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Rektifikace (protiproudovd destilace)

Uvod:

Z praktického hlediska slouzi rektifikace k rozdestilovani smési latek, jejichz teploty
varu se lisi jen o n¢kolik stupnii. Jednoducha destilace je v takovém piipadé malo efektivni,
nebot’ vyslednd smés se v zastoupeni slozek Casto lisi od piivodni jen nepatrné a jsme nuceni
destilaci 1 n¢kolikrat opakovat, coz je proces velmi zdlouhavy a energeticky naroc¢ny. Proto
byla vyvinuta metoda rektifikace, kterda umoziuje v jednom pracovnim kroku od sebe odd¢lit
jednotlivé slozky.

Princip rektifikace:

V uzaviené nadob¢ se mezi kapalinou a jeji parou brzy ustavi dynamicka rovnovaha.
Tato rovnovaha je vSak pfi destilaci poruSovana, nebot’ neustale odvadime paru a odebirame
kondenzat. Pti destilaci smési prechdzi do pary vedle nejtékavéjSiho podilu i podily méné
t€kavé a po Case se mezi jednotlivymi podily ustavuje rovnovaha (zavisla na teplote). Znacna
cast méné tekavych slozek opét kondenzuje, kdezto nejt€kavejsi podil zistdva v pare. Pri
klasické destilaci je oblast, v niz dochazi k ustavovani rovnovahy pomérné maléd a rychlost
odbéru pary velke, tudiz se nestaci ustavit rovnovaha a rozdéleni ztraci na Gc¢innosti. Existuje
nckolik moZnosti jak pfispét k dokonalejSimu ustaveni rovnovahy:
— zvétsit oblast, v niZ dochdzi k ustalovani rovnovahy napt. vloZzenim svislé trubice mezi
bariku a chladi¢
— zvétsit plochu uvnitt této oblasti, na niz mize méné té¢kavejsi podil kondenzovat.
Na vétsi plose, kondenzuji méné t€kavé slozky a stékaji protiproudné dold do baiky, ¢imz se
zajisti dokonald latkova i1 energetickd vymeéna kapalina-plyn a podpofi se ustaveni rovnovahy,
coz priznivé ovlivni kvalitu rozdé€leni. Protiproudové destilaci se fika rektifikace. Svislé
trubici mezi batikou a chladi¢em ¢i nastavcem se tika rektifikacni kolona.

Teoretické patro:

Kvalitu destilacni kolony vyjadfujeme poctem teoretickych pater, coz je pocet krokd,

které jsme provedli na fazovém diagramu (viz obr. 1).
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Je vSak tieba poznamenat, Ze na skuteCnych patrech nedochazi k ustaveni idealni
pon¢kud nizsi, nez pocet pater skutecnych. Teoretické patro je definovano jako oblast, kde
dojde k Gplné vymeéné latek a energie. Pocet teoretickych pater na koloné se zjistuje destilaci
standardnich smési.

Plati, ze ¢im bliZe jsou teploty varu jednotlivych smési, tim vétsi pocet
teoretickych pater je potfeba k dokonalému oddéleni, jednotlivych slozek. Nejmensi pocet
potiebnych teoretickych pater 1ze odhadnou z Braggova-Lewisova diagramu (viz obr. 2).
Nalezené hodnoty vSak plati pouze pro idedlni ptipad, kdy neodebirdme z kolony kondenzat

tedy za tzv. Gplného refluxu.

stupesX rozdéleni=teoreficke patro

‘ N
m@;’é_ — _ _ - e -
~ o
5
5 .92/n|a/~% Ei 1 =
4 )
84mol-% | —t
| !
75t 3 |
72,5mol-% | 3
s %32
| i f
2 t 2
57 mol-% |
S50t i
|
/ l
40mol~% |
|
|
25 '
25 mol-% :
° =pdra }
x = kopalina |
{
|
|
) N !
25 50 75 mol-%

Obr. 1 Srovnani rovnovaznych kiivek a patrové kolony s idealné pracujicimi patry
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Obr. 2 Braggtv-Lewistv diagram

Refluxni pomer:

Refluxni pomér v je podil mnozstvi zpétného toku R (ml) k mnoZstvi odebiran¢ho destilatu

D (ml).

R
V=—
D

Plati, ze ¢im mensi je refluxni pomér (¢im je odbér destilatu vétsi), tim hife se
ustavuje rovnovaha a tim klesa 1 pocet teoretickych pater v kolon¢€. Refluxni pomér se bézné
nastavuje na hodnotu v =5 - 50. Na rektifikacnich kolonach lze refluxni pomér nastavit

kohoutem v hlave kolony.

Ukol: Srovnejte ti€innost rektifikacni kolony a klasické destilace
Chemikalie: smés methanol/ethanol o rizném slozeni
Pomiicky: banka 1000 ml

rektifikac¢ni kolona
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vari¢
zkumavky
odmémy valec 10 ml

Abbeho refraktometr

Postup:

Banku pod rektifikacni klobouckovou kolonou naplnime 11 vzorku (smés
methanol/ethanol). Opatrné nasadime banku na konec kolony a spojime svorkou. Postupné
pak velmi pomalu a opatrné¢ zvysime stojany s topnym hnizdem. Béhem utahovani topného
hnizda dbame na to, aby bailka a hnizdo do sebe dobfe zapadaly, neutahujeme tésné, mezi
bafikou a hnizdem musi byt mala vile! Zasadime do kohoutu v hlavé kolony teplomér a
zkontrolujeme uzavieni kohoutu. Dale pustime chladici vodu do zpétného chladice velmi
malym proudem, dbame, aby hadice dobte tésnily a voda tak nekapala az na topné hnizdo.
Zapmeme oba okruhy topného hnizda na maximalni vykon. Jakmile zacnou vafit témeéft
vSechna patra kolony, vypneme jeden okruh a stdhneme vykon asi na 1/3. Nechame v kolonég
ustavit rovnovahu (min. 30 minut). Jakmile se v kolon¢ ustavila rovnovédha za¢neme
s jiménim frakci. Jimame jednotlivé frakce vzdy po 10 ml. Kohout umoziuje nardz odebrat
cca 3,5 ml frakce (nastaveni konkrétniho refluxniho poméru je s pouzivanym typem ventilu
nemozné). Odebirame tedy 3krat vzdy po stejném casovém intervalu 5 (Iépe 10 ¢i 15) minut a
spojujeme frakce po 10 ml (¢im déle se bude rovnovaha ustavovat, tim vyssi G€innost bude
kolona mit). PocCet odebranych frakci je limitovan délkou cviCeni a aparatura by meéla byt
odstavena cca 30 minut pied ukoncenim cviceni a to tak, ze se nejprve vypne topné hnizdo a
po 15 minutach se zastavi ptivod chladici vody.

Pro srovnani ucinnosti rektifikacni kolony a klasické destilace, vydestilujeme z 500 ml
vzorku tf1 frakce po 5 ml.

U jednotlivych frakei ur¢ime slozeni smési refraktometricky. Nejprve proméfime sadu
standardt a sestavime kalibra¢ni zavislost. Pfi vSech méfenich dbame na to, abychom méfily

vzorky za konstantni teploty. Nasledné¢ zméfime vzorek pred rektifikaci a pak jednotlivé
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frakce z rektifikace a destilace. Z naméfenych indexit lomt uré¢ime slozeni smési. Zméiena
data uvedeme v prehledném tvaru a srovname ucinnost klasické destilace a rektifikace. Na
zakladé¢ Braggova-Lewisova diagramu odhadneme pocet teoretickych pater v koloné a
srovname se skuteCnym poctem pater. Jaky by byl potieba pocet teoretickych pater pro
dokonalé rozdéleni smési?

Vlastnosti:

T,: Methanol 64,70° C; Ethanol 78,29° C
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