14. Ismertesse a desztillalasi miiveletek biztonsagtechnikajat!

- A leparlas fogalma

- A folyadékelegyek egyensulyi viszonyainak ismertetése egy mellékelt egyensulyi gérbe hasznalataval

- Az egyensulyi desztillacio és a rektifikalas folyamata diagram segitségével

- Az egyszertl, a frakcionalt, a vakuum- és a vizg6zdesztillacio berendezései

- A laboratériumi desztillalo berendezések hasznalatanak fobb szabalyai

- Példak a kiilonbozo desztillalasi modszerek kivalasztasara

- Az alkalmazott védofelszerelések

I. Leparlas (desztillacid):

1. Fogalma: folyadékelegyek szétvalasztasara, oldatokbdl a tiszta oldoszer kinyerésére, folyadékok tisztitasara szolgalo
miivelet, amely a komponensek illékonysaganak kiillonbozéségén alapul. Leparlassal olyan elegyeket valasztunk szét,
amelyekben minden komponens illékony (ha a szétvalasztasra keriil6 elegy illékony és nem illékony komponenseket
tartalmaz, akkor beparlassal is komponenseire valaszthatd). Az elegyet részben vagy egészben elparologtatjuk, majd a
keletkezd gézoket térben elkiilonitve hiitén atvezetve kondenzaltatjuk.

Az elegyek gézének Osszetétele altalaban nem azonos a folyadékéval, hanem az illékonyabb komponensek feldusulnak
a gézben. A folyadékkal érintkezd, vele termodinamikai egyensulyban 1év0 goézfazisban a két, vagy tobb, eltérd
illékonysagu vegyliletet tartalmazo rendszer esetén a nagyobb tenzidji (alacsonyabb forraspontl) komponens(ek)
koncentracidja nagyobb, mint a folyadékban. Ezt a dusulasi lehetéséget hasznositjuk a desztillacio (és a rektifikacio)
milvelete soran, laboratoériumi és ipari méretekben egyarant.

A desztillaciot a mivelettanon beliil a diffaziés vegyipari miiveletek k6zé soroljuk.

A miivelet a vegyipar egyik legfontosabb szeparacios miivelete:

- kéolajfeldolgozas

- élelmiszer és ndvényolajipar

- gyogyszeripar

- szerves anyagok desztillativ szétvalasztasa

2. Célja

- folyadékelegyek szétvalasztasa alkotorészeikre

- elegyekbdl, oldatokbdl anyag kinyerése.

- oldoszerek tisztitasa

I1. Folyadékelegyek torvényszeriiségei
1. Goz- folyadék egyensilyok torvényei
- Raoult-térvény: egy anyag parcialis nyomasa (egyenstlyi gbéznyomasa) egyenesen aranyos folyadékfazisbeli
moltortjével. pa = p°aXa, ahol pa az >A’ komponens parcialis nyomasa, p°a a tiszta ’A’ komponens géznyomasa, Xa az
’A’ komponens folyadékfazisbeli moltortje.
- Dalton-torvény: egy anyag parcialis nyomasa (egyensulyi gbéznyomasa) egyenesen aranyos gézfazisbeli moltortjével.
Pa = PoYa, ahol py a teljes géznyomas, ya az >A’ komponens gézfazisbeli moltortje.
- Konovalov 1. térvénye: A gbézfazis azzal a komponenssel dusul, amelyet a folyadékfazishoz adva a folyadék feletti
gbzfazis nyomasa novekszik és/vagy a folyadékelegy forraspontja csdkken. Masképpen: a gbzfazis mindig az illékonyabb
komponenshen gazdagabb.
- Konovalov II. torvénye: azeotrép elegy gozének osszetétele azonos a folyadék osszetételével. Pl. 95,57% etanol-viz
azeotrop elegy forraspontja 10° Pa nyomason 78,2°C, (azeotrdp = valtozas nélkiil forro). Ilyen Ssszetétel mellet a folyadék
mar nem valaszthatd el, mert a kondenzatum (a g6zdk cseppfolydsodasakor nyert folyadék) megtartja Osszetételét,
desztillacios szempontbodl tigy viselkedik, mintha tiszta komponens lenne.
2. Illékonysag kritériuma: Az A komponens illékonyabb, mint a B:

- Allando hémérsékleten (T=4ll.). Ha az A komponens egyensiilyi géznyomasa nagyobb, mint a B komponensé.

- Alland6 nyomason (p=4ll.). Ha az A komponens forraspontja alacsonyabb, mint a B komponensé.

- Ha az A komponens parolgashdje kisebb, mint a B komponensé.
- relativ illékonysag (o : i-nek j-re vonatkoztatott relativ illékonysaga):
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A Raoult és Dalton- torvényeket felhasznalva kapjuk az egyensilyi gorbét (lencsegorbét), amelynek egyenlete:
i
a. - XI

_ |
) 1+(0i-0)



Abréazolva ezeket a gorbéket kiilonbozé o értékek mellett:
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Azeotrop rendszer egyensulyi diagramja (lencsegorbéje)

Ha a=1, akkor nem lehet a két komponenst elvalasztani, mert a folyadékfazisbeli dsszetétel megegyezik a gdzfazisbeli
osszetétellel. a=1 esettel talalkozhatunk azeotrop elegyek képz6désénél (pl: etanol — viz) ahol az egyenstlyi gorbe egy
adott Osszetételnél metszi a diagonalist. Ezeket az elegyeket csak specialis desztillacios eljarasokkal, vagy kombinalt
miveletekkel lehet elvalasztani egymastol.

III. A desztillacié folyamata
1. A leparld berendezés részei: forraloedény (kiforrald), kondenzator (hiitd) és szedéedény(ek).
2. A lejatsz6dé folyamat

- Az elegy elparologtatasa: ekkor a folyadék felett egy gozfazis keletkezik.

- A g6z hiitése (kondenzaltatasa): a lecsapodas utdn a keletkez6 folyadékot szeddedénybe gyiijtjik. Az
Osszegylijtott parlat (desztillatum) Osszetétele kozelitéleg azonos a forraléban fejlesztett g6z Osszetételével, de a
kiindulasi elegynél toményebb.

- a kiindulasi elegy forraldedényben maradd részét, amely tulnyomorészt a nehezebben ill6 komponenseket
tartalmazza, desztillacios maradéknak nevezziik.

3. Probléma: egyszeri desztillalassal nem lehet tokéletesen szétvalasztani az alkotorészeket, mert a g6z nemcsak a kivant
forrasponti alkotorészt tartalmazza, hanem az alacsonyabb és magasabb forrasponttakat is.

IV. A desztillacio fajtai -
1. A miiveletek szama szerint: t J . t
- Egyszeri leparlas egy miiveleti egység. p = allando

harmatpontgdrbe

- Ismételt leparlas: tobbszor egymas utan elvégzett - kondenzaci6s gorbe
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desztillaciés mivelet. vaporikuszgérbe

2. Az draml6 anyagok irdnya szerint:

- Egyeniaramu leparlas (egyszerii desztillacid): az Lo

elegy (vagy egy részének) elparologtatasa utan a géz

egy iranyban halad a hiit6n at a szed6edénybe. ) b;‘bofe"Poi“S}!ﬁt:be
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Ellenarami leparlas (rektifikacié): a felszallé goz likviduszgorbe

a késziilék hidegebb pontjain lecsapdodott lefelé
haladé kondenzatummal (reflux) ellentétes
iranyban halad. 0
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3. Uzemmoédot tekintve van:

- Szakaszos ilizemii: a miiveletek kozott kevesebb-tobb ido telik el.

- Folyamatos (folytonos) iizemii: a két vagy t6bb komponenst tartalmazo folyadékelegyet felmelegités utan, allando
aramban taplaljak be egy leparld rendszerbe és a keletkezett egyensulyi Osszetételii gbz- és folyadékfazisokat
folyamatosan, kiilon-kiilon elvezetik. Ezt a miiveletet gyakran flash leparlasnak is nevezik.

Gz (6,

Betaplalas (L, x 1)
— el

Fiités

Betaplalas (F, )
L]

. L n n
Desztillitum (D, x &
Fiités ,
) _ Folyadék (L, x)
L Maradék (W, X i 1
Biner elegy szakaszos desztillacioja Biner elegy folyamatos desztillacidja

IV. A desztillicié megvaldsitasa

1. Egyszeri leparlas

1.1. Egyensulyi desztillacié: a folyadékot forraspontra melegitjiik, egy része g6zz¢ alakul, a g6z teljes mennyisége egész
id6 alatt érintkezik a folyadékkal.

1.2. Differencialis desztillacidé: a leparld késziilékbe adott mennyiségi anyagot taplalunk be és ennek egy részét
parologtatjuk el. A gézoket elvezetjiik a folyadék foliil, majd lecsapatva szedGbe gyiijtjiik.

Egyensulyi desztillacié Differencialis desztillacié
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3.Az egyszeri leparlas tipusai

- _Egyszerii _desztillacié (egyenarami
leparlas): azt a miiveletet, amelynek, soran

a folyadékelegyet forraljuk, a gozeit

elvezetve lehiitjiik, kondenzaltatjuk,

egyszerti desztillacionak nevezziik. Ha egy rfi:lstgi“é""
nem illékony, szilard anyagot tartalmazo e
oldatot felforralunk, belole aZ  lombikfogd hiité
oldoszermolekulak eltavoznak, az oldott

anyag visszamarad a forralé edényben. Az  jombik
eltavozo gbzoket hiitében (kondenzatorban)
lehtitjiik, a gbéz kondenzalodik, és a hiitd 5| szedd—[
végen elhelyezett edényben, az wun.
szedoedény(ek)ben gylilik Ossze a tiszta
oldoszer.
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Az egyszerii desztillaciot altalaban két feladat megoldasara hasznaljuk:

- az oldoszernek nem illékony szennyezddéstol valo elvalasztasara

- kis mennyiségii, az oldoszertdl jelentdsen eltérd forraspontu illékony szennyezddés eltavolitasara

Az egyszerli desztillaco soran elészor eléparlat keletkezik. Ez koveti a foparlat elvezetése, végiil az utéparlat
desztillalodik at. Ezeket nem szabad 6sszekeverni.

- _Kiméletes desztillaciéo: azokat a desztillaciés miveleteket, amelyek alkalmasak az anyagok forraspont alatti
hémérsékleten valo desztillaciojara, kiméletes desztillaicidnak nevezziik. Ezt a modszert akkor alkalmazzuk, ha az
anyagok hére érzékenyek, a forraspontjuk koriili hémérsékleten bomlanak vagy a levegén meggyulladnak stb. A szerves
vegyiiletek nagy része egyszerli desztillacioval nem valaszthatd le a kisér6 szennyezd anyagoktol.

A kiméletes desztillacioknak két modja terjedt el:

a) vakuumdesztillacié a csokkentett ( az atmoszférikusnal alacsonyabb) nyomason végzett desztillaciés miivelet.
A folyadékok forraspontja a kiilsé nyomastol fligg. Ha a folyadék felett csokkentjiik a nyomast, a folyadék gbztenzioja
(egyensulyi gbéznyomasa) mar alacsonyabb hdémérsékleten is elérheti ezt a csokkentett nyomast: a folyadék mar
alacsonyabb homérsékleten is forrni kezd. A vakuumdesztillacio soran a varhato forraspontot becsléssel megallapithatjuk.
A tapasztalat szerint a nyoma s felére csokkentése a folyadék forraspontjat 15 °C-kal csokkenti.

- molekularis desztillacié: szamtalan h6érzékeny anyag (pl.: kdéolaj- és novényolajszarmazékok, vitaminok,
gyogyszerhatéanyagok...) nem desztillalhatok a sajat forrponti hémérsékletiikon, mert bomlast vagy karosodast
szenvedhetnek (pl.: izomer atalakulas). Ezen anyagok desztillalasat igen alacsony homérsékleten és nyomason kell
végezni, amelyre a vakuumdesztillacio alkalmas, amelynek egy kiilonleges esete a molekularis desztillacio.

b) vivogozos desztillacié: nagy molekulatémegili, nem illékony anyagok géznyomasa kicsi, szobah6mérsékleten
messze a kiilsé nyomas alatt marad a tenzi6 értékiik. Ha kis rnolekulatomegii, illékony anyag g6zét buborékoltatjuk at a
folyadékon, a géztérben a folyadék molekulai mellett nagy mennyiségben megjelennek az atbuborékold goézok is, és ott
pv tenzio értéket alakitanak ki. A folyadékfazis felett levé géztérben az Osszenyomast a tenziotorvény értelmében a két
tenzid egyiittesen adja:
Ps =Py PV
A két tenzio egyiittes értéke mar a desztillalando anyag forraspontjanal alacsonyabb homérsékleten is elérheti a kiils
nyomas értékét: a folyadékfazis forrni kezd.
Po= = Phiilss
Vivégozként olyan anyagok alkalmasak, melyek:
- nem reagalnak a desztillalandé folyadékkal,
- nem elegyednek a desztillaland6 folyadékkal, igy a gézok kondenzalas utan a vivéanyag és a desztillalandé folyadék
valasztotolesérben szétvalaszthato.
- lehetbleg alacsony forraspontu, illékony anyagok

- vizgoézdesztillacio: olyan desztillacio, ahol ha vivogdézként vizg6zt hasznalnak. A desztillalando folyadékon
atbuborékoltatott vizgdz tenzidja segit elérni a kiilsé nyomas értékét, igy a magas forraspontti anyagok alacsony héfokon
is atdesztillalhatok.

2.Frakcionalt desztillacié
Azon ismert jelenségen alapul, hogy a g6z mindig disabb
az illékonyabb komponensben. A frakcionalt desztillacid
hatékonyabb elvalasztist tesz lehetové. Az elvalasztis
hatasfokat azzal novelik, hogy a gézoket hosszabb utra
kényszeritik, mikozben a gdéz kénytelen athaladni a mar
lecsapodott gézok egy részén. A lecsapddott és :
folyamatosan  visszacsurgo folyadékot refluxnak Y,
nevezziik.
Ha a desztillalo lombikot egy feltéttel zarjuk le a hiitdhatas
miatt a feltét tetején csak az illékony komponens tavozik, a
kevésbé  illékony  lecsapddik,és  visszafolyik  a
forralolombikba. Az ilyen feltételeket frakcionalé o W B gy, o oo g
félteteknek nevezziik.
A lecsurgo folyadék és a felszallo gézok kozott anyagesere megy végbe. Az illékonyabb komponens a lecsurgd folyadék
arambol a felszallo gézaramba keriil, igy a lecsurgd folyadék egyre kevesebb illékony komponenst tartalmaz. Az
anyagcsere forditva is végbemegy, igy a feltét tetején tavozo goziik alig tartalmaznak nehezen illd komponenst. A
frakcionalo feltétek hatasfoka jobb az egyszerli desztilldloknal, de még ezzel is csak min 10°C forraspont-kiilonbségii
4
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folyadékok valaszthatok el. A frakcionalt desztillacioval tobb komponensii anyagokat tudunk szétvalasztani. Ha a
forralaskor keletkezd gézok és a reflux érintkezését fokozzuk, tobbkomponensii rendszerek is szétvalaszthatok.

3. Ismételt leparlas Egyenaramu ismételt leparlas
Egyszerii leparlas esetén valdjaban nem valik szét a két .
komponens, csak megné a keletkezett desztillatumban az J\—%% t i t
114 - , T oy b —— p = allandd
illékonyabb komponens mennyisége. Ismételt leparlasnala <l | 7 ' @ |
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Az ismételt leparlas tipusai ,
- Egyenarami ismételt leparlas hatranya, hogy az Hatrénya: Ujradesztillacidk —o
Gjradesztillaciok szamanak novelésével a desztillstum — Szamanak novelesevel a ol
mennyisége csokken.

desztillatum mennyisége
csdkken
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- Rektifikalas= ellendramu ismételt leparlas

A g6zb6l a magasabb forrasponti alkotorész egy hanyada a késziilék hidegebb pontjain cseppfolydsodik. A visszafolyt
lefelé haladé kondenzatum (reflux) és a felfelé haladd g6z kozott a tobbszori desztillalassal egyenértékii folyamat
jatszodik le. Az egymassal szemben halado reflux és a g6z kozott komponenscsere jatszodik le: a folyadék az
illékonyabb komponensben elszegényedik, a goz duisul, mivel az alulrdl felfelé aramlé gézbdl féleg a magasabb
forrasponti (kevésbé illékony) komponens kondenzalodik a lefelé folyd refluxbol pedig az alacsonyabb forrasponta
(illékonyabb) komponens Ujbdl elparolog. Vagyis: a rektifikalaskor a reflux az alacsonyabb hémérsékleti helyrdl a
magasabb homérsékleti helyre vezetd utjan a magasabb forraspontt alkotorészeket felveszi, az alacsonyabb forrasponti
alkotorészeket pedig a gézaramnak atadja. Az eredmény: élesebb elvalasztast ériink el. A rektifikalo oszlop aljan és
tetején eltérd Osszetételii elegyeket kapunk. Ezek a fenéktermék és a fejtermék.

A fenékterméket az oszlop aljan a magasabb homérséklet és a magasabb forrasponti komponens(ek) nagyobb
koncentracidja jellemzi. A fejterméket az alacsonyabb hémérséklet és a kisebb forraspont komponens(ek) nagyobb
koncentracidja jellemzi

A rektifikalé berendezés lényegében tobb desztillalo berendezés egymasra épitésével alakithato ki. Ha a berendezés
forraloedénybdl, rektifikaldo oszlopbdl, kondenzatorbol és szeddedény(ek)bdl all, akkor ez a berendezés az ellenaramu
desztillacioé miiveletének végrehajtasara alkalmas.

A reflux és a felszallo goz kozotti cserefolyamatot a bensdséges érintkeztetés eldsegiti. Ezért a rektifikalas
berendezései nem iiresek, hanem kiilonb6z6 szerkezeti elemek biztositjak a felszalld g6z és a reflux bensdséges
érintkeztetését. Az olyan rektifikalo oszlopot, amely kiilénb6zé moddon kialakitott testekkel (gytriikkel,
hengerpalastokkal, nyergekkel, csillagokkal, golyokkal stb.) van megtoltve a lecsurgd folyadék (=reflux) és a hézagokban
felszallo gz kozotti komponens- és hicsere eldsegitése végett; toltetes (tolteléktestes) oszlopnak nevezziik.

Ellenaramt ismételt leparlas esetén az egyes iistokbél eltivozé goézok hémérséklete mindig nagyobb, mint a
magasabban elhelyezett szomszédos iistben az elegy forraspontja. igy lehetdvé valik az egyes iistokbdl tavozo géz
felhasznalasa: fliteni lehet vele a magasabban fekvo tistot. A folyamat hatranya, hogy minden iistnél melegiteni kell, ill.
hiitét kell alkalmazni.

A rektifikalas elve: ; - g N -
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Ellenaramu ismételt leparlas
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A rektifikalast a folyadékelegyek szétvalasztasat a gyakorlatban nem kiilonallo iistokben, hanem tn. kolonnakban
végzik. A kolonnakban az egymas f6lé helyezett tanyérok, (rektifikacios feltét) toltik be az listok szerepét. A torony
minden egyes talcaja gy miikodik, mintha kiilon desztillalo berendezés lenne. A g6zok igy az illékonyabb
komponensben egyre dasulnak, és a torony tetején a tiszta anyag gbzei tivoznak.

A rektifikalas hatékonysagat két tényez6 hatarozza meg: (1) a reflux arany és (2) a talcak szama.

Reflux aranyon a szeddbe keriild g6z és a lecsapatott g6z aranyat értjiik. Minél tobb a folyadék visszavezetés, annal
tisztabb lesz rektifikald oszlop tetejérél elvezetett termék, az un. fejtermék, de annal koltségesebb a miivelet. Az
optimalis aranyt kisérleti Giton hatarozzak meg.

A talcaszam a reflux fiiggvénye. Ha egy toronyban sok talcat helyeziink el, egyre tisztabb anyagot nyeriink, de a
berendezés ara egyre dragabb lesz, a miivelet pedig egyre veszélyesebb. A talcaszamot elméleti szamitassal és grafikus
uton hatarozzak meg.

- Deflegmacio: a valdsagban a géz Osszetétele a desztillaldo berendezés kiilonbdz6é pontjaiban nem azonos a folyadékbol
tavoz6 gbzzel, mert a folyadékfeliilettol a hiitdig vezeto Gton a gbz a géz egy része cseppfolydsodik. Természetes, hogy
ezen az Uton a kevésbé illékony Gsszetevébdl aranylag tobb cseppfolyodsodik, mint az illékonyabbol. Mikdzben tehat a
g6z a folyadékfeliilettdl a hiitdig jut, az illékonyabb komponensben gazdagabba valik.

4. Azeotrop desztillacio

Az azeotréop desztillacié 1ényege, hogy a nehezen szétvalaszthato komponenseket (pl. azeotrop elegyet képzo
komponenseket) tartalmazd elegyhez olyan vegyiiletet adnak, amely minimalis forraspontu azeotropot képez
valamelyik komponenssel. (A viz (fp.: 100,0 °C) és az etanol fp.: 78,4 °C minimalis forraspontu (biner) azeotrop elegyet
képeznek, amelynek forraspontja 78,1 °C, dsszetétele 95,5 m/m % etanol és 4,5 m/m % viz. Harmadik komponensként
benzolt adva a rendszerhez, egy 64,9 °C minimalis forrdspontu terner azeotrop elegy (6sszetétel: 18,5 m/m % etanol, 7.4
m/m % viz, 74,1 m/m % benzol) és egy 68,2 °C minimalis forrdspontt biner azeotrop elegy (Osszetétel: 32,4 m/m %
etanol, 67,6 m/m % benzol) képzddik. A desztillacidés oszlopbdl a 64,9 °C, és a 68,2 °C forraspontu azeotrdp elegyek
fejtermékként tavoznak, fenéktermékként marad a 78,4 °C forrdsponti abszolut etanol (benzolt nyomokban tartalmaz.))
(Aromasok és nemaromasok elvéalasztasa is torténhet azeotrop desztillicidval. Az azeotrdp desztillacié erésen polaros
komponensek (pl.: alkoholok, ketonok, aminok, viz) hozzdadasaval lehetévé teszi alkanok és cikloalkanok eltavolitasat
desztillacioval; segédanyagokkal képezett alacsonyabb forraspontti azeotrop elegyek formajdban. Az erdsen poldros
segédanyagok (mint az aceton vagy metanol) novelik a nemaromasok illékonysagat (alacsonyabb forrdsponta
azeotropképzéssel) és azokkal egyiitt desztillalnak, mint fejtermékek, mig az aromasok a fenéktermékben maradnak.).

Azeotrop elegyek lencsegérbéi

nagy pozitiv eltérés nagy negativ eltérés
t p = allando t t p = allandd t
v tas v
taso
L
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5. Extraktiv desztillacio

Az extraktiv desztillacié 1ényege, hogy a desztillalo kolonnaban felfelé aramlo gézdkkel szemben ellenaramban egy
olyan oldoszer aramlik lefelé, amely a komponenseket szelektiven oldja, és igy relativ illékonysagukat megnoveli.
(Aromasok ¢és nemaromasok elvalasztasa extraktiv desztillacioval is megvaldsithato. Az extraktiv desztillacio esetében
(is) segédanyagot alkalmaznak az aromasok és a nemaromasok illékonysaga kozotti kiilonbség novelésére, ugy, hogy az
aromasfrakcio illékonysagat csokkentik. A szelektiv aromas oldoszerek (pl.: poliglikolok) csokkentik az aromasok
illékonysagat, és azokkal egyiitt visszamaradnak a fenéktermékben, mig a nemaromasok a fejtermékkel tavoznak.)

V. A desztillacio berendezései
1. Egyszeru desztillacid

A desztillacios miveletek végrehajtasakor eléfordulhat, hogy a folyadék
a desztillacié alatt nagyon habzik. A habzast szilikon olajjal vagy

habzasgatlo feltéttel szorithatjuk vissza.

Habzasgatio
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Egyszerii folyamato

desztillalé berendez



_ Nyomaskiegyenlité csé (steigror)
3. Vizgézdesztillacio o
Vizgdzfejlesztd kazannal kibdvitett egyszerii desztillaldo berendezés.
A laboratoriumi munkaban a kazant gyakran hosszinyaku lombikkal
helyettesitik (gozfejleszté lombik). A nyomaskiegyenlitd csé a
biztonsagi szelep szerepét tolti be. Hiitésre Liebig hiit6t hasznalunk.

_-Gozfejleszto lombik

Vizgozdesztillacios berendezés

4. Frakcionalt desztillacid z E __Szedo
A desztillalo lombik és a szed6 kozé feltéteket iktatunk be. —

o Illekonyabb komponens
e Kevesbe illo komponens

; oo

e)
d)

ao
(-]
Oowoo 9 a) Widmer feltét; b) Vigreux feltét; c) Hempel feltét;
9 o d) Kolrausch feltét; e) Wiirtz feltét

Wiitz--féle feltdt milkodé se



Htoviz
kivezetes (1)

Huto
__ Potviz elzaro
csap (3)
Hatoviz—).
bevezetés

Forralo
lombikok

a) b)

Kétszeres vizdesztillalo berendezés

5. Rektifikalas

o Illekonyabb komponens Spiral kolonna
® Kevesbe illékony komponens :

® Legkeveshé illekony komponens

Rektifikacios feltét Szitatanyéros oszlop

Harangtanyéros oszlop
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c) d) e)

Toltetek

a) Rashig gylirii; b) Rashig gyiirii keresztirdnyu barédzddkkal;

¢) Rashig gyiirii hosszirdnyu bardzdékkal, d) Rashig gyiiri

huzal szitaszovetbdl; e) Rashig gyiri belsd felii le tekkel;
£) Prym eylirii; g) Intos gyiurii; h) Csigatioltet (tomor spirdl-
toltet); i) Wilson spirédl; j) orsé toltet; k) thresa tdlet ;
1) Pall gyiivi; m) golyd toltet; mn) Kirschbaum--£éle tojas-

test; o) Berl--féle nyeregtiltet; 1-) ikertest;r) csillagtest

vakuum —=—»

—
betaplalas

maradék
N [h/ __tengely

i __szijtarcsa

Hickmann-féle centrifugalis rendszer(i molekularis desztillalokésziilék

kondenzator

V1. Desztillalasi miiveletek biztonsagtechnikaja (szerelési szabalyok, desztillalas kivitelezése, alkalmazott
védofelszerelések)
1.Légkori desztilldlas:
Desztillalo késziilék részei:
- desztillalo (elparologtatd) edény paraelvezetdvel, hdmérdvel,
- ahito és
- szedo
Nagyon tisztan és kényelmesen lehet dolgozni olyan iivegkésziilékekben, amelyeket szabvanyos
csiszolatos részekbdl allitanak Gssze. A csiszolatos késziilékek szerelésekor azonban vigyazni kell arra,
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hogy az egymashoz illeszkedd csiszolatos eszkozoket fesziiltségmentesen kell befogni, mert konnyen

eltorhetnek.

A lombikot félig, kétharmadaig toltjiikk a desztillalando folyadékkal. A tulheviilés elkeriilésére,
az egyenletes forrds biztositasdra — még a leparlas megkezdése eldtt — néhdny darab forrkovet tesziink a
lombikba. Ha a forras kdzeli hdmérsékleti anyagba dobnank forrkdvet, akkor az felhabzik, kifuthat és
€gési sériilést, tlizet okozhat. Ha mégis ilyen helyzetbe kellene ezt megtenni, akkor az anyagot elébb
vissza kell hiiteni és tigy beadagolni a forrkovet.

A hitébe a hitovizet az alsé csonkon kell bevezetni, és a felsdn kivezetni, ellenkezd esetben a
kopeny nem telik fel, a viz a falon csak lecsorog. A géz és a hiitviz ellenaramu haladasa tokéletesebb
kondenzalast tesz lehetdve.

A leparlolombik melegitését tigy szabalyozzuk, hogy a leparlas sebessége ne legyen tul nagy.
Gyors leparlasnal a lombikban tilnyomas jon létre, aminek kdvetkeztében a leolvasott homérséklet nem
felel meg az atmoszférikus forrdspontnak. A lombikba helyezett folyadékot alkalmas flirdével vagy
elektromos fiitéssel melegitjiik.

A desztillacio kezdetén a homéré higanyszdla emelkedik, az ilyenkor atdesztillalodo gbzok
Osszetétele valtozd. Ezt a terméket elOparlatnak nevezziikk. Ha a hdmérd allando értékre beall, és
legfeljebb csak 1...2 °C az ingadozis, 0j szedSbe gyijtsiik dssze az un. féparlatot. A foparlat allando
Osszetételll termék. A forralds iitemét ugy valasszuk meg, hogy a szedébe a parlat 60....65 csepp/perc
sebességgel csepegjen. Ha a desztillalt folyadék nagyon illékony, célszeri a szed6t is hiiteni. A
desztillacio befejezése elott a homérséklet emelkedni fog, ilyenkor az un. utoparlat desztillalodik at. Az
utoparlatot ne engedjiik a foparlathoz, 0j szeddbe gyljtsiik Gssze.

El6fordulhat, hogy a folyadék a desztillacio alatt nagyon habzik. A habzast vizes oldat esetén
né¢hany csepp szilikon olajjal szorithatjuk vissza. Ha az egyes desztillacios elegyekben a habzas veszélye
fennall, akkor a biztonsag kedvéert a desztillalo lombik és a hiitd koz¢ habzasgatlo feltéteket iktatunk.

A desztillalas megindulasa utan itt is kozel allandé a homérséklet, amely a tiszta oldoszer
forraspontjanal kissé¢ magasabb.

A leparlast ugy fejezziik be, hogy a lombikban még maradjon folyadék.

Egészségre artalmas, vagy tlizveszélyes anyag desztillalasakor légzdcesdvel ellatott, zart
szed6edényt kell alkalmazni, amely a vegyifiilke elszivokiirtdjébe szellozik.

A desztillalas eredménye: desztillalé lombikban a maradék (tomény oldat), a szedd lombikban a
parlat (illékony folyadék).

2. Vakuumdesztilldlds:

Csak sértetlen ¢és jol illeszked6 berendezéseket szabad Osszeilleszteni, a csatlakozasoknal a fesziilés nem
engedhetd meg. A késziilékeket az esetleges Széttorés esetére koriil kell hatarolni véddlemezekkel. A vdkuumot 6vatosan
kell rakapcsolni, el kell keriilni a hirtelen nyomasvaltozast. Ugyanigy kell eljarni a megszivas megsziintetese utan a
levegd beengedésekor is. Igy elkeriilhet a gyors nyomasvaltozasbol szarmazo szétrobbanas. Ha a szerelés hibatlan, a
gomblombik feltdlthetd de csak 2/3 térfogatig, majd a kapillarist és a hdmérét kell elhelyezni. Ezutdn a gdbmblombik ala
kell helyezni a hideg fiird6t, amelyben annyi h6k6z16 anyagnak szabad csak lennie, hogy a szabad térfogatban elférjen a
lombik széttorésekor kifolyo anyag is. A rendszer fokozatos megszivatasa ugy torténjék, hogy a kapillarisnal buborékolas
jelentkezzen. A melegitést elkezdeni csak a kivant vakuum beallitdsa utan szabad. Szamitani kell minden Ovatossag
ellenére a rendszer varatlan Osszeroppandsara is, ezért a berendezés kozelében is arcvédo pajzsot kell hasznalni.

Tlzveszélyes anyag desztillalasakor a nyilt langot keriilni kell. Ha ez nem oldhaté meg, akkor az égéses
kézsériilések elkeriilésére, azbesztkesztytit célszerti hasznalni.

Védeni kell a rendszert a bearamld hideg leveg6tdl is, de leginkabb a rafréccsend viztdl! Leallaskor — ha a
desztillacidnak vége van, vagy mas miatt abba kell hagyni, pl. aramkimaradaskor — meg kell sziintetni a fiitést, el kell
zarni a desztillalérendszer és a vakuumrendszer kozotti csapot. A sorrendet nem szabad felcserélni. A levegdt a
kapillarison keresztiil lehet beengedni, nyomaskiegyenlités céljabol. Mas megoldas pl. ha a vikuumrendszer tomlojét
Hoffmann- szoritoval elzarjuk, majd megbontjuk a csGvezetéket és a szoritd fokozatos lazitasaval engediink levegdt a
rendszerbe. Ujrainditas el6tt az anyagot szobahdmérsékletre kell hiiteni, mert konnyen felhabzik.

Abban az esetben, ha sziineteltettilk a folyamatot és gy inditjuk jra, hogy a rendszer még meleg, akkor a
vakuumtomlon keresztiil csak ovatosan csokkenthetjiik a 1égnyomast, mert a meleg anyag konnyen felhabozhat a hirtelen
nyomascsokkenés kovetkeztében. Ez megoldhaté a szoritd fokozatos lazitasaval, vagy ugy is, hogy a kelléen hosszu
gumicsovet kézzel megtorjiik az inditaskor és a szoritast enyhitve, befolyasoljuk a vakuum kialakulasat. Csak akkor
szabad a fltést folytatni, ha a forras normalissa valik.

Az egyenletes forras érdekében forrkd helyett a desztillalas soran levegdzo kapillarist hasznalunk. A leveg6z6
kapillaris fojtas, amin keresztiil a szivott rendszerbe levegd aramolhat be.Egyes esetekben a kapillaris allithato, szlikitheto
ill. bovitheté. Amikor a forrds intenzitasa megnd, a kapillarison keresztiil bearamlo levegé mennyiségét csokkenthetjiik.
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Ha a folyadékbol kilépd g6z mennyisége megnd, a folyadékelegy kissé lehiil a forras intenzitasa csokken. A kapillarison
bearamlé levegd mennyiségét novelve, a folyadéktér felett a nyomas megnd, a folyadékelegy homérséklet is néni fog, és
a forras intenzitdsa ismét megndvekszik.Ily modon a goztér nyomasanak egy kis mértékii valtoztatasaval a forras
egyenletessé tehetd.
A kapillarist a lombikban gy helyezziik el, hogy annak als6 vége majdnem érintse az edény legmélyebb pontjat.

A vakuum alkalmazasakor nehezen oldhatdé meg a szedGcsere, mert ilyenkor az egész berendezést
vakuummentesiteni kell. Szeddfeltétek alkalmazasakor a szed6 folyamatosan, miikodés kdzben cserélhetd.

Desztillalas alatt allandoan figyeljiik a nyomasmérdt mert megvaltoztatasaval valtozik a forraspont is.

A vakuumgép elé mindig tegyiink csapdat az olddszergdzok felfogasara, mert azok a gépet tonkreteszik.
3. Vizgdzdesztillacio:

crer

Berendezése: egy vizgozfejleszté kazannal kibovitett egyszerii desztillalo berendezés. A laboratoriumi munkaban a kazant
gyakran hosszunyakt lombikkal helyettesitik. A nyomaskiegyenlitd cs6é a biztonsagi szelep szerepét tolti be. Ha a
gbzbevezetd cs6 valamilyen okbol eltémOdne, a géz nem a kazant veti szét, hanem a folyadékot nyomja Ki a
nyomaskiegyenlité csévon keresztiil.

A vizgbzfejleszté kazant 2/3 részéig toltjiik meg vizzel és a nyomaskiegyenlité csovet tgy allitjak be, hogy
csaknem az edény fenekéig érjen. A kazanban levd viz melegitése kdzben megkezdjiikk a desztillalo berendezés
Osszeszerelését. A kazant csak akkor kapcsoljuk a berendezésre, ha a bevezeté cs6 mar jol atmelegedett, és a fejlodott goz
nagy része kondenzalddas nélkiil a&ramlik ki rajta. A kondenzalddas elkeriilése érdekében célszerii a desztillailando anyagot
elémelegiteni.

A desztillaland6é anyag tulajdonsdgai megszabjak a desztillalo lombik alakjat. A lehetd legkisebb lombikot
valasszuk, de a desztillailando anyag max. 1/3-ad részét veheti csak igénybe. Habzasra hajlamos anyagokhoz hosszunyakt
lombikot hasznaljunk.

Szinte kivétel nélkiil Liebig hiit6t hasznalunk. Ha a desztillatum a hiitében fagy, révid idore zarjuk le a hiitévizet.
A desztillacid végét az olajos fazis eltiinése jelzi. A szeddbdl a vizzel kevert parlatot valasztotdlcsérbe téve
kettévalasztjuk.
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