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OSSZEFOGLALAS |
Erdsen nem-idedlis elegyek desztilldciéval 1orténd elvdlaszidsa dsszetell és komplex folyamat.

Munkdnk sordn egy j eljdrdst, az extraktiv heteroazeotrop desztilléciét (EHAD) mutatjuk be
hérom- (etil-acetdt, metanol, viz) és négykomponensii (etil-acetdt, etanol, metil-etil-keton, viz)
hulladék  oldészerelegyek elvdlasztasdn keresztil. Ez a technika az extraktiv- és a
heteroazeotrép desztilldcié kombindcidja: extraktiv dgensként vizet adagolunk a kolonn_cfi
legfelsé tanyéridra és egy fazisszepardtor segitségével vdlasztjuk el a fejtermékben keletkezg
heteroazeotrépot.  Szdmitégépes — modellezésekel, laboratdriumi  kisérleteket  és
kéltségszamitdsokat is végeztimk, majd osszehasonlitottuk az EHAD-of a hagyomdnyos,
kétkolonnds elvdlaszto rendszerrel.

SUMMARY .
The distillation based separation can be extremely complex if highly non-ideal mixtures are to

be separated. A new improvement in this area is the development of the extractive
heterogeneous-azeotropic distillation (EHAD). Ternary mixture (ethyl-acetate, methanol, and
water) and quaternary mixture (ethyl-acetate, ethanol, methyl ethyl ketone and water) are
selected. This unit operation includes the merits of extractive- and heterogeneous-azeotropic
distillations in one unit without extra material addition: water (as extractive agent) is pumped
in the top of the column and the heteroazeotrope distillate is separated in phase separator. |
Our work supports EHAD features with successful experiments compared with modelling and
comparison with traditional, two column distillation system. - |

1. BEVEZETES

A vegyipar t6bb dgazatdban megfigyelhetd, hogy az adott technolégia nagyon sok szerves
oldoszert igényel. Ez leginkabb a festék-, a nyomda- €s a gyogyszeriparra jellemz6. Utobbi
4gazatra killondsen igaz, hogy az alkalmazott oldészerekbsl nagy mennyiségli hulladék
képzédik. A masik probléma a nagy melléktermék mennyiség mellett az, hogy a vegyipari
szennyvizek 4ltaldban rendkiviil tsmény, azeotrépot képezd elegyek (Toth, 2009; T6th et al.
2011; Mizsey és Té6th, 2012). -
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Az extraktiv heteroazeotrép desztillaci (EHAD) reélis alternativa lehet az erésen nem-
jdedlis, t0bb komponensii olddszer elegyek elvélasztisira (Berbekar, 2009; Szanyi, 2005;
Téth et al. 2014).

- Az EHAD hatékonysdgat két, finomkémiai iparban keletkezd terner (Etil-acetat (EtAc)-

Metanol (MeOH)-Viz) és kvaterner (Etil-acetat (EtAc)-Etanol (EtOH)-Metil-etil-keton
(MEK)-Viz) elegy elvilasztasan keresztiil mutatjuk be. Az elvélasztds sordn a céljaink: a
desztillatum alkoholtartalma lehetSleg minimalis legyen és a fenéktermékben alkohol-viz
elegyet kapjunk.

Az extraktiv dgensként alkalmazott viz tSbb szempontbdl megfelelé: megvaltoztatia a
rendszer gbz-folyadék egyensulyat és a forraspontja sokkal magasabb, mint a szétvalasztandé
komponenseké.

A kvaterner elegy hagyomaényos, kétkolonnas rendszerrel (TCDS) torténé elvélasztasat is
vizsgaljuk. A két rendszer felépitése az 1. dbran lathato.

G&zéllapon‘: Fazis-
deszﬁ!latum{;-ir\: 7\ szeparator |
Nk £ Q ;ji]:s;epafétgr {’-—-i«\\:’
QFeIs&, szerves Ly . q T
Alsé, vizes }-—j
fazis ;
|
Kolanca iKolonna 1 olonna 2
' EtOH ]
g Fenéktermék vuh H,0 /_L' ;Wtil:
> i (2 Sy,

1. abra: Az.EHAD-rendszer (balra) és a kétkolonnds rendszer séméja (jobbra)
Forras: Szanyi, 2005 és Mizsey, 1991

2. ANYAG ES MODSZER

A laboratériumi kisérletek eltt ChemCAD professzionalis folyamatszimulatorral, UNIQUAC
rutin - hasznalva modelleztiik az elvalasztiasokat. Az optimalizdlds soran az adott
tanyérszdm(ok)hoz kerestilk azt a legkisebb extraktiv dgens mennyiséget, amivel

fiitskosdrral szabalyoztuk. Az oldészert a kolonna kdzepébe, a vizet pedig a kolonna legfelsd
tényérjara tapléltuk be (EHAD esetén), illetve a fazisszeparatorhoz adtuk hozzi (TCDS
esetén). A kisérletek soran a szerves komponenseket Shimadzu GC-14B tipusu

azkromatograffal, a viztartalmat pedig Hanna HI 904 tipusi coulometrikus Karl Fischer
titrdtorral mértiik.
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2 4bra: Laboratériumi kolonnak: EHAD-rendszer (balra) és kétkolonnds rendszer (jobbra) '

3. EREDMENYEK

Az 1. és 2. tiblazatban taldlhatéak az EHAD szimulacids és kisérleti eredményei. A_
tablazatokban a jeldlések: D: desztillatum W: fenéktermek és m/m%: tomegszazalék.

1. T4blazat: A terner elegy szimulacios és kisérleti eredményei (EHAD)

Betdplalas Szimulacié Kisériet
Terner elegy - -

Olddszer Viz D W D W
vViz {m/m%)] 4 100 36 94,7 5,3 94,6
MeOH [m/m%)] 26 ¢} 0,1 5,2 0,2 54
EtAc [m/m3%] 70 0 96,3 0,1 94,5 ]
Aram [kg/h] 0,25 1,23 0,18 1,30 0,18 1,28
Ti°C] 20 20 70,7 94,6 69,3 56,0

Forras: Téth, 2009
5. Tablazat: A kvaterner elegy szimuldciés és kisérleti eredményei (EHAD)

Betdplalas Szimuldcid Kisérlet

Kvaterner elegy - "

QOldészer Viz D W D w
Viz [m/m%] 13 100 9,6 93,2 6,9 93,7
EtOH [m/m%] 24 0 o 6,8 0 6,3
EtAc [m/m%] 34 4] 49,1 0 50,1 0
MEK [m/m%] 29 0 41,3 o 43,0 0
Aram [kg/h] 0,25 1,30 0,18 1,37 0,17 1,32
T[°C] 20 20 71,5 95,0 70,7 96,1

Forras: Szanyi, 2005

A 3. T4blazatban talalhatéak a kvaterner elegy kétkolonnas desztillacios rendszerrel torténd
feldolgozasanak szimulacids és kisérleti eredményei. ..
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3. Téabldzat: A kvaterner elegy szimulacids és kisérleti eredményei (TCDS)

Betdplalds Szimulécié Kisérlet

Olddszer Viz w1 W2 w1 W2
Viz [m/m%) 13 100 63,2 1,5 62,6 1,6
EtOH [m/m%] 24 o 22,2 9,9 26,4 10,2
EtAc [m/m%)] 34 0 6,3 48,7 4,7 47,6
MEK [m/m%] 18 0 8,4 39,9 6,4 40,6
Aram [kg/h] 0,12 0,04 0,08 0,08 0,07 0,07
T[°C} 20 20 76,3 71,2 75,0 72,5

Forrés: Stefankovics, 1994

Mindhéarom esetben jé egyezés figyelheté meg a folyamatszimulatorral és a laboratériumi
kolonndval kapott eredmény kozott.

A 4. Tablazatban a kvaterner elegy kezelésének koltségei hasonlitottuk dssze a kiilonbozé
eljarasokkal (Douglas, 1988).

4. Téblazat: A két desztillacios eljaras koltségeinek dsszehasonlitdsa

10 év amortizacid; millié Ft /év TCDS EHAD EHAD/TCDS
Desztilldlé oszlop 20 4 22%
Beruhdzasi Ust 15 3 18%
koltség Kondenzdtor + Fazisszeparator 16 ¢ 8%
Osszesen 51 8 17%
. . |Gb6zszikséglet 580 41 7%
Uzemeltetési I
e VizszUkséglet 293 11 4%
koltség =
Osszesen 882 52 6%
Teljes koltség {TAC) 934 60 6%

Forras: Toth, 2015
Szédmitésaink alapjdn az EHAD-eljaras csupan 6%-a a kétkolonnas desztilliciés rendszernek.

4. KOVETKEZTETESEK, JAVASLATOK

A terner és a kvaterner elegy is elvélaszthat6 az extraktiv heteroazeotrop desztillaciéval. Az
EHAD szerves folyadékelegyek elvélasztisira egy nagysagrenddel koltséghatékonyabban
hasznélhat6, mint mas klasszikus elvalasztasi modszer (TCDS). Kovetkez6 1épések lehetnek a

kutatdsban: féliizemi kisérletek végzése, illetve maximalis forrdsponti azeotrépok vizsgalata a
technikakkal.

Jelen munka roviditett, magyar verziéja a Téth A. J., Szanyi A., Mizsey P.: Enhanced
separation of highly non-ideal mixtures with extractive heterogeneous-azeotropic distillation
c. biralat alatt 4116 cikknek.
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