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1 Johdanto 

 

Metropolian Leiritien toimipisteen prosessitekniikan laboratorioon hankittiin 2000-luvun 

alussa harvinaislaatuinen spinning band -tislauslaitteisto. Laitteisto on ollut pitkään 

käyttämättömänä, ja nyt se on tarkoitus saada opetus- ja tutkimuskäyttökuntoon.  

Tässä insinöörityössä oli tarkoituksena tutustua ja opetella spinning band -laitteiston 

käyttöä erottamalla nestemäisiä biopohjaisia komponentteja toisistaan. Spinning band -

laitteiston erikoisuutena on suuri määrä teoreettisia pohjia, jonka takia sillä on mahdol-

lista erottaa komponentteja toisistaan, joiden kiehumispisteiden ero on vain muutama 

aste. Alun perin tarkoituksena oli erottaa furfuraalia tislaamalla sitä laimeista vesiliuok-

sista ja tutkia eri tislausolosuhteita (paine, tehonkulutus, saanto), mutta alipainelaitteis-

toa eikä itse tislauslaitteistoa onnistuttu saamaan siihen toimintakuntoon, jotta se olisi 

ollut mahdollista. Työssä kuitenkin koeajettiin spinning band -laitteistoa metyyli-isobutyy-

liketonista (MIK) ja etikkahaposta valmistetulla seoksella, joiden kiehumispisteet ovat hy-

vin lähellä toisiaan. Tulokset analysoitiin kaasukromatografilla, jotta voitiin verrata tis-

lauksessa käytetyn seoksen komponenttien suhteita saatujen tisleiden komponenttien 

suhteisiin. 
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2 Tislaus 

2.1 Teoriaa 

Tislaus on tislauskolonnissa tapahtuva erotusprosessi, jossa kaksi toisiinsa liuennutta 

ainetta pyritään erottamaan toisistaan. Se on paljon lämpöenergiaa vaativa yksikköpro-

sessi, jossa ei tapahdu kemiallista reaktiota. Seoksen lämmetessä helpommin haihtuvat 

komponentit väkevöityvät höyryfaasiin eli tisleeseen, kun taas vaikeammin haihtuvat 

komponentit väkevöityvät nestefaasiin eli pohjatuotteeseen. [1; 2.] 

 

Tislaus perustuu yhdisteiden kiehumispisteiden sekä höyrynpaineiden eli haihtu-

vuusherkkyyden eroihin. Yhdisteillä on eri höyrynpaine eri lämpötiloissa. Mitä suurempi 

komponenttien kiehumispisteiden ero on, sitä helpommin ne pystytään erottamaan toi-

sistaan. Lämpötilan lisäksi nesteen kiehumispisteeseen vaikuttaa oleellisesti myös ym-

pärillä vallitseva ilmanpaine. [3.] 

 

2.2 Panostislaus 

Tislaus voidaan jakaa kahteen ryhmään, jatkuvatoimisen tislaukseen sekä panostislauk-

seen. Panostislausta käytetään prosessiteollisuudessa, jossa käsitellään pieniä määriä 

epäsäännöllisesti tai kausiluonteisia tuotteita, joiden laatu vaihtelee paljon. Panostislaus 

soveltuu mainiosti esimerkiksi lääketeollisuuteen tai kun käsitellään pieniä määriä kor-

kea-arvoisia kemikaaleja. Panostislauksessa komponentit erotetaan toisistaan ennen 

kuin uusi seos syötetään kiehuttimelle ja sama prosessi toistetaan. [4, s. 108–110.] 

Jatkuvatoimiseen tislaukseen verrattuna panostislaus on huomattavasti joustavampi. 

Joustavuuden takia on mahdollista käsitellä erilaisia seoksia muokkaamalla kolonnin olo-

suhteita tislauserien välissä. Panostislauksessa on myös mahdollista ottaa tuotteesta 

erilaatuisia komponentteja ulos. Jatkuvatoimisessa tislauksessa tislauskolonnin syöttö 

on jatkuvaa samoin kuin tisleen ja pohjatuotteen saanti. Kuvassa 1 (s. 3) on esitettynä 

yksinkertainen panostislausprosessi. [4, s.108–110]. 
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Kuva 1. Panostislausprosessi [4, s. 109]. 

 

2.3 Alipainetislaus 

Kun tislauspaine on normaalia ilmanpainetta (101 kPa) matalampi, kyseessä on alipai-

netislaus eli tyhjötislaus. Paine vaikuttaa suoraan komponenttien kiehuspisteeseen. 

Paineen laskiessa neste kiehuu matalammassa lämpötilassa. Tämä soveltuu etenkin 

sellaisille aineille, jotka hajoaisivat huomattavan korkeassa lämpötilassa normaalissa il-

manpaineessa. [3.] 

 

2.4 Spinning band -tislaus 

Spinning band -laitteistot ovat pääosin panostislauksia varten suunniteltuja tislauslait-

teistoja. Ne perustuvat mekaanisesti suoritettavaan pumppaukseen, jonka tarkoituksena 
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on lisätä nesteen ja höyryn kontaktia. Yleisimmin käytetyt menetelmät, pohja- sekä täy-

tekappalekolonnit taas saavuttavat tehokkuutensa luomalla nesteelle ja höyrylle laajan 

kontaktipinta-alan välipohjien tai täytekappaleiden avulla. [6.] 

Täytekappalekolonniin verrattuna spinning band -laitteistojen etuja ovat lähes olematto-

mat painehäviöt kolonnin huipulta pohjaan asti. Tämä on suuri etu varsinkin kun tislataan 

näytteitä, jotka hajoavat helposti lämpötilaa nostettaessa liikaa. Laitteistoissa syntyvän 

hävikin määrä on myös lähes olematon 0,5 ml tai jopa vähemmän. Tämä on erityisen 

tärkeää, kun käsitellään kalliita ja vaikeasti saatavia materiaaleja. [6.] 

Spinning band -tislauksen idea ja suurin etu pohja- ja täytekappalekolonneihin verrattuna 

on suuri teoreettisten pohjien lukumäärä. Teoreettisella pohjalla tarkoitetaan tapahtuvien 

tiivistys- ja höyrystyskertojen määrää. Spinning band -kolonneissa on mahdollisuus jopa 

200:aan teoreettiseen pohjaan normaalissa ilmanpaineessa. Vastaavasti tavallisissa la-

boratorio-olosuhteissa käytetyissä kolonneissa on useimmiten vain muutama teoreetti-

nen pohja. Tämän ansiosta spinning band -laitteistoilla on mahdollisuus tuottaa erittäin 

puhtaita materiaaleja sekä tehdä vaikeitakin erotuksia jopa 0,5 °C:n tarkkuudella. [6;7.] 

Kuvassa 2 (s. 5) on esitettynä spinning band -tislauksen toimintaperiaate. Tarkoituksena 

on erottaa alemmassa lämpötilassa kiehuva komponentti (Kuvassa A) korkeammassa 

lämpötilassa kiehuvasta komponentista (Kuvassa B). Helpommin höyrystyvä kompo-

nentti A kulkeutuu ylöspäin lauhduttimeen. Lauhduttimeen kulkeutunut höyry lauhdute-

taan takaisin nesteeksi. Osa lauhtuneesta nesteestä kerätään talteen tisleenä ja osa pa-

lautetaan takaisin kolonniin riippuen asetetusta palautussuhteesta. Kolonniin palautunut 

komponentti B virtaa alaspäin kolonnin seiniä pitkin painovoiman vaikutuksesta. Spiraa-

linmuotoinen pyörivä spinning band pakottaa höyryn läheiseen kosketukseen kolonnin 

seinällä olevan lauhteen kanssa. Kontakti tapahtuu hyvin ohuessa kerroksessa tuhansia 

kertoja minuutissa, joka mahdollistaa erittäin tehokkaan erotuksen lyhyessä tislausko-

lonnissa. [5.] 
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Kuva 2. Spinning band -tislauksen toimintaperiaate [5]. 

 

2.5 Spinning bandin käyttökohteita 

Spinning band -tislaukselle on olemassa useita analyyttisiä sovelluksia. Alla on esiteltynä 

käyttökohteita, joihin spinning band -tislausta pystytään soveltamaan.  

 

2.5.1 Öljyteollisuus 

Öljyteollisuus on suurimpia spinning band -tislauksen käyttäjiä. Sitä käytetään useissa 

eri erotuksissa jossa tarvitaan todella hyvää fraktiointia. Raakaöljyä tislataan usein mo-

nel-nauhaa käyttäen. Kiehutusastian lämpötilan ylittäessä 225 °C ruostumattoman mo-

nel-teräksen korkea molybdeenipitoisuus maksimoi korroosion kestävyyden.  Raakaöl-
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jyä tislattaessa käytetään automaattista jakeiden kerääjää mukavuussyistä ja jotta väl-

tyttäisiin tyhjiön rikkomiselta kerätessä jakeita talteen. Jakeet kerätään usein talteen kol-

messa tai neljässä jaksossa. [6; 10.] 

 

Ensimmäinen jakso tislataan ilmanpaineessa n. 200 °C:ssa, jonka jälkeen kiehutusastia 

jäähdytetään ja aloitetaan toisen jakson tislaus 50 mmHg:n paineessa. Tislausta jatke-

taan siihen asti, kunnes höyry saavuttaa normaalia ilmanpainetta vastaavan 400 °C läm-

pötilan. Kiehutusastia jäähdytetään jälleen ennen viimeistä jaksoa, joka suoritetaan yh-

den mmHg:n tai sitä pienemmässä paineessa, kunnes höyryn lämpötila on 500–550 °C. 

Systeemin etuna on, että pieni raakaöljymäärä voidaan tislata melko nopeasti yhdessä 

tislauskolonnissa. [6.] 

 

2.5.2 Muut käyttökohteet 

Spinning band -tislausta käytetään laajasti teollisuudessa myös erilaisiin makuihin ja 

tuoksuihin. Yksi esimerkki on 2-metyyli-1-butanolin (kiehumispiste 128 °C) erotus 3-me-

tyyli-1-butanolista (kiehumispiste 128,5 °C). Näiden kahden aineen seoksesta on onnis-

tuttu erottamaan aineet toisistaan, vaikka kiehumispisteiden ero on vain 0,5 °C. [6.] 

Spinning band -tislausta on käytetty myös säteilylaboratoriossa standardien puhdista-

miseksi. Standardeja tai halpoja kemikaaleja on ajettu kolonnilla jopa kahden viikon ajan, 

jonka jälkeen 50 - 67 % lähtötilavuudesta on otettu talteen ja puhdistettu erittäin kalliiksi 

tutkimusmateriaaliksi. Tällä tavalla on saatu jopa puhtaampia aineita, kuin on kaupalli-

sesti mahdollista ostaa. Tämän jälkeen puhdistettuja aineita säteilytetään, jotta voidaan 

esimerkiksi tutkia hiilivetyjen hiukkasten hajoamista. [6.] 
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3 Biopohjaiset sovellutukset 

 

Energiankulutuksen jatkuva kasvu sekä uusiutumattomien luonnonvarojen, etenkin öljyn 

väheneminen maailmalla on käynnistänyt nestemäisten biopohjaisten polttoaineiden ja 

kemikaalien tuotannon vähitellen viime vuosina.  Eloperäisistä aineista eli biomassasta 

tuotettujen polttoaineiden ja kemikaalien tarkoituksena on vähentää öljyriippuvuutta sekä 

hiilidioksidipäästöjä ja näin ollen hillitä ilmastonmuutosta. [8 s. 10; 9; 10.] 

Mahdollisuus biomassasta tuotettujen kemikaalien ja polttoaineiden tuottamiseen on ol-

lut jo pidemmän aikaa. Fossiiliset luonnonvarat, kuten öljy, ovat kuitenkin hallinneet sitä 

viime vuosisadalla kemian ja energian aloilla johtuen sen helposta saatavuudesta suh-

teessa alhaiseen hintaan. Nykyään biopohjaiset polttoaineet ja kemikaalit ovat kuitenkin 

saamassa paljon myönteisempää kilpailuasemaa markkinoilla. Yksi tähän suuresti vai-

kuttavista tekijöistä on ihmisten lisääntynyt ympäristötietoisuus. Ja vaikka biomassasta 

tuotetun energian ja erityisesti biopolttoaineiden hyötyjä ympäristölle on kyseenalais-

tettu, niin viime aikoina biojalostamoiden alalla tapahtuneiden teknologisten edistysas-

kelten johdosta on syytä uskoa, että biomassa voisi ehdottomasti olla pysyvä vaihtoehto 

fossiilisille polttoaineille lähitulevaisuudessa. Yksi potentiaalisista biotuotteista on fur-

furaali, jonka kysyntä on viime vuosina kasvanut kovaa vauhtia. [11.] 

Furfuraalia (C5H4O2) saadaan pääsääntöisesti lignoselluloosapohjaisesta biomassasta 

joka koostuu hemiselluloosasta, lignoselluloosasta ja ligniinistä. Hydrolysoimalla ligno-

selluloosaa hemiselluloosasta saadaan pentoosisokereita kuten xyloosia ja arabinoosia, 

joista voidaan happokatalysoidun hydrolyysin avulla tuottaa furfuraalia. Hyviä lignosellu-

loosaraaka-aineita ovat esimerkiksi olki, ruoko, paperijätteet ja puut, joita saadaan maa- 

ja metsätalouden sivuvirroista tai jätteistä. [11.] 

Furfuraalia saadaan myös tislaamalla sitä laimeista vesiliuoksista, jota tässäkin työssä 

oli alun perin tarkoituksena tutkia. Kaikki tähän mennessä tunnetut prosessit, jossa pen-

tooseista tuotetaan furfuraalia, tuottavat myös virran joka sisältää 90 % vettä ja 6 % fur-

furaalia. Tämä on kuitenkin alle atseotrooppisen pisteen, jonka vesi muodostaa furfuraa-

lin kanssa, kun vesiliuos sisältää 35 paino-% furfuraalia. Furfuraalin kiehumispiste on 

161,7 °C normaalissa ilmanpaineessa, kun taas aseotroopin kiehumispiste on 97,85 °C. 
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Perinteinen furfuraalin tislaus furfuraalin ja veden seoksesta koostuu kahdesta eri tis-

lauksesta (Kuvassa 3). Ensimmäisessä tislauskolonnissa saadaan tisleenä seos, jossa 

on 30 paino-% furfuraalia. Tämän jälkeen tisle lauhdutetaan ja syötetään säiliöön, jossa 

se erottuu itsestään laimeaksi ja rikkaaksi furfuraaliseokseksi. Tämä neste-nesteuutto 

on mahdollista, koska furfuraalilla on rajallinen liukoisuus veteen (8,3 paino-% 20 °C:n 

lämpötilassa). Tislaamalla rikkaampi furfuraali seos saadaan 99 % puhdasta furfuraalia. 

Tislaus on kuitenkin kaiken kaikkiaan paljon energiaa kuluttava prosessi furfuraalin saa-

mista varten, ja sen takia yritetään jatkuvasti kehittää uusia menetelmiä sen tuotta-

miseksi. [12 s. 49.] 

 

Kuva 3. Furfuraalin tislausprosessi [12]. 

 

Furfuraalin jatkojalostusmahdollisuudet ovat syy siihen, miksi siitä ollaan kiinnostuneita 

ja miksi sitä on viime aikoina alettu tutkia entistä enemmän. Tähän mennessä furfuraalia 

on käytetty lähinnä synteesissä kemiallisten tuotteiden, kuten esimerkiksi nailonin, voi-

teluaineiden ja liuottimien, liimojen, lääkkeiden ja muovien valmistuksessa. Furfuraalia 
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harkitaan nestemäisten hiilivetyjen ja bensiinin lisäaineiden, kuten 2-metyylitetrahydro-

furaanin (2-MTHF) lähtökemikaaliksi. [13; 14.] 

2-MTHF:a voidaan katalyyttisen hydrauksen avulla käyttää P-sarjan polttoaineissa. P-

sarjan polttoaineet ovat uusiutuvia, muusta kuin raakaöljystä valmistettuja nestemäisiä 

polttoaineita, jotka voivat korvata bensiinin. Ne ovat metyylitetrahydrofuraanista (MTHF), 

etanolista, butaanista ja pentaaneista muodostuvia seoksia. Riippuen koostumuksesta, 

ne sisältävät 60–100 % biokomponentteja, jossa etanolia ja MTHF:a voidaan tuottaa lig-

noselluloosasta. MTHF on happipitoinen polttoaineen lisäaine, jolla on sama oktaaniluku 

(n. 87) kuin tavallisella bensiinillä ja korkeampi lämpöarvo (32 MJ/kg) kuin etanolilla (26,7 

MJ/kg). [13.] 

Biomassasta tuotettu furfuraali on myös lupaava materiaali alkaanien synteeseille, jotka 

ovat polttoaineen peruskomponentteja. On kehitelty menetelmä, jolla voidaan tuottaa 

nestettä alkaaneista, joiden hiiliatomien lukumäärä vaihtelee seitsemästä kymmeneen 

(C7–C10), joita taas voidaan käyttää polttoaineen komponentteina. Viime vuosien yksi 

isoimmista edistysaskeleista on kuitenkin hollantilaisen yrityksen Avantiumin kehittämä 

menetelmä, jolla voidaan tuottaa arvokkaita kemikaaleja, polymeerejä ja korkea-arvoisia 

polttoaineita. Menetelmä perustuu biomassasta saatavien pentoosien lisäksi myös hek-

soosisokerien muuntamiseen. Näiden seos muunnetaan furaaniyhdisteiksi alkoholin 

kanssa ja se jatkokäsitellään hydrausreaktiolla tai eetterireaktiolla. Tästä syntyneitä kom-

ponentteja on onnistuttu käyttämään onnistuneesti Avantiumin omissa moottoritesteissä 

yhdessä tavallisen dieselin kanssa muodostetulla seoksella. Moottoria käytettiin 90 mi-

nuutin ajan tällä seoksella ilman ongelmia tavallisessa dieselmoottorissa, ja tulokset 

osoittivat, että päästöt olivat huomattavasti pienempiä kuin perinteistä polttoainetta käyt-

tämällä. [15, s. 988-989.] 

Tähän asti kuitenkin suurin furfuraalin johdannainen on kaupallisesta näkökulmasta ollut 

furfuryylialkoholi (C5H6O2). Se on erityisen tärkeä raaka-aine polymeeriteollisuudessa, ja 

yli 85 % maailmalla tuotetusta furfuryylialkoholista menee furaanihartsien tuotantoon. 

Sitä on käytetty myös liuottimina, makujen ja tuoksujen kemikaalina, torjunta-aineena ja 

lääkealan tuotteissa. Se valmistetaan furfuraalista katalyyttisellä hydrauksella. [15, 

s.987.] 
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4 Kokeellinen osuus 

4.1 Spinning band -tislauslaitteisto 

Tässä insinöörityössä käytettiin B/R Instrumentin valmistamaa 36/100 spinning band -

tislauslaitteistoa (Kuva 4 s. 11). Tislauslaitteisto koostuu kolonniosasta, lasikomponen-

teista, teflon-nauhasta, keittoastiasta sekä automaattisesta tislausjärjestelmästä. Ko-

lonni on 90 cm pitkä ja halkaisijaltaan 8 mm. Pituutensa ansiosta se pystyy luomaan jopa 

200 teoreettista pohjaa ja erottamaan tehokkaasti komponentteja, joiden kiehumispisteet 

ovat lähellä toisiaan. Kolonnilla on mahdollisuus operoida myös alipaineessa erillisen 

vakuumijärjestelmän ansiosta, sekä kerätä eri jakeita talteen sulkematta vakuumia vä-

lillä. [16.] 

Spinning band -tislaus perustuu kolonnin sisällä pyörivään spiraalinmuotoiseen nau-

haan. Nauha pyörii noin 2 200 kierrosta minuutissa maksimoidakseen höyryn ja nesteen 

kontaktin kolonnissa. Kolonnin seinää pitkin valuva lauhde pakotetaan pyörivän nauhan 

avulla ylöspäin kulkeutuvan höyryn kanssa, ja näin saadaan aikaan tehokas erotus lyhy-

essäkin kolonnissa.  Nauha on valmistettu teflonista, mutta vaihtoehtoisesti voidaan 

käyttää myös monel-nauhaa. Monel-nauhaa käytetään yleensä vain, jos teflon-nauhan 

toiminta-alue ylitetään (n. 200 °C) tai jos esiintyy harvinaisia yhteensopivuusongelmia 

teflon-nauhan kanssa. [16; 17] 

Tislauslaitteistoon kuuluu myös siihen erikseen hankittu MKS Instrumentin alipainelait-

teisto, joka koostuu vakuumipumpusta, ”kylmäträpistä” (coldtrap), sekä ohjauslaitteesta. 

Lukuisista yrityksistä huolimatta alipainelaitteistoa ei kuitenkaan saatu toimimaan. Ali-

paine saatiin luotua, mutta sitä ei ollut mahdollista säätää ohjauslaitteella, koska alipai-

neventtiili ei reagoinut säätöihin. Näin ollen ei päästy kokeilemaan koeajoissa alipainetis-

lausta, sekä analysoimaan sen vaikutusta komponenttien erotukseen.  

 

 

 



11 

  

 

Kuva 4. Työssä käytetty spinning band -tislauslaitteisto. 
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4.2 Kemikaalit  

Koeajoihin oli tärkeää saada kemikaalit, joiden kiehumispisteet ovat lähellä toisiaan. Va-

littiin koulun kemikaalivarastosta kiehumispisteiden perusteella metyyli-isobutyyliketoni 

eli MIK (J.T. Baker ≥ 99,0 %) sekä etikkahappo (J.T. Baker 99,7 %). Kirjallisuuslähteestä 

riippuen aineiden kiehumispisteiden ero on n. 1 °C, MIK:n kiehumispiste on n. 115,3–

118 °C ja etikkahapon kiehumispiste on 118,1 °C. Seoksen koostumus oli 50 mol-% 

etikkahappoa ja 50 mol-% MIK:a. 

4.3 Koeajot 

Koeajot suoritettiin normaalissa ilmanpaineessa. Koeajoja suoritettiin useampia, mutta 

vain kaksi kertaa onnistuneesti, joista saatiin tislettä analysoitavaksi. Koeajoissa käytet-

tiin molemmilla kerroilla samoja kemikaaleja samoissa suhteissa toisiinsa nähden, myös 

tislausolosuhteet pidettiin täysin samoina. 

Seosta lämmitettiin ulkoisella kiehuttimella, mikä mahdollisti lämpötilansäädön tislauk-

sen aikana. Tällä tavalla voitiin estää kolonnin tulviminen keskeyttämättä koeajoa. Tis-

lauslaitteiston alkuperäisellä lämmittimellä tämä ei olisi ollut mahdollista. Pohjan lämpö-

tila pysyi samana molemmissa tislauksissa n. 118–119 °C:ssa. Nesteen lämmetessä 

helpommin haihtuva komponentti, tässä tapauksessa MIK, rikastui höyryfaasiin. Höyry 

nousi kolonnin läpi jäähdyttimelle, jonka jälkeen se palautui takaisin kolonniin. Kierto jat-

kui siihen asti, kunnes kolonnin huipun lämpötila oli kohonnut 100 °C:n lämpötilaan. Tä-

män jälkeen oli minuutin pituinen viipymäaika, jonka jälkeen solenoidiventtiili alkoi au-

keamaan määritetyn palautussuhteen mukaan, joka oli yksi sekunti auki ja yksi sekunti 

kiinni (1:1). Tislettä kerääntyi talteen ja tislaus päätettiin, kun näytepulloon sopiva määrä 

tislettä oli saatu kerättyä. Tämän jälkeen näytteet analysoitiin kaasukromatografilla, 

jonka avulla selvitettiin, kuinka hyvin MIK oli erottunut etikkahaposta. 

Koeajoja suorittaessa tislauskolonni alkoi tulvia useamman kerran, jonka takia tislaus 

jouduttiin keskeyttämään ja aloittamaan alusta. Kolonni ei onnistunut pääsemään tasa-

painotilaan nesteen ja höyryn kanssa, kun solenoidiventtiilille asetettu avautumisarvo oli 

liian korkea. Tulviminen onnistuttiin estämään käyttämällä 100 °C:n lämpötilaa avautu-

misarvona.  
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5 Tulokset 

5.1 Analyysiaineiston esittely 

Kaasukromatografi on helposti haihtuvien aineiden analysointiin tarkoitettu erotusmene-

telmä. Kaasukromatografinen erotus perustuu liikkuvaan kaasufaasiin ja paikallaan py-

syvään stationäärifaasiin, kun kaasumaiset yhdisteet jakautuvat näiden kahden välillä. 

Liikkuvana faasina eli kantokaasuna käytetään yleensä inerttiä kaasua, vetyä, typpeä, 

heliumia tai argonia. Paikallaan pysyvänä stationäärifaasina on kantaja-aineeseen tai 

lasipintaan sidottu nestefaasi. [19.] 

Analysoitava näyte syötetään sopivaan liuottimeen liuotettuna injektoriin eli näytteenot-

toyksikköön, jossa se höyrystyy noin 200 °C:n lämpötilassa. Tämän jälkeen kantokaasun 

avulla höyrystyneet komponentit virtaavat kapillaarikolonniin, jonka sisäseinä toimii sta-

tionäärifaasin kantajana. Stationäärifaasista riippuen komponenteilla on erilaisia vuoro-

vaikutuksia käytettävään stationäärifaasiin. Näin komponentit erottuvat toisistaan ja liik-

kuvat eri nopeuksilla vuorotellen kolonnin läpi detektorille, jossa komponentit voidaan 

tunnistaa ja määrittää niiden pitoisuus. Detektori eli ilmaisin mittaa näytteen määrän ja 

tuottaen niistä signaalin.  Signaali kulkeutuu tietojärjestelmään, joka luo kromatogram-

min. Yleensä tietojärjestelmä integroi piikit automaattisesti, esittää laskelmat ja tulostaa 

raportin, jossa on ilmoitettuna kvantitatiiviset tulokset ja retentioajat. Kuvassa 5 on esi-

tettynä kaasukromatografin toimintaperiaate. [17; 19; 20]  



14 

  

Kuva 5. Kaasukromatografin toimintaperiaate [21]. 

 

 

Tässä insinöörityössä tulosten analysoinnissa käytettiin Agilent Technologiesin 7890A -

kaasukromatoafia. Analysointia varten käytettävän metodin valinnassa konsultoitiin Met-

ropolian henkilökuntaa. Käytetty metodi oli aiemmin hyväksi havaittu. Näytteet analysoi-

tiin liekki-ionidetektorin (FID) sisältävällä kaasukromatografilla, joka oli varustettu 30 m x 

0,250 mm:n kolonnilla (HP-5MS) ja 0,25 μm:n paksuisella stationäärifaasilla. Kuvassa 6 

(s. 15) on esitetty analyysiä varten luotu lämpötilamenetelmä (40 °C, 3 min, 10 °C/min -

> 80 °C -> 60 °C/min -> 320 °C, split 100:1, näytettä 0,5 μl), jolla komponentit saatiin 

erotettua toisistaan. Analyyseissä käytettiin liuottimena dikloorimetaania (Emsure). 
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Kuva 6. Metodissa käytetty lämpötilamenetelmä kuvattuna. 

 

 

5.2 Tulokset 

Ensimmäiseksi kaasukromatografilla ajettiin tislauksessa käytetyt kemikaalit MIK ja etik-

kahappo puhtaina aineina liuottimena käytettyyn dikloorimetaaniin liuotettuina. Näytteet 

valmistettiin pipetoimalla kumpaakin ainetta 0,1 ml omaan näytepulloon, jonka jälkeen 

ne laimennettiin dikloorimetaanilla 1,5 ml:aan. Tämän jälkeen kemikaalit ajettiin kaasu-

kromatografilla yksi kerralla, jotta saatiin selville niiden retentioaika. Retentioaika kertoo 

missä ajassa yhdiste kulkee laitteiston läpi.  

Seuraavaksi ajettiin tisleet sekä syöttönä käytetty seos dikloorimetaaniin liuotettuina. 

Analysoitavat näytteet valmistettiin samalla tavalla pipetoimalla 0,1 ml tislettä omiin näy-

tepulloihin, jonka jälkeen ne laimennettiin dikloorimetaanilla 1,5 ml:aan.  
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Ajojen jälkeen saatiin tisleistä ja syötöstä retentioajat, joita vertailemalla puhtaiden ainei-

den retentioaikoihin voitiin tunnistaa tisleissä ja syötössä olevien aineiden koostumus 

sekä laskea kaasukromatografin piirtämistä kromatogrammeista MIK:n ja etikkahapon 

suhde toisiinsa nähden piikkien pinta-alojen avulla. Taulukossa 1 on laskettuna kroma-

togrammeista saatujen MIK:n ja etikkahapon piikkien pinta-alojen suhde toisiinsa syö-

tössä sekä kahdessa tisleessä. Kaikki kromatografilla suoritettujen ajojen tulokset on 

esitetty liitteissä 1,2,3,4 ja 5. 

 

Taulukko 1. Syötteen ja tisleiden koostumukset laskettuna 

  Syöte Tisle 1 Tisle 2 

MIK (%) 83,7 84,9 85,7 

Etikkahappo (%) 16,3 15,1 14,3 

yht. (%) 100,0 100,0 100,0 

 

Tulokset osoittavat, että syöte sisältää 83,7 % MIK:ia ja 16,3 % etikkahappoa. Tislauk-

sien jälkeen MIK:n määrä olisi noussut ainoastaan 1,2 prosenttiyksikköä ensimmäisessä 

tislauksessa ja 2 prosenttiyksikköä toisessa tislauksessa. Näitä tuloksia voidaan pitää 

melko huonoina ja niistä voidaan päätellä, että tislauslaitteistolla tarvitaan paljon lisää 

koeajoja, kuten myös analyysimenetelmän kehittämistä. 
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6 Yhteenveto 

 

Tässä insinöörityössä tutkittiin spinning band -tislauslaitteistoa ja sen kykyä erottaa ko-

lonnin erikoisuuden mukaisesti lähellä toisiaan kiehuvat komponentit toisistaan. Metyyli-

isobutyyliketonista ja etikkahaposta valmistettuja seoksia tislattiin tislauslaitteistolla. Lu-

kuisista yrityksistä huolimatta kuitenkin vain kaksi kertaa tislaus saatiin vietyä loppuun 

asti. Syöttönä käytettyä seosta ja saatuja tisleitä analysoitiin kaasukromatografilla, jonka 

jälkeen MIK:n ja etikkahapon suhdetta voitiin verrata alku- ja lopputilanteissa.   

Kaasukromatografista saadut kromatogrammit, jotka ovat esitettynä liitteissä 1, 2 ja 3 

osoittivat, että komponentit olivat erottuneet toisistaan todella huonosti lähtötilanteeseen 

verrattuna. Vaikka tislaus suoritettiin kaksi kertaa onnistuneesti, niin MIK:n ja etikkaha-

pon suhde on molemmissa lähes sama. Tällä aikataululla suoritettujen koeajojen perus-

teella voidaan päätellä, että tislauslaitteisto ei toimi kunnolla tai sitä ei ole osattu ajaa 

oikealla tavalla.  Näin ollen tislauslaitteistoa ei voida käyttää opetus- tai tutkimuskäyttöön 

Metropolia Ammattikorkeakoulussa, vaan se vaatii lisää paneutumista, jotta tislauslait-

teiston ominaisuuksista saadaan paras mahdollinen hyöty irti.  

Työ onnistui mielestäni kohtalaisesti, joskin se jätti paljon kysymysmerkkejä koskien 

spinning band -tislauslaitteistoa. Tislauskolonnin tulvimisen lisäksi työssä kohdattiin mui-

takin ongelmia. Kaasukromatografissa oli ollut rikkinäinen inletin tiiviste, joka saatiin sel-

ville vasta jälkeenpäin. Sen vaikutusta analysoituihin tuloksiin on vaikea jälkeenpäin ar-

vailla, mutta vertaamalla kromatogrammeja puhtaina ajettuihin MIK:iin ja etikkahappoon, 

jotka on esitetty liitteissä 4 ja 5, voidaan päätellä, että sillä ei olisi ollut vaikutusta loppu-

tulokseen. Kromatogrammeista voidaan myös päätellä, että etikkahappo ei selvästikään 

soveltunut kaasukromatografissa olevalla kolonnille. Tämä on havaittavissa lähes jokai-

sessa kromatogrammissa ”häntimisenä”, ennen etikkahapon piikkiä.  

Tämä insinöörityö antaa kuitenkin hyvän pohjan seuraavalle, joka haluaa kyseistä spin-

ning band -tislauslaitteistoa tutkia. Toimenpiteinä suosittelisin koeajoihin komponentteja, 

joiden kiehumispisteiden ero olisi reilusti enemmän kuin yksi tai kaksi astetta. Lisäksi 

suuremmalla palautussuhteella, kuin tässä työssä käytetyllä 1:1:llä voitaisiin saavuttaa 

puhtaampia tisleitä. Lisäksi tulosten analysoinnissa kaasukromatografilla voitaisiin har-
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kita dikloorimetaanin sijaan toista liuotinta, kuten esimerkiksi tolueenia tai etyyliasetaat-

tia. Vaihtoehtoisesti myös sisäistä standardia käyttämällä voitaisiin päästä luotettavam-

piin tuloksiin. 
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