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Одним из важнейших методов очистки и выделения   жидких органических веществ является перегонка.

 Перегонкой называют процесс, отделения жидких веществ от нелетучих  примесей или отделения друг от друга летучих веществ с различной температурой кипения. Это достигается путем нагревания жидкостей до кипения, а затем образовавшийся пар отводят и конденсируют охлаждением. 

С помощью перегонки осуществляют очистку и разделение летучих веществ. Перегонка применима лишь тогда, когда перегоняемое вещество устойчиво при температуре кипения. При этом жидкость нагревают до температуры кипения и пары ее конденсируются в виде дистиллята в холодильнике.

Перегонку применяют для удаления растворителя, для разделения нескольких веществ, для очистки от примесей и т.д. Различают три основных способа перегонки: 

1) простая перегонка при обычном давлении;

2) при пониженном давлении (перегонка в вакууме);

3) перегонка с водяным паром.

Простая перегонка. Она эффективна в тех случаях, когда температуры кипения входящих в состав смеси веществ существенно различаются (не менее 80°С -100°С) или когда основное вещество нужно отделить от нелетучих примесей. Типичный прибор для простой перегонки при атмосферном давлении (рисунок 1) состоит из круглодонной длинногорлой колбы (1) с отводом, колба Вюрца или круглодонная колба, соединенная с переходником Вюрца, прямого холодильника(3), аллонжа(4) и колбы-приемника(5). 
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Рисунок 1- Прибор для простой перегонки

Аллонж представляет собой изогнутую, суженную с одного конца трубку, которую надевают на нижний конец холодильника. С помощью аллонжа конденсат направляют в приемник, в качестве которого  обычно   используют плоскодонную колбу. В горло колбы Вюрца вставляют термометр(2) для определения температуры паров перегоняемого вещества. Ртутный шар для термометра должен находиться на 0,5 см ниже отверстия отводной трубы колбы. Перегонку нельзя проводить досуха. В колбе всегда должно оставаться небольшое количество жидкости.

В течение всей перегонки вещества температура паров должна оставаться постоянной. Если в ходе перегонки температура поднимается, значит, перегоняется смесь веществ. В начальный момент перегонки температура обычно бывает ниже ожидаемой. Это может быть связано либо с инерцией ртутного термометра, либо с тем, что в первый момент перегоняются более летучие примеси. Поэтому первые порции дистиллята (до достижения постоянной температуры перегонки) собирают отдельно. После того как температура установилась, собирают основную фракцию вещества. Как только температура вновь начинает возрастать, приемник меняют для сбора другой фракции.

Температура кипения вещества зависит от давления. Указанные в справочниках значения температур кипения приведены к нормальному атмосферному давлению. Если перегонку ведут при давлении, отличном от 760 мм.рт. ст., то температура кипения перегоняемого вещества будет отличаться от справочной. В связи с этим нужно всегда фиксировать величину атмосферного давления, при котором производят перегонку.

Методом простой перегонки часто приходится очищать растворители после проведения экстракции, представляющие водно-органические смеси. Если различие в температурах кипения: компонентов смеси велико (800С и более), то в паровой фазе будет содержаться почти исключительно низкокипящий компонент, и такую смесь можно разделить простой перегонкой. Основу органической фазы, как правило, составляет растворитель, который содержит примеси экстрагента и экстрагируемого вещества. Метод можно применять, если примеси нелетучи или имеют температуру кипения, жидкости отличающуюся от температуры кипения самого растворителя.

Фракционная перегонка. Фракционную перегонку проводят в приборе, похожем на прибор для простой перегонки, но снабженном дефлегматором. Жидкость, подлежащую перегонке, вносят в колбу Вюрца через воронку носик которой должен быть ниже отвода колбы (или переходника) Вюрца. Прибор  для  перегонки  обязательно  должен  иметь  сообщение атмосферой. Часто используют аллонж, который соединяется с хлоркальциевой трубкой. Хлоркальциевые трубки предотвращают попадание паров влаги во внутреннее пространство прибора или сосуда, обеспечивая при этом сообщение с атмосферой. Хлоркальциевая трубка имеет шарообразное утолщение, в которое между двумя ватными тампонами помещают кусочки безводного хлорида  кальция, натронной извести или другого подходящего осушителя.  
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Рисунок 2 - Прибор для перегонки паром (фракционной перегонки)

При нагревании смеси двух жидкостей восстанавливается равновесие между жидкой и паровой фазами. В паровой фазе при любой температуре содержится больше низкокипящего компонента, чем в  жидкой. Получаемый конденсат паров собирают в виде нескольких фракций. Температурный интервал сбора каждой фракции и число фракций подбирают эмпирически, при этом перегонную колбу заполняют не более чем на две трети объема. В результате нескольких циклов перегонки удается разделить смесь на индивидуальные компоненты. Для повышения эффективности разделения смеси и, следовательно повторных перегонок используют дефлегматоры.

 Перегонка в вакууме. Этот вид перегонки применяется тогда, когда температура кипения соединения при атмосферном давлении слишком высока (выше 200°С) или оно разлагается при температуре кипения. При этом используется  свойство   всех  веществ  снижать  температуру   кипения  с  уменьшением давления. Для приблизительной оценки температуры кипения вещества в вакууме руководствуются следующим эмпирическим правилом: при уменьшении внешнего давления вдвое температура кипения вещества фракционной перегонки понижается на 15°С -20 °С. 
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Рисунок 3 - Прибор для перегонки в вакууме

Прибор для перегонки в вакууме (рисунок 3) отличается от прибора для полного разделения смеси на индивидуальные компоненты при атмосферном давлении тем, что в качестве перегонной колбы пользуется колба с насадкой Кляйзена, снабженная капилляром с очень маленьким внутренним диаметром. Через этот капилляр в вакуумированную изолирующей рубашкой насадкой поступает воздух, и таким образом капилляр выполняет ту же роль, что и «кипелки» при простой перегонке.

Для перегонки в глубоком вакууме и при высоких температурах предпочтительно использовать цельнопаянные перегонные колбы — обычную колбу Кляйзена, колбу Кляйзена с дефлегматором, колбу Фаворского (рисунок 4). 

[image: image4.png]



Рисунок 4 -  Цельнопаянные перегонные колбы: а - колба Кляйзена,  б -колба Кляйзена с дефлегматором, в- колба Фаворского

Отбор фракций при фракционной вакуумной перегонке производят помощью специальных аллонжей различных конструкций, называемы «пауками». Паук позволяет менять приемник, не отключая систему от вакуума.

