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Einleitung

Von den Anfangen der Alchemisteni bis hin zur modernen Forschung
haben sich die Grundséatze der einfachen Labor-Destillations-Aufbauten
nur wenig verandert.

Grundsiatzlicher Aufbau
einer Destillations-
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Verdampfungs- = S
bereich
Verdampfungsbereich Hier wird die Mischung eingefullt und Uber eine Heizung zum Ver-
dampfen gebracht.
Trennbereich, Hier geschieht die eigentliche Trennung zwischen Losungsmittel und
Fraktionierteil nicht flichtigen beziehungsweise schwer fllichtigen Bestandteilen.
Kiihlbereich, War urspriinglich nur notwendig, wenn das Destillat weiter Verwendung
Kondensationsteil fand. Heute wird aus Umweltschutzgriinden auf eine moglichst voll-

Auffangteil

standige Kondensation Wert gelegt.

Hier werden die verschiedenen Kondensate aufgefangen.
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Was ist ein Rotationsverdampfer?

Ein Rotationsverdampfer ist ein speziell entwickeltes Gerat zum scho-
nenden Eindampfen von Losungsmittel (Einstufen- oder Geradeaus-
destillation). Als Verdampferelement dient ein Heizbad mit rotierendem
Kolben, in der die Flussigkeit als dinner Film auf den heissen Wand-
flachen verteilt wird und leicht verdunsten kann. Die Verdampferleistung
wird durch Heizbadtemperatur, Kolbengrdsse, Destillationsdruck und
Rotationsgeschwindigkeit reguliert.

Funktionsprinzip
Rotationsverdampfer

Kiihlbereich -

Auffangkolben ........

~~~~~~ - Vakuum

....................... Rotationsantrieb

Verdampfungs-
bereich

Verdampfungsbereich

Rotationsantrieb

Kiihlbereich

Auffangkolben

Vakuum

Das Losungsmittel wird Uber dem Heizbad erwarmt.Im rotierenden
Verdampferkolben bildet sich ein dinner Losungsmittelfilm an der
Kolbeninnenflache, was eine hdhere Verdampfungsrate zur Folge hat.
Die Rotation bewirkt auch ein gleichméssiges Durchmischen der Probe
und verhindert dadurch eine stationére Uberhitzung im Kolben.

Das Antriebsaggregat sorgt fur eine gleichméssige Rotation des Ver-
dampferkolbens mit den sich daraus ergebenden Vorteilen (siehe
oben).

Der Losungsmitteldampf strémt unter hoher Geschwindigkeit in die
Kondensationszone des Rotationsverdampfers, den Kuhler. Hier wird
die Energie, die im Losungsmitteldampf ist, an das Kuhlmedium (mei-
stens Wasser) abgegeben, und das Losungsmittel kondensiert.Durch
die Schwerkraft fliesst nun das auskondensierte Losungsmittel in den
Auffangkolben.

Der Auffangkolben dient zum Auffangen des kondensierten
Losungsmittels.

Das Vakuum dient zur Senkung der Siedetemperatur und somit der
Leistungssteigerung der Destillation.
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Vorteile des
Rotationsverdampfers
(gegeniiber statischen
Apparaturen)

Mit einem Vakuum-Rotationsverdampfer werden einstufige Destilla-
tionen schnell und schonend durchgefiihrt. Der Rotationsverdampfer
hat eine etwa 4-fache Verdampferleistung einer herkdmmlichen, stati-
schen Destillationsapparatur.

Durch die Rotation des Verdampferkolbens wird der Warmelbergang
sowohl im Heizbad als auch im Kolbeninneren wesentlich verbessert.
Im Kolbeninneren wird die Oberflache durch die Rotation deutlich ver-
grossert, was das Verdampfen erleichtert. Dank der kurzen Verweilzeit
der Flissigkeit an einer bestimmten Stelle der Kolbenwand ist eine
schonende Destillation gewahrleistet (keine Uberhitzung, keine
Verkrustung).

Siedeverziige und Schaumbildung werden durch die Rotation stark ver-
mindert.

Einsatz des
Rotationsverdampfers:

Abdestillieren von Losungsmittel

Eindampfen von Losungen und Suspensionen?
Umkristallisation® oder Auskristallisation
Synthese* und Reinigung von Feinchemikalien
Soxhlet-Extraktion®

Pulver- und Granulattrocknung
Aufkonzentrieren von Losungen

Recycling von Losungsmittel

3.1 Rotavapor®-Typen

3.3.1 Glasaufbau -

Wahl des richtigen Rotationsverdampfers

_3.3.2
Dichtsystem

| 3.2.2
Warmetrager

_3.241
Heizbad
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Rotavapor®-Typen

R-114

Das ist die kostengunstigste Variante fur die alltdgliche Routinearbeit.
Die Rotation und die Badtemperatur kdnnen individuell eingestellt wer-
den.

R-124

FUr Anwender, die gerne etwas mehr Information Uber ihre Destillations-
prozesse haben mdchten. Die Drehzahl wird angezeigt, und mit einer
zusatzlichen Sonde kann die Bad- oder Dampftemperatur abgelesen
werden. Diese Parameter sind wichtig fUr die Reproduzierbarkeit und
fir das Ermitteln der optimalen Arbeitsbedingungen.

R-134

In diesem Rotationsverdampfer ist zusatzlich zu den Funktionen des
R-124 ein Vacuum Controller eingebaut. Durch die Wahl des Solldrucks
kénnen optimale Destillationsbedingungen festgelegt werden. Zur Uber-
wachung der Destillation ist es jederzeit mdglich, wahlweise den Druck,
die Temperatur oder die Drehzahl des Kolbens im Display anzuzeigen.
Der Vacuum Controller hélt den eingestellten Druckbereich automatisch
konstant. Er reduziert kostspielige Uberwachungs- und Bedienungs-
zeiten auf ein Minimum und senkt durch stabile Druckverhaltnisse die
Gefahr des Schdumens oder Siedeverzugs. Das l6sungsmittelspezifisch
gewdhlte Vakuum ermoglicht eine fast 100 %ige Kondensation im
Kuhler. Dadurch wird die Losungsmittelmenge im Abwasser massiv
gesenkt.

R-144

Der R-144 hat die gleichen Vorteile wie der R-134. Zusammen mit der
Dual Temperatursonde ist die vollautomatische Destillation perfekt. Die
Druckverhaltnisse werden entsprechend dem jeweiligen Losungsmittel
automatisch bestimmt. Wahrend der Destillation sind nattrlich jederzeit
die aktuellen Werte von Druck, Temperatur und Rotation im Display
abrufbar.
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3.2.1

Frontplatten

B-480

B-481

B-485

Heizbad

Um den Verdampferkolben aufheizen zu kdnnen, bendtigt man ein
Heizbad. Die Buchi-Heizbader kénnen Kolben von einer Grésse von
50 ml - 3000 ml aufnehmen, ohne verschoben zu werden. Der Badin-
halt betragt 5 Liter. Die Heizung ist nicht sichtbar unterhalb der Pfanne
eingebaut. Somit ist eine gute Reinigung des Bades gewahrleistet. Die
Kunststoffverkleidung des Bades dient als Berthrungsschutz. Die
Wasserbéader gibt es in zwei AusfUhrungen; mit aktueller Temperatur-
anzeige B-481 oder ohne Temperaturanzeige B-480. Wird im Wasser-
bad entsalztes oder destilliertes Wasser verwendet, muss diesem
0,2% Borax (NayB407 x 10 HoO) zugegeben werden.

POWER  HEATING

gE G

BUCHI Waterbath B-480

POWER  HEATING

8g @D

BUCHI Waterbath B-481
POWER HEATING
B g dIb

TEMPERATURE °C

BUCHI Oilbath B-485

3.2.2

Vorteile Wasserbad:

Einige Kriterien, die zu
beachten sind:

Wiarmetrdger

Je nach Anwendungsbereich ist es erforderlich, ein Olbad zu verwen-
den. Liegen die Siedepunkte unter 160 °C (bei Normaldruck), so ist es
aus vielerlei Sicht besser, mit einem Wasserbad zu heizen.

- Hohe spezifische Warmekapazitat = hohe Leistung
- Gute Warmeverteilung

- Giftklassenfrei

- Schnell verfugbar

- Sauber, Gefdsswande sind leicht zu reinigen

- Unfallgefahr gering

Ist der Einsatz eines Olbades unumganglich, so ist die Wahl des Oles
(Polyethylenglykol, Silikondl, Carbowax, Baderdl) sehr wichtig.

- Viskositat®

- Wasserloslichkeit

- Polymerisation’ des Ols bei hdherenTemperaturen
- Giftige Dampfe

- Oliger Niederschlag auf die Umgebung

- Unfallgefahr (hohe Temperatur)

- Brennbarkeit

- Preis

Buchi empfiehlt wasserlosliches Polyethylenglykol (PEG)
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3.3.1

Glasaufbau A
(Dichtsystem RE)

Glasaufbauten

Um eine optimale Leistung (Durchsatz, Trennleistung) zu erhalten, ste-
hen diverse Glasaufbauten zur Verfligung.

FUr einfache Destillationen mit hohem Durchsatz ist der Diagonalkuhler
sehr gut geeignet. Es ist die preisglinstigste Variante, die aber einen
etwas hoéheren Platzbedarf bendtigt.

Geeignet fiir:

- Abdestillieren von Lésungsmittel

- Eindampfen von L&sungen und Suspensionen
- Pulver- und Granulattrocknung

- Einleiten von Kristallisationsprozessen

Glasaufbau V
(Dichtsystem RE)

Die vertikale Bauweise ist platzsparend. Der Glasaufbau V ist sehr gut
geeignet fur einfache Destillationen; gleich wie der Glasaufbau A.

Geeignet fiir:

- Abdestillieren von Lésungsmittel

- Eindampfen von L6sungen und Suspensionen
- Pulver- und Granulattrocknung

- Einleiten von Kristallisationsprozessen

Glasaufbau C
(Dichtsystem RE)

Anstelle eines Wasserkuhlers wird Uber eine Kuhlfalle gekuhlt, die sehr
tiefe Ausfriertemperaturen ermoglicht. Damit kénnen auch extrem flich-
tige und tiefsiedende Ldsungsmittel wie Chloroform oder Dichlormethan
vollstandig kondensiert werden. Die Kuhlfalle kann mit den gangigen
Kuhimischungen wie Trockeneis/Aceton (-70°C) oder Eis/Kochsalz
(-20°C) sowie auch mit flussigem Stickstoff (ca. -190 °C) geflllt werden.
Dadurch kénnen auch Sublimationen durchgeflhrt werden.

Geeignet fiir:

- Abdestillieren von Lésungsmittel

- Eindampfen von L&sungen und Suspensionen
- Pulver- und Granulattrocknung

- Einleiten von Kristallisationsprozessen

- Sublimationen
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Glasaufbau S
(Dichtsystem EL)

Dieser Aufbau eignet sich ideal fur Ruckflussreaktionen und zur
Destillation hochsiedender Losungsmittel wie Toluol und Wasser. Mit
einem Soxhlet-Aufsatz sind Fest/FlUssig-Extraktionen durchfihrbar.
Diese Bauweise ist universell einsetzbar.

Geeignet fiir:

- Abdestillieren von Lésungsmittel

- Eindampfen von Lésungen und Suspensionen
- Pulver- und Granulattrocknung

- Einleitung von Kristallisationsprozessen

- Extraktionen

- Synthese und Reinigung von Feinchemikalien

Glasaufbau E
(Dichtsystem EL)

Der absteigende Glasaufbau eignet sich besonders zur Destillation von
L&sungsmittel mit tiefer Verdampfungswéarme, stark schumender
Produkte sowie zur Losungsmittel-Ruckgewinnung. Das Expansions-
gefass wirkt zudem als Puffer bei schaumenden Proben. Fur eine bes-
sere Trennleistung kann das Expansionsgefass mit Fullkorpern

(z.B. Raschigringe®) beschickt werden.

Geeignet fiir:

- Abdestillieren von Lésungsmittel

- Eindampfen von L&sungen und Suspensionen

- Pulver- und Granulattrocknung

- Einleiten von Kristallisationsprozessen

- Reinigung von Feinchemikalien, bessere Trennleistung

Glasaufbau CR
(Dichtsystem EL)

Mit diesem Aufbau kénnen auch Ruckflussreaktionen durchgeflhrt wer-
den. Die Kihlfalle erlaubt sehr tiefe Ausfriertemperaturen. Damit kdnnen
auch extrem flichtige und tiefsiedende Ldsungsmittel wie Chloroform
oder Dichlormethan vollstandig kondensiert werden. Die Kuhlfalle
bendtigt kein fliessendes Wasser —— wassersparend. Sie kann mit
den géngigen Kuhimischungen wie Trockeneis/Aceton (-70°C) oder
Eis/Kochsalz (-20°C) sowie auch mit flissigem Stickstoff (ca. -190 °C)
gefullt werden. Dank der tiefen Ausfriertemperaturen kénnen Sublima-
tionen durchgefuhrt werden.

Geeignet fiir:

- Abdestillieren von Lésungsmittel

- Eindampfen von L&sungen und Suspensionen
- Pulver- und Granulattrocknung

- Einleiten von Kristallisationsprozessen

- Synthese und Reinigung von Feinchemikalien
- Extraktionen

- Sublimationen
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3.3.2

KD-22 Dichtung stationar

Dampfdurchf[jhrfmgsrohr
rotiert

Rotationsverdampfer RE oder EL?
Durch den Glasaufbau ergibt sich das Dichtsystem automatisch.

RE:

Beim RE-Dichtsystem ist die Dichtung (KD-22) stationédr und das
Dampfdurchfihrungsrohr dreht sich.

Bestimmt fUr die Glasaufbauten A, V und C

Eigenschaften:

- Keine Arbeiten unter Ruckfluss moglich

- Dichtung auf der Kuhlerseite

- Keine Verwendung von Flanschverdampferkolben

KD-26 Dichtung rotiert

Dampfduré:hf[jhrungsrohr
stationar

EL:

Beim EL-Dichtsystem ist das Dampfdurchfihrungsrohr stationér, und
die Dichtung (KD-26) dreht sich um das Dampfdurchftihrungsrohr.
Bestimmt fUr die Glasaufbauten S, E und CR.

Eigenschaften:

- Arbeiten unter Ruckfluss maglich mit Glasaufbau S und CR
- Dichtung ist auf der Verdampferseite

- Verwendung von Flanschverdampferkolben mdéglich

3.4

Extraktionsaufsatz
“Soxhlet”

Spezielles Zubehor

Unter Extraktion versteht man das Herausldsen eines Stoffes aus einer
L6sung oder einem Substanzgemisch. Mit dem Soxhlet werden Fest/
Flussig-Extraktionen durchgeftihrt (z.B. Erdnussoél aus Erdnissen).

Das Lésungsmittel wird verdampft, kondensiert im Kthler und l&uft
durch das Extraktionsgut (im Soxhlet-Aufsatz). Das herausgeldste Pro-
dukt lauft mit dem Ldsungsmittel zusammen in den Verdampferkolben
zurUck und reichert sich dort an. Das Losungsmittel wird wieder ver-
dampft. Nach Beendigung des Extraktionsvorganges wird das
Losungsmittel abdestilliert, und im Verdampferkolben ist der extrahierte
Stoff. Dieser ganze Prozess kann in der gleichen Apparatur (Bedingung:
Glasaufbau S oder CR) durchgefuhrt werden.

(T

: ! T
R — 3

Beim Siedevorgang kénnen mit dem aufsteigenden Dampf auch
FlUussigkeitsteilchen mitgerissen werden. Dadurch kann das Kondensat
verunreinigt werden. Die gleiche Wirkung haben auch stark schaumen-
de Produkte. Bei problematischen Substanzen wird ein Spritzschutz
(Reitmayer-Aufsatz) eingesetzt. Der Aufsatz wird zwischen Verdampfer-
kolben und Dampfdurchfiihrungsrohr montiert.
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Becherkolben: Die grosse Offnung des Becherkolbens erlaubt eine problemlose Ent-

leerung hochviskoser und fester Produkte. Zudem I&sst sich die
Kolbeninnenseite problemlos mechanisch von Hand reinigen. Das
Destillieren von schdumenden Produkten wird durch die grosse Ober-
flache des zylindrischen Becherkolbens wesentlich vereinfacht. Das
ruckartige Uberschaumen findet nicht mehr statt.

Wasser verdunstet leicht. Heisse Wasserbader kdnnen durch Abdecken
der Oberflache mit Kunststoffkugeln vor dem Eintrocknen geschitzt

werden.

Kombi-Klammer Neben dem eigentlichen Halten des Verdampferkolbens erfillt die
patentierte Kombi-Klammer auch folgende Funktionen:
Durch Drehen im Gegenuhrzeigersinn 18sst sich der Verdampferkolben
bei festsitzendem Schliff 16sen.
Durch Drehen im Uhrzeigersinn kann ein festsitzendes Dampfdurch-
fUhrungsrohr herausgepresst werden.

Halten des Verdampfer- Herauspressen eines Losen des Verdampfer-
kolbens festsitzenden Dampf- kolbens bei festsitzen-
durchfiihrungsrohrs dem Schliff
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Destillierspinne:

MUssen mehrere Proben unter den gleichen Bedingungen eingedampft
werden, so ist der Einsatz einer Destillierspinne sinnvoll. Sie ermdglicht
ein gleichzeitiges Eindampfen von 5 Proben bei Kolbengrésse 50 ml
oder 100 ml.

FUr kleinere Volumina stehen 20 ml-Zylinderkolben zur Verfligung.
Dabei kdnnen bis zu 20 Proben eingedampft werden.

[
“H” |||
I

Einhangekiihlspirale:

Werden nicht nur tiefsiedende Losungsmittel, sondern auch hdhersie-
dende Losungsmittel destilliert, so kann die Einhdngekuhlspirale anstel-
le des Kuhlfingers in die Kuhlfalle eingehangt werden. Nun kann die
Kuhlfalle (Glasaufbau C und CR) wie ein normaler flissigkeitsgekuhlter
Kuhler betrieben werden.

Pulverkolben

Im Pulverkolben herrscht eine starke Turbulenz. Beim Eindampfen von
Suspensionen werden die Feststoffe immer wieder aufgewirbelt. So
erhalt man ein lockeres Pulver.
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4

4.1 Heizen/Kiihlen

Arbeiten mit dem Rotationsverdampfer

Das Leistungsvermdgen eines Rotationsverdampfers wird dadurch
begrenzt, welche Warmemenge auf der Verdampferseite zu- und wel-
che Warmemenge auf der Kondensationsseite in der gleichen Zeit-
spanne abgefuhrt werden kann.

Die Leistung eines Wasser- oder Olbades betragt 1300 Watt. Die
Kihlflache eines Rotationsverdampfers (Typ RE, EL) betragt 0,15m?
(Kuhlfalle : 0,05m?).

Dampf-
e+ Transport e
(Aufheizen/ (Kondensation/
Verdampfen) Abkiihlen)

Aus praktischen Griinden hat sich das Wasserbad zur Beheizung von
Labor-Rotationsverdampfern durchgesetzt (z.B. B-481). Wasser als
Warmeubertragungsmittel ist umweltfreundlich und sauber in der Hand-
habung. Die geringe Viskositat von Wasser ergibt eine gute Warmever-
teilung. Dank seiner hohen spezifischen Warmekapazitat kann Wasser
viel Energie aufnehmen und auch wieder abgeben. Durch Zugabe von
Kunststoffkugeln kann die Verdunstungsrate im Heizbad verkleinert
werden, da die freie Oberflache kleiner wird.

In der Regel lasst sich die Kuhlwassertemperatur nicht beliebig wahlen.
Die Destillierbedingungen richten sich deshalb unter anderem nach der
vorhandenen Kihlwassertemperatur.

Daraus ergibt sich
folgende Faustregel:

Vorteile von 60°C
Badtemperatur:

20°C Kiihlwasser

40°C Dampf
60°C Bad 20°C 40°C 60°C

Der Verdampferkolben kann ohne Verbrihungsgefahr gewechselt
werden.

Die Verdunstungsrate von Wasser aus dem Heizbad ist noch
nicht sehr hoch.

Die Destillierleistung des Rotationsverdampfers wird mit gutem
Wirkungsgrad ausgenutzt.
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4.2. Druckregelung Die Siedetemperatur ist im Gegensatz zum Schmelzpunkt sehr druck-
abhangig. Mit zunehmendem Umgebungsdruck steigt die Siedetem-
peratur, mit abnehmendem Umgebungsdruck sinkt sie (z.B. Wasser:
100°C in Nizza auf Meereshohe, ca. 84°C auf dem Mont Blanc,

4810 m). Hochsiedende Stoffe kdnnen durch verminderten Druck bei
tieferer Siedetemperatur destilliert werden.

In der Praxis werden Destillationen unter reduziertem Druck durchge-
fuhrt (Vakuumdestillation), damit temperaturempfindliche Substanzen
keinen Schaden nehmen. Substanzen mit einem Siedepunkt von
100°C oder héher werden oft unter Vakuum destilliert, damit als Heiz-
quelle ein Wasserbad verwendet werden kann (Temperaturbereich bis
max. 100°C).

Soll geméass der Faustregel 20 - 40 - 60°C gearbeitet werden, ist der
Druck so zu wahlen, dass die Dampftemperatur (und damit der Siede-
punkt) 40°C betragt. Um diesen Druck zuverléassig einstellen und im
Verlauf der Destillation regeln zu kdnnen, wird ein Zusatzgerat notwen-
dig; ein sogenannter Vacuum Controller (z.B. B-721). Beim B-721 kann
manuell sowie auch automatisch (mit einer Automatiksonde) destilliert
werden.

z.B. Wasser:

100°C 1013 mbar
80°C 550 mbar
60°C 300 mbar
40°C 72 mbar

Die gebrauchlichste Pumpe, um einen Rotationsverdampfer zu betrei-
ben, ist die gesteuerte Wasserstrahlpumpe (z.B. B-164, B-167, B-764,
B-767).

Aus Umweltschutzgriinden (Wasserverbrauch) wird eine PTFE-Mem-
branpumpe (z. B. V-500) oder ein Vakuum-System (z. B. Blchi Vakuum
Linie V-501 bis V-513) empfohlen.
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Eine Apparatur, die Verbindungsstellen aufweist, ist niemals vollig dicht.
Soll bei einem Vakuum gearbeitet werden, das deutlich unter Normal-
druck liegt, so empfiehlt es sich, die Apparatur vorgangig auf Dichtheit
zu prufen. Dabei wird die Apparatur evakuiert, und dann wird der Druck
Uber eine bestimmte Zeit gemessen. Die Leckrate wird normalerweise
angegeben als Druckanstieg pro Zeiteinheit.

Ein Laborroti gilt als dicht, wenn der Druck auf einem gewahlten Niveau
weniger als 10 mbar in 5 min ansteigt.

Ein Grossroti gilt als dicht, wenn der Druckanstieg weniger als 5 mbar
in 15 min betragt.

Die Kuhlerleistung des Kuhlers, das Vakuum und die Badtemperatur
werden so aufeinander abgestimmt, dass der Kthler moglichst gut
ausgelastet ist, ohne dass er “durchschlagt”. Ein Kuhler “schlagt
durch”, wenn nach dem Kuhler ein Kondensat beobachtet wird oder
wenn die Pumpe dauernd saugt, um einen vorgegebenen Druck auf-
recht zu erhalten. Ein Kuhler ist optimal ausgentitzt, wenn zwei Drittel
mit Kondensat beschlagen sind. Das letzte Drittel wirkt als Sicherheits-
barriere bei Druckschwankungen einerseits, andererseits fur “mitge-
schleppte” tiefsiedende Lésungsmittel (Verunreinigung).

\ &

Kiihlerauslastung Kiihler “schlagt durch”
—> Losungsmittelverlust
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4.3 Verdampferkolben und Rotation

Das Charakteristikum eines Rotationsverdampfers ist der rotierende
Verdampferkolben. Die Rotation wird so gewahlt, dass sowohl im Bad
als auch im Kolbeninnern maximale Turbulenz herrscht. Diese Turbulenz
ist abhangig von Kolbengrosse, Fullgrad und Fliesseigenschaften
(Viskositét) der Substanz.Grundsétzlich gilt:

Je hoher die Rotation, desto hoher die Destillierleistung

H:0 g/h A
1300

1100

50 ot

9200

700

500

300

100

L

>
o 10 20 30 40 50 t(°C)

Wird die Rotation so hoch, dass der Inhalt durch die Fliehkraft wie in
einer Zentrifuge an die Wand gepresst wird und die Rotation mitmacht,
dann wird die Turbulenz wieder deutlich kleiner. —— Folge: Die
Verdampferleistung sinkt. Ebenfalls gilt:

Je grosser der Verdampferkolben, desto hoher die
Destillierleistung

5 Die thermische Pumpe

Aus 1 ml Wasser entstehen bei einem Druck von 72 mbar (Standard-
Destillierbedingungen fur einen Rotationsverdampfer) 17’500 ml
Wasserdampf!

In einer Destillierapparatur wird im Verdampferkolben somit dauernd
aus einem (kleinen) Fllssigkeitsvolumen das tausend- bis zwanzigtau-
sendfache Gasvolumen freigesetzt. Da der Raum fur eine solche Aus-
dehnung beschrankt ist, entsteht ein Druck. Dieser Druck bewirkt, dass
die Gasteilchen von der Verdampferseite auf die Kondensationsseite
stromen.

Findet am Kuhler auch tatsachlich eine Kondensation statt, so wird aus
dem (riesigen) Gasvolumen schlagartig wieder das kleine FlUssigkeits-
volumen. Es entsteht ein 6rtliches Vakuum.

Aufgrund dieser Druckdifferenz zwischen héherem Druck im Verdamp-
ferkolben und ortlichem Vakuum am Kuhler strémen grosse Volumina
an Gasen (Dampfen) mit hoher Geschwindigkeit vom Verdampferkolben
an den Kuhler.

Man nennt diese treibende Kraft Thermische Pumpe.

Die Dampfgeschwindigkeiten kénnen an der engsten Stelle eines Rota-
tionsverdampfers Uber 150 km/h betragen.
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Starten

Stoppen

Wie vorgehen beim Destillieren?

1. Bad- und Siedetemperatur sowie Vakuum festlegen
(aus Tabellen ersichlich)
2. Bad vorheizen
3. Apparatur ohne Loésungsmittel auf Vakuumdichtheit prifen,
siehe Seite 14
Kuhlwasserfluss Uberprufen. Nicht zuviel, aber auch nicht zuwenig
(bei Laborroti: 40 - 50 I/h)
Losungsmittel einsaugen oder einfullen
Destillationsdruck einstellen und evakuieren
Rotation einstellen
Verdampferkolben ins Bad absenken, eventuell auch stufenweise
absenken, wenn das Destillationsgut zum Schaumen neigt.
9. Destillieren

P
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Rotation stoppen
Verdampferkolben ausfahren
System belUften

Heizbad abschalten
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' Alchemisten:

2 Suspension;

¢ Umkristallisation:

* Synthese:

5 Soxhlet-Extraktion:

¢ Viskositat:
" Polymerisation:

® Raschigringe:
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Fachbegriffe

Chemiker des Mittelalters

Gemisch von festen Stoffen und Flussigkeit (z.B. Suppe)
Reinigungsmethode fur Substanzen, die Kristalle bilden kénnen.

Herstellung komplexer chemischer Verbindungen aus einfacheren
Verbindungen z.B. Hopfen, Malz, Wasser — Bier (Alkohol)

Herausldsen von bestimmten Bestandteilen aus festen Substanzgemi-
schen mit Hilfe von Lésungsmittel (z.B. Tee aus Teebeutel)

Fliesseigenschaften, Zahflissigkeit (z.B. Honig)
Bildung von langeren Molekulketten (z.B. Kunststoffasern)

Hilfsmittel aus Glas, um Trennwirkung beim Destillieren zu erhéhen.
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