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1. Uvod

Destilace a rektifikace patii mezi nejéast&ji pouzivané procesy separace organickych latek. Siroce
jsou vyuzivany jak v chemické laboratofi, tak i v primyslu. S teoretickymi zaklady destilace
a rektifikace jsou studenti seznamovani v bakalafskych kurzech fyzikalni chemie a chemického
inzenyrstvi a pro tuto praci jsou predpokladany znalosti ziskané v téchto predmétech.

Destilace je jednoduchy proces separace latek zaloZeny na jejich rozdilné tékavosti. Castednym
odpatfenim kapalné smési a kondenzaci vzniklych par se ziskava destilat, ktery je obohacen o t€kavéjsi
slozku a destilacni zbytek obohaceny o slozku mén¢ t€kavou. Vicenasobné opakovani tohoto pochodu

s protiproudym uspotradanim toku kapaliny a par se nazyva rektifikace.

1.1. Ué&innost rektifikace

Na ucinnost déleni latek rektifikaci ma vliv fada parametri, které 1ze rozdélit do tfi skupin:

e vlastnosti separovan¢ho systému latek
e ucinnost rektifikacni kolony

e technologické (provozni) parametry

1.1.1. Vlastnosti separovaného systému latek

Rovnovéha kapalina-para

Zakladni podminkou fazové rovnovahy je rovnost fugacit v kapalné a parni fazi (1).
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Odvozenim z definic jednotlivych fugacit zjistime platnost Raoultova zakona pro idedlni smési latek.
Celé odvozeni zde pro jednoduchost nebudeme uvadét. Za predpokladu idealniho chovéani latek v parni

fazi a neidealniho chovani v kapalné fazi je vysledkem odvozeni vztah 2.
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kde p; je parcialni tlak slozky i v systému, y; je molarni zlomek slozky i v parni fazi, x; je molarni
zlomek slozky i v kapalné fazi, p je celkovy tlak systému, p; je tlak nasycenych par &isté slozky i
aveli¢ina y; je aktivitni koeficient, ktery vyjadiuje zminénou neidealitu v kapalné fazi. K urceni
aktivitnich koeficientd se pouzivaji empirické rovnice, napt. NRTL, Wilsonova nebo Uniquac.

Zanedbame-li neidealitu v kapalné fazi (y; = 1), ziskame vyse zminény Raoultiiv zakon (3).
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K vypoétu tlaku nasycenych par Cisté latky p;’ se obvykle pouziva Antoineova rovnice

Inpf = A; = 22 @)
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kde A;, B;, C; jsou koeficienty uréené na zaklad¢ experimentalnich dat a u mnoha latek jsou uvedeny
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nebo Coxova.

Pii popisu rovnovazného chovéni latek se setkdvame také s pojmem relativni tékavost (aag), ktera je

definovana vztahem

yA/XA __ YaXB (5)
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kde A je t€kavejsi slozka. Pro idealni chovani je relativni t€kavost rovna pomeéru tlakl nasycenych par
Cistych slozek p3 /ps. Aby mohla byt separace latek rektifikaci uskute¢néna, musi byt relativni tékavost
veétsi nez 1. Obecné plati, Ze ¢im vyssi je relativni t€kavost, tim snazsi je déleni latek rektifikaci. Je-li
relativni t€kavost blizka nebo rovna 1, latky se rektifikaci déli velmi obtizné a je tedy zapotfebi zvolit

jiny zptsob separace, napf. extrakci.
Tlak v koloné

Tlak, ktery se pfi konkrétni rektifikaci pouziva, zavisi na vlastnostech separovanych latek.
Nejjednodussi je rektifikace za normalniho tlaku. Jsou ale ptipady, kdy je vyhodné pracovat za tlaku
nizsiho, nebo naopak vyssiho. Pro volbu pracovniho tlaku je hlavnim kritériem tepelna stabilita
separovanych latek. Jsou ptipady, kdy je relativni t€kavost latek zavisla na teploté, respektive tlaku pfi

rektifikaci. Potom lze volit vhodny tlak i s ohledem na separovatelnost latek ve smési.

1.1.2. Utinnost rektifika¢ni kolony

Pocet teoretickych pater

Obecné lze fici, Ze prumyslové rektifikacni kolony délime podle typu vypIné do dvou skupin. Prvni
skupinou jsou kolony patrové. Patrem se obvykle rozumi deska, kterd je opatiena otvory pro prichod
pary. Historickymi variantami jsou napi. klobouckova nebo sitova patra. Dnes se pouzivaji pfedevsim
patra ventilova. Druhou skupinou jsou kolony s vyplni, které mohou byt bud’ se sypanou vyplni, jako
jsou napf. Raschigovy nebo Pallovy krouzky, nebo s orientovanou vyplni, jako je napt. Mellapak.
Uvedené typy vyplni zajistuji intenzivni vyménu hmoty pfi ustalovani fazové rovnovahy. Uginnost
rektifikacni kolony je dana poctem teoretickych pater. Teoretickym patrem se rozumi takovy usek

v rektifikacni kolon€, ve kterém dojde k ustaveni rovnovahy mezi slozenim kapalné a parni faze. Pro



stanoveni poctu teoretickych pater se pouzivaji modelové binarni smési kapalin, pro které je znam popis

rovnovahy kapalina-para nejcasté€ji ve formé x-y diagramda.

Zatizeni kolony parami (F-faktor)

Ustaveni rovnovahy mezi fazemi zavisi na hydrodynamickych podminkach. Uginnost rektifikagni
kolony (pocet teoretickych pater) neni tedy jen konstantou, ale zavisi na zatizeni kolony parami. Tento
vliv se vyjadfuje ve forme zavislosti U€innosti patra (u patrovych kolon) resp. poctu teoretickych pater

na jednotku vysky vypIné (u kolon s vyplni) na F-faktoru, ktery je definovan nésledovneé:

F=W-{pc, (6)
kde W je rychlost pritoku par vztazend na cely prifez kolony a p; je hustota par. Rychlost toku par se
vypocita ze vztahu

w=-=, (7

kde Vg je objem par v m’/s prochézejici kolonou a S je priifez kolony v m’. Hustotu par miizeme vyjadiit

ze stavove rovnice idedlniho plynu

_ _PMs (8)

Pé = Rr1000°

kde tlak p je udavéan v Pa, R je univerzalni plynova konstanta, T je teplota par na hlavé kolony udavana

v K a M; je sttedni molarni hmotnost destilatu v g/mol a pro dvouslozkovy systém se pocita ze vztahu:
Ms = x,M; + x,M, , ©)
kde x; a x, jsou molarni zlomky prvni resp. druhé slozky ve smési a M; a M, jsou jejich molarni
hmotnosti. Na hodnotu F-faktoru ma vliv pfedev§im mnozstvi par, které prochazi kolonou.
1.1.3. Technologické parametry
Pii provozovani existujici rektifikatni kolony o urcité ucinnosti je mozné déleni latek ovlivnit

napiiklad refluxnim pomérem (R). U kontinualnich kolon pak také polohou nasttikového patra.

1.2. Sdileni tepla s okolim

Rektifikacni kolona by méla pracovat za adiabatickych podminek a nemélo by tedy dochéazet
k vymeéné tepla s okolim, ¢ili k jeho ztratim. Toho samoziejmée nelze dosahnout, ale n€které priumyslové
kolony se tomuto pozadavku blizi. Pokud bychom mé¢li v laboratoti kolonu o malém priméru a velké
vysce, pary by destilovaly jiz v koloné. Kolona by se zahltila a natlakovala. Z tohoto diivodu je nutné

kolonu tepelné izolovat nebo ztraty tepla do okoli kompenzovat ptidavnym vyhtivanim plasté kolony.



2. Cil prace

e Seznamit studenty se standardnim laboratornim zatizenim pro vsadkovou rektifikaci smési
dvou organickych latek za normalniho tlaku pii tfech riznych hodnotach F-faktoru
za podminek totalniho refluxu.

e Na zéaklad¢ rektifikace bindrni smési n-heptan — toluen urcit G¢innost dané kolony (zjistit

pocet teoretickych pater) s pouzitim programu MATLAB.

3. Popis zaFizeni pro rektifikaci

Zatizeni se sklada z tiihlavé banky o objemu 2 1 opatiené teplomérem a kapilarou pro odbér vzorku.
Banka je umisténa v topném hnizd¢ a spojena zabrusem s napliiovou kolonou, kterd je opatiena
elektricky vyhfivanym topnym plastém. Teplota v plasti je meéfena elektronickym teplomérem
s termoclankem. Piikon topného plasté je regulovan tyristorovym regulatorem. Na horni ¢ast kolony je
pripojena destilacni hlava s teplomérem a magnetem pro fizeni refluxu. Destilat se odebira do predem

predvazené baiiky. Schéma zatizeni je uvedeno na Obrazku 1.

Obrazek 1: Schéma zarizeni



4. Systém n-heptan — toluen

Na Obrazku 2 je uvedeno slozeni kapalné a parni faze systému n-heptan — toluen i rovnice popisujici

rovnovahu za normalniho tlaku.
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Obrizek 2: Rovnoviaha kapalina-para systému n-heptan — toluen

5. Analyza odebranych vzorki

Analyza odebranych vzorki se provadi pomoci metody plynové chromatografie

s plamenové-ionizacnim detektorem. Charakterizace plynového chromatografu a podminky analyzy

budou vysvétleny pii daném méfeni. Pii kazdé analyze smési znamych latek je nutné stanovit jejich

kalibra¢ni faktory, protoze vystupem analyzy je obsah slozek v plosnych procentech a pro zpracovani

dat se obvykle vyuzivaji hmotnostni nebo molarni procenta. Kalibra¢ni faktor se pocita podle vzorce
10.

£ = AR (10)

mp A’

kde m; je navazena hmotnost latky, mr je navazend hmotnost druhé latky, ktera je urcena

jako referencni (f=1), Ar je plocha piku referen¢ni latky a 4; je plocha piku latky i.



6. Postup méreni

6.1. Urceni poctu teoretickych pater

Pocet teoretickych pater se stanovi ze sloZeni destilatu a obsahu varaku kolony v ustaleném stavu pfi
totalnim refluxu kolony. Méfenim se zjistuje zavislost poctu teoretickych pater na zatizeni kolony
parami, vyjadiené ve formé F-faktoru. Hodnota F-faktoru zavisi na mnozstvi par prochézejicich kolonou

a muzeme ho ovlivnit mnozstvim tepla dodanym do varné baniky topnym hnizdem.

Varna batika obsahuje na pocatku smés o slozeni cca 90 hm. % toluenu a 10 hm. % n-heptanu.
K zabranéni utajené¢ho varu musi byt ve varné bance varny kaminek. VSechna hrdla varné banky musi
byt uzaviena. Po uzavieni kolony (varnou baiikou z jedné strany a destilacni hlavou z druhé strany)
zapneme topeni plast¢ kolony. Regulator se nastavi tak, aby se teplota v plasti ustalila asi na 100 °C.
Béhem ustalovani teploty plaste se pusti voda do chladice destilacni hlavy a zacne se s ohfevem varaku.
Regulator ptikonu topeni vatdku nesmi byt nastaven na maximalni hodnotu, nebot’ by se smés varila
prilis intenzivné a mohlo by dojit k zahlceni kolony. Konkrétni hodnoty nastaveni ptikonu topeni varaku

budou sdéleny pfi vlastnim méfent.

KdyzZ zacne smés ve varné bance viit, pary postupné pronikaji kolonou, az se dostanou k chladici na
hlavé kolony. Pfi ustalovani kolony se jednak ustavuje profil koncentraci latek podél kolony, jednak se
ustaluje tepelny rezim kolony. Asi po 30 minutach, kdy se ustavilo mnozstvi par kondenzujicich na
hlavé kolony, se odeberou vzorky destilatu a obsahu varaku. Vzorek destilatu je odebiran do pfedem
zvazené banky po dobu 5-20 s. Z hmotnosti odebran¢ho destilatu se vypocte zatizeni kolony parami
(g/s). Takto odebrany destilat slouzi soucasn¢ jako vzorek pro analyzu. Injekéni stfikackou se pomoci
kapilary pro odbér vzorkl odebere vzorek obsahu vatdku. Po 30 minutach se méfeni zopakuje. Jestlize
vysledky analyz ukazuji shodu, pokracuje se v méfeni pii dal§i hodnot¢ piikonu topeni vataku. Uvedeny

postup se zopakuje tak, aby bylo zméfeno d€leni pfi tiech riznych zatizenich kolony parami.

Stanoveni poctu pater pii rizném zatizeni kolony a pfi totalnim refluxu se urci s predem ptipravenym
souborem naprogramovanym v programu MATLAB. S obsahem souboru budou studenti seznameni pfi

vlastnim méfeni. Do hlavniho menu programu napiSeme rovnici zadani ve tvaru:
<<<patra (molarni zlomek heptanu ve varaku, molarni zlomek heptanu v destilatu)

Provedenym vypoctem ziskame pocet teoretickych pater.

6.2. Odstaveni aparatury

Po ukonceni méfeni nebo v piipadé potieby ,havarijniho” odstaveni kolony, napi. pfi zahlceni
kolony, je tfeba, krom¢ vypnuti topného hnizda, topné hnizdo oddalit od varné banky pomoci zveddku

a zabranit tak dal$imu pfipadnému dodéavani tepla varné baice. Pti ukonceni méfeni je vypnuto topeni
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plasté kolony. Po ochladnuti hlavy kolony na teplotu asi 40 °C je mozné uzavtit prfivod vody do chladice

destila¢ni hlavy.

7. Zpracovani dat

Pro kazdy z 3 nastavenych ptikonti topného hnizda uved’te alesponi dvé hodnoty slozeni destilatu

a obsahu varaku odebranych v intervalu minimaln¢ 30 minut, které se od sebe nelisi.

Protokol k uloze bude obsahovat kratky uvod do problematiky rektifikaci, cil prace, postup méfeni,
ukézku vypoctu hodnot F-faktoru a tabulku ziskaného poctu teoretickych pater v zavislosti na F-faktoru.
Spolu s vypoéty odevzdejte vybrany graf zprogramu MATLAB. Ziskané vysledky je tieba

okomentovat a vyvodit z nich pfislusné zavéry.

8. Data

Tabulka 1: Data

latka vzorec | M (g/mol) | p (g/em®) | n.b.v. (°C)
toluen C/Hg 92,14 0,867 110,58
n-heptan | C;His 100,20 0,684 98,04
vnitini pramér kolony: 28 mm




