Prosimy cytowac jako: Inz. Ap. Chem. 2010, 49, 2, 61-62

Nr 2/2010

INZYNIERIA 1 APARATURA CHEMICZNA

str. 61

Kamil KAMINSKI', Amanda BACHTEL?, Jerzy PETERA'
e-mail: jerzy.petera@p.lodz.pl

'Katedra Termodynamiki Procesowej, Wydziat Inzynierii Procesowej i Ochrony Srodowiska, Politechnika Lédzka, Lodz
2Department of Chemical and Petroleum Engineering, University of Kansas, Lawrence, USA

Ekstrakcja w obecnosci pola elektrostatycznego o wysokiej roznicy potencjatow
w ukladzie ciecz jonowa - mieszanina cieczy organicznych

Wstep

Ekstrakcja jest procesem czgsto stosowanym w przemysle chemicz-
nym, petrochemicznym itp. do rozdzialu mieszanin ciecz — ciecz [1].
W klasycznym podejsciu proces ekstrakcji cieczy realizowany jest
w uktadach typu mieszalnik-odstojnik lub tez w jednym aparacie, tzw.
ekstraktorze, ktory spetnia obie funkcje. W celu wytworzenia odpowied-
nio duzej powierzchni kontaktu migdzyfazowego pomiedzy suréwka
ekstrakcyjng a ekstrahentem najczesciej stosuje si¢ mieszadta mecha-
niczne. Jako ekstrahent, czyli rozpuszczalnik wtorny, wykorzystuje sig
zazwyczaj zwiazki organiczne cechujace si¢ wysoka preznoscia par,
a tym samym mogace tatwo i w sposob niekontrolowany uwalnia¢ sig
do otoczenia.

Jako alternatywe¢ dla konwencjonalnych aparatow ekstrakcyjnych
zaproponowano nowatorska kolumng rozpytowa, w ktorej zdyspergo-
wanie rozpuszczalnika wtornego nastgpuje wskutek oddziatywania pola
elektrostatycznego. Innowacja w opracowanej metodzie jest ponadto za-
stosowanie jako ekstrahenta cieczy jonowej, co eliminuje konieczno$¢
uzycia lotnych zwiazkéw organicznych. Ciecze jonowe sa solami orga-
nicznymi wystgpujacymi w stanie ciektym w warunkach pokojowych.
Sa one uwazane za nowa generacj¢ przyjaznych srodowisku rozpusz-
czalnikow ze wzgledu na znikoma pr¢znos¢ par, w przeciwienstwie do
konwencjonalnych rozpuszczalnikow organicznych [2-4]. Wiasciwosci
te predysponuja ciecze jonowe do zastosowania ich w roli nielotnego
ekstrahenta w procesach rozdziatu.

W pracy zaprezentowano dziatanie opracowanej kolumny rozpytowe;j
na przyktadzie ekstrakcji etanolu z mieszaniny z heptanem, ktéra moze
by¢ stosowana w przemysle petrochemicznym jako sktadnik dodat-
koéw utleniajacych do benzyn. Jako ekstrahent zastosowano 1-butylo-3-
metylo-imidazolium (kation) siarczan metylu (anion) [bmim][MeSO,].
Uzyskane wyniki eksperymentalne skonfrontowano z danymi literaturo-

wymi.
Opis uktadu i stanowiska badawczego

Ekstrakcyjna kolumna rozpylowa w skali laboratoryjnej sktada sig¢
z cylindrycznego, szklanego reaktora o objgtosci okoto 2 dm’. W gornej
czgsci kolumny znajduje sig dysza, wykonana z cienkiej igly, potaczona
z pompa za pomoca ktorej ekstrahent moze by¢ wprowadzany do apa-
ratu. W dolnej czgéci kolumny zamontowana jest stalowa elektroda, do
ktorej podiaczony jest generator wysokiego napigcia (0-30 kV). Sche-
mat kolumny eksperymentalnej przedstawiono na rys. 1.

Innowacja w proponowanej metodzie jest wytworzenie réznicy po-
tencjatdow pomigdzy uziemiona dysza, a elektroda wysokonapigciowa.
W przypadku gdy kolumna wypelniona zostanie mieszaning cieczy
o wiasciwosciach dielektrycznych, wowczas w catej jej objetosci po-
wstanie pole elektrostatyczne. Wprowadzanie do aparatu poprzez dysze
cieczy jonowej, lub innej substancji o dobrym przewodnictwie elek-
trycznym, powoduje jej zdyspergowanie do drobnych kropel, a z rosna-
cym napigciem stopniowo do wytworzenia emulsji (Rys. 2).

W uktadzie, ktory zastosowano do testowania dziatania kolumny roz-
pytowej fazg ciagla stanowita mieszanina heptanu z etanolem o znanej
zawarto$ci alkoholu, a fazg rozproszona ciecz jonowa [bmim][MeSO,4].
Ciecz jonowa dobrana zostata tak, aby dobrze ekstrahowac etanol z mie-
szaniny organicznej przy stosunkowo matym powinowactwie do alkanu
[2]. Ogolnie, pochodne alkilowe imidazolium oferuja najbardziej obie-
cujace zastosowania w przemysle ze wzgledu na ich stosunkowo tatwa
syntezg i niski koszt produkcji.

POMPA

ciecz jonowa
INFUZYJNA ;

.||_
emulsja
cieczy jonowej
n-heptan + etanol
(suréwka ekstrakcyjna,
rafinat po eksperymencie)

GENERATOR
WYSOKIEGO NAPIECIA
0-30kV

etanol + ciecz jonowa + n-heptan
(ekstrakt po eksperymencie)

Rys. 1. Schemat ekstrakcyjnej kolumny rozpytowej

Rys. 2. Tlustracja wpltywu wielko$ci zastosowanej réznicy potencjalow na stopien
dyspersji cieczy jonowej; od lewej dla: 1 kV, 2 kV, 4 kV

Badania doswiadczalne

Eksperyment zaplanowano tak, aby mozliwe byto poréwnanie wy-
nikow uzyskanych z ekstrakcji w kolumnie rozpylowej z danymi row-
nowagowymi dla uktadu etanol-heptan-[bmim][MeSO,]. Rys. 3 przed-
stawia sktady rownowagowe dla badanego uktadu trojsktadnikowego
w postaci trojkata Gibbsa, wykonanego w oparciu o dane literaturowe
dla temperatury 298K [2].

W przeprowadzonym eksperymencie w kolumnie rozpylowej
umieszczono 700 g mieszaniny etanolu z heptanem (okoto 1000 ml)
o zawartosci 15% masowych alkoholu, stanowiacej surowke ekstrak-
cyjna. Do reaktora pompowano przez dysz¢ ciecz jonowa o objgtosci
80 ml (okoto 97 g) z natgzeniem przeptywu 20 ml/h. Emulsyfikacja cie-
czy jonowej nastgpowata w wyniku dziatania pola elektrostatycznego
o stalej roznicy potencjatow 4 kV. Po wprowadzeniu calej planowanej
ilosci ekstrahenta mieszaning ekstraktu i rafinatu pozostawiano w reak-
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Rys. 3. Literaturowe dane rownowagowe [ul. mas.] dla uktadu
etanol-heptan-[bmim][MeSO,]

Rys. 4. Aparatura dos§wiadczalna w trakcie eksperymentu: a — strzykawkowa pompa
infuzyjna; b — generator wysokiego napigcia; ¢ — ekstrakcyjna kolumna rozpytowa

torze na okres kilku godzin w celu pelnego rozdzielenia faz. Nastgpnie
pobierano probke z fazy rafinatowej i poddawano ja analizie za pomoca
refraktometru Abbego. Opisane doswiadczenie wykonano trzykrotnie,
kazdorazowo w temperaturze pokojowej. Kolumng rozpylowa w trak-
cie trwania eksperymentu przedstawiono na rys. 4.

Analiza wynikéw eksperymentu

Na potrzeby analizy refraktometrycznej przygotowano krzywe wzor-
cowe, dla temp. 25°C, opisujace zalezno$¢ wspotczynnika zalama-
nia $wiatla od utamka masowego etanolu w mieszaninie z heptanem
(Rys. 5). Nie dokonano analizy sktadu ekstraktu metoda refraktome-
tryczng ze wzgledu na korozyjne wasciwosci cieczy jonowej oraz ko-
niecznos$¢ przygotowaniu krzywych kalibracyjnych dla uktadéw troj-
sktadnikowych.

Analiza probek rafinatu dla kolejnych powtdrzen eksperymentu
wykazata, ze uzyskano mieszaning, w ktorej ulamek masowy etanolu
wynosil odpowiednio: 0,0353; 0,0284; 0,0437. Zgodnie z danymi li-
teraturowymi, dla zastosowanej ilosci ekstrahenta i ustalonego sktadu
suréwki ekstrakcyjnej, rownowagowe stezenie etanolu w fazie rafinato-
wej wynosi 4,85% masowych. Roznice w sktadzie rafinatu na korzy$¢
wykonanego eksperymentu moga wynikac z wptywu temperatury panu-
jacej w pomieszczeniu w ktorym wykonywano doswiadczenie, mogace;j
przekracza¢ 25°C. Niewielkie rozbieznosci moga by¢ takze zwiazane
z bledami odczytow wspotczynnika zatamania §wiatta z refraktometru.
Uzyskane wyniki eksperymentu nalezy uzna¢ za zadowalajace i po-
twierdzajace tezg, ze warunki rownowagi dla ukladu etanol-heptan-

Rys. 5. Krzywa wzorcowa wykorzystywana do oznaczeniu sktadu rafinatu

[bmim][MeSO,4] moga by¢ tatwo osiagnigte przy zastosowaniu kolum-
ny rozpylowej i wysokonapigciowego pola elektrostatycznego.

Whioski

Zastosowanie pola elektrostatycznego jako czynnika wytwarzajacego
dyspersje fazy rozproszonej jest nowatorska metoda, stanowiaca postep
w stosunku do konwencjonalnego mieszania lub wytrzasania.

Wytworzenie odpowiednio matych kropel ekstrahenta (w granicz-
nym przypadku emulsji) wptywa na zwigkszenie powierzchni kontak-
tu pomigdzy faza ciagla a rozproszona i jest istotne dla intensyfikacji
procesow wymiany masy. Opracowana metoda pozwala spodziewac si¢
wytworzenia kropel fazy rozproszonej o waskim rozktadzie $rednicy,
tatwo kontrolowalnej za pomoca wielkosci pola elektrycznego, w od-
roznieniu od metod klasycznych.

Wykorzystanie cieczy jonowej jako ekstrahenta wpisuje opracowana
metod¢ w og6lne ramy koncepcji rozwoju zréwnowazonego. Zastoso-
wanie cieczy jonowej pozwala na wyeliminowanie z procesu rozdziatu
rozpuszczalnika wtornego w postaci zwiazkéw organicznych o duzej
lotnos$ci. Nalezy podkresli¢, ze proces ekstrakcji w kolumnie rozpytowe;j
charakteryzuje si¢ niezwykle malym zapotrzebowaniem energii (prak-
tycznie proces elektrostatyczny) a przy ograniczonych preznosciach par
ckstrahenta jest przyjazny dla srodowiska. Ponadto zastosowanie pola
elektrostatycznego pozwala na sterowanie stopniem emulsyfikacji cie-
czy jonowej poprzez zmiany zastosowanej roznicy potencjatow, a to
z kolei moze skutkowaé zmniejszeniem zuzycia ekstrahenta.

Zaprezentowana metoda posiada potencjal do zastosowania w pro-
cesie rozdzialu prowadzonym w uktadzie ciaglym. Rozdzielenie fazy
ekstraktowej na ciecz jonowa i mieszaning rozpuszczalnikow organicz-
nych jest fatwe do zrealizowania ze wzgledu znikoma preznosé pary
ekstrahenta. Nalezy podkresli¢, ze mozliwe jest takze zawracanie do
kolumny rozpytowej strumienia cieczy jonowej zawierajacego pewne
ilosci sktadnikéw surowki ekstrakcyjnej [3], co moze utatwi¢ imple-
mentacj¢ proponowanej metodyki w praktyce przemystowej. Temat ten
bedzie przedmiotem dalszych badan.
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