1. TEORIK BILGI

1.1. Distilasyon Isleminin Teorisi ve Isletmesi

Distilasyon, bir karisimi meydana getiren bilesenlerin uguculuklarinin (buhar
basinglarinin) farkli olmasindan yararlanan ayirma islemidir. Bu islemde gerekli olan ikinci
faz diger kiitle aktarim islemlerinde oldugu gibi disaridan getirilmeyip, sivinin bir kismin
buharlagtirmak suretiyle olusturulur. Goriildiigii tizere distilasyon isleminde sistemi olusturan
fazlar stvi ve buhardir. Bu iki faz arasinda gerceklestirilen kiitle aktarimlari sonucu fazlar
bilesenlerce zenginlestirilir. Bir siv1 ¢dzeltinin bilesenlerini birbirinden ayirmak i¢in temel
sart, denge durumuna erismis buhar sivi sisteminde buharin, sivi fazdan farkli bir bilesime
sahip olmasidir. Buhar fazi bilesim bakimindan sivi fazla ayni olursa, distilasyon
operasyonundan bir ayirma beklenemez. Teorik olarak distilasyon operasyonu ile tamamen
saf bilesenler iiretilemez. Fazlar aras1 kiitle transferini etkileyen en dnemli faktor buhar ile sivi
fazin arasindaki dengedir. Bunun i¢in kaynama noktasi diyagramlarindan yararlanilir. Bu

diyagramlarin esasin1 Raoult Kanunu teskil eder.

Pa = Pa XX (1-1)

Pa : Cozelti sicakligindaki saf A bileseninin buhar basinci
pa* : Cozelti i¢indeki xamol fraksiyonun’da A’nin kismi basinci

pg = Pp X (1 —xa) (1-2)
Pr = pa + pg (1-3)
Toplam basing:

PT = PA X Xp + PB X (1 - XA) (1'4)

Bu kanuna gore, mol fraksiyonunun sifirdan birim degere degismesine karsilik, kismi basing

sifirdan saf maddenin buhar basincina kadar degisir.

A bileseninin buhar fazdaki mol fraksiyonu:

. PA  _ XA _
Y= Garry) A %Ry (1-5)

Raoult kanunu, kimyasal yap1 bakimindan birbirine benzeyen ve molekiiller arasinda karsilikli

tesir olmayan karisimlara uygulanabilir.



Henry kanununa gore ise ¢ozelti fazi {izerindeki gaz fazinda bir bilesenin kismi basinci,

bilesenin ¢ozelti fazindaki mol fraksiyonu ile orantilidir.

pa = HXxy (1-6)
Dalton Kanunu’na gore bir gaz karisiminin toplam basinci, karisimi olusturan gazlarin

kismi basinglarinin toplamina esittir. Gazlarin kismi basinglarinin toplam basinca orani ise,

karigim igindeki hacimlerinin toplam hacme oranina esittir.

PT =P1+P2+P3++Pn (1-7)

1.2. Distilasyon Cesitleri

1.2.1. Basit (Diferansiyel) distilasyon

Aralarinda en az 80’lik kaynama noktast farki bulunan sivilarin birbirinden
ayrilmasinda kullanilir. Bu metot genel olarak % 80 - 95 oraninda saf olan sivilarin
safsizliklardan kurtarmak i¢in kullanilir. Distilasyon isleminde termometredeki sicaklik yavas
yavas artmaya basladig1r zaman, diisiik kaynama noktali safsizliklar buharlasir ve sogutucuda
yogunlasarak toplanmaya baglar. Termometrede okunan sicaklik sabit kaldigi1 andan itibaren
ana fraksiyon toplanabilir. Bu durum g6z oniine alinarak toplama balonunda ilk safsizliklar
toplanmamalidir. Ana fraksiyon alindiktan sonra yiiksek kaynama noktali safsizliklar

distilasyon sonunda balonda kalir ve siv1 saflastirilmis olur.

1.2.2. Flas distilasyon

S1v1 karigiminin belirli bir kismi, bir tank i¢erisinde buharlastirilir; buhar fazi sivi fazla
temasta birakilarak, fazlarin denge durumuna erismeleri saglanir. Buhar fazi alinir ve bir

kondensorde yogunlastirilir.

1.2.3. Fraksiyonlu distilasyon

Bir karisimdaki kaynama noktalar1 birbirine ¢ok yakin maddelerin fraksiyon bashigi

kullanilarak ayristirilmasi (saflagtirilmasi) olayina fraksiyonludistilasyon denir.



1.2.4. Su buhar distilasyonu

Su ile karigmayan ucucu sivilar su ile birlikte distile edilerek saflastirilabilirler.
Normal distilasyonun aksine her bir bilesen ayri ayri toplam basinca katkida bulunur. Su
buhari distilasyonunu uygulamak i¢in en emin yollardan birisi disarida elde edilen buharin

distilasyon balonunun igerisinden gegirilmesidir.

1.2.5. Vakumlu distilasyon

Kaynama noktalar1 ¢ok yiiksek olan ya da kaynama noktasinda dekompoze olabilen

stvilarin distilasyonunda kullanilir.

1.3. Distilasyon Modlar1

1.3.1. Kesikli distilasyon

Ozellikle kiiciik isletmelerde ve uguculuklari yeterince farkli olan bilesenleri ayirmak
icin tercih edilen bir yontemdir. Distile edilecek madde miktar1 az oldugunda, distilasyonun
periyodik olmayan zaman araliklarinda yapilmasi gerektiginde, sadece belli bir kaynama

araliginda fraksiyonun alinmasinin istendigi durumlarda kesikli distilasyon uygulanabilir.
1.3.2. Siirekli distilasyon

Karisim kolona siirekli olarak beslenir ve oldukca yliksek kapasiteli tesislerde
kullanilir. Siirekli distilasyon kolonlarinin tiim kisimlarinda akis hizlar1 ve bilesenleri

zamandan bagimsizdir.

1.4. Distilasyonun Avantajlari ve Dezavantajlari

Avantajlari:

- Distilasyon kolonu boyunca birim yiikseklikteki basing diisiisti azdir.
- Diisiik kapasitelerde rahat ve ekonomik olarak ¢alisabilmektedir.

- Korozif ¢ozeltiler ile kullanilabilirligi yiiksektir.

- Istya duyarl ¢ozeltilere bile uygulanabilir.



Dezavantajlar:
- Dolgu yiiksekligi fazla oldugunda sivi dagiliminin gii¢ olmast

- Genis isletme alanina sahip olmamalari.

1.5. Kabarciklanma ve Ciglenme Noktasinin Bulunmasi

1.5.1. Kabarciklanma noktasi

Bir sivi karisimin kabarciklanma noktasi, belirli bir sabit toplam basingta sivi
isitildiginda buharin olusturdugu ilk kabarcigin goriildiigii sicakliktir. Olusan kabarcigin ¢ok
kiigiik oldugu ve dolayisiyla sivinin  kompozisyonunu degistirmedigi kabul edilir.
Kabarciklanma noktasinin hesab1 deneme - yayilma metodunun kullanimini gerektirir. Toplam
basing sabit olarak alindigindan, bir sicaklik varsayimi yapilir. Bu sicaklikta bilesenlerin

buhar basinglar1 belirlenir. Yapilan varsayimin dogrulugu, asagidaki kriter ile kontrol edilir:
Vi = Pi X - (1-8)

ile bulunur.

2. y; = 1 olmalidur.

1.5.2. Ciglenme noktasi

Belirli sabit bir toplam basingta buhar sogutuldugunda yogunlagan sivinin olusturdugu
ilk damlanin goriildiigii sicaklik ciglenme noktasidir. Sabit toplam basing sartlarinda,
ciglenme noktasini bulmak i¢in once bir sicaklik varsayimi yapilir. Bu sicaklikta bilesenlerin

buhar basing¢lar1 bulunur. Yapilan varsayimin dogrulugu, asagidaki kriter ile kontrol edilir:

X; = PT X% (1'9)

i
ile bulunur.

2. x; = 1 olmalidr.

1.5.3. Damlama noktasi ve tasma noktasinin bulunmasi

Gaz hiz1 artirldiginda kolon i¢inde bazi yerlerde lokal olarak sivinin birikmeye
basladig1 goriiliir. Bu noktaya damlama noktast denir. Gaz hizi arttik¢a toplam sivi tutulmasi

da artar. Kolon i¢inde biriken siv1 biitiin kolon kesit alanin1 kapsar. Tiim kolon kesit alani



siviyla kaplandiginda, gazda ani olarak ¢ok biiyiikk basing diismesi gorilir. Sekil 1.1'de

egimin sonsuza ulastig1, yani egrinin dik bir dogruya doniistiigli nokta tasma noktasidir.
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Sekil 1.1. Dolgulu kolonlarda basing kaybi

1.6. Tepsili ve Dolgulu Kolon Distilasyonu I¢in Matematiksel Verilerin Bulunmasi

1.6.1. Kolon ¢ap1

Tepsili kolon i¢in;
PL—PV 05
U, = (—0.171 fe2 + 0.27 ft — 0.047) X (p—) (1-10)
\'
4XVy,
D= v a1

Uv: Kolonda izin verilen maksimum buhar akis hizi
Vw: Maksimum buhar akis hizi

ft: Raflar aras1 mesafe

Dc: Kolon ¢ap1

Dolgulu kolon igin;

\% d?
AxGr ﬁ4 (1-12)

Gr: Gaz tasima hizi
A: Gaz hizinin tasima hizina orani

1.6.2. Reflaks orami

Ayirma islemlerinde kolona geri donen sivinin uzaklastirilan distilanta oranidir.

Zenginlesme bolgesinde buhart “A” bileseni cinsinden beslemeye gore daha da



zenginlestirmek i¢in yogunlastiricidan ¢ikan sivimin  bir kismi  (Lo) kolona geri

dondurilmektedir.

Rp = /) (1-13)

Toplam Reflaks; Reflaks kolonunun tamamen kapali oldugu durumdur. Bu sayede

yogunlastiricida yogunlasan sivi, distilant olarak disariya ¢ikmak yerine kolona geri doner.

1.6.3. Basing diisiisii

Tepsilerdeki deliklerin varligindan ve sivinin tepsilerdeki akisindan dolayr meydana
gelmekte olup her iki etkinin toplamina esittir. Kolondan yukar1 tirmanan buhar akimlarinin
hiz1 arttikga toplam basing diigiisii de artmaktadir. Bu hiz, kazana verilen gii¢ dolayisiyla
kaynama hiz1 degistirilerek kontrol edilmektedir. Stvi olmadigi durumlarda, delikli tepsiler
birer orifis gibi davranir ve basing diisiisii hizin karesiyle orantili olur. Ancak sistemde sivi
akist oldugundan dolayr bu oranti, sivi akisi yenileme ve koplirme olana kadar gegerli
olmamaktadir. Basing diisiisii — kaynama hiz1 grafiginde (log/log) diisiik kaynama hizlarinda
basing diistisii koplirme olana kadar sabit kalirken, yiiksek kaynama hizlarinda hizli bir

sekilde artmaktadir
1.7 Etanol — Su Karisimimin Ozellikleri

Etanol: C,HsOH
Ma:46,07 gr/mol
p:0,789 g/cm

Erime Noktas1:-114°C
Kaynama Noktas1:78°C
np:1,36

n:0,0012Pa.s

P0:5.95 kPa (20°C)

1.8. Etanol — Su Karisiminin Konsantrasyonunun Deneysel Olarak Bulunmasi

Etanol su karistminin konsantrasyonu deneysel olarak su sekilde bulunur. Belirli zaman

araliklarinda alinan etanol distilantlarin refraktif indeksi refraktometre cihaziyla bulunur.



Okunan RI i¢in agirlikga % etanol tablosundan x’in agirlikga % etanole karsilik degeri

okunur. X degerinden y degerine gegilir.

P Xy

1.9 Refraktif Index

Maddelerin saydamlig: esit degildir. Saydamliklarin da kendi arasinda derecesi vardir.
Bu derecelere ya da sayilara refraktif indeks denir. Refraktif indeks bize o maddenin 15181 ne
oranda ge¢irdigi bilgisini verir. Yani kirilma indisidir. Isik saydam bir ortamdan diger saydam
bir ortama gegerken yolundan sapar, bu olaya 15181in kirmnimi olayr denir. Isigin kirmimi
ortamlarin  yogunlugu ile degisir. Iste bu olaydan yararlanilarak yapilan konsantrasyon
belirlemelerine refraktometri, bu amagla kullanilan aletlere de refraktometre (Sekil 1.2) denir.
Sekil 1.3'de etanol igin 20°C'de refraktif indekse karsilik konsantrasyon degerleri

goriilmektedir.

Sekil 1.2. Refraktometre.
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Sekil 1.3. 20°C'de Etanol igin refraktometrik indekse karsilik konsantrasyon verileri.



1.11. Azeotrop Karisim

Sabit bir kaynama noktast bulunan ve siv1 ile gaz hallerindeki bilesimi ayni1 olan yani

s1v1 fazdaki bilesen ylizdesinin gaz fazdaki bilesen ylizdesine esit oldugu karigimlardir. Sekil

1.4'de azeotropik karisimlarin faz diyagramlar1 goriilmektedir.

1.11.1. Minimum kaynayan azeotroplar

Karisimi

sicakliklarda kaynayan karigimlardir.

1.11.2. Maksimum kaynayan azeotroplar

Karigim1 olusturan sivilarin saf haldeki kaynama noktalarindan daha yiiksek

sicakliklarda kaynayan karigimlardir.
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Sekil 1.4. Azeotropik karigimlarin faz diyagramlari.

olusturan sivilarin saf haldeki kaynama noktalarindan daha diisiik




1.11.3. Azeotropik karisimlarin ayrilmasi

Azeotropik karigimlar sabit basingta distilasyon ile ayrigtirilamazlar. Boyle azeotropik
karisimlar1 distilasyon ile “A” ve “B” bakimindan zengin iki degisik karisima ayirabilmek
icin, ya toplam basinci degistirmek veya azeotropik yapiyr bozmak i¢in iiglincii bir bilesen
ilave etmek gerekir. Boylece li¢ bilesenli distilasyon ile “A” ve “B” yi birbirinden ayirmak
miimkiin olur. Ayrica, sivi — sivi ekstraksiyon da bdyle azeotropik karisimlarin

ayristirilmasinda kullanilabilir.

1.12. Dolgulu Kolonda Kiitle Denkligi

Sivi faz i¢in:

L=K,, X HTU X s (1-15)
L
Kxa = fruxs (1-16)
HTU X NTU = L* (1-17)
= [ ;
NTU = fxl — (1-18)
Gaz faz icin:
V =Ky, XxHTU X s (1-19)
'
¥a = HTUxs (1-20)
HTU X NTU = L* (1-21)
— (Y2 dy_ -
NTU = fyl - (1-22)

L: Siv1 akis hizt

V: Buhar akis hiz1

Xa: S1vidaki kiitle transfer katsayisi

Ya: Gazdaki kiitle transfer katsayist
HTU: Bir transfer iinitesinin yiiksekligi
s: Kolon ylizey alani

L*: Kolon boyu

NTU: Kiitle Transfer Birim Sayisi

Kiitle denkligi:
F=D+B (1-23)

F: Beslemeye giren toplam sivi
D: Distilant
B:Reboiler’dan ¢ikan sivi

FXxf=DXxp+BXxXxp (1-24)



2. DENEYSEL KISIM

2.1.0n Cahisma

2.1.1. Teorik altyapi

1. Distilasyon igleminin teorisini ve igletmesini ¢aliginiz.
2. Cok bilesenli bir karisimda kabarciklanma ve ¢iglenme noktalarini nasil bulursunuz.?
3. P- buhar akis hiz1 grafigini kullanarak asagidakileri agiklayiniz.:
a. tepsili kolonlar i¢in damlama noktast
b. dolgulu ve tepsili kolonlar i¢in tasma noktasi
4. Tepsili ve dolgulu distilasyon kolonlar1 i¢in asagidakileri nasil bulursunuz?
a. Kolon cap1
b. Tepsi yada transfer iinite sayisi
c. Reflux orami, L/D
d. Basing dusiisi, AP
5.Etanol-su karigiminin 6zelliklerini ve sivi-buhar denge datasini bulunuz.
6. Deneysel olarak etanol-su karisiminin konsantrasyonlarini nasil bulursunuz?
7. Refraktifindex, RI nedir? Etanol-su karisimi i¢in RI-konsantrasyon grafigini
bulunuz.
8. FenskeUnderwood Denklemini agiklayiniz.
9. Rayleigh Denklemini agiklayiniz.

13. Azeotrop ne demektir ve azeotropik karigimlart ayirmak i¢in neler yapilabilir?
2.1.2 Kolon ebatlar1 ve deneysel 6n ¢calisma:

1. Deney diizenegini inceleyiniz, nasil ¢calistigini anlayiniz.

2. Kolon ve ek parcalariin boyutlarini 6l¢iiniiz.

3. Yeterli miktarda numune sisesi var mi1 kontrol ediniz.

4. Gerekli olan entalpi-konsantrasyon, denge diyagramlari ve refraktif indeks konsantrasyon
bilgilerini hazirlaymiz.

6. Kazandaki soliisyonun seviyesini kontrol ediniz.

7. Data tablosu hazirlayniz.



2.2 Deney Prosediirii

Kisim A: Toplam reflux

1. Reflaks ayiriciy1 toplam reflaks konumuna getiriniz.

2. Kondenser i¢in sogutma suyunu aginiz.

3. Besleme kabini arzu edilen konsantrasyon degerindeki etanol-su karigimi ile
doldurunuz.

4. Isiticty1 aginiz ve sistem sicakliklarini her 5 dakikada bir kayit ediniz.

5. Sistem kararl1 hale gelinceye kadar reflux hattindan her 10 dakikada bir numune aliniz
ve analiz ediniz.

6. Deneyi bitirmek i¢in 1siticty1 ve sogutma suyunu kapatiniz.

7. Numuneleri oda sicakligina gelinceye kadar sogutunuz.

Kayitlar:

Sistem kararh hale ulastiginda asagidakileri ol¢iip kaydediniz.
1. Kolon alt ve iist sicakliklari.

2. Kolon alt ve iist konsantrasyonlari.

3. Kolona verilen enerji miktari.

4. Sogutma suyunun sicakligi ve akis hizi.

5. Reflux hizi.

VERI UYGULAMA:
1. Kararsiz isletme periyodu i¢in sicaklik ve konsantrasyon degisim grafiklerini ¢iziniz.
2. Kararli hal i¢in besleme balonundan ayrilan buharin molar ve kiitlesel akis hizlarim
bulunuz.
3. Kararl1 halde reflux akiminin molar ve kiitlesel akis hizlarini1 bulunuz.
4. .Entalpinin s1v1 ve buhar fazin denge bilesimlerinin fonksiyonu olarak grafigini ¢iziniz
5.
a. Ana akimlarin entalpisini (molarbazda) sicaklik ve bilesim belirterek hesapliyiniz ve
tablolastiriniz.
b. Kolonun dolgulu kisminin etrafindaki entalpi dengesini uygulayiniz.
c. Akabindeki akimlarin enerji hizlarint hesaplaymiz ve kiyaslayimiz: reflux’a kars1
buhar,kazandan ¢ikan buhar,kolonun tepesinden ¢ikan buhar,

6. Buhar faz1 ve s1z1 faz i¢cin NTU ve HTU degerlerini hesaplayiniz.



7. Buhar ve s1v1 faz i¢in toplam kiitle transferi katsayilarini hesaplayiniz.
8. Transfer tabakasinin yiikseklik esdeger (HETP) degerini hesaplayiniz.

9. Sonuglarinizi tablolayiniz.

Kisim B:

1. Kazanin etanol-su karigimiyla tamamen dolu oldugundan emin olun.

2. Sistem kararli hale ulastiginda toplam reflux'da reflux oranini 6l¢iin.

3. Reflux ayiriciyn istenilen reflux pozisyonuna getirin.

4. Sogutma suyunu damitma hattina agin.

5. Kazanin ve reflux hattinin sicakligin1 10 dakikalik araliklarla dl¢erek kaydedin.

6. Toplam islem siiresine ulasilincaya kadar 10 dakikalik araliklarla kazandan ve reflux

hattindan Ornekler alin hacimlerini 6l¢iin ve analiz edin.

Kayitlar:

Her zaman arahg icin 6l¢iin ve kaydedin.

1. Kolonun tepesindeki ve dibindeki sicakliklar.
2. Buharin orani,basinci ve sicaklig

3. Kolonun tepesindeki ve dibindeki bilesimler
4. Sogutma suyu hizi ve sicakligi.

5. Reflaks hizi..

VERi UYGULAMA
1. .Kazandaki ve damitik alkol miktarint bulunuz.

2. Gereken 1s1y1 ve islem sonundaki damitikin ortalama bilesimini hesaplayiniz.

TARTISMA

1. Ornek toplamak , tiim akimlarin hizlarin1 ve konsatrasyonlarmi bulmak igin kullanilan

prosediirii gozden gegiriniz. Kabullerinizi ve hatalarinin muhtemel kaynaklarini belirleyiniz.

2. Kolon etrafindaki toplam 1s1 dengesi hakkinda yorum yapiniz.
3. NTU,HTU, veHETP degerlerinin hesaplanmasindaki kabullerinizi agiklayiniz.

4. Kiitle transfer katsayilarini etkileyen parametreler nelerdir?

5. Diger kabulleriniz,hesaplamalariniz ve sonuglarimizdaki hatalarin sebepleri hakkinda yorum

yapiniz.

6. Sonuglariniz hakkinda yorum yapiniz. Hepsi dogru mu? Neden?



KAYNAKLAR

1. Geankoplis, C. J.,Transport Processes and Unit Operations, 3" Ed., Allynand Bacon Series
in Engineering, USA, 1993

2. Kister, H. Z.,Distillation Operation, McGraw Hill Company, New York, 1992

3. McCabe, W. L., Smith J. C., andHarriott, P., Unit Operations of Chemical Engineering, 6"
ed.,McGrawHillCompany, New York, 2001

4. Perry, R. H.,Green, D., Maloney, J. O., Perry’s Chemical Engineers’ Handbook, 6™ Ed,
McGrawHillCompany, 1985

5. Sherwood, T. K.,Pigford R. I. , Wilke C. R., Mass Transfer, McGraw Hill Company, New
York, 1985

6. Sinnott, R. K.,ChemicalEngineering: An Introduction to Chemical Engineering Design,
Pergamon Press, London, 1979

7. Treybal, R. E.,Mass Transfer Operations, Mc Graw Hill Company, New York, 1980

8. Wankat, P. C., Separations in Chemical Engineering: Equilibrium Staged Separations,
Elsevier, NewYork, 1988

9. Seader, J.D.,Henley, E.J., Separation Process Principles, John Wileyand Sons, New
York,1998.

10. Schweitzer, A. Philip, Handbook of Separation Techniques for Chemical Engineers, 3™
McGrawHill, America, 1997.



