Απόσταξη-εκχύλιση-διήθηση


ΑΠΟΣΤΑΞΗ-ΕΚΧΥΛΙΣΗ-ΔΙΗΘΗΣΗ
(α) Απόσταξη 
      Απόσταξη ονομάζεται η μέθοδος με την οποία απομονώνεται ένα υγρό συγκεκριμένου σημείου βρασμού από ένα μείγμα.
      Υπάρχουν διάφορες μέθοδοι απόσταξης, όπως είναι: η απλή απόσταξη, η κλασματική απόσταξη, η απόσταξη με υδρατμούς και η απόσταξη κενού.

(α1) Απλή απόσταξη

      Μία συσκευή απλής απόσταξης (π.χ. απλή απόσταξη νερού), περιλαμβάνει τα παρακάτω τμήματα:
· μία φιάλη που περιέχει το μείγμα (στην προκειμένη περίπτωση νερό με διάφορα διαλυμένα σ’αυτό άλατα)

· μία θερμαντική συσκευή που θερμαίνει την παραπάνω φιάλη

· ένα θερμόμετρο που χρησιμεύει για να παρακολουθούμε τη θερμοκρασία των ατμών

· ένα ψυκτήρα (υδροψυκτήρα, λειτουργεί με νερό της βρύσης) και χρησιμεύει για να ψύχονται οι ατμοί και να υγροποιούνται

· μία φιάλη υποδοχής του απεσταγμένου νερού.

      Εφαρμόζοντας την παραπάνω μέθοδο σε δείγμα νερού, το νερό εξατμίζεται και αφού ψυχθεί και υγροποιηθεί, μεταφέρεται στη φιάλη υποδοχής αποστάγματος και είναι απαλλαγμένο από άλατα, τα οποία παραμένουν στην αρχική φιάλη, καθώς όπως είναι προφανές δεν μπορούν να εξατμιστούν. Έτσι διαχωρίζεται το νερό από τα άλατα.
      Η μέθοδος της απλής απόσταξης, έχει απόλυτη επιτυχία ως προς το διαχωρισμό δύο ενώσεων, όταν η μία από αυτές είναι πρακτικά μη εξατμιζόμενη δηλ. έχει τάση ατμών περίπου ίση με το μηδέν, όπως συμβαίνει π.χ. για τα άλατα σε σχέση με το νερό.

      Όταν οι δύο ενώσεις είναι δύο υγρά των οποίων τα σημεία βρασμού διαφέρουν περίπου κατά 60oC τότε είναι ακόμη δυνατός ο διαχωρισμός τους με απλή απόσταξη, αλλιώς θα πάρουμε στο απόσταγμα και μία μικρότερη η μεγαλύτερη ποσότητα και της δεύτερης ουσίας.
(α2) Κλασματική απόσταξη
     Η κλασματική απόσταξη χρησιμοποιείται σε περιπτώσεις όπου τα σημεία βρασμού των ουσιών που πρόκειται να διαχωριστούν είναι κοντά μεταξύ τους.
       Χρησιμοποιείται στήλη κλασματικής απόσταξης, η οποία αποτελείται από διαδοχικούς ορόφους απόσταξης.

      Η αρχή λειτουργίας της στηρίζεται στο ότι ανερχόμενος και κατερχόμενος ατμός έρχονται σε επαφή. Έτσι παρατηρείται ανταλλαγής θερμότητας και ύλης στη διαχωριστική επιφάνεια των δύο φάσεων.

      Αρχικά απομακρύνονται οι ατμοί που είναι πλουσιότεροι στο περισσότερο πτητικό συστατικό, οι οποίοι υγροποιούνται σε κάποιους από τους ορόφους της στήλης λόγω ψύξης, αλλά στη συνέχεια θερμαίνονται από καινούριο ατμό που φθάνει σε εκείνο το σημείο της στήλης και μετατρέπονται πάλι σε αέριο περισσότερο τώρα εμπλουτισμένο στο πτητικότερο συστατικό.

      Η παραπάνω διαδικασία επαναλαμβάνεται μέχρι οι ατμοί να φθάσουν στην κορυφή της στήλης όπου έχει γίνει πλήρης διαχωρισμός.

      Το είδος της στήλης που χρησιμοποιείται, (αριθμός ορόφων)εξαρτάται από την αρχική σύσταση του μείγματος.

     Εφαρμογή της κλασματικής απόσταξης στη βιομηχανία, γίνεται στα διϋλιστήρια πετρελαίου, όπου στο πιο πάνω διαμέρισμα της κλασματικής στήλης, παίρνουμε το πτητικότερο συστατικό που είναι η βενζίνη.
(α3 απόσταξη με υδρατμούς)

      Η τάση ατμών (συνολική πίεση λόγω δημιουργίας ατμών), ενός ομογενούς μείγματος δύο ουσιών βρίσκεται μεταξύ των τάσεων ατμών των καθαρών ενώσεων.
       Αυτό αλλάζει όταν οι δύο ουσίες δεν σχηματίζουν ομογενές μείγμα. Στην περίπτωση αυτή, η τάση ατμών της μίας ουσίας, δεν επηρεάζεται από την τάση ατμών της άλλης και η συνολική πίεση πάνω από το ετερογενές μείγμα, είναι ίση με το άθροισμα των πιέσεων ατμών των καθαρών ενώσεων:
            P = P1 + P2
      Κατά την απόσταξη με υδρατμούς, μία ουσία αδιάλυτη στο νερό αποστάζεται σε μείγμα της με αυτό μετά από διαβίβαση υδρατμών σε αυτήν. Με τον τρόπο αυτό, είναι δυνατή η απόσταξη ουσιών με σημείο βρασμού πολύ υψηλότερο από τους 100oC, σε θερμοκρασία χαμηλότερη από το σημείο βρασμού του νερού.
Ερμηνεία: Κατά την απόσταξη με υδρατμούς, η συνολική πίεση P πάνω στο μείγμα των ουσιών, είναι ίση με το άθροισμα των τάσεων ατμών των καθαρών ουσιών, είναι δηλ. μεγαλύτερη από την τάση ατμών κάθε ενώσεως και επομένως το σημείο βρασμού του μείγματος βρίσκεται χαμηλότερα από το σημείο βρασμού της πτητικότερης ουσίας δηλ. του νερού.
 (α4 απόσταξη κενού)
     Αποστάξεις σε κανονική πίεση, γίνονται συνήθως όταν τα σημεία βρασμού των ενώσεων είναι μεταξύ 35-100oC. Πάνω από τη θερμοκρασία αυτή, αποσυνθέτονται οι περισσότερες ουσίες. Για ενώσεις με υψηλά σημεία βρασμού, διεξάγουμε αποστάξεις κενού.
      Κατά προσέγγιση, ισχύει ο εξής εμπειρικός κανόνας: ελάττωση της εξωτερικής πίεσης στο μισό, μειώνει το σημείο βρασμού περίπου κατά 15oC.
       Έτσι, μία ένωση με σημείο βρασμού 180oC, σε κανονική πίεση (760 Torr), έχει σημείο βρασμού 150oC (δηλ. 2Χ15oC, λιγότερο), σε πίεση (190 Torr, δηλ. στο ¼ της αρχικής).
      Η μείωση της πίεσης σε συσκευές απόσταξης γίνεται με αντλίες κενού. Με την υδραντλία πετυχαίνουμε κενό 10-15 Torr, ενώ με μηχανικές αντλίες, πολύ χαμηλότερο π.χ. 10-3 Torr.

      Η χρησιμοποίηση μηχανικών αντλιών, αυξάνει το κόστος της μεθόδου.
(β) Εκχύλιση
      Εκχύλιση είναι η μεταφορά μιας ουσίας, από μια φάση στην οποία βρίσκεται με την μορφή διαλύματος ή αιωρήματος, σε μία άλλη υγρή φάση (σε ένα διαλύτη). 

       Στις περισσότερες περιπτώσεις, η ανάμειξη των δύο φάσεων, γίνεται σε διαχωριστική χοάνη, όπου αναταράσσονται έτσι ώστε να έρθουν σε στενή επαφή και να μεταφερθεί η ένωση την οποία θέλουμε να απομονώσουμε, στο διαλύτη στον οποίο είναι περισσότερο διαλυτή.

       Για παράδειγμα, η παραλαβή οργανικών ουσιών από υδατικά αιωρήματα, γίνεται με ανατάραξη του υδατικού μείγματος, με έναν οργανικό διαλύτη, στον οποίο η οργανική ένωση που θέλουμε να απομονώσουμε, είναι πολύ περισσότερο διαλυτή από ότι στο νερό.
       Η ένωση που μας ενδιαφέρει, μεταφέρεται στην οργανική στοιβάδα και μπορεί να ανακτηθεί με απομάκρυνση του διαλύτη.

       Ένα συγκεκριμένο παράδειγμα σχετικό με τα παραπάνω, είναι η εκχύλιση της οργανικής ένωσης 2-αιθυλο-1-εξανόλης, η οποία βρίσκεται σε υδατικό διάλυμα, χρησιμοποιώντας ως διαλύτη εκχύλισης, διαιθυλαιθέρα, στον οποίο είναι πολύ περισσότερο διαλυτή, σε σχέση με το νερό.

      Με ανατάραξη μέσα σε διαχωριστική χοάνη εκχύλισης, υδατικού διαλύματος της παραπάνω αλκοόλης με διαιθυλαιθέρα, η αλκοόλη μεταφέρεται στη φάση του αιθέρα η οποία είναι η πάνω στοιβάδα στη διαχωριστική χοάνη επειδή ο διαιθυλαιθέρας είναι ελαφρύτερος από το νερό.

      Λαμβάνουμε λοιπόν την άνω στοιβάδα της διαχωριστικής χοάνης, εξατμίζουμε τον διαιθυλαιθέρα (έχει πολύ χαμηλό σημείο βρασμού 35oC σε ατμοσφαιρική πίεση) και απομονώνουμε την 2-αιθυλο-1-εξανόλη, η οποία έχει πολύ υψηλό Σ.Ζ. (185oC).
        Υπάρχει η διακεκομμένη μέθοδος εκχύλισης, που γίνεται μέσα σε διαχωριστική χοάνη όπως προαναφέρθηκε, καθώς και η συνεχής εκχύλιση που γίνεται μέσα σε κατάλληλη συσκευή (εκχυλιστήρας Soxhlet) και κρατάει μία ή περισσότερες ώρες, ανάλογα με το δείγμα.
(γ) Διήθηση (φιλτράρισμα)
      Υπάρχει η απλή διήθηση και η διήθηση υπό κενό. Στην απλή διήθηση, στηριζόμαστε στη βαρύτητα για να περάσει ο διαλύτης από τον ηθμό και να κατακρατηθούν τα στερεά σωματίδια πάνω στον ηθμό (φίλτρο).
      Στη διήθηση υπό κενό, επιταχύνουμε τη διαδικασία, εφαρμόζοντας χαμηλότερη πίεση από την ατμοσφαιρική (ή και κενό), και έτσι το υγρό περνάει γρηγορότερα από τον ηθμό.
      Οι συνθήκες κενού επιτυγχάνονται είτε με υδραντλία, είτε με μηχανική αντλία. Στη δεύτερη περίπτωση έχουμε αύξηση του κόστους της διεργασίας.
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