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Wykonanie ¢wiczenia polega na zbadaniu temperatury wrzenia (7,,.) oraz skladu
cieczy (x;) i pary (yz) bedacych w stanie rownowagi w procesie destylacji. Eksperyment
rozpoczynamy dla cieczy bogatej w skladnik bardziej lotny — aceton. Kilkukrotne
oddestylowanie porcji cieczy powoduje, ze skiad destylowanej cieczy staje si¢ coraz
bardziej bogaty w skladnik mniej lotny — toluen. Po kazdorazowej zmianie sktadu,
pobierane sa do zanalizowanie niewielkie porcje destylowanej cieczy (o skfadzie x)
z kolby destylacyjnej oraz destylatu (o skladzie y.) ktory powstaje przez skroplenie pary
bedacej w rownowadze z destylowana ciecza. Zbior danych (7., X, y2) dla pigciu
réznych skladow mieszaniny aceton(2) — toluen(1) oraz czystych sktadnikéw (dane

tablicowe) umozliwia wykreslenie izobary T.,,. =f( X2 , y2) — co jest celem ¢wiczenia.



CZESC DOSWIADCZALNA

Uklad pomiarowy

W celu wyznaczenia krzywych roéwnowagi fazowej ciecz—para w warunkach
izobarycznych, stosuje si¢ odpowiednio skonstruowany aparat destylacyjny, w ktorym
ustala si¢ rownowaga migdzy faza ciekla 1 faza pary (Rys. 1). Trdjszyjna kolba
destylacyjna (1) jest umieszczona w plaszczu grzejnym (2) i zaopatrzona w termometr
(3) o zakresie 0°C-200°C zpodziatka co 0,5°C. W dolnej czesci chlodnicy (4)
umieszczone sa: kran trdjdrozny (5) (zasada dzialania przedstawiona na Rys. 2, jedna
koncowka pokretla kranu oznaczona w celu odroznienia), shuzacy do odprowadzania
destylatu oraz syfon (6). Destylat zbiera si¢ w cylindrze (C), a nastgpnie przelewa do
kolbki (A). W szyjce kolby destylacyjnej znajduje si¢ kapilara (7) stuzaca do pobierania
cieczy z kolby do kolbki (B) poprzez kranik (8).

M

Rys. 1. Aparat destylacyjny do wyznaczania izobarycznej rownowagi fazowej ciecz—para.
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Rys. 2. Zasada dziatania kranu trojdroznego.

Doswiadczalne wyznaczenie izobary wrzenia i kondensacji wymaga oznaczenia
w warunkach izobarycznych temperatury wrzenia kilku roztworéw o réznym skladzie,
po osiagnigciu przez ukiad stanu réwnowagi. Skiad fazy cieklej (ciecz w kolbie
destylacyjnej) oraz fazy pary (destylat) okre$la si¢ przez oznaczenie wspdlczynnikoéw
zalamania $wiatla za pomoca refraktometru Abbego i wykorzystanie tzw. krzywej
wzorcowej, ktora przedstawia wspolczynnik zalamania $wiatta np w funkcji utamka
molowego jednego ze skladnikow badanego ukladu x;. Zasada dzialania refraktometru
Abbego oparta jest na pomiarze kata granicznego. Ogoélny schemat przyrzadu

przedstawiono na rysunku 3.
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Rys. 3. Refraktometr Abbego.

Cienka warstwg badanej cieczy umieszcza si¢ pomigdzy dwoma pryzmatami
wykonanymi ze szkla charakteryzujacego si¢ duzym wspotczynnikiem zatamania $wiatla.
Odbite od zwierciadla promienie pochodzace od lampy sodowej padaja na pierwszy
pryzmat, zalamuja si¢ w nim i pod réznymi katami padaja na badana substancjg. Pryzmat
ten peli role pryzmatu o$wietlajacego. Do drugiego pryzmatu — zalamujacego,
przechodzi tylko czg§¢ promieniowania. Jest on czg§ciowo o$wietlony promieniami
padajacymi pod katem mniejszym lub réwnym katowi granicznemu. Wszystkie
promienie, ktore padaja pod katem wigkszym niz graniczny zostaja catkowicie odbite i
nie przedostaja si¢ do drugiego pryzmatu. Promien zaznaczony na rysunku 7 linia ciagla
jest promieniem granicznym. Po opuszczeniu pryzmatu zalamujacego, promienie trafiaja
do lunetki. W okularze lunetki umieszczone sa skrzyzowane pod katem prostym nici
pajecze. Polozenie zespolu pryzmatow wzgledem lunetki zmienia si¢ w taki sposob, aby
pole widoczne w okularze bylo podzielone na czg$¢ jasna i ciemna. Granicg obu pol
ustawia si¢ dokladnie na skrzyzowaniu nici pajeczych. Obrot pryzmatow jest
zsynchronizowany ze skala przyrzadu, na ktorej odczytuje si¢ wprost wartosci
wspofczynnika zatamania $wiatla badanej cieczy. Refraktometr zaopatrzony jest w lupg,
co pozwala na odczyt np z dokladnoscia +2:10™. Podczas pomiaru wskazane jest

utrzymywanie stalej temperatury cieczy wprowadzonej migdzy ptaszczyzny pryzmatdw.



Odczynniki chemiczne i sprzet laboratoryjny:
2 kolbki (30ml) ze szlifem, kolba (250 ml) z korkiem, pompka do pipet, pipetka szklana,
lejek, lupa.

Wykonanie ¢wiczenia i przedstawienie wynikow

Uwaga! Wykorzystywane w Cwiczeniu substancje sq wysoce tlatwopalne, oraz
szkodliwe — dzialajq drainigco na skore, oczy oraz drogi oddechowe (patrz karty
charakterystyk).

Zachowaé szczegolng ostroinosé. Triymaé z dala od Zrodel ognia. Uiywaé srodkow
ochrony osobistej — okularow ochronnych oraz rekawic ochronnych. Odbieralnik
i kolby w ktorych znajdujq sie roztwory niezwlocznie zamykaé korkiem. Unikaé

rozlania oraz wdychania par. Wszelkie wypadki zglaszaé prowadzqcemu zajecia.

1. Wlaczy¢ ogrzewanie kolby destylacyjnej poprzez autotransformator, ktorego
napigcie powinno wynosi¢ =100V i1 doprowadzi¢ ciecz do wrzenia.

2. Pozostawi¢ ciecz w kolbie w stanie wrzenia przez okolo 15 minut, obserwujac
zmiany temperatury na termometrze. Kran tréjdrozny (5) powinien by¢ ustawionym
w pozycji zawracajacej destylat do kolby (pozycja 4 na rysunku 2, oznaczona
koncoéwka kranu skierowana w prawo).

3. Po ustaleniu si¢ temperatury wrzenia cieczy (co odpowiada osiagnigciu stanu
réwnowagi migdzyfazowej), odczyta¢ temperaturg 7, z dokiadnoscig +0,2°C.

4. Otworzy¢ kran tréjdrozny (5) (pozycja 3 na rysunku 2, oznaczona koncéwka kranu
skierowana do gory) i odebra¢ do cylindra (C) okoto 20 kropel destylatu. Po
odebraniu porcji destylatu kran (5) przekreci¢ z powrotem do pozycji zawracajacej
destylat do kolby. Nastepnie pobra¢ do kolbki (B) rowniez okoto 20 kropel cieczy
z kolby destylacyjnej (1) poprzez otwarcie kranika (8) i delikatne zassanie pompka
(D). Po pobraniu cieczy, jej nadmiar pozostajacy w rurce doprowadzajacej (7),
wprowadzi¢ z powrotem do kolby poprzez delikatne wdmuchnigcie powietrza
pompka (D). Po zakonczeniu odbioru probek, odczeka¢ do ponownego ustalenia
si¢ rOwnowagi 1 ponownie odczytaé temperatur¢ wrzenia cieczy T Jezeli

temperatura koficowa T rozni si¢ od temperatury poczatkowej 7, do dalszych



obliczen wykorzysta¢ temperature $rednia 7. Ze wzgledow praktycznych T, » 1 Ty
wyrazone sa w °C.

5. Oproézni¢ cylinder (C) do kolbki (A). Odlaczy¢ od aparatu kolbki (A) i (B) i zamkna¢
korkami.

6. Przekreci¢ kran trojdrozny (5) (do ustawienia 3 na rysunku 2) i odebra¢ taka porcje
destylatu, aby temperatura wzrosta o ok. 4°C. Po wykonaniu tej operacji kran (5)
przekreci¢ z powrotem do pozycji zawracajacej destylat do kolby. Cylinder opr6zni¢
do kolby (E), zamykajac ja korkiem (ciecz ta nie bgdzie dalej wykorzystywana).

7. Podczas odbierania destylatu, co trwa kilka minut, za pomoca przygotowanego do
pomiaréw refraktometru Abbego oznaczy¢ wspotczynniki zatamania §wiatta probki
cieczy pobranej z kolby destylacyjnej (kolbka B), np (faza ciekla) i probki destylatu
nb (faza gazowa) — kolbka (A)

Kolbki (A) 1 (B) oraz pipetke wysuszy¢ przed kolejnym uzyciem.

8. Czynnosci opisane w punktach 3—7 powtoérzy¢ odbierajac, w punkcie 6, kolejno do
cylindra (C) coraz mniejsze objgtosci destylatu konczace odbieranie gdy
temperatura wzrosnie o ok. 4°C. Po kazdorazowym napetnieniu cylindra opr6zni¢
go do kolby (E) zamykanej korkiem.

9. Zanotowa¢ warto$¢ ci$nienia atmosferycznego p w warunkach doswiadczenia.

Uzyskane wyniki zamie$ci¢ w ponizszej tabeli.

Tabela wynikow:
Temperatura% Ciecz Para Utamek molowy [ Utamek molowy
L.p. , acetonu w fazie | acetonu w fazie
r°C i p ciektej x; pary y»

1

2

3

4

5

6

Cisnienie atmosferyczne Temperatura wrzenia toluenu Temperatura wrzenia acetonu
p /mm Hg TID/ °C T. 2D/ °C

10. Po wykonaniu ¢wiczenia wylaczy¢ ogrzewanie kolby destylacyjnej. Po ochtodzeniu

cala odebrang ciecz wla¢ z powrotem do kolby destylacyjne;.




Opracowanie i dyskusja wynikow pomiarow

1. Sporzadzi¢ krzywa wzorcowa, czyli wykres zaleznos$ci wspotczynnika zalamania
$wiatta np w funkcji utamka molowego acetonu x, badanego ukladu: np = f(x,),
wykorzystujac dane zawarte w tabeli 1.

2. Na podstawie uzyskanej krzywej wzorcowej wyznaczy¢ utamki molowe acetonu
w fazie cieklej x, oraz w fazie pary y, odpowiadajace zmierzonym wspotczynnikom
zatamania $wiatla np i n;,, i zamieécié ich liczbowe wartosci w tabeli wynikow.

Uwaga: Zalezno$¢ np = f(x,) zostatla wyznaczona eksperymentalnie w temperaturze
25°C, podczas gdy wartosci wspotezynnikow np i n, w tym do$wiadczeniu
wyznacza si¢ w temperaturze otoczenia. Blad wyznaczenia temperatury wrzenia
roztworu oraz blad samego oznaczenia wspotczynnikow zatamania $wiatta sa jednak
bardziej znaczace niz blad wynikajacy z zaniedbania rdéznicy temperatur przy
wyznaczaniu wspdlczynnika zalamania $wiatla.

3. Temperatury wrzenia toluenu TlIj 1 acetonu T- 2* pod ci$nieniem atmosferycznym p
odczytaé z wykresu sporzadzonego na podstawie zaleznosci p = A T;') oraz p =
j(T;), podanych w tabeli 2. (aby unikna¢ demontazu aparatury destylacyjnej nie

wyznacza si¢ tych wielkosci w bezposrednim pomiarze). Wartosci Tl*oraz T;
zamiesci¢ w tabeli wynikow.

4. Na podstawie uzyskanych parametréw roéwnowagi ciecz—para (7“, X2, )2) oraz
wyznaczonych w punkcie 3 temperatur wrzenia czystych sktadnikow, sporzadzié
diagram izobarycznej rownowagi fazowej badanego ukfadu: toluen—aceton.

5. Na otrzymanym wykresie zaznaczy¢: izobar¢ wrzenia (krzywa L), izobarg
kondensacji (krzywa V), pole odpowiadajace fazie cieklej i fazie pary oraz obszar

wspotistnienia obydwu faz w rownowadze. Skomentowaé uzyskane rezultaty badan.



Tabela 1. Zalezno$¢ wspotczynnika zalamania $wiatla np od utamka molowego acetonu x, w uktadzie
toluen—aceton w temperaturze 25°C.

X7 np

0,0000 1,4932
0,1383 1,4805
0,2653 1,4662
0,3823 1,4525
0,4905 1,4383
0,5908 1,4243
0,6842 1,4110
0,7711 1,3970
0,8524 1,3827
0,9285 1,3685
1,0000 1,3548

. rr . * . * ey . .
Tabela 2. Zalezno$¢ temperatury wrzenia toluenu 7; iacetonu 7, od ci$nienia p.

5

*

T P P T P P
/°C / mm Hg / hPa /°C / mm Hg / hPa
109,31 732,1 976 54,87 729,4 972
109,88 744,1 992 55,48 744,6 993
110,40 755,2 1007 56,07 760,0 1013
110,99 768,0 1024 56,67 775,8 1034
111,51 779,3 1039 56,96 783,7 1045




