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Tolusen uit aardolie.
A.K.Verwel,
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Toelichtingen en berekeninzen op het
fabrieksschema bhetreffende de zxtractie
van tolueen ult aerdoliefracties.

6 juni 19%°.




1. Grondstoffen voor de productie van aromatische kool-

waterstofrfen.

1. De lagere aromaten komen in de netuur slechts voor
in petroleum en dan nog maar tot ten hoogste 5 %. Tot
voor enkele decennia was de voornasmste grondstof de
steenkolenteer,waarvan per ton steenkool 10 tot 15 1i-
ter ontstaat; zij hevat ongeveer 60 4 benzeen en 15 %
tolueen. Door de stijzende behoefte aan tolueen, o.a.
voor vliegienzine en springstoffen,zijn dasrna de refor-
mingsprocessen tot ontwikkeling gekomen. Hierbdij treedt
cycliseriéng en dehydrogenering van olefinen en nafte-
nen tot aromaten op, waardoor van petroleumfracties

het aromaatgehalte tot 50 4 60 L kan worden opgevoerd.

2. De winning uit steenkolenteer wordt cedaan door uit-
wassen en destilleren van het ontstene gas.

De directe extractie van aromaathoudende petroleumfrac-
ties is ook na veoorafzusndée concentratie door fractio-
nering, zeer duur, doordat zrote hoeveelheden moeten
worden verwerkt.

De grootste hoeveelheid aromatische koolwaterstoften
wordt op het oszenblik verkregen door reformen van petro-
leumfracties en fysische scheiding van aromaten en niet-
aromaten in het verkregen product.

Toepassingen van aromatische koolwaterstoften.

Grote hoeveelheden Uenzeen en tolueen worden 2emengd
met benzine ter verbetering van het octasnzetal. Ook
als oplos- en extractiemiddelen worden aanzienlijke
hoeveelheden zebruikt.

et belang van deze stotfen voor de, chemische indus-
trie wordt steeds zrotsr; orocessen “als oxydatie,hy-
drogenering, alkylering, chlorering, sulfonering,ni-
trering, enz. leveren tal van producten, zoals daar
zin: T.N.T. en aylon, benzo&zuur en saccharine, ohtaal-
z.uranhydride en azokleurstoften, phenol en aceton.
Afhankeli jk ven de toepessingz zijn de eisen aan dr zui-
verheld van de producten zesteld groter of kleiner.

In onderstaande tabel zijn de 4.5...7 . standards aan-
gegeven, zoals ze zelden voor nenzesen en tolueen van
nitrserzuiverheid,d.w.z. ae eisen zoals ze worden ge-
steld aan producten bestemd voor chemische verwerking.

Denzeen. 'olueen.
Kooktrajecg, °¢ 1 1
Stolpunt, ~C 4,85 -
Zuiverheid,;. 9G+ g8+




%. Scheiding van aromnsten en niet aromaten in petroleum-

frracties.

Daar benzeen en tolueen met verschillende alkanen en
cycloalkanen azeotro en vor en, 1s het duideliljk dat

een scheiding door destillatie niet is te vewerken. b

Jovendien liggen de kookpuntegfan benzeen en tolueen
zeer dicht bi; die van de stoffen wsaruit zij door de-
hydrogenering ontstaan, t.w. cyclohexaan en methyl-
cyclohexaan: ook dit feit zal een scheiding door des-
tillatie alleen bemoeilijken.

Enkele fysische scheidingsmethoden zullen nu kort wor-
den besproken (1lit.l.)
l. Extractieve destiiiatie.// L3
Hierbij worcat de te bewerken vetroleumtractie gedestil-
leerd net een hoger kokend oplosmiddel, waarin de aro-
maten oplossen, de paraffinen en naftenen worden als
topproduct afgevoerd. In een tweede kolom wordt het
aromaatmenzsel als Jdestillaat gewonnen. 1n twee trap-
pen wordt hier dus de zehele aan de instadlatie toe-
gevoerde voeding verdampt. et is nooazakelijk de voe-
ding van te voren nauwkecurs._, o Iractioneren. Als op-
losmiddelen worden zebruikt: aniline, furfural, feno-
len( zie 1lit.2.) en cresolen.

2. Azeotropische desstillatie.

Ingebracht wordt hier een stof die e=2n azeotroop vormt
met de alkanen en naftenen die in de voeding zanwezig
ziin en zodoende met de ingeorachte hulpstof als top-
product worden afgzevoerd. Gebruikt worden: methyl-ae-
thylketon-water, methanol, nitrometnaan, dioxaan. Het
nadeel is ook hicr das, vooral bij lase aromastgehaltzn
in de voedingz, het warnteverbruik deor de grote hoe-
veelheden te verdampen stof, zeer hoog 1is. Hovendien
moet net mozelijx zijn om de azeotrocpvormer uit het
topproduct af te scheiuen, hetzij door afkoelinz,hetzij
door extractie met watery en destillatie.

3. Vliceistof-vliosistof extractie.

tiierbij wordt gebruik gemaskt var het feit dat bepaalde
vloeistoffen, zoals vloeibaar zwaveldioxide,water en
diaethyleenglycol, »referent aromaten oplossen. LEili
Aeze pirocessen is de hoeveeslheid te verdempen vloei-
stol veel kleiner en is dus het warmtsverbdbruilt per kg
eindproduct ook veel kleiner. . : .

4. Selectisve adsorptieprocessen.

Het Arosorb-proces is het enigze dat op dit principe be-
rust (lit.%.). Afwisselend worden de petrolsumfractie

- waaruit de aromaten moeten worden gewonnen- en esen
desorptiemiduel( beiden vloeihazar, door een hed van
silicagel gestuurda. Coor destillatie worden daarna de
gewenste aromaten uit hetv desorptiemiddel (meest zwaar-
dere aromaten) zewonnen.




Nauwkeurig meet =r op worden toegezien dat het silica-
2el niet wordt gsedesactiveerd. d.w.z. dat de voeding
goed moet wordk®m zedroosd en dat door een cehand=1ling 4
met geactiveerde klei ook andereVziften voor het wel
werden verwijderd. en andere complicatie is de aan

het werken met vaste bedden inhaerente discontinue werk-
wijze. -

Camenvattend kan het volgende worden opgemerkt:

1%, Het grote nadcel van extractisve en azeotropische
destillatigﬁs de ~srote hosveelheden vlceistof die
moeten worden verdampt, waasrdoor deze processen
alleen maar rendszhel kunnen werken mst voedingen
die een hoog aromcat-gehalte heoben. Bovendien moet
de voeding een klein kooktraject hebben, waardoor
slechts een of twee aromaten in een bewerkinz uit

N de voeding kunnen worden zefsoleerd.

27" Het Arosorb-proces neeft de bezwaren die verbonden
zijn asn het werken met een discontinue proce

bovendien is net silicagel zeer gevoelig voor wax

verziftiginzg. del biedt dit proces de mogeli jk-
heid om lichte on zware aromaten in =en bewerking
af te scheiden, wanne=r als desorptievloeistof

een nog zwaardere aroimmat wordt zebruikt.

De bezwaren onder 1 en 2 gzenoemd zijn Zeen conditio

sine qua non voor de vloeistf-vloeistol extractie,

zodat een juiste oplossing in deze richting gezocht

moet worden. - W

v -
Ty

W
.

Voor- en nadelen van het Ude
extractie-methoden(iit.l,4 e

»° .

Xx-proces t.o.v. andere
no.)

Industrieel worden twee procecsen tcezepast, t.w. de
Edeleanu-extractiz met vloelbaar zwaveldioxyde bij -30
en de Udex-extractie met diaethyleenglycol-water bij 60-
1507C. Verder zijn nog in ontwikkeling procédés met wa-
ter en water-ammoniak bij hoze temperatuur en druk,
waardoor zij gevoeglijk buiten beuchouwing kunnen worden
gelaten. RS
Ngdelen van de deleanu-extractie ziin:

1”. DIroge voeding is gezilen de lage werktemperatuur

. noodzekeli jk.

27. Van de koolwaterstoffen in het extract is slechts
10.. aromaat, waardoor een extra zuivering van het
extract nodig is.

. 4dan het terugwinnen ven het oplosmiddel zijn vrij
hoge kosten verbonden.

°a

A
]

D2ze nadelen zijn in het _dex-)oroces ondervanzen,; de voor-
dglen van dit proces zijn:
17, et extractiemiddrl -diaethylesenglycol met enkele
procenten water- is niest corrosief, niet giftig
en redelijk stabiel. Yerder heeft het sen zunstig

= s

soortelijk gewicht t.o.v. de tes extraheren stof,
een hogze oppervlaktespanning waardoor een goede
schelding van ¢e fasen 1is gewaarborgd en de waar-
schijnliikheid van het optroden van enulsies zeer
klein is. “ovendien is het luag in priis.




<"+ Doordat het nietv ideaal zijn van koolwaterstof- e
mengsels hier geen rol meer speelt, kan de voe- RT4
ding een groot kooktraject hebben, waardoor
meerdere arcnaten in een extractietrap gewonnen
kunnen worden, b.v. benzeen, tolueen, de xylenen
en aethyloenzeen.

De druk behoeft slechts zo hoog te zin dat _er_in
-de extractor geen danp ontstaat, dwz. bij 150 90 . oy
onraveer 5 atm. o T,
Omdat het extractiemiddel water bevat behoeft de v
voeding niet droog te =zin.

Zowel rijke als arme aromaat-houdende frecties

zijn te verwerken.

6. Het oplosmiddel is zeer selectief voor aromaten -' = "
het extract bevat slechts 0,2 andere koolwaters Wy
stoffen ¢ het raffinaat slechts 3,5, aromaten - _
en heeft een grote oplosbaarheid voor aromatische oy Lot
koolwaterstoffen. et s

Op grond van deze overwegingen ig het Udex-proces ge-
kozen voor de productie van aromaten uit petroleum.
Aangenomen 1s dat de grondstof voor het proces geen
olefinen bevat, hetgeen indien zij door platforming
is verkregen vriwel het geval zal zijn.

Beschrijving van het proces( 1lit.5).4: ¢

De continue tegenstroom-extractor wordt gevoed met een
aromaathoudende petroleumfractie wasrvan de samenstel-
ling en eigenschapp2n in Tabel I zijn gegeven. Het extrac-
middel wordt aan dz top geveed uit een voorraadtank, ' )
na in een warmtewisselaar door koeling op de Juiste /_”""JQ i
temperatuur te zijn gebracht. - T ﬂ e
Raffinaat met/ +1V3,5. aromaten en vrimel ceen diaethy-
leenglycol (verder als glvcol aangeduid) wordt san de A
top afgevoerd.

et extract wordt aasn de boden afgetapt en na enigszins

te zin opgewarmd, naar de v dingsschotel van de strip- .
per gepompt. Cm een volledige Jscheiding van aromaten en f“*’:YF
niet-aromaten te verkrijgen wordt een bepaalde ho~veel- e
heid glycol-vrij extract alis reflux terugzevoerd naar de

bodem van de extractor. ”

7

eol et

In de stripper worden de aromaten en een gedeelte van

het water uit de glycol verdampt en als topproduct ge-
condenseerd. Uit het condensaat wordt in een vloei- f o
stofscheider het water verwijderd)en teruggevoerd naar hellne
de zlycoltank. 'en zedealte van de aromaatlaaz wordt

als reflux naar de strioper tervgzevoerd, de rest gaat
naar een opslagtank vanwaar het verdeeld wordt over de
destillatie-eenheid en de extractor.

aet bodemproduct van de strioper is glycol die, na door

de voedinz van de stripper enigszins ke zijn zekoeld,

nasr de glycolterk worat ~spompt.. Zo nodig wordt in de-

ze tank extra water toezevoezd on het watergehalte van

de glycol op het gzewecnste peil te houden.
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De destillatie-eenheid bestaat uit een benzz2en- en een
tolueen-kolom. Een voorloop is niet aanmwezig als er een
platformate wordt getruikt waarvan vooraf de lichte X
fractie wordt afgedestilleerd. Qok tussenfracties komen
niet voor, vandaar dat met {wee kolommen ksn worden vol-
staan. In de ecrste kolom wordt odenzeen afgedestilleerd,
net bodemproduct, bestaunde uit tolueen en zwaardere
aromaten wordt als voeding naar de tweede kolom gepompt
waar het tolueen wordt afosasdestilleerd en een mengsel
van in hootdzaak xylenen en sen weinig aethvlbenzeen
als bodemproduct ov=rbliift.

Procesomstandigheden en berekeninzen.

1. Lodclisatie en grootte.

Gezlen de in par. 5 genoemd= voordelen van het Udex-
proces is een bepaalde vozding z2een voorwasrce, zodat
dit proces In principe bij elke raffinaderij kan worden
opgesteld. Ook ancdere feciliteiten stellen geen eisen
die door een behoorlijke rafffnaderij niet te vervul-
len zouden =z=in.

Er zijn op het ogenblik diverse eenheden in bedrijf mef
productiecapaciteiten die liggen tussen 80 en 5000 m~
per dag. Yoor dit schema is cen verwerkingscapaciteit
van 100 m”/dag aangehouden.

X

i |

2. be extractor. B 2
Omstandigheden: temperatuur £0°C, druk 1 etm.fhet is ook
mogelijk om de extractor te laten werken bij de¢ tempera-
tuur van de kookketel van de stripper, de druk ir de
extractor meet dan hoger zijn om dampvorning tegen te
gaan. Het voordeel van deze werkwijze is gelegen in de
betere warmte&conomie; het koslen ven de glygcol is nl,
overbodig geworden, evenals het opwarmen ven de voe-
ding voor de stripper, die dan bij lagere druk werkt.
Voor de samenstelling van voeding en raffinaat ziem !
men tabel 1; voor rendementen tabel II; het extract \\
bevat 2%,1% aromaten.

Tabel I. vol.. arom. Stolpunt

Voeding s
Raffinaat

a
0
0,
Benzeen 0,
0,
0

[GA\G2 I SN
Ul

5,49

WO\

Tolueen
Zwaardere aromaten

e v v e

WWOLO\A

N@INeINe]

De ssmenstelling van de xylcenfractie is (in gew,?%):

24,5 o-xyleen, benevens een verw=arloosde hoeveelheid/

ateriasalbalans in tonnen per uur.
Afgevoerd: daffinaat 1,43 bevattend 0,00 aromaten

\
Extract 30,%2 5 7,00 " |
Tota‘dl 31 ,75 1" 7 )O " ¢

\
by O
|

A\ = ;16,/' ’(-"\

14,5 aethylbenzeen; 19,0 p-xyleen; 42,0 m-xyleen en | " jeayelts

! 9
: Cyew et
noz hoger kokende aromaten. Voo el T
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Ingevoerd: Glycol 2%,%3% bevattend 0,00 aromaat
Voeding B e i 1,87 "
Reflux 5,20 . 2,20 o
Totaal 31,75 T.07

Tabel I1. Opbrengsten en rendementen,

Vol.o Vv.he Vol.% v.d. Rendement

extract. voeding. in %.
Benzeen 15,5% 7,06 90+
Tolueen 42,5 21 2 c8
XLylenen enz. 4242 20,9 G3
Totael extract 100,0 49,7
Raffinasat 250,7%
Voeding 100,0
AantalLschotelé)
Van een—extrgctiekolom is op verschillende manisren
het aantal schotels grafisch te bepalen, t.w.volgens ﬁjf %

- Maloney& SchubertVen volgens Varteressiar & Fenske.?

‘In beide gevallen kan de grootte van 4z -eflux in de
constructie worden verworkt, zodat een werkelijk aantal
theorstische schotels kan worden berekend. Het is dan

echter noodzakelijk om het verloop van de nodelijnen

in het evenwichts-diagram van het systeem te kennen; .
aangezien 4it ons niet ter beschikking staat in de ge- 46@&19
gevens van 1it.6 is deze berekenirg niet mogelijk, eofe bt
wel is de constructie van het minimum santal theoreti-

sche schotels mogelijk met hehulp van het in grafiek

1 zegeven selectiviteitsdiezram. Dit minimum aantsl (7
schotels blijkt 3 te zin, zodat een kolom met 6 theo-
retisc@gmschotﬂge voldoende zal zin. Gekozen werd een
zeefplatenkolom, wsarin de lichte vloeistof de conti-

nue fase is en de zware fass telkenmale oo de platen

wordt verzameld en er opnieuw door wordt verdeeld.

Het aantal( practische platen x is moeilijk te bepalen

daar er over het rendement van zeefplaten in extractie e
weinig bekend is( lit.2,peg 752); ook van de speciaal f”“gﬂ
voor dit proces ontworpen kolommen Ziji d&z€ Zegevens ahi ©
nTet gepubIicesrd. Aangenonen is een efficiency van ¢
50 % per =EmomkaeX plaat bij een schotelafstand van 2,5 ft. s %R»
zodat de kolom een hoogte krijgt van 9 m. Jyeeds

°

Glycol-tank.

De inhoud hiervan is zo groot gekozen dat er het glycol-
verlies van 7 da..en in kan worden opgeslagen; als dit ,[//
verlies ongeveer.lp van he%_raffinaat zou zijn, moet de _—
inhoud dus %,5 m- zijn; 5 m” 1lijkt dus ruim voldoende.

Glyccl-nakoeler.

N/Higéin moeg de extractie-vloeistof gekoeld worden van
0

70 Jtot 60 “C. Overgedragen worden 117.10° keal/h. Koel-
rgtertemperatuur 15/40 °3, benodizd 4,7 t/h. V.0. 4,5
m-. De pijpbundel is bij twee passes 2,5 m lang, be-
staat uit 530 buizen van 3" diameter en heeft een dia-
meter van A0Cmm. e .

./LP /7}59
Y A r’:: fog J 22




5« De stripper. & 2
De bodemtemperatuur van 140°C is volgens 1lit.5 iets \ Al
beneden het kookpunt van het glycol-watermengsel 2eg -
| kozen. De voeding die door het ketelproduct tot 101-C. .
W wordt opgewarmd, wordt in het midden van de kolom in- ‘3
{yvl gevoerd. loegepast wordT eén f@gIﬁxverhouding 1:4; de
Y temperetuur van de reflux is 60 C, nl. de uitgangs- /
temperatuur van de condensor. D8 toptemperatuur ligt
iets_boven het dauwpunt van alle componenten, t.w.

105 “C; de kolom werkt bij atmosferische druk.

De gegevens ter berekening van het aantal achotels zin
niet bekend, zodat degze niet is uitgevoerd.

lateriaalvbalans in t/h.
lngevoerd: ixtract 30,%2 bevattend 71,00 aromaat 1,04 water

}
}
neflux 29,17 29,17 i,
‘ " Totaal 59,49 | 38? S o S
\
‘ 0

T "
Uitgevoerd:Topdamp 37,00 . 26,17 . ,83 "
| Lo Glycol éé;ig " el " 0,21 "
‘ - otaal 59 "50 it 56’17 " 1’04 1
De samenstelling van de wleflux, dus van de topdamp zon-
cer weter is gegeven in tabel I1; de hoeveelheid warmte
die in de condensor afgevoerd most worden is berekend
door te werk te gaan alsof iedere component apart van
105-¢ gekoeld moet worden tot GO'C en daarbij gecond%n—
| seerd. De af te voeren warmte bedraagt dan 4,%7. 10
% kcal/h.
|
| Warmtebalans. (t.o.v. 60°C), in kcal/h
| Afgevoerde warmte: Toegevoerde warnte;
| Condensor 4368.10j Voeding 945.10~ -
| Topproduct 0 3 rookketel 4905.103
Ketelproduct 1080.107
Totaal 5448.10j Totaal 5448.105
Voedlingsvoorwarimer. = S
(U Overgedragen warmte: 945.109 kecal/h. V.0.:75m".

lengte van de pijpbundel %,5 m; & passes; diameter bui-
zen 5/4"; 296 pijpen in de bund=l; bundeldiameter 90O0mm.
Hdet extract worat opgewarmnd van 68 tot 1017°C; het ke-
telproduct gekoeld van 140 tot 70 C.

Kookketel.

Verwarming met stoom, waarvan 9,1 t/h nodig is (9,5 atm.

| en 1,5°C) om 4)03.1@3Koal/h over te drasen aan de
stripper. V.C.: 162,5 n; de piipbundel heeft twee

passes, 1s 4,0 m lang, heslt een diamncter van 935mm,

bevat /489 buizen van 54" diaunster.

Overgedragen warmte: 4%52.10”kcal/h. V.0.: 104,5 me;
lengte van de pijpbundel 4,5m, diameter 200 mm; 291
buizeg van 5/4" diameter. Benodigd koelwater:

175 m”?/h (15-40 ©¢).

\
\ Condensor.
|
|




&2

Vloeistof-scheider.
gerekend is met een verblijftijd van het condenssst van
5 min.; het volume wordt dus: %,085 m), @ 1500 mm,

hoogte 1745 mm. De stroomsn@lhc1d wo*dt dan: 6mm/oec.A yd

Aromaattank

Het volume hiervan is berekend op het opvangen van de
productie van de extractie- esnheid in 5 uur; de inhoud
is: 5. 1,84 0,57= 10 m>.

De diameter van de stripper.
Uit de hoeveelheld en de sanenstelling van de topdamp
is het volume hiervan te berekenen: R/Z m//sec. Indien

- wWe _werken et een klokjeskolom, waarvan de schotelafstand
2 Tt is en het vioeistofslot van de klokjes 1" is volgens

lit. 8 pag. 997 de maximale ddnpsnelheld te hereksnen.

A= K .0,305 \///1 £,= 0,185
seo= B13 ke /m
2= 3,1 kg/mD
Hieruit volgt dat de maximale deampsnelheid 1 m/sec is.
De diameter van ce kolom is dan:

N |
ot = _ )
= V—j- ‘:T%Tﬂ: 19’)0 mnm .

4. De benzeenkolomn. o

Topdamptemperatuur: 80,1 “C; druk 1 atm.: bodemtempera-
tuur 125 ©C; refluxverhouding 1l:4. Volzens lit £0 be-
draagt het aantal schotels 40, evenals van de tolueen-
Kolom; ook hier is ket aantal niet zelf bearekend. Voor
de voedingssamenstelling zie men tab=1 II.

viateriaalbelans.in t/h.
lngevoerd: Voeding 1,80 waarin 0,275 benzeen

Reflux 1,10 N 1,10 "
Totaus <,9u . 1,375 "
Afgevoerd Topdamp l 579 waarin 1,%75 benzeen
Ketelproduct 1 22 25 wo mm——— B .
Totaal 2,900 B 1,575 i
Warmtebalans.(t.o.v. 60°C, in keal/h).
Afgevoerde warmte : . Toesevoerde warmte:
Condensor 1246,5 0~ KLookketel 177,7.105
Topproduct 0
Bocemproduct 31,6.102
Yoeding 16,6, 10~
Totaal 177,7.102 Loteal 177,7.-100

Kookketel.

Verwarming met stoomn van 1,5 °¢ en 5,> atm., waarvan
0,4 t/b nodiz is voor de levering ven 177,7.10° kcal/h.
V.0.:6.75 m“; de pijpbundel tolt 2 passes en is 1,5 m
lang, bevat 52 vijpen van /4 " diameter en heeft een
diameter van 400 mm.
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Condencor.

Cvergedrazenwarmte 129,5. JO) kecalygh
turen 15 en AOOL, dus nodix ),2 mj/h. Ve O.: ) 6% m
lenste ven de pijphundel bld 4 passes: 1 m, cdiameter
225 mm, aental buizen van z": 84 stuks.

Diameter van de kolonm.

e dampbelesving u@ureth hier G,112 m)/seo. Als de

schotelafstand 1 Tt nedraagt en het vlioeistofslot op

de klokjes 1 ", wordt ds dlamvt°r vanm de kolom 347mm,

2 =870kg/m> en /i= 2,7 kg/m>. De dampsnelheid is: _

1,18 m/sec; de hoo;ub van de kolori weordt L
40 x1 x0,%= 12 m.

5+ De tolusenkolom.

Als voeding gebruiken we hier het kokende ketelproduct

van de benzeen-dostillutie; de samenstelling is te vin-

den uit de tavcellen I 2n 1l. In de 11terdtuu1 wordt ge-

steld dat het aantal 'cuot@ls voor deze destillatie

40 bedreagt(lit. ig grafielr IT i1s de grafische

constructie van het anbal uheoratlschv schetels zege-

ven voor een refluxverhoudinz 1l:4. Ben en ander is al-

leen uitvoerbasr onder ce volwende aannamsn:

1€. alle xylenen en aethylnenzeen zin als een com-

ponent te beschouwen; dit 1ijkt zeoorloofd ge-
zien het kleine ver.chil in kookpunt en het bijna

samenvallen van <2 kooklijnenin de log p versus . =

1/T grafiek.

2 . Het systeem p-xyleen-tolueen wordt als idessl
beschouwd. Dit is nodiz ou de X-Y-grafiek te
kunnen berellenen, asnzezien metinzen aan dit
systeem noz niet zijn <epublicnzrd. Zezien de
grote verwantschap tussen toluesen en v-xyleen
zal hiermede a=en srote fout worden semackt,
temesr dear van het systeem benzesn-tolueen be-
kend is dat het ideaal is.

De relatieve vluchtizheid van tolueen t.o.v. p-xylsen
verloopt als volgt met de teumperatuur:

remp.°¢ 110 120 130 140
o 2,27 2,21 2,1y 2,07
T. X
Le kromme van grafiek II is berckend met , = 2,18.
Voor deze curve zeldt de vergelijking:
| LRI Y X
I® Tm txm s, tiPx

3ij de constructie is verder aansenoren: zuliverheid
topproduct: “¢ , tolueen; 1,5 ,. tolueen in h=st ketel-
product; terugvloeiverhoudingz 1:4. de vergelijking van
de eerste werkliin wordt dan: ~—

O
-

\O

?

X 1
Yp+1 = % 8 * 3'0
De g-1lijn is verticasl want de voeding wordt kokend in-
gevoerd. e constructie leart dat h=l aantal theoreti-
sciae schotels van de kolow 15 Ledrasgt. Stelleniwe het
rendement ven de schotels op 50 ,» dan ko.en er dus %2
schotels Ain de kolom, een waarde die goed de in 1it %9
opgegeven waarde oenaq‘ra
Verderc gegevens: toptemperatuur 110, n° C, hodemtempe-

10
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ratuur 159,0007 temperatuur van de voeding: 125 °c.
llateriaalbalansein t/h).
Ingevoerd: Voeding 1,525 waarvan O ,708 tolueen

Reflux 35,0(2 " §10{2 "

Lo‘tddl ‘4—!)97 1 z\"‘q'lo (2]
af'gevoerd:Topdamp 5984 waarin 5,84 tolueen
aetelproduct 6,757 ., -——— "
‘fotaal 4)597 " B’Rd 1"
rarmtebalans (t.o.v. 110°C en in kecal/h
afgevoerde warmte: Toegevoerde warmte:
Aetplproduct 4,9. 1O5 Veeding 10,5. le
Condensor %3 j %.10 sookketel 327,7.10
Topproduct
Totaal Jj ,2+10 lotaal 235.2.10
Kookketel. 5 ST
Verwarming met svoom van 1y, C en 5,, atm, waarvan 0,7 “ '~ =
{43

t7/h nodig is. V.0.: 12,2 n“. De pipenbundel telt 2 passes
en is 1,60 m lang, oevat G piipen van 5/4" diameter en
heeft zelf een diameter van 500 mm.

Condensor.

Cvergedragen warmte 8j %.107 kcsl/h. De koelwatertempe-
raturen zin 1) en ’O Gy zodat er 1%,% m)/h koelwater

nodig is. V.0.: 2,27 m; len:te van dae pijpbundel bij 4
Da ses 1,1 m, diameter 250 mn, aantal buizen van ;
s"g is 116

Diamster van de kolom. 3 ‘ :
De damphbelasting is hier 1,00 = /sec. Stellen we de b o ¥ LB
schotelafstand op 1,5 £t en L,L vloeistofslof van de L B
klokjes op 1", can volst hieruit als maximale damp- A RN
snelhelid 0,82 m/sec. De diametar van de kolom wordt

dan 1575 mm. ..e noogt= van de kolom is nu ook bepasld, , ., i
nl. door het aantal schotels en de schot-lafstend, en /o -

is 16 m.

6. lnkele opnerkingzen.

llet totagle zoelwaterver :ruik voor het proces is:

198,2 m” dus 200 t/h van 15°C.

Het totale stoomverbruik ( 5,, atm. en l)) c) is:

10,2 t/h.

Alle producten worden op of bhina op kooktemperatuur
afgelevgrd; de bpenodizde vrarmtewisselaars om ze tot
bijv. 257C af te koelen zin zo klein dat zes in het
schema niet os.schaal warsn aan te zeven. -ovendien

zal het van Let veraere zeoruik af hanzen of deze
koeling ook werkell jk nodigz is. ’

wat betreft de pompkosten is uit het 2etekende schema
niet opte maken hoz zroot zij zullen zin, daar de plaat-
sing van de apparatuur ten opzichte van elkuar, zowel
in verticale als in Lorizontale zin, niet in het schema
ie sangegeven. 3ovendien zijn de leidingweerstanden
niet bekend.

\ [ { o
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sanvulling op de berekeningen en toeilceuvi?’
cp uel ravriekschema wveurerlende de extractie
van tolueen uit aardoliefracties.

Pag. 3.

Azeotroopvorming van aromaten met andere kool-
weterstoffen. In lit. 1 zijin de volgende getallen
gegeven.

Gew.jo kwst.in Xpt.°C v.d.

Stof Kpt.oc azeotroop azeotroop
2-methyl-hexaan 01,95 95 68,8
methyl-cyclopentaan 71,8 90 71,4
cvclohexaan 820,75 45 77 ,5
2.2.3«tri-methyl-pentaan £0,8 49,5 76,6
2.4-di-methyl-pentaan 20,6 52,6 15:2
2.%=-dl-methyl-pentaan 89,8 20,5 79,2
benzeen 80,2 -———- ————

Ook uit de tabel in Fstr.Ref.,31,K25,1C7(1952),
waarin de relatieve vluchtigheid van enkele
koolwaterstoffen t.0.v. benzeen z1ijn opgegeve .,
volgt ezn slechte scheidinz van deze stoffen van
benzeen.

Stof Zpt.%C¢ Rel. vluchtizheid.

n.hexaan 68,74 1,28

B-methyl-hexaan 1,85 0,72

n.heptaan 08,473 0,62

cyclohexaan 80,74 0,97
meLnvl-cyclohexaan 100,773 0,60

¥% hexeen-1 6%,49 1593

cyclohexzen 12,98 0,92

Fag. 4.

Voor de industri#le toepassing van de verschil- Voo E

lende 3zenoemcde scneidingsprocessen zie men:
Azeotropische destillatie: Lit.2 en 1lit 7 ,pag 293.
~xtractieve destillatie: Lit.2 en 1lit T7,pag 299. Y S
/waveldioxyd-extractie: Lit.7,paz %03.

Arosorb-proces: Lit.% en 1lit.7, 292.

Udex-extractie: Lit. 7, paz.’04.

Pag. 6.

Hloe groot de capaciteit van de in bedrijf zijnde
eenheden is, is ult de opgaven van Petr. Ref. en
0il and Zas J. niet op te maken.




Ne zuiverheden van het geproduccerde benzeen en
tolueen zijn gekozen in overecenstemming met de

A ST o —standdrau( zie de opzave in 1lit.1l).

De samenstelling van diverse fracties en de mate-\ fAL"
risslbalansen zijn opgemaakt near zegevens uilt L
lit. 7, pag 304.

Tag.7.

Keuze van de schotelkolom voor de extractieo.
¥ei. komen mechanische scheiders en mengers hier,
zezien de grote hoeveslheden dile 1in d=2 olie-indus-
trie verwerkt worden en ook in het geseven schema,
niet in aanmerking.
Tr ziin yerschillende continue werkemde kolommen:
1°. Le gepakte kolon.
2°. pe klokjes-schotelkolom.
3%, De zeefpaten-Kolom.

} 1

Je ?epakte kxolom heeft een groot nadsel, t.w. de
mogzelijkheid dat de extractie-vloeistof, Zezlen de |\
vrij grote op_ervlasiktespanninz, zich na de aanvanke-!
lijke verdeling meer verenigt, waardoor duvs het con-
tact tucsen de vloeistoffen en daarmede ook de ex-
tractie veel minder wordt.

De andere twee kolommen ondervanzen dit bezwear daar
zij juist zin injericht op <en telkenmale verzame len
en herverdelen vamn de vloelstoffen.

Door de eenvoud ervan wordt de zeefplaat veel toege-
past als het geat om de behandeling van grot= hoe-
veelheden; bovendien is de werkingsgraad van zeef-
platen in het algemeen goed. 'en nadsel voor de bere-
kening is dat zonder pilot-plant-gegevens van de
extractie met deze apparatuur en voor deze combi-
natie van vloeistoffen geen berekeningen zijn uit

te voeren. Zelfs al zin deze pilot-plant-gegevens
bekend dan is er nog een semis aan betrouwbare
"scale-up" zezevens, om hieruit tot d= technische
apparatuur te seraken.

Hoe sterk bv. de effici&ncy van zeefplaten afhankelijk
is van de gebruikte materialen, i.v.m. de opper-
vlaktespanningen van de vloeistoifen en hetak al of
niet benatten van het plastoppervlak, blijkt wel uit
het artikel van 2.0.0 reyball in Ind.=ng.Chem.>5 0,46%
(1958) .

Gezien deze feiten is dus uit metingen met andere
stoffan geen conclusie te trekken t.a.v. de werkings-
graad; 50% is =zanzenomen naar aanleiding van de gege-
vens op pag 722 =2n 703 van 1it 8. _
De special~ kolommen die men voor de glycol-extractie RTAN
heeft ontworgpen, zijn he€r niet toezepast. [et spe- wat ©
ciale ervan is velézean in k&% enkele details op het
Zebled van constructie en rezeling; zij bieden niets
nieurs ten aanzien ven het vloeis cof—vloeistof con-

tact, dasr het ook zeefplatenkolommgen zin.

~




Pag.l1l0.

e tolueen-kolom.

Terugvloeiverhouding.
Voor elke terugvleeiveriouding (mits groter dan de
minimale) is een destillatiekolom te berekenen die
aan de gestelde eisen voldoet wat betreft de samen-
stelling van bodem- en topprodukt. De bepaling van
de gunstigste verhoudinz is een economische kwestie
en wordt uitgevoerd door mEk mimkmmm im de kolom-
kosten te berekenen als functie van de terugvloei-
verhouding en hierin het minimum te bepalen. De
kolomkgsten bestaan uit:
1°. Afschrijving en onderhoud van de apparatuur.
2®. Kosten van verwarming en koelwater.
M-i. valt het buiten &% het bestek van dit schema
om een berekening hiervan te Zeven, daarom is er voor
de tolueen en ook voor de benzzen-kolom een terug-
vloeiverhoudingz 1l:4 aangenomen.

~“echotelrendement en dampsnelheid.

tiier zijn het voornamelijk de bouwkosten die het
compromis tussen zo klein mogelijke schotelaf-

stend( d.w.z. lager rendement ) en zo klein mogeliik
aantal schotels bepalen, terwijl ook de kolom-diameter
zo klein mogelijl moet zijn, dus de dampsnelhelia 2O
sroot mogelijk. De schotelafstand wordt r.>de benaald
door de manier waarop de schotels zullen worden
zeInspecteerd en schoonzemaaxt; VOOT grotere kolommen
maakt men hiervoor zebruik van tussen de schotels
gemont~erde mangaten. .oor de tolueenkolom is als
schotelafstand 1,9 ft genomen en voor 4o benzeen-
kolom - gezien de gerinze helasting- 1 ft; terwiil -
voor beiden een vloeistofslot van 1" 1is gesteld. };
Op grond van deze keuze Kan dan met behulp van
formule B (70) op ~az L9( en tavel 7 op pag 598 van
13t78, o maximale campsnelheid berekend worden,
d.w.z. de dampsnelheid waarbii het maximale scunotel-
rendement wordt verkregzen. Deze dampsmélheid levert
dan met bhehulp van de dumsh=lasting de kolomdiameter.

Voor de schotels is cen "overall"-etticiency berekend;
deze hangzt nauv” s£497men met ae danosnelheid en de scho-
telarstand, ractorne die 1in bovensiaande berekening
met behulp van een in de osrakiijk cetoetste formule
reeds in rekeninz zim Zebracrt.

et schotelrendement is volzens lit.ll pag. 546 gelik
san: & = 18 - 00 loz u.
Hierin®is u geliik aan de gan
mol-fractie en de viscosit=izt
van de veeding bij de gemidde
bodem en top van de Kkolot.

v= 0,5.0,2% + 0,5.0,26 = 0,245 dus

E, = 18 - 60 loz 0,245 = 54,6 e
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Volgens fig.%4% o» pag 547 van 1lit 11 zou 58 7%
zijn. Als er dus voor de berekening van de Kglom

een renfemsnt van 50,, wordt «2cromen 1s er dus nog
enige reserve t.a.v. ven Geze . 2rclerninen.,

Le invloed van de Kolomdldmeter ig hierin dus niet
vervsrltt; srotere kolomdiamet~ve ltunnen wel tot 5050
rmeer schotelrerdemsnt azeven.

fo

W

Voedingsschotel.
Le kokende voeding wordt inzevcerd op de 167
vanaf de top.(zie de constructie).

schotel

Pag.l1l.

Constructiematerialen.
Volgens 1it 4, 12 en 1% 1is
0 tot 205 water beneden 100

zewoon constructiestaal (St %7), zodzt de apparatuur
gezlen de lage toerepaste teriperaturen a& zeer geschikt
hieruit vervecrdigd kan worden. De mcgeli jkheid van

het gebruik van dit goedkope en \emakgcluk te ver-
werken materiaal is een van de grote =aantrekkelijkheden
van het Udex-proces.

d

d ethyleenglycol ret

¢
“
C niet corrosief voor
5
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Vergelijking van extractie-apparatuur.

W#at betreft uitvoering kunnen we onderscheiden:

1°. Traps«gewijze extractie door middel van in serie
gesclhakelde nengers en scheiders.

2°. Continue tegenstroom extractie in speciaal dasr-
voor ontworpen apparatuur.

l. [rapsgewijze extractie.

Lr zijn twee typen mens=ers, te weten tanks met roer-
werk en vloeistofstroommen-ers. = )

in goed gzeroerde tanks kan per tank.&j‘90ﬁ»van het
effect van een theoretische schotel worden bereikt; juiste
plaatsing van roerwerk en eventucel san te brenzen keer-
schotien is hiervoor van het grootste belang.

Wordt ladingsgewijs gewerkt dan kan de tank bovendien
worden georuikt om door bezinking de fasen te scheiden.

Voor een continue ultvoering zijn naast vloeistof-
stroommengers ook geroerde tanks bruikbaar; het Scheiden
van de fasen moet dan in speciale afscheiders geschieden.
Tanks hebben dan het nadeel dat bjj een goede roering de o
concentraties in de vloceistoffen die de ketel verlaten
vrijwel gelijk Xx zin aan die in de ketel, wasrdoor voor de
extractie maar een z er geringe concentratie-gradisnt be-
schikbaar is. Verder is het energieverbruik door de ver-
eiste goede roering vrij groot.

Voorbeelden van vloeistofstroommenzers zijn: straal-
en injectormengers, spsciale mondstukken en openingen
waarin de vloeistoffen worden semenad terwijl ze er door
worden gepompt. Zij zijrn bruikbaar voor vloeistoffen met
lage viscositeit en kleine oppervlaktespanning.

41j zin goedkoop in aansdhf en onderhoud, maar verhbrui-
ken vrij veel energie door de optredende drukval.

Nadelen van de trapsgewijze extractie t.o.v. de conti-
nue processen.
1°. Grote investering, hetzij in tanks met roerwerk
en afscheiders, hetzij in mengers met afscheiders.
2°. Teel investering in bijkomende apparatuur als:
leidingen en appendages, bompen en regelapparatmr.
5.+ Zr is vrij veel onderhoud.

47 . De bediening is door de vele niveaux die moeten
worden gerezeld veel ingewikkelder dan biji de
Zebruikelijke tezenstroouapparatuur die continue
werkt.

® D



2. Apparaten voor continue tegenstroomextractie.

1. De filmextractor( wetted wall column).

Deze wordt veel op laocoratoriumschaal zebruikt, omdat
de grootte van het contactoppervlak m-etbaar is en het
strommingsbeeld reproduceerbaar kan worden ingesteld.
41j zijn industrieel niet van :elang door hun laze wer-
kingsgraed, hun zeringe capaciteit en hun relatief cri-
tische bediening.

2. De reventoren (spray tower).

Dit =is wat betreft investering wellicht de goedkoop-
ste kolom; op laboratoriumschaal zijn zij veel onderzocht,
maar in de industrie worden zij weiniz toegepast.

Bezwaren zijn:

1°. Recirculatie van de continue fase.

2”. Zeer kleine werkingssraad, d.w.z. grote bouw-

hoogte van de kolom per theoretische schotel.

je. I'et verzamelen van druppels van de gedispergeerde

fase tot grotere. Loor een speciale constructie
van de uiteinden van de torens kan dit bezwaar
enigszins worden ondervansen.

5. Gepakte kolommen (packed towers).

Na de regentorens zin deze het eenvoudigste (dus gzoed-
koopst) in constructie en oncerhoud. Door de pakkinz wordt
de recirculatie van de continue fase tegengegasn en de dis-
continue tase steeds verdeeld gehouden. De capaciteit van
gepakte kolommen is veel kleiner dan die van de regentorens.
De efficiency 1s redelijk zroot: 1,5 - b6 m. pakkinghoogte
is aequivalent aan een theorstische schotel. Als de pakking
- door de continue fase beter wordt bevochtizd dan door de
discontinue is de extractie veel beter dan wa*nneer dit niet
het geval is; dit houdt in dat in deze torens steeds de-
zelfde fase de continue moet =zijn.

4.Kolommen met keerschotten (baffle plate towers).

Let rencement van aeze torens per keerschot is klein,
maar doordat de keerschroirten op kleine atstand kunnen wor-
den geplaatst (10 - 15 cm.) is de torenhoogte per theore-
tische schotel niet groot (1 - 1,5 m.).

Cen voordeel is cat =r in ceze kolomumen seen kleine
gaatjes en openinzen voorkoren die kunnen verstoppen of «
door corrosie groter worden, zoals by de gepakte kolommen
en zeefvlatentorens het geval kan ziin.

Het 1s een naaeel dat er zrote kosten voou: uemontage
moetsn worden gemaakt als de toren eens schoongemaskt moet
woraewn; hileradoor 1s dit tyre veelal onbruikbaer.

ten varisnt van deze kolom is de "Rovaving Disc Tontactor".

Lij deze kolom bestaat de helft van het asantal keerschotten
uit aan de wand gelaste ringen, terwijl de andere helft

Oop een as gemorteerde cirkelvormige schijven zin. Door de
as met de schijven in cen roterende beweginz te brengen
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wordt het contact tus:en de fasen verbeterd en het rendement
sterk opgevoera.

Het Lezwaar van uc.e en andere extractoren met asdoor-
voeringen zijn de afdichtingen en de smering van inwendig
aangebrachte lazers; het laatste is vooral van belang in
e gevallen waarin wordt zewerkt met vloeistoffen waarin
e zebruikelijke smeermiddelen wemakkel k oplossen.

S

5. Klokjesschotelkolom (bubble-cap tower).

Dit type kxolom is voor vloesistof-vloeistofextractie
niet bruikbaar. De werkingsgraad is zeer klein (genoemd wor-
den xxk efficiency's tussen 5 en 3%0.): wellicht is dit een
gevolz van het geringe dichtheidsverschil tussen de fasen
en de hoge oppervlaktespanningen. Toepassingen oo indus-
triele schaal zijn dan ook niet bLekend.

6. Zeefplatenkolom (perforatec-plate towers).

Hiervan zijn verschillende typen ontwikkeid: t.w. die
met horizontale geperTorserde platen en die met schotels
Waarvan oo perrorstie in verticale vlakken is aangebracht.
Vooral met het laatste type worden hoge rendementen bereikt.

-.en groot voordeel t.o.v. ; z)akie kolommen en regento-
rens is het telkens oovaneen en herverdelen van de discon-
tinue fase, d er zeconstateerd is dat een groot gedecslte
van de extractie tijdens de vorminz van de druppels pnlaats-
vindt.

<} zijn verder eenvoudig van constructie, goedkoop in
aanschaf en onderhoud, gemakkelijk te bedienen en schoon
te maken.

.en zeer speciazl type is ontworpen door van Dijck.

Ter verbetering van het contagt worden de zeefplaten op
eén neer bewozen. De nadelen van een extractor met hewegende
delen doem zich ook hier zelden.

7. De Scheibel-kolom en de liaycock-extractor zijn beiden
uitgerust met roterende delen die de extractie verheteren.
et bezwaar xamx t.a.v. asdoorveering ~n smering zeldt ook
hier.

2. De FPodbielniak extractor.

.8t grote vewrdeel van deze extractor is dat vloeistof-
fen met een klein dichtheidsverschil kunnen worden verwerkt
omdat stroming en scheidin: plaats vinden onder invloed
van de cen-trifugale kracht =n niet door de zwaartekracht.

De capaciteit t.o.v. de inhoud is zeer groot en ds
contacttijd dus zeer kort, hetgeen van belans is voor stoffen
die onder de extractie-omstandigheden niet stabiel zijn,
zoals vele pharmaceutische producten.

Nadelen zijn:

1 . De hoge saanschafkosten.

2°. De hoge onderhoudskosten.

36. (let grote energieverbruik.
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Conclusie.

l. Continue extractis geniet de voorkeur boven
discontinue exiractie, waarbij het best gebruik kan wor-
den gemaakt van een <olom inplaats van mengers en schei-
ders.

2. kKolommen et pakkin:, zeefplaten of keerschotten
verdienen uit het oogpunt van investeringen, onderhoud en
eenvoud van hediening de voorkeur boven de mechanische
varianten ervan, die een grotere werkingsgraad paren aan
hogere sanschafkosten, meer energieverbruik, meer onder-
houdskosten, inzewikkelder bedieninz en meer kans op
storing (vooral in het mechanische zedeelte).

3. De zeefplatenkolom heeft als voordeel boven de
gepakte kclom det de efficiency hoger is door veter
contact tussen de fasen. -oven de kolom met keerschotten
heeft zij het voordeel dat zij voor het inwendig schoon-
maken beter toegankelijk is (mangaten tuscen de schotels).

4. 0p grond van deze overwegingzen en op grond van he
felit dat in de literatuur steeds de zeefplatenkolom - die
bovendien in de petroleumindustrie veel wordt toegepast-
voor de Udex-extractie werd zenoemd als de toegepaste ex-
tractor, is das dit type gekozen.
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