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Hadare hosvreking von de gevolode methode: Zo2ls we =1 aangaven onder
het hoofd hereidingswiizen
is de eerste stap bij de

synthese van glvcerol de hereidins van allyvlchlorid~ uit propeen en

chloor inSOOOF Hierbii ontstast,nanast biiproducten,als. hoofdproduct
allylchloride.

Het allylchloride kan nu lanss verschillende wegen omgezet worden in

glycerol. ‘e noemen: A

a) behandeling met chloor hii 20°7."et zevormde trichloorpropaan

kan door verzepen met WaOH omzezet worden in glycerol.

b) omzettan met loog of met U011 + ”u7“1 (nls kata 1roator\ in allyl-

alcohol.Hierhii ontst =2t =1s voorn-smste biiproduct d1QW1r1a@thﬂr,

dat met zuur omgezet kan word=n in allvlalcohol.

Het allvlalcohol kan met HOC1 omegezet worden in e2n mengsel van

CH,OH=CHC1-CH,0H en JH,01-CHOH-"7,04,7elk menesel net NaQH glv-

cerol garft., ' . '

Behandelan met 001 woarhi ”*,“1 CHC1- “”qOW gevornl wordt,at met

HaOH of met Za(01), omre7et kan vorﬂ“n in evichloorhvdrol.
Behandelines hievvan met water cernft 2 C1-CHOH-CH,0H,dat na reac-
t ie met 7a0H en H,0 glvcerol a@ﬁft.

Het is ook mogelikk het glvceroldichloorhvAdrol,het epichloorhydrol
en het glvcerolmonochloorh7irol mét NaOH om te zetten in glvcerol.

Q
—

“en overzicht van dewme methol n volet hieroader:
CAC1=CH-CHo01 | 714, =CH-CH, ) 50

T%ichloor)r opaeen /11ﬁ11]1°°the?
/ 7uur
I 57 “1—uH OH] HOG1l fuono- &n di—

/

CH~CLl-CHC1- qWT'rlalcoh chloorhvdrolen

vi 1 .
1iéhloorrroraan| alkali/zulr Na0H
: : Ne,
rroy CH,=CH-CH,C1 ,l Cii,C1l-CHT1-CH,T1 “a0H JOH OH—CHOH—CHZOH
51Tv1lchlo?idn 000 trichloor: ropann aicerol
TS0
= : |
C“W) r‘J-—;H "(C\‘ |
Q—f‘H-[f‘ﬁ""’“?"O’[Pr,‘ : i3y —‘CQI—'CHQOH
42 ?
HOO1 m/¢ldod
9]
2N d
CHLC1-7HO1--CH 508 'T7q7 =0 -0H THLC1-CHOH-CH 50H
r) Lz hg o )J » ‘:).
dichloorhvirol epr ﬂhloo*hrﬁrol motiochloorhvirol

Jat a) nﬂnwaﬂu het volegenie:
de verdere chlorering van ~llvlchloride tot trichloorpropian ver-
loopt vlot,in teze-etelling met de verzeping van dit product tot
zlvcerol. Volr@nu “oldstein(1) is As oorzaak hiervan dat by de verze-
ping primair het “-chloorallyvlalcohol ontstrat dat hestendig is te-
~en ean vorlﬂr@ hvdrolvse.

CH,C1-0H01-CH,01 + 2 HalOH—ee CIL,=001-0H,00 + 2 naCl + H,0

Het rendenent ven de verzeving iz dan ook slecht en deze methode om
glvcerol te maken uit allvlchloride is dan ook niet asnbevelenswaar-
dig.

fat de methodr ¢) “ronegrat:

De chloorhvdrering van allvlchloriie gant moeiliik,omdat allylchloride
slecht in water orlost.Tn men voert de reactie uit in waterig milieu
om de vorming van ongnwenste hiitroducten tot een minimum te bheper-
ken.Bovendiecn moet contact tussen sasvormig chloor en niet cereageerd
hebhend allvlchloride verasdan worden,dasr het chloor bii voorkeur
niet in de westerfase oplost,wat dus weer @ anleiding geoft tot onze-
wenste producten.

Wasr Villiams(2) mededeelt is het evenwel wel gelukt om deze stap
met goed rendement te realiscren.

De literatuur hierover i3 echter uitarmate heperkt.

Het slveeroldichloorhvdrol kan met egabruimoking van Ha0H of het goed-
koiere caleciumbyvdrovrde omaoezet worden in epichloorhvirol,dat langs
varschillend~ wagen =n maet coede rend-menten omgezet kan worden tot
het heoogde einiproduct. '

Ne methode is Aus wel "antiekkelik,masr er zin 2 nadelen:
de chloorhvdrering verloopt moeiliik en de litsratuur over deze metho-

de is schanrs. ﬁ%ﬂa



Er is dus reden om onze =-ndacht te schenken =n dz methode b)

en hisrover het volgende:

deze methode wordt vri nauwkeuris in 4- literatuur beschreven en
de grgevens die men hieruit kon putten vormen ~en alleszins rede-
lijke basis voor het ontwerven van een fabrieksschena.

Als voordslen van deze methodr kunn~n nog geznoemd wordend

de vlotte vorming van allvlalcohol en de,in tesenstelling met
allylchloride,viotte chloorhyvdrering hisrvan.

Jelisw ar zin we nu wel sterds rebondrn an het gebruik van het
relatief dure WaCH’een nadecl) m ar dasr staat tegenover dat het
reheel ninder gevoelis wordt voodnarktinvloeden.

et allvlalcohol zelf kan eon helangrik product ziin en we noemen
in dit verband het =nhbruik ven dazne stof in methylchloride als in-
dicator tegen lekken in het koslsvstzem,als salicylaat en malon-at
in parfuns,als caprohst in cssences(ananas),als oplosmiddel en

als tussenstof voor de heveiding van "ndere stoffen dan glycerol.

Besloten werd dan ook om de wes via allylalcohol te volgen,welke
wes in het overzicht op pag 7 met dikke 1liinen is aangegeven.
Flowsheets hiervan vindt men oa in Tilliams(?2) en Hishtower(3)

Neze 1 atste g-:eft ook foto's van de fabriek te Houston(U3A)
Verdere gegevens kan men vinden in ‘e literatuur e=gevan bij de
method~ 15 op vag. I7T.

Aan de hand van d27e flowshaets en s2pevens hebbhen we c=2n schema
cemaskt on hierbi(in overlez met de heer OQosterweaghel en in onder-
leg) de volgends to~kverdelins asngehoudrn:

proveen—sa allylchloride H.Vieriags
2llvlalcohol—— olyvcerol “.I.51leven

allvlchloride —2llv71alcohol ontwerp flowsheet en bhenaderde
herekeningen: zezamenlijk.
tekenwerk en barekening distil-
latiekolom:7eL.51laven.

) Goldstein:The »eatroleun Chem.Industries,London £350
) /illiems:Chem.and Het."®nz. 47,2%4(1940)
} Hightowsr:Chem.%ns. Sevtember 1948,96

ihid October 1948,37 en 1%4

Titerstuur : 1

v

2
3




rabricage van slveerol uit 2llvlchloride

Bii de hespreking hisrvan zullen wa ons houden 22n de indeling

genoemd op pag. VI,dwz we zullen 1it onierdn=l verdelen in

de hoveidine van allvlalcohol uit 21lylchloride =2n de bereiding

van glvecerol uit allVIaWCohol

Blk ondrordeel 7ullen we wenr als volet behandalten:

a) besvreking dor varschill nd- ceacties an d- doarne~ samenhan-
sende ultvoerinesvorasn.

) overzicht van het tTabricaszeschsna ~n aen beschrijving hiervan.

) hespreking van Ae meteri-wlbalsns der verschillende toestellen.,

) herekening van =an onderdanl der Tabriek.

)

)

=

o

= Q40

Allylchloridb—ul]VIalPo“'

e omzot*ln“ ven ﬁllvlchloriﬂé in allvlale oaol komt neer op de
vervanging ven ean 01 atoom Aoor een OH groep. en vervanging

die man kan haverks tnllwmﬁn zovel in zuur als alkalisch milieu.
‘n het ene gaval esehruilt men HO1 mn+ als katalvsator cuprochlo-
ride,in het and-~re ~oval ﬁﬁﬁﬂu*kt men of '20H of U39(07.

2

Je hvirolvse in zuur milieu verloopt by laszere temperatuur,maar
daar st ot tascnover Aot de rendementen oncunstig afsteken bij
die vorkragen in alkalisch milieu.
70 geaft Villiams (1) Ae vols-nle ciifarg:
Zuur milisu  ellvlalcohol 25 alkalisch milieu 94.7
?
2

211 -laethor G35 k.67

verliezen at BT

tem-eratuur 2000 15000
.. 2endenentan borekend on allvlchlorida

de hrdrolvyse net zuur vinadt cloats met 2.9 HC1 + 0.24 Cu?ClP
de hvirolvse mat a2lkeli vet 124 ‘azﬁow.

‘e hebhen,afreonde nv deze cifrrs,hvdrolvse in alkalisch milieu
ie voorkeur seecnvan.

Je hydrolvse wmet soia maalt A~ aste resulitaten,een vepschil 1%
atreabenst et het verschil in v, tussen sods en NaQH.

Aan het cebrnik van sod~ is ~veniel ~=n rroot nadeel verbonden:

wa neer het ontwikkelde €O, niet wordt wordt afgeblazen kunnen

zerr hoze drukken optred-n,met ~1le a2volsnn vandien., Yordt het
koolzuur wel afzeblazen van i Lot tiid dan neent het vluchtig
materiassl mﬁd(w17r]nn1ow145 en allylalcohol in de earste plasts)
hetrenn vorlies “at-kant. Yovendien stiict de Py 7annaer 00, ont-
wilkt.Het grbruil ven soda is Aaaron niet aan ‘te bevelen,waarbii
nog komt dat »ii sehruik van Va0l ~vensans uitstelende rendementen
vertragon kunasn worden, ‘
Het rendennnt 9on 2llvlealeonol hanst zowel af van 4
tie,2ls van de fton eratuur,als van in P 127 orlossi
detretrkelik, graft “illiens rnen dat aan | temnematuu
j akeuri D
<@Vo7nn 1U,Jelka temperatuur ernvoudis hereikt kan worden =n die
g en 2anleiding = ~ft tot te hoeon Irukitan.
fat de concentratie anngant is de situstie grcomplicesrder:
volsens /il1liams (1) 2eeft e~n hoszere concentratie aon NaOH meer
diallvlsasther als hilproduct,hoveondien tresdt san egroter deel wvan
het “1WWIﬂhlo"13” nist in ra2pctie.%o hezien is een vardunde 01'=
lossing te prefareren,ware het niet 4at don de winning der al-
IVI°lcohol noellilker en tildrovanisr is
Hoe verdunder de Ta0H o Inssing,hoe ,roter = reactiesnelheid
m-ar des te kleiner de oroductie rer volmne~-~nheid,
wen moet dus e~n niddenweo hbavendalan an illians (1) ze~ft aan .
dat ~en 55 Va0l bhii 1e srnoende temperatuur en ~sn reactietiid
van 20 minuten de heste vesultoten soanfi. Bij 1e7e concentratie
wordt hovendisn woinig 4iallvleather mevornd,vaarvan de hoeveel-
heid evemeens van de ﬁ]“ﬂlllﬁﬂt afhangt.

e concentra-—
ing.
v van 15090

‘a2t de winnine van e allvlalkohol betreft:

na de hvirolvse ha han we varkrasan ansn oplrssine
allvlalecohol ir water,s=men mot aCl,iia0d,diall71laether en
allvlohlcride.

Vit nengrel ov%t 51"0(0014 A2t svoteen ontmenst zich en hiarhis
ontstaan 2 lagen:~er hoveanl eolmat ““Oﬂuﬂcoh alle =2ether) ~n enn
ondarlaag(met vractisch <11~ allrlaleohol)

A
~
jav]
=
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Da onlerlancs wordt nu 227 hatch Aistillatie ondrrworpaen waarby
cerst een te2rnaire azeotroop over de top | komt (=2 11v1alcohol dial-
1v1le ebhﬁr~rw1@ﬂ7 en vervolgens da hinaire '"@otroop 2llylalcohol-
water(zie ook hii de ﬂdiﬂrL““lé'lin° an hij de hereckening)

]
Op ieze penvouiige v nﬁnr nebhhan we dus h@?%lkt dat bij de distil-
latie ecen wateris- rlalcohol orlngssing oresevansen kan worden
wasrhii de ranvezis 41111]1nether(dank zii de scheiding van het

nmengsel verkregen bhit de hvdrolyse)niet stoort.

deliswaar is dus de 2llv1laleohol nist 100 dez,manr dit is voor de

verdare svrthnse ook niet nodig.

“ou men toch ~en vatervriie allvlalecohol wensen(in verband met het-
geen we schreven bver het rebruik van allyvlaleohol) dan kan men

dit hereiden door een azsotropische distillatie,wasrbij het gebruik
van diallvlaether 21s to2 te vorssn component vonr de hand 1lizt.
Deze diallrslaether wordt hi' het proces zelf verkragen en is voor-—

handen in da hovenlaaz.,

lien kan ook cehruik —maken van henzeen( 7illiams(?)) of van

trichlooraethylean(Hanis en Hornan( %)),

A1lvlchloride van 4e sllvlchloridefahricose sant via ~2en stalen
tank,voorzien ven aen nlvnQUM«zer,n*ﬁr ??n van de 2 reactoren.

5% NalCH uit een van de 2 roestvrii stalen tanks wordt dnor eaen hoge
druk vomp via een voorwarmer(uisangstemperatuur 150°C) sepompt
nacr aen van de 2 reoctoren.literasrd kan men ook de rvagentia
koud in de reactor rengsen 2n dan opwarmen. it hranct evehwel een
zware constructie ven 1nze veactoran mes. "

de gang van zaken is nu zo:

le benodiglde h- a2llvlchloride(zie bii de materisalbalans) wordt in
sen van de twee r2nctoren «nhracht,wmarna de :2nodigzde hh MaOH
wordt hijrevompt.Bevat de vreactor de juiste hoeveeclheid dan slast
de hove druk vomp af daar de pomparsndriiving esko peld is =an de
niveaureselanars op de r=actoren, Jeze reactoren =iin verder voorzien
van aon roerverk,druk en temporatuurmeters,stoomvervarming en
koalspiransl.Het materinsl is Cr-li stanl met jiets C,in en Si.

In de reactor hlitft het menvse2l,=2ls voren heschreven, gedurende

20 ninuten bii cen fenperatuar van 15097 en ~~n druk van 15 atmn.

In deze 20 minuten wordt de andere reactor zevuld.¥Na 20 minuten
wordt de cerste veactor afselaten en e inhoud komt via esen

koeler van het zelfde materiasl 213 de reactor in 4de scheider,waar
aen hovenlnas en enn oniarlsge rordt verkrasen.In de bovenl-ag

zit iractisch ~1le diallvlaecther,in de onderlass de allvlalcohol.
leme onderl oo pect via con rvrodtvrii stalen tank (voorzien van een
Aiveau za witzeriacnr de ketel van e distillatiekolom.

In de7e tank worden portie's van 2 unr verzaneld(dus 4 vrsactor-
vullingen'¥a 2 uur wordt de tonk le~rorepompt Aan Megint esn nieuwe
cvrelus van 2 hr.

e stoomverwarming in de Adaestillatieckotel is zodenig dat deme 2
vurs povtie in 4% nin.op kookuom;9rntdar wehracht kan worden,ter-
wiil de Adistillatiskolon =2rop hovalend is de 4istillatie in 1 uur
te ku nen haeindigen.de rostercade 15 min., 2iin ruimschoots vol-
donrnd= om het residu af t~ lzten,)de kotnll{van het zelfde materiasl
als da reactorsn'is voonrzisn ven 29n - ,T an niveaumeter.

De over d= tory kom=niles denpzan worden s condensanrrd(stalen conden—
sor-vater a2ls koslmiidel) wssrna 2n- Aeel von het coniensaant als
reflux in de kolom terur=zact{ie=s hh is niet constant,zie bii de
harakanineanliet overigs van het condensast Worﬂt sekoeld in een
stalen ) '!-Oql,m-r-(‘ron'l“' del ;q'th'}") 1ot a2erate distillast
loort in de linkse ontvancgtank(4i. ds tank voor het orpvangen van de
ternaire @azcotroop-7ie hii de ovra&aninm‘,“anrna overseschakeld
wordt op le wechtse tank,de tank voor het opvangen van de binaire
azeotroop.iet hehulp van ds peilelazen op "2z tanks kan ne

het moment hepalen wrarop men van de linkse op de rechtse {tank moet
ovarschaknlen.n de linkse tank treedt ontmensing op.De hovenlasng
zou men aventuosl kunnon vo2stn Nii de bovanlacs uit de scheider.

-

Jeze mopgelikheid is evenwel niet in tekening eebracht.
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Materiaslhelangen.
ota~l hehbh~n we LOT
volesende hh in kga/ s
hesranen.
De voiﬂﬂn”ﬂ
r‘“‘o' T"‘J;L’)Jl +

2 CHﬁ—,H—

! E 5 Faet §
./"I\ Ery  SoEm ay | owna R B R el e T s S T
' ) . s t

T wain
Uy i .

+ voor Je reactor ziin dus 3 wvul

ronctizs vinden placts: .
o OH — 1201 CH,=0H-CH,0H. Als Difr

~ T -

1 St ~TT
Ln 71 + = A e RS -

T 0 4 (71,27

T~ s 5 T

’»3 7

reasctiotiid:
[R. 3

concnntr'}t" e en
q11\71r1]( \’\'— -"

digllvlacther 8,8 ~1leg hawma¥andl op ~1llvlchl
nied ﬂdf?ﬂrﬁﬁfd 1.1% - :

hogzer kokend 1.6 , . .
23 ann tolele invoer van 379 ko/hr nllvlchloride is

nodig (379:76,5%)/

gl
S8 ke,
ro O r‘\w

gehrullkt (H.040

+isch voor de resctie
Aan 55 ovlossing dus
Van 4eze 199.1 kg wordt
Over =20n Vo0H 5,7
Aan ¥

o,

01}

50, 4

resctie 10.

Ha'l ontsteat bhii de (102.4 X
281.0 ke

Aan allv7lalcohol ontstont (97
Aan aether ontstnant {"”Q-Vﬁ
""—i_g‘b ;a'--[-v] he ~f -t 1 'Lr-}
Aan water ontstast tenslotd
Ne volsende ?,"““Iﬂﬂlhﬂlﬁﬂﬁ
wordens

In: allvlchloride 377 ko

. 3%6, 5808
.14 kg= 21.
n11r1ﬂh10”1&ﬂ—ﬂ

,,,., rea

vonr i~ reactor ran nu

Tits allvlalcohol

i

N NS I

cctorvullingen,Tn de hieronier

lingen

aactie:
ZO

-'.,_

gris Rl

oride.

theore-

10.01 kg Ta0H=198.1 kg.
woarvan 375%.9 ke water.
.311.981 ko

ke,

( 5 'I,:-:g:

k@:?R4 ke

6 !

J )

2 kg.
LA22,14)x18 ko= 3.9 kg

opzesteld

)
v

=

.

[
N

.

-

0
wON

5N _
R GR R a7 Jv 0] g

HalH } 1 diallvlaeth~r
water i water 37
allvlchloride
'-’":aou
‘ "L 11 {99
hooer kokend

KA

1=

Het reonctiemengsel komt via
scheider wanr ontuensing op
all rlalecohol-rater-iiallvlasther worden
eaven Aoor Fairhairn, an Cherniavskv (24} en
hﬂli ol " \eat hohuly hierven kan men Ae
nmenstelling dor haida lo~an horeakanan.

Tn 4e scheider kont {(wanneor 'm dinvloed
ohloriﬂm en horar Yok nd variaarlozen):
BIST.E ke 23,187

~andtyvan het ternaire

Thener

e van HaCl,

7vr\-'4-,g—.'\ -

254.0 ks alcohol= .27
21.8 k& asther = C.54°1

conjusati
acther Q7
~nlcohol
wetary

o« Bl aether
21cohol

water

*mgehaite
ke

et
hovenl ng

h2hulp ven
{0 5]

e
[-—l

=

<
’_.I.

o3
2
ot

poc |

®

onderlang{on, 40%=/

"). )] o
.“}5 0= ’%76
Tus dis onierlaﬂgfaanqenomel
chlorides en hogﬁr kokand in As =aatherlo~c orlossen):

it “e schrider komt

acther

T
e

Ie59

alcohol 25%.05 ke
water 27647.56 kg
Hall 231.0C kg
Halonl 5.70 kg

¥
7

dit mengs=2l! dus de Auhhele
moet worden in 1 hrlwich bii Aistillatie
laten zien hii de

Hoe waarvan

honrveelhaid
zadraact

hepakaning.

o~
AN
G-

Ae Yonler(koslins op 22°C) in
Arishoeksdi

hoevealheden en

=
S

H OOV O
.
DO 0RO

de
stelsel .
poTranmen
door de
sa-

20H,allyv1-

de

dot allyl-

cadistilleerd
AR

len we
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Rerelrening Tistillatiskolon.

NDe hedoelings is bhii de Aistillatie een tovproluct te krigen van

constmn+ﬂ_“0mﬁ1"t 1ling.Dit hoult dus in,dasr de uitvoering in

batech seschi=dt,3at 42 refluxv-rnouding niet constant is.

Ben szrafische TGK?Q!chOd@ hiervoor wordt arnsesaven door

Borert (12)

Heze methode zullan we in hnt kort hasopraken,

Je methods is een modificatie van de ile TOnbe-lThiele methode.

Deze nodificatie i3 nodis omdat de samenstelling van de vloeistof

in de ketek steeds veraniert naarmate de distillatie voortschriidt

daar ‘e vluchtiste conuonent sneller uitsadreven wordt dan de
horer kokenda componant(de ~=thode ~214t voor =en binair stelsel)
it resultenrt wacr in a0 voovrtdurpend- verand - ring in samenstel-
ling van e damp die Jde kolon verlast en i+ maskt dus esn voort-
durende veranderine nodis in de ~efl wverhouding,wil men het
hecocde doellconstante san~nst=21ling von hat tov Droﬂuct)hmrelkﬂn.

e sgnelheid von vvon ig Aon ~ok nist constant,masr maximaal

hil et hesin on pinim 21l tesen het 2ind der dlAtlllatle.

Je zullen nu A= volrends distillatie heschouwen,farssgsven op de

\ ‘ : tekening.

ierin is A 12 katal et het binaire

- nenasel,B e fractioneerkolon. ,

0 P ¥ et aontal molen damp/hr dAst de
olom verlsat,- het montal molen
vroduct lat men prer hr aftapt en

= 0 de reflux.evenecns in molen/Hr,

Het e=rsfte werk is nu het vassstells

——— len van net oantal theoretische scho

te2ld et hehulv van e liin die het

vioeistof-damp evenwicht “sngenftt.

Tn het alecen~en zal het asntal th=zo-

A ratische schot~ls onceveer geliik
ﬁn aan het mininmum - 22ntal schotels

at hepa ld wordt door do eindgren-’
zen der distillatie % en % ,de 450°
lim an de I-G lim, ° !

X, #n X zin rasp. de mol fracties

.-D van A= vliuchti~ste comronent in dis-
P f1illaat ean —osidu.
'n hat door ons =setokend~ seval is
11t 2 nbtal 4. Janno=2r Ait ~antal een-
macl by cranhe il raeih men wille-
kaurige weorklin setelrend hv CD.
Tusaen devze lin en de =G liin
woirden nu volegeng 'iefabe-Thiele 4
schotels catekend. e constructie
pindieot bil het punt X, ,dat dus

Lo BT

r _\]

12 ketelsam nstelling “ﬂnﬂpﬂft die
nodie is om het verlangde distillaat
met samenstelling x tﬁ goven bii de

oo = o o — — —— o ——— —

Rfoms s
byl
v

anngenonan fﬂfluvvmrhoudlng en het
nantal th.rlaten,dat we a-nnamen.In
het geschetste geval 4.
9% herh=olt men nu voor verschillends refluxverhoudingen,dwz
voor verschillende h=3lingsen dor werkliin.,
¥ont men hi' 22n bep olde workliin met x_ voorhij de ¥ van de oor-
spronkeliike batch dan hooft men geo-n =@rkliinen me~r te vproheren
met nog kleinmre hellines,d-ar "2n oroter dan de x von 4=
oorsoronkeliilke batch geen hetelenis h--
janncer hij het bhagin d-r distillatie in de ketel -nnwezig ziin
¥, molen =2n de sansnste ]71ﬂ~ vf\ls zin dus in de k~tel oorspron-

LA
Y

kelik arnwezig MoXe mole2n von ‘° vluchtizste component.

_f.
lla een tiid 1 70l . zelc2l? 7in tot x,terwiill in dezelfde tijd to-
¢

tarl overpaiistilleerd ziin 1) meolen met sznenast2lling Xv,ﬂus
Dy molan ven Ae vluchtisste comron~nt.




In de ket~1l =ziin dan nog asnvezis (w¢—>)" molen van de vluchtig-

ste COA“OG“Ht(”“”O“HOQ“ﬂ ‘QL A= hold up en de hoecv~elheden vloei-
stof 2n Adamp in Je kolom verwoarloosbhanr ziin tov de ketelinhoud)

De volsende bmtrﬂ““wn =214t dus:

1% =% -Mx = (=Y s (-
Einte AR (Fg—Blx of T f e

Je snelheid van sfteocren van het product 7 is gelitk aan de veran.-
dering van de toft2le hh distilleat met A= +$iid

= (0)

;DJ

o7 dt
fanneer men dit uitwerkt vindt en:
- ) J
= Tp=Xf o ox =X .
(% =) L s

¢ ) 2
Voor de conilensor caldt V=0 + 7 of =V (1-0/V)
Hierunit volgst:
(v t o )Ax

VI1-0/7YAt = - fa 17-~ b

Jde totale tiAd i
nodig wordt grseven door de hatrek'ring:
£
b X, N .
¥ (x - x.)dx Mel(x

t = At = - B S S S

T(1=0/7) (%pmx)™ 7
/) ( b )

gg)

Janneer,zo02ls in ons a@val,tt “akend is alsmede Hf,x an X10 fan

P
men dus V vinden wannear mon Aoor Ads hiervoor genoemde construc-
tie voor enige wanrien van 0/V z(de ketelsamenstelling) heeft
hapasld =n de srafische intesratie heoft uitassvoerd.

Je samenstelling von het mengsel ‘at arn Aistillaetie wordt onder-
worpen gaven we op s 3 TIT,

dasneer dit menssel asn Aistillatie wordt ond2rworpen komt esrst
ean ternalre azsotroop ov““'ﬂaf kookvunt 77.87%C en als samen-
stelling 12.4 saw. ! weter-".7  21lvlalecohol en 72.7°7 aesther.

e dinvloed van MNaCl en YalH hehhen we verwecrloosd, ,
Yianne~r de ternaire =zzeotroop overgakomen is VO"B de binaire azeo-
troop ﬂllrlalcqhol—’ﬂ*"” over nat kookpunt 22,897C an samenstel-
ling 72.% zew.% alcohol en 27,7 7 watnor.

Deze cegnvens vonlan we in (R\ en (1%).

e hebhen dus te maken met 2°n ternair stelsel an hiervoor zgaat de
ongayven rekenmathoda niet op.Nanr A2 hh aether zesr klein is tov
de hh aloohol en water hoahhan we 23mnmni deze hh te kunnen ver-
waarlozen,zolds’d OWV herekrning dus ingant op het moment dat de
ternaire aqeocroop verdlwensh is in de linkse tank en dus alleen
nog in de ketel 7vaterige ~1171alkohol over is.

Mlet de aether(2x1.59 k=) =in in de ternaire azeotroop over de

top gegaa'n ?xG.18 ke alecohol en 2x0.25 ko water.

Tn de ketel is dan nog over 2(253,65-0.12) k= alcohol en

2(37 . 7.56=0.25) kwater="w"77.%1 ko water.,

Dit mengsel hevat 2.055 allvla alcohol(mol %) x.=0.0205.

Daar het ormos21lik is om 2lle =allylalcohol over de top te krijgen
in ﬂﬂ qvoo[roplsch@ samenstelling hebhen we asngenomen dat in de
ketel® 2(25%.55-0,18-248,4) ko alcohol ~n dat over de top komt
27x248.4 ¥z allvlalcohol als 71 %% orlossing,dus met 2x100 ke water
e samenstelling van het topproduct wordt gegeven door xp:0.4354,

de sanenstelling van het ve2sidu in de *et2l door x_=0.0002(in de

Iratel zit na 2floop der distillatie noz 2vA,07 %g alcohol en
2w%557.31 ke water,

In szrafiek T 1is de vloeistof-damp liin a2tekand dies we eeconstru-
e>rd hebhen uit onvyans in (5)

Van deze L-G liin nebhen we nllren dat de~1l entekend dat voor ons
halang is.0t 15 dus het 42~1 tot de azmeotropische samenstelling
n deme fismur vindt men ook het punt x,. 2ongegeven.

NDoor het tek-men van schotals tussen de 452 1jin en de T-G liin _

met als orenzen X an x _vinden we:ninimaal 5 schotels(incl.de ketel)
N N - '\_7'[ -

% achtey b!gft '




Getekend ziin veriler in 1270 ”““T““V e warklin~n voor 4 reflux-
verhouiingrn: 0/V= C.750=0 ~0,750-0.450, Yaar de lastste scho-
t2ls nist merr nauvkeurio im tﬂknnan 7iin s in grafiek TI e~n degl
van T ®ersroot overeetel-nil.Tn dazes -~rafick ziin de bij de verschil-
lende O/ijaarﬂen horenie woo rlen van x hepacld.

Gevonden werd 7o: ( . 3
¥ o - - = — X e (= ﬂ
o aeopr G D0 U/ bitng 1-0/7)
¢, 0950 0,050 O O 37 Q0. %0 0.0093%3 107 1
0.250 0.150 O0,0070C C.A?“u 0.02753 ””."7
0.750 0.250 00,0127 ¢, 4227 0.0A17%7 .39

0,550 0,350 0,019% 0.4171 0,06060 ,.50
Tn grafiek TTT ziin uitosmet de wasrdsn van x teacn A~ waarden in de

lastste kolom en is het oppervlak hepa~1ld van het gebied tussen de
x-a55,de verticale liinen w_ﬁ.(“b?(v \ an x=0, ”’03(—f \ en de kromme

dAoor Ae 4 hroraltande punt n

Gevondnan 52,14 cm”.

Dear Ae scha~1l van Ae x-nas 500x te croot is,dis van 42 y-as 10 te
klein,is de werkelike wa=rde ven 4~ intesraal 52.14350=1.0428,
Hf:93253.47:59 + P2x37AT7.71:18=4260.%54,

Je voloanda hetvekkine soldt nu dus : 4245.354(0.4%54-0. 0205)1. 0428=
. v

NDe tiid hedrasst imrers in ons ~eval 1 hr.

Hieruit volgst V=174.46 molen/hr.

Bii een toptemreratunr van RR.RQOC is dit enn volume van

104, 4633600 = ((27%3488.89):273)) x 22.4 m"/see= 1.521 m?/sec.
Bﬁ een 2ancenomen “lﬂ“tﬂ*“t Y< van 1% ft,een anelctofslot op de
1 aLen ven 1 inch worit % =0,14 (zie 14

d 0,9064 x £2.4 lbs/ft‘(ﬂ? wanrde van dy uit (5)

awn@ﬂ"r- e r"”‘”] camildell G ennemen vao 04354 X 58+40.5646x18=35.42
wordt d, fQ7zP( 1, en d, zin resp.de dichtheid van vloeistof e
dr!Y’l() - (“95 *t ) &

De drmpsnelheid in ft/sec wordt nu revondon uit de hetrekking:

Vi VV r—ﬁ-i Ultenraken? wordt dat 3.528 ft/sec=1.07604 m/sec.
V.r') :

UCJ”T”W$+“r van de kolom volgt ‘ﬂﬂ op hﬂ“r heurt u1i

T, 50T s I < e I T R e P _—

Jannesr we tenslotte ean plazt effici~nev aannemen van 607 wordt

het asntal werkelike =chotels 1C/A x5= - 2.Hierbij i@ de ketel

inbegrepen,zoiat dus in de ’»rolév'1 721f % schotels lkomen.

Blt betekent e~n afstond von i~ onlevrste tot 4= bhovenste schotel van
[ x 14 x 0,%048n= 3,2 m.ﬂaarbn komt nog enbge ruimte boven de

bovenste schotel =n tuzsen 3z ketel en 4~ serste schotel zodat de
~rkekijke hoogte wordt 3.2 + 1.7 = 4.9 m.7%odoende kan het r;sul—

tant van 4de herskening samensgevat word=n in D= 1;%A¢m o

1

h= 4.9 m




