V.3. Distilarea fractionati

Termenul de distilare fractionata are, pentru chimisti, doud semnificatii distincte.

1. Folosirea initiald a termenului se refera la un proces de culegere, in vase de
colectare diferite, a mai multor portiuni de distilat, numite fractii, fractii care fierb pe
domenii succesive de temperatura.

Prima fractie este mai bogata in produsul care fierbe mai jos, deci mai volatil, in
timp ce a doua si urmatoarele contin, succesiv, cantitati tot mai mari din compusii cu
puncte de fierbere mai ridicate.

Separarea distilatului in fractii cu puncte de fierbere tot mai ridicate si supunerea
fractiilor la redistilare permit o separare mai riguroasd a amestecului in componentele sale
constituente decat s-ar fi obtinut printr-o singurad distilare simpld. Cu cat procesul este
repetat de mai multe ori, cu atat separarea este mai buna.

2. A doua, si cea mai frecventd folosire a termenului de distilare fractionata, se
referd la un proces de distilare in care, intre balonul de distilare si refrigerent, se
intercaleaza o coloana de fractionare.

Efectul coloanei de fractionare constd in a realiza, printr-o singurd distilare, o
separare echivalentd mai multor distilari simple succesive, ceea ce reprezintd o reducere
considerabild a timpului de lucru.

Coloana Vigreux, una dintre cele mai simpla si mai larg utilizatd, este redatd in
Figura 1.

Ea are o eficienta modesta, in schimb rezistenta scazuta la
trecerea vaporilor permite obtinerea unor volume mari de distilat
in unitatea de timp; in plus, datoritd suprafetei mici, coloana
retine putin lichid.

Larg intrebuintate sunt si coloanele de fractionare cu
spirala.

Aceste coloane au in interior o spirald din sticla care are
menirea de a mari distanta parcursd de vapori in drumul lor
ascendent, asigurdnd un contact mai intim Iintre vapori si

Figura1. Coloana Vigreux  condens.
Distilarea fractionatd se foloseste atunci cand distilarea
simpla nu este suficienta pentru separarea componentilor, ceea ce este cazul cand
temperaturile de fierbere diferd cu mai putin de 80°C.

V.3.a. Principiul distilarii fractionate

La evaporarea unui amestec binar, faza gazoasa se Imbogateste in componentul mai
volatil conform ecuatiei (8) discutata la distilarea simpla:

B4 X
1-y, 1-x, @

x; — fractia molard a componentului volatil in faza lichida
x, — fractia molara a componentului volatil in fazd gazoasa.

Prin condensarea totald a fazei gazoase se obtine o faza lichida cu aceeasi
compozitie, avand concentratia X, = ya,

y 1 condensare xz xl (2)
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Evaporand lichidul obtinut in felul acesta, concentratia componentului volatil in faza
gazoasa va f1 y; si se poate scrie:
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Repetand de n ori procesul, ecuatia finala va fi:
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Dupa cum se vede s-a obtinut o amplificare a separarii. Aceastd ,,amplificare” a
distildrii se realizeaza asa cum am prezentat mai sus in coloane de distilare in care lichidul
si vaporii se migca in contracurent.

Talerul teoretic este portiunea din coloand, care realizeazd o 1mbogitire a
componentei volatile in faza gazoasd corespunzdtoare echilibrului termodinamic dintre
lichid si gaz la temperatura respectiva (in conformitate cu ecuatia (1)). Talerul real dintr-o
coloana de distilare nu atinge performantele unui taler teoretic.
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a)
Figura 2. Variatia concentratiei in timpul rectificarii: a) determinarea numarului de talere
teoretice prin metoda graficd; b) reprezentarea schematica a talerelor

Numadrul de talere teoretice necesare pentru a realiza separarea a doi componenti
dintr-un amestec se poate deduce din ecuatia (4) din valoarea factorului n.

Daca a = 1, ecuatia (1) este o dreapta [y = f(x)] ce trece prin origine §i are panta 1
(Figura 2a). Pentru o > 1 se obtin curbe ce se ageazd deasupra dreptei [y = f(x)] (curbe de
echilibru), curbarea lor fiind cu atat mai mare, cu cit o este mai mare.

Variatia de concentratie in timpul distildrii fractionate, conform ecuatiilor (1) — (4),
se poate determina grafic din curbele de echilibru [y = f(x)] (Figura 2a). La evaporarea
unui amestec binar cu fractia molard a componentei volatile x;, se obtine in faza gazoasa
pentru acelasi component y;. condensarea vaporilor formeaza un lichid cu compozitia x,.
Acest condensat, la o noud evaporare, va da o faza de vapori cu compozitia y,, iar la
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condensarea acesteia un lichid cu compozitia x;. procesul inainteaza prin treptele din curba
de echilibru si dreapta cu unghiul de 45°, pana cand distilatul ajunge la compozitia dorita.
Numarul treptelor reprezintd numarul talerelor teoretice necesare separarii. Se observa ca
numarul talerelor teoretice este cu atit mai mic, cu cat o este mai mare. Se observa ca orice
curba de echilibru in domeniul x = 1 (100 % puritate pentru distilat) se apropie foarte mult
de diagonala, de aceea, pentru a obtine distilat cat mai pur numarul talerelor teoretice este
cu atit mai mare.

in Figura 3 s-a reprezentat numirul minim de talere teoretice necesare pentru
separarea unui amestec binar echimolar (la reflux total), in functie de diferenta dintre
punctele de fierbere a componentilor, pentru trei puritati diferite a distilatului. Se poate
observa ca exigentele privind coloana cresc rapid cu cresterea puritatii distilatului.
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Figura 3. Determinarea numarului de talere teoretice din diferenta dintre punctele de
fierbere a componentelor

Discutiile anterioare sunt valabile daca se lucreaza in conditii de reflux total, adica
nu se scoate distilat, totul curge inapoi.

V.3.b. Lucrare de laborator

1. Distilarea fractionata a unui amestec CH;Cl, : CH;0H (1:1)

in balonul de distilare se introduce un amestec de CH>Cl, si CH;0H (1:1 in volum),
se adauga centrii de fierbere si se asambleaza instalatia.

Se incdlzeste balonul pe baie de apa. Imediat ce amestecul incepe sd fiarba,
temperatura baii se regleaza astfel incat lichidul sa distile incet si regulat, cu o viteza de
aproximativ 2 ml (60 picaturi) pe minut.

Se colecteaza fractia care distila intre 38 — 43°C 1n flaconul A, cea care distila intre
43 — 60°C 1n flaconul B, 60 — 64°C in C. Dupa distilarea fractiei C, se opreste Incalzirea, se
lasd sd se raceascd balonul si se toarnd reziduul in vasul D; se masoara volumul fiecarei
fractii si se inregistreaza rezultatele.

Daci eficienta de separare a coloanei nu este buna, se impune efectuarea redistilarii.
in distilarile urmatoare se va proceda astfel: se
toarna continutul flaconului A in balonul de
distilare, se adauga centrii de fierbere si se distila
colectand, 1n flaconul A, fractia ce are p.f. =38 —
43°C. Cand mercurul termometrului atinge
valoarea 43°C, distilarea se opreste si se adauga
continutul flaconului B. Se continua distilarea si
se colecteaza fractia cu p.f. = 38 — 43°C 1n vasul
A, fractia cu p.f. =43 — 60°C in flaconul B.

Cand temperatura este de 60°C, se opreste
distilarea si se adaugd continutul flaconului C,
apoi iar se distila si se colecteaza fractia cu p.f. =
38 — 43°C in vasul A, fractia 43 — 60°C in
- coloana Vigreux flaconul B si fractia 60 — 64°C in flaconul C.
~capiThiela uvas raceptor Cand termometrul indici 64°C, se opreste

distilarea, se raceste balonul, se scurge coloana,
se desface instalatia si se trece reziduul in vasul
D. Se masoara volumele fiecarei fractii si se trec

Figura 4. Instalatie pentru distilarea rezultatele in tabel (Tabelul 1)‘
fractionata
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Fractia Interval de Volumul fractiilor, in ml

temperaturd °C | Prima distilare | A doua distilare | A treia distilare
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reziduul

Volum total

Daca fractia B are mai mult de 20 ml, se face a treia distilare, in aceeasi maniera de
lucru. Daca este necesar se efectueaza a patra si a V-a distilare, astfel ca fractia A sa
contina cea mai mare parte din CH,Cl,, iar fractia C aproape tot metanolul.

Pentru indepartarea impuritatilor mecanice si a substantelor colorate, fractia C se
poate redistila simplu.

Pentru fiecare distilare fractionatd se va trasa graficul volum de distilat —
temperatura.

2.  Distilarea fractionatd a unui amestec de benzen — toluen

Se separa un amestec benzen — toluen prin procedeul descris mai sus, la o viteza de
distilare mai mica, fiind convenabile urmatoarele intervale de temperatura: A 80 — 85°C, B
85-91°C, C91-99°C, D 99 — 106°C, E reziduu.

3. Distilarea fractionati a amestecului CH;OH — HOH
Se distila fractionat un amestec metanol — apa, utilizand intervalele: A 64 — 70°C, B
70 — 80°C, C 80 — 90°C, D 90 — 95°C, E reziduu.




