DESTYLACJA POD CISNIENIEM ATMOSFERYCZNYM

Wielu substancji organicznych nie mozna przedestylowa¢ pod cisnieniem atmosferycznym,
poniewaz ulegaja one rozkltadowi, zanim zostanie osiggnig¢ta ich temperatura wrzenia.
Przez zmniejszenie ci$nienia mozna obnizy¢ temperatur¢ wrzenia i przeprowadzi¢ destylacje
bez rozktadu substancji destylowanej. Obnizenie ci$nienia uzyskuje si¢ zazwyczaj stosujac
pompki wodne lub membranowe zmniejszajace cisnienie do 15-30 mmHg (20-40 hPa).
W celu wigkszego obnizenia ci$nienia stosuje si¢ roznego rodzaju pompy olejowe [0,01-1
mmHg (13-133 Pa)] oraz pompy dyfuzyjne sprz¢zone z pompami olejowymi [ponizej 0,01
mmHg (13 Pa)]. Typowy zestaw aparatury pozwalajacy w dogodny sposob przeprowadzié¢
destylacje prozniowa przedstawia ponizszy rysunek:
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W zestawie tym nasadka destylacyjna zastgpiona zostala nasadkg Claisena (nasadka
z dwiema szyjami), w ktorej obok termometru znajduje si¢ kapilara (rurka ze szlifem
zwyciagnieta od dolu kapilarg) zapewniajgca rOwnomierne wrzenie —cieczy.
Kapilara zastepuje kamyki wrzenne stosowane w destylacji pod ci$nieniem atmosferycznym.
Koniec kapilary powinien znajdowa¢ si¢ mozliwie najblizej dna kolby destylacyjne;.
W miejsce przedluzacza stosuje si¢ przedtuzacz wielodrozny (tzw. kréwke destylacyjng)
pozwalajacy na zmian¢ odbieralnika bez likwidowania obnizonego ci$nienia w aparaturze.
Wszystkie szlify pokrywa si¢ cienkg warstwg uszczelniacza. Po uruchomieniu pompy nalezy
odczekaé pewien czas do chwili ustalenia si¢ podci$nienia w aparaturze (z konca kapilary
powinny wydobywac si¢ niewielkie pecherzyki gazu). Warto$¢ ci$nienia odczytywana jest
przy pomocy dotagczonego do aparatury manometru i zazwyczaj podawana jest w milimetrach
stupa rteci [mmHg] (I mmHg = 133,322 Pa). Po zakonczeniu destylacji prézniowej usuwa si¢
taznie grzejna, a nastgpnie po czeSciowym ochlodzeniu powoli likwiduje obnizone ci$nienie
W aparaturze.



