5.2.3. РАЗДЕЛЕНИЕ МЕТОДОМ ПАРЦИАЛЬНОЙ КОНДЕНСАЦИИ
Под парциальной конденсацией (дефлегмацией) понимают частич​ную конденсацию движущихся паров. Ее проводят в специально предусмотренной для этого части колонны - дефлегматоре. Само​произвольно дефлегмация может происходить при утечке тепла от стенок колонны в случае неудовлетворительной теплоизоля​ции. Ее называют также краевой конденсацией (рис. 170а).
Метод ступенчатой конденсации паров в дефлегматоре, состоя​щем из системы труб, при понижающейся температуре охлажде​ния позволяет разделять, и получать фракции компонентов с боль​шой разницей температур кипения (рис. 170б). Примеры расчетов для подобной чистой частичной конденсации, при которой обра​зующийся конденсат сразу же выводится из системы, представлены в работе Зигварта [81].
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Степень разделения при частич​ной конденсации можно значи​тельно увеличить, обеспечивая противоточное движение пото​ков пара и жидкости [82]. При ректификации пары, выходящие из колонны, должны быть разделены в заданном соотношении, вытекающем из задачи разделения. В промышленности дефлег​матор часто применяют для получения флегмы, а отбираемый дистиллят конденсируют в продукционном конденсаторе. Таким образом, используют укрепляющее действие дефлегматора для концентрирования высококипящей фракции 
. Метод парциаль​ной конденсации применяется, прежде всего, для разделения га​зовых смесей в технике глубокого холода. Отто [83] сообщает о проведении парциальной конденсации в вертикальных трубах для разделения бинарных смесей.
Эффективность дефлегматора зависит от природы разделяемой смеси [84] и обычно не превышает одной теоретической ступени разделения. Преимущество дефлегматора заключается, прежде всего, в его незначительной удерживающей способности по жид​кости. Ниже приведены два примера, иллюстрирующие эффектив​ность дефлегматоров при разделении смесей этанол—вода и бензол—толуол:
	
	Этанол -  вода
	Веизол - толуол

	Концентрация низкокипящего компонента перед дефлегматором, % (мол.)
	67
	

	Концентрации низкокипящего компонента по​сле дефлегматора, % (мол.)
	78
	80

	Флегмовое число
	5
	5

	Число теоретических ступеней разделения
	3
	1


Разделяющую способность дефлегматора можно рассчитать по формуле Фабуса:
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где уви — внутреннее флегмовое число, равное отношению количества конден​сата (моль/ч) к количеству входящего пара (моль/ч); у1 — концентрации низкокипящего компонента в паре на входе в дефлегматор (мол. доли); у2 — кон​центрация ннзкокипящего компонента в ларе на выходе из дефлегматора (мол. доли).
Значения у1 и у2 можно определить из этого выражения с по​мощью специально разработанной номограммы [85]. Примени​тельно к многокомпонентной смеси Фишер [86] предложил урав​нение для расчета концентрации паров, выходящих из дефлегма​тора, и состава конденсата. Герман [87] попытался разрешить некоторые сложные проблемы парциальной конденсации. Исследо​вания проводили на промышленных парциальных конденсаторах, однако полученные результаты применимы также к лабораторным и пилотным дефлегматорам. Дальнейшая разработка методов определения разделяющей способности парциальных конденса​торов проведена Трёстером [88].
При аналитической и препаративной перегонке в лаборатории обычно проводят процесс с полной конденсацией паров. Метод парциальной конденсации используют только при проведении сравнительной ректификации, аналогичной промышленному процессу. В этом случае дефлегматор устанавливают в верхней части колонны (см. рис. 170а). Преимущество метода с полной конденсацией паров состоит в том, что этим методом сравнительно просто разделять конденсат в определенном соотношении, в то же время устанавливать постоянной скорость подачи флегмы с по​мощью дефлегматора очень затруднительно, поскольку даже незначительные колебания расхода и температуры охлаждающей воды вызывают изменение составов флегмы и паров дистиллята, а также их количеств. В промышленности скорость подачи флегмы при перегонке методом парциальной конденсации обычно не из​меряют, а регулируют степень охлаждения дефлегматора по тем​пературе в головке колонны. Количество образующейся флегмы рассчитывают приблизительно, измеряя расход и температуру ох​лаждающей воды на входе и выходе дефлегматора с учетом удель​ной теплоты испарения дистиллята. Поскольку в промышленности обычно работают с одними и теми же продуктами, такой метод вполне пригоден. Однако при разделении многокомпонентной смеси определение количества подаваемой флегмы подобным об​разом становится слишком неточным.
Рис. 172. Ректификационная колонна с тремя пар​циальными конденсаторами [92].
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Для лабораторных исследований с целью моделирования про​мышленного процесса, основанного на парциальной конденсации, можно применять разработанную автором специальную головку колонны для частичной конденсации, выполненную по нормалям «Дестинорм» (рис. 171). Поднимающиеся пары частично конденсируются в дефлегматоре 3.

Образовавшийся конденсат через при​емную воронку 2 отводится в мерную бюретку 12 с капилляром для счета капель, позволяющую в любой момент времени точно измерять скорость подачи флегмы. Участок головки между при​емной воронкой и ректификационной колонной изолируют полу​цилиндрами 1 из стекловолокна. Температуру охлаждающей воды на входе и выходе дефлегматора измеряют термометрами 4 со стандартными шлифами. Пары, не сконденсированные в дефлег​маторе, полностью конденсируются в конденсаторе 6. Конденсат стекает в перфорированную воронку 7 и при открытом кране 8 проходит через капилляр для счета капель 9 в мерную бюретку 10. Между мерной 10 и приемной 11 бюретками можно дополнительно установить холодильник.
Головки для частичной конденсации применяют в основном при проведении сравнительной ректификации, поскольку разде​ляющая способность дефлегматора сравнительно невелика, и точное регулирование флегмового числа в лаборатории сопряжено со значительными трудностями. Метод ступенчатой парциальной конденсации преимущественно используют для предварительного разделения смесей компонентов с большой разницей в темпера​турах кипения и, прежде всего, для отделения воды или другой низкокипящей фракции. В этом случае колонну заменяют системой труб со встроенными конденсаторами и обеспечивают понижение температуры охлаждения потока паров по ходу его движения (см. рис. 170б). С помощью метода парциальной конденсации можно сравнительно быстро и точно разделить, например, смесь жирных кислот С4—С20 на фракции Сх—С4, С4—С9 и С9—С20. В про​мышленности этот метод применяют для разделения низкокипящих углеводородов с четырьмя и менее атомами углерода.
По данным Юнге [89] правильно проведенная парциальная конденсация в колонне может повысить ее разделяющую способ​ность. При этом имеется в виду краевая конденсация на стенках колонны, обусловленная потерями тепла, нарушающими адиабатичность работы аппарата. Аналогичные способы ступенчатого разделения описаны также Тренне [90]. Однако Кун [91] на ос​нове обширных теоретических исследований и расчетов показал целесообразность проведения частичной конденсации именно в верхней части колонны.
Вебер [92] установил, что при разделении методом парциаль​ной конденсации можно использовать ректификационные колонны с меньшим диаметром верхней части (рис. 172). Возможность уменьшения объема верхней части колонны обусловлена возра​станием в ней концентрации низкокипящего компонента и сниже​нием требуемого флегмового числа. При этом поперечное сече​ние колонны следует уменьшать в соответствии с ростом концен​трации. Кроме того, необходимо устанавливать промежуточные дефлегматоры, пропускная способность которых снижается по ходу движения потока паров. Фойгт [93] на основе теоретических исследований показал, что разделительную способность ректифи​кационной колонны можно существенно повысить, если отводить тепло не от определенных участков колонны, а от всей ее поверх​ности. Метод парциальной конденсации позволяет обогащать пары низкокипящим компонентом и, следовательно, не пригоден, например, для обогащения стабильных изотопов, являющихся в основном высококипящими компонентами. В этих случаях необходимо, наоборот, подводить тепло к стенкам исчерпываю​щей части ректификационной колонны, чтобы уменьшить ее про​пускную способность по жидкости (см. разд. 5.1.4; [93а, б]).
Рис. 170. Дефлегматор (1) с колонной (2) для крае�вой конденсации (а) н прибор для ступен�чатой парциальной коиденсацнн {б) Приборы Штаге модели «Лабодест», тип III





Рис. 171.


Головка колонны для парциальной кон�денсации с капилляром для счета капель по нормалям «Дестинорм»:


1 — теплоизолирующие полуцилиндры из стекловолокна; 2 — вороика для приема дистиллята; 3 — дефлегматор; 4,5— тер�мометры; 6 — конденсатор; 7 — перфори�рованная вороика; 8 — край; 9 — капилляр для счета капель дистиллята; 10, 12 — мерные бюретки для дистиллята и флегмы соответственно; 11 — приемная бюретка для дистиллята.








� В современных промышленных установках парциальные конденсаторы применяют редко, так как это затрудняет регулирование работы ректификаци�онных колонн и делает последние более громоздкими из-за необходимости соору�жении крупногабаритных дефлегматоров. Кроме того, укрепляющее действие дефлегматора становится относительно малым в колоннах с большим числом тео�ретических ступеней разделении. — Прим. ред.
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