


I N HOU D blz. 

1. Samenvatting 1. 
2. Inleiding 2. 
3. B.sohr~ving van het proces 3. 
4. Massa-en warmte balans 5. 
5. Berekening apparatuur 10. 

5.1. Luchtcompressor 10. 
5.2. Sme1tva.ten 11. 
5.3. F1uid-bed reaktor 12. 
5.4. Cycloon in reactor 15. .. 5.5 • Venturimenger 16. 
5.6. Bezinktank 17. 
5.7. Koeler voor PMDA-op1. 17. .. 5.8. Oslokristallisator 18. 
5.9. Centrifuges 18. 
5.10.PMDA sublimator 19. 
5. 11.Desub1imator 20. 
5. 12.0pvangvat 21. 

6. Apparaten1jjst. 22. 
7. Litera.tuur 23. 
8. BloksQhema massa- en warmtebalans 24. 

• 

I· 



... 

.. \ 
'\ 

1. S A MEN V A T TIN G. 
• 

Pyromellietzuurdianhydride, in het verTolg kortheidshalve PMDA 
genoemd, kan worden verkregen door katalytische luchtoxydatie 
van DureeD, volgens: 

\ 

+ /, 01. + +Hl~. 
Dureen 

Wanneer ~katalysator V1.0Sop silicadrager wordt gebruikt 
kan volgen. 1) een rendement van 40 % worden bereikt, terwijl al 
het Dureen wordt omgezet. 

In dit ontwerp wordt uitgegaan van Dureen, dat g~smo1ten aan een 
tluid-bed reaktor wordt toegevoerd, waar het met lucht wordt geoxy­
deerd bij 400 ·C op een katalysator met een deeltjesgrootte van 
± 1 ma. ( zie berekeningen) 

Het PMDA wordt met heet water uit de gasstroom gewassen en de ver­
kregen waterige oplossing wordt van organisch materiaal ontdaan. 
Het .uur wordt na kristallisatie als zuUr .- via hoog vacuUJll8ublimatie 
gezuiverd en oragezet in het anhydride. 
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Het PMDA is een grondstof voor polymeren met aantrekke~xe eigen- t 
schappen, zoals bestendigh.td tegen hoge temperaturen, chemische aan­
tasting en röntgenstralen. 

Een voorbeeld van een dergelijk polymeer 1s het poly1mide, dat 
bereid wor4_ uit 4,4-diaminofenoleter en PMDA 2) 3) en dat een grote 
trekvastheid heeft bij hoge temperaturen. ( 300 - 500 0 0 ) 
Verdere toepassingen zijn als harder voor epoxyharsen en in de kleur­
stoffenindustrie • 

De technische bere1dingsmogelUkheden zijn oxydatie van Dureen in de 
gas fase als bovenvermeld en in de vloeistoffase met salpeterzuur, 4) 
permanganaat of ohroomzuur 5,). 

Voor gastaeeoxydatie kan worden gebruik gemaakt van vast- of van 
fluid-bed reaktoren 6). Voor het hierna volgende voorontwerp 1s uit­
~egaan van het proces met !luid-bed reaktor. <.verplicht door opdracht) 
Ie capaciteit van de fabriek werd vastgesteld op 5000 ton PMDA per 
jaar. ':~~ ru..._. ':'<\ .~.fI-y-{ 

~~~L \ 

~ , ' I. 'I { i/Ahl! a ~ .. / 
~ Cr--{, ""'" l \L. -y \" , t.UfO"~u.. """~ . 
\ -' 

De grootste moeilijkheid bij het maken van bovengelioemd vooron~werp 
werd ondervonden bij het z~aran van hetbij de reaktie ontstane 
gasmengsel, vanwege de onbekendheid van de bij de reakt1e 
behorende kinetiek • \( 
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3.B E S CBR I J V I N G V A N BET PRO CES. 

( Zie bijlage 1, proces f10wecheme) 

Bet Dureen wordt vanuit de ai10 naar de geroerde .me1tvaten ·ge- ~ 
traJlilpo~".·rd. waar he~ met behu1p Vall de in de reaktor verkregen .-toom 
wordt ge.aoltelae Wau.er een ame1tTat Tol i. schakelt de Iliveavege­
laar het and.ere smeltvat in. dOGr de afsluiter ol1der het andere vat 
t 'e .luitea el1 destoOlltoevoer en toevoer vu Dur.en te qpeneJl. 
De at8~uiter , ODder het eigen ameltvat 1a van te yorela geopeDd. 
Om l.egtr.tt.~ van een .aeltvat door de pomp t. voorko.en, waardoor 
l~cht in de leidingen zou komen e1uit een andere IliTeauregelaar bij 
te. laag IliTeau de afTo~ep 'en aéhakelt de. vaten 0111. 

, 0 
Set ge.aoltea Duree. wordt met een te.peratu~ vaD 105 C verpompt ~ 
4001' een do!.ee~poç en vloeibaar in de reaktor gespoten. " 
On4.rin ö reaktor, die werkt bij een temperatuur "an 400 ,oe, wordt 
luoht toese'fOerd, tie met behulp Tan een .ollroetcollpressor tot + 2 bar 
ie .amengeperst. De lucht wordt hierb~ op een te,mperatuur van ;t-165 oe 
g_ braoh t • J,;r.J , 

D~or de sterk exotherme reaktie ie het nodig de reaktor te koelen. 
Dit gebeutt met water van 200 oe, waarbij stoom ontstaat 'met eel':l druk 
van 15 baro,. Ret stoQm-liI&termengae1 wordt in een stQomreservoir geschei­
d •• ea de atoe. ~ordt gedeeltelijk toegevoerd aan de turbine, die de 
coapressor aaa4rUft. EEn ander gedeelte wordt als warmtebron voor het 
smelten en sublimeren gebruikt en de reet komt beschikbaar als bij-

·pro4Ukt. 
In de reaktor ontstaat een gaemengsel( zie aateriaalbalans), dat 

voornamenlijk b •• taat uit lucht, stOQM, koolzuur en PMDA b~ een tempe-
ratuut ... 400 ·0. Beve.dien ont.taan- er e.n groot a~tal b~produkten. 
D,h~roduJEt.n worden voor de verdere gang Tan het , proces beschouwd v,~,t~-.~ 
a1.e e~" olieachti~. atlbetantie, waarvan op het ogeablik geen gegevens~· }<J 

be .• chUbaar ~jn. ' . \v.~ B., .,.. .. Il .. ~ wordt gekoeld door waterinjectie in een yenturi- ~\1i)I~ 
mens.r to~ 75 ·e .. Er wordt z.oTeel water toe-gevoerd, dat.en 20 ~ / 
GplNa1nf: 'Vu PMDA ~tstaat. De Yloei8toff~ 'Wordt via een cyeloon 
afg .... b.id •• -'ai!Wijlclega,8a.n nau een ,achoorateen worden gele14. 

n.-.l_$etof 'wor4t iJl 'een be zinkt aak ge1at'ea. 'waarvan er drie 
par~el , .tlUlll, .ócl.~1t dat ~r .enverb~ttUdvan een uur wordt .er-
kr ••••• De ' " •• ·lie~~dd.1en bezinken, 4. lichtere drjJvéll en ae water­
f,"'" wo~t "afgetapt 'e!l dà een k-oeler toegevoerd au een oslokristal­
Haator. -H .. t .-nv ·kriatal1i •• èrt uit bij een bepaalde ~uurgraad, di. 
do~ de ' pH-regelaar wordt gehandhaafd. ' 

De kri~talbr~ wordt nu gecentrifugeerd met behulp van een trommel­
ceatrifugeea toegevoerd aan de sublimatol'. 
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De moederloog wordt gerecirculeerd, terwijl een gedeelte wordt gespuid, 
om de opbouw van verontreinigingen tegen te gaan. 

Het vrije pyromellietzuur wordt nu onder vacuUM, dat met behulp 
van een schottenpomp op 2 mm Hg wordt gehouden, gedroogd en gesubli­
meerd, bij ee~ temperatuur van + 180 oe. 
Het zuur ontleedt hierb~ in het anhydride, dat condenseert in de de­
sublimator, en in water, dat in de gasfase b~ft. Door schrapers in 
de desublimator ( zie b~lage 2 ) wordt het PMDA naar een opvangvat 
getransporteerd, van waaruit het in zakken wordt verpakt, nadat het 
vacuum is afgelaten. 

• 
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4. M A S S A- E N WAR M T EBA L A N S. 

Massabalans: zie blokschema op bladzljde 

Aannames: Per jaar een produktie van 5000 ton PMDA. 
Een jaar telt 330 werkdagen. 
MnUreen = 134 

Mp~~ = 218 

40 (% van het Dureen wordt omgezet in PMDA 

30 % van het Dureen wordt volledig omgezet in CO2 en H20 

30 % van het Dureen wordt omgezet in bljprodukten, die van­
wege de onbekendheid hierna onder de letter B zu1le~ 
worden samengevat. 

go~v~e!h~i! Eu~e~n~ 

Uit de silo komt: 22QQ x 1000 x 13é = 970 kg Dureen 
~~3Ö 24 x 0,4 21 ~-

Per smeltvat dus bijvoorbeeld 21Q kg per half uur. 
2 

Naar de reaetor dus 970 kgf Dureen. uur 

t 

per uur. 

De luohtovermaat werd aangenomen op 250 "% van de theoretische benodig-
de hoeTeelheid om het Dureen volledig om te zetten. 

Dureen: ij~= 7,23 kmol/uur • 

Verbruik O2 ( theoretisch) : 6 x 7,23 = 43,38 kmo1/ • uur 

In werkelijkheid toegevoegd: 2,5 x 43,38 = 108,5 kmo1/ · • uur 

Hoeveelheid lucht: 5 x 108,5 = 542,5 kmol/ = 542,5 x 28,8 kgf uur uur 

= 15640 kgf • _ -:- ___ u~ __ 

Totaal naar reaktor 15640 + 970 = 16610 kg / • uur 

Volumepercentage DurBen in lucht: ~ x 100 % = 1,33 % 
542 

Geschatte minimum-exp10siegrens: + 1,4 %. 
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Gasaamenetelling na de reactor. 
Deze wordt bepaald d,oor, de volgende reacties: 

I) 
- t!1. . 

+ 542 Kcal / (1+0%) 
/~ , 

Dureen 

___ )~. 10 CO2 + 7 H20 + 1350 Kcal (30%) 

Aangenomen is, dat voor de reactie waarblj de bljprodukten Bontstaan 
per molekuul Dureen evenveel zuurstof wordt opgenomen als bij de reak­
tie waarbij PMDA ontstaat. Ook de vrijkomende reaktie warmte is onge­
veer gelJjk genomen. 

Hoeveelheden: 

+ 550 Kcal 

PMDA: 0,4 x 7,23 = 2,89 kgmol = 630 kg. 

B 0,3 x 7,23 = 2,17 kmol = 475 kg. 

CO2 0,3 x 7,23 x 10 = 21,70 kmol = 955 kg. 

N2 4 x 108,5 = 434,0 kmol = 12170 kg. 

°2 168,5 - ( 2,89 x 6 + 2,17 x 13,5 + 2,17 x 6 ) 
= 48,9 kmol - = 1560 kg. -

6 x 2,89 + 0,7 x 21,7 + 6 x 2,17 = 45,5 kmol 
= 820 kg. ' 

Totaal 16610 kg. 

, 0 
Aan deze hoeveelheid gas wordt water van 28 C toegêvoerd. zodanig 
dat er een 20 % oplossing van PMDA ontstaat. , 

(3~) 

De hoe ••• 1he1d water bedraagt 4869 kg. ( voor berekening 
Aangenomen wordt, dat er geen B via de schoorsteen wordt 

zie warmtebalans.) 
afgevoerd. ' 

~nQr-l ~ UvJ 
Naar de schoorste.n: 16610 - 630 - 475 + ( 4869 - 2720 + 820) = l8~74 kg 

kOwk\M1<-d.'l ~t ve..i;tt'.-yi 1tc..<ÀI..t-
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De oplossing bevat: PMDA 

Water 

630 kg/uur PMDA 
50 kg/uur PMDA 

680 kg/uur PMDA 

4 x 680 kg = 4720 kg H20 

Totaal 3400 kg/uur PMDA-oplossing + 475 kg B uit de cycloon na de 
venturimenger. 

De hoeveelheid stoom uit de reactor = 7100 kg/uur ( zie warmte balans) 
Hoeveelheid circulatiewater: 35000kg/uur. 

In de bezinktank wordt 475 kg B afgevoerd. 
Naar de kristallisator gaat 3400 kg/uur oplossing. 
Naar de centrifuge gaat 3400kg/uur kristalbrij. 
Uit de centrifuge komt 630 kg/uur PMDA. 
Recir.culatie: 2700 kg water + 50 kg PMDA. 
Toe te voeren water: 4869 - 2720 = 2149 kg water. 
Naar sublimator 630 kg/uur PMDA. 
Uïteindelb1ce hoeveelheid produkt 630 kg/uur PMDA. 

T = 105 oe. Dureen naar reaktor 

T 165 oe ( i lucht naar reaktor : z e compressor-
berekening) 

T = 400 oe waarblj reaktie plaatsvindt 

Reaktiewarmtea: 

(1) 0,4 x 7,23 x 542 x 103 = 1,57 x 106 kcal/uur 

(2) 0,3 x 7,23 x 1350 x 103 = 2,93 x 106 kcal/uur 
(3) 0,3 x 7,23 x 55Ó x 103 = 1,20 x 106 kcal/uur ~o'<. 1; '1 ~- _I')~(, 

~I~) 

6 D~J..r~: " 
Totaal: 

Benodigde warmte: 

Lucht opwarmen van 165 oe naar 400 Oe : 
15640 x 0,24 ~ ( 400 - 165 

Duree~~ opwasming, verdamping, verwarming 
lIJ) 400 c · ): 20') 

970( 0,75 x 90 + 72 + 0,5 x 210) -
, 

\ ~ ... 
\1 

(..- Totaal: 

5,70 x 10 kcal/uur 

) = 0,880 x 106 kCal/uur 
tot 

= 0,22 x 106 kcal/uur 

1,1 x 106 kcal/uur 
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8. 

Hoeveelheid af te voeren warmte:(5,70 - 1,1 ) x 106 = 4,6 x 106 kCal/uur. 

Dit wordt omgezet in stoom van 200 oe en 15 baro. 

Voedingswatertemperatuur: 20 oe. 
Enthalpie stoom 667 kcal/kg 

4 H 667 - 206= 647 kcal/kg 
4,6 x 10 kg/uur = 7100 kg/uur. 

647 
. Hoeveelheid water 

~o~v~e~h~i~ ~aie~ _v~o~ ~e_v~ni~i~e~~r~ 

Ingaande stroom: 16610 kg/uur lucht + oxydatieprodukten bij 400 oe 
. Water van 28 oe 

o Aanname voor de berekening: eerst koelen tot 100 C en vervolgens 
berekenen als adiabatische verzadiger. 

Het gas kan bij benadering als lucht worden beschouwd: 

16610 - ( B + H20 + PMDA ) = 16610 - 1925 = 14685 kg gas. 
Vrijkomende warmte bij afkoeling tot lOOOe: 

14685 x 0,24 x 300 kCal/uur 
1925 x 6,5 x 300 kcal/uur 

Totaal: 

= 
= 

1,015 x 106 

0,290 x 106 kcal/uur 
kcal/uur 

Benodigde hoeveelheid water hiervoor: 

1 kg water van 28 oe tot damp -.... ... . . 

6 1,305 x 10 = 
< 610 

Water uit reactieprodukt: 

Totaal: 

° van 100 e 610 kcal/kg 

2140 kg/uur ~ 1- 0 

820 kg/uur 

2960 kg/uur V'I 

o Het gasmengsel van 100 e wordt verder afgekoeld door adiabatische 
verzadiging,(zie 7) ). De temperatuur hierbij ig 75 °C. 
c water-luchtmengsel als boven: 0,28 kcal/kg e p . 
Vrijkomende war~te: ( 16610 + 2140 ) x 0,28 x 25 • 133000 kcal/uur 
Warmte nodig voor circulatievloeietof': 2720 x (75 - 28) x 1= 128000 kca1/u 

Nog door verdamping af' te voeren warmte: 5000 kcal/uur 

:J 



Hiervoor is gOOO 
10 

= .:!:. 9 kg water. 

Totale hoeveelheid toe te voeren water: 2140 + 9 + 2720= 4869 kg/uur 
Waterdamp in gas: 2140 + 9 + 820 = 2969 kg/uur 

Af te voeren warmte in koeler: 
~--------------
3400 x 0,9 % ( 75 - 30) = 137500 kcal/uur (c = 0,9 kcal/kg oe ) 

p 

Hoevée1heid koelwater hiervoor ( van 20 oe naar 25 Oe ): n 

137500 = 27600 kgf uur. 
5 



5. BE REK E N I N GAP PAR A T U U R. 

1) De Luchtoompressor 

Hoeveelheid lucht: 

P1uoht: 
T1uCht ': 

15640 kg/uur 
1 bara 

20 °c 

Ap 2,5 bar ________ -+) compressieverhouding = 2,5. 

Stel adiabatische compressie en een rendement van 100 % (voorlopig): 

)( 

PV = cOBst.(Poisson) en PV = RT 

Klucht: 1,4 
.!1;..! 

!l::.! M 

P T ~ = conIIt. , dus Tuit = Tin x Puit = 293 x 2,5°,286 = 

Pin 

Het rendement van de compr~ssor is 0,6 8) 

Vermogen P ff = + C AT •• m p 
"2 b+. 

~ = 15640 kg/uur: 4,35 kg/sec. 
m 

c : 1000kJ/kg oe 
p 

A Ta 87 °c 

P = ~ caT = 4,35 x 1000 x 87 = 378 kW. 
iaentr. m, p 

4) h d = 0,8 
L y . r. 1 mech. = 0,9 

P as :: .21.§. = 630 tJtW. 
o;b 

1 vol.:= 0,8 ---+~1tot. 
= 0,6 

Extra toegevoerd ,630 - 378 = 
Extra teaperatuursteiging: 

252 kW, wat omgezet wordt in warmte. 

252=" ç c.T 
Tm p 

à T= 252 x 103
3 = 58 °c 

4,35 x 10 

Eindtemperatuur: 167 + 58 = !62 ~c_ 
( Te installeren turbine moet ongeveer 700 kW kunnen leveren) 

10. 
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2) De smeltvaten. 

Duree. d~O = O,B kg/liter 
De belasting ie 970 kg Dureen/uur = ~ 1= 1300 liter/uur: 

3 ---o:-g 
3 1,3 m luur. 

We nemen twee vaten van elk 2 m , dus per uur omschakelen. 

Wanneer L/D = 2, dan is in dit geval D2 x 2D = 2 
1; 

~~o~1&d~ !~mle_: 

______ ~> D = 1,1 m 
L = 2,2 m 

Het Dureen wordt opgewarmd tot bet smeltpunt, dat bH 80°C ligt, 
vervolgens gesmolten en daarna verder opgewarmd tot 105 C. 

C t D = 0,3 kcal/kg oe. p vas ureen 
Smeltwarate 5,022 kcal/ kmol = 37'6 kcal/ kg. 
c 1 Ob D : 0,3 kcal/kg C ( &escbat ) p v 081 aar ureen . 

11. 

Benodigde war.te per uur: 970 x ( 60 x 0,3 + 37,5 + 25 x 0,3 ) = 61000 kcal 

____ )~ 61000 xl, 163 = 71 kW. 

Voor de verwarming wordt stoom van 150°C en 5 bare gebruikt. 
De verwarming van het Dureen vindt plaats via een verwarmingsspi­
raal, die in de smeltvaten is aangebracht. ( zie tig. 1 ) 

= U x A x T U = + 350 W/ 2 °c v gem. - m 
T = + 75°C 

2 
A c: ZlOOO = 4,2 m 

350 x 75 

~e~e~e~i~_v~r~~m!nKs!pir~a! 

2 
Voor Irt pijp: 0,0785 m per meter lengte, dus 

-

Lengte per gang van de spiraal blj een D = 0,9 
dus zijn ongeveer 20 gangen nodig, die we over 
men' ( zie fig. 1) 
De afstand tussen de hartlijnen is dan 1000 = 

2c) 

~o~v~e!h~i! ~t~o~ 

srOOM t 

J(l Jl 1
1 

1. ", . 

~ 

4,2 = 54 meter pijp 
0,0785 

m x 0,9 : 2,B meter, 
1 meter lengte ne-

5 cm. ( zie fig. 2) 

'EE~ 
Condensatiewarmte van stoom van 1500 C en 5 baro is 540 kcal/kg. 

Hoeveelheid stoom: 61000 = 113 kgf • 
540 uur 
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3) D. fl)!1d-bed reflktor. 

,,/1,.- ,,!;-~ f" 
L \( \J-"rY ( \ 

, 1 '.0vV . ', C' -
I' 1,.1' ... J,,') 

, . '. 

o ./ "I"" '1 " Reaktortemp~ratuur is 400 C. .' ;f ,It.. v 

Contacttijd 0,6 8.e. ( aanname) 'A'v 
L/ - = 2. " ( Bm de optimale L/ verhouding te berekenen is een nauwkeurige 
kennis van de ldnetfek vereist, waarmee men de rendementeverandering 
in .èrband .et de baokmixing kan na gaan •• Van de kinetiek van het 
hier behandelde proces is echte~ niets bekend. Daar uit het voor­
bee~d van 4e F.Z.A. reaktor b1ijkt, dat L/D- = 1,8 ongeveer het best 
is, werd beslotes, mede als gevolg van een gunstige opstelling 
van de koelpUpen in het bed, om eeWL/D = 2 te nemen. 

Massastroom ~ m : lucht = 4,34 kg/sec • 
Dureen= 0,27 kgjsec. 

f m = 4,61 kg/sec 

:I 6,515 k.g/!~ 
z 32,2 x 10 2 Nsec/m 

E !lu1d bed = 0,7 
~ = 2,2 x 103 kg/m3 
I katalysator 

Volumestroom = 8,43 m3 Isec. 

Het verband tussen de f1uidisatiesnelheid( en dus de reaktordia­
meter) en de d-eeltjesgrootte wordt berekend met de trial and error 
methode als aangegeven in 9); na een aantal malen Tindt men: 

benuttingsgraad ~ 1: 0,73 en hieruit de ware contacttijd: 

t=~ 
0,73 

2 0,8= 1/41Tx J x D x L xE = 

fv 
---)~ 1>= 1,83 m 

LAL 3,66 Dl 

= 0,8 sec. 

3 ilTD .0.7 
8,43 

In verband me·t de ruiDite, die de koelpijpen e.d. innemen ia een 
D van 2 Dl aangenomen ' en een L van 4 meter. 

Vf = fluidieatiesne1heid = f y 

..".î)2 
7+ 

= 8,43 2 
1TX 1,83 
14 

= 3,21 m/sec • 
• 

.... -1 
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,De deeltjesdiameter volgt nu uit de formule: 

150( 1 -El. "/. Vf + l, 75ft· v/ ~ (r. -fr> g. 

t 3 dp2 E 3 dp 

-6 2 3 150 • 0 ,3 • 32,2 • 10 • 3,21 + 1,75 • 0,515 • 3,21 = 2,2 • 10 • 9,8 
0,73 dp2 0:73 • dp 

We vinden nu een dp = 1,1 m.m, hetgeen klopt met de grafiek 4. uit 9), 
voor een katalysator met poriën van 100 i . 

Mitt1mum fluidieatiesnelheid. --------------
De minimum fluidisatiesatiesnelhe1d wordt berekend met de formule: 

+ 1,75 • f t 
1 [ . . D 

P 

Op het punt van expansie is E = 6,5 

Vullen we de respectievelijke waarden in, dan vinden we voor 

Vf min. = 0,98 m/ sec. 

~i~~ !e~11j~s~~o1t~ !n_g~8_n~~ ~~l~o~. 

De diam.~er van het bov~ngedeelte van de reaktor bedraagt 3 meter, 
V • Vf ~ • 3,21 x 0,66 = 1,4 m/sec. 

3
2 

De snelheid in het bovengedeelte van de reaktor ligt dus nu vast. 
vaarm •• we de grootte van de deeltjes9 die nog juist door de gasstroos 
worden meege.omen, kuDDen berekenen. 

Voor deeltjes van 200Jis Re: 

voor Re < 10 

----oojo) Q.::. ~OQ -

Re =~ 
1 

4 -4 • 0,515 x 1, x 2 x 10 
32,2 x 10-" 

• 4,3, dus 1s bovenstaande formule toepasbaar. De cycloon moet dus 
de deeltjes met e.n diameter van Z 20)' afvangen. 

13. 

• 
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Drukval in de reaktor. 

Voor de drukval geldt: 

L = 4 . 

= 0,3 • 22000 = 0,065 bar /m. 

4 · • 0,065 = 0,26 bar 
zeefplaat = 0,20 bar 

Deze hoeveelheid is te berekenen met de formule: 

Besloten werd te koelen met water van 200 oe en dus een druk van 
+ 15 baro. 
De warateoverdrachtscoëfficient cl kat. )pijp = 550 W/ m2 oe volgens 9). 

Dit 1s de bepalende stap voor d,,· warmteoverdracht, aaJlgezien de 
pUP de warmte bijzonder goed geleidt en er een ook een zeer goede 
warmteoverdraohtis aan de blnneakant vande pijp, waar we snelstrome~d 

water hebben. 

Om deze redenen mogen we stellen: u = 550 w/1I.2 0C. 
t,-.",oI-t. ~' 

W\((: ~tl,!.-
6 

X 1,163 x lO~ kW = 
UAAT a T = 400 20g = 200 oe. 

~ w:::' 4,6 x 10 kcal/Uur = 4,6 

A = 5,35 % 106 
550 x 200 

2 2 
m = 49 11. • 

2 Voor pijpen van 2", A :::. 0,157 m /11. , dus bij een lengte van 3,5 m per 
pijp: 49 :: 86 pijpen. 

3,5 x 0,1570 - - - - -

De reactordiameter wordt nu op 2 meter genomen. 
Het koelwater wordt over tJee pijpenbundels in de 
n.l. 1 bundel van 50 pijpen i bHl 2 

1 bundel van 36 pijpen z e ~ age 

Er wordt 35000 kg water per uur gecirculeerd. 
Het,stoomreservoir heeft een 'cap. van 7 toa per 
7 m ff 1,5 m. 

reaktor verdeeld, 

uur, een volume van 

14. 
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15. 

Ia" reaktor ia een 
. eve.tu.el .. egeDomen 

11) (~t~/~ 
/ V'~lf 

/" 1)vJ-cycloon geplaatst voor het afvangen van~e , ~~ 
katalysatordee1tjes . door de gasetrooll. \~~" ./ 

f v· 8,43 'IA' /.ee. 

Stel inlaats~.lh.id c7cloon 20 'IA/sec. 
VaD de r.chthoékige inlaat is de verhouding 
de breedte b gelijk aan 2. 

b x h • ~ = 0,415 .2 
za 

tussen de hoogte h en 

2b2 = 0,415 ) b = 0,45 meter. h = 0,9 meter. 

I 

Deze afmetingen ~n yeel te groot, bij de bestaande reaktorafmetiagen. 
Daarom neme. we 1n ~it geval 4 ayclonen parallel. 

, Nu is b sh =0,1 m 
b ::110,22 m 
h =0," m 

Uitlaatdiameter = d ~ 0,44 m. u 

Diameter cyclqon: 2 x d 
u 

Zie ook figuur hiernaast. 

= 0,88 m 

A P = c.t.( .~2 • 
.s.. = 16. 2 

a~ = l6.t.0,5l5.400= 1600 N/m = Q,Q12 ~~. 

Het sohei4ingscriteriua voor de cycloon ie D50 ' dat wil zeggen 
die deeltje.4~ ... ter, die nog. voor ~ wordt .fgeyangen. 

Voor de" cycloon geldt: D:II V9.1.B 
50 ~2 Tr~N e"':V:O-c (~f-s ~-r-J ) 

B • 0,22 m ( =6b ) 2 
1 ~ 32.2 • 10 N sec/. 
Nec aantal4raaiingen van het gas = 5 voor dit geval. 

~ D50 z 7 • . 10-6 • 7 Na substitutie: --------~7~ 

Daar het çootet aangèvoerde deeltje 200 ~ is. wordt dus waarsc~n­

~~!~.~:1&.~·àalt~~~I·door de cycloon niet meer afgescheiden. 

/ 

, , 

;' 
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Volgens de literatuur geeft de venturimenger met cycloon een schei­
ding tot waterdruppeltjes van l i! blj een keelsnelheid van 100 m/sec. 
( b • v. 5 f dan "'L = 99, 6 %) 

Hoek diffusor ,0 
In1aathoek 7tO 

Zie ook de figuur hieronder. 

16. 

,/"'J4TER 

~EELO'~I1ETER 
( T 75' °C. ) uit = 

HaOin- ~t~8 = 0,82 kg/sec= ~A82 x 22,4 m
3
/sec bij ° °c. 

bij 75°C: ~ 1,28 m3/sec. 

Totale ~ T uit= 5,2 + 1,2 = 6,4 m3/ sec. 

Inlaatdiameter: vin = 15 m/sec. 

t1TD
2= ~ = 0,55 m

2 

15 

~ ~ tO~715_=_0~8~_m~ 

Snelheid in de keel: 100 m/se.o(D::ee1Y2 = ~ 
D = 0,328 m. keel 

Lengte menggedee1te: 1,2 x 0,328 = 0,4 m. 13) 

Snelheid bij ingang cycloon: 252m/sec., dan is d~ diameter van het 
uiteinde van de diffusor: i~d = 6,4 = 0,256 m 

25 

---..) D = 0,555 m. 

Drukval OTer de venturlmenger + cycloon: 0,15 bar volgens 13) 
Wa terdruk 4,5 baro. 

..~, : 
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Cycloondiameter: ( zie 11) 
2 . 2 

2b = 0,256m 
b = 0,35 m. 
h = 0,7 m 

Diameter cycloon: 2 x 0,70= 1,40 M. 
Diameter uitlaat: 0,70 m • 

t.De bezinktank (discontinu) • ---------------
Er zijn drie stadia: 1. vullen 

2. bezinken 
3. aftappen 

Er zijn drie bakken nodig. 
Bij een Terblijf'tjjd van 1 uur: ~ v= 3400 kg.opl./uur + 475 kg.B/uur. 

dus ~ 4 m3 inhoud per tank , bv. 1 x 1,5 x 2,65 meter. 

J' Koëler Toor de PMDA-oploesing. 14) 

Naar de koeler gaat 3400 kg. PMDA opl./ uur b~ 75 oe. 

Recycle: 3400 kg. PMDA opl./ uur bij 30 oe. 

° Resulterende temperatuur 53 c. 

6800 kg. moet worden gekoeld tot 30 °C. 

Af te Toeren warm~e: 6800 %023 x 1,163 x I = 183 kW. 
Koelwater van 20 C naar 25 C, dus hoeveelheid koelwater: 

~ x 6800 = 31400 kg/uur. 
5 

4 Tin = 28 oe. 

T 10 °c. A uite 
o 

A T10g• gem. = 17,5 c. 

De correctiefactor Toor dwarsstroom wordt gevonden uit hiervoor ge- ­
maakte grafieken. 

factor x = 25 - 20 = 0,15. 
53 ~ 20 

~ = 52 - 30 = 4,6 
25 - 20 

17. 
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De correctiefaotor wordt nu 0,95, dus T:: 16,6 °C, voor een 
-warmtewisselaar liet 1 "shell pass" en 2 11 tube passes". 

Voor wat.r-water wisselaars is U :: 1000 W/ m2 oe 
___ ~> A = ~ w = 183000 :: 11 m2 

7 Uo't l000:z; 16,6 
1'· pij-pen : 0,0785 Ti per meter

2
pijp. Delengte van de pUpen nemen we 

lt meter, dus per »ijp O,lZ8 m • 

Aantal p;jpen: 11 = 94 pijpen. 
0,118 

H.t koelwater gaat door de pijpen, de oplossing door de roap. 

De steek t :: 1,4 • d = 1,4 • 32 = 45 mm • 
D1= 4, x lil = 45 • 10~45 = 490 mm. 

Cm uit tabel. zie ook fig. hiernaast.) 
ROll1pd~te;J 2 :z; t pijp :: 32 mm 

,4 x )f -= 1,5 t = 70 lDJIl. 

2 passes 20 mm. 
Di 490 mil. 

Romp4iaaeter: 612 mm = 0,612 m. 

,~ 

Q 
P, 

Over de kriata1l;satieane1heid is weinig bekend. 
Capaciteit 3,4 lil luur. 
Bij een ve~hlUitijd van een half uur hebben we een volume van 1,7 m3 
Ilodig. 
We nemen 2,5 ,.3 
LID = 2 ( z.ie figuur hierna~at~ 
&,5;( in de conus, dus *~B . , 2D = 2 

}-De oenti"if.vea. 

____ )+ Del, 1m. Î 

18. ' 

Het PMDA kristalliseert uit als pyromellietzuur met 2 moleculen 
kristalwater. Dua 630 kg PMDA geett 218 + 4 ,x 18 x 630 kg kristallen. 

218 

---~. 840 kg. 

Toegevoerd aan centrifuges: 2560 kg. water 
840 kg. kristallen 

f PKZ :: 1600 kg/m' f water = 1000kg/m
3 

b ' • ( 2560 + 840 ) . ' 10-3 :: 3,1 m3/ uur. 
J v ï;'6' 

I 

f) 

~~~ ow,~~:.v , 
I , 

é\.",lt-/\- '0 V\1N~ v<-~ ~ 

:V~G~ Irt. 

We nemen twee tiltrere,de trommelcentrifuges parallel, elk met een 
.4apaoite1t van 1,55 ~/ tuur. , 

-... 
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Het toerental hangt at van de diameter • 

.,. = tVr 

v = 'fj:.- 12) 
_ max ft-. 

19. 

~= maximaal toelaatbare trekspanning in trommelmateriaal = 1600 bar 
P :: dichtheLd trommelmateriaal = 8000 kgf 3 
} Ut.. m 

----)~ V JDaX =' 140 mi sec. 

Stel v :: lOOm/.ec en r = 0,6 m, 

dan 1s ~ = 100 = 166 Omw./aec. :: 10 000 omw./min. 1 
O.~ 

Dit is ongeveèrde bovenste limiet. Normaal ongeveer 2500omwentelin­
gen per minuut' 
De groot·ate oentrifuges kunnen 400 liter per batch verwerken. 11) 
De 0701e tijd be'draagt 15 minuten, dus het aantal benodigde 
centrifuges is minimaal 2. (D = 1,60 M. 

10 De PKDA sub-l1!ator. 
,/' ''. ' .. 

L la 1 t 60 m. ) 

Het sublimeren geschiedt ladinsge~s onder vaouum. Er zijn twee su­
blimators nodig, elk met een capaciteit van 315 kgf tuur. 
Dus 630 kg/uur opbasis van PMDA • 

. Benodi&de warmte: 
V~-de 8ublI"tietemperatuur nemen we 180 °c. 
Ingebracht wordt 840 kg · pyromellletzuur.2aq. 
Het vacuWII in d. sublimator bedraagt 2 mm Hg, onderhouden door een 
tw.etrapa aehottenpomp. 
Tijde-118 het .sublimeren valt het zuur ui teen in PMDA, dat verTo1gens 
gecondenseerd wordt en in water, dat in de dampfase blijft bij 180 °c 
en 2 lUl Hg. o De stoom voor de verwarmimg heeft een temperatuur van 250 C. 

Het proces valt uiteen in een opwarmingsfase en een sublimatie fase. 
OpwarIlling: f w E Massa. cp A T. cp is ongeveer 0,6 

= 840 • 0,6. ( 180 - 30) • 1,163 = 88 000 Watt. 
Verdamping: tw =(630 x 72 + 210 x 600) x 1,163= 200 000 Watt 

Verdampingswarmte PMDA 72 kcal/kg ( Perry) 
" water 600 ft (perry) 

AI Totaal: 't'w 288 000 Watt • 

u • 500 W/m2 oe. ( aangenomen) 

Het opwarm~Jl geschiedt met een 6 T van gea;l.ddelcl?~ - 39' = 120 °C. 



• 

T = 70 °e.( voor het sublimeren.) 
De verhouding tussen de opwarmtljd en verdampingstijd = 1 : 2 x 3. 
namenlJjk 4 T 2 x zo klein en~ W 3 x zo klein bij opwarmea. 

Dus 1/6 van de t~d opwarmen en 5/6 van de tijd wordt geBruikt voor 
het eubl:lmeren. 
Stel het laden kost tien minuten, dan is voor het verwarmen en 
sublimeren nog twintig minuten beschikbàar; 
5/6 x 20 = 17 minuten om te sublimeren. 
Hierbij ie f w 200 000 x t~ 

22.200 000 = 9 m2 verwarmingsoppervlak 
17 500.70 

aangenomen. 

Uitvoering verdamper: zie figuur 

Vaste stof val5 op kegel met 
tophoek van 60 l basis 1 meter, 
dus opp. 1,36 m '2 
6 gangen = B,25 m • 
De bodem wordt verwarmd m~t een 
dubbele wand. O~p. 0,75 m • 
epPe totaal 9 m • 

!J-?e .. de Bubl.i.lllator • 

Het gasvormige PMDA wordt in de desub11mator bij 2 mm Hg. tot vast 
PMDA gedes~blimeerd. ( zie ook bijlage 2 ). 
In een cylindervormige ruimte is een roterende as met schrapers 
aangebracht en wordt de buitenwand met behulp van een dubbele wand 
en wa'er gekoeld. Het vaste PMDA wordt met behulp van de schrapers 
naar het opvangvat getransporteerd. 

Het koeOwater wordt van 25 tot 43 oe verwarmd. Bet PMDA desub1iaeert 
bij lBo e. 4 T ls gemiddeld 145 c. 
Hoeveelheid warmte die afgevoerd moet worden: fm x r x 1,163 = 630 x 72 x 1,163 = 52,8 kW. 

Stel U = 50 W/ ·~2 oe. 

Benodigd oppervlak; 52.B = 7,28 
145.50 

2. m. 

~PMDA = 218 ~ 273 • 2 = 15,4 • 10-6 gl 3. 
J 22,4.10 453 760 cm 

3 B 9 3 -~ 3 Hoeveelheid gas: 630 • 10 -6 = 40, • 10 cm luur = 40,8 • 10' m luur 
15,4 • 10 

20. 
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Dit levert per seoonde 3 11,3 111 • 

Waaneer we een gassnelheid van 100 m/sec. aannemen, i~ de opp. 
van de ruimte waar het gasdoorstroomt; ~ = 0,113 m • 

100 
We nemen een asd~ameter van220 cm. fan. 
Oppervlak as: 6,01. m. 2 
Opp. gasruimte + opp. as = 0,1444 m • 

---------+) D: 0,43 m. ( zie ook figuur) 

Lengte desubl~mator: 7.28 = . 5,4 meter. 
.0,43 

21. 

We nemen een apparaat van ongeveer 6meter. ( omhet produkt eventu­
eel verder af te koelen. 

!> Het opvangvat • 

Dit moet per uur 630 kg. bevatten, dus een vat van ongeveer 1,5 m3 ' 
( b.v. D = 1 m. en L = 2 m.) • 

.. 
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1 ailo 
2 sme1tyaten, oapac~tèit 970 kg Dureen/ uur. 
1 r«.otor ,cAfaciteit 6,0 kg PMDA / uur. 
4 ÇY'o1~)llen ..,oor- het a:tY~en TM kàtalysator, capaciteit 4150 kg. gas/uur. 
1 8to~e8."oir V.aJ'1 7.3. 
1 "'.Jlturi1lienger, capacttei t 16 610 kg gas per uur 

4869 kg water per uur 
1 oycl.ooa, capuite1.t 20 000 kg gas + water per uur. 
, b .. 1Akbakken YaU 4kub1.ke meter elk. 
1 o&lok:d .• ~ll"tor, ,capa-citeit 2,5 mJ pe; uur. 
2 'trGW1 ... tr~.e.a. capaoiteit v~ 1,5 ut" per uur ( elk) 
a~_~_~_ .. ~,,~,,(.; ~~.pao1~èü '. 6,0 kg PMDA/uur. 

____ -'p.oi. '.~ ......... "iJ8-11s-iM»À-,..-." 

lC)!2t.n..:. , 

1 D\u-•• " doaeerpoapi verwar.d. Capaciteit 13000../uur b\j 105°C en p=1,5 bar. 
2 )Oa,pen Tóór het oireule'Jten van het koelwater vgor de reactor. 

p .1 0, ,20 m3 per uur elk, p = 15 buo, T = 200 C. 
, 1 S.:rubbervaterpomp. capad.té1.t 4869 kg/uur p= ~,5 bar. 
1 cir-oUlatlepoàp "OZ' 4. o810kris,tal11sàtor, capaci tel t 6800 kg/uur 

p oDge,,.e«r 0 eft ! lil 53 oe. 

1 tweetraps schotten-compreaaor. 
11u.óhtoo •• aaor, oapacite~t 15640 kg/uur p= 1,5 bar 
1 .t.Ooö"'1a..: 700 kW. 

~ ... -.. 
L PtfDA-op1o8Erlng koeler, 183 kW 
1 PMDA d~.u~11mator, 52,8 kW 
1 cö.áa..ao~' voo,r 4. stQollltar bin •• 

630kW. 

i~~;f;,~;,~~~,t~;;ih '. ,;.' " .\-' ." -:: '...,.. '\00 
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1. S A MEN V A T TIN G. 

Pyromellietzuurdianhydride, in het vervolg kortheidshalve PMDA 
genoemd, kan worden verkregen door katalytische luchtoxydatie 
van Dureen, volgens: 

+ 6 Ol. + 

Dureea PMDA 

Wanneer al. katalysator V~Osop si1icadrager wordt gebruikt 
kan volge •• 1) een rendement van 40 % worden bereikt, terwijl al 
het Dureen wordt omgezet. 

\ 

In dit ontwerp wordt uitgegaan van Dureen, dat gesmolten aan een 
fluid-bed reaktor wordt toegevoerd, waar het met lucht wordt geoxy­
deerd bij 400 ·C op een katalysator met e'en deeltjesgrootte van 
~ 1 mm. ( zie berekeningen) 

Het PMDA wordt met heet water uit de gasstroom gewassen en de ver­
kregen wateri~e oplossing wordt van organisch materiaal ontdaan. 
Het .uv wordt na kristallisatie als zuur _-via hoog vacuumaublimatie 
gesuiverd en omgezet in het anhydride. 

QOf~kJ:: 
E fvJ.JL1 W e.;~l : 

q\»v,cl;X--l v-v~~ 'l . 

1. 
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2. I N LEI DIN G. 

Het PMDA is een grondstof voor polymeren met aantrekkelijke eigen­
schappen, zoals bestendigheid tegen hoge temperaturen, chemische aan­
tasting en röntgenstralen. 

Een voorDeeld van een dergelijk polymeer is het polyimide. dat 
bereid wordt uit 4,4-diaminofenoleter en PMDA 2) 3) en dat een grote 
trekvastheid heeft bij hoge temperaturen. ( 300 - 500 Oe) 
'Verdere toepassingen zijn als harder voor epoxyharsen en in de kleur­
stotfeninauetrie. 

De technische bereidingsmogelijkheden zijn oxydatie van Dureen in de 
gaafaae als bovenvermeld en in de vloeiatoffase met salpeterzuur, 4) 
permanganaat ot chroomzuur 5). 

2. 

Voor gasfaaeoxydatie kan worden gebruik gemaakt van vast- of van 
fluid-bed reaktoren 6). Voor het hierna volgende voorontwerp is uit-

legaan van. het proces met fluid-bed reaktor. ( ;verplicht door opdracht) 
e capaciteit van de fabriek werd vastgesteld op 5000 ton PMDA per 

jaar. 

De grootste moeilijkheid bij het maken van bovengenoemd voorontwerp 
werd ondervonden bij het zuiveren van hetb~ de reaktie ontstane 
gasmengeel, vanwege de onbekendheid van de bij de reaktie 
behorende kinetiek. ' 
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3.B ES CBR I J V I N G V A N HET PRO e E S. 

( Zie bijlage 1, proces flowscheme) 

Het Dureen wordt vanuit de silo naar de geroerde smeltvaten 'ge­
truilpor·' •• rc1, waar het met behulp van de in de reaktor verkregen atoom 
wor4t ge •• qlten. Wanaeer een saeltvat vol is schakelt de niveaurege­
laar het aadere smeltvat in, door de afsluiter onder het andere vat 
te sluiten en 4e stoo.toevoer en toevoer van Dureen te qpenen. 
De atalll1ter onder het eigen smeltvat is v-.n te voren geopend. 
Om leegtrekken van een •• e1tvat door de pomp te voorkomen, waardoor 
l.o~t in d. leidingen zou komen sluit een andere niveauregelaar bij 
te laag niveau de afvo~kl.p. 8n schakelt de vaten om. 
Bet ,881101ten Dureea wordt met een te.peratuur van 105 oe verpompt 
deor een dos.ezpemp en vloeibaar in de reaktor gespoten. 
Oaderin d. reaktor, die werkt b~ een temperatuur van 400 oe, wordt 
lucht toegeTo.rd, die met behulp van een schroefcompressor tot ! 2 bar 
ia ,.uengeperst. De lucht wordt hierbij op een temperatuur van! 165 oe 
gebraoht. 

. Do.or de sterk exotherme re-aktie is het nocl1g de reaktor te koelen. 
Dit geeeurt met water van 200 0q, waarbij stoom ontstaat met een druk 
van 15 baro. Het stoom-watermengsel wordt in een stoomreservoir gesohei­
d.n en 4. sto~ wordt gedeeltelijk toegevoerd aan de turbine, diede 
co.pr.ssor a.~t. EEn aader gedeelte wordt als warmtebron voor het 
.el-t.n en sllblim.el".en gebruikt en d. rest komt beschikbaar als bij-

. prodUkt. 
In de reaktor ontstaat een gasmengsel( zie materiaalbalans), dat 

voornamealJjk be.taat uit lucht. stoom, koolzuur en PMDA. bij een tempe­
ratuur 'to 400 o'O. Bovèndien ontstaan er een groot aaatal bijprodukten. 
Deze bijp~odUkten worden v09r de verder. gang van het proo.s b.schouwd 
ala •• n oiieacht!g. aubstantie t waarvan op het og.nblik geen g.gevens 
beech1kbaar zijn • 

. Ret ga.SJaellgael. wordt gekoeld door waterinjectie in een venturi­
mengel' tot 75 Oe .. Er wordt zoveel water toegevoerd. dat een .20 ~ 
oplo •• 1ng ' v~ PNDA ontstaat. De vlceistoffas. wordt via een cycloon 
alg •• eh.td ... 't.rwijl de gaseell naar eeD schoorsteen worden geleid. 

De .t~.t~tot ·wordt in .en be zinkt aak gelaten, waarvan er drie 
parallel at..-, zoa..1g dat er een verblijtt~4 van een ~ wordt ver­
u ••••. D • . zwa:r. ~eat.~dd.len bezinken. d. liohtere drijven en de water­
t ... ' ~rd~ alg.tapt en Via ' een koel.r toegevoerd aan .en oslokristal~ 
11s.tor. H.t suUrUi.etalli •• ert uit bij een bepaalde zuurgraad. di* 
doo~ de pH-regelaar wordt gehandhaafd. 

De ·kristalbrij wordt nu gecentrifugeerd ·met behulp van een trommel­
centrifuge en toegevo.rd aan de sublimator • 
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De moederloog wordt gerecirculeerd, terwijl een gedeelte wordt gespuid. 
om de opbouw van verontreinigingen tegen te gaan. 

Het vr~e pyromellietzuur wordt nu onder vacuum, dat met behulp 
van een schottenpomp op 2 mm Hg wordt gehouden, gedroogd en gesubli­
meerd, bij een temperatuur van + 180 oe. 
Het zuur ontleedt hierb~ in het anhydride, dat condenseert in de de­
sublimator, en in water, dat in de gasfase b~ft. Door schrapers in 
de desublimator ( zie b~lage 2 ) wordt het PMDA naar een opvangvat 
getransporteerd, van waaruit het in zakken wordt verpakt. nadat het 
vacuum is afgelaten. 

4. 

.\1 
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4. M A S S A- E N WAR M T EBA L A N S. 

Massabalans: zie blokschema op bladzijde 

Aannames: Per jaar een produktie van 5000 ton PMDA. 
Een jaar telt 330 werkdagen. 
MDureen :: 134 

:: 218 

40 % van het Dureen wordt omgezet in PMDA 

30 % van het Dureen wordt volledig omgezet in CO2 en H20 

30 % van het Dureen wordt omgezet in bijprodukten, die van­
wege de onbekendheid hierna onder de letter B zullen 
worden samengevat. 

Hoeveelheid Dureen: _a-. _____ ... __ 

Uit de silo komt: 2QQQ x 1000 x 13é :: 970 kg Dureen per uur. 
330 24 x 0,4 21 

Per smeltvat dus bijvoorbeeld 970 kg per half uur. 
2" 

Naar de reactor dus 970 kgf Dureen. uur 

f 
I 

De luohtovermaat werd aangenomen op 250 % van de theoretische benodig-
de hoeveelheid om het Dureen volledig om te zetten. 

Dureen: 97~ = 7,23 kInall • 
13 uur 

Verbruik 02 ( theoretisch) : 6 x 7,23 = 43,38 kmol/ • uur 

In werkelijkheid toegevoegd: 2, 5 x 43,38 = 108,5 kmol/ • uur 

Hoeveelheid lucht: 5 x 108,5 = 542,5 kmoll = 542,5 x 28,8 kgl uur uur 

= 15640 kgf • _____ u!!I" __ 

Totaal naar reaktor 15640 + 970 = 16610 kg I . uur 

Volumepercentage Dur.en in lucht: ~ x 100 % = 1,33 % 
5L;2 

Geschatte minimum-exploeiegrens: ~ 1,4 %. 
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6. 

Gassamenstelling na de reactor. 
Deze wordt bepaald door de volgende reacties: 

(1) c"\:=O: C .., J 

CLIJ ~ , HJ + 6 °2 ). PMDA + 6 H20 + 542 Kcal (40%) 

Dureen 

(2) C10H14 + l3t 02 ~ 10 CO2 + 7 H20 + 1350 Kcal 

Aangenomen is, dat voor de reactie waarbij de bijprodukten Bontstaan 
per molekuul Dureen evenveel zuurstof wordt opgenomen als bij de reak­
tie waarbij PMDA oatstaat. Ook de vr~Komende reaktie warmte is onge­
veer ge1ijk genomen. 

Hoeveelheden: . 

+ 550 Kcal 

PMDA: 0,4 x 7,23 = 2,89 kgmol = 630 kg. 

B 0,3 x 7,23 = 2,17 kmol = 475 kg. 

CO2 0,3 x 7,23 x 10 = 21,70 kmol = 955 kg. 

N2 4 x 108,5 = 434,0 kmo1 = 12170 kg. 

°2 168, 5 - ( 2,89 x 6 + 2,17 x 13,5 + 2,17 x 6 ) 
= 48.9 kmol = 1560 kg. 

6 x 2,89 + 0,7 x 21,7 + 6 x 2,17 = 45,5 kmol 
= 820 kg. ' 

Totaal 16610 kg. 

• 0 
Aan deze hoeveelheid gas wordt water van 28 C toegevoerd, zodanig 
dat er een 20 % oplossing van PMDA ontstaat. 

(30%) 

(30%) 

De hoeveelheid water bedraagt 4869 kg. ( voor berekening zie warmtebalans.) 
Aangenomen wordt, dat er geen B via de schoorsteen wordt afgevoerd. 

Naar de schoorsteen: 16610 - 630 - 475 + ( 4869 - 2720 + 820) = 18474 kg 
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De oplossing bevat: PMDA 630 kg/uur PMDA 
50 kg/uur PMDA ( via de reciroulering) 

680 kg/uur PMDA 

Water 4 x 680 kg = 4720 kg H20 

Totaal 3400 kg/uur PMDA-oplossing + 475 kg B uit de cycloon na de 
venturimenger. 

De hoeveelheid atoom uit de reactor = 7100 kg/uur ( zie warmtebalana) 
Hoeveelheid circulatiewater: 35000kg/uur • 

In de bezinktank wordt 475 kg B afgevoerd. 
Naar de kriatallisator gaat 3400 kg/uur oplossing. 
Naar de centrifuge gaat 34OOkg/uur kristal brij. 
Uit de centrifuge komt 630 kg/uur PMDA. 
Reoirculatie: 2700 kg water + 50 kg PMDA. 
Toe te voeren water: 4869 - 2720 = 2149 kg water. 
Naar sublimator 630 kg/uur PMDA. 
Uiteindelijke hoeveelheid produkt 630 kg/uur PMDA. 

Warmtebalans ------- T = 105 oe. Dureen naar reaktor 

T 165 oe ( i lucht naar reaktor = z e eompressor-
berekeni.ng) 

T 400 oe 
waarbij reaktie plaatsvindt = 

Reaktiewarmtes: 

(1) 0,4 x 7,23 x 542 x 103 = 
(2) 0,3 x 7,23 x 1350 x 103 = 

(3) 0,3 x 7,23 x 550 x 103 = 

Totaal: 

Benodigde warmte: 

Lucht opwarmen van 165 oe naar 400 Oe : 
15640 x 0,24 x ( 400 - 165 

Dureen{ opwarming, verdamping, verwarming 
• 400 oe ): 

970{ 0,75 x 90 + 72 + 0,5 x 210) 

Totaal: 

1,57 x 106 kcal/uur 

2,93 x 106 kcal/uur 

106 -
1,20 x kcal/uur 

6 5,70 x 10 kcal/uur 

) = 0,880 x 106 kCal/uur 
tot 

= 0,22 x 106 kcal/uur 

1,1 x 106 kcal/uur 
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8. 

Hoeveelheid af te voeren warmte:(5,70 - 1,1 ) x 106 = 4,6 x 106 kcal/uur. 

Dit wordt omgezet in stoom van 200 oe en 15 baro. 

Voedingswatertemperatuur: 20 oe. 
Enthalpie stoom 667 kcal/kg 

4 H 
. Hoeveelheid water 

667 - 206= 647 kcal/kg 
4,6 x 10 kg/uur = 7100 kg/uur • 

647 

Hoeveelheid water voor de venturimenger: - - - - - - - - - - - - - - - .- - - - - -
Ingaande stroom: 16610 kg/uur lucht + oxydatieprodukten bij 400 oe 

, Water van 28 oe 

o Aanname voor de berekening: eerst koelen tot 100 e en vervolgens 
berekenen als adiabatische verzadiger. 

Het gas kan bij benadering als lucht worden beschouwd: 

16610 - ( B + H20 + PMDA ) = 16610 - 1925 :: 14685 kg gas. 

Vrijkomende warmte bij 
. 0 

afkoeling tot 100 e: 

14685 x 0,24 x 300 kcal/uur = 1,015 x 106 kcal/uur 
1925 x 6,5 x 300 kcal/uur :: 0,290 x 106 kcal/uur 

Totaal : 1,305 x 106 kcal/uur 

Benodigde hoeveelheid water hiervoor: 

1 kg water van 28 oe tot damp 

6 1,305 x 10 :: 
610 

Water uit r~actieprodukt: 

Totaal: 

° van 100 e 

2140 kg/uur 

820 kg/uur 

2960 kg/uur 

610 kcal/kg 

o Het gasmengsel van 100 e wordt verder afgekoeld door adiabatische 
verzadiging,(zie 7) ). De temperatuur hierbij ig 75 oe. 
c water-luchtmengsel als boven: 0,28 kcal/kg e 

p 
Vrijkomende warmte: ( 16610 + 2140 ) x 0,28 x 25 a 133000 kCal/uur 
Warmte nodig voor circulatievloeistof: 2720 x (75 - 28) x 1= 128000 kcal/u 

Nog door verdamping af te voeren warmte: 5000 kcal/uur 
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Hiervoor ie gOOO 
10 

= ± 9 kg water. 

Totale hoeveelheid toe te voeren water: 2140 + 9 + 2720= 4869 kg/uur 
Waterdamp in gas: 2140 + 9 + 820 = 2969 kg/uur 

At te voeren warmte in koeler: -_ ... _-------------
3400 x 0,9 x ( 75 - 30 ) ~ 137500 kcal/uur (c = 0,9 kcal/kg oe ) p 

Hoeveelheid koelwater hiervoor ( van 20 oe naar 25 Oe ): 

137500 = 27600 kgf uur. 
5 



I 
I 
I ; 
r 

5. B ERE KEN I N GAP PAR A T U U R. 

1) De Luchtcompressor 

Hoeveelheid lucht: 
Plucht: 
Tlucht ': 

15640 kg/uur 
1 bara 
20 oe 

---------

11 p 2,5 bar __________ ~~ compressieverhouding = 2,5. 

Stel adiabatische compressie en een rendement van 100 % (voorlopig): 
X 

PV = const.(Poisson) en PV = RT 

)0( lucht:; 1,4 
~ 

H 
= const. , dus Tuit= Tin x Puit :; 293 x 2,5°,286 = 

Pin 

Het rendement van de compressor is 0,6 8) 

Vermogen P ff :: lP c AT •• m p 

"2 tri· 

~ = 15640 kg/uur= 4,35 kg/sec. m 
c :; 1000kJ/kg oe 

p 
A T= 87 oe 

P = ~ C 6 T = 4,35 x 1000 x 87 = 378 kW. isentr. m p 

, hydr. = 0,8 1 mech. = 0,9 1 vol. = 0,8 

P as :; 630 'kW. 

---+)'1 tot • 
= 0,6 

Extra toegevoerd 630 - 378 = 
Extra temperatuursteiging: 

252 kW, wat omgezet wordt in warmte. 
252=" c 4T Tm p 

fi T= 252 x 103 = 58 oe 
4,35 x 103 

Eindtemperatuur: 167 + 58 = 162 ~e_ 
( Te installeren turbine moet ongeveer 700 kW kunnen leveren) 

10. 
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2) De smeltvaten. 

20 Duree. d4 = 0,8 kg/liter 3 
De belasting is 970 kg Dureen/uur = 970 1= 1300 liter/uur: 1,3 m luur. 

3~ 
We nemen twee vaten van elk 2 m , dus per uur omschakelen. 

Wanneer L/D = 2, dan is in dit geval D2 x 2D = 2 
~ 

~~o~1gd~ ~~m!e_: 

_______ )~ D = 1,1 m 
L :: 2,2 m 

Het Dureen wordt opgewarmd tot het smeltpunt, dat b~ BooC ligt, 
vervolgens gesmolten en daarna verder opgewarmd tot 105 C. 

c t D = 0,3 kcal/kg °C. p vas ureen 
Smeltwarate 5,022 kcal/ kmol = 37'6 kca1/ kg. 
c 1 ib D = 0,3 kcal/kg C ( geschat ) p v oe aar urean 

11. 

Benodigde war.te per uur: 970 x ( 60 x 0,3 + 37,5 + 25 x 0,3 ) = 61000 kcal 

___ ~) 61000 xl, 163 = 71 kW. 

Voor de verwarming wordt stoom van 150°C en 5 bar. gebruikt. 
De verwarming van het Dureen vindt plaats via een verwarmingsspi­
raal, die in de smeltvaten is aangebracht. ( zie tig. 1 ) 

= U x A x T U = + 350 w/ 2 °c v gem. - m srOOM 

T = + 75°C " I 

4,2 m 2 '/J.,l ... =::::::J 
A c: 71000 = 0 

" 

350 x 75 

t 
1,1. ,.., . 

~ 

~e~e~e~i~g_v~r~~m!n~s!p!r~a! 

2 
Voor 1" pijp: 0,0785 m per meter lengte, dus 4,2 = 54 meter pijp 

0,0785 
Lengte per gang van de spiraal bij een D = 0,9 
dus zijn ongeveer 20 gangen nodig, die we over 
men ( zie fig. 1) 
De afstand tussen de hartlijnen is dan 1000 = 

~ 

m x 0,9 = 2,B meter, 
1 meter lengte ne-

5 cm. ( zie fig. 2) 

go!v!.!h!i~ ~t~o~ r~ "-

Condensatiewarmte van stoom van 150°C en 5 baro is 540 kcal/kg. 

Hoeveelheid stoom: 61000 = 113 kgf • 
540 uur 
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3) De 11ád~bed reaktor. 9) 

Reaktortemperatuur ie 400 °C. 
Contacttijd 0,6 sec. ( aanname) 
L/8 :: 2. 
( m d. optimale L/ verhouding te berekenen ie een nauwkeurige 
kennis van de kinet~ek vereist, waarmee men de rendementsverandering 
in verband met de ba~km;xing kan na gaan •• Van de kinetiek van het 
hier behande1de prooes ie eohter niete bekend. Daar uit het voor­
be~ld Vall de F.Z.A. reaktor b]jjk.t, dat L/D = 1,8 ongeveer het beet 
is, werd besloten, mede als gevolg van een gunstige opstelling 
van de koelpupen in het bed, om eeWL/D = 2 te nemen. 

Massastroom ~ m lucht = 4,34 kg/sec • 
Dureen= 0,27 kg/sec. 

f m ::: 4,61 kg/sec 

D 6,515 kg/~~ 
= 32,2 x 10 

2 Nsec/m 

E !luid bed = 0,7 

r = 2,2 x 103 kg/m3 
katalysator 

Volumestroom = 8,43 m3 /see. 

Het verband tussen de fluidisatiesnelheid( en dus de reaktordia­
meter) en de deeltjesgrootte wordt berekend met de trial and error 
methode als aang4geven in 9); na een aantal malen vindt men: 

benuttingsgraad ~ ::: 0,73 en hieruit de ware contacttijd: 

t= ~ = 0,8 eec. 
0,73 

2 
0,8= 1/41TxJ x D xL xE= 

fv 
---~) ]): 1,83 m 

la 3,66 11 

3 ilTD .0,7 
8,43 

In verband mei de ruimte, die de koelpijpen e.d. innemen is een 
D van 2 m aangenomen ' en een L van 4 meter • 

Vf = fluidlsatiesnelheid = ~ • 
.". n2 
7+ 

= 8,43 2 
11X 1,83 
Ii 

= 3,21 m/sec • 

12. 

p ' 
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De deeltjesdiameter volgt nu uit de formule: 

150( 1 -El. "I. Vr + 1.,75 Lr' v/ = (/s -(r) g. 

t 3 dp2 [.3 dp 

150 • 0.3 • 32,2 • 10-6• 3,21 + 1,75 • 0,515 • 3,212 ~ 2,2 • 103 • 9,8 . 
3 2 ;x 3 

0,7 dp O,? • dp 

We vinden nu een dp = 1,1 mm, hetgeen klopt met de grafiek 4 uit 9), 
voor een katalysator met poriën van 100 i. 

Minimum f1uidieatiesne1heid. --------------
De minimum f1uidisatiesatiesne1heid wordt berekend met de formule: 

150 (1 -E)~. V f 

, D2 
E . p 

+ 1,75 • fr. v~ 
E 3. D 

P 

Op het punt van expansie is E = 6,5 

Vullen we de re6pectievel~~e waarden in, dan vinden we voor 

Vf min. = 0,98 mi sec. 

~i!U! ~e~llj~agr~dlt~ !n_g~a_n!&! ~~l~o~. 

De diame~er van het bov~ngedeelte van de reaktor bedraagt 3 meter, 
V = Vf ~ .= 3,21 x 0,66 = 1,4 m/sec. 

3
2 

De snelheid in het bovengedeelte van de reaktor ligt dUB RU vaat, 
waarmee we de grootte van de dee1tjes9 die nog juist door de gasstrooa 
worden meegenomen, kunnen berekenen. 

1 ,4::: .:.,( ~rs~--;-:+,,,,,,,,,) _.:....ag...:.:....;:;.,D~ 
"18 'TL 

1,4= 2200 x 9~8 6 
18 x 32,2 x 10-

Voor deeltjes van 200/ia Re: 

voor Re < 10 

----~) Q:. ~OQ -

Re =~ 
1 

4- -4 ::: 0,515 x 1, x 2 x 10 
32,2 x lÖ-~ 

• 4,3, dus is bovenstaande formule toepasbaar. De cycloon moet dus 
de deeltjes met een diameter van ~ 20)' afvangen. 

13. 
"'; 

'1 
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DrukTal in de reaktor. 

Voor de drukval geldt: 

L = 4 

= 0,3 • 22000 = 0,065 bar /m. 
4 • 0,065 = 0,26 bar 

zeefplaat = 0,20 bar 

!o~v~e!h~i! ~ia!ls~t~r~ 

Deze hoeveelheid is te berekenen met de formule: 

Besloten wer.d te koelen met water van 200 oe en dus een druk van 
+ 15 baro. 
De warBlteoverdrachtscoëtt1cient.J. kat • )pijp = 550 W/m2 oe volgens 9). 

Dit is de bepalende stap voor d,::· warmteoverdracht, aangezien de 
pijp de warmte b~zonder goed geleidt en er een ook een zeer goede 
warmteoverdraohtis aan de binnenkant vande pijp, waar we snelstromend 
water hebben. 

Om deze redenen mogen we st.llen: 

t w = UAAT a T = 400 - 20g = 200 °c. 
~ w= 4,6 x 10 kcal/uur = 4,6 x 1,163 x 103 kW = 

5,35 x 103 kW. 

A = 5.35 % 106 

550 x 200 

2 2 
m = 49 m • 

Voor pijpen van 2", A 
2 = 0,157 m /m , dus bij een lengte van 3,5 m per 

pijp: 49 = 86 pijpen. 
3,5 lC 0,1570 

De reactordiameter wordt nu op 2 meter genomen. 
Het koelwater wordt over tjee pijpenbundels in de 
n.l. 1 bundel van 50 pijpen i bijl 2 

1 bundel van 36 pijpen z e age 

Er wordt 35000 kg water per uur gecirculeerd. 
Het3stoomreservoir heett een cap. van 7 toa per 
7 m 'f 1,5 m. 

reaktor verdeeld, 

uur, een volume van 

14. 
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~. De cycloon iA reaktor. 11) 

In de reaktor is een cycloon geplaatst voor het afvangen van~e 
eveatueel Dleegenomen katalysatordeeltjes . door de gasetroom., 

f v= 8 ,43 ra3/seo. 

Stel inlaats~elheid cycloon 20 m/sec. 
Van de rechthoekige inlaat is de verhouding tussen de hoogte h en 
de breedte b gelijk aan 2. 

b x h • ~ = 0,415 m2 

20r 

2b2 = 0,415 ) b = 0,45 meter. h = 0,9 meter. 

15. 

Deze afmetingen zijn veel te groot, bij de bestaande reaktorafmetiagen. 
Daarom nemen we in ~it geval 4- cyclonen parallel. 
Nu ie b x h =0,1 m 

b =0,22 m 
h =0,44 m 

Uitlaatdiameter = d = 0,44 M. 
u 

Diameter cyc1qon: 2 x d 
u 

Zie ook figuur hiernaast. 

= 0,88 m 

~P = c.i.r .v2. 
c = 16. 2 

AP = l6. t . 0 ,5l5.400= 1600 N/m = QtQ12 ~~. 

Het sohe~4ingsoriteriua voor de cycloon is D50 ' dat wil zeggen 
die deeltjee4iameter, die nog, voor ~ wordt afgevangen. 

Voor dese cycloon geldt: D = V2-j OB ~ 
50 2 TT Ne V c ( fs -rJ ) 

B = 0,22 m ( !6b ) 2 
~ :;: 32,2 • 10 N sec/m 
Nc= aanta1 4raaiingen van het gas = 5 voor dit geval. 

~ D50 = 7 • 10-6 = 7 Na substitutie: ---------7~ 

L 

. Daar het çootst aangevoerde deeltje 200 ~ is, wordt dus waarschijn­

~t3i8Mf!'tte~eàalf~~~~ä:R·door de cycloon niet meer afgesoheiden. 
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Volgens de literatuur geeft de venturimenger met cycloon een schei­
ding tot waterdruppeltjee van l t IJ. bij een kee1snelheid van 100 m/nc. 
( b.v. 5 f dant = 99,6 %) / 

Hoek diffusor 3° 
Inlaathoek 7io 

Zie ook de figuur hieronder. 

~ v in = 8,43 

~ v uit = ~27~3~+..;.7~5 x 8,43 
273 + 400 

:; 5,2 m3/ sec. 

H20. = 2*69 
~n 3 00 

bjj 75°C: 

:; 0,82 kg/sec= ~A82 x 22.4 m3/eec bij 0 °c. 

----.... > 1,28 m3/sec. 

Totale ~., uit= 5,2 + 1,2 = 6,4 m3 I sec. 

In1aatdiameter: v = 15 m/sec. in 

ttrD2: ~ :; 0,55 m2 

15 

g ~ ~O~715_=_0~8~5_m~ 

Snelheid in de keel: 100 m/sec·(D:: •• 1} 2. Pao 

D keel 

Lengte menggedeelte: 1,2 x 0,328 = 0,4 m. 

= 0.328 m. 

Snelheid bij ingang cycloon: 252m/sec., dan is d~ diameter van het 
uiteinde van de diffusor: ~~d = 6,4 = 0,256 m 

25 

---)0+ D:: 0,555 m. 

Drukval over de venturimenger + oycloon: 0,15 bar volgens 13) 
Waterdruk 4,5 baro. 

16. 
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Cycloondiameter: ( zie 11) 2b2 = 0,256m
2 

b = 0,35 m. 
h = 0,7 m 

Diameter cycloon: 2 x 0,70= 1,40 m. 
Diameter uitlaat: 0,70 m • 

Er zijn drie stadia: 1. vullen 
2. bezinken 
3. aftappen 

Er zijn drie bakken nodig. 
Bij een verb]jjftijd van 1 uur: ~ v= 3400 kg.opl./uur + 475 kg.B/uur. 

dus + 4 m3 inhoud per tank, bv. 1 x 1,5 x 2,65 meter. 

J' Koeler voor de PMDA-oploesing. 14) 

Naar de koeler gaat 3400 kg. PMDA opl./ uur b~ 75 oe. 

Recycle: 3400 kg. PMDA opl./ uur bij 30 oe. 

, ° Resulterende temperatuur 53 c. 

6800 kg. moet worden gekoeld tot 30 oe. 

Af te voeren warm~e: 6800 %023 x 1,163 x 1 = 183 kW. 
Koelwater van 20 C naar 25 C, dus hoeveelheid koelwater: 

~ x 6800 = 31400 kg/uur. 
5 

l\ Tin = 28 oe. 

T 10 °C. A uite 
o a Tlog• gem. = 17,5 C. 

De correctiefactor voor dwarestroom wordt gevonden uit hiervoor ge­
maakte grafieken. 

factor x = 25 - 20 = 0,15. 
53 - 20 

~ = 53 30 = 4,6 
25 - 20 

17. 
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De oorrectiefaator wordt nu 0,95, dus T = 16,6 °C. voor een 
warmtewieselaar met 1 "shel1 pass" en 2 " tube passes". 

Voor water-water wisselaars is U = 1000 WI m
2 °c 

) A = tL = 1.$3000 = 11 m
2 

---~ UG-' 1000 Je 16, 6 
1" pijpen : 0,0785 m2 per meter2P\1P. Delengte van de pijpen nemen we 
11- meter, do pe.r pijp 0,118 11 • 

Aantal pijpen: 11 
0,118 

= 94 pijpen. 

Het koelwater gaat door de pijpen, de oplossing .door de romp • 

De ateek t = 1,4 • d = 1,4 • 32 = 45 mm. 
Dlz 45 x 11 = 45 • 10~45 = 490 mm. 

(m uit tabel. zie ook fig. 
Rompdiaaeter: 2 Je t PUP = 

2 x ij = 1,5 t :: 
2 passes 

Di 

Rompdiameter: 

8 De oalokriatalli!!tor. 
/ . 

hiernaast. ) 
32 DIm. 

70 u. 
20 mm. 

490 mUl. 

612 mm = 0,612 m. 

Over de kristal1;aatiesnelheid is weinig bekend. 
e.pac~teit 3,4 11 luur. 
Bij eea v.~bl~ftijd VaD. een half ~ur hebben we een volume VaD. 1,7 m3 

aOcl1g. , 
We nemen 2,5 11 

LID =32 ( zie figuur hierna~st~ 
O~,. in 4e coau8, dus *~B • . 20 = 2 ________ )~ Dml,lm. Î 

18. 

Het PHDA kristalliseert uit als pyromel11etzuur met 2 moleoulen 
kristalwater. Due 630 kg PMDA geeft 218 + 4 Je 18 x 630 kg kristallen. 

218 

---~~ 840 kg. 

Toegevoerd aan centrifuges: 2560 kg. water 

f PMZ = 1600 kg/m' 

b • ( 2560 + 840 
J v ï;'b 

840 kg. kristallen 

f t = 1000kg/m3 
wa er 

) .10-3 = 3,1 m3/ uur. 

We nemen twee filtrereDde trommelcentrifuges parallel, elk met een 
capaciteit van 1,55 m?/ tuur. 
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Het toerental hangt af van de diameter. 

v =IVr 

v = v:~ 12) max -_ ft-. 

19. 

\r= maximaal toelaatbare trekspanning in trommelmateriaal = 1600 bar 
P = dichtheid trommelmateriaal = 8000 kg/m3 
J~. 

) v - 140 m/sec. 
max 

Stel v :: lOOm/sec en r : 0,6 m, 

dan is uJ I: 100 = 166 Omw./aec. :: 10 000 Omw./min. 
o,b 

Dit is ongeveer de bovenste limiet. Normaal ongeveer 2500 omwentelin­
gen per minuut' 
De grootste centrifuges kunnen 400 liter per batch verwerken. 11) 
De cTcle t~d bedraagt 15 minuten, dus het aantal ,benodigde 
centrifuges is minimaal 2. ( D : 1,60 m. 

10 De PMDA 8ublimator. 
/'" 

L lil 1,60 m. ) 

Het sublimeren geschiedt ladinsgewljs onder vacuum. Er zijn twee su­
blimators nodig, elk met een capaciteit van 315 kgf tuur. 
Dus 630 kg/uur opbasis van PMDA. 

~~o~i&d~ ~~m!el 0 
Voor de 8ublilllatietemperatuur nemen we 180 c. 
Ingebracht wordt 840 kgpyromellietzuur.2aq. 
Het vacuum in d. sublimator bedraagt 2 mm Hg, onderhouden door een 
tweetraps schottenpomp. 
Tijdens het sublimeren valt het zuur uiteen in PMDA, dat vervolgens 
gecondenseerd wordt en in water, dat in de dampfase blijft bij 180 oe 
en 2 mm Hg. 
De stoom voor de verwarmimg heeft een temperatuur van 250 oe. 

Het proces valt uiteen in een opwarmingsfase en een sublimatie fase. 
Opwarming: f w. : Massa. cp 4 T. Cp is ongeveer 0,6 

= 840 • 0,6. ( 180 - 30) • 1,163 = 88 000 Watt. 
Verdamping: 'W =(630 x 72 + 210 x 600) x 1,163= 200 000 Watt 

Verdampingswarmte PMDA 72 kcal/kg ( Perry) 
" water 600 " (Perry) 

~ Totaal: 
'f'w 288 000 Watt. 

u • 500 W/m2 oe. ( aangenomen) 

Het opwarmen geschiedt met een Ó T van geüddelcl 2~ - <91 = 120°C. 
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T = 70 °C.( voor het sublimeren.) 
De verhouding tussen de opwarmtljd en verdampingstijd = 1 : 2 x 3. 
namenljjk A T 2 x zo klein en~ W 3 x zo klein bij opwaraen. 

Dus 1/6 van de tijd opwarmen en 5/6 van de tijd wordt geBruikt voor 
het sublimeren. 
Stel het laden kost tien minuten, dan is voor het verwarmen en 
sublimeren nog twintig minuten beschikbaar. 
5/6 x 20 = 17 minuten om te sublimeren. 
Hierbij is In 200 000 x ~ 

Tv ï"T" 

2 12.200 000 = 9 m verwarmingsoppervlak 
17 500.70 

aangenomen. 

Uitvoering verdamper: zie figuur 

Vaste stof Tal~ op kegel met 
tophoek TaA 60 ~ basis 1 meter, 
dus opp. 1,36 m '2 
6 gangen = 8,25 m • 
De bodem wordt verwarmd m~t een 
dubbele wand. O~p. 0.75 m • 
epp. totaal 9 m • 

I1 De desublimator. y . 

1 

Het gasvormige PMDA wordt in de desub1imator bij 2 mB Hg. tot vast 
PMDA gedesublimeerd. ( zie ook bijlage 2 ). 
In een cylindervormige ruimte is een roterende as met schrapers 
aangebraoht en wordt de buitenwand met ' behulp van een dubbele wand 
en water gekoeld. Het vaste PMDA wordt met behulp van de schrapers 
naar het opvangvat getransporteerd. 

Het koebwater wordt van 25 tot 46 °c verwarmd. Het PMDA desubliaeert 
bij 180 c. 4 T is gemiddeld 1~5 C. 
HoeTeelheid warmte die afgevoerd moet worden: 
fm x r x 1,163 = 630 x 72 x 1,163 = 52,8 kW. 

Stel U = 50 W/ m2 0c. 

Benodigd oppervlak; 52,8 
145.56 

= 7,28 2. m. 

~PMDA 11 218 ~ f73 • 2 = 
J 22.4.10 53 760 

Ho~veelheid gas: 630 • 103 6 
15.4 • 10-

9 3 = 40,8. 10 cm luur 

20. 
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Dit levert per seconde 3 11,3 lil • 

Wanneer we een gassnelheid van 100 mlsea. aannemen, i~ de opp. 
van de ruimte waar het gasdoorstroomt: ~ = 0,113 m • 

100 
We nemen een asdiameter van220 em. ~an. 
Oppervlak as: 6,01. m. 2 
Opp. gasruimte + opp. as ~ 0,1444 m • 

-----)~ D 2: 0,43 m. ( zie ook figuur) 

Lengte desuolimator: 7,28 = 5,4 meter. 
.0,43 

21. 

We nemen een apparaat van ongeveer 6meter. ( omhet produkt eventu­
eel verder af te koelen. 

!> Het opvangvat • 

Dit moet per uur 630 kg. bevatten, dus een vat van ongeveer 1,5 m3 

( b.v. D = 1 m. en L = 2 m.). 
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6. A P PAR ~ T E N.L IJS T. 
, , 

Vaten • ........ -
1 a110 
2 .me'lt •• ten, oapaoiteit 970 kg Dureen/ uur. 

,1 r.actor • capaciteit 6}O kg PKDA / uur. 
4 cyclonen voor het afvangen van katalysator, oapaciteit 4150 kg. gas/uur. 
1 8toomre"~Toir van 7m3• 
1 Tenturimengèr, capaciteit 16 610 kg gas per uur 

4869 kg water per uur 
1 oyoloon, oapaciteit 20 000 kg gas + water per uur. 
3 bes1l!l1tbaltlten van 4 kubieke meter elk. 
1 o.lo~i.tal~.ator, capaciteit 2,5 .3 pe; uur. 
2 trommelc.Dt~1tQgea. capaciteit van 1,5 m/ per uur ( elk) 

;;~'''''''''îI--.7-JOO -kli. capaciteit 6}0 kg PMDA/uur. 
l-'~ •• """"'-'JQ-ks-~A-pD-.u 

E,G!pln_. 

1 D1U'~eJl doaeerpomp; verwarmd. Capaciteit 13001/uur bij 105 oe en p=l,5 bar. 
2 po.pea TOOr het circuleren van het koelwater vgor de reactor. 

p ± 0, 20 m3 per uur elk, p = 15 baro, T = 200 C. 
1 S~ubberwaterpomp, capaciteit 4869 kg/uur p= 4,5 bar. 
1 ci~culat1epomp .oor 4e oalokristal1isator, capaciteit 6800 kg/uur 

p eng.Teer 0 en ! • 53 oe. . 

1 tweetraps schottenoompressor. 
1 lU4htoo~ •• sor, capacitett 15640 kg/uur p= 1,5 bar 
1 8toolliturbl.I1~: 700 kW. 

~at,Dl!ep.~.~l~a.!:,s.!. 
" , 

L PMDÄ-oplossing koeler, 183 kW 
1 P1!lDA de.ublimato,r, 52.8 kW 
1 CoiUMlUlorr "IOor de stoomturbine. 

630kW. 
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