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РАСПРЕДЕЛЕНИЕ ПРИМЕСИ ПО ВЫСОТЕ КОЛОННЫ 
ПРИ ГЛУБОКОЙ ОЧИСТКЕ ВЕЩЕСТВ МЕТОДОМ ПРОТИВОТОЧНОЙ 

КРИСТАЛЛИЗАЦИИ ИЗ РАСПЛАВА

Вопрос о распределении примеси по высоте разделительного аппарата 
применительно к противоточной кристаллизации из расплава, осуществля­
емой в аппаратах колонного типа, рассмотрен в ряде работ (1_7). Общим 
выводом из проведенных в этих работах теоретических исследований явля­
ется то, что стационарное распределение примеси по высоте кристаллиза­
ционной колонны, как и в других многоступенчатых методах, должно иметь 
экспоненциальный характер. При этом предполагалось, что размер крис­
таллов не зависит от координаты вдоль колонны. Экспериментальной про­
верке этот вывод не подвергался, хотя в работе (8) было отмечено, что при 
очистке серы от битумов и мышьяка распределение примесей в верхней ча­
сти колонны имеет экспоненциальный характер. Из данных работы (9) 
следует, что распределение примесей по высоте колонны при очистке стеа- 
рилового спирта экспоненциальному закону не подчиняется.

Цель настоящей работы состояла в экспериментальном исследовании 
распределения примеси по высоте кристаллизационной колонны. Опыты 
проводились на колонне типа Шилдкнехта (9) со смесью бензол — тиофен. 
Эта система образует непрерывный ряд твердых растворов (10) и весьма 
удобна в качестве модельной. Коэффициент распределения в области раз­
бавленных растворов тиофена не зависит от концентрации и равен 0,42. 
Контроль процесса разделения осуществлялся с помощью газо-хроматогра­
фического анализа проб, отбираемых из различных точек по высоте колон­
ны. Средний размер кристаллов на различных участках высоты колонны 
определялся фотографированием при помощи микроскопа «Мир-2», к тубу­
су которого был присоединен фотоаппарат «Зенит-ЗМ». Производилось 
также определение количества твердой фазы и скорости ее потока в ко­
лонне.

Полученные результаты графически представлены на рис. 1 и 2. Как 
можно видеть из рисунков, распределение примеси по высоте колонны су­
щественно отличается от экспоненциального, а средний размер кристаллов 
увеличивается при их прохождении сверху вниз по колонне. Зависимость 
среднего линейного размера кристаллов от высоты колонны (рис. 1) хоро­
шо описывается соотношением

w = Wo + cVz, (1)

где w — средняя полутолщина кристаллов в данном поперечном сечении 
колонны, wo — средняя полутолщина кристаллов в зоне кристаллизации, 
z — координата вдоль высоты колонны, с — константа. Вводя обозначения 
zK — высота разделительной части колонны, wK — средняя полутолщина 
кристаллов на входе в зону плавления и учитывая, что при z = w = wn 
из соотношения (1) получаем

w = wo +(й„- й?0)Уф, (2)
где ср = z/zK.

Как следует из (7), распределение примеси по высоте кристаллизацион­
ной колоппы и фактор разделения в стационарном состоянии при постоян-
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ном размере кристаллов должны описываться соотношениями

X

Lw2

(3)

(4)

где х — концентрация примеси в данном поперечном сечении колонны, 
io — концентрация примеси в поступающей на питание смеси, DL — коэф­
фициент диффузии примеси в твердой фазе, х, L — доля твердой фазы и 
скорость ее потока в колонне соответственно

« = 1 д- е ^1 - (2294-~ е) ] ; |3* = — 3) е — з], е = а — 1,

а — коэффициент разделения (коэффициент распределения); Fo = 
s= ®1к ! х0 — фактор разделения.

Из уравнений (3) и (4) вытекает, что при изменении размера кристал­
лов разделение, достигаемое на участках колонны одинаковой длины, будет

Рис. 1. Изменение сред- 
пего линейного размера 
кристаллов по высоте 
колонны. I — х0 = 4,2 
мол%; х — 80%, L — 
= 0,012 см-3-см2-сек, 
zK = 25 см; II — хо = 
= 4,2 мол.°/о, х = 75%, 
L = 0,015 см~3-см2-

•сек, zK = 46 см

Рис. 2. Распределение примеси 
по высоте кристаллизационной 
колонны. Точки — эксперимен­
тальные значения, получены 
при тех же условиях, что и на 
рис. 1; кривые 7 и 77 — рассчи­

таны по уравнению (8)

различным, что и является причиной неэкспоненциального распределения 
примеси по высоте колонны. Проведем учет зависимости х и Fa от размера 
кристаллов путем замены в уравнениях (3) и (4) величины w ее средними 
значениями

«лс1, — (w, + й>)/2; wce = (й% + wK)/2. (5)

Тогда из соотношения (4) имеем:

Dl = (6)

Изменения количества твердой фазы по высоте колонны в процессе ее ра­
боты не наблюдалось и поток твердой фазы по высоте не изменялся. В со­
ответствии с этим, после подстановки выражения (6) в (3), получаем

х = z0{aexp [ — (In Fo + lna) (,wev! wcp)2(p]}_1. (7)
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Из соотношений (7), (5) п (2) следует
lgх = lg J- (lg Fo -J - lg a) ^1 + 4^-) J[1 - (^1 f Si

Уравнение (8) описывает распределение примеси по высоте колонны с 
учетом изменения среднего размера кристаллов.

На рис. 2 проведено сравнение результатов расчетов по уравнению (8 > 
с экспериментальными данными. Как можно видеть из рисунка, уравнение 
(8) удовлетворительно описывает характер распределения примеси по вы­
соте кристаллизационной колонны.
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