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DIMETILASETAMID-SU KARISIMININ FARKLI DOLGU MALZEMELERI
KULLANILARAK KESIKLIi DiSTILASYONUNUN iINCELENMESI

OZET

Dimetilasetamid (DMAc) kimya endiistrisinde pek ¢ok sektérde kullanilan énemli
bir kimyasaldir. DMAc kullanim sonrasinda proseslerin ¢esitli asamalarinda,
karisimlarda bulunabilmektedir. DMAc AKSA Akrilik Kimya San. A.S.’de akrilik
lif iiretiminde kullanilmaktadir. AKSA’da DMAc sulu organik bir karigim olarak
ortaya ¢ikmaktadir. Bu karistmdan DMAc geri kazanimi, maliyeti diisiirme ve ¢evre
kirliligi azaltma agilarindan endiistriyel Oneme sahiptir. Geri kazanimda
uygulanabilecek ayirma islemlerinden biri distilasyondur. Distilasyon ile geri
kazanim uygulamasina temel olusturmak iizere, bu ¢alismada, DMAc-Su karigiminin
farkli dolgu malzemeleri kullanilarak, kesikli distilasyonunun incelenmesi
hedeflenmistir. Distilasyon ¢alismalart pilot dlgekte, kesikli distilasyon kolonunda
yaptlmistir. Kesikli distilasyon kolonu, 5 L’lik ceketli tank, dolgu malzemesi
haznesi, distilat toplama kabi, riflaks pompasi (dozaj pompasi), debidlgerler ve 1s1
degisticilerden olusmaktadir. Kesikli distilasyon kolonunda 1sitma buhar kullanilarak
saglanmistir. Dolgu malzemesi olarak Mellapak ve Pall halkalar1 kullanilmistir.
Deneylerde riflaks orani, dolgu malzemesi ve distilat debisinin geri kazanilan DMAc
miktar lizerindeki etkisi incelenmistir. Distilasyon islemi boyunca taban {iriinii ve
distilat bilesimi zamana bagl olarak ol¢iilmiistiir. Distilasyon islemi sonunda elde
edilen taban iirlinii miktari, distilat miktar1 ve distilattaki DMAc miktar1 degerleri
Ol¢iilmiistiir. Kesikli distilasyon ile DMAc geri kazaniminda, denenen dolgu
malzemeleri ve distilasyon kosullari i¢in etkin dolgu malzemesinin Mellapak oldugu
sonucuna varilmistir. DMAc geri kazaniminda Mellapak ve Pall halkalar1 kullanimi
secimi i¢in, ayrica maliyet analizi yapilarak dolgu maddeleri karsilagtirilmis ve
Mellapak dolgu malzemesi kullanilmasinin daha avantajli oldugu bulunmustur.
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THE EXAMINATION OF DIMETHYLACETAMIDE-WATER MIXTURE
BATCH DISTILLATION BY USING DIFFERENT PACKINGS

SUMMARY

Dimethylacetamide (DMAC) is an important chemical which is used in many fields
of the Chemical Industry. After using DMACc can be in solution in the various steps
of a process. DMACc is used to produce acrylic fiber in AKSA Acrylic Chemical
Company, where it appears as an aqueous organic mixture. DMAc recovery from the
solution has industrial importance for reducing cost and preventing enviromental
pollution. One of the applicable methods for recovery is distillation. The aims of this
study are to examine the batch distillation of DMAc-water mixture using different
types of packings and to form the basis for distillation application. Distillation
studies were done in a pilot scale batch distillation column. The batch distillation
column consisted of a 5 L tank with jacket, a packing reservoir, a distillate drum
tank, a reflux pump (dosage pump), flowmeters and heat exchangers. Heating was
provided by steam in batch distillation column. Mellapak and Pall rings were used as
packing material. In the experiment, the effects of reflux ratio, packing type and
distillate flowrate on the amount of recovered DMAc were examined. During
distillation operation bottom product and distillate compositions were measured as
depend on time. At the end of the distillation operation, amount of bottom product,
top product and DMACc in distillate was measured. It was determined that Mellapak
is the most effective packing material among the packing material test samples and at
distillation conditions in the recovery of DMAc by batch distillation. In order to
decide between Mellapak and Pall rings in the recovery of DMAC, a cost analysis
was, additionally, carried out for comparing these packings, and it was found that
Mellapak packing is more advantageous.

xii



1. GIRIS ve AMAC

Tekstil sanayi diinyadaki en eski sektorlerden biridir. Yazili tarihten Onceki
donemlerde bile, insanoglu c¢ok basit anlamda tekstil {iriinleri kullanmigtir.
Dokumacilikta elle iiretimin yerini, makinenin almasi ilk defa Ingiltere’de
gerceklesmistir. Kurulan tekstil fabrikalari sayesinde, iirlinlerin ¢abuk ve ucuz olarak,
bliylik miktarlarda iiretilebilmelerinin saglanmasi, sanayi devriminin en Onemli
sonuglarindan biri olmustur. Ingiltere’de baslayan sanayi devrimi, daha sonra
Avrupa’ya yayilmistir. Watt’in buharli makinesinden esinlenerek Cartwright
tarafindan gerceklestirilen ilk mekanik dokuma tezgahi ile Ingiltere’de baslayan
makinelesme, daha sonra Amerika’ya sigramistir. Amerika’da pamuklu ¢ir¢irlama
makinesinin icadi ile, pamuk iiretiminin ve pamuklu dokuma sanayiinin gelismesi
saglanmistir. 1805 yilinda Jacquard tarafindan icat edilen, kendi adimi tasiyan ve
karmasik desenlerin dokunmasini saglayan mekanik sistem ve 1828 yilinda Thorp
tarafindan icad edilen bilezikli egirme makinesi ile makinelesmenin ana adimlar

atilmastir [1].

18. ylizyilin ortalarinda baglayan ve 19. yiizyilda giderek artan makinelesme ile hizla
geligsen tekstil sanayi, 20. yiizyilda, biitliiniiyle makine ile iiretilen biiyiik bir sektor
niteligi kazanmistir. Son yillarda, temel bilimler ile elektronik ve bilgisayar
miithendislikleri basta olmak {tizere ¢esitli miihendislik dallarindaki gelismelerin,
tekstil sanayiine uygulanmasi sonucunda, gelismis iilkelerde tekstil sanayiinin yapist,
emek-yogun sanayi durumundan, tamamen sermaye ve makine-yogun sanayi
durumuna doniligmiistiir. S0z konusu donilisimde, makinelesme yolundaki
gelismelerin yan1 sira insan yapimi (yapay-sentetik) lifin icadinin etkisi biiyiik
olmustur. Dogal lifler yerine kullanilabilen sentetik lifler makinelerin ve c¢esitli
yontemlerin  kullanimina olanak tanidiklarindan, teknolojinin  gelismesini
zorlamiglardir. Tamamen otomatik teknoloji ile {iretim, makine ve isgiicii
verimliliklerin ¢ok yiikseltilmesini saglamistir. Otomasyon ve makineler sayesinde

is¢iligin irtin maliyeti i¢cindeki pay1 azalmistir [1].



Tekstil ve konfeksiyon sektorii iiriin ¢esidi bol olan bir sektordiir. Bu nedenle
karmasik bir tirtinler topluluguna sahiptir. Sektor genel olarak, tekstil ve hazir giyim
olmak iizere iki gruba ayrilmaktadir. Iplik yapmaya uygun liflerden yapilmis
ipliklerle dokunarak veya oriilerek ve terbiye islemlerinden gectikten sonra giysi ve
diger amaglar i¢in kullanima hazir hale getirilen {irtinlerin iiretim islemi tekstil, her
tiurlii erkek kadimm g¢ocuk dis ve i¢ giyim esyalart ise hazir giyim sektoriiniin

kapsamina girmektedir [1].

Tirkiye’ de tekstil denince akla ilk Stimerbank gelir. 1930° Iu yillardaki yasanan
biiyiik diinya ekonomik krizi diger diinya iilkeleri gibi, Tiirkiye’ yi de acil 6nlemler
almaya yoneltmis, ulusal kaynaklarimizdan ve mevcut iktisadi faktorlerden
yararlanilarak, sanayinin arzu edilen sekilde gelistirilmesi ve hayati 6nemdeki sinai
tesislerin kurulabilmesi amaciyla, Devlet Sanayi Ofisi ve Sanayi Kredi Bankasi’nin

yerine, sanayilegsmenin onciisii olan Stimerbank 1933 yilinda kurulmustur [1].

Stimerbank sanayi planlar ile, kendisine verilen gorev geregi Pamuklu Dokuma,
Yiinlii Dokuma, Deri ve Ayakkabi, Kimya, Toprak ve Seramik, Kagit ve Demir-
Celik Sanayi sektorlerinde bir¢ok iiretim tesisini faaliyete gecirerek her yoreye
ekonomik ve sosyal canlilik, bilgi, gorgii, is ve as gotiirmiistiir. Stimerbank, Kalkinma
Plan1 ve Yillik Programlari ile, Devlet Planlama Teskilati tarafindan kendisine verilen
gorevler cercevesinde yurt sathinda yaptig1 yeni tesis kurma, kapasite artirma, tevsii,
reorganizasyon ve modernizasyon, idame-yenileme yatirimlari, pazarlama ve
bankacilik faaliyetlerini basariyla siirdiirmiis, sanayilesen Tiirkiye’ nin belkemigini
olusturan temel iiretim birimleri, Silimerbank tarafindan faaliyete sokulmustur.
Stimerbank kurulusunda devraldig: fabrikalarin yani sira, I. Bes yillik Sanayi Plam
doneminden baglayarak bugline kadar bir¢cok sinai isletmenin kurulusunu iistlenmis,
sermayelerinin % 50’ sinden fazlasi Stimerbank’a ait olan birgok istiraki de biinyesine

dahil etmistir [1].

Ozel kesimin teknik bilgi ve beceriden yoksun oldugu, 6zel isletmelerin kapanma ile
kars1 karsiya kaldigi donemlerde, Stimerbank devletin bilfiil yiikiinii omuzlamis ve
Tirkiye’de sanayilesmenin  Onciliiglinii  yapmustir.  Stimerbank  6zellestirme
sonrasinda Stimer Holding A.S. adin1 almis ve tekstil, hazir giyim sanayii basta olmak
tizere Tiirkiye nin imalat sanayiinin gelismesinde onciiliik yaparak, onemli katkilarda

bulunmustur. Holding’in Tiirkiye tekstil sanayii i¢indeki pay1, 1950 yilina kadar ¢ok



yiiksek iken yillardan beri uygulanan yatirimlar1 6zendiren 6nlemlerin de etkisiyle
hizli bir gelisme gosteren 6zel sektor karsisinda gerilemistir. Siimer Holding isletme
ve bagli sirketlerinin Tiirkiye’nin pamuklu sanayii liretim kapasitesindeki payi,

Ozellesen isletmelerin de etkisiyle daha da diismiistiir [1].

1960’ 11 yillarda Anadolu sermayesi tekstile girmis ve cok sayida orta ve biiyiik
Olcekli  fabrikada iiretim baglamistir. Tirk tekstil sektorii otomotiv ve gida
sektorlerinin yani sira iilkemizin en dnemli itici endiistriyel giiciidiir. Ulkemizde
pamuk ve sentetik life dayali giiglii bir iiretim mevcuttur. Sentetik lif lireten, diinya
genelindeki en 6nemli firmalardan biri AKSA Akrilik Kimya San. A.S.” dir.

AKSA’ da proseste kullanilan girdilerden biri Dimetilasetamid (DMAc) olup, bu
¢oziicli proseste kullanim sonrasinda organik-sulu bir karisim olarak ele gegmektedir.
Bu karisimdan DMAc geri kazanimi maliyeti azaltma ve atik su kirliliginde azalma
acilarindan Onemlidir. AKSA’ da mevcut sistemde distilasyon ile DMAc geri
kazanimi gerceklestirilmektedir. AKSA’ nin projelerinden biri DMAc geri kazanim
verimini arttirmaktir. Bu nedenle, tez ¢alismasinda, DMAc’ nin geri kazaniminin
incelenmesi hedeflenerek, ¢oziicli ayirma islemi olarak distilasyon secilmis, ve
DMACc-Su karigiminin kesikli distilasyonunda farkli dolgu malzemeleri kullaniminin
(Pall halkalari, Mellapak) etkileri incelenmistir. Deneysel g¢alismaya ilave olarak

maliyet analizi yapilmistir.



2. TEORIK CALISMA

Bu boliimde sentetik lifler hakkinda bilgi verilerek AKSA’nin kisa tanitimi yapilmis,
distilasyon, kesikli distilasyon, dolgulu kolonda distilasyon, dolgu malzemeleri
tipleri ve kaynak tarama ¢alismasi ana basliklar1 ad1 altinda teorik ¢alisma sonuglari

sunulmustur.

2.1 Sentetik Lifler

Sentetik lifler genel siniflandirilma iginde petrokimya endiistrisinin bir alt grubu
olarak degerlendirilmektedir. Insanhigin var olusundan itibaren, yiin ve ipekle
baslayan insan-dogal lif dostluguna zaman igerisinde pamuk ve keten gibi diger
dogal lifler de katilmig, bunlara olan talebin siirekli artig1 nedeniyle pamuk ve ketenin
kullanim1 yiin ve ipek seviyesini yakalamistir. Son ylizyillarda artan niifus nedeniyle
dogal lifler talebi karsilayamamistir. Bundan sonraki siirecte, sentetik liflerin kesfi ve
gelismeleri baslamistir. Ilk sentetik lif {iretimi ise 1927 yilinda gerceklestirilmistir.
Sentetik lifler ile ilgili ilk ciddi arastirma ve iiretim faaliyeti Alman kimyagerler
tarafindan yiriitilmistiir. Sentetik liflerin ticari yogun iiretimi ise 1940’11 yillarda
naylonla baslamustir. Ilk ticari akrilik lif iiretimi 1950°li yillarm ilk yarisinda,
poliester lretimi 1950’11 yillarin ortasinda, polipropilen iiretimi ise 1958 yilinda
baslamistir. Giiniimiizde dokuma hammaddesi olarak kullanilan liflerin sayis1 1000’1
gegmektedir. Bunlarin 700°den fazlasini bitkisel lifler olusturmaktadir. Sentetik lif
tipleri asagida verilmistir [2,3]:

1. Poliamidler 6. Polikarbonatlar

2. Polipropilenler 7. Poliakrilonitriller
3. Polipeptitler 8. Polivinilalkoller
4. Poliesterler 9. Poliiiretanlar

5. Polikarbonidler 10. Polistirenler



Dogal ve sentetik lifler ayr1 ayr1 ve karigim lifler halinde iiretimde kullanilmaktadir.
Tablo 2.1°de yillara bagh olarak diinya dogal ve sentetik lif i¢in {iretim miktarlari
nifus ve kisi basina talep degerleri ile birlikte verilmektedir. Tablo 2.1.
incelendiginde, dogal lif iiretiminin, son elli yillik siire i¢cinde yaklasik 3 kat artis
gosterdigi, sentetik lif {iretiminde ise, ayn1 siire i¢cinde yaklagik 20 kat artis oldugu
goriilmektedir. Sentetik lif tiretimindeki artisin, dogal lif iiretimindeki artisa oranla
oldukca fazla oldugu, kisi basina lif talebinde artan niifusa bagli olarak yaklasik 3 kat
oraninda artis oldugu da goriilmektedir. Sekil 2.1°de verilen 6nemli sentetik lif
tiplerinin diinya tretim miktarlart incelendiginde, poliakril ve poliamid iiretiminin
son otuz yillik siire i¢inde pek fazla degismedigi, poliester iiretiminde ise, ayni siire

icinde yaklasik 13 kat artis oldugu goriilmektedir [4].

Tablo 2.1 Diinya lif iiretim miktarlar1 [4].

o Diinya
Dogal Lifler | Sentetik Lifler Toplam Talep
Yillar i ) ) Niifusu ]
(Bin Ton) (Bin Ton) (Bin Ton) ) (Kg lif/Kisi)
(Milyar)
1950 6 647 1681 8 328 2.56 3.3
1960 11 607 3367 14974 3.04 49
1970 13484 8 394 21878 3.71 5.9
1980 15 227 14 301 29 528 4.46 6.6
1990 21 399 19 380 40779 5.28 1.7
2000 21 462 31157 52 619 6.08 8.7
2001 21 480 31331 52 811 6.16 8.6
30 e
27
o 24 /
S 21 )‘/
§ 18 aal . ad
£ 12 / /
B 9 / .»/
] 6 / w
*/
3 4
0 + = T T T T
1965 1970 1975 1980 1985 1990 1995 2000 2005
Yillar
|+ Poliester —a— Poliamid —a— Poliakril —e— Digerleri —— Toplam |

Sekil 2.1 Diinya sentetik lif tiretimi [4].



2.2 AKSA Kisa Tanitimi

AKSA Akrilik Kimya San. A.S. 1968 yilinda kurulmus sentetik akrilik lifi iireten bir
kurulustur. 1971 yilinda Yalova'daki fabrikasinda 5000 ton/yil kapasite ile liretime
baslayan AKSA bugiin 250 000 ton/y1l kapasitesi ile diinyanin tek ¢ati altindaki en
biiyiik entegre akrilik lif iireticisidir. AKSA 30 yillik gecmisi sonunda gelismis bir
iretim teknolojisine sahiptir ve kendisini yenilemeye, gelistirmeye devam
etmektedir. AKSA’ nin akrilik lif iiretiminde Tirkiye’deki pay1 %90, diinyadaki payi
ise %8.25’tir. Bu rakamlardan da gorildigii gibi, gerek Tiirkiye gerekse diinya
capinda bir numarali akrilik lif tireticisi AKSA’dir [5].

AKSA prosesi temel asamalar1 sunlardir:

- Polimerizasyon Unitesi
- Solvent Geri Kazanma Unitesi
Dop Hazirlama Unitesi

Elyaf Cekim Unitesi

Kesim ve Paketleme Unitesi

Polimerizasyon tinitesi akrilik lif {iretimindeki ilk asamadir. Bu iinitede kullanilan
hammaddeler deniz yoluyla fabrikaya gelir. Hammaddeler depolama tanklarina
alindiktan sonra polimerizasyon iinitesine gonderilir, ardindan iiretim reaktoriinde
yardimci1 kimyasallarla birleserek polimer olusturulur. Polimer filtrasyon ve kurutma
islemlerinden gegirilerek depolama tanklarma alimir. Uretilen polimer ile solvent geri
kazanma {iinitesinden gelen DMAc birlestirilerek dop olusturulur. Dop polimerin
solventle daha iyi ¢6ziinebilmesi i¢in dnce 1sitma 1s1 degistiricisinden, sonra dopun
renginin sicaklikla bozulmamasi i¢in sogutma 1s1 degistiricisinden gegirilerek elyaf
cekim Tnitesine gonderilir. Elyaf c¢ekim {initesine gelen dop, elyaf c¢ekim
makinalarindan gegirilerek akrilik 1if olusturulur. Ayn1 makinada boyama, yikama,
kurutma ve kivirciklandirma iglemleri yapilir. Makinadan ¢iktiktan sonra tavlama
islemi gerceklestirilerek akrilik lifin tekstilde kullanilabilir hale getirilmesi saglanir.
Kesim ve paketleme iinitesinde balyalanarak satisa hazir halde depolanir. Proseste
organik-sulu bir karisimda bulunan DMAc, solvent geri kazanma {initesinde
islenmektedir. Solvent geri kazanma {initesine gelen karisim distilasyon islemi ile

birbirinden ayrilmaktadir.Unitede seri bagl 4 adet dolgulu kolon (Dolgu Malzemesi:



Mellapak 250.Y) bulunmaktadir ve fraksiyonlu distilasyon ile iiniteye gelen agirlik¢a
%45 DMACc igeren DMAc-Su karisimi kolonlarda distile edilerek yiiksek saflikta
DMAC elde edilmektedir. Son kolondan ¢ikan taban iiriinii agirlikga %98 DMAC, %2
asetikasit igerirken, distilat ise agirlikca %98 su ve %2 dimetilamin (DMA)
icermektedir [6].

2.3 Distilasyon

Distilasyon sivi karisimdaki bilesenlerin kaynama noktalar1 farkina dayanilarak
yapilan ayirma islemidir. Distile edilecek karisim distilasyon kolonuna beslenerek
bilesenlerine ayrilir. Distilat elde etmek icin kolonun iistiinden alinan buhar
yogusturulur ve olusan distilatin bir boliimii bas iiriin (D) olarak alinirken,
performansi arttirmak igin, diger kismi (Lo) geri dongii (riflaks) olarak kolona
beslenir. Kolona beslenen riflaksin kolondan ayrilan bas iiriine orani riflaks orani
olarak tanimlanir. Kolon dibinden ayrilan sivi kismi buharlastirmanin yapildigi
buharlastiriciya girer. Olusan buhar kolona geri gonderilirken, buharlagtiricida kalan
stv1 taban iriini olarak sistemden alinir. Bu sekilde buharin olugsmasiyla saglanan 1s1
kolona verilir. Bir siv1 ¢6zeltinin bilesenlerini distilasyonla ayirmak igin temel sart,
denge durumuna erigsmis buhar siv1 sisteminde buharin sivi fazdan farkli bir bilesime
sahip olmasidir. Buhar fazi bilesim bakimindan sivi fazla ayni olursa, distilasyondan
bir ayirma beklenemez. Teorik olarak, distilasyon ile tamamen saf bilesenler
uretilemez; ancak ekonomik yonden yeterli saflikta maddelerin iiretilmesi
mumkiindiir. Distilasyon bilesenler arast uguculuk farkinin ¢ok az olmast,
bilesenlerin distilasyon sartlarinda bozulmasi, Karigimin son derece asindirict ve

kirletici olmas1 durumlarinda tercih edilmez [7-9].

Tez calismasinda dolgulu kolonunda kesikli distilasyon calismalar1 yapildigindan,
Bolim 2.4°te Dolgulu Kolonda Distilasyon ve Bolim 2.5°te Kesikli Distilasyon

hakkinda teorik bilgiler verilmistir.



2.4 Dolgulu Kolonda Distilasyon

Kampana rafli ve delikli tepsili kolonlarda sivi karisimin buharlastirilmas: sonucu
olusan buhar ile riflaks olarak kolona geri beslenen sivi arasinda yiiksek
yiizeylerarasi alan elde edilir. Diflizyon i¢in gerekli yiizeylerarasi alan saglayan diger
bir alternatif kolon tipi dolgulu kolondur ve kolonun silindirik govdesi dolgu
malzemeleri ile doldurulur. Kolonda kullanilan dolgu malzemeleri yiiksek
ylizeyleraras1 alan saglayacak sekilde dizayn edilmis halkalar, egerler veya
bi¢imlendirilmis pargalardan olusur. Yaygin olarak distilasyonda kullanilan dolgulu
kolon tipi sematik olarak Sekil 2.2’ de gosterilmistir. Diizenek besleme aparati,
kondensor, buharlastirici, dagitici, dolgu malzmesi haznesi ve distilat toplama

kabindan olusmaktadir [10].

Kondensor
/
T Distilat
¥ Toplama Kab:
o —
Dolgu > °
Malzemesi ~y 7 =
Haznesi @
) |
Besleme 5 Uriin
// " Dagitict
"%

Bubharlastirici

Sekil 2.2 Dolgulu kolon [10].



2.5 Kesikli Distilasyon

Kesikli distilasyonda karisim tanka yiiklenir ve distilasyon islemiyle elde edilen {iriin
sistemden ¢ekilir. Kesikli distilasyon diizenegi Sekil 2.3’te gosterilmistir. Burada
tanka yiiklenen karisim kaynama noktasina kadar isitilir. Distilatin olusmasi igin
olusan buhar siirekli olarak uzaklastirilir ve yogusturulur. Kesikli distilasyon islemi
boyunca taban triinii ve distilatin bilesimi zamana bagli olarak degisir. Sicaklik
yiikselirken taban tirtiniindeki ugucu bilesenin bagil miktar1 azalir. Kesikli distilasyon
tipleri olarak diferansiyel distilasyon, sabit riflaksli ve degisken bilesimli
zenginlestirme, degisken riflaksli ve sabit bilesimli zenginlestirme hakkinda teorik

bilgiler verilmistir.

2.5.1 Diferansiyel (basit) distilasyon

Kesikli distilasyonun en basit hali Lord Rayleigh tarafindan incelenmis olan
diferansiyel distilasyondur ve Sekil 2.3° te sematik olarak gosterilmistir. Kolona
riflaks yoktur. Kolonu terk eden yp bilesimine sahip buharin tanktaki siviyla ¢ok iyi
bir sekilde karismis halde, dengede oldugu kabul edilir. Toplam yogusma ig¢in

Xp=Yp’ dir. Bu nedenle sadece tek bir denge basamagi vardir, bu da tanktir [9].

D : Distilat debisi, mol/saat

Y =Yp=Xp : Distilat bilesimi, mol kesri

W : Taban Urunu miktari, mol
X = Xw : Taban firiinii bilesimi, mol kesri
Qs : Tanka verilen 1s1, ki/h

; Kondensor

D, Xp D|St||at

'[aban
Urlini

Sekil 2.3 Diferansiyel distilasyon [11].



Herhangi bir bilesen i¢in ¢ikt1 hizi : Dyp

tanktaki tiikketim hizi,

o d R AW (2.1)
g Vo) = =W = x gy
herhangi bir andaki madde dengesi,
d o dxy aw
di (Wxw) = W—aT + Xw P —Dyp (2.2)
her iki taraf dt ile ¢arpilirsa,
Wy + xwdW = yp(=Ddr) = ypdW (2.3)

elde edilir. Esitlik 2.3’ tin integralinin alinmasiyla,

[ e (Y 24)

‘w, Yp T Xw w, W Wy

elde edilir, burada W,y: baslangigta tankta bulunan yiikleme miktaridir. Bu bilinen
Rayleigh esitligidir. Bu esitlik ilk olarak HCI-H,0O, H,SO4-H,O ve NH3-H,O gibi
genis kaynama noktasi araligma sahip karisimlarin ayrilmasinda kullanilmistir.
Riflaks olmadigindan xw ve yp dengedir ve yukaridaki esitlik asagidaki gibi

basitlestirilebilir,

x  dx %4
=1n{ — 2.5
LU y—x " (Wo) (25)

Esitlik 2.5’in integrali basing sabit tutuldugunda, yiiklemenin sicaklik degisiminin az
ve K degerinin bilesimden bagimsiz oldugunda kolayca alinabilir. y = Kx ifadesinde

K sabit alinarak yukaridaki denklem su sekilde ifade edilir,
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Wy__1 . (x 2.6
n(5) =t () o

burada K; dagilim katsayisidir. ikili karisimlar igin bagil uguculuk o sabit kabul
edilirek, a = (y/x) / [(1-y)/(1-x)] formiiliiniin Esitlik 2.5’ te yerine yazilmasiyla,

o) g[n () een(izE)] @

elde edilir, burada o : bagil uguculuktur.

2.5.2 Sabit riflaksh ve degisken bilesimli zenginlestirme

Dolgulu veya rafli yapiya sahip, kolona riflaksin gonderildigi bir zenginlestirme
kolonu sematik olarak Sekil 2.4’°te gosterilmistir. Riflaks oran1 sabit tutulursa, distilat

ve taban iiriinii bilesimleri zamanla degisir [11].

Sekil 2.5’ de McCabe-Thiele diyagraminda 0.45 olarak gosterilen deger, Sekil 2.4’
teki kolonun 1sitildig1 noktadaki xo ile ifade edilen sivi iginde bulunan ugucu
bilesenin mol kesridir. Sekil 2.4 iki teorik kademeye sahip sistemi ifade etmektedir

ve sifir anindaki xo degeri operasyon dogrularinin kullanilmasi ile elde edilir.

s

Riflaks

Distilat

N\/I Isitict

by

Sekil 2.4 Sabit riflaksli ve degisken bilesimli zenginlestirme [11].
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Sekil 2.5 Iki teorik kademeli ve sabit L/V degerli kesikli distilasyon [11].

sabit riflaks oraninda kesikli distilasyon igin t,
W, — W, _ R+1

9

ile hesaplanir, t zamaninda olusan distilattaki ugucu bileseninin ortalama mol kesri
Esitlik 2.9 ile ifade edilir.

= (Wo — W) (2.8)

Woxg — W,x
oot — 0Xo AW, (2.9)
WO A Wt

2.5.3 Degisken riflaksh ve sabit bilesimli zenginlestirme

Sabit riflaksh zenginlestirme isleminin gerceklestirilmesi oldukga basittir. Degisken
riflaksli sistemde distilat bilesimi sabit tutulup riflaks orani degistirilerek islem
yuriitiiliir. Degisken riflaksli sistem daha kompleks kontrol sistemlerine sahiptir.
Sabit riflaksli sistemde distilat Dbilesiminin hesaplanmasi  McCabe-Thiele

diyagraminin kullanilmasiyla yapilir [11].
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Esitlik 2.9 sabit xp’ de. W’nin xy/’nin bir fonksiyonu olarak yazilmasiyla yeniden

diizenlenerek,

W =W, [M} (2.10)

Xp — Xw

elde edilir, W ve Xy’ nin t’ ye gore diferansiyeli alinirsa,

dW _ o~ %) dx (2.11)
At (XD - .YW)“ dr
sabit molar iist akim i¢in,
dW dD
2 _w-Iy== 212
dt v ) dt ( )

elde edilir. Burada D distilat miktaridir, distilat debisi degildir. Esitlik 2.12 Esitlik

2.11°de yerine yazilip integrali alinirsa,

[ Wu(-’fm — X(]) J‘-t’u dxw (2.13)
V Y (1 - L/V)(,\'D - j(w):

elde edilir.

Distilasyon kimyasal proseslerde kullanilan en 6nemli temel islemlerden biridir.
Bugilin hemen hemen her sektérde kullanilan distilasyon kimya miihendisliginde
ayricalikli, 6nemli yere sahiptir. Dolgu malzemeleri distilasyon uygulamalarinda sivi
ve buhar fazin iyi bir sekilde temasini saglamak i¢in kullanilirlar. B6lim 2.6’ da

dolgu malzemeleri konusu ayrintili olarak incelenmistir.
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2.6 Dolgu Malzemesi Tipleri

Dolgu malzemeleri distilasyon islemlerinde Onemli bir yere sahiptir. Dolgu
malzemesinin kullanilmasindaki amacg, buhar ve sivi fazlarin birbirleri ile temas
etmesini saglamaktir. Distilasyon kolonuna doldurulan her tip dolgu malzemesi,
etkin temas yiizeyi saglar. Iyi bir dolgu malzemesi hafif olmali, birim hacmi bagina
maksimum 1slanabilen ylizeye sahip olmali ve buharin gecisleri i¢in yeterli bosluk

birakmali, diger bir deyisle, kii¢iik bir basing diistisiine sahip olmalidir [9].
Dolgu malzemelerinin kullanim amaglar1 su sekilde siralanabilir,
a) Maksimum verim elde etmek igin;

— Spesifik yiizey alaninin arttirilmast,

— Yiizey alanina diizglin yayilim,

— Dolgulu kolon boyunca buhar ve sivinin diizgiin bir sekilde temasini
saglamak,

— Dolgu ylizeylerinin maksimum 1slatilmasi,
b) Maksimum kapasite elde etmek igin;

— Kolon hacmi bagina bos alan1 maksimum yapmak,
— Sirtiinmeyi minimum yapmak,
— Yatak boyunca s1vi buhar akisina diizgiin diren¢ saglamak,

— Buharin sividan kolay bir bigimde ayrilmasini saglamak,

gerekir. Dolgu malzemeleri genel olarak {i¢ sinifa ayrilir;

1) Rastgele dizilmis dolgu malzemeleri

Bu tip dolgu malzemeleri, belirli geometrik sekillerin boliinmiis pargalaridir ve kolon

govdesine rastgele yerlestirilirler.
2) Yapilandirilmis ya da sistematik olarak dizilmis dolgu malzemeleri

Bu tip dolgu malzemeleri kivirciklandirilmis delikli teller veya oluklu plakalar

halindedir. Kolona y18in halde yerlestirilirler.
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3) lzgara modelinde dolgu malzemeleri

Bu tip dolgu malzemeleri sistematik olarak dizilmistir fakat oluklu plakalar yerine

acik kafes yapisi kullanilir.

Ticari uygulamalarda en yaygin olarak rastgele dizilimli dolgu malzemeleri
kullanilmaktadir. Sistematik olarak dizilmis dolgu malzemeleri daha az yaygindir
fakat son on yili agkin siirede dolgu malzemeleri pazarinda hizli bir biliylime

gostermektedirler [9].

2.6.1 Rastgele dizilmis dolgu malzemeleri tipleri

Rastgele dizilmis dolgu malzemelerinin endiistriyel gelisiminde 1907-1950 yillar
arasinda Raschig halkasi ve Berl egeri, 1950-1970 yillar1 arasinda Raschig halkasinin
gelistirilmis hali olan Pall® halkasi ile Berl egerinin gelistirilmis hali olan Intalox™
egeri denilen geometrik sekiller yer almaktadir. Giiniimiizde ise Pall® halkas ve
Intalox® egeri daha da gelistirilerek coklu geometriye sahip kompleks dolgu

malzemeleri tiretilmistir.

Raschig halkalari: Sekil 2.6’da gosterilen Raschig halkasi 1907 yilinda Almanya’ da
Dr. Raschig tarafindan patenti alinan yiliksek verimlilige sahip en eski kule dolgu
malzemesi tipidir. Yiksekligi ¢apina esit i¢i bos silindir seklindedir. Bu dolgu
malzemesi genellikle seramik ve metal formdadir. Nadiren de olsa plastik formda

olanlar1 da mevcuttur.

Sekil 2.6 Raschig halkasi [9].

Lessing halkalari: Sekil 2.7°de gosterilen Lessing halkasi, Raschig halkasina
benzerdir. Halkanin merkezi boyunca eklenen parca ile yiizey alani arttirilir. Bu

parca halkayi giiclendirir.
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Sekil 2.7 Lessing halkasi [9].

Berl egerleri: Sekil 2.8’de gosterilen Berl egeri, eger tipi dolgu malzemelerinin
orjinal tipidir. Raschig ve Lessing halkasindan daha disiik agik buhar alanina
sahiptir. Raschig ve Lessing halkasindan daha diisiik basing diisiisii ve daha yiiksek

kapasite verir.

Sekil 2.8 Berl egeri [9].

Intalox® egerleri: Sekil 2.9°da gosterilen Intalox™ egeri Berl egerinin gelistirilmis
halidir. Berl egerinden daha yiiksek kapasiteye ve daha diisiik basing disiisiine
sahiptir. Intalox® egeri seramik formda Norton Company tarafindan fiiretilir.

Flexisaddle™ ve Navolox® egeri ticari isimleri altinda pazarlanir.

Sekil 2.9 Intalox™ egeri [9].
Stiper Intalox” egerleri: Sekil 2.10°da gosterilen Siiper Intalox” egeri metal ve

seramik formda Norton Company tarafindan iiretilir. Intalox” egerinin diizgiin

kenarlar1 Siiper Intalox™” ta oyuk seklindedir ve delikli yapiya sahiptir. Bu yap1

16



stvinin akisini kolaylastirir ve buhar i¢in daha fazla agik alan yaratir. Stiper Intalox®
egeri, Intalox” egeri ile kiyaslandiginda daha yiiksek kapasiteye ve etkinlige sahiptir.
Su ticari isimler altinda pazarlanir; Flexisaddle™ (Koch Engineering Company) ve

Ballast™ egeri (Glitsch Incorporation).

Sekil 2.10 Siiper Intalox™ [9].

Pall® halkalar: Sekil 2.11°de gosterilen Pall® halkasi, Raschig halkasmin pencere
seklinde kesilerek, kesilen parcalarin i¢ce dogru biikiilmesi ile elde edilir. Bu agik
yapi, slirtinmeyi azaltir, dolgunun alana dagilimi, 1slanma ve yayilma ozelliklerini
arttirir. Pall® halkasi simdiye kadar ifade edilen dolgu tiplerinden daha yiiksek
kapasiteye, etkinlige ve daha diisiik basing diisiisiine sahiptir. Pall® halkasi, metal,
seramik ve plastik formlarda Norton Company tarafindan iretilir. Su ticari isimler
altinda pazarlanir; Flexisiring® (Koch Engineering Company), Ballast™ halkas

(Glitsch Incorporation).

Sekil 2.11 Pall® halkas: [9].

Intalox®: Sekil 2.12°de gosterilen Intalox™ dolgu malzemesi Pall® halkasi ile eger
seklinin birlesiminden olusur. Pall® halkas: ile kiyaslandiginda daha acik yapiya
sahiptir ve iyi bir sivi dagilimi saglar. Metal formda Norton Company tarafindan

uretilir.

17



Sekil 2.12 Intalox® [9].

Chempak™:  Sekil 2.13’te gosterilen Chempak™, Pall® halkasmm ikiye
boliinmesiyle elde edilir. Kesik yapiya sahip olan dolgu malzemesi sivinin iyi bir
sekilde dagilimini ve s1v1 - buhar temasini saglar. Chempak ™ dolgu malzemesi metal
formda Nutter Engineering Corporation, plastik formda ise Chemetics International

tarafindan Uretilir.

Sekil 2.13 Chempak ™ [9].

Fleximax™: Sekil 2.14’te gosterilen Fleximax™ dolgu malzemesi iyi dagilimli
yizey alanli agik eger tipindedir. Metal formda Koch Engineering Company

tarafindan uretilir.

Sekil 2.14 Fleximax™ [9].

18



Lanpac™: Sekil 2.15°de gosterilen Lanpac™ dolgu malzemesi bosluklu ¢ok yiizlii
yapiya sahip yapidadir. Altigen seklindeki dolgu malzemesinde g¢ubuklar,
filamentlerle ¢apraz bagli ag yapisi seklini alir. Zincirleme 06rgii ve yiiksek yiizey

alani ile agik bir yapr saglar. Lanpac™ dolgu malzemesi plastik formda Lantec

Products tarafindan tiretilir.

Sekil 2.15 Lanpac™ [9].

Impac™: Sekil 2.16’da gosterilen Impac™ dolgu malzemesi kompleks yapiya
sahiptir. Lanpac™ ile kiyaslandiginda daha yiiksek yiizey alanina sahiptir. Impac™
dolgu malzemesi metal ve plastik formda Lantec Products tarafindan tiretilir.

Sekil 2.16 Impac™ [9].

2.6.2 Yapilandirilmis ya da sistematik olarak dizilmis dolgu malzemeleri

Yapilandirilmis ya da sistematik olarak dizilmis dolgu malzemeleri kolonun igerisine
yerlestirilebilir genis kisimlar halinde iiretilirler. Rastgele dizilimli olanlara gore ayn
hacim baz alindiginda daha pahalidirlar. Ozellikle vakum distilasyonunun yapildig

alanlarda basing diisiisii verimliligi bakimindan iyi bir performans sergilerler [10].
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Sulzer® Wire Gauze tipi dolgu malzemesi : Sekil 2.17 ve Sekil 2.18°de gosterilen
Sulzer® Wire Gauze tipi dolgu malzemesi tel drgiilii oluklu sacdan, delikli ve paralel
yapidan olusur. Dolgulu malzemesinde bulunan dalgalar her biri digerinin zit
yoniinde olacak sekilde yerlestirilir. 3 tip Sulzer® Wire Gauze dolgu malzemesi
bulunmaktadir; AX, BX ve CY’ dir. Sekil 2.17°de gosterilen BX tipi en yaygin
kullanilan tiptir. BX tipi 492 m?m? yiizey alanima, 0.8 cm kivircik yiiksekligine ve
yatay eksenle 60° lik oryantasyona sahiptir. Sekil 2.18” de gosterilen CY tipi 656
m?m?® yiizey alamina, 0.6 cm kivircik yiiksekligine ve yatay eksenle 45°°lik
oryantasyona sahiptir. Sulzer® Wire Gauze dolgu malzemesi en yaygin olarak

paslanmaz gelikten Koch Engineering Company tarafindan tiretilir.

Sekil 2.18 Sulzer® Wire Gauze (CY tipi) [9].

Goodleo®™: Sekil 2.19°da gbsterilen Goodleo® tipi dolgu malzemesi ince capli
tellerden meydana gelir. Tiip formunu olusturmak igin teller bir arada oriiliir. Kolonu
siki tutmak ve silindirik yapiy1 olusturmak icin iki yapi beraber yuvarlanir. Goodleo®
dolgu malzemesi 1929 m%m? 6zgiil yiizey alanma sahiptir. Yaygim olarak paslanmaz
celikten iiretildigi gibi karbon c¢elik, aliminyum, alasimlar, plastik ve teflon olarak da

Glitsch tarafindan uretilir.
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Sekil 2.19 Goodleo® [9].

Montz A™: Sekil 2.20°de gosterilen Montz A™ tipi dolgu malzemesi Sulzer® Wire
Gauze dolgu malzemesine benzer olarak delikli tel orgiilii plakadan yapilir. Tel
gozenekli saclar 6zel yapida dalgalandirilir ve dikey konumda olacak sekilde
diizenlenir. Montz A3™, dolgu malzemesi daha 6nceki tiretimler olan Montz A;™ ve
Montz A;™’ nin gelistirilmis halidir. Montz As™ dolgu malzemesi Sulzer® Wire
Gauze dolgu malzemesinde oldugu gibi 492 m?/m? birim hacimdeki yiizey alanina
sahiptir. Montz As;™ dolgu malzemesi paslanmaz celikten Nutter Engineering

Corporation tarafindan tiretilir.

Sekil 2.20 Montz A™ [9].

Mellapak®™: Sekil 2.21°de gosterilen Mellapak® dolgu malzemesi oluklu ve delikli
yaptya sahiptir. Kivircik acist 45°°dir ve kivircigin tepe noktasi keskindir. Mellapak®
dolgu malzemesi pek cok tipte iretilir. Mellapak® dolgu malzemesinin numarasi
birim hacmi bagina nominal yiizey alanini ifade eder. Mellapak® numarasinin sonuna
eklenen harf dikey eksen ile yaptig1 aciyr gosterir. Y harfi 45°, X harfi ise 60° ag1
yaptigini ifade etmektedir. Mellapak®™ 250.Y 250 m*m® yiizey alanma ve dikey
eksenle 45°°lik ac1ya sahiptir. Mellapak®™ dolgu malzemesi metal veya plastik formda

Sulzer Chemtech tarafindan uretilir.
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Sekil 2.21 Mellapak® [9].

Flexipac®™: Sekil 2.22°de gbsterilen Flexipac® dolgu malzemesi Mellapak® dolgu
malzemesine benzerdir. Yaygm olarak kullanilan Flexipac® gesitleri; Flexipac® 1
(Mellapak® 500.Y’ye benzer), Flexipac® 2 (Mellapak® 250.Y ’ye benzer), Flexipac® 3
(Mellapak® 125.Y’ye benzer) ve Flexipac® 4’tiir. Flexipac® dolgu malzemesi metal
formda Koch Engineering Company tarafindan tiretilir.

Sekil 2.22 Flexipac® [9].

2.6.3 lIzgara modeli dolgu malzemeleri

Glitsch C-Grid®™: Sekil 2.23’te gosterilen Glitsch C-Grid® tipi dolgu malzemesi
icinde 3.8 cm delikler bulunan metal saglardan yapilir. Bu saglar V seklinde
biikiilebilir. Her tabaka yatay olarak yerlestirilir ve 45°C’lik ag1ya sahiptir. Glitsch C-
Grid® dolgu malzemesi yiiksek kapasiteye sahip olmasmna ragmen Glitsch EF-25A
Grid® den daha diisiik verimlilige sahiptir. Digerlerine nazaran daha az kullamlir ve
genelde Glitsch EF-25A Grid™e gore daha fazla kapasitenin gerekli oldugu

uygulamalarda tercih edilir.

22



Sekil 2.23 Glitsch C-Grid® [9].

Glitsch EF-25A Grid®™: Sekil 2.24 ve Sekil 2.25°de gosterilen Glitsch EF-25A Grid®
1zgara tipi dolgu malzemesi 152 ¢cm uzunluguna, 38.4 cm genisligine ve 5.39 cm
yiikseklige sahiptir. Dikey ve yatay sekilde diretilir. 1960° 11 yillarda iiretilmeye
baslanan dolgu malzemesi metal ve plastik formda iiretilir. Norton Company
tarafindan iiretilen Intalox® Grid dolgu malzemesi Glitsch EF-25A Grid® dolgu

malzemesine alternatif olarak tretilir.

Sekil 2.25 Glitsch EF-25A Grid® pargast [9].
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2.7 Kaynak Tarama Calismasi

Dimetilasetamid-su karisiminin kesikli distilasyonunun incelenmesi tizerine kaynak
tarama c¢alismast yapilmis, ancak bu konuyla dogrudan ilgili makaleler
bulunamamaistir. Bu nedenle, tez ¢alismasi konusu i¢in incelenen makaleler arasindan

secilen 0rnek galigmalar asagida derlenmistir.

D. A. Sasmaz danismanhginda 1.T.U’de H. 1. Tanriverdi tarafindan yapilan doktora
tezinde, reaksiyonlu distilasyon prosesi tanitilmis ve hammadde olarak secilen fuzel
yagina ait ayritili inceleme verilmistir. Fuzel yaginin reaksiyonlu distilasyon
prosesinde islenmesi tartigilmis, prosesin nasil igletilmesi gerektigi arastirilmis ve
cesitli secenekler artilar1 ve eksileri ile degerlendirilmistir. Fuzel yagindan iiretilen

esterlerin 6zellikleri degerlendirilmis ve distilasyon kolon tasarimi verilmistir [ 12].

D. A. Sasmaz damismanhiginda I.T.U’de G. M. Elmas tarafindan yapilan doktora
tezinde, etil alkol-su ¢o6zeltilerinin saflagtirillmast  ve azeotrop bilesiminin
degistirilmesi i¢in tuz katkili ekstraktif distilasyonda tuzun etkisi incelenmistir. Tuz
olarak CaCl,, CH3COOK, CH3;COONa, Ca0, NaCl ve KBr kullanilmigtir. Deneysel
caligmalar laboratuvar Olgekteki bir deney diizenegi kullanilarak yiiriitilmiistiir.
Besleme akimi derisimi, riflakstaki tuz derisimi ve riflaks orani degiskenlerinin
distilasyon etkinligi ile arasindaki degisim incelenmistir. Sonug olarak su ile azeotrop
olusturan etil alkol c¢ozeltisinin azeotrop bilesimini degistirmesi ve yiiksek bir

verimle saflastirilmasinda en etkili tuzun CaCl; oldugu sonucuna vartlmigtir [13].

M. Noda ve arkadaglar tarafindan enerji tiilketimini minimize etmek bakis agisiyla
optimal riflaks operasyonlarmin yapildigi rektifikasyon, siyirma ve toplam riflaks
tipi kolonlarda galisilmistir. Etanol-su karisimindan hafif, orta, yogun olmak tizere ti¢
fazli karnigimlar olusturulmus ve degisken riflaks sartlarinda kesikli distilasyon
yapilmistir. Yapilan ¢aligmalar sonunda toplam riflaks kolonunda riflaks debisinin
optimize edilmesiyle elde edilen iiriiniin, distilasyon siiresince tiiketilen enerji
miktarina oranmin (ayirma performansi) arttirabilecegi ve diger iki kolondakine

nazaran daha iyi olacagi saptanmistir [14].

7. Lei ve arkadaslari tarafindan etanol-su, etilen-su-etilen glukol ve etanol-su-etilen

glukol-CaCl; sistemlerinin normal basingta buhar-sivi dengesi dl¢iilmiistiir. Olgiim
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sonucu elde edilen degerler referans degerlerle karsilasirilmis oldukg¢a yakin degerler
elde edilmistir. Etanol ve suyun ekstraktif distilasyonla ayrilmasinda, tuz (CaCly)
eklenmis etilen glukolun ayirmayir daha etkin hale getirdigi deneysel sonuglarla
gosterilmistir. Calismada ayrica C4 bilesiklerinin (biitan, 1-biitin, 2 trans biitin, 2 cis
biitin ve 1,3 biitadien) gaz kromotografi metodu ile bagil uguculugun 6lgiilmesi igin
deneysel cihazlar incelenmis ve solvente (dimetilformamid (DMF)) bir miktar tuz

eklenmesiyle C4 bilesiklerinin bagil uguculugunun arttirabilecegi kanitlanmastir [15].

D. A. Sasmaz damsmanliginda 1.T.U’de S. Y. Yegin tarafindan yapilan doktora
tezinde, fusel yagi 6zellikleri, olusumu ve kullanildig1 yerler hakkinda genel bilgiler
verilerek baslanmig ve yapisindaki maddeler ile bunlarin genel 6zellikleri
belirtilmistir. Distilasyon ve genel ozellikleri anlatilmis, distilasyon kullanilarak
laboratuar ve pilot 6lgekte gesitli caligmalar teorik olarak yer almistir. Esterlesme ve
genel Ozellikleri agiklanmis, operasyon sonucu elde edilen esterlerin genel ozellikleri
verilmig ayrica fusel yaginin esterlesmesi anlatilmistir. Sonug olarak, teorik bolimiin
tamami deneysel calismalar ile desteklenmis, operasyonlar yapilirken calisilan
diizenek, operasyonun yapilmasi ve elde edilen numunelerin analizleri incelenmis ve

bu bilgiler tablo veya grafikler ile sunulmustur [16].

D. A. Sasmaz danismanhginda I.T.U’de S. Y. Yegin tarafindan yapilan yiiksek lisans
tezinde, distilasyon ve distilasyon kolonlar1 hakkinda genel bilgiler verilerek ideal
calisan bir distilasyon kolonunun model denklemleri ¢ikartilmistir. Sistemin dengeye
gelmesi ile kapasitesi iizerine, raf sayisi, riflaks orani, kolonun ¢esitli yerlerindeki
birikimlerin etkisi incelenmistir. Kesikli ¢alisan distilasyon kolonu ve galisan sistem
tanitilmig, deney parametrelerinin seg¢ilmesi ve segilen bu parametlere gore yapilan
deneylerin sonuclar1 verilmistir. Bilgisayar programi ve ¢ikis degerleri sunularak
deneysel olarak elde edilen degerlerle, programlama yoluyla elde edilen degerler
arasindaki uyumluluk ve sapmalarin nereden kaynaklandigi konusunda tartisgilmistir

[17].

J. Zielkiewicz tarafindan N,N dimetilasetamid-metanol, N,N dimetilasetamid-su ve
N,N dimetilasetamid-metanol-su tglii karisimi i¢in 313.15 K’ de toplam buhar
basinglar1 statik method yontemiyle Sl¢giilmiistiir. Mevcut sonuglar daha 6nce (amid-
su) ve (amid-metanol) ikili karigimlari i¢in elde edilen degerler ve ile karistirilmustir,

olduke¢a yakin degerler elde edilmistir. S6z konusu bir 6nceki ¢alismalarda kullanilan
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amidler, N-metilformamid, N,N-Dimetilformamid, N-metilasetamid 2-pirolidinon ve
N-metilpirodinon’ dur. Ayrica amid-su ve amid-metanol ikili karigimlart igin
karisimin Gibbs Serbest Enerjisi hesaplanmis ve amidin molal hacmi ile liner olarak

degistigi sonucuna varilmistir [18].

S. Pelkonen ve arkadaslar tarafindan, dolgulu kolonlarda ideal olmayan sistemlerde
¢ok bilesenli distilasyonunun deneysel ¢alismasi yapilmistir. Metanol-2 propanol-su,
metanol-asetonitril-su ve aseton-metanol-2 propanol-su ideal olmayan karigimlar
kullanilmistir. Metanol-2 propanol-su igin Sulzer BX (dolgu malzemesi yiiksekligi:
1.79 m), metanol-asetonitril-su i¢in Montzpak A3-500 (dolgu malzemesi yiiksekligi:
3 m) ve aseton-metanol-2 propanol-su i¢in Rombopak 6M (dolgu malzemesi
yiiksekligi: 3 m) dolgu malzemeleri kullanilmistir. Deneysel ¢alisma sonucunda ideal
olmayan sistemlerde kolon yiiksekligi boyunca bilesenlerin mol kesirleri distilasyon

deneyleri ile elde edilmistir [19].
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3. DENEYSEL CALISMA

Bu boliimde asagidaki bagliklar altinda deneysel ¢calisma sonuglari sunulmaktadir:

—  Dimetilasetamidin Ozellikleri

—  Pilot Olgekte Distilasyon Deney Diizenegi

— Distilasyon Deneyinin Yiiriitiilmesi

—  Pall Halkalar1 ile Yapilan Kesikli Distilasyon Deneyleri
—  Mellapak ile Yapilan Kesikli Distilasyon Deneyleri

—  Deney Sonuglarinin irdelenmesi ve Tartisma

— Maliyet Analizi

3.1 Dimetilasetamidin Ozellikleri

Dimetilasetamidin (DMACc) fiziksel o6zellikleri Tablo 3.1’de, DMAc’nin buhar

basincinin sicakliga bagl olarak degisimi Sekil 3.1°de verilmistir.

Tablo 3.1 Dimetilasetamidin fiziksel 6zellikleri [20].

Ozellikler DMAc
Formiil (CH3)2 NCOCH;veya (C4H90N)
Molekiil Agirlig, kg/kmol 87.12
Kaynama Noktas1 (101.3 kPa),°C 165.5
Donma Noktas1,°C -20
Yogunluk (15.6°C), kg/m® 944.8
Buharlagma Isis1, kJ/kmol 43 347
Viskozite, kg/m s (25 °C) 3.52
Yanma Isis1, kJ/kmol 2543872
Tutusma Noktasi, °C 490
Is1 Sigas1, kJ/kg°C 2.03

DMAC su, eter, ester, keton ve aromatik bilesiklerle tamamen karigsabilme 6zelligine
sahiptir. DMAc 0.17 kPa basingta 25 °C’de kaynarken, 101.33 kPa basingta 165.5
°C’de kaynamaktadir. DMAc yiiksek sicakliklarda ortamda su oldugu taktirde

hidrolize ugrar ve kendisini olusturan maddelere ayrilir. Bu parcalanma sonrasinda
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DMA ve asetikasit olusur. DMAc-Su karisimi i¢in 101.33 kPa basing altinda T-x,y
ve X-y diyagramlari Egitlik 3.1 kullanilarak ¢ikartilmistir (21).

In (P) = A* In (T)+B/T+C+D*T? (3.1)

Denklemde kullanilan sabitler Tablo 3.2’de verilmistir. Bu sabitler kullanilarak
DMAc ve su igin sicaklik (Kelvin) degerlerine karsilik gelen saf haldeki buhar
basinglar1 (kPa) hesaplanmis ve elde edilen degerler Sekil 3.1 ve Sekil 3.2°de

verilmigtir.

Tablo 3.2 DMACc ve su igin sabit degerler [21].

Sabitler DMACc Su
9.6228 -7.3429
B -3739.121 -7276.391
C -42.7944 67.0245
D -0.0000135 0.00000416

Sekil 3.1 ve Sekil 3.2’de gosterilen saf haldeki buhar basinclart Esitlik 3.2

kullanilarak Raoult kanunu geregince [22],

Pr= PsuO * Xsu PDMAc0 * (l'Xsu) (32)

300

250 /

200

150

Basing, kPa

100

50

360 380 400 420 440 460 480
Sicaklik, K

Sekil 3.1 DMAc’nin buhar basincinin sicakliga bagli olarak degisimi.
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Sekil 3.2 Suyun buhar basincinin sicakliga bagli olarak degisimi.

herbir sicakliga denk gelen xg, degerleri hesaplanmistir. Esitlik 3.3 kullanilarak

Dalton kanunu geregince [22];
Ysu= Xsu* Po’ / Py (3.3)

Ysu degerleri hesaplanmiastir. Xgy + Xpmac =1 V€ Ysu + Yomac =1 formiilleri kullanilarak
herbir sicakliga tekabiil eden Xpmac V€ Yomac degerleri elde edilmistir. Sekil 3.3” te
101.33 kPa basingta DMAc-Su karigimmin T-x,y diyagrami, Sekil 3.4’ te Buhar
karisimdaki DMAc miktarmin sivi karisimdaki DMAc miktarina gore degisimi

verilmistir.

Burada,

Xsu : S1iv1 fazdaki suyun mol kesri

Xpmac - S1vi fazdaki DMAc’nin mol kesri
Ysu : Buhar fazdaki suyun mol kesri
Yomac . Buhar fazdaki DMAc’nin mol kesri
Pr : Toplam basing

PsuO : Suyun saf haldeki buhar basinci

PDMACO : DMACc’nin saf haldeki buhar basincini

ifade etmektedir.
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395 -
385 -
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Karigimdaki DMAc Miktari, Mol Kesri

Ciglenme Egrisi
\

Sicaklik, K

\
\

Kabarciklanma Egrisi

Sekil 3.3 101.33 kPa basingta DMAc-Su karisiminin T-x,y diyagrami.

: 1
2
: 08 | Operasyon Gizgisi
s .
£ 06 -
g
=
2 04 N
5 4
E Denge Egrisi
2 0,2 -
N
©
-g 0 T T T T
o
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Sivi Karigimdaki DMAc Miktari, Mol Kesri

Sekil 3.4 Buhar karistmdaki DMAc miktariin sivi karisimdaki DMAC miktarina

gore degisimi.

3.2 Pilot Olgekte Distilasyon Deney Diizenegi

Sekil 3.5’te deney diizenegi semasi, Sekil 3.6’da deney diizenegi fotografi
gosterilmistir. Kullanilan deney diizenegi kesikli distilasyon kolonu (B), dolgu
malzemesi haznesi (G), distilat toplama kab1 (D), sirkiilasyon pompasi (E) ve 1s1
degistiricilerden (A,C) olusmaktadir. Distilasyon kolonunun alt kisminda 5 L’ lik
ceketli tank mevcuttur. Tanka seviye (LI) ve sicaklik gostergeleri (TI) ilave
edilmistir. Kolonun alt kisminda {i¢ adet drenaj bulunmaktadir. Bunlardan biri, tankin

bosaltimini saglar, digeri ceket 1sitmada kullanilan buharin kondensdre aktarilmasini
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saglar, bir digeri ise tankin ceketine ait ¢ikistir ve deney sonunda bu hat kullanilarak
cekette biriken buharin sistemden atilmasi saglanir. Tankin yan tarafinda numune
alimin1 kolaylastirmak igin, iizerinde 1s1 degistirici bulunan ¢ikis mevcuttur. Kesikli
distilasyon kolonu tizerinde dolgu malzemesi haznesi mevcuttur ve dolgu malzemesi
ilavesi bu hazneye yapilir. Flanslarla tutturulmus kisimlar sokiilerek 1020 cm® liik
hacime sahip olan dolgu malzemesi yatagina dolgu malzemeleri ilave edilerek tekrar
takilir. Dolgu malzemesinin alt ve iist kismina sistemin yatigkin hale gelmesini
belirleyebilmek icin, sicaklik gostergeleri konulmustur, ayrica bu kisimda sistemin
basincini gorebilmek amaciyla manometre (Pl) de mevcuttur. Dolgu malzemesinin
yerlestirildigi noktanin iist kismia numuneyi besleyebilmek i¢in agik uglu, vanali bir
yikkleme aparatt konulmustur. Kolonda buharlasan karisim daha sonra 1s1
degistiriciye girer. Sistemde ters akim prensibine gore calisan 1s1 degistirici ve 1s1
degistirici ¢ikisinda olusan distilatin toplanmasi amaciyla distilat toplama kabi
kullanilmistir. Toplama kabindan pompa emigine gelen distilat pompa ¢ikisinda iki
kola ayrilir. Bu iki kol {izerinde vanalar ve debidlcerler (F) bulunmaktadir. Bu
vanalarin kullanilmasiyla bir kisim distilat iiriin olarak disar1 alinirken diger kisim ise
riflaks olarak kolona beslenmistir. Sogutma suyu hatlar1 canli tutularak siirekli
besleme yapilir. Deney diizenegine ait ekipmanlarin fotograflar1 EK C° de

verilmistir. Diizenekte bulunan ekipmanlarin 6lgiileri:

Tank hacmi 5L
Kolon i¢ ¢ap1 :10cm
Kolon yiiksekligi 2 77cm
Kolon ile 1s1 degistirici arasindaki mesafe 160 cm
Kolon ile 1s1 degistirici arasindaki hattin i¢ ¢ap1 :2.5¢cm
Is1 degistirici uzunlugu 168 cm
Dolgu malzemesi haznesinin i¢ ¢ap1 :10cm
Dolgu malzemesi haznesinin ytiksekligi :13cm

31



ISsuzeH

ISswazeN nbjoq :
91510199 :
edwod :

1qey]

ewe|do] 1ensiq :

nuojoy

uoAse|nsiq 131se :
191191mSI39(T 1]

‘13ouaznp Asuaq S°¢ [0S

i >
et IQSTIApTIOT] ndnwn g
TEa oy tuing
L

fetraxT A|X|4 nidh g eugnbog
o —f— | 1
I o EMST] w
nAnS eunbos | _

MU uede |

5y hdng eugnBos o

[ELIS
Jeyng

LL

[EELISZ|E |y
nojog

AS+RILER SRR
FWITHCLA

ILENEy Jeyng

H
il
1B neng
eunnbog
— an
Tt
w BuRtg o
__w_,v__w_ ning ewnfog
_ »
p

32



Sekil 3.6 Deney diizenegi fotografi.
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3.3 Kesikli Distilasyon Deneyinin Yiiriitiilmesi

AKSA’ da geri kazanilan karisim agirlik¢a %45 DMAc iceren DMAc-Su karisimi
oldugu i¢in, deneysel calismada da aynmi oranli numune seg¢ilmistir. Distilasyon
kolonuna agirlikga %45 DMACc igeren 5 kg karisim yiiklenmis, 30 ml/dk, 45 ml/dk
ve 60 ml/dk distilat debilerinde her bir akim igin 1, 3 ve 5 riflaks oranlarinda
deneyler yiriitiilmistiir. Distilat debileri ve riflaks oranlar1 daha 6nceden yapilan bir
test calismasi ile belirlenmistir. Distilat toplama kabinda biriken distilatin
tikenmemesi goz Oniinde bulundurularak bu rakamlar tespit edilmistir. Bu
degerlerden daha yiiksek distilat debilerinde ve riflaks oranlarinda distilat toplama
kabinin kisa siirede bosaldigi ve distilatin tiikendigi, ¢cok daha diisiik distilat
debilerinde ve riflaks oranlarinda ise; distilat toplama kabmin asir1 doldugu ve
distilasyon siiresinin ¢ok uzadigi saptanmistir. Deneylerde dis riflaks kullanilmaistir,
dis riflaks kolona beslenen karisimin sistemden cekilen distilata oranini ifade
etmektedir. Secilen bu kosullarda Pall halkalar1 ve Mellapak dolgu malzemeleri ile
kesikli distilasyon gergeklestirilmistir. Deneysel ¢alismada 2.5 cm yiiksekliginde, 2.5
cm capinda paslanmaz gelik Pall halkalar1 ve Mellapak 250.Y paslanmaz ¢elik dolgu

malzemeleri kullanilmustir.

DMACc-Su karigimi karigimi distilasyon kolonuna Sekil 3.5°teki deney diizenegi
semasinda gosterilen ylikleme aparati vasitasiyla yiiklenmistir. Karigim yiiklendikten
sonra, girisdeki vana kapatilarak sistemin atmosfer ile olan temasi kesilmistir. 21
atm’lik buhar hattinin vanasi acilarak teste baglanmistir. Sisteme buhar verilmesiyle
birlikte diizenekte bulunan 1s1 degistiriciye sogutma suyu kapali devre seklinde
verilmigstir. Buhar vanasi acilip cekete buhar verildiginde kondensor doniisiiniin acik
olup olmadigi kontrol edilmistir. Karigtmim kaynama sicakligi olan 103 °C’ de
distilasyona baslanmis ve taban iriiniindeki DMAc igin 0.99 mol kesri degeri elde
edilene (DMAc saflasana) kadar sicaklik arttirilmistir. Oncelikle sistemin yatiskin
duruma gelmesi icin, diger bir deyisle; kolon sicakliklar1 sabit oluncaya kadar, tiim
riflaks oraninda calisilmistir. Yatigkin durum saglandiktan (kolondaki sicakliklar
sabitlendikten) sonra sistemden distilat c¢ekilmeye baslanmistir. Taban {iriiniin
istenilen saflifa ulasmasi icin, sicakligin devamli arttirilmasi gerektiginden sisteme
verilen buhar miktar1 buhar vanasi kullanilarak arttirilmistir. Buhar miktarindaki

artisa bagli olarak distilat elde edilmistir. Distilasyon islemi sirasinda zamana baglh
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olarak degisen taban liriinii ve distilat bilesimi Ol¢lilmiistiir. Taban {iriiniindeki
DMAc miktarinin mol kesri 0.99 oldugunda distilasyon islemi sonlandirilmistir.
Distilasyon siiresi tamamlandiktan sonra buhar vanasi kapatilarak taban iiriinii ve
distilat sistemden alinip tartilmistir. Daha sonra sistem sogumaya birakilmis, soguma
islemi gerceklestikten sonra sogutma suyu vanalari kapatilip tankin ceketine ait olan
drenajin agilmasi suretiyle cekette biriken buhar sistemden uzaklastirilmistir. Taban
tirtinii ve distilatta bulunan DMAc ve su miktarlar1 belirlenmistir. Analiz yontemleri
EK A’da verilmistir. Deneysel ¢alismanin sonuglar1 iki deneyin ortalamasi olarak

verilmigtir.

3.4. Pall halkalar1 Ile Yapilan Kesikli Distilasyon Deneyleri

Pall halkalar1 kullanilarak yapilan deneylerin sonuglart  Sekil 3.7-3.15°te
gosterilmistir. Deneysel sonuglarin tablo goésterimi EK B’ de Tablo B.1-B.9’da

verilmistir. Tablolarda kullanilan ifadeler asagida tanimlanmastir.

Xppmac - Distilattaki DMAc¢’nin mol kesri.

XwbMAc . Taban triiniindeki DMAc’nin mol kesri.

0,8 -

0,6 -

0,2 -

Karigimdaki DMAc Miktari, Mol Kesri

O T T T T T T T T T T T T
O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130

Zaman (dk)

| —e— Distilat —=— Taban Uriini |

Sekil 3.7 Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken zamana bagli olarak distilat
ve taban {irlinii bilesiminin degisimi (Pall halkalar1).
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Karigsimdaki DMAc Miktari, Mol Kesri

0,8 -
0,6 -
04
0,2 -

0 T T T T T T T T T T T T
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Zaman (dk)

| —»—Distilat —=— Taban Uriini |

Sekil 3.8 Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken zamana bagl olarak distilat
ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Pall halkalar1).

0.8 -
0.6 -
0.4 -
0.2 -

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
Zaman (dk)

Karigsimdaki DMAc Miktari, Mol Kesri

| —— Distilat —=— Taban Urinii |

Sekil 3.9 Riflaks orant: 5 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken zamana bagli olarak distilat
ve taban iirlinii bilesiminin degisimi (Pall halkalar1).

Sekil 3.7, 3.8 ve 3.9’ da 30 ml/dk distilat debisinde 1, 3 ve 5 riflaks oranlarinda Pall
halkalar1  kullanilarak yapilan deneysel calismalar gdsterilmistir.  Sekiller
incelendiginde riflaks oraninin arttirilmasiyla, taban iirlinlindeki DMAc’nin mol
kesrinin 0.99° a daha kisa siirede ulastigi goriilmektedir. Siirenin kisalmasi geri

kazanilan DMAc miktarinin artmasi anlamina gelmektedir.
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Sekil 3.10 Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Pall halkalar1).
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Karisimdaki DMAc Miktari, Mol Kesri
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Sekil 3.11 Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban {iriinii bilesiminin degisimi (Pall halkalari).
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Sekil 3.12 Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken zamana bagl olarak
distilat ve taban {iriinii bilesiminin degisimi (Pall halkalari).
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Sekil 3.13 Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban {iriinii bilesiminin degisimi (Pall halkalar1).

Sekil 3.10, 3.11 ve 3.12” de 45 ml/dk distilat debisinde 1, 3 ve 5 riflaks oranlarinda,
3.13’te 60 ml/dk distilat debisinde 1 riflaks oraninda Pall halkalar1 kullanilarak
yapilan deneysel ¢aligmalar gésterilmistir. Sekiller incelendiginde 45 ml/dk distilat
debisinde 3 ve 5 riflaks oranlarinda distilasyon islemi ayni slirede tamamlanmustir.
Bunun anlam1 45 ml/dk distilat debisinde riflaks oran1 3’ ten sonra riflaks oraninin

geri kazanilan DMAc tizerinde etkisi olmadigidir.
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Karisimdaki DMAc Miktari, Mol Kesri
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Sekil 3.14 Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Pall halkalar1).
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Sekil 3.15 Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban {iriinii bilesiminin degisimi (Pall halkalari).



3.5 Mellapak ile Yapilan Kesikli Distilasyon Deneyleri

Mellapak  kullanilarak  yapilan  deneylerin  sonuglar1  Sekil  3.16-3.24°te
gosterilmektedir. Deneysel sonuglarin tablo gosterimi EK B’ de Tablo B.10-B.18’de

verilmigtir.
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Sekil 3.16 Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Mellapak).
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Sekil 3.17 Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Mellapak).
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Sekil 3.18 Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken zamana bagl olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Mellapak).
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Sekil 3.19 Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban tirlinii bilesiminin degisimi (Mellapak).

Sekil 3.16, 3.17 ve 3.18” de 30 ml/dk distilat debisinde 1, 3 ve 5 riflaks oranlarinda,
3.19°da 45 ml/dk distilat debisinde 1 riflaks oraninda Mellapak kullanilarak yapilan
deneysel c¢aligsmalar gosterilmistir.  Sekiller incelendiginde riflaks oraninin
arttirilmasiyla, taban iirtiniindeki DMAc’nin mol kesrinin 0.99” a daha kisa siirede
ulastig1 goriilmektedir. Distilasyon siirenin kisalmas1 geri kazanilan DMAc

miktarinin artmasi anlamina gelmektedir.
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Sekil 3.20 Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Mellapak).
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Sekil 3.21 Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban iirlinii bilesiminin degisimi (Mellapak).
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Sekil 3.22 Riflaks orani : 1 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken zamana bagl olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Mellapak).
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Sekil 3.23 Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken zamana bagl olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Mellapak).

Sekil 3.20 ve 3.21° de Mellapak kullanilarak 45 ml/dk distilat debisinde 3 ve 5 riflaks
oranlarinda, Sekil 3.22, 3.23 ve 3.24’de 60 ml/dk distilat debisinde 1, 3 ve 5 riflaks
oranlarinda yapilan deneysel calismalar gosterilmistir. Sekiller incelendiginde 60
ml/dk distilat debisinde 3 ve 5 riflaks oranlarinda distilasyon igleminin ayni siirede
tamamlandig1 goriilmektedir. Bunun anlami1 60 ml/dk distilat debisinde riflaks orani

3’ ten sonra riflaks oraninin geri kazanilan DMAc iizerinde etkisi olmadigidir.
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Sekil 3.24 Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken zamana bagli olarak
distilat ve taban iiriinii bilesiminin degisimi (Mellapak).

3. 6. Deney Sonuclarinin Irdelenmesi ve Tartisma

Sekil 3.25’ te taban triinii miktarinin riflaks oranina bagli olarak degisimi verilmistir.
Mellapak dolgu malzemesi ile yapilan ¢aligmalarda distilat debisinin 30 ml/dk ve
riflaks oranin 5 oldugu durumda geri kazanilan DMAc miktar1 1788 gramdir. Distilat
debisinin 60 ml/dk ve riflaks oranin 1 oldugu durumda ise geri kazanilan DMAc

miktar1 1018 gramdir.
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1700 - 1603

5, 1600 - 1488 1572

§ 1500 |
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= 1400 - 1336

S A A

2 1300 | A 1330

5 1322

S 1500 | 1105

3

= 1100 -

1000 - 1018
900 : :
1 3 5
Riflaks Orani
| ——30 ml/dk —=— 45 ml/dk —a— 60 ml/dk |

Sekil 3.25 Taban iiriinii miktarinin riflaks oranina bagl olarak degisimi (Mellapak).
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Bu sonuglara gore riflaks oranin artirilmasi ile geri kazanilan DMAc miktarinin
arttigi goriilmektedir. Ancak riflaks oraninin 5, distilat debisinin 60 ml/dk oldugu
durumda Sekil 3.25° te goriildiigi gibi geri kazanilan DM Ac miktarinda riflaks orani
3’ e gore pek fazla degisiklik olmamistir. Bunun anlami 60 ml/dk distilat debisinde
riflaks oran1 3’ten sonra riflaks artisinin geri kazanilan DMAc iizerinde etkisinin

olmadigidir.

Sekil 3.26° da taban {iriinii miktarinin riflaks oranma bagli olarak degisimi (Pall
halkalar1) verilmistir. Buna gore distilat debisinin 30 ml/dk ve riflaks oranin 5
oldugu durumda geri kazanilan DMAc miktar1 1482 gramdir. Distilat debisinin 60
ml/dk ve riflaks oranin 1 oldugu durumda geri kazanilan DMAc miktar1 739 gramdir.
Bu sonuclara gore distilat debisinin azaltilip riflaks oranin artirilmasi ile geri
kazanilan DMAc miktarinin arttigr goriilmektedir. Ancak riflaks oraninin 5, distilat
debisinin 45 ve 60 ml/dk oldugu durumlarda Sekil 3.26’da goriildiigii gibi geri
kazanilan DMAc miktarinda riflaks oran1 3’ e gore pek fazla degisiklik olmamustir.
Bunun anlami 45 ml/dk ve 60 ml/dk distilat debilerinde riflaks orani 3’ten sonra

riflaks artiginin geri kazanilan DMAc iizerinde etkisinin olmadigidir.
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Sekil 3.26 Taban {irlinii miktarinin riflaks oranina bagli olarak degisimi
(Pall halkalar1).

Mellapak ile yapilan deneyler sonucunda geri kazanilan DMAc miktarlar1 aym
sartlar altinda yapilan tiim deneylerde Pall halkalarina nazaran daha yiiksektir. En
yiiksek miktarda DMAc¢’ nin geri kazanildigi ¢alisma Mellapak ile 30 ml/dk distilat
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debisinde 5 riflaks oraninda yapilan ¢aligmadir. En diisiik miktarda DMAc’ nin geri
kazanildig1 ¢alisma ise Pall halkalar1 ile 60 ml/dk distilat debisinde 1 riflaks oraninda
yapilan ¢alismadir. Mellapak ile yapilan deneyler sonucunda elde edilen distilattaki
DMAc miktarlar1 (mol kesri) Tablo 3.3’ te goriildiigii gibi ayn1 sartlar altinda yapilan
tim deneylerde Pall halkalarina nazaran daha diisiiktiir. DMAc geri kazanilmasi
hedeflenen firiin oldugu igin distilatta olabildigince diisiik, taban iiriinde olabildigince
yiiksek miktarlarda olmasi istenen durumdur. Distilasyon c¢alismasi sonunda elde
edilen taban Uriinii miktari, distilat miktar1 ve distilattaki DMAc miktar1 Tablo 3.3’
te verilmistir. Tablo 3.3 incelendiginde riflaks oraninin arttirilip distilat debisinin
azaltilmast durumunda geri kazanilan DMAc miktar1 artarken, distilat miktarinin ve

distilattaki DM Ac miktarinin (mol kesri) azaldig1 goriilmektedir.

Tablo 3.3 Distilasyon islemi sonunda elde edilen taban iiriinli miktari, distilat miktar
ve distilattaki DMAc miktar1 degerleri.

Dolgu | Distilat | .o\ TabapUrﬁnﬁ Distilat Distilattaki
Malz_en_we5| Debisi Orant Miktari Miktar1 | DMAc M1kt_ar1
Tipi (ml/dK) (9) (9) (Mol Kesri)

1 1488 3422 0.056

30 3 1603 3282 0.048

5 1788 3118 0.035

1 1105 3802 0.082

Mellapak 45 3 1336 3579 0.066
5 1572 3356 0.050

1 1018 3888 0.087

60 3 1322 3578 0.067

5 1330 3590 0.066

1 1175 3733 0.077

30 3 1308 3581 0.069

5 1482 3435 0.056

Pall 1 886 4015 0.096
Halkalart 45 3 1075 3800 0.085
5 1088 3805 0.083

1 739 4179 0.105

60 3 1002 3880 0.089

5 1025 3890 0.087

Mellapak ile en fazla miktarda DMAc’nin geri kazanildigi durum riflaks oranin 5,

distilat debisinin 30 ml/dk, Pall halkalari ile en fazla miktarda DMAc geri kazanilan
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durum riflaks oranin 5, distilat debisinin 30 ml/dk oldugu durumdur. Bu iki durum
Sekil 3.27° de karsilastirilmigtir. Sekil 3.27 incelendiginde Mellapak ile yapilan
calisamada herhangi bir t aninda Pall halkalarina nazaran taban iirliniinde daha
yiiksek miktarda DMAc oldugu, distilatta ise daha diisilk miktarda DMAc oldugu

goriilmektedir.

Yapilan deneyler sonucunda en yiliksek miktarda DMAc’nin geri kazanildigi dolgu
malzemesinin Mellapak oldugu belirlenmistir. Mellapak dolgu malzemesi ile daha
fazla miktarda DMAc geri kazanilmas1 miimkiin fakat Mellapak Pall halkalarina
nazaran daha pahalidir. Bu nedenle dolgu malzemeleri arasinda maliyet
kargilagtirmas1 yapilmasi yararli goriilmiistiir. Cilinkii sadece deneysel calisma
sonucuna bakilarak, Mellapak dolgu malzemesinin se¢ilmesi yaniltici olabilmektedir.
Hangi dolgu malzemesinin daha iyi oldugunu tesbit edebilmek amaciyla deneysel

calismaya ilave olarak Boliim 3.7° de maliyet analizi yapilmistir.

Karigimdaki DMAc Miktari, Mol Kesri

120

Zaman (dk)

—+— Distilat (Pall halkalar) —a— Distilat (Mellapak)
—x— Taban Uriinii (Pall halkalariy —— Taban Uriinii (Mellapak)

Sekil 3.27 Taban iiriinii ve distilattaki DM Ac miktarinin zamana baglh degisimi.

3.7 Maliyet Analizi

Maliyet analizi iki adimda gerceklesmektedir. Ilk adimda, deney diizenegi
endiistriyel boyutta (biiyiik 6l¢ekli) bir tesise benzetilmis ve dolgu malzemeleri ile 8
yil calisma sonrasinda elde edilen gelir gbzoniinde bulundurularak karsilastirma

yapilmistir. Deneysel calismada elde edilen sonuglar 1000 katsayisi ile carpilarak
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biiyiik 6l¢ekli hesaplama yapilmaya calisilmistir. Endiistriyel boyuta gecis i¢in 1000
katsayisinin yeterli olacagi ongoriilmiistiir. Maliyet analizinde Mellapak ve Pall
halkalar1 ile yapilan deneylerde en fazla miktarda DMAc’ nin geri kazanildig

durumlar g6z 6niiniinde bulundurulmustur.

Pall halkalar1 [23]:

Fiyat : 1000 $/m®

Kullanma Omrii 8 yil

Geri kazanilan DM Ac miktar1 : 1482 gr (5 kg DMACc-su karisimindan)
Geri kazanma siiresi 1115 dk

DMACc fiyati : 1.2 $/kg

Gelir = 1482 kg * 1.2 $/kg * 60/115 * 8300 saat/y1l * 8 yil = 61.61. 10° $

Mellapak [23]:

Fiyat : 3150 $/m®

Kullanma Omrii : 8yl

Geri kazanilan DMAc miktari : 1788 gr (5 kg DMACc-su karisimindan)
Geri kazanma siiresi : 105 dk

DMAc fiyati : 1.2 $/kg

Gelir = 1788 kg * 1.2 $/kg * 60/105 * 8300 saat/yil * 8 yil = 81.41. 10° $

Mellapak ile bu sistem 8 y1l siireli ¢alistirildiginda 81.41.10° $ gelir, Pall halkalar1 ile
61.61.10° § gelir elde edilmistir. Dolgu malzemeleri satis fiyat1 arasindaki 2150 $
fark her y1l %10 artis gosterdigi varsayilarak, 8 yil sonunda 4608 $ olacaktir. Bir
baska deyisle 4608 $ daha fazla harcama yaparak, 19.8.10° gelir saglamak miimkiin
olacaktir. Bu rakam net kar degil, {iriin satisindan elde edilen gelirdir. Bu degerden

hammadde maliyeti, ekipman maliyeti ve ¢calisma maliyeti diigiilmemistir.

Ikinci adimda ise, deneysel ¢alismada kullanilan cihaz ve miktarlar kullanilarak

sistem 1 y1l stireli ¢aligtirtlmistir. Pall halkalarinin fiyati kullanilarak bir yillik gelir
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hesaplanmis, Mellapak kullanarak ayni miktarda gelirin saglanmasi i¢in Mellapak’in

olmasi gereken fiyati belirlenmistir.

Pall halkalar1 [23]:

Fiyat : 200 $/dm?

Kullanma Omrii 8yl

Geri kazanilan DMAc miktar1 : 1482 gr (5 kg DMAC-su karisimindan)
Geri kazanma siiresi 1115 dk

DMAc fiyati : 1.2 $/kg

Gelir = 1482 gr * 1.2 $/kg * 60/115 * 8300 saat/y1l = 7701 $/y1l

Mellapak [23]:

Fiyat : 280 $/dm®

Kullanma Omrii : 8yl

Geri kazanilan DMAc miktari : 1788 gr (5 kg DMACc-su karisimindan)
Geri kazanma siiresi : 105 dk

DMAc fiyati : 1.2 $/kg

Gelir = 1788 gr * 1.2 $/kg * 60/105 * 8300 saat/y1l = 10176 $/y1l
Net kar = Gelirler — Giderler — Dolgu malzemesi {icreti

Pall halkalar1 i¢in;
Pall halkalar1 fiyatt =200$ : 8 yil =25 § /yil

Pall halkasi’ndan elde edilen kar = Mellapak’tan elde edilen kar
7701 $/y1l - Giderler - 25 $/y11 = 10176 $/y1l - Giderler- Mellapak ticreti = 2505 $/y1l

Mellapak i¢in;

Dolgu malzemesi ticreti = 2505 $/y1l olarak hesaplanir.

Sonuglardan da goriildiigii gibi aym: miktar kar1 saglamak icin kullanilan dolgu
malzemelerinin fiyatlar1 arasinda dikkate deger biliylik bir fark bulunmaktadir.
Mellapak maliyeti bu kadar yiiksek olmadigindan, Mellapak kullanmak daha karli

goziikkmektedir.
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4. SONUCLAR VE ONERILER

21. yiizyilda kiiresel rekabet nedeniyle geri kazanim ve enerji tasarrufu konular1 6n
plana c¢ikmistir. Firmalar rekabetlerini siirdiiriip ayakta kalabilmek icin kendi
proseslerini en miikemmel hale getirmek zorundadirlar. Sadece AKSA Akrilik
Kimya San. A.S. icin degil tiim endiistriyel kuruluslarda bu durum oldukga
onemlidir. Geri kazanim sisteminin mevcut olmasi bir noktaya kadar firmayr giiglii
kilar, fakat uygulanan geri kazanimin da mutlaka enerji ve proses agilarindan her

gecen giin iyilestirilmesi gerekir.

Bu caligmada Tiirkiye Kimya Endiistrisi’nde lider firmalardan biri olan AKSA
Akrilik Kimya San. A.S. prosesinde kullanilan DMAc’nin geri kazanilmasi igin bir
aragtirma gergeklestirilmistir. Arastirma kapsaminda pilot bir diizenek kurulmus iki
farkli dolgu malzemesi ile kesikli distilasyonda ¢alisilarak geri kazanimin daha etkin
hale getirilmesi i¢in uygun dolgu malzemesi secilmistir. Bu dolgu malzemesi
distilasyon isleminin ayirma verimliligini arttirarak ayni miktar enerji

kullanilmasiyla daha fazla {iriin elde edilmesini saglayacaktir.

Denenen dolgu malzemeleri ve deney sartlarinda en iyi sonucu veren dolgu
malzemesinin Mellapak oldugu bulunmustur. Deneysel calismaya ilave olarak
maliyet analizi yapilmistir. Analiz sonucunda Pall halkalar1 kullanilarak elde edilen
geliri Mellapak ile de saglayabilmek i¢in Mellapak dolgu malzemesinin olmasi
gereken fiyatt hesaplanmis ve aralarinda dikkate deger biiylik bir fark oldugu
belirlenmistir. Mellapak maliyeti Pall halkalarina nazaran bu kadar yiiksek

olmadigindan Mellapak kullanmanin daha karli oldugu sonucuna varilmstir.
Oneriler:

— Deneysel galismalarda kullanilan buharin kontrolii vana ile manuel olarak

saglanmistir. Buhar vanasinin acikligiminin otomatik olarak ayarlandigi
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sistemlerde ¢ok daha hassas calismalar yapmak miimkiin olacaktir.
Sisteme buharin daha kontrollii verilmesi ve verilen buhar debisinin

goriilebilmesi 6nemlidir.

Deney diizeneginde kullanilan sicaklik gostergelerinin dijital gostergeler
olarak secilmesi hassasiyet bakimindan daha faydali olacaktir. Ozellikle
yatisgkin hale ulagsmak i¢in izlenen kolon govdesindeki sicaklik
gostergelerinin dijital olmasit ve ondalikli gozlenebilmesi daha faydali

olacaktir.

Kullanilan dolgu malzemeleri disinda pek ¢ok dolgu malzemesiyle bu
caligmalar1 yapmak miimkiindiir. Ozellikle yapilandirilmis veya sistematik

olarak dizilmis dolgu malzemelerinde ¢ok ¢esitlilikten faydalanilabilir.

Tez caligmasinda dolgu malzemelerinin etkinligi kesikli distilasyon
calismalar1 yapilarak belirlenmistir. Ayni dolgu malzemeleri siirekli

calisan sistemde calisilip karsilastirma yapilabilir.

Deneysel ¢alisgmada atmosfere kapali sartlar altinda kesikli distilasyon
islemi ylritilmiistiir. Ayn1 deneysel ¢alismayr vakum altinda yapmakta

mumkindiir.

Deney diizeneginden elde edilen sonuglar goz oniine alinarak daha biiyiik
kapasiteye  sahip  pilot  diizenekte  distilasyon  calismalarinin

gergeklestirilmesi ile endiistriyel uygulamalara gecis yapmak miimkiindiir.

Deneysel calismada kullanilan Pall halkalar1 2.5 cm boyunda ve 2.5 cm
capindadir. Bu ebatlar yerine 1 cm ¢apinda ve 1 cm yiiksekliginde Pall

halkalar1 ile ¢aligilarak dolgu malzemelerinin etkinligi karsilastirilabilir.
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EKLER

A. ANALIZ YONTEMLERI

Taban tiriinii ve distilatta bulunan DMACc ve su miktarinin belirlenmesinde asagidaki
analiz yontemleri kullanilmistir.

DMACc Miktar1 Belirlenmesi:

DMACc miktar dijital refraktometrede kirilma indisi 6l¢iilerek belirlenmistir. Dijital
refraktometrenin numune haznesine 1ml kadar numune damlatilir ve numune
sicakligi 25°C° ye getirilerek kirilma indisine bakilir. Kirilma indisi tesbit edildikten
sonra Sekil A.1” deki DMAc miktarinin kirilma indisine bagli degisimi grafiginden
% agirlik degeri tespit edilir.

100 ®
@
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5 80
<..
8 . HE 0
< 60 T:25°C
3
Q
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[a) 40 1
-
®
e}
E
o 20
3
N
0 : : ;
1,33 1,35 1,37 1,39 1,41 1,43
Kirilma Indisi

Sekil A.1 DMAc miktarinin kirilma indisine bagl degisimi [24].

Agirlikca tesbit edilen DMAc ve su degerleri molekiil agirliklar1 kullanilarak mol
miktarlarina oradan da mol kesirlerine doniistiiriilmiistiir. Bu hesaplamalarda
asagidaki formiiller kullanilmistir;

XpmAc  : Nomac / (Nomac + Nsy)
Npmac : DMAc miktari / DMAc’nin molekiil agirligi

Nsu : Su miktar1 /Suyun molekiil agirhigi
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Su Miktar1 Belirlenmesi:

Taban iriinii ve distilattaki DMAc miktar1 saptandiktan sonra bu miktar, 1’den
c¢ikarilarak suyun mol kesri hesaplanir [24].

B. PALL HALKLARI VE MELLAPAK iLE YAPILAN DENEYLER

Pall halkalar1 ile yapilan deney sonuglart Tablo B.1.-B.9.” da, Mellapak ile yapilan
deney sonuglar1 Tablo B.10.-B.18.” de verilmistir.

Tablo B.1. Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken distilat ve taban
trlinindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga bagli degisimi (Pall

halkalart).
Zaman, | Sicaklik, « «

(d k) (OC) DDMACc WDMAC
5 103 0.02 0.15
10 103 0.03 0.16
15 103 0.03 0.16
20 104 0.03 0.17
25 104 0.03 0.18
30 105 0.03 0.18
35 105 0.03 0.19
40 105 0.03 0.20
45 106 0.04 0.21
50 106 0.04 0.23
55 106 0.04 0.24
60 107 0.05 0.27
65 108 0.05 0.31
70 108 0.06 0.32
75 109 0.06 0.35
80 110 0.07 0.38
85 112 0.08 0.42
90 115 0.12 0.52
95 118 0.15 0.58

100 133 0.19 0.65

105 137 0.25 0.73

110 144 0.34 0.81

115 153 0.55 0.86

120 159 0.71 0.93

125 164 0.88 0.99
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Tablo B.2. Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken distilat ve taban
tiriintindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga baghh degisimi (Pall

halkalart).
Zaman, | Sicaklik, « «
(dk) (OC) DDMACc WDMACc
5 103 0.02 0.15
10 103 0.03 0.16
15 104 0.03 0.16
20 104 0.03 0.17
25 104 0.03 0.18
30 105 0.03 0.19
35 105 0.03 0.20
40 106 0.04 0.21
45 106 0.04 0.24
50 107 0.04 0.26
95 107 0.05 0.27
60 108 0.05 0.33
65 108 0.06 0.35
70 109 0.07 0.38
75 110 0.08 0.42
80 111 0.10 0.47
85 113 0.12 0.52
90 117 0.15 0.58
95 122 0.19 0.65
100 127 0.25 0.73
105 137 0.34 0.80
110 146 0.51 0.85
115 154 0.78 0.93
120 164 0.92 0.99
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Tablo B.3. Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken distilat ve taban
tiriintindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga baghh degisimi (Pall

halkalart).
Zaman, | Sicaklik, « «

(d k) (OC) DDMACc WDMACc
5 103 0.02 0.15
10 103 0.03 0.16
15 104 0.03 0.17
20 104 0.03 0.18
25 104 0.03 0.18
30 105 0.03 0.19
35 105 0.03 0.21
40 105 0.04 0.22
45 106 0.04 0.23
50 106 0.04 0.26
55 106 0.05 0.27
60 107 0.05 0.30
65 108 0.06 0.32
70 108 0.07 0.38
75 108 0.08 0.42
80 113 0.12 0.52
85 116 0.15 0.58
90 120 0.19 0.65
95 126 0.25 0.73

100 137 0.34 0.80

105 142 0.46 0.86

110 155 0.62 0.92

115 164 0.87 0.99

57



Tablo B.4. Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken distilat ve taban
tiriintindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga baghh degisimi (Pall

halkalart).
Zaman, | Sicaklik, « «
(d k) (OC) DDMACc WDMAC
5 103 0.03 0.15
10 103 0.03 0.16
15 104 0.03 0.17
20 104 0.03 0.19
25 105 0.03 0.20
30 105 0.04 0.21
35 106 0.04 0.23
40 107 0.05 0.29
45 108 0.06 0.32
50 110 0.07 0.36
55 111 0.08 0.42
60 115 0.10 0.49
65 118 0.15 0.57
70 125 0.31 0.67
75 134 0.45 0.78
80 144 0.61 0.87
85 155 0.75 0.93
90 164 0.92 0.99

Tablo B.5. Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken distilat ve taban
triiniindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga bagli degisimi (Pall

halkalari).
Zaman, |Sicaklik, x «
(d k) (OC) DDMACc WDMACc

5 103 0.03 0.15
10 103 0.03 0.16
15 103 0.03 0.17
20 104 0.03 0.18
25 104 0.03 0.20
30 105 0.04 0.21
35 106 0.04 0.23
40 108 0.05 0.28
45 111 0.06 0.31
50 113 0.07 0.32
55 117 0.08 041
60 123 0.14 0.55
65 126 0.25 0.65
70 134 0.37 0.76
75 143 0.54 0.85
80 156 0.73 0.95
85 164 0.92 0.99
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Tablo B.6. Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken distilat ve taban
tiriintindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga baghh degisimi (Pall

halkalart).
Zaman, | Sicaklik, « «
(d k) (OC) DDMACc WDMACc

5 103 0.03 0.15
10 103 0.03 0.16
15 104 0.03 0.18
20 104 0.03 0.18
25 105 0.04 0.21
30 105 0.04 0.26
35 106 0.05 0.28
40 109 0.07 0.32
45 113 0.07 0.36
50 116 0.08 0.42
95 118 0.11 0.49
60 126 0.18 0.57
65 128 0.26 0.67
70 136 0.41 0.78
75 147 0.54 0.87
80 154 0.73 0.93
85 164 0.89 0.99

Tablo B.7. Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken distilat ve taban
uriiniindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga bagl degisimi (Pall

halkalart).
Zaman, | Sicaklik, x «
(d k) (OC) DDMACc WDMACc
5 103 0.03 0.16
10 103 0.03 0.17
15 104 0.03 0.18
20 104 0.03 0.22
25 105 0.04 0.23
30 106 0.04 0.26
35 108 0.05 0.29
40 110 0.06 0.34
45 118 0.08 0.41
50 122 0.15 0.52
55 132 0.22 0.63
60 141 0.34 0.76
65 155 0.66 0.88
70 164 0.87 0.99
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Tablo B.8. Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken distilat ve taban
tiriintindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga baghh degisimi (Pall

halkalart).
Zaman, | Sicaklik,
(dk) °C) XDDMAc | XWDMAc
5 103 0.03 0.16
10 104 0.03 0.18
15 104 0.03 0.19
20 105 0.03 0.23
25 106 0.04 0.26
30 108 0.05 0.29
35 109 0.05 0.34
40 116 0.09 0.40
45 120 0.12 0.49
50 129 0.21 0.61
55 140 0.31 0.75
60 151 0.67 0.91
65 164 0.87 0.99

Tablo B.9. Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken distilat ve taban
triinlindeki DMAc’nin zamana ve sicakliga baghh degisimi (Pall

halkalart).
Zaman, |Sicaklik, X «
(d k) (OC) DDMAc WDMACc

5 103 0.03 0.16
10 103 0.03 0.17
15 104 0.03 0.20
20 104 0.04 0.23
25 105 0.04 0.26
30 107 0.05 0.29
35 109 0.06 0.34
0 111 0.08 0.41
45 118 0.11 0.51
50 125 0.26 0.63
55 142 0.39 0.77
60 153 0.63 0.88
65 164 0.86 0.99
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Tablo B.10. Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken distilat ve taban

urinindeki DMACc’nin

zamana ve sicakliga bagh

(Mellapak).
Zaman, | Sicaklik,

(dk) °C) XDDMAc | XWDMAc
5 103 0.01 0.15
10 103 0.01 0.16
15 103 0.01 0.17
20 104 0.01 0.19
25 105 0.01 0.21
30 106 0.01 0.22
35 106 0.01 0.24
40 107 0.01 0.26
45 107 0.01 0.28
50 108 0.02 0.30
55 108 0.02 0.32
60 109 0.02 0.34
65 109 0.02 0.37
70 110 0.02 0.42
75 111 0.03 0.48
80 115 0.04 0.54
85 118 0.05 0.65
90 123 0.09 0.74
95 131 0.19 0.86

100 142 0.37 0.92

105 150 0.58 0.95

110 158 0.79 0.98

115 164 0.91 0.99

61

degisimi



Tablo B.11. Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken distilat ve taban

urinindeki DMACc’nin

zamana V¢

sicakliga bagh

(Mellapak).
Zaman, | Sicaklik,

(dk) °C) XpDMAc | XWDMAc
5 103 0.01 0.15
10 103 0.01 0.16
15 103 0.01 0.17
20 103 0.01 0.18
25 104 0.01 0.20
30 104 0.01 0.21
35 104 0.01 0.22
40 105 0.01 0.26
45 105 0.01 0.28
50 106 0.01 0.31
95 106 0.01 0.34
60 107 0.02 0.38
65 108 0.02 0.43
70 109 0.02 0.45
75 109 0.02 0.49
80 113 0.03 0.57
85 122 0.05 0.68
90 136 0.12 0.80
95 145 0.23 0.91

100 157 0.51 0.96

105 160 0.78 0.98

110 164 0.88 0.99
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degisimi



Tablo B.12. Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 30 ml/dk iken distilat ve taban

urinindeki DMACc’nin

zamana V¢

sicakliga  bagh

(Mellapak).
Zaman, | Sicaklik,

(dk) °C) XpDMAc | XWDMAc
5 103 0.01 0.15
10 103 0.01 0.16
15 103 0.01 0.17
20 103 0.01 0.19
25 104 0.01 0.21
30 104 0.01 0.22
35 105 0.01 0.24
40 105 0.01 0.26
45 106 0.01 0.28
50 106 0.01 0.31
95 107 0.01 0.34
60 107 0.01 0.38
65 109 0.01 0.41
70 111 0.02 0.43
75 114 0.02 0.49
80 116 0.03 0.57
85 126 0.04 0.69
90 137 0.11 0.84
95 151 0.31 0.92

100 159 0.66 0.97

105 164 0.89 0.99
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degisimi



Tablo B.13. Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken distilat ve taban

iriiniindeki DMAc’nin  zamana ve sicakliga bagli degisimi
(Mellapak).

Zaman, | Sicaklik, « «
(dk) (OC) DDMAc WDMAC
5 103 0.01 0.15
10 103 0.01 0.17
15 104 0.01 0.18
20 104 0.01 0.20
25 105 0.01 0.21
30 106 0.01 0.24
35 107 0.01 0.27
40 108 0.01 0.32
45 109 0.02 0.36
50 111 0.02 0.41
55 114 0.03 0.51
60 121 0.05 0.62
65 133 0.12 0.78
70 147 0.31 0.89
75 156 0.59 0.95
80 161 0.81 0.98
85 164 0.91 0.99

Tablo B.14. Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken distilat ve taban

64

driiniindeki DMAc’nin  zamana ve sicakliga bagli degisimi
(Mellapak).
Zaman, |Sicaklik, « «
(dk) (OC) DDMAc WDMACc
5 103 0.01 0.15
10 103 0.01 0.17
15 104 0.01 0.18
20 104 0.01 0.21
25 105 0.01 0.22
30 106 0.01 0.27
35 107 0.01 0.31
40 108 0.01 0.35
45 109 0.01 0.36
50 111 0.02 0.43
55 116 0.02 0.52
60 125 0.04 0.67
65 140 0.12 0.84
70 155 0.39 0.95
75 162 0.73 0.98
80 164 0.85 0.99



Tablo B.15. Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 45 ml/dk iken distilat ve taban

DMAc’nin zamana ve sicakliga
Zaman, |Sicaklik, x «
(d k) (OC) DDMACc WDMACc

5 103 0.01 0.16
10 104 0.01 0.17
15 104 0.01 0.19
20 105 0.01 0.22
25 106 0.01 0.25
30 109 0.02 0.30
35 111 0.02 0.37
40 113 0.03 0.46
45 117 0.05 0.62
50 126 0.14 0.81
55 145 0.42 0.91
60 157 0.74 0.97
65 164 0.91 0.99

65

bagl

iriiniindeki DMAc’nin  zamana ve sicakliga bagli degisimi

(Mellapak).
Zaman, | Sicaklik, « «
(dk) (OC) DDMAc WDMAC
5 103 0.01 0.15
10 103 0.01 0.17
15 104 0.01 0.18
20 104 0.01 0.20
25 105 0.01 0.22
30 106 0.01 0.24
35 106 0.01 0.31
40 107 0.01 0.34
45 108 0.01 0.37
50 110 0.02 0.45
55 116 0.02 0.53
60 125 0.04 0.68
65 143 0.12 0.86
70 155 0.41 0.96
75 164 0.86 0.99

Tablo B.16. Riflaks orani: 1 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken distilat ve taban
uruniindeki
(Mellapak).

degisimi



Tablo B.17. Riflaks orani: 3 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken distilat ve taban
iriiniindeki DMAc’nin  zamana ve sicakliga bagli degisimi

(Mellapak).
Zaman, | Sicaklik, « «
(dk) °C) DDMAc WDMAC
5 103 0.01 0.16
10 103 0.01 0.18
15 104 0.01 0.20
20 105 0.01 0.22
25 106 0.01 0.26
30 107 0.01 0.31
35 110 0.01 0.38
40 115 0.02 0.49
45 125 0.02 0.66
50 145 0.15 0.87
55 158 0.53 0.96
60 164 0.85 0.99

Tablo B.18. Riflaks orani: 5 ; distilat debisi: 60 ml/dk iken distilat ve taban
driinlindeki DMAc’nin  zamana ve sicakliga bagli degisimi

(Mellapak).
Zaman, | Sicaklik, x «
(dk) °C) DDMAc WDMAC
5 103 0.01 0.16
10 104 0.01 0.18
15 105 0.01 0.21
20 107 0.01 0.22
25 108 0.01 0.26
30 110 0.01 0.31
35 113 0.01 0.38
40 116 0.02 0.49
45 125 0.04 0.67
50 146 0.16 0.89
55 159 0.56 0.97
60 164 0.88 0.99
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C. DENEY DUZENEGI EKIPMANLARI

Tez ¢aligmasinda kullanilan deney diizenegine ait ekipmanlarin fotograflart Sekil
C.1-C.8’ de verilmistir.

Sekil C.2 Sirkiilasyon pompasi.
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Sekil C.4 Dolgu malzemesi haznesi.
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Sekil C.5 Tank.

Sekil C.6 Is1 degistirici.
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Sekil C.7 Distilat toplama kabi.

Sekil C.8 Buhar besleme hatti.

70



OZGECMIS

1979 yilinda Ankara’ da dogan Volkan SOYGOK ilkdgrenimini Ziya Gokalp
[lkokulu’ nda, orta dgrenimini Rahmi Tokay Ilkdgretim okulunda ve lise 6grenimini
Karamiirsel Lisesi’ sinde tamamladi. Aynm1 yil Osmangazi Universitesi Kimya
Miihendisligi Bolimii’ nde lisans 6grenimine basladi ve 2000 yilinda 3.30 diploma
notu ile mezun oldu. Ardindan istanbul Teknik Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Miihendisligi Anabilim Dali’ nda yiiksek lisans egitimine ve ayni zamanda
AKSA Akrilik Kimya San. A.S.” de proses miihendisi olarak ise basladi.

71



