Freie Universitat Berlin — Organisch-chemische Praktika

Rektifikation

(fraktionierende Destillation)

Unter Rektifikation versteht man eine wiederholte
Destillation eines Stoffes mit dem Ziel einer besonders
guten Auftrennung der enthaltenen Komponenten.
Informieren Sie sich in Lehrbichern der physika-
lischen Chemie Uber die Grundlagen, warum ein wie-
derholtes Verdampfen und Kondensieren zu einer ver-
besserten Trennleistung einer Destillationsapparatur
fuhrt.

Die Kondensations- und Verdampfungsvorgénge fin-
den in der Kolonne statt. In Ihrer Grundausstattung des
Praktikums befindet sich eine -Kolonne. Das
Praktikum verfligt zusétzlich Gber Fullkdrperkolonnen.
Eine Diskussion der Kolonnentypen finden Sie weiter
unten.

Die Trennleistung einer Kolonne ist am besten, wenn
gar kein Destillat entnommen wird. Davon haben Sie
freilich nichts und so gilt es, einen passenden Kom-
promiss zu finden zwischen noch ausreichender
Trennleistung und akzeptabler Destilliergeschwindig-
keit. Dabei hilft der Kolonnenkopf, mit dem sich ein
bestimmtes Ricklaufverhaltnis einstellen lasst,
worunter man das Verhaltnis zwischen entnommenem
und wieder zuriick in den Destillationskolben geleite-
tem Kondensat versteht. Falls man Gberheizt hat, kann
man damit auch die Situation retten, indem man auf
Totalriicklauf schaltet, bis die Destillationsgeschwin-
digkeit wieder ausreichend langsam ist. Im Praktikum
werden besonders einfache (und deshalb auch beson-
ders preiswerte) Kolonnenkdpfe nach Prahl verwendet.
(Siehe dazu die nebenstehende Abbildung.) Nachteil
dieses Kolonnenkopftyps ist, dass er z.B. nicht flr das
Arbeiten im Vakuum geeignet ist. Weitere
Kolonnenkopfe finden Sie weiter unten.

Apparaturaufbau:
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An den schwarz markierten Schliffen wird die Apparatur geklammert, und zwar bei a) tragend
und bei b) unterstitzend. Zuséatzlich wird der Kihler etwa bei ¢) unterstiitzend fixiert. Das
Thermometer wird mit einer Schliffverbindungsklammer gesichert. \Vorstol3 und Vorlage-
kolben kann man - bei den tblicherweise kleinen Grélien - mit robusten Schliffverbindungs-
klemmen (Gabelklemmen) hangend anschlieBen, um Verspannungsgefahren auszuschlieRRen.

GroRere Kolben missen mit Stativklemmen gehalten werden.

In einfacheren Fallen wird der Kolonnenkopf weggelassen. Die Apparatur entspricht dann der
einfachen Destillationsapparatur, bei der zwischen Destillierkolben und
Destillationsaufsatz die Kolonne eingebaut wird. Nachteil: Der oben am Kolonnenkopf

ankommende Dampf wird zwangsweise abdestilliert.
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Was Sie falsch machen kdnnen:

a) Allgemeingultige Hinweise

e Je weniger Wéarme die Kolonne abstrahlt umso besser klappt die Destillation. Umwickeln
Sie mehrlagig mit Aluminiumfolie! Sie kdnnen auch Aluminiumfolie mit Zellstoff
kombinieren, wobei Sie zur Reflektion der Wéarmestrahlung innen immer zuerst mit
Alufolie beginnen mussen. Isolieren Sie auch den Kolonnenkopf/Destillationsaufsatz und
falls erforderlich, nd&mlich wenn Sie starken Rucklauf beobachten, auch den Kolbenhals
des Destillierkolbens. Lesen Sie die Hinweise zu den Fehlerquellen bei Benutzung einer
Kolonne und beachten Sie die auch die Hinweise fur die einfache Destillation
sinngemag.

e Wenn es sich - wie im Praktikum Gblich - um ein Trennproblem bekannter VVerbindungen
handelt, sollten Sie vor Beginn der Destillation bestens mit den zu erwartenden Destilla-
tionstemperaturen vertraut sein. Das ermdglicht Ihnen eine qualifizierte Beurteilung, wann
ein Fraktionswechsel sinnvoll ist.

e Beiintakten Thermometern und Berucksichtigung aller tagesaktuellen Abweichungen
durch gerade vorherrschende meteorologische Hoch- oder Tiefdruckgebiete sollten die
erhaltenen Siedetemperaturen um nicht mehr als 2 °C vom Literaturwert abweichen.
Erhalten sie im Siedeverlaufsdiagramm (was Sie zu diesem Zweck also am besten in Ihr
Laborjournal kritzeln) bei den zu erwartenden Siedetemperaturen kein Plateau, sondern
driftet die Temperatur vielmehr gleichméRig nach oben, so destillieren Sie zu schnell!
Dann hilft es nur, alles noch einmal zuriickzuschutten und von vorn zu beginnen.

b) Bei Destillationen ohne Kolonnenkopf

e \Wenn Sie Uberheizt haben und die Destillationsgeschwindigkeit zu grof3 ist, senken Sie
rasch das Heizbad ab, um die Warmezufuhr zu unterbrechen.

c) Bei Destillationen mit dem Kolonnenkopf nach Prahl

e Wenn Sie den geraden VorstoRR nicht einbauen, kann kein Destillat in den VVorlagekolben
einlaufen, weil die enthaltene Luft nicht entweichen kann. Notnagel: Sie kénnen den Kol-
ben auch direkt an den Kolonnenkopf anschliel3en, wenn Sie die Schliffverbindung durch
einen eingelegten Papierstreifen kiinstlich undicht machen.

e Der Kolonnenkopf nach Prahl wird gern mal eben mit einem
Wasserabscheider verwechselt. Es gibt Wasserabscheider, die dem
Kolonnenkopf wenig ahnlich sind und solche, die ziemlich &hnlich
aussehen. Nebenstehend sehen Sie so ein ziemlich &hnliches Modell.
Machen Sie sich selbst klar, warum der Wasserabscheider nicht als
Kolonnenkopf taugt und greifen Sie also beim Ausleihen eines
Kolonnenkopfes nicht versehentlich in die falsche Kiste!

Hinweise zum Protokoll

Statt ,,Rektifikation* schreibt man im Bericht gern. dass ein Fliissigkeitsgemisch ,,fraktio-
nierend destilliert wurde. Schlecht ist es, wenn Sie schreiben, dass Sie eine ,,fraktionierte
Destillation* durchgefiihrt haben, denn diese Destillation erleidet nichts, sondern bewirkt
ganz im Gegenteil etwas. Damit der Leser eine Vorstellung von der Trennleistung bekommt,
werden Kolonnentyp und L&nge angegeben. Man schreibt also z.B.: ,,Das Gemisch wurde
iiber eine 30-cm-Vigreux-Kolonne (fraktionierend) destilliert.**

! In diesem Fall kann man das ,fraktionierend* auch ganz weglassen.

-2- SS 2012


http://www.bcp.fu-berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_webinfos/kolonne/index.html
http://www.bcp.fu-berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_handouts/destillation.pdf
http://www.bcp.fu-berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_webinfos/thermometer/kontrolle.html

Freie Universitat Berlin — Organisch-chemische Praktika

Andere Kolonnenkdpfe

Destillationsanlagen gibt es mannigfaltige und gerade bei den
Kolonnenkdpfen demonstrieren Glasblaser lhre gesamte Kunst
in der Herstellung bewundernswert komplexer Geréte. Neben-
stehend abgebildeter Kolonnenkopf z&hlt immer noch zu den
eher einfachen Geraten, wobei aber auch hier die Anschaffungs-
kosten bereits einige Hundert Euro betragen. Immerhin hat der
Ablasshahn einen temperierbaren Mantel, was zum Beispiel fiir
Feststoffdestillationen interessant ist. Uber den Hahn rechts
oben kann das System auch evakuiert werden.

Wer will, es braucht und das notige Kleingeld hat, kann sich
z.B. auch einen Kolonnenkopf kaufen, der aus azeotropen
Gemischen die leichtere oder die schwerere Phase extrahiert und
als Destillat abzweigt.

H

Wann nimmt man welche Kolonne?

Eine Vigreux-Kolonne haben Sie in Ihrer Grundausstattung. Sie kdnnen beim Betrachten des
Gerétes unschwer feststellen, dass es sich im Prinzip um ein Rohr handelt, dessen Oberflache
durch dornenférmiges Hineindriicken der Glaswand nach innen vergréert worden ist. Der
Sinn solcher Operationen ist immer, die Grenzflache des herabtropfenden Kondensats mit
dem aufsteigenden Dampf so groR wie moglich zu machen und eine intensive
Wechselwirkung beider Phasen zu ermdglichen. Die Wirkung einer Kolonne wird durch die
Anzahl theoretischer Boden angegeben. Hat eine Kolonne z.B. eine theoretische Bodenzahl
von ,,2%, so haben die am Kopf der Kolonne ankommenden Mo lekiile auf dem Weg nach
oben im Schnitt 2 Verdampfungs- und Kondensationsvorgange durchlitten. Da jeder dieser
Verdampfungs- und Kondensationsvorgénge gemald den GesetzmaRigkeiten, die Sie in der
Vorlesung zur Physikalischen Chemie lernen, mit einer Anreicherung der leichter flichtigen
Komponente im Dampf verbunden ist, steigt die Trennleistung mit Zunahme der
theoretischen Bdoden. Wie eingangs schon beschrieben, sinkt andererseits beim praktischen
Betrieb die Trennleistung mit zunehmender Destillationsgeschwindigkeit. Rechnen sie bei
langsamem Destillieren mit einer Vigreux-Kolonne mit einem theoretischem Boden pro 5 bis
10 cm Kolonnenlange?. Das ist eine relativ schwache Trennleistung.

Fullkorperkolonnen sind in dieser Hinsicht besser - und zwar umso mehr, je kleiner und
oberflachenreicher die Fullkdrper sind. Verbreitet sind Raschigringe, bei denen es sich im
Prinzip um ein in sehr kleine Scheiben zerschnittenes Glasrohr handelt. Das klingt so als
waéren Raschigringe sehr preiswert, was sie aber leider ganz und gar nicht sind. Gebrauchte
Raschigringe werden also niemals weggeschmissen! Statt der Ringe gibt es auch andere
Formen, z.B. kleine Spiralen, die aufier aus Glas auch aus Metall bestehen kdnnen.

Jede Kolonne muss zunéchst einmal auf der gesamten Innenflache mit Substanz benetzt
werden bevor am Kopf der Kolonne Dampf austritt und als Destillat isoliert werden kann. Es
gilt dabei den besten Kompromiss zwischen diesem sog. Betriebsinhalt und der gewunschten
Trennleistung zu finden. Es macht also z.B. Gberhaupt keinen Sinn, 50 ml Substanz in eine

% Diese Lange nennt man auch ,, Trennstufenhdhe*
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50-cm-Fillkorpersdule hineinzudestillieren, weil ein Grof3teil dieser Menge zur Fillung der
Kolonne bendtigt wird und nicht Gberdestilliert werden kann. Ein weiteres Problem ist ein
moglicher Druckverlust. Machen Sie sich klar, dass der Druck in zwei verbundenen GefaRRen
nur dann gleich ist, wenn die Verbindung einen Durchmesser hat, der grof3 im Vergleich zur
mittleren freien Weglange der Molekiile im Gaszustand ist. Da die mittlere freie Wegléange
mit abnehmendem Druck steigt, sind mit zunehmendem Vakuum immer weitere
GefaBverbindungen notwendig. Hier st6f3it man mit einer Flllkdrperkolonne schnell an
Grenzen: Es mag Ihnen paradox erscheinen, aber mit so einer Kolonne kénnen Sie am
VorstoR der Destillationsapparatur eine noch so gute Pumpe anschliefen und dort ein
Feinstvakuum erzeugen - sie werden im Siedekolben nicht die gewtinschte Erniedrigung des
Siedepunktes beobachten, weil der Druck im Kolben bedingt durch den Druckverlust der
Kolonne betrachtlich hoher ist und bleibt. Hier glanzt die Vigreuxkolonne mit ihrem weit
bleibenden Rohrdurchmesser, die deshalb vor allem auch fir Vakuumdestillationen gut
geeignet ist.

Bei der Widmer-Kolonne wird durch Umlenken des
Dampfes eine sehr kompakte Bauform erreicht.
AuBerdem wird der Bereich, in dem sich die fur die
Trennleistung wichtige Spirale befindet, durch den von
auf3en anstromenden Dampf gut vorgewarmt, weshalb
die Isolationsprobleme, die man bei den ,,linearen*
Kolonnen hat, weniger bedeutsam sind.
Widmer-Kolonnen haben allerdings dennoch keine
besonders gute Trennleistung. Immerhin sind sie

auffallend belastbar, d.h. die Trennleistung sinkt auch T
bei hdherer Destillationsgeschwindigkeit nicht so stark
ab, wie z.B. bei einer Vigreux-Kolonne.
Widmerkolonnen stehen im Praktikum ebenfalls zur
Verfligung.

Wichtiger Benutzungshinweis: y
Halten Sie die Widmerkolonne stets senkrecht, sonst
fallen die Einzelteile heraus!

Isolierung

Aulere kammer
(aufsteigend)

mittlere Kammer
(absteigend)

innere Kammer
mit Yendel
(aufsteigend)

T Dampf
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