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5.1 Характеристика перегонки

Перегонка широко застосовується для очистки і розділення суміші речовин, які мають різні температури кипіння. 
Перегонка може бути використана лише тоді, коли речовина, яку переганяють, досить стійка до нагрівання і практично не розкладається при температурі кипіння.

Перегонка − процес, який включає часткове випаровування суміші та наступну конденсацію утвореної пари. В результаті конденсації пари одержують рідину, склад якої відрізняється від складу вихідної суміші.
Шляхом перегонки розділяють суміш рідин, усі компоненти яких леткі, тобто мають визначений, хоч і різний тиск пари.
Розділення перегонкою ґрунтується на різній леткості компонентів суміші за однієї і тієї самої температури, а тому при перегонці усі компоненти суміші переходять у пароподібний стан у кількостях пропорційних їх леткості. 
Парова фаза завжди містить більшу кількість низькокиплячого компонента, ніж їх рідка суміш.

При випарюванні встановлюється рівновага між рідиною і парою і відповідний тиск пари. Значення цього тиску залежить від природи рідини і температури, причому з підвищенням температури тиск пари над рідиною підвищується. 
Деякі сполуки в певних співвідношеннях утворюють суміші, при перегонці яких, склад пари не відрізняється від складу рідини, тобто ці суміші киплять при однаковій температурі. В цьому випадку речовини стають нероздільними. Такі суміші називають азеотропними.

Існує два способи перегонки – проста перегонка і ректифікація.

За умовами проведення розрізняють три види простої перегонки: 
− проста перегонка при атмосферному тиску;

− перегонка при зниженому тиску (у вакуумі); 

− перегонка з водяною парою.

5.2 Проста перегонка при атмосферному тиску (дистиляція)
Проста перегонка (дистиляція) – спосіб розділення суміші рідких речовин, заснований на різній температурі кипіння компонентів суміші. 
При цьому дистилят, який відігнають, збагачується низькокиплячим компонентом, а залишок – висококиплячим.
Якщо нагрівання не супроводжується розкладом речовини, або якщо рідина, яку переганяють, має не дуже високу температуру кипіння, для очистки використовують перегонку при атмосферному тиску. Цей спосіб перегонки доцільно застосовувати для рідин з температурою кипіння від 40-50 0С переганяються зі значними втратами.
Проста перегонка застосовується в тому випадку, коли різниця 
в температурах кипіння суміші, яку переганяють не менше як 40 0С.
Найпростіший прилад для перегонки складається з колби Вюрца, термометра, низхідного холодильника і алонжа (рис. 1).
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Рисунок 1 − Прилад для простої перегонки рідких низькокиплячих речовин: 1 ‒ пальник Бунзена; 2 ‒ кільце з затискачем; 3 ‒ перегінна колба (колба Вюрца); 4 ‒ лапка з затискачем; 5 ‒ термометр; 6 ‒ штативи; 7 ‒ холодильник Лібіха; 8 ‒ алонж; 9 ‒ колба-приймач

Колбу Вюрца вибирають таких розмірів, щоб рідина займала в ній 
2/3 об’єму. Колбу закріплюють у штативі й приєднують до холодильника, який теж закріплений у штативі. Водяні холодильники використовуються при перегонці рідин з температурою кипіння нижче 120...130 0С, а при перегонці речовин з температурою кипіння 130...160 0С охолодження здійснюють непроточною водою або в холодильнику без води.

Рідини, що киплять при температурах понад 160 0С, переганяють з повітряним (за призначенням – низхідним, або прямим) холодильником. 

Термометр, який показує температуру пари рідини, яку переганяють, вставляють у колбу так, щоб кулька з ртуттю була розташована на 0,5 см нижче отвору відвідної трубки для забезпечення омивання кульки. Коли весь пристрій зібрано, перевіряють правильність його складання: чи добре дібрані корки та чи вертикально стоїть термометр, чи сполучається пристрій з атмосферою, щоб не стався вибух.

У колбу наливають рідину, що підлягає перегонці, кладуть «кипілки» й закривають горловину корком з термометром. Підставляють приймач для дистиляту і починають нагрівання.
При перегонці не допускається бурхливе кипіння, для відвернення потрапляння робочої речовини у відвідну трубку і забруднення дистиляту.

При роботі пристрою з водяним холодильником треба постійно стежити за напором води в ньому: слабкий напір води або відсутність її в холодильнику може призвести до виходу пари в атмосферу, отруєння повітря і тим самим створити токсичну й вогненебезпечну обстановку.
Речовину не можна відганяти повністю. Перегонку припиняють, коли 
в перегінній колбі залишається 1-2 мл рідини.

Наприклад, горючі, легкозаймисті рідини, такі як діетиловий ефір, переганяють на водяній бані, попередньо нагрітій на електричній плитці 
з закритим елементом. Горючі рідини з температурою кипіння понад 100 0С можна нагрівати на електроплитках.

5.3 Ректифікація

Розділити або очистити рідини з досить близькими температурами кипіння можна методом ректифікації. 
Ректифікація – процес розділення гомогенних сумішей летких речовин в одному приладі (ректифікаційній колонці) шляхом створення послідовного ряду фазових рівноваг між стікаючою назад флегмою і парою, яка піднімається вгору в умовах відомого температурного градієнту за всією довжиною колонки.

За рахунок багатократного повторення процесів випарювання і конденсації пари збагачується легкокиплячими компонентом, а в перегонку колбу разом з флегмою стікає висококиплячий компонент.

Звичайні лабораторні колонки для ректифікації дозволяють розділити рідини з різницею температури кипіння не менше 10 0С.

Ректифікаційна колонка повина бути термоізольованою, щоб процеси 
в ній відбувалися в умовах, близьких до адіабатичних. При значному відхиленні від таких умов, а саме, при перегріванні або охолодженні стінок колонки, правильна робота колонки буде порушена і ефективність її набагато знижена. Інколи ізоляцію поєднують із зовнішнім обігрівом.

Ефективна робота ректифікаційної колонки можлива: при забезпеченні тісного контакту пари з рідиною; при достатній кількості флегми, яка надходить на зрошення. Для створення зазначених умов колонки заповнюють насадками (скляні чи порцелянові кільця, обрізки скляних трубок), а колонку з’єднують з конденсатором. Роль конденсатора з частковою конденсацією пари може виконувати звичайний дефлегматор. 
Проста установка для ректифікації зображена на рис. 2.
	[image: image2.jpg]



	Рисунок 2 − Установка 
для ректифікації: 
1 – колба; 2 – капіляр;
3 – колонка; 4 – ізоляція;
5 – термометр;
6 – конденсатор (головка);
7 – кран для регулювання співвідношення між кількістю флегми і конденсату;
8 – приймач



5.4 Перегонка при зниженому тиску (у вакуумі)
Перегонку у вакуумі застосовують тоді, коли треба знизити температуру кипіння речовини, що підлягає очистці, щоб уникнути її розкладу або відвернути інші хімічні зміни.

Зниження тиску досягається водоструминними або масляними насосами. Для складання вакуум-установки використовують тільки круглодонні колби, оскільки плоскодонні не витримують зовнішнього тиску. Для перегонки використовують колби Кляйзена (рис. 3). Інколи, особливо при розгонці рідин, застосовують колби з дефлегматорами.
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Рисунок 3 − Прилад для перегонки при зниженому тиску (у вакуумі): 
1 – колба, для перегонки; 2 – капіляр; 3 – термометр; 4 – холодильник; 
5 – алонж («павук»); 6 – приймачі; 7 – запобіжна склянка; 8 – манометр
Колбу для перегонки оснащують термометром і капіляром, виготовленим із товстостінної скляної трубки. Через капіляр надходить повітря або інший інертний газ, що сприяє рівномірному кипінню рідини, без поштовхів і перекидання в холодильник. Якщо капіляр не досить тонкий, на нього надягають невеликий кусок гумової трубки з затискачем.

Для охолодження пари рідини, яка кипить до температури 130 0С, використовують водяні холодильники, а вище 130 0С – повітряні.

Між приладом і насосом необхідно ставити запобіжну склянку, щоб уникнути засмоктування води з насосу в прилад або в манометр. Як приймач при перегонці без фракціонування, можна використовувати колбу Вюрца. 
Для відбору в процесі вакуум-перегонки окремих фракцій, служать різні види алонжів («павуки»).

Усі частини приладу з’єднують між собою за допомогою гумових пробок або шліфів і товстостінних гумових трубок. Пробки й трубки перед збиранням злегка змащують гліцерином чи вазеліном. Включати в роботу вакуум-установку можна тільки після перевірки її на герметичність. Для цього на відвід «павука» натягують гумовий шланг від насоса, вмикають насос, потім перекривають шляхи сполучення приладу з атмосферою. Після цього відкривають кран біля манометра і перевіряють тиск, який встановився в системі. Вмикають насос у зворотному порядку.

Після перевірки приладу колбу наповнюють на 2/3 об’єму робочою рідиною через горловину, призначену для термометру. Потім вмикають насос і після встановлення необхідного тиску починають нагрівати колбу на вибраній для цього бані. Вакуум-перегонку здійснюють з швидкістю 2-3 краплі в с, регулюючі нагрівання.

Окремі фракції відбирають, міняючи приймач поворотом «павука». 
При відборі нової фракції кран біля манометра відкривають і перевіряють залишковий тиск за різницею рівнів ртуті в обох колінах манометра.

Після закінчення перегонки нагрівання припиняють, дають установці охолонути і тільки потім вирівнюють у ній тиск.

Впускають повітря в систему так само, як і при перевірці на герметичність.

5.5 Перегонка з водяною парою

Перегонка з водяною парою застосовується для виділення і очистки нерозчинних і малорозчинних речовин, що розкладаються при звичайній перегонці. Це найефективніший метод очистки від смолистих домішок, а також природних масел і смол на фракції.

Перегонку з водяною парою можна застосовувати також для розділення суміші висококиплячих речовин, із яких тільки одна відганяється парою (наприклад, природні смоли і масла, які мають леткі і не леткі з парою фракції).

Відповідно до закону Дальтона, сумарний тиск пари Р є сумою парціальних тисків пари води Рв та нерозчинної у воді речовини Ра.

Р = Рв + Ра
Отже, Рв = Р – Ра<P.

Температура кипіння такої суміші при атмосферному тиску завжди буде нижчою за 100  0С, тобто цей спосіб дозволяє переганяти при атмосферному тиску висококиплячі речовини, один із компонентів яких нестійкий при температурі понад 100 0С. 
На практиці, в колбу з сумішшю води і речовини, яку очищують, спрямовують водяну пару, під дією якої утворюється пара, у складі якої є пара речовини, яку очищують. Ця змішана пара спрямовується в низхідний холодильник, де конденсується, в результаті чого утворюється суміш двох нерозчинних одна в одній речовин, які потім розділяють відомими методами.

Установка для перегонки з водяною парою зображена на рис. 4.
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Рисунок 4 − Прилад для перегонки з водяною парою: 1 – пароутворювач; 
2 – колба, для перегонки; 3 – холодильник; 4 – алонж; 5 – приймач
Як пароутворювач можна використати колбу Кляйзена з глибоко встановленою трубкою, а найкраще – металевий паровик, обладнаний запобіжною і водомірною трубками. Пароутворювач заповнюють водою 
на 2/3 об’єму. Колбу для перегонки закріплюють похило, щоб бризки через паровивідну трубку не потрапляли в холодильник.

Речовину для очищення вміщують з невеликою кількістю води в колбу, для перегонки, яку щільно закривають гумовою пробкою з двома трубками: одна з них через трійник з’єднана з пароутворювачем, а друга – з холодильником.

Коли вода в паровику закипить, трійник закривають за допомогою гвинтового затискача, і пара надходить у перегінну колбу. Щоб пара води не конденсувалася (затвердіння конденсату) в холодильник, припиняють подачу охолоджувальної води.

Після розплавлення затверділої речовини включають воду в холодильник: дуже обережно, щоб холодильник не лопнув через різкий перепад температур.

Перегонку припиняють, коли почне переганятися чиста вода. Відкривають затискач на трійнику і припиняють нагрівання пароутворювача.
Дистилят розділяють у ділильній лійці. Рідку органічну речовину висушують від залишків води одним з придатних для цього осушувачів. Тверду речовину сушать між аркушами фільтрувального паперу або в ексикаторі з висушувачем.

При перегонці малолетких речовин використовують перегріту водяну пару, для чого між перегінною колбою і пароутворювачем ставлять пароперегрівач, мідний змійовик, обладнаний гільзою для термометра. Пароперегрівач нагрівають пальником до необхідної температури, а колби – 
на бані, температура якої на 10-15 0С вища за температуру перегрітої пари.
5.6 Дробна (фракційна) перегонка
В основі всякої дробної перегонки лежить закон фазової рівноваги 
в системі рідина-пара, відкритий Д.П. Коноваловим: пара збагачена тим компонентом, додавання якого до рідини знижує температуру її кипіння.
Дробна перегонка – спосіб, при якому із суміші рідин з різними температурами кипіння виділяють окремі компоненти.
Існує два основних типи дробної перегонки: 

а) послідовна багатократна дробна перегонка; 

б) точна дробна перегонка в одну операцію (ректифікація).
При багатократній дробній перегонці відбирають кілька фракцій 
в попередньо визначених температурних інтервалах або в інтервалах температур, які визначають за змінами швидкості перегонки. Потім від першої фракції відганяють одну або дві фракції; перегонку ведуть доти, поки температура пари не досягне значення, яке спостерігали при початковій перегонці цієї фракції.

До залишку додають другу фракцію і продовжують перегонку попереднім способом. Такі прийоми перегонки проводять кілька разів, відбираючи фракції в попередньо обраних інтервалах температур або зважаючи межи кипіння основних фракцій.

При дробних перегонках користуються дефлегматорами, що дає можливість підвищити ефективність розділення сумішей і, як наслідок, зменшити число перегонок (рис. 5). Певний тип дефлегматора вибирають з урахуванням властивостей рідин, які утворюють суміш. Дефлегматор закривають корком з термометром. Конструкція дефлегматорів забезпечує охолодження зовнішнім повітрям частини висококиплячих парів, які стікають назад до колби. Низкокиплячі пари надходять у холодильник, а звідти у вигляді конденсату – в приймач.

Стікаюча назад в колбу рідина називається флегмою, а відношення кількості конденсату, що повертається до перегінної колби, до кількості одержаного дистиляту в одиницю часу, називається флегмовим числом.

Флегмове число характеризує розділення суміші на компоненти та швидкість перегонки. Наприклад, якщо флегмове число велике, розділення суміші буде тим повніше, чим менша швидкість перегонки.
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Рисунок 5 – Установка для фракційної перегонки: 1 – колба для перегонки; 2 – дефлегматор; 3 – термометр; 4 – холодильник; 5 – алонж із хлорокальцієвою трубкою; 6 – колба приймач
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