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Ta. Samenvatting over de technologische uitvoering van

het proces.

De fabriek heeft een capaciteit van ca 80,000 ton/jaar.
Het aantal bedrijfsuren per jaar bedraagt 8,000 uur,

Als grondstof wordt ijsazijn gebruikt, als katalysator
triethylfosfaat en om de werking ven de katalysator te
niet te doen wordt ammoniak gebruikt.

3 C 4 e L tw
Het rendement bedraast 93 %.[ bhié #5 macr ok mel Jo @ Ak

bord! e o ?,{j
Berst wordt een verdamper, oververhitter, reduceerventiel
en voorverhitter gebruikt om het azijnzuur bij 750 °C en
0,29 ata in de buizenreactor te brengen.

De reactie vindt plaats in deze buigenreactor bij 750 tot
1000 °C en een druk van 0,29 tot 0,13 ata. Direct véér de
reactor wordt 0,3 % triethylfosfaat in dampvorm gedoseerd
als homogene katalysator.

De reactieproducten worden in een serie koelers snel gekoeld
tot =10 OC, waarbij direct na de reactor 0,05 % ammoniek

aan het productgas wordt toezevoegd om de werking van de
katalysator te niet te doen,

In de eerste koeler wordt stoom van 192 °¢ geproduceerd.

In de tweede koeler wordt het productzas met koelwater
gekoeld van 250 tot 50 °C. Een serie van zes pekelkoelers

in tegenstroom zorgen tenslotte voor de verdere temperatuur-
verlaging van het productgaes, waarbi] de waterdamp en azijn-
zuur condenseert en afgevoerd wordt naar een opwerkinstal-
latie,

In een vloeistofringpomp wordt het keteen met azijnzuur
verder omgezet in azijnzuuranhydride,

Het azijnzuur/azijnzuuranhydridemengsel wordt in een destil-
latiekolom opgewerkt tot een product, dat meer dan 99 %
azijnzuuranhydride bevat,



De vloeistofringpomp heeft een tweeledige functie. In de
eerste plaats fungeert zij als vacuumpomp voor het kraak-
proces, in de twecede plaats is zij de reactor, waar de
reactie tussen azlijnzuur en keteen onder gunstige omstan-
digheden plaatsvindt (aﬁﬁr goede menzing; druk oplopend
tot 1 atm.), wasrdoor geen grote absorptiekolommen nodig
zijn,

In een patent (lit. 1) wordt toevoezing van zwavelkoolstof
aan de voédinglvaﬂ de kraalkoven aanbevolen om vorming van
koolstof in het kraakproduct tegen te gaan, Hoeveelhed

en andere gegevens worden daarbij echter niet verstrekt.
over het algemeen wordt koolstofvorming in de literatuur
genegeerd. In het voorontwerp is aangenomen, dat deze
koolstof zich san de reactorwand hecht en dat door het
Boudouard-evenwicht verder geen koolstofproductie optreedt.
Aanbeveling verdient het onderzoek naar de koolstofvorming
tijdens het kraken van azijnzuur, het gedrc,rr ven dege
kXoolstof en de invloed van zwavelkoolstof op de reactie~
producten,

De waarden van de soortelijke warmte en verdampingswarmte
van triethylfosfaat zijn niet in de literatuur te vinden.

Ook de kritische druk en temperatuur zijn niet bekend, zodat

voor de soortelijkxe warmte en verdempingswarmte waarden zijn

geschat, Deze grootheden zullen dus nog experimenteel
bepaald moeten worden,

Bij de vloeistofringpomp is koeling necdig. Dit gebeurt door
recycle van een deel van de productstroom, nadat die is
gekoeld, In dit ontwerp is de totale productstroom gekoeld
om zo weinig mogelijk azijnzuur- en azijnzuuranhydridedamp
te verliezen in het afgas. Het is echter de vraag of het
niet economischer is alleen de recycle te koelen en de
voeding voor de destillatiekolom op 40 % te houden, omdat
deze voeding hierin op het kookpunt gebracht moet worden;

daarbij een zeker verlies aan azijnzuur en azijnzuuranhydride

accepterend,
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I1. Inleiding

Azijnzuuranhydride is een heldere vloeistof met een stekende
geur., Het wordt toegepast bij de productie van acetylcellu-
lozen, 9ceténiliﬂe, acetaatesters en diverse andere orga
nische preparaten, reuk- en verfstoffen, Het vindt talloze
toepassingen in de pharmaceutische industrie, zoals bij de
bereiding van acetylsalicylzuur, acetcholinchloride, vita-
mine BP-6 enz. Het grootste gedeelte wordt echter gebruikt

in de kunstvezelindustrie,

In eerste instantie was de opdracht een fabrieksvoorontwerp

te meken voor de bereiding van keteen. Aangezien keteen
cemakkelijk dimeriseert en in de industrie voornameli jk

als tussenproduct bij de azijnzuuranhydridefabricage wordt
gemaakt, is besloten een voorontwerp te maken voor de
bereiding van azijnzuuranhydride via keteen,

Keteen kan gemazkt worden door pyrolyse van aceton of
azijnzuur. Daszr azijnzuur bij de verwerking van keteen tot
azijnzuuranhydride vereist is, is voor de pyrolyse van
szijnzuur gekozen, Dezelfde installatie is echter ook
bruikbaar voor de pyrolyse van aceton. (Lit. 2)

Andere bvereidingswijzen van azijnzuuranhydride zijn

1) uit azijnzuur met fosgeen:

2 Ci3000ﬂ + COCI —> (CH CO) O + 2 HCLl + 002

2) uit ethylideendiacetaat: M} hmvhmdiﬁud
CH3CH(OOCCH3)2 —_— 0}130?0 + (CH 00)20 M R L}rmmk-
3) door oxidatie van aceetaldchyde:

In Nederland wordt geen azijnzuuranhydride op grote schaal
geproduceerd, De belangrijkste producenten 2zijn gevestigd
in Duitsland, U.S,A. en Canada,

(Iit. 3, 4, 5)



Uitzangspunten voor het ontwerp.

58 18 119

Txterne

gegevens:

De capaciteit moet 80,000 ton/jaar bedrag

productieeenheid van 8,000 bedrijfsuren,

en in een continue

catie;

Azijnzuur voldoet aan de volgende specifi
gehalte azijnzuur 99,7 %
mierezuur 0,1 %
aceetaldehyde 0,01 %
Fe, Pb, Cl, 504 ieder 1 ppm
indamprest 0,005 %
Specificatie azijnzuuranhydride;
gehalte & ,ijnzuu*axhydrlde 99
zljnzuur 1l %
Afgas: 4,828 NLE/jaar (0,1675 NmB/sec)
Samenstelling afgas:
waterstof 7,2 vol%
etheen 9,2 =%
methaan 25,6 - %
koolmonoxide 38,6 = %
kooldioxide 19,4 - % ;
Dit gzas kan mee verbrand worden in de kraakoven, voorver-
hitter of eventueel in een stoomketel,
Het gas levert ecen warmte van 3,420 kW, Dit is echter niet
voldoende voor de verhitting van de buizenreactor; er is
dus nog een aanvullende hoeveelheid aardgas nodig.

Afvalwater:
Uit het kraaksgas
(0,582 kg/sec)

wordt 16.760 ton/jaar vl

oeistof afgescheiden

De samenstelling van degze vloeistof is:
azijnzuur 8,4 gewh
triethylfosfaat 1,0 - %
ammoniak 0,1 - %
water 90,5 - %
Voordat dit afvalwater geloosd kan worden, moet eerst het
azijnzuur hieruit verwijderd worden, eventueel ook het

triethylfosfaat en ammoniak.



Het azijnzuur kan na opwerking weer als voeding van de
kraakoven dienen,
Afvalwater uit de warmtewisselaars: 630,000 ton/jaer
: 0,
22 kg/sec water met een temperatuur van 40 “C.
Hierbij is het koelwater uit de pekelinstallatie niet

meegerekend.,

Interne segevens:

Fysische constanten van grondstoffen, tussen- en eind-

producten:

Tabel 1

component PRADRT | BPEE] Sarabs | wiostetor
°c °c kcal/kg | keal/kglc
azijnzuur 16,6 118 97 0,490
keteen -95 -56
water 0 100 539 1
azijnzuuranhydride =73 - 138 104 0,432
triethylfosfaat -56 215
Tabel 2
component mol, Cp in cal/gmol °C =
geV. | p 4 B,1070.1 + ¢.1076.q2
A B2 C
azijnzuur 60 9,88 26,78 | -5,89
keteen 42 4,79 22,59 -7,19
water 18 6,89 3,28 | =0,343
koolmonoxide 28 6,35 1,81 -0,27
kooldioxide 44 6,39 10,14 -3,42
etheen 28 B 02 28,21 | -8,54
methaan 16 %420 18,41 | -4,48
waterstof 2 6,95 | -0,20 | +0,48
azijnzuuranhydride 102 — — am
triethylfosfast 182 —— - S




A0
c

stendaard bij 25
component Cg g AH? AGe/T
J/mol °c | J/mol O | xJ/mol J/mol
keteen 47,384 239,11 -61,9 -200 | wtvithod aatd
azijnzuur I 123, 4 159, 8 ~484,9 fr:I§6§’”'gﬁzgﬂt
B G 66,5 282,5 ~437,4 | -1271 | dpiald
etheen 43,6% 219, 4 52,28 | 228,6| ™ *°
methaan 35,79 186,19 -74,85 | -170,7 j:ﬁﬂf‘
water G 33,56 188, 65 -241,8 ~766,6
- i 75,15 66,56 -285,9 -792,2
koolmonoxide 29,15 197,4 -110,5 -459,8
kooldioxide 37,13 213, 6 -393,51 | -1323
waterstof 28,83 130,6 0 0
azijnzuuranhydride (-1806)
Y%, 65 Te 8y 9 \\“fdmﬁh““‘ﬁv
nrﬂ&:ﬁsq

Corrosie aspecten:

Bij de hoge temperaturen is het azijnzuur/ketecnmengsel

zeer agressief, In de literatuur wordt voor de voorver-

hitter en de reactor Cr-staal of 25/20 Cr-Ri-staal aan-

bevolen,

Bij lagere temperaturen kunnen de apparaten en leidingen

gebouwd worden van een 18/8 Cr-Ni-staal type 316 of 317.

Lit. 10,

Explosie grenzen:

Azijnzuur:

azijnzuuranhydride:

IJitl 3 .

ondergrens
bovenzrens
ondergrens

bovengrens

4 vol®
17 =%
2 -4
10 - %

in Jucht



Gifti

o = 5
T = e
.Tr-:‘.bl\-\ -

Yeteen: zee

Azijnzuur:

Tjit .

r giftig, toxische werking te vergelijken met
reen, De maximaal toegestane concentratie in

lucht bvedraagt 0,4 mg/m

e
S

z
-

geconcentreerd azijnzuur werkt sterk etsend in

op de huid en slijmvliezen, In dampvorm werkt

het azijnzuur sterk prikkelend op de slijmvliezen,
¥
2

500 mz/m” geven ns 1 uur ademen zware beschadi-
gingen van het slijmvlies. 7Toxicologisch bezien
wordt het ezijnzuur in het lichaam snel afgebroken
zodat er geen chronisch vergiftigingsgevaar
bestazat.

nzuuranhydride; de giftigheid is ongeveer hetzelfde

3.

als van azijnzuur. Het azijnzuuran-
hydride beschadigd echter alleen slijm-
vliezen, maar geen droge huid.

De maximeal toegestane hoeveelheid
azijnzuur en azijnzuuranhydride in de

J
lucht is 25 mg/m 3,

e,




IV. Beschrijving van het proces,

Het proces wordt beschreven door puntsgewijs de apparaten

te behandelen,

P 1 Verdamper. De voeding, 2 kg/sec ijsazijn,wordt verdampt.
De benodigde warmte wordt geleverd door condenserende stoom
van 192 °C en 13 ata. -

H 2 Oververhitter, De azijnzuurdamp, die een temperatuur
heeft ven 118 OG, wordt oververhit tot 150 °C door stoom
onder dezelfde condities 2ls bij 1 1.

De damp, die een druk heeft van 1 atm.,, wordt door een

reduceerventiel adiabatisch geBxpandeerd tot een druk van
11 jk gemezkt wordt door een vacuumponp

0,45 ata, wat mosge
P 11, die het vacuum in stand houdt. Hlﬂrblg daalt de
temperatuur tot 135 Og,— vl 168e. rovolel et éf"““‘“ B ol ot ké{m
7 0 3 Voorverhitter, lHierin wordt de damp verhit tot 750 c,
waarbij een drukval optreedt van 0,16 ata (Lit, 2).-p pxdhi b sl
—— A
Direct na de voorverhitter wordt 0,3 % triethylfosfast,
die in verdamper T 4 in de gasfase is gebracht, via een
wietetz - =2 dggeerventiel geudﬁplcurd.
0 5 Reactor. Het rezctiemengsel wordt in de buizenoven
gebracht, waar de temperatuur door verhitting met rook-
gassen oploopt van 750 tot 1000 °c en de druk afneemt tot
0,132 ata., De reactie is endotherm, De verblijftijd in de
reactor bedraszgt ca. 0,23 see. (Tit. 2, 11) Direct na de
reactor wordt 0,05 % ammoniak toegevoezd om de katalytische
werking van het triethylfosfaat te niet te doen,
H 6 Gaskoeler. In deze koeler wordt het productzas zeer
snel gekoeld (in 0,15 sec) van 1000 tot 250 °C. De ver-
blijftijd in deze koeler mag niet meer bedrazen desn 0,8 sec
(1it. 12), omdat er anders azijnzuur weer terugzevorad zou
worden, ondanks de ammonisk suppletie,
Gekoeld wordt met kokend water van 192 °C en 1% ata. De
stoomproductie kan’??EEEIK¥’§Br3§h voor de verdamper, de
oververhitter en de revoiler van de destillatielolom,
H 7 Warmtewissclaer., Hier wordt werder uvekoeld tot 50 OC
waaroij koelwater als koelend medium wordt gebruikt, ij
de heersende druk (0,126 ata) treedt nos geen condenseat

\

:

I_l.

van de aanwezige dampen op.



S o -

pekelkoelers zorgen,

L6)]

tewisselaar, Een serie van ze
in tegenstroom, voor een verdere afkoeling van het proces-
gas tot =10 °C. Het overgrote deel van het water, ammonizak,

Cy 10 Cycloon. De in de gasstroom nog aanwezige vlioeistof-
druppels worden in vier parallel geschakelde cyclonen afge=-
scheiden., Deze vloeistofdruppels worden gevoegd bij de
condensstroom uit de pekelkoelers., Een barometrisch been
en een vacuumslot V 9 zorgen voor het instand houden van
het wvacuum,

P 11 Vloeistofringpomp. De vloeistofringpomp zorgt voor
het vacuum vereist bij de productie van keteen, De gas-
stroom wordt hierin gecomprimeerd tot 1 atm. en kan door
de goede menging van het gas met de vloeistofring, welke
bestaat uit 87 % azijnzuuranhydride en 13 %4 azijnzuur,
snel reageren met het azijnzuur. Het gas dat de vloeistof-
ringpomp verlaat is keteenvrij, (Lit. 13, 14)

De vloeistofvoeding van de pomp is samengesteld uit het
topproduct van de destillatiekolom, recirculatievloeistof
uit de hierna te bespreken koeler/afscheider en azijnzuur-
suppletie. De temperatuur van de vloeistof in de toevoer
van de vloeistofringpomp is 25 °c.

H 12 Xoeler/afscheider. De productstroom uit de vloeistof-
ringpomp, bestaande uit een vloeistofmengsel van 87 %
azijnzuuranhydride en 12 % azijnzuur en de restgassen met
een temperatuur van 40 OC, wordt gekoeld tot 25 °¢., Er
wordt gekoeld met pekel ven =15 OC, waarvan de temperatuur
oploopt tot +10°c. De gassen scheiden zich hierbij af en
worden afgevoerd naar de verbrandingskamer,

Een deel van de afgekoelde vloeistof wordt gerecirculeerd
in de vloeistofringpomp; de rest zaat naar de destillatic-
kolom,

D 12 Destillatiekolom, De voeding komt met een temperatuur
van 25 °C in de destillatiekolom op de 1%e schotel van
onderen van de 17 theoretische schotels. liet topproduct
bestaande uit 90 % azijnzuur en 10 % azijnzuuranhydride,
wordt gecondenscerd in de totale condensor H 14. Een deel



13-

wordt gerecirculeerd in de destillatieckolom (refluxver-
houding 2); de rest wordt in warmtewisselaar H 16 nage-
koeld tot 25 °C en in de vloeistofringpomp gevoerd,

Het bodemproduct wordt voor een deel in de reboiler H 15
opnieuw verdampt en in de destillatiekolom teruggevoerd,
Het andere deel is de opbrengst aan azijnzuuranhydride

en wordt in warmtewisselaar H 17 gekoeld tot 40 OC, waarna
het wordt opgeslagen en geleverd kan worden pan de afnemer.

D i

-

Bij het opstarten ven de fabriek moet eerst de installaties
met inert ges worden gespoeld tot alle zuurstof is verdwenen.
Daarbij kunnen met behulp van een extra stoomketel en de
vloeistofringpomp alle temperaturen en drukken worden
ingesteld. De pomp heeft in het begin een vloeistofring

van zuiver azijnzuur. Tot er een concentratie van 87 %
azijnzuuranhydride is gevormd moet deze vloeistof uitsluitend
gerecirculeerd worden,

Eventueel kan de pomp en de koeler/afscheider gevuld worden
met elders betrokken azijnzuuranhydride,

Wanneer alle zuurstof uit de apparaten enleidingen is
gespoeld, kan het azijnzuur worden toegevoegd in de verdamper
T 1 en kan de productie beginnen,

Uiteraard moet tijdens de bouw van de fabriek grondig op
lekken in de apparaten, leidingen en appendages worden
gecontroleerd om bhinnendringen van lucht in het wvacuunm
gedeelte te voorkomen, hetgeen explosies ten gevolge zou
kunnen hebben, Na de vlioeistofringpomp kunnen door lekkages
azijnzuur-~ en azijnzuuranhydridedamp (of vloeistof bij

grote lekken) ontsnappen, wat zeer onaangensam is voor

het milieu en bovendien productieverlies ten gevolge heeft.

De- flexibiliteit van het bedrijf is zeer gering, aangezien
de snelheden in de reactor en koelers bepalend is voor

de warmteoverdracht. Kleine productie schommelingen zijn
echter wel haalbaar, doch een ander productieniveau is met
de ontworpen installatie niet te verwezenlijken, Dit zou

wel mogelijk zijn, indien niet één unit van reactor en

koelers zou zijn gebouwd, doch een aantal units parallel



a) A

seschakeld, zoals bij de vloeistofrinzpompen.

ven @zichte van de soort voeding is de flexibiliteit wel
groot.‘ﬂnwﬁ%‘het aceton in vergelijking met het azijnzuur
veel goedkoper zou worden, dan kan heel eenvoudig met
ezelfde installatie overgegaan worden op aceton als

voeding, Wel zal opnieuw de diverse temperaturen, de

masse~ en warmitebalens en dergelijken, bekeken moeten
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V. Procescondities.

A, Kraakproces

Bij het kraakproces spelen de volgende reacties een rol:
AH® in kecal/mol

1. CH3C00H ~———> CH,=C0 + Hy0 + 28,1
2. CHC00H ~——> CH, + CO, = 9.5
3. CHzCOOH ——= 2 CO + 2 Hy + 51
4, 2 CHp=CO ——= CH, + C + 2 CO - 53
6. O 00 e 200 + 41,2
6. 2 CHy=CO ——s 2 CO + C,H, - 10,7

(Tit, 15)

De reactiewarmten van de reacties 2, 3, 4, 6 zijn berekend
uit de vormingswarmten (Tabel 3). De recactiewarmten van de
reacties 1 en 5 zijn zevonden in respectivelijk 1it, 3 en 16.
B6%¢ gpijnsuur = = 111,14 + 5,37 . 1077 . u
AG" ¢ yeteen == 14,51 + 0,29 . 10 = . T

O —
AG” ¢ yater == 59,14 4+ 1,32 , 107 . 7

Als de temperatuur hoger is dan 725 OC is de AGO S

0 0
G i .
AG f water A f azijnzuur
De reactie vindt dus plaats bi] een temperatuur hoger dan
(0] .o o -~ - .
725 “C. Bij temperaturen lager dan 725 °c gaat de reactie
in omgekeerde richting, Daarom moet de katalysator snel

T keteen
kleiner dan de :

vergiftigd worden en het productgas snel worden gekoeld,
teneinde de reactiesnelheid te verlagen.

In vrijwel alle gevonden literatuur (2, 3, 4, 5, 17) wordt
een conversie van azijnzuur tot keteen van meer dan 85 %
eangegeven, Literatuur 15 geeft meer informatie over de
reactlekinetiek, naar geeft daarin slechts een opbrengst
ven ca 50 % bij 750 0C en 100 mm Hg.

Aangezien er blijkbaar een veel hogere conversie mogelijk
is, is bij des berekenin~ uitzegaan van een conversie van
85 %, waarbij aengenomen werd, dat de reacties in de vol-
gende percentages kunnen worden uitgedrukt:
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Tabel 4,

reactie omnzetting 2ard van de reactie
no., ch
4 niet omuzezet
1. o0 hoofdreactie
2% B nevenreactie
&, 1 nevenreactie

9

volpgreactie

1
4 volsreactie

Oy

. het Roudouwardevenwicht stelt zich

in zodra voldoende koolstof is sevormd.

De totale conversie nsar keteen is dus 85 4. H‘
[e 51 aat is d rolrende . 10tas : inz i
Het resultaat is de volgende productsamenstelling, uit-

gaande van 2 kg/sec azijnzuur voedingo:

azijnzuur 0,080 Xxg/sec

keteen 1,120 -

water 0,540 -
koolmonoxide 0,076 -
kooldioxide 0,066 -

methaan 0,029 -

etheen 0,018 -

waterstof 0,001 - '

Reactic—-evenwicht: |
f

’

f azijnzuur

f keteenqwater

=
i
=

I
M
~J
B
1
L
~
P
-
i
Mﬁ
p—
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Evenwicht wordt bereikt als 299 ¢ azijnzuur is omgezet,

' Door de korte verblijftijd in de reactor, die aangehouden
moet worden om neven en volgreacties te beperken (lit. 15),
wordt het evenwicht niet ‘vereilkt,

De verblijftijd in de reactor is 0,23 sec.

Reactiewarmte;

De reactiewarmte is de enthalpieverandering, die als gevolg
‘an de reactie bij constante druk en temperatuur optreedt.

AT

0
AF&,zz AH - + AT }reactanten

.S “producten

anor ¢ = (0,9.28,1 - 0,05.7,5 + 0,01,51 = 0,01.53 + 0,01.41,2 -

T =0,04,10,7) . 22990 | 4,18

AH®, .= 3470 kv

ﬁHproﬂucten -

AH

reactanten
&Hr = 2838 kW

De druk en temperatuur zijn hier bij respectivelijk 100 mm Hz
en 1000 °C genomen, '

Omdat er 2,000/60 gmol/sec voeding wordt toegevoegd, is

hier de reactiewarmte in kJ/sec (kW) uitgedrukt en niet

in kJ/mol.

Katalysator:

"

exproces wordt gekatalyseerd door zure katalysatoren
zoals fosforzure esters, Triethylfosfzat wordt hiervoor
het meest gebruikt., Het voordeel van deze. esters is de
homogene katalyse. Eventuele vergiftiging blijft dus
achterwege, Direct na de reactor moet de katalytische
werking te niet worden gedazn door de zZure groep te
neutraliseren, Dit gebeurt door toevoeging van ammonialk,
Het is nuttig om na te gzan of het triethylfosfaat uit
het condens van de pekelkeelers ié af te scheiden., Het
kan dan weer opnieuw als katalysator worden gebruikt en
ook uit het oo punt van milieubsheer is dit toe te juichen,
1) lozinz komt nl, bijna 500 kg/das triethylfosfaat in het

L=

i
oppervlakte water, (nit. 2, 3, 4, 5, 11, 12)




(93]

. ot . " . - o [ ¥,
Tn de vloeistofrinspomp vindi de volgende reactie plaats:

CH,=0=0 + CL-j CO0H b (C?-TB--GO)QO -11,5 %cal/mol
“ 3
o 14.51 4 0.29,1072,0
AC £ keteen — T~ TSt T Mecies . ;
0 07 i m
aC ¢ azijnzuur = T 109,33 + 5,07.10 #;iﬁ_###——%vﬁ“¢»!’3f

“ )

2 6,42 05.107°,T

AG f azijnzuurenhydride 96,42 + 1,
) 0

Reactietemperatuur T = 40 OC = %1% “K

Reactiedruk p = 1 atm,

AG°, = = RT 1n Ky = - 32,71

F
' ‘ 35 71,107 "
In Xp = Tgube2r3 = 927
22

(@]

Kp = TyTeL

‘Deze reactie is dus aflopend.

Reactiekinetiek:

Het reactiemechanisme is als volgt:

CH2 = =0 e ] CH_2 :0{'}‘:__-_-.__Oe.'?T
PR So---8®
CH,- C s—p CHz = CL_
3 N 5 X0
s N
AR
CH, = y\: 0 -~ H —_— Céfo
—— s = p/’o — I :}O
a ot T s
(Lit. 28)

Volgens 1it, 18 is voor de reactie:
£

k
i W

de reactiesnelheidsconstante van de terugisaande reactie

D=

CH

geseven met;
k2 = A,exp(-E/RT) wearin A
E = 34,500 cal

R = 1,9858 cal/mol °K
T o= 313 °x

1012 soc"'-'I

P, Omzetting van keteen met azijnzuur tot azijnzuuranhydride,



2 -]
Kpo= Jq /%, dus ky =Ky « k, = 7,7.10%2 , 8,2,10 13

10
k, = 6,%,10
(Aangenomen is dat de reacties in eerste orde verlopen)
Voor een omzetting van 99,9 % van het keteen moet de
verblijftijd in de vloeistofringpomp bedragen:

-~ 1n 0,001 =k . C

10 sSec.

T o= 21908 = 1,0,307
6,3.,10

De reactiésnelheid wordt echter geremd door de absorptie
van het keteen in de vloeistofring. Dasr de druk van de
cassen in de vloeistofringpomp oploopt tot 1 atm. kan
deze absorptie sneller verlopen dan in de absorptie-
kolommen onder vacuum, Bovendien worden de gassen en de
vloeistof door de pomp zeer goed gemengd, waardoor veel
snellere verversing van het oppervlak in de gas- en
vloeistoffase optreedt.

Van de reactie;

/ H\(CHBCO)QO + HEO —e 2 CH3COOH

is bij 40 Oc de reactiesnelheidsconstante k = 0,380 sec—l.

. q

Lits 13) —Z Oj,.sf,bf'f", @cmzquo 4 He W;%
—_ 4125 5 - N bl i F&e

Als de verblijftijd in de 2333292)1,7 sec, bedraaé?’f? qipﬂﬂ

de omzetting, bi] een eerste orde reactie in water (er

& e . %
% /;/f is een overmaat azijnzuuranhydride aanwezig):
¢

‘ -1 (1-8) =k « T ksl o, W e

- i Wy}qhmw “

o In (L -§) = - 0,380 . 1,7 = = 0,646 T4 _&uaﬂ?
1 -8 =0,0015 ’ 77

§= 99,85 ‘;'5

Na de vloeistofringpomp komt het reactiemengsel in de
leiding neaar de koeler/afscheider, welke mede fungeert
als buisreactor, zodat kan worden aancenomen daf al )
water en keteen is omgezet, wanner het reactiemengsel

in de koeler/afscheider komt, .



Reactievwvarmte:

De volgende reacties treden op:

AH®, . in kcal/mol
1y CHZCO + CHBCOOE —_— (CH300}20 - 11,5
0

C
plaats vindt, wezorna de reactieproducten en de vloeistof

Aangenomen wordt dat de reactie bij 1 atm en 25

in de pomp worden opgewarmd tot 40°¢.

De reactiewarmte is dan:

y 8H, 4 1190/42 . 11,5 . 4,184 = 1366 kW

f ¥
( ),b.HI, o = 14/18 . 16,6 . 4,184 = 54 Xy

il

ﬁHr,totaal = 1420 kW

De reactenten komen in de vloeistofringpomp met AH = 131 kW.
De reactieproducten komen uit de vloeistofringpomp met

AH = 1551 kW, Om de temperatuur op 40 °¢ te houden is

er dus 56,048 kg/sec van een azijnzuur/azijnzuuranhydride-~

mengsel als koelvloeistof nodig.

“



VI. Motivering van keuze van de apparatuur en berekening

hiervan,

Het kraakproces vindt plaats bij 750 tot 1000 °C en een
druk van 220 tot 100 mm Hg. Azijnzuur is dan in dampvorm

J ol & b

aanwezliz, De voeding wordt achtereenvolgens door verdamper

T 1, oververhitter H 2, het reduceerventiel en voorverhitter

0 3 van 25 °C en 1 atm, op de bovengenoemde condities
gebracht,

Verdamper T 1:

De verdamper is een “Robertverdamper" met inwendige verticale

pijpenbundel en inwendige natuurlijke circulatie, Het beno-
digde verwarmend oppervlak is 6,4 m2. Voor de verwarming
wordt stoom gebruikt van 13 atm. en 192 Oc, welke in de
gaskoeler H 6 wordt opgewekt.

In deze verdamper moet per seconde 2 kg azijnzuur worden
-verdanmpt, Het azijnzuur komt de verdamper in met een tem-
peratuur van 25 %0, Dne benodigde warmte is dus:

¢W
by

Het benodizd verwarmend oppervlak is:

é W . 2 0

]

(1 ) M.s00rt.w. + PIN 7

kookp., ~ Tin
(93 L] 2 (] O’ 49 + 96,8 L] 2) - 4’ 184 = 1].91 k“!"\l

il

A = U, AT hkokende 2zijnzuur = 10 kW/m™ e
hcondenserende stoom = 10 =
hpijpwand Bk o
vervuiling = 10 e

(Tit. 20, 21) U = 2,5 kW/m°

De temperatuur van de vloeistof in de verdamper is 118 oc;
de temperatuur ven de condenserende stoom is 192 OC, dus is
ar = 74 °c

1191
A=m—,):r=6’4m

Bij pijpen met 4 25 - 30 mm zijn er 164 verticale pijpen
van 0,5 m lengte in de verdamper nodig.,

Het stoomverbruik is 0,6 kg/sec.

Deze verdamper wordt geheel uitgevoerd in 15/8 Cr-~Ni-staal,




DD

Ovcrvcrhitter H 2:

roly e e—

De oververhitter dient om te vooTrkomen Azt tijdens het
S bij plaatselij%e onﬂerkoeling, condensatie

0 SmoOTNL0CEeSs
© plaats vindt en om eventuele neegevoerde kleine druppels
oz te verdampene. Neze druppcltjes kunnen erosie en
corrosie in het Teduceervenﬁiel yeroorzaken.
De verwarning geschiedt door condonserende stoom aan de
buitenzijde van een horizont&le pijpenbundel; de agijn-
zuurdomp zaat QOOT de pijpen- Het yverwarmend oppcrvlak
p is 36 m De yerdamping ex de oververhit%ing vindt plaats
7t pij 1 atm. pas daarna wordt de druk net pehulp vaen een
V’i>/ ;educeerventiel en vacuumpomp P 1l gereducecrd. noor it
;ﬁf l reducéerventiel 1s het proces peter regelbasT dan wen-=
neer het azijnzuur opder vacuum zou worden verdampb.

De azijnzuurdamp moet in deze€ Uververhitter van 118 tot

150 6 gebracht worden. De temperatuulr yan de stoom is
192 °C, dus ATyon gem.” 56 °C.

425
¢".‘J =N 7j CP aT

391

. 423
$. = E.'%%P- . 4,134.10‘3 . f (9,88 + 26,78.107°T = 5,89.10701%)ar
391 .

qﬁw = 121 kW

Het verwarmend oppervlak is:s

$

2
A = G—&T g = 60 W/m" °C (Tit. 20)
i 1%1.092 %6 m2
pij pijpen met ¢ 25 - z0 mm is eT ecen lengte van 456 m nodigs.

om cen goede waTmteoverdracht te verkrijsen moet Re > 107,
pe snelheid in de pijpen ig dan ca. 60 m/sec.

Per pass zijn den 38 pijpen nodig. De warmtewisselaar
wordt witgevoerd met 4 pijppasses. gr zijn dan 152 pijpen

o

van 2 M lengte nodig.

Tn deze oververhitter moeten de pijpen, de pijpennlaten

zijny Qc romp ken van G-

en de rompdekeels met reerschotten van 1.3/8 Cr—vi-staal
st

a2l zijn.

e

E—T
. . o
il Il

TR A A

& Hos il




o i L. r
Voorverhittingsoven 0 3 / A

-

Na het reduceerventiel is de temperatuur en druk van de
azijnzuurdamp respectivelijk 108 °C en 540 mm: Hg.

In deze oven wordt de azijn *uv“oaﬂp weer verhit tot 750 oc.

De druk neemt daarbij af tot(220'mn Hg. 2 50 A gl b abl

-

it de rezctor O

o

R

De benodigde wa
Sem

rmte wordt geleverd door de rookgassen
e

% i

G'J

2. Bij de berekening is aangenomen, dat

veratuur van de pijpen 800
o

de gemiddelde t
Dan is ﬂTlog.gem. = 371 “C B ;
de gemiddelde temperatuur van de azijnzuurdamp T = 429 “g.
De massastroom bedraagt 2 kg/sec, hetzeen overeenkomt met
33,7 gmol/sec,

Door de lage druk kan de damp als een ideaal gas beschouwd

worden, dus:

év =n , ggiéﬁgﬁg . % ., 1077 mB/sec
P 13 & 250 n°/sec
é, uit = 200 -

¢v gem = 3y -

In verband met de lage druk zijn hoge gassnelheden vereist
om een goede warmteoverdracht te verkrijzen., Indien de
damp door 24 pijpen met ¢4 50 -~ 58 mm stroomt, treden de

volgende gassnelheden op: A —
v = 49,2 m/sec 2 &
BR. G PR
— 20N5 =
vui-t - L.O)
v = 114 -

Bij de gemiddelde druk en temperatuur heeft de azljnzuur-
damp de volzende eigenschappen:

9 =1,66,1077 Nsec/m?
X =4,6 .1072 y/m
ﬁp = 3,5 kJ/kg °a
p = 0,37 kg /m° (Lit. 22,23)
Dit seeft:
Re = 12.680 re?s8 - 1780
Pr o= 1,0 rr?13 = 1,06



L

Nu = Q,'-f?Z o 3‘093 . PTO’Z = 34 (I'it' .2/1")

$a
N

De warmte die moet worden overgedragen is 3020 kW,

Het verwarmend oppervlak is:

¢ 3020000 _ pog 02 [tk 6 seqre Hiohy doamine
] = < — Jf i — ul o U w . !
L= B 3T =qOURTY. = SO W = pe £ f“]l""tﬁ“ P e

De lengte van de pijpen moet dan zijn: Y. Yoo Mauh-T:wmu#u
204 & ol 'ud
 Apepmn L SRSy T fhace
24.“.0’04’

Voor de voorverhittingsoven zijn dus 24 pijpen met een lengte
ven 54 meter, dit zijn 9 lengten van 6 meter, en met
g 50 -~ 58 mm nodig.

Deze pijpen moeten in verband met de hoge temperatuur ven

de pijpwand en de agressiviteit van het azijnzuur bij deze
temperatuur van 25/20 Cr-Ni-staal zijn,

Reactor 0 5:

Hier wordt de benodigde reactiewarmte toegevoerd en het
gasmengsel verhit tot 1000 °c. De bencdigzde warmte wordt
ﬁerkregen uit de rookgassen van gasbranders. Hier is de
voorkeur gegeven zan gasbranders boven elektrische ver-
hitting, omdat in Nederland aardgas goedkoper is, en omdat
in het proces gas wordt seproduceerd, dat kan worden mee-
verbrand, De warmteinhoud en temperatuur van de rookgassen
die de reactor verlaten zijn voldoende om het azijnzuur

in de voorverhitter te verwarmen tot 750 9. De rookgassen,
die de voorverhitter verlaten, kunnen eventueel nog gebruikt
worden voor opwekking van stoom,

Om volgreacties te vermijden moet de verblijftijd in de
reactor klein zijn,

Bij aanname ven een gemiddelde pijpwandtemperatuur van

0gs ©

2 “C wordt gevonden:

A

=

8] m o]
log.gem, = 110 °C Toag = 875 °C




nij 36 pijpen met ¢ 19 - 87 mm seeft ait de volgende )
J/J{J’i-

anelhedent Lumr»M”*JJ ﬁuz.zasﬁhc.wJpa;jwa
Yip = 60 m/sec

Vait = 301 -

Vem = 210 -

Verder is pelkend:

5 = 2,05.10“5 N sec/m2
X=25 1072 w/m °C
A
P = 0,30 rg/m”
By = 2,5 107 5/xg °C
dus is:
Re = 45.500  geQs8 = 5500
pr = 1
Mo = 127

o
W = 85 w/m® °C
net verwarmend opperviak mnoet dan zijn:

b4 [ f
. ).u)?.O?O ~ 2
A =55, 110 407 m

De lengte der pijpen is:

_ 407 "
L = 2gv.0,015 18 m

gy zijn dus 36 pijpen net ¢ 75 — 87 WO nodig Vv

lenzte. pit zijn 288 lengten van & meter.
De verblijftiid in de reactor js 0,25 secCe.

ook deze pijpen moeten van 25/20 cr-lii-staal zijn.

ne grote wanddilkte van de pijpen is noodzakelijk

pand met de corrosietoesla;.

(Tit. 22, 25)

an 48 mneter

in ver-

"~

. 60 oo

e
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Verdamper T 4:

Om de katalysator goed te kunnen doseren moed zi) eerst
in de gasfase worden gebracht. Dit geschiedt in de ver-
damper 1 4 bij 1 atm. en 215 °G. De stoom,die hiervoor
nodig is,heeft een temperatuur van 250 Oy en een druk
van 40 atm, Dasrna wordt met behulp van een reduceerven-—
tiel het triethylfosfast gedoseerd.

hengezien er geen gegevens over triethylfosfaatl bekend
zijn, is hier verder geen berekening uitgevoerd.
Wanneer de gegevens, nodig voor de berekening van de
verdamper, bekend zijn, verloopt de berekening analoog

met verdamper 1 1.

6

Gaskoeler H W:
Al

Na reactor O 5 moet het reactiemengsel zo snel mogelijk
worden gekoeld om volgreacties en de teruggaande reactie
zoveel mogelijk tegen te gaan. Bovendien wordt ammoniak
toegevoegd om de katalysator te vergiftigen,

" Aangezien de gassen een temperatuur hebben van 1000 OC,
is het zinvol de warmte te gebruiken voor het opwekken
van stoom, Volgens literatuur 12 moet het gas binnen

0,8 seconde beneden een temperatuur van 360 °c worden
gebracht. Om de warmte van het productgas zoveel mogelijk
te benutten, en er toch nog verder gekoeld moet worden,
wordt in gaskoeler H 6 tot 250 °c gekoeld, De berekening
leert dat dit in 0,15 seconde kan geschieden,

De stoom, die hierbij wordt geprocduceerd, is voldoende
om de warmte, vereist in de verdamper ¢ 1, oververhitter
H 2 en de reboiler van de destillatiekolom H 15, te
leveren. Voor de verdamper T 4 moet een deel van de stoom
worden verhit en gecomprimeerd tot 250 °¢ en 40 atm.

Dit kan eventueel in de rookgassen uit de voorverhitter
0 3 geschieden, De temperatuur en druk van de stoom die
de gaskoeler verlaat bedrasagt respectivelijk 192 °c en
1% ata,.

-




AT = 287

log.gem

De gaskoeler wordt uitgevoerd met horizontale U-pijpen-
bundel. Boven de pijpenbundel wordt een ruimte openge-
houden waar de stoom zich kan verzamelen, om bij onre-
gelmatize stoomafname toch stoom te kunnen houden.

zast door de pijpen, de stoom wordt aan de

]

De gasstroom
buitenzijde van de pijpen opgewekt.
om een goede warmteoverdracht te verkrijgen moet de gas-
snelheid groot zijn en de buisdiameter niet te klein

worden gekozen,

¢
1

.?l -
by 1o = 47,8 m’/sec
By aiy = 20s6 =
¢‘1J‘ gem = 21 -

Vin =1
Vait =42 -
Vgem = 6% -
verder is:
X = 0,046 w/m °c
7= 2,1 . 107 N Sec/m2
P = 0,065 kg/m5
E‘p = 1,9 . 103 J/’J(£J 5
dus is:
Re = 10.100 o e
g pr®3 = 0,96
Nu = 35,5
hgas = 33 W/mﬁ %
hyand = 500t .
Rotoom = 295 =
hyepvuiline = 10000 =

U= 30 wm° °c




p,= =n; [ o, av ¢, =523 %k 1, = 1273 °K
i . o
L

azijnzuur: 1,33.4,184(7,420 4+ 18,050 - 3,770) = 121 kW
xeteen 28,35,4,184(%,590 + 15,210 - 4,610) = 1680 -
JatGT: 30  .4,184(5,160 + 2,215 - 0,220) = 900 -
koolmonoxide: 2,71.4,184(4,760 + 1,220 - 0,173) = 66 =~
kooldioxide: 1,5 .4,184(4,790 + 6,840 - 2,185) = 59 -
etheen: 0,64.4,184(2,265 + 19,030 - 5,465) = 4% -
methaan: 1,61.4,184(2,400 + 12,420 - 2,870) = 81 -
waterstof: 0,5 .4,184(5,210 - 0,128 + 0,336) = 11 =~

triethylfosfaat: 6

$

kW

Il

n
W
(o)
-

Het koelend oppervliak is dus:

A = BU“T*?ST = 345 m

244 pijpen met 4 50 -~ 583 mm en een lengte van 9 meter
hebben een oppervliak vaen %45 m2.

Dit zou een koeler kunnen zijn van 3 meter met 3 pijp-
passes; er 1is echter om hierna genoemde redenen de voor-
keur gegeven aan een bundel U-vormige pijpen met een ge~
middelde lengte van 9 meter.

In de koeler hebben 488 pijpen een doorsnede nodig met
een oppervliak van 3,47 mz.

Voor de stoomruimte wordt in de doorsncde een oppervlak

van 0,84 m® gelaten, zodat het totale oppervlak vean de
doorsnede van de koeler 4,31 m® wordt,

De inwendice diameter van de koeler is dan

AR i
D = _L%;;i = 2,34 m

De hoogte van de stoomruimte is 54 cm.
De verblijftijd van de gassen in de &
ongeveer 0,15 seconde, Hiermee w

0
aan de eis van 0,8 seconde in literatuur 12,

(o))

De dikte van de wand van de romp moat minima=l zijn:

2t ¢ = p» t = l;-L—Q;%Q = 21 mm



In verband met een corrosietoeslag en drukveiligheid
wordt voor de wanddilte 30 mm genomen, Tevens moet o»
deze koeler een drukveilisheid van 15 ata worden asn-

gebracht,

Aengezien het zas deze koeler binnenkomt met een tempéra-
tuur van 10020 OC, wordt in deze koeler de pijpen, de
pijpenplaat en de rompdeksel met keerschot van 25/20
Cr-~Ni~staal vervaardigd. De romp zelf kan van C~stazal
worden gemaakt, wat een kostenbesparing op het materiaal
ten gevolge heeft, Het 25/20 Qr~Ni-staal heeft echter
een veel grotere uitzettingscoéfficiént dan het C-staal
van de romp. Daardoor gasn de pijpen, wanneer zij tussen
twee pijpenplaten worden gemonteerd, bij verhitting tot
ca. 200 °C kxnikken. Dit on 1plezierig effect kan door de
hoge druk in de romp niet met een balg worden opgeheven, yﬂy"hﬂ
Het werken met een losse pijpenplaat geeft een mogelijk- ! wwﬁ
heid tot lekkage, 2zodat hier gekozen is voor een warmte- b”x
wisselaar met een U~bundel, Bij de bouw van deze warmte-
wisselaar moet dan rekening gehouden worden met de grotere
lensteverandering van de pijpen, dan van de romp. Tr moet

een extra ruimte hiervoor in de romp van 5 mm aangehouden
worden,
Wanneer de gehele koeler van 25/20 Cr-Ni-staal gebouwd

zou worden, treedt het probleem van het knikken niet
noemenswaard op. De warmteweerstand ligt voornamelijk
in het gas, zodat het gemiddelde temperatuursverschil
tussen de pijpen en de wand ven de romp slechts 25 ¢
is, De romp vervaardizd van 25/20 (Qr-Ni-stzal is echter
ca. driemaal zo duur,

De stoomproductie in deze gaskoeler is:

2 )u7
dwu stoom = 3500 = 1,48 kg/sec,



Warmtewisselaar H T:

rater te halen

=
m

Oom uit het productgas zoveel mogelijk
moet zo diep mogelijk gekoeld worden, Berst wordt gekoeld
met koelwater tot 50 “C, Lager heeft weinig zin, omdat

de meeste warmte vrijkomt bi]j de condensatie van de

waterdamp, welke onder de heersende condities pas op-

v

treedt bij een temperatuur beneden 35 °¢. Met water als
koelend medium is hiervoor een zeer groot koelend opper-
vlak wvereist,

In deze warmtewisselasr wordt het productgas van 250 °q
gekoeld tot 50 °C. De temperatuur van het koelwater
bedraagt 20 °c, welke oploopt tot 40 °c,

a B 0
BYy6g,gem, = 22 C

¢, = 629 ku

v
hyoter = 10.000 W/m2 °¢

hpijp = 7,000 =

hgas = 75 -

Boopy, = 2,000 =

T et (Lit. 20)

Het koelend oppervlak moet dus zijn:

629.000

ﬁ F= e 2
S R

93 m
De totale lengte pijp met g 25 - 30 mm is dus 1188 meter,
Bij een lengte van 3 meter zijn er dus 396 pijpen nodig.
De benodigde hoeveelheid koelwater is:

629 .
Om een Re > 104 te krijgen moet door één pijp 0,23 kg/sec
gaan. Er zijn dus per pass 33 pijpen nodig. Het aantal
pijppasses is dus 12,

Voor de correctiefactor op het gemiddeld temperatuurs-~
verschil zie ook literatuur 21, |

P 0,87

R 10

Bij één shellpass is F = 0,9

1!




Bij twee shellpasses, door een horizontale baffle aan
geebracht worden

tot 0,98; bij drie horizontale baffles zelfs tot 0,99.

Deze correcticfactor is verder bij deze berekening

te brengen, kan deze correctiefactor. teru

verwaarloosd.

De diameter ven de wsa -rmtewisselaar is:
'

Dinw. = 878 + 30 + 62 4+ 120 = 1090 mm .

Om zan de buitenzijde een goede wearmte ovsrdrd/at van het
gas te verkrijgen moet om de 500 mm een (paffle)worden
aangebracht; in totaal dus 5 stuks. De openingen in de
baffles beslaen ongeveer 20 % van de totale wa armtewis—

selaar. Zij worden sangebracht als in figuur 1.

f i g R 1 staadard segmental two she!l pass baffle design

Bij deze warmtewisselaar moeten de romp, de pijpen, de
paffles en de pijpenplaten van 18/8 Cr-Ni-staal zijn.
De rompdeksels met de keerschotten kunnen echter van
C-staal gemazkt worden,

Warmtewisselaar H 8:

om voldoende water uit het productgas te verwijderen
wordt het productgas tot -10 % sekoeld, Xoeling tot
slechts O %¢ zou een productieverlies aan azljnzuur-
anhydride van 6 % betekenen, hetgeen neerkomt op

5.000 ton/jaar.

Voor de koeling wordt nekel gebruikt, omdat eventuele
lekkage direct merkbaar is in de condensstroom, terwijl
freon net de productgassen meegant, Povendien is traps-

LS DO T E—— T



gewijze koeling in tegenstroom met freon moeilijker te
verwezenlijken, Wordt het productgas in de koelers meteen
tot =10 °C gekoeld, dan treedt ijsvorming op.

Bij tegenstroom zijn zes pekelkoelers in serie vereist,

In de eerste koelers condenseert uitsluitend water (met
wellicht kleine verontreiniging in de vorm van ammonium-
acetaat e.d.), dasrna condenseert een water/azijnzuur-~
mengsel, dat in de laatste koeler een smeltpunt heeft
beneden =10 °c.

Het condens wordt onder uit de koelers afgetapt.

In de pekelkoelers wordt het productgas gekoeld van 50 ¢
tot =10 °c in tegenstroom in een serie van zes pekel-
koelers, De temperatuur van de pekel loopt op van =15 2
tot +10 ¢,

ﬁilllog.gem.

C

17 °c
De af te voeren warmte bedraagt :
¢\" 1662 kW
De benodigde hoeveelheid pekel is;:
1( 2

é'ﬂl = f—tlr‘:'z' ]J,g kg/sec

= T0 N/m (Lit. 20)
Het koelend oppervlak moet zijn:

A = laiéiL%ﬁg = 1400 m

(v

2

De totale lengte pijp meti 4§ 25 = 30 mm is 17.800 meter.
Wanneer per pass 82 pijpen worden doorstroomd door de
benodigde pekel, is Re = 10,000, In totaal zijn er dan
82 pijpen van 216 meter nodig. Om een goede tegenstroom
te verkrijgen, worden deze ondergebracht in 6 koelers
ven 6 meter lengte. Per koeler zijn dan 6‘pijppasses
nodig; iedere koeler heeft dan 6 x 82 = 492 pijpen van

Ll ]

-~

6 meter lengte,
Omdat hier zes afzonderlijke koelers worden toegepast
zijn hier geen horizontale baffles nodiz. Per koeler.
zijn wel 14 verticsle baffles op éen afstand ven 40 c¢m
van elkaar vereist om een goede warmteoverdracht in de
asfase te verkrijzen

= L]




De openingen in de baffles dienen 20 % van de totale
doorsnede van de koelers te beslaan,

Corrosie-~technisch geven deze warmtewisselaars grote

problemen bij de constructie. Enerzijds is voor het

keteen en azijnzuur Cr-Ni-stalen pijpen vereist, ender-

zijds 1s monel voor de pekel het sangewezen constructie
materiaal, Monel wordt echter door azijnzuur sterk Vﬂﬁ4*¢’”*'
aangetast, zodat gekozen is voor 18/8 Cr—Nl—staal:'ﬁﬂmdﬁwM
Wenneer een geschikte inhibitor voor het chloride Junm i
gevonden kan worden, kunnen deze warmtewisselaars van bk

dit meteriaal goed voldoen, o iockel 1y e AP
In verband met de electrolytische corrosie wordt dJ

gehele warmtewisselaar van 18/8 Cr-Ni-stsal vervaardigd,

Cycloon Cy 10:

In het gas, date-met grote snelheid door de pekelkoelers
stroomt, worden kleine vloeistodruppels meegevoerd,.

Deze worden in vier parallel geschakelde cyclonen af-
gescheiden. Er worden hier vier parallel geschakelde
cyclonen toegepast, om de drukval over deze afschei-
dingssectie zo laag mogelijk te houden; bovendien is de
scheidende werking van een cycloon met kleine dizmeter
groter dan van een cycloon met grote diameter.

In de handel zijn cyclonen te verkrijgen als in figuur 2

-

8 aangegeven, (Lit. 29)
| f', |
! = ” capaciteit in m3/sac
_ maten in mm,
: : :E o cap. 1,65 6,6
D ! ! = -
Co A 1830 | 3050
' i B 965 1730
I C 355 635
B | N 1215 | 2135
| E 1755 3125
' r 203 203
|

fig, 2




De drukval in een cycloon is:
1 2

Bij de cycloon met een capaciteit van 1,65 m)/sec is
v = 13,5 m/sec.
Bij de cycloon met een capaciteit van 6,6 m3/sec is

2

v = 15,8 m/sec,
Rij vier kXleine cyclonen bedraagt de drukval:
=16 . 5 . 0,216 ., 184 = 318 N/m°

= 0,003 ata

> >
SIS

één grote cycloon bedraagt de drukval:

o,
=
e

p=16 ., 3 . 0,216 ., 250 = 432 T/ﬂ
Ap = 0,004 ata

>

Il

Aangezien hier bij lage drukken wordt gewerkt is een
kleinere drukval erg belangrijk in verband met de
capaciteit van de vloeistofringpomp.

De centripetale versnelling van een cycloon is:

a = "\."2/1'
Pij de kleine cyclonen bedraagt deze 201 m/secg, dit
is 20,5 x g, - ? :
Bij de grote cycloon bedraast deze 164 m/sec”, dit is
16,7 x
De scheidende werking van de kleine cyclonen is dus
ook beter dan van de grote cycloon.

Deze cyclonen moeten worden uitgevoerd in 18/8 Cr-Ni-
staal.

Vacuumslot V 9

Het condens uit de pekelkoelers en de cyclonen wordt
via een barometrisch been en het vacuumslot afzgevoerd.
Dit is noodzsakelijk om het vaecuun in stend te houden,
Het barometrisch been van 9 meter len;te mondt uit

onder de vlocistofepies;el van het vacuunslot., Via sen
overloop wordt het condons naar de opwerkinstalls

celeid,




A |

Het vacuumslot en het harometrisch been worden 1in

18/8 Cr-Ni-stasl uitgevoerd.
o

Vvioceistofringpomp P 11:

Het productgas 1is nu vrijwel geheel ontdean van water—
demp en het gas kan nu in contazct worden gebracht met
azijnzuur, waarbij het keteen met azijnzuur reageert
tot azijnzuurenhydride. Bij vrijwel alle bestaande
industriéle processen wordt het keteen in een serie
absorptiekolommen blj dc heersende lage druk (ca. 100
mm Hg) in het azijnzuur geabsorbeerd., De vacuumpomp,

welke de benodigde vacuum moet leveren,is na deze kolom~

men geplaatst. Pij dezc mathode is men gedwongen om

bij lage druk te absorberen, hoewel dit de absorptie

in sterke mate afremt. Het productzas heeft een 20 hoge
keteenconcentratie, dat bij atmosferische druk dimeri-
satie en polymerisatie van het keteen zzal plaatsvinden,
met als gevolg ongewenste sanslag van polymerisatie-
producten in de apparaten en leidingen, en verlaging
van de opbrengst. (Lit. 13, 14) Behalve de slechte
absorptie heeft dit werken bij deze lage druk ook nog
tot zevolg, dat een groot deel van het azijnzuur en
azijnzuuranhydride in de danpfase overgaat, hetgeen
impliceert dat na de absorptiekolommen nog nawassers
nodig zijn om dit uit de afgessen te verwijderen.

In literatuur 14 wordt sangegeven, dat bij een productie
van 500 ton/maand azijnzuuranhydride twee 4,3 meter
hore ebsorptickolommen mel ¢ 800 mm en twee evengrote
nawassers nodiz zijn, Dit betekent dus, dat in dit
fabrieksvoorontwerp (gcbaseerd op 80,000 ton/jaar)

een enorm zrote absorptieinstallatie nodig zZou 2zijn,
pezelfde literstuur geeft een asntrekkelijk alternatief.
Deze houdt in, dat men een vloeistofringponp plaatst
direct na de c¢veloon Cy 10. Door als vloeistof in de
pomp een azijnzuur/azijnzuuranhydridemengsel te nemen
kan de pomp twee funeties vervullen. In de cerste placts

levert zij het vacuum voor het kraakproces en in de
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2. Fen hoger in te stellen azijnzuursnhydride concen-
tratie in de vloeistof ven de vloeistofringponp dan in

de wasvloeistof van de abzorptiekolom. Dus lazer energie
verbruik in de destillatiekolom,

%. Weinig storing; een pomp uitgerust met aleepringeh

kan Jarenlanz ononderbroken werken, voordat de sleep-
ringen vervangen moeten worden, Bij een eventuele storing
kan makkelijk een reserve pomp worden bijgezet.

4, Weinig grote vacuumruimten, dus minder kans op lekken.
5. De vioeistofringpomp neemt aanzienlijk minder ruimte

in beslag, dan een uitgebreide absorptieinstallatie,
Deze voordelen wegen duidelijk op tegen het energiever-

bruik van de pomp. Daarom is in dit ontwerp gekozen
voor de vloeistoiringpomp.

Volgens literatuur 25 is de maximale bouwgrootte van de
vlioeistofringpomp een pomp met een cspaciteit van
15,000 m°/h bij 250 worr en 8,000 m°/h bij 30 worr.

Het verband tussen capaciteit en aenzuigdruk wordt ge-
geven door figuur 5. Bij 90 Torr = 0,118 ata is de
capaciteit 13%.000 m3/h = 3,6 m3/sec.

K=
&
Y
g8 15 1
<
'®
o 12 -
r-i
P!
A | 9
4
'g <
-+ 1
e !
SEY
L4 [ i
t—ll
o 0
o 1000 100 10
fig. 5 b m——

aanzuigdruk in Torr

De aan te zuigen hoeveelheid productgas is:

21 1190 14 75 66 29 13 1 "
Sﬁm—- 3o + <z F 5 + T} <+ v + 18 + 58 -+ 5 =, 6,_6 gmol/sec
Het volume bij 0,118 ata en ~-10 °¢ bedraagt;
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o b
¢v = 56,6 » 22,4.10 7 , T%% " = 6,66 m’/sec

N
-1
Ul

Br zijn dus twee vloeistofringpompen met een capaciteit

van 2,33 m°/sec = 12,000 m”/h bij 90 Torr per stuk nodig.

#y

Voor de koeling moet per pomp 26 liter/sec van een
zijnzuur/azijnzuuranhydridemengsel van 25 °¢ worden
e oegd, hetgeen overcenkomt met de aangegeven

oege
hoeveelheid vloeistof in literatuur 25.

Het bedrijfsvolume van de vlioeistofringpomp is niet
bekend, In de literatuur was dazr niets over te vinden,
Ook bedrijven als Maters in Beverwijk en ¥X.S.B. in '
Amsterdam konden daar geen inlichtingen over verschaf-
fen., Aangenomen wordt een volume van 200 liter.

De verblijftijd van de reactanten in de vloeistofring-

pomp bedraagt dan:

By uiy = 26,5 + 89,5

116 liter/sec.

T = =

Deze pompen moeten van 18/8 Cr-Ni-stzal worden vervaar-
digd, Bij een goede constructie van de pomp is geen
kavitatie te verwachten, aangezien de dampdruk bi}]

40 °C van azijnzuur 34 mm Hg en van azijnzuuranhydride
13 mm Hg is,

Voor deze pompen zijn zeer zware motoren nodig; het
vermogen ligt in de orde van 1000 pk, dit is ca. 750 kW.

.

Koeler/afscheider ¥ 12

De productstroom ult de vloeistofringpomp heeft een

temperatuur van 40 °¢. De gasstroom bevet de diverse

restgassen uit het kraakproces en bovendien 18 g/sec

azijnzuurdamp en 12 g/sec azijnzuuranhydridedamp. Om
Z

het verlies aan az uranhydride in de

irne
1 -l

5
pon
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m
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o
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Ui
t de totale stroom tot

QO .
25 “C gekoeld., In het afgﬁs it dan no; respectievelijk

—

afgascen te minima
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8 en 3 g/sec, Dene hoeveclheden ziin in dit ontwerp
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De koeling geschiedt met pekel, omdat Liermee een veel
kleiner koelend oppervlak nodig is dankzij de grotere
AT dan bij koeling met koelwater. Bovendien kan de
koeling nu in een bakkoeler verwvezenlijkt worden, waar-
door een eenvoudige afscheiding plaats vindt. Er is nu
geen tegensiroom noodzekelijic en een pekelinstallatie -
moet toch worden gebouwd voor de pekelkoelers H 3.

De producten worden van 40 ¢ tot 25 °¢ zekoeld, de

R o
pekel wordt opgewarmd van <15 P vet 420 0.

35

o oo
i
o
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Aty =B o 8%se. sain, = 33 ¢

M E«EEM,

De te koelen stroom bestaat uit 53 liter/sec vloeistof
en 179 liter/sec gas; dus 77 % is gasvormig.

Bij een goede bellenverdeling in de stroom tussen de
pijpen, hiertoe wordt een zeefplaat onder de pijpen
aangebracht, is de warmteoverdrachtscoéfficitnt

U = 250 w/m° °C. (Lit. 20)

De hoeveeclheid af te voeren warmte is:
¢, = 1551 kv

Het benodigde koelend oppervlak bedraazt:

(o]

5: b 0 o0 [
A = 550 33 = 188,5 m

D

> all

=

-

Bij pijpen met ¢4 25 - 30 mm is er ecn lengt
1

2 meter nodiz, Dat zijn 120% pijpen van 2 meter

moeten d=a

)

m

om een goede warmteoverdracht te verkrijz
pijpen horizontaal worden opzesteld; de voeding komt
onderin =san de buitenzijde van de pijpen de koeler in,

waardoor de bellen zich langs de dwersdoorsnede ven de

44
'"J

pijpen een weg moeten banen. Do pijpcnlwnﬂel ma; niet
;eli kmatig over de

pijpenbundel verdeeclde bellenstroom te verkrijsen,

te lant en te breed zijn om een

R g e Y o0 P o - o F 3 Flrvineid 2o R =
soardoor de bellenstroom een JﬁlLJ .h;#L;er bewe ring

in de vloeistof veroorzaskt.




Per pass worden 67 pijpen doorstroomd; in de koeler
zijn dus 18 pijppasses. Per pass worden twee rijen

pijpen cdoorstroomd

Hier treedt voor de corrosiebestendigheid dezelfde
problemen op als ©tij de pekelkoelers H 8, Ook dit "
apparzat wordt geheel vervaardigd ven 18/8 Cr-Ni-staal,

Destillatiekolom D 13

Bij de destillatie is alleen een hege zuiverheid van

.

het azijnzuuranhydride bij het bodemproduct van belang.

[5h)

Het topproduct wordt, na koeling in warmtewisselaa

H 16 tot 25 OC, gerecirculeerd in de vloeistofring-
pomp. Hierdoor is het niet nodig zo zuiver mogelijk
azijnzuur te verkrijgen.

Voor de berekening van de destillatiekolom is uitgegaan

van een topproduct bestazande uit 90 % azijnzuur en
10 % azijnzuuranhydride, Het bodemproduct heeft een
zuiverheld groter dan 929 % azijnzuuranhydride,

Z,?B? kg/sec bestaande uit 0,427 kg/sec
azijnzuur en 2,855 g/sec azijnzuuranhydride,
Dit wordt gesplitst cz/sec destillaat en
(3,282 - g/ ec f@tclaitan.

Bij beschouw1ﬁg van de'""1anuuranhyur1dofract1e, wordt

De voeding is

voor y gevonden:

2’855 = O’lo 'l 1,-7 + 0,9'.
? o

Dus de voeding wordt gesplitst in;
0,443 kg/sec destillaet en 2,839 kg/sec ketelaftap.




il ae

het zantzal theoretische schotels.,

Aangezien in de literatuur alleen gegevens voor de xX,y-
crafiek van een azijnzuur/azijnzuuranhydridemengsel

waren te vinden, is de grafische methode van McCabe

en Thiele gekozen ter bepaling van het aantal theoretische
schotels., (Iit., 24) De gegevens 2zijn afkomstig uit
literatuur 26 en 27. De grafische bepaling van het

aantsl theoretische schotels vindt men uitgewerkt in
figuur 6 en 7 in de bijlagen I en IT. Figuur 7 is een
gedeeltelijke uitvergroting van figuur 6 om een nauw-
keurige bepaling van het asntal schotels te verkrijgen,

In literatuur 17 wordt aangegeven, dat een refluxver-
houdinz van 2 een goede asznname is. De afsnijding van
de y-as door de eerste werklijn is gelijk aan:

xD/(R+1) (Tit. 24) en bedraagt dus 0,90/3 = 0,30.
De eerste werklijn gaat door de punten (0,90 ~ 0,90)
en (0 - 0,30)
De voeding heeft een temperatuur van 25 %.
Hp = 0 J/mol

H" = 595,5 J/mol
H' = 218,1 J/mol

H" - H

g = F 1,58

s H‘!I = Hl

De helling van de g-lijn is: E_.‘Li = 2,72

Gevonden wordt: 17 theoretische schotels

Bij een schotelrendement van 0,5 is dus een kolom met
34 praktische schotels vereist,

Als de hoogte tussen twee schotels 40 cm bedraagt, is
de totale hoogt van de kolom ca,., 14 meter,-

Deze destillatiekolom moet zeheel van 18/8 Cr-Ni-staal
vervaardigd worden,



Condensor H 14:

Aangezien het topproduct in vloeibare vorm wordt gere-
circuleerd, wordt hier een totale condensor toegepast.
De temperatuur ven de demp en het condens 1is 120 OC;
van het koelwater loopt de temperatuur op van 20 ¢

tot 40 %¢.

0 1
AT g, zem, = 90 C

U = 2000 wW/m? °c

Het benodigd verwarmend oppervlak bedraagt:

W _ 524,000 _ 2

A= 5860, g0 = %L

Hiervoor is nodig 38 meter pijp met g 25 - 30 mm,

De condensor wordt horizontaal toegepast met 38 pijpen

ven 1 meter lengte.

De hoeveelheid benodigd koelwater is:

o 524 ~ e
¢m o T 6,25 kg/sec

Bij twee pijppasses is de snelheid van het koelwater
in de pijpen:

v = 0,67 m/sec

Re = 17,000

Van de condensor moeten de pijpen, depijpenplaten en
de romp van 18/8 Cr-Ni-staal, de rompdeksels met het
keerschot kan van C-staal vervaardizd worden,

Reboiler H 15:

Het bodemproduct wordt in deze reboiler tot koken
gebracht met behulp van de stoom verkrezen uit de
gaskoeler H 6.

Temperatuur van de condenserende stoom is 192 %,
Temperatuur van het kokend bodemproduct is 138 OC.
AT = 54 °c

U = 5000 W/m® °¢

@. = 1199 kW
s 9



O

Het verwarmend oppervlsk bedraszt:

1,199,000

2
= ————— ;! 1.1. m‘
54 ., 5000 445

A

Hiervoor is nodig 566 meter pijp met ¢ 25 - 30 mm,

Er wordt een verdamper toegepast met verticale pijpen-.
bundel. De verdamping ceschiedt in de pijpen. Bij 566
pijpen van 1 meter lengte is de diameter van de reboiler
ca, 1;15 m.

De benodigde hoeveelheid stoom is:

3193 - =
¢m = P = 0,6 kg/sec stoom,

Van de reboiler worden de pijpen, de pijpenplaten en de
rompdeksels van 18/8 Cr-Ni-staal, de romp van C-staal
vitgevoerd, De temperatuur van de romp wordt hoger,

dan van de pijpen. Door de grotere uitzettingscoéfficiént
van 18/8 Cr-Ni-staal den ven C-staal worden de pijpen
toch op druk belast. Deze belasting is echter niet zo

zroot dat gevaar voor knikken optreedt.

Warmtewisselaar H 16

Het topproduct uit de destillatiekolom heeft een tempera-
tuur van 120 °C. Om bij te kunnen dragen tot de koeling
van de vloeistofringpomp wordt het zekoeld tot 25 °¢

in een dubbele pijpkoeler met koelwater in tegenstroom.
Om een groter koelend oppervlak te verkrijgen wordt een
vinpijp gebruikt.

N - X7 D
Aqlog.gem. =&l e
g, = 85 kW

U = 500 W/m® °c

Het benodizd koelend oppervlek is:

_ 85,000 -
atte 27 . 500 5430 o

2
Dit oppervlak wordt volgens de tabel in bijlage III
geleverd door een pijp met 4 39,5 - 44,5 mm met 24

ribben van 20 mm hoogte en een lengte van 6 meter.
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De benodigde hoeveelheid koelwater is:

[
” A = 1 kg/sec
¢, 20 . 4,184 &/

De vinpijp wordt uvitgevoerd van 18/8 Cr-Ni-staal;

de buitenpijp met ¢ 85 - 93 mm van C-staal, Om de
drukspanning op de binnenpijp te verlagen, wordt de
(=]

buitenpijp uitgevoerd met een balg.

Warmtewisselaar H 17:

Het bodemproduct ven de destillatiekolom heeft een tem-
peratuur ven 138 °¢ en moet, voordat het naar de opslag-
tanks'wordt zeleid, worden gekoeld., Koeling tot 40 g
zel voldoende zijn om de adem-verliezen te minimaliseren,
In de leidingen naar de opslagtank en in de opslagtank
zal het product verder afkoelen,

In verband met de betrekkelijk geringe hoeveelheden te
koelen vloeistof wordt ook hier een dubbele pijpkoeler
met vinpijpen gebruikt,

i ” 0
koelwater in ~ 20 “C

m - o
lkoelwater uit ~ 40 ~C

f _ 6]
fproduct in 7 138 °C

0
m P}
lproduct uit © 40 ~C

1 ] 0

Aflog.gem. =488

g, = 59 k¥

U = 1000 ¥/m? ¢

Het benodigd koelend oppervlak is:

Dit oppervlak wordt volgens de tabel in bijlage III
geleverd door een pijp met ¢ 50 ~ 57 rmm met 36 ribben

van 26,5 mm hoogte en een lenpte van 6 meter.

De massastroom door de pijp is 2,893 kg/sec azlijnzuur~
anhydride, hetgeen overcenkomt met 2,68 liter/sec.
2 RN
s e i f e 4
vV = -1--—-! = ].,Z‘;' J/..:QC Re = ?.-]_C‘-'
L 2 5
& =2~




De massastroom door de buitenpijp is de benodigde
hoeveelheid koelwater:

Het Reynoldsgzetal van het koelwater om de ribbenpijp
i ~4 : iy
is ca. 1,3.107, Dus beide zijn hoog genoeg voor een

goede warmteoverdracht.

‘De vinpijp wordt uitgevoerd ven 18/8 Cr-Ni-staal;
de buitenpijp met ¢ 101 - 109 mm van C-staal, Ook
hier moet de buitenpijip uitgerust worden met een balg.
Door de vinnen is de pijp welliswaar t
beschermd, doch de spanning loopt zonder balg op

0
+o0t boven de maximazl toelaatbare spanning (Lit. 21).
P
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Symbool
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Symbolenlijst.

IV alal 2 Aarq -
Oomschrijving

soortelijice warmte bij
constantedruk

soortelijike wermte bi]
constant volume
diameter
activeringsenergie
vrije energie

correctiefactor op T bi}j
warmtewisseling
frictiefactor

vrije enthalpie

gasfn%e

swaasrtekracht

(

(
(o]
At

versnelling van
enthalpie
eactie enthalpie

eactie enthalpie bij vorning
uit elementen

warmteoverdrachtsco8ffici¥nt
reactiesnelheidsconstante
evenwichtsconstante

lengte

vloeistoffa

massastroom

aantal grammoleculen
kenzetal van Nusselt

druk

kengetal van Prandtl
hoeveelheid warmte
gasconstante
terusvlceiverhouding
verdampinzawarm
kengetal van Reynolds

entropie

-

Eenheid

sec

2
m/sec
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it daullichdie Festigkeit dar Schweifverbindung.

der Turbulenz auf dar Rippensaite.

3 l‘
'3 -4
nohtloses Rohr Rippen
RuBerer : . . .
@ Wandit8rke Material Anzohi Material Héhe Dicke
mm mm : mm mm
32 25 Stahl 24 Stah! 17,5 09 auhen
2 51 35 Stahl 24- Stahi "235 1.2 aufyen
L3 ] . 35 Stahi 36 Stahl 27 0,9 aufsen
3 58 = 2.5 Stahl 28 Stahl 115 09 aufien
N 51 : 55 Statt 28 Stahl 1,5 0,9 aufyen
4 25 2 Stah! 20 Stahi 17.5 0.9 aufien
108 "8 Stahl S0 Siahl 26,5 09 aufen
L3 75 2,5 Cr-Ni 20 Cr-Ni 36 0,9 aulyen
é 445 25 Stahi 32 Stahl 173 0,9 aufjen
57 2,5 Stahl 24 Staht 17,5 09 aufien
7 51 2,5 Al 28 Al 13,5 o 3.2 aufyen
7 Al 10 12 innen
7 Al 13,5 1,2 innen
51 25 Al 28 Al 13,5 1,2 aufien
: spiralig
8 51 25 Messing 24 T Ms 11,5 0,8 aufyen
Dhases Sttick Roly wurde wner Zerreifiprobe unferzogen. Rippenmit Einschnitten und verdrehien Schnittenden zur Echshung

'

v

| g,

0,5 m eines Rippenrohres haben die gleiche Oberfliche wie 4 m und mehr eines glatten Rohras

Ol sllen plit conntes o sttt flskis L

. ) - tﬁ
/M I S 7 ,M&‘M W -‘%“f‘( 4'754 =
; e,
Zh ned %/fc.. Gy o tee py, g ele s o‘nfl/ie¢ ‘t/ M&,ﬁzx =
! 7 . 0%
GréBenvergleich der AuBenoberfliche eines glatten Rohres @
i e . : H
mit einem Brown-Léngsrippenrohr N —
i =
Rohr- Oberfliche Oberfldche von Brown-lﬁngxripp'nrﬂahren mim
Aullan. des Anzohi - e - -
v glatien d. s
@ e mp:ﬂ Héhu der Rippen in mm
Y wejm 1S 135 175 200 235 65 27,0 335 280
25 . 0.0785 12 3545 0.4025 04985 05585 0.6425 07145 07265 05425
A i6 0.4465 05735 0.6385 07185 08305 09265 09425 12305
i 20 0.5385 06185 07785 0.8785 10185 11385 1.1585 15135
445 0.1397 12 04157 0.4637 05597 06197 0.7037 07757 ©7877 07%i67 10037
16 05077 0.5707 0.6997 07797 08917 09877 10047 12097 12917
20 0.5997  0.6797 08397 09397 10797 11397 12187 14707 15797
24 0.6917 07877  0.9797 10997 12677 14117 14297 17457 18477
28 07837 08957 1.1197 12597 1.4557 16237 16527 20147 21547
32 08757 1.0037 1.2607 14197 1.6447 18357 .1.8477 22327 24447
57 0.1790 16 05470 0.6110° 07390 08190 09310 10270 10430 12497 13100
20 06390 07190 08790 0.9790 1.1190 12390 12590 1.5150 14150
24 07305 08270 10190 1.1390 13090 14520 14690 17860 15070
2 0.8290  0.9340 11500 1.2990 14970 14640 16910 20540 2.156
36 10070 11510 14390 14190 1.8730 20890 21240 258°0 275W
40 10990 1.2590 15790 17790 20590 2290 23390 2859 3590
70 . 02198 0.5878  0.6518 07796 0.8598 09718 10678 1.0838 12933 1372
ey 06798 07598 09198 1.0198 - 11598 1.2798 12998 15598 1.6593
07718 08678 1.0598 1.1798 1.3488 14918 15158 15263 19458
08543 09756 . 1.1998 1.3398  1.5343 17048 17328 20048  23:8
3 - 10488 11918 14798 1.6598 19118 21248, 24648 26298 18R
" 11398 [ 12998 . 16198 1.8198 . 20998 23398 2.3796 - 2.8598 33598
: Eak : (13208 15158 - 16996 21398, 24743 27643 28128 S3415 3473 °




Eine Anzahl von Brown-Léngsrippen-Rohren

nehiloses Rohr Rippan
Eularer .
@ Wandilirss Marerial Anzohl Marerial Hahe Dioe
e mm | mm mm
3z 25 Stahl 24 Stahl 17.5 0.9 aufyen
2 51 is Stahl 24 Stahl 235 1.2 aufyen
51 3% Stahl 34 Stahl 27 09 wulyen
3 5 25 Stahi 8 Stahl 1,5 05 suhen
' 5 . 55 Stam 8 Stahl 11,3 6.9 aulyan
4 2 -2 Stah! 20 Stahl 17.5 0.9 auhen
108 ) Stahl &0 Siakl 26,5 c9 aufjen
5 15 15 Cr-M 20 Cr-Ni ET 09 aulyen
445 2.5 Stahl 2 Stahl 17.5 0.9 oufjen
57 2,5 Stahl 24 Stahl 17,5 09 oufyen
7 51 25 Al 28 Al 13,5 1.2 auhen
7 Al 10 1,2 innen
i 7 Al 135 1.2 innen
51 25 Al 8 Al 135 1,2 auhen
spuralig

8 51 25 Messing 24 T Ms 11,5 0,6 auhen

Dhases Shick Roly warde einer Zerreihprobe unferzogen.
3 iy snig! dautlich cie Fastiokeit der Schweiliverbindung,

Rippen mif Einschaittan und verdrebien Schniltenden zur Erhihuy,
J dar Turbulenz aul dar Rippensaite.

g2

0,5 m eines Rippenrchres haben die gleiche Oberfliche wie 4 m und mehr eires glatten Rahras
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| GréBenvergleich der AuBlenoberfiéche eines glatten Rohres @
{ — - . H
_ mit einem Brown-Léngsrippenrohr = —
) M
1 -
|
[ Rohr Obarfiache Oberflache von Brown-laéngiripper Rohren mém
i Aullen. [d'!' Anzahl = WA=
i @ e n:::'m Hohu dur Rippen in mm
g Y om mitm e 135 1718 200 235 65 200 335 150
! 5 0.0785 12 0.3545 04025 04985 05585 06425 07145 07785 05135
S— ] C.4465 05735 0.6385 07185 08105 0.9265 £.9425 12305
_ % . 20 05385 06185 07785 08725 10185 11385 11585 1.5135
L8
: T'-Q 4“5 0.1397 12 0.4157 04637  0.5597 "06197 07037 07757 Q7817 10037
16 05077 05707 0.69%7 07797 08917 0SB77 10047 12917
20 0.5997 06797 08137 0997 10797 11537 12157 1.5797
24 0.6917 07877 09797 10w7 12677 14137 14297 18577
} 28 07837 08957 11197 12597 14557 14237 18527 2127 21547
) 32 Q8757 10037 12607 14197 16447 18357 18877 23327 24447
57 0.1750 16 05470 061100 07350 08190 09310 10270 10430 1249 13700
g 20 06390 0./190 06790 09790 1.1190 12390 1259 1515 1800
1. : ” 2 07305 08270 10190 1.1390 13000 14520 14480 17863 15970
B 0B 09380 11590 1200 14970 14440 14910 20540 2194
: 3% COLOB7G 11510 1.4390 16190 18730 208 11240 255°0 275W
A . 40 LURS0 12300 15790 17790 20590 2290 1M 235% 354
i 02192 16, 05878 04518 07756 06598 04718 1067F 1083 12973 13713
. X b1 04798 07598 09198 1.0198 11598 1.2795 12993 15598 14558
F i . . : 24 07718 08478 10558 11793 13488 14918 15158 1A258  1wase
- . DE643 09758 11958 13398 15348 17048 17328 20048 238
=4 Joocp T3 L. 10488 1198 14798 16598 19118 29248 21848 26198 1800
. 2 - .40 0 - LB 12998 16198 18198 20098 23338 23798 2878 30538
= 5% g P88, 0 TIMB 1518 16598 21308 24743 27648 25148 T34ME 4TS C
E . 1 TR AT 5 ¢ .
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AFPARAATSTROCM

o
L COPONENTEN M Q M qQ M Q M Q M Q M Q
_2zijnzuur 2,000 0 2,000 1191 2,000 1312 2,000 1312 2,000 4332
triethuylfosfaat i 0,006 0
“totaal 2,000 0 2,000 1191 2,000 1312 2,000 1312 2,000 4332 0,006 0
avparaatstroom ¥ 6a 6b 6b 7 7 8 8 9 9 10 10
componenten M Q 1 Q M Q M Q M Q M Q
aziinzuur 2,000 4332 0,080 238 0,080 238
keteen 1,190 2133 1,190 2133
water 0,540 2600 0,540 2600
koolmonoxyde 0,076 0% 0,076 93
kooldioxyde 0,066 77 0,066 7
methaan 0,029 114 0,029 114
etheen 0,018 54 0,018 54
waterstof 0,001 16 0,001 16
triethylfosfast | 0,006 10 0,006 10 0,006 10 0,006 16 0,006 16
ammoniak 0,001 0 0,001 0
TOTAAL 0,006 10 0,006 -10 2,006 4342 2,006 5341 0,001 0 2,007 5341




16

APRPARALTSTROCHK 11 12 13 14 15
i COMPOMENTEN| M Q M q M Q M Q M Q M Q
azijnzuur 0,080 117 0,080 94 0,032 34 0,048 2 0,001 0 0,049 - 2
“keteen 1,190 453 1,190 111 1,190 34
veter 0,540 1700 | 0,540 1494 0,016 37 | 0,524 46 | 0,002 0 0,526 - 46
koolmonoxyde 0,076 27 0,076 1 0,076 7
kooldioxyde 0,066 18 0,066 5 0,066 2
methaan 0,029 33 0,029 17 0,029 14
etheen 0,018 11 0,018 4 0,018 2
vaterstof 0,001 5 0,001 2 0,001 1
triethylfosfaat 0,006 10 0,006 i 0,006 0 _0.006 Q
ammoniak 0,001 0 0,001 0 0,001 0 0,001 Q
totaal 2,007 2374 2,007 1745 1,428 131 0,579 48 0,003 0 0,582 - 48
apparaztstroom 17 17 18 18 19 19 20 20 21 21 22 22

componenten M Q M Q M Q M Q M Q M Q
azijnzuur 0,031 34 9,023 0 7,447 224 7,447 0 7,020 0
keteen 1,190 34
water 0,014 37
koolmonoxyde 0,076 T 0,076 1 0,076 0
kooldioxyde 0,066 2 0,066 1 0,066 0
methaan 0,029 14 0,029 1 0,029 0
etheen 0,018 2 0,018 0 0,018 0
waterstof 0,001 1 0,001 0 0,001 0
azijnzuur-

anhydride 47,025 0 49,836 1294 49,836 0 46,981 0
d
T GTAAL 1,425 131 |56,048 ) 57,473 | 1584 |. 0,190 | 0 57,283 .| © 54,001 0




AFPARAATSTROOM 23 24 25 26 27 28
! COMPONENTEN M Q M Q M Q M Q M Q M Q
azijnzuur 0,427 0 1,196 701 1,196 228 0,797 152 0, 399 76 0,399 0
2zl jnzuur-
anhydride 2,855 0 0,133 78 0,133 27 0,089 18 0,044 9 0,044 0
totzal 3,282 0 1,329 779 1,329 255 0,886 170 0,443 85 0,443 0
apparaatstroom 29 29 30 30 31 31 32 22 33 33 34 34
componenten M Q M Q M Q M Q M Q M Q
azijnzuur 1,604 0 0,059 12 0,031 6 0,031 18 0,028 6 0,028 2
azijnzuur-
anhydride 5,894 1228 3,083 644 3,083 1831 2,811 584 2,811 17
totaal 1,604 0 5,953 1240 3,114 650 3,114 1849 2,839 590 2,839 19
T OTAAL )
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