Cwiczenie 8

DESTILACJA - PRA

Przybory i odczynniki:

kolbe destylacylna ma 250 ml
chiodnice Lieblgs
termometr 50=4000C 1lub -L=200..C
&gy statywy z 2apami
erlenmajerki: dwie na 5@ ml,
dwie ma 100 ml,
dwie nma 250 ml
dwa plknometry 2 termometrani
{1ub zwyczajne pikﬁ@m@trg
+ termometr ne 30YC
menzurka na 190 ml
pipets na 10 @i
kuchenks elektryczns (i

ryta)

Wetep

Destylacje jest processem pelegajacym me prazsprowadzeniu clecsy w
faze garows {para) i skropleniu otrzymsne] pery. Proces ten stosuie
sies ' 7

a) do oddzielenis roszpuszezalniks od zawm

nielotnyehs

b) de rozdzielenia dwu lub wiece] @i@czy tworzgcyebh roztwir., W tym
ostatnim przypedku stosuje sie sk zwang destylacje frakclonowsnsg.
Z2apade¢ bego procesy moina wyblumaczyé w najprostezym przypadiku ros-
tworn dwu cleczy posiugujac 8¢ wykresem pokaezanym mne rysunku 8.1.
Ha przyklsd ciesws o skiadzie 8 zaczyns wrzel w tﬁe Skted pary po-
zoetajace] w te] temperaturze w rdéwnowadsge z wrzgcy clecszy, okreélsa
punkt ©b. ¥ miare trwenisa procesu wrzenia smienis sie sklad ciseczy i

ry paznactonynm strzelkeni), w swigzku z tym podnosi aie

tych w nim

substancji
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Rgs; 8.1, Temperaturas wrzenis Jako funkeja skiadu

tenperatura wrzenis. Skraplajac tworzace sie ¥ miare trwanis procesu
pare 1 przerywajac destylacie na przykiad w bemperaturze tg moZne
uzyskaé, zgodnie @ reguly ddwigni (ec = ad), polowg wyjbclowe] ilok-
ci cieczy pod postacis destylatu o skisdsie ¢ (frekcje I} oraz
drugs nie prredestylowang ¢ze5é o sktadzie @ (frakcga IT}. Podobnie
dzielac destylacyjnle knddg z tych frakeli mna polowe usyskuje sie w
gsumie czbery frakecje -~ dwie o skladgie zblilouym do cleezy wyjbeio-
wej a {frakcje IV, V) jedna wzbogaconq w® skiadnik 4 {fyakeja VI)

oraz jedns wibogacons w skiadnik B (frakeje IIT}. Tak wige zostail zro-
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biony pierwszy krok w kierunku rozdzialu sklsdnikéw A 4 B, Lsczac
frakeje IV i V oraz powtarzajac wielokrotnie opisang operacje moZna
rozdzielié caiodé rozitworu wyjsclowego na wzbogacone frakcje IIT orasz
VI, Yozliwy jest réwnilez peiny rozdzial skladnikdw roztworu ns drodze
dalsze]j destylacji frakecjonowanej. W przypadku gdy ciecze tworzg azec-
trop, mozliwy jest rozdzial jedynie na jeden ze skladnikéw i roziwér
areotropowy. W praktyce przemysiowsj destylacje frakcjionowans prowadzi
si¢ w tak zwanych kolumnach destylacyjoych (rektyfikacyinych), w kié-
rych rozdzial na f&zy i %aczenie odpowiednich faz nastepuls autom&tyczu
nie.

Prawe Reoulta wakezuje na moinosdd wyli@zemi& ¢iénied czastkowych
(pAg pB) poszczegblnych skiadnikow w Tazie gaszowe] pozostajgce] wréw-
nowadze, w okreélone] temperaturze, z roziworem ¢ snanym skladzie:

ooy,  oms

Py, P Ozneczajg prefnoscel pary csyetych skiadnikbw A4 ores B
{w zadane] temperaturze):s XA p Oraz X, . 84 ulazkam FYR
gubstancji w rostworse. @k&mki molowe sk&aénikéw w fazie gazowej po-

zostajgee) ¥ riwnowadse 2 clecsZs WyBOBSI& wWiecs
o
Py Xy |
X&gg . OTaE

o : o
{2}
o
Pnip p .
x4 pd:
Py 4,z ¥ PR xﬁgr

Gdy znans Jest zalelnobé preznoScl pery csystyech skladnikéw ukladu
(pj+ DY) od temperstury, mofma wyllezyé -~ postugujac si¢ prawem
Raoulte = skisd, jaki powinien mieé roztwhr wrzacy - pod zZnapym ci-
gnienien P - w przyvjietel temperaturme:

o
%98 =

- _ e o
Bompy Pp = P4 Z4,0 + Pp Xp ot (3

wiedzge, %Ze XBQE z 4 - K&gx@ otrezymuje gies
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éwpowadge 2 @ﬁﬁggﬁ moine wyliesy¢ & row-

2 81l¢ rogtworemi do-
s&on&&ymi@
R@ﬁt@@xyg w kﬁéx@@h obser = ; demych wyhej
whAL 2 7 i Ch@@@ sbtosowaé Lfunkeje termodyns
=@zywist§@h nﬁl@ﬁ? pomnodyl, wyste-

prjace w @ﬁp@wie dnd
ZRACTANS p@p&&ﬁkﬁs

E‘jest funkc;ﬁg gtetenia 1 tempamturge

*"*Prz;xjgem czyste] @ubstam;ai dake stanu standm*‘hwege Jjost wygodne ¥ pray-

padke roztwordw stezenych (X el P 4 “‘“‘“‘P&XA gt TN a, X& r)'

Sytuacje taka spotyka silg ezes%@ W ukladach matalwgicznych {stopy metall, zu-
zle itp.)}, ¥ przypadku roztwordw rozecieficzonych (ezesto roztwory wodne) wygod-
niej jest przyigé jako stan standartovy roztwér silnis rozcisfczony {w zakrasie
stosowalnoéci prava H@m@g@g@} Héwezas gdy X, -~ Q, @WH& ‘?&M'ﬁ
a, —~ X% » Raz jeszcze nalaiy jednek podkraéfiég 4@ wybdér stann stam&a?towego
jest dowoiny 4 powinien byé dokemany z punkiu widzenis wyrody dalssyeh praeliczef
tarmodynani cznyeh.
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Espolczynauik ak noBel jest ckreSlony w tym przypadku stosunkiem rze—
czywisbego cifinienia czgstkowego skiadniks nad rozbtworem do cifnlenia
wyliczonegoe na podstawie réwnanis Rsoulta:

(7

Porbwnnjac warboesd py 2 rdun

ab (6) 1 {(7) otrzymuje sis:

b

=Ta %a . (8)

Tak wice znejsc na'przyF?»d dla ukadu p@dm@jn@g@ 4 -~ B zmeleinosd
pr@ﬁn@éci pary sktadnikéy od skiadu r@gtw@ru (d1s t° = comst.) oraz
znajge p‘w PB w te] temperabturse moZme wyznaceyt saleinodd a& =
f(X&r}@ ang(XB} _
Podobnie znajac Eykxes réwmwwagi ‘wrzenia ciecz-para (p = Py + Pg=
= const) orsz znsjac QAQ pﬁ = £ (£°), motne wyznaczyé a, =% ﬁhrgﬁ@}
oraz anslogicsns funkcie dla skiedniks B.

||

Cel 4éwiczenia

1. Doswiadczalne z&pézn&n&e gie 2 3@3&&@ rozdziain nieszaniny dwu
cisczy pa drodze destylacji frekcjonowanej. Wykreslenis, ma podsts-
wie zalgezonych danych literaturcowyeh, krzywych réwnowsgi wrzenia
(P = 1 atm) v ukisdzle woda-aceton. Dyskusje uzyskanyeh wynikéw w na-
wigzaniu do tych krzywych.

2., Wyliczenie, na podstawie danyech literaturowych, wspdlesyonikdw

ktywnoSel wody 1 acetonu w rozbtworach wrzacyeh ped cifnieniem 1 at-
mosfery oraz wykreflenie odpowiedniech funkeji obrazujacych zalefnosé

ktywnobel 1 wepblczynnikdw aktywnobel od
Cego FOZEWOT .

skiadu 1 tempesratury wrza-

Wykonanie éwiezenis

¥ erlenmsjerce na 250 ml miesza 8lig acston z wodyg w jiloficisch ta-

kich, aby otrzymaé okole 150 ml 70% roztworu (procent wagowy). Ciecze
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odmierza sig menzurks {objetosé dodawenego acebonu naleiy obliczyé
przyjuuise zackraglons wartosd d, = 0,80 [gfcmﬁjée Neleizy pobrad
prévke do oznaczenia pliknometrycznego? po czym reszie roztworu zwa-
¢y¢ pa wadze aptekarxskisj z dokladmnoscis do 0,1 g (rbinica masy erlen-
majerki z roztworem 1 po wylaniu roztworu). Roztwér przelews sie do
kolby desiylacyjnej i pe zestawieniu aparstury wedlug rysunku 8.2
(pamigtaé o wigczeniu wody chlodzacej!) rozpoczynma si¢ destylacie.
Nalety zenctowsé temparetury, w ktéryeh rogzpocyyns sie i kohczy {prze-
ryws si¢) wrzenie. Ogrzewa si¢ kolbe ma krybej kuchsnce elektrycznej
unikajac gwaltownego wrzenis.

Po przedestylowaniu do erlenmsjerki nma 100 ml okolo 80 ml {frak-
cja I patrz »ys. 8.1) notuje mie temperature i réwnoczebnie smienia
si¢ odbleralnik {podstawiajsc suchs erlemmsjerke na S0 ml). Ozmnacza
si¢ calkowity ciefar (z dokladnedclg do 0,4 g) oraz piknometrycznie
cigfar wiasciwy frakeji I (po osnascrzeniu roztwir 3 piknometru pelefy
potgezyé z reszta frakeji I). Dane te oras znajomodd poczgtkowe] ma-
6y 1 stesenla rostworu pozwalajs wylicszyé mase i skiled nie priedesty-
lowane] czeéel (frakeja II). '

Frakeje II peddaje si¢ dalsze] destylacji. Po zebraninu sie w od-
bieralniku okoko 30 ml roztworu (frakeja IV) notuje sic temperature
i przerywa destylacje (usuniecie grzaiki). Odbieralnik usuwe sie do-
piere wowezas, gdy 2 chiodniey nie spiywa jud cleczs {(co majmniej 10
minut po zakohczeniu ogrzewania) . Eie preedestylowana clecz stapowl
frakeje III. Oznacza B8le caitkowite ciesary III 4 IV craz pilnometry-
czmiec ich ci¢iary wiséeoiwa.

Do kolby destylscyjnej wlewa si¢ eobeonie frakecje I, oddestylowuje
do odbierainika ma 50 ml okoile 40 ml roztworu {zapls tempsratury),
otrzyunjgee w ten sposdb frakeje V i VI. Oznscza £l ich mase calko-
wits oraz piinometrycznle eleiary wiadeiwe,

¥ efekcie przeprowadsonych operacii otrsymuje sie rozdziasl wyjé-
clowego roztworu na szbery frekeje (III, IV, V, Vi) o réwnych w prey-
blideniu masach. Frakcje ITI 4 VI sa wzbogacone odpowiednic w wode 1
acetong frakeje IV 4 ¥ bosiadajg skiady zbliZobe do wyjéeiowego.

*Poréwnu;fagc plenometrycznie oznaczony cigzar wiafciwy roztworu ze sporzadzo-
nym na podstazwie tabeli 8,1 wykresem moZna okreflis stepieniec badanego roztworu,
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Piknometryczne omnaczenie eiegaru wlabciwego roztworu

%oty sle pusty 1 sBus
nepetniony woda destyl
objetosd pikn

1% Régnice tych dwu mee  poswala wysnmezyé
ie) . Wasqc nastepnis piknometr mapsinio-
sna lanych wyzpacsyé jej ciesar wladeiwy.
Temperatura clieezy ¥ piknometrze podezss cechowania % pomiarn winns
wynosié 25°¢ (ze wzgledu na mosliwedé korzystenia = danych tabeli
8.1). Pikmometr nspeiniony badang cieezs nalssy wiec doprowadzié do

Tabe la 8.1

Ciegary wlabclwe rozbwordw scetonu ¥ wodzie w temperaturze 25°¢°
% wagowy acetonu d % wegowy acebonu 4
‘ le/e”] | |&/on” |

o 0,997 35 0,904

5 0,990 &0 0,893
10 0,963 85 0,581
15 0,976 70 | 0,869
20 0,969 75 | 0,856
25 0,964 80 0,843
30 G958 - 85 0,830
35 0,95 90 0,816
40 0,937 95 0,802
45 0,927 400 0,786
50 0,916

Chemiker u. Physiker, Berlin

Lax, Taschenbuch fir

£y przypadku gdyby piknometr byi wilgotny, naledy go przemyé kilkoma ml spi-
rytusu metylowege (iruciznal), po czym wysuszyé ogrzewsige dionig. Niedeopuszczal -
ne jest suszenie plkoomeiru nad palanikienmt

c2
]



£ =.25°C {w zlewce £ wods ogrsang 4o tej temperatury). Feleiy przy
tym zwracal uwage, aby w te] temperaturze ciecz w plknometrze wypei-
nisie go dokiadnle po brzeg otworu w zatyezce.

¥yniki pomisréw naleiy notowaé wediug schematu podanege w tabell
8.1I.

Tebe la 8.11

#yniki destylacii frakejonowane) w ukisdzie woda-sceton

gl - ZAZDA-
Hy |Masa | Cie2ar | Btedenie acetonu |Temperatura | ezylé, ozy
fray.| TT8E- |wrabel- Tows | PrzZersania | wiclkoSoi wm
cqt | e9i wy % % MOLOWY | nrocesu de= | orazm d 84
m é WREO— ¥ 100 stylacii wyliczone czy
3 wy a ® Eo@} OZBECEZONS Dz~
ISE ngmm } - posrednio
clecw
wy J8-
ciown
r
II
ITI
iv
v
VI
IV+¥
Opracowanie wy

' Na podstawle danyeh tabeli 8.11 naleZy sporzadzié wykres obraszuja-
ey zaleznméé‘t@mperatumy poczathku wrzenia oraz skiadu pary pozcatajg—
ce] w réunowadze z cleczg podezas wrzenia - od gkladu roztworu. Na
tyr semym wykresle neale2y mnaniesé dla pordwnania odpewiednie dane ta-
beli 8.ITI. Eonleczne jest przeliczenie podanych w tej $ablicy pro-



centéw wagowych m procenty molows © , Przeprowadzajac dyskusje wynil-
kow nalesy pamigtal, 4s uzyskane wyniki nie moga Bi¢ fcifls pokryws
z Erzywg otrzymang z danych literaturowych, gdys - w zwiazku z 4vm

2e powstajace w czasie wrzenia para byia skraplansz w sposéb @i&gﬁy =

sktad destylatu véini si¢ od réwnowagowego skisdu pary odpowiadajg-—
cego temperaturze, w kbtdrej kohczono odbiersnie dane] frakeJdi.

4
O+ 4
.l a,
g @ x@p?-‘w—w f
- ’ -

Bys. 8.3. Uklad wspbirzednych, w ktSrym moina przedsiawiéd zalei-
no$ci funkecjonslne pomigdzy skiadem, skitywnosciami i tempsraturs
v dwuskladnikewyrn uklsdslie ciseczy

*Ze wzglgdu‘na duzg iloéé operscii wskazane jest wykonanie przeliczed na
suwaku logarytmiczoym.
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P@aluguj@c gie prawem Raoulte 1 podanymi w tabeli 8.1T1 zaleZnod~
ciani pW OYaz pg od vemperatury, nelexy @bliﬁzyé skindy wrzacych
¥ poszczegdluoych temperaturach rowtwordéw ovaz skimdy pary dla proy-
padku, gdyby badany ukiad hyi roziworem doskomalym. Ubliczone war-
tohei nalely zanotowal w tabelil 8,71 oraz maniedé na wykresie, o
ktérye byis mowa wyﬁéj@ Potodenie krzywych-obrasujgeych rzegzywiste
sktady roztworu i pozostaujace] w réwnowadze pary oraz sklady Raoul-
towskie pozwalaja zorisntowad sie Jekosciow w stopniu @ﬁgtepstma
roztwort badanego od doskonalego.

Posluguige sie denymi w tabeli 8.III nasleiy wylicgzyd @apéz@zynnim
ki aktywnoéci oraz aktywnodel acetonu i wody we wrzacych pod cibnie-
nien atmoaferyczmym roztworach. Wyliegone wielkofel sg furkejemi za-
rbéwno skl&ﬁgg jak i temperatury. Haledy Je wige naniesé ns wykres w
uktadzie wepdlirz¢dnych obrazujseym valefnogé od oabydwu tych zmisn-
oyek {rys. 8.3).

Praktyozne zoaczenie destylacii

Destylacjs Jest procesem szeroke sbosowanym zaréwno w przemyéle
jak i w technice l&bar&t@ryﬁnega Z wainie jmaysh praktycznle za8tos0-

yuywanie wody destylowanej. Proces ten byl poozatkows stose-
wany dla celdéw laboratoryimyek lub dle produkcii speejalnej (np. prze-
myzi farmaceutycsny). Obeecnle, w mlare warostu swiztowego deficytu
wody orez spadku cen energil, akbtualna steje sie spraws odsalanis na
te;] drodze wody morskie] dla potrzeb przemysiowychs

- destylacie ropy nafiowe], prowadzgcs do otrzymanis frakedpi o réiz-
nej lotnofei {odbieranych w gadanych zakreaasch %@mp@rﬁtur} wEbOgaCO~
nyech w pewne grupy swisszkdw; _

- rafinacje cynku na drodze destylacji frakejonowsmej. Oczyazesza
si¢ go w ten sposbdb od domieszek takich, Jjak Pbh, Cu, Fe c2y nawet
Cd posiadafiacy tenperaturg wrzenie bardzo zblizeona do temperabury
wrzenia cynku. Metoeda ta pozwala uvzysksé ocynk ¢ czyamtoficl pieé dzile-
wiatek (99,999%) 1lub nswet czystszy.

Nalezy tu réwnies wspomnieé o siosowaniun destylacii w metalurgii
Zn, Mg, Ca, Ba. Metale te moinaz otrzymywad przez kondepsacje z fazy
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