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USUWANIE WODY Z OLEJU
NA GARANULOWANYM ZLOZU KOALESCENCYJNYM

Wprowadzenie

Usuwanie zdyspergowanej fazy wodnej od olejowej warunkuje prawidlowy prze-
bieg wielu operacji i procesow jednostkowych w przerobie ropy naftowej. Faza wod-
na obecna jest podczas wydobycia, przetwarzania, magazynowania i dystrybucji ropy
naftowej oraz produktow jej przerobu [1 ]. Nawet niewielka zawartos¢ wody w pro-
duktach naftowych pogarsza parametry spalania, wtasciwosci smarne, zwigksza ko-
rozyjnos¢, zmniejsza szczelnosé, a w szczegdlnych przypadkach moze prowadzi¢ do
uszkodzenia lub zniszczenia elementéw maszyn [2 ].

Jedna z metod rozdziatu faz w emulsji typu w/o nie zmieniajaca wlasciwosci fi-
zycznych i chemicznych fazy olejowej jest koalescencja w ztozu [3,4,5,6,7,8,9,
10, 11].

Przeprowadzone badania miatly na celu odwodnienie olejéw silnikowych, za-
wierajacych wode w ilosci 200-1000 ppm o wielkos$ci kropel ponizej 10 mm, do
wartosci umozliwiajacych ich uzytkowanie. Nie normuje si¢ zawartosci wody w
olejach silnikowych, natomiast zaleca stosowanie metod wizualnych do oceny zmet-
nienie jako kryterium dopuszczajacego zastosowanie oleju. Zatem maksymalna
zawarto$¢ wody jest limitowana jej rozpuszczalnoScia w produktach naftowych,
zas$ koalescencja moze stanowi¢ efektywna metodg¢ rozdzielania faz w ztozu ziarni-
stym (kulki szklane) [12].

Efektywnos¢ dziatania zt6z koalescencyjnych z wypetnieniem ziarnistym mozna
obliczy¢ z rownania Spielman’ai Su [13 ]:
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gdzie:
AUS) — wspdtezynnik filtracji (wskaznik efektywnosci koalescencji),
d, — S$rednica kropel wody,
dg — $rednica ziaren ztoza,
O - stala Hamakera,
u  —predkosé liniowa przeptywu przez ztoze,
n —lepko$¢ dynamiczna.
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Przebieg badan
Przygotowanie emulsji w/o

Do sporzadzenia emulsji w/o zastosowano wodg destylowana i olej bazowy SAE
30/95 wyprodukowany przez rafineri¢ Grupa ,,LOTOS” S.A. Zbiornik (1) (patrz sche-
mat na rys. 3) napetniano 5 dm?® oleju bazowego. Za pomoca pompy wirnikowej (9)
kierowano olej do homogenizatora (2) typu WMP-302. Homogenizowano zawarto$¢
dla predkosci obrotowej 6 000 s™!. Wode dozowano za pomoca pompy perystaltycznej
typu WMP-372C (7). Podczas mieszania pobierano probki emulsji w celu okreslenia
jednorodnos$ci mieszaniny (homogenizacj¢ prowadzono przez 15 min).

Przygotowanie zloza koalescencyjnego

W badaniach zastosowano ztoza ziarniste ze szkta sodowego. Kulki szklane
w przedziale wielko$ci 40-250 mm zakupiono w firmie Interglass z Watbrzycha. Wy-
znaczono rozktad wielko$ci ziaren za pomoca analizy mikroskopowej a wyniki aprok-
symowano rozktadem logarytmiczno-normalnym metoda Simplex (rys. 1 irys. 2)[14].
Wyznaczono $rednia logarytmiczna wielko$¢ ziaren zloza dla poszczegdlnych frakeji
(tab. 1). Gesto$¢ whasciwa kulek szklanych wynosita dla ztoza 40-100 um — 2,41 g/cm?,
a dla frakcji 180-250 — 2,67 g/cm?. Po napekieniu okre$long iloScia wypekienia ko-
lumna koalescencyjna byta wytrzasana przez 10 min a naste¢pnie okreslono porowatosé¢
ztoza metoda wzniesienia kapilarnego [15].
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Rys. 1. Rozktad wielkosci ziarna dla frakeji Rys. 2. Rozktad wielkosci ziarna dla frakeji
40-100 pm aproksymowany funkcja log-normal 180250 um aproksymowany funkcja log-normal

Tabela 1. Charakterystyka z16z koalescencynych

Frakcja ziarnowa Gestos¢ wiasciwa Srednia logarytmiczna Porowatosé
[um] wypetnienia [g/cma] $rednicy ziaren [um] ztoza
40-100 2,41 75 0,31
100-180 2,41 150 0,33
180-250 2,67 244 0,36
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Rys. 3. Schemat aparatury do koalescencji:

1 — zbiornik oleju, 2 — homogenizator, 3 — zbiornik wody, 4 — rotametr, 5 — koalescer, 6 — manometr,
7 — odstojnik, 8 — zawoér trojdrogowy, 9 — pompa wirnikowa, 10 — wymiennik ciepta, 11 — pompa
perystaltyczna.

OkreSlenie zawarto$ci wody w emulsji

Zawarto$ci wody w emulsji wyznaczono zgodnie z Polska Norma PN-81 C-04959
[16]. Do pomiarow stosowano bezpirydynowy odczynnik Karla-Fischera produkowa-
ny przez Polskie Odczynniki Chemiczne.

Pomiar rozkladu wielkosci kropel wody

Rozktad wielko$ci kropel wody wyznaczono metoda mikroskopowa. Do analizy
pobierano probki emulsji przed i za koalescerem. Pierwsza probke za ztozem pobiera-
no po przettoczeniu przez kolumne 200 cm? emulsji, a nastepne co 100 cm? przepro-
wadzano analizg rozktadu wielkosci kropel. Na rysunku 4, 5 1 6 przedstawiono rozkta-
dy wielkosci kropel wody w emulsjach przed i za ztozem. Rozktady wielkosci kropel
zostaly aproksymowane rozktadem logarytmiczno-normalnym. Analiz¢ zdje¢ mikro-
skopowych wykonano przy uzyciu programu UTHSCSA ImageTools 3.0.

Przebieg koalescencji

Emulsje w/o kierowano do kolumny koalescencyjnej (5) poprzez wymiennik cie-
pla ogrzewany elektrycznie (10). W celu zapewnienia stabilnosci pracy koalescera
kolumng ogrzewano. Za pomoca manometru mierzono spadek ci$nienia na kolumnie
(6) inategzenie przeplywu emulsji za pomocg rotametru (4). Stabilizacje nat¢zenia
przeptywu uzyskano przez zmiang napigcia zasilania pompy wirnikowej i czg§ciowe
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zawracanie emulsji poprzez zawor (8). Emulsje wyptywajaca z kolumny kierowano
do odstojnika (7) celem oddzielenia oleju grubozdyspergowanego.

Praktyczna miara sprawnosci procesu koalescencji jest réznica zawartosci fazy roz-
proszonej przed i za ztozem; wedtug rownania (2) [17 ]
_C,-C C

=1-—

Ul
gdzie:
C,, C— zawartos¢ wody w emulsji przed i po koalescencji.

Wydajnos$¢ procesu mozna rowniez opisa¢ za pomoca wspotczynnika sprawnosci
demulgacji — réwnanie (3) [17].

C,—-C
=—20 — .100% 3)
C,-(1-0C)

Przebadano trzy rodzaje zt6z o r6znym rozktadzie ziaren (tab. 1). Koalescencje
prowadzono dla statego nat¢zenia przeplywu w temperaturze 40, 60 i 80 °C. Wysoko$¢
ztoza wynosita 0,06 m. Parametry pracy koalescera dla poszczegdlnych eksperymen-
tow przedstawiono w tabeli 2.

Tabela 2. Zestawienie parametrow pracy koalescera dla badanych wypetnien

Srednia wielko$¢ Natezenie przeptywu Srednia predkos¢ liniowa
ziarna ztoza [um] przez ztoze [cm”/s] [cm/s]
180-250 0,985 0,078
40-100; 100-180; 180-250* 0,717 0,057
40-100 0,315 0,025

* zloze sktadalo sig z trzech warstw o grubosci 20 mm kazda, o przedstawionym w tabeli uziarnieniu
liczac od gory
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Rys. 4. Rozktad wielkosci kropel wody w ole- Rys. 5. Rozktad wielkosci kropel wody w oleju,
ju, zloze o uziarnieniu 180-280 mm zloze trojwarstwowe
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Z rysunkow 4, 5 1 6 wynika, ze przecigtna Srednica kropel wody przed koale-
scencja wahata si¢ migdzy 2 a 3 mm. Porownujac trzy rozktady nie zauwaza si¢ istot-
nych réznic. Zmalata tylko liczno$¢ kropel (czyli zawarto$¢ wody w oleju). Na rys. 4
przedstawiono rozktad wielkosci kropel dla ztoza o uziarnieniu 180-280 mm.

Nie zaobserwowano istotnego wzrostu $rednicy kropel wody, gdyz koalescencja
doprowadzita do powstania kropel o znacznych rozmiarach, ktore szybko opadaty i nie
mogly by¢ uwzglednione podczas pomiarow. W przypadku zloza trojwarstwowego za-
uwazono wzrost kropel wody z 1,8 do 2,5 mm. Dla ztoza o $redniej $rednicy ziarna
75 mm przed ztozem $rednia wielko$¢ kropel wody wynosita 3,8 mm a za ztozem wzra-
stata do 5,2 mm. Krople wody, ktore ulegty koalescencji miaty wielkos¢ od 0,5 do 2 mm
1 wypadaty u dotu kolumny ze strumienia cieczy.

W przypadku wszystkich wymienionych wcze$niej zt6z koalescencyjnych uzy-
skiwano redukcj¢ zawartosci fazy wodnej. W tabeli 3 zestawiono wyniki analizy za-
wartosci wody przed i po koalescencji oraz uzyskany stopien redukcji, obliczony na
podstawie réwnania (3).

Wyniki z tabeli 3 wskazuja, ze redukcja zawarto$ci wody byta najmniejsza dla
ziaren o najwigkszej $rednicy a najwieksza dla ziaren najmniejszych. Srednia wiel-
ko$¢ przestrzeni migdzy ziarnami dla ztoza 230 mm wynosi 95 mm a dla ztoza 70 mm
tylko 25 mm. Wielko$¢ 25 mm jest zblizona do oczekiwanej gdyz stosunek migdzy
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Rys. 6. Rozktad wielkosci kropel wody w oleju,  Rys. 7. Rozktad wielkosci kropel wody w oleju,
zoze o uziarnieniu 40—100 mm ztoze 40—100 mm, wysokos¢ 0,06 m, temperatura
40 °C

Tabela 3. Wyniki analizy zawarto$ci wody metoda Karla-Fischera

o Zawartos¢ wody [%] .
Rodzaj ztoza Redukcja [%]
Przed ztozem Po ztozu
180-250 ym 0,73 0,45 37,8
40-100; 100-180; 180-250* 0,38 0,19 51,5
40-100 pum 0,24 0,03 86,5

* zloze sktadalo sig z trzech warstw o grubosci 20 mm, o przedstawionym w tabeli uziarnieniu
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wielkoS$cig porow a kropla wody wynosi 6. Zatem spelniony jest warunek by wiel-
kos¢ poréw byta wigksza od kropel 3 do 20 razy [17].

Badaniu wptywu wysoko$ci ztoza 1 temperatury na efektywnos$¢ koalescencji pod-
dano dwa ztoza o $redniej Srednicy ziarna 75 um. Ztoze pierwsze posiadalo wysokosé
0,06 m, drugie natomiast 0,12 m. Dla kazdego zloza koalescencj¢ prowadzono w tem-
peraturze 40 °C, 60 °C, 80 °C. W tabeli 4 podano natgzenia przeptywu oraz wyliczone
predkosci liniowe dla poszczegodlnych procesow.

Dla ztoza o wysokosci 0,12 m przy temperaturze 80 °C zwigkszono natgzenie prze-
pltywu emulsji tak, aby spadek cis$nienia na ztozu wynosit 103 Pa. Uzyskane wowczas
natezenie przeptywu oraz predkos$é linowa wynosity Q = 0,519 cm?/s, U = 0,041 cm/s.

Rozktad wielkosci kropel wody po koalescencji dla ztoza 0,06 m w 40 °C (rys. 7)
jest zblizony do rozktadu dla ztoza 0,12 m w 60 °C (rys. 8). Nastapil wzrost wielko$ci
kropel wody z okoto 3,5 um do 5 pm. Rowniez redukcja zawarto$ci fazy wodnej jest
podobna w obu przypadkach 1 wynosi 62—-64%. Co wigcej, natezenia przeptywu oraz
predkosci liniowe (tab. 5) w obu przypadkach sg zblizone. Mozna wigc oczekiwac, ze
mechanizm koalescencji dla obu warunkdéw procesowych jest podobny, co potwierdza
efektywno$¢ procesu wyliczona z rownania (2).

Po analizie wynikow zawarto$ci wody w emulsji przed i po koalesencji (tab. 5)
uwidocznity si¢ parametry majace wplyw na wydajno$¢ procesu. Ze wzrostem tem-
peratury efektywno$¢ koalescencji w ztozu wzrasta. Zaréwno na ztozu o wysokos$ci

Tabela 4. Zestawienie natezen przeptywu [cm?/s] przy spadku ci$nienia 5x10* Pa

Wysokos$¢ ztoza [m]
Temperatura [°C]
0,06 0,12
40 0,132 0,052
60 0,315 0,148
80 0,606 0,215
0,15 0,15
[ przed koalescencja [ przed koalescencjg.
i i 73 po koalescencji
O D R e 0,12} e T
g g
8 0,09} 9 009} [ - S
© @©
1S € ;
Z 006 F i % 006} AN
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5 0,03k ' \ 5 003} 7 —
0,00 ! 0,00 : i i
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wielko$¢ kropel wody [m] wielkos$¢ kropel wody [?m]

Rys. 8. Rozktad wielkosci kropel wody w oleju, Rys. 9. Rozktad wielkosci kropel wody w ole-
zloze 40-100 pum, wysoko$¢ 0,12 m, tempera- ju, ztoze 40-100 um, wysoko$¢ 0,12 m, tempe-
tura 40 °C ratura 60 °C
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0,06 m jak 1 0,12 m w temperaturze 80 °C osiagnigto ponad 85% redukcj¢ zawarto-
$ci fazy wodnej. Wptywa to na mniejsza lepkos$¢ emulsji, czyli mniejszy spadek opo-
réw przeptywu przez zloze. Analizujac rozktady wielkos$ci kropel dla temperatury 80
°C widzimy, ze nie nastapit tu wzrost kropel wody do wielkosci posrednich, lecz od
razu do wielko$ci pozwalajacej na ich sedymentacje. Na wylocie wypadaty ze ztoza
krople wody 1-2 mm.

Ilo$¢ usunigtej wody dla ztoza 0,06 1 0,12 m jest poréwnywalna. Zarowno dla 40 °C
jak i dla 60 °C na ztozu cieniszym uzyskano wigkszy procent redukcji zawartosci fazy
wodnej, co zwigzane jest z mniejszym nat¢zeniem przeptywu emulsji, czyli spadkiem
predkosci liniowej na ztozu. Dla 40 °C spadek natgzenia przeptywu w poréwnaniu do
pomiarow w temperaturze 80 °C jest ponad trzykrotny. Lecz nie tylko spadek pred-
kosci liniowej, ale 1 jej nadmierny wzrost powoduje spadek wydajnos$ci koalescencji.
Zwigkszenie nat¢zenia przeptywu dla ztoza 0,12 m w temperaturze 80 °C spowodo-
wato spadek wydajnosci z 96% do 92%. Zawarto$¢ resztkowa wody w probce wyno-
sita 443 mg/dm?.

Tabela 5. Wyniki analizy zawarto$ci wody metoda Karla-Fischera. Spadek ci$nienia na ztozu 5x10* Pa

Wysokos¢ Temperatura Zawartos¢ wody w emulsji [mg/dm’] Redukcja [%]

ztoza [m] [°C] Przed ztozem Po ztozu
0,06 40 0,369 0,148 61,7
0,06 60 0,241 0,033 86,5
0,06 80 0,191 0,028 85,2
0,12 40 0,424 0,269 36,8
0,12 60 0,814 0,293 64,0
0,12 80 0,563 0,022 96,1
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0,000 ", vallivallivatlivaltivall zll| 2| Al 0.00 i H H
0 2 4 6 8 10 "o 2 4 6 8 10
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Rys. 10. Rozktad wielkosci kropel wody w ole- Rys. 11. Rozktad wielkosci kropel wody w ole-
ju, ztoze 40—100 mm, wysokos¢ 0,06 m, tempe- ju, ztoze 40—100 mm, wysoko$¢ 0,12 m, tempe-
ratura 80 °C ratura 80 °C
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Tabela 6. Obliczona wartosci wspotczynnikow filtracji dla badanych warunkow koalescencji w przy-
padku ztoza o uziarnieniu 40-100 um; spadek ci$nienia na ztozu wynosit 5x10* Pa

Temperatura | Grubo$¢ ztoza | Redukcja | Predkos$¢ liniowa | Wspdtczynnik Lepkos¢
[°C] [m] [%] [cm/s] filtracji [cm/s] [mPa-s]
80 0,12 96 0,0170 45,2 18,12
60 0,06 87 0,0240 33,3 35,63
80 0,06 85 0,0483 36,5 18,02
60 0,12 64 0,0118 51,0 35,83
40 0,06 62 0,0112 35,1 88,44
40 0,12 37 0,0042 471 88,52

Podsumowanie

Zastosowane wypelnienia o $redniej wielkosci ziarna 75 pm pozwolito na uzyska-
nie 96% redukcji zawartosci wody w oleju dla badanego uktadu o $redniej wielkosci
kropel 3—5 wm. Wyliczone z rownania (1) warto$ci wspotczynnika filtracji sa zgodne z
danymi do$wiadczalnymi (tab. 6). Jest to wystarczajacy efekt zmniejszenia ilo§ci wody,
pozwalajacy na jej zastosowanie. Z powodu wysokiej lepkosci emulsji w/o (89 mm?/s
w 40 °C) nalezy stosowaé podwyzszona temperaturg do 80 °C lub wyzsza.

Juz w temperaturze 60 °C uzyskuje si¢ znaczny spadek lepkosci kinematycznej
do 36 mm?/s a przez to znaczne zmniejszenie oporéw przeptywu przez ztoze. Prowa-
dzenie koalescencji w temperaturze 80 °C poprawito redukcje i przyspieszyto separa-
cje wody jednak spowodowato zwigkszong rozpuszczalnos¢ wody w oleju, (nawet do
200-300 ppm) co w dalszym ciagu uniemozliwia wykorzystanie oleju. Najwigksza
uzyskano dla predkosci przeptywu przez ztoze 0,612—1,44 m/h. Stosowana w ekspe-
rymentach wysokos¢ zloza nie osiagneta warto$ci krytycznej, co sugeruje mozliwosé
zastosowania wypetnienia grubszego niz 0,12 m. Z uwagi na prowadzenie procesu w
niskich temperaturach opory przeptywu w ztozu moga w znacznym stopniu zmniej-
szy¢ lokalne predkosci przeptywu i wydajno$é procesu.
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Streszczenie

Przedstawiono wyniki rozdzielania faz w emulsji typu woda w oleju metoda koalescencji w zto-
zu. Jako wypetnienie stosowano kulki szklane o $rednicy od 40 do 250 pm. Okreslono wptyw nateze-
nia przeptywu, wysokosci ztoza i temperatury procesu na efektywnos¢ usuwania wody. Najlepsze re-
zultaty uzyskano dla ztoza o $redniej wielkosci ziaren 75 pm. Z uwagi na wysokie opory przeptywu
przez ztoze koalescencje prowadzono w temperaturze 40, 60 i 80 °C. Osiagnigto ponad 90% redukcje
zawartosci wody dla ztoza o wysokosci 0,12 m oraz ponad 80% redukcj¢ dla ztoza 0,06 m i Sredniej
wielkosci kropel wody 3,4 um. Proces najefektywniej przebiegat w temperaturze 80 °C jednak nieko-
rzystnym efektem w tych warunkach byt wzrost rozpuszczalnosci wody w oleju (200-300 ppm).

WATER REMOVAL FROM OIL IN GRANULAR BED COALESCER

Summary

The results of water from w/o emulsion removal in granular bed coalescer were presented. As a
coalescence bed were used glass spheres with 40-250 um in diameter. Influence of flow volume,
thickness of bed and temperature on coalescence effectiveness were determined. The best results were
obtained using glass spheres with medium diameter 75 pm. Considering high flow resistance through
coalescence bed the process was carried out at 40, 60 and 80 °C. Over 90% of water reduction for
0,12 m thick bed and over 80% for 0,06 m thick bed was obtained (medium diameter of water droplets
was 3,4 um). The most effective process was passing at 80 °C temperature but high temperature effect
on water in oil solubility (200-300 ppm).
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