kolumny, na ktérej podczas zetkniecia faz: oparéw i odcieku
ustala sie rownowaga termodynamiczna ciecz-para. Stanowi temu odpowiada na
wykresie rownowag fazowych ciecz-para odcinek izotermo-izobary tgczacy sktad
pary z odpowiadajgcym mu sktadem cieczy (odcinek réwnolegly do osi skfadu x).
Spetnienie warunku réwnowagi termodynamicznej wymagatoby nieskonczenie
diugiego czasu trwania procesu i nieskonczenie duzej objetosci cieczy, aby mogto
nastgpi¢ odparowanie skonczonej ilosci pary bez zmiany skfadu, albo ze skonczonej
ilosci cieczy mogta odparowac nieskonczenie mata ilos¢ pary.

Wyznaczajgc LPT przyjmuje sie nastepujgce zatozenia:
1. warunek rownowagi termodynamicznej ciecz-para na kazdej potce
2. wymiana ciepfa i masy zachodzi tylko na potce
3. brak wymiany ciepta z otoczeniem
4. rowno-molowos¢ przeptywu faz
5. znajomos¢ danych rownowagi ciecz-para (VLE) dla danego uktadu

W praktyce rektyfikacja odbywa sie w skonczonym czasie, zatem nie dochodzi do
spetnienia w/w warunkow. Aby osiggngé zatozony sktad destylatu w kolumnie
rzeczywistej liczba potek musi by¢é wieksza od wyznaczonej liczby PT. Stosunek
liczby potek teoretycznych do liczby potek rzeczywistych nazywa sie sprawnoscig
kolumny.

Wyznaczanie liczby PT metoda Mc Cabe’a i Thielego

Jest to metoda graficzna wykorzystujgca tzw. kwadrat jednostkowy, ktérego
bok poziomy wyznacza sktad cieczy wyrazony w utamkach molowych a bok pionowy
odpowiedni sktad pary (rysunek 2). W uktadzie wspotrzednych y=f(x) wykresla sie dla
danego ukfadu krzywg réwnowagi ciecz — para (na podstawie literaturowych danych
VLE). Nastepnie, korzystajgc z réwnan bilansu materialtowego kolumny wyznacza sie
przebieg linii operacyjnej (w przypadku kolumny okresowej wystepuje tylko gorna
linia operacyjna, dla kolumny ciggtej: gérna i dolna linia operacyjna).

Roéwnanie linii operacyjnej dla kolumny okresowej (gérna linia operacyjna kolumny
pracujgcej w sposoéb ciggty) ma postac: y= (O/O+D)x + (D/O+D)xp . Uwzgledniajac,
ze R=0/D réwnanie to mozna zapisa¢ w postaci: y=(R/R+1)x + (1/R+1)xp

gdzie: y i x sg odpowiednio utamkami molowymi sktadnika bardziej lotnego w
strumieniu pary i cieczy stykajgcymi sie w przeciwprgdzie;
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xp — utamek molowy sktadnika bardziej lothego w destylacie; R — powrat.
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Rysunek 2. Wyznaczanie liczby LPT metodg Mc Cabe’a i Thielego.

Przekatna kwadratu (linia y=x) odpowiada sytuacji gdy R jest nieskonczone.
Réwnanie linii operacyjnej y=f(x) ma posta¢ y=Ax+B gdzie A=R/R+1 a B=xp/R+1.
Znajgc sktad poczatkowy mieszaniny w kotle (xs), odpowiadajgcy mu sktad pary (ys)
oraz (xo) znajduje sie minimalng warto$¢ powrotu R odpowiadajgcg sytuacji
nieskonczonej liczby potek Rmin= (Xp-ys)/(ys — Xs). Poniewaz w kolumnie rzeczywistej
liczba potek jest skonczona a zatem R=k Rmin. Jesli znana jest warto$¢ R to znana
jest warto$¢ wspétczynnika B w rownaniu linii operacyjnej.

Korzystajac z kwadratu jednostkowego prowadzi sie prostopadtg do osi x z punktu
odpowiadajgcego sktadowi xo do przeciecia z przekgtng kwadratu (punkt a). Na osi y
zaznacza sie punkt (b) o wspotrzednych (0; B). taczy sie prostg punkty a i b
otrzymujac linie operacyjng. Nastepnie z punktu a prowadzi sie rownolegtg do osi x
do punktu przeciecia z linia rownowagi. Z tego punktu wykresla sie prostg
prostopadta do osi x do przeciecia z przekatng kwadratu. Z tego punktu prowadzi sie
kolejng prostg réwnolegtg do osi x itd. Procedure prowadzi sie do momentu gdy
kolejna prosta rownolegta do osi x przetnie prostg wystawiong z punktu o
wspotrzednych (xw ,0). Wyznaczone tréjkaty prostokgtne pomiedzy linia réwnowagi
VLE a linig operacyjng odpowiadajg liczbie PT.

Uwaga: mozliwa jest niecatkowita liczba PT np. 5,5; 7,2




Cel éwiczenia.

Celem c¢wiczenia jest wyznaczenie liczby potek teoretycznych (testowanie)
okresowej kolumny rektyfikacyjnej z wypetnieniem szklanym w warunkach statosci
sktadu destylatu lub statoSci powrotu.

Opis éwiczenia

W c¢wiczeniu prowadzi sie rektyfikacje okresowg azeotropowej mieszaniny
binarnej (etanol+woda). Sktad surowca i produktéow oznacza sie metodg
refraktometryczng w warunkach izotermicznych (T=20°C).
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Rysunek 1. Schemat instalacji do rektyfikacji okresowej: 1 — kolumna, 2 — kociot
(kolba tréjszyjna), 3 — wymiennik ciepta (podgrzewacz), 4 — kondensator (gtowica,
deflegmator), 5 — dzielnik strumienia kondensatu, 6 — wypetnienie.

Liczbe potek teoretycznych wyznacza sie metodg Mc Cabe’a i Thielego
uwzgledniajac literaturowe dane réwnowagi ciecz-para (VLE) dla badanego uktadu.?

2 Thermodynamical Data for Technology, Series A, Verified Vapor-Liquid Data Vol.8, p.121; Computer Aided
Data Book of Vapor-Liquid Equilibria, M.Hirata, S.Ohe, K.Nagahama.



Wykonanie ¢éwiczenia

W kolbie dwuszyjnej (kociot) o pojemnosci 1000mL przygotowa¢ 750mL
mieszaniny binarnej etanol+woda o sktadzie podanym przez asystenta (suréwka
moze by¢ przygotowana wczesniej przez asystenta). Przed rozpoczeciem rektyfikaciji
nalezy pobrac prébke suréowki (ok. 2mL) do analizy.

Napetniong surowcem kolbe podtgczy¢ do kolumny rektyfikacyjnej, wtgczyc
przeptyw wody chtodzgcej w kondensatorze i uruchomic grzanie kotta (wkgczy¢ prad i
jego natezenie ustawi¢ na wartosci ok.1,2A). ZanotowaC godzine uruchomienia
instalacji a nastepnie obserwowac gtowice kolumny i zanotowa¢ godzine pojawienia
sie w niej tzw. kroplowania.

W czasie oczekiwania na ustalenie sie kroplowania przygotowac
dwusktadnikowe mieszaniny wzorcowe (po 5ml) zawierajgce wode i etanol w
stosunkach objetosciowych podanych w arkuszu wynikowym. Probki mieszanin
wzorcowych oraz czystych sktadnikow umiesci¢ w termostacie (20°C) i po ok.5
minutach zmierzy¢ wspofczynnik zatamania swiatta probek w refraktometrze
Abbe’go. Sktady mieszanin wzorcowych w % objetosciowych przeliczy¢ na utamki
molowe uwzgledniajgc odpowiednie wartosci gestosci czystych sktadnikow w 20°C.
Wykresli¢ krzywg wzorcowg w uktadzie wspétrzednych refrakcja=f(utamek molowy
skfadnika).

Po uzyskaniu ustalonych warunkéw pracy kolumny rektyfikacyjnej tzn.
ustalonego kroplowania w gtowicy, zmieni¢ odbieralnik destylatu, odczytaC i
zanotowaC godzine, temperature w gtowicy i kotle, oraz cisnienie atmosferyczne
(wskazanie barometru!). Zebra¢ destylat (ok.20mL) ponownie zanotowacC godzine,
temperatury w gtowicy i kotle oraz cis$nienie atmosferyczne. Zmieni¢ odbieralnik.

W zaleznosci od przyjetego zatozenia (statos¢ sktadu destylatu lub statosc
powrotu) po wykonaniu pierwszego pomiaru nalezy zmieni¢ wskazany przez
asystenta parametr pracy kolumny (natezenie pradu, powroét) i powtérzy¢ czynnosci
pierwszego cyklu pomiarowego (pomiary temperatur, ciSnienia). Liczbe zbieranych
frakcji destylatu ustala asystent.

ZmierzyC: objetosci zebranych destylatéw, ich refrakcje a nastepnie na
podstawie krzywej wzorcowej okresli¢ sktad destylatow.

Po zakonczeniu rektyfikacji obliczy¢ catkowitg objetos¢ destylatu. Gdy temperatura
cieczy w kolbie obnizy sie wystarczajgco pobraC probke cieczy wyczerpanej i
zmierzy¢ wspoétczynnik zatamania swiatta a z krzywej wzorcowej odczytac jest sktad.

Uzyskiwane podczas eksperymentu dane liczbowe dotyczgce krzywej wzorcowej
oraz procesu rektyfikacji wpisywac na biezgco do arkusza wynikowego.
Sprawozdanie z ¢wiczenia przygotowac¢ zgodnie ze wskazowkami znajdujgcymi sie
na koncu instrukciji.



Pomiar wspoétczynnika zatlamania swiatla za pomoca refraktometru Abbe’qo

Wigczy¢ termostat potgczony z refraktometrem, ustawi¢ temperature 20°C na
termometrze kontaktowym, uruchomi¢ przeptyw wody chtodzace;.
W czasie ustalania kroplowania w gtowicy kolumny przygotowac¢ probki wzorcowe o
objetosci 5mL mieszaniny wody i etanolu o sktadach objetosciowych podanych w
arkuszu wynikowym. Przygotowane mieszaniny oraz probki czystych sktadnikow
kondycjonowac¢ w temperaturze 20°C w termostacie wodnym, a nastepnie zmierzy¢
ich wspotczynniki zatamania Swiatta.
Sktady mieszanin binarnych w % objetosciowych przeliczy¢ na utamki molowe
uwzgledniajgc gestosci sktadnikow w 20°C. Otrzymane wyniki zebra¢ w tabeli:

Sktad mieszaniny
Ip % objetosciowy utamek molowy Refrakcja
woda etanol woda etanol e

1. 0 100

2. 5 95

3. 10 90

4, 20 80

5. 25 75

6. 30 70

7. 40 60

8. 50 50

9. 60 40

10. 80 20

11. 90 10

12. 100 0

Opracowanie wynikow

1. Wykonac¢ wykres zaleznosci n?% = f(x).

2. Korzystajgc z krzywej wzorcowej okresli¢ stezenie sktadnika bardziej lothego w
suréwce, frakcjach destylatu i cieczy wyczerpane;.

3. Obliczy¢ powrdt minimalny i poréwnac z R rzeczywistym.

4. Napisac réwnanie linii operacyjnej dla warunkdéw eksperymentu.

4. Wyznaczy¢ liczbe pétek teoretycznych (LPT) metoda graficzng Mc Cabe’a i
Thielego.

Dane rownowagi fazowej ciecz-para (VLE) dla badanego uktadu binarnego dostepne
sg w literaturze 2.

Opis ¢wiczenia powinien zawieraé: realizowany cel ¢wiczenia, sposdb wykonania,
wyniki (zatgczony arkusz wynikowy), dyskusje wynikow (oceni¢ sensownosc¢
uzyskanych wynikéw), wnioski wynikajgce z wykonanego eksperymentu w tym czy
zrealizowano cel ¢wiczenia.

W opisie nalezy podac zrédfa literaturowe wykorzystywanych do obliczen danych
liczbowych np. gestosci sktadnikow.




