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KiMYA MUHENDISLiGi LABORATUVARI II DERSI iSLEYiS KURALLARI

AMAC: Kimya mihendisligi endiistriyel uygulamalarinda kullanilan temel islemler hakkinda

Ogrencilere bilgi verilmesi ve rapor yazma becerilerinin gelistirilmesidir.
ISLEYIS KURALLARI:

1. Laboratuvar ders saatinde baslatilacak; deneyden sorumlu Ogretim Elemaninin bilgisi disinda deney

ve laboratuvar terk edilmeyecektir.

2. Deney siiresince tiim 6grencilerin 6nliik ve kapali ayakkabi giymesi zorunludur. Ayrica laboratuvar
stiresince cep telefonu kullanmak ve laboratuvarda herhangi bir sey yemek, igmek yasaktir.

3.0grenciler deneye hazirlikli olarak gelmeli, deneyin yapilisi ve kullanilacak ekipmanlar hakkinda
Onceden fikir sahibi olunmalidir. Deney Oncesi yapilacak sinava katilmak ve en az 50 puan almak
zorunludur. Bu puanin altinda not alan 6grenci o giin yapilacak olan deneye katilamayacak ve o
deneyden telafiye kalacaktir.

4.Ogrenciler deney ve olciimler sirasinda tiim bilgilerin kaydedildiginden emin olmalidirlar.
Kaydedilen bilgi ve ham verilere ait sayfanin orijinali deney sonunda sorumlu 6gretim elemanina
verilecek, bir kopyasi deney grubunda kalacaktir.

5.Deneylerden dnce ve sonra, ilgili tiim 6l¢iim aletleri sifirlanmalidir. Deney sonrasinda kullanilan tiim
malzemeler yikanmali, dokiilen kimyasallar ve varsa kirllan cam malzeme ilgili 6gretim elemant
gozetiminde uygun sekilde ortadan kaldirilmalidir. Elektrik, su, gaz, vakum kapali olarak
laboratuvar terkedilmelidir.

6.Raporlar, bir sonraki hafta laboratuvar giinii deney 6ncesi sinavindan 6nce deneyden sorumlu gretim
elemanina teslim edilmelidir.

7.Raporlar bireysel olarak hazirlanacaktir. Hazirlanan raporlarda bagka raporlardan alint1 yapilmamalidir.
Yapilan deneylerden rapor getirmeyen 6grenci o deneyden telafiye kalacaktir.

8. Bir deneyden basarili olabilmek igin deney dncesi sinavindan yeterli notu almis olmanin yaninda
deneyin bizzat yapilarak raporunun sunulmasi gerekmektedir. Bunlardan herhangi birinin yerine
getirilmemesi durumunda s6z konusu deneyden telafiye kalinmis olacaktir. ME. U. On Lisans ve
Lisans Ogretim ve Sinav Yonetmeligi geregince; Kimya Miihendisligi Laboratuvar II dersinden
devamli sayilabilmek i¢in %80 devam zorunlu olup; on deneyin planlandig: laboratuvar dersinden
ikiden fazla telafisi olan 6grenciler DEVAMSIZ olarak degerlendirilecektir.

9. Telafiye kalinan deneylerden basarili olabilmek i¢in deney Oncesi sinavindan yeterli notu almis
olmanin yaninda deneyin bizzat yapilarak raporunun sunulmasi gerekmektedir. Bunlardan
herhangi birinin yerine getirilmemesi durumunda s6z konusu telafi deneyi i¢in sifir notu
verilecektir.

10. Kimya Miihendisligi Laboratuvari II dersinin okutuldugu déonemlerde bir arasinav yapilmaktadir. Bu

derslerin basari notlari, agagida verilen esitlikler kullanilarak dncelikle deney notu, ortalama deney notu,



donem i¢i ara simav notu hesaplandiktan sonra hesaplanir. Final/biitiinleme sinavlarindan alinmasi

gereken en az not 50 puandir.
Deney notu= %30 Deney Oncesi Smav Notu + %30 deney sozlii notu + % 40 Rapor notu
i=10
Ortalama deney notu = [Z Deney notu] /10
i=1
Donem ici ara sinav notu = [ortalama deney notu + ara sinav notu] / 2
Doénem basari notu = [% 40 donem i¢i ara sinav notu + % 60 Final/biit. Sinav notu |
11. Uygulamali ders olarak verilen KIMYA MUHENDISLIGi LABORATUVARI II

dersinden basarili olamayan 6grenciler dersin dénem ig¢i gereklerini (deneylere katilim,

rapor vb) yerine getirmek tizere tekrarlamak zorundadirlar.

KiMYA MUHENDISLIGi LABORATUVARI II DERSI RAPOR YAZIM FORMATI



Bilimsel bir ¢alismanin en 6nemli agamasi yapilanlarin rapor edilmesidir. Caligma hayatinizda rapor,
midiiriiniize, meslektaginiza, farkli branglarda calisan kisilere veya teknikere sunulabilir. Bu nedenle
yapilan isin iyi anlagilmasi ve diizgiin bir dille aktarilmasi dnemlidir. Kimya Miihendisligi Laboratuvari
I ve Il dersinde sunulacak raporun tamamu bilgisayarda yazilmali, grafikler ve tablolar uygun
bilgisayar yaziliminda yapilmalidir. Sayfa numaralandirmalar1 unutulmamalidir. Raporda resmi bir dil
ve edilgen fiiller kullanilmalidir (yapildi, gozlendi gibi). Raporda kullanilan tiim esitlikler birbirini takip
edecek sekilde numaralandirilmali ve metnin igerisinde, 6rnegin Esitlik 1°de goriildiigii gibi — seklinde
bahsedilmelidir. Raporda verilen tiim rakamlarin virgiilden sonraki hane sayisi esit olmalidir. Rapor su
boliimleri icermelidir:

1. Kapak Sayfasi
ii. Sunum/Oz
iii. Icindekiler
iv. Ozet
1. Teori
2. Deneysel Yontem
3. Bulgular ve Tartigsma
4. Sonug
5. Simgeler ve Kisaltmalar
6. Kaynaklar
7. Ekler

KAPAK SAYFASI
Kapak sayfasi sunlari icermelidir:

- Deneyin ad1 ve numarasi,

- Deneyin yapilis tarihi,

- Grup numarast,

- Grup lyelerinin adi-soyadi ve 6grenci numaralari,
- Deneyi yaptiran 6gretim elemaninin adi-soyadi,

- Raporun verildigi tarih.

SUNUM /0Z
Bir sayfayr gegmemeli ve deney sorumlusuna ithafen, resmi dilde yazilmalidir. Sunum kisminda
deneyin yiiriitiilisii ve amaci, edinilen bilgiler ve varsa karsilasilan zorluklar hakkinda kisaca bilgi

verilmelidir.
ICINDEKILER

Her boliim ve alt boliimler, sayisi ve karsilik gelen sayfa numarasi ile yazilmalidir. Bu bélimde:

- Konu bagliklari, - Sekiller dizini, - Tablolar dizini bulunmalidir.

OZET



Bu boliimde deneyin amaci, kullanilan deney sisteminin 6zellikleri, deneysel kosullar ve parametreler,
temel bulgular ve sonuglar birkag ciimle ile zetlenmeli, alt baslik veya ¢izim kullanilmamalidir. Ozet

400 kelimeyi gegmemelidir.

1. TEORI

Deneye temel olusturan Kimya Miihendisligi prosesi bu boliimde anlatilmali, hesaplamalar boliimiinde
kullanilacak &nemli esitliklere ve varsa sekil, ¢izelge ve korelasyonlara yer verilmelidir. Yazilan bir
esitligin sonrasinda mutlaka, esitlikte kullanilan tiim semboller birimleri ile birlikte agiklanmalidir. Bu
bolim herhangi bir kaynaktan dogrudan alinti seklide olmamali, etik bir yaklagimla yazilmalidir. Bu

boliim, en az iki sayfa en ¢ok dort sayfa olmalidir.

2. DENEYSEL YONTEM
2.1. Deneyin yapilis amaci
Birkag ciimle ile deneyin yapilis amaci ve kazandirdiklar1 agiklanmalidir.
2.2. Deney sisteminin tanitimi
Cizim ve fotograflarla deney diizenegi tanitilmali, deney sistemine ait tiim ayrintilar ve dikkat ¢ekici
ozellikler agiklanmalidir..
2.3 Deneyin yapilisi
Deneyin yapilist ayrintili olarak ve adim adim anlatilmali, isletim kosullar1 (sicaklik, basing, akis vb.)
belirtilmeli, sonuglari etkileyebilecegi diigiiniilen tiim kosullar belirtilmelidir.
Bu boliim deney foylerinin bir kopyast olmamali, 6grenciler tiim yapilanlar1 kendi climleleri ile ifade

etmelidir. Deneyde yapilmayanlar ve herkes tarafindan bilinenler (cihaz fise takildi vs.) yazilmamalhidir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Bu kisim raporun en énemli kismuidir. Bulgular sekil ve ¢izelgeler halinde sunulur ve varsa literatiirden
elde edilen teorik bulgularla karsilastirilabilir. Bu bolimdeki ¢izelge ve sekiller yorumsuz olarak
verilmemeli, her seklin altina ¢izelgelerin ise iistiine ilgili numara ve sekil/¢izelge ismi yazilmalidir.
Isim verirken kolaycihiga kagilmamali (zamana karst sicaklik gibi), kisa ve agiklayici bir baslik
secilmelidir. Cizelge ve sekiller ¢ok biiyiik alanlara yayilmamali, farkli verilerle karsilastirma kolaylig
saglayacak sekilde diizenlenmelidir.

Bu boliimde su sorularin cevaplar1 bulunmalidir:

- Hangi veriler sunulmustur?

- Veriler nasil analiz edilmis/ degerlendirilmistir?

- Veriler nasil grafiklendirilmistir ve grafik neyi ifade etmektedir?

- Deneysel veriler teori ile ne derecede oOrtiismektedir?

- Degerlendirmede veya teoride herhangi bir kabul yapilmig midir?

- Muhtemel hata kaynaklari nelerdir, hata ne kadar biiyiiktiir ve nasil diizeltilebilir?
- Literatiirde benzer ¢aligma var midir, varsa bulunan sonuglar benzer midir?



4. SONUCLAR

Bu boliim kisaca sonug hakkinda fikir sahibi olmak isteyen okuyucu i¢in hazirlanir. Ayr ctimleler
halinde, bulgular ve yapilan temel yorumlar kisaca sunulur, varsa iyilestirme ve hatalarin azaltilmasi
icin onerilerde bulunulur. Bu kisim bir sayfayr gegmemeli, genel bilgiler deney sonucuymus gibi

sunulmamalidir.

5. SIMGELER VE KISALTMALAR
Rapor boyunca kullanilan tiim simge ve kisaltmalar birimleri ile birlikte tek bir sayfada alfabetik sirada

listelenmelidir.

6. KAYNAKLAR
Rapor yaziminda yararlanilan tiim kaynaklar (kitap, bilimsel makale, internet siteleri vb.) rapor icinde
kullanildig1 yerde numaralandirilmali ve bu boliimde numaralandirildig: sekilde sunulmalidir. Kaynak

yazim formati ile ilgili 6rnekler asagidadir.

Kitaplar:
- R.E. Treybal, “Mass-Transfer Operations”, 3rd ed., pp. 35-37, McGraw Hill,

Singapore, 1988.

Dergiler:

- Silverman, L., Bradshaw, W., Ind. Eng. Chem., 48, 1242-1247 (1956)

Patentler:

- Standard Francaise des Petroles, Lubricants, French Patent 991724 (Oct. 9. 1951)

Web Kaynaklar
-Tim URL adresi verilmelidir: http://www.sciencedirect.com/

7. EKLER

7.1. EK 1. Veri sayfalar

7.2. Ek 2. Kalibrasyon egrileri

7.3. Ek 3. Hesaplamalar

7.4. Ek 4. Diger teknik belgeler (varsa)



CIFT BORULU ISI DEGISTIiRiCIDE TOPLAM ISI TRANSFER KATSAYISININ
BELIRLENMESI

1. DENEYIN AMACI: Birbirinden duvar ile ayrilmis, igerisinde akiskan olan ve birinden
digerine dolayl1 yoldan 1sitma veya sogutmanin yapildigi sistemlerin (1s1 degistirici) incelenmesi
ve sistem parametrelerinin gerg¢eklesen 1s1 transferine ve ¢esitli tasarim parametrelerine olan
etkisinin arastirilmasi.

2.GENEL BIiLGILER

Is1 degistiriciler farkli sicakliklarda ve birbirine temas etmeyen iki akiskan arasindaki 1s1
transferini saglayan ekipmanlardir. Genel olarak dogrudan temasli ve dolayli temasli 1s1
degistiriciler olarak iki gruba ayrilirlar. Dolayl temasli 1s1 degistiriciler; plakali (Sekil 1.a),
borulu (Sekil 1.b), siywric1 yiizeyli (Sekil 1.c) ve kabuk ve tip gegisli (Sekil 1.d) olarak
gruplandirilir. Bu tip 1s1 degistiricilerde iirlin ile 1sitma veya sogutma ortami genellikle ince bir
metal duvar ile fiziksel olarak ayrilmistir. Dogrudan temasli 1s1 degistiriciler buhar enjeksiyonlu
(Sekil 2.a) ve buhar enfiizyonlu (Sekil 2.b) olarak gruplandirilir. Bu tiplerde ise iiriin ile 1sitma
ortami arasinda fiziksel bir temas s6z konusudur. Buhar enfiizyonlu 1s1 degistiricilerde buhar ve
iirlin birbirine karisirken; buhar enjeksiyonlu 1s1 degistiricilerde tiriine buhar piiskiirtiiliir.

veya kambine halde kulianiiir.
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Sekil 1. Dolayli temasli 1s1 degistiriciler (a) plakali, (b) borulu, (c) styirict yiizeyli, (d) kabuk
ve tlip gecisli
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Sekil 1. Dogrudan temasli 1s1 degistiriciler (a) buhar enjeksiyonlu, (b) buhar enfiizyonlu

I¢ ice iki borudan olusan ¢ift borulu 1s1 degistiricilerde igteki boruda bir akiskan akarken diger
akigkan ise govdede (iki boru arasindaki bosluk) akmaktadir. Akiskanlar ayni yonde (paralel
akis, Sekil 3) ya da birbirine ters yonde (zit akis, Sekil 4) akabilirler. Is1, akiskanlarla boru ylizeyi
arasinda konveksiyonla, boru duvar kalinlig1 boyunca kondiiksiyonla transfer olmaktadir. Is1
degistiricilerde birden fazla akiskan oldugu ve konveksiyonel ve kondiiksiyonel 1s1 transferi
etkilerini i¢eren toplam 1s1 transfer katsayisi (U) kullanilmaktadir.
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Sekil 3. Paralel akisli 1s1 degistirici
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Sekil 4. Zit akish 1s1 degistirici

Kondiiksiyonla (iletim) 1s1 transferi, Esitlik 1’de verilen "Fourier yasas1" ile tanimlanir:
Q=- k.A(dT/dx) D

Burada k: 1s1 iletim katsayisi (W/m.K), A: 1s1 transfer yoniine dik duvar alan1 (m?), dx: 1sinin
transfer oldugu yol uzunlugu (m), dT: sicaklik degisimi(K) dir.

Konveksiyonla (tasinim) 1s1 transferi, Esitlik 2°de verilen “Newton'un soguma yasasi” ile ifade
edilir.

Q=h.A(T2-T1) (2)

Burada h:konvektif 1s1 transfer katsayis1 (W/m2.K), A: 1s1 transfer yoniine dik duvar alani (m?),
T1 ve Ta: sicaklik (K) tir.

Karma sistemlerde Newton’un soguma yasasina benzer bir bigimde tanimlanan toplam 1s1 transfer
katsayisi, U (W/ m2.K) ile ¢alismak ¢ogu kez daha kolaydir. Bu yaklagimla:

Q=U|A|.AT: UvoAT (3)

Esitlik 3’te AT toplam sicaklik farks; "i" alt indisi boru i¢ini, "0" ise boru disimi belirtmektedir.
I¢teki borunun i¢ yiizey alan1 Aj (Ai=n.D1.L) ve dis yiizey alan1 A, (Ao= 1.Do.L) oldugundan 1s1
degistiricilerde kondiiksiyonla 1s1 transferine dik olan boru kesit alan1 yarigap yoniinde degisim
gosterdiginden silindirik sistemlerde yapilan hesaplamalarda logaritmik ortalama alan (Am=[A.-
Ail/In(Ac/Ai)) degeri kullanilir. L ise borunun uzunlugudur.



Ist degistiricisi tasarimindaki genel diisiince, soguk veya sicak bir sividan birinden digerine 1s1
transferini saglamak ic¢in borular veya genis ylizeyler kullanilmaktadir. Genelde, 1s1 degistirici bir
sivinin digeri i¢inde dolagmasini saglayan bobin seklinde borular ve diger siviyr igeren borularin
icinde dolastig1 kapali b6lmeden olusur. Boru duvarlar1 genelde metalden yapilir veya diisiik 6zgiil
181 kapasitesi olan baska bir maddeden (disiik 6zgiil 1s1 kapasitesine sahip maddenin az enerji ile
sicakligi cabuk bir sekilde artar), dig taraftaki kapali bolme ise 1s1y1 1s1 degistiriciden digari 1s1
vermeyen plastik veya yiiksek 1s1 kapasiteli baska bir malzemeden yapilir. Cift borulu 1s1
degistiriciler paralel veya zit akimli olarak isletilebilirler.

(a) Paralel akim 1s1 degistirici: Paralel akista, sicak ve soguk akiskanlara baglantilar
birbirlerine gére ayn1 yonde akacak sekilde asagidaki gibidir. Sekil 3°te akis prensibi ve
sicaklik profilleri verilmistir.

Aktarilan 151=Sicak akiskanin verdigi 1s1=Soguk akiskanin aldigi 1s1

Q=-Wh.Cph.(Th2-Th1)=We.Cpc.(Tco-Te1)=Uo.Ao.ATim
AT1=Thn-Terr 3 AT2=The-Te2” 3 ATim=[AT1-AT2]/In(AT1/AT2)

(b) Zat akim 1s1 degistirici: Zit akista, sicak ve soguk akiskanlarin baglantilari birbirlerine gére
ters yonden akacak sekilde asagidaki gibidir. Sekil 4’te akis prensibi ve sicaklik profilleri
verilmistir.

Aktarilan 151=Sicak akiskanin verdigi 1s1=Soguk akiskanin aldig 1s1

Qz‘Wh.Cph.(ThZ‘Thl):Wc.Cpc.(Tcz‘Tcl):Uo.Ao.ATlm
AT1=Tha-Terr 5 ATo=Th-Te2” 3 ATim=[AT1-AT2]/In(AT1/AT>)

Burada alt indisler “h” ve “c” sirasiyla sicak ve soguk akiskanlari, ¢, akiskanin 1s1 kapasitesini
(kJ/kg.K), W; kitlesel akis hizin1 (kg/s) ifade etmektedir. Akiskanlar arasindaki sicaklik farki 1s1
degistirici boyunca degistigi i¢in sicaklik farki, ortalama logaritmik sicaklik farki (ATim) ile ifade
edilir. Esitliklerde AT ve AT- sirasiyla 1s1 degistiricinin giris ve ¢ikisinda, iki akigskan arasindaki
sicaklik farkini ifade eder (Sekil 3 ve Sekil 4).

3. DENEYSEL YONTEM

Deney Sisteminin Tamitimi: Deneyler Armfield marka ¢ift borulu 1s1 degistirici deney diizeneginde
(Sekil 5) gerceklestirilecektir. Deneylerde kullanilacak Armfield marka ¢ift borulu 1s1 degistiricideki
i¢ borunun i¢ ¢ap1 14.3 mm, dis ¢ap1 15 mm, distaki borunun dis ¢ap1 22 mm, kalinligi 0.45 mm; dis
boru digindaki izolasyon kalinligi 20 mm; boru uzunlugu 1.5 m ve 1s1 transfer alan1 0.067 m?’dir.
Sicak ve soguk akiskan olarak su kullanilacaktir.

Deneyin Yapihsi: Deneyler paralel ve zit akis konumlarinda yapilacaktir. 1k olarak 1s1 degistirici~
iizerinde bulunan vanalar ile paralel akis konumuna getirilir. Sicak suyun sicaklig1 60°C’ye ayarlanir.
Soguk su muslugu agilarak soguk suyun 1s1 degistiricide akig1 baglatilir. Sicak suyun sicakligi
ayarlanan degere ulastiginda sicak su bulundugu hazneden 1s1 degistiriciye pompalanir. Sicak ve
soguk akiskanlarin hacimsel akis hizlar1 istenilen degerlere ayarlanir. Sicak ve soguk akiskanlarin



giris ve ¢ikis sicakliklar1 dengeye geldiginde sicaklik degerleri kaydedilir. Veriler Ek’te verilen
Cizelge 1 ve Cizelge 2’ye islenir.
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Sekil 5. Deney diizenegi
4 HESAPLAMALAR

4.1.AKis tiiriiniin belirlenmesi

Is1 transfer katsayisinin belirlenmesi i¢in 6ncelikle akis tiirii belirlenir. Bu amagla 6nce kullanilan akigkanin
ortalama bir sicakliktaki termofiziksel 6zellikleri hesaplanir. Ortalama sicaklik; sicak akiskan i¢in Thor =
(Th2+Th1)/2 ve soguk akigkan i¢in Tecor = (Teo+Te1)/2’dir. Bu degerler iki akigkanin da 1s1 degistiriciye girig
ve 1s1 degistiriciden ¢ikis sicaklik degerlerinin ortalamasi alinarak belirlenmistir.



Akaus tiirti, icteki boruda akan akigkan i¢in Re=D.v.p/p.’de verilen Reynolds sayisi hesaplanarak belirlenir.
Bu esitlikte, D boru ¢ap1 (m), v akiskaninin ortalama ¢izgisel hiz1 (m/s), p akiskaniin yogunlugu (kg/m?3)
ve p ise akigkanin dinamik vizkositesi (kg/m.s) dir.

Belirlenen Reynolds sayisina gore akis tiirii; Nre<2100 ise Laminer (tabakali) akis, 2100<Nge<4000 ise
gecis bolgesinde, Nre>4000 ise tiirbiilent (kargasali) akisdir.

4.2.Laminer (katmanh) akis icin 1s1 transfer katsayisinin belirlenmesi: Bu amacla asagidaki Esitlik
kullanilir:

Nu=h.D/k=1,86.Re.Pr.(D/L)*3(us/pw)

Esitlikde pw akiskanin y1gin akis sirasindaki viskozitesi (kg/m.s) ve pw; akiskamn boruya temas ettigi nokta
sicakligindaki viskozite degeridir, dolayisiyla borunun yiizey sicakligimin belirlenmesi gerekmektedir.
Ancak deney diizenegi kapali ve siirekli bir sistem oldugu igin ve sicak ve soguk akigkan sicakliklar
arasinda bir denge kurulana kadar yiizey sicakligi degisecegi i¢in duvar sicakliginin belirlenmesi oldukga
zordur. Bu sebeple pw, ve pw degerlerinin birbirine esit oldugu yaklagimi yapilarak 1s1 transfer katsayisi
degerleri belirlenebilir.

4.3. Tiirbiilent (Kargasal1) akis i¢in 1s1 transfer katsayisinin belirlenmesi: Bu amagla asagidaki Esitlik
kullanilir.

Nu=h.D/k=0,023.Re®8 Pr"
Akiskan sogutuluyorsa; n=0,3, akiskan 1sitiliyorsa; n=0,4 olarak alinir.
5. SONUCLARIN VE VERILERIN DEGERLENDIRILMESIi

a) Paralel ve zit akim 1s1 degistiricilerde aktarilmasi gereken 1s1 miktar1 hesaplanacaktir.

b) Paralel ve zit akini 1s1 degistiricilerde farkli hacimsel akis hizlarinda sicak ve soguk akigkan igin 1s1
transfer katsayilari hesaplanacaktir.

c) Is1 degistirici deki toplam 1s1 transfer katsayisi hesaplanacaktir. Transfer olan 1s1 miktarlari
karsilagtirilarak, tartigilacaktir.

d) Farkli hacimsel akis hizlan igin elde edilen farkli sicaklik degerlerinin degisimi, paralel ve zit akis igin
incelenerek hangi akis tiiriiniin daha verimli oldugu belirlenecektir.

6. KAYNAKLAR
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7. EKLER
Deney verileri asagidaki Cizelgelere iglenecektir.

Qn: Sicak akigkan akis hizi (L/min)
Qc: Soguk akiskan akis hizi (L/min)
Thg: Sicak akigkan giris sicakligi (°C)
T Sicak akigkan ¢ikis sicaklig (°C)
Tcg: Soguk akigkan giris sicakligr (°C)
Tee: Soguk akigkan cikis sicakligi (°C)

Cizelge 1: Paralel akis konumunda okunan sicaklik degerleri

Qn (L/min) Q¢ (L/min) Thg (°C) The (°C) Teg (°C) Tee (°C)
Cizelge 2: Z1t akis konumunda okunan sicaklik degerleri
Qn (L/min) Qc (L/min) Thg (°C) The (°C) Teg (°C) Tee (°C)




SIVI-SIVI EKSTRAKSIYONU
1. AMAC

Tek kademeli, kesikli olarak isletilen bir ekstraksiyon sisteminde, ikili bir karisimdan istenilen
bilesenin, uygun bir ¢oziicii ile ekstraksiyon siirecinin incelenmesi.

2. GENEL BIiLGIiLER

Sabit sicaklik ve basing altinda iki ya da daha fazla bilesenli bir karisimdan istenilen iiriin veya
iirlinlerin uygun bir ¢6ziicl ile ayrilmasi islemine ekstraksiyon denilmektedir. Ekstraksiyon islemi,
kati-s1v1 ekstraksiyonu ve sivi-sivi ekstraksiyonu olmak iizere iki sekilde gergeklestirilir.

Swvi-sivi ekstraksiyonu, bir sivi igerisinde ¢6ziinmiis ve en az iki bilesenden olusan bir
karisimda (homojen ¢ozelti) istenilen {iriinii uygun bir ¢6ziicli yardimiyla bagil ¢6ziiniirliik prensibine
gore yapilan bir ayirma islemidir. S1vi- sivi ekstraksiyonu birbiri iginde ¢dzlinmeyen, karigsmayan, ayni
kap igerisine konulduklarin disaridan bir etki yapilmadig takdirde ayri fazlar halinde kalan iki sivi
arasindaki kiitle aktarimu olarak da tanimlanabilir. Biri girdi, digeri ¢6ziicii olarak adlandirilan bu ikili
sistemde ¢oziicii, girdi icerisindeki istenilen bilesene se¢imli olarak etki etmektedir.

S1v1 s1v1 ekstraksiyonu bir deney tiipii i¢erisinde veya ayirma hunisi kullanilarak yapilsa bile,
birbiri ile karismayan iki siv1 ¢alkalanarak molekiillerin birbiri ile temas etmeleri saglanir ve boylece
istenilen bilesenin ¢oziicii fazina transfer olmasi saglanir. Ekstraksiyon islemini olusturan {i¢ madde;
ekstrakte edilecek olan bilesen, ¢oziicii ve inert sivi (rafinat ¢oziicii) dir.

Sulu ¢oziicii
Orgamk
¢oziici

Kanismayan sulu Molekiillerin dagilmast Fazlar olusur ve
goziicii faz ekleyin  icin sallayin veya kanistrm.  yogunluk farks ile ayrihr.

Sivi-sivi ekstraksiyonda kullanilan ¢6ziiciiniin sahip olmasi istenilen 6zellikler sunlardir:

i.  Coziciniin ¢6ziinen madde i¢in ¢6zme kapasitesi yiiksek olmalidir.
ii.  Cozici geri kazanilabilir olmali
iii.  Coziiciinlin seciciligi yiiksek olmali
iv.  Kimyasal olarak kararli olmali
v.  Korozif olmamali

vi.  Ucuz olmali
vii.  Zehirli ve yanici olmamali
viii.  Diisiik viskoziteli olmali

iX.  Kaynama noktasi diisiik olmalidir.



Coziicti segciminde bir diger 6nemli parametre ise dagilma katsayisidir. Ekstraksiyonun teorisi
dagilma kanununa dayanir. Dagilma kanunu, karigsmayan ayni1 miktar iki sivida ¢éziinen bir maddenin
bu iki fazdaki derisimleri oraninin belli bir sicaklikta sabit oldugudur. Burada istenilen bilesenin her
iki fazda da yapisinin degismedigi, aynt oldugu kabul edilir. Karigsmayan iki faz A ve B, ¢oziinen
maddenin her iki fazdaki derisimi Ca Ve Cg mol kesirleri y ve x olmak {izere dagilma katsayisi, K= y/x
veya K= Ca/Cg olarak tanimlanir.

Dagilma katsayisinin ekstraksiyon islemi i¢in sanildiginin aksine 1’den biiyiik olmasinin sart
olmamasina karsin, bu deger 1’den ne kadar biiyiikse ekstraksiyon isleminde o ¢6ziicliden o kadar az
gerekeceginden, potansiyel ¢oziiciiler arasindan K degeri biiyiik olan secilmelidir.

Coztinen maddenin biribiri ile karismayan iki faz (ekstrakt ve rafinat) arasindaki  sivi-sivi
ekstraksiyon dort asamada gergeklesir.

1-Temas: Besleme akimi ve ¢oziicii arasinda kiitle transferinin gergeklesebilmesi i¢in fazlar en
iyi sekilde temas ettirilmelidir.

2- Transfer: Istenilen bilesenin segici ¢oziiciiye transferidir
3- Faz ayrimi: Ekstrakt ve rafinat faz olmak iizere iki fazin olusturulmasidir.
4-Cozicii eldesi: Ekstrakt fazdan ¢oziiciiniin geri kazanilmasidir.

Bu islemde, bir C ¢oziiciisiinde ¢oziinmiis olan A bileseninden olusan bir ¢ozeltiyi; C
¢oziiciisiinde ¢oziinmeyen veya kismen ¢oziinen bir B ¢oziiciisii ile temas ettirilerek bu yeni ¢oziiciiye
aktarilir. C ¢oziiciisiine rafinat ¢oziicli, B ¢oziiciisiine ise ekstrakt ¢oziicli veya kisaca ¢oziicii denir.
Islemin esasin1 ¢dziiciilerin birbirinde ¢dziiniirliiklerinin smirli olmasi olusturur. Bu sekilde olusan ve
birbirinde ¢oziinmeyen iki sivi fazi yogunluk farkindan dolay1 birbirinden ayrilabilir. Bu sivi
fazlarindan ekstrakt ¢oziiciistinii rafinat ¢6ziicliye gére daha fazla icerenine baska bir deyisle istenilen
bileseni almig olan ¢oziicliniin fazla oldugu faza, ekstrakt faz; rafinat ¢oziiciiyii ekstrakt ¢6ziicliye
gore daha fazla igerenine yani, i¢indeki ¢6ziinen maddeyi diger ¢dziiciiye vermis, dolayisiyla istenilen
bilesen bakimindan fakir olan faza ise rafinat faz denir. Duruma gére rafinat veya ekstrakt faz daha
yogun olabilir. Eger temas siiresi yeterli ve/veya karistirma siddeti yiiksek olursa iki faz dengeye
ulasir. Islem icin ideali rafinat ve ekstrakt ¢oziiciilerin birbirlerinde hi¢ ¢dziinmemeleridir. Ancak, bu
durumla ¢ok ender karsilasilir. Genelde bu iki ¢6ziicii de birbirlerinde kismen de olsa ¢6ziiniirler. Bu
durumda her iki fazda da her ii¢ bilesen de bulunur. Dengede, ekstrakt fazda A’nin C’ye orani, rafinat
fazdaki A/C oranindan daha biyilik oldugundan, A bileseninin C ¢oziiciisiinden ayrilmasi belli bir
oranda gerceklesmis olur. Bu islem tekrarlanarak istenilen diizeyde bir ayirma saglanabilir. Elde edilen
ekstrakt fazdan A bileseninin kazanilmasi i¢in ¢6ziiciiniin uzaklastiriimas: gereklidir. Bu da genellikle
distilasyon ile gergeklestirilir. Bu demektir ki proseste ekstraksiyon iinitesinden sonra, ¢6ziicii ile
istenilen bileseni birbirinden ayirmak amactyla bir adet daha ayirma iinitesinin yer almasi gerekir. Bu
genellikle bir distilasyon kolonudur.

A+C’den olusan s1v1 ¢ozeltisinin dogrudan damitma metotlar ile ayrilmamasinin nedenleri ise
fiziksel imkansizliklar veya ekonomik nedenlerdir. Ayirma islemi olarak distilasyon veya ekstraksiyon
proseslerinden hangisinin segilecegi maliyet analizine baghdir. Ekstraksiyonda kullanilan ¢dziictiniin
geri kazanimi ekstra  maliyet getirdigi i¢in genellikle daha pahalidir. Ancak, yukarda deginildigi
gibi bazi fiziksel imkansizliklar sivi-sivi ekstraksiyonu zorunlu kilmaktadir. Ornegin, azeotrop
olusturan sivi ¢ozeltileri bilinen damitma yontemleri ile bilesenlerine ayrilamazlar. Bir diger 6rnek
olarak, 1siya hassas bilesenler igeren ¢ozeltiler gosterilebilir.



Ayrica, kaynama noktast birbirine yakin olup, damitma sicakliklarina vakum altinda dahi
dayanamayacak olan maddeler, i¢lerindeki safsizlik yapan bilesenlerinden sivi-sivi ekstraksiyon yolu
ile ayrilirlar. Bu yol, buhar basinci farkliliklar1 yerine kimyasal farkliliklardan yararlanilarak
gercgeklestirilir.

Stvi-sivi ekstraksiyonun kullanilabilecegi bazi durumlar sunlardir:

i.  Bilesenin diisiik uguculuga sahip olmasi (ug¢ucu olmamasi)
ii.  Birbiriyle azeotrop karisim yapan maddeler olmasi
iii.  Cozelti igindeki bilesenlerin ayni uguculukta olmast
iv.  Bilesenlerin yiiksek sicakliga karsi hassas olmast
V.  Beslemedeki ayrilmasi istenen bilesenin ¢ok az miktarda olmasi durumlarinda
s1vi-siv1 ekstraksiyon yontemini kullanmak distilasyona gore daha avantajlidir.

Dolayisiyla, sivi-sivi ekstraksiyonu distilayonun kullanilamadigi durumlarda alternatif bir
yontem olmakta ve endiistride; ilag, gida, kozmetik bir ¢ok alanda yaygin olarak kullanilan bir ayirma
islemidir. Ilac endiistrisinde penisilin gibi iiriinler oldukca karmasik olan mayalama karisimlari icinde
olusur ve penisilini ayirmak i¢in sivi ekstraksiyonu kullanilabilir. Bakir-demir, uranyum-vanadyum ve
tantalyum-kolumbiyum gibi ¢ogu metal ayirmalar ticari olarak sulu g¢ozeltilerin ekstraksiyonu ile
yapilir. Sivi-sivi ekstraksiyonun en onemli kullanim alanlarindan biri de, kimyasal yapilar1 farkli
oldugu halde kaynama noktalar biribirine ¢ok yakin petrol {irlinlerinin ayrilmasidir.

Stvi-sivi ekstraksiyonda damitma ve gaz absorpsiyonunda oldugu gibi aralarinda madde
geciginin olmasit i¢in bu iki fazin ¢ok iyl temas etmesi saglandiktan sonra ayirma islemi
gercgeklestirilebilir. Absorpsiyon ve damitmada karisma ve ayirmalar hizli ve kolay olurken, sivi-sivi
ekstraksiyonda iki fazin yogunluklari birbirine yakin karistirma ve ayirma igin gerekli enerji kiigtiktiir,
hatta bir gazin bir sividan ayrilmasi i¢in gereken enerjiden daha kiigiiktiir. Genellikle bu iki fazin
ayrilmasinda ve karistirilmasinda giiclikk ¢ekilir.Her iki fazin viskoziteleri yiiksek ve cogu
ekstraksiyon cihazindaki lineer hizlar1 diisiiktiir. Bu nedenle; bazi ekstraksiyon cihazi tiplerinde
karigtirma ve ayirma i¢in gereken enerji mekanik olarak disaridan verilir.

Ekstraksiyon iglemi kesikli ve siirekli olarak gerceklestirilebilir. Birden fazla temas birimi
gerektiginde siirekli akim daha ekonomiktir. Cogu ekstraksiyon cihazi ya parcali (diferansiyel) ya da
sirekli ardigik kademelerden meydana gelmektedir. Baslica sivi-sivi ekstraksiyon yontemleri
sunlardir:

a) Karistirma ve durulama tanklari igeren

i.  Tek kademeli ve siirekli olmayan ekstraksiyon
ii.  Ters akin prensibi uygulanan ¢ok kademeli ve siirekli ekstraksiyon
iii.  Cok kademeli paralel ve siirekli ekstraksiyon

b) Kule veya kolon ile yapilan ekstraksiyon

i. Rafli kuleler
Delikli levhali kuleler
Sagirtma rafli kuleler

Fazlarmm kule i¢inde geri ve ileri hareket ettigi sistemler
e Karistirict igeren kuleler
ii.  Dolgulu kuleler



iii.  Puskirtmeli kuleler
¢) Santrifijjlii kuleler

Genel olarak bir sivi-sivi ekstraksiyon sisteminde A,B ve C gibi ii¢ bilesen ve dengede iki faz
bulunmaktadir. Gaz-sivi sistemlerinde oldugu gibi, sivi-sivi sistemleri de Gibbs faz kurali gegerlidir.

F=C-P+2 (1)

Burada, F: Serbestlik derecesi, C: Karisimi olusturan bilesen sayist ve P: faz sayisini ifade
etmektedir. Sivi-sivi ekstraksiyonu i¢in faz kurali esitlik (1)’de yerine konulursa, serbestlik derecesi 3
olarak elde edilir. Degiskenler; sicaklik, basing ve dort derisim degeridir. Dort derisim s6z konusudur,
ciinkii bir fazda iic kiitle kesrinden sadece ikisi belirlenebilir. Ugiinciisii icin, toplam kiitle kesirleri 1’e
esitlenmelidir; xa + Xg +Xc =1.0. Genel olarak karsilasilan bir durum olan sicaklik ve basing
sabitlenmisse, dengede olan her iki fazdan birinde bir derigimi belirlemek sistemi belirler.

Sivi-sivi ekstraksiyon sisteminde, eskenar liggen koordinatlar {i¢ eksene sahip oldugundan, {ig
bilesenli bir sistem i¢in denge verilerini temsil etmek amactyla sik¢a kullanilmaktadir. Eskenar tiggen
koordinat diyagrami Sekil 1°de goriilmektedir.

Sekil 1. Eskenar tiggen diyagrami i¢in koordinatlar

Uc kdsegenin her biri saf bilesen A, B veya C’yi temsil etmektedir. M noktasi, A, B ve C’nin
bir karistmini temsil etmektedir. Biribiriyle karisan ve iki fazli bdlgde bulunan bu ig bilesenli
karisiminin bilesimi, M noktasinin karsi kenarlara olan dik uzakliklari ile 6lgiiliir. M noktasindan AB
tabanina dikey mesafe, M’deki karisimda C’nin kiitle kesri x¢’yi, CB’ye dik mesafe A’nin kiitle kesri
Xa’y1 ve AC’ye olan dik uzaklik B’nin kiitle kesri xg’yi temsil eder.

Bir karisim igerisinde bulunan A;B; C bilesenlerinin mol kesirleri sirayla xa = 0. 4, Xg=0.2 ise ve ii¢
bilesen birbiri ile tamamen karisiyorsa,

Xa+Xg+Xc=04+02+04=1.0 (2

Bir A ve B bilesen ciftinin kismen karisabilir oldugu faz diyagrami Sekil 2’de goriilmektedir.

Sekil 2. A ve B bilesenlerinin kismen karigabilir oldugu sivi-sivi faz diyagram



Sekil incelenirse C bileseni, A veya B iginde tamamen ¢oziinmektedir. A bileseni B’de ¢ok az
¢oziinmekte ve B bileseni de A bileseni icinde ¢ok az ¢dziinmektedir. Iki fazli bélge egrinin altindaki
kapali alan i¢indedir. Orijinal M karisimu, iki faza ayrilmaktadir ve bu iki faz dengededir. a-b dogrusu
M noktasindan gecen denge baglanti dogrusudur. P noktasinda ise iki fazin bilesimi aynidir.

Ucgen diyagramlar, o6zel koordinatlardan kaynaklanan bazi1 dezavantajlara sahip
olduklarindan, tii¢ bilesenli verileri grafige gecirmenin bir yolu da kartezyen koordinatlari
kullanmaktir. Ornek olarak, asetik asit(A) B-su (B)- izopropileter (C)karisiminin denge verilerinin dik
iicgen koordinat diyagraminda gosterimi Sekil 2°de goriilmektedir.
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Bu sistemdeki ¢oziicii ¢ifti B ve C kismen karismaktadir. C’ nin derisimi dik eksen, A’nin

derigimi de yatay eksen iizerinde grafige gegirilir. B bileseninin derisimi, esitlik 1 veya 2’den fark
almarak elde edilir.

XB =1.07XA-XC (3)
ye=1.0-Yya-Yc (4)

Denge egrisinin diginda, tek faz s6z konusu olup noktanin koordinatlari karigimin bilesimini verir.
Denge egrisinin i¢inde ise iki faz mevcuttur. M (h) noktasindan gegen denge baglanti dogrusu ¢izilir.



Baglanti dogrusunun denge egrisini kestigi noktalardan biri ekstrakt fazin digeri ise rafinat fazin
bilesimini verir. Rafinat faz olarak adlandirilan su bakimindan zengin tabaka i’yi, ekstrakt faz olarak
adlandirilan eterce zengin ¢oziicli faz g’ye baglayan bir baglantt dogrusu gosterilmektedir. Rafinat
bilesimi x ve ekstrakt bilesimi y ile gosterilir. Dolayisiyla C’nin kiitle kesri, ekstrakt fazda yc ve rafinat
fazda xcile gosterilir. gi baglant1 dogrusunu olusturmak i¢in dncelikle Xa, ya  denge egrisi ¢izilir; g
ve i noktalarindan bu egriye dik dogrular ¢izilir.

Tek kademeli denge ekstraksiyonunda, dik ii¢gen diyagraminda kaldirag kuralinin
uygulanmasi ile ekstrakt ve rafinat faz miktarlar1 belirlenebilir. A, B ve C bilesenlerini igeren L kg ve
V kg olan iki sivi karisim, M kg toplam kiitleye sahip bir karisim elde edilmek {izere birbirine
eklenmektedir. Kaldirag kurali uygulanarak,

V,VYa, Ve EE—
- » M, Xam, Xcm

L, Xa, Xc —_—

Tiim kiitle denkligi ve bilesen kiitle denkligi yazilabilir:

Toplam kiitle denkligi: V+L=M (5)
A bileseni igin kiitle denkligi: Vya+Lxa=Mxam (6)
C bileseni i¢in kiitle denkligi: Vyc + Lxc = Mxewm @)

Burada, Xam Ve Xcm sirastyla M karisimu igerisindeki A’ nin mol kesri ve C’ nin mol kesrini
simgelemektedir.
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C'nin kiitle kesri
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|

YA X4aM X4
A'nmn kiitle kesri

Esitlik (5) ve (6) birlestirilirse asagidaki esitlik elde edilir.

L Ya— Xam

4 Xam— X4

(")

Esitlik (5) ve (7) birlestirilirse asagidaki baginti elde edilir.



L ye—xcy

V  xey—x¢

(8)
Esitlik (7) ve (8) esitlenerek, yeniden diizenlenirse asagidaki esitlik elde edilir:

Xe—Xem  *em— e

Xp—X Xay—YV

4 AM AM  ¥A 9)
Esitlik (9) L, M, ve V noktalariin bir dogru tizerinde oldugunu gostermektedir. Dik {iggen benzerlik
kuralindan yararlanilarak asagidaki bagint1 elde edilebilir:

L{kg) VM
V (kg) LM

(10)

Bu bagmti, kgl /kg V ‘nin “VM ¢izgisinin uzunlugu/LM ¢izgisinin uzunlugu” oldugunu belirten
kaldira¢ kolu kurali olarak tanimlanmaktadir. Bu ifade aym1 zamanda asagidaki sekilde de ifade
edilebilir:

L {kg) VM
M (kg) LV (11)
Bu esitlikler kmol, mol kesri Ibm birimleri i¢gin de gecerlidir.
4. DENEY ONCESI HAZIRLIKLAR

Deneyde kullanilacak olan 0.05N’lik NaOH ¢ozeltisi ile 0.03N’lik benzoik asit ¢ozeltisi
hazirlanacaktir.

5. DENEYIN YAPILISI

- Hazirlanan 0.03 N’lik benzoik asit ¢ozeltisinden 10’ar mL numune alinarak ayirma hunilerine
konulur. Numuneler {izerine kloroform, aseton, diklorometan, toluen ve dietileter ¢oziiciilerinden 10’ar
mL ilave edilir.

- Ayirma hunileri 5’er dakika siire ile ¢alkalanir. Belirli araliklarla musluk agilarak icerideki basing
fazlasmin ¢ikmasi saglanir. Fazlar birbirinden iyice ayrilinca alttaki fazlar bir toplama kabina alir.
Islem 3 kez tekrarlanir.

- Sulu fazdaki benzoik asit miktar1 daha 6nceden hazirlanns olan NaOH ¢ozeltisi ile titre edilir. Islem
3 kez tekrarlanir. NaOH sarfiyatlarina dayanilarak sulu fazdaki ve organik fazdaki asit miktarlari
hesaplanir.

6. HESAPLAMALAR VE VERILERIN DEGERLENDIRILMESI
- Benzoik asitin sulu fazdaki ve organik fazdaki miktarlarini hesaplaymiz.
- Her bir ¢oziicti i¢in dagilim katsayisini hesaplayimiz.

- Bulgulant degerlendirerek benzoik asit ekstraksiyonunda c¢oziiciilerin ekstraksiyon giiglerini
karsilagtirarak, farkliliklarin nereden kaynaklandigi hakkinda yorum yapiniz.
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KURUTMA DENEYIi

1. AMAC

Bu deneyin amaci, kesikli ¢alisan bir kurutma diizeneginde, 1siya dayanikli kati maddelerin kuruma
egrilerini gdzlemek ve bu islemde kiitle ve 1s1 aktarim katsayilarinit bulmaktir.

2. GENEL BILGILER

Su iceren kat1 bir maddenin sicak hava ile kurutulmasi sirasinda hava hem maddenin kurutulmasi i¢in
gerekli olan buharlagma 1sisin1 saglar hem de ugurulan suyu tasir.

Eylemsiz kat1 bir madde su ile nemlendirildikten sonra uygun bir diizenekte yiizeyine paralel sicak hava
akimi ile kurutulur. Eger kat1 yiizey lizerinden gecen hava akiminin sicaklik ve nemi kurutma islemi
boyunca degismiyorsa kurutma i¢in gerekli 1s1 aktarimi konveksiyonla oluyorsa katt maddenin nem
yiizdesinin zamanla degisimi asagidaki grafiklerdeki (Sekil 1) egilimi gosterir.
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Sekil 1. Kati maddenin nem yiizdesinin zamanla degisimi grafikleri

Bu egrilerden goriildiigli gibi kurutma iglemi {i¢ basamaktan olusur:
AB Basamagi: Bu basamakta kati yiizey sartlar1 kurutucu hava sartlari ile dengeye gelir. Tiim kurutma
islemi dikkate alindiginda bu basamak ¢ok kisa bir zaman araligini kapsar.

BC Basamagi: Bu basamaga “Degismez Hizda Kurutma Araligi” denir. Bu kurutma araliginda kati
madde yiizeyi su ile doygun durumdadir. Ciinkii suyun kati ylizeyden buharlagma hizi, suyun kati
maddenin i¢inden yiizeye yiikselme hizina esittir. Kurutma, su buharinin kat1 yiizeyden durgun bir film
tabakasi i¢inden gegerek ana hava akimina katilmasi ile olur. Kati yilizeyden hava akimina olan kiitle
aktarimi, hava akimindan kati yiizeye olan 1s1 aktarimina baghdir. Kiitle aktarimi, kat1 yiizey sicakligi
degismez kalacak sekilde 1s1 aktarimi ile dengelenir. Bu durumda, kat1 yiizey sicakligi kurutucu havanin
“yas hazne sicaklig1” ile ayn1 alinabilir. Buharin karakterini saglayan siiriicii gii¢, kat1 ylizeydeki buhar
basinct ile kurutucu hava akimindaki buhar basinei farkidir. Materyalin i¢ kisimlarindan yiizeye su iletim
hizi, buharlagsma hizina gore azaldiginda, yiizey iizerindeki su filmi yer yer ortadan kalkmaya baglar. Bu
andan itibaren sabit hizla kuruma evresi sona erer. Materyalin s6z konusu andaki nemi Kritik nem orani
olarak tanimlanir. Sabit hizla kuruma evresi boyunca suyun buharlasmasi, tiriiniin yiizeyinden serbest
konveksiyon yoluyla meydana gelir.



Bu durumda kiitle aktarimi i¢in:

(dw/dt)e=Kg’.A.(Hs-Ha)..........coceveninnnen. (1) seklinde de yazilabilir. Bu esitlikte ise,
(dw/dt)e= Kurutma hiz1 ((gr/gr kuru madde)/dk)

A=Kurutma yiizey alan1 (cm?)

Ky = Kiitle aktarim katsayisi1 (gr/dk.cm?, birim nem deg.)

Hs=Yiizey sicakligindaki havanin doygunluk nem miktar1 (gr/gr kuru hava)
Ha=Havanin nemi (gr/gr kuru hava)

Kurutulan yiizeye aktarilan 1s1 miktari:
dQ/dt=hC.A.(Ti-Ty) crereiriiiiiiiieeee, (2) denklemi ile gosterilebilir.
Bu esitlikte
dQ/dt= Is1 aktarim hiz1 (cal/dk)
hc= Is1 aktarim katsayis (konveksiyonla) (cal/dk.cm?.°C)
A=Is1 aktarim alan1 (cm?)
Tk=Havanin kuru hazne sicaklig
Ty= Havanin yas hazne sicakligi (Kurutulan yiizey sicakligi, °C)
Kiitle ve 1s1 aktarim hizlar1 arasinda
(dw/dt)e.L=-dQ/dt. ..o (3) bagintis1 vardir. Burada,
L=Ty sicakliginda suyun buharlagma entalpisi (cal/gr)
(2) ve (3) nolu esitliklerden:

(dw/dt)c= -(NC.A/L).(Tk-Ty) e eneneeeeeieeeieeene 4)
(5) denkleminin integrasyonu ile, sabit debide kuruma i¢in
te=[(Wo-Wce).LY[AhC.(Tk-Ty)] oo (5) denklemi elde edilir. Bu esitlikte,

Wo=Kat1 maddenin baslangigtaki nem miktar1 (gr/gr kuru madde)
We=Kat1 maddenin “degismez hizda kuruma aralig1” sonundaki nem miktar1 (gr/gr kuru madde)
tc= “Degismez hizda kuruma araligi” siireci (dk)

CD Basamagi: Kurutma iglemi ilerledikge, bir noktadan bir noktadan sonra suyun kat1 maddenin iginde
ylize ¢ikma hiz1 suyun ylizeyden buharlagma hizinin altina diiser. Bu noktadan itibaren ylizey kurumaya
baglar (C noktasi) ve kuruma hiz1 gittik¢e diiser. Bu basamaga “diisen hiz aralig1” denir. C noktasindan
itibaren kuruma islemi ilerledikce yiizey sicakligi artar ve madde kurudukca bu sicaklik, havanin “kuru

hazne sicaklig1
sonra baglar ve denge nemine ulagincaya kadar siirer. Bu evrenin baglarinda materyal yiizeyinden suyun

na yaklasir. Azalan hizla kuruma evresi, materyalin nemi, kritik nem diizeyine ulastiktan

buharlagsmas1 devam ederken, ayni zamanda, materyalin iginde de buharlasma meydana gelir.
Materyalin nemi belirli bir degere indikten sonra yiizeyden buharlagsma tamamen sona erer. Herhangi
bir ortam i¢inde bulunan bir materyalin, o ortam i¢inde ulagabilecegi nem degerine denge nemi denir.
Diger deyisle denge nemi, ele alinan iiriiniin o kosullarda kazanacag1 ya da kaybedecegi nem miktarim
belirler.

Azalan debide kuruma igin 6nerilen kilcal akim mekanizmasina gore,

(dw/dt)e= [(he. A(Tw-Ty))/L].[(W-We)/(Wc-We)] ............ (6) esitligi yazilabilir. Integrasyonu ile,
tf=[(L(Wc-We))/(hc. A(T-Ty)].[In(Wc-We)/(W-We)]............... (7) elde edilir. Burada,

tf=Diisen hiz aralig1 kuruma zamani (saat)

We=Denge nem miktar1 (gr su/gr kuru madde)

W= tanindaki nem miktar1 (gr su/gr kuru madde)

We=Kritik nem miktar1 (gr su/gr kuru madde) (Kati maddenin “degismez hizda kuruma araligi”
sonundaki nem miktar1)



3. DENEYDEN ONCE YAPILMASI GEREKENLER

- Kurutma iglemleri ile ilgili bilgi toplayiniz.

- Nem diyagraminiz1 yaninizda bulundurunuz.

- Suyun buharlagma entalpisi tablosunu yaninizda bulundurunuz.

- Suyun degisik sicakliklardaki buhar basinglari tablosunu yaniizda bulundurunuz.

4. DENEY DUZENEGI
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Sekil 2. Kurutma deney diizenegi
Sekil 2. Kurutma deney diizenegi

Kurutma deney diizenegi (Sekil 2) nem 6l¢iim tiineli, 1sitic1 iifleg, Kuru termometre, yas termometre ve
kurutulacak 6rnek kabi ve kurutulacak 6rnekten olugsmaktadir.

5. DENEYIN YAPILISI

Kurutma deneyine baslamadan oOnce, 1sitici iifleg ve kurutucu calistirilir. 15 dakika kadar sistemin
yatiskin hale gelmesi i¢in beklenir. Kurutma havasimin yas ve kuru termometre sicakliklar1 olgiiliip
kaydedilir. Kurutulacak maddenin kuru agirligini bulmak i¢in madde uzun zaman etiivde kurutulur. Bu
kurutma iglemi maddenin agirligi degismeyinceye kadar devam etmelidir. Kuru maddenin agirligi
kaydedilir. Kurutma kabinin agirligi kaydedilir. Kuru madde su ile nemlendirilir. Kurutulacak maddenin
agirhigl ve % nem igerigi kaydedilir. Daha sonra belirtilen zaman araliklarinda kurutulacak maddenin
ve kabinin agirligi kaydedilip, kurutulacak madde sabit agirliga gelene kadar kurutma iglemine devam
edilir. Belirtilen zaman araliklarinda w-t degerleri elde edilir.

6. HESAPLAMALAR ve VERILERIN DEGERLENDIRILMESI

Elde edilen w-t degerlerine gore, nem igerigi (gr su/gr kuru madde)-zaman (dk) (w-t) grafigini ¢iziniz.
Kuruma hiz1 (dw/dt)-zaman (t) grafigini ¢iziniz.

Cizdiginiz grafikleri yorumlayiniz.

Degismez hizda kuruma araliginda kiitle aktarim katsayisini (Kg’) bulunuz.

Sabit debide kuruma ve azalan debide kuruma igin 1s1 aktarim katsayisini (hc) bulunuz.

Kaynaklar
McCabe, W.L., Smith, J.C., Harriot, P., “Unit Operations of Chemical Engineering, 4th Edition, Mc
Graw Hill, 1985



BORULARDA SURTUNME KAYBI

1. AMAC

Deneyin amaci, silindirik diiz borulu bir akig sisteminde, silastirilamayan aksskan icin vanalar,

dirsekler, ani daralma, ani genigleme, alug Slgerler ve piiriizlll boru gibi elemanlardan kaynaklanan

stirtlinme kayiplarinin incelenmesidir.

2. GENEL BILGILER

Proses endiistrilerinde sivilarin bir noktadan diger bir noktaya uzun mesafelerde tasinmasi gerekii bir
islemdir. Proseslerde hammaddeler depolama tankindan realtdre ve destilasyon kolonuna, ara Urtinler
bir fabrikadan digerine pompalanir. Bu nedenle, en uygun akis sisteminin tasarlanmasi, borularin en

ekonomik bicimde boyutlandirtlmasi, akis huzimn yaniskan durumda saglanmas: ve  pompalama icin

enerji gereksiniminin belirlenmesi gereklidir.

Alaskanlar sikistirilamaz ve sikastirilabilir olarak sinsflandirilie. Sikistiriiamaz akigkanlarda yogunluk
sabitken, sikistirilabilir akiskanlarda basinca ve sicaklifa bagh olarak degisir. Boru icinde veya bir

yiizeyde akan akigkamin diizeni akis hiz, akigkanin fiziksel &zellikleri ve yiizeyin geometrisi ile

degisir.

Yiizeye yakin lkasimlarda stirtinme kuvvetlerinin baskin oldugu ve yitksek hiz gradyanlarnin
goriildigii bolgelere suur tabaka denir. Yizeyden uzak kisumlarda, serbest akig alaninda atalet
kuvvetleri baskindir. Bu nedenle akis, hiz ya da kuvvetler arasindaki orana gore sumflandirihr. Atalet
kuvvetlerinin viskoz kuvvetiere oranina Reynolds sayisi denir ve Re ile gosterilir. Reynolds sayist,

akigkamn laminar ve turbulent oldugunu tanimlamada kullanilan en basit ve en yaygin boyutsuz

sayidir.
Re = —— {1

Boru veya kanalin genisledifi veya akimun dofrultu degistirdigi yerlerde iz bliylikliiginiin ve
dogrultusunun defismesi nedeniyle enerji kayiplant meydana gelir. Sikistirilamayan akiskanlarn
mekanik enerji korunumu Bernouili denklemi ile ifade edilebilir. Bernoulli denklemi, yauskin

kosullarda turbulent akis igin uygunlanan mekanik enerji denkdiginin &zel bir formudur:

P :
Zy ==t o= 7y b b+ Ry (2)
£g Y




Bernoulli denklerni, pratik uygulamada birgok duramu kapsar ve sikastirlamayan akaskanin iki nokta

arasindaki akismda yatiskin durum kiitle denkligi ile wirlilie kullaniir:

N
L
N

m= Pi‘Aa,Vi = prAsV,

Akig sistemlerinde, akigskan ile akig ylizeyi arasindaki siirtimme, akisken molekilileri arasmdaki
sitrtlipne ve tebitlans, sistem giris-gikislan, pompa, vana, alig ddgiiriiciiler ve baglanu skipmanlan

2ibi sistem bilesenleri basing dlismesine neden olur.

2.1. Diiz Borular gin Siirtiinme Kayb:
Sibndirik ditz borularda siirtlinme kaybinin kinetik enerji ve boru vzunlugu L ile dodru arantily, boru

gap1 D) ile ters orantili olarak degistigi belirlenmistir:

=
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>

Stutlinme faktdri £, akiskamin Reynolds sayisina ve worunun i¢ yiizey pilrliziiiliifiine bagli boyutsuz

bir sabittir. Stanton-Pannell ve Moody, farkli caplara ve yiizey plirlizliltigiine sahip borularda bircok

akisian igin stirtbnmeye bagh basing diismesini Slemiisierdir.
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Sekil 1. Moody diyagrami
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Strtlinme faktdril, Re < 2100 degerlerinde yiizey plirlizlitliglinden bagimsiz, Re > 2100 degerlerinde

yilzey pliriizlitltigintin fonksiyonudur. Strtiinme faktort, farkl borular icin turbulent akista Re > 3000

oldugu durumlarda Colebrook denklemi ile hesaplanabilir. Esitlilkte, & boyuisuz plrizlilik

parametresidir.

-

1
ﬁm“@iog(gjﬁ 7 \/}E

& 1.256
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Bsitlik (5), pliriizsiiz borular igin (8/D = 0) Prandtl denklemine indirgeniz:

EN (1.255) ©
77 “\Re 7

Esitlik (5), gok plirtizlii borular icin von Kérméan denklemine indirgenir:

1 = 4] ( & )
77 e9sm M
Akig huz biliniyorsa, siiriimme fakitrii Esitlik (8) den:
L 3601 (Re)
ﬁ e 0g 7 (8

veya 2500 < Re < 10° igin Blausius denkleminden hesaplanabilir:

0.0785 ‘

2.2. Ani Genisleme I¢in Siirtiinme Kayh

Akas kesit alan ani olarak genislediginde akigkan akimi duvardan ayrilir ve genisleyen kisma jet alkamt
olarak girer; jet akumi genisler ve genig borunun igini doldurur. Genigleyen jet akumi ve boru duvar
arasinda kalan bosluk sumr tabaka ayriimasiun vorteks hareketi sonucunda akigkan ile dolar. Bu etki

Sekil 2°de goriilmekiedir.




Sekil 2. Ani genislemeden kaynaklanan stirtiinme kayhb:

Ani genislemede siirtiinme kaybimn kinetik enerji ile doru orantih olarak degigtigi belirlenmigtir:

— 2
o= B
g

2.3. Ani Daralma lcin Sﬁrﬁﬁnmc Kayb

Alas kesit alani ani olarak daraldifinda akiskan akwm duvardan aynlir ve daralan kisma jet akimi
olarak girer; jet akim Once daralir ve daha sonra genisleyerek dar borunun i¢ini doldurur. Dar borunun
iginde jet akuninin daralmadan genislemeye gectigi minimum kesit alam vena conmracta olarak

adlandirslir. Sekil ’B’te dar boru duvan ve jet alom arasinda kalan boslukta vorteks olugumu

gariimeldedir. CC diizlemi vena confracia’ da ¢izilmistin.

wHa Pnede

Sekil 3. Ani daralmadan kaynaklanan stirtiinme kaybi

4



Ani daralmada slirtiinme kaybinin kinetik enerji ve daralma kaybi katsayist ile dogru orantil olarak

P

degistigi belirlenmistic:

a1

Esitlik (11y'de X, daralma kaybi katsayisi olarak tammlamir. Laminar akigta X, < 0.1'dir ve
daralmadan kaynaklanan 7 kayb: jhmal edilebilir. Tablo 1'de ani daralma igin kayip katsayilan

verilmigtir. Ay ve A,, sirasiyla girig ve ¢ikis kesit alanlaridir,

Tablo 1. Ani daralma icin kayip katsayilart

AdA, 0 0.1 02 0.3 0.4 0.6 0.8 1.0
K. 0.50 0.46 0.41 0.36 030 0.18 0.06 0

Turbulent akis icin, X, Esitlik (12) ile de hesaplanabilir:

A,y .

K.= 0.4(1m—) (12)
A

2.4. Baglanti Elemanlar: I¢in Siirtiinme Kaym

Boru baBlanti elemanlan akigta tiirbiillansa neden olduklarmdan strtinme kayiplan meydana getirir.

Baglant: ekiproanlarindan kaynalklanan siirtiinme kayiplar: Esitlik (13} kollamlarak hesaplanur:

K,v?
2g

hfb = (13)

K, dirsek capi/boru ¢api oranina ve dirsek agisina bagli boyutsuz sabittir.

2.5. Vanalar I¢in Siirtiinme Kayb
Vanalar alista tiirblilansa neden olduklarmdan silirtinme kayiplan meydana getirir. Vanalardan

kaynaklanan siirtiinme kayiplart Egitlik (14) kullanilarak hesaplanir:

K,V2
29

hey = (14)

X, vana tipine ve vananm agiklik oranina bagli boyutsuz sabittir.




Tablo 2. Boru bilesenlerinin slirtinme kayip katsayilan

Bilesen K,
a. Dirsekler L e
Diizgiin 90°, flansh 0.3 Ve N
. . R
Diizgiin 90°, vidah 1.5 .% ‘é.&
Uzun dairesel 90°, flanslz 0.2 : %
Uzun dairesel 90°, vidal 0.7 g
Uzun dairesel 45°, flangh 0.2 v Wm
Diizgiin 45°, vidalt 04 o, %&%
& g2 P L%
b.180° dbnen baglantlar v m\\
180° ddnen baglant, flangh 0.2 RN

180° donen baglant, vidal 0.5 } ;
-

¢. T borular

Diiz akas, flansh 0.2 ’ v :
Diiz aks, vidali 0.9 e e
Dirsekli akus, flangh 1.0 !
Dirsekli akig, vidals 2.0 -

d. Bilezik (beoru), vidah 0.68
Ll e

¢. Vanalar

Kiiresel, tam acgik 10
Acily, tam acik 2
Kaps tipi, tam agik 0.15
Kap tipi, 1/4 kapal: (.26
Kapr tipi, 1/2 kapal 2.1
Kapt tipi, 374 kapah 17
Bilyeli vana, tam agik 0.05
Bilyeli vana, 1/3 kapal: 5.5
Bilyeli vana, 2/3 kapah 210

2.6. Mekanik enerji denkliginde toplam kayip:
Diiz borudan, ani geniglemeden, ani daralmadan, boru baglantlarindan ve vanalardan kaynaklanan
stirtlinme kayiplart, birlestirildiginde mekanik enerji denkligi (Esitlik 2) icin toplam siirtlinme kaybi

(A7), hezin degismedigi kabul edilerek, Esitlik (15)’deki gibi yazilabilir:

2
4f§V + (V= V) + K VE + KpV2 + K, V2

29

B = (15)

Ay




2.7. Alug Olgerler

Mithendislik uygulamalennda akiskan hizlarmun Slglimiinde ¢ok sayida ekipmean kullanidmaktadir.
Debi dlgtumlert, orifismetreler, pitot thplerd, versurimetreler ve bunlarn ¢esitli modifiye edimis dlgme

aletleri ile yapulir.

2.7.1. Pitot tiipii:
Pitot tiipli bir noktadaki bblgesel hizi slgmede kutlamlan bir 5lgtim ekipmanidir. Pitot tliptiniin ¢alisma
ilkesi boru icerisinde eksene dikey hareket edebilen, bir ucu akis yontine karsi, diger ucu boru

ylizeyine yerlestirilen manometredeki basing farkinin Slclimtine dayanmaltadir,

 Sekil 4. Pitot tiip

v=c, ’3.@.;2 (16)

Pitot tilplinin katsayisi, C,, 0.98 ile 0.995 arastnda degisir.

2.7.2. Ventnrimetre
Akis dlcerlerin tasarimindan kaynaklanan basing kaybi venturimeirede minimize edilmigtir.
Venturimetre boru hattina yerlestirilir ve basing cikislanimn oldugu noktalara bir manometre

yerlestirilerek basing fark: §lgiiliir. Venturimetre ortalama gizgisel izt Slger.

WEe o . *



Sekil 5. Venturimetye

Venturimetre igin temel esitlik, sikigtirflamaz akiskanlar i¢in basing farks olan iki noktada arasinda
Bernoulli denklemi yazilarak elde edilir. Stirttinme kaybi ihmal ediliv ve venturimefrenin vatay

konmumda oldugu kabul edilirse:

a7

elde edilir. Stweklilik denkleminden:

D
n=(52) V=5, (18)

elde edilir. Esitlik (18)de; D, boranun capi, D,, venturimetrenin bogaz capt, £, D»/Dy caplarmin
oranidar. Bsitlik (19) da venturimetre sfirtlinme sabiti, C,, boru ¢ap: 0.2 m’den kiigtik oldugunda 0.98,
bityiik oldugunda 0.99 kabul edilir.

JI=p% P

2.7.3. Orifismetre

Orifismetrenin akig 8lgiim ilkesi venturimetre ile aym temeldedir ve orifismetre ile de ortalama

cizgisel huz sl

1—p* P

Esitlik (20 de; Iy, borunun gapy, Dy, orifismetrenin capi olmak tizere, £, /Dy caplarinm oramdir. C,




orifisteki Reynold sayisina baglidir, Re > 2000 ve D,/Dy < 0.5 oldugu durumda C, = 0.61 olarak kabul

edilir.

Sekil 6., Orifismetre

3. DENEVYDEN ONCE YAPILMASI GEREKENLER
- Akiskanlar Mekanigi dersi bilgilerinizi tekrarlayiniz.
- Stirtiinme kayiplar: ve baglanti ekipmanlan konusundaki bilgilerinizi tekrarlayiniz.

- Akis dleerler konusundaki bilgilerinizi tekrarlayiniz.

4. DENEYSEL YONTEM
Uzerinde ¢esitli donamimlar butunan dairesel kesitli boru sisteminde stirtlinme kayiplarin: belirlemede

kullanilan diizenegin alam semas: Sekil 7°de verilmistir.
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Sekil 7. Stirtiinme kayiplar deney diizenegi



Deney sisteminde;

e Hem plirfizlti hem piirizstiz DN15 DN20 ve DN25 borulan,

o Kiirese!l vana slirgiilii vana stop vana ve egik vana (kovsa vana),
o Orifismetre,

o Pitot tiipii

e Bernouilli tfipii

o 45° ve 90° dirsekler ve r bagiantdar,

e  Ani genisleme ve daralma elemanian bulunmaktadmr

Bu elemaniarn gdsteren akig semasi Sekil 8’de sunuimaktad

Sekil 8 Stirttinme kayplar akg semas:



Sistemdeki bazi elemanlarin gosterimi asagidaki gibidir.

Basing ve fark basing 6lgme cihazi (0-1000mBar)

Kuibik ve silindirik venturimetre

Orifismetre Ani daralma ve genisleme modiilleri

Orifis plakalar:@10mm, @12mm, @14mm, @16mm (#28-016)- (916-028)

Parabolic Velocity Profile

v = fxn(r)

Pitot tiipi
(Borularda hiz profili olusturmaya uygun yapida)
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Sekil 9 Deney sistemi kontrol paneli

5 DENEYIN YAPILISI

3

4)

5)

Besleme tankinm girls ve ¢ikis baglantilarinin kontrolinit yapiniz.

Pompay: ¢calistirmadan 8nce konirol panelinden sifilama yapiuz. Daha sonra, besleme tankimn gikis
vanasin acarak pompayt ¢alistininz, Sirasiyla her hattan birer dakika suyun akismi saglayarak
hatlarin igindeki havay: bosaltiniz.

Deney diizeneginin sadece 1 no.u hattun acarak akis gtstergesinde akisin kararli hale gelmesini
bekleyiniz. ’

Biizenegin kararlt hale seldiginden emin olduktan sonra sadece 1. hatti agik tutarak maksimum
hacimse] alas hizindza ve ti¢ farkl: debide, basing farklanm kontrol panelinden takip ederek,
kaydediniz.

Bu islemleri sirasiyla diger hatlar iginde tekrar ediniz.

6. HESAPLAMALAR VE VERILERIN DEGERLENDIRILMEST

6.1, Her hatta stirtlinroe kaybina neden olan noktalar arasinda Slgiilen basing farklanm mekanik enerji

denkliginde yerine yazarak deneysel stirtiinme kayiplarin hesaplaymuz.

6.2, Genel Bilgiler boliimiinde farkli durumlar igin verilen stirfinme kayiplar: esitliklerini kullanarak

teorik stirtiinme kayiplarim hesaplaymiz.

6.3. Deneysel ve teorik slirtlinme kayiplarin karsilastiriniz.

6.4. Hesapladigimz siirtiinme kayiplarin, kaynaklars agisindan (ani daralma, ani genisieme, diiz boru,

baglantilar ve vanalar) kargilagtirarak degerlendiriniz.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

A alan

C akis@leer katsayis: (p: pitot tlipil; v: venturimetre, o: orifismetre)

D cap

f siutiinme faktsriy

g vergekimi ivmesi

he stirtiinme kaybi (p: boru; ¢: ani daralina; e: ani genisleme; b: baglant: elemaniary; v: vana)

stirtlinme kaybi katsayisi {c¢: ani daralma; b: baglanti elemanlari, v: vana)
L boru uzunlugu

m kiitlesel akig hiz

P basing

Re Reynolds katsayisi

\% akigkanin hizi

z yiikseklik

g plirlizliilik katsayis:
il vizkozite
yogunluk
KAYNAKLAR

1) McCabe W.L., Smith J.C., Harriott P., “Unit Operations of Chemical Engineering”, McGraw-Hill,
New York, 1988.

2) Geankoplis C.., “Transport Processes and Unit Operations”, Prentice-Hall, Inc., New York,
1993.

3) Coulson J.M,, ‘Richardson J.F .. Backhurst JR., Harker 1.H., “Chemical Engineering”, Cilt 1
Pergamon Press, New York, 1977.

4) Perry R.H., Green D., “Perry’s Chemical Engineers’ Handbook”, McGraw-Hill, New York, 1984,

5y Franzini J.B., Paugherty R.L., Finnemore E.J., “Fluid Mechanics with Engineering Applications”,
McGraw-Hill, New York, 1985.
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VERILER

AP (mm Hg)
1. HAT N
Q= Q=
¥ inglen 2 ince ani genigleme
2 ingten % inge ani daralma
45° gl dirsek
AP (mm Hg)
2. HAT
Q= Q=
Y ing ditz boru
AP (mm Hg)
3. HAT
Q= Q=
Y% ing diiz boru
AP (mm Hg)
4. HAT
Q= Q=
Y4 ing ditz boru
Y ingten Y4 ince ani genigleme
Y ing kiiresel vana
V4 ingte-180° agils vana
AP {mm Hg)
5. HAT

Y4 Ingten 74 inge ani genisleme

%4 ingten ¥4 inge ani daralma

4 adet yumusak 90° dirsek

4 adet keskin 90° dirsek

Y inc kilresel vana




GAZ ABSORPSIYONU
DENEYIN AMACI

Dolgulu kolonda basing diisiiglerinin belirlenmesi ve CO-’in sudaki absorpsiyonunun incelenmesi,
toplam kiitle transfer katsayilarinin belirlenmesidir.

KURAMSAL TEMELLER

Bir gaz karisiminda bulunan bilesenin, sivi olan bir ¢6zeltiye gegmesi esasina dayanan bu isleme gaz
absorbsiyonu (sogurma) denir. Bu gaz karisimi genellikle inert bir gaz ve sogurulacak gazdan olusur.
Absorbsiyon diflizyon kanunlarina uyar, genel mekanizmasi hakkinda bilgi edinilmesi i¢in, durumu
gaz — s1vi dengesi ve absorbsiyon hizi bakimindan incelemek gerekir.

Absorbsiyon isleminin tersi yani s1vi fazda ¢6ziinmiis haldeki bir bilesenin, bu siv1 igersinden inert bir
gaz gecirilmesi ile uzaklastirilmas1 islemi ise desobsiyon islemidir. Ornegin NHs, bir sulu
¢ozeltisinden, bu ¢6zelti iginden hava gegirilerek uzaklastirilir. Gazlarin sivilarda ¢oziniirligi artan
basingla artar, artan sicaklikla azalir (Vurgun: Denizde yiiksek basingta insan viicudunda hava
¢Oziinmesi).

Absorbsiyon, gaz karisimindaki bilesenin sivi iginde ¢6ziindiigi fiziksel absorbsiyon veya gaz
karigimindaki bilesenin sivi ile tepkimeye girdigi kimyasal absorbsiyon seklinde olabilir.

Ayni sicaklik ve ayni basingta farkli gazlarin ayni sividaki ¢oziiniirliikleri farklidir. Bir bagka deyisle,
absorbsiyon gazin cinsine bagli olarak degismektedir. Buharlarin kolay sivilagabilmesi ile baz1 gaz ve
buharlarin ¢6ziicii s1vi ile kimyasal tepkimeye girmesi ¢oziintirliigiin yiikselmesine yol agmaktadir. Bir
gazin bir sividaki ¢oztnirliiginin disiik derisimlerde Henry Yasasina uyar. Bu durum Xi=pi/p°*Ki
esitligine gore ¢izilen x;-p; grafiginin her basing araliginda bir dogru vermesinden anlasilir.

Ayni sicaklik ve basingta ayni gazin farkli sivilardaki ¢oziiniirlikkleri de farkhidir. Bir baska deyisle,
absorbsiyon ¢oziiciinlin cinsine de baglidir. Saf siv1 yerine absorblayict olarak asidik ya da bazik
ozellikteki karisimlar da kullanilmaktadir. Amonyak gibi bazik gazlar asidik ¢ozeltilerde; hidrojen
kloriir ve karbondioksit gibi asidik gazlar ise bazik ¢ozeltilerde bir kimyasal tepkime esliginde tam
olarak absorblanmaktadir.

Ideal bir gaz karistm ya da buhar icindeki bilesenlerin bir sividaki ideal ¢dziiniirliikleri birbirinden
bagimsiz olup yalnizca kendi kismi basinglarina baglidir. Bu nedenle, Henry yasasi her bilesene
bagimsiz olarak uygulanarak hesaplama yapilabilir. Sivilardaki absorbsiyon farklarina dayanilarak
karisim halindeki gazlar birbirinden ayrilabilmektedir. Bir gazin bir sividaki absorbsiyonu sabit
yiikselen sicaklikla genellikle azalirken desorbsiyonu genellikle artar.

Dolgulu absorbsiyon kolonlarinda dolgu maddesi olarak kullanilan maddeler asagidaki 6zelliklere
sahip olmalidir: Birim hacminin agirlig1 az olmalidir; bu husus sadece kule tarafindan tasinacak tiim
agirliga etki etmekle kalmaz, ayn1 zamanda kulenin projelendirilmesine de etki eder. Kule igerisine
gelisiglizel doldurulan dolgu malzemeleri kule duvarlarina basing yapar ve birim hacminin agirlig
daha fazla olursa, kule yapim fiyatina etki edebilir. Birim hacmin aktif yiizey alani fazla olmalidir;
daha fazla temas saglanabilir. Serbest kesit alani biiyliik olmalidir; kule icerisinde meydana gelen
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basing diisiisiine ve dolayisiyla sirkiilasyonu igin gerekli pompa giiciine etki eder. Bundan baska
serbest kesit alaninin kiigiik olmasi, gaz akim hizinin bu serbest kisimlarda artmasina ve belirli bir
limitin tizerinde, s1v1 fazin kule digina atilmasina sebep olur. Dolgu malzemesi tarafindan tutulan sivi
az olmadir; bu genel olarak istenilen bir husustur, ¢iinkii kule yiikiinlin azalmasini ve sivi fazin
kuleden mimkiin oldugu kadar ¢abuk uzaklagmasini saglar. Gazin sivi fazin igerisindeki
¢Ozlinlirligiiniin az olmas1 veya gaz fazla sivi faz arasinda meydana gelen reaksiyonun yavas olmasi
halinde bu arzulanmayan bir 6zelliktir. Asit kulelerinde dolgu malzemesi tarafindan sivi miktarinin az
olmasi genellikle istenir, ¢linkii bu takdirde kulenin bosaltilmasi esnasinda daha az kaza riski vardir.
Ayrica dolgu maddelerinin fiyati ucuz olmali, belirli bir dayanikliligi olmali, temasta bulundugu gaz
ya da siv1 faz ile reaksiyona girmemelidir.

Raschig halkalary, kule dolgu maddeleri olarak en fazla kullanilandir. Yiiksekligi ¢apina esit silindirik
halkalardan ibaret olup, duvarlarin kalinligi yapildigi malzemenin cinsine bagl olarak degisir.
Seramik veya metalden yapilabilirler. Birim hacmin agirligi, serbest hacim, serbest kesit alani ve birim
hacmin ylizeyi bakimindan en iyi kule dolgu malzemeleridir.

Berl eyerleri; bunlar porselenden yapilmis eyer seklinde malzemeler olup, Kkulelere gelisigiizel
doldurulurlar. Bunlarin digerlerinden iistiin tarafi, gaz akimina kars1 oldukc¢a diigiik siirtiinme direnci
vermeleri ve yeterli gaz — s1vi temas yiizeyine sahip olmalaridir.

Spiral halkalar; iglerinde spiral bir b6lme bulunan bu halkalar tamamen Raschig halkalarina benzerler,
spiral bolme halka kesitini tamamen veya kismen orter. Bu halkalar daima muntazam siralar halinde
dizilirler ve higbir zaman gelisigiizel kule igerisine doldurulmaz. Spiral bélme gaz-sivi temasini
onemli olgiide artirir, fakat serbest kesit alanin1 ve serbest hacmi pek fazla azaltmaz. Buna ragmen
hem kendi fiyatlart hem de yerlestirme ticretleri oldukga yiiksektir.

Kolonda Kiitle Denkligi

Gaz absorpsiyonu inert bir bilesen ile gaz karisimi halinde bulunan ¢o6ziinen bir maddenin, inert bir
sivi ile absorbe edildigi bir islemdir. Yatiskin durumda, gaz fazdan absorplanan gazin transferi, sivi
faza transfer olana esittir.

Li ve L, : Kolana giren ve ¢ikan sivi fazin hacimsel akis hizlari,

Give G, : Kolana giren ve ¢ikan toplam gazin molar akis hizlari,

yiveyYo : Kolana giren ve ¢ikan gaz karisimi i¢indeki karbondioksit mol kesri

Havanin ¢6zeltide ¢éziinmedigi (inert bilesen) durum igin, gaz fazindan uzaklasan karbondioksit
miktar;

Gi — G, (mol/s)
s1v1 faza absorbe edilen karbondioksit ise;
LoCno— LiCni (mol/s)

olarak yazilir.



Li
Xi

Lo G1
X0 X1

Sekil 1. Absorpsiyon kolonuna giren ¢ikan akimlar

Hava — karbondioksit — kostik ¢6zeltisi sisteminde sivi akis hizi kolon boyunca degismemekle birlikte
(Lo = Lj), gaz akis hizi, karbondioksit uzaklasmasi ve kolon boyunca basing diismesinden dolay1
degismektedir (Go = Gj). Gaz faz1 akis hizindaki degisikligi belirlenmesinde madde denkliginden elde
edilen asagidaki esitlik kullanilabilir.

Go(1-Y0)=Gi(1-y)

Gaz faz1 toplam kiitle transfer katsayisinin (Kog) belirlenmesi i¢in, dolgulu adsorpsiyon kolonlari igin
verilen esitlikten yararlanilabilir.

y*vey : Kolonun herhangi bir noktasinda sivi ile dengede olan gazin mol kesri ve yi1gin fazin mol

kesri,
A : Kolonun kesit alani,
H : Dolgu maddesinin yiiksekligi,
A : Dolgu maddesinin birim hacimdeki yiizey alanidir

Seyreltik gaz karigimi i¢in esitlik asagidaki sekilde yazilabilir.

oo dley]
KocaA(y -Y)

__ Gdy
* HaA(y'-v)

Esitligin sag tarafindaki teriminin integralini almak zor oldugundan, Kos daha basit fakat daha az
hassasiyet ile agagidaki esitlikten belirlenebilir;

N = KcaAH (R=P)

T



Burada; N: absorpsiyon hizi (mol/s)’dir.
Bu esitlik diizenlenirse;

Nin R
Po
Ko =775~
aAH (Pi - PO)
elde edilir.
DENEY DUZENEGI ve YONTEMI
Sekil 2’deki diizenekteki tanka 20 Litre saf su doldurulur. CO; tiipii agilir ve regulatorii en diigiik

basinca ayarlanir. Hempl aparatina 0.01M sodyum bikarbonat ¢6zeltisi doldurulur ve sivi seviyesi
gostergesi 0 noktasina ayarlanir.

Sekil 2. Deney diizenegi

Deney A: Dolgulu kolonda sadece gaz akisi varken basing diisiiglerinin belirlenmesi

Sivi pompasi kapali tutularak kuru dolgu maddeleri i¢in farkli hava akis (20, 40, 60, 80, 100, 120, 140,
160 L/min) hizlarinda basing diisiisleri 6l¢iiliir ve kaydedilir.

Deney B: Dolgulu kolonda gaz ve sivt akist varken basing diigiiglerinin belirlenmesi

Farkli s1v1 akislari i¢in gaz akis hiz1 artirilarak basing diisiisleri olgtiliir ve kaydedilir.



Hava akis hizt
(L/min)

20 | 40 | 60 | 80 | 100 | 120 | 140 | 160

Su akis hiz1
(L/min)

~N| O W

Deney C: Dolgulu kolonda CO;’in saf sudaki absorpsiyonunun incelenmesi

Sivi tanki saf su ile doldurulur. C2 veC3 vanalar1 kapaliyken sivi pompasi ¢aligtirilir ve C1 vanasiyla
F1 akis metresi iizerinde 6 L/min’lik akis hizi ayarlanir. Kompresor ¢aligtirilir ve C2 vanasiyla F2 aks
metresi tizerinde 20 L/min’lik hava akis hiz1 ayarlanir. CO, tiipiiniin vanasi agilarak C3 vanasiyla F3
akis metresi tlizerinde 5 L/min’lik CO; akis hiz1 ayarlanir. Sisteme CO; verildikten 5 dakika sonra
analiz i¢in ilk 6rnek alinir. Ornekler, kolon sivi ¢ikisindan (S4) ve tanktan (S5) alindir (50’ser ml).
COy’in sudaki absorpsiyonunda;

CO, + 2H,0 — HCO3 (aq) T H;O*
tepkimesi olusur. Bu karigimdaki CO; miktarini belirlemek i¢in titrasyon yontemi uygulanacaktir.
Bu titrasyon igin S4 ve S5’den alinan 6rneklerden 50’°ser mililitre iki ayr1 erlene konulur. Her bir erlen
icin yapilan islemler aynidir. Erlene iki damla fenolftalein indikatorii damlatilip 0.0277 M NaOH
¢ozeltisi ile dontim noktasina) pembe renk olusana kadar) kadar titre edilir. Kullanilan bazin hacmi
kaydedilir (Vg).
Deney D: Gaz analiz aletini kullanarak absorplanan CO; miktarinin belirlenmesi
Oncelikle Hempl aparatindaki gostergesinin 0 seviyesine ayarlanmalidir. Sistemden siringa yardimu ile
aliman 100 ml 6rnek Hempl aparatina yavagga gonderilir. Hempl aparatindaki NaHCO3 ¢dzeltisinin
tagsmamasina dikkat edilmelidir. Ayn1 yavaglikla siringa geri ¢ekilerek eski seviyesine getirilir. Hempl
aparatindaki gdstergedeki sivi yiikselmesi kaydedilir. Islem birkac kez tekrarlamir. Bu 6lgiim yontemi
asagidaki sema ile agiklanmustir.
HESAPLAMALAR
Yukarida elde edilen deneysel verileri kullanilarak asagidaki hesaplamalari yapiniz.
Deney A: Dolgulu kolonda sadece gaz akisi varken basing diigiiglerinin belirlenmesi
Gaz akis hizlarina kars1 basing diisiislerini grafigini ¢iziniz.

Deney B: Dolgulu kolonda gaz ve sivi akist varken basing diigiislerinin belirlenmesi

Her bir s1v1 akisi i¢in elde edilen gaz akisina karsi basing diistislerini ayni grafikte gdsteriniz.
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| SRR 1 - "
N ] i “.
0
seviyesi
A Standant B Gaz drnek alinr. C Atmosfere atibr.
cOzelio
seyiyesine kadsr
dolduruur.
‘4- -
D Kolondaki gaz akigtan E Alnan gaz Hempl Aparatina F $innga eski seviyesine gecilir ve
sinngaya 100 ml gekilr. aktarir . gostergedeki s sevivesi okunur.

Sekil 4. Help Aparati ile gaz akisindaki CO, miktarinin belirlenmesi
6




Deney C: Dolgulu kolonda CO.’in saf sudaki absorpsiyonunun incelenmesi

* Asagidaki tabloyu doldurup gosterilen hesaplamalar1 yapiniz.

Sudaki CO; derisimi;

*
Cd(moI/L):}ﬁ‘——CBEZZ
A
Va : Alinan 6rnek hacmi (ml)
Vs : Harcanan NaOH hacmi (ml)
Fi e L/s
Vt e Sistemdeki su miktar1 (L)
Siire Toplama Tanl.(l.ndan Almnan S Kule cikis akimindan alinan Sy
(min) (Kule giris akimi)
Ve (ml) Cai (mol/L) Ve (ml) Cai (mol/L)
0
15
30
45
60

* Ortalama CO; absorplama hizi;

|:Cdi(r_45) B Cdi(t:lS) :|

30x60

Ortalama hiz =

* Herhangi bir andaki CO; absorpsiyonu;
Giris akimdaki CO; miktar1 = F1*Cg;
Cikis akimdaki CO. miktart = F1*Cgo
Absorpsiyon hizi = F1 [Cgi— Cyo ]

Deney D: Gaz analiz aletini kullanarak absorplanan CO; miktarinin belirlenmesi

« Oncelikle asagidaki tabloyu doldurunuz ve hesaplamalari yapimiz.

Giris Kosullar1 Hesaplamalar
F F Vi Ve
1 2 .
1 k G F V.
o) | cme | s | e | R | ()
L /S L /S $ll‘lng?n Iacml ml > 3 1);




Y = mol kesri = hacim kesri (ideal gaz denklemine gore)
Baslangictaki mol kesri;

Cikistaki mol kesri;

F. : Absorplanan CO; miktari (L/s)

F :[F2+F3]Yi_|:F2+(F3_Fa)]YO

a

Absorplanan CO, Giren CO, Gikan CO,

- _(Y-Y)(R+F)

? 1-Y,

Absorplanan CO; miktar1 asagidaki sekilde hesaplanabilir;

F (P, (mmHg) 273
G, =—2 or mol/s
22.42 760 T, +273

Deney E: Toplam Kiitle Transfer Katsayisinin Belirlenmesi

Deney teorisinde nasil elde edildigi gosterilen asagidaki esitlikte ki veriler bulunur ve toplam transfer

katsayist hesaplanir.
Nin R
Po

K. =
° aAH(P -PR,)

N : Absorplanan CO> miktar1
A - Birim kule hacmine diisen birim dolgu maddesi alani,
9 mm rasing halkas1 i¢in bu deger 440 m?*/m* diir.

AH :Kolon hacmi = %(0.075)21.4 =0.0062 m?

Pi : Girig akimi1 COz’in kismi basinct (=mol kesri* toplam basing)
Po  : Cikig akimi1 CO2’in kismi basinc1 (=mol kesri* toplam basing)



ROTARY EVAPORATOR

1. AMAC
Ayirma islemlerinden Evaporasyon prosesinin temel prensiplerini kavramak ve rotary evaporator
sisteminin tanitilmasi

2. GENEL BILGILER
Buharlagtirma {evaporation) kimyasal proses endiistrilerinde kullanilan en yaygin islemlerden biridir.
Buharlagma, herhangi bir sicaklikta yiizeyde olan sivi molekiillerinden kinetik enerjisi yiiksek olan
taneciklerin, tanecikler arasi ¢ekim kuvvetini yenerek sivi halden gaz hale gegebilme olayma verilen
isimdir. Buharlastirmada iiriin, ¢ogunlukla derisik ¢ozeltidir. Buharlagtirma iglemi buharlastiricilarda
(evaporator) yapilir ve buharlagtiricilar, {irtin verimini arttiracak sekilde tasarlanmaktadir. En az
evaparator tasarimi kadar, segilen ¢ozeltinin de buharlagtirma verimine etkisi 6nemlidir. Diisiik basing
altinda farkli kaynama noktalarina sahip maddeler doner buharlastiric1 yardimiyla ayrilmaktadir.
Temel ayirma islemlerinden olan destilasyon, kurutma ve kristallendirme islemleri ile evaporasyon
islemi arasinda birgok benzerlikler bulunabilirse de, biitiin bu iglemler farkli prensiplere dayanirlar.
Ornegin, destilasyon isleminde amag, birbirleriyle her oranda karisabilen ve ugucu olan iki veya daha
fazla s1vi madde karisimindan, uguculugu fazla olan maddece zengin bir buhar fazi elde etmek ve bu
buhar fazin1 yogunlastirmaktir. Kurutma islemi esnasinda ¢oziicii maddenin buharlasmasi meydana
gelmekle beraber, sonu¢ evaporasyon isleminde oldugu gibi derisik bir ¢ozelti olmayip kati bir
maddedir. Kristallendirmedeki amag ise yine biri ¢dziinen digeri ¢6zen maddeden olusan bir ¢ozeltide,
¢oOziinen maddenin kristallerinin meydana getirilmesidir.
Evaporasyonda; ¢oziiciisii uzaklagtirilacak karigim, hacmine uygun dibi yuvarlak bir balona konulur.
Balon bir sikistirma klempi ile motor tinitesine tutturulur. Sogutucunun suyu agilir. Su banyosu istenilen
sicakliga ayarlanir ve balon otomotik/mekanik asansor ile istenilen miktarda su banyosuna daldirilir.
Dondiirme motoru istenilen hiza ayarlanir. Vakum tinitesi ¢alistirilir, yavas ve dikkatli bir sekilde sistem
havaya kapatilarak istenilen miktarda vakum saglanir. Dondiirme yapilmasinin sebebi ise diigiik basing
uygulanirken ¢o6ziicii yiizeyinde vakum ile karsilagsan molekiil sayisi artirmaktir. Vakum altinda
dondiirme yapilmadan buharlastirma yapilirsa kdpilirme, tagsma ya da ¢oOziici balonunda ¢atlama
gerceklesebilir. Vakum uygulamasi ile diisiiriilen basing sayesinde ise ¢ozelti daha diisiik sicaklikta
kaynar, bu esnada ¢oziici bozunmadan buharlasir ve sogutucudan gegerek yogunlasir, toplama
balonunda birikmeye baslar. Coziiciiniin tamaminin uzaklastigindan emin olundugunda vakum kapatilir
ve igeride olusan vakumu digar1 atmak i¢in yogunlagtirici iizerindeki vana acgilir. Daha sonra
buharlastirilacak sivinin balonu su banyosundan ¢ikarilir. Sistemin sicakligi ve rotary kapatilir. Daha
sonra balon sistemden ¢ikarilir.

2.1.Kiitle ve Is1 Denklemleri
Asagidaki sekilde tek kademeli bir buharlastiric1 goriilmektedir. Bu sistemin girdileri; besleme ve sicak
buhar olup c¢iktilar1 ise ¢ozelti buhari, derisik ¢ozelti ve yogusmus buhardir. Bu verilere gore genel
toplam kiitle ve enerji denklikleri yazilmak istenirse:



Sekil 1. Tek kademeli buharlastiricinin sematik gosterimi

Toplam Madde Denkligi: F=V+L (1)
Bilesen Denkligi: F.xf=LxL + V.y 2

Toplam Enerji Denkligi:

Akiskanlarla giren enerji=Akigkanlarla ¢ikan enerji + Diger kayiplar
Diger kayiplar ihmal edilirse;

F.hf+ S.hs =V.hv + L.hL + S.hc 3)

Cozeltiyi buharlastirmak i¢in kullanilan buhar kizgin su buhari halinde verilip doymus su buhar1 halinde
disar1 ¢gikmaktadir. Yogusma sirasindaki ufak kayiplar goz ardi edilmektedir. Buna gore hs (Joule/kg)
hem hissedilir hem de gizli 1s1y1 kapsamaktadir. Eger buhar giris sicaklig1 ve ¢ikis sicakliginin doymus
su buhar1 sicakliginda oldugu kabul edilirse, derisiklestirme isleminde kullanilan 1s1 buharin gizli 1s1s1
olmaktadir.

S.hs-S.hc=S.A 4

F.hf+S. A=V.hv+L.hL %)
_ AT—AT,

ATin= In AT, /AT, (6)

Sicaklik dengesi kurulurken kontrol hacmi olarak buharlastirici borunun gevresi segilir. Cozelti boru
icerisinden akarken, derisiklestirmek i¢in kullanilan kizgin buhar borunun digindan akar. Cozeltinin
boruya giris sicakligi ve kizgin buhar sicakligi olarak varsayilan boru yiizey sicakligi arasindaki fark
AT, i ifade ederken, AT ise derisik ¢6zeltinin ¢ikis sicakligi ve horu ylizey sicakligi arasindaki farktir.
Verilen tiim 1s1n1n kayipsiz siviy1 derisiklestirmek icin kullanildig1 varsayilir ise sistemde kullanilan 1s1
su formiille hesaplanir:

Q=S.hs-S.hc @)
Toplam 1s1 transfer katsayisi ise su formiilden bulunabilir:
Q=UA. AT (8)

Yapilacak olan deneylerde ¢ozeltinin temel 6zelliklerinin ¢oziicii ile ayni kabul edilmesi problem
¢cozlimlerini kolaylastiracaktir. (Burada A buharin gizli 1s1s1)



3. DENEYDEN ONCE YAPILMASI GEREKENLER
Evaporasyon konusu ve kiitle ve enerji denklikleri ile ilgili temel bilgilerin tekrari.

4, DENEY DUZENEGI

Su g

/

Su qilagt

Dénme lun kontroli

Bubarlastinlacak st

—1_ Su tanyosu
f/ 5

Siwcaklik Kontrola

Sekil 2. Doner Buharlastiric1 (Rotary evaporatdr)

5. DENEYIN YAPILISI

i. Ayrilmak istenen ¢ozeltinin bulundugu karigim yariy1 gegmeyecek sekilde drnek haznesine alinir.

ii. Su haznesinin konumu yon tuslar ile ayarlamir. Su seviyesi besleme haznesinin igindeki ¢ozelti
seviyesi ile ayn1 olmalidir.

iii. Su banyosunun sicaklig1 kontrol edilir. 27-30°C de kalmas1 saglanir. Etil asetat gibi daha az ugucu
bilesenler i¢in sicaklik dikkatlice 30 °C veya biraz istiine ¢ikarilabilir.

iv. Cihaz tizerindeki dondiirme {rotation) tusu yavasca ¢evrilir. Déndiirme islemi daha fazla yiizey alani
kazandirarak, evaporasyonun daha hizl gerceklesmesini saglar.

V. Yogusturucu (condenser) kisminda gaz halindeki ugucu bilesen siv1 faza geger.

vi. Toplama balonu, cihaza asagidan metal kelepge ile baglidir. Yogusmus olan bilesen burada
biriktirilir.

6. HESAPLAMALAR VE VERILERIN DEGERLENDIRILMES]
Aciklamalar boliimiinde verilen kiitle ve enerji denkliklerine benzer denklikleri Rotary Evaporator i¢in
tiretiniz. Kiitle ve enerjinin korunumu kanununu g6z Oniinde bulundurarak yaptiginiz deneyin
sonuglarini yorumlayimiz.

7. KAYNAKLAR
Bedger, L. W., and J. T. Banchero, Introduction to Chemical Engineering, McGraw-Hill, New York.



- PROSESKONTROL'

CLCAMACG

- Peneyin amaci,model birkontrol sistemi kullanarak proses kontroliindeki bazi temel
bilgilerin uygulamasm yapmaktir. Deneyde cesitli kontrolmekanizmalan (on/off, oransal-P,
tiirev-D, integral-1 ve bunlann bilegimleri-Pl, PD, PID) kullanularak transfer fonksiyonlari 1

tiiretilmekte ve kullamlan mekanizma tipinin sistem cevabina etkisi incelenmektedir.

2+  GENEL BILGILER

o .i(j‘torbﬁéfﬁk kontrol artik bugiin, giderek dnem kazanan bir konu haline gelmigtir. En
“basit' bir eriéiiiétriyei sistemden, en karmasik emiiistriyel sisteme kadar otomatik kontrol
kavrami en L yaygin bir bicimde ve teknolo;mm tim olanaklarim kullanarak yayilmaktadir.
" Fiziksel ve klmyasal herhanm bir de<!1§kemn (variable) kontrol edilmesi 6n goriilen bir

’proseste otomatik kontrol séz konusudur.

_ Otomatik kontrole gecmeden Once prosesi kisaca tamimlayacak olursak, preses;
~ materyallerde fiziksel ve kimyasal degisiklerin olusmasindaki islemlerin ve operasyoniarm
- timi olarak tamimlanabilir. Ornegin bir tanktaki suya 1s1 enerjisinin verilmesi islemi basit bir
prosestir. Herhangi bir prosesin performansmna i¢ veya dig bir takim faktorler etki eder. Bu
faktsrler “proses degiskenleri” (proses variable) olarak tamimlanabilir. Proses degiskenlerine
omek olarak stecaklik, basmc;, debi, pH, seviye, agirhk hiz vs g1b1 bir takim parametreleri

sayabﬂmz

Proseste dlgiilen ¢ikit degi$kéne “kontrol edilen degisken” (controlled variable) denir.
Proseslerde kontrol edilen degisken i¢in. ayarlanabilen degiskene, “ayar ‘degiss‘k‘:eni"
_(mampu[ated variable) denir ve “ayar degiskeni” yardimui ile “kontrol edilen degisken™ kontrol
altinda tutulabilic. Bu ayar de<r1§kem kolay ayar edilebilecek nitelikte olmalidir. Proseste

“ayar degiskeni” ve “kontrol edilen deglgken haricindeki tim bagimsiz degigkenler “yik
‘ Hij‘v_';'deg1§kenlen (loadvanables) olarak adlandurilir, Yuk ‘desiskenlerini  bozucu _sinyaller

| {disturbances) diye tammlamak da mumkundur




2.1. Kontrol Sistemi

Kiitle, enerji ya da diger enerji kaynaklarnin akisini diizenleyen elemaniardir. Bagka
sir deyisle kontro! elemani; kendi ya da bir bagka sistemi diizenlemek, kumanda etmek veya

yonetmek tizere dizayn edilen fiziksel akim kiimesidir.

Konirel elemaninin gorevi; kontrol edilen degeri sabit tutmak ya da su degeri dnceden

set edip ayarlamakiir.

Kontrol elemanlari; bir takim elemanlarin karsilikh sekilde birbirine baglanmasiyia

{girdi ve gikt1 olarak) meydana gelmektedir. Burada “girdi — ¢ikti” ifadelerini tamimlayacak
olursak;
Girdi; Kontrol edilecek diizeni, kontrol etmek amaciyla sisteme uygu]lanan
uyaridir.
Ciker; Belli bir girdiye iligkin sistemin bu uyarya verdigi cevaptir.
Kontrol sistemi, kontrol etkisi agisindan ikiye ayrilir;

a) Agik Déngii Kontrol Sisterni; Kontrol faalivetleri, kontrol sisteminin ¢iktisindan
bagimsiz hareket eder. Yaui gikts 8lgiilemez ve feed-back kontrol miimkiin degildir.
Uygulama alani daha ¢ok girdi ve ¢iktis1 dnceden belli olan ve distiirbansa (bozucu
etki) maruz kalmayan yerlerde kullanilir. Yani hassasiyet gerektirmeyen yerlerde
kullamlir. Eger ortamda bozucu etki varsa bunu otomatik degil manuel olarak
algilanz. |

b Kapali Dingéi Konirol Sistemi; Kontrol etkisi, sistem g¢iktisina baghidir. Sistemin
ciktisy @lciiliir ve g@ﬁ' besleme yoluyla (feed-back kontrol) girdi degeriyle
karsilagtirbir.

Geri Besieme Etkisi

Geri besleme ikiye ayrilir;

a) Negatif Geri Besleme; Kendi kendini dengeleyen (self-correcting)
sistemlerdir. Yani; girdi veya cikti degistiginde sistem degigiklige direng
gdsterir ve yeniden kararh hale gelir.

b) Pozitif Geri Besleme; Xendi kendini giiclendiren (seli-reinforcing)
sistemlerdir. Yani; girdi ya da ¢iktidan biri degisirse sistem ic¢i etkilesimler

bunlarin giderek artmasina sebep olur.

(3]



2.2. Model Kontrol Sistem

Model kontrol sistemi (deneyde kullandifumiz kontrol sistemi) bir su ceketi ile ¢evrili
ve elektrikle 1sitilan altiminyum bloktur. Aliminyumun sicaklifi, rezistans termometresi ile

Slgiiliir. Bu sistemin transfer fonksiyonu Esitlik (1) ile ifade edilir:

A
) = s T Dlrgs + D@as 7 D

1)

Esitlikte Ty istticin, T; metal blogunve 13; termometrenin zaman sabitidir. Egitlikte,
isificimin zaman sabitinin yaminda metal blok ve termometreye ait zaman sabitleri ihmal
edilebilir. Bu durumda sistemin birinci derece sistem olarak kabul edilmesi miimkiindir.

Sartlama birimi (comparator), dl¢iim elemani (deneyimizde termometredir) ile kontrol
edici (controller) arasindaki baglantiy: saglar. Gerekli proses‘ sicaklig: (set point, T) paneldeki
kademeli diigme  ile ayarlamir. Elektronik kontrol edici, sicaklifa ait degisken
sinyallerini (hata) giris potansiyel farkim degistirerek aktaran sabit bir birimdir.

Kontrol edicide uygun baglantilar kurularak on/off, oransal, PD, PI ve PID
kontrol algoritmalan incelenebilir. Kontrol sistemi Sekil 1 ’de goriildigii gibi blok

diyagram olarak ggsterilebilir.

1T, '

Tf & ~ " el ) LI

W, Konirol Son Kontrol | + (L :

| S . - : » e S ¥ Proses =T
+ ::? Edici | Elema Kontrol Edien -
N N S . . v Degisken
T Olgim |
Olctilen Degisken Elemam

Sekil 1. Kontrol sistemi i¢in blok diyagram (Feedback Kentrol Sistemi)
Sekil 1°de;

1. Proses (aliiminyum blok)

2. Olglim eleman: (termometre)

3. Kontrolor

4. Son kontrol eleman: (isitict)




olarak belirlenmistir. Ayar noktas: (set point, T,), kontrol edilen degiskene ait bir degerdir. Tg,
yiik, kontrol edilen degiskende (T) bir degisiklige neden olabilecek herhangi bir degiskendeki
fark (g; hata), ayar noktas: ile Slciim elemanindan alinan sinyzﬂ arasmdaki farktir.Sekil 1’de
goriildiighi gibi, kontrol edici girié sinyali, hata defenidir ve ¢ikis sinyali son kontrol
elemanima gonderilmektedir. Son kontrol eiemanﬁ, kontrol edicinin ¢ikis sinyaline gdreproses

icin gerekli diizeltmeyi saglayan bir eleman gibi diistiniilebilir.
2.3. Kontrol Mekanizmalar

2.3.1. On/off Kontrolii

Cok yiiksek K. degerleri icin oransal kontroliin &zel bir seklidir. Bu durumda son
kontrol elemant tamamen agik/kapali olabilir. Ev 1sitma sistemlerinde kullanilan termostatlar
gibi basit kontrol sistemleri 6mmek olarak verilebilir. On/off kontrolinde kontrol edilen
degisken set degeri efrafinda éahmm yapar. Bu salinmmlarin siddeti ve periyoduproses
gecikme zamanma baghidir. Bu kontrol sisteminde, sogutma suyunun akis hizi, termometre
ayari ve set degeri degistirilerek bu parametrelerin sistem cevabina etkisi gézlenir. Isiticiya

Sekil 2°de goriildigii gibi pulslar verilmektedir.

2

Calety Gilcill {%e)

0+ : *
¢ Zaman (s}

Sekil 2. Zamana bagh sitic: glic degerleri

Isiticinin  fiziksel boyutlarina bagl olarak, ortam sicakh@ artma ve azalma
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elemaninm gercek sicaklig: Sekil 3°teki 6zellikleri izler.
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Sekil 3. Olglim elemanmin gergek sicaklig

Altiminyum blogun sicakhign OA egrisi boyunca T; (°C/dk) hizi ile artmaktadir.
Aliminyum sicaklifs Ty noktasina ulagtifinda isiticiya gii¢ beslemesi kesilmez. Bunun nedeni
wsitict ile Slglim eleman arasindaki proses zaman gecikmesinin dlgiilen sicaklik Ty ve ulasana
kadar T lizi ile artmas:dir. |

Yitkselme siddeti AA';

A" =0 X Ty 3]

olarak ifade edilir. Oproses gecikme zaman sabitidir.

Benzer sekilde, alttan agma (undershoot) BB';
BB'=6xT, 3

Toplam yiikselme;
AA" + BB = 6(T, +T,) @

olarak ifade edilir. Salinum periyodu (Sekil 3°ten);
b AA" + BB’ +AA’ + BB’
- T T,

&)

veya Esitlik (4) ten;
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2.3.2. Oransal Kontrol
Oransal kontrol edici, hata sinyalini alan ve bununla orantit bir sinyal fireten cihaz gibi
diistintilebilir. Hatanin anlik degisimine orantili olarak kontrol etkisi saglar. Hata arttikeca,

ayarlanan degiskenin ayarlanma oram da artar.,

N N S ¥ 5

MVp(t) = K+ e(t) + 1 _ (D

Esitlik (7yde; Mvp(s)kontroi edici ¢ikig sinyali (ayarlanan degisken), ¢ hata (set edilen ve
Slciilen deger arasmdaki fark), Isabit terim ya da bias (& = 0O oldugunda gereken
deger),K proses kazanim degeridir_Kc, Olglilen degiskenin yiizdesi cinsinden ifade edilen ve

son kontrol elemanm tamamen kapalidan acgik konuma getirmek igin gerekli hata degeridir.

1
Orantisal band (PB) = A x 100 ®

C

Esitlik (7)’de verilen I, asagidaki esitlikten (7°) bulunabilir;

Ip = [MVp(t) — Kc* e()]t =0 (7

Oransal kontroliin transfer fonksiyonunu;

Vnl
Ge(s) = Mgé.()s) = Kc (%)

2.3.3. Oransal + futegral Kontrol (PI)

PI modu. hatanm zaman integrali ile orantih sinyaller iiretir ve Esitlik (10} ile ifade edilebilir:

t
K
MV () = Ko+ 2(f) +-ij s()dt + 1
&

~~
N
L]
S’

N

=~
3



Esitlik (10)’da, 7y integral zaman sabitidir ve Pl-kontroliin transfer fonksiyonu asagidaki

gibidir.

Gels) = MV{s)

1 ,
W:Kﬁ'(l”}“ ———) (]1)

7,(s)

2.3.4. Oransal + Tiirev Kontrol (PD)
Tiirev kontrol mekanizmasi hatanin tiirevi ile orantili bir sinyal tiretir. PD kontroliin transfer
fonksiyonuEsitlik (12) ile ifade edilir:

de(t
MV() =K. xe(t) + K, = TD_%(Zl + I (12)

Esitlik (17)’de tp tiirev zaman sabitidir ve PD-kontroliin transfer fonksiyonu agagidaki gibidir.
MV {(s)
e(s)

=K (1 +1p8) (13)

2.3.5. Oransal + Integral + Tiirev Kontrol (PID)

PID kontrol modu oransal-integral-tiirev modlarinin bilesimidir ve agagidaki sekilde ifade

edilir;
t
K, de(t
MV() =K, = e(t) + ;ﬁj e()dt + K. * 1p _cT(t—) + I (14)
i 4 s
Transfer fonksiyonu ise;
MV(s) _ g (1+ Ly ) (15)
sy °°¢ ;8 oS

2.4. Kontrel Modlarinimn Karsgilastirilmas:
Kontrolmodlanminsistem cevabi tizerine etkisi Sekil 4’te verilmistir. Offset, set degeri ile

kontrol edilen degiskenin degeri arasindaki farktir.




¥y
= Rontrol vok

Sekil 4. Tipik bir kontrolprosesinin farkh kontrolmodiarina cevabi

Konuyu szetleyecek olursak;
P-kountrol;
Gefs) = Ke
Oransal sadece K, parametresi ayarlanir.

Offset her zaman meveuttur.

AN NN

K. arttirilarak offset azaltilir.
Pl-kontrol;

v Gls) =K.+ (1 +;§-;)

K ve tparametreleri ayarlamr.

Offset integral sistemiyle elimine edilir ancak sistemin derecesi artar.

SNEENERN

Ke'nin artilmas: hizh cevap saglar ancak kararsiz kosullara bagli olarak
proses saliniml haie gelebilir
PID-kontrol;

v Gfs) =K, (1 + E{S-—%- IDS}

v" K., tve 1gparametreleri incelenir.

v" Integral etkisi cevab1 yavaslatir ancak K, 'nin artiriimastyla durum telafi edilir.

v Tirev etkisi siiriiltiiyti siddetlendirir.

3. DENEYDEN ONCE YAPILMASI GEREKENLER

- Proses Kontrol dersi bilgilerinizi tekrarlayiniz.



4. DENEY DUZENEGI |

Sartlandirma birimi (comparator) 200 mW/°C kablo yardimiyla elektronik kontrolére sicaklik
degisim sinyali génderir.' 200 mW/°C baglanti kablosu kullanilmadan bu model sistemine
sicaklik kontrolii yapilamaz. Cihaz baglantis1 yapildiktan sonar sogutina suyunun akis hizi
sabit bir degere ayarlamir. Set noktasi sartlandirma birimi {izerinde istenilen bir degere

ayarlanir. Sekil 6°da deney diizenegi baglanti diyagram goriilmektedir.
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Sekil 5, Deney diizenegi baglant1 diyagrami

5. DENEYIN YAPILISI

5.1. On/off Kontrol

On/off kontrol mekanizmasi igin sistem Sekil 5°te goriildiigii gibi hazulamr. Giig diigmesi ve
on/off kontrol diigmesi agilir. Hata degeri -10°C’ye ulashiginda (t = 0) hata ve glic (%)
degerleri yatiskin duruma ulasilana kadar, farkli zaman araliklarinda kaydedilir. Olgiimler set
noktasi, termometre degeri, sogutma suyu akis hiz: degerleri degistirilerek tekrarlanir.

5.2. Oransal Kontrol

Cihaz Sekil 6’da goriildiigii gibi baglanir ve P kontrol diigmesi agilir. Farkli oran degerleri
secilerek offset degerlerine bagh olarak optimumK, degeri elde edilir. Olgiimler on/off

kontrole benzer sekilde 40°C ve aynt akis hizinda yapilir.
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Sohess seddi = T garas

Sekil 6. Oransal kontrol baglant: diyagram:

53.3. Oransal + Tiirev Kontrol ,
Cihaz Sekil 7’de goriildiigii gibi baglanu. Deney oransal kontrol bélimiindeki gibi yapilir. K,
degeri 6nceden belirlenen bir optimum degere set edilir. Deney 6nceki kosullarda farkh

wcakliklarda yiirtitillerek optimumt,, degeri belirlenir (bkz. transfer fonksiyonlart ve

hesaplamalar).
.
} CEE 2omNRNE RESTERIER 'g,,,a_.,gm.,u.-,.z
oo aomge = riasid

FeEREEy

G ENE A
] E
T, . ]

Sekil 7. PD kontrol igin baglant: diyagram:

5.4. Oransal + integral + Liirev Kontrol
Cihaz Sekil 8’de goriildiigi gibi baglanir. Deneyler dnceden belirlenen K ve t; 'nin optimum

degerleri kullantlarak benzer bigimde ancak ayni kosullarda farkls v, degerleri i¢in yiiriitiliir.

16
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Sekil 8. PID kontrol baglant1 diyagramt

6. HESAPLAMALAR VE VERILERIN DEGERLENDIRILMESI

6.1. On/off Kontrol

Verilen tiim durumlar i¢in (tlim data seti i¢in) zamana bagli gii¢ ve hata degerlerinin grafigini
¢iziniz. Zamana bagh hata degerleri grafiginden T; ve T>’yi (sirasiyla 1sitma ve sofutma
sicakliklar), yiikkselme, alttan agma (undershoot) ve salimim periyodu degerlerini hesaplayimiz.

Sonuglar1 birbirleri ile karsilagtirniz.

6.2. Oransal Kontrol

Zamana bagh glic ve hata degerlerinin grafigini ¢iziniz. Offset degerlerini hesaplaymmz ve

K¢ ninoptimum degerini bulunuz.

6.3. Oransal + Tiirev Kontrol
Zamana bagh gii¢ ve hata degerlerinin grafigini ciziniz. Offset degerlerini hesaplayiniz ve

Tp nin optimum degerini bulunuz.
6.4. Oransal + Integral + Tiirev Kontrol

Zamana bagh gic ve hata degerlerinin grafigini ciziniz. Offset degerlerini kullanarak tp'nin

optimum degerini bulunuz.

11




SIMGELER VE KISALTMALAR

) Tiirev zaman sabiti

T Integral zaman sabiti s
Ke Proses kazanimi

T, Ayar noktas: (set noktasi, gereken proses sicakligs)

T Yiik

€ Hata

P Salinim periyodu

T Kontrol edilen degisken (sicaklik)

t Zaman degiskeni
s Yatiskin durumu ifade eden alt indis

MV(s)Ayarlanan Degisken

KAYNAKLAR

1} Marlin T.E., “Process Control”, McGraw-Hill,2000.

2} SeborgD.E.,.Edgar T.F., “Process Dynamics and Control”, John Wiley&Sons, 2011.

3} Bequette B.W., “Process Control: Modeling, Design and Simulation”, Prentice Hall,
2003.

4} Operation Manual of Process Controller CE.3 and Model Process, Tecquipment Limited,

London, 1984.
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SOXHLET EXTRAKTORU iLE KATI-SIVI EKSTRAKSIiYONU
1. AMAC

Bu deneyin amaci soxhlet ekstraksiyonu ile yagli tohumlarin ve ¢ekirdeklerin ihtiva ettigi rutubet ve yag
miktarinin tespit edilmesidir.

2. GENEL BIiLGIiLER

Kati-sivi ekstraksiyonu, c¢ok bilesenli bir katidan istenilen bilesenin bir ¢oziicii ile ¢oziilerek
ayrilmasidir. Kati-sivi ekstraksiyonuna etki eden faktorler iic ana grupta toplanabilir.

(Coziicii ile madde temasi: Katinin hazirlanmasi, kirma, 6giitme, pargalara bolme veya yeniden
sekillendirme olarak gerceklestirilebilir. Coziinmesi istenen madde kati yiizeyinde ise, ¢oziicii ile
ekstrakte edilmesi kolaydir. Coziinmesi istenen madde katinin iginde ise, katinin bir 6n islemden
gegirilerek par¢acik boyutunun kiigiiltiilmesi ile kati-¢oziicii temas yiizeyi arttirilarak ekstraksiyon
verimi yiikselir.

Kullanilan ¢éziiciiniin segimi: Kati-sivi ekstraksiyonunda kullanilabilecek baslica ¢oziiciiler hekzan,
benzen, eter, kloroform, etil asetat, diklorometan, I-butanol’ diir. Ekstraksiyon islemi i¢in segilen ¢oziicii
istenilen maddeyi ¢ozebilen yapida olmalidir. Coziicli ekstrakte edilen katidan ve ekstre ¢oziiciiden
(¢Ozlinent¢oziicii) kolayca ayrilabilme Ozelligine sahip olmalidir. Ekstraksiyonda diisiik kaynama
noktasina sahip ¢oziiciilerin kullanilmas: tercih edilir.

Sicaklik: Ekstraksiyon isleminde yiiksek sicakliklarda ¢aligmak ¢oziinen maddenin ¢oziiciiye gegisini
hizlandirir. Ekstre edilecek katinin yapisina bagl olarak sicaklikla ekstraksiyon verimi artmasina
ragmen, yiiksek sicaklikta bazi bilesenlerin yapisinda bozunmalar olusabilir ve arzu edilmeyen bilesikler
de ¢oziinebilir.

Soxhlet ekstraksiyonunda, ¢ekirdek veya tohumlarda bulunan yag uygun bir ¢oziicii vasitasiyla ekstrakte
edilerek ¢oziiciiye alinir. Ekstraksiyon islemine tohumdaki yagin tamamen ¢oziliciiye gegmesine kadar
devam edilir. Sonra ¢6ziicii buharlastirilarak yag elde edilir ve miktari tayin edilir.

Bu islem esnasinda numunenin rutubeti de tayin edilmelidir. Nem miktar1 % 10’ dan fazla olan
numuneler ekstraksiyondan once 30-40 dakika 100 °C’ de kurutulmalidir.

Soxhlet ekstraksiyonu icin gerekli cihazlar sunlardir:
a) Rutubet tayini igin kapakli numune kabi,
b) Soxhlet ekstraksiyon sistemi;
i.  Yuvarlak alth cam balon

ii.  Tohumun bulundugu sifon tertibatli ekstraksiyon bdlgesi
iii.  Geri sogutucu
iv.  Elektrik 1siticist
c) Tohumlar 6giitmek i¢in dgiitiici
d) Desikator
Gerekli malzemeler ise soyledir:
a) Yagl ¢ekirdek veya tohumlar

b) Cozici ( genel olarak petrol eteri kullanilir )

3. DENEYDEN ONCE YAPILMASI GEREKENLER

Soxhlet ekstraksiyonu hakkinda bilgi toplanmalidir. Deneysel ¢alismada kullanilacak yagli tohum ya da
cekirdek numuneleri hazirlanmalidir. Bunun ile ilgili 6gretim elemanindan bilgi edinilmelidir.

4. DENEY DUZENEGI



Soxhlet ekstraktorii ile kati-sivi ekstraksiyonu deney diizenegi Sekil 1°de sunulmustur. Soxhlet
ekstraksiyon deney diizenegi yuvarlak altli cam balon, ekstrakte edilecek kat1 maddenin bulundugu sifon
tertibatli ekstraksiyon bolgesi, geri sogutucu ve elektrik siticisindan olugmaktadir. Ayrica deney
diizeneginde kullanilacak olan diger ekipman ve malzemeler, 6giitiicti, hekzan, kartus, etiiv, desikator,
kroze, hassas terazi, destilasyon balonu, geri sogutucu, pipet, termometre, havan, yagli tohum, kaynama
tagidir.

e Yogunlastwrma boegumlar

- B e sogmima

L « Silonlama Kala

Il e Ornelk harmesi
* Omek

+ Kavnatma balonu

N e Ciziici
m = st

Sekil 1. Soxhlet ekstraktorii ile kati-s1v1 ekstraksiyonu deney diizenegi

6. DENEYIN YAPILISI

Nemi veya yag miktari tayin edilecek olan numune herhangi bir yag kaybina sebebiyet vermeden uygun
bir sekilde dgiitiilmelidir. Bu islem i¢in havan veya 6giitiiciiden faydalamlir. Ogiitiilen numune i¢in nem
miktar1 tespit edilir. Diger taraftan soxhlet ekstraksiyonuna tabi tutulacak yag miktar1 bulunur.

A. Rutubet Tayini
Agz1 kapakli porselen kroze iyice temizlendikten sonra etiivde 105 °C’ de sabit tartima getirilir.
Desikatorde sogutulduktan sonra darasi alinir. Bu krozenin igerisine belirli miktarda ¢giitiilmiis numune
konarak tartilir. Kroze agz1 agik olarak etiive konur. 30 dakika sonra etiivdeki numune agzi kapatilarak
desikatdre alimir ve sogutularak tartilir. Tartim bir yere kaydedilir ve kroze agzi agik olarak tekrar etiive
konur. 15 dakika sonra kroze agzi kapali olarak desikatorde sogutulur bir daha tartilir ve son iki tartim
arasindaki fark % 0,1 oluncaya kadar bu isleme devam edilir.

B. Yag Miktarinin Tayini
Ekstraksiyon isleminde gesitli organik ¢6ziiciiler kullanilabilir. Ancak 63-71 °C’ de kaynayan oldukea
iyi bir solvent olan hekzan tercih edilir. Cam soxhlet balonu iyice temizlenerek i¢ine 4-5 tane kaynama
tas1 ve yarisina kadar hekzan (125 ml) konulurak tartimi alindiktan sonra elektrik 1siticisina yerlestirilir.
Ogiitiilmiis numuneden 5-10 gram tartilarak kartusa konur ve bu kartus ekstraksiyon sisteminin sifon
tertibatli ekstraksiyon bolgesine yerlestirilerek cam soxhlet balonun iizerine takilir. Bu sifon tertibatinin
tizerine geri sogutucu takilarak giris ve ¢ikis su baglantilar1 yapilir, sistem sabitlestirilir.
Isiticinin sicaklik gostergesi 3’e ayarlanir ve sistem ilk sifonu yapana kadar degistirilmez. (Bu sicaklik
derecesi 65-80 °C’ ye denk gelmektedir ve sistem ilk sifonu yapana kadar gecen siire yaklasik 1 saattir.)
[k sifondan sonra sicaklik gdstergesi 5’¢ ayarlanir ve bdylece sistem saatte 2-3 sifon yapar duruma



getirilir. Ekstraksiyon islemi 2-2,5 saat kadar yiiriitiildiikten sonra 1sitici kapatilir ancak sistem soguyana
kadar bir sifon daha yapmasi beklenir. Son sifonu da yaptiktan sonra ekstraksiyon islemine tamamen
son verilir. Cam balonda bulunan yagli ¢o6zelti tartilir, ardindan yagi ¢6ziicliden ayirmak tizere
evaporator kullanilir. Evaporasyon islemi uygun cam malzemeler kullanilarak yapilir. Coziiciiniin
tamamen ayrilmasindan sonra evaporasyon islemi sona erdirilir.

Sekil 2. Rotary evaporator (doner buharlastirici) sistemi

7. HESAPLAMALAR ve VERILERIN DEGERLENDIRILMESI

A. Rutubet Yiizdesinin Hesabi

N = Krozenin bosken agirlig1 (gr)

N:= Krozenin tohum ile birlikte agirligi (gr)

A = N1—N = Numunenin baglangi¢ agirligi (gr)

N:'= Numunedeki rutubet ¢iktiktan sonra krozenin tohum ile birlikte agirligi (gr)
A'= N;'-N = Rutubeti ugmus maddenin agirligi (gr)

Ri= A-A'"= Ugan rutubet miktar1 (gr)

Ugan rutubet miktari R;
% Rutubet = - - X 100 =—x 100
Numunenin baslangi¢ miktart A

B. Yag Yiizdesinin Hesab1

B = Cam balonun ¢dziicil ile birlikte agirlig1 (gr)

K = Bos kartus agirlig: (gr)

K= Kartugsun numune ile birlikte agirlig1 (gr)

A = K3-K = Numunenin baslangi¢ agirligi (gr)

B;= Cam balonun ekstraksiyon ¢ozeltisi ile birlikte agirligi (gr)
Y = B;-B = Elde edilen yagin agirlig1 (gr)

% Va5 = Yagin miktar: 100 = Y % 100
oraeg = Numunenin baslangi¢ agirlig A

Numunenin % rutubet mitarini hesaplayiniz.



Numunenin % yag miktarini kuru temelde hesaplayiniz.
Numunenin % yag miktarini rutubetli temelde hesaplayiniz.
Sistemle ilgili kiitle denkliklerini yapiniz.

Kaynaklar

McCabe, W.L., Smith, J.C., Harriot, P., “Unit Operations of Chemical Engineering, 4th Edition, Mc
Graw Hill, 1985



KESIKLI ve SUREKLI TEPKIME KAPLARI
1.Deneyin Amaci
Tersinmez bir tepkimenin kesikli ve siirekli diizenlerde ¢aligan bir karigtirmali kapta incelenmesidir.

2. Genel Bilgiler

Reaksiyon, bir ya da birden fazla reaktanin farkli fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahip iiriinler
olusturmasi olarak tamimlanir. Reaksiyon hizi, birim zamanda birim hacimde doniisen maddenin mol
sayisidir. Reaksiyona ait k-hiz sabiti 6zellikle sicakligin fonksiyonudur. Bir reaksiyonun hiz ifadesi
stokiyometrisi ile iliskili ise boyle reaksiyonlar elementer reaksiyon olarak adlandirilirlar.

Bir tepkimenin baslayabilmesi igin tepkimeye giren bilesenlerin sahip olmalar1 gereken en diisiik
enerjiye aktivasyon (etkinlesme) enerjisi denir. Aktivasyon enerjisi tepkimeye giren maddelerin ig
enerjisini yiikselterek onlari daha aktif hale getirmektedir. Aktivasyon enerjisi verilmedikge bir tepkime
ylirliyemez. Aktivasyon enerjisi ancak bir katalizér kullanilarak diistiriilebilir. Bir tepkimenin hizini
yiikseltmek igin uygulanan isleme kataliz, bu islem i¢in kullanilan maddelere katalizor adi verilir.
Katalizoriin tepkime karisimi ile ayni fazda oldugu isleme homojen kataliz, ayn fazda oldugu isleme
ise heterojen kataliz denir. Basamak tepkimelerinde yer alabilen bir katalizér toplam tepkimede yer
almadigindan tepkime sonunda kimyasal bir degisiklige ugramadan yeniden ortaya ¢ikmaktadir.
Tepkime mekanizmasini degistirerek hizin yiikseItilmesine yol a¢an katalizorler toplam stokiyometrik
tepkimenin termodinamik niceliklerini degistirmezler. Tersine tepkime hizimi diisiirme islemine
inhibasyon, bu islem i¢in kullanilan maddelere ise inhibit6r denir.

Reaksiyon hiz1 ve reaksiyon hiz sabiti

Reaksiyon hizi; reaksiyona giren maddelerden veya reaksiyon sonucu olusan maddelerden birinin
moliiniin birim zamandaki degisimidir. Reaksiyon hizi, tepkimeye giren bilesen cinsinden ifade edilirse
harcanma hizi, tepkimeden ¢ikan bilesen cinsinden ifade edilirse olusum hizi olarak da adlandirilir.

a) Birinci mertebe tersinmez tepkime;

A-> B tepkimesi elementer basit tepkime kesikli bir kapta gergeklesirse A reaktaninin harcanma hizi ve
B iirtiniiniin olusum hiz;

—ra=—dCa/dt=dCg/dt=k.Ca seklinde ifade edilir.

b) ikinci derecede tersinmez tepkimeler genellikle iki tiptir.

i) A+A - Uriin

ii) A+ B = Uriin

Kesikli (batch) ¢alisan tepkime kaplan igin (i) durumundaki tepkime i¢in hiz ifadesi s6yledir.
—dCa/dt = k.Ca?

Integre edildiginde;

1/Ca-1/Cho=kt baglantisi elde edilir.

(i1) durumundaki tepkimenin hiz ifadesi ise soyledir:



—dCa/dt =k.Ca.Cs seklinde ifade edilir.

Siirekli sistemde; reaktanlarin tepkime kabina giris hizlan Qa ve Qg (hacimsel akis hizlari) tepkime
kabindaki karigimin hacmi V ise, yatigkin durumda; A bileseni igin;

QACao-QaCa-(—ra)V=0
‘E:(CAO-CA)/(—rA)

Ikinci derece tepkime, (i) durumu igin: (—ra)=K.Ca?
1=(Cao-Ca)/ k.Ca2 ifadesi elde edilir.
Doniistim hizi, birim zamanda doniisen madde miktar1 olarak ve birimi gmol/dk’dur.

Kesikli diizende: D.H. = V/(Chao-C)
Siirekli diizende: D.H. = Qo (Cao-Ca)

Alikonma siiresi: 7=V/Qo olarak tanimlanir.
Bu deneyde gergeklesen reaksiyon:

NaOH + CH;COOC;Hs - CH3;COONa + C,HsOH
Sodyum hidroksit + Etil asetat > Sodyum asetat + Etil alkol

Stokiyometrik esitlik ile gdsterilir. Reaksiyona giren maddelerin baglangi¢ derisimleri (Cao Ve Cgo) esit
oldugu ve t zaman sonra harcanan reaktant derisiminin X oldugu varsayimi yapilirsa t zaman sonundaki
derisimler agagidaki gibi olur.

NaOH + CH3COOC;Hs - CH3;COONa + C;HsOH
Cao-X Cgo-X X X

Kesikli bir kapta ikinci mertebeden genel ikinci mertebe kinetik ifadeden;
—dCa/dt=CaodXa/dt= k.Ca.Cg = k.Ca?= k.Cao? (1-Xa)?
Integre edilirse;

k.CAo.t = XA/(].-XA)
1/Ca=1/Caotkt elde edilir.

Son esitlige gore ortamda kalan NaOH derisiminin zamanla degisiminden belli bir sicakliktaki k-hiz
sabiti degeri hesaplanir. Tepkimeye ait aktivasyon enerjisi Arrhenius esitligi yardimi ile bulunabilir.

Reaksiyonlarin gerceklestigi 6zel tasarimlanmig Cihazlar reaktor olarak adlandirilirlar ve isletilme
sekillerine gore farkliliklar igerirler. Kimyasal reaktérler ¢aligma prensiplerine gore ili¢ ana gruba
ayrilabilir. Bunlar kesikli, yar1 kesikli ve siirekli reaktorlerdir.



Kesikli reaktorler en temel reaktor gesididir. Kesikli reaktorler genelde kiigiik dlgekli iiretimlerde veya
yeni proseslerin test edilmesinde kullanilmaktadir. Ayni1 zamanda pahali iiriinlerin tiretiminde ve siirekli
sistemlere ¢evrilmesi zor olan proseslerde de kullanilirlar. Reaksiyonun gergeklestigi siire boyunca
reaktore herhangi bir iiriin giris ve ¢ikisi olmaz. Reaktanlar reaktore beslenerek reaksiyon baslatilir ve
irliniin alinmasi igin belli bir siire beklenir.

Yar1 kesikli reaktorlerin ¢alisma prensibi hem kesikli hem siirekli reaktorlere benzer. Yar kesikli bir
reaktore siirekli ham madde beslenirken olusan {iriin siirekli alinmak yerine kesikli bir sekilde alabilir
veya ham madde belli araliklarla kesikli bir bigcimde beslenirken, {iriiniin siirekli alindig1r durum da yar1
kesikli bir islemdir. Yar kesikli reaktorlerin en 6nemli kullanim alanlarindan birisi, reaksiyonlardaki
seciciligi artirmaktir,

Siirekli ¢aligmakta olan reaktorler neredeyse her zaman yatigkin hal kosullarinda kesinti olmaksizin
caligir. Siirekli ham madde girisi ve iirlin ¢ikist oldugundan ve sabit operasyon kosullarinda (sicaklik,
basing vs.) tutuldugundan siirekli reaktorler biiyiik 6l¢ekli endiistriyel liretimlerde kullanima uygundur.
Temel olarak iki tip siirekli reaktdr vardir. Bunlar sirasiyla siirekli karistirmali tank reaktor ve piston
akish reaktordiir. Dolgu yatakli reaktorler prensip olarak piston akigh reaktorlerle aynidirlar, temel fark
katalizor bulundurmalaridir.

Siirekli karigtirmali tank reaktorler (continuous stirred tank reactor), siirekli ham madde girisi ve {iriin
¢ikisinin oldugu ve reaksiyonun bir tank igerisinde gergeklestirildigi reaktor ¢esididir. Genelde sivi
halde gergeklesen reaksiyonlar i¢in kullanilirlar. Reaksiyonun reaktoriin i¢inde her yerde esit diizeyde
gerceklesebilmesi igin bir karistiriciya sahiptirler. Siirekli karigtirmali tank reaktorler yatiskin halde
calistirildigindan ve karistiriciyla "tam" karisimin saglandig kabulii yapildigindan, reaksiyon hizinin,
sicakligin ve derigimin zamana ve konuma bagli olmadigi kabulleri de yapilarak tasarim esitlikleri
reaktor hacmine bagl olarak tiretilir. Siirekli karigtirmali reaktorler endiistrinin pek ¢ok alaninda
kullanilmaktadirlar. Sabunlagma reaksiyonlarinda, stiren gibi bir¢cok polimerin iiretiminde, biyogaz ve
biyodizel iiretiminde, fermantasyonda ve diger pek ¢ok endiistriyel uygulamada kullanilirlar.

Endiistride siirekli karigtirmali tank reaktér (CSTR) ve kesikli (Batch) reaktorlere ilaveten, kullanilan
bir bagka reaktor tipide borusal (Tiibiiler) reaktordiir. Bu reaktorler genellikle uzun, ince, boru seklinde
yapilandirilmis olup, kimyasal reaksiyonlarin siirekli olarak gergeklestigi sistemlerdir. Borusal
reaktorde, reaktantlar reaktor boyunca akarken siirekli lriinlere doniisecektir. Borusal reaktorde
konsantrasyon eksenel yonde siirekli degistigi ve radyal yonde bir degisim olmadigi, yani plug-flow
reaktor olarak davrandigi géz Oniine alinmaktadir. Borusal reaktorler diger akis reaktdrlerine gore
reaktér hacmi basina genellikle yiiksek doniisiimler elde edilir. Bu reaktorlerin dezavantaji, reaktor

icerisindeki sicaklik kontroliiniin zorlugudur.

Bu deney igin segilen reaksiyon, etil asetatin sodyum hidroksit ile sabunlagsmasidir.

(ﬁ 0
I
CH,COCH,CH; + NaOH(ag) — CH,-C - ONa(aq) + CH,CH,OH

(Etil asetat) (Sodyum Hidroksit) (Sodyum asetat) (Etil alkol)

Bu sabunlagsma reaksiyonu, 20—40 °C sartlarinda, 0-0,1 M reaktant konsantrasyonu araliginda sodyum
hidroksit ve etil asetata gore birinci dereceden; toplamda ikinci dereceden bir reaksiyondur. Bu reaksiyon



kesikli ve stirekli reaktorler kullanilarak gergeklestirilecektir.

3.Deneysel Yontem

3.1. Deney Sistemi

Sekil 3.1. PFR Reaktor deney sistemi

Sekil 3.2. Karigtirmali tank reaktor deney sistemi ve cihaz boliimleri



Cihazin Bolumleri:

L. D!yafram pompa | 19. Isitma ve sogutma suyu girisleri

2. Diyafram pompa II 20. letkenlik sensorii

3. Ana salter 21. Reaktan kaplar1

4. Cihaz tezgahi 22. Reaksiyon sicaklik sensorii baglantisi
5. Raektan I girisi 23. PC - USB baglantisi

6. Tespsi iiriin bosaltma muslugu 24. Iletkenlik sensorii on-off

7. Uriin tepsisi 25. Iletkenlik sensorii gostergesi

8. Reaktan II girisi 26. Karistirict motor on-off

9. Reaktdrden numune alma muslugu 27. Karistirict motor devir ayart

10. Reaktor tasima kulpu ve sehpasi 28. Karistirict motor devir gostergesi

11. Reaktdr seviye skalasi 29. Pompa Il PC —OFF-Manuel anahtari
12. Reaktor 1sitma sogutma bobini 30. Kazan suyu sicaklik gostergesi

13. Reaktsr hacim belirleme borusu 31. Kazan 1sitma rezistansi start-stop

14. Karistiric1 pervane anahtari

15. Reaktor hacim borusu sabitleme kolu 32. Pompa | PC ~OFF-Manuel anahtari
16. Reaktor hacim belirleme tutma kolu 33. Slcflk su ka;anl .

17. Karistiriet motor 34. Sogutma icin sebeke suyu baglantilar
18. Karistirict motor elektrik baglantisi

SUREKLI KARISTIRMALI TANK REAKTOR AKIS SEMASI

1- Reaktan A Tankx

2- Reaktan B Tanks

3- Uran Tanks

4- Sicak Su Deposu

5- Rezistanh Isitics

6- Sicak Su Pompasi

7- Sarekli Kanstirmali Reakior
8- Diyafram Pompa B

9- Diyafram Pompa A

E - iletkenlik Sensora
T : Sicaklik Sensora

Sekil 3.3. CSTR akis semasi



OGEN

TEKNIK EGITiM SISTEMLERI

Baglant: Kurunuz

_
Pompal Kalibrasyon
Pompa2 Kalbrasyon

Olgitlen mL degeri 0

Olctlen mL degeri 0

Veri Kayt ve Grafik Zaman Ayan

Ver kayt zamani 1 =

Grafikk zamaru

Veriler

Kazan Suyu Sicaklig 0 T

Reaktor Sicakligi: 0 T

Kontrol Paneli  jletienlik Grafigi  Veri Toplama

KESIKLI MOD

lletkenlik. 0 mS

Kanginc: Devi 0 »m

SUREKLI MOD

Manuel Kontrol
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Sekil 3.4. Deney sistemi kontrol panelleri: (a) Kesikli reaktér ve CSTR, (b) PFR

3.2. Deneyin Yapilisi

Deneyde, sodyum hidroksit ve etil asetat arasindaki reaksiyonun farkli sicaklik ve beslenme akis
hizlarindaki kinetigi iletkenlik degisimi ile incelenecektir. Kullanilan NaOH ¢ozeltisi ile etil asetat
¢ozeltisi derigimleri esit ve 0.1 M’dir (Bu derisimler karisma sonucu yariya inmektedir.)

Deneye baslamadan once cihaz agilir, bilgisayar ve usb baglantilari yapilir, pompa anahtarlar1 ve
karistiric1 agilir, iletkenlik sensorii yerlestirilir, reaktdr hacmi ve tasma seviyesi ayarlanir.



Kesikli sistemde inceleme yapilmasi amaciyla, oncelikle kontrol panelinden reaktore beslenecek
reaktant hacimlerinin girisi yapilir. Daha sonra, sicaklik ve karistirma hiz1 ayarlari yapilir. Reaktor igine
yerlestirilen iletkenlik sensorii sayesinde belirli zaman araliklarinda cihazdan veya kontrol panelinden
iletkenlik verileri kaydedilir. Reaksiyon sonunda reaktor bosaltilir, temizlenmesi yapilir. Ayn1 deney
farkl1 sicakliklar icin tekrarlanarak reaksiyona ait hiz sabiti ve aktivasyon enerjisi degerlerinin
hesaplamalar yapilir.

Stirekli sistemde (CSTR ve PFR igin) inceleme yapilmasi amaciyla, kontrol panelinden reaktore
beslenecek reaktantlarin akis hizlar1 ayarlanir. Daha sonra, sicaklik ve karistirma hizi ayarlart yapilir.
CSTR igin reaktor igine yerlestirilen iletkenlik sensorii sayesinde belirli zaman araliklarinda cihazdan
veya kontrol panelinden iletkenlik verileri kaydedilir. PFR i¢in ise belirli zaman araliklarinda reaktor
¢ikisindan 6rnekler alinarak iletkenlik 6l¢timleri yapilir ve veriler kaydedilir. Reaksiyon sonunda reaktor
bosaltilir, temizlenmesi yapilir. Ayn1 deney farkli besleme akis hizlari igin tekrarlanarak alikonma
siirelerinin hesaplanmasi yapilir.

4. Sonuclar ve Hesaplamalar

Sodyum hidroksit ve sodyum asetat, reaksiyon ortaminda iletkenlik verilerine katkida bulunmaktadir.
Fakat, etil asetat ve etil alkoliin reaksiyon ortam iletkenligine etkileri yoktur. Reaksiyon boyunca
kaydedilen iletkenlik verilerinden derisim hesaplamalarinin yapilmasi amaciyla, oncelikle derigimi
bilinen NaOH ve CHs;COONa ¢ozeltilerinin iletkenlik olgimleri yapilir. Daha sonra, bu veriler
kullanilarak sodyum hidroksit ve sodyum asetata ait ayri ayri kalibrasyon dogrulart olusturulur.
Ardindan, bu kalibrasyon dogru denklemleri ve reaksiyonun ilerleme derecesinden yararlanilarak, belirli
zaman araliklarinda istenen derisimler hesaplanir.

Derisim hesaplamalarinin ardindan asagida istenenleri yapiniz;

a) Deneyin 1. bolimiinde, farkli sicakliklar igin kesikli diizende NaOH derisiminin zamanla
degisimini gosteren grafikleri ¢iziniz.

b) Deneyin 2. béliimiinde, galisan sicakliktaki farkli besleme akis hizlar1 i¢in NaOH derisiminin
zamanla degisimini gosteren grafikleri ¢iziniz.

c) Farkli sicakliklarda ve kesikli diizende 6zgiil tepkime hizlarini (k) bulup sicakligin k iizerine
etkisini tartisiniz.

d) Bu tepkimenin aktivasyon enerjisini (Ea) bulunuz. Literatiir ile karsilastiriniz.

e) Kesikli ve stirekli diizenlerdeki doniisim hizlarimm her bir sicaklik igin hesaplayarak
karsilastiriniz.

f) Siirekli diizende farkli akis hizlari i¢in alikonma siirelerini hesaplayiniz.

g) Siirekli diizende calisilan sicaklikta farkli besleme akis hizlan i¢in bulacaginiz doniisiim
hizlarini kesikli diizende bulunan degerler ile karsilastirarak; tepkime i¢in en uygun sicaklik ve
akis hiz1 degerlerini tartiginiz.
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6. Ekler
Deney verileri asagidaki Cizelgelere islenecektir.

KESIKLI SISTEM
Sicaklik (°C)

Zaman (min) | Iletkenlik




Sicakhik=....°C

SUREKLI SISTEM

Akis hizlari
Qa=..... mL/min
Qs=..... mL/min

Zaman (min) | Iletkenlik

Zaman(min) p

J

Akis hizlari
Qa=..... mL/min
Qs=..... mL/min




DISTILASYON

1. DENEYIN AMACI
Bu deneyde etanol-su karisiminin distilasyon yontemi ile ayrilmasi ele alinarak, distilasyon islemi
hakkinda uygulamali bilgiler verilmesi amaglanmustir.

2.GENEL BILGILER

Distilasyon, uguculuklar1 veya buhar basinglart farkli olan bilesenlerden olusan bir karigimin
kaynatilarak buharinin elde edilmesi ve daha sonra buharin yogusturulmasi iglemidir. Boylece, distilasyon
islemi ile en az “A” ve “B” gibi iki bilesen iceren bir karisim, “A” bakimindan zengin bir iirlin ile “B”
bakimindan zengin bir bagka iiriine ayrilabilir. Distilasyon ile bu ayirma iglemi, buhar ve siv1 fazlarin temas
ettirerek; daha ugucu “A” maddesinin buhar faza gegmesi ve daha az ugucu “B” maddesinin ise siv1 faza
gecmesi saglanarak basarilabilir. Dolayisiyla, distilasyon ile ayirma igleminin gergeklesebilmesi i¢in buhar ve
stvi fazin bilesimlerinin farkli olmasi gerekir. Fazlar arasi kiitle transferini etkileyen en 6nemli fakt6r ise buhar
ile siv1 fazlar1 arasindaki dengedir. Denge iceren biitiin durumlarda gaz-sivi veya sivi-Stvi gibi iki faz s6z
konusudur. Gaz-siv1 sistemlerinde oldugu gibi, buhar siv1 sistemleri de Gibbs faz kurali ile sinirlanir.

F=C-P+2 (1)

Burada, F: Serbestlik derecesi, C: Karisimi olusturan bilesen sayisi ve P: faz sayisini ifade etmektedir.

Gibbs faz kurali iki bilesenli bir distilasyon islemi i¢in uygulanirsa C=2 ve P=2 oldugundan, serbestlik
derecesi F=2+2-2=2 olarak belirlenir. Yogun (intensif) degiskenler Pr, T ve Xa Ve yadikkate almirsa, bunlardan
sadece ikisi bagimsiz olarak degistirilebilir. Buna gore distilasyon islemi igin, toplam basincin sabit ve sicaklik
degiskeninin belirli bir degerde tutuldugu diistiniiliirse, bu sartlarda sivi ve buhar bilesimleri (xa Ve ya) de
belirlenmis olur.

Buhar-sivi faz dengesi, ideal sistemler i¢in Raoult yasasi ile asagidaki gibi tanimlanabilir.

Ppa =PaXxXxa (2

Burada,

Pa : Saf A bileseninin buhar basinci (atm)

Pa : A bileseninin buhar fazdaki kismi basinci (atm)

Xa : S1v1 fazdaki A’nin mol kesri
Bu yasa, yalnizca kimyasal yap1 olarak birbirine ¢ok benzer maddeler olan, benzen-toluen, hekzan-heptan ve
metanol-etanol gibi ideal ¢ozeltiler igin gegerlidir. Seyreltik ¢ozeltiler durumunda, ideal ve ideal olmayan ¢ogu
sistem ise Henry yasasina uyar.
Henry yasasina gore ise buhar fazdaki bir bilesenin kismi basinci (pa), bilesenin sivi fazindaki mol kesri (xa)
ile dogru orantilidir.
pa =Hx xa 3
Burada H, belirtilen sistem i¢in Henry yasas1 sabitidir (atm/mol kesri).
S1v1 ¢ozeltisi ve buhar karigimlarinin ideal davranmalar1 durumunda bu ¢6zeltilerin sivi-buhar denge iliskileri
bilesenlerin buhar basinglar1 yardimiyla hesaplanabilir. Bunun i¢in kaynama noktas1 diyagramlar1 ve x-y
grafiklerinden yararlanilir. Bu diyagramlarin hazirlanmasinda Raoult Kanunu’ndan faydalanilir.

pa =Pa x xa 4)

Pe =Pg. (1 —Xa) ®)

Pr=pa+ps (6)

Toplam basing:

Pr=Pa.Xa+Ps.(l —xa) @)

ym =t ®
B

A bileseninin buhar fazdaki mol fraksiyonu:



Ya= —A—= P x (D) 9)
T

(py +pB
esitliginden elde edilebilir. Béylece sabit toplam basing kosullarinda, istenilen bir sicaklikta Antoine denklemi
yardimiyla belirlenen buhar basinglari (Pave Pg) kullanilarak, esitlik (8,9)’dan sirasiyla xa ve ya hesaplanabilir.
Bu islem degisik sicakliklar i¢in tekrarlanirsa, ideal sistemler i¢in Sekil 1.a” daki gibi sicaklik-bilesim (T- X,y)
diyagramu ¢izilebilir.

ugucu bilesenin buhardaki mol kesri, v
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ugucu bilesenin srvidaki mol kesri, x ugucu bilesenin sividaki mol kesri, x

Sekil 2.1. a) Sicaklik-bilesim (T- X,y) ve b) (x- y) diyagrami

Burada herhangi bir sicaklik i¢in kaynama noktasi egrisi (doygun sivi egrisi) ile ¢iglenme noktasi egrisi
(doygun buhar egrisi) arasinda ¢izilen yatay dogrular, denge halindeki doygun sivi ve doygun buhar fazlarin
bilesimlerini birbirine baglar ve denge baglant1 dogrusu olarak adlandirilir.

Distilasyon ile ayirmada kademe, yogusturucu ve kazan sicakliklarini hesaplamak i¢in kullanilan
yontemler ¢iglenme ve kaynama noktalarinin hesaplanmasini gerektirmektedir. Kaynama noktasinda bulunan
stviya doygun sivi olarak tanimlanmaktadir. Sicakligin yiikselmesiyle buhar kabarciklari olusur. Bir sivi
karisiminin kaynama noktasi, belirli sabit bir toplam basingta sivi 1sitildiginda buharlarin olusturdugu ilk
kabarcigin gorildigi sicakliktir. Doygun buhar ise ¢iglenme noktasindaki buhardir. Bir buhar karisiminin
ciglenme noktasi, belirli sabit bir toplam basingta buhar sogutuldugunda yogunlasan sivinin olusturdugu ilk
damlanin goriildiigi sicakliktir.

Ikili bir A ve B karisim icin denge diyagranu olan Sekil 1.b’de denge ¢izgisi ve 45° ¢izgisi arasindaki
mesafe biiyiidiikge, buhar bilesimi ya ile sivi bilesimi xa, arasindaki fark da biiyiir. Dolayisiyla ayirma daha
kolay bir sekilde yapilir. Bu ayirmanin sayisal bir 6l¢iitli bagil uguculuk olup, asagida gosterildigi gibi daha
ugucu bilesenin buhar basincinin daha az ugucu bilesenin buhar basincina orani olarak tanimlanir.

(IA,B:}}Z—A (10)

B

Raoult yasasiin gegerli oldugu hallerde,

OAB = % yazilabilir. oap«A” ve “B” yi distilasyon ile ayirmanin kolayligi ve zorlugu konusunda
(1=

dogrudan fikir vermesi konusunda yarar saglamaktadir. aag = 1 oldugunda, distilasyon ile “A” ve “B” yi
ayirmanin miimkiin olmadig1 goriilmektedir. oag ‘nin degeri 1°den ne kadar biiyiik olursa disitilasyon ile “A”
ve “B” nin ayrilmasi o kadar kolay olmaktadir.

Ozellikle ¢ok bilesenli karigimlar i¢in kullanimi pratik olan bir kavram ise dagilim katsayisidir ve
asagidaki gibi tanimlanir.

Ki=2 (11)

X
Kiigiik mol agirlikli hidrokarbonlar igin dagilim katsayis1 sadece sicaklik ve basincin fonksiyonu oldugundan,
boyle maddeler i¢in K; degerlerinin bulunmasinda kullanilabilecek nomogramlar gelistirilmis olup Depriester
diagramlarindan okunabilir.



Tiim ayirma iglemlerinde oldugu gibi distilasyonda da amag, besleme icerisindeki bilesenleri miimkiin
oldugunca saf bir sekilde ayrigtirabilmektir. Bu amagla, geri dongii (reflaks) yapilip yapilmamasina gore iki
tiir distilasyondan yontemi bulunmaktadir.

1-) Geri dongiistiz (reflakssiz) distilasyon: Bu yontemde buharlasan bilesenin tamami sistemden gekilir.
Sistemde dengenin olup olmamasina bagl olarak iki yontem mevcuttur.

a-) Ani (flash) distilasyon : Flash distilasyon veya diger bir ismiyle denge distilasyonu tek kademeli bir
isletimdir. Bu islemde s1v1 kismen buharlastirilir, buharin artik ya da kalan siv1 ile dengeye gelmesi saglanir.
Sonugta sivi ve buhar fazlar ayrilir. Yontemde, sivi karigim borusal 1s1 degistiricide 1sitilir ve basing altinda
kaynama noktasinda kolona gonderilir. Ani bir genlesme ile karsilasan s1vi karisim birbiriyle dengede bulunan
buhar ve siv1 fazlara ayrilir. Sistemde buhar-sivi dengesinin her an mevcut oldugu bir yontemdir.

b-) Diferansiyel (Basit kesikli) distilasyon: Sitemde buhar-sivi dengesi s6z konusu olmadigi, karigimi olusturan
bilesenlerin kaynama noktalarinin birbirinden ¢ok farkli oldugu durumlarda kaba ayirmalar icin tercih edilen
bir yontemdir. Diferansiyel damitmada, siv1 6nce 1sitilan bir 1sitictya yiiklenir. Sivi yiikleme yavas bir sekilde
kaynatilir, buhar olusur olusmaz ani bir sekilde bir yogunlastiriciya cekilir; yogunlasan buhar (disitilat)
buradan alinir. Yogunlagan buharin ilk kismi daha ugucu bilesen A’ca en zengindir. Buharlagma ilerledikge,
buharlagtirilan iiriin A agisindan daha fakir olur.

2-) Geri dongiili distilasyon: Flash distilasyon, uguculuklar ¢ok farkli olmayan bilesenlerin ayrilmasi igin
etkin bir yontem degildir; diferansiyel distilasyon ise kaba ayirmalar i¢in uygundur. Bu nedenle, endiistriyel
uygulamalarda ve laboratuvar 6lgeginde daha saf {irlin eldesini saglayacak, etkili ve bagarili bir ayirma igin
‘zenginlestirme' de denilen geri dongiili siirekli distilasyon uygulanmaktadir. Asagida Sekil 2’de tipik bir geri
dongiilii distilasyon kolonu sematize edilmistir.
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Sekil 2.2. Geri dongiili distilasyon kolonu

Bu yontemde, kolonun orta kismindan bir yerden beslenen besleme akimi, daha ugucu olan “A”
bileseni agisindan zengin bir Ust iiriine (D) ve “B” bilseni cinsinden zengin bir alt iiriine (B) ayrigtirllmaktadir.
Xp Ve Xg terimleri sirastyla, A bileseninin st iiriin D ve alt iiriin B i¢indeki mol Kkesirlerini gosterdigi kabul
edilirse, amag¢ A’nin besleme igerisindeki mol kesrinden (Xg) ¢ok daha yiiksek ve miimkiin oldugunca 1’¢ yakin
Xp derigsimindeki A bileseni igeren iist {irlin ile yine miimkiin oldugunca 0’a yakin Xg derisiminde bir alt {irlin
elde etmektir. Bunu basarabilmek i¢in, kolonun istiinden elde edilen buharin yogunlagtirildiktan sonra bir
kismu kolonun tepesine birinci rafin {istiine geri dondiriilmektedir. Raflar (her biri bir kademe olarak



diistiniiliip) iistten itibaren numaralandirilirsa, yogunlastiricidan geri dondiiriilen akima 'geri dongl' veya
'reflaks' denir. Kolonun altindan alinan stvinin bir kismi da tekrar buharlastirilarak yine kolona en alt rafin
altindan geri beslenir. Boylece kolon iginde siirekli olarak yan yana ve ters yonde akan sivi ve buhar fazlari
elde edilir. Besleme akimi da; soguk sivi, doygun sivi, buhar-sivi karigimi veya kizgin buhar hallerinden hangi
durumda ise, kolon i¢inde akan sivi ve buhar akimlarma karigir. Sekil 2 incelendiginde, buhar fazi asagidan
yukariya dogru yiikselirken, sivi faz yukaridan asagiya dogru indigi goriilmektedir. Ayrica sistemin en sicak
yerinin buharlastirma kazan1 oldugu ve en soguk yerinin de yogunlastirici (kondensér) oldugu goriiliir. Boylece
kolon boyunca yukariya dogru ¢ikildik¢a, azalan sicakliklarda buhar fazinda daha ¢ok ugucu madde olan A
bileseni bulunmaktadir. Buhar fazdaki “A” bileseninin miktarinin artmasi, asagi dogru akan sivi fazin
icerisindeki “A” bileseninin buharlasarak buhar faza ge¢cmesiyle saglanabilir. A bileseninin buharlagsmasi i¢in
gerekli gizli 1s1, kolon boyunca yukariya ¢ikildikca azalan sicakliklarda buhar fazindan uguculugu az olan B
bileseninin yogunlasarak sivi faza ge¢mesiyle aciga ¢ikan enerjiden karsilanir. Bu sekilde kolon boyunca
yukariya ¢ikildikga, buhar faz1 “A” cinsinden zenginlesmektedir. Besleme rafinin {izerindeki kisimda akan
buhar, igindeki ugucu bilesen A, bakimindan besleme akimindan daha zengindir. Bu nedenle, besleme rafinin
iistiinde kalan kisma “zenginlestirme bolgesi” denir. Kolonun alt kisminda ise sivinin i¢indeki uguculugu az
olan B bileseni derisimi, kolonda asag1 dogru inildik¢e artmaktadir ve bu da buhar fazinin B bileseninden
styrilmasi ile ger¢eklestiginden, besleme rafi dahil kolonun alt kismina “siyirma bolgesi” denir. Kolon boyunca
asagl dogru akan sivi fazindan yukariya dogru akan buhar fazina A bileseni gegerken, buhar fazindan sivi
fazina da B bileseni gegmektedir. Fazlar arasindaki kiitle transferinde verimi arttirmak amaciyla buhar ve sivi
fazlar defalarca raflar tizerinde temas ettirilip ayrilmaktadir. Her bir raf en basit haliyle delikli bir tepsi olarak
diisiiniilebilir. S1vi fazi bir rafin iizerinde bir tabaka halinde akarken, buhar fazi1 da rafin deliklerinden gegerek
kabarciklar olusturur. Bu buhar kabarciklar sivi tabakasi i¢inde yiikselirken, fazlar arasinda A ve B
bilesenlerinin ters yonlii kiitle transferi olmaktadir.

Distilasyonda geri dongii (reflaks) orani, R = (Geri donen akim)/(alinan st {iriin akimi) olarak
tanimlanir. Distilasyon ile ayirma iglemi i¢in kullanilacak gerekli kademelerin sayis1 kullanilan geri dongii
oranina baglidir.

Toplam geri dongii: Tiim yogusmus maddenin, geri akim olarak kolona gonderildigi, hicbir iiriin
almmadig1 ve besleme yapilmadigi kosullardaki geri akima toplam geri dongii denir. Toplam geri dongii,
istenilen ayirmay1 yapabilmek i¢in teorik olarak miimkiin olan minimum kademe sayisidir.

Minimum geri dongii: Geri dongii oraninin maksimum oranda azaltildig1 ayirma islemi ancak sonsuz
sayida kademeden olusmus kolonda yapilabilir. Distilasyon kolonlarinin McCabe-Thiele metoduna gore
analizinde, geri dongii oran1 azaldikga isletme dogrularinin egimleri denge dogrusuna gore hareket eder. Bu
durumda kademe sayilarinda artma olur. Sonug¢ olarak, geri dongii oraninin gittikge azalmasi ile kademe
sayilar1 biiyiik degerlere ulasir. Bu durumda geri dongii orani minimumken, kademe sayis1 maksimumdur. Bu
istenilen bir ayirma i¢in miimkiin olan minimum geri déngii oranidir.

Optimum geri déngii orant: Optimum geri dongii oranlari, istenilen bir ayirma igin gerekli minimum
ve toplam geri dongii oranlar1 arasindadir. Optimum geri dongii orani, en az yillik isletme maliyetinin elde
edildigi orandir. Istenilen ayirmanin minimum maliyetle yapilabilmesi igin uygun bir deger segmelidir. Geri
dongiiniin artirilmasi, kademe sayisini azaltir, dolayisiyla yatirim maliyeti azalir; ancak isletme maliyeti artar.
Birgok sistem i¢in optimum geri déngii orani, minimum geri dongii oraninin 1.2 ile 1.5 kat1 arasindadir.

Distilasyon kolonlar, fazlar arasi temasi saglayarak etkin bir ayirmanin gergeklestirilmesini saglarlar.
Distilasyon kolonlar1 dolgulu ve rafli olmak iizere ikiye ayrilir. Dolgulu kolonlar, ¢esitli dolgu malzemelerinin
geligiglizel veya diizenli olarak doldurulmasi ile hazirlanir. Sikg¢a kullanilan rafli kolonlar ise, tepsili
kolonlardir. Eskiden sik¢a kullanilan kampana rafli (buble cap plate) kolonlar ise maliyetleri nedeniyle bazi
6zel durumlar diginda pek kullanilmamaktadir. Tepsili kolonlar, diisiik maliyetleri ve gelistirilmis tasarim
kriterleri agisindan neredeyse standarttirlar. Tek dezavantajlari, buhar akis hizinda tasarim degerinin altina
diisiilmesinde raf etkinliginin olumsuz yonde etkileyen deliklerden sivinin dokiilmesi; yani aglama olay1 ile



kargilagilmasidir. Calisma esnasinda bdyle bir durumla kargilasma durumu varsa tepsili kolonlar yerine valfli
raflar tercih edilebilir. Tepsili bir kolon Sekil 3’te verilmistir.

(@) (b)
Sekil 2.3. a) Tepsili kolonun kesiti, b) tepsili kolonun iistten goriiniimii

Sivinin bir alttaki rafa akmasini saglamak amactyla, rafin bir kisminin kesilmesiyle olusturulan kanala;
sivi kanali denir. Bu kanali olusturmak igin rafa tutturulacak olan metal levhanin bir kismi raf seviyesinin
iistiine ¢ikarilarak raf savagi olusturulur. Bu savak yardimiyla, raf iizerinde belli bir yiikseklikte tutulan sivi
icinde buhar fazi kiiciik kabarciklar halinde dagitilir. Stv1 yiiksekligi arttik¢a sivi-buhar temasinin artacagi i¢in
raf etkinliginin de artmasi beklenmektedir. Ancak, siv1 seviyesinin gereginden yiiksek olmasi, sividan gegen
buharda yiiksek basing diisiisii gézlenmesi anlamina gelmektedir. Buradan, savak yiiksekliginin uygun bir
seviyede tutulmasi gerektigi anlasilmaktadir. Ayrica, raf etkinligini yiiksek tutabilmek amaciyla, buharin sivi
icinden olabildigince yiiksek hizda gecmesi istenir. Fakat, buhar akis hizinin fazla yiliksek olmasi yine buhar
fazinda yiiksek basinca neden olur ve buharin raf tizerindeki sivinin bir kismini ince tabakalar halinde bir
tistteki rafa tagiyarak raf etkinligini azaltic1 yonde etki yapar. Buhar akis hizi, kazana verilen gii¢ yani, kaynama
hiz1 degistirilerek kontrol edilmektedir. Basing diisiisii — kaynama hiz1 grafiginde (log/log) diisiik kaynama
hizlarinda basing diisiisii kopiirme olana kadar sabit kalirken, yiiksek kaynama hizlarinda hizli bir sekilde
artmaktadir.

Raf boyunca buhar fazda meydana gelecek olan basing diisiisii, siv1 tasima kanalindaki sivi seviyesini
dogrudan etkiler. Ciinki buhar fazdaki yiiksek basing diisiisii bu kanaldaki s1vi seviyesinin daha da yilikselmesi
demektir. Artan basing diisiisii sonucu kanalda yiikselen siv1 seviyesi bir {istteki rafin sivi seviyesine ulasirsa;
biitlin kolon sivi ile dolar, buhar fazi raflardan diizensiz bir sekilde gegmeye baslar. Bu olaya “tasma” denir.
Dolayisiyla kolon iginde buhar akis hizinin tasma gozlenmesine izin vermeyecek sekilde se¢ilmesi
gerekmektedir. Bunlara ek olarak, buharin deliklerden ge¢is hizinin diisiik olmasi da sivinin bir alt rafa
akmasina neden olur. “Aglama” olarak adlandirilan bu olay, yine raf etkinligi olduk¢a diisiirmektedir. Diisiik
stv1 akis hizlarinda ise “konilesme” adi verilen ve sivi-buhar temasini azaltarak raf etkinligini diigiiren bir olay
gerceklesebilmektedir. Bu durumda, buhar siviy1 delik ¢cevresinden iter ve kendisi ters bir koni seklinde raftan
gecer.

Bir distilasyon kolonu etrafinda toplam kiitle denkligi
F=D+B (12)
seklinde yazilabilir

Daha ugucu bilesen A iizerinden bilesen kiitle denkligi ise,

FXr= DXp+BXz (13)

seklinde ifade edilebilir. Bu esitlikler, hesaplamalarda bilinmeyen akis hizlarinin veya ug¢ derigimlerin
hesaplanmasinda pratik olarak kullanilmaktadir.

“n” zenginlesme bdlgesindeki herhangi bir rafi ve “m” styirma bolgesindeki herhangi bir rafi gostermek iizere,
zenginlesme bolgesi i¢in yogunlastirici ile beraber iistten n adet rafi i¢ine alan bir sistem i¢in toplam kiitle
denkligi yazilirsa,

Vn+1=Ln+D (14)



ve A bileseni igin,
Vn+1 Yn+1=Lan+DXD (15)
elde edilir.

Herhangi bir kademeye giren buharla, o kademeyi terk eden sivi fazin es molar akis hizindadir, yani
bir kademenin ayn1 yoniindeki akimlarin akilar1 farki (net aki) sabittir. Buna gore zenginlesme bdolgesi igin,
D=Vn1-La (16)
yazilabilir. (16) denklemi (15) denkleminde yerine konulup denklem (15) diizenlenirse, zenginlesme bolgesi
isletme dogrusu denklemi elde edilir;

Yn+1= [Lo/(La+D)Xn+DXp)/(Lnt+D) (17)
Styirma boélgesi i¢in kiitle ve bilesen denklikleri yazilirsa,

Ln=Vm+1+B (18)
LnXm=vm+1Y mr1+BXs (19)

Bu bolge icin net aki ifadesi,

B=Lm'Vm-1 (20)
seklinde olup, bu ifade (19) denkleminde yerine konulup diizenlenirse,
Ym+l=[Lm/(Lm'B)]Xm'BXB/(Lm'B) (21)

elde edilir. Bu denklem, siyirma bélgesi isletme dogrusu denklemidir.

Zenginlesme ve siyirma bolgelerinde bir kademeye giren buhar ile ayn1 kademeyi terk eden sivi
akimimin bilesimleri arasindaki iliskiyi veren (17) ve (21) denklemlerine isletme dogrusu denklemleri adi
verilir.

Distilasyon kolonlarmin McCabe-Thiele metoduna gére analizinde, buhar ve sivi akimlarinin akis
hizlarinin kademeden kademeye degismedigi varsayilmaktadir.

Boylece; Vn+1 =Vi Ve Lna=L; kabul edilebilir. Bu duruma, ‘sabit molal aki’ denir.
Distilasyonda geri dongii oran

Rp=L/D (22)

olarak tanimlanmaktadir.

Zenginlestirme bolgesi isletme dogrusu denklemi, geri dongii orani kullanilarak yazilirsa,
Yn+1=[Ro/Rp+1)]XntXo/(Ro+1) (23)

McCabe-Thiele yontemine gore gerekli kademe sayisinin bulunmasinda (23) denkleminin egim veya
kesmesinden yararlanilarak zenginlestirme bdlgesi isletme dogrusu gizilir.

Besleme rafinin tayininde ise asagida verilen besleme dogrusu denklemi kullanilir,
Y=-0/(1-q)X+X+(1- ) (24)

Burada g, giris kosullarinda 1 mol beslemeyi buharlastirmak i¢in gereken 1sinin, beslemenin gizli
molar buharlagma 1sisina oranidir. q degeri, beslemenin sekline bagh olarak degismektedir.

Besleme sekilleri i¢in q' nun alacagi degerler;
Soguk sivi: g>1, Kaynama noktasinda doygun sivi: g= 1, S1v1 - buhar karigtmi: 0<g<1,
Doygun buhar: g=0, Kizgin buhar: g<0 seklindedir.

Besleme, soguk ve kizgin buhar halindeki ise q’nun degeri sirasi ile asagidaki denklemler ile bulunur.
0= 1+Cp(Te-Te)/A (25)
q=- va(TF-TD)/ A (26)
q dogrularinin xy- diyagraminda goriiniimleri Sekil 4’te verilmistir.
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Sekil 2.4. q dogrularinin xy- diyagraminda goriiniimleri

Besleme dogrusunun egimi bulunarak, besleme dogrusu ¢izilir. Daha sonra, siyirma bdolgesi (alt
isletme) dogrusu; kosegen tlizerinde xg degerine denk gelen nokta ile zenginlestirme bolgesi (iist isletme)
dogrusu ile q dogrusunun kesim noktasi birlestirilerek ¢izilir. Daha sonra xp (iist iiriin bilesimi) veya xg (alt
{iriin bilesimi)' den baslayarak kademeler yerlestirilir. ikili bir karisimin distilasyonu icin McCabe-Thiele

diyagraminin kullanimi Sekil 2.5’te sunulmustur.

10 - =
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I 09 - Zenginkegtirme bilgesi
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¥ = Ugucu bilesenin s fazdaki mol kesri
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Sekil 2.5. ikili bir karisimin distilasyonu i¢in McCabe-Thiele diyagramimin kullanima.

3. DENEYDEN ONCE YAPILMASI GEREKENLER
-Distilasyon islemi hakkinda bilgi toplayiniz.
-Kesikli ve siirekli distilasyon islemleri hakkinda bilgi toplayiniz.




4, DENEYSEL YONTEM
4.1. Deney Sistemi
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Sekil 4.1. Deney diizenegi




W, Distile

Deney Seti Veriler Sicaklik Grafigi
KONDENSER

TEKNIK EGITiM SISTEMLERI

Baglant Kurunuz

Reflux Orani

Son Uriin Stresi: 0 sn.

Reflux Suresi:

Manuel Kontrol

Kazan Sicaklik Kontroli

Sicaklik Set Degeri: 0 C

Veri Kayit
Veri Kayit Sikhgi: 0 sn.

Grafik Kayit Sikligi: 0 sn.

SOGUTUCU

0 sn.

Q=m.C.AT

Rezistans Joul

Sekil 4.2. Distilasyon akis semasi ve veri kontrol yazilimi ara yiizii

4.2. Deneyin Yapihsi
Deney A) Kesikli Distilasyon

Kolon basing diisiigiiniin belirlenmesi:

Deneylerde kullanilmak {izere %25 metanol %75 su igeren karigim hazirlanir.

Oncelikle sistemtoplam geri akim  oraninda yani  olusan buharm
yogunlastirilip tiimiiniin sisteme geridénmesi seklinde caligtirtlir.

Besleme, besleme tankina konulmayip dogrudan kazana konulabilir. Toplam geri akim oraninda
besleme, iist lirlin ya da alt iirlin olmaz. Deneye baslamadan 6nce cihaz iizerinde bulunan tiim
vanalarin kapali oldugundan emin olunmalidir. Kazan distile edilecek karisimdan 10 L alinarak
doldurulur. Kazan iizerinde bulunan kapagin sikica kapatildigindan emin olunmasi gerekir.
Kontrol panelindeki Ana salter agilir. Rezistans sicakligi maksimum 90 °C’a set edilir. Bu
sicaklik degeri T8’den takip edilebilir ve istenilen degere set sicakligi degistirilerek yeniden
ayarlanabilir. Sogutma suyunun hazir hale gelmesi i¢in sogutma sistemi c¢aligtirilir.
Kazanin(buharlastirici) i¢indeki maddeler 1sinmaya baslar ve bu da sicaklik gostergelerinden
okunabilir. Distilasyon kolonunun alt ve iist kisminda basing transmitterleri bulunmakta olup
siirekli olarak kolonda olusan fark basinglar1 gormeyi saglar. Baslangicta kolonda basing diisiisii
olugmaz.

Kolonun tiim tepsileri disaridan goériinebilmeleri agisindan camli olarak imal edilmistir.

Bir siire sonra, buhar kolon boyunca yiikselir ve bu siire¢ T1, T2, T3, T4, T5, T6 ve T7
sicakliklarinin yiikselmesiyle de gbzlenebilir. Buhar sogutucuya girer ve cam distilat kabinda



(Refliiks tanki) damlaciklar seklinde goriiliir. Distilat bir miktar cam kapta birikir ve daha sonra
geri akim regiilator vanasindan (refliiks selonoid valfi) vasitasi ile kolon iizerinde bulunan V3
vanasina harici bir hortumla irtibatlandirilarak kolona geri akmasi saglanir. Toplam geri akim
oraninda ¢alisildigindan yogunlasan buhar kolona geri donecektir.

Soguk distilat kolona geri doner ve tepsilerden asagi dogru inerek sivi faz olusturur ve sivinin
icinden gegen buhari kaynatir. Bu sistem, T1, T2, T3, T4, TS, T6 ve T7 sabit oldugunda dengeye
ulagmis demektir.

Kaynama hizi V4 vanasi ile refliiks tankindan alinan numunenin incelenmesi suretiyle ol¢iliir
boylece tiim kondensat Sl¢iilii bir kap igerisine dolar ve belirli bir miktar maddeyi toplamak i¢in
gerekli olan zaman belirlenebilir. Bu islem, kondensat besleme borusunda belirli bir miktar sivi
kaldigs siirece kolondaki denge durumunu bozmaz. Ornek alinacagi zaman, V4 vanasi kismen
acilir ve kondensat yatigkin bir akis elde edilene kadar geri akim sisteminden 6l¢iilii bir kaba
almir (buharin ugmasini dnlemek igin sivinin baglanti borusunda kaldigindan emin olunmalidir).
Ayn1 zamanda numune alimi ve siire belirlenmesine devam edilmelidir. 100 mL’lik 6l¢iilii kapta
yaklasik 90 mL numune toplanir. ilk alinan &rnek atik sisesine alinir.

Numuneler toplandiktan sonra, kolonun iistiinde ve altindaki basing diistisleri okunur. Basing
diisiisii okumalaria degerler birbirine yaklagincaya kadar devam edilir. Her bir okumadan 6nce
sistemin tekrar dengeye gelmesini saglamak amaciyla 5-10 dakika beklenilir.

Kaynama hizi, kontrol panelindeki 1sitici gli¢ kontrolorii ile maksimum deger 95 °C olacak
sekilde tekrarlanir.(Cihaz 95 °C’ set edilmistir. Bu sicakliklarda kazan distilat sicakligi
yaklas1 87 °Colmaktadir.)

Sistem dengeye geldiginde yukarida belirtilen iglemler tekrar uygulanir.
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Sekil 4.3. Deney diizenegi



Kesikli distilasyonda tiim kolon veriminin belirlenmesi:
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Sekil 4.4. Kesikli distilasyon akis sistemi

* Sistem 6nceki deneydeki gibi kurulur ve kazan 10 L karisimla doldurularak toplam geri akim
oranina ayarlanir ve sistemin dengeye gelmesi igin en az 30 dakika beklenir.

* Kaynama hizi V4 vanasi ile {i¢ kere oOlglilerek bu degerlerin ortalamasi alinir. V4 vanasi
aracilifiyla st lirlinden 6rnek alinir. Bu islem yapilirken V4 vanasi kismen agilarak az bir miktar
stvinin hatta kalmasina dikkat edilmelidir.

* Ornek alinirken genellikle 5-10 mL aras1 madde 6rnegi almadan &nce atilir. Ancak kiitle
denkliginin bozulmamasi agisindan ¢ok fazla miktarda sivi atilmaz.

®* Numune alindiktan sonra cam tiip igine konulan numune dik bir sekilde saklanir. Clinkii ters
cevrilirse numunenin buharlagsma olasiligi olabilir.

*  Ust iiriiniin kir1lma indisi refraktometre ile &lgiiliir (Bunun amaci kirilma indisi ile karisimin
kompozisyonu arasinda bir bagint1 olmasidir). Ayni sekilde V7 vanasi ile alt iiriinden numune
almir (bu numune ¢ok sicak olacagindan dikkatli olunmalidir). Bu 6rnegin de kirilma indisi
Ol¢iilerek kaydedilir.

* Buiglem, hem {ist hem de alt {irlinden beser numune alinana kadar her 10 dakikada bir tekrar



edilir. Ortalama kolon sicakligini hesaplamak i¢in T7 ve T1 sicakliklar1 kaydedilir.

* Buislemler, farkli kaynama hizlar igin tekrarlanir.
Sabit geri akim oraninda distilasyon:

* Degisen geri akim oranlarinda ¢aligmak i¢in sistem Onceki deneylerde oldugu gibi baslatilir ve
kazan 10 L karigim ile doldurulur. Sistemin dengeye gelmesi ig¢in en az 15 dakika beklenir. Geri
akim kontrol6rii istenilen orana ayarlanir;(bu oran

% olarak girilmelidir 6rnegin % 80 girildiginde 10 sn ¢evrim siiresi belirlendiginde kolona 8 sn {ist
iriin kabma 2 sn besleme yapilacaktir) Geri akim vanasi kontrol panelinden hangi modda
calisiliyorsa ona gore ac¢ilir. Yogunlagsan buharin {iriin toplama kabina doldugunun gézlenmesi
gerekir.

* Kaynama hizi V4 vanasi araciligi ile dl¢iiliir. Bu iglem ii¢ kez yapilir ve ortalamasi alinir. V4
vanasi araciligiyla iist tirlinden numune alinir. Bu iglem yapilirken V4 vanasi kismen agilarak az bir
miktar sivinin hatta kalmasina dikkat edilmelidir.

*  Ornek alinirken genellikle 5-10 mL aras1 madde &rnegi almadan 6nce atilir. Ancak kiitle
denkliginin bozulmamasi agisindan ¢ok fazla miktarda sivi atilmaz. Numune alindiktan sonra cam
tiip icine konulan numune dik bir sekilde saklanir. Ciinkii ters ¢evrilirse numunenin buharlagma
olasilig1 olabilir.

*  Ust iiriiniin kirlma indisi refraktometre ile dl¢iiliir. Aym sekilde V7 vanas: ile alt {iriinden
numune alinir (bu numune ¢ok sicak olacagindan dikkatli olunmalidir). Bu 6rnegin de kirilma indisi
olgiilerek kaydedilir.

* Bu islem, hem iist hem de alt iirlinden 5 kez numune alinana kadar her 10 dakikada bir tekrar
edilir. Ortalama kolon sicakligini hesaplamak igin T7 ve T1 sicakliklar1 kaydedilir.

* Buislem farkli geri akim oranlar i¢in tekrarlanir.



Deney B: Siirekli Distilasyon
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Sekil 4.4. Siirekli distilasyon akis sistemi

® Numune kab1 5 L distile edilecek karigimla doldurulur. Kazan ise 10 L karigimla doldurulur.

Kazan kapagimin sikica kapali oldugundan emin olunmalidir. Sicaklik ayar1 T8 yani kazanin
sicakligl ayarlanir ve yogusturucuya girecek sogutma suyunun i¢in sogutma sistemi ¢alistirilir.
Scada panelinde bulunan kazan isitic1 sicakligi en yiiksek degere ayarlanir.(genellikle 90-100°C)
Kazadaki sicaklik yilikselmesi T8 nolu sicaklik gdstergesinden izlenebilir. Kazanin igindeki
maddeler 1sinmaya baslar ve bu da sicaklik gostergesinden okunabilir.

Kazanda 1sitic1 akiskan olarak yag kullanilmakta olup 1s1 iletim katsayis1(K)=0.103 (kcal/ m,h,
°C) dir.

Bir siire sonra, buhar kolon boyunca yiikselir ve bu siire¢ T1, T2, T3, T4, TS, T6 ve T7
sicakliklarmin yiikselmesiyle de gozlenebilir. Buhar sogutucuya girer ve cam distilat kabinda
damlaciklar seklinde goriiliir. Distilat bir miktar cam kapta birikir ve daha sonra geri akim
(refliiks) vanasindan ayarlanan siire kadar akar. Deneye toplam geri doniis orani ile baglanir.

Soguk distilat kolonun {istiine gelir ve tepsilerde belirli bir katman olusturarak kolondan asag1
dogru iner ve sivinin iginden gegen buhar1 kaynatir. T1, T2, T3, T4, T5, T6 ve T7 sicakliklar
yatiskin duruma gegince sistem dengeye gelmis demektir.



Geri akim vanasinin agilmasi i¢in 6nce, geri akim oran1 Scada programindan 5:1 (yani 5 saniye
kolona 1 saniye de iiriin toplama kabina) olacak sekilde ayarlanir daha sonra geri akim vanasi
acilir. Ust iiriin toplama kabina akan yogunlasan buharin da gézlenmesi gerekir.

Besleme kolona orta noktadan verilmelidir (4. tepsiden). Kolon toplam geri akim oraninda
dengeye geldikten sonra (bu siire 15-30 dakikay1 bulur), beslemenin kolona verilmesi ve geri
akim ayni1 zamanda baslatilabilir. Besleme akis hizinin 2 L/saat olacak sekilde ayarlanmasi
onerilmektedir (besleme pompasi kalibrasyonunu inceleyiniz.).

Kolondan yiikselen buhar sogutucuya gelir ve yogunlasarak st {iriin toplama kabina toplanir.
Yaklasik 3 L besleme beslendikten sonra V4 vanasi ile iist lirlinden numune alinir. Bu islem
yapilirken V4 vanasi kismen agilarak az bir miktar sivinin hatta kalmasina dikkat edilmelidir.

Ornek almirken genellikle 5-10 mL aras1 madde &rnegi almadan énce atilir. Ancak kiitle
denkliginin bozulmamasi agisindan ¢ok fazla miktarda sivi atilmaz. Numune alindiktan sonra
cam tiip i¢ine konulan numune dik bir sekilde saklanir. Ciinkii ters cevrilirse numunenin
buharlagma olasiligi olabilir.

Alinan numunenin kirilma indisi 6l¢iiliir. Ayn1 sekilde ve ayni anda V8 vanasi aracilifiyla da
alt irlinden 6rnek alinir. Dikkat! Bu 6rnek sicaktir. Bu numunenin de kirilma indisi 6lgiiliir ve
kaydedilir.

Bu islem, hem alt hem de {ist iiriinden beser tane 6rnek alinincaya kadar her 10 dakikada bir
gerceklestirilir. T7 ve T1 sicakliklar1 ortalama kolon sicakligini belirlemek i¢in kaydedilir. Ayni
islemler farkli geri akim oranlar1 i¢in gergeklestirilir. Ayni1 islemler farkli kaynama hizlari i¢in
de gerceklestirilir. Deney A’da kullanilan kalibrasyon grafigi numunelerdeki bilesenlerin
konsantrasyonlarinin belirlenmesi i¢in kullanilabilir.

Besleme yerinin degistirilmesi:

Besleme kabi 5 L distillenecek karisim ile doldurulur. Daha &nce siirekli distilasyonda
gergeklestirilen iglemlerin aynisi bu deney igin de gerceklestirilir. Fakat burada tek fark,
besleme kolonun ortasindan degil en {ist tepsiden verilir.

Kolondan yiikselen buhar sogutucuya gelir ve yogunlasarak st liriin toplama kabina toplanir.
V4 vanasi ile iist iiriinden numune alinir. Alinan numunenin kirilma indisi 6l¢iiliir. Ayni1 sekilde
ve ayni anda V7 vanasi araciliiyla da alt tirlinden 6rnek alinir. Bu numunenin de kirilma indisi
olgiiliir ve kaydedilir. Bu islem dokuz tane 6rnek alinincaya kadar gerceklestirilir (besleme
bitmeden).

Cihazda bulunan sicaklik sensorleri ve vanalar asagida verilmektedir.

T1: Distilasyon kolonunun en iist tepsisinin sicaklig
T2: Ikinci tepsinin sicakligi

T3: Ugiincii tepsinin sicaklig

T4 : Dordiincii tepsinin sicakligi

TS : Besinci tepsinin sicaklig1

T6  :Altinci tepsinin sicakligi

T7 : Yedinci tepsinin sicakligi

T8 : Kazanin sicakligi

T9 : Sogutucuya giren suyun sicakligi

T10 : Sogutucudan ayrilan suyun sicaklig

V4 : Sogutucudan ¢ikan kondensat (geri akim/lst iir{in) vanasi



V7 : Kazandaki sivi (kaynamakta olan siv1, dikkatli olun) vanasi
V5 : Ust iiriin toplama kab1 vanasi
V8 : Alt {iriin toplama kab1 vanasi

5. HESAPLAMALAR
Deney A: Kesikli Distilasyon

® Asagidaki cizelge kolonda basing disiisii belirlendikten sonra deneysel veriler ile
doldurulur.

Cizelge 1. Deneysel veriler

Giic Kaynama  hizi Basing  diisiisii Tepsilerdeki
(kW) | (L/saat) (mbar) (tiim) kopiirme

0,50
0,75
1,00
1,25
1,50
1,75

® Bulunan sonuglardan, basing diislisiine kars1 kaynama hiz1 log/log grafik kdgidinda grafige
gegirilir.
A

Basing Distst (cm H,0)

3.
>
Kaynama Hizi (Lsaat)

Sekil 5.1. Basing diisiisii-kaynama hiz1 grafigi

e Karigimlarin belirlenen kirilma indisleri ile agagidaki gibi bir tablo hazirlanir ve kirilma indisine karsi

mol kesirleri grafige gegirilir.

Cizelge 2. Konsantrasyon-kirilma indisi
Konsantrasyon Kirillma

%100
%75
%50
%25
%0




) 02 04 oe o L "2
Mol bear (matansicn)

Sekil 5.2. Mol kesrine (metanolce) kars1 kirilma indisi grafigi

Ikili karistmin herhangi bir kompozisyonu igin kirilma indisi (y) 6l¢iiliir ve kompozisyon (x) grafikten
okunur.

Tim kolon verimi Fenske esitligi ile agagidaki veriler kullanilarak hesaplanir.
Kaynama hiz1 =... L/saat
Ust iiriin kompozisyonu (xa)d =

a)

b)

c)

d)

e)

Ortalama T molce%(metanol)

Alt {iriin kompozisyonu (xa)b =
a)
b)
9)
d)
e)

Ortalama tist kolon sicakligl =.........ccccevvivviiinnne °C
Ortalama alt kolon sicakligt = ........cccoviiiennnen. °C
Ortalama kolon sicakligi T °C



Cizelge 3. Ust ve alt iiriin kompozisyonu (deneysel veriler)

Ust iiriin kompozisyonu | Alt iiriin kompozisyonu
Molce Molce
1
2
3
4
5
6
7
8

® Sabit geri akim oraninda denge diyagramindan (metanol-su) bilesenlerin her bir kademedeki
kompozisyonu belirlenir (Cizelge 3’deki veriler elde edildikten sonra).

DENEY B: SUREKLI DISTILASYON

Cizelge 4. Ust ve alt iiriin kompozisyonu (deneysel veriler)

Ust iiriin kompozisyonu Alt iiriin kompozisyonu

Molce Molce yiizde (metanol)
1
2
3
4
)
6
7
8
9
10

* Sirekli distilasyon i¢in molar olarak orani ve miktar1 bilinen besleme akimindan ve deneysel
olarak belirlenen alt ve {ist iirliniin kompozisyonlarindan (Cizelge 4’deki veriler) yararlanilarak
madde denkligi ile {ist ve alt iiriiniin miktar1 belirlenir.

®* Denge diyagramindan (metanol-su) Vyararlanilarak her bir kademedeki bilesenlerin
kompozisyonlari belirlenir.

* Aym hesaplamalar degisen besleme yeri i¢in de gergeklestirilir.

Besleme pompasi debisinin belirlenmesi

Pompalar farkli akiskan yogunluklarinda farkli debiler saglayabilir bunun i¢in oncelikli olarak pompa
kullanilarak besleme yapilacaksa pompanin debisi belirlenmelidir. Debi belirlenirken pompa ¢ikisindaki
hortum rakoruna basilarak gikarilir besleme deposuna tirtin konulur 6lgiilii bir kap alinarak pompa anahtari
manuel konumuna getirilir devir anahtarindaki her kademe i¢in dakikadaki basma miktar1 hesaplanr.



6. TARTISMA

Deney A: Kesikli Distilasyon

B Kaynama hiz1 ve basing diisiisii arasindaki iliskiyi irdeleyiniz.

B Kolon verimini hesapladiktan sonra mevcut sistemdeki kolon verimini arttirmaya yonelik
ne tiirlii iyilestirmeler yapilabilecegini tartiginiz.

Deney B: Siirekli Distilasyon
B Deney sistemindeki kolon sekiz kademelidir. Bu kolon metanol-su karisiminin birbirinden
ayristirllmasinda uygun mudur? Ideal kademe sayis1 ve tasarimu elinizdeki verilere gore ne
olmalidir?

B %20 benzen, %80 toluen karisimini ayirmak i¢in mevcut deney sistemi uygun mudur?
Tartisiniz..
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