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Opinnaytetyon aiheena oli Metropolian Leiritien yksikdssa yli kymmenen vuotta
kayttamattomana seisoneen spinning band -tislauskolonnin huolto, kayttéénotto ja
koeajaminen.

Kirjallisuusosiossa esitetiin eri tislausprosesseja, tislauslaitteistoa sekd hieman eri
tislausprosessien kayttosovelluksia teollisuudessa.

Kirjallisuusosiossa kaytiin lapi myos yleisesti spinning band -tislauskolonnin
kayttomahdollisuuksia ja tutustuttiin lahemmin Metropolian omistamaan pienen kokoluokan
laitteistoon.

Kokeellisen osion paamaarana oli saada tislauskolonni seké alipainelaitteisto
kayttékuntoon ja jalleen oppilaitoksen koulutuskayttdon.

Spinning band -tislauskolonni on optimaalinen ja tarkka tyévaline monivaihetislauksiin.
Kolonnin sisalla on tefloninen spiraali, joka pydrimalla parantaa héyryn ja nesteen
kontaktia kolonnissa.

Kokeellisen osion paamaaraa ei saavutettu tdman insin6orityon aikana. Tislauslaitteisto oli
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The purpose of this final year project was to maintain, to implement and to test run a spin-
ning band distillation column, which has been unused for over 10 years in the Metropolia
Leiritie unit.

The literature part of the thesis presents different distillation processes, distillation units
and a few possible uses of distillation processes in industry.

During the literature part of the thesis, the possible uses of a spinning band distillation col-
umn was studied in general, and Metropolia's small-scale apparatus was explored.

The main goal of the experimental part was the implementation of the spinning band appa-
ratus and vacuum system so that it could be used for educational purposes in future.

The spinning band distillation column is an optimal and accurate apparatus for batch distil-
lation. Inside the column, there is a Teflon helix, which improves the vapor-liquid contact
by spinning.

The main goal of the experimental part was not achieved in this final year project. Distilla-
tion apparatus had suffered too much physical damage that it was not possible to repair it
in this final year project.

Keywords spinning band distillation column, vacuum distillation, batch
distillation
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1 Johdanto

Taman insindoritydn tarkoitus on saada Metropolian Leiritien yksikdssa sijaitseva
harvinainen spinning band -tislauskolonni kunnostettua ja toimintakayttoon.
Tislauskolonnin lisaksi tarkoitus on saada tislauskolonniin kuuluva alipainelaitteisto
kayttokuntoon. Kokonaisuutta on tarkoitus kayttaa tulevaisuudessa koulutuksessa ja

vaativimmissa insinooritdissa.

2 Tislaus

Tislaus on prosessi, jossa erotetaan toisiinsa liuenneita nesteitd kuumentamalla.
Liuosta kuumentamalla saadaan haluttu aine kiehumaan ja héyrystymaan, jolloin héyry
siirtyy jadhdytysjarjestelméén ja sitd kautta nesteend tislekolviin kuvan 1 mukaisesti.
Talloin saadaan kaksi erillista nestettd, eri kolveihin. [1.]

lampamittari

tislauskolvi

ilma-aukko

ulos sis88

jaahdytysvesi tislekolvi

Kuva 1. Tislauslaitteistoa havainnoillistava kuva. [2.]

Tislaus on tunnettu jo ilmidna ensimmaisilla vuosisadoilla, mutta alkoholin 16ytyminen,
joka on ensimmainen tunnettu tislauksen tuote, tapahtui 1000- tai 1100-luvulla

eteldisessa Italiassa. [3.]



Tislauksessa voidaan erottaa aineita, joiden kiehumispiste on eri, ja mitd suurempi ero
kiehumispisteilla on, sita helpommin aineet tislautuvat erilleen. Useamman nesteen
seoksessa ensimmaisend haihtuu se komponentti, jonka kiehumispiste on alin. Sen
jalkeen nesteen lampdtila  nousee korkeammalla  kiehuvan nesteen
kiehumispisteeseen, kunnes kaikki erotettavat komponentit ovat erotettuina toisistaan.
Tatéa kutsutaan jakotislaukseksi eli fraktioivaksi tislaukseksi. [1; 4.]

Koska tislaus on erotusprosessi, kemiallista reaktiota ei tapahdu. Tislauksessa
seoksesta hoyrystetaan helpommin haihtuva komponentti ja syntynyt hdyry erotetaan
lauhduttamalla. Tuotetta kutsutaan tisleeksi ja haihtumatonta osaa pohjatuotteeksi tai
alitteeksi, mikali kyseessa on jatkuvatoiminen tislaus. Prosessi kuluttaa runsaasti

energiaa, mutta on yleisesti kaytetty teollisuudessa. [1; 4.]

Tunnetuin tislausta hyddyntava teollisuus on 6ljynjalostusteollisuus. Raakadljy on
monen sadan hiilivedyn sekoitus, josta saadaan tislaamalla muun muassa erilaisia
kaasudljyja, kerosiinia ja bensiinia. Muita tislausta hyddyntavid teollisuuden aloja on
typen, hapen ja muiden harvinaisten kaasujen valmistus ja puhdistus. [5.]

2.1 Panostislaus

Panostislauksen toimintaperiaate on sama kuin tislauksessa, ja se on ollut jo pitkaan
kaytossa. Panostislaus on yksinkertaisin teollisuuden erotusoperaatioista kemiallisten
seosten komponenttien erottamiseksi. Panostislaus on ollut jo pitkéd&n laajasti kaytetty
ja tarkea erotusoperaatio, ja sita kaytetddn erityisesti, kun erotettavien materiaalien
rakenne vaihtelee laaja-alaisesti, erotettavaa materiaalia on vahan, kun tislaustarve ei

ole jatkuvaa tai kun paatuote sisaltaa vain vahan epépuhtautta. [6; 7.]

Panostislauksessa hoyrystetaan nestettd ilman nesteen lisdamistd. Ensin haihtuvat
keveimmat komponentit ja sen jalkeen raskaammat. Kiehumislampotila nousee
tislauksen edetessa. Panostislain sopii myds monikomponenttiseoksen jakamiseen
fraktioihin. Riippuen fraktion puhtausvaatimuksista voidaan panostislauksessa ottaa
talteen epépuhtaita valijakeita, jotka tislataan seuraavassa panoksessa uudelleen.

Tarkein ominaisuus panostislauksessa on sen joustavuus. Seoksesta toiseen



vaihtaminen kay helposti, palautusta ja lapikulkevan aineen maarad on helppo

muuntaa eika syo6ton ja tisleen suhdetta tarvitse saataa. [7; 8; 9.]

Panostislausta kaytetd&dn muun muassa hajusteiden, ladkkeiden, hienokemikaalien
seka erikoiskemikaalien valmistuksessa. Tavallinen panostislauslaitteisto siséaltaa

kiehuttimen, kolonnin, lauhduttimen ja kokoonpano on esitetty kuvassa 2. [7.]

Lavhdutin

Tizsle >
Kolonn
V P - - q
R e 2

Kuva 2. Panostislauslaitteiston tavallisin kokoonpano. [7, s. 3.]

2.2 VesihQyry- ja vakuumitislaus

Toisiinsa liukenemattomia nesteitd sekoitettaessa keskendan, niin  syntyneen
epahomogeenisen, eli toisiinsa liukenemattoman nesteseoksen jokaisen komponentin
héyrynpaine on sama kuin puhtaan aineen hdyrynpaine, joka riippuu ainoastaan
lampotilasta ja kyseessd olevasta aineesta. Systeemin kokonaishdyrynpaine on
komponenttien  hdyrynpaineiden summa. Taman takia epdhomogeenisen
nesteseoksen kiehumispiste on aina alhaisempi kuin minkdan puhtaan komponentin
kiehumispiste. [10.]

Tata seikkaa kaytetdaan hyvaksi vesihoyrytislauksessa. Jos veteen liukenematonta
nestettd sekoitetaan veden kanssa, voidaan syntynyt epahomogeeninen nesteseos
tislata lampdtilassa, joka on aina alhaisempi kuin veden kiehumispiste kulloisessakin

paineessa. Talld tavoin voidaan tislata suhteellisen matalissa lampdtiloissa muun



muassa erilaisia vahoja, suurimolekyylisia rasvahappoja ja eri Oljyjakeita.
Nesteseoksen vylapuolelle syntyneen hdyryn koostumus maaraytyy komponenttien
hdyrynpaineista. Kunkin komponentin osapaine hoyryssd on sama Kkuin sen
hdyrynpaine. Hoyryn koostumus mooliosuuksina saadaan selville jakamalla osapaineet

kokonaispaineella. [10.]

Vesihoyryn lisdys vastaa tislauspaineen alentamista, koska tislattavan aineen
lampdtilasta riippuva osapaine on juuri vesihdéyryn osapaineen verran tislauspainetta
pienempi. Vesihdyryn asemasta voidaan kayttda mita tahansa inerttia kaasua. Sama
tulos saavutetaan myds vakuumitislauksella, mika tapahtuu kokonaispainetta
alentamalla. Talléin ei tarvita mitaan lisakomponentteja. Kun tislattava aine on vaikeasti
haihtuvaa, joudutaan joissakin tapauksissa kayttamaan seka vesihdyrya etta vakuumia.
Vakuumikolonni on tavallisesti metallilangoista kudotulla pakkauksella tai

taytekappaleilla varustettu kolonni. [10.]

2.3 Atseotrooppitislaus

Atseotrooppipisteessa hesteella ja kaasulla on taysin sama koostumus tietyssa
vaiheessa tislausprosessia. Taman takia atseotrooppisten seosten erottaminen
perinteisen tislauksen avulla on hankalaa. Seokset voivat olla joko homogeenisia tai
heterogeenisia. Heterogeeninen atseotrooppi muodostuu  seoksesta, jonka
komponentit eivat sekoitu taysin keskenddn ja muodostavat atseotrooppipisteen
sekoittuvuusalueelle. Homogeenisen atseotroppiseoksen komponentit puolestaan ovat
taysin sekoittuvia keskendén ja muodostavat atseotrooppipisteen sekoittuvuusalueen

ulkopuolelle. [11.]

Atseotrooppinen panostislaus perustuu tarkoituksellisesti lisattyyn kolmanteen
komponenttiin, jonka tarkoitus on helpottaa erotusta. Tislattavien komponenttien
seokseen lisatdan aine, joka vaikuttaa alkuperéisten aineiden aktiivisuuskertoimiin
siten, ettd erotus on mahdollinen. Lisdaine on haihtuvuudeltaan sellainen, etta se
poistuu tisleen mukana. Olisi myds toivottavaa, ettd se muodostaisi heterogeenisen
atseotrooppisen seoksen tisleen kanssa. Talldéin kondensoitunut hdyryfaasi erottuu

kahdeksi nestefaasiksi, josta lisdaine on helppo erottaa. [11; 10.]



Esimerkkina atseotrooppitislauksesta on kuvassa 3 esitetty 100-prosenttisen etanolin
tuottaminen 89,4 mol-%:sta (= 95,6 m-%) etanoli-vesi-atseotrooppiseoksesta
kayttamalla liuottimena bentseenia. Bentseeni poistuu kolonnin huipulta ternaarisena
atseotrooppiseoksena (kiehumispiste 65 °C), joka sisaltdd l1ahes kaiken veden ja vain
vahan etanolia. Puhdas absolutoitu etanoli saadaan pohjatuotteena. Sykloheksaani on

viela parempi lisdaine etanolin absolutointiin. [10.]

E ETANOLI
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Kuva 3. 100-prosenttisen etanolin tuottaminen atseotrooppiseoksesta. [10, s. 19.]

2.4 Uuttotislaus

Uuttotislausta kaytetddn prosesseissa, joissa alhaisen suhteellisen haihtuvuuden
omaavien seosten erottaminen on mahdotonta normaalin tislauksen avulla joko
muodostuneiden atseotrooppien tai komponenttien liian l&heisten kiehumispisteiden
takia. Kuten atseotrooppitislauksessa, myds uuttotislauksessa seokseen lisatédéan

kolmatta ainetta. [7; 10.]

Kolmas aine on liuotin, ns. “erottava tekija”, joka kohottaa toisistaan erotettavien

komponenttien suhteellista haihtuvuutta vaikuttamalla komponenttien



aktiivisuuskertoimeen. Liuottimen konsentraation on kolonnin jokaisella pohjalla
olevassa nesteessa oltava riittdvan suuri (n. 65-95 mol-%), ja se syodtetaan taman
vuoksi tavallisesti 1ahelle huippua, jotta tasapaino-olosuhteet saataisiin suotuisiksi koko
kolonnissa. Liuotin poistuu pohjatuotteen mukana, ja se on erotettava pohjatuotteesta
toisessa tislauskolonnissa. Esimerkkind on kuvassa 4 esitetty isobutaanin erotus 1-

buteenissa kayttaen lisdaineena furfuraalia. [7; 10.]
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Kuva 4. Isobutaanin erotus kayttaen furfuraalia. [10, s. 20.]

Panostoimisessa uuttotislauksessa liuottimen lisddminen rajoittaa prosessissa syo6ton
maarad, panostislauslaitteiston kiehuttimen pystyessa lAmmittamaan vain tietyn
maaran  ainetta tarvittavaan lampoétilaan. Taman  johdosta  uuttavassa
panostislauksessa tarvittavia kolonneja on useampi. Taloudellisesti on siis erittain

tarkeaa loytad optimaalinen syottomaara. [7; 10.]

Uutena sovelluksena uuttavaan panostislaukseen on Pacheco-Basulton tutkimus
bioetanolin  tehokkaasta valmistuksesta uuttavan  panostislauksen  avulla.

Tutkimuksessa tutkittiin puhtaan bioetanolin valmistusta etanoli-vesiseoksesta uuttavan



panostislauksen avulla kayttden kahta erilaista liuotinta: etyleeniglykolia sek& ionista
liuosta. [12.]

Puhtaan etanolin erottaminen etanoli-vesiseoksesta on mahdotonta, koska seos
muodostaa atseotroopin. Pacheco-Basulton tutkimuksessa osoitetaan seka
simuloimalla etta kokeellisesti uuttavan panostislauksen mahdollistavan taysin puhtaan
etanolin erottamisen. Erotus on erityisen tehokasta kaytettdessa liuottimena ionista
liuosta, joka  mahdollistaa  atseotrooppisen seoksen nopeamman ja
energiatehokkaamman erottamisen. lonisten liuosten kayttdminen on Kkuitenkin
tutkimuksen mukaan huomattavasti kallimpia kuin esimerkiksi etyleeniglykolin
kayttaminen. [12.]

Lopputuloksena Pacheco-Basulto-tutkimus toteaa seka simuloitujen ettd kokeellisten
tulosten osoittavan uuttavan panostislausmenetelman mahdollistavan riittdvan
tehokkaan bioetanolin tuotannon kummallakin liuottimella. Lopputuloksessa kuitenkin
painotetaan ionisten liuosten olevan viela liilan kalliita jatkuvaan teollisuuden kayttoon

liuottimena. Tutkimuksessa kaytetty panostislauslaitteisto on kuvassa 5. [12.]

B ! Etanoli

Lil_lo[iIL

Vest

Etanol

Kuva 5. Pacheco-Basulto tislauslaitteisto. [12, s. 31.]



2.5 Reaktiivinen tislaus

Kemiallinen reaktio ja erotusoperaatio tapahtuvat useissa kemianteollisuuden
tuotantolaitoksissa erillisina yksikkéoperaatioina. Reaktiivinen tislaus yhdistaa
tislauksen ja kemiallisen reaktion eli kaksi laajasti kaytdssa olevaa yksikkéoperaatiota,
jolloin  prosessin kaytté- ja investointikustannukset vahenevat eika erillista
erotusvaihetta enda tarvita. Reaktiivinen tislaus ja sen sovellutukset ovat
mahdollistaneet monia prosesseja, jotka eivat aikaisemmin olleet kannattavia.

Reaktiivinen panostislauslaitteisto on esiteltyna kuvassa 6. [7; 13.]

Prosessin sopivuus reaktiiviseen tislaukseen on tutkittava tapauskohtaisesti
l[Ahtbaineiden ja tuotteiden kemiallisten ja fysikaalisten ominaisuuksien seka reaktion
termodynamiikan ja kinetiikan perusteella. Soveltuvat reaktiot rajoittuvat lahes
kokonaan nestefaasireaktioihin, mutta myds katalyyttisid reaktioita kaytetdan, jolloin
operaation nimi on katalyyttinen reaktiivinen tislaus. [13; 14.]

Kuva 6. Reaktiivinen panostilauslaitteisto. [7.]

Reaktiivisella tislauksella voidaan reaktion avulla helpottaa erotusta tai erotuksen
avulla edistdd reaktiota. Tam& on edullista tasapainoreaktioille, kuten
esterihydrolyyseille tai esterdinneille. Yksi suurimmista saavutettavista hyodyista
reaktioiden kannalta on, kun tasapainoreaktioiden konversiota voidaan parantaa
poistamalla jatkuvasti tuotteita reaktioalueelta, jolloin Le Chéatelieren periaatteen

mukaisesti [Ahtdaineista muodostuu lisaa tuotteita reaktion tasapainon sailyttamiseksi.



Reaktiivisessa tislauksessa voidaan myds pienentdd jadhdytystarvetta hyddyntamalla

eksotermisten reaktioiden reaktiolampdgja tislausvaiheessa. [13; 14.]

Toisaalta reaktiivisella tislauksella voidaan helpottaa vaativia tislausoperaatioita
reaktion avulla. Erittéain hyddylliseksi reaktiivinen tislaus osoittautuu kasiteltdessa
atseotrooppeja muodostavia seoksia. Joissain tapauksissa atseotroopit voidaan valttaa
kokonaan reagoimalla atseotrooppeja muodostavia aineita toisiksi tai muodostamalla
muita  matalampia  minimikiehumispisteatseotrooppeja. = Seoksen  sisadltamat
epapuhtaudet voidaan poistaa reaktioilla, mikali ne haittaavat tislausta. Myts mikali
seoksen aineilla on toisiaan lahella olevat kiehumispisteet tai haluttuja tuotteita on
muuten hankala erottaa muista aineista, voidaan tislausta helpottaa reagoimalla naita
aineita paremmin haihtuviksi. Tallin kaytetdan yleensa jonkinlaista kuljetinnestetta
murtamaan atseotrooppiseoksia tai reagoimaan jonkin komponentin kanssa.
Kuljetinnesteilla saadaan usein myds estettyd lampdtilan kasvaminen liian korkeaksi
reaktiivisella alueella. [13; 14.]

2.6 Hybridiprosessit

Kahden eri yksikkdprosessin muodostamaa yhdistelmdprosessia kutsutaan
hybridiprosessiksi.  Hybridiprosesseissa  pyritddn  yhdistamdan kahden eri
yksikkdprosessin hyvid puolia yhdeksi prosessiksi. Reaktiivisen panostislausprosessin
mahdollistamat edut investointikustannusten pienentdmisessa ja
energiatehokkuudessa  ovat  kasvattaneet  suuren  kysynnan  reaktiivisen
panostislauksen sekd4 muiden panostislauksen sovellusten  yhdistamiseksi

hybridiprosesseiksi. [7; 15.]

Uusimmista reaktiivisen panostislaukseen ja hybridiprosesseihin liittyvista tutkimuksista
yksi tarkeimpia on Stegerin tutkimus. Stegerin tutkimuksessa selvitetdaan valisailion
kayton kannattavuutta reaktiivisessa panostislausprosessissa. Mikali valisailié ja
tavallinen reaktiivinen panostislauslaitteisto yhdistettaisiin, saataisiin oikeanlaisella
valisailion paikalla sekéa tarvittavalla sy6ttéméaaran valinnalla normaalia suurempia

energiasaastoja. Tutkimuksessa Steger totesi valiséilidllisen  reaktiivisen
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panostislausprosessin  olevan  kannattava vélisailion paikasta riippumatta.
Johtopaatoksena Steger esitti kemiallisen reaktion taphtuvan valiséilidllisessa
reaktiivisessa panostislauslaitteistossa perinteisen reaktiivisen panostislauslaitteiston
sijaan, jolloin kokonaisuudesta saadaan energiatehokkaampi. [15.]

3 Tislauskolonnit

Tislauksen erotus tapahtuu tislauskolonnissa. Kolonnissa on erilaisia rakenteita kuten
pohjia ja pakkauksia, jotka luovat tarvittavan faasien vdlisen kontaktipinta-alan
aineensiirtoa varten. Mita suurempi kontaktipinta-ala saadaan faasien vdlille, sita
tehokkaampaa erotus on. [8; 10.]

Kolonniin sy6ttd tulee usein keskivaiheille. Sydéttékohdan ylapuolista osaa kutsutaan
rikastus- tai vakevdintiosaksi, jossa kevyet komponentit rikastuvat hdyryfaasiin, eli tisle
puhdistuu. Sybéttdkohdan alapuolista osaa kutsutaan strippaus- tai haihdutusosaksi,
jossa kevyet komponentit haihtuvat nestefaasista héyryyn, eli pohjatuote puhdistuu. [8,
10.]

Kolonnin ylaosassa olevassa lauhduttimessa ylimmalta pohjalta [ahteva hoyry
nesteytyy joko osittain tai kokonaan, jolloin vastaavasti puhutaan osittais- tai
kokonaislauhduttimesta. Nailla on periaatteellinen ero: osittaislauhdutin muodostaa itse
yhden tasapainovaiheen, kokonaislauhdutin taas ei. Kolonnin alaosassa on kiehutin,
jossa paine kolonnissa on suurin. Kolonnissa voi olla kattilakiehutin (engl. kettle), joka
héyrystymisen lisaksi toimii tasapainovaiheena hoyrystaen vain osan nestesyotosta. [8;
10.]

Ylhaaltd lauhduttimesta palautettava nestefaasi ja alhaalta kiehuttimesta |ahteva
hoyryfaasi synnyttavat tehokkaan vastavirtaprosessin. Kolonnin energiankulutus on
verrannollinen kiehuttimessa synnytettyyn hdyryvirtaan. Téma virta palvelee kuitenkin

useita vaiheita saastaen energiaa ja investointeja. [8; 10.]
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3.1 Pohjakolonni

Yleisin jatkuvatoiminen tislauskolonni on pohjakolonni. Pohjakolonnissa kaasu- ja
nesteolomuodot erottuvat toisistaan selvasti jokaisen kontaktivaiheen, eli pohjan,
valilla. Pohjan erilaisilla rakenteilla on pyritty kaasun tasaiseen jakautumiseen, jolloin
faasit on tehokkaassa kontaktissa ja erottuminen nopeutuu. Suosituimpia
pohjatyyppeja ovat seulapohja, kellopohja ja venttiilipohja. Pohjakolonnit voivat olla
hyvinkin suuria, pohjaluku voi olla yli 100, jolloin kolonnin korkeus on useita kymmenia

metreja ja halkaisija useita metreja. Kuvassa 7 on esiteltyna valipohjakolonni. [10; 17.]

Lauhdutin

Y &

Kuva 7. Véalipohjakolonni. [10, s. 3.]

Pohjat toimivat yleisesti siten, ettd neste valuu kolonnissa alaspain painovoiman
vaikutuksesta ja hoyry kulkeutuu ylospain lievan paine-eron vaikutuksesta. Hoyry
kulkee suoraan pohjan aukkojen lapi ja kohtaa pohjan poikki vaakasuoraan valuvan

nesteen. Kuvassa 8 on esitelty pohjan toiminta ja vastavirtaperiaate. [10.]
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Kuva 8. Pohjakolonnin vastavirtaperiaate pohjien valilla. [10, s. 4.]

3.2 Taytekappalekolonni

Pakkauksissa eli taytekappalekolonneissa kontakti tapahtuu tayteaineen pinnalla.
Neste pyritadan saamaan kulkemaan mahdollisimman tasaisesti pakkauksen pintaa
pitkin, jolloin kontakti yldspain kulkevan hoyryn kanssa tapahtuu taytekappaleiden
valissa. Kuvassa 9 on taytekappalekolonnissa tapahtuva vastavirta periaate kuvattuna

vasemmalla taytekappaleiden kanssa ja oikealla kennopakkauksessa. [8; 16.]
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Kuva 9. Vastavirtaperiaate taytekappalekolonnissa. [10, s.4.]

3.3 Spinning band -tislauskolonni

Spinning band -tislaus on panostislaustekniikka, jossa hytdynnetaan kolonnissa
pyorivaa kierteistd nauhaa, jonka avulla saadaan luotua jopa 200 teoreettista pohjaa
normaalissa ilmanpaineessa. Teoreettisen pohjan lukuméaaralla tarkoitetaan kolonnissa
tapahtuvien tiivistys- ja hoyrystyskertojen lukumaarad. Pyoériva nauha on useimmiten
valmistettu joko teflonista tai metallista. Tefloniset nauhat on tarkoitettu tislauksiin alle
225 °C:ssa ja metallisia nauhoja kaytetddn kuumemmissa tislauksissa, joissa
tefloninen nauha kavisi liian pehmeaksi. [18; 19.]

Suuren teoreettisten pohjien ma&aran ansiosta spinning band -tislaus on ideaali
komponenteille, jotka on muuten vaikea erottaa tislaamalla, kuten l&hes saman
kiehumispisteen omaavia aineita. Tavallisimmissa laboratoriossa kaytetyissa
tislauslaitteissa on useimmiten vain muutama teoreettinen pohja. Spinning band -
laitteistolla voidaan teoreettisten pohjien ansiosta tehda erotuksia jopa 0,5 °C:n
tarkuudella. [18; 19.]

Tavalliseen taytekappalekolonniin verrattuna spinning band -tislauksessa tapahtuvat
painehavidt ovat lahes olemattomia kolonnin huipulta pohjaan asti. Sita kaytetaan
hyddyksi varsinkin komponenttien kanssa, jotka hajoavat helposti lampétilaa
nostettaessa. Spinning band -laitteiston havikki on myds lahes olematon, toisin kuin

taytekappalekolonneissa. [18; 19.]

Kuvassa 10 (sivulla 14) on esitelty tavallisen spinning band -tislauslaitteen
toimintamalli. Kaikissa tislauksissa on tarkoituksena erottaa alemman kiehumispisteen
materiaali (kuvassa merkittynd A) korkeamman kiehumispisteen materiaalista (kuvassa
merkittyn& B). Spinning band -tislaus luo todella laheisen kontaktin hdyryn ja lauhteen
vdlille kolonnissa pydrittamalla kierteistd nauhaa. Lauhtunut materiaali B valuu kolonnin

seinid pitkin ja hoyryna ylospéin kohoava materiaali A on kontaktissa lauhteeseen
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ohuina kerroksina tuhansia kertoja minuutissa. Nain tuloksena on erittain tehokas

erotusprosessi lyhyessa tislauskolonnissa. [18.]

Kuva 10. Spinning band -tislauslaitteiston toimintaperiaate. [18.]

3.3.1 Spinning band -tislaus dljyteollisuudessa

Suurimpia spinning band -tislauksen kayttajia on oljyteollisuus. Oljyteollisuudessa sité
kaytetaan useissa erotuksissa, joissa tarvitaan todella hyvaa faktiointia. Raakadljya
tislatessa lampdtila ylittaa 225 °C ja taman takia usein kaytetdaan ruostumattoman
monel-terdksen nauhaa kolonnissa. Tisleen kerayksessa kaytetddn automaattista
jakeiden keraajad mukavuussyista ja tyhjion rikkomisen valttamiseksi. Jakeet keréataan
talteen usein kolmessa tai neljassa erassa. Koko systeemin etuna on, etta pieni maara

raakadljya voidaan tislata melko nopeasti ja vain yhta kolonnia kayttamalla. [19.]

3.3.2 Spinning band -tislauksen muita kayttokohteita

Spinning band -tislauslaitteistoa kéaytetadan myos laajasti erilaisten makujen ja

tuoksujen teollisessa valmistuksessa. Esimerkiksi 2-metyyli-1-butanoli, jonka
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kiehumispiste on 128 °C, on onnistuttu erottamaan 3-metyyli-1-butanolista, vaikka

naiden aineiden kiehumispiste-ero on vain 0,5 °C. [19.]

Spinning bandia on myo6s kaytetty standardien puhdistukseen séateilylaboratorioissa.
Halpoja kemikaaleja tai standardeja on ajettu kolonnilla jopa kahden viikon ajan, jonka
jalkeen 50-67 % lahtoétilavuudesta on saatu kerattya talteen ja puhdistettu erittain
kalliiksi tutkimusmateriaaleiksi. Talldin saadaan puhtaampia aineita, kuin on
kaupallisesti tarjolla. Puhdistettuja aineita sailytetdan ja niiden avulla voidaan tutkia

esimerkiksi hiilivetyjen hiukkasten hajoamista. [19.]

3.4 Metropolian spinning band -kolonni

Metropolian Leiritien yksikdssa sijaitsee B/R Instrumentin 36/100 spinning band -
tislauskolonni (kuva 11), Metra Incorporatedin QuickVac-alipainelaitteisto sekd MKS
Instrumentsin Type 250 controller. Tahan laitteistoon liittyy koko opinnaytetytn
kayttoonottoprosessi.

Tislauskolonni on 90 cm pitkda ja 8 mm halkaisijaltaan. Kolonni pystyy luomaan jopa
200 teoreettista pohjaa. Erillisen alipainelaitteiston avulla kolonnilla voidaan
vakuumiolosuhteissa ja jakeita voidaan ottaa talteen ilman vakuumin keskeyttamista.
[18.]
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Kuva 11. Leiritien yksikén spinning band —tislauskolonni.

Tislauslaitteiston osia ovat keittoastia, kolonniosa, jonka sisalla on teflon-nauha,
askelmoottori, palauteventtiili, solenoidi, pisaralaskuri, lampoanturit keittoastiassa ja
kolonnin ylapaassa, lauhdutin seka jakeiden kerddja, johon voidaan kerata kahdeksaa

eri jaetta saman ajon aikana.

Kolonniin kuuluu alipainelaitteisto (kuva 12), jota ohjataan MKS Instrumentsin
ohjainyksikolla.  Alipainelaitteisto  koostuu vakuumipumpusta, alipainesensorista,
kylmatrapista (coldtrap) seka ohjausventtiilista.
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Kuva 12. Tislauskolonnin alipainelaitteiston kytkentékaavio. [18.]

4 Kayttoonotto

Metropolian spinning band -laitteisto on ollut kdyttdmattéa ainakin kymmenen vuotta.
Laitteella on tehty insin6oritydtéd 2001, jonka jalkeen ilmeisesti laite on jatetty niille
sijoilleen. Tamé& hankaloitti kayttbonottoa huomattavasti. MyOs edellinen laitetta
kayttanyt lehtori on jo muutamia vuosia sitten poistunut talon palveluksesta, jolloin

katosi paljon tietoa laitteen kaytannosta.

4.1 Tislauskolonnin kayttddnotto

Kayttoonotto suoritettiin insindoritydn tekijan ja lehtori Timo Seurasen toimesta ja
kayttodnoton aikana oltiin useasti sahkopostitse yhteydessa B/R Instrumentin
tekniseen tukeen Yhdysvaltoihin. Koko kéayttéonottoprosessia varjosti edellisen
kayttajan siivoamatta jattaminen ja epamaarainen tavaraldja. Letkut oli katkottu
puukolla, ja tuntematon lasiesine oli hajotettu kolonnin alaosaan. Kayttoonotto aloitettiin

vain tislauskolonnista ja jatettiin alipainelaitteiston kayttéonotto myéhemmaksi.

Alussa suoritettiin tislauslaitteiston sisaan asennettuja testeja ja diagnooseja, joista
selvisi, ettd askelmoottori, pisaralaskuri ja automaattinen palauteventtiili olivat

epadkunnossa. Tekninen tuki ei osannut auttaa osien kayttdonotossa, joten
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askelmoottorin ja pisaralaskuri paatettiin jattda tassa vaiheessa huomioitta, koska ne

eivat ole oleellisia osia yksinkertaisen tislauksen suorittamisen kannalta.

Palauteventtiili naytti sisélta likaiselta kuvan 13 mukaisesti, eikd venttiili likkunut
solenoidin voimalla. Erillisen magneetin avulla saatiin venttiilin kuitenkin liikkeelle.
Ensiksi ajettiin tislaus pelkalla asetonilla ja kaytettin venttiilia manuaalisesti
magneetilla, jotta venttiili olisi hieman puhdistunut kaytdssa. Tama ei onnistunut, joten
paatettiin ottaa pieni riski ja irrottaa palauteventtiili varovaisesti lasikannastaan (kuva
13, s. 18), jolloin huomattiin, ettd palauteventtiili oli myds hieman vaantynyt. Pitkan

kayttamattoman jakson takia venttiili oli hieman jumissa, mutta irtosi vahingoittumatta ja

vahingoittamatta kolonnia.

Kuva 13. Likaantunut palauteventtiili, joka on viela tislauskolonnissa kiinni.

Metropolian prosessilaboratorion varastosta I6ydettiin kahdessa osassa oleva kolonni,
joka on ilmeisesti rikkoutunut edellisten kayttdjien aikana. Samalla Idydettiin uuden

veroinen palauteventtiili kiinnittyneena rikkoutuneeseen lasikantaan.
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Kuva 14. Likainen palauteventtiili irrotettuna kolonnista.

Likainen palauteventtiili saatiin korvattua uuden veroisella ja toimivalla venttiilill&.
Taman jalkeen palauteventtiili toimi kolonnissa ja tislausta voitiin tehda
onnistuneemmin. Askelmoottori (kuva 15) ja pisaralaskuri eivat ole valttamattomyyksia
tislauksen kannalta, joten nama osat jatettiin talla kertaa korjaamatta.

Kolonni ajettiin  muutamaan otteeseen pelkalla asetonilla, jotta kolonni saatiin
puhdistettua sisaltd mahdollisista epapuhtauksista. Tama osoittautui hyvaksi, koska jo
kiehunta vaiheessa alkoi keittoastiaan syntyd varia jostain kolonnin sisaltd. Ei ollut
tiedossa tarkalleen, mitd aineita kolonnilla on tislattu aikanaan, joten asetonia

kiehutettiin kolonnissa muutaman tunnin ajan kaksi erillista kertaa.
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Kuva 15. Tislauskolonnin epakuntoinen askelmoottori.

4.2 Alipainelaitteiston kayttoonotto

Tislauskolonnin toimiessa siirryttoom alipainelaitteiston kayttéonottoon. Laitteistolle ei
I0ytynyt tarkkaa kuvausta kytkenndista eika litdnndisté kolonnin suhteen ja edellisen
kayttajan jaljilta oli vain puukolla katkottuja letkun patkia.

Kayttdonotto aloitettiin lisddmalla pumppuun 6ljya ja liittAmalla letkut tislauskolonniin
kuvan 11 kaavion mukaisesti Pumppu laitettin k&yntiin ja alipainetta saatiin
syntymaéan, joten laitteisto toimi siltd osin. Alipainelaitteiston s&étoa ei kuitenkaan saatu
toimimaan ohjauslaitteella, koska alipaineventtiili ei reagoinut siihen mitenkaan. Taman

alipainelaitteistoa ei paasty kokeilemaan tislauksen yhteydessa.

5 Koeajo jatulokset

Tislauskolonnin toimiessa ulkoisesti oikein alettiin koeajamaan kolonnia tislaustulosten

saamiseksi. Koeajoja suoritettiin kahdella eri tislausprosessilla.
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5.1 Metanoli-vesitislaus

Tislauskolonnin kunnostuksen jalkeen testattiin laitteen toimivuus tislaamalla metanoli-
vesiseos. Seoksessa oli vetta 100 g ja metanolia 65 g, jolloin metanolin mooliosuus ol
noin 0,25 ja taitekerroin 1,3406 nD. Kiehuminen alkoi 79 °C:ssa, jolloin kolonnin
spiraalinauha alkoi pydrimaan. Tulokset otettiin seitsemaan jaokseen taulukon 1
mukaisesti, jonka jalkeen jokaisesta katsottiin taitekerroin. Tulosten perusteella oli

syyta olettaa, etta tislauskolonni toimi ainakin tassé tapauksessa.

Taulukko 1. Metanoli-vesiseoksen tislaustulokset seitsemasta jakeesta.

Maksimi Taitekerroin Viitteellinen

Jae lampétila (°C) (nD) metanoliosuus (%)
1. 64 1,3275 >94,4

2 65,5 1,3314 > 80,1

3. 68 1,3342 >71,5

4. 69,5 1,3352 > 65,1

5 70 1,3370 > 56,1

6 71 1,3396 50,9

7 73,5 1,3403 45,1

5.2 MIK ja etikkahapon tislaus

Metanoli-vesiseoksen tislauksen jalkeen siirryttiin  haasteellisempaan seokseen.
Mukaan tislaukseen tuli myds opiskelija Juuso Aaltovirta, jonka oma opinnaytety®
sivusi myds aihetta. Seuraavan koeajon kemikaaleihin valittin  koulun
kemikaalivarastosta kiehumispisteiden perusteella metyyli-isobutyyliketoni eli MIK (J.T.
Baker = 99,0 %) seka etikkahappo (J.T. Baker = 99,7 %). Kirjallisuuslahteista riippuen
naiden aineiden kiehumispisteiden ero on noin 1 °C, MIK:n kiehumispiste on n. 115,3—
118 °C ja etikkahapon kiehumispiste on 118,1 °C. Seoksen koostumus oli 50 mol-%

molempia aineita.

Tislaus suoritettin normaalissa ilmanpaineessa, koska alipainelaitteistoa ei saatu
toimitaan. Tislauksia suoritettin moneen otteeseen, mutta tuntemattomasta syysta

kolonni l&hti hyvin herkasti tulvimaan yli, jolloin tislaus jouduttiin keskeyttdmaan. Seosta



22

[Ammitettiin  ulkoisella kiehuttimella, jotta tulvintaa voitaisiin hieman kontrolloida.

Kaikesta huolimatta vain kaksi tislauskertaa saatiin ajettua loppuun.

Seos lammitettin n. 118-119 °C:een, jolloin MIK alkoi haihtumaan rikastuen
hdyryfaasiin. Hoyry nousi kolonnin lapi nostaen huipun lampétilaa. Lampdétilan ollessa
100 °C kolonnin huipulla alkoi minuutin mittainen viipymaaika, jonka jalkeen
palautusventtiili avautui maaritetyn palautussuhteen (1:1) mukaisesti, el
palautusventtiili oli sekunnin auki ja sekunnin kiinni kerrallaan. Kun tisletta oli saatu

sopivasti kerattya talteen, analysoitiin naytteet kaasukromatografilla.

Kaasukromatografilla ajettiin ensimmaisend MIK ja etikkahappo puhtaina aineina, jotta
saatiin selville aineiden retentioajat. Retentioaika kertoo, kuinka kauan yhdisteen kukin
aine kulkee laitteiston lapi. Tallbin yhdisteen eri aineet saadaan tunnistettua toisistaan.
Liuottimena kaytettiin dikloorimetaania.

Puhtaiden aineiden retentioaikojen selvittyd ajettiin tisleet sek& alkuperdinen
tislaamaton seos dikloorimetaaniin liuotettuina. Nain ajojen retentioaikoja vertaamalla
saatiin tunnistettua tisleissa ja syotdossa olevien aindeiden koostumus. Taman lisaksi
saatiin laskettua kaasukromatografin piirtamista kromatogrammeistd syoétteen ja
kahden tisle-eran MIK:n ja etikkahapon suhde toisiinsa nahden piikkien pinta-alojen
avulla. Taulukossa 2 on esiteltyna naytteiden MIK:n ja etikkahapon suhdetta.

Kaasukromatografilla suoritettujen ajojen tulokset ovat liitteisséa 1, 2, 3, 4 ja 5.

Taulukko 2. Sydtteen ja tisleiden suhteet laskettuina.

Syote | Tislel | Tisle2
MIK (%) 83,7 84,9 85,7
Etikkahappo (%) 16,3 15,1 14,3
yht. (%) 100,0 | 100,0 | 100,0

Tuloksista voidaan nahda, etta tisleissa MIK:n maara ei ole noussut kuin 1,2-2
prosenttiyksikkda. Tatd voidaan pitda huonona tuloksena ja todeta, ettd tislaus on

epaonnistunut.
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5.3 Koeajojen hyddyntadminen

Suoritettujen koeajojen tulosten myota voitiin olettaa, etté tislauskolonnissa on jotain
viallista. Lehtori Timo Seurasen kanssa paatettiin purkaa tislauskolonnin niin pieniin

osiin, kun kolonni saadaan ilman sen rikkoutumista.

Kolonnin irrotettiin kaapistaan, jolloin p&astiin tarkastelemaan kolonnia varovaisesti
eripuolilta. Kolonnin alaosassa oli ndhtdvissa tummumaa (kuva 16), jota ei saisi
kolonnissa olla. Samaista tummumaa oli nahty varastosta |0ytyneen katkenneen
kolonnin sisapinnalla. Kromattu pinta hieman esti ndkemasta kolonnin sisélle kunnolla,
mutta kolonnia k&&ntelemalla oli kuultavissa lasiputken sisélld olevasta tai olevista
irtoesineista, joita siella ei pitdisi olla. Alaosasta oli myds nahtavissa, etta kolonnista ol
jotain lasiosia hajonnut sisaltd. Naméa kaikki on luultavasti seurausta liian kovasta

kuumentamisesta kolonnilla.

Naiden vikojen loytymisen jalkeen todettiin, ettéa kolonnia ei voi korjata ilman kalliita

varaosia laitevalmistajalta tilattuna. Tata ei lahdetty tekemé&én tahan insindorityéhon.

Kuva 16. Kolonniosa irrotettuna kaapistaan.
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6 Johtopaatokset

Taman insinooritydn tarkoituksena oli saada Metropolian Leiritien yksikon spinning
band -tislauslaitteisto toimimaan ja koulutuskayttéon. Tislauslaitteisto
alipainepumppuineen on ollut kayttamattomana yli kymmenen vuotta, mika toi
kayttdonottoon hienoisia ongelmia. Myos edellisten kayttajien laiminlydnnit vaikeuttivat

kayttéonottoa.

Tislauslaitteisto  saatiin  koottua ja ulkoisesti nayttamaan toimivalta. Myds
alipainelaitteisto saatiin toimimaan. Mielestani tdssa suhteessa insinGoritydni on
suhteellisen hyvin onnistunut. Tama insindorityd antaa hyvaa pohjaa koululle, mikali
laitteisto halutaan saada koulutuskayttoon. Lehtori Seurasella on mygs jatkon kannalta
tarkeda tietoa, jota voi hyddyntaa, mikali laitteisto halutaan saada taysin kuntoon ja
koulutuskayttoon. Valitettavasti laitteisto oli niin pahasti fyysisesti viallinen, etté sita ei

voitu saada taysin kuntoon tdman insin6oritydn puitteissa.

Seuraavan insindorityontekijalle tai koulun henkildkunnalle tdmé insinddrityé antaa
hyvaa pohjaa laitteen kuntoon saamista varten. Sahkoéinsinddrien pitdisi tutkia
alipainelaitteiston ohjainta ja miettia keinoja sen kuntoon saamiseksi. Hieman
suuremmalla rahallisella panostuksella saataisiin tarvittavat varaosat kolonniin ja taman
jalkeen samat koeajot voitaisiin ajaa uudestaan. Uskon, ettd naiden toimenpiteiden

jalkeen tislauskolonni olisi koulutuskayttokelpoinen.
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Syotteen kromatogrammi

Data File C: ‘\CHEM32\l\DATA\MIK_ETIKKA\MIK_ETIKKAS .D
Sample Name: Syote

Acqg. Operator : SYSTEM Seq. Line : 1
Acg. Instrument : 7890A Location : Vial 101
Injection Date : 4/29/2016 1:09:25 PM 157 [ 1

Inj Volume : 1 ul
Different Inj Volume from Sequence ! Actual Inj Volume : 0.5 pul
Acg. Method : C:\CHEM32\1\METHODS\MIK_ETIKKA.M
Last changed : 4/25/2016 2:35:43 PM by SYSTEM
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\MIK ETIKKA.M
Last changed : 4/29/2016 1:34:55 PM by SYSTEM

(modified after loading)
Additional Info : Peak(s) manually integrated

FID1 A, Front Signal (MIK_ETIKKA\MIK_ETIKKAG.D) S|
PA g
l
1200 ‘
|
1000 |
800 i
] |
<
600 - | |
400 | [
200 | |
| i |
> = |
b S AT, ol |
0 T T J I
T T T T T 53 3 |
[1] 1 2 3 4 5 A 6 minf
Area Percent Report
Sorted By 3 Signal
Multiplier 2 1.0000
Dilution 5 1.0000
Do not use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Signal 1: FID1 A, Front Signal
Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] [pA] %
e e s |-omemeaee |2meeeeeee [eogomae \
1  3.368 BB 0.0156 1.61593 1.62082 0.02297 _ Retentioaika (min)
2  3.441 BB S 0.0189 5806.32031 4558.81006 82.52461 %,;1:‘;29" ggg‘;
3  4.058 BB 0.1087 204.59096 23.93720 2.90783 =
4 6.027 BB 0.0261 1021.80664 623.84637 14.52283
5 11.107 BB 0.0168 3..53133 1.40050 0.02176
Totals : 7035.86518 5209.61494

*%* End of Report ***

7890A 4/29/2016 1:35:08 PM SYSTEM Page ALNGE Al



Tisleen 1 kromatogrammi

Data File C:\CHEM32\1\DATA\MIK_ETIKKA\MIK ETIKKA8_ 4_1.D
Sample Name: Tisle 1

Acq. Operator : SYSTEM Seq. Line
Acqg. Instrument : 7890A Location
Injection Date : 4/15/2016 12:03:02 PM Inj
Inj Volume
Different Inj Volume from Sequence ! Actual Inj Volume
Sequence File . C:\CHEM32\1\SEQUENCE\MIK_ETIKKA 4.S
Method : C:\CHEM32\1\METHODS\MIK_ETIKKA.M
Last changed 4/15/2016 10:46:22 AM by SYSTEM
B s A, Front Signal (MIK_ETIKKAMIK_ETIKKA8 4 1.D)
pA
]
| 3000
| ]
i 2500
2000

5 @
o (=3
o o
——— 3320

500

—5:112

Sorted By 3 Signal
Multiplier 3 1.0000
Dilution 3 1.0000

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal 1: FID1 A, Front Signal

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] [pAa] %
s e o Fee e e [
4§ 3155 BR. 0.0153 12253 12.97615 1060543
2 3.320 BB S 0.0158 1504.68494 1492.72668 72.73167
3 3.664 BB 0.0556 83.56792 18.90901 4.03941
4 5.112 BB 0.0196 468.03864 375.08063 22.62349
Totals : 2068.81680 1899.69248

Retentioaika (min)

Etikkahappo 3.664
MIK 5112

*** End of Report ***

7890A 4/15/2016 12:17:15 PM SYSTEM

Page

Liite 2
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10 min

e i
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Tisleen 2 kromatogrammi

Data File C:\CHEM32\1\DATA\MIK_ETIKKA\MIK_ETIKKA8_4_1.D
Sample Name: Tisle i&

Acqg. Operator : SYSTEM Seqg. Line : ik
Acqg. Instrument : 7890A Location : Vial 101
Injection Date : 4/25/2016 2:37:52 PM Inji = a2

Inj Volume : 1 ul
Different Inj Volume from Sequence ! Actual Inj Volume : 0.5 pul
Acg. Method : C:\CHEM32\1\METHODS\MIK_ETIKKA.M
Last changed : 4/25/2016 2:35:43 PM by SYSTEM
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\MIK_ETIKKA.M
Last changed : 4/25/2016 3:20:02 PM by SYSTEM

(modified after loading)
Additional Info : Peak(s) manually integrated

FID1 A, Front Signal (MIK_ETIKKAWMIK_ETIKKA8_4_1.D)
pA % |
1000 | i &
8
Il =
| |
800 - {
[
|
600 i
|
400 l ‘ |
|
i I
200 - il
~ ~ ‘ | |
& 5 I
& S |
o o I 1
0+ A DI o Lo e i 2\ et
8 T T T T T T
0 1 2 3 4 A 5 6 min

Sorted By g Signal
Multiplier 5 1.0000
Dilution z 1.0000

Do not use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal 1: FID1 A, Front Signal

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min min] [pA*s] [pAl] %
! ! E L Retentioaika (min)
R e | v e e | _________ l __________ l ________ | Etikkahappo 4.097
2l 3.237 BB .0168 31.46812 28.72582 0.45232 MIK 6.035

0
2 3.439 BB S 0.0176 5068.54150 4352.34619 72.85517
3 4.097 BB 0.1163 266.36606 28.44411 3.82874
4 6.035 BB 0.0308 1590.63428 849.92780 22.86376

Totals : 6957.00996 5259.44392

*** End of Report ***

7890A 4/25/2016 3:22:36 PM SYSTEM Page 1ofc):



Puhtaan MIK:n kromatogrammi

Data File C:\CHEM32\1\DATA\MIK_ETIKKA\MIK ETIKKA8_4_1.D
Sample Name: Puhdas MIK

Acq. Operator SYSTEM Seq. Line
Acqg. Instrument 7890A Location
Injection Date 4/15/2016 1:22:29 PM Inj

Inj Volume
Different Inj Volume from Sequence ! Actual Inj Volume
Sequence File C:\CHEM32\1\SEQUENCE\MIK_ETIKKA_1.S
Method C:\CHEM32\1\METHODS\MIK_ ETIKKA.M
Last changed 4/15/2016 10:46:22 AM by SYSTEM

FID1 A, Front Signal (MIK_ETIKKAWMIK_ETIKKA8_4_1.D)
pA |

3000 |
2500 |

2000

3.319

1500
1000 —

500

o~

-

s

w
|

0 -—

Liite 4

1)
2k
Vial 101
Bl
AL
QL
8 10 min

Sorted By Signal
Multiplier 1.0000
Dilution 1.0000

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal 1: FID1 A, Front Signal

Peak RetTime Type Width Area Height Area

# [min] [min] [pA*s] [pA] %
semsfemmnee- P e B B |-=memee |
a8 3155 BB 0.0153 9.921.29 10.19874 0.48388

2 3:319 BB
3 5.112: BB

0.0154 1477.80530 1516.22583 72.07505
0.0198 562.64362 443.17795 27.44107

Totals 2050.37020 1969.60252

**% End of Report ***

7890A 4/15/2016 1:36:40 PM SYSTEM



Liite 5
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Puhtaan etikkahapon kromatogrammi

Data File C:\CHEM32\1\DATA\MIK_ETIKKA\MIK_ETIKKA8'4_3.D
Sample Name: Puhdas etikkahappo

Acq. Operator SYSTEM
Acqg. Instrument : 7890A Location : Vvial 102
Injection Date : 4/15/2016 11:32:39 AM e Al 1

Inj Volume : 1 ul
Different Inj Volume from Sequence ! Actual Inj Volume : 0.1 ul
Sequence File : C:\CHEM32\1\SEQUENCE\MIK_ETIKKA 3.S
Method : C:\CHEM32\1\METHODS\MIK_ETIKKA.M

Last changed 4/15/2016 10:46:22 AM by SYSTEM
~ FID1 A, Front Signal (MIK_ETIKKAWMIK_ETIKKA8_4_3.D)

PA |

|

3000 -
2500 |
2000

1500 -

=2}
2
g
T

1000 ’

8 10 min

Sorted By 5 Signal
Multiplier 5 1.0000
Dilution 3 1.0000

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal 1: FID1 A, Front Signal

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] [pAl] %
e el e S [ |
ak 3. 155" BB 0.0155 12.24594 12.46322 0.66891
2 33195 BE 0.0155 1546.66638 1574.33386 84.48298
3 3.762 BB 0..0782 (271.83090 42.76778 14.84812
Totals : 1830.74323 1629.56486

*** End of Report ***

7890A 4/15/2016 11:46:52 AM SYSTEM Page =l 25|



