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A laboratériumi szaggatott leparlds
Irta: BENEDEK PAL

A szaggatott lepdrlds, a frakciondlt desztil-
lacié (rektifikdci6, * fractional distillation, distil-
lation fractionnée, Fraktionierte Destillation méd-
szerét egyre gyakrabban haszndljdk kémiai és
fizikai laboratériumokban, mind prepratfv, mind
analitikai célokra, A médszer elénye mindkét eset-
ben az, hogy nem igényel kiilon vegyszert s igy a
keverékbol elvalasztott terméket nem 4dtalakitott,
hanem eredeti alakjdban kaphatjuk meg ; homo-
lég vegyiiletek szétvilasztdsa pedig kémszerekkel
nem is képzelheté el. A frakcionalt desztillacié a
legtobb esetben kényelmesebb a szamitdsba jovo
tobbi moédszereknél (difftzi6, kristdlyositds, -ad-
szorpci6). Adott esetben a mddszer, illetve vala-
mely késziilék alkalmazhatésdgat az elvalasztéds
elérhet( élessége hatdrozza meg, vagyis az, hogy a
terméket vagy termékeket milyen tisztdn, milyen
nyeredékkel (yield, rendement, Ausbeute) sikeriil
kinyerni. Az 1zotépok (1, 2. ), az izomérek elva-
lasztdsa (3., 4. ) éskiilonosképpen a szénhidrogén-
kémia és az dsvanyolajfinomitéipar nagy igényei
kovetkeztében, sokan behatbéan foglalkoztak a
laboratériumi frakciondlt desztillicié kérdéseivel.
Az irodalomban egész sereg késziilék €s alkalmazas
lefrasa taldlhat6, amelyeket egységes szempont
szerint megitélni nem nagyon lehet, mert a leirt

*Az egyes terminus-technikusok szinonimdéit, angol,
francia és német megfeleléit zéréjelben kdzdljilk.
1 Urey : J. Wash. Acad. Sci., 30, 277 (1940)

2 Thorde, Walking : Canadian J. Res. 20, B. 61
(1942)
3 Withmore : J. Am. Chem. Soc., 62, 795 (1940)

¢ Rose: 4. 0. 793.
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késziilékek tilnyomé része nem 4ltalanos hasz-
nélatra, hanem egy bizonyos feladat megolddséra
késziilt.

A SZAGGATOTT LEPARLAS LENYEGE

A szaggatott leparlds azon a felismerésen ala-
pul, hogy két vagy tébb komponenst tartalmazé
folyadék gbézében, egyensilyi dllapot esetén, a
konnyebben ill6 komponensek altalaban nagyobb
molardnyban foglalnak helyet, mint a folyadék-
ban. Az egyenstlyi koncentrdcibkra Dalton és
Raoult torvényei érvényesek. Ebbél az kovetkezik,
hogy ha ilyen elegyet forralunk, akkor a forrds-
pont 4llandban emelkedik, mivel a folyadék egyre
gazdagabb lesz a nehezebben ill6, magasabb forr-
ponttt komponensekben. (Asvinyolajok jellem-
zésére és dsszehasonlitésira alkalmazzdk a forr-
pont-gorbét, amely a szabvanyos késziilékben
mért desztilldciés hémérséklet a desztillitum tér-
fogata fiiggvényében). Ilyen koriilmények kozott
az egyes komponensek nem »valédi¢, vagyis a
desztillaciés nyoméshoz tartozé forrdspontjukon
go6zolognek el.

Ha a desztilldcié sordn elkiilonitett parlato-
kat djra desztilldljuk, tovabbi dusitdst lehet el-
érni s az egyszerli desztillicibknak ezt a sorozatét
elvileg folytathatjuk addig, amig a kivant termé-
ket kells tisztasdgban megkapjuk. E desztilldciés
sorozatot egy miiveletben is végre lehet hajtani,
akkor ugyanis, ha a kondenzitum egy részét vesz-
sziik csak el mint terméket, fétomegét pedig —
gy, hogy a desztilldl6 lombikbél felszallé gozzel
érintkezzék és azzal elkeveredve, egyenstilyba jus-
son — visszacsurgatjuk a forrdsban lévé folya=
dékba. Ezt a visszafolyatott kondenzdtumot, parla-
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tot (reflux, retrogradation, Rﬁcklauf) a koévetke-
z6kben egyszertiségkedvéért sreflux¢-nak nevezziik
A reflux ésa felszallé g6z bensoséges elegyedésének
biztositisira desztilldlo-tornyot (rektifikdlé-osz-
lop, column, colonne, Verstirkungssdule) alkal-
mazunk a desztilldléo-lombik és a hiité kozé. A
toronyban felfelé haladé forr6 gézt az ellendram-
ban lecsurgé hidegebb reflux lehtiti, kondenzélja,
mikoézben 6 maga folmelegszik és kiilonosképpen
a konnyebben ill6 komponenseit elparologtatja.
Ezt a jelenséget nevezik faziskicserélodésnek. A
faziskicserél6dés kovetkeztében a torony minden
magasségaban kinetikus egyenstly alakul ki a géz
ésreflux kozott s ezért a folfelé szallo gbzben egyre
jobban dtsulnak az alacsonyabb forrdsponti
komponensek, a lefelé csurgd reflux pedig egyre
gazdagabb lesz a kevésbbé 1116 kemponensekben.
Jollathat6, hogy a frakcionalt desztillicié adiaba-
tikus folyamat.

A szaggatott lepirldst kétféleképpen lehet

“megvalésitani. Folytonos az a frakcionalt desztil-

l4ci6, amelynek sordn a nyersanyagot valtozatlan
osszetételben egyenletesen és folytonosan adagol-
juk a frakcionalé oszlopba és a kiilonboz6 termé-
keket egyid6ben a torony kiilonbozé magasségai-
b6l vehetjiik le ; de egy bizonyos magassigbél
mindig valtozatlan 6sszetételben, egyenletesen és
folytonosan. Nyilvinval6 hogy a torony hémérsék-
lete felfelé csokken és hogy a kénnyebb frakcitkat
magasabban kapjuk meg. A szakaszos, frakciondlt
desztilliciénal (batch distillation) egy meghaté-
rozott nyersanyag mennyiséget (batch, charge,
Fiillung) desztilldlunk és a kiilénb6z6 frakcibkat
id6ben egymésutdn vessziik le a frakciondl6-
torony tetejérél, elébb a kdnnyebben, késébb a’
nehezebben 1116 alkatrészeket. A torony homérsék-
lete egy bizonyos id6pontban a desztillalé lombik-
t6l a kondenzédtor felé csokken, de egy bizonyos
pontjdnak homérséklete a desztilldcié elérehalad-
tdval ndvekedik. Ilyen esetben azonban a kolonna
tetején a homérséklet nem egyenletesen, hanem
ugrasszeriien emelkedik, mégpedig az egyes kom-
ponensek valddi, az aktudlis desztillaciés nyomés-
hoz tartozo forrdspontjinak megfeleléen. A desz-
tillditum térfogaténak fiiggvényében megadott hé-
mérséklet-gorbe lépesbalaki lesz. A forrdspontok
az egyes komponensek minéségére, a megfelel6
desztillitum-térfogatok pedig az egyes komponen-
sek mennyiségére jellemz6. Ez a frakcionélt desz-

tillici6 analitikai célra valé felhaszndldsdnak
alapja (True boiling point distillation). A labora-
toriumi rektifikdlé késziilékek legtobbje gy, sza-
kaszosan miikodik.

A SZAGGATOTT LEPARLAS LEHETGSEGEI

A frakciondlt desztillicié6 nem minden elegy
szétvélasztisira egyformdn alkalmazhaté méd-
szer ; az elegy Osszetételétdl, az elvdlasztds meg-
kivént pontosségitol (élességétdl) fiiggben més és
mas feltételei vannak. Altaldban azt lehet mon-
dani, hogy minél kézelebb van a szétvilasztandé
anyagok forrdspontja a desztillici6s nyomdson,
minél kisebb a komponensek koncentrci6ja (mint
példdul nehéz-viz a vizben, vagy az egyes szén-
hidrogén vegyiiletek az d4svinyolajban) és minél
nagyobb a termék megkivint tisztasiga (az el-
vélasztds élessége), anndl nehezebb a desztilld-
ci6s miivelet. Ezt mutatja be binér keverékek pél-
ddjdn az 1. tdbldzat,

Az 1. tdbldzat magyardzatdval kozelebb ju-
tunk a frakcionalt desztillaci6 lehet6ségeinek meg-
értéséhez :

a) a, vagyis a relativ tenzi6 (relativ wvola-

- tality ) a két komponens, tenziéinak viszonya, koz-

vetlen mértéke az elvalasztds lehetdségének. El-
valaszt4s csak akkor lehetséges, ha ¢ > 1, mert
ez a kritériuma annak, hogy a g6z koncentrécibja
afolyadékkoncentrici6tél kiilonbdzzék. Ha ¢ =1
allandé6 forrpont, azeotrop eleggyel van dolgunk,
amely egyszerti frakcionalt desztillaciéval nem
valaszthaté szét. A relativ tenzié6t mindkét kom-

- ponens forrpontjira meghatdrozzék s az igy ka-

pott értékek szdmtani kozépértékét hasznédljuk
fel a szamitdsokban.5, 8, 7, 8, 9

b) A sziikséges teoretikus tdnwyérok minimdlis
szama teljes veflux esetén (the mimimum plates at
total reflux). A frakciondlt desztilldci6 elsé elmé-
letét1® olyan toronyra dolgoztdk ki, amelyben a
lefelé csurg6d reflux tdnyérokon (plate, plateau,
Boden) gyitilik &ssze, majd azok peremén at-
folyva mindig alacsonyabban elhelyezett tdnyé-

5 Bragg : Ind. Eng. Chem. Anal., 11, 283 (1939)

¢ Lecky, Ewell: . o., 12, 544 (1940)

" Bragg, Richards: Ind. Eng. Chem., 34, 1088
(1942)

8 Griswold : u. 0., 35, 247 (1943)

9 Melpolder, Headington :- . 0., 39, 763 (1947)

1 Sorel : »La rectification de I'alcool« Paris, 1893

1. tdbldzat. Binér keverékeh frakciondlt desztillicidja.

.E‘i’:". 7 . =

a, vagyis a | Ha akolonna tetején 100%-0s tisztasigban akarjuk

A komponensek | megkapni az alacsonyabb forrpontd alkatrészt,

g kfom nen:?k tenzibjanak vi-| amelynek koncentricidja a desztillalé lombikban :

binér keveréke 07601331 ja ?ﬁ?& A Kkét 509 | 109/, 509, ' 109,
. ! orrdsponton . .

komponensei nyomason | yanot érték i‘éftmar gg‘g’]:szgg:xt;:é: akkor végtelen magos
c Koaénbrsike | tikus thnyérokminims- | kolomnchan 8 reflux
lis szdma : s
n-heptin—n-hexan ...........| 36,06—69,00 3,50 4,9 6,95 1,04 5,25
n-pentén—di-i-propén ......... 36,06—58,10 2,15 7,0 9,90 1,75 8,70
i-pentin —n-pentédn .......... .| 27,95—36,06 1,33 18,6 26,30 6,25 30,10
trans-butilén —cis-butilén ...| o,90— 3,07 1,09 62,0 87,80 22,00 110,00
i-butilén—n-butilén ............ —6,70—~ —6,30 1,03 176,0 249,00 65,50 310,00
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rokra jut, a gz pedig elleniramban a tdnyérokon
Osszegyiilt folyadékon dtbuborékolva halad fol-
felé. Ha ismerjiik egy binér-keverék folyadék—goz
egyensilyi adatait és foltételezziik, hogy minden
egyes tdnyéron 1évé folyadék a folotte levo gozzel
egyenstlyban van, akkor az elmélet segitségével
kiszdmithatjuk a folyadék Osszetételének valto-
z4sat az egyik tdnyérrél a masikra, vagy forditva,
kiszdmithatjuk bizonyos koncentraciévéltozais el-
éréséhez sziikséges tdnyérok szdmit. A valésighan
a tdnyérokon sohasem megy véghe az a koncen-
traciévéltozéds, amelyet elméletileg szdmitottunk,
a gbz és folyadék elegyedésének tokéletlensége
miatt. Ennek kévetkeztében a valésigban tébb
tanyért kell'alkalmazni egy bizonyos hatés eléré-
sére mint amennyit az elmélet mond. A szdmitott
és a gyakorlatban sziikséges tdnyérok szdmainak
héinyadosdt tényér-hatdsfoknak hivjuk s ez a
tdnyér méreteitol, kiképzésétol fiigg. Egy frak-
cion4lé6-tornyot tehdt nem a benne 1évé val6di
tinyérok szamdval jellemeznek, hanem egy olyan
elméleti torony tédnyérjainak szdmdval, amelynek
minden tdnyérjan tokéletes egyensily alakul ki
(theoretical perfect plate) s amely egyenértékii a
szobanforgd frakcionalé-toronnyal. (number of
theoretical plates, theoretisches Bodenzahl). Ez a
jellemzés olyan tornyokra is alkalmazhaté, ame-
- lyek tdnyérokat nem is tartalmaznak. Ezt az érté-
ket teljes reflux esetére adjak meg, vagyis arra az
esetre, amikor a torony tetejér6l nem vesznek el
terméket, tehdt amikor a torony hatdsfoka
(efficiency, efficacité, Wirkungsgrad) a legjobb.
Az 1. tdbldzatban azt mutattuk be, hogy kiilén-
b626 mindségti és koncentriciéji binér keverékek,
teljes refluxot alkalmazva, minimdlisan hdny teo-
retikus tdnyért tartalmazé toronyban desztilldlva
vélaszthatjuk el az alacsonyabb forrpont@ kom-
ponenst 1009%-0s tisztasigban. Az Osszefiiggést
Fenskel' egyenlete adja meg :

I [ x’ xl!
ot 1= [oe () ().

amelyben n = a teoretitus tdnyérok szdma,
a = a relativ tenzib,
x’ = az illékonyabb alkatrész koncen-
traci6ja méltértben kifejezve,
x"" = a nehezebben ill6 alkatrész kon-
centrici6ja moéltértben kifejezve,
D = a desztillitumban, vagyisa torony
tetején, -
L = a desztilldlé6 lombikban.

A teoretikus tdnyérok szdmitdsdra még mds
moédszerek is vannak (példdul : 12 13),

c) A sziikséges minimdlis refluxardiny (the
minimum reflux ratio,retrogradation minima ). Az
eléz6ekb6l mdar kitint hogy a hatdsos elvd-
lasztds szempontjab6l minél tébb tdnyért tar-
talmazé torony kivdnatos. Mivel azonban a
szepardcié a reflux és a g6z benséséges keve-
redésén, vagyis minél nagyobb méretii fazis-

1 Fensghe : Ind. Eng. Chem., 24, 482 (1932)

12 McCabe, Thiele: wu. o., 17, 605 (1925)
( 8)“ Dodge, Huffmann: Chem. Met. Eng., 36, 622
192

kicserélodésen alapul, vildgos, hogy végtelen:sok

tdnyért tartalmazoé torony esetén is szitkség van -

a refluxnak egy minimdlis ardnydra, amelynél
kisebb nem elégséges a teoretikus egyensily ki-
alakuldsdhoz, vagyis a kivint koncentraciévalto-
zas eléréséhez. A minimalis refluxarinyt egy itt
nem részletezendé grafikus-moédszerrel szdmfitot-
tuk ki, (14, 15, 16, 17 "18)

Binér keverékekre vonatkozé fejtegetéseink
tobbkomponensii rendszerekre is dltaldnositha-
tok. A gyakorlatban tgy koordindljak a teoretikus
tanyérok szamat és a refluxaranyt, hogy a leheto
legkényelmesebben valésithassik meg a kivént
elvilasztast.

A REKTIFIKALO KESZULEK RESZEI

Egy laboratériumi rektifikdlé késziilék dlta-
ldban a kovetkezé részekbél all : 1) desztilldlé
lombik, 2) frakciondl6 torony, 3) desztilldlé fej és
4) kiilénbozo fiité-, hiité-, ellenorzd-, szabalyozé-,
mérs- és regisztralo-szerkezetek. A desztillicié
oly médon térténik, hogy a desztillalé6 lombikba
bet6ltétt mintdt lassan elparologtatjuk. A géz
végighalad a frakciondlé tornyon, majd a desz-
tillalé fej hiit6jében (reflux condenser, condenseur
a reflux, Riicklaufkiihler) lecsapédik és vissza-
folyik, A desztilldcié kezdetén az egyensily eléré-
séig teljes refluxot alkalmazunk, majd azutdn a
kello6 mértékii refluxot bedllitva megkezdjik a
termék elvételét. A desztilliciés hémérséklet és a
pérlat sszetartozo értékeit rendszeresen foljegyez-
ziik a kés6ébbi szdmitdsokhoz. Az elpédrologtatds
sebessége, a refluxariny és a teljesitmény meg-
vélasztisa téliink fiigg, a desztillicié hatédsossdgat
azonban az operativ tényezék mellett a desztilldlé
lombik, torony és fej mérete, alakja és kiképzése
dontden befolydsolja.

A LEPARLO LOMBIK (STILLPOT, CHAUDIERE
DESTILLIERBLASE)

A desztilldl6 lombik tartalmazza a frakciona-
lisra szant folyadékmennyiséget, kozli azzal az
elparologtatdshoz sziikséges hét, benne elvilik a
gbz a folyadéktol és kialakul az elsé folyadék—goz
egyensily (ezért szerepel a Fenske-egyenlet bal-
oldaldn : n+-1) és a desztillicié végén tartalmazza
a maradékot. Korrozi6all6 anyagbol kell késziteni
(legtébbszor iiveg, sokszor, féleg nagyobb mére-
teknél fém), mérete (2 cm®—20 liter) és alakja
(gémb, fekvé vagy 4llé6 henger) a desztilliciéra
szanhat6é folyadék mennyiségéhez igazodik. J6l
kell hészigetelni és a hokozlés lehetbleg nagy felii-
leten torténjék. Sokszor alkalmaznak belso flitést
elektromos ellendllis segitségével. Altaliban az
elektromos fiités mutatkozik a legelénydsebbnek :

14 Robinson, Gilliland : »The elements of fractional
distillation¢ 95 (1939)

15 Underwood : Trans. Inst. Chem, Engrs (Lon-
don) 10, 112 (1032)

38 Jenny: Tvans. Am. Inst. Chem. Engys 365,

635 (1938)

17 Gilliland : Ind. Eng. Chem., 32, 1101 (1940)
( )“ Perry : »Chemical Engineer’s Handbooke I415
1041
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biztonsdgos és j6l szabdlyozhat6.l® Mintaképiil
szolgidlhat Podbielniak HYPER-CAL késziiléké-
nek?® és Rossini desztillalo késziilék sorozatanak
hémérsékletméré és fiitérendszere.2! Afolyadék —
esetleggdz —bevezetése és a maradék eltdvolitdsa
ésmintavétel céljabol rendszerint megfelelé nyild-
sokkal van elldtva a desztilldl6 lombik. A tornyot
gy csatlakoztatjdk a desztillalé lombikhoz, hogy
a g6z ésfolyadék kiilonbéz6 Gton haladjon, nehogy
a torony aljan cseppekben Osszegyil6 reflux a géz
utjat elzarja,
A LEPARLO-TORONY

A leparlé-torony (desztilldlé torony, oszlop,
vagy feltét) atmér6jéhez viszonyitva rendszerint
magas cs0, amelynek kiilsé kiképzése lehetdleg
tékéletes hoszigetelést biztosit, belsé kiképzése
pedig 1) bensdséges elegyedést biztosit a felszdllo

6z és a lecsurgd reflux kozott és 2) levdlasztja a
elsz4116 gbzzel elragadott folyadék-cseppecskéket.
Ezért a frakcion4l6 tornyok vagy 1) perforalt leme-
zeket vagy 2) harangos tdnyérokat vagy 3) gyftirii-
ket, lancokat, spirdlokat, széval valamiféle szaba-
lyos vagy szabélytalan tolteléket vagy 4) a torony
tengelyében forgd alkatrészt tartalmaznak. Vla-
mely frakciondl6 toronynak rektifikdlé képessége
a kiils6 és belsé kiképzést6l fiigg és a kovetkezd
értékekkel jellemezhetd :

1. A leparid-torony jellemz6 értékei

a) HETP (height equivalent of a theoretical
plate, hautewr équivalente @ un plateau théorique,
Bodenwert). Az ekvivalens teoretikus tédnyérok
szdma, mint az el6z6ekben lattuk, fontos érték a
desztilldciéval kapcsolatos szdmitdsokban. Vala-
mely torony hatédsossdginak jellemzésére azonban
nem elegend6, mivel nem k6z6mbos, hogy ugyan-
olyan hatds elérésére milyen magas toronyt kell al-
kalmazni. Ezért a torony hatdsossdgdt 1 méter ma-
gas darabjanak elvilasztoképességével (separating
power) jellemezziik, vagyis erre a hosszra juto
ekvivalens teoretikus tdnyérok szdmdval. Sokkal
elterjedtebb ez érték reciprokdnak hasznélata,
amely Pelers definici6ja szerint?? egy teoretikus
tinyérnak megfelelé toronymagassig: »HETP«,
Ugy szémitjuk ki, hogy a szébanforgd torony
magassagit osztjuk az ekvivalens teoretikus
tdnyérok szdméval. Nyilvdnvalé, hogy az a
frakcion4l6 torony hatdsosabb, amelynek HETP
értéke kisebb.

A HETP meghatérozdsa 1igy torténik, hogy
valamely binér keveréket a kiértékelendé torony-
ban desztilldlunk, teljes refluxot alkalmazva ;
egy id6 mulva, miutdn meggy6zodtiink arrél, hogy
bedllt az egyensiily, lehetoleg egyidejiileg mintat
vesziink a torony tetején a refluxpél és a desztil-
1416 lombikban lévé folyadékbdl. A két minta
Osszetételét meghatdrozzuk és az igy kapott érté-

19 Schicktanz : J. Research NBS, 11, 89 (1933)

20 Podbielniak: US Pat 1,909.315; I1,917.272;
1,935.838 ; 1,9067.258; 2,009.814 ; 2,088.355; 2,093.644.

1 Willingham, Rossini: [J. Research NBS, 37,
15 (1946)

22 Peters : Ind. Eng. Chem., 14, 476 (1922)

keket Fenske egyenletébe helyettesitve, kiszdmit-
hatjuk az ekvivalens teoretikus tdnyérok szdmét.
A torony lemért magassigédt kell mar csak e szdm-
mal osztani, hogy megkapjuk a HEPT-t centi-
méterekben.

Fenske szerint?® a meghatdrozdshoz hasznil-
hat6 binér keverék a kovetkezé tulajdonsdgokkal
rendelkezzék : 1) a komponensek igen tisztdn el6-

-dllithaték, 2) a komponensek olyan tipust vegyii-

letek, amin6ket majd desztillini fognak a torony-
ban, 3) a komponensek a desztilldci6 hémérsékle-
tén nem bomlanak és nem korrodedljik a torony
anyagit, 4) a keverék nagy pontossédggal kénnyen
analizdlhaté, 5) a keverék goz-folyadék egyen-
stlya a desztillicibs nyomdson jél ismert.2¢ Az
dsvdnyolaj-desztilliciékra felhaszndlandé frak-
ciondlé tornyok kiértékelésére Gjabban a n-hep-
tan—metilciklohexdn keveréket hasznédljék. En-
nek adatait foglaltuk ossze a 2. tdbldzatban.

2. tdblazat. n-heptin-metilciklohexdnelegy HETP
meghaldvozasndl sziikséges adatai.

A n-heptin mél- | A folvadék | « & .©
tortje egyensily 6sszetyételé- g8 3"@ u vagyis
~ esettna nek megfe- | &3 §E a relativ
P olya-—v——-m— lelé torés- | % & 248 | tenzib
A6bhan lgﬁzfé.zxsban mutat6é25C' | < BE S
0,00 0,0000 1,4232 100,994 | 1,07584
10 0,1063 1,4192
20 0,2110 1,4152
30 0,3144 1,4114
40 0,4163 1,4077
50 0,5160 1,4041
60 0,6160 1,4006
70 09,7170 1,3972
8o 0,8106 1,3940
90 0,9059 1,3908
1,00 1,0000 1,3877 08,426 | 1,07380
Példa :

n = a teoretikus tdnyérok szédma a kollonna-
ban ;

n-+1 = a teoretikus tdnyérok széma a desz-
till416 lombikt6l a torony tetejéig ;

a=1,0748;

(x’)p = a n-heptdn mélfrakciéja a dedztilla-
tumban = 0,65 ;

(x"')p =a metilciklohexdn molfrakciéja a
desztillatumban = 0,35 ;

(x’). = a n-heptin molfrakciéja a lombik-
ban = 0,40 ;

(x”')L = a metilciklohexdn moélfrakeiéja a lom-
bikban = 0,60 ;

I 0,65\ (0,40
i [log 1»074810g(0,35)(o.60)]_ P
vagyis maga a torony (15,I5—1) = 14,15 teoreti-
kus tdnyérral ekvivalens. Ez a szdmitds kényel-
mesen és gyorsan elvégezhetd Lecky és Ewell grafi-

23 ySience of petroleume II. 1630 51938)

2 A szébajohetd keverékek egyensilyi adatai meg-
taldlhaték Hausbrand : »Principles and -practice of
industrial distillation« (1926) kényvében. Az 0Osszes
ujabb meghatdrozisokat Stage és Baumgarten rend-
szerezik : Oel und Kohle 40, 126 (1944)
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kus médszerével®, A torony magassédga példankban
45 cm, tehat

HETP = - _ 318cm
14,15

A HETP sorozatos meghatdrozédsira nézve
lisd Schulize és Stage munkajat (29).

A HETP értéke nemcsak a torony konstruk-
ci6jatol fiigg, hanem kisebb mértékben iizemi
tényez6kt6l is, sét a meghatdrozdsra haszndlt
binér keverék min6ségi €s mennyiségi osszetételé-
tol is. Egyes szerzok?® szerint a HETP linedrisan
valtozik a lombik tartalmédnak koncentriciéjaval
és minél nagyobb a kénnyebben ill6 komponens
koncentrécidja, anndl nagyobb a HETP, Ezért a
meghatdrozdsokndl a minta koncentriciéjat Ggy
szokds megvalasztani, hogy a teljes reflux mellett
beélld egyensily esetén egyik komponens se legyen
til kis koncentréciéban a torony egyik végén sem,
A HETP-t egyébként mindig teljes reflux esetére
adjak meg, sot a refluxmennyiség feltiintetése is
kivdnatos, mert a HETP azzal is véltozik. Ezt
kiilonboz6 frakciondlé oszlopokra a 3. tdbldzat
mutatja be.

b) Felvevbképesség (hold-up, retenue, Betriebs-
wnhalt ), vagyis az a folyadék- és gbézmennyiség,
amely desztillicié kozben a toronyban van (total
hold-up) vagy a desztillicié befejeztével a torony-
ban visszamarad (static hold-up, Arbeitsvolumen)
a frakciondlé tornyok mdsik jellemzé értéke. A
tovibbiakban egyszeriiség kedvéért »hold up¢-
nek nevezziik. (A total hold-up és a static hold-up
kiilonbsége a dynamic hold-up.) Az éles elvdlasztas
feltétele a kis hold-up,??, 2® ha élesnek nevezziik
azt az elvdlasztdst, amelynél az dtmeneti termék
mennyisége kicsi, bar teoretikusan kimutathaté,
hogy dtmeneti termék akkor is van, ha a hold-up
elhanyagolhat6.2® Nemcsak a hold-up abszolit
mennyisége, hanem a minta mennyiségéhez valo
viszonya is befolyédsolja az clvdlasztds élességét.
Ezt a kovetkezd példabol lathatjuk : 3°

Tegyiik fel, hogy egy sok teoretikus tdnyérral
frakciondlé toronyban A és B anyag keveréket
desztilldljuk, nagy refluxardnyt alkalmazva. A
1000 ml-es minta 109, A anyagot tartalmaz, a
torony hold-up-je 50 ml. A torony szétvalaszto-
képessége olyan, hogy A anyagot tisztdn kapjuk
meg a torony tetején mindaddig, amig koncentra-
ciéja a desztilldlé lombikban 19, ald nem csékken.
Adott esetben ez azt jelenti, hogy a lombikban
még 875 ml B és kereken 9 ml A anyagbél 4116
keverék van, amikor abbahagyjuk a desztilliciét :
a toronyban pedig 25 ml mindkét anyaghél. Az
eredmény tehdt az, hogy 66 ml-t kapunk A anyag.

% Schultze, Stage: #. 0., go.

26 Schultze, Stage: Zischr. Elektrochem., 47, 848
(1941) ; Schultze, Stage és Richter vitdja: Oel und
Kohle, 40, 66—68, 282, (1944)

27 Peters, Baker : Ind. Eng. Chem., 18, 69 (1926)

28 Podbielniak : Ind. Eng. Chem. Anal., 6, 119,
135. 172 (1933)

29 Rose, Welhaus, Long : Ind, Eng. Chem., 32,
668, 673, 675 (1940)

% Fay : Annual Reports on the Progress of Che-
mistry 40, 216 (1943)

bél tisztdn, a tovabbi desztilldciéndl A anyag tisz-
tasdga csokkenne. A nyeredék A anyagb6l 66%.
Ha ugyanebben a késziilékben tizszeres mennyi-
ségli anyagot desztilldlunk, akkor a kritikus pont
elérésekor a lombik még gooo ml B és go ml A
anyagot tartalmaz, a hold-up mennyisége és 6ssze-
tétele természetesen véltozatlan. Kovetkezéskép-
pen 885 ml A anyagot kapunk tisztdn, az A
anyagra szamitott nyeredék tehat 88:5%,-ra néve-
kedett. Hogy a mintdnak a hold-up-héz valé vi-
szonya (ratio of charge to hold-up) mekkora le-
gyen, arra nehéz vdlaszt adni, de gyakorlatilag
ugylétszik, hogy 20-ndl kisebb arany esetén az
elvdlasztéds élessége kedvezétlen.

A hold-up meghatdrozasa sztatikus médszer-
rel nem nehéz feladat, Ggyhogy ismert folyadék-
mennyiséget foliil betoltiink a toronyba és az 4t-
csurgbé folyadékmennyiséget alul Osszegyiijtve
megmérjitk. A kiilonbség a static hold-up. Az
tizemben lévé torony hold-up-jének meghatéro-
zdsa azonban kdériilményesebb. A Fenske 4ltal
megadott médszer® abban all, hagy a meghata-
rozott mennyiségli desztillilandé folyadékban
ismert mennyiségii nem ill6 anyagot (pl. : stearin-
sav) oldunk. Ezutédn teljes reflux-szal és bedllitott
reflux-mennyiség mellett megkezdjiik a desztilld-
ciot. Desztillacié kézben alombikb6l ismert meny-
nyiségli mintdt vesziink és az ill6 rész elpérolog-
tatdsa utdn (vagy més médszerrel) meghatdrozzuk
a mintaban foglalt nem ill6 alkatrész mennyiségét.
Ez adatokbél egyszertien adédik, hogy az 1116
alkatrészb6l mennyi van aktudlisan a toronyban,
vagyis mennyi a torony total hold-up-je az adott
desztilliciés feltételek mellett.

A kiilonboz6 frakciondlé tornyokat hold-up
szempontjabél akkor lehet jél sszehasonlitani,
ha az egy teoretikus tdnyérra szdmitott hold-up-6t
adjuk meg. Ez az érték egyébként a lepérldsi ko-
rillményektol fiiggben kevéssé véltozik. Igy szd-
mfitott hold-up értékeket ad meg a 3. tabldzat.

¢) Nyomdsveszteség (pressure drop, perte de
change, Druckverlust ). A laboratériumi frakcionalé-

tornyok jellemzésére szolgél az a nyomaskiilonb- -

ség, amely a torony teteje és alja kézott mutat-

kozik. Kozvetleniil vildgos, hogy ez a torony ellen-

alldsinak mértéke. Olyan tornyok épitésére kell
torekedniink, amelyekben a felszall6 goznek minél
kisebb ellendllast kell legy6znie. Vakuumdesztild-
ci6kat természetesen csak olyan tornyokban lehet
végrehajtani, amelyekben a nyomdsveszteség igen
kicsi. Kiilonbozd kolonndk &sszehasonlitasa e
szempontb6l az egy teoretikus tdnyérra juté
nyomésveszteség-értékek (friction lossfactor)s?
segitségével torténik. Lasd 3. tabldzat.

d ) A lepario-torony teljesitéképessége (capacity,
capacité, Kapazitit) definicié szerint a desztilld-
ciéra keriild anyag azon maximdlis mennyisége,
amely az iddegység alatt géz és folyadék alakban
elleniramban a tornyon athalad. eltémdédést nem
okozva. Ez nem elsérendti, de nem is elhanyagol-
hat6 tényezd, mert ha két egyformdn hatdsos

* Fenshe : Ind. Eng. Chem., 26, 1216 (1034)
“* Bragg: Trans. Am. Inst. Chem. Engrs., 37,
19 (1941)




LB Ay e
LAY

LT PN S

L b M

B P Y

vy

230

MAGYAR KEMIKUSOK LAPJA

torony kozil az egyiknek nagyobb a teljesité-

képessége, akkor ez azt jelenti, hogy ugyanazt a-

lepérldsi feladatot ugyanolyan eredménnyel révi-
debb id6 alatt lehet vele elvégezni. Kiilonboz6
desztilldlo-tornyok dsszehasonlitasira e szempont-
b6l a kapacitdsfaktort ajanljdk,?® amely a torony
keresztmetszetének 1 cm?-ére szamitott 6rdnként
elparologtatott folyadékmennyiség teljes reflux
mellett.
*

A laboratériumi desztillal6-tornyok el6zékben
felsorolt dltaldnos szempontok s egyes specidlis
szempontok szerint val6 kiértékelésére (evalu-
ating, testing, Auswertung) tébb szép példaadé
tanulmény taldlhaté (32, 72, 894, 60 gg 61),

2. A lepdrié-torony kiilsé kiképzése : hlszigeteiés.

A frakcionalt desztilldci6 adiabatikusfolyamat »
teh4t adiabatikus frakciondlé-tornyokban kell
a desztillaciot végezni, vagyis hoveszteség nélkiil.
A héveszteség kovetkeztében ugyanis frakcionélt
kondenzéci6 (deflegmécid, fractional condensation,
condensation fractionnée, Fraktionierkondensa-
tion) kdvetkezik be, amely megzavarja a torony-
ban kialakult finom egyensilyt : ilyen esetben
az elvilasztds élessége tompul. Természetesen
technikailag lehetetlen adiabatikus tornyot épi-
teni, ezért a hdveszteséget potolni kell. A legkiilon-
boz6bb hoszigeteld anyagokat alkalmaztdk mér
laboratériumi tornyok hdszigetelésére, a legtbb
esetben ugy, hogy a torony belseje ldthatatlanna
valt, Ugy latszik, hogy a hdszigetelés legjobb
moédja a tiikrozo feliiletti vikuumkopenyek alkal-
mazésa, amelyek hatdsa még novelheto belso
fém (nikkel) tiikrok beépitésével.2® A vakuum-

kopenyek mnincsenek rendszerint a toronnya
egybeépitve és az eziistézés alkalmas megszaki-
tdsai lehetévé teszik a torony belsejének meg-
figyelését. Podbielniak legijabban3® a Super-Cal
desztilldlé-tornyoknal egy mdsodik vakuumko-
penyt is alkalmazott, ezt a toronnyal egybeépitve
s e koriil a szokdsos tiikkros vikuumkopenyt he-
lyezte el. A héveszteség a tobb mint egy méter
magas Super-Cal-toronynd]l mind&ssze néhdny
watt, amely a két kopeny kozotti flitészallal jol
kompenzdlhat6. Az elektromos fiités ezenkiviil a
torony héfok-gradiensét is szabalyozza Podbielniak
szabadalmai szerint.20 A desztillalé oszlopok hé-
veszteségének elektromos ellendllasfiitéssel valé
kompenzélasa egészen dltaldnos médszer. Kiilono-
sen 20° folotti desztillacioknal fontos. Nagy be-
rendezéseknél?! t6bb egymastol fiiggetlen rész-
letben oldjék meg a fiitést, mert a hoveszteség a
torony hosszdn nem egyenletes, a részek szama
a torony magassagatol fiigg. A flités szabdlyozdsa
kényes esetben gy torténik, hogy a szigetelés belso
és kiilsd oldaldn termoelemmel mérik a hémeérsék-
letet és a fiitést gy szabdlyozzdk, hogy laterdlis
héaramlds ne legyen 3%

Abban az esetben, ha a desztillici6 a szoba-
homérséklet alatt torténik, a desztilldlé-tornyot
rendszerint hiiteni kell. A reflux-kondenzator
hiitéfolyadéka ilyenkor folyékony levegé és a
torony hiitésére az elpdrolgd hideg levegét hasz-
néljdk fel, néha — ha a desztilldciét igen alacsony
hémérsékleten kell vezetni — folyékony levegot.2®

: )“ Podbielniak : Ind. Eng. Chem. Anal., 13, 642
1941
#a Hepp, Smith; u. 0., 17, 579 (1945)

(Befefexése a kovetkezl szdmban)

Az Antikol helyes hasznélatdnak ellenérzése
KETTING FERENC

Az elmult évben hatésdgilag engedélyezték
a nagyvéaros kozellitasira felszéllitott tejnek
meghatdrozott kémiai tton, tgynevezett anti-
kollal val6é konzervaldsat. Roviden osszefoglalva
az eljards abban 4ll, hogy a tejkezel6 a gyiijto-
allomésra beszallitott friss tejet gondosan lehiti,
az igy elokészitett tejbe kanndnként (25 liter)
1 db Antikol I ampulla tartalmdt belednti és abban
gondosan elkeveri, Az Antikol I-nek, amely pon-
tosan adagolt formaldehid, a kanndban valé

-elkeverése lényeges tényezéje a konzervélds ered-

ményének. Ennek elmulasztisa esetén a kanna
alsé részébe lassan, vagy igen kis mennyiségben

Xkeriill a konzerval6szer, pedig €éppen itt van erre

a legnagyobb sziikség, mivel a fakultativ anaerob
tejsavbaktériumokra nézve a kannatej alsé réte-
geiben legkedvezébbek az életkoriilmények.

Az igy tartésitott és édes allapotban felszal-
litott tejben a féldolgozbiizemben az Antikol I-t
lekotik, az emberi szervezetre nézve hatastala-
nitjdk olymédon, hogy a pasztérozés elott a
tejbe az elbirt mennyiségli, elozetesen vizben

gondosan feloldott Antikol II-t (kdliummetabi-
szulfit) beleadagoljdk. Az igy kezelt tejet azutdn
pasztérozésnek vetik ald, amely id6 alatt az
Antikol I és II reakci6ja kvantitative lejatszodik.

Az eljarist engedélyez6 miniszteri rendelet
eloirja, hogy a fogyaszt6kozonség szamara kibo-
csatott antikolos tej nem tartalmazhat szabad
formaldehidet. Ez a kizegészségileg indokolt része
a rendeletnek megkivénja a tejvallalatoktél annak
lelkiismeretes ellenérzését, hogy val6ban meg-
tértént-e a tejben a formaldehid kéalinmmetabi- -
szulfittal val6 teljes lekotése.

A formaldehid és kaliummetabiszulfit reak-
cibja a tejben, Vass vizsgalatai szerint, hidegen
50 perc alatt kvantitative végbemegy. A paszto-
rozés homérsékletén a reakci6é ideje révidebb, de
bizonytalan idétartamédra nézve. Ezért sohase
végezzilk a formaldehid lekotésének ellenorzését
a biszulfit-bekeverés utan szdmitott 50. percnél
hamarabb, mert megtéveszté eredményeket ka-
punk. Az 50. perc utan végzett vizsgilat megbiz-
haté, de csak abban az esetben, ha a kéliummeta-
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