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서 론

순도 99.9wt%이상의 IPA(isopropyl alcohol)는 페인트 잉크 및 전자 의약부분의 원재료, ,

로 널리 사용되고 있다 [1]. 또한 주요 반도체분야에서 세정보조제로 사용되고 있다 따라.

서 상업적인 측면에서 세정후의 폐용액으로 부터 의 회수에 대한 세부연구가 주요 관IPA

심사가 되고 있다 [2].

IPA는 상압에서 87.4-87.7 wt% 조성과 80.3-80.4 ℃에서 물과 공비혼합물(azeotrope)을 이

룬다 [3]. 따라서 기존의 증류법으로 공비조성 이상의 고순도 IPA를 얻으려면 무한대의

트레이(tray)가 필요하기 때문에 이 방법은 사실상 불가능하다 [1]. 대부분의 경우 공비혼

합물들을 분리하기 위하여 특수한 방법들을 필요로 한다 [4]. 그래서 공비증류, 반응증류,

추출증류, 멤브레인 공정 및 흡착등과 같은 공비혼합물등을 분리하기위한 다양한 방법들

이 제안되어 왔다 [5].

수분이 많이 포함된 IPA는 이런 방법들을 통하여 수분을 어느 정도 제거할 수 있다.

그러나 IPA를 상업적으로 이용하기 위해서는 수분의 함량이 ppm 단위이하로 유지되어야

한다. 그리고 이 프로세스들은 모두 비용이 너무 비싸기 때문에 더 효율적인 분리 방법을

찾아낼 필요성이 있다. 흡착법은 원가를 인하시킬 수 있는 잠재 가능성이 크기 때문에 고

려해 볼 가치가 있는 방법이다 [5]. 화학첨가제(entrainer, solvent, or catalyst)를 사용하는

것보다 흡착제를 사용하는 것이 운전비를 줄일 수 있는 잠재적인 방법인데 왜냐하면 흡

착제의 가격이 저렴하기 때문이다. 또한 적절한 흡착제를 선택하는 것이 다른 화학 첨가

제를 선택하는 것 보다 더 용이하기 때문이기도 하다 [3].

본 연구는 4Å molecular sieve를 사용한 다양한 실험조건하에 IPA-Water 공비혼합물로부

터 IPA분리공정의 최적화 및 본 흡착연구에 있어shrinking-core 모델 적용가능성 평가와

함께 흡착속도 및 흡착싸이클 등의 설계변수를 결정할 수 있는 공학적 데이터를 제시하

고자 한다.

실 험

실험에 사용된 반응기는 높이 0.9 m 내경, 0.053 m의 스테인레스로 제작되었다 실험에.
사용된 흡착제는 평균 직경이 1.59 mm 이고 pore size가 4Å인 구형 zeolite molecular sieve
이다. IPA-Water 혼합용액은 증류수와 isopropyl alcohol(minimum purity 99.5 wt%)를 혼합
하여 IPA-Water 용액을 제조하였다 본 실험 장치의 개략도는. Fig. 1에 나타내었다.
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본 실험에서는 먼저 4Å molecular sieves를 반응기 column내에 채워 넣는다 반응기 상.

부에 설치된 용기 내에 IPA-Water 혼합용액을 채우고 유량계를 통해 반응기로 흘러 보낸

다 이때 혼합용액은 두 개의 예열. heater를 거치면서 stream 상태로 지나게 된다 반응기.

내부온도는 상하 2 단 furnace를 이용해서 설정한 온도를 유지 했고 실험 중 생기는 흡,

착열이 반응기 내에 스테인레스 튜브로 만들어진 냉각 장비를 써서 제거 하였다 반응기.
column 각각 위치의 온도는 K-type thermocouple를 이용하여 측정했고 측정된 온도, data는

temperature recorder (TLOG-1500)를 통해 computer로 기록하였다 반응기. column에서 나오

는 IPA-Water 증기의 습도는 hygrometer로 측정하였고 증기는 냉각기를 통과하여 냉각 시,

킨다 냉각기 통과 후 응축이 이루어지지 않은. IPA-Water 혼합 증기의 부피는 적산 유량

계를 이용하여 측정하였다. Hygrometer로 측정된 습도 data를 계산해서 breakthrough

curves를 그렸다. 실험 변수들은 Table 1에 나타낸 것처럼 선택하였다.

Table 1 실험 변수 및 범위

variables ranges

initial bedtemperatures 150 oC, 175 oC, 200 oC, 225 oC

volumetric flow rates of the inlet stream 2.5 ml/min, 5 ml/min, 7.5 ml.min, 10

ml/min

composition of feed 85 wt%, 87.5 wt%, 90 wt%, 92.5 wt%,

95 wt% IPA

quality of the molecular sieve 140 g, 180 g, 220 g, 260 g

Fig. 1. Fixed-Bed를 이용한 흡착장치의 개략도.
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결과 및 토론

Fig. 2는 반응기 내부온도가 breakthrough time에 미치는 영향을 알아보기 위해

IPA-Water 혼합물의 유입 농도를 85wt%, 부피유량을 10 ml/min, 그리고 반응기 내부온도

를 각각 150 , 175 , 200℃ ℃ ℃와 225 ℃로 설정하여 얻은 breakthrough curves이다 반응.

기 내에 loading한 흡착제의 양은 260g 이다 그림에서. C는 흡착탑을 통과한 후 수분의

농도이고 C0은 흡착탑에 들어가기 전의 수분의 초기 농도이다 따라서. C/C0은 흡착질의

dimensionless concentration이 된다 그림에서 나타낸 것처럼. C/C0 은 150 , 175 , 200℃ ℃
℃와 225 ℃에서 시간이 지남에 따라 증가하였다. 그리고 4Å molecular sieve의 물에 대한

흡착 능력은 각각의 온도 조건에서 모두 초기 15 분간 높은 수준으로 유지되다가 이후

급격히 감소하며 약 65 분 이후에는 더 이상의 흡착이 이루어지지 않았다. Breakthrough
time은 반응기 내부 온도의 증가에 따라서 감소하였다. Breakthrough time은 150 ℃ 일 때

65 분이지만 225 ℃ 일 때는 50 분으로 줄어들었다. 이러한 결과는 온도의 증가에 따른

분자의 자유도 활성증가로 설명될 수 있는데 분자의 자유전하는 온도의 증가에 따라 활

발하게 변한다 [6]. 그리고 각 온도에 따른 단위흡착제당 물의 흡착량은 150 ℃에서 0.169
g water/g zeolite, 175 ℃에서 0.143 g water/g zeolite, 200 ℃에서는 0.116 g water/g zeolite
이며, 225 ℃일 때는 0.091 g water/g zeolite이다 이로써. IPA-Water 증기 혼합물 중 증기는
흡착탑의 내부 온도가 높을수록 흡착율이 떨어짐을 알 수 있다.

은Fig. 3 흡착제의 사용량이 breakthrough time에 미치는 영향을 알아보기 위해

IPA-Water 혼합물의 유입 농도를 85wt%, 부피유량을 10 ml/min, 그리고 반응기 내에

loading한 흡착제의 양을 각각 와140 g, 180 g, 220 g 260 g로 설정하여 얻은 breakthrough

curves이다 여기에서 반응기 내부온도는. 150 ℃로 유지 하였다. Fig. 2에서 나타낸 것과

마찬가지로 C/C0은 와140 g, 180 g, 220 g 260 g에서 시간이 지남에 따라 증가하였다. 그

리고 breakthrough time은 반응기 column내에 loading한 흡착제의 양의 증가에 따라서 증가

하였다.
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Fig. 3. 흡착제의 사용량이 breakthrough
time에 미치는 영향 (10 ml/min-85 wt%IPA,
150 ).℃
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Fig. 2. 반응기 내부온도가 breakthrough
time에 미치는 영향 (10 ml/min-85 wt%IPA,
260 g 4Å molecular sieve).
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결 론

4Å molecular sieve는 물을 흡착함으로써 IPA-Water 공비혼합물을 분리시킬 수 있는 능

력을 가지고 있다. 공비점 이상에서 IPA-Water 증기 혼합물중 증기는 흡착 탑의 내부 온

도가 높을수록 흡착율이 떨어졌다. 그리고 breakthrough time은 반응기 column내에 loading
한 흡착제의 양의 증가에 따라서 증가하였다. 또한 4Å molecular sieve의 물에 대한 흡착

능력은 초기에는 높은 수준을 유지하지만 시간이 지날수록 급격히 감소되었다.
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