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Labortechnik

Kiihler bei Labordestillationen

In Kiihlern bei Labordestillationen sollen
Déampfe abgekiihlt und kondensiert wer-
den. Die vom Dampf abgegebene Wirme
wird von einem Kiihlmittel aufgenom-
men und abgefiithrt. Ein Kiihler besteht
prinzipiell aus einem Rohr und einem
Kithlmantel. Die bei Labordestillationen
angewendeten Kiihler sind aus Glas ge-
fertigt. Durch das Rohr wird der Dampf
bzw. das Kondensat geleitet. Das Rohr
ist von dem Kithlmantel umgeben, durch
den das Kithlmittel flieBt. Als Kithlmittel
kommt in erster Linie Wasser in Frage.
Daneben werden in bestimmten Fillen
aber auch Kiihlsolen und Luft verwendet.

Man unterscheidet bei den Kiihlern
Innen- und AuBenkithlung. Beim AufBlen-
kithler werden die Diampfe durch ein
dinnwandiges, gerades, kugeliges oder
spiralférmiges Rohr geleitet. Dieses Rohr
ist von einem mit Kiihlfliissigkeit gefiill-
ten Mantel umgeben. Beim Innenkiih-
ler ist ein spiralférmiges, vom Kiihl-
mittel durchflossenes Rohr so im Kiihler
angebracht, daB die Dampfe die kalten
Flichen dieses Rohres bestreichen mis-
sen und dabei die Flissigkeit niederge-
schlagen wird.

Nach Anordnung der Kiihler unterschei-
det man absteigende Kiihler und Riick-

fluBkiihler. Ist der Kiihler so angeordnet,
daB das Kondensat in einer Vorlage auf-
gefangen wird, so spricht man von einem
absteigenden Kiihler, héufig auch
Produktkiihler genannt. Handelt es
sich um einen Kiihler, bei dem das Kon-
densat in die siedende Fliissigkeit zuriick-
lduft, so spricht man von einem Riick-
fluBkiithler. Es kann aber auch, wie bei
der fraktionierten Destillation und bei
Rektifikationen, nur ein kleiner Teil des
Kondensats in die Vorlage tibergefiihrt
und der andere Teil in das Siedegefdl
zuriickgeleitet werden.

Absteigende oder Produktkiihler

Sie sollen den Dampf vollkommen kon-
densieren und das Kondensat iiber einen
sogenannten VorstoB in die Vorlage leiten.
Liebig-Kiihler (vgl. Abb.)

Der einfachste absteigende Kithler ist der
Liebig-Kihler. Bei diesem Kiihlertyp ist
das Rohr, in das die Dampfe geleitet wer-
den, von einem Mantel umgeben. Durch
diesen Mantel flieBt ein Kithlmittel, im
Normalfall Wasser. Das Kiihlrohr ist mit
dem Mantel verschmolzen. Der Liebig-
Kiihler kann als Produktkiihler bis ca.
180 °C verwendet werden. Als Kithlmittel
dient bis ungefiihr 150 °C flieBendes, von
150 °C bis 180 °C stehendes Wasser. Einen
Luftstrom als Kiihlmittel verwendet man
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bei der Kondensation von Dampfen hoch-
siedender Flitssigkeiten. Der Liebig-Kiih-
ler hat die kleinste Kiihlfliche.

In den meisten Fillen verwendet man
zur Kihlung der Démpfe das Gegen-
stromprinzip, das heifit Dampf und
Kiihlflissigkeit gehen den entgegenge-
setzten Weg. Hierdurch wird erreicht,
daB der noch heiBe Dampf von bereits
zur Kithlung verwendeter Fliissigkeit
umspiilt und vorgekithlt wird. Der nun
schon weitgehend abgekiihlte Dampf wird
dann von Kiihlfliissigkeit umgeben, die
noch keine Wirme aufgenommen hat.
Dadurch ist eine vollkommene Kiihlung
bzw. Kondensation gewihrleistet. Der
WasseranschluB an den Kiihler hat so zu
erfolgen, daB das Wasser im Kiihler em-
porsteigt. Der Liebig-Kiihler als abstei-
gender Kiihler ist zum Siedegefa meist
unter einem Winkel von 70 ° ange-
bracht. Der Liebig-Kiihler findet auch
bei der Wasserdampfdestillation als ab-
steigender Kithler Verwendung.

Die Wirkung des Kiihlers hangt bei ge-
gebener Temperatur hauptséchlich von
der Stromungsgeschwindigkeit des
Kithlmittels ab. Die Strémungsgeschwin-
digkeit einer Flussigkeit ist umgekehrt
proportional dem Querschnitt des Roh-
res, durch das die Fliissigkeit stromt. Das
Kiihlrohr eines Liebig-Kiihlers darf also
nicht zu eng (geniigend Kiihlfliche) und
der Raum zwischen Kiihlrohr und Mantel
nicht zu weit sein (geniigende Stromungs-
geschwindigkeit).

Schlangen- oder Spiralkiihler (vgl.
Abb.) Schlangenkiihler haben bei gleicher
Mantellinge wegen der gréBeren Kiihl-
fliiche eine bessere Kithlwirkung als Lie-
big-Kiihler. In senkrechter Stellung ist der
Schlangenkiihler ein ausgezeichneter ab-
steigender Kiihler, Er wird vor allem fiir
die Kondensation leichtfliichtiger Sub-
stanzen eingesetzt. Man verwendet diese

Kiihler im Labor beim Abdestillieren
tiefsiedender Losungsmittel wie Ather,
Aceton und Schwefelkohlenstoff. In
schrig absteigender Lage darf der
Schlangenkiihler nicht verwendet werden,
da sich die Schlange in dieser Lage mit
Destillat fiillen wiirde und damit ein
weiterer DurchfluB des Destillats verhin-
dert wird.

Kalt-Kiihler (vgl. Abb.)

Will man tiefsiedende Flissigkeiten kon-
densieren und verlangt man dabei eine
besonders gute Kiihlwirkung, so bedient
man sich des Kalt-Kiihlers, dessen Kiihl-
gefil von einer Kihlsole durchflossen
oder mit Eiswasser oder Kiltemischung
(z. B. Trockeneis/Aceton) beschickt wird.
Dimroth-Kiihler (vgl. Abb.)

In besonderen Fillen kommt auch der
Dimroth-Kithler als Produktkiihler zur
Anwendung. Sein Vorteil ist die groBe
Kithlwirkung. Sein Nachteil ist, daBl auf
die an der Kiihlschlange héngenbleiben-
den Destillat-Anteile verzichtet werden
muB. Die Bedeutung des Dimroth-Kiih-
lers als RiickfluB-Kiihler ist groBer, siehe
spiter.

RiickftuBkiihler

Das Hauptanwendungsgebiet der Riick-
fluBkiihler liegt beim organisch-prapara-
tiven Arbeiten. Hier werden oft Realtio-
nen ausgefithrt, die nur in bestimmten
Loésungsmitteln, die meistens einen nie-
drigen Siedepunkt haben, ablaufen. Da-
mit die Geschwindigkeit der durchzufiih-
renden Reaktion nicht zu klein ist, er-
wirmt man das Reaktionsgemisch hiufig.
Bei der Erwirmung wiirden die Lésungs-
mittel aber aus dem Reaktionsgemisch
verdampfen. Um dies zu verhindern,
setzt man auf das Reaktionsgefdll einen
RiickfluBkithler. Um das Eindringen von
Wasser in das Reaktionsgefdl zu verhin-
dern, setzt man oft auf den oberen Tubus
des RiickfluBkiihlers ein Calciumchlorid-
Réhrehen auf; das CaCl, bindet das Was-
er. Das ist bei manchen Arbeiten sehr
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Die Abbildungen wurden von der Firma
Otto Fritz GmbH, Normschliff-Aufbau-Geréte,
6238 Hofheim am Taunus, zur Verfligung gestellt.
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wichtig. Wasser wiirde z. B. eine Alko-
holat-Lésung zum entsprechenden Alko-
hol zersetzen.

Luft-Kihler (vgl. Abb.)

Der einfachste Kiihler ist der Luftkiihler.
Hierbei handelt es sich um ein auf den
Siedekolben aufgesetztes, etwa ein Meter
langes, diinnwandiges Rohr, in dem sich
durch Luftkithlung die aufsteigenden
Dimpfe kondensieren. Wegen der ge-
ringen Kithlwirkung der Luft ist der An-
wendungsbereich dieses Kiihlertyps sehr
klein. Nur bei Fliissigkeiten mit einem
Siedepunkt von iiber 150 °C kann der
Luftkithler verwendet werden. Dampfe
von TFlissigkeiten, die unterhalb 150 °C
sieden, miissen mit Kithlern kondensiert
werden, die mit einem von Wasser durch-
fossenen Kithlmantel mit Zu- und Ablauf
versehen sind.

Liebig-Kithler (vgl. Abb.)

Als RickfluBkithler wird der Liebig-Kiih-
ler senkrecht auf das Siedegefial aufge-
setzt. Jedoch wird der Kiihler wegen
seiner relativ  geringen Kiithlwirkung
kaum eingesetzt.

Kugel-Kiihler (vgl. Abb.)

Eine Variante des Liebig-Kiihlers stellt
der Kugel-Kiihler dar. Das Kithler-Rohr
besitzt kugelfésrmige Erweiterungen, wo-
durch eine turbulente Dampfstromung
und eine groBere Kithlfliche und damit
eine bessere Kiihlwirkung erreicht wird.
Bei der Verwendung als schriig liegender
Produkt-Kiihler wiirden sich die Kugeln
mit Kondensat filllen und dem Kiihler
einen groBen Teil der Kiihlwirkung neh-
men, auBerdem wiirde ein betrichtlicher
Teil des Destillats zuriickgehalten wer-
den. Der Kugel-Kiithler kann nur als
RiickfluBkiihler bzw. in senkrechter Lage
verwendet werden. Auf der Auflenwand
kondensiert sich Wasserdampf aus der
Luft. Dieses Wasser kann durch die Ka-
pillarrdume des Schliffs in das Reaktions-
gefiB eindringen. Daher missen die
Schliffe gut gefettet und ein Kragen aus
Tilterpapier angebracht werden.

Bei einer bestimmten Destillationsge-
schwindigkeit und einer wirksamen Man-
tellinge von 20 cm reichen fiir Methanol,
Athanol, Benzol, Chloroform und Tetra-
chlorkohlenstoff vier Kugeln, fiir Ather
und Aceton sechs und fiir Schwefelkoh-
lenstoff acht Kugeln. Eine Abwandlung
des Kugel-Kiihlers ist der Allihn-Kithler
(vgl. Abb.).

Schlangen-Kiihler (vgl. Abb.)

Soll ein Schlangenkithler als Riickfluf-
kiithler eingesetzt werden, so muf} er
stets senkrecht befestigt werden, da sich
die Schlange in schriger Lage mit Destil-
lat filllen wiirde, wodurch ein weiterer
DurchfluB verhindert wird. Enge Schlan-
genkiihler diirfen niemals als RiickfluB-
kithler verwendet werden. Das Kondensat
kann nimlich in der engen Schlange
schlecht ablaufen, kann eventuell sogar
oben aus dem Kiihler herausgeschleudert
werden und dabei Unfélle verursachen.
Ein Nachteil des Schlangenkiihlers als
RitckfluBkithler ist die Stauung des zu-
riickflieBenden Kondensats durch den
aufsteigenden Dampf.
Dimroth-Kiihler (vgl. Abb.)

Der Dimroth-Kithler ist wegen seiner
guten Kiihlleistung der am meisten ver-
wendete RiickfluBkithler. Die gute Kiihl-
leistung wird durch eine sehr groBe Kiihl-
fliiche bewirkt. Der beim Schlangenkiih-
ler genannte Nachteil wird beim Dimroth-
Kiihler dadurch umgangen, da man
nicht den zu kondensierenden Dampf,
sondern das KithImittel durch die Schlan-
ge fithrt. Bei sehr niedrig siedenden Sub-
stanzen, wie z. B. Schwefelkohlenstoff,
hat der Dimroth-Kiihler einen Nachteil:
Die Dampfe kriechen an der Innenseite
der AuBenwand, die sich auf Zimmer-
temperatur befindet, entlang und durch-
brechen auf diese Weise die Kiihlzone.
Intensiv-Kithler (vgl. Abb.)

Der Intensiv-Kiihler stellt eine Vereini-
gung von Liebig-Kiihler und Dimroth-
Kithler dar. Seine Kiihlwirkung ist die
beste von allen Kiihlern. Auch niedrig

siedende Losungsmittel kénnen die Kiihl-
zone nicht durchbrechen, da der Dampf-
raum von der in der Mitte sitzenden
Spirale und auBlen vom Mantel gekiihlt
wird. Intensiv-Kiihler sind sehr teuer und
sollten daher nur dort eingesetzt werden,
wo es unbedingt erforderlich ist. Zu be-
achten ist auch das groBe Gewicht des
vom Kithlwasser durchstromten Intensiv-
Kiihlers (sorgfiltig befestigen!).

Die Kiihlertypen miissen nach RiickfluB-,
Produkt- oder absteigende Kiihler unter-
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schieden werden. Der Einsatz eines be-
stimmten Kiihlertyps ist abhingig von
der Substanz, die kondensiert werden soll.
Nach den Siedepunkten der Substanzen
kann hdufig schon eine Auswahl getroffen
werden. Bei der Auswahl eines bestimm-
ten Kiihlers ist die Kithlleistung von ent-
scheidender Bedeutung. Sie ist abhingig
von der Verdampfungswirme des zu kon-
densierenden Stoffes und vom Mengen-
durchsatz, der wiederum von der Destil-
lationsgeschwindigkeit abhéangt.

G. Albracht



