    Паспорт и инструкция по эксплуатации

на ректификационную колонну (установку) с кожухотрубным дефлегматором комбинированного отбора.

1. Назначение. 
Предназначена для ректификации жидких смесей с температурой кипения не выше 100 С. Применяется для получения этилового спирта крепостью до 96,5-97% об.

2. Технические характеристики:

Материал корпуса – сталь нерж. 12Х18Н10Т

Тип насадки – нержавеющая,  спирально-призматическая, 3,5 х 3,5 мм

Производительность по спирту 96,5-97% – 600-1000 мл/час (до 1200 мл/час)
Необходимый объем проточной воды – не менее 80 л/час.

Необходимая тепловая мощность – 1000-1200 Вт (разгонная – 2000 Вт)

3. Комплектность:

Испарительный куб 20 л – 1 шт.

Фланец-переходник – 1 шт.

Ректификационная колонна – 1 шт. (две царги с фланцами+прокладка+крепеж)
Дефлегматор (кожухотрубный)комбинированного отбора спирта с шаровым краном – 1 шт.

Игольчатый кран жидкостного отбора спирта с фитингами – 1 шт.

Оптический диоптр из кварцевого стекла с силиконовыми прокладками – 1 шт.

Силиконовый шланг и нержавеющая игла для отбора спирта – 2 шт.

Термометр для колонны – 1 шт.

Термометр для дефлегматора – 1 шт.

Шланги ПВХ с фитингами для охлаждающей воды – 2 шт. по 2,5 м

Паспорт-инструкция – 1 шт.

4. Устройство ректификационной колонны. 


Колонна состоит из  (Рис.1):

- Трубы (2), состоящей из двух частей (царг) по 700 мм длиной, заполненной насадкой и закрытой снаружи теплоизолирующим рукавом; снизу труба имеет резьбу для соединения с кубом, а сверху – фланец для соединения с дефлегматором. Также в трубе имеется закрепленный патрубок (8), в который вставляется цифровой термометр. 

- Дефлегматора (1) кожухотрубного типа с атмосферной трубкой (5), штуцерами (4) для подачи и отвода охлаждающей воды, штуцером отбора спирта (3) в малым холодильником для спирта (11), патрубком для термометра (6) и выходом на прямоточный холодильник-конденсатор.

- Узла парового отбора, из шарового крана (9) и прямоточного холодильника-конденсатора (10), подсоединяемого с помощью резьбового штуцера.

- Оптического диоптра (7) – вставки из кварцевого стекла, расположенной между колонной и дефлегматором. (в случае выхода диоптра из строя колонну можно соединить с дефлегматором напрямую).

ПВХ трубки для подачи охлаждающей воды подсоединяют так, как показано на Рис.1 - вход воды в прямоточный холодильник снизу, выход – сверху, далее (можно через малый холодильник 11) в дефлегматор снизу, выход сверху. Снизу на холодильник спирта (11) прикрепляют игольчатый кран, а к нему отрезок силиконового шланга и иглу (12) для регулировки скорости отбора. Все соединения сделаны на быстросъемных фитингах, которые затягиваются от руки или (не очень сильно) - плоскогубцами. Второй силиконовый шланг с иглой (12) надевают на выход прямоточного холодильника. 

Примерно в середине колонны имеется патрубок (8) для подсоединения еще одного цифрового термометра с разрешением 0,1С. Термометр включается кнопкой “ON-OFF”, выключается самостоятельно через несколько минут – это сделано для увеличения ресурса работы батарейки. На термометре также есть переключатель шкалы с градусов Цельсия на градусы Фаренгейта.
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Рис. 1. Колонна в сборе.

5. Сборка колонны после транспортировки.
5.1. Устанавливаем на место термометр в дефлегматоре. Для этого берем термометр с надетым на его щуп куском силиконового шланга. Вставляем щуп внутрь патрубка (6) и натягиваем силиконовый шланг на патрубок на длину 8-12 мм. Необходимо убедиться, что острый конец щупа заходит внутрь дефлегматора, но не доходит до осевой линии по крайней мере на 10 мм.

5.2. Подсоединяем к дефлегматору игольчатый кран: закрепляем его на малом холодильнике (11) отбора спирта и затягиваем фитинг.

5.3. Подсоединяем к шаровому крану (9) прямоточный холодильник (10), накрутив его по резьбе , подмотав лентой ФУМ.

5.4. Соединяем верхнюю и нижнюю царги колонны, используя винты с гайками М5 и силиконовую прокладку. Присоединяем к низу колонны фланец с резьбовым патрубком. На резьбу и под контргайку наматываем уплотнительную ленту ФУМ. Затягиваем контргайку гаечным или газовым ключом.

5.5.  Устанавливаем на место термометр на колонне – тем же способом, как указано в п.5.1. Острый конец щупа термометра должен заходить внутрь колонны на 5-8 миллиметров.

ВНИМАНИЕ: Так как патрубок (8) на колонне не приварен, а вкручен по резьбе с фторопластовым уплотнением, не следует, натягивая силиконовый шланг, вращать термометр (и патрубок вместе с ним) против часовой стрелки. Если всё же из-за вращения патрубок провернулся в резьбе, следует закрутить его до упора с помощью плоскогубцев, чтобы исключить подтекание спирта в этом соединении.

5.6. Устанавливаем на место оптический диоптр (7) и подсоединяем дефлегматор к колонне. 

ВНИМАНИЕ: Чтобы не разбить стеклянную вставку, нужно проделывать эту операцию аккуратно и внимательно!

Приготовим гаечный ключ и гайки М5, чтобы они были под рукой. Первая прокладка на верхнем фланце колонны уже установлена и зафиксирована с помощью винтов и гаек М5. Ставим сверху стеклянную вставку, на нее вторую прокладку. Сверху помещаем дефлегматор. Все отверстия во фланцах и прокладках должны совпадать, стекло не должно смещаться к одному краю фланца. Осторожно придерживая дефлегматор рукой, накручиваем гайки. 


После того, как все четыре гайки закручены от руки, нужно с помощью гаечного ключа осторожно их подтянуть, чтобы герметизировать место соединения стекла и прокладок. Гайки подтягиваются по очереди, по кругу, на небольшой угол, без больших усилий. Чтобы не раздавить стекло, нужно подтягивать каждую гайку несколько раз, проходя их все по очереди, и не пытаться затянуть сильно. Лучше недотянуть и иметь неполную герметичность, которую при работе можно исправить, чем сразу же сломать стекло.

5.7. Устанавливаем колонну с дефлегматором на куб (заполненный спиртом-сырцом, см. 6.1.), фиксируем фланец на горловине с помощью гаек М6 с «барашками».

5.8. Подсоединяем трубки для подачи и отвода охлаждающей воды так, как показано на Рис.1 – сначала к прямоточному холодильнику, от него к дефлегматору . В обоих случаях ввод воды идет через нижний патрубок, вывод – через верхний. Фитинги затягиваем от руки или (несильно) плоскогубцами. Если планируется отбирать спирт только через узел жидкостного отбора, то можно не подключать воду к прямоточному холодильнику-конденсатору. Если планируется отбирать спирт только через паровую фазу, то можно не подключать воду к малому холодильнику спирта.
6. Подготовка к работе. Работа установки в режиме жидкостного отбора.
6.1. Заливаем в куб спирт-сырец с крепостью примерно 40% (+-5%). Подсоединяем колонну. Ставим аппарат в собранном виде на нагревательную плиту, включаем нагрев на максимальной мощности. При этом игольчатый кран жидкостного отбора должен быть закрыт. Шаровый кран парового отбора (9) тоже закрыт.
6.2. Включаем поток охлаждающей воды. Проверяем, что вода протекает по охлаждающей рубашке прямоточника (10) и дефлегматора и беспрепятственно отводится в канализацию.  Скорость потока воды должна быть достаточной для того, чтобы при работе корпус дефлегматора не был горячим, из атмосферной трубки не шел спиртовый пар.

6.3. Следим по термометру (в кубе) за повышением температуры в кубе. Водно-спиртовый раствор закипает при температуре около 78-80 С, в зависимости от содержания в нем спирта. Когда температура в кубе приближается к температуре закипания, нужно уменьшить нагрев для плавного выхода на режим работы колонны «на себя».

6.4. После того, как содержимое куба начнет кипеть, термометр в середине колонны начнет показывать повышение температуры. После достижения температуры на нем около 80-85 С, через диоптр можно будет увидеть струю конденсата (флегмы), которая начинает литься из дефлегматора в центральную часть колонны. Нужно подобрать такую мощность нагрева, чтобы поток флегмы был достаточно интенсивным, но она не скапливалась над слоем насадки и не бурлила. Также не должно быть выброса паров спирта через трубку связи дефлегматора с атмосферой. (Для индукционной плитки Energy 914 это режим нагрева 1200 Вт)

6.5. Температура на термометре в середине колонны, а также в дефлегматоре, постепенно должна выйти на значение 78-78,5 С и стабилизироваться с точностью вплоть до десятых долей градуса. От момента закипания нужно подождать не менее 50-60 минут (мы рассматриваем классический вариант проведения ректификации). Всё это время весь спирт, испаряющийся из куба, конденсируется в дефлегматоре и возвращается назад в колонну. Этот режим называется «работа колонны на себя», и во время него происходит постепенное разделение спирто-водяной смеси на фракции.
ВНИМАНИЕ: Если на этой стадии показания термометров немного отличаются от 78-78,5 С, на это не стоит обращать внимания. Возможно, у термометра есть постоянная ошибка (допустимая погрешность составляет 1%). Или щуп термометра слегка касается более холодного металла внешней стенки колонны. Кроме того, абсолютные показания Т будут разными при разном атмосферном давлении. Ничего исправлять не нужно, просто запомните эту температуру и воспринимайте ее в дальнейшем как «нормальную». Важно, что разрешающая способность термометра 0,1 С достаточна для контроля за процессом.
6.6. Через указанное (или несколько бОльшее) время нужно медленно приоткрыть игольчатый кран так, чтобы из него начался капельный отбор – 1 капля в 2-3 секунды или еще меньше. Скорость отбора должна быть очень малой – не более 50-100 мл/час. Флегмовое число – отношение количества возвращаемой в колонну флегмы к отобранному количеству – должно быть не менее 20-30. Первыми выходят головные фракции, содержащие высокую концентрацию вредных примесей. Головные фракции имеют характерный запах ацетона и эфира (этилацетата). Крепость головных фракций по ареометру может составлять 94-98%. Во время этой стадии температура на термометрах в середине колонны и в дефлегматоре должна быть примерно постоянной, но скорее всего она может снизиться на 0,1-0,2 С.

ВНИМАНИЕ: Игольчатый кран в начале отбора не обеспечивает полностью стабильного потока спирта. Приходится несколько раз регулировать скорость отбора, пока она не стабилизируется. Также можно регулировать скорость отбора, меняя высоту, на которой ставится приемная емкость.

6.7. После того, как выход головных фракций в основном заканчивается, можно начинать отбор товарного спирта. Обычно окончание отбора «голов» определяют по вкусу и запаху продукта, а также из расчета – количество «голов» составляет около 3-5% от количества абсолютного спирта, имеющегося в кубе. Например, если в куб залито 8 литров спирта-сырца крепостью 40%, это соответствует 3,2 литра абсолютного спирта. Значит, «головы» будут составлять примерно 100-160 мл.

6.8. Начинаем отбор товарного спирта. Крепость получаемого спирта будет составлять 96,5-97,1%. Скорость отбора устанавливается игольчатым краном в пределах 600-1000 мл/час. При этом нужно следить, чтобы поток флегмы из дефлегматора в колонну на глаз оставался примерно таким же, как ранее при работе колонны на себя (флегмовое число должно быть около 3-4). Возможно, нужно будет немного увеличить нагрев куба, но ни в коем случае не допуская «захлеба» колонны, когда флегма не успевает пройти в насадку, а скапливается под дефлегматором, начиная выбрасываться через атмосферную трубку. Во время отбора товарного спирта температура в середине колонны и в дефлегматоре остается постоянной (около 77,5-78 С). Периодически желательно проверять качество спирта, капая несколько капель на ладонь, растирая и нюхая. Не должно ощущаться посторонних запахов, только запах спирта.

6.9. Отбираем товарный спирт и следим за ростом температуры в кубе. После того, как отобрано более 70-80% имеющегося спирта, температура в кубе достигнет значения выше 90-92 С по термометру, закрепленному на крышке (если у вас термометр расположен иначе, то показания могут быть другими). Наступило время, когда в кубе осталось мало спирта и много хвостовых примесей, которые из-за своего резкого запаха и жгучего неприятного вкуса могут испортить полученный спирт. Рекомендуем заменить приемную емкость для спирта, чтобы случайно не испортить тот, который уже отобран. 

    В это время надо более внимательно следить за температурой в середине колонны, которая будет сигнализировать о подходе «хвостов». Когда температура начнет увеличиваться на 0,1-0,2 С и более, нужно снизить скорость отбора и добиться тем самым стабилизации температуры на прежнем уровне. Можно на время просто прекращать отбор (работать в режиме «старт-стоп»). При этом температура в дефлегматоре будет оставаться неизменной, что говорит о том, что хвостовые фракции начали подходить к середине колонны, но еще не дошли до верха.

6.10. В это время желательно чаще менять приемную емкость для спирта и чаще проверять его качество на вкус и запах. Когда все меры по уменьшению отбора перестанут приводить к стабилизации температуры, т.е. температура начнет расти выше 80 С, это означает, что начинается выход «хвостов». Их либо отбирают в отдельную емкость, либо прекращают отбор полностью. В «хвостах» есть еще некоторое количество спирта, но отделить его можно будет только отдельной ректификацией, когда накопится большое количество хвостовых фракций после нескольких перегонок. Многие считают ректификацию хвостов нецелесообразной.

6.11. Заканчиваем ректификацию: выключаем нагрев куба, через 10-15 минут отключаем поток охлаждающей воды. Через некоторое время можно осторожно отсоединить колонну, вылить кубовый остаток из куба (только не сразу в унитаз!!).

6.12. Промываем колонну водой для устранения неприятного запаха. Воду можно лить через атмосферную трубку, а сливать через игольчатый кран и одновременно через нижнюю часть колонны.  После этого можно перевернуть колонну и лить воду в ее нижнюю часть, давая вытекать через атмосферную трубку и игольчатый кран. 

7. Работа установки в режиме парового отбора.


Во-первых, сразу заметим, что устоявшийся термин «паровой отбор» не совсем точен: отбор готового спирта происходит, конечно же, в жидком виде. Может быть, более точно было бы назвать этот режим «разделением потоков по пару до дефлегматора».
7.1. Игольчатый кран жидкостного отбора закрываем и не трогаем в течение всей ректификации.

7.2. «Работу колонны на себя» делаем так же, как и при жидкостном отборе (п.п.6.1-6.5)

7.3. Для отбора голов немного приоткрываем шаровый кран (9), см. Рис.2. Важно помнить, что в отличие от жидкостного режима, отклик аппарата на манипуляции с краном происходит НЕ СРАЗУ, А ЧЕРЕЗ 5-10 МИНУТ. Через этот промежуток времени прогреется уголок перед краном (9) и верх прямоточника (10) и спирт с головными фракциями начнет медленно – капельно – выходить из холодильника. Не надо торопиться и резко увеличивать проход крана. Подождите немного и посмотрите, какая скорость отбора установится.

Отбирайте головы так же, как в п. 6.6.

7.4. После окончания голов, начинайте отбор тела. Для этого смените приемную емкость и откройте шаровый кран (9) сильнее – схематично показано на Рис.2. Дождитесь несколько минут, когда 
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установится нужная скорость отбора. Если надо, подрегулируйте ее краном (9). Действуйте так же, как в п.6.7-6.8.

7.5. Когда значительная часть спирта отобрана, рекомендуем снова несколько уменьшить поток отбора краном (9), и отбирать спирт с бОльшим флегмовым числом. При желании можно использовать способ «старт-стоп», как написано в п. 6.9.

7.6. Окончание ректификации проводится аналогично описанному в п.6.10-6.12.
7. Техника безопасности.

7.1. Запрещается проводить нагрев при отсутствии беспрепятственного потока охлаждающей воды в достаточном количестве (не менее 50 л/час).

7.2. Запрещается допускать полное выкипание перегоняемой жидкости.

7.3. Запрещается перегонять пенящиеся жидкости.

7.4. При работе со смесями, имеющими в своем составе легковоспламеняющиеся компоненты, запрещается проводить перегонку на открытом огне – это может привести к возгоранию. Во время всего процесса перегонки необходимо иметь рядом с аппаратом емкость с водой в количестве, достаточном для гашения возможного возгорания, а также исправный огнетушитель.

7.5. Запрещается заливать в куб жидкость с большим количеством твердых включений, которые могли бы при вскипании засорить колонну и препятствовать выходу из куба пара. Это может привести к повышению в кубе давления до опасных значений!

7.6. Необходимо исключить попадание воды и других жидкостей на токоведущие части нагревателя и других электроприборов.

8. Гарантийные обязательства.

8.1. Гарантийный срок эксплуатации изделия – 1 год со дня продажи.

8.2. В течение гарантийного срока все обнаруженные потребителем неисправности устраняются изготовителем бесплатно. Доставка изделия для ремонта производится потребителем за его счет.

8.3. Претензии не принимаются и гарантийный ремонт не осуществляется в случаях:


- несоблюдения потребителем правил эксплуатации;


- небрежного хранения и транспортировки, вызвавших неисправность;


- использования изделия не по назначению;


- если узлы изделия подвергались разборке и переделке;


- при отсутствии настоящего паспорта-инструкции с указанием даты продажи.

9. Свидетельство о продаже.

Укомплектовано согласно комплекта поставки _________________________________

Дата поставки _______________________________________
