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KIVONAT

Er6sen nem-idealis elegyek desztillacioval torténdé elvalasztasa
Osszetett és komplex folyamat. Munkank soran egy Uj eljarast, az
extraktiv heteroazeotrop desztillaciot (EHAD) mutatjuk be harom- (etil-
acetat, metanol, viz) és négykomponensu (etil-acetat, etanol, metil-etil-
keton, viz) hulladék oldoszerelegyek elvalasztasan keresztil. Ez a
technika az extraktiv- és a heteroazeotrop desztillacio kombinacidja:
extraktiv agensként vizet adagolunk a kolonna legfelsé tanyérjara és
fazisszeparator segitségével valasztjuk el a fejtermékben keletkezd
heteroazeotropot. Szamitogépes modellezéseket, laboratériumi
kisérleteket és koltségszamitasokat is végeztunk, majd
O0sszehasonlitottuk az EHAD-ot a hagyomanyos, kétkolonnas elvalaszto
rendszerrel.

A modszer koveti az ipari Okologia alapelveit, miszerint lehetdéséget
biztosit erdésen nem-idealis elegyek elvalasztasara, a komponensek
recirkulacioval torténd Ujrahasznositasara, és mindezt az adott
feladathoz sziikséges minimalis eszk6z- és energiaraforditassal.

Kulcsszavak: erésen nem-idealis elegyek, extraktiv heteroazeotrop
desztillacio, ChemCAD, koltségszamitas

ABSTRACT
Andras Jozsef Toth, Agnes Szanyi, Eniko Haaz, Peter Mizsey:
Extractive heterogeneous-azeotropic distillation: ecological
separation method for non-ideal mixtures

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
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material addition: water (as extractive agent) is pumped in the top of the
column and the heteroazeotropic 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. The method is in agreement of the basic
principles of the industrial ecology, that is, it enables the recovery and
recycling of different chemicals using the minimal energy.

Keywords: highly non-ideal mixtures, extractive heterogeneous-
azeotropic distillation, ChemCAD, cost estimation

BEVEZETES

A vegyipar tobb agazataban megfigyelheté, hogy az adott technolégia
nagyon sok szerves oldoszert igényel. Ez leginkabb a festék-, a nyomda-
és a gyogyszeriparra jellemzé. Utobbi agazatra ktilondsen igaz, hogy az
alkalmazott oldoszerekbdl nagy mennyiségli hulladék képzdédik. A masik
probléma a nagy melléktermék mennyiség mellett az, hogy a vegyipari
szennyvizek altalaban rendkiviil tomény és azeotropot képezéd elegyek
(Mizsey, P & Toth, AJ 2012; Toth, AJ 2009; Toth, AJ & Gergely, F &
Mizsey, P 2011).

Az extraktiv heteroazeotrop desztillacié (EHAD) realis alternativa lehet
az erésen nem-idealis, tobb komponensti oldoszer elegyek elvalasztasara
(Benko, T et al., 2006; Berbekar, E 2009; Szanyi, A 2005; Téth, AJ &
Szanyi, A & Mizsey, P 2014).

Az EHAD hatékonysagat két, finomkémiai iparban keletkezé terner
(etil-acetat (EtAc)-metanol (MeOH)-viz) és kvaterner (etil-acetat (EtAc)-
etanol (EtOH)-metil-etil-keton (MEK)-viz) elegy elvalasztasan keresztil
mutatjuk be. Az elvalasztas soran a céljaink a kovetkezéek: a
desztillatum  alkoholtartalma lehetdéleg minimalis legyen és a
fenéktermékben alkohol-viz elegyet kapjunk.

Az eljaras soran viz extraktiv agensként torténé alkalmazasa tobb
szempontbol is megfelelé: megvaltoztatja a rendszer géz-folyadék
egyensulyat és a forraspontja sokkal magasabb, mint a szétvalasztando
komponensekeé.

A kvaterner elegy hagyomanyos, kétkolonnas rendszerrel (TCDS)
torténd elvalasztasat is vizsgaljuk. A két rendszer felépitése az 1. abran
lathato.
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1. abra. Az EHAD-rendszer (balra) (Szanyi, A 2005) és a kétkolonnas
rendszer sémaja (jobbra) (Mizsey, P 1991)
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ANYAGOK ES MODSZEREK

A laboratoriumi kisérletek el6tt ChemCAD professzionalis folyamat-
szimulatorral, UNIQUAC rutint (Egner, K & Gaube, J & Pfennig, A 1999;
Wisniewska-Goclowska, B & Malanowski, SK 2001) hasznalva
modelleztilk az elvalasztasokat. Az optimalizalas soran az adott
tanyérszam(ok)hoz kerestiik azt a legkisebb extraktiv agens mennyiséget,
amivel teljesithetéek az elézetesen kitliz6tt célok. A 2. abran lathatéak
laboratériumi kolonnak. Etanol-viz eleggyel kimérve az oszlopok
tanyérszama 9-nek adoédott. Az elvalasztas hatékonysaganak novelése
érdekében rendezett toltetet raktunk a kolonnakba. A fGitést 300 W
teljesitményt fatékosarral szabalyoztuk. Az oldészert a kolonna
kozepébe, a vizet pedig a kolonna legfelsé tanyérjara taplaltuk be (EHAD
esetén), illetve a fazisszeparatorhoz adtuk hozza (TCDS esetén). A
kisérletek soran a szerves komponenseket Shimadzu GC-14B tipusu
gazkromatograffal, a viztartalmat pedig Hanna HI 904 tipusu
coulometrikus Karl Fischer titratorral mértuk.
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2. abra. Laboratoriumi kolonnak: EHAD-rendszer (balra) és kétkolonnas
rendszer (jobbra) (Toth, AJ et al., 2015)

EREDMENYEK

Az 1. és 2. tablazatokban talalhatéak az EHAD szimulacios és kisérleti
eredményei. A tablazatokban a jeldlések a kovetkezéek: D: desztillatum,
W: fenéktermék és m/m%: tdmegszazalék.
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Betaplalas Szimuldcio Kisérlet
Terner elegy - -

Oldészer Viz D W D w
Viz [m/m%] 4 100 3,6 94,7 5,3 94,6
MeOH [m/m%] 26 0 0,1 5,2 0,2 5,4
EtAc [m/m%)] 70 0 96,3 0,1 94,5 0
Aram [kg/h] 0,25 1,23 0,18 1,30 0,18 1,28
T[°C] 20 20 70,7 94,6 69,3 96,0

1. tablazat. A terner elegy szimulacios és kisérleti eredményei (EHAD)
(Téth, AJ 2009)

Betaplalas Szimulacio Kisérlet

Kvaterner elegy

Olddszer Viz D W D W
Viz [m/m%] 13 100 9,6 93,2 6,9 93,7
EtOH [m/m%] 24 0 0 6,8 0 6,3
EtAc [m/m%)] 34 0 49,1 0 50,1 0
MEK [m/m%] 29 0 41,3 0 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

2. tablazat. A kvaterner elegy szimulacios €s kisérleti eredményei (EHAD)
(Szanyi, A 200535)

A 3. tablazatban talalhatéak a kvaterner elegy kétkolonnas
desztillacios rendszerrel torténé feldolgozasanak szimulacios és kisérleti
eredmeényei.

Betaplalas Szimulacio Kisérlet

Olddszer Viz w1 W2 w1 W2
Viz [m/m%] 13 100 63,2 1,5 62,6 1,6
EtOH [m/m%] 24 0 22,2 9,9 26,4 10,2
EtAc [m/m%)] 34 0 6,3 48,7 4,7 47,6
MEK [m/m%)] 19 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

3. tablazat. A kvaterner elegy szimulacios és kisérleti eredményei (TCDS)
(Stefankovics, Zs 1994)

Mindharom esetben j6 egyezés figyelheté meg a folyamat-szimulatorral
és a laboratériumi kolonnaval kapott eredmény kozott.

A 4. tablazatban a kvaterner elegy kezelésének koltségeit hasonlitottuk
0ssze a kulénbozd eljarasokban (Douglas, JM 1988).
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10 év amortizacid; millio Ft /év TCDS EHAD EHAD/TCDS
Desztillalé oszlop 20 4 22%
Beruhazasi Ust 15 3 18%
koltség Kondenzator + Fazisszeparator 16 1 8%
Osszesen 51 8 17%
- . . |G6zszukséglet 590 41 7%
Uzemeltetési R
e Vizszikséglet 293 i1]: 4%
koltség -
Osszesen 882 52 6%
Teljes koltség (TAC) 934 60 6%

4. tablazat. A két desztillacios eljaras koltségeinek 6sszehasonlitasa
(Toth, AJ 2015; Toth, AJ et al., 2015)

Szamitasaink alapjan az EHAD-eljaras teljes koltsége csupan 6%-a a
kétkolonnas desztillacios rendszerének.

OSSZEFOGLALAS

A terner és a kvaterner elegy is elvalaszthaté az extraktiv
heteroazeotrop desztillacioval. Az EHAD szerves folyadékelegyek
elvalasztasara egy nagysagrenddel koltséghatékonyabban hasznalhato,
mint mas klasszikus elvalasztasi moédszer (TCDS). Kovetkezé lépések
lehetnek a kutatasban a tertilet folytatasanal: féltizemi kisérletek végzése,
illetve maximalis forraspontu azeotropok vizsgalata a technikakkal.
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