Destilace diferencialni — bilance a posouzeni vlivu

aparaturnich dila na slozeni destilatu

Uvod:

Diferencialni destilace je nejjednodussi metodsélerd kapalnych sgsi
destilaci. Jeji vysledky zavisi na konstrukdiizani (pouzitych aparaturnich
dilech) a jeho tepelné izolaci (faideflegmace). Destilace je nejrdeséjSi
difGzni clici operaci (zpracovani ropy).

Ukol:

1) Sestavit jednoduchou aparaturu a uskutediferencialni destilaci
snadno dlitelné dvousloZzkové s&si nevytvdejici azeotrop,

2) posoudit vliv aparaturnich dila jejich tepelné izolace na slozeni
frakci,

3) vyjadit zavislost slozeni frakci na slozeni vrouci kapalformou
tabulky a grafu,

4) odivodnit odchylky od rovnhovaznych hodnot.

Teoreticky uvod:

Destilace idealnich kapalnych & sefidi Raoultovym a Daltonovym
zakonem. Pro dvouslozkovou idealniésnpak plati:

P=p X+ P2 X =pr X+ pa (1-%) = (plo_ pg) X +Pa=p(yi+ys)
kde p je celkovy tlak par nad vrouci kapalinou, u atmdsi® destilace
shodny s atmosférickym tlakem,

pf tlak sytych pardgkavejSi slozky i teplo€ destilace,

pg tlak sytych par méntekaveé slozky pi teplo€ destilace,

X1, X% molarni zlomky &kawjSi a még tekavé slozky ve vrouci
kapalire,

M, V> jejich molarni zlomky v pide.

U neidealnich s#si je rovnovaha gena rovnovaznymi adaji
uvadtnymi v chemickych tabulkach. Odchylky od rovnovédmyhodnot
byvaji zpisobeny deflegmaci ¢@st€nou kondenzaci par). rF€dnostg
kondenzuje mén tekava slozka a péara se obohatkawejSi sloZkou na
koncentraci vySSi nez je rovhovaznaizRé aparaturni dily majiazny
deflegmani &inek zavisly na jejich konstrukci a tepelné izolaci
Deflegma&ni (kinek posuzujeme podle sloZzeni odebranych frakadrakt
porovnavame s rovnovaznymi slozenimi formou tabutigbo nazorji
formou grafu.

Sestava aparatury:
Destilani aparatura se sestavi ze zabrusovych lbifné pouzivanych
v laboratornich cwenich z organické chemie. Jako zdroj tepla pouEjem



topné hnizdo. Vhodné je pouzifhrdlou destiléni baiku obsahu 1 | se
dvéma tubusy pro zabrusové teplény, kterou plnime asi 600 ml binarni
smesi, do které nezapomeneme vhodit varné kaminkybdiku nasazujeme
bud’ jen koleno nebouzné izolované nebo neizolované ftak nastavce
(jednoduchy nebo Claiséwm). Zabrusové teplogny zvolime s vhodnou
delkou stonku umawjici nefit teplotu vrouci kapaliny a pary. Chl&di
volime jednoduchy (Liebity) s minimalni zadrzi. Na jeho konec
nasazujeme alonz, nejlépe vakuovou (omezujeioydai destilatu) a na ni
oznaené baky o obsabu 100 ml s plochym dnem, do kterych jimam
frakce. Ke kazdé oziané b#ce ipravime shod&oznaenou zatku.

Aby se daly porovnat deflega (Cinky riaznych Gzr¢ sestavenych
aparatur, rély by na Uloze pracovat aspdveé skupiny s aparaturami liSicimi
se fiznymi destil&nimi nastavci.

Postup [ méieni:

-zvazime suchouiihrdlou destilani baikul | s varnymi kaminky a se
vS8emi zatkami na vahach s maximalnim zatizenim 08@esnosti 0,1 g,

- zvazime suché lay na jimani frakci (asi 10 ks) se zatkami na vahac
S postaujicim zatizenim 500 g agsnosti 0,1 g,

- vypoéteme gipravu asi 600 ml vychozi binarni &sn (v naSem fipack
acetonu s toluenem) o vhodném slozeni s hmotnostidmkem acetonu
Wao Vintervalu <0.5; 0.6>, kil zcistych slozek nebo vhodnou Upravou
recyklované binarni sési,

- vypocteme hustotu binarni sisi z hustofcistych slozek uvedenych na
lahvich nebo v tabulkach zafgulpokladu, Ze i smichani nedojde
k podstatné objemové zme. PouZijeme-li recyklované sisi, stanovime
jeji slozeni refraktometricky afipliznou hustotu z hmotnosti na@250 ml
vzorku zvazeného v oditném valci,

-vypoétené hmotnosti slozek igpaiteme na objemy a fjpravime
pozadovany fiblizny objem binarni sksi,

- refraktometricky stanovime jeji sloZzeni (as@spolehliva réreni),

-zvazime destikni baiku s varnymi kaminky, binarni s$i a vSemi
zatkami,

-vloZzime destilani baiku do topného hnizda a sestavime destila
aparaturu se zabrusovymi teplémn s rozsahy do 150 °C a vhodnymi
delkami stonk umozujicimi nefit teploty kapaliny a pary,

- destiluieme sws za rychlého odkapavani destilatu (ne souvislym
proudem, ktery by se nestiaochladit a zisoboval by zkreslené vysledky
teékanim, gedevsSim acetonu), &fime a zapisujeme teploty vrouci &na
par na poatku a konci odéru frakci a zapisujeme je,



- jimame frakce asi po 50 ml (polovina objemuilhg a baiky ihned po
odbéru frakce zazatkujeme oz¥enymi zatkami,

- destilaci ukotiime az v destikni baice nezbude vice nez 50 az 100 ml
destila&niho zbytku. Vypneme dhv, vihkou ug¢rkou ochlazujeme povrch
destil&ni baiky vy¢nivajici z hnizda,

- az [festane destilat odkapavat, odebereme poslednii,frd&stila&ni
aparaturu rozebereme a destia baiku nechame vychladnout na
laboratorni teplotu,

- mezitim zvazime liky se zatkami a frakcemi a hmotnosti zapiSeme,

- stanovime indexy lomu frakci jako aritmetickyap®r tfi ode&tenych
hodnot neliSicich se o vice nez o 0,00tvr(é desetinné misto otitame
odhadem), zgiené a vypsétené hodnoty zapisujeme,

- zvazime destikni baiku s destilanim zbytkem , stanovime jeho index
lomu a znéiené a vypétené hodnoty zapiSeme.

SloZzeni frakci, vychozi stsi a destilaniho zbytku odé&tame
z kalibra&niho grafu nebo jeStlépe vypdteme z regresni rovnice, v nasem
pripac linearni, ktera usnadni i tabulkové zpracovaniedid véetré grafu.

K nakresleni kalibréniho grafu a vypé&tu regresni rovnice pigbujeme
pripravit fadu etalofi binarnich srési mizné koncentrace a zifit jejich
indexy lomu. Etalony fipravujeme do odvazovek se zabrousenymidky
nap.tak, Ze do nich postuprodvaZzujeme na analytickych vahach byretou
odnefené objemy 0,5; 1,0; 1,5 az 4,5 ml toluenu a pakuhé byrety
odnefujeme a vazime ifdavky 4,5; 4,0; 3,5 az 0,5 ml acetonu do
odvazovéek se zvazenym toluenem. Tim ziskame 9 etaldalSimi d¢ma
etalony jsowisté slozky. Odrérené slozky vazime rychle vzhledem k velké
tékavosti acetonu &rujici ustaleni udaje hmotnosti. Ustaleni bychom se
vzhledem ké&snosti véek odvazoveéek sotva dokali. Zmegiime indexy lomu
vSech etaloth, hmotnosti sloZzek a jejich indexy lomu zapiSemetatmulky
Excelu, doplnime ji hodnotami hmotnostnich zldmknakreslime graf,
véetnd zapisu regresni rovnice a miry spolehlivosti.

Pfi méreni indexi lomu pracujeme rychle a na hranol refraktometru
oteweny do piblizné vodorovné polohy nalijeme podynce rychle asi 0,2
ml roztoku a rychle jej uzdeme. Rychla prace je nutna vzhledem keiméa
tékavosti acetonu. Index lomu d&fime na teploté vyrovnaném mist a
uvedeme teplotuipméreni. Ri téze teplal je treba néfit vSechny hodnoty
indexi lomu, protoZe jsou zavislé na tegloFxi vazeni etaloh davame
pozor, abychom nezamili vicka vazenek.

Po ukorgeni nereni slijeme vSechny frakce a zbytky kaldmmeach etaloi
do ozn&ené lahve a pouzijeme péipadné Upra¥sloZeni v pistim cviEeni.



Destilani zbytky slévame a zpracujeme na regeneratyrnalaeacetonu,
které pouzijeme ip pripraw binarnich smési acetonu s toluenem v dalSich
cvicenich.

Vyhodnoceni vysledkméieni:

Tabulka bilance a graf diferencialni destilace hiniasn¥si aceton —
toluen

Vstupni hmotnost destilované &sn (nastiku) byla mg = 490,8 g, jeji
index lomu @i 21,0 °C @y = 1,3965 hmotnostni zlomek acetonu v ni agv
= 0,7267, hmotnost acetonu v nigw 356,7 g, hmotnost toluenu vmiy =
134,1 g. V tabulce znamen&.f. ¢islo frakce, rp/g hmotnosti prazdnych
barek na vstupni s&s (nastik), na jimani frakci a destitaiho zbytku, 1/°C
teploty vroucichsmesi, g/°C teploty par na patku a konci od&ra frakci,
ls#/°C, 0/°C primérné teploty Bhem odra frakci, m /g hmotnosti bagk
s frakcemi, nasgikem a destilanim zbytkem, m /g hmotnosti frakci,
nastiku a destilaniho zbytku g /1 jejich indexy lomu, w /1 hmotnostni
zlomky acetonu v nich, gg hmotnosti acetonu, g hmotnosti toluenu ve
frakcich destilatu, y /1 molarni zlomek acetonu ve frakci shodny
s pimérnou hodnotou molarniho zlomku acetonu v kondenzdity, ze
kterého frakce vznikla, gil /g, a nt/l /g hmotnosti acetonu A a toluenu T ve
vrouci kapalné fazi | vzdy ipd odlgrem frakce, x /1 molarni zlomek
acetonu ve vrouci kapatinvzdy ped odirem frakce, xsw/1 pramérna
hodnota molarniho zlomku ve vrouci kapaliléhem odBru frakce
prislusnéhaisla.

Ojedirglé diference v hmotnostech, rwepysSujici hodnotu 0,1 g byly
zpasobeny zaokrouhlovanim.

Pro srovnani jsou v tabulcéga grafem uvedeny hodnotyg/molarnich
zlomkil acetonu v rovnovazné ifma

C.f. m-0 I g |-stf gsttf m-1 m-f n-D w-A m-A m-T yA
1 51,6 61/61 58/58,5 61 58,3 96,4 44,8 1,3669 0,943 423 25 0,963
2 56,5 61,5/62 58,5/59,5 61,8 59 102,6 46,1 1,3696 0,923 42,6 3,5 0,950
3 44,9  62/63 59/60 62,5 59,5 90,1 45,2 1,3700 0,920 41,6 3,6 0,948
4 60,5 63/64 60/61 63,5 60,5 109,3 48,8 1,3720 0,905 44,2 4,6 0,938
5 48,6 64/65,5 61/62 64,8 61,5 99,7 51,1 1,3745 0,887 453 58 0,926
6 56,8 65,5/67,5 62/63 66,5 62,5 1005 43,7 1,3775 0,865 37,8 59 0,911
7 57,9 67,5/70 63/65 68,8 64 96,7 38,8 1,3788 0,856 33,2 5,6 0,904
8 61,2 70/76 65/71 73 68 106,4 452 1,3880 0,789 356 9,6 0,855
9 79,0 76/101 71/96 88,5 83,5 121,3 42,3 1,4229 0,534 22,6 19,7 0,645
d.zb. |275,4 349,1 73,7 1,4941 0,015 1,1 726

3 479,7 346,3 133,4

vstup |275,4 766,2 490,8 1,3965 0,727 356,7 134,1

d.ztr. 11,1 0,937 104 0,7




¢.f. m-A/l m-T/I X-A X-Astf

1 |346,2 1335 0,804 0,795

2 |304,0 1310 0,786 0,776

3 |2614 1274 0,765 0,752

4 [219,9 123,8 0,738 0,719

5 |175,7 1192 0,700 0,673

6 |130,4 1134 0,646 0,612

7 | 925 1075 0,577 0,529

8 |593 1019 0,480 0,385

9 |237 924 0,289 0,156

dzb | 11 72,6 0,023

AstF v- A
X 25” Y SR yo diferencialni destilace aceton -toluen
0,022 0,177 1 -
0,045 0,3 "
0,068 0,375 0.9 -
0,103 0,475 Lot~
0,155 0,608 0.8 r,.--"‘" A
0,156 0,645 ' /},.*’

0,2 0,67 “ ? ,r"__..'
0,275 0,745 ’ &

0,33 0,78
0,378 0,855 0.6 T 1 ovaha
0,418 0,834 -
0485 0,86 > 0.5 virslefek
0,525 0,904 /

055 0,882 0.4
0,609 0,911 j

0,64 0,912 0.3
0,672 0,926 ]
0,716 0,932 0.2
0,718 0,938 r
0,775 0,95 0.1
0,782 0,95
0,795 0,963 0

0,83 0,962
0,925 0,98 0,98 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
0,981 0,995 X

1 1 1

Praimérné hodnoty molarnich zlonikacetonu ve vrouci kapaéirochem
odkeru frakce byly vypéteny jako aritmetické sdni hodnoty molarnich
zlomki na p@&atku a konci odéru frakce. Poateeni hmotnosti acetonu
a toluenu ve sloupcich m-A/l m-T/l ve vrouci kapali(fddek X) pied
odkérem prvni frakce byly vypfieny z hmotnosti sloZzek na &aku
destilace fadek vstup) po odéeni destilani ztraty fadek d.ztr.). Hmotnosti
slozek v kapali&a na konci odbru frakci shodné s jejich hmotnostnie
odkérem nasledujicich frakci byly vypteny oditanim hmotnosti slozek
Vv jiz odebrané frakci od hmotnosti slozek n&giku odkru frakce. Z &chto



hmotnosti byly vypéteny hodnoty molarnich zlonikacetonu ve vrouci
kapalire na p@atku a konci odéru frakce. Hodnota molarniho zlomku na
konci odlgru frakce je zarowvejeho hodnotou na gatku odiru nasledujici
frakce, nap.

Xap +Xpo _ 0,804+0,786_

Xy 1 = = 0,795
Ast 1 2 2
kde
mA” 1 346,39
M A 5808 gmol ™
Xaq = = = 0,804
Al mA/|,1 N mr”’l 346,39 + 133,49
M A Mt 5808 gmol™ 9214 gmol™
a dale obeah
_ X T XA (1+2)
Xpast,i = 5
Diskuse vysledi:

Binarni snds acetonu s toluenem byla destilovana s s pougtésenova
frakéniho nastavce. Jeho deflegina (inek se projevil rozdilem teplot
kapaliny a pary ve sloupcich | a g a vintervalu x 0.1;0.6 > zvySenim
koncentrace acetonu vigaoproti koncentraci rovnhovazné. Mimo tento
interval byla slozeni kapaliny a pary prakticky dha s rovnovaznymi
slozenimi.Vyrazny é&ici G¢inek byl zpisoben velmi rozdilnymi teplotami
varu slozek @kavostmi). Vyhodnoceni usnadnily i zmg& rozdilné indexy
lomu slozek.

Kontrolni otazky:

1) Vyswtlete uplaténi Raoultova a Daltonova zakondi prypoctu
rovhovazného slozeni kapaliny a pary. Které cueyi potrebujete
k vypaitaim a jak byste je ziskali?

2) Jak zavisi deflegndai (inek na sloZzeni vychozi swi? Kdy je
nejwtsi a prg¢?

3) Jak byste sestavili aparaturu, ve které by siesli destilatu nejvice
priblizilo rovnovaznému slozeni?

4) Definujte sloveé a matematicky relativnickavost a vysétlete jeji
vyznam pro dleni kapalnych sksi destilaci.



