
B B R B I DIN G V A N n-B U T A NOL 

L A N J S MIe ROB I 0 LOG I S C H E WEG . 
~-~ 

Maart 1953 



o 

I N HOU D • 
Pag . 

Voorwoord •.••.••.••••.•........•••..••.........• 1 

I. De gisting 1. Inleiding ••••••••••••••••••••••• 1 
2 . Keuze en beschrijving van het 

gistingsschema •••••••••••••••••• 3 

11. De destillatie 

Literatuurlijst 

1. Inleiding .••.•........•...••.• 5 
2 . Beschrij vi ng van het 

destillatieschema •••••••••••• 6 
3. Speciale berekeningen •••••••• 10 

A. aantal schotels •••••••• : •• 10 
B. afmetingen kolom •••••••••• 13 
c. hoev. s toom •••••••••••••••• 15 
D. p ompvermogen ••••.••••••••• 15 

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . • . . . . . . . . . . .. 16 

0000000000 



~ 

-..r= 
Cl ~ .' -

{ 
;. 

---~-I -
j 

(i , , , , , 
, , , : , , , , 

\ I , , . , : 
\1 

, , 
i , 

~ .... r-'-- _._J----~ -, , , 
I ,.. - I ~!} 'l U -

:f ~~ ! 
: , : , , , 

: , 
, : , 

: : 

)~~ 
I 

~ j 
~ .... ~ 

...t . 
1 T + . 

M "', 
-±I _ ... _- _. ----0 

, 

~ : , : : , iJ , 
:J " " , 

l --- i rK d! /~ , "I , " 

+ ---~ n 
;;. L 

I r--I ,-
~ J:. .J. >-.. T \ . 

~ --r.-. ft ' .... - -- - - •• .clI : 

• .-. ' -~ 

~ " 

:]--!< ~ dl ; :: , : ::x 0' E\ i » m 
.. ~ 

0, » ;rJ 

r L 
m 

;rJ 
12, --i 

i ooT \ 
- Z 

1 lD 1;'1 

1 . .... til - PI .. '" ~ ': 
:::I z 
0 , , 

C CP I; , ~ C C z 
I;' 

~ 
. l' . 

! ----0 

M J~ 
11I m 

» 11 
::; z Z ..... x 0 

;ri I1 I > '\~ 
~ ,-

~' i - ~ I: t l,-i I ~ 
.J.r;, z 11 ' t=l 

11' rrl 
1

1' 
...c ~.1IIIt : : .v--r-- ! ,-- _oo-

I ~ tJ:l I: ,f 

T~ c , 
--4

1

1' ~ • l ' , 

j> I: ~ I: -
-< " " 

z , 
~ I I ' D 'J 

~~ -
~ ' 11

: 

5!) I ' , /Tl 
rf! f- -~ 

I , 

~ 



Pag. 1 

Bereiding van n-butanol l~~gs micro-

biologische weg . 

Voorwoord. 

Bij de bereiding van n-butanol langs microbiologische weg,kan 
men het proces in twee gedeelten onderscheiden : 

a. het microbiologische gedeelte ,nl.de vergisting van 
de grondstof m.b.v. een bepaalde bacterie tot een 
verdunde waterige oplossing van hoofdzakelijk bu­
tanol , aceton en aethanol . 

b. het physische gedeelte,nl .de destillatie van deze 
waterige oplossing. 

Na enig overleg heeft Hr.Tan Eng Kie besloten het gistingsge­
deelte op zich te nemen,zodat voor de uitvoerige beschrijving 
daarvan naar zijn verslag wordt verwezen. 
In het hieronder volgend verslag zal,om niet in herhalingen te 
vervallen,worden volstaan met een summiere inleiding van het gis­
tingsproces,zodat de nadruk meer wordt gelegd op het tweede ge­
deelte van het Jroces,dus de destillatie . 

0000000000 

I. De gisting . 

1.Inleiding. 

n-Butanol werd in 1852 ontdekt door Wurtz als een regelmatig voor­
komend bestanddeel van foeselolie,doch Pasteur was de eerste on~ 
derzoeker,die heeft aangetoond dat butanol een direct gistings­
product was , waarbij naast butanol hoofdzakelijk aceton,aethanol, 
C02 en H2 ontstonden~ 
Sindsdien hebben vele onderzoekers zich beziggehouden met de be­
studering van de aceton-butanol gisting . 
Eerst wist men geen raad met de butanol,maar na 1909 geraakte dit 
product meer en meer in het middelpunt van de belangstelling,door­
dat men uit butanol butadieen en h~uit synthetische rubber kon 
maken.De eerste gistingsbutanolfabriek werd in Engeland opgericht 
en spoedig daarna volgden de Verenigde staten en Canada. 
In de eerste wereldoorlog had men veel aceton nodig voor de pro­
ductie van springstoffen (cordiet),en daarom maakte men toen gre­
tig gebruik van deze gistingsmogelijkheden. De butanol was toen 
bijproduct,maar na 1919 geraakte ze toch weer op de voorgrond. 
Men had nl. gevonden,dat butylacetaat beter was dan amylacetaat 
en dus zeer geschi~t was voor de bereiding van automobiel vernissen, 
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~en overzicht van de verdere toepassingen van de gistingsproduc­
ten is gegeven door de Commercial 30lvents Corporation (U.S.A.). 
Dit overzicht vinat men o.a. in Portef~ 
Overzichten van de Amerikaanse productie worden jaarlijks gegeven 
door S.B.Lee en medewer~s()~'1 IÇ'~Volgens hem vertoont de gistings­
butanolproductie tot 1950 een stijgende lijn, maar de laatste jaren 
is deze lijn weer dalende. 
Volgens I. ~ellan~wordt op het ogenblik ongeveer de helft van de 
totale butanol-productie verkregen uit aceetaldehyde of aethanol. 

Als grondstof voor de vergisting bebruikte men meestal mais,maar 
omstreeks 1930 ging men steeds meer over tot het gebruik van me­
lasse,daar deze grondstof : ~.gemakkelijker te verkrijgen is 

~.gemakkelijker te hanteren is 
~.relatief goedkoper is 

Ook allerlei andere zetmeel-of suiker-houdende grondstoffen zlJn 
te gebruiken,zoals bijv. rijst,jawari,bajra,tapioca,suikerstroop, 
houtsuiker,xJ-lose(uit lege maiskolven),sulfietloog,aardnotenschil­
len,paardenkastanjes,enz.,enz. 
Voor industrieel gebruik kunnen ze echter nog niet concurreren 
met mais en melasse. 

Als entmateriaal werd oors~ronkeliJk het door Weizmann geisoleer­
de Clostridium acetobutylic~ gebruikt . Deze bacterie vergistte 
aanvankelijk geen melasse,maar later heeft men nieuwe stammen kun­
nen isoleren die het wel doen. 
TegenwoordiG beschikt men over een broot aantal bacteriesoorten, 
die melasse kunnen vergisten. Een tabel hiervan vindt men in een 
recent artikel van S .C. Beesch~~ 
De keuze van de bacterie wo rdt bepaald door de keuze van de grond­
stof en door de gewenste verhoudinb van butanol : aceton : aetha­
nol.Normaal is deze verhouding 6 : 3 : 1 ,maar door het gebruik 
van bepaalde bacterien kan men deze verhouding wijzigen ten gunste 
van een der oplosmiddelen. 
~en getallenvoorbeeld van een aceton-butRnol vergisting met melasse 
als grondstof is het volbendt~ 

Startin~ material : 1 00 lb.blackstrap molasses,containing 
total solids 81,5 lb 
sucrose u invertsugar 57,0 
p rotein 3,1 
ash 6,2 

Fermentation data : culture of saccharolytic bacteria used 
with 1.0 % NH3 added in form of NH40H. 

Yields :butyl alcohol 11.5 lb 
acetone 4,9 
ethyl alcohol 0,5 
carbon dioxide 32,1 
hydro i:;en 0,8 
dry feed containing(6 lb protein, 

6 lb ash) ••• ~.28,6 
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2.Keuze en beschrijving van het g isting sschema. 

Veronderstellende dat onze buta nol-fabriek in Indonesia wordt op­
gericht ,is melasse onze goedkoopste grondstof . Immers Indonesia be­
zit vele suikerfabrieken en produceert derhalve ook veel melasse 
als afvalpro duct.Een bijkomstig voordeel bij het gebruik van melas­
se als g rondstof is,dat er iets meer butanol wordt gevormd dan 
bij mais . 
Als bacterie hebben we Cl ostridium saccharo-aceto-perbutylicum ge­
kozen , daar hiermede ook weer iets meer buta nol wordt geproduceerdl!) 
Up deze manier kunnen we een verhouding butanol : aceton : aetha­
nol van 70 : 25 : 5 verwachten. 
De technische uitvoering van het p roces schijnt de laatste decennia 
niet veel veranderd te zijn.De door Killeffer(1927f9J en Gabriel(/~ 
(1948) beschreven Amerikaanse b edrijven wijken bijvoorbeeld nmet 
veel af van de schemaB vermeld in litt. 2 en 8 • 

We nemen aan àat onze fp,briek jaarlijks 4400 ton butanol produ­
ceer6,d.i. 12i ton per dag of 510 kg per uur. 
Om dit te kunnen verwezenlijken moeten we uitgaan van 95 ton me­
lasse p er da~ ,hierbij aannemende dat het suikergehalte van onze 
melasse 60 % is. 
De melasse wordt overgep omp t naar 3 sterilisatieketels,elk van 
42,5 m3 inhoud, waarin door toevoeging van water en door injecteren 
van stoom de massa wordt verdund tot een suikergehalte van 6 % en 
tegelijkertijd wordt ges teriliseerd. We steriliseren bij 110° C 
gedurende 60 minuten. Het toeg evoegde water wordt van te voren op­
gewarmd tot 70· C door warmteuitwisselin~et hete beslag uit de 
sterilisatieketels,dat hierdoor wordt afgekoeld tot 35° C. 
Bij gebruik van "blackstrap" melasse wordt de massa zwak aange­
zuurd, waardoor de bij de g i sti ng ontstane ors anische zuren vo or 
een b root deel verder worden omgezet tot butanol en aceton. 
Indien invert-melasse als g rondsto f wo rdt g ebruikt,voegt men klei­
ne hoeveelheden superphospha.at of rnono-ammoniumphosphaat toe(0,3 % 
op suikergewicht ). 
Het melassebeslag is gewoonlij k deficient aan organische stikstof 
( p e p tonen,aminozuren,enz.) en bepaalde zouten.DaRrom worden nog 
g i s t a ut oly s aat, kal ium-en ammo nium-zouten, phosphaten en nitra ten 
t o egevoeb d • 
Het steriliseren kan continu of d iscontinu worden gedaan . Een con­
tinue sterilisat ie wordt doo r ~ . H . Carn8rius in een Amerikaans oc­
troofUbeschreven. Je staan hier echter no g een beetje sceptisch 
tegenover,en daarom steriliseren we discontinu. Dit vereist welis­
waar meer arbeiQers,maar dit is geen bezwaar,da ar we in Indonesia 
ove r boedkop e a rbei Qskra chten beschikken . 
Het tot 35 ° C gekoelde steriele beslag wordt nu overg ebracht in 
besloten verbis ~ inbske tels.ln totaal hebben we 14 ketels, elk van 
190 m3 inhoud.De ketels wo r uen van te voren met stoom gesterili ­
seerd en ook de and~re onderdelen,zoals p ij pen,afsluiters,enz., 
moeten zorgvuldig gesteriliseerd worden , daar een optredende in­
fecti~ (melkzuurbacterien,ba cteriophagen) de opbreng st aan oplos­
midd~ len ong unstig beinvlo edt. 
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In verband met het infectie;evaar wordt de vergisting eveneens 
discontinu ged8an.Iedere ketel kan 4 uur melasse-beslag verwer­
ken.Bi J een verbistinbsduur van 43 uur zijn aus steeds 12 ketels 
in bedrijf.De aertiende ketel wordt dan gevuld en de veertiende 
geledigd en schoonbema akt.Bij een discontinu proces heeft men 
het grote voordeel, dat bij o~tredende infectie niet alle ketels 
aangetast behoeven te zijn . Bij een continu proces daarentegen is 
bij een infectie de hele char6e verloren. 
We enten de vergistingsketels met 4 m) entvloeistof per ketel. 
De kwaliteit van het entmateriaal is zeer belangrijk.De bedrijfs­
bacterioloog moet steens reinculturen van de bacterie ter beschik­
kin~ hebben, liefst in sporestadium. Deze sporen worden eerst over­
geënt in een aardappel glucose medium en daarna onderworpen aan 
een zg. "heat-shock",d.w.z. de massa wordt gedurenae ongeveer 90 
secunden in kokend water vérhit,waarna snel wordt afgekoeld tot 
onbeveer 30

Q
C. Door deze behandeling worden de sterke sporen geac­

tiveerd,terwijl d e zwakKe s poren gedood worden . 
Na de heat-shock wordt de cultuur bij 30° C bebroed gedurende 20 
tot 24 uren,waarna ze steriel wordt overgebracht in een met 600 mI " 
melasse-medium öevulde erlenmeyer . Behalve melasse bevat dit medium 
ook nog (NH4)2S04 , CaC03 en superphosphaat.Nadat ze wederom ge­
durende 20-24 uren bij 30° C is bebroed, wordt ze steriel overge­
bracht in een vat met 50 1 van hetzelfde medium. Tenslotte wordt de­
ze na 20- 24 uren bebroeden Wtterom steriel overgebracht in een sta­
len vat van 5000 1 met 4 m3 melasse medium.Dit vat wordt onder ge ­
rmnge overdruk van gistingsgas (C02 en H2 ) wederom bebroed bij 
30° C. De gasdruk dient om infectie van buitenaf te voorkomen en 
om de gisting anaeroob te doen verlopen.Zuurgraad,brix en tempera­
tuur worden nauwKeurib becontroleerd . De titreerbare hoeveelheid 
zuur stijgt eerst langz8am , om na ongeveer 18 uur een maximum te 
bereiken. BiJ een normaal verlo 0ende gisting vol8t dan een snelle 
daling . Dit punt heet daarom de "break" . 
Na een gistinbsduur van 20-24 uren is dit laatste entmateriaal 
geschikt om d e grote versistinssketel te enten. 
Ook de vergistingsketel s worden om bovengenoemde redenen onder ge ~ 
ringe overdruk van steriel b isting s gas gehouden . 
Na 48 uur bebroeden bij 31 o C,wordt de inhoud d e r vergistingsketels 
geledigd in een bak , alwaar ter neutralisering van gevormde zuren 
en verzeping van gevormde esters Ca(OH)2 wordt toegevoegd. Tevens 
wordt filteraid bijgedaan, waarna de vloeistof wordt ~efiltreerd 
en vervolgen s verzameld in opslag tanks. De zo verkreg en vloeistof 
kan nu worden g e destilleerd (zie bij a estillatie) . 

Uit 100 delen suiKer kriJben wc 30 delen o ~ losmi ddelen in de ver­
houdin~ bu~ anol : aceton : aeth~nol van 7 0 : 2) : 5 • 
Verder ontwijken uit de verbistinbsKe~els C02 en H2 , in toteal 
6u delen gistincSLa s op 1 00 delen suiker . De verhouding H2 : C02 
is: 40: 60 in volwlJe-verhouCiing of 1 : 40 in gewicntsverhouding . 
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We nemen aan, dat de rest van het beslag (dus 10 %) niet is 
gefermenteerd . 
Uitgaande van 9~ ton melasse (suiker6 ehe lte 60 %) per dag , krij ­
gen we uit de sterilisatieketels dus 950 m3 beslag met een suiker 
gehalte van 6 % . Uit de verListincsketels verkrijgen we aan H2 
en C02 60/100 )( 6 >< 950 = 34,2 ton , zodat 915,8 ton vloeistof kan 
word en afgetapt.Deze vloestof bevat : 30/100 x 6 x 950 =17,1 ton OP ­

losmiddelen,bestaande uit : 0 ,7 ~ 17,l = 11,97 ton butanol 
0 , 25 X 17,1= 4;275 ton aceton en 
O, 05 x17,1=- 0 , 855 ton aethanol. 

Naast deze 17,1 ton 0lj losmiacielen hebben we 915,8-17,1 = 898 ,7 ton 
water . De te destilleren vloeistof is dus een zeer verdunde wateri­
ge oplossini:" bevat tende 17,1/915, Ij x lUO % =- 1, 87 7~ oplosmiddelen . 
De gistinssbassen die uit de vergistingsketels ontwijken , bevatten 
nog kleine hoeveelheden oplosmiddelen en deze moeten derhalve wor­
den teruGbewOnijen . Hiertoe worden de gassen eerst afgekoela tot 20° C 
en daarna geleid door met actieve kool gevulde absorptietanks. 
De oplosmiddelen woraen hier b eabsorbeerd en kunnen later weer 
daaruit gehaald worden m.b.v. stoom.Op deze manier kan dagelijks 
nog ongeveer 340 kg oJlosmi ddelen worden teruggewonnen . 
De nu van oJ losmiddelen bevrijdde b8ssen(H2 en C02) worden g e­
deeltelijk gebruikt om de overdruk in de vergistingsketels te on­
derhouden . Daar deze ~assen steriel moeten zijn,worden ze eerst 
desteriliseerd door leiden door actieve kool (vergelijk bacterien­
filter). 
De overblijvende gistinb StBSSen kunnen o.a. worden verwerkt tot 
methanol ,zoals door de Commercial Solvents Corporation wordt gedaan. 

11. De uestQlatie. 

1. Inleiding. 

Onze te destilleren vloeistof is dus een zeer verdunde waterige 
oplossin~ van butanol,aceton en aethanol ,zodat we hier te doen 
hebben met 4en quaternair menbsel. 
Volgens KirschbauJ/~ kunnen we uit zulke zeer verdunde oplosmidde­
len het beste eerst de o ) losmiddelen eraf strippj en en deze daar-
na verder destill eren . 
6chema's vo ur de destillatie van verdunde waterige oplossingen van 
butanol,aceton en aethanol vinden we o.a. in de litt.12,13,14 en 
15 . Deze schema's berusten alle op het volbende principe: 
IVlen werKt met 4 destillatiekolor.illJen . :Je eerste kolom dient om de 
zeer v erdunde oplossing te concentreren tot een ongeveer 50 % op­
lossing.~eze wordt daarna in een tweede Kolom nogmaals gedestil­
leera,waarbij aceton en aethanol samen overdestilleren.In een derde 
kolom kunnen deze twee vloeistoffen dan van elkaar worden Les chei­
den . Onderuit de tweede kolom krijgt men een mengsel van butanol en 
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water .Dit mengsel wordt vervolgens in een scheider bij een be­
paalde tempera.tuur in twee laben verdeeld,nl.in een butanolrijke 
bovenlaag en een butanolarme onóerl e ag.De onderlaag wordt terug­
gevoerd naar de eerste kolom en de bovenlaag wordt in een vierde 
kolom verder gedestilleerö , waarbij een azeotropisch mengsel van 
water en butanol overdestilleerfi.Aangezien de voeding van de vier­
de kolom meer butanol bevat dan het azeotropisch mengsel,blijft 
in de vierde kolom dus butanol over,en kan dus worden gewonnen . 

Voor onze fabriek passen we ook aitzeffde principe toe, waarbij we 
in grote lijnen het schema van rlace~~ hebben gevolgd. Placek heeft 
o.a. het volgende ~eoctrooieer6 : 

a . De te destilleren vloeistof wordt wordt eerst tot kook­
punt verhit door het destillaat van de eerste kolom, 
waarbij de dam~en in tebenstroom gaan met de voeding. 
~ierdoor worden nog resterende oncondenseerbare gassen 
(C02 en H2 ) uit de kokende massa verwijderd,voordat 
de voedinb in de eerste kolom komt. 

~. De temperatuur van d~ vloeistof in de scheider moet lig­
ben tussen 45 en 6ü

D
C.Bij dit temperatuurtraject bevaj 

de onderlaag zo weini; mogelijk butanol en de bovenlaag 
dus zoveel mOGelijk butanol. 

Beschouwen we de oplosbaarheiLscurve van n-butanol in water (~, dan 
zien we onmiudeliJL_ Qat Placek belijk heeft . (zie bijgevoegde gra­
fiek ). 
Verder hebben we in onze fabriek getracht de warmte zo gunstig mo­
gelijk te verdelen. (zie beschrijving van het destillatieschema) . 

2.Beschrijving van het.destillatieschema. 
(zie tekening) 

Volbens pabina 5 wordt dabeliJks dus 91j,8 ton gistingsvloeistof 
geproduceerd . Deze vloeistof bestaat uit: 898,7 ton water , 11,97 
ton butanol, 4,275 ton aceton en 0 , 855 ton aethanol . 
Per uur moet derhalve 39,1 ton 1,d7 % oplossing worden gedestil­
leerd,t.w. : 38371 Ka water 

510 kg butanol 
183 kb aceton en 

36 kG, aeti1e..nol. 
Deze hoeveelheió vloeistof wordt m. b.v. een centrifugaalp~mp 1 
via een automatische regelaar in leidinc 2 opgepompt naar de con­
densoren 3 en 4 ,waarin ze door condenserende dampen van kolom 11 
wordt voorgewermd van 30

0

tot 39 ° C,om daarna via leiding 5 door 
warmtewisselaar 6 verder verhit te worden tot 83 °C.Volgens R~C. 
Ernst c.s ~~ destilleert bij 83 ° C een mengsel over van 50 % water, 
35 % butanol en 15 ~ aceton. Nemen we aan dEt de geringe hoeveel­
heid aethanol het kook~unt niet noemenswaard beinvloedt , dan wordt 
de voeding dus tot het ~ook~unt voorgewarmd.Deze warme vloeistof 
wordt m.b.v. pomp 7 bovenin kolom Ia gebracht, waar ze naar beneden 
stroomt van de ene plaat op de andere,in tegenstroom met een 
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sedeelte van het destillaat van kolom I ,welke via leiding 9 on­
derin kolom Ia wordt geleid . Dit destillaat heeft dus eveneens een 
tem)eratuur van 83 °C.Op deze manier worden nog resterende oncon­
denseerbare bassen (C02 en H2) afgestript.Deze gassen verlaten,ver­
zadigd met water ,butanol, aceton en aethanol-dampen,kolom Ia,en 
worden via leiding 10 gekoeld in koeler 11.De oncondenseerbare gas­
sen kunnen zo verwijderd worden en het condensa&t uit koeler 11 
wordt via leiding 12 in kolom Ia teruggevoerd. 
De voorverhitte en van oncondenseerbare gassen bevrijdde vloeistof 
verlaat kolom la van onderen en gaat dan via leiding 13 naar kolom I. 
Onderin kolom I wordt stoom van 110°C geinjecteerd,waardoor de op­
losmiddelen a.h.w. aan een stoomdest111atie worden onderwQrpen. 

o - ,.----.... - - ... ~ 
Uit kolom I destilleert bij 83 C een mengsel over bestaande uit 
50 % water ,3 5 % butanol,13 % aceton en 2 % aethanol.Het bodempro­
duct is water van 190° C, welke dient voor de verwarming van warmte­
wisselaar 6.Het grootste deel van het destillaat van kolom I wordt 
via leiding 14 onderin kolom 11 gebracht , waaraan het zijn conden­
satiewarmte afstaat .Deae warmte dient voor de verwarming van kolom 
11 .Aceton en aethanol,met nog sporen rater,worden zodoende afge­
destilleerd.Volbens de lnt.Crit.Tableá'V heeft een mengsel van 5 
delen aceton en I deel aethanol een kookpunt van 57,5 °c. 
Volgens Placek is het mogelijk om het aceton-aethanol destillaat 
beheel butanol-vrij te krijgen . Dit zou bereikt kunnen worden door 
de temperatuur op ongeveer ~ van de hoogte van kolom 11 te houden 
op een bepaalde temy:>eratuur ( 58~65 ° C,afhankelijk van de samenstel­
ling VBn de oorspronkelijKe voedin~). 
Zoals gezegd dient het destillaB.t van kolom 11 om de oorspronkelijke 
voeding voor te warmen in condênsor 3.De aceton en aethanol worden 
hier gecondenseerd en het condensaat wordt via leiding 15 gedeel­
telijk teruggevoerd naar kolom II ,en via leiding 16 gedeeltelijk 
naar kolom 111 gevoerd . Eventueel nOb ontwijkende dampen uit con­
densor J worden in condensor verder afgekoeld. Het condensaat wordt 
toegevoegd aan het condensaat uit condensor 3 en eventueel nog mee­
gekomen oncondenseerbare gassen kunnen in condensor 4 worden afge­
stript. 
Daar de condensatiewarmte van het destillaat van kolom I te veel 
is om kolom 11 te verwarmen, wordt een gedeelte van het destillaat 
apart gecondenseerd, om daarna als condensaat van 83 °C via leiding 17 
eveneens in kolom 11 te worden gevoerd . 
Onderaan kolom 11 wordt een mengsel vpn butanol en water (83 °C) af­
gevoerd via leiding 18,koeler 19 en leiding 20 naar de scheider 21, 
waar het mengsel in twee lagen uiteenvalt.We nemen aan,dat de vloei­
stoffen bij 50 0B in Q8 scheider wordt ingevoerd. Volgens A.E.Rill 
en W . M . Malisoff '~ bevat de onaerlaag bij 50° C slechts 6,46 gewi chts­
proeenten butanol en de bovenlaag 77,58 gewichtsprocenten butanol. 
Bij temperaturen ~xaxgxxaxxkXg± hoger of lager dan 50 °C,is de bu­
tanolverdeling ongunstiger.(zie ook grafiek) . 
De onderlaag wordt via leiding 22 , pomp 23 en leiding 24 opgepompt 
naar condensor 25,waar ze opgewarmu wordt tot 83 °C,om daarna via 
leiding 26 te worden teruggevoerd naar kolom I. 
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De bovenlaag wordt via leiding 27 naar condensor 28 gevoerd, waar 
ze wordt opgewarmd tot 82,7 °C. Vervolgens wordt ze verder verwarmd 
in warmtewisselaar 29 tot 92 ,7°C,om tenslotte m.b.v. pomp 30 te 
worden opgepompd naar kolom IV. 

(C.ON,5: "' S,.A"'J 

Het aceton-aethanolYult de condensoren 3 en 4 wordt dus in ko-
lom 111 bevoerd,waar het in de componenten wordt gesplitst. 
Voor de verwarmin6 van kolom 111 wordt gebruik gemaakt van de con­
densatiewarmte van het destillaat van kolom IV. 
Uit kolom 111 destilleert bij 56 °C aceton over en het de s tillaat 
wordt gecondenseerd in condensor 32. IIet condensaat wordt via lei­
ding 33 gedeeltelijk terugbevoerd naar kolom 111 en via leiding 34 
gedeeltelijk verder af~ekoeld do or koeler 35 en opgevangen in de 
aceton opslagtank. 
Eventueel ontwijkende dam pen uit condensor 32 worden in condensor 
36 verde r gecondenseerd. net condensaat hiervan wordt via leiding 37 
toegevoegd aan het condensaat uit condensor 32.Tevens worden nog 
resterende oncondenseerbare gas s en in condensor 36 afgestript. 
~e aethanol wordt onderuit kolom 111 afgetapt en gaat dan via 
leiding 38 en koeler 39 naar d 0 aethanol opslagtank . 
In kolom IV wordt een mengsel van water en butanol gedestilleerd. 
Voor de verwarming wordt een stoomspirRal gebruikt,waardoorheen 
stoom van l2e·C wordt beleid. 
Zoals gezegd bevat dit mengsel 77,58 gewichtsprocenten butanol. 
Bovenuit de kolom destilleert nu een azeotropis ch mengsel van wa- l ) 
ter en butanol over bij 92 ,7°C. Vol6 ens J.S.Stockhardt en C.M.Hull '~ 
bestaat dit azeotropisch mengsel uit 421 gewichts-% water en 57,5 
&ewichts-% butanol. Als bodemp roduct verkrijgen we dus bijna wa­
tervrij butanol.lmmers alle water gaat eruit. De butanol wordt 
onderuit de kolom afgetapt . De temperatuur van de butanol is 117°C 
en daarom wordt deze hete vloeistof gebruikt om de 'voeding van ko­
lom IV tot 9 2 ,7°C voor te warmen (warmtewisselaar 29).Vervolgens 
wordt ze in koeler 51 verQer afbekoeld ,om tenslotte in de butanol 
opslagtank te worden gevoerd . 
Het destillaat van kolom IV bevat veel condensatiewarmte en daar­
om wordt deze warmte zoveel mogelijk weer benut. Een gedeelte van 
het destillaat wordt in condensor 40 geQondenseerd en keert als 
reflux terug in de kolom . De rest van het destillaat wordt als­
volgt verdeeld ; 

a. een deel gaat via leiding 42 naar condensor 28 en 
staat daar zijn condensBtiewarmte af ter verwarming 
van ue bovenlaag van scheider 21. 

b. een deel gaat via leiding 43 naar condensor 25 om de 
onderlaag van de scheider voor te warmen . 

c. een deel gaat via leiding 48 naar de verwarmingsspi­
rae.l van kolom 111 en sta.at daar zijn condensatiewarmte 
a f. 

g. het overblijvende deel wordt in koeler 50 geconden­
seerd,afgekoeld tot 50°C en gaat vervolgens via lei­
ding 20 nsar scheider 21 terug . 
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De condensaten uit condensor 28,resp.25 worden via de leidingen 
44,resp.45 verder afbekoeld in koeler 46 (tot 50° C) en komen ten­
slotte via leiding 47 weer in scheider 21. 
Het condensaat uit de verwarmingsspiraal van kolom 111 wordt via 
leiding 49 gevoegd bij het butanol - water mengsel in leiding 18 
waarna de beide vloeistoffen eveneens naar scheider 21 worden 
gevoerd . 
~e verdeling van het destillaat van kolom IV,zoals boven is aan­
gebeven ,volgt uit een warmte- balans over de betreffende kolommen 
en warmtewisselaars . 
Op de tekening is verder nOb aangegeven op welke plaatsen automa­
tische controleurs zi~n beplr1atst ter regulatie van : 

a . vloeistofniveau's 
b. vloeistofhoeveelheden 
c. temperatu)iren 

Van alle kolommen en warmtewisselaars is de grootte globaal bere­
kend . De hoogte~er kolommen 1,11 en 111 zijn echter geschat . 
rtet is zeker niet de beQoelinb,dat ik alle berekeningen hier in 
dit verslag opschrijf,want dan wordt het verslag te langdradig. 
Ik volsta dan ook met de globale berekening van één warmtewisse­
laar,en ik kies hiervo or warmtewisselaar 6. 

tilt 

(38371 + 510 )( 0,687 + 183 )(. 0,5 + 36 x. 0,68) (83-39) _ 38956,3 (90-x) 

of: 90-x = 38837 ><.. 44/38956,3 = 44 

dus 

Nu is waarin 

Ueven we ~ op in B.T.U.,dan 
verkrijgen we dan in Ft2 • 

: Q. =- de warmte die wordt overgedragen 
U :: de overall warmte-overdrachts-coef . 
A = het verwarmingsoppervlak 

dT :::. het logari thmisch temperatuursver­
sChilTgemiddelde. 

moet dt worden opgegeven in OF en A 

Q. ::. 38837 )( 44 Kcal. = 33837 ;<...44)( 4 B.T.U. 
dT = 7°C = 9/5 X 7 =12,6 ° F . 

Hemen we voor U 200, dan wordt A 38837 >< 44 x:: 4/200 x 12,6 

of A = 2700 Ft 2 
• 
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Nemen we 5/4" bij 111 buizen , dan heeft 1 foot buis een verwar­
mingsoppervlak van 0 , 362 Ft2 ~~ 
l:s1j gebruik van 45?, 'fpn zul1<.e buizen wordt de diameter der warm­
tewisselaar 36 inc~~'l,d.i . 0 , 90 meter . 
De lengte ven de warmtewisselaar wordt dan : 

2700/450 ~ 0,362 = 16,6 Pt - 5 meter. 

De globale berekening van de andere warmtewisselaars is op analoge 
wijze uitgevoerd . 
ben voorbeelà van een globale berekening van een der kol ommen wordt 
niet ~egeven,aanbezien ik als speciale berekening juist een kol om 
heb gekozen,nl . kolom IV . 

3 . Speciale berekeningen. 

Van de destillatie-kolom IV worden achtereenvol6ens berekend : 
A. het aantal tn80retische en ~ractische schotels van 

de kolom . 
B. de afmetingen van de kolom . 
C. de hoeveelheid stoom,die pe r uur nodig is voor de 

destillatie . 
D. het aantal P . t ., dat de pomp moet zijn om de voeding 

van de kolom te kunnen verzorgen . 

A. Om het a.antal sçhot,els van een kolom te berekenen , kunnen we twee 
- methoden volgen~G}L~ a . de methoue van Eonchon- Savarit 

b . de methode van Thiele - Mc . Cabe 
De eerste methode is de exacte methode en is al~emeen geldig . 
Men werkt hier met d- x(y) dia~rammen en men moet dus de enthal pie 
als functie van de samenstellin~ weten . 
Voor een bina.ir mengsel, bestaande uit stof A en stof B ge l dt voor 
de damp : (WG-)YT = y(WG)AT + (l - y)(WG)BT -t" mengwarmte •••• • ••••• (1) 

en voor de vloeistof : 
(Wl"'x

T 
= X(WL)AT + (I - x) ( V{L)BT + mengwarmte •••• . •• •• ·.( 2) 

In de ze formules is : (WG)Ym= mol . enthalpie v . d . damp bij de samen-
1 stelling y en de temperatuur T. 

( VJû )Am = mol . enthalpie van stof A bij temp . T. 
1 . . 

1ge1dt voor de damp) 
( :ivG)BT =:' mol . enthalpie van stof B bij temp . T. 

(geldt voor de damp ) 
( v11J x, :: mol. entha.lpie v . d . vloeis t of bij de 

r samenstelling x en de temp . T. 

enz . 
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De enthalpien kunnen we alsvolgt berekenen 

dQ, .=. dU ..... dA :. dU + p . dV 

w ;:. U ...... pV ,. dW = dU + p . dV + V. dp 

Voor een isobaar proces is V.ci.p = 0 ,zodat dan dQ, == dW is. 

Voor stof A is 

Voor stof B is 

cp :::. a;' bT + cT2 

cp =- d +eT + fT2 

--~) dW = cp dT. 

. Hierin zijn a,b,c,d,e,f con­
stanten . 

Zijn a,b,c,d,e,en f bekend , dan is dW/dT te integreren.Men inte­
greert dan vanaf de temp.T tot de kooktemperatuur TA ,resp . TB • 

We krijgen dan : (WG)AT 

en (WG)BT-

( WU )An = a(T-TA) +- tb(T2_TA2 ) + 1/3 . c (T3_T
A
3) 

lA 

( N G ) Bm ~ d ( T - TB) + te ( T 2 - T 2) +- 1/3. f ( T 3 - T 3 ) 
lB B B 

Uit deze beide formules en (1) kunnen we dan (WG)AT en (WG)B 
elimineren,en we vinden dan, dat T 

(V1U)yrn ==- y(WU)AT + (l-y)(WG)BT + mengwarmte + een 
1 A B 

correctieterm,dat er alsvolbt uitziet: 
ay ( T - TA) + d ( 1-y) ( T - TB) + 

+ iby(T2_Ti) + te(l-Y) (T2_T~) + 

. + 1/3.cy(T3_TÁ) + 1/3 . f(1-y} (T3_T~) 

De dampsamenstelling voor ieder willekeurig mengsel is aldus te 
berekenen en analobe berekenin~en kunnen we uitvoeren voor de 
v.1oeistof. 
Zoals men uit dcl formules ziet,moet me~ ook de mengwarmten weten. 
Tot mijn spijt heb ik echter been gegevens kunnen vinden over de 
mengwarmten van water en buta.nol.lvJen kan nu de mengwarmte voor de 
damp wel verwaarlozen, maar voor de vloeistof kan dit niet. 
Derhalve ben ik maar overgegaan 0) de methode Thiele-Mc.Cabe. 
Deze methode is een benaderingsmethode,maar in de praktijk kan 
ze toch wel bevredigend worden gebruikt . 
lv~en werkt hier niet metll-x(y) diagrammen , maar met x-y diagrammen . 
Daarin tekent men de evenwichtslijn voor het betreffende stelsel. 
Daarna tekent men de twee werklijnen en vervolgens kan men dan op 
de bekende manier m.b.v. zig-za~ lijnen het aantal theoretische 
schotels vinden.Door verder d~t aantal te delen door een factor 
(de schotel-efficiency L ),vindt men het practische aantal schotels. 
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De evenwichtslijn vo or het stelsel water-butano\heb ik verkregen 
m~b . v de gegevens ~~n l.S.StQ~khardt en C . M . HUll '~~zoals ze zijn 
ultgewe r kt door b . Klrs chbaum ( ~ 
Zie nu verder ' bij gevoebde gr af i ek . 
De voeding van kolom IV is afkomstig van scheide r 21 (bovenlaag) 
en bestaat dus uit 77,58 gewi chts-% of 71,,::'~6+7~OO=- 45,65 mol-% 
butanol en 22,42 gewichts- }b of 54,35 mol-% wc1ter:6 

Volgens Stockhardt en dull de st illeert bij 92,7 °C een mengsel van 
butanol en water, dat een azeotropische samenstelling heeft van 
57,5 gewichts-% of l7,;,I'/7:.; 'OO: 24,76 mol-% butanol en 42,5 gewichts-% 

rt I + , /8 
of 75,24 mol-~ water . ~ 
Ik neem aan, dat het de stillaat van kolom IV bijna de samenstelling 
heeft van het azeotropische rnengsel,nl. 25,2 mol-% butanol en 
74, 8 mol-% water . 
Als bodempro duct verkrijgen we dan 75,24-74,8 ~ 0,44 mol-% water en 
99,56 mol-% butanol. 
vj e heb ben ct us: Xi = 5 4 , 3 5 x D := 7 4 , 8 en x K :=. 0, 44 

ket behulp van deze gebevens kunnen we nu de minimumterugvloei ­
verhouding Rmin berekenen. (zie grafiek) 
Trekken we de lijn x = XE' , dan snij dt deze de evenwichtslijn in het 
punt p ,waarmede Yi bekend is . Deze is 74,6 . 
Nu gaan we de lijn x := x D tekenen . Deze snijdt de 45 °lijn in het punt 0( 

Verbinden we vervolgens de punten ~ en ~ ,dan geeft de helling van 
de lijn de term R aan bij de minimum terugvloei-verhouding . 

R+T 

Immers de eerste werklijn wordt gegeven door de formule . . 

Yn+l = R x 1 . xd . n + 
R + l R + 1 

We hebben dus Rm in 74 ,ö-74,6 - 0 , 2 0 . 01 -
Rmin + 1 74,8-54,35 20,45 

of Rmin 0,01/0,99 - 0 , 01 . 
Gewoonlijk i s de Roptim. 1,3 à 5 maal zo groot als Rmin ,maar 
aangezien Rmin hier wel erg klemn is,neem ik vvor R een waarde aan 
dat groter is dan 5 Rrnin ,nl. 20 Rmin ,dus ft - 0 . 2 . 

De hellinb va n de e er s te we r klijn wordt dan 

R 

R + 1 

0,2 

1,2 
0,175 ,hetwelk correspondeert met een hoek van 

L56 '. 

De eerste werklijn is nu te tekenen (vanaf ~ naar links). 
We bepalen nu het snij punt cr met dd lijn x = xF • 
De tw~ede werklijn vinden we door het punt r te verbinden met het 
snij punt ö van de lijn x ::, xK en de 45 Q lijn. 
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Het aantal theoretische schotels vinden we nu door op de bekende 
manier zig-zag lijnen tussen de evenwichtslijn en de beide werk­
lijnen te trekken.Alaus vinden we, dat : 

a . het aantal theoretische schotels_~ is. 
Q. de voeding moet worden ingevoerd op de tweede 

schotel,althans theoretisch. 
Om het aantal practische schotels te vinden,moetem we een factor L 
invoeren, de zg.nschotel-efficiencyn. 
Immers,men bereikt nooit net ideale evenwicht tussen vloeistof en 
damp bij een theoretische schotel.net aantal practische schotels 
zal derhalve groter zijn dan het aantal theoretische schotels. 
Volgens bîurphy is : 

f. :. Yn - Yn~l 

Y;; - Yn+l 

waarin Yn = de samenstelling van de damp , die van de nde schotel 
opstijgt. 

Yn+l =de samenstelling van de damp, die de nde schotel bin­
nen komt . 

Y; = de ideale in • 
Nu is niet voor elke schotel ge lijk,mBar aangezien ik voor het 
systeem water-butanol been gegevens daarover kan vinden, neem ik 
maar aan dat [ constant is,nl. E... =0,65. 
Het aantal practische schotels wordt dan: 5/0,65 =~. 

Men kan dit aantal ook grafisch vinden,door de practische even­
wichtslijn te tekenen. Deze ligt namelijk op het 0,65-- deel van 
de afstand tussen de werklijnen en de theoretische evenwichtslijn. 
Door nu de zig-zag lijnen tussen de werlijnen en de practische 
evenwichtslijn te tekenen, vinden we het aantal practische schotels. 
Zoals uit de grafiek blijkt is dit aantal inderdaad 8 • 
De voeding moet practisch worden inbevoerd op de 3de schotel van 
boven. 

B.De afmetingen van de kolom. 

De voeding van de kolom bevat 54 ,35 mol-% water ,het destillaat 
74,8 mol - % water en het residu 0,44 mol-% water . (zie pag .12). 
Per uur wordt aan butano1 verkregen 510 kg of 510/74 ~ 6,9 kmol, 
en er komt aan water mee 0,44/99,56 ><6,9)(1 8 = 0 ,55 kg. 
Het totale bodem)raduct is dus 6,9/99,56 ~ 6,93kmol. 
Nu is: 0,5435 F ~ 0,748 D +0 , 0044 K 
en tevens F = D + K 
Hieruit vinden we dan gemakkelijk de F en de K. 
F (de voeding) blijkt te zijn 26,49 Kmol/uuur ,en deze voeding be­
staat uit 0,5435-1-.26,49 ~18 = 259,2 Kg water en 

O,4565,<..26,49}(.74 =- 902,6 Kg watanol . 
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Voor het destillaat D vinden we dan : 
lJ =- F -K =- 26 , 49 - 6, 93 = 19, 5 ó Kmo l. 

ti e t des ti 11 aa t bes t aa t u i t : 0, 7 4 8 ~ 1 9 , 56 )( 18 :::: 2 6 3 , 4 Kg wa ter en 
O,252 ><. 19,5b X 74 =- 364 , 8 Kg butano1. 

De reflux R is : 0 , 2 .,( 19, 56 = 3,912 Kmol en bestaat uit 
0,2 ?<- 263,4 = )2 ,68 Kg water en 0,2 )(. 364,8 = 72,96 Kg butanol • 

We nemen aan dat de voedin~ bij kooktemperatuur wordt ingevoerd, 
zodat de diameter van de kolom boven en onder de voedingsschotel 
belijk is. 
De gemiddelde tempera tuur van de kolom is : * (92,7

0

;-- 117) == 105° Co 
Verder nemen we aan dat de bemi duelde druk 1 , 05 atm . is. 
Het dampvolume wordt dan : V = D(R+1) )( T/273 )( lip )( 22,4 • 

dus : V =- 19 56 x 1 2 X' 378 , , 273 ><. 1 ><.. 22,4 :::. 699 ,3 m3/uur 
1,05 

of 0 ,194 m3/sec. 

De dampsnelheiQ is volt;ens .t>erry: U =- Kv Vf'p/l. 
waarin : U 

K v 

f' 
('1-

-

--
-

do dampsnelheid(beoasseerd op het totale kolom-opp.) 
in ft/sec. 
een constante,afh.van vloeistofslot en plaatafstand . 
dichtheid v.d.vloeistof die naar beneden gaat ,onder 
de begeven omstanaigheaen ,in lb/cu ft. 
dichtheid v.d.aamp onder de gegeven omstandigheden. 

Bij een vloeistofslot van 2" ( = 0 , 0254 m) en een plaatafstand van 
18"( =0, 4575 m) is deze Kv = 0 ,12 • 

/), _ s . g .x.62,43 ----~~ . ~= 628,2 )t( 62,43 . 
I (I 26 3 ,4+ 364 ,8/0,8 

of 

~ gem . mol . gew. X P 492 = 
( :l..::=: --359--"- -I- X. EI bs .1' in op 

, dus 

;,?, ::: .J?28.2/19.2 
( 1. 359 

1,0) v 492 
-,(,. "-

1 b8l 
0,0691 lb/cu ft. 

Dus u -= 0 12 xV54 ,3l41 - 0 , 0691 
, 0,0691 3,36 ft/sec. Of 

De diameter van de kolom wordt dus : d -V- 4 ]( 0,194 
- 7Tx. 1,025 

1,025 m/sec. 

= 0,49 m • 

Daar de kolom 8 schotels heeft en de schotelafstand 0,4575 mis, 
wordt de hoogte dus 8 Y.. 0 ,4 575 -= 3,66 m. lIi:et voetstuk en zo wordt 
de totale hoogte van de kolom dan ongeveer 4 meter. 
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C. De benodigde hoeveelheid stoom . 

De hoeveelheid stoom,die nodig is voor de destillatie in kolom IV 
kunnen we berekenen m. b . v . een materiaal-en warmte - balans . 
Up 'pag.13 &14 hebben we reeds een meteriaalbalans gemaakt ,zodat we 
hier kunnen volstaan met de wa rmte - balans. 
Als basistemperatuur neem ik oOe • 
War mte-uitvoer 
Bodemproduct -~) (510 )(. O,6ö7 +- O, 55x 1)xl17 
Des t i 11 aa t ~ (364, 8~ 0, b é3 7 +- 263 , 4 X 1))( 9 2 , 7 + 

+ 364,8 )( 14) -1- 263 , 4 )( 540 
Condensatiewarmte van de reflux : 

Warmte-invoer 

7 2 , 9 6 )( 14 5 + 5 2 , 68)('. 5 40 
Totaal 

Voeding ~ (902,6xO,6d7+259,2xl))<.92,7 

41065 Kca.l. 

241080 Kcal. 

39020 Kcal. 
321165 Kcal. 

81500 Kcal. 

Er moet dus nog toegevoerd worden : 321165 - 81500 = 239665 KcalJuur. 
Warmteverliezen zijn hier niet bij inbegrepen. 
Deze zijn echter relatief klein , dus te verwaarlozen. 
De benodigde warmte wordt toegevoerd m.b.v.stoom van 120· 0 en voor 
het gemak nemen we aan , dat de warmte-overdracht der roodkoperen 
verwarmingsspiraal JOO % is. 
Volgens H . M . üpiers~1 is de condensatiewarmte van stoom van 120 · C 
525,9 Kcal/Kg . 
We hebben dus nodig : 239665 

525,9 
456 Kg stoom van 120°C/uur. 

D. Het vermogen v.d.voedingspomp. 

We hebben berekend,dat de voeainb wordt ingevoerd op de ' 3de plaat 
van boven. 
De opvoerhoogte is dan: 4 - 3)( 0 ,4575 == 2,63 meter. 
De hoeveelheid vloeistof, die moet worden opgepompt is 
259,2 + 902,6 = 1161,8 Kg of 259 ,2 x 902,6/0,8 = 1387,45 m3/uur. 
De pomp moet derhalve een vermogen hebben van tenminste 

Gx H 
75 ')( 3bOO 

1161,8-'<'2,63 
75 -,<. 3600 

0000000000 

0,0113 P.K. 
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