D,EVSTI,L ACE Forma provedeni na Z5: D
11. ZA SNIZENEHO TLAKU Casové ndro&nost : 30 min

(vakuova destilace) Vysvatlivky:

D — demonstra¢ni pokus

Princip:

smési, jejichz teploty varu se od sebe li§i o vice nez 20°C, Ize oddeélit jednoduchou destilaci, za
predpokladu, ze se pfi teploté varu nerozkladaji.
Destilace spociva v prevadéni kapalnych latek pomoci zahfivani na latky plynné a v jejich
nasledné kondenzaci chlazenim zpét do skupenstvi kapalného. Kapaliny ziskané destilaci se
nazyvaji destilaty a zafizeni, v némz destilace probiha, nazyvame destilaéni pfistroj. Jeho
hlavnimi sou¢astmi jsou:

e zdroj tepla (jimz se destilovana latka zahfiva),

e destilaéni nadoba (v niz se destilovana latka zahfiva),

e teplomér (pro kontrolu teplotu),

e chladi¢ (v némz zkapalriuji pary latky)

e predloha (nadobka, do které se jima destilat).
Casti destilaéniho pfistroje jsou spojovany pomoci zatek nebo zabrust.
Zdroje tepla musi byt upraveny tak, aby byl stejnomérné ohfivan cely objem kapaliny. Z toho divodu se
uziva vzdusnych, vodnich olejovych nebo parafinovych lazni. Destilaéni nadoby se plni nejvyse do 2/3
celkového objemu a vkladaji se do nich kousky pérovité pemzy nebo sklenéné kulicky a stfepy pro
zabranénim utajeného varu. Teplomér musi byt tak dlouhy, aby nadobka se rtuti byla asi 10 mm pod
postrannim vyvodem destilacni banky, ¢imz se zajiStuje méfeni skute€né teploty par.
Volba chladi¢t se Fidi teplotou varu latky. Jejich Gc€innost je tim vétsi, ¢im vétsi je obsah chladiciho
povrchu. Vodni chladi¢e vyuzivaji vétSinou protiproudového systému chlazeni. Nastavce se vyuzivaji
pfi destilacich zdravi Skodlivych nebo snadno vznétlivych latek a zajistuji pfimé napojeni chladi¢e na
predlohu a odvod nezkapalnénych plynd mimo pracovni prostor.
Nejjednodussi je provedeni destilace za normalniho tlaku. Pro destilaci latek, jejichz teplotu varu
potfebujeme snizit, vyuzivame destilaci za snizeného tlaku. Pro latky, které je nutno chranit pfed
rozkladem, vyuzivdme destilace s vodni parou a pro latky blizkymi teplotami varu se vyuziva frakéni
destilace, kterou provadime v aparatufe, ktera umozhuje, aby se ¢€ast zkondenzovanych par
kontinualné vracela do destilaéni banky stékanim proti proudu par a tak dochazelo k neustalému
vyparovani a kondenzaci. Jedna se tedy o opakovanou destilaci nebo-li rektifikaci, kterou provadime
v destilaénich (rektifikacnich) kolonach.
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Pomiicky: Claisenova baiika, teplomér se zabrusem, varna kapilara nebo varné
kaminky, vodni vyvéva, predloha ze silnosténného skla (odsavaci lahev), pojistna lahev,
vakuové hadice, protiproudovy chladi¢, nalevka, varné kulicky, nadoba pro vodni lazen,
plynovy kahan, kfizové svorky, drzaky

Chemikalie: kapalina pro destilaci — vodny roztok manganistanu draselného

Pracovni postup:

1. Destila¢ni zafizeni sestavime z Claisenovy banky (pfip. destilacni barnky s Claisenovym nastavcem),
do jehoz ohnutého hrdla zasuneme zabrusovy teplomér a do rovného hrdla varnou kapilaru, ktera
zabranuje utajenému varu. Claisenovu bariku umistime do nadoby s vodou — vodni lazné.

2. Claisenovu barku napojime na protiproudovy zabrusovy Liebiglv chladi¢, ktery uchytime pomoci
kfizové svorky a drzaku do stojanu.

3. Protiproudovy chladi¢ napojime pfes zdbrusovou alonz na pfedliohu ze silnosténného skla (odsavaci
lahev), ktera snese podtlak. Upevnime ji drzakem na laboratorni stojan

4. Na predlohu rovnéz napojime odsavaci pojistnou lahev (Woulfovu) u niz je mozno kohoutem
regulovat podtlak. Ke spojovani jednotlivych ¢asti aparatury pouzivame vakuovych zpevnénych hadic.
Celou aparaturu sestavujte pomoci obrazku na druhé strané karty pokusu.




POZNAMKA:

S aparaturou pro vakuovou destilaci musime zachazet zviast opatrné. Predem zkontrolujeme
neporusenost jednotlivych dili a dfive neZz zapojime vyvévu, nasadime si ochranny obli¢ejovy stit,
protoze vlivem utajeného varu nebo poskozeného mista ve skle se muze aparatura snadno roztfistit.

5. Kapalinu tj. vodny roztok manganistanu draselného, nalévame pomoci nalevky s dlouhym stonkem
do otvoru, z néhoz vyjmeme teplomér. Ten po naliti opét nasadime do otvoru. Barku pinime nejvySe
do 2/3 objemu a pfidavame 3 — 4 varné kuli¢ky. Potom pustime do protiproudového chladi¢e vodu,
zapojime vyvévu a zaéneme zahfivat. Zdroj tepla volime podle teploty varu latky. V nasem pfipadé je to
plynovy kahan

6. Od okamziku zahfivani sledujeme teplotu na teploméru. Tato destilace se pouziva predevsim
pro destilaci organickych latek, nebot pfi ni dochazi, vlivem snizeni tlaku, ke snizeni teploty, pfi které
latka pfechazi z plynného do kapalného skupenstvi. VétSina z nich se totiz rozklada jiz kolem teploty
jejich bodu varu. Ve vakuu se da teplota varu snizit i o vice nez 100°C.

7. Zdroj tepla odstranime, jakmile jiz varna kapilara neni ponofena do kapaliny, nebo jakmile teplota
zacne stoupat, coz svéd¢i o konci destilace. Teprve po odstranéni zdroje tepla zruSime podtlak
pomalym otevienim regulaéniho kohoutu Woulfovy lahve a uzavieme pfivod vody do vyvévy.
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1. nadoba s vodou (vodni lazen) 6. silnosténna odsavaci barika (pfedloha)
2. Claisenova barika 7. pojistna (Wolfova) lahev
3. sklenénd kapilara 8. Zihaci kruh s keramickou sitkou
4. teplomér 9. plynovy kahan
5. Liebiglv chladic¢ 10., 11., 12. laboratorni stojany

Otdzky a dkoly:

Pro ovéfeni si schopnosti praktické aplikace pfi vySe uvedeného postupu provedte destilaci
za snizeného tlaku s vodou z vodovodu. VSimnéte si, jak na zménach tlaku zavisi teplota varu
vody.







