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Ein Standardverfahren zum Trennen von
Fliissigkeiten aus einem Flissigkeits-
gemisch stellt das Destillieren dar. Hier-
bei wird die physikalische Tatsache ge-
nutzt, dass unterschiedliche Fliissigkei-
ten unterschiedliche Siedepunkte haben
bzw. haben kénnen. Um eine bestimmte
Fliissigkeit von einem Fliissigkeits-
gemisch abzutrennen, muss also zuerst
das Flissigkeitsgemisch in einem GefaR
aufgeheizt und zum Sieden gebracht
werden. Der gasférmige Dampf der zu
trennenden Fliissigkeit steigt auf und
kann dann z.B. an einer Kaltefalle zum
Kondensieren gebracht und dort in
einem Kolben aufgefangen werden
(siehe Abbildung 1). Die Restfliissigkeit
bzw. das Restfliissigkeitsgemisch bleibt
als Destillationssumpf im Ursprungs-
gefald zuriick.

In der Praxis erfolgt eine Destillation un-
ter anderem mit Rotationsverdampfern,
wie in Abbildung 2 dargestellt. Ein Rota-
tionsverdampfer verfiigt neben dem
Heizbad mit dem HeizbadgefaB meist
auch iiber einen Glaskibhler, der als Kal-
tefalle dient und der direkt mit dem Kol-
ben im Heizbad verbunden ist. Der Vor-
teil eines solchen Aufbaus liegt darin,
dass er sehr kompakt und kostengiinstig
ist.

Destillationen kdnnen auch deutlich un-
terhalb des Atmosphdrendrucks statt-
finden. Der Vorteil hierbei liegt darin,
dass die Siedetemperatur bei Druck-
absenkung fallt und die Destillation so-
mit bei niedrigeren Temperaturen ge-
fahren werden kann.

Die Grafik in Abbildung 3 zeigt die Siede-
temperatur in Abhangigkeit vom Druck.
Durch Reduzierung des Drucks in der
Apparatur kann das Sieden, und somit
auch die Kondensation der zu trennen-
den Fliissigkeit, bei tieferen Temperatu-
ren stattfinden. In der Praxis werden
Rotationsverdampfer deshalb gerne mit
einer Vakuumpumpe und einem Chiller
(der die Kaltefalle versorgt) kombiniert.
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Abb. 1: Schematischer  Aufbau einer
einfachen Destillationsapparatur
mit  Heizplatte, Kiihler und
Auffangbehaltnis

Quelle Wikipedia [CCO]

Destillationen konnen aber auch mit
anderen Aufbauten realisiert werden.
Z.B. konnen Destillationen in Standard-
doppelmantelgefdallen in Kombination
mit Rickflusskiihler mit Riickflussteiler
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Abb 2.

Schematischer  Aufbau
Rotationsverdampfers mit Glas-
kiihler

Quelle Wikipedia [CC BY SA]

zum Einsatz kommen. Abbildung 4 zeigt
schematisch einen solchen Aufbau.

Dieser Aufbau stellt im Prinzip eine Wei-
terentwicklung der einfachen, klassi-
schen Destillation dar. Anstelle eines
Heizbades, eines Heizpilzes oder eines
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Rotationsverdampfers, der ein Fliissig-
keitsgemisch oder eine Lésung in einem
Rundkolben erwdrmt, kommen hier ein
Temperiergerat und weitere Peripherie-
gerate zum Einsatz. Der Vorteil bei der
Nutzung eines Temperiergerats liegt da-
rin, dass sowohl die Manteltemperatur
als auch die Sumpftemperatur exakt ein-
gestellt werden kdnnen.

Das Fliissigkeitsgemisch befindet sich
im Doppelmantel-Kern, in dem nach der
Destillation auch der Sumpf zuriick-
bleibt. Fiir eine gute Durchmischung wird
eine Magnetriihrplatte mit Magnetriihrer
genutzt. Nahert man sich wahrend der
Destillation nun der Siedetemperatur
der abzutrennenden Fliissigkeit, steigt
der Dampf auf und kann im Ruiickfluss-
kiihler mit Hilfe eines Riickflussteilersim
Auffangbehdltnis aufgefangen werden.
Im Prinzip also genau das, was auch mit
Heizbad und Kaltefalle erreicht werden
kann. Durch den Riickflussteiler wird ein
definierter Anteil an Destillat in den Pro-
zess zuriickgefiihrt, wodurch die Pro-
dukttrennungseffizienz gesteigert wird.
Je mehr Riickfluss zur Verfiigung steht,
desto effizienter erfolgt die Trennung
der niedriger siedenden von den héher
siedenden Komponenten des Fliissig-
keitsgemisches.

Wie schon erwdhnt kénnen beim Verfah-
ren mit Temperiergerat und Rickfluss-
kiihler mit Riickflussteiler, die Mantel-
temperatur und die Sumpftemperatur
exakt vorgegeben und geregelt werden.
Zudem kann mit Hilfe des Riickflusstei-
lers am Siedepunkt ein Verhaltnis einge-
stellt werden, bei der die zu trennende
Fliissigkeit in das Auffangbehaltnis ge-
fiihrt wird. Nicht transportierte Fliissig-
keit, die am Kiihlwendel kondensiert,
tropft dabei wieder zuriick in den Reak-
torkern (Sumpf).

Der weiter entwickelte Aufbau bietet
neben der exakten Temperaturregelung
des Fliissigkeitsgemisches weitere Vor-
teile, auf die hier im Einzelnen eingegan-
gen wird.

Vorteil 1: Mittels Vakuumpumpe kénnen
im Vergleich zur einfachen Destillation
ohne Vakuumpumpe tiefere Siede-
punkte der einzelnen, zu trennenden,
Fliissigkeiten angefahren werden, da die
Siedetemperatur bei geringerem Druck
niedriger liegt, als bei normalem Umge-
bungsdruck.

Vorteil 2: Mittels Rickflussteiler kann
direkt Einfluss auf die Entnahmemenge
und Entnahmegeschwindigkeit des Des-
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Abb. 4:

tillats genommen werden. Das spart Zeit
und Ressourcen. Zudem kann mit weni-
gen Handgriffen ein neues Auffang-
behaltnis montiert werden und z.B. eine
weitere Destillation bei einer hoheren
Temperatur stattfinden. Somit lassen
sich schnell verschiedene Fliissigkeiten
trennen. Speziell bei der Riickgewinnung
von Losemitteln kann dies von grof3em
Vorteil sein.

Durch die Moglichkeit der Ansteuerung
der einzelnen Komponenten (Tempe-
riergerat, Magnetriihrplatte, Rickfluss-
teiler, Vakuumpumpe und Druckmano-
meter) via Schnittstellen, lasst sich die
Destillation automatisieren und weitere
Vorteile ergeben sich.

Vorteil 3: Bei einer einfachen Destilla-
tion wird via Heizpilz oder Heizplatte die
Energie relativ ungeregelt in das Gefal3
gegeben. Bei heutigen Heizplatten kann
zwar ein Sollwert digital eingestellt wer-
den, jedoch kommt es zu groBen Tempe-
raturdifferenzen zwischen der Oberfla-
chentemperatur der Heizplatte und der
Temperatur des Flissigkeitsgemisches
im GlasgefaB. Diese Temperaturdiffe-
renzen (DeltaT) kdnnen mehrere 10K
betragen. Da die Heizbader "nur" heizen
kénnen, kann eine Regelung schwer rea-
lisiert werden. Abkiihlung kann hier nur
die Abstrahlung zur Umgebung liefern.
Bei den Lésungen mit Temperiergeraten
kann dagegen die Oberflachentempera-
tur des GlasgefaBes exakt gefiihrt und
geregelt werden. Wenn z.B. eine Tempe-

Steuer und Regeleinheit

Aufbau einer Destillationsapparatur mit mehreren Komponenten

raturrampe im GlasgefaR von 5K (Diffe-
renz Manteltemperatur zur Temperatur
im GlasgefdR) gewiinscht wird, kann dies
nur unter Einsatz eines Temperiergera-
tes, welches heizen und kiihlen kann
durchgefiihrt werden. Dadurch lassen
sich also die Sumpftemperatur sicher
und mit unterschiedlichen Rampen vor-
geben. Wenn also z.B. zwei Losemittel
mit lhren Siedetemperaturen eng bei-
einander liegen, kdnnen diese durch die
schonende und sichere Temperaturfiih-
rung mittels DeltaT-Temperaturfiihrung
von Sumpftemperatur zur Manteltem-
peratur schneller und sicherer getrennt
werden.

Durch den Einsatz eines Kopftempera-
turfiihlers kann der Siedepunkt auch im
Riickflusskiihler detektiert werden und
sowohl fiir die Destillation, als auch als
weiterer Sicherheitssensor genutzt wer-
den. Z.B. kann beim Erreichen einer max.
Kopftemperatur, die zuvor liber die Soft-
ware an der Steuer und Regeleinheit
festgelegt wird, der Riickflussteiler auf
»100 % Entnahme” gesetzt werden.

Ebenso kann auch der Sollwert am Tem-
periergerat auf einen Sicherheitssoll-
wert gestellt werden:

Den exakten Siedepunkt einer zu tren-
nenden Fliissigkeit einzustellen ist nicht
so einfach, da, wie in Abbildung 3 darge-
stellt, durch die Druckreduzierung mit-
tels Vakuumpumpe die Siedetemperatur
unterhalb des Tabellenwertes bei Nor-
maldruck liegt.
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In der Praxis wird deshalb ein Sollwert
am Temperiergerat vorgegeben, der
nahe (am besten etwas hoéher) an der
Siedetemperatur der zu trennenden
Fliissigkeit liegt. Der Siedepunkt kann
mit der in Abbildung 4 skizzierten Anlage
direkt angefahren werden.

Die Manteltemperatur fiihrt die Sumpf-
temperatur im ReaktorgefdaB. Beide
Temperaturen steigen und werden mit-
tels Laborautomatisierungssystem er-
fasst. Ebenso wird die Kopftemperatur
im Riickflusskiihler erfasst. Die Kopf-
temperatur steigt erst an, wenn der Sie-
devorgang einsetzt und entsprechend
heiBer Dampfin den Riickflusskiihler ge-
langt. Dies kann jetzt genutzt werden,
um den Sollwert exakt an diese Gege-
benheit anzupassen. Sollte die Siede-
temperatur zu schnell weiter steigen
sorgt jetzt der zuvor am Laborautomati-
sierungssystem gesetzte Sicher-
heitssollwert dafiir, dass dieser neue
Sollwert nicht iiberschritten wird.

Vorteil 4: Durch die Automatisierung
lassen sich weitere, gewiinschte Funkti-
onen wie z.B. eine Temperaturrampen-
vorgabe der Manteltemperatur vorge-
ben.

Hierbei wird eine gegebene Temperatur
T1in einer bestimmten Zeit t auf eine ge-
wiinschte Temperatur T2 erhoht. Der
Unterschied zur Temperaturrampe mit-
tels DeltaT-Temperaturfiihrung liegt da-
rin, dass bei dieser Rampe keine Rege-
lung der Temperaturdifferenz zwischen
Mantel und Sumpf maglich ist.

Vorteil 5: Die Softwaresteuerung er-
moglicht neben der Darstellung aller
Werte auch deren Aufzeichnung. Online
kann der gesamte Vorgang der Destilla-
tion(en) auch grafisch am Bildschirm ge-
zeigt werden. Alle Werte, die liber die
Schnittstellen gesetzt und abgefragt
werden koénnen, lassen sich liickenlos
darstellen und abspeichern. Die Werte
und die sich daraus ergebenden Erkennt-
nisse lassen sich dann fiir zukiinftige
Aufgaben und Tests nutzen.
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Fazit

Destillationen kénnen von einfach bis
sehr komplex ausfallen. In der Praxis
gibt es gute Losungen, um Destillationen
zielgerichtet zu steuern und zu regeln.
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