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VAKUUMSKA MOLEKULARNA DESTILACIJA

Bojan Povh', Intitut za elektroniko in vakuumsko tehniko, Teslova 30, 1000 Ljubljana

Vacuum molecular distillation

ABSTRACT

In the paper the principle and design of laboratory and industrial
plantz for the distillation of high-boiling and heat-sensitive
compounds in the fine and high vacuum range are explained, The
distillation in the vacuum range requires not only approprate vacuum
pumps but also special apparatus and machines. Different distillation
procadures are explained and various types of apparatus are
described, The advantages of vacuum molecular distillation ara also
found and various fields of application are described.

POVZETEK

W prispevku smo opredelili glavne pojme pri vakuumski destilacij
toplotno obéutljivin spojin 2z visokim vrelidéem. Pri vakuumski
destilaci)i potrebujemao ne le primerna vakuumske érpalke, ampak
tudi  posebne naprave. Pojasnili bomo razlicne destilacijske
postopke in v zvezi Z njimi opisali razlicne vrste naprav za destilacijo
ter njihove posebnosti, Utemeljili bomo  prednost molekularne
destilacije in navedli konkretne primera in podrodja uporabe,

1 Uvod

Destilacija je postopek, 5 katerim separiramo kompo-
nente zmesi (destilanda) na osnovi razliéno mocnega
(hitrega) izparevanja. Destiland moramo ogrevati, pare
pa kondenzirati na hlajeni povrsini. Kondenzat imenu-
jemo destilat in v njemn je veé bolj hlapnih komponent.
VY ostanku je, nasprotno, manj bolj hlapnih in veé man;
hlapnih komponent, kot jih je v prvotni zmesi. Postopek
lahko ponavljamo (v splosnem z drugaénima tempera-
turama izparevanja in kondenzacije), dokler ne dobimo
predpisane cistote. Ce znova destiliramo vsakokratni
ostanek, mu baolj hlapno kamponento (ali komponente)
vse bolj odvzemamo; ¢e pa znova destiliramo vsako-
kratni destilat, ga z bolj hlapno komponento vse bol|
bogatimao.

2 Fizikalne osnove

Vsaka sestavina destilanda ima svojo hlapnost, ki jo
bomao definirali kot razmerje njenega molskega deleza
v parni fazi (y) proti njenemu molskemu delezu v tekodi
fazi (x). Za separacijo dveh komponent, npr. 5t. 1 in &t.
2, J& pomembna njuna relativna hlapnost (12, t].
razmerje hlapnosti komponent:

c12=(y1/x1): (ya'xa) (1)

Cim vecje je to razmerje (bolj hlapno komponento
oznaéimo s &t 1), tem bolja je separacija; pri c2=1
pa separacija z destilacijo ni mozna.

Pri wigjih tlakih (vkljuéno s podrogjem grobega
vakuuma) pride v destilacijski napravi pri definirani
termperaturi vsaj priblizno do ravnovesja med paro in
tekoéino. Zato lahko moZnost separacije ocenjujemo

1 Mag. Povh je upokojeni sodelavec Instituta za elektroniko in
vakuumsko tehniko iz Ljubljane, ki je pred leti v okviru raziskovalne
naloge obdelal to podrogje. Tekst j@ za objavo priredil urednik
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kar iz podatkov za fazna ravnovesja, Razmerje ipsi-
lonov je po Daltonu kar enako razmerju parcialnih
tlakov. Za parcialne tlake posameznih komponent velja
za primer idealnih raztopin Raoultov zakon:

pi=xip°i (2)

kjer je p% parni tlak &iste i-te snovi pri isti temperaturi,
Ker je molski delez v zmesi manjsi od 1, je pri idealnih
raztopinah vedno pij<p®. (ldealne so tedaj, kadar ne
pride do izraza molekularna interakcija ali »aktivnost«
med razliénimi komponentami. To bo gotovo pri zme
seh spojin s podobno kemijsko strukturo, npr. metanol-
etanol, benzen-toluen, ali pa, ¢e je x; zelo blizu 1, tore]
je drugih komponent v zmesi le malo.) V splognem je
treba na desno stran enacbe (2) vstaviti e koeficient
aktivnosti ¥, ki je odvisen tudi od sestave raztopine, ne
le od temperature. (Ti podatki so le delno objavljeni,
zato je navadno treba konkretno separacijo preiskati
eksperimentalno.) Iz navedenega takoj sledi, da e
relativna hlapnost v primeru veljave Raoultovega zako-
na kar enaka p%y/ps, v splosnem pa o=y 0%/ 12p%

Ce destiliramo pri atmosferskem tlaku, imamo opraviti
Z razmeroma visokimi parnimitlaki, za katere so potreb-
ne ustrezno visoke temperature. Uporaba vakuuma je
nujno potrebna, kadar destiliramo snovi, ki visokih tem-
peratur ne bi brez Skode prenesle (ali takih, ki jim bi
atmosferski kisik skodoval). Dodatna prednost je, da
se krivulje parnih tlakov razliénih snovi proti nizjim
temperaturam praviloma razmikajo. Zato se relativna
hlapnost praviloma vecéa in separacija postaja bolj
ucinkovita, ¢e gremo k nizjim temperaturam oz. k nizjim
tlakom,

\ podrocju srednjega vakuuma se zacenja t.i. moleku-
larna destilacija, pri kateri je izparevanje kontrolirano
samo s hitrostjo izhajanja molekul iz proste povrsine
tekocine in molekule na poti h kondenzatorju ne ovirajo
druge. Po Langmuirjuizhaja iz enote povrsine v casovni
enoti priblizno toliko molekul, kot bi jih slo iz odprtine v
posodi z ravnoteznim parnim tlakom pri enaki tempera-
turi. To Stevilo podaja znan izraz iz kineticne teorije
plinov, namred nv/4. Ce gostoto molekul n izrazimo s
tlakom p, povprecno hitrost v pa z maso molekule yin
temperaturo, dobimo p/~2rkTy.

Ce prejsnji izraz delimo s korenom Avogadrovega
stevila, dobimo Stevilo izparelih molov: p/~2nRTM, kjer
je M molska masa. Ce paizraz pomnozimo $e z molsko
maso, dobimo izparelo maso (w) v gramih. Za
oznatene enote velja Stevilska zveza:

w (g/cm?s)=0,0438 p(mbar)VM/T (3)

Pri mesanici vec spojin so ravnotezni tlaki kompaonent
podani z (2), v splosnem e z dodatnimi koeficient
aktivnosti y. Ce sta molska deleza dveh komponent
zmesi v tekodi fazi npr. %y in xg, izpari v enoti casa
naslednje stevilo molov prve komponenta:

konst. v1x1p%/VM;; analogno velja za drugo kompo-
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nento: konst.yax2pQ2/VM2. Konstanta je v obeh primerih
enaka, ker so okolidéine iste, in se bo pri deljenju
krajsala. 5 tem dobimo za relativno hlapnost po enachbi
(1): N

a12=(y1/v2) (p%1/p 2)\M2/M (4)

Koeficientov y navadno ne poznamo, eksperimentalno
dologimo o in s tem namesto /4 fve neki eksperimentalni
faktor iy (faktor separacijske ucinkovitosti), ki pove,
kolikokrat je dejanska separacija bolj$a od steoretiénes
(zafs=1).

\ praksi se lahko relativna hlapnost v teku destilacije
tudi spreminja; bolj hlapne komponente lahko npr.
hitreje hlapijo s povriine, kot se nadomeséajo iz glo-
bine z difuzijo. Trki parnih molekul na poti vracajo vedji
delez lazjih molekul kot teZjih, kar pride do izraza zlasti
pri vedjih hitrostih destilacije /2/.

Pri zmeseh z vedjim Stevilom komponent s podobnimi
hlapnostmi ena sama destilacija ne more dati zado-
valjive separacije. Destilacijo moramo ponavijati v isti
napravi ali pa ima aparatura v seriji ve¢ stopenj. Za
ravnotezno destilacijo so v navadi destilacijske kolone,
v katerih je v vertikalni smeri nanizanih vec pladnjev
(»plosé«). Tekoéina tece s pladnja na pladenj navzdaol,
para pa se dviga skozi odprtine in tekogino na pladnjih
navzgor. Na vsakem pladnju prideta para in tekocina
vsaj priblizno v ravnovesje in komponente setam delno
separirajo v skladu z relativno hlapnostjo. Tekocina
postaja v smeri proti dnu kolone vse bolj bogata s tezko
hlapnimi sestavinami, para pa v smeri proti vrhu vse
bolj z lahko hlapnimi. Separacijski ucinek zaporednih
stopenj se med seboj mnozi, in ée je « za posamezne
pladnje v povpredju blizu 1, je za dosego predpisane
cistote treba kar precej stopenj. Na eno ravnotezno
stopnjo odpade pri vakuumski destilaciji padec tlaka
okrog 1-4 mbar. Pri pravi molekularni destilaciji je ze
celotni tlak prece] niZji in v koloni na posameznih
ploséah ne pride do ravnovesja. Kljub temu tudi tu radi
govorijo o teoretiénem Stevilu =molekularnih plosés,
potrebnem za zahtevano stopnjo separacije.

Kar zadeva hitrost procesa, je lahko najhitrejSa desti-
lacija z vretiem. Mehurji pare nastajajo tam tem hitreje,
¢im vecje je dovajanje toplote. Zazeleno pa je, da je
vretje mirno in da ni lokalnega pregrevanja tekocine.
Prinormalni izparevalni destilaciji pa tekocina ne vre in
hitrost procesa je kontrolirana po eni strani s tempera-
turo, po drugi pa s hitrostjo difuzije skozi plin nad
tekoéino, Ce temperaturo nizamo, se izparevanje
sorazmerno s parnim tlakom manja, vendar se manjsa
tudi termiéna obremenitev produkta, kar je pri organ-
skih snoveh velikokrat pomembno. Ce pa nizamo tlak
preostalega plina v napravi, je difuzija vse lazja, kajti
difuzijski koeficient za gibanje parnih molekul v plinu je
obratno sorazmeren tlaku plina. V vakuumu, ko preo-
stali plin prakticno ne ovira vec potovanja pare, lahko
tore] dobimo zadovoljivo hitrost destilacije, ceprav
izberemo razmeroma nizek parni tlak.

Meja proti molekularni destilaciji v pravem pomenu ni
ostra. Tlak preostalih plinov mora biti v splosnem pod
103 mbar, pri vedjih jakostih izparevanja pa je lahko
tudi nekoliko visji, saj sam parni tok pometa plinske
molekule s svoje poti/3/. Ni pa v praksi nujno potrebno,
da parne molekule ne bitrkale med seboj. Pri delovnem
tlaku 103 mbar dobima npr. za stearinsko kislino (95°C,
M=284) po enachi (3) kvedjemu 1,4 kg destilata na m2
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izparevajoce povriine na uro. To je premalo za obi-
cajne industrijske potrebe in pride v postev le za labo-
ratorijske naprave ali za destilacijo zelo dragih snovi.
Pri industrijskih napravah gredo z delovnim parnim
tlakorm nad 0,01, ¢e produkt dopusda, celo do 1 mbar,
vendar poskrbijo, da je pot parnih molekul ¢im bolj
Siroka in kratka. To je t.i. destilacija na kratko pot.

Hitrost destilacije v teh razmerah ne bo odvisna le od
hitrosti izparevanja po enachi (3), temved od deleza
izparelih molekul, ki dejansko doseiejo kondenzator.
Geometrija naprave mora biti taka, da je pot med
izparilnikom in kondenzatorjem ¢im bolj neovirana, Ce
bi ju povezovala cev, bi se velika vecina Ze zaradi
odbojev na stenah izparilnika in cevi vrnila na izparilno
povriing. Tudi pri destilaciji na kratko pot, ko je velika
povtdina  kondenzatorja  direktno  izpostavijena
parnemu curku, pride do trkanja molekul, katerih poti
se krizajo (tega je vec pri izparevanju iz konkavnih
povrin kot iz konveksnih, pri slednjih pa obratno
sorazmerno krivinskemu radiju). Pri takih trkih se
molekule odklonijo s prvotne smeri, in ce je trkov
dovolj, postane nadaljnje gibanje molekul neurejena.
Potem je verjetnost, da konéno zadenejo kondenzacij-
sko povrino, dana z razmerjemn velikosti le-te proti
celotni. V primeru, da sta izparilnik in kondenzator dve
paralelni ravnini, bo tedaj delez prvotno izparelih
malekul, ki dejansko dose?ejo kondenzator, enak 1/2,
medtem ko se druge vrnejo na izparilnik /2/. Pri realnih
napravah pa s takim sklepanjem ne dobimo kvantita
tivnih rezultatov, ampak se parametri destilacije navad-
no doloéajo empiriéno.

Tu omenimo Se tehniko eliminacijskin krivul), ki jo litera
tura pogosto navaja, omogoca pa dolocitev najpri-
mernejsih temperatur za izlocitev bol] hlapnih kom
ponentiz destilanda, katerega vedenja e ne poznamao,
Dolo¢eno koliéino destilanda je treba cikliéno destili-
rati, tako da se ostanek stalno vraca v rezervoar, destilat
pa zbirati loéeno po frakcijah, dobljenih pri zaporedno
visanih temperaturah destilacije /3/.

Mato merijo koliéino posameznih frakcij (¢e gre za
veckomponentne mesanice, je mozno s posebnimi
metodami ugotavlijati tudi koli¢ino posamezne spo-
jine). Ce narisemo te kolidine (v procentu od celotne
mase destilanda) v odvisnosti od temperature desti-
lacije, dobimo krivuljo na sliki 1. Casi destilacije pri

procentualn izplen

EEENENNE
Ty T Ta Ty Ts Ty T3 TaTo Ty Tyy
temperature deshlacije

Sfika 1 Kolicina posameznih frakcif (v procentu od
celotne mase destilanda) v odvisnosti od
temperature destifacije
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posameznin temperaturah (ali temperaturnih inter-
valih) morajo biti enaki. Ce ima naprava locena rezer-
voarja za destiland in ostanek, je najbolje vsakokrat
porabiti ves destiland, za naslednjo destilacijo pa upo-
rabiti prejénji ostanek kot destiland.

Oblika te eliminacijske krivulje je sicer odvisna od
nacina dela (od naprave, izbrane Sirine temperaturnin
intervalov ter trajanja destilacije na vsakem), vendar je
velikega pomena pri naértovanju novih destilacij. Ob-
stoj maksimuma dolocata dva nasprotujoéa si vpliva: z
rastodo temperaturo je parni tlak vse vedji, vendar
postaja destiland vse bolj izérpan, na koncu lahke
komponente v njem sploh ni vec.

3 lzvedbe naprav za molekularno
destilacijo, razvoj in prednosti

Mavedli bomo le nekaj najznacilnejsih primerov iz litera-
ture in prospektov, da bi nekoliko predstavili pri nas
razmeroma malo znano podroéje. Vedino principov, na
osnovi katerih $e sedaj gradijo naprave, so razvili ze
med obema vojnama. Dobra naprava za molekularno
destilacijo mora biti tako zasnovana, da kondenzacij-
ska povrsina objema izparilno ali obratno, brez vmes-
nih ovir ali celo cevnih povezav, kot so poskusali pri pr-
vih visokovakuumskih destilacijah. Temu delno ustreza
ze preprost stekleni kotli¢ (sl. 2), ena od izvedb, s
katerimi so eksperimentirali v Kodakovih laboratorijih
za destilacijo snovi, potrebnih za proizvodnjo filmskih
trakov. lzkoriséeno je le izparevanje znotraj stoZca proti
stropu, ne pa proti stenam. Nadaljnja zahteva je dobro
crpanje, vod do crpalke mara biti Sirok in kratek.

[ . Y i e

Slika 2 Stekleni kotli¢ - preprosta izvedba naprave za
destilacijo snovi

Molekularna destilacija poteka pri temperaturah, ki so
za okrog 200°C nizje od vreliséa snovi na atmosferi,
Zaradi tega so razgradnja in druge spremembe organ-
skih snovi (npr. polimerizacija) temu primerno manjse.
Kljub temu je zaZeleno, da je ¢as zadrZzevanja snovi pri
temperaturi destilacije ¢im krajsi. Tega pri verzijah s
kotlom ni mogoce izpolniti, saj difundira destilat iz
globine na powvrdino zelo poéasi, zlasti ée ni vrenja.
Mera za pricakovano termicno degradacijo je po Hick-
manu in Embreeju /4/ kar produkt tlaka destilacije in
¢asa (tlak je seveda v enoliéni zvezi s temperaturo). Da
¢as skrajsamo, je torej nujno spraviti destiland v &im
tanj$o plast.

Prva zadovoljiva konstrukeija v tej smeri j@ naprava, v
kateri tece tanka plast destilanda zaradi lastne teze po
povrsini ogrevanega stebra navzdol, destilat pa se
kondenzira na koncentriénem zunanjem valju (falling-
film molecular still). Skico na sliki 3 povzemamo iz
literature /1/. Osnovna ploséa, ki nosi stekleni zvon, ima
pregrado, ki omogocéa loéeno odtekanje destilata in
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ostanka. S tako napravo, a v laboratorijski in povsem
stekleni izvedbi, so pri Kodaku zaceli separirativitamine
A in D iz ribjega olja /3/. Industrijske izvedbe so pred
vojno dosegle kapaciteto nekaj ton destilanda na dan.
Vecja dolzina stebra ima za posledico daljde case
izpostavitve, vecji premeri pa neenakomerno porazde-
litev plasti. Za porazdeljevanje destilanda se je najbol]
obnesel vrtedi se distributor in primeren relief na
povrsini stebra.

Elektriéno uporovno gretje stebra ima slabost, da se
temperatura stebra zniza privedjem pretoku destilanda
(ravno nasprotno, kot bi bilo zazeleno), pri slu¢ajnem
zmanjsanju pretoka pa lahko pride do pregretja. Upo-
rabili so tudi ogrevanje s sevanjem, najbolj enako-
merno pa je z napeljavo vroce tekodine v notranjost
stebra.

- Vakuumska Crpalka

_/f,.:‘ Poscda za

T -~ razplinjevanje
Fo™" -
.-"’..

! Ogrevan destilacisk
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Slika 3 Shema naprave, s katero so pri Kodakuy zaceli
separirali vitamine A in D iz ribjega olja

Vecje kapacitete destilatorjev na padajoto plast so
postale mogoce Sele z iznajdbo gibljivih otiral, ki plast
stalno mesajo in enakomerno porazdeljujejo po izpa-
rilni povrsini. Metodo so predlozili 2 leta 1943, komer
cialno pa so jo zaceli uporabljati sele po letu 1950,
Znano vakuumsko podjetje Leybold-Heraeus je slo pri
molekularni destilaciji celo izkljuéno v to smer in nudi
celo serijo destilatorjev za t.i. Kurzweg-Destillation, od
laboratorijskih do najvedjih industrijskih. Na sliki 4 je
prikazan presek skozi bistveni del manjse take
naprave, namenjena za pilotno proizvodnjo /4/, princip
pa je privseh enak.

lzpariina povrsina je zda] notranja stena valjaste
posode, ki jo obdaja grelni plasé, skozi katerega se
napelje iztermostata na Zeleno temperaturo (do 300°C)
segret termicno obstojen medij (npr. silikonsko olje).
Kondenzator je na sredi, hlajen je z vodo, po potrebi
tudi z vroco vodo (za destilate, ki so pri nizji ternperaturi
preved viskozni ali trdni). Sistem otiralnih valjckov (iz
teflona), ki visi z vrtece se plosce zgoraj, stalno valja in
razporeja tanko plast destilanda, ki tece po steni valja
navzdol, Te valitke centrifugalna sila potiska ob steno,
Destiland priteka na zgornjo stran rotirajoce plosce, s
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katerega ga centrifugalna sila tudi mecée ob steno.
Meizpareli ostanek destilanda in destilata odtekata na
dnu posode. Prikljucek na vakuumski sistem je
navadno sestavljen iz hlajene pasti, oljne difuzijske in
rotacijske crpalke,

<+ destiland

grelni plasc

sistam
otiralnih
valjckow

vakuum —-
kondenzator —

agrelna
tekocina

prikljucek na

! | tanek

vakuumski | ey
gy destilanda
destilat —; [A _ hladilna voda

Slika 4 Shema pilotne naprave za vakuumsko moleku-
larno destilacijo podjetfa Leybold-Heraeus

Ma sliki prikazani tip ima povrsino izparilnika 10 dm? in
kapaciteto 10 do 20 kg destilanda na uro. Obstajajo se
trije manjsi in 9 vegjih tipov. Manjsi so vsaj delno iz
stekla. NajmanjSa, namizna naprava za laboratorijske
poskuse, ima izparilno povréino 1,8 dm? in kapaciteto
do 1 kg/h. Najvecdja naprava za industrijsko proizvodnjo
pa ima povrsino 36 m?, je skoraj 10 m visoka in ima
kapaciteto do 5000 kg/h.

Vecinoma so te naprave izvedene za neprekinjeno
delovanje, torej je mozno odvzemanje produktov med
delovanjem. Za bolj zahtevne produkte ponujajo dvo-
stopenjske naprave, po potrebi pa je mozno sestaviti
tudi vec stopen|. Povezava med njimi je lahko razliéna,
pat glede na tehnolosko nalogo. Mozno je tudi de-
lovanje z vracanjem produktov (reciklaZa) za popolnej-
so izloditey Zelene komponente. V laboratoriju je
mogoce delati tudi z eno samo stopnjo, le da gre cas
za veckratno destiliranje, vmesno giséenje naprave in
ponovno segrevanje produkta (to velja tudi za druge
tipe destilatorjev). Ker je princip delovanja privseh tipih
te Leyboldove serije enak, lahko parametre procesa, ki
jih dobimo na laboratorijskih in pilotnih napravah,
prenesemo na industrijske. Za te naprave z otiranjem
plasti za zdaj Se ni zakljucene teorije. Tudi, ce bi bila,
za konkretno nalogo vnaprej navadno nimamo dovol]
podatkov. Zato je nujen eksperimentalni nadin,

V Ze omenjenih Eastman Kodak Laboratories, ki so
imeli pionirsko viogo pri molekularni destilaciji, so leta
1935 Hickman in sodelavei naredili prvo centrifugalno
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destilacijsko napravo. Princip je razviden iz skice na
sliki 5 /1/. Destiland je napeljan na sredo hitro se vriece,
stozéasto oblikovane, ogrevane ponve, na kateri se
parazdeli v tanko plast. Destilat se kondenzira na ste-
klenem zvonu, ostanek pa centrifugalna sila vrze cez
rob ponve v okolni zleb, od koder logeno odieka iz
naprave. Plast destilanda postane zelo tanka, cas
izpostavitve visji temperaturi pa zelo kratek.

- Stekleni zvon

_~Podporna plosca

\ Prikljutek na
vakuumski sistem
Motor

Kondenzat

Slika 5 Shema prve centrifugalne destilacijske
naprave podjetia Eastman Kodak

Vecje verzije teh naprav imajo vodno hlajen kondenza-
tor, namescen v blizini izparilnika. Kodakova skupina
j& v naslednjih letih razvijala tudi industrijske destila-
torje, tako da so ob koncu vojne centrifugalne naprave
2@ previadovale v industrijskih aplikacijah molekularne
destilacije. |sto¢asno so raziskovali postopke za prido-
bivanje in lastnosti snovi /3/. Tako so obdelali razne
spojine vitamina A, vitamin D iz raznih virov, holesterol,
spojine vitamina E, nekatere hormone in barvila. Kot
podruznica Kodaka je nastala tovarna Distillation Pro-
ducts Inc. v Rochestru, N.Y. in tam je Hickman kmalu
po vojni razvil tudi najvedji centrifugalni destilator tipa
=cvetlicni lonec« s premerom rotorja 60" (1,5 m). Nje-
gova kapaciteta je bila do 1000 kg/h. Se danes delajo
(druga podjetja) zelo podobne destilatorje za veliko
industrijsko uporabo, Pri britanskem podjetju Vitamins
Ltd. so iznasli $e verzijo z »na glavo« postavijenim
izparilnikom, kar je olajSalo zhiranje in odvajanje desti-
lata.

Omenjeno podjetje iz Rochestra je bilo sprva edini
proizvajalec centrifugalnih destilatorjev. Osnovna iz-
vedba za laboratorijsko rabo je bila CMS-5 (zasnovana
|. 1947, s premerom rotorja 5") in z njo so razni aviorji
preucevali destilacijske metode Se vse do leta 1980
{5-11/). Ze v élanku iz leta 1972 najdemo kot proizva-
jalca teh naprav znano vakuumsko podjetje Consoli-
dated Vacuum Corporation s sedezem v Rochestru, ki
se je najbrz zdruZila s pre] omenjeno, v Angliji pa je
nastopala podruznica v Wokinghamu. lzdelovali so tudi
tipe destilatorjev s premerom rotorja 15, 36 in 60 pal-
cev. Zdaj prodajajo vso serijo centrifugalnih destilator-
jev, od laboratorijskih do industrijskih /12/. Labo-
ratorijski napravi LAB-3 in LAB-5 (premer 3 in 5") sta
zdaj ¢isto drugace oblikovani in modernizirani, vedji tipi
pasoPILOT-15, MAKRO-38 in MAGNA-B0. Zadnji je po
konstrukciji enak ze omenjenemu »cvetlicnemu loncus.
Ko smo CVC zaprosili za prospekte, so nam jih poslali
iz svoje podruznice v Wokinghamu (nekatere tipe
izdelujejo v Angliji).
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Uveljavljene naprave za molekularno destilacijo, tako
one z ofiranjem padajoce plasti kot te centrifugalne,
razmeroma Sibko separirajo snovi s podobno hlap-
nostjo, zmorejo kvedjemu toliko kot ena »teoreticna
molekularna ploséa« (izraz je razloZen v prejdnjem
poglaviju). Za vecjo Cistost je pad treba produkt veckrat
predestilirati na isti napravi ali pa ga zvezno voditi skozi
kaskado destilatorjev. Pri tem pride do daljSe izposta-
vitve nezazelenim temperaturam, a ta éas je kljub temu
za vec redov velikosti krajsi kot pri konvencionalni
destilaciji v grobem vakuumu.

Tabela prikazuje priblizno debelino plasti destilanda ter
povpreéni ¢as izpostavitve nezazeleni visji ternperaturi
za obravnavane vrste molekularnih destilatorjev (3

\rsta naprave Cas izpostave

Laboratorijska

Debelina plasti

(na koltic) 10-15 mm 1-5h
Industrijska (na .
padajoéo plast) 1-3mm 2-10 min |

. Laboratorijska |
{na padajoto 0,1-0,3 mm 10-50 5
plast)
Centrifugalna 0.01-0,08 mm 004158

To dopolnimo $e s podatkom /4/, da je pri destilatorju
z atiranjem padajoce plasti debelina plasti od 0,05 do
0,5 mm, povprecni ¢as pa 10-20 s. 1z teh podatkov se
vidi prednost centrifugalnega principa pred vsemi
drugimi. Priblizuje se mu princip otiranja padajoce
plasti, pri katerem je lazje povecati izparilno povrsino
za najvecje industrijske naprave, vendar za bolj viskoz-
ne tekodine nastopajo tezave pri delovanju ofiral /9/.

4 Podrocja uporabe vakuumske
molekularne destilacije

Molekularna destilacija se uporablja za termicno
obéutljive organske in silikonske spojine z moleku-
larnimi masamiod 150 do 4000, Obstaja korelacija med
malekularno maso in parcialnim tlakom, zato so za de-
stilacijo tezjih spojin potrebne visje temperature (npr.
za parafin M=200, T=90°C, za tristearin pa M=850,
T=290°C). Snovi z molekularno maso nad 300°C se le
redko dajo destilirati na konvencionalne nacine, ker so
tamn potrebne temperature previsoke. Ze med vojnama
je uspelo pridobiti iz naftnih ostankov t.i. apiezonska
olja in masti. ki imajo pomen za vakuumsko tehniko.
Moderna primera aplikacije v taksne namene sta prido-
bivanje vrhunskih olj za difuzijske érpalke (s skrajno
nizkim parnim tlakom pri sobni temperaturi). S separa-
cijo fenil metil siloksanov /7,11/ se pridobiva pentafenil
trimetil siloksan, ki ga prodajajo npr. pod oznako DC
705, Molekularna destilacija se uporablja tudi za poli-
fenil eter, ki ga prodajajo npr. pod oznako CONVALEX,

Za razmah molekularne destilacije in za razvo] velikih
naprav je prispevala predvsem potreba po vitaminih (A
in D), ki so jih zaceli okrog 2. svetovne vojne pridobivati
z destilacijo iz ribjih olj. Zdaj se uporablja v farmaceviski
industriji tudi za druge vitamine, naravne in sinteticne
(E, K1 do K4) ter za wvrsto procesov Ciscenja in
separacije raznih snovi za zdravila (aminokislinski estri,
kislinski kloridi, derivati glukoze, indoli, terpenski estri).

ISSN 0351-8716

Pomembne so tudi uporabe v raznih drugih industrijah
- kemiéni, kozmetiéni, prehrambni idr. Omogocena je
destilacija naravnih olj, masti in voskov, odstranjevanje
lahkih nedistog, obarvanosti in vonjav iz ricinovega,
lanenega, bombaZnega, zitnega in sojinega olja;
separacije antioksidantov (za dodajanje jedilnim oljem
in mastem) in prooksidantov (za proizvodnjo barv in
lakav) iz naravnih trigliceridnin mascob; odstranjevanje
reagentov po predelavi; pridobivanje. koncentratov
monogliceridov 13,4/ in digliceridov mascobnih kislin,
nekaterih mascobnih kislin, njih amidov ter dimernih
kislin, ciscenje raznih estrov za industrijo umetnih
snovi; frakcioniranje naravnih smol in gum (kolofoniia,
nekateri insekticidi).

Madaljnji proizvodi, pri katerin se uporablja moleku-
larna destilacija, so v kemiéni industriji tezji alkoholi,
glikalni etri, poliglikoli, halogenski ogljikovodiki, her-
bicidi. V kozmeticni industriji: lanolin, etericna olja in
razne disave; ekstrakti iz alg, cvetov, korenik, V indus
triji umetnih snovi: epoksidne smole, stabilizatorji,
mehéalci, V industriji bary in lakov se susilne lastnost
in trdota plasti polimeriziranih olj (kot ricinovega ali
lanenega) spremenijo, ¢e oddestiliramo lahke kompo-
nente. V petrokemiji dobimo iz ostanka atmosferske
destilacije ve¢ uporabnih snovi boljse kvalitete in niZje
viskoznosti kot pri konvencionalni vakuumski destilaciji
v stolpu; visokotemperaturna maziva, parafinska olja,
tezka olja. MoZna je regeneracija in ponovna rafinacija
rabljenih olj, dobijo se kvalitetni produkti in z visokim
izkoristkom.

Majhne naprave za molekularno destilacijo v laborato-
rijin za organsko kemijo so v pomoc pri raziskavah in
nudijo nove ideje za komercialno rabo. Laboratorijske
naprave so uporabne za preiskavo razliénih proizvo-
dov, za analiticne raziskave in tudi za pilotno proizvod-
njo majhnih koliéin bolj dragocenih snovi (npr. za
farmacijo).

5 Sklep

WV oprispevku smo razloZili princip lo¢evanja snovi z
destilacijo, razliko med konvencionalno in molekularno
destilacijo ter prednosti le-te. Podrobneje smo opisali
okoliséine, ki vplivajo na hitrost izparevanja in desti-
lacije. Podali smo kratek pregled razvoja molekularne
destilacije in opis kljuénih tipov naprav, ki so pri tem
razvoju igrali pomembno viogo. Navedli smo tudi nekaj
primerov snovi, ki jih lahko uspesno separiramo z mo-
dernimi napravami za molekularno destilacijo. Slednje
se uporabljajo v raznih panogah industrije, majhne
naprave v laboratorijski izvedbi pa za raziskovalno delo
in pilotno proizvodnjo dragih snowvi.
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