HYDROMECHANICKY DESTILACNY PRISTROJ

JOZEF JANOTIK

Ustredny kontrolny a skusobny 4stav polnohospoddrsky, Oddelenie mlicka d %ivodisnych
vyrobkov v Bratislave

Destila¢ny pristroj, ktory méa velmi rozmanité a mnohostranné pouzitie pri
analytickych pracach, vyskytuje sa v praxi v réznych zhotoveniach pre jeden
a ten isty druh prace. V mnohych pripadoch opét maléd zmena v postupe alebo
podmienkach destildcie vyzaduje bud osobitné zostavenie, alebo iny typ pri-
stroja. MoZnosti pouzitia beznych destilaénych pristrojov pre viac druhov
laboratérnych prac st preto pomerne zna¢ne obmedzené. Ich zostavovanie
a rozoberanie je Sasto nielen dost pracne, ale pomerne aj zdlhavé. Pri tychto
pracach dochadza nezriedka k vacésim alebo mensim poSkodeniam, ktoré mozu
mat za nasledok vyradenie pristroja z prevadzky.

Medzi dalSie nevyhody obvykle pouZivanych destilaénych pristrojov patri
eSte aj cely rad inych, ako napr. zdlhavost pomocnych pracovnych tdkonov,
nedostatoéné vyplaknutie celého destilaéného priestoru, demontaz celého
pristroja pri dékladnom &isteni, nedostatoéna bezpeénost prace pri nepravidel-
nostiach v priebehu destildcie, potreba znaéného pracovného priestoru,
neskladnost, obtazné premiestovanie a pod.

Cielom prace bolo zostavit priruény typ destilatného pristroja so Sir$im
rozsahom pouzitia a sticasne zmechanizovat vSetky pomocné tkony nielen za
normalnych, ale aj zmenenych pracovnych podmienok. Vytyéend tdlohu sa
podarilo dosiahnut vyuZitim pneumohydromechanickej udéinnosti vyvevy
v spojitosti so vzajomnym zapojenim vSetkych ¢lenov destilaénej aparatury.

V dalSom sa uviedli vSetky tkony, ktoré sa daju na pristroji urobit a ktoré
by mohli prist do Gavahy vzhladom na réznorodost laboratérnych prac a pra-
covnych podmienok. Z tejto pri¢iny vyZiadal si opis funkeie pristroja rozsiah-
lejsiu pracu. Inaé jeho obsluha, najmé pri beinych pracach, je velmi jedno-
ducha.

Opisany pristroj, ktory je vyslednym typom z mnohych vyskasanych varia-
cii, pokial ide o ipravu a zapojenie jeho élenov, osvedéil sa ndm ako priruény
laboratorny pristroj pre SirSie praktické upotrebenie. V mnohych smeroch sa
nim podarilo skratit pracovny é&as, usporit na pracovnom mieste a najmi na
praci. Zvysila sa tiez sihlasnost paralelne robenych rozborov, ako aj bezpeénost
a pravidelnost priebehu destilacie.

Opis pristroja

Hydromechanicky destilaény pristroj (obr. 1, 2) sa skladd v podstate z 5 &lenov:
z varnej banky B na vyvijanie vodnej pary, signalizaéného tlakového reguldtora R,
destiladnej banky D, chladia H a zo sklenej vyvevy V. Jednotlivé Sleny si vzdjomne
spojené hadicami v ,,uzavretom‘‘ zapojeni.
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Varnd banka B o obsahu 1 1 ma dvakrat vitana zatku, cez ktort prechddza trubica
tlakového regulatora R a trubika na odvod pary s pripojenim na jedno rameno trojcest-
ného kohuta k;.

Destilaénd banka D s objemom na 500 ml konéi v mieste zuZenia rurkou na spdsob
dyzy, ktord zasahuje asi do jednej tretiny vySky priestupnika vajcovitého tvaru P.
Rurka (dyza) mé tesne nad miestom spojenia s priestupnikom tri malé otvory. Nad
priestupnikom je poistné gulovité rozSirenie spojené priamo s chladicom H. Lievik N je
napojeny cez hrdlo banky D na parnt trubicku, ktord vyudstuje tesne nad dnom destilag-
nej banky.

Sklené kohuty k,, k, a k, st obydajné, s jednym prietokovym otvorom. Kohut k; je
trojcestny.

Sklend vyjveva V mé zapojenie na vodny kohiit v, a dvojramenny rozvod r,.
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Obr. 1.

Banka T sa nasadzuje na zétku, ktoréd je umiestens na stabilnom mieste na vystupnej
rurke chladida. Je to obyéajnd Sirokohrdla titraéné banka o obsahu 250 ml.

Signalizaény tlakovy reguldtor R (obr. 1, 2) sa sklad4a v podstate z tlakovej trubice
o vidsej svetlosti, na hornom konci rozsirenej do hruskovitej nddobky. Stredom tlakovej
trubice prechédza trubi¢ka s menSou svetlostou, ktord konéi rozsirenim tesne nad dnom
varnej banky. Podrobnejsi opis upravy trubic pri ich zakondeni uvédza stat o technic-
kych podrobnostiach pristroja.

V zétke hruskovitej nddobky R je kohtt k, s pripojenou parnou pistalkou p. Na vy-
tustenie vnutornej trubiéky reguldtora je zapojeny kohut k,.
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,,Uzavreté” zapojenie jednotlivych 8lenov pristroja gumovymi hadicami je zrejmé
z obr. 1. Na jedno rameno §tvorramenného rozvodu r; je pripojeny trojcestny kohut k,
a na druhé rameno kohut k,. Tretie rameno rozvodu je spojené s hornou odpadovou
rurkou chladia H a §tvrté s jednym ramenom dvojramenného rozvodu r,, ktory je dalej
napojeny na vyvevu V. Druhé rameno rozvodu r, je spojené kohitom k, a Bunsenovymi

Obr. 2.

uzévermi b, a b, s priestorom banky T. Uzdver b, je voIny a uzéver b, uzatvoreny v tru-
bicke. Hadica na privod vody pre chladi¢ je zapojené na vodny kohiit v,. Osobitny odpad
pre vodu z chladiéa a zvySky po destilacii pristroj nemé. VSetky odpady odtekaju cez
vyvevu, ktoré zastédva niekolko funkeii.

Situaéné usporiadanie jednotlivych élenov pristroja znézorriuje schematicky obr. 3 a je
zrejmsé aj z obr. 2.

Rozsah pouZitia pristroja. Na hydromechanickom destilaénom pristroji moZno konat
8tyri druhy destilacii: 1. vodnou parou, 2. priamym zéhrevom, 3. za zni%eného tlaku a 4.
»prudova‘ destildciu nasdvanym vzduchom alebo inertnym plynom.
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Destilécia vodnou parou

Plnenie pristroja vodou a skudanym roztolkom. Pred vlastnou destildciou sa najskér
naplni varnd banka B vodou otvorenim vodného kohuta v;. Trojcestny kohut k, je
v polohe (1) obr. 1, v ktorej vidy ostdva aZ do zadatia destildcie. Kohuty k, a k, st stéle
uzatvorené a kohit k, je stdle otvoreny (vyrovnavanie tlaku). S tymito troma kohiitmi
sa pri tejto destildcii a vyplakovani destilaénej banky po préci nemanipuluje, nevyZaduja

Obr. 3.

preto osobitni pozornost. Pokial sa v dalSich opisoch jednotlivych ukonov postavenia
tychto troch kohiitov neuvddzaju, rozumejt sa vidy tieto ich pé6vodné polohy.

Voda pri plneni varnej banky pradi z otvoreného vodného kohiita v; do plésta chladida
a hornym odpadomi prechédza cez Stvorramenny rozvod ry, kde sa prud vody rozdeluje.
(iastka vody odpadé cez jedno rameno r, do vyvevy a prebytoénd vtekd trojcestnym
kohtitom k; do varnej banky B. Ked sa varni banka plni za studena a hladina vody
dosiahne okraj kratSej tlakovej trubice reguldtora, voda zaéne stipat touto trubicou do
hruskovitej naddobky R. Uzatvorenim vodného kohuta v, klesne voda z reguldtora do
banky. Plnenie banky vodou po predchddzajiicej destildcii prebieha uZ bez prerusenia,
pretoZe privodom studenej vody vzniké v banke B podtlak, ktory sa samodinne vyrov-
néva cez reguldtor R.

Varnd banka sa méZe plnit vodou aj cez kohut k, pri postaveni trojcestného kohuta k,
v polohe (2) obr. 1. Prvy sp6sob je jednoduchsi a vhodnejsi.

Po doplneni varnej banky vodou sa do destilaénej banky D vpusti lievikom N skuSany
roztok a prip. koncentrovany lah (599%), napr. pri stanovovani dusika. Banka T s prislus-
nym roztokom sa nasadi na zétku pred priddvanim lahu. Koniec chladiéa je ponoreny
do roztoku v banke T.

Destilaéné banka sa plni najviac do dvoch tretin obsahu. Podla toho sa voli také
mnoZstvo latky do préace, aby objem roztokov spolu s preplakovou vodou bol pri-
merany objemu banky.

V priebehu plnenia banky D sa stiéasne zahrieva voda vo varnej banke. Destilaciu
vodnou parou za¢neme otodenim trojcestného kohuta k; do polohy (2) obr. 1. Pritok vody
na chladié¢ nariadime primeranym pridom z vodného kohuta v; aZ po vpusteni pary do
banky D. Chladiaca voda z plasta chladida odteké pocas destildcie cez ry a r, vyvevou
-do odpadu.

Cas potrebny na vydestilovanie skt§aného roztoku zévisi najma od mno¥stva roztoku
v destilaénej banke a tieZ od obsahu dusika a intenzity tepelného zdroja. Stanovi sa
:skusmo na indikétor, do ktorého sa dalej destiluje po odstaveni banky T. Podla danych
podmienok trvé destildcia na pristroji (vodnou parou) pri makrostanovovani dusika asi
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10 a¥ 15 mintt, véitane vyprazdiiovania, preplakovania, dopitiania varnej banky vodou
a plnenia pristroja roztokmi. V pripade potreby, najmé ked je vyvoj pary slaby, urych-
Tuje sa destildcia miernym zahrievanim banky D priamym plamefiom bez dotyku so ste-
nami banky.

Destilacia sa obvykle ukonéi podla mnoZstva destildtu v banke T. V tomto smere robi
dobré sluzby regulédtor, o ktorom sa bliZsie hovori v nasledujicej stati.

Funlkcia signalizainého reguldtora. Ked chceme vyuZit vyhody reguldtora, naplnime
banku B vodou len do vopred stanovenej vysky. Po zagati varu vytlagi pretlak pary Sast
vody z banky do hruskovitej nddobky reguldtora R a ked hladina zvySujicej vody
v banke klesne po okraj kratsej tlakovej trubice, za¢ne tlak pary prenikat touto trubicou
(cez stipec vytladenej vody) do pistalky p a regulétor takto samoginne zadina piskanim
signalizovat pretlak v banke B. Obsah hruSkovitej nddobky regulatora R je preto dimen-
zovany pribliZne len na mnoZstvo vody potrebnej na jednu destildciu. Z tohto dévodu sa
na banke B vyznaéi maximélna vySka hladiny vody (asi 1,5 cmnad koncom kratsej trubice
reguldtora), aby pri pripadnom pretlaku vo varnej banke stagila hruskovitd nadobka
pojat mnoZstvo vody potrebnej na vydestilovanie skuSaného roztoku.

Pretlak pary v banke B sa spotiatku vyrovnéva aj cez trojcestny kohut ki, Ty, Ty
a vyvevou. Varné banka je takto dvojnasobne zabezpefend proti vysSiemu tlaku, tak¥e
nevyZaduje nijak osobitnti pozornost v priebehu préce pri plneni destilaénej banky.
.Toto rieSenie ddva aj moZnost zbavit vodu pripadnych prehavych sudasti, napr. kysliénika
uhliditého a pod., eSte pred vlastnou destilaciou.

ZvySujuca voda, s hladinou pod koncom tlakovej trubice, ostdva vidy v banke.
Nemdze preto nastat pripad uplného vyvarenia vody, pretoZe para unikajtca pistalkou
upozoriiuje na klesnutie hladiny vody pod miniméalny stav. Z toho je zrejmé, Ze regulétor
zaéne samotinne signalizovat koniec destildcie po vyvareni uréitého mnoZstva vody.
Vyhoda z toho plynica je znaén4, pretoZe pristroj v priebehu destildcie nevyZaduje tak-
mer nijaky dozor. Tato vyhodu reguldtora méZeme vyuiit do urditej miery tieZ na pre-
dlzovanie alebo skracovanie doby destilacie tym spbsobom, Ze napustime do banky B
vody viac, ked chceme destildciu predizit (reguldtor signalizuje neskér), a menej, ak mé
reguldtor signalizovat skor.

Dalsia vyhoda regulétora spodiva v tom, %e samotinne predlzuje alebo skracuje dobu
destildcie podla intenzity varu vody v banke B. Ked sa napr. zmens§i sila varu vody, trva
odparenie toho istého mnoZstva vody dlhSie a naopak. Z toho dalej vyplyva, Ze dizka
dasu na jednu destildciu (vodnou parou) sa stanovi vySkou vodnej hladiny v banke B bez
ohladu na momentélnu intenzitu tepelného zdroja.

Do varnej banky moéZeme napustit aj vic¢Sie mnozstvo vody, ako méZe pojat hrusko-
vitéd nadobka R. V tomto pripade vSak treba mat v pozornosti tlak v banke B podobne
ako pri beZnom rieSeni varnej banky s jednoduchou tlakovou trubicou. To znamena,
Ze priskondeni destildcie nezastavujeme privod pary kohtitom k,, ako to dalej spominame,
ale obvyklym odstavenim kahana spod varnej banky.

. O ostatnych funkcidch a tielnosti regulétora pri zmenenych pracovnych podmienkach,
ako aj v suvislosti s Sistenim pristroja a odstratiovanim nepravidelnosti sa piSe dalej
v prislusnych statiach.

Vyprdzdriovanie a preplakovanie banky D. Pred ukondenim destildcie sa postupuje ako
obvykle. Banka T sa odpoji, poloZi do niZej polohy a destiluje sa eSte asi 2 minuty.
Destildciu ukon&ime otodenim trojcestného kohuta k; do polohy (3) obr. 1. Kohtt v tejto
polohe uzatvori privod pary a stdasne zapoji na odtah vydestilovany zvySok z banky D.
Vodny kohiit v, sa uzatvori a vyveva uvedie do éinnosti otvorenim vodného kohuta v,
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ZvySok sa rychlo odsaje cez k;, ry, Ty & vyvevu do odpadu. Po vyprazdneni banky D sa
uzatvori vyveva a do banky sa vpusSta voda z kohuta v; cez chladi¢ H, r; a k;. Vodu
z banky odsajeme opét vyvevou po predchddzajicom uzatvoreni kohuta v,. Vyplakovanie
opisanym sposobom sa urobi asi 3-krét s mensim mnozstvom vody.

Vyplakovanie destilaénej banky sa modZe eSte viac zjednoduSit tak, Ze sa otvira
a zatvéra len vodny kohit v;, kym vyveva je ponechané stéle v éinnosti. V tomto pripade
sa pootvori viac kohtt vy, aby prad vody bol viési, ako stadéi vyveva odtiahnut, takZe
prebytoénd voda vnika cez r; a k; do banky D. Po uzatvoreni kohtta v; odsaje vodu
z banky vyveva, ktord bola ponechand v &innosti. Pri tomto postupe sa obmedzi celd
obsluha len na manipuléciu s kohiitom v;.

Treti sposob predbezného preplakovania destilaénej banky prichédza do avahy vtedy,
ked je vodny kohut na nepristupnejSom mieste. Postupujeme tak, Ze najskor uzatvorime
koniec chladiéa malou gumovou zétkou alebo nasadime prdzdnu banku T na zatku
chladida. Uzatvorenti a predbe¥ne vyprdzdnent banku D evakuujeme vyvevou pri
nezmenenej polohe kohuta k, (3) obr. 1., potom pomaly uzatvérame vodny kohut vyvevy
v, aZ do okamihu, ked slabsi prad vody z vyvevy je odsédvany silnej§im vakuom do banky
D cez ry, r; a k. Vodu z banky opéit odsajeme vyvevou plnym otvorenim vodného kohuta
Vv, pristéle uzatvorenom chladiéi. Aj pri tomto postupe sa manipuluje len jednym vodnym
kohutom v,,.

Po predbeznom preplaknuti banky D niektorym opisanym postupom sa eSte dokladne
preplédkne cely destiladny priestor aZ po zakoné&enie chladica. Tento spdsob je najrychlejsi
a nevyzaduje ani predbeZné preplakovanie. Postup je tento:

Cez vyprézdnenii destiladnt banku presdvame chvilku vzduch, aby banka trocha
ochladla. Potom podloZime pod vyustenie chladida kadi¢ku s pripravenou vodou, z ktorej
sa voda prudko nasaje cez chladié a priestupnik do destilagnej banky, odkial za staleho
silného odsdvania odteké parnou trubitkou cez k, r;, v, & vyvevu do odpadu. PodloZent
kadi¢ku oddialime od konca chladia vidy v okamihu, ked sa priestupnik P naplni
vodou niedo vySe trubice (dyzy). Akonahle sa banka vyprazdni, opét podloZime kadi¢ku
s vodou pod chladié, 8o podla potreby niekolkokrat opakujeme. Nakoniec sa preplakuje
destilovanou vodou. Ked je lievik N spolu s pripojnou trubi8kou spravne dimenzovany,
prepldkne sa stdasne aj on ndrazmi vody nésledkom zmien v podtlaku po prepadnuti
vody cez dyzu v priestupniku P. Ani lievik nie je preto potrebné osobitne preplakovat.
Vyplédknutie vSetkych ploch prichddzajucich do styku so sktSanym roztokom a destila-
tom je dékladné, pohodlné a okamiZité. Tento spdsob preplakovania nevyZaduje nijaka
manipuldciu ani s jednym kohatom. ‘

Priprava pristroja k dalSej prdci. Trojcestny kohut k,; po skonéenom preplakovani sa
otoéi do polohy (1) obr. 1. Otvorenim vodného kohita v, sa doplni banka B vodou po
znacku, podloZi kahan a destilaéné banka sa znovu plni cez lievik N. Kohut k, ostédva po
doplneni banky B vodou vZdy v polohe (1) aZ do zadatia destildcie. Pévodné polohy
ostatnych troch kohutov sa nemenia, pretoZe pri destildcii vodnou parou neprichadzaju
do tvahy. ’

Destilédcia s priamym zdhrevom

Pred touto destildciou sa najprv vypoji varnd banka B bud otodenim trojcestného
kohuta k; do polohy (1) obr. 1 za stdasného uzatvorenia kohuta k,, alebo postavenim
kohuta k; do polohy (4). Druhy pripad je moZny len pri dobrom tesneni trojcestného
kohtuta v polohe (4).

Skasany roztok sa vpustilievikom a banka D sa zahrieva priamo podstavenym kaha-
nom. Trubiéky v priestore destilaénej banky nie st na zdvadu priebehu destilacie, pretoze
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postupnym zahrievanim obsahu destilaénej banky sa zviéSuje v trubitkdch uzatvoreny
objem vzduchu, ktory uniké otvorom trubidky pri dne banky. Tymto protipridom sa
zamedzuje zadrZiavanie par alebo vydestilovanych plynov v priestore lievika a trubidiek.
Tieto priestory sa daji vyprazdnit aj vyvevou, a to cez otvoreny kohut k,, ked sugasne
pootvorime zétku na lieviku N.

Na ohrievanie vySSie poloZenej destilaénej banky je vhodné pouZit upraveny kahan,
ktory mé na hordku nasunuti objimku, ku ktorej st pripevnené konce trojnozky zhoto-
venej zo silnejSieho drétu. Aby sa banka T, ktord je pomerne blizko tepelného zdroja,
prili§ nezahrievala, chréni sa kiskom azbestovej dosti¢ky pripevnenej zo strany na troj-
nozku.

Dalsi pracovny postup po ukondenej destildcii je obdobny ako pri destilacii vodnou
parou. Kohiit k; po skondenej praci sa hned otvori.

Destildcia za zniZeného tlaku

Podtlak sa méZe pouZit pri obidvoch predchédzajucich destildcidch. Pri destildcii
vodnou parou postupujeme tak, Ze po zacati destildcie (kohut k, je v polohe [2]) sa uvedie
do &innosti vyveva, otvori kohut k, a kohut kg uzatvori. Kohut k, ostdva v pévodnej
polohe (uzatvoreny). Vyveva odséva cez Bunsenove uzdvery b, a b,, z ktorych prvy sa
samodinne otvori a druhy uzatvori. Podtlak nastane vo vSetkych élenoch pristroja aj
v uzavretom reguldtore. Voda na chladi¢ pradi z v; a odpadé cez vyvevu. Silu vodného
pradu na chladié nariadime eSte predtym, ako sme uviedli vyvevu do innosti. Chladenie je
mierne zosilnené proti pévodne naregulovanému, pretoZe podtlak pdsobi aj na prietok
vody z v4. Vyveva v tomto pripade zastdva tri funkecie: 1. zniZuje tlak v pristroji, 2. slaZi
za odpad vode z chladiéa a 3. zosiliiuje chladenie. Nahle zastavenie &innosti vyvevy pri
otvorenom kohiite k, je bez vplyvu na priebeh destilacie, pretoZe voda z vyvevy nemoize
vniknit do destildtu v banke T. V takomto pripade sa samoginne uzatvori uzéver by,
éim sa prerusi spojenie s priestorom neéinnej vyvevy. Destildcia sa skondi uzatvorenim
kohuta k,, vyvevy a postupnym otvdranim kohuta k.

msPradova‘t destildcia

Pracovny postup pri tejto destildcii je obdobny ako pri predchédzajicej aZ na to, Ze
kohut kg, ktorym sa nasdva vyvevou vzduch, prip. iny plyn pre vytvorenie urégitého
inertného prostredia, ostdva otvoreny. Varna banka B modZe byt podla potreby bud
prézdna, alebo naplnen4 uréitym premyvacim roztokom, prip. napojené cez reguldtor R
na dalSie premyvacky.

,,Pradovou‘‘ destildciou mozno zintenzivnit aj destildciu vodnou parou, a to zvySenym
odberom pary z banky B pomocou vyvevy cez kohut k,. Pri tom je chladenie ¢iastoéne
synchronizované s intenzivnejSou destilaciou, pretoze prietok vody cez chladié je mierne
urychlovany sanim vyvevy. Dal$im zosiliovanim odsédvania klesne tplne tlak pary
v banke B a zaéne sa nasavat vzduch cez k;. ,,Pradovu* destildciu prerusime uzatvorenim
vyvevy bez dalsich potrebnych zasahov.

Eliminovanie nepravidelnosti a poruch v priebehu destilédcie

Penenie skusaného roztoku. Na zaliatku destilacie vznikd niekedy viac alebo mene;j
(podla povahy sku$aného roztoku) drobné, husté pena, najmi ked je banka D nadmieru
naplnené. Stapaniu drobnej peny do hrdla banky sa predide ochladenim stien banky
a hrdla mokrou Spongiou alebo handrou. Podla potreby sa stifasne moéZe privod pary
zmensit alebo na chvilku tplne prerusit otofenim trojcestného kohita k,; do polohy (1)
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obr. 1. Pri tomto zdsahu nie je potrebné mat na zreteli nijaky z ostatnych kohutov ani
vzniknuty pretlak v banke B, pretoZe sa tento samoginne vyrovnava cez signalizadny
tlakovy regulator. Zatka z lievika N sa odstrani aZ vtedy, ked vzniknuté vdkuum zadina
vtahovat obsah banky T do chladida. Barlivejsi var v banke D sa stlmi aj ptithym odstra-
nenim zatky z lievika, ktorym unikne prevaZné cast pary.

Nebezpedenstvo pripadného dalSieho penenia v priebehu destilacie je odstranené
Specidlne rieSenym priestupnikom P. Ked dosiahnu peny koniec trubice (dyzy) v priestup-
niku, trhaji sa a skvapalnené stekajii po stendch priestupnika cez tri malé otvory v dyze
spit do destiladnej banky.

Prerudenie destilacie. Ked z akychkolvek pri¢in nastane vzkypenie obsahu v banke D,
uzatvori sa ihned privod pary trojeestnym kohtitom k; v polohe (1) obr. 1. DalSie potrebné
opatrenia sa urobia podla postupu uvedeného v predchidzajicej stati.

Znizenie pretlaku vo varnej banke. Unikanie pary cez regulator v priebehu destildcie
méze zapriditiovat: silny var vody, maly zirez v uzévere b;, maly prietokovy otvor
v kohute k;, nedostatoéna svetlost ziZeného konca parnej trubiéky v banke D, nesprédvne
dimenzované trubice reguldtora a konedne preplnend banka D. Pretlak pary, zapri¢ineny
niektorym z uvedenych nedostatkov, méze sa zmensit aj tak, ked odsévame prebytoénu
paru vyvevou pri otvorenom kohute k,. Ind¢ je tento pripad analogicky s priebehom
»pradovej‘ destilécie, kde sa o tom hovori podrobnejsie.

Stabilizovany priebeh destildcie. Pri obvyklom rieSeni destilaéného pristroja sa vysky-
tuje dost dasto neZiaduce vtahovanie destildtu z predlohy do chladita. Tento zjav je pri
hydromechanickom pristroji podstatne obmedzeny, ked sa banka T nasadzuje na zdtku
chladida. Vtahovanim destildtu z banky T do chladida vznikne podtlak aj v tejto banke,

Obr. 4.

pretoZe uzdver b, sa samolinne uzatvori. Vzniknuty podtlak v banke T péscbi proti
podtlaku v chladiéi a tym sa cely priebeh destildcie vyrovnava a znatelne stabilizuje.
Uzavretost banky T je vyhodn4 aj z inej stranky, chrani toti% destilat proti pripadnym
vonkajSim vplyvom a néhodilym zdsahom. Naproti tomu vzniknuty pretlak mé mo#nost
sa vyrovnat cez uzéver b;.
Upchanie parnej trubice. Tento pripad je pomerne zriedkavy a méZze sa Iahko odstranit
sacim tlakom vyvevy obidvoma smermi, t. j. smerom na trojcestny kohut I, v poloke (3)
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alebo smerom cez nasadenu prézdnu banku T (kohit k,) e otvoreny) za sudasného tlaku
vody cez kohit k; v polohe (3) a preruSenej hadici (tlatkou) medzir; a r,.

Regulovanie mnoZstva vody v banke B. Dodatoéné potreba zmeny mnoZstva vody sa
urobi tak, ked trojcestnym kohutom v polohe (2) spojime banky B a D, &im stidasne
prerufime sanie smerom na kohtt k; (banka T nie je nasadend na zétku) a cez kohut k,
odsajeme vyvevou prebytoént vodu z banky B vnutornou trubiékou reguldtora. Len &o
klesne hladina vody na potrebnt vysku, ihned uzavrieme kohit k, a kohut k, nanadune
do p6vodnej polohy (1), v ktorej ostava stéle aZ do zadatia destilacie.

Opadny pripad, t. j. dopliianie varnej banky vodou v priebehu destildcie, méze sa
urobit troma spdsobmi: 1. cez kohit k, za nezmenenej polohy ostatnych kohttov, 2. cez
trojcestny kohut v polohe (1), pri¢om je potrebné odzatkovat lievik, aby sa zrusilo vznika-
juice vdkuum v banke D, a 3. varnt banku méZeme doplnit vodou cez otvoreny regulator R

prinezmenenych polohéch kohutov. Pre zvySenie bezpednosti prace sa odzdtkuje lievik N
aj v tomto pripade.

Obr. 5.

Zmechanizované pripravné préace

Splakovanie skusaného roztoku do banky D. Obvyklé plnenie pristroja roztokmi je dost
zdlhavé a dasto velmi nepraktické. Spldknutie skuSaného roztoku, napr. z kjeldahlky,
moéZ%eme na pristroji urobit upravenym lievikom pomocou stlaéeného vzduchu (obr. 4, 5).
Kohut pred lievikom sa méZe otvorit hned alebo aZ po napumpovani vzduchu (gumovym
balénikom) do zasobnej flagky s destilovanou vodou. Nevyhnutny objem vody na splédk-
nutie roztoku sa vyznaéi na destilanej banke, aby podmienky kaZdej destildcie boli
prakticky éo moZno rovnaké. Z tohto dévodu sa kontroluje kvantitativne vypldknutie
kjeldahlky na vhodny indikétor. Lievik po pouZiti ostéva visiet na flaske. Odber destilo-
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vanej vody na iné prace nie je tym nijako hateny, pretoZe vzduch sa nasdva vonkajsim
ventilkom na gumovom baléniku. Fla8a s destilovanou vodou méZe byt umiestend aj
v nizSej polohe.

Upraveny lievik sa moze zhotovit aj v laboratériu. Do obyéajného lievika sa urobi
otvor, do ktorého sa utesni pomocou hadidky kolienkovite zahnuté trubi¢ka. Ostatné
detaily su zrejmé z vyobrazeni.

Plnenie banky D dalimi roztokmi, pri ktorych nezéleZi na kvantite, je vyhodné robit
upravenym odmernym valcom opatrenym dvojcestnym kohitom (obr. 6, 7). Vykalibro-
vané mnozstva roztoku sa prederpaju stlatovanim
gumového balénika priamo do lievika. Dvojcestny
kohut sliZi pre pripad potreby okamZitého zruse-
nia pretlaku v odmernom valci a tieZ pri jeho pl-
neni zdsobnym roztokom pomocou vyvevy. O tom
sa podrobnejsie hovori v stati PouZitie pristroja na
iné préace.

Kvantitativne preferpanie vydestilovaného zvyshu
z banky D znézortiuje obr. 8. K tomu je potrebné
kolienkovite zahnuté trubilka opatrené na konci E
kuskom gumovej hadi¢ky a vo vhodnej vyske gu- Sl
movou zédtkou. Gumové hadi¢ka preénieva koniec -H-
trubiky asi o 1—2 mm, aby zatesnenie v kénic- :
kom zuZeni lievika sa samo upevnilo sacim tlakom
vyvevy. Na preferpanie roztoku z destilaénej do
odmernej banky pouZijeme vyvevu, na ktoru pria-
mo napojime druht hadi¢ku od odmernej banky. .
Kohit k, po skondenej destildcii nariadime do po- -
lohy (1) a zadneme odsévat. Miernym sanim sa pre-
derpé obsah destilagnej banky cez trubiSky alievik Obr. 6.
do odmernej banky. Potom sa z podloZenej kadi¢ky
(pod chladid) nasaje niekolkokrit po malych mnoZstvich destilovanéd voda, ktorou sa
dékladne prepléakne cely destilaény priestor aj napojena trubiéka s hadicou. Vypldknutie
vSetkych priestorov je uplné, a nie je preto potrebné dodatoéne oplakovat nijaka sucast,
Vydestilovany zvySok sa moZe prederpat aj do izkohrdlej banky, pri¢om sa vypomoéZe
tulipdnovitym lievikom.

Vysudenie destilaénej banky. Povaha prace niekedy vyZaduje pouZit sucha banku.
VysuSime ju vyvevou pri nasadenej banke T a otvorenom kohtte k,. Lievik je otvoreny
a kohit k; nariadeny v polohe (2). Banka sa opatrne ohrieva priamym plameriom za
silného odsavania. VysuSenie sa urychli malym mnoZstvom liehu, ktory nalejeme do
banky. Voda z chladi¢a sa méZe podla potreby vypustit odpojenou hadicou z v,.

PR B ) T

Ll L

I

Pneumo-hydromechanické Cistenie a preplakovanie celého pristroja

Cistenie destiladnej banky D. Castym pouZivanim pristroja vzniknt po dase usadeniny
v destiladnom priestore, ktoré sa uZ nedaji odstranit puhym vyplakovanim. Na ich
odstrénenie je potrebné pouZit vhodny éistiaci roztok podla povahy usadeniny. Postupu-
jems tak, Ze &istiaci roztok nalejeme do banky D (cez nélevku) asi do vySky dyzy v prie-
stupniku P a koht k, postavime do polohy (1). Kohiit k; uzatvorime a kohtt k, otvorime,
na zatku chladiéa nasadime prazdnu banku T a zaéneme odsivat vyvevou. Roztok
v hanke sa uvedie do pohybu prebublavajacim vzduchom. Banka sa takto &isti ,,stude-
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nym varom‘‘ sadasne chemicky aj mechanicky. Podla potreby sa moé¥e &istiaci roztok
prihrievat.

Ked nalejeme &istiaceho roztoku o niefo viac, asi do polovice priestupnika, a silnejsie
odsévame, zatnu sa strhovat kvapky roztoku cez chladié az do banky T. Takto sa predisti
cely destiladny priestor aZ po vyustenie chladia. Z vy8istenej banky odsajeme roztok
priamo do zésobnej flasky spdsobom opisanym v stati o kvantitativnom prederpani
vydestilovaného zvySku. Vodou prepldknuty pristroj je pripraveny pre daldie pouZitie.

Obr. 7.

Clistenie varnej banky B. Postup &istenia je obdobny predchadzajicemu. Banku naplni-
me skoro uplne Zistiacim roztokom cez hruskovitd nddobku reguldtora pri postaveni
kohuta k, v polohe (1). Ked sa maji odstranit len nahromadené vépenaté soli, naplnime
banku vodou cez k; a do reguldtora nalejeme trocha kyseliny solnej. Vyvevou sa privedie
obsah banky do pohybu, pri¢om vzduch vniké cez k,;. Z vyéistenej banky odtiahneme
gistiaci roztok vyvevou cez kohiit k, (kohut k, je v polohe [2]) priamo do zésobnej flaSe,
ktort zapojime medzi rya vyvevu. Pri pripadnom preruseni odtahu é&istiaceho roztoku sa
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uzatvori kohut k,, aby nenastalo samovoIné vytekanie roztoku z banky B. Nepotrebné
gistiace roztoky, napr. zriedeni kyselinu solni odtiahneme po pouZiti vyvevou cez kohut
k, priamo do odpadu.

Ak sme vydistili banku B ako prvd, méZeme pouZit ten isty roztok eSte aj na vyé&istenie
banky D. Roztok prederpdme z jednej banky do druhej pomocou vyvevy. Najskor pre-
ruSime tlagkou spojenie medzir; a r, v mieste nedaleko za'r;. Na zatku chladia nasadime
préazdnu banku T, potom otvorime kohity k, a k, a trojcestny kohut k; ddme do polohy
(3); kohut ky je otvoreny. Pri tomto postaveni kohttov sa prederpé roztok z banky B
vnutornou trubitkou reguldtora cez ky, r; a k; do )
banky D, ktort vyéistime uZ opisanym postupom.’

Cistenie vietkijch Elenov pristroja sudasne. Okrem
wosobitného Sistenia baniek umoZiiuje uzavreté za-’
pojenie pristroja vydéistit stfasne vSetky vnu-
torné plochy destilaéného priestoru poénic ban- N '
kou B a kondiac vyustenim chladica. Pristroj sa
napfiia gistiacim roztokom cez hrdlo hruskovitej
nadobky R za sti6asného odsdvania vyvevou. Ko-
hity ei v tychto polohéch: kohit k; v polohe (2),
kohut k, je otvoreny a kohut k, je uzatvoreny.
Banku T nasadime na zdtku a hadicu v tiseku me-
dzi r; ar, prerusime skrutkovou tladkou. Len ¢o
hladina roztoku pri plneni dosiahne dyzu priestup-
nika, prerusime plnenie. Cez otvorené hrdlo hrus-
kovitej nadobky R sa dalej nasdva vzduch, ktory
prudko pohybuje roztokom v obidvoch bankéch.
Pritom sa 8istia aj spojovacie trubiky a trojcestny
kohut spolu s trubicou chladiéa, cez ktoru sa str- Obr. 8
huje pridom presdvaného vzduchu éast distia-
ceho roztoku do banky T. Ked bol pristroj primerane naplneny, strhne sa cez chladid
do banky T len malé mnoZstvo roztoku. Inaé by sa z preplnenej banky T strhovali kvapky
roztoku dalej cez uzéver b,, lkde by mohli ndrazmi vzduchu obéas vystreknit. V takom pri-
pade je z bezpeénostnych dévodov nevyhnutné zakryt uzéver b; kiskom handri¢ky. Aby
tento pripad nenastal, napliia sa pristroj len po dyzu v priestupniku a potom postupne
za stéleho odsdvania sa dolieva roztok cez reguldtor len po &éiastkach az do okamihu, ked
sa zaénu z priestupnika strhovat kvapky roztoku cez chladié do banky T. Ked sa dodrzi
tento postup, Sistenie je uplne bezpeéné.

Ak je potrebné vydistit aj regulator, éistime tento najskor spésobom opisanym v nasle-
dujiicej stati a aZ potom doplnime pristroj roztokom a pokradujeme v &isteni celého
pristroja préve opisanym postupom. .

Roztok po skonéenom &isteni sa odtiahne vyvevou cez kohut k, priamo do zdsobnej
flasky, ktora sme zapojili medzi vyvevu a rozvod r,. Skér, ako zaéneme vyvevou od-
sévat, odpoji sa banka T aj tladka a kohit k; uzatvorime. Kohut k, ostdva v polohe (2).

Tento aj predchadzajici pripad 8istenia banky B prichadza do uvahy len vtedy, ked
sa pristroj, resp. varnad banka pouZila ind8 ako na vyvoj pary. BeZnym poZiadavkam
uplne vyhovuje samostatné Sistenie destilaénej banky.

Cistenie ostatnyjch sudasti pristroja. Pre tiplnost treba eSte spomentt distenie vedlajsich
stcéasti pristroja. Podobne ako ostatné éleny sa vyd&isti aj reguldtor, priom postupujeme
tak, Ze vopred spojime kiiskom hadice hruSkoviti nddobku R s lievikom N. Hadicu
medzi r; a r, preruSime skrutkovou tladkou, banku T nasadime na zétku a hadicu z v;
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odpojime. Kohtt k; je v polohe (1) a kohut k, otvorime, Do banky B nalejeme tolko
gistiaceho roztoku, aby kratsia tlakové trubica regulétora bola ponorend asi 1 em pod
hladinouroztoku. Ked uvedieme vyvevu do &innosti, vytladi sa dast roztoku do regulatora,
kde priadom nasévaného vzduchu nastane pohyb é&istiaceho roztoku. Nasdvany vzduch
pridi pldstom chladiéa, rozvodom r, a k, do banky B, odkial preniké &istiacim roztokom
v regulétore dalej cez spojovaciu hadicu do lievika N, banky D a cez chladié¢ a banku T
kohatom k, do vyvevy.

V pripade potreby sa vyéisti obdobnym spésobom od usadenin aj plast chladida. Cez
hadicu odpojenti z v; nasajeme vyvevou &istiaci roztok do plésta chladica, kde sa
roztok dalSim nasévanim vzduchu prividdza do pohybu. Pritom kohut k; je v polohe (2)
a ostatné v pévodnych polohdch.

Usadeniny vo vyveve, ktoré zniZuju saci efekt a priehladnost, odstrénia sa odtahons
vhodného &istiaceho roztoku z banky D.

Ako je z opisu &istenia pristroja zrejmé, vSetky jeho ¢leny sa vydistia dékladne, pritom
pohodine a bez akejkolvek demontéZe pristroja alebo jeho prisluSenstva.

Preplakovanie a premyvanie celého pristroja vodou sa moéZe urobit dvoma sp6sobmi:
pneumomechanicky a hydromechanicky.

Prvy spOsob sme spomenuli v stati o vyprdzdiiovani a preplakovani destilaénej banky
D. Obdobne preplékneme cely pristroj takto:

Kohiity k, a Ik, uzatvorime, kohtt k, otvorime a trojcestny kohtt k, oto¢ime do polohy
(2). Pri tomto postaveni kohtitov silne odsévame vyvevou vodu z kaditky podloZenej
pod chladig, pric¢om kadiku vZdy oddialime, len &o sa naplnil priestupnik vodou nieo
vyse dyzy. Voda prepldkne v niekolkych okamihoch chladié, priestupnik, destilanu
banku, parné trubiSky, lievik, trojcestny kohut, varni banku a odteéie vnutornou trubig-
kou reguldtora cez kohut ky, 4, Ty & vyvevu do odpadu.

Ak je potrebné preplaknut cely vnutorny povrch aj v banke B, upravi sa vhodne
koniec parnej trubiky (vo varnej banke), napr. kolienkovite zahne alebo zuZi a opatri
otvormi. Takto prispésobenou parnou trubi¢kou sa rozstrekne voda po stenéch banky B.

Druhy spésob, ktory spoéiva v preplakovani celého pristroja cirkulujucou vodou, je
vhodny pri odstratiovani zvyskov &istiaceho roztoku. Cirkuldciu vody vSetkymi élenmi
pristroja zavedieme pri uzatvorenom kohiite k, a otvorenych kohutoch k, a k,. Trojcestny
kohtit ddéme do polohy (2) a hadicu v uiseku medzi r; a r, prerusime skrutkovou tlaékou.
Po nasadeni prdazdnej banky T na zdtku vpustime miernej$im pradom vodu z vodného
kohita v; a sudasne zatneme odsévat vyvevou. Tok vody z vodného kohita v, ide cez.
plast chladida, prechédza rozvodom r; smerom na kohut k,, dalej vnatornou trubidkou
reguldtora do banky B, odkial po dosiahnuti parnej trubi¢ky preteké trojcestnym kohu-
tom do banky D. Z naplnenej destilagnej banky pradi voda trubicou chladiéa do banky T
a z tejto cez Bunsenove uzavery b, a b, kohitom k4 a r, do vyvevy a odpadu.

Uéel stiasného odsévania vyvevou spodiva v odstraneni jediného netesného miesta
v cirkulatnom obvode, a to v uzévere b;, ktory sa vytvorenym podtlakom uzatvori.
Odsavanie okrem toho urychluje prietok vody bez najmenSieho namdhania hadic,
pretoZe samodinné cirkuldcia vody prebieha v celom pristroji za zniZeného tlaku.

Uéinnost premyvania znaéne zvysime, ked cez otvoreny kohut ky nechdme nasévat
vzduch, priGom premyvanie prebieha za miernejSieho podtlaku suéasne priudom vody aj
vzduchu. ZvySovanim pritoku vody z kohuta v; regulujeme sufasne prad nasdvaného
vzduchu. Ked pritok vody zosilnime natolko, %e sa vzduch prestdva nasévat kohutom kj,
je to znak, %e prad vody je taky velky ako saci efekt vyvevy. Zoslabenim pritoku vody
nastane opit nasdvanie vzduchu, ktory uvadza prudiacu vodu do pohybu v celom
pristroji a% po vyvevu.
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Premyvanie pristroja ukonéime uzatvorenim kohitov v; a k,, priéom vyvevu poneché-
me v dinnosti. Potom odstrdnime tlacku a banku T. Vodu z celého pristroja odsaje vyveva
cez kohut k, pri uzavretom kohite k; a nezmenenej polohe kohuta k,. Za tohto stavu
kohutov prepldkneme nakoniec cely pristroj vodou nasdvanou cez chladi¢ z podloZenej
kadicky.

PouZitie pristroja na iné préce

Znovuziskavanie liehu z pouZitych roztokov sa robi na pristroji s viacerymi vyhodami,
ako napr. dvojitou destilaciou, rychlym odtahom vydestilovanych zvySkov a nasdvanim
dalsich podielov lieshového roztoku priamo zo zésobnej flase do pristroja. Liehovy roztok
sa bud naleje do varnej banky cez reguldtor, alebo nasaje dvojcestnym kohutom, ktory
sme umiestili v hrdle hruskovitej nddobky R miesto kohuta k;. Skondenzované liehové
pary v banke D (prip. prehrievané) sa znova destiluji a kondenzét chytéd do banky T
nasadenej na zatke. Dvojcestny kohut sa v priebehu destildcie uzatvori, aby liehové pary
neunikali cez regulédtor, ked hladina liehového roztoku v banke B klesne pod okraj kratsej
tlakovej trubice. Pre tento Gdel najlepsie vyhovuje lievikovity uzédver. Zhotovi sa z oby-
dajného lievika zvnutra uzatkovaného a volne vloZzeného do vyvrtu gumovej zatky, ktori
umiestime v hrdle hrukovitej nddobky R. Tento uzéver, ktory zastédva funkciu zéklopky,
dostatoéne utesiiuje, naproti éomu pri pripadnom
pretlaku spésobenom utajenym varom sluZi ako N
poistny ventil.

Vydestilované zvysky sa rychlo odsaji z obi-
dvoch baniek naraz pri polohdch kohutov, ako su
uvedené pri pneumomechanickom preplakovani
celého pristroja. Potom sa za nezmeneného stavu
kohutov prepldknu podla potreby obidve banky
nasdvanou vodou cez chladi¢. Po nasani dalSieho
podielu liehového roztoku sa pokraéuje v destilécii.

Preparovanie laboratérneho riadu na pristroji
znézorniuje obr. 9. Do lievika N sa vlozi trubicka,
ktoréd mé na konei gumovi hadi¢ku. Lievik s gumo- N
vou zatkou na stopke sa nasunie cez trubiku
a utesnisa v hrdle lievika N. Do lievika sa vloZi ku-
sok sklenej ty8inky, aby hrdlo banky pri vyparova-
ni nedoliehalo tesne na steny hevika. Vpustené para
cez trojcestny kohut v polohe (2) sa neché chvilku Obr. 9.
vnikat do banky D, potom sa koniec chladida
uzdtkuje, aby vSetka para vnikala len do néddoby, ktorti méme preparit. Kondenzovan4
para sa hromadi v lieviku N a vzduch uniké cez zdrez na gumovej zétke lievika. Ak je
potrebné preparovanie prediZit, odpusti sa nahromadeny kondenzat do banky D uvolne-
nim trubi¢ky v ziZenom mieste lievika. V priebehu odpustania kondenzétu je privod
pary preruseny trojcestnym kohttom v polohe (1) a chladié odzdtkovany.

Plnenie zisobného valca. Upraveny valec (obr. 6) sa plni zésobnym roztokom pomocou
vyvevy cez pristroj. VoInu trubitku dvojcestného kohtita na valci spojime hadidkou
s lievikom N a vypustnt trubi¢ku valca, nadstaveni gumovou hadicou, ponorime do
roztoku, ktorym sa mé valec naplnit. Dvojcestnym kohutom spojime priestor valca
s evakuovanym priestorom pristroja. Roztok sa nasdva pri postaveni trojcestného kohtta
v polohe (3) a nasadenej banke T. Kohut k, je uzatvoreny. Ked sa valec naplnil po
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posledni kalibraéni znadku, zruSime vo valei podtlak ototenim trojecestného kohuta
do polohy (2).

Roztok sa mdZe nasavat do valea aj priamym zapojenim na vyvevu, ale len v pripade
bezchybnej funkcie ventilov v gumovom baléniku. In&g pri konci plnenia sa zviri vnik-
nutym vzduchom vo valeiroztok, ktory sa takto dostane do zabrusu dvojcestného kohita.

PouZitie pristroja na Specidlne prdce, pri ktorych sa nemdzu pouZit gumové spoje, bolo
by moZné len v pripade vybavenia pristroja zabrusmi. Rozsah jeho pouzitia by sa tym
znag¢ne rozSiril.

Technické podrobnosti pristroja

Vsetky éleny pristroja, rozvody a trojeestny kohut vyZaduji na zhotovenie odolné
sklo o niZSom koeficiente roztaZnosti. Spravne zhotoveny a upevneny pristroj velmi dobre
odoldva ndhlym tepelnym zmsnam a zné3a aj hrubSiu prevadzku.

Na umiestenie pristroja je potrebny len jeden stojan, tri vié$ie a jeden mensi drziak
(obr. 2). Zostaveny pristroj zaberd mali pracovnd plochu, nie vidsiu ako 1,5 plochy
stojanového podstaveca. Stabilita pristroja je dobré a premiestuje sa Iahko a rychle. Po
napojeni hadic na vyvevu a vodovod je ihned pripraveny na pracu.

; Trojcestny kohut patri medzi ddleZité sudasti pristroja. Jeho

0161 1. 11 odolnost proti tepelnym zmendm zdvisi nielen od druhu skla,
max ¢ 7 { ale najmé od sp6sobu zhotovenia. Proti pripadnému vypadnu-
' tiu nésledkom vagsieho pretlaku sa zaisti gumikou. Na ma-

zanie zabrusu je vhodny Ramsayov tuk. Luthové a iné roztoky
odsdvané z destilaénej banky nepoSkodzuju trojecestny kohut
ani v najmensSej miere, pretoZe je hned bez zmeny polohy do-
kladne preplakovany vodou. Orientdcia pri otacani je rychla,
ked sa kohut opatri znadkou. Svetlost prietokovych otvorov
mé byt 3 mm, minimalne 2,5 mm.

Vyveva najlep§ie vyhovuje velkostou a zhotovenim vyobra-
zenym na obr. 1. Saci efekt vyvevy je zvySeny Spiralovite
stoéenou dyzou. Odpadové trubica vyvevy sa nadstavi gumo-

Obr. 10. vou hadicou, aby sa zamedzilo prudkému striekaniu roztokov
odsdvanych z pristroja.

Na zamedzenie utajeného varusa vaodi do varnej banky B pred zostavenim pristroja
asi desat kaskov sklenych trubidiek o dizke ca 1 em.

Uprava trubic signalizagného tlakového reguldtora pri ich zakondeni je detailne
znazornend na obr. 10. Hrub3ia tlakova trubica je v Styroch miestach tesne zahnuté
k vnitornej trubidke, nie je v8ak s fiou spojend. Touto dpravou je zabezpedsnd vnitornd
trubidka proti zlomsniu v mieste vyastenia smerom na kohut k,. Vyénievajica spodna
dast tejto trubicky je na konciroziirena kvéli zamadzeniu vnikania bubliniek tepla do tla-
kovej trubice regultora, o by rusivo pdsobilo na tlakovy stipec vody. Cast trubiéky, ktord
vytstuje smerom na kohut k,, je kolienkovite zahnutd do pravého uhla, aby napojené
vedenie bolo rovnobe#né s vedenim od parnej trubiéky smerom na trojcestny kohut k.

Parna pistalka, ktord robi dobré sluzby pri signalizovani pretlaku a ukonéeni destilacie,
zhotovi sa z medenej rarky na sp63ob obyézjnej pistalky s potrebnym prispésobenim. Na
rozdiel od obvyklého zhotovenia je spodné 8ast zérezu v piStalke tieZ primerane zoSikme-
né, aby sa kondenzovan4 para nehromadila pri otvore. Z toho istého dévodu mé pistalka
eSte jeden maly otvor na druhej strane oproti zrezu. :

Hadice na spojenie jednotlivych &lenov pristroja dostaduju o svetlosti obvylle pouZi-
vanej pre chladie. Na pripojenie trojcestného kohuta vo vetkych smeroch lepsie vy-
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hovuju kritke, tenkostenné hadiéky, ktoré dobre odoldvaji pretlaku, ked vzdialenost
medzi spojenymi trubicami nie je prili§ velkd. Pripadné netesnost vodného kohuta v,
nesp6sobi nijaky pretlak v hadiciach, pretoZe voda mé moZnost volného odtoku plastom
chladida cez rozvod r, a ry do vyvevy a odpadu.

Bunsenov uzéver b; mé primeranii dizku zérezu, asi 12 mm. Ked je zérez prili§ tesny,
pretekda naliaty roztok (pri nasadenej banke T) z lievika N do destilaénej banky velmi
pomaly alebo v6bec nestedie.

Do vyvrtu gumovej zétky, na ktord sa nasadzuje banka T, vloZi sa kusok gumovej
hadicky a len potom sa zatka nasunie na trubicu chladiéa, aby sa v pripade potreby mohla
bez tazkosti vymenit alebo premiestit.

Odolnost chladiéa proti prasknutiu sa najlepsSie zabezpeéi tak, ked sa trubica zatesni
do osobitne zhotoveného plasta dvoma gumovymi zétkami alebo hadiGkami.

Pristroj je tiézlné zaistit proti prip. nadmernému vodnému pretlaku trubiékou, ktorou
sa nie prilis tesne spoji hadica od vodného kohuta v, s pritokovou hadicou chladica.

Sudiastky pristroja zhotovil podla ndkresov J. Krman na Katedre organickej chémie
SVST v Bratislave.

Sihrn

Hydcomechanicky destiladny pristroj, zostaveny ako typ priruéného labo-
ratérneho destilaéného pristroja, nahradi cely rad beinych destilaénych apa-
ratur. :

Na pristroji sa mézu robit §tyri druhy destilacii: 1. destilacia voduou parou,
2. oby¢ajna destildcia s priamym zédhrevom, 3. destilacia za zniZzeného tlaku
a 4. ,,pradova‘ destildcia presdvanym vzduchom, prip. inertnym plynom.

Vedlajsie ikony na pristroji, ako napr. plnenie, vyprazdiiovanie, vyplako-
vanie, premyvanie, cistenie, kvantitativne precéerpavanie vydestilovaného
zvy$ku, dopliianie vodou a pod. st iplne zmechanizované na principe pneumo-
hydromechanickom a konaji sa prostrednictvom ,,uzavretého‘* zapojenia bez
akejkolvek demontaze pristroja.

Pristroj sa moéze vyhodne pouzit aj na iné pomocné laboratérne prace, napr.
pri znovuziskavani pouzitého liehu, vyparovani laboratérneho riadu a inych
pomocnych tkonoch. Vybavenim pristroja zdbrusmi by sa eSte rozsiril rozsah
jeho pouzitia.

V porovnani s obvyklymi typmi destilaénych pristrojov mé pristroj este
dalsie praktické vyhody, medzi ktoré patri najmi:

1. upotrebenie pre makrouréenia aj mikrourdenia,

2. rychla a jednoduchd obsluha pri zakladnych tikonoch destilacie, plnen,
vyprazdiiovani, vyplakovani a éisteni,

3. minimalna potreba ¢asu na destildciu a pomocné tkony,

4. jednoliata uzavretost destilaéného priestoru, ktord vyluCuje straty
a styk sktsanej latky s gumovymi spojmi,

5. dokladné a uplné preplaknutie vSetkych vnutornych ploch celého
destila¢ného priestoru,
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6. vysoka bezpecnost a presnost prace, stabilizovany priebeh destilacie
3 U8inné eliminovanie nepravidelnosti v priebehu prace,

7. zriedovanie vydestilovanych koncentrovanych zvyskov (s odpadovou
vodou z vyvevy) stéasne pri odtahu z pristroja, ¢o je vvhodné najmi pri roz-
tokoch s korozivnymi a $kodlivymi Géinkami,

8. nepretrzity priebeh jednotlivych pracovnych tkonov pred destildciou
aj po jej ukondeni,

9. minimélna potreba dozoru na pristroj v priebehu destilacie,

10. samodinna signalizdcia pri ukondeni destildcie (vodnou parou) a pri
vicSom pretlaku vo varnej banke,

11. samoéinna reguldcia potrebného ¢asu na destilaciu (vodnou parou)
podla intenzity tepelného zdroja,

12. rychle a pohodlné premiesfovanie pristroja bez zmenSenia vyhody
okamzitej pohotovosti k praci a

13. skladnost pristroja s minimalnou potrebou pracovného priestoru, ktory
nepresahuje 1,5 plochy podstavca laboratérneho stojana.

Napriek mnohym vyhoddm a moZnostiam nie je pristroj v podstate kompli-
kovanejsi ako obyéajny destilaény pristroj zostavovany pre destilaciu vodnou
parou.

Pouzitim hydromechanického destilaéného pristroja sa uspori na mnohych
laboratérnych pomdckach indd potrebnych pri osobitnom zostavovani pri-
strojov pre beznejsie druhy destildcii. Podstatné Gspory sa ziskaja aj na pra-
covnom mieste a najméi na éase a prici pri siéasnom zvySeni presnosti a bez-
pecnosti prac konanych velmi dasto takmer vo vietkych chemickych labora-
téridch, vyskumnych, skasobnych, kontrolnych a prevadzkovych.

Doslo do redakeie 2. X. 1954

FTHAPOMEXAHHYECKHHA O ECTHJISALUOHHBIA ANMNAPAT

HOCH® FAHOTUK

LenTpanbiblil KOHTPOJBHBIN HCIBLITATENbHEI HHCTHTYT IOJEBOTO XO3fiiCTBA
Orznenenre MOJMOKa U MPOAYKTOB JKMBOTHOBOACTBa B Bparuciase

BriBoas!

I'nppomexaHnueckHil HeCTHNIALMOHHBIA annapar, COCTAaBJEHHBI KaK THI HOAPYYHOro Ja-
60paTOPHOro AECTHJJISIIHOHHOrO 4Nnapara, MOXET 3aMEHHTb LeJbI DPsj OGHYHBIX JECTHJI-
JIALHOHHBIX annapartyp.

Ha anmapare MoxHO npoBecTH 4 BHAA AECTHJVISILHIL:

1. BoaiieiM napom,

2. TlpsiMBIM HarpeBaHUeM,

3. Tlpu noHiyKeHHOM AaBJIeHHH, H

4. ,,CrpyitHoil” pmecTHANSAIMH NpOCAachiBaHHEM BO34yXa HJH 2Ke HHepPTHOro rasa.
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ITono6Hble onepaunwH Ha annmapare, KaK Hamp.. HamnoJHeHHe, ONOpaXHWBaHHE, IPOMbLIBA-
HHe, YHCTKa, KOJHYECTBEHHLIH IIePeBON OTAECIHJJIHDOBAHHOTO OCTATKAa, AONOJHEHHE BOLOM
H T. X SBJAIOTCA COBEPLIEHHO MEeXaHH3HDOBAHHBIMH Ha IMpPHHIHINE NHEyTHAPOMeXaHHUeCKOM
H MOryT NpoBOAMThCS Ge3 Kakoro Ghl TO He GbIIO AEeMOHTaXa.

Anpapar moxer GObITb ynoTpeGjeH W K APYrHM BOCNOMaraTtejbHHIM pa6oTaM, Kak Hamp.
JJIs1 pereHepaudd yYnoTpeGIeHHOTO CHHPTA, NponapHBaHHsl J1aGoOpaTOPHON NOCYAbI H MIpH
HHBIX BOCromaratenpHblX pa6GoTax. CHabxeHHe annapara WHGaMH paciiHpuio OHl ero
yrnorpe6ieHue.

M3 panblupx npaKTHYeCKHX BBIFOJ anmnapaTa IVIaBHBIM 06pa3oM SIBJSIOTCS:

1. ynorpe6/eHue mJsi MaKpo H MHKpOONpene/jeHHH,

2. 6nicTpas H NMpOCTas MaHHMYJNSUHsS NPH BCeX NpHeMax AEeCTHJUISILHH,

3. MHHHMaJbHasl 3aTpaTa BPeMeHM Ha HCCTH/JISLHIO H Ha BOCIOMOraTesbHblEe PaGoOTHI.

4. obwas 3aMKHYTOCTb HECTHJJISILLMOHHOIO IPOCTOPA, KOTOPasl HCK/IOYaeT NOTEPH H CO-
NPHKOCHOBEHHE HCCJELYeMOro BelllecTBa C DPEe3HHOBBIMH COEJMHEHHSIMH,

5. ocHoBaresnbHCe H MOJIHOE OMOJOCKHBaHHe BCeX BHYTPEHHHX ITIOBEPXHOCTeHl WEeJoro ne-
CTH/ISILHOHHONO NPOCTOPa,

6. 6esonacHocTb pa6oThl, CTaOHIH3HPOBAHHBINA XOA AECTH/ISALUHH H BO3MOXHOCTb GHICTPOro
yCTpaileHHs lieNpPaBHALHOTO XO#a paboThI,

7. pa3spexkenHe OTIAECTHJJIHDOBAHHLIX KOHUEHTPHPOBAHHBIX OCTaTKOB (OTXOQHOH BOROMH
H3 HaHOca) C OJHOBPEMEHHHLIM OTTATHBAHWEM M3 amnmnapara, YTO SIBJISeTCS BLITOAHBIM OCO-
GeHHO NpPH pacTBOpax C KOPO3HIHBIM H BPEIHKIM JelCTBHEM,

8. HempepLIBHBIA XO& OTAeJbHbLIX OMepauHil nmepej H mocje AECTHIJIALMH,

S. MHHMMaJbHasi TpaTa BpPeMeHH A/d HabJIOJeHHs BO BpeMs NeCTHJJISLHH,

10. aBTOMaTHYecKasi CHTHANH3aUHUs TIPH OKOHYAHHH NECTHISAUHHM (BOAHBLIM NapoM) H mpH
yBeNIHUEHHOM HNaBJEeHHH B KoaGe,

11. aBTOMaTHUecKasi peryssius Heo6XOLHMOrO BPeMeHH Ha AECTHNASLHIO (BOAHBIM IapoM)
Ha OCHOBAHHH HHTEHCHBHOCTH TEMJOBOI'O HCTOYHHKA,

12. 6rictpoe H ymoGHOe NepeMelieHHe anmnapara 6e3 yMeHbUIEHHS BBITOA MOMEHTaJbHOMH
TOTOBHOCTH K pa6ore, H

13. cknagbiBaHHe annapata C MHHHMaJbLHOH 3aTparoii pafouero mnpocropa, KOTOPHIH iHe
npeebiiiger 1,5 miowaan noxcraBkH J1a6OPaTOPHOrO LITATHBA.

HecmoTpsi Ha MHOrHe BHITOZBl H BO3MOXKHOCTH annapaT B NPHHIUIE He SIBJSETCS cloXHee,
yeM OGLIKHOBEHHBIHl AECTH/ANALMOHHBIN annapar, NpegHasHauyeHHBIH NI JECTHJISUHH BOX-
HBIM TapoM.

HYDROMECHANISCHER DESTILLATIONSAPPARAT

JOZEF JANOTIK

Zentrales landwirtschaftliches Kontroll- und Priifungsinstitut, Abteilung Milch und tierische
Erzeugnisse, Bratislava

Zusammenfassung

Der vorgeschlagene hydromechanische Destillationsapparat, in der Form eines hand-
lichen Laboratoriumsdestillationsapparates zusammengestellt, ist dazu berufen, eine
ganze Reihe iiblicher Destillationsgeridte zu ersetzen.

Mittels dieses Apparates konnen vier verschiedene Arten von Destxllatlonen durch-
gefiihrt werden: 1. mit Wasserdampf, 2. durch direkte Erhitzung, 3. unter vermindertem
Druck und 4. die sogen. ,,Stromungs‘‘-Dastillation unter Durchsaugen von Luft oder
inerten Gases.

Die erforderlichen Nebenfunktionen am Apparate, wie z. B. das Fiillen, Entleeren,
Ausspiilen, Durchwaschen, Reinigen, die quantitative Umfuallung des abdestillierten
Destillationsriickstandes, das Ergdnzen mit Wasser usw. sind véllig mechanisiert nach
dem pneumo-hydromechanischen Prinzipe und werden so durchgefiihrt, dass der Apparat
nicht auseinandergenommen werden braucht.

CHEMICKE ZVESTI IX.—3. 205



Der Apparat kann mit Vorteil auch fiir andere Laboratoriumshilfsarbeiten verwendet
werden, z. B. fir die Riickgewinnung verwendeten Alkohols, fiir das Ausddmpfen von
Laboratoriumsgerdt und fur andere Hilfsarbeiten.

Durch die Ausstattung der Apparatur mit Glasschliffen wiirde sich der Anwendungs-
bereich noch mehr erweitern. Unter den weiteren praktischen Vorteilen der neuen Appa-
ratur kénnen hauptsichlich folgende angefiihrt werden:

1.

11.

12.

13.

die Anwendung fiir Makro- und Mikrobestimmungen,

9. die einfache und rasche Manipulation bei allen Destillationsarbeiten,
3.
4. die aus einem Teil gebildete Abgeschlossenheit des Destillationsraumes, welche

eine minimale Zeiterfordernis fiur die Destillation und fir Hilfsfunktionen,

Substanzverluste ausschliesst und ausserdem die Berithrung des betreffenden
Stoffes mit Verbindungsstiicken aus Gummi,

. eine griindliche und vollkommene Durchspiilung aller innerer Flichen des gesam-

ten Deastillationsraumes,

. Gefahrlosigkeit der Arbeit, ein stabilisierter Verlauf der Destillation und die

Moglichkeit der Ausschaltung von Unregelmissigkeiten im Verlaufe der Arbeif,

. die Verdiinnung abdestillierter konzentrierter Riickstdnde (mit Abfallwasser aus

der Saugpumpe), gleichzeitig mit dem Abzug aus der Apparatur, was besonders
vorteilhaft ist bei Losungen mit korrodierenden oder schadlichen Wirkungen,

. der kontinuierliche Verlauf der einzelnen Arbeitsfunktionen vor der Destillation

und nach ihrer Bazndigung,

. ein minimaler Badarf an Bzaufsichtigung wihrend der Destillation,
. die selbsttidtige Signalisation bei Beendigung der Destillation (mittels Wasser-

dampf) und bei grésserem Uberdruck im Kochkolben,

eine selbsttitige Regulierung der benétigten Zeit fir die Destillation (mittels
Wasserdampf) geméss der Intensitit der Warmequelle,

eine rasche und bequeme Ortsverdnderung der Apparatur ohne Verringerung der
Vorteile einer augenblicklichen Arbeitsbereitschaft,

die Zusammansstzbarkeit der Apparatur mit einem minimalen Bedarf an Arbeits-
raum, walcher die anderthalbfache Fliche eines Laboratoriumsstinders nicht
tiberschreitet.

Trotz der vielen Vorteile und Méglichkeiten ist diese Apparatur im wesentlichen nicht
komplizierter als ein iibliches Destillationsgerat fiir die Wasserdampfdestillation.
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