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LABORATORNE DESTILACNE KOLONY (I)
ZHODNOTENIE NIEKTORYCH DRUHOV NASYPNYCH NAPLNi

J. PAULECH, J. DYKYJ

Vyskumny ustav acetylénovej chémie v Novakoch

Laboratérnej destilaénej technike sa v poslednom &ase venuje zvySena
pozornost, o ¢om svedéi nielen velké mnozstvo prac, ale aj monografii veno-
vanych tejto otazke [1, 2, 3, 4, 5, 6]. Pre preparativne price maju ddlezitost
najmé kolény s neusporiadanou naplilou, pretoze sa daji lahko zhotovit
v kazdom laboratériu. Obzvlast zaujimavé st naplne vyrobené zo skla alebo
z keramického materialu, kedZe mozno na nich destilovat korozivne latky
alebo latky, ktoré sa v styku s kovom rozkladaji. Preto pri $tidiu naplni do
destilaénych kolén najviac pozornosti sme venovali ndplniam vyrobenym
zo skla alebo skleného tkaniva.

Pouzité koldny a sledované ndplne

Kolény boli zhotovené zo sklenych trubic rézneho priemeru, vyplnenych prislusnou
néapliou. Na kolénu bol nataveny postriebreny evakuovany skleny plast. Takto upravené
kolény sme vkladali do ohrevného plésta z dvoch suastrednych kovovych rarok [7].
‘Vniitorné rirka bola vyhrievand navinutym odporovym drétom, priestor medzi obidvoma
rarkami bol vyplneny sklenou vatou. Toto usporiadanie zarudovalo dostatoénu tepelni
izoléciu kolén [8]. Kovovy obal kolény sa vyhrieval tak, aby teplota pladsta bola o 2—3 °C
nizSia nez teplota v hlave kolény.

Porovnéavali sme navzdjom kolény plnené keramickymi kordlkami (Raschigove
kruzky), nepolievanymi keramickymi Berlovymi sedielkami, Fenského zavitmi zhotoveny -
mi zo sklenej nite, kraZkami z buZirok zo skleného vldkna, a to s hladkym a so zdrsnenym
povrchom (Raschigove kriazky zhotovené zo sklenej buZirky).

Sklené Fenského zdvity moZno zhotovit napr. tak, Ze sklenu tyéinku vytiahneme
nad plameniom v tenké vlakno, ktoré za hortica nataéame na kovovy drét. Sklentd Spirdlu
rozreZeme potom tak, aby jeden kus obsahoval jeden zavit. Vyroba tejto néplne je ob-
ta¥né a jej wlinnost je podstatne horSia nez naplne analogicky zhotovenej z kovového
drétu. Vyrobili sme preto naplii tym sp6sobom, Ze sme na drétik o priemere 2 mm na-
vinuli sklenti nit o priemere 0,6 mm. Aby Spirdlovy tvar nite ostal zachovany, vloZili
sme dréty s navinutymi Spirdlami na 5 minat do pece temperovanej na 450 °C. Po ochlad-
nuti sme Spirdlu rozrezali pozdi¥ drétu, &im sme ziskali $piralky o jednom zévite. Jednot-
livé zdvity udrziavali svoj tvar, boli pruzné, mali v8ak malt mechanicki pevnost, v d6-
sledku &oho v koléne vplyvom vahy nédplne a pridiacej kvapaliny sa v kritkej dobe
navzéajom zauzlovali, takZe prienik kolénou trvale klesal a koléna sa napokon prakticky
upchala.

Népln zo sklenej buzirky je analégom néplne, ktort navrhol O. Cerny [9]. Uvedeny
autor vyrdbal naplh z obdiZnikovych kuskov sklenej tkaniny, ktoré stodil do tvaru
Raschigovho kruzku. Vyroba tejto ndplne je obtaind a napli je mélo stabilna. Len éo
nas priemysel zadal vyrabat zo sklenych niti pandusky o malom priemere, bolo moZné
zhotovit velmi udinnu stabilnu celosklent naplii. Népli zo sklenej buZirky sa ned4 zhoto-
vit nastrihanim predajnej buZirky na malé kusky, kedZe neupravend buZirka jednalk
nem4 okruhly tvar, jednak konce sa po rozstrihani rozpletajii. Rozpleteniu rozstrihanej
buZirky moZno zabrénit tak, %e ju vopred vyhrejeme na vhodnua teplotu. Teplota, na
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ktora treba buzirku vyhrievat, zavisi od druhu skloviny a musi sa experimentalne urgit.
Ak sa buZirka temperuje pri prili§ nizkej teplote alebo prili§ kréatku dobu, nastrihané
krazky nie st stabilné, maja snahu rozplietat sa. Pri temperovani na prili§ vysokii teplotu
sa vldkna rozosklievaji, pripadne sa zlievaji, napli krehne a drvi sa. V nasom pripade
sme buZirku temperovali 5 minat pri 450 °C.

A B

Obr. 1. BuZirkové napln. A — oby¢ajnd, B — zdrsnena.

Optiméalnu teplotu a dobu temperacie uréime tak, Ze z buZirky vytiahneme kusok
nite a navinieme ju na kovovy drét o priemere asi 2 mm. Drét s natoéenou nitou vlozime
na kratku dobu do predhriatej pece. Ked je nit temperovanim dostato¢ne upravena,
uchovéva si po stiahnuti z drétu Spirdlovy tvar, je pruzné a nie je krehka.

Postup pri vyrobe naplne: Predajnti buzirku najprv extrahujeme vhodnym rozpus-
tadlom, aby sme vldkna zbavili lubrikaénej latky (inak pri temperovani latka karboni-
zuje). Po extrakeii buZirku navledieme na kovovy drét a vloZzime do temperovacej pece.
Temperovant buZirku stiahneme z dr6étu a impregnujeme napr. 10 °; roztokom poly-
vinylacetatu v aceténe. Takto upraventt buZirku nastrihdme na kuasky Ziadanej dizky.
Kolénu plnime impregnovanou napliiou a potormn impregnadni vrstvu odstranime extrak-
ciou.

UdinnejSiu napli ziskame, ak povrch buZirky zdrsnime tak, aby z jej vonkajSieho
povrechu vyénievali kratke sklené chipky. Buzirku navlegent na drot zdrsiiujeme eSte
pred extralkciou lubrikacénej latky. Pri zdrsiiovani extrahovanej buzirky lahko moéZeme
pretrhnut celd nit alebo poskodit vizbu. Okrem toho vzniké neprijemny skleny prach.

Testovanie kolén

Pri hodnoteni jednotlivych kolén sme stanovili:
a) pocet teoretickych poschodi pri totdlnom spétnom toku,
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b) prienik,

c) pracovny obsah (dynamickua zédrz kolény),

d) tlakovy spad na koléne.

Na stanovenie poétu teoretickych poschodi (TP)sme pouZili zmes benzén + chlorid
uhligity. Pouzity chlorid uhlidity p. a. sme rektifikovali na koléne 40 TP, n}} = 1,4573;
benzén bez tiofénu sme krystalovali a rektifikovali, n}} = 1,4979. Vzorky zmesi z varnej
banky a z hlavy kolény sme odoberali stiéasne pomocou zariadenia znézorneného na
obr. 2. ZloZenie zmesi sme uréili refraktometricky. Poéet teoretickych poschodi sme
stanovili pomocou tabulky uvedenej v monografii [1].

Obr. 2. Obr. 3. Obr. 4.
Obr. 2. Testovacia aparatura (bez ohrevného plésta).
Obr. 3. Pristroj na meranie prieniku.

Obr. 4. Pristroj na meranie prechodnej zadrze.

Na meranie prieniku sme pouZili vhodne upraveny refluxny néstavec (obr. 3). Kon-
denzét z chladida stekd do kalibrovanej rurky opatrenej kohtitom, ktory sa zatvéra
len pri merani prieniku. Meria sa ¢as potrebny na to, aby do rirky natieklo uréité mnoz-
stvo kvapaliny. Meranie je jednoduché a presnejSie ako meranie prieniku z ohriatia
chladiacej vody [10] alebo pomocou poéitania kvapiek [11].

Pracovny obsah: Koloénu sme vopred vysu$ili a do banky sme odmerali uréité mnoz-
stvo kvapaliny. Banku sme zahrievali pri totdlnom refluxe, aZ sa koléna zahltila, odsta-
vili sme kurenie a nechali sme kolénu 15 mintt odkvapkat. Banku sme ochladili a jej
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obsah zmerali. Rozdiel objemov testovacej zmesi pred destilaciou a po destilacii udava
objem kvapaliny, ktory sa zadrZiava v koléne (statickéd zddrz kolény).

Potom sme medzi banku a kolénu vloZili dielec zndzorneny na obr. 4. Ak kohut v dielci
je otoéeny tak, aby stekajuca kvapalina odtekala do banky, koléna pracuje norméilne
a v uréitej dobe sa dosiahne rovnovaha. V tom okamihu néhle odstavime ktirenie, ochla-
dime banku mokrou handrou a kohut otoéime tak, aby reflux nemohol stekat do banky.
Po stvrt hodine kvapalinu, ktord stiekla, vypustime do odmerného valca a po vytempero-
vani zmeriame jej objem. Namerany objem - statickd zadr? udéva dynamickd zadr
(pracovny obsah) kolény za danych podmienok. Staticka zddrz je konstantna, dynamické
zédrZ zévisi od prieniku.

Tlakovy spad na koléne sme merali U-trubicou naplnenou dietylénglykolom (pozri
obr. 2). Vyhodnejsie je vSak plnit manometer priamo testovacou zmesau. Manometer
udéva pretlak v banke oproti atmosfére. PretoZe tlak na hlave kolény sa prakticky
rovna atmosferickému tlaku, pretlak v banke stiéasne udava tlakovy spad kolény.

Porovnanie rozliényjch druhov naplni

Rozliéné druhy néplni sme porovnévali v jednej a tej istej koléne o vnitornom priemere
30 mm. Népln sme sypali do vysky 195 mm. Vysledky pokusov st uvedené v tab. 1
a na diagrame 1, 2 a 3.

150
/ ot
//
100 =
3 o
E 1)
& / | L —2
9 ~ o
50 |
=l “//_f.——--,o——5 J
— | o 4
fo{’%ﬁ
0 10 " 20 30 40

PRIENIK - ml/mm.,
Diagram 1. Uginnost rozliénych néplni pri réznom prieniku. Vo vietkych pokusoch
priemer kolény bol 30 mm, vyska néplne 195 mm.

1. keramické kordlky 5,5%X 5,5 mm; 2. Berlove sedielka 4X 4 mm; 3. sklend buZirka
nezdrsnené, priemer 4 mm, dlzka 5 mm; 4. zdrsnend buZirka, priemer 4 mm, dlka 5 mm 3
5. Fenského zavity zo sklenej nite, vnutorny priemer z4vitu 2 mm, priemer nite 0,6 mm.

Z tab. 1 a diagramu 1 vyplyva, Ze naplii zo zdrsnenej sklenej buZirky je v sktimanej
oblasti prieniku priblizne 4.4 krat GéinnejSia neZ naplt Raschigovych krazkov, 2,7 krat
uéinnejsia nez néplii z Berlovych sedielok, 1,5—1,8 krat Gdinnejfia neZ ndpli z ne-
zdrsnenej buZirky a 1—1,4 krat u8innejSia ne? naplt z Fenského zavitov. Zdrsnenie
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Tabulka 1

Pracovné charakteristiky rozli¢nych naplni. Priemer kolény 30 mm, vyska ndplne 195 mm

, !
Népls n§ @o | VETP | Prienik Pracovny | Pretlak
By (mm) ml/min. (ml) mm H,0
keramické korél- 1,4880 70 3,1 | 10,4 2,1
ky 5,56 X 5,5 mm, 1,4926
vnutorny priemer
3 mm 1,4860 89 8,2 10,4 3,2
1,4905
1,4870 98 15,0 10,6 4,6
1,4911
1,4879 130 33.3 15 14
1,4912
Berlove sedielka 1,4831 42 3,0 12,5 2,2 :
4 X 4 mm 1,4910
1,4835 49 6,1 13,4 3,3
1,4907
1,4853 56 10,5 14,7 4,1
1,4909
1,4851 75 26,0 18,2 19,5
1,4904
1,4870 75 31,9 19,0 25,8
. 1,4917
|
|
Népli z hladkej |  1,4737 17 2,7 16,2 1,2
sklenej buzirky, ©1,4909
priemer 4 mm, :
dizka 5 mm 1,4771 23 5,0 17,5 2,2
1,4909
1,4806 35 8,1 19,0 4,0
1,4904
1,4839 40 10,3 20,0 5,2
1,4920
1,4821 43 21,4 23,8 13,7
1,4902
1,4838 50 30,7 25,0 31,2
1,4908 I ; |
I
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Pokraé. tab. 1

i
Néplii zo zdrsne- 1,4730 16 3,4 21,6 A 1,8
nej buzirky, 1,4911 !
priemer 4 mm,
dlzka 5 mm 1,4741 18 6,8 24,0 3,6
1,4911
1,4760 21 10,1 26,2 4,4
1,4911
1,4795 25 15,1 29,0 6,6
1,4921
1,4789 27 25,0 31,5 13,4
1,4911
1,4821 30 32 33 18
1,4923
. |
Fenského zavity 1,4720 13 2,8 — 1,1
zo sklenej nite, 1,4929
priemer zavitu .
2 mm, priemer 1,4774 22 8,8 — 2,2
nite 0,6 mm 1,4916
1,4812 32 14,2 —_ 3,4
1,4914
1,4834 38 26 — 7,8
1,4918

povrchu vplyva velmi priaznivo na téinnost néaplne zo sklenej buZirky. Fenského zévity
zo sklenej nite pre svoju malid mechanicki pevnost nie si vhodné pre néplne kolén.
rastie vSak pomalSie ako téinnost kolény, takZe prepoditany na jedno teoretické po-
schodie je opét vyhodnejsi pri nadplniach zo sklenej buZirky. Napriklad pracovny obsah
na jedno teoretické poschodie pri prieniku 25 ml/min. je pri

Raschigovych krizkoch 7 ml

Berlovych sedielkach 6,4 ml
nezdrsnenej buZirke 5,8 ml
zdrsnenej buZirke 4,5 ml

Zayvislost tlakového spaddu od prieniku je zndzornend na diagrame 3 (obidve osi st
v logaritmickej mierke). Na kaZdej krivke vidime zlom, éo nasved&uje, Ze so stipajicim
prienikom nastala v koléne néhla zmena hydrodynamickych pomerov. V nijakom pri-
pade neboli kolény eSte zahltené. Zlom na krivkéch (diagram 3) nastdva pri zdrsnenej
néplni za mensieho prieniku.

KedZe napln zhotovend zo zdrsnenej buZirky sa ukazala najlepSou, v dalsich pokusoch
sme sa sustredili len na tuto naplii.
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Diagram 2. Zavislost pracovného obsahu rozliénych néaplni od prieniku.

1. keramické koralky; 2. Berlove sedielka; 3. nezdrsnend sklend buZirka; 4. zdrsnena
sklena buzirka. BliZsi opis ndplni pozri pod diagramom 1.
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Diagram 3. Zavislost tlakového spiddu na kolénach plnenych rozliénymi népliami od
prieniku. Priemer kolény 30 mm, vySka néplne 195 mm.
1. keramické koralky; 2. Berlove sedielka; 3. nezdrsnené buZirka; 4. zdrsnena buZirka,
5. Fenského zavity. BliZ§i opis néplni pozri pod diagramom 1.

Ndplti zo sklenijch bufirok

.

Podla vyrobeu pod priemerom buZirky sa rozumie vnutorny priemer. Skutoény
priemer buZirky zavisi od hrubky nite, od spdésobu pletenia a moZe sa znatne menit
natahovanim buZirky. Z buZirky, ktoré podla vyrobcu mala priemer 2 mm, dostali sme
po tprave a nastrihani krazky o vonkajSom priemere 3 mm. Z trojmilimetrovej buZirky
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sme vyrobili napli o priemere 4 mm. V tab. 2 je udany skutoény vonkajsi priemer kru-
kov po tiprave a nastrihani.

Tabulka 2

Charakteristika néplni zo zdrsnenej buZirky o réznych priemeroch. Priemer kolony
30 mm, vyska naplne 195 mm

Ry nj %o | VETP | Prienik | FTaCOWDY | proylak
mm Ty mm ml/min. ml mm H,O0
Priemer 3 mm, 1,4760 16 6,9 26,4 2,8
di#ka 7 mm 1,4937
1,4744 18 9,9 27,8 5,0
1,4916
1,4760 19 13,4 29,0 7,0
1,4917
1,4750 20 20,0 31,7 . 10,7
1,4905
1,4747 24 28,0 38,0 16,7
1,4881
Priemer 4 mm, (Pozri tab. 1)
dlzka 5 mm
Priemer 5 mm, 1,4752 18 3,0 22,5 1,0
dl¥ka 9 mm 1,4917
1,4788 26 8,0 25,1 2,0
1,4913
1,4819 30 15,7 28,1 5,0
1,4923
1,4819 37 25,0 30,5 10
1,4910
1,4841 50 40 30,5 18
1,4911
1,4849 48 45 33,3 24
1,4918

Vplyv priemeru zdrsnenej buZirky na téinnost sa sledoval v tej istej koléne ako pri
predchadzajucich pokusoch. Vysledky merani si v tgb. 2 a na diagrame 4. Ako sa dalo
otakdvat, udinnost rastie s klesajiicim priemerom buZirok, naproti tomu tlakovy spad
a pracovny obsah stupa.

Vplyv priemeru kolény na uéinnost sme premerali pomocou néplne zo zdrsnenej
buzirky o priemere 4 mm. Vysledky st uvedené v tab. 8 a na diagrame 5. Uginnost
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Diagram 4. Zévislost VETP od priemeru kraZkov (zdrsnené). Priemer kolény 30 mm,
vyska nédplne 195 mm.

1. prienik 5 ml za min.; 2. prienik 10 ml za min.; 3. prienik 20 ml za min.; 4. prienik 30 ml
za min.
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Diagram 5. Zavislost VETP od priemeru kolény. KriZky zo zdrsnenej buZirky, priemer
4 mm, dlzka 5 mm, vyska néplne 195 mm.
1. prienik 3 ml za min.; 2. prienik 5 ml za min.; 3. prienik 10 ml za min.; 4. prienik 20 ml
za min.; 5. prienik 30 ml za min.
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Tabulka 3

611

Zévislost udinnosti naplne od priemeru kolény. VySka naplne 195 mm. Rozmery kraZkov:

priemer 4 mm, dizka 5 mm. (Zdrsnena buirka)

Priemer . Pracovny
mm : ml 2

10 1,4767 22 1,0 3,3 —
1,4911
1,4794 25 1,8 3,7 —
1,4917
1,4810 33 2,7 4,5 —
1,4893
1,4857 51 3.4 5,2 —
1,4921

20 11,4702 14 1,6 15,5 2
1,4904
1,4721 17 3,4 15,7 2
1,4897
1,4763 22 4,9 15,7 2,5
1,4906
1,4799 26 7,6 16,7 8,5
1,4921
1,4780 27 10,0 18,0 —
1,4901 d
1,4820 28 13,0 18,3 16,0
1,4928

30 (Pozri tab. 1)

40 1,4709 14 4,5 29 1
1,4911
1,4721 15 8,4 30,5 1,5
1,4912
1,4751 18 11,0 - 2
1,4918
1,4771 20 18,1 33,0 4
1,4921
1,4802 30 40 39,5 11
1,4912
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kolény pri rovnakom prieniku stipa s jej vzrastajicim priemerom. Pri vSetkych kolé-
nach stiipa VETP so vzrastajicim prienikom. Najvicsi vzrast VETP vidiet pri koléne
o priemere 10 mm, ¢o suvisi s rychlostou par v koléne.

Z analdgie s prevadzkovymi kolénami plnenymi Raschigovymi kruzkami dalo by sa
odakdvat, Ze VETP bude klesat so stipajicou vyskou kolény. Vyrobili sme preto kolénu,
ktoréd mala tro;na,sobnu vysku néplne, t. j. 600 mm (priemer kolény 30 mm, priemer
néplne 4 mm, dizka 5 mm). Hodnota VETP sa viak pri rovnakom prieniku nezmenila.
Népln z buzirky m4 kapilarny povreh, rozdeluje preto rovnomerne reflux po celej dizke
naplne. Nedochadza tak k tvorbe Skodlivych pradov, ktoré by zniZovali Géinnost kolény.
Preto kolénu netreba pred destilaciou zahlcovat, ako sa to robi pri kolénach plnenych
naplinami z kovu (Fenského zdvity, Dixonove krazky) [12, 13].

Na udinnost kolény nemaju prakticky vplyv mensie odchylky v spésobe plnenia. Pri
plneni treba dbat, aby cely objem kolény bol pokial moZno rovnomerne vyplneny kraz-
kami. Preto pri plneni ot48ame trubicou a poklepdvame na 1u, aby sa napli usadila. Takto
vyrobené kolény maju reprodukovatelnt udinnost.

Ani mensie zviéSenie difky kruzkov sa zjavne neprejavuje na udinnosti kolény, ak
priemer kol6ny je dostatoény. Krazky o priemere 3 mm a di¥ke 5 mm alebo 7 mm v koléne
o vnutornom priemere 30 mm maju prakticky rovnakd uéinnost. Napli vyrobené z dlh-
Sich kruzkov je vSak stabilnejSia a mechanicky pevnejSia.

Treba dbat len na to, aby pri destildcii bola koléna v zvislej polohe. Ak kolénu odklo-
nime od vertikdly, jej u€innost klesne (diagram 6).

' 40
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Diagram 6. ZniZenie udinnosti ndplne odklonom kolény o 7,5° od vertikaly. Koléna.
o priemere 30 mm, vySka néplne 195 mm. Népli zo zdrsnenej buZirky, priemer 4 mm,.
dlzka 5 mm.

1. zvisl4 koldna; 2. Sikmé koldna.
Zaver
Néapli vyrobend zo sklenej buzirky, ako vidiet, mé rad prednosti pred bezne
pouzivanymi neusporiadanymi ndpliiami. Treba vSak upozornit, Ze napli
nie je takd stabilna ako beZné masivne naplne, napr. sklené alebo keramické.
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Raschigove krizky. Naplii zo sklenej buzirky trpi otrasmi, neznasa casté pre-
sypavanie, je lahkd, takZe pri prudkejSom vyvine par vo varnej banke (pre-
hriatie) moéZe sa v kol6ne deformovat. Nehodi sa preto pre vakuové destilacie,
kde &asto i pri velkej opatrnosti méze do aparatiry vniknut naraz vzduch.
Aj pri obydajnej destildcii odporiéame naplii zvrchu zatazit, napr. malou
vrstvou masivnejdich Raschigovych krazkov. Raschigove krizky chrania
niplit i pred poskodenim dopadajicimi kvapkami. Tieto nevyhody st vSak
vyvézené velkou uéinnostou naplne a lahkou pristupnostou, takie mézeme
ndplii odporidat pre zlepSenie techniky laboratérnych destildcii.

Pre praktické pouzitie v laboratériu najvhodnejSou sa zdé buzirka o konec-
nom priemere 2 mm (po uprave vonkaj§i priemer 3 mm). Népli vyrobend
z tejto buzirky bola zo vSetkych skiSanych naplni najstabilnejsia, mala dosta-
toény prienik a hodi sa pre beiné priemery kolén pouzivanych v laboratériu.

Suhrn

Porovnéavala sa éinnost, prienik, pracovny obsah a tlakovy spad laborator-
nych kol6n s rozliénymi sklenymi alebo keramickymi neusporiadanymi na-
pliiami (keramické Raschigove kruzky, Berlove sedielka, Fenského zavity
vyrobené zo sklenej nite a naplii vyrobend z oby¢ajnej a zdrsnenej sklenej
buzirky).

NajudinnejSou sa ukdzala ndplii zo zdrsnenej sklenej buzirky. Vyskovy
ekvivalent teoretického poschodia (VETP) kolise pri koléne (priemer 30 mm)
plnenej népliiou zo sklenej zdrsnenej buzirky (priemer krizkov 3 mm, dizka
7 mm) od 16 mm do 24 mm, podla prieniku. Uginnost naplne sttpa s klesaji-
cim priemerom buzirky a so stipajicim priemerom kolény. Uéinnost kolén
plnenych népliiou z buzirky nezavisi prakticky od dizky kolény, v urditych
medziach ani od dizky nastrihanych krizkov. Koléna v8ak musi byt upevnena
zvisle. Naplii je lahko pristupnéd a lacné, takZe ju mozno odporiéat pre desti-
lacie v laboratériu.

JIABOPATOPHBIE TUCTUW I TATMOHHBIE KOJIOHHEI (I)
OINEHKA HEROTOPBIX TUIOB HACHIITHRIX HACAJIOK

. TTAYJEX, fI. IHKHA
1lcitejioBaTe 1 bC KM HHCTUTYT anetn icHoBoi xuMuu B HoBarax
BriBo; i

ComocrapsieHbl d{peKTUBHOCTH, paGovasi CKOPOCThL Iapa YACAbHLIA, pabounii o6BeM
4 CONPOTHMBJIEHHE J1aDOPATOPHBIX KOJIOHH ¢ HACKHIIHBIMI CTEKIAHHRIMH MIIM KepaMAUCCKUMH
HacajjkaMu (KepaMHuyecKue Koabuna Pawmmra, cejyioobpassbie Tena bBepsia, cTeKisAHHbIe
cnmpanu (DeHCKe M HacaIKWM M3 OObIKHOBEHHON H IIEPeXOBATOi CETKOOOpasHOH CTEK.IAHHOMN
TPYOKM HamOMMHAIINEH OIJIETKY 5JIeKTPONPOBO(a).

Bricora, skBmBaseHTHast Teopetuueckoir Tape:ike (BATT) y xo:oHHH (muamerpoM 30 MM)
¢ HacaJKoi M3 IIepoXoBaToil ceTKoOOpasHOIi CTCK/IAHHOW TPYOKM (QmaMeTp KoJem 3 MM,
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opiuHa 7 MM) cocraBisier oT 16 1m0 24 MM, B 3aBMCHMOCTH OT CKOpocTM pabouero mapa.
9pderTUBHOCT Haca[(KM MOBBINIACTCSI ¢ YMCHIICHHEM jMaMeTpa HAacalKH ¥ ¢ yBeJMuYeHHeM
AMaMeTpa KOJIOHHBI. JQPEKTHBHOCTS KOJIOHH 3aNOJHEHHLIX HACAJKOM M3 LIepPOX0BATOM
CeTKOOOPa3HOHl CTEeK;IAAHHOI TPYOKM, NPAKTHUCCKM He 3aBUCMT OT JUIMHBI KOJIOHHH U B
ONPCJCICHHLIX MPE/ICiIaX TAKMKE OT jUIMHH Hape3aHHLIX KOJICL{, OJIHAKO KOJIOHHA JOJHA
ObITh ycTaHOBIIEHa cTpPOro BepTukanabHo. Hacajka merxo pocTynmHa U jielieBa ¥ HO3TOMY
PeKoOMeHyeTes JUIA JMCTHIIALMM B 1a60paTOPHLIX YCJIOBHSX.

[Toctynuno B pepaxmuio 22. 11. 1956 r.

LABORATORIUMSDESTILLIERKOLONNEN (I)
BEWERTUNG EINIGER ARTEN VON SCHUTTFULLMATERIALIEN

J. PAULECH, J. DYKYJ
Forschungsinstitut fur Azetylenchemie in Novaky
Zusammenfassung

Die Autoren verglichen die Wirksamkeit, den Durchsatz, den Betriebsinhalt und
den Staudruck bzw. das Druckgefille von Laboratoriumsdestillierkolonnen mit ver-
chiedenen aus Glas oder keramischen Stoffen hergestellten ungeordneten Fullungen
(keramische Raschig-Fullkorper, Berl-Sattel-Korper, Fenske-Spiralen, hergestellt aus
einem Glasfaden, und eine Fiillung, hergestellt aus einem gewohnlichen, aufgerauhten
aus Glas bestehenden Bougiershrchen).

Am wirksamsten erwies sich die Fillung aus einem aufgerauhten, aus Glas bestehenden
Bougiershrchen. Der Bodenwert (engl. HETP) bewegt sich bei einer Kolonne vom
Durchmesser 30 mm, versehen mit einer Fuallung von Fiillkérpern aus einem aufgerauhten
Bougieréhrechen (Durchmesser der zugeschnittenen Ringe 3 mm, Lidnge 7 mm) etwa
um 16—24 mm, je nach dem jeweciligen Durchsatz. Die Wirksamkeit der Fiillung steigt
mit fallendem Durchmesser des Bougieréhrchens und mit steigendem Durchmesser der
Kolonne. Die Wirksamkeit der Kolonnen, die mit einer Fillung aus Bougiershrchen
versehen sind, ist praktisch unabhéngig von der Liénge der Kolonne, in bestimmten
Grenzen sogar auch unabhingig von der Linge der geschnittenen Ringe, die Kolonne
muss jedoch senkrecht befestigt werden. Die erwdhnte Fiillung ist leicht zugéinglich und
billig, so dass man sie fiir Destillationen im Laboratorium emphelen kann.

In die Redaktion eingelangt den 22. 11. 1956
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