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A szaggatott lepárlás, a frakcionált desztil- 
láció (rektifikáció, * fractional dístillation, distil- 
lation fractionnée, Fraktionierte Destillation mód
szerét egyre gyakrabban használják kémiai és 
fizikai laboratóriumokban, mind prepratív, mind 
analitikai célokra. A módszer előnye mindkét eset
ben az, hogy nem igényel külön vegyszert s így a 
keverékből elválasztott term éket nem á ta lak íto tt, 
hanem eredeti a lakjában kaphatjuk  meg ; homo
lóg vegyületek szétválasztása pedig kémszerekkel 
nem is képzelhető el. A frakcionált desztilláció a 
legtöbb esetben kényelmesebb a szám ításba jövő 
többi módszereknél (diffúzió, kristályosítás, ad 
szorpció). A dott esetben a módszer, illetve vala 
mely készülék alkalm azhatóságát az elválasztás 
elérhető élessége határozza meg, vagyis az, hogy a 
term éket vagy term ékeket milyen tisztán , milyen 
nyeredékkel (yield, rendement, Ausbeute) sikerül 
kinyerni. Az izotópok f1., 2.), az izomérek elvá 
lasztása (*., 4. ) és különösképpen a szénhidrogén
kémia és az ásványolajfinom ítóipar nagy igényei 
következtében, sokan behatóan foglalkoztak a 
laboratóriumi frakcionált desztilláció kérdéseivel. 
Az irodalomban egész sereg készülék és alkalmazás 
leírása található , amelyeket egységes szempont 
szerint megítélni nem nagyon lehet, m ert a leírt

♦Az egyes te rm in u s - te c h n ik u s o k  s z in o n im á it,  ango l, 
f ra n c ia  és n é m e t m e g fe le lő it z á ró je lb e n  k ö zö ljü k .

1 U re y  : J .  Wash. Acad, Sci., 30, 277 (1940)

2 T h o rd e , W a lk in g  : Canadian J .  Rés. 2O, B . 61
(I9 4 2)

3 W ith m o re  : J .  A m . Chem. Soc., 62, 795 (1940)

4 R o se  : w. 0. 793.

készülékek túlnyomó része nem általános hasz 
nálatra, hanem egy bizonyos feladat megoldására 
készült.

A SZAGGATOTT LEPÁRLÁS LÉNYEGE

A szaggatott lepárlás azon a felismerésen ala 
pul, hogy két vagy több komponenst tartalm azó 
folyadék gőzében, egyensúlyi állapot esetén, a 
könnyebben illó komponensek általában nagyobb 
mólarányban foglalnak helyet, mint a folyadék 
ban. Az egyensúlyi koncentrációkra Dalton és 
Raoult törvényei érvényesek. Ebből az következik, 
hogy ha ilyen elegyet forralunk, akkor a forrás 
pont állandóan emelkedik, mivel a folyadék egyre 
gazdagabb lesz a nehezebben illó, magasabb forr- 
pontú komponensekben. (Ásványolajok jellem 
zésére és összehasonlítására alkalmazzák a forr- 
pont-görbét, amely a szabványos készülékben 
m ért desztillációs hőmérséklet a desztillátum  té r 
fogata függvényében). Ilyen körülmények között 
az egyes komponensek nem »valódi«, vagyis a 
desztillációs nyomáshoz tart,ózó forráspontjukon 
gőzölögnek el.

H a a desztilláció során elkülönített párlato 
k a t újra  desztilláljuk, további dúsítást lehet el 
érni s az egyszerű desztillációknak ezt a sorozatát 
elvileg fo ly tathatjuk  addig, amíg a kívánt term é 
ket kellő tisztaságban megkapjuk. E desztillációs 
sorozatot egy műveletben is végre lehet hajtani, 
akkor ugyanis, ha a kondenzátum  egy részét vesz- 
szük csak el mint term éket, főtömegét pedig — 
úgy, hogy a desztilláló lombikból felszálló gőzzel 
érintkezzék és azzal elkeveredve, egyensúlyba jus 
son — visszacsurgatjuk a forrásban lévő folya 
dékba. E zt a visszafolyatott kondenzátumot, pária-
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tó t (reflux, retrogradation, Rücklauf) a követke 
zőkben egyszerűségkedvéért »reflux«-nak nevezzük 
A reflux és a felszálló gőz bensőséges elegyedésének 
biztosítására desztilláló-tornyot (rektifikáló-osz- 
lop, column, colonne, Verstárkungssáule) alkal 
mazunk a desztilláló-lombik és a hűtő közé. A 
toronyban felfelé haladó forró gőzt az ellenáram 
ban lecsurgó hidegebb reflux lehűti, kondenzálja, 
miközben ő maga fölmelegszik és különösképpen 
a könnyebben illő komponenseit elpárologtatja. 
Ezt a jelenséget nevezik fáziskicserélődésnek. A 
fáziskicserélődés következtében a torony minden 
magasságában kinetikus egyensúly alakul ki a gőz 
és reflux között s ezért a fölfelé szálló gőzben egyre 
jobban dúsulnak az alacsonyabb forráspontú 
komponensek, a  lefelé csurgó reflux pedig egyre 
gazdagabb lesz a kevésbbé illó komponensekben. 
Jól látható, hogy a frakcionált desztilláció adiaba 
tikus folyamat.

A szaggatott lepárlást kétféleképpen lehet 
megvalósítani. Folytonos az a frakcionált desztil 
láció, amelynek során a nyersanyagot változatlan 
összetételben egyenletesen és folytonosan adagol
juk a frakcionáló oszlopba és a különböző term é 
keket egyidőben a torony különböző magasságai
ból vehetjük le ; de egy bizonyos magasságból 
mindig változatlan összetételben, egyenletesen és 
folytonosan. Nyilvánvaló hogy a torony hőmérsék
lete felfelé csökken és hogy a könnyebb frakciókat 
magasabban kapjuk meg. A szakaszos, frakcionált 
desztillációnál (batch distillatioh) egy m eghatá 
rozott nyersanyag mennyiséget (batch, charge, 
Füllung) desztillálunk és a különböző frakciókat 
időben egym ásután vesszük le a frakcionáló- 
torony tetejéről, előbb a könnyebben, később a 
nehezebben illó alkatrészeket. A torony hőmérsék 
lete egy bizonyos időpontban a desztilláló lombik 
tó l a kondenzátor felé csökken, de egy bizonyos 
pontjának hőmérséklete a desztilláció előrehalad 
táv a l növekedik. Ilyen esetben azonban a kolonna 
te te jén  a hőmérséklet nem egyenletesen, hanem 
ugrásszerűen emelkedik, mégpedig az egyes kom 
ponensek valódi, az aktuális desztillációs nyomás
hoz tartozó forráspontjának megfelelően. A desz- 
tillá tum  térfogatának függvényében m egadott hő 
mérséklet-görbe lépcsőalakú lesz. A forráspontok 
az egyes komponensek minőségére, a megfelelő 
desztillátum-térfogatok pedig az egyes komponen
sek mennyiségére jellemző. Ez a frakcionált desz-

tilláció analitikai célra való felhasználásának 
alapja (True boiling point distillation). A labora 
tóriumi rektifikáló készülékek legtöbbje így, sza
kaszosan működik.

A SZAGGATOTT LEPÁRLÁS LEHETŐSÉGEI

A frakcionált desztilláció nem minden elegy 
szétválasztására egyformán alkalmazható mód
szer ; az elegy összetételétől, az elválasztás meg
kívánt pontosságától (élességétől) függően más és 
m ás feltételei vannak. Á ltalában azt lehet mon
dani, hogy minél közelebb van a szétválasztandó 
anyagok forráspontja a desztillációs nyomáson, 
minél kisebb a komponensek koncentrációja (mint 
például nehéz-víz a vízben, vagy az egyes szén- 
hidrogén vegyületek az ásványolajban) és minél 
nagyobb a term ék m egkívánt tisztasága (az el
választás élessége), annál nehezebb a desztillá 
ciós művelet. E zt m u ta tja  be binér keverékek pél
dá ján  az i . táblázat.

Az i. táb lázat m agyarázatával közelebb ju 
tunk  a frakcionált desztilláció lehetőségeinek meg
értéséhez :

a) a, vagyis a relatív tenzió (relatív vola- 
tility) a két komponens, tenzióinak viszonya, köz
vetlen mértéke az elválasztás lehetőségének. E l 
választás csak akkor lehetséges, ha « >  i ,  m ert 
ez a kritérium a annak, hogy a gőz koncentrációja 
a folyadékkoncentrációtól különbözzék. H a a =  i  
állandó forrpontú, azeotrop eleggyel van dolgunk, 
amely egyszerű frakcionált desztillációval nem 
választható szét. A relatív tenziót m indkét kom 
ponens forrpontjára meghatározzák s az így ka 
po tt értékek szám tani középértékét használjuk 
fel a számításokban.5, 6, 7, 8, 9

b) A szükséges teoretikus tányérok minimális 
száma teljes reflux esetén (the minimum plates at 
totál reflux). A frakcionált desztilláció első elmé
le té t10 olyan toronyra dolgozták ki, amelyben a 
lefelé csurgó reflux tányérokon (plate, plateau, 
Bódén) gyűlik össze, m ajd azok peremén á t 
folyva mindig alacsonyabban elhelyezett tányé-

5 B rag g  : Ind. Eng. Chem. A nal., 1 1 , 283 (1939)
6 L eck y , E w e l l : u. o., 12, 544 (1940)
7 B rag g , R ic h a r d s : Ind. Eng. Chem., 34, 1088

( ! 942)
8 G risw o ld  : u. 0., 3S, 247 (1943)
9 M elpo lder, H e a d in g to n  : u. 0., 39, 763 (1947)

10 S o r é i : »La re c tif ic a tio n  d e  l ’alcool« P a r is .  1893

1. t á b l á z a t .  B inér keverékek frakcionált desztilláció ja.

A binér keverékek 

komponensei
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komponensek 
forráspontja 

1 760 mm 
nyomáson

C°
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komponensek 

tenziojának vi
szonya. A két 
forrásponton 
kapott érték 

számtani 
középértéke

Ha a kolonna tetején io o c 
megkapni az alacsonyai 
amelynek koncentrációja 

50% | 10%

/ó-os tisztaságban akarjuk 
ib forrpontú alkatrészt, 
a desztilláló lom bikban:

5 0 % 1 IO°/o
akkor tejes reflux mel
lett a szükséges teore
tikus tán}',érok minimá

lis száma :

akkor végtelen magos 
kolonnában a reflux 
minimális aránya :

n-heptán—n-hexan .............. 36,06— 69,00 3 .5 0 4 .9 6 ,9 5 1,04 5,25
n-pentán—di-i-propán ........... аб.об— sá.io 2,15 7 .0 9 ,9 0 r ,7 5 8,70
i-pentán —n-pentán ............... 2 7 .9 5 — 3ö,o6 U33 18,6 26,30 6,25 30,10
trans-butilén —cis-butilén ... ° .9 o—  3 .° 7 1,09 62,0 87,80 22,00 110,00
i-bntilén—n-butilén ................ —6,70------ 6,30 1,03 176,0 249,00 65,50 310,00



MAGTAB KÉMIKUSOK LAPJA 2 2 7

rokra ju t, a gőz pedig ellenáram ban a tányérokon 
összegyűlt folyadékon átbuborékolva halad föl
felé. H a ismerjük egy binér-keverék folyadék—gőz 
egyensúlyi adatait és föltételezzük, hogy minden 
egyes tányéron lévő folyadék a fölötte lévő gőzzel 
egyensúlyban van, akkor az elmélet segítségével 
kiszám íthatjuk  a folyadék összetételének válto 
zását az egyik tányérról a m ásikra, vagy fordítva, 
kiszám íthatjuk  bizonyos koncentrációváltozás el
éréséhez szükséges tányérok számát. A valóságban 
a tányérokon sohasem megy végbe az a koncen
trációváltozás, am elyet elméletileg szám ítottunk, 
a gőz és folyadék elegyedésének tökéletlensége 
m iatt. Ennek következtében a valóságban több 
tányért kell alkalm azni egy bizonyos hatás eléré
sére m int am ennyit az elmélet mond. A szám ított 
és a gyakorlatban szükséges tányérok számainak 
hányadosát tányér-hatásfoknak hívjuk s ez a 
tányér m éreteitől, kiképzésétől függ. Egy frak- 
cionáló-tornyot teh á t nem a benne lévő valódi 
tányérok szám ával jellemeznek, hanem egy olyan 
elméleti torony tányérjainak számával, amelynek 
minden tányérján  tökéletes egyensúly alakul ki 
(theoretical perfect plate) s amely egyenértékű a 
szóbanforgó frakcionáló-toronnyal. (number of 
theoretical plates, theoretisches Bodenzahl). Ez a 
jellemzés olyan tornyokra is alkalm azható, ame
lyek tányérokat nem is tartalm aznak . E zt az érté 
ket te ljes reflux esetére adják meg, vagyis arra  az 
esetre, amikor a  torony tetejéről nem vesznek el 
term éket, te h á t amikor a torony hatásfoka 
(efficiency, efficacité, W irkungsgrad) a legjobb. 
Az i. táb lázatban  azt m uta ttuk  be, hogy külön 
böző minőségű és koncentrációjú binér keverékek, 
teljes refluxot alkalmazva, minimálisan hány teo 
retikus tán y ért tarta lm azó toronyban desztillálva 
választhatjuk  el az alacsonyabb forrpontú kom 
ponenst ioo% -os tisztaságban. Az összefüggést 
Fenske11 12 13 egyenlete adja m e g :

n +  i

amelyben n =  a  teoretitus tányérok száma, 
a =  a relatív tenzió, 

x ’ =  az illékonyabb alkatrész koncen 
tráció ja m óltörtben kifejezve, 

x ” =  a nehezebben illó alkatrész kon 
centrációja m óltörtben kifejezve, 

D =  a desztillátum ban, vagyis a torony 
tetején ,

L =  a desztilláló lombikban.
A teoretikus tányérok szám ítására még más 

módszerek is vannak (p é ld áu l: 12 13).
c) A szükséges minimális reflux arány (the 

minimum reflux ratio, retrogradation minima). Az 
előzőekből m ár k itűn t hogy a hatásos elvá 
lasztás szempontjából minél több tán y ért ta r 
talm azó torony kívánatos. Mivel azonban a 
szeparáció a reflux és a gőz bensőséges keve
redésén, vagyis minél nagyobb m éretű fázis 

11 F e n s h e  : Ind . Eng. Chem., 2 4 , 482 (1932)
12 M cC abe, T h ie le :  u. o., I7, 605 (1925)
13 D odge, H u ffm a n n  : Chem. M et. Eng., 36, 622

(1928)

kicserélődésen alapul, világos, hogy végtelen-sok 
tányért tartalm azó torony esetén is szükség van 
a refluxnak egy minimális arányára, amelynél 
kisebb nem elégséges a teoretikus egyensúly ki
alakulásához, vagyis a kívánt koncentrációválto 
zás eléréséhez. A minimális refluxarányt egy itt 
nem részletezendő grafikus-módszerrel szám ítot 
tuk  ki. (14, 15, 16, 17, 18)

Binér keverékekre vonatkozó fejtegetéseink 
többkomponensű rendszerekre is á ltalánosítha 
tók. A gyakorlatban úgy koordinálják a teoretikus 
tányérok számát és a refluxarányt, hogy a lehető 
legkényelmesebben valósíthassák meg a kívánt 
elválasztást.

A REK TIFIK Á LŐ  KÉSZÜLÉK RÉSZEI

Egy laboratóriumi rektifikáló készülék á lta 
lában  a következő részekből á l l : 1) desztilláló 
lombik, 2) frakcionáló torony, 3) desztilláló fej és 
4) különböző fűtő-, hűtő-, ellenőrző-, szabályozó-, 
mérő- és regisztráló-szerkezetek. A desztilláció 
oly módon történik, hogy a desztilláló lombikba 
be tö ltö tt m intát lassan elpárologtatjuk. A gőz 
végighalad a frakcionáló tornyon, m ajd a desz
tilláló fej hűtőjében (reflux condenser, condenseur 
á reflux, Rücklaufkühler) lecsapódik és vissza 
folyik. A desztilláció kezdetén az egyensúly eléré
séig teljes refluxot alkalmazunk, m ajd azután a 
kellő mértékű refluxot beállítva megkezdjük a 
term ék elvételét. A desztillációs hőmérséklet és a 
párlat összetartozó értékeit rendszeresen följegyez
zük a későbbi számításokhoz. Az elpárologtatás 
sebessége, a refluxarány és a teljesítmény meg
választása tőlünk függ, a desztilláció hatásosságát 
azonban az operatív tényezők mellett a desztilláló 
lombik, torony és fej mérete, alakja és kiképzése 
döntően befolyásolja.

A L E P Á R L Ó  L O M B IK  (S T IL L P O T , C H A U D IÉ R E  
D E S T IL L IE R B L A S E )

A desztilláló lombik tartalm azza a frakcioná- 
lá sra  szánt folyadékmennyiséget, közli azzal az 
elpárologtatáshoz szükséges hőt, benne elválik a 
gőz a folyadéktól és kialakul az első folyadék—gőz 
egyensúly (ezért szerepel a Fenske-egyenlet bal 
oldalán : n + i )  és a desztilláció végén tartalm azza 
a maradékot. Korrózióálló anyagból kell készíteni 
(legtöbbször üveg, sokszor, főleg nagyobb mére
teknél fém), mérete (2 cm3—20 liter) és alakja 
(gömb, fekvő vagy álló henger) a desztillációra 
szánható folyadék mennyiségéhez igazodik. Jól 
kell hőszigetelni és a hőközlés lehetőleg nagy felü 
le ten  történjék. Sokszor alkalmaznak belső fű tést 
elektromos ellenállás segítségével. Á ltalában az 
elektromos fűtés m utatkozik a legelőnyösebbnek :

11 R o b in so n , G illi lan d  : »The e le m e n ts  o í f ra c t io n a l  
d is t illa tio n «  95 (1939)

15 U n d e rw o o d  : Trans. Inst. Chem, Engrs (L on 
don) 10, 112 (1932)

16 J e n n y : Trans. A m . Inst. Chem. Engrs 35, 
635 (1938)

17 G i l l i la n d : Ind . Eng. Chem., 32, x i o i  (1940)
18 P e r ry  : »C hem ical E n g in e e r’s H andbook«  14x5 
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biztonságos és jól szabályozható.19 Mintaképül 
szolgálhat Podbielniak HYPER-CAL készüléké
nek20 és Rossini desztilláló készülék sorozatának 
hőmérsékletmérő és fűtőrendszere.21 A folyadék — 
esetleg g áz— bevezetése és a maradék eltávolítása 
és m intavétel céljából rendszerint megfelelő nyílá 
sokkal van ellátva a desztilláló lombik. A tornyot 
úgy csatlakoztatják  a desztilláló lombikhoz, hogy 
a gőz és folyadék különböző úton haladjon, nehogy 
a torony a lján  cseppekben összegyűlő reflux a gőz 
ú tjá t elzárja.

A  L E P Á R L Ó -T O R O N Y

A lepárló-torony (desztilláló torony, oszlop, 
vagy feltét) átmérőjéhez viszonyítva rendszerint 
magas cső, amelynek külső kiképzése lehetőleg 
tökéletes hőszigetelést biztosít, belső kiképzése 
pedig i)  bensőséges elegyedést biztosít a felszálló 
gőz és a lecsurgó reflux között és 2) leválasztja a 
felszálló gőzzel elragadott folyadék-cseppecskéket. 
Ezért a frakcionáló tornyok vagy 1) perforált leme
zeket vagy 2) harangos tányérokat vagy 3) gyűrű 
ket, láncokat, spirálokat, szóval valamiféle szabá
lyos vagy szabálytalan tölteléket vagy 4) a torony 
tengelyében forgó alkatrészt tartalm aznak. Vala 
mely frakcionáló toronynak rektifikáló képessége 
a  külső és belső kiképzéstől függ és a következő 
értékekkel jellemezhető :

1. A lepárló-torony jellemző értékei

a) HETP fheight equivalent of a theoretical 
plate, hauteur équivalente á un plateau théorique, 
Bodenwert). Az ekvivalens teoretikus tányérok 
száma, m int az előzőekben lá ttuk , fontos érték a 
desztillációval kapcsolatos számításokban. Vala 
mely torony hatásosságának jellemzésére azonban 
nem elegendő, mivel nem közömbös, hogy ugyan 
olyan hatás elérésére milyen magas toronyi kell a l 
kalmazni. Ezért a torony hatásosságát 1 méter m a 
gas darabjának elválasztóképességével (separating 
power) jellemezzük, vagyis erre a hosszra jutó 
ekvivalens teoretikus tányérok számával. Sokkal 
elterjedtebb ez érték reciprokának használata, 
amely Peters definíciója szerint22 egy teoretikus 
tányérnak megfelelő toronymagasság : »HETP«. 
Ügy számítjuk ki, hogy a szóbanforgó torony 
magasságát osztjuk az ekvivalens teoretikus 
tányérok számával. Nyilvánvaló, hogy az a 
frakcionáló torony hatásosabb, amelynek HETP 
értéke kisebb.

A H ETP meghatározása úgy történik, hogy 
valamely binér keveréket a kiértékelendő torony 
ban desztillálunk, teljes refluxot a lkalm azva; 
egy idő múlva, m iután meggyőződtünk arról, hogy 
beállt az egyensúly, lehetőleg egyidejűleg m intát 
veszünk a torony tetején  a refluxoól és a desztil 
láló lombikban lévő folyadékból. A két m inta 
összetételét meghatározzuk és az így kapott érté 

keket Fenske egyenletébe helyettesítve, kiszám ít
hatjuk  az ekvivalens teoretikus tányérok számát. 
A torony lemért m agasságát kell m ár csak e szám 
mal osztani, hogy megkapjuk a H EPT-t centi 
méterekben.

Fenske szerint23 a meghatározáshoz használ 
ható  binér keverék a következő tulajdonságokkal 
rendelkezzék : 1) a komponensek igen tisz tán  elő 
állíthatok, 2) a komponensek olyan típusú  vegyü- 
letek, aminőket m ajd desztilláni fognak a torony 
ban, 3) a komponensek a desztilláció hőmérsékle 
tén  nem bomlanak és nem korrodeálják a torony 
anyagát, 4) a keverék nagy pontossággal könnyen 
analizálható, 5) a keverék gőz-folyadék egyen 
súlya a desztillációs nyomáson jól ism ert.24 Az 
ásványolaj-desztillációkra felhasználandó frak 
cionáló tornyok kiértékelésére újabban a n-hep- 
ta n —metilciklohexán keveréket használják. E n 
nek adatait foglaltuk össze a 2. táblázatban.

2. t á b l á z a t ■ n-heptán-metilciklohexánelegy H E T P  
meghatározásnál szükséges adatai.
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10 0,1063 1,4192
20 0,2110 I ,4 I 52
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40 0,4163 L 4077
5° 0,5169 1,4041
60 0,6160 1,4006
70 0,7170 1,3972
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1,00 1,0000 L 3877 98,426 1,07380

Példa :
n =  a teoretikus tányérok száma a kollonná- 

ban ;
n + i  =  a teoretikus tányérok száma a desz 

tilláló lombiktól a torony tetejéig ;
a =  1,0748 ;
(x ’)d  == a n-heptán mólfrakciója a de& tillá- 

tum ban =  0,65 ;
(x”)D — a metilciklohexán mólfrakciója a 

desztillátum ban =  0,35 ;
(x ’)l  =  a n-heptán mólfrakciója a lombik 

ban =  0,40 ;
(x ”)l  =  a metilciklohexán mólfrakeiója a lom 

bikban =  0,60;

n +  i - [ l o g  Í ,0 748 1o« ( 5 Í ) ( ^ ) ] -  « - 1*

vagyis maga a torony (15,15—1) =  14,15 teore ti 
kus tányérral ekvivalens. Ez a szám ítás kényel
mesen és gyorsan elvégezhető Lecky és Ewell grafi-

19 S c h ic k ta n z  : J .  Research N B S , 1 1 , 8 9 '(1 9 3 3 )
20 P o d b ie ln ia k  : U S P at 1 ,909.315 ; 1 ,917.272 ; 

i ,935-838 ; 1,967 2 5 8 ; 2 ,009.814 ; 2 ,088.355 ; 2 ,093 .644 .
21 W illin g h a m , R o s s in i ; J .  Research N B S ,  37, 

*5 ( i 946>
22 P e te rs  : Ind. Eng. Chem., 1 4 , 476 (1922)

23»Sience o f p e tro leu m «  I I .  1630 (1938)
21 A  sz ó b a jö h e tő  k ev e rék ek  eg y e n sú ly i a d a ta i  m e g 

ta lá lh a tó k  H a u s b r a n d : »P rinc ip les a n d  p ra c tic e  of 
in d u s t r ia l  d is tilla tio n «  (1926) k ö n y v éb e n . A z összes 
ú ja b b  m e g h a tá ro z á s o k a t S ta g e  és B a u m g a rte n  r e n d 
sze rez ik  : Oel und Kohle 4 0 , 126 (1944)
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kus módszerével6. A torony magassága példánkban 
45 cm, teh át

H ETP =  =  3,18 cm
14.15

A H ET P sorozatos m eghatározására nézve 
lásd Schultze és Stage m unkáját (25).

A H ETP értéke nemcsak a torony konstruk 
ciójától függ, hanem kisebb m értékben üzemi 
tényezőktől is, sőt a m eghatározásra használt 
binér keverék minőségi és mennyiségi összetételé 
tő l is. Egyes szerzők26 szerint a H ETP lineárisan 
változik a lombik ta rta lm án ak  koncentrációjával 
és minél nagyobb a könnyebben illó komponens 
koncentrációja, annál nagyobb a HETP. Ezért a 
meghatározásoknál a m inta koncentrációját úgy 
szokás megválasztani, hogy a teljes reflux mellett 
beálló egyensúly esetén egyik komponens se legyen 
tú l kis koncentrációban a torony egyik végén sem. 
A H ET P-t egyébként mindig teljes reflux esetére 
adják meg, sőt a refluxmennyiség feltüntetése is 
kívánatos, m ert a H ETP azzal is változik. Ezt 
különböző frakcionáló oszlopokra a 3. táblázat 
m u ta tja  be.

b) Felvevőképesség (hold-up, retenue, Betriebs- 
inhalt), vagyis az a folyadék- és gőzmennyiség, 
amely desztilláció közben a toronyban van (totál 
hold-up) vagy a desztilláció befejeztével a torony 
ban visszamarad (static hold-up, Arbeitsvolumen) 
a frakcionáló tornyok másik jellemző értéke. A 
továbbiakban egyszerűség kedvéért »hold up«- 
nek nevezzük. (A to tá l hold-up és a s ta tic  hold-up 
különbsége a dynamic hold-up.) Az éles elválasztás 
feltétele a kis hold-up,27, 28 29 ha élesnek nevezzük 
azt az elválasztást, amelynél az átm eneti term ék 
mennyisége kicsi, b ár teoretikusan kim utatható, 
hogy átm eneti term ék akkor is van, ha a hold-up 
elhanyagolható.26 Nemcsak a hold-up abszolút 
mennyisége, hanem a m inta mennyiségéhez való 
viszonya is befolyásolja az elválasztás élességét. 
E zt a következő példából lá th a tju k  : 30

Tegyük fel, hogy egy sok teoretikus tányérral 
frakcionáló toronyban A és B anyag keveréket 
desztilláljuk, nagy refluxarányt alkalmazva. A 
1000 ml-es m inta 10% A anyagot tarta lm az, a 
torony hold-up-je 50 ml. A torony szétválasztó 
képessége olyan, hogy A anyagot tisz tán  kapjuk 
meg a torony tetején  mindaddig, amíg koncentrá 
ciója a desztilláló lombikban 1%  alá nem csökken. 
A dott esetben ez azt jelenti, hogy a lombikban 
még 875 ml B és kereken 9 ml A anyagból álló 
keverék van, amikor abbahagyjuk a desztillációt : 
a toronyban pedig 25 ml m indkét anyagból. Az 
eredmény teh á t az, hogy 66 m l-t kapunk A anyag.

25 S ch u ltz e , S ta g e  : u. 0., go.
26 S ch u ltz e , S ta g e  : Ztschr. Elektrochem., 4 y, 848 

(1941) ; S ch u ltze , S ta g e  és R ic h te r  v i tá ja  : Oel und  
Kohlé, 4 0 , 66— 68, 282, (1944)

27 P e te rs ,  B a k e r  : Ind. Eng. Chetn., 1 8 , 69 (1926)
28 P o d b ie ln ia k : Ind. Eng. Chem. A ndi., 5 , 119, 

135, 172 (1933)
29 R ose, W e lh a u s , L o n g  : Ind . Eng. Chem., 32, 

668, 673, 675 (194°)
30 F a y  : A n n u a l R e p o r ts  o n  th e  P ro g re ss  o í C he-

m is t ry  4 0 , 216 (1943)

ból tisztán , a további desztillációnál A anyag tisz 
tasága csökkenne. A nyeredék A anyagból 66%. 
H a ugyanebben a készülékben tízszeres mennyi
ségű anyagot desztillálunk, akkor a kritikus pont 
elérésekor a lombik még 9000 ml B és 90 m l A 
anyagot tartalm az, a hold-up mennyisége és össze
tétele természetesen változatlan. Következéskép
pen 885 ml A anyagot kapunk tisztán , az A 
anyagra szám ított nyeredék tehát 88'5%-ra növe
kedett. Hogy a m intának a hold-up-höz való vi 
szonya (ratio of Charge to  hold-up) mekkora le 
gyen, arra nehéz választ adni, de gyakorlatilag 
úgylátszik, hogy 20-nál kisebb arány esetén az 
elválasztás élessége kedvezőtlen.

A hold-up meghatározása sztatikus módszer
rel nem nehéz feladat, úgyhogy ismert folyadék 
mennyiséget fölül betöltünk a toronyba és az á t- 
csurgó folyadékmennyiséget alul összegyűjtve 
megmérjük. A különbség a static hold-up. Az 
üzemben lévő torony hold-up-jének m eghatáro 
zása azonban körülményesebb. A Fenske á lta l 
megadott módszer31 abban áll, hagy a  m eghatá 
rozott mennyiségű desztillálandó folyadékban 
ismert mennyiségű nem illó anyagot (pl. : stearin- 
sav) oldunk. Ezután teljes reflux-szal és beállított 
reflux-mennyiség m ellett megkezdjük a desztillá 
ciót. Desztilláció közben a lombikból ismert meny- 
nyiségű m intát veszünk és az illó rész elpárolog- 
ta tá sa  u tán  (vagy más módszerrel) meghatározzuk 
a m intában foglalt nem illó alkatrész mennyiségét. 
Ez adatokból egyszerűen adódik, hogy az illó 
alkatrészből mennyi van aktuálisan a toronyban, 
vagyis mennyi a torony to ta l hold-up-je az adott 
desztillációs feltételek mellett.

A különböző frakcionáló tornyokat hold-up 
szempontjából akkor lehet jól összehasonlítani, 
ha az egy teoretikus tányérra szám ított hold-up-öt 
adjuk meg. Ez az érték egyébként a lepárlási kö 
rülményektől függően kevéssé változik. így  szá 
m íto tt hold-up értékeket ad meg a 3. táblázat.

c) Nyomásveszteség (pressure drop, perte de 
change, Druckverlust). A laboratóriumi frakcionáló- 
tornyok jellemzésére szolgál az a nyomáskülönb 
ség, amely a torony te te je  és alja között m u ta t 
kozik. Közvetlenül világos, hogy ez a torony ellen 
állásának mértéke. Olyan tornyok építésére kell 
törekednünk, amelyekben a felszálló gőznek minél 
kisebb ellenállást kell legyőznie. Vákuumdesztilá- 
ciókat természetesen csak olyan tornyokban lehet 
végrehajtani, amelyekben a nyomásveszteség igen 
kicsi. Különböző kolonnák összehasonlítása e 
szempontból az egy teoretikus tányérra ju tó  
nyomásveszteség-értékek (friction lossfactor)32 
segítségével történik. Lásd 3. táblázat.

d) A lepárló-torony teljesítőképessége (capacity, 
capacité, K apazität) definíció szerint a desztillá- 
cióra kerülő anyag azon maximális mennyisége, 
amely az időegység a la tt gőz és folyadék alakban 
ellenáramban a tornyon áthalad, eltömődést nem 
okozva. Ez nem elsőrendű, de nem is elhanyagol
ható tényező, m ert ha két egyformán hatásos

31 F e n sh e  : Ind. Eng. Chem., 26, 1216 (1934)
”2 B rag g  : Trans. A m . Inst. Chem. Engrs., 37, 

19 (1941)
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torony közül az egyiknek nagyobb a teljesítő- 
képessége, akkor ez azt jelenti, hogy ugyanazt a- 
lepárlási feladatot ugyanolyan eredménnyel rövi- 
debb idő a la tt lehet vele elvégezni. Különböző 
desztilláló-tornyok összehasonlítására e szempont
ból a kapacitásfaktort a ján lják ,32 amely a torony 
keresztmetszetének i  cm2-ére szám ított óránként 
elpárologtatott folyadékmennyiség teljes reflux 
m ellett.

*

A laboratóriumi desztilláló-tornyok előzőkben 
felsorolt általános szempontok s egyes speciális 
szempontok szerint való kiértékelésére (evalu 
ating, testing, Auswertung) több szép példaadó 
tanulm ány ta lá lható  (32, 72, 89d> 60 és 01).

2. A lepárló-torony külső kiképzése : hőszigetelés.

Afrakcionált desztilláció adiabatikusfolyam at > 
teh át adiabatikus frakcionáló-tornyokban kell 
a desztillációt végezni, vagyis hő veszteség nélkül. 
A hőveszteség következtében ugyanis frakcionált 
kondenzáció (deflegmáció, fractional condensation, 
condensation fractionnée, Fraktionierkondensa 
tion) következik be, amely megzavarja a torony 
ban kialakult finom egyensúlyt : ilyen esetben 
az elválasztás élessége tompul. Természetesen 
technikailag lehetetlen adiabatikus tornyot épí
teni, ezért a hő veszteséget pótolni kell. A legkülön 
bözőbb hőszigetelő anyagokat alkalm azták m ár 
laboratóriumi tornyok hőszigetelésére, a legtöbb 
esetben úgy, hogy a torony belseje lá tha tatlanná  
vált. Úgy látszik, hogy a hőszigetelés legjobb 
módja a tükröző felületű vákuumköpenyek alkal 
mazása, amelyek hatása még növelhető belső 
fém (nikkel) tükrök beépítésével.28 A vákuum 

köpenyek nincsenek rendszerint a toronnyá 
egybeépítve és az ezüstözés alkalm as megszakí
tásai lehetővé teszik a torony belsejének meg
figyelését. Podbielniak legújabban33 a Super-Cal 
desztilláló-tornyoknál egy második vákuum kö 
penyt is alkalm azott, ezt a toronnyal egybeépítve 
s e körül a szokásos tükrös vákuum köpenyt he 
lyezte el. A hőveszteség a több m int egy méter 
magas Super-Cal-toronynál mindössze néhány 
w att, amely a két köpeny közötti fűtőszállal jól 
kompenzálható. Az elektromos fűtés ezenkívül a 
toron}? hőfok-gradiensét is szabályozza Podbielniak 
szabadalmai szerint.20 A desztilláló oszlopok hő 
veszteségének elektromos ellenállásfűtéssel való 
kompenzálása egészen általános módszer. Különö 
sen 20° fölötti desztillációknál fontos. Nagy be 
rendezéseknél21 több egymástól független rész 
letben oldják meg a fűtést, m ert a hőveszteség a 
torony hosszán nem egyenletes, a részek száma 
a torony magasságától függ. A fűtés szabályozása 
kényes esetben úgy történik, hogy a szigetelés belső 
és külső oldalán termoelemmel mérik a hőmérsék 
le tet és a fűtést úgy szabályozzák, hogy laterális 
hőáramlás ne legyen.333

Abban az esetben, ha a desztilláció a szoba- 
hőmérséklet a latt történik, a desztilláló-tornyot 
rendszerint hűteni kell. A reflux-kondenzátor 
hűtőfolyadéka ilyenkor folyékony levegő és a 
torony hűtésére az elpárolgó hideg levegőt hasz 
nálják fel, néha — ha a desztillációt igen alacsony 
hőmérsékleten kell vezetni — folyékony levegőt.20

33 P o d b ie ln ia k : Ind. Eng. Chem. A nal., I3, 64E
(I 9 4 I)

333 H e p p , S m ith  ; u. 0., 17, 579 (1945) 

(Befefezése a következő számban)

A z A n tik o l h e ly e s  h a s z n á l a t á n a k  e l l e n ő r z é s e
KETTING FERENC

Az elmúlt évben hatóságilag engedélyezték 
a  nagyváros közellátására felszállított tejnek 
m eghatározott kémiai úton, úgynevezett anti- 
kollal való konzerválását. Röviden összefoglalva 
az eljárás abban áll, hogy a tejkezelő a gyűjtő- 
állomásra beszállított friss te je t gondosan lehűti, 
az így előkészített tejbe kannánként (25 liter) 
1 db Antikol I ampulla ta rta lm á t beleönti és abban 
gondosan elkeveri. Az Antikol I-nek, amely pon 
tosan adagolt formaldehid, a kannában való 
elkeverése lényeges tényezője a konzerválás ered 
ményének. Ennek elmulasztása esetén a kanna 
alsó részébe lassan, vagy igen kis mennyiségben 
.kerül a  konzerválószer, pedig éppen itt van erre 
a legnagyobb szükség, mivel a fakultatív  anaerob 
tej savbaktériumokra nézve a kannatej alsó réte 
geiben legkedvezőbbek az életkörülmények.

Az így ta rtó síto tt és édes állapotban felszál
l íto tt tejben a féldolgozóüzemben az Antikol I-t 
lekötik, az emberi szervezetre nézve ha tásta la 
n ítják  olymódon, hogy a  pasztőrözés előtt a 
tejbe az előírt mennyiségű, előzetesen vízben

gondosan feloldott Antikol I l - t  (káliummetabi- 
szulfit) beleadagolják. Az így kezelt te je t azután 
pasztőrözésnek vetik alá, amely idő a la tt az 
Antikol I és II  reakciója kvantitatíve lejátszódik.

Az eljárást engedélyező miniszteri rendelet 
előírja, hogy a fogyasztóközönség számára kibo 
csáto tt antikolos tej nem tartalm azhat szabad 
formaldehidet. Ez a  közegészségileg indokolt része 
a rendeletnek megkívánja a tejvállalatoktól annak 
lelkiismeretes ellenőrzését, hogy valóban meg
történt-e a tejben a formaldehid káliummetabi- 
szulfittal való teljes lekötése.

A formaldehid és káliummetabiszulfit reak 
ciója a tejben, Fass vizsgálatai szerint, hidegen 
50 perc a latt kvantitatíve végbemegy. A pasztő 
rözés hőmérsékletén a reakció ideje rövidebb, de 
bizonytalan időtartam ára nézve. Ezért sohase 
végezzük a formaldehid lekötésének ellenőrzését 
a biszulfit-bekeverés u tán  szám ított 50. percnél 
ham arább, m ert megtévesztő eredményeket ka 
punk. Az 50. perc u tán  végzett vizsgálat megbíz
ható, de csak abban az esetben, ha  a káliummeta-
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