8.11. Szakaszos rektifikalas Uveg harangtanyéros kmnan
8.11.1. Elméleti dsszefoglald

A mérés célja: laboratoriumi tiveg buboréksapkasrkwhn a szakaszos rektifika-
las gyakorlati kivitelezése és szamitasa.

Amikor kisebb anyagmennyiséget akarunk rektifikgéi szétvalasztani és vi-
szonylag kis tanyérszamu kolonnan is éles szétalstsakarunk elérni, vagy ket-
tonél tobb terméket akarunk egy kolonnan nyerni,leget feldolgozandé folya-
dékelegy dsszetétele gyakran valtozik, célszerektifikalast szakaszosan végez-
ni.
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8.11-1. abra
Szakaszos rektifikald berendezés elvi vazlata

A szakaszos rektifikalas Iényege, hogy — a szalsadesztillaciohoz hasonloan
— az elegyet Ustbe tdltve folyadék-utanpotlas élsezetés nélkil elparologtatjuk
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agy, hogy a képmlé gozoket a lecsapodott anyaghbol visszavezetett refalxe-
lenaramban egy tanyéros vagy toltott rektifikaldokman keresztul juttatjuk a
kondenzatorba. A berendezés egy szegémgz (als6 oszloprész) nélkili - csak
dusité szakaszt (félsoszloprész) tartalmazé oszlopnak tekinith&zakaszos rek-
tifikalo berendezés elvi vazlatat mutatja az 8.1&lra. A szakaszos rektifikalast
a gyakorlatban kétféleképpen végzik el.
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8.11-2. abra

A szakaszos rektifikalas két alapesete
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Allando refluxarannyatobbek kdzott akkor célszevégezni a riveletet, ami-
kor kis mennyiség illékony szennyezés eltavolitasa a feladat. Handlb
refluxarannyal dolgozunk, a desztillatum 6sszetétehtivelet soran valtozik. Az
illekony komponens koncentraciéjg] a mivelet ebrehaladtaval csékken, mivel
a komponens Ustbeli koncentracidfa)(is egyre csokken.

Alland6 desztillatumosszetétatellett célszdr végezni a szakaszos rektifika-
last példaul akkor, ha az illékonyabb komponensg/mégzét a fejtermékben nagy
tisztasagban akarjuk kinyerni.

Mivel az ustben az illékonyabb komponens konceitdja cstkken, allandé
desztillatumosszetételt csak a refluxarany folyasatovelésével biztosithatunk.
A szakaszos rektifikalas két alapesetét a 8.1 bianaszemléltet;jiik.

8.11.1.1. Szakaszos rektifikalas allando refluxararyal

Szakaszos rektifikalas folyamatat differencialisvéges anyag- €s komponens-
mérlegekkel irhatjuk le. Ha az oszlopbandl@nyagmennyiséget és annak valto-
zasat elhanyagoljuk, a differencialis anyag —vkkekomponensmérleg a kdvetke-
z0:

dD = dw, (8.11-1)
Wx, = (W= dW( % - dy)+ x dw (8.11-2)

ahol W az Ustben I&anyagmennyisége
D a desztillatum mennyisége
Xp a desztillatum koncentraciodja
Xw @ maradék koncentracidja

Az elobbi egyenletektl levezethet 0Osszefliggés a szakaszos desztillacio
Rayleigh egyenletéhez hasonlé alaku (Id. Foldesiarektifikalas p. 48):

dW  dx,
i 7XD %, (8.11-3)
Ezt az egyenletet integralva a kbvetkézaszefliggéshez jutunk:
"
nve = [ M (8.11-4)
w 2 X0 ™ Xy

Az integral értéke grafikusan meghatarozhaté. Aikgra integralassal jaro ke-
nyelmetlenségek elkerultédt, ha az OsszetartozGy és ]/(XD - xw) pontokra

polinomot illesztiink a legkisebb négyzetek mddszzerint, mert a polinomok
analitikusan integralhatéak. A polinom egyutthasBinés az integral értékének
meghatarozasa szamitdgép segitségével igen gyelksayezhet.

180



- -——fm—— -

a) Polinom illesztése legkisebb négyzetek médseerée

p
f(x) k . .
f(x) -k§0°k"‘ A polinom fokszama: p
X2 p k+1 P k+1
QX Q,-X
I= [ f(xdx= > K22 - el
J o k+1 Z} k+1
x‘:
b) numerikus integralas, kozelités hurokkal
0 A harok szama: h
F(x) | A h
/1 I—ff(x)dx=§ti
| .
| x i=1
/(”k’;/) : ° -
' f(x;) +f(x;_q)
g b= Oxj -y p) (SRR )
4tz |t th '
!
|
|
Xy Xy X X ’I‘h x
8.11-3. abra

Numerikus integralasi médszerek

Szamitogeép segitségével az integralast numerkisatvégezhetjik. Ennek
egyik lehetséges modja, hogy az integralandd fuggvénearis szakaszokkal
(hurokkal) kozelitjuk. A 8.11-3. abra az utébbi kdkegralasi médszert mutatja.

A 4. egyenletbl a maradék mennyiségeére a kdvetkézszefligges adodik:

W,
W=-2¢ (8.11-5)

€
A desztillatum mennyiségét az egész folyamatrat fefiyagmérleghl szamolhat-
juk Ki:
D=W,-W (8.11-6)
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A desztillatum atlagos Osszetételét a folyamatliat frRomponensmeérlegih sza-

moljuk ki:

— W, Xy ~ W,

Xog =—————
D

Az elparologtatanddéd@mennyiség a refluxarany és a desztillatum menggisek

ismeretében szamolhato:

V=(R+1) D (8.11-8)

(8.11-7)

8.11.1.2. Szakaszos rektifikalas allando desztilléindsszetétellel

Allando desztillatumésszetétel mellett toéektifikalas esetén a maradék végs
mennyiségének meghatarozasa nem igényli differlaggi@nlet megoldasat, ha-
nem az Ustben lévelegy kezdeti mennyiségének, kezdeti és &égscentracio-
janak, valamint a desztillatum 6sszetételének isteben az egész folyamatra
felirt anyag- és komponensmeérlégbzamithato:

W%~ %)
Xp = Xw

A desztillatum mennyiségének szamitasat ezuttah i€8.11-6) anyagmérleg-

egyenlet segitségével végezhetjik el. Az elparatagtdd ¢§zmennyiség meghata-

rozasara viszont nem hasznalhatjuk a (8.11-8) depgtn mert a refluxarany a

mivelet soran valtozik.

A (8.11-8) egyenletet — a valtozast figyelembe vefferencialis alakba irva
a kovetked egyenlethez jutunk:

W= (8.11-9)

dV =dL +dD; R:i (8.11-10a)
dD
dv=(R+1) dD (8.11-10Db)
Integralva:
D
Vv =[(R+1)dD (8.11-11)
0

Ez az integrél az 6sszetartoR@sD értékek ismeretében kiszamithat6. Az dssze-
tartozOR ésD értékek meghatarozasa a kovethesppen torténik. A berendezés
elméleti tanyérszama, valamint a kiindulasi elegyszététele és az 6@t
desztillatum koncentracioja adott. A® és az atl6 metszéspontjabdl kiinduld
munkavonal meredekségét és ezzel a refluxaranyhendlis refluxaranybol ki-
indulva addig noveljik, mig a munkavonal és az egylyi gorbe kozé berajzol-
hatd elméleti tanyérszam megegyezik a berendenéélatl tAnyérszamaval. Ez
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azt jelenti, hogy a desztillaciét ezzel a refluxemgal kell kezdeniRkezqey @ahhoz,
hogy a kiindulasi elegy dsszetét@dltkiindulva, az adott refluxarannyal és tanyér-
szammal éppen megkapjuk azoidl desztillatum oOsszetételt. A desztillatum
mennyisége a nulla éontbanD =0, de a refluxarany nem végtelen, hanem az
elébbiek szerint szamitoRe,qeii €rt€k. Ezek utan a refluxaranyt tovabb noveljuk
és az egyes refluxaranyokhoz a berendezés adaitedit@nyérszamat berajzolva
megkapjuk az egyes refluxaranyokhoz tartoz6 maradékentraciok értekéxky),
majd az anyag €s komponens mérédiapott

D=y, e~ M
Xp = Xw

egyenlettel kapjuk egy egyw maradék Osszetételhez és a hozzatartozd R
refluxaranyhoz a megfelelD desztillatum mennyiséget. Néhany refluxarannyal
elvégezve a szerkesztést dsszetart@zés D értékparokat kapunk, amelyekb
R+1 - D diagramot szerkesztve a (8.11-11) egyenletnek ehagyrafikus integ-
ralassal kapjuk meg\aparaaram mennyiségeét.

Amikor viszont az dsszetartoZ® és xy €értékeket ismerjuk (méréslbvagy
szamitasbol) az @bbi egyenletet célsziératalakitani, az (8.11-1) differencidlis
anyagmérleget felhasznalva:

(8.11-12)

V=-[(R+1) dw (8.11-13)

WO

Az elobbi egyenletberdWt a (8.11-3) egyenleth kifejezve, majd a (8.11-9)
egyenletldl W-t kifejezve, az allandé tagokat az integral eénkelve, a hatarokat
megcsereélve a kdvetkebsszefliggést nyerjuk:

vV =w(x - M)gﬁdm (8.11-14)

Ez az egyenlet 6sszetartozo R @séxtékek birtokaban felhasznalhaté az elpéaro-
logtatandd zmennyiség szamitasara. Az integral értéke kishatditgrafikusan
es szamitégéppel numerikusan, polinom illesztése pedig analitikusan is.

8.11.2. Laboratériumi mérés

8.11.2.1. Alapkérdések
A munka megkezdéseddti megbeszélés soran az e praktikumban leirtaldbn t
merben a kovetkek alapismereteket kérjik szamon: elméleti tanyéraling,

egyensulyi diagram, forrpont-harmatpont diagrarfiuxarany, felé munkavonal-
egyenlet, McCabe-Thiele mddszer, allandd molarislgas tétele, grafikus integ-
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ralas, szakaszos rektifikalas tervezési meRetéonst. ill.xp = konst. esetben (az
0sszetartozép, xw, R, D értékek meghatarozasa).

8.11.2.2. Készulék leirasa

A készilék alkalmas allando refluxarannyal, illeBl&andd desztillatumosszeté-
tellel tortérd szakaszos rektifikalasra.

A készulek & része egy Uvegdlszigeteb kopennyel védett 10 darab buboréko-
|6 sapkat tartalmazo lveg rektifikalo kolonna, rhety 1 literes 3 tubusu Uveg-
lombik Ustként, valamint refluxszabalyozasra allkadndesztillalo feltét csatlako-
zik.

Az Ustben a folyadéekimérséklet, valamint a legkérihez képest megnovakede
nyomas, azaz a rektifikald6 kolonna nyomaseséseetierhiz U-csdves manome-
terbe toltott folyadék toluol.

Az Ust szilikonolaj-furdbe merll, melyet transzformatorral valtoztathaté fe
szultséggel elektromosaifitiink. Mérjuk az olajfird hémérsékletét.

A desztillalo feltétben mérjik aég homérsékletét higanyosémével. A
refluxszabalyozast &kapcsoldval vezérelt elektromagnes végzi. A ddaiiiin
frakciok elkulonitésére forgathatd sdeskzolgal, 4 mintaveyedénnyel. A rektifi-
kald kolonnat a éveszteségek elkertlése végett Uveg szigiedplennyel vettik
kordl, melybe elektromodifétestet helyeztink.

A futéfeszlltség transzformatorral valtoztathat6. A koieio meghataroza-
sa torésmutatd-meréssel torténik, az erre szotgéidktomeéter allandodmersek-
letét ultratermosztat biztositja.

A készulék a 8.11-4. abran lathato.
A munka fizveszélyes!

8.11.2.3. A mérés kivitele
8.11.2.3.1. A mérés inditasa

1. Az Ustbe betoltéttink 450500 g n-heptan (H)-toluol (T) elegyet, melynek
heptan tartalma 4055 m% kozotti legyen. A heptan-toluol elegy forrpon
harmatpont diagramja a 5., egyensulyi diagramjaigped6. abran lathato.
Amennyiben az Ustben mar van folyadékpmbrocsonkon keresztil kb. félig
toltjuk heptan vagy toluol adagolasaval, hogy adilasi 6sszetétel a kivant
ertéki legyen. Az elegy térésmutato-koncentracio diagaaany. abran lathato.
(A mérés megkezdéseddl az Ust a megfelél mennyiséfi és Osszetétiel
eleggyel fel van toltve).

2. Meginditjuk a litovizet.
3. Az olajfurdst az Ust alatt elkezdjukifeni, a TR2 transzformator mutatéjanak
80...90-es skr. allasanal.
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4. Elzéarjuk a desztillatum elvezetsovon lew csapot.
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8.11-4. abra

A szakaszos rektifikald készulék
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8.11-5. abra

A heptan-toluol elegy forrpont-harmatpont diagramja

5. Amikor az ustben lavfolyadék forr és a tanyérok elkezdenetkiddni, a TR1
transzformator mutatéjanak 2010 skr-re allitasaval bekapcsoljuk a
héveszteség megakadalyozasara szolgalés bigigst. Ugyeljiink arra, hogy
mérés kdzben se kozelitse meg a kopenybehHémérséklete SC-nal job-
ban a fejdmérsékletet. Célsz&r90...95 °C kopenylbmérséklet mellett dol-
gozni, igy a Bveszteség miatt kialakul6 ,vadreflux” elhanyagoéhat

6. Néhany percig teljes refluxszal jaratjuk a bereédgzaz olajfurd homérsék-
letét 130..150 °C kozé Allitjuk, majd teljes reflux alkalmazasawatghata-
rozzuk a berendezés elméleti tAnyérszamat a kédetkédon:

7. A desztillatum elvezétcsovon 1% csapot kinyitjuk, hogy a teljes reflux beél-
lasa ebtt oda kondenzalt péarlatot eltavolitsuk.

8. ROvid idére bekapcsoljuk a refluxszabalyozot és par cseppoggal a vezeté-
ket &tmossuk, majd tiszta szaraz sibeinéhany csepp mintat veszink. Ezt a
miiveletet gyorsan kell elvégezni, mert csak igy jellé a mért koncentracio a
teljes refluxszal elérhételvalasztasra. Ugyanakkor leolvassuk az iésbér-
sékletét, valamint az oszlop nyomasesését é8l diattdrozzuk meg az Ust
koncentracidjat = 101325 Pa nyomason felvett forraspont diagraapjah.
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8.11-6. abra
A n-heptan-toluol elegy egyensulyi diagramja

8.11.2.3.2 Méres allando refluxarany mellett

1. Beallitjuk a mérésvezeéltal megadott refluxarany értéket 0,2 kdzaott.
LT

R
T

(8.11-15)
ahol (T,) a refluxszabalyozé tikapcsolojan az dsszid(s), amelyBl T, (s)
ideig mikddik az elektromagnes, amikor ditébol visszafolyd folyadék a
desztillatumelvezétcsbbe kerul. AT, értéket célszér3...4 s-nak valasztani.
A mérés alatt az olajfiédnomérsékletét allandé értéken tartjuk.
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8.11-7. abra

Torésmutatd-koncentracio kalibracid
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2. Kinyitjuk a desztillatum-elvezétcsovon lev csapot €és meginditjuk a stopper-
orat.

3. A mérési jegydkdnyvben megadott i&koézonként (30.30 s ideig) a tiszta,
szaraz szeikdényekbe a desztillatumbdl mintat veszink, éskégygsepp fo-
lyadék felhasznalasaval megmérjik a térésmutafj4C-on, 4 tizedesjegyre.
Az egyes mintavételek 30 sétdrtama alatt, a mintavétel kezdététzamitott
15. s-ban leolvassukdszor az st émérsekletét, majd a jegydnyv kitolte-
séhez szikséges tobbi adatot. Adejérsékletet higanyomervel mérjuk.

4. Az utols6 mintavétel utan megallitjuk a stopper@sifeljegyezzik a desztilla-
las idbtartamat.

5. A mintakat és a kdzbetsdében levett desztillatumot, letarazott, szaraz tveg-
edényben 6sszedyjuk és a mérés végén megmerjik az atlagos désatii-
koncentraciot, valamint a desztillatum mennyiségeét.

6. Az Ustkoncentracid meghatarozasa a 760 torr nyomés01325 Pa) felvett
forrpont-diagram alapjan torténik, ezért a mértdepontot 760 torra (101325
Pa) nyomasra at kell szamitani, figyelembe vévararhéterallast és az oszlo-
pon mért nyomasesest:

Figt = Ty T (8.11-16)
ahol
A =[760- (R, + AP) % °C (8.11-17)

P, abarométerallas, torr

dd , . e L )
dp a forraspont nyomas szerinti derivaltja, a toluoégfeleb adataval

szamolva:

dJd °C

—=0,046 :

dP torr

AP a nyomasesés az oszlopon:
0,862g/cm’

AP = —g/sAPm, torr
1369/cm

AP, a mért nyomasesés, toluol mm

Amennyiben a nyomast N/negységben (Pascal) mérjilkt a kovetke#kép-
pen lehet szamitani:

0,862
136

A= {101325 ( P+ AP, [133 32)} Q000345 C (8.11-18)
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Méresi jegyzkonyv
R = konst.

Kiindulasi eleqy
torésmutaté:  n2’
koncentracio: m%

Barométerallas  torr vagy Pa

Refluxarany To = S

T, = S
R=
Ust fiités  skr. Bel§ fiités: skr.
Deszt. indulési ipont: ora perc s
vége: ora perc s
idétartama: perc
idé Z9U5t 79i]st Xw Z9fUrda" 19oszlop AP, J fej n2° XD
perc °c °C m% °c °c toluol, mm| °C b m%
4305
9%-10
19%°-20
29%°-30
39°%-40
49%°-50
59°°-60
Teljes reflux esetén: 9, = °C
0= °C; Xw = m%
deszt: n2’= ; Xp= m%
Elméleti tAnyérszdm (grafikus szerkesztéssel)=
Atlagos tanyérhatasfok:
,7 — nelm —
nval()di
Desztillatummennyiség: g; mol
Desztillatum atlagos Gsszetételg’ = P Xy = m%
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8.11.2.3.3. Mérés allando6 desztillatumosszetétektmsitasa mellett

1.

N o o bk

Bedllitunk R=1 refluxaranyt, kinyitjuk a desztillatum-elve#etsévon a csa-
pot, fejrfimérséklet elleérzése céljabdl legaldbb 3 perd®Fl refluxarannyal
desztillatumot vesszink el.

Meginditjuk a stopperorat, és 2 - 2 perces mintadleszink 10 - 12-szer,
ezeknek megmerjik a torésmutatdjat, és a szaraztati letarazott
desztillatum-gyjt6 edénybe ontjuk. Vezetjuk a mérési jegiganyvet.

A refluxszabalyozon a; érték allando, 3 vagy 4 s értéken tartasa melldit
id6t, azaz a refluxaranyt noveljuk olyan mértékbergyha romérseéklet allan-
do maradjon. (Az allando desztillatumdsszetétedifaxarany allando névelé-
sével lehet csak biztositani. Ha nem noéveljik edéggefluxaranyt a fefh
meérseéklet tni fog). A refluxarany valtoztatas varhaté sebességd, értéken
1-2 s/perc, azaz 0,250,5 refluxarany érték percenként. Félpercenkéme-fel
gyezziuk a fejdmérsékletet és a bedllitdi érteket.

A mérés végén megallitjuk a stopperoérat és feljerijle a desztillalasi iit.
Az elméleti tAnyérszam meghatarozasa lasd. a 2e§eket 6. pontjat.
Az Ustkoncentracié meghatarozasa. Lasd. a 2.3ez€e6. pontjat.

Bedllitjuk Ujra azR = 1 refluxaranyt, és 5 perc mulva elkezdjik egy inas
desztillatumdsszetételnél a desztillaciot. Ugyanjayunk el, mint az ets

esetben. A teljes refluxnal mérfietlvalasztashoz tartozé elméleti tanyérsza-
mot, az atlagos hatasfokot nem kell még egyszehatagozni.

Méresi jegyzkonyv

Xp

= konst

A jegyzékdnyv ugyanolyan, minR=konst. esetben, kivéve &megadasat, és az
id6 oszlopba 0-2; 2-4; 4-6; ... 20-22; (perc) értékakdok.
A reflux valtoztatas jegyikonyve:

id6 perc e T, (S) R

1,0

3,0

5,0
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8.11.2.3.4. A mérés befejezése

A transzformatorokon a kiménfeszultséget nullara allitjuk a mutatok 0 skr-re
forgatasaval, majd a csatlakozok kihuzasaval alitékat aramtalanitjuk. A forras
leallasa utan elzarjuk aiitbvizet. A desztillatum mintakat a desztillatumgyijt
edénybe ontjuk, melyet lezarunk. A mintateadényeket kiszaritjuk.

8.11.3. Mérési adatok szamitogépes értekelése

8.11.3.1. Az allando¢ refluxarannyal végzett merésiértekelése

A desztillatum mennyiségének (mol), a refluxaramyéa a mérky €sxp ertékek-
nek ismeretében szamitassal meghatarozzuk az lelgatott ggzmennyiséget, az
Ustbe toltott anyag mennyiségét és a maradeksvegnnyiségét. A mért atlagos
desztillatumdsszetétel felhasznalasaval kiszamigukomponensmérleg relativ
hib4jat.

8.11.3.2. Az alland¢ desztillatumdsszetétellel vagzmeérés kiertékelése

A desztillatum 6sszetételének, mennyiségének, vataameért x, és R értékek-
nek ismeretében kiszamoljuk a maradék gégennyiségét, a kiindulasi anyag-
mennyiséget €s az elparologtatdizigennyiséget.

8.11.4. Tervezési feladat megoldasa

Minden méécsoportnak szakaszos rektifikalast kell tervezi@lando reflux-
arannyal vagy allando desztillatumosszetételledyzkszamitogépi program futta-
tasaval.

A tervezési feladat adatait a mérésvézaittatd adja meg. Mindkét esetben
adott az oszlop elméleti tanyérszanm, @ szétvalasztando elegy mennyisége,
0sszetétele €s a maradék egsszetétele. Ezenkivil allando refluxarannyal tor-
téns rektifikalas esetén a refluxarany, allando desttimosszetétellel tortén
rektifikalas esetén a desztillatumosszetétel isttado feladat a maradék véfys
mennyiségének, a desztillatum mennyiségének épammgtatandd ggmennyi-
ségnek a meghatarozasa. Allandd refluxarany esatétlagos desztillatum-
Osszetételt is ki kell szamitani.

A szétvalasztando elegyzyfolyadék egyensulyi viszonyainak leirasara szolga
|6 paraméterek a féluzemi laboratériumban talalhht@Gmehling, U. Onken:
Vapor-Liquid Equilibrium Data Collection, Dechemah&nistry Data Series
konyvekl®l keresend ki.
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Beadandd

A jegyzokonyv az eredeti mérési adatokkal.

A tanyérhatasfok szamitasahoz felhasznalt diagrarekesztéssel.
A szamitogépes értékelés eredményei.

A tervezési feladat megoldasat tartalmazo erednstay!

Készitette: Radnai Gyorgy, Lang Péter
Atdolgozta: Manczinger JOozsef, Lelkes Zoltan

Ellenérizte: Sawinsky Janos
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