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(54) Bezeichnung: Rotationsverdampfer

(57) Hauptanspruch: Rotationsverdampfer (1) zum Gewin-
nen eines Destillats aus einem Stoffgemisch, enthaltend:
einen drehbar angeordneten Verdampfungskolben (2) zur
Aufnahme des Stoffgemischs,
eine Einrichtung (4, 83) zum Verdampfen des Destillats aus
dem Stoffgemisch in dem Verdampfungskolben,
einen Kondensator (8) zum Wiederverflüssigen des ver-
dampften Destillats und
zumindest eine in einem Dampfweg zwischen dem Ver-
dampfungskolben und dem Kondensator angeordnete Füll-
körperkolonne (7), die mit Füllkörpern (73) aus einem Ma-
terial gefüllt ist, das zum Aufkonzentrieren des verdampften
Destillats geeignet ist.
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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ei-
nen Rotationsverdampfer zum Gewinnen eines De-
stillats aus einem Stoffgemisch.

[0002] Ein Rotationsverdampfer ist ein Laborge-
rät, das einen über einen Rotationsantrieb um ei-
ne schräg angeordnete Drehachse drehbaren Ver-
dampfungskolben zur Aufnahme des Stoffgemischs
enthält. Durch teilweises Eintauchen des Verdamp-
fungskolbens in ein Heizbad und/oder Anlegen ei-
nes Unterdrucks wird das Stoffgemisch verdampft
und in einen Kondensator geleitet, wo es gekühlt
und dadurch verflüssigt wird und in einen Auffang-
kolben fließt. Ein solcher Rotationsverdampfer ist
beispielsweise in der deutschen Offenlegungsschrift
DE 10 2013 2014 459 A1 beschrieben.

[0003] Um ein Destillat mit hohem Reinheitsgrad zu
gewinnen, kann es erforderlich sein, den Destilla-
tionsvorgang mehrmals hintereinander durchzufüh-
ren, was jedoch aufwändig und zeitintensiv ist. Die
Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht daher
darin, einen Rotationsverdampfer bereitzustellen, bei
dem ein Reinheitsgrad eines durch einen einzigen
Destillationsvorgang gewonnenen Destillats verbes-
sert ist.

[0004] Diese Aufgabe wird gelöst durch einen Rotati-
onsverdampfer gemäß Schutzanspruch 1. Weiterbil-
dungen der Erfindung sind in den Unteransprüchen
angegeben.

[0005] Der erfindungsgemäße Rotationsverdampfer
dient zum Gewinnen eines Destillats aus einem
Stoffgemisch und enthält einen drehbar angeordne-
ten Verdampfungskolben zur Aufnahme des Stoffge-
mischs, eine Einrichtung zum Verdampfen des De-
stillats aus dem Stoffgemisch in dem Verdampfungs-
kolben, einen Kondensator zum Wiederverflüssigen
des verdampften Destillats und zumindest eine in ei-
nem Dampfweg zwischen dem Verdampfungskolben
und dem Kondensator angeordnete Füllkörperkolon-
ne, die mit Füllkörpern aus einem Material gefüllt
ist, das zum Aufkonzentrieren des verdampften De-
stillats geeignet ist. Unter Füllkörperkolonne ist da-
bei ein geschlossener gasdichter Behälter beliebiger
Form mit einem Einlass und einem Auslass für den
Dampf zu verstehen, der so mit Füllkörpern gefüllt
ist, dass der Dampf bei seinem Durchtritt durch den
Behälter zwischen den Füllkörpern vorbeistreicht. Mit
einem solchen Rotationsverdampfer kann beispiels-
weise ein Destillat mit erhöhtem Reinheitsgrad mit ei-
ner verringerten Anzahl von Destillationsiterationen,
möglicherweise in einem einzigen Destillationsschritt,
gewonnen werden. Reinheitsgrad bezeichnet dabei
den Anteil eines erwünschten Stoffes an dem gewon-
nenen Destillat.

[0006] Vorzugsweise ist das Material der Füllkörper
geeignet um den durchtretenden Dampf am schnel-
len Durchtritt zu hindern und den schon reinen teil-
weise Dampf wieder abzukondensieren und somit
nochmalig zu verdampfen und somit einen höheren
Reinheitsgrad zu erlangen. Dadurch kann beispiels-
wese das verdampfte Destillat bei seinem Durchtritt
durch die Füllkörperkolonne wirkungsvoll aufkonzen-
triert werden.

[0007] Vorzugsweise sind die Füllkörper aus Zeoli-
then, Glas oder Kunststoff gebildet. Dadurch können
beispielsweise einfach und preisgünstig herzustellen-
de und dennoch wirkungsvolle Füllkörper verwendet
werden.

[0008] Vorzugsweise sind die Füllkörper als fla-
che polygonale, vorzugsweise dreieckige oder runde
Plättchen oder als Kügelchen gebildet und/oder die
Oberfläche der Füllkörper ist unregelmäßig und/oder
zerklüftet gebildet. Dadurch kann beispielswese eine
große Gesamtoberfläche der Füllkörper in der Füll-
körperkolonne erzielt werden.

[0009] Vorzugsweise ist die Füllhöhe der Füllkörper
in der Füllkörperkolonne abhängig von dem zu gewin-
nenden Destillat, von dem gewünschten Reinheits-
grad und/oder von der Geschwindigkeit des Dampfes
gewählt. Dadurch kann beispielswese die Füllkörper-
kolonne für die jeweilige Anwendung optimiert wer-
den.

[0010] Vorzugsweise ist die Füllkörperkolonne mit
Füllkörpern aus voneinander verschiedenen Materia-
lien und/oder mit voneinander verschiedenen For-
men gefüllt. Dadurch kann beispielsweise das Destil-
lat schneller und mit einer höheren Reinheit herge-
stellt werden.

[0011] Vorzugsweise ist die Füllkörperkolonne be-
heizbar. Dadurch kann beispielsweise die Aufkon-
zentrierungswirkung verbessert und eine Anwendung
für Hochsieder wie Glykole, Erdöle, höherwertige Al-
kohole und dergleichen ermöglicht werden.

[0012] Vorzugsweise ist mehr als eine Füllkörperko-
lonne in dem Dampfweg zwischen dem Verdamp-
fungskolben und dem Kondensator angeordnet. Da-
durch kann beispielsweise die Aufkonzentrierungs-
wirkung erhöht werden.

[0013] Vorzugsweise weisen zumindest zwei dieser
Füllkörperkolonnen voneinander verschiedene Quer-
schnitte und/oder Längen auf und/oder sind mit Füll-
körpern aus voneinander verschiedenen Materiali-
en und/oder mit voneinander verschiedenen Formen
und/oder bis zu voneinander verschiedenen Füllhö-
hen gefüllt. Dadurch können beispielsweise die ein-
zelnen Füllkörperkolonnen daran angepasst werden,
jeweils das Destillat aufzukonzentrieren.
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[0014] Vorzugsweise ist die Einrichtung zum Ver-
dampfen des Stoffgemisches eine Einrichtung zum
Heizen des Verdampfungskolbens, vorzugsweise ein
Wasserbad, oder eine Einrichtung zum Erzeugen ei-
nes Unterdrucks in dem Verdampfungskolben. Da-
durch kann beispielsweise das Verhältnis des Dampf-
drucks des Destillats in dem Stoffgemisch zu dem in
der Umgebung erhöht werden, so dass das Stoffge-
misch leichter verdampft.

[0015] Ein erfindungsgemäßes Verfahren zum Ge-
winnen eines Destillats aus einem Stoffgemisch ent-
hält die Schritte: Einfüllen des Stoffgemischs in einen
Verdampfungskolben eines Rotationsverdampfers,
Verdampfen eines Mehrphasengemisches aus dem
Stoffgemisch, Durchleiten des verdampften Mehr-
phasengemischs durch eine Füllkörperkolonne, die
mit Füllkörpern aus einem Material gefüllt ist, das
zum Aufkonzentrieren der leichter flüchtigen Kompo-
nente des dampfförmig vorliegenden Mehrphasen-
gemischs geeignet ist, und Verflüssigen des Damp-
fes mittels eines Kondensators. Mittels eines solchen
Verfahrens kann beispielsweise ein Destillat mit hö-
herem Reinheitsgrad gewonnen werden, ohne dass
eine mehrfache Destillation erforderlich ist.

[0016] Vorzugsweise liegt das Stoffgemisch, aus
dem das Destillat gewonnen werden soll, in kon-
densierter Phase vor. Dadurch kann beispielsweise
das Destillat einfach durch einen Rotationsverdamp-
fer gewonnen werden.

[0017] Das erfindungsgemäße Verfahren kann auch
durch die oben beschriebenen Weiterbildungen des
Rotationsverdampfers weitergebildet sein.

[0018] Weitere Merkmale und Zweckmäßigkeiten
der Erfindung ergeben sich aus der Beschreibung
von Ausführungsbeispielen anhand der beigefügten
Zeichnungen.

[0019] Fig. 1a zeigt eine schematische Darstellung
einer Ausführungsform eines Rotationsverdampfers
gemäß der vorliegenden Erfindung.

[0020] Fig. 1b zeigt schematisch eine in dem in
Fig. 1a gezeigten Rotationsverdampfer enthaltene
Füllkörperkolonne.

[0021] Mit Bezug auf Fig. 1a und Fig. 1b wird im Fol-
genden eine Ausführungsform eines Rotationsver-
dampfers 1 gemäß der vorliegenden Erfindung be-
schrieben.

[0022] Ein beispielsweise als Rundkolben ausgebil-
deter Verdampfungskolben 2 wird von einem Rota-
tionsantrieb 3 drehbar gehalten. Unterhalb des Ver-
dampfungskolbens 2 ist ein Heizbad 4 angeordnet.
Der Verdampfungskolben 2 und das Heizbad 4 sind
relativ zueinander höhenverstellbar angeordnet. Da-

bei kann der Verdampfungskolben 2 bzw. das Heiz-
bad 4 so angehoben und abgesenkt werden, dass
der Verdampfungskolben 2 sowohl zumindest teilwei-
se in das Heizbad eingetaucht als auch ganz aus
ihm herausgehoben sein kann. Ein Dampfweg ist aus
einer Dampfdurchführung 5 durch den Rotationsan-
trieb 3, einer oder mehreren Dampfleitungen 6, einer
Füllkörperkolonne 7 und einem Kondensator 8 gebil-
det. Unter dem Kondensator 8 ist ein Auffangkolben
9 für verflüssigtes Destillat angeordnet.

[0023] Die Füllkörperkolonne 7 weist eine rohrför-
mige Wandung 71 auf, die vorzugsweise senkrecht
angeordnet ist. An dem oberen und unteren Ende
sind je einen Anschlussstutzen 72 zum Anschließen
der Dampfdurchführung 5 und oder der Dampfleitun-
gen 6 angeordnet. Die Füllkörperkolonne 7 ist in lo-
ser Schichtung mit Füllkörpern 73 aus einem Mate-
rial gefüllt, das zum Aufkonzentrieren des Dampfes
geeignet ist. Die Form der Füllkörper 73 ist so ge-
wählt, dass einerseits ein guter Durchtritt des Damp-
fes durch die Füllkörperkolonne 7 gewährleistet ist,
andererseits eine möglichst große Oberfläche der
Füllkörper 73 dem Dampf ausgesetzt ist. Im darge-
stellten Beispiel sind die Füllkörper 73 als dreieckige
Plättchen gebildet. Sie können aber auch andere ge-
eignete Formen habe, beispielsweise als Plättchen
mit regelmäßigem oder unregelmäßigem polygona-
len Rand oder als runde Plättchen oder als Kügel-
chen geformt sein. Ferner ist die Oberfläche der Füll-
körper vorzugsweise unregelmäßig und/oder zerklüf-
tet gebildet. Vorzugsweise ist das Material der Füll-
körper geeignet um den durchtretenden Dampf am
schnellen Durchtritt zu hindern und den schon reinen
teilweise Dampf wieder abzukondensieren und so-
mit nochmalig zu verdampfen und somit einen höhe-
ren Reinheitsgrad zu erlangen. Beispielsweise kön-
nen die Füllkörper 73 aus Zeolithen, Glas oder Kunst-
stoff gebildet sein. Die Füllkörperkolonne 7 kann ganz
mit den Füllkörpern 73 gefüllt sein oder nur bis zu ei-
ner bestimmten Höhe. Dabei kann die Füllhöhe der
Füllkörper abhängig von dem zu gewinnenden De-
stillat, von der gewünschten Aufkonzentrierung und/
oder von der Geschwindigkeit des Dampfes gewählt
sein.

[0024] Der Kondensator 8 besteht aus einer oder
mehreren Säulen 81, durch die das verdampfte Mehr-
phasengemisch hindurchgeleitet wird, beispielswei-
se innerhalb einer (nicht gezeigten) helixförmigen
Dampfleitung. Kühlmittelanschlüsse 82 dienen zum
Zu- und Abführen eines die Dampfleitung umströ-
menden Kühlmittels. Vorzugsweise ist an dem Kon-
densator 8 ein Unterdruckanschluss 83 zum An-
schließen einer (nicht gezeigten) Pumpe zum Erzeu-
gen eines Unterdrucks angeordnet.

[0025] Im Betrieb wird zunächst ein Stoffgemisch,
aus dem das Destillat gewonnen werden soll, in den
Verdampfungskolben 2 eingefüllt. Das Stoffgemisch
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kann beispielsweise flüssig oder pulverförmig sein.
Dann wird der Verdampfungskolben 2 durch den Ro-
tationsantrieb 3 in Drehung versetzt. Durch Eintau-
chen in das Heizbad 4 und/oder Anlegen eines Unter-
drucks, durch den die Siedetemperatur des Stoffge-
mischs verringert werden kann, bis hin zu einem Va-
kuum (Druck unterhalb von 300 mbar) wird das Stoff-
gemisch verdampft. Dabei geht in der Regel nicht nur
das gewünschte Destillat in den dampfförmigen Zu-
stand über, sondern auch andere Teile des Stoffge-
mischs, so dass der Dampf ein aus mehreren Stoffen
zusammengesetztes Mehrphasengemisch bildet, im
einfachsten Fall ein Zweiphasengemisch.

[0026] Durch die Drehung des Verdampfungskol-
bens 2 kann ein Teil des Stoffgemischs, beispielswei-
se ein dünner Flüssigkeitsfilm, an der Wandung des
Verdampfungskolbens 2 anhaften, so dass die Ober-
fläche des Stoffgemischs vergrößert und die Ver-
dampfung beschleunigt wird. Über den Dampfweg
gelangt das verdampfte Mehrphasengemisch in die
Füllkörperkolonne 7, strömt zwischen den Füllkör-
pern 73 hindurch und wird durch diese aufkonzen-
triert. Vom Ausgang der Füllkörperkolonne 7 aus wird
das verdampfte Destillat in den Kondensator 8 gelei-
tet, wo es durch das die Dampfleitung umströmende
Kühlmittel gekühlt wird und kondensiert. Das verflüs-
sigte Destillat fließt in den Auffangkolben 9 und kann
dort entnommen werden.

[0027] Durch die Verwendung einer in dem Dampf-
weg zwischen dem Verdampfungskolben und dem
Kondensator angeordneten Füllkörperkolonne kann
ein Destillat mit höherem Reinheitsgrad mit einer ver-
ringerten Anzahl von Destillationsiterationen, mögli-
cherweise in einem einzigen Destillationsschritt, ge-
wonnen werden Das vereinfacht das Gewinnen eines
hochreinen Destillats, beispielsweise eines ultrarei-
nen Alkohols, und führt durch Verringerung der erfor-
derlichen Prozessschritte zu einer erheblichen Zeit-
ersparnis. Die Einsatzmöglichkeiten von Rotations-
verdampfern können dadurch erweitert und neue An-
wendungsgebiete und Industriezweige erschlossen
werden.

[0028] Die Erfindung ist nicht auf das oben beschrie-
bene konkrete Ausführungsbeispiel eingeschränkt.
So kann beispielsweise die Füllkörperkolonne eine
beliebige andere als die oben beschriebene Form
aufweisen. Ferner kann beispielsweise die Füllkör-
perkolonne während des Durchtretens des Dampfes
des Mehrphasengemischs beheizt werden, wozu bei-
spielsweise ein Heizelement an der Füllkörperkolon-
ne angeordnet sein kann. Ferner kann beispielsweise
mehr als eine Füllkörperkolonne in dem Dampfweg
zwischen dem Verdampfungskolben und dem Kon-
densator angeordnet sein, wodurch die Reinigungs-
wirkung weiter verbessert wird. Die einzelnen Füllkör-
perkolonnen können gleich oder unterschiedlich sein

und mit gleichen oder mit voneinander verschiedenen
Füllkörpern gefüllt sein.
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Schutzansprüche

1.   Rotationsverdampfer (1) zum Gewinnen eines
Destillats aus einem Stoffgemisch, enthaltend:
einen drehbar angeordneten Verdampfungskolben
(2) zur Aufnahme des Stoffgemischs,
eine Einrichtung (4, 83) zum Verdampfen des Destil-
lats aus dem Stoffgemisch in dem Verdampfungskol-
ben,
einen Kondensator (8) zum Wiederverflüssigen des
verdampften Destillats und
zumindest eine in einem Dampfweg zwischen dem
Verdampfungskolben und dem Kondensator ange-
ordnete Füllkörperkolonne (7), die mit Füllkörpern
(73) aus einem Material gefüllt ist, das zum Aufkon-
zentrieren des verdampften Destillats geeignet ist.

2.  Rotationsverdampfer (1) gemäß Anspruch 1, bei
dem das Material der Füllkörper (73) zum Aufkonzen-
trieren des Dampfes geeignet ist.

3.    Rotationsverdampfer (1) gemäß Anspruch 1
oder 2, bei dem die Füllkörper (73) aus Zeolithen,
Glas oder Kunststoff gebildet sind.

4.  Rotationsverdampfer (1) gemäß einem der An-
sprüche 1 bis 3, bei dem
die Füllkörper (73) als flache polygonale, vorzugswei-
se dreieckige oder runde Plättchen oder als Kügel-
chen gebildet sind und/oder
die Oberfläche der Füllkörper unregelmäßig und/oder
zerklüftet gebildet ist.

5.  Rotationsverdampfer (1) gemäß einem der An-
sprüche 1 bis 4, bei dem die Füllhöhe der Füllkör-
per (73) in der Füllkörperkolonne (7) abhängig von
dem zu gewinnenden Destillat, von der gewünschten
Aufkonzentrierung und/oder von der Geschwindigkeit
des Dampfes gewählt ist.

6.  Rotationsverdampfer (1) gemäß einem der An-
sprüche 1 bis 5, bei dem die Füllkörperkolonne (7)
mit Füllkörpern (73) aus voneinander verschiedenen
Materialien und/oder mit voneinander verschiedenen
Formen gefüllt ist.

7.  Rotationsverdampfer (1) gemäß einem der An-
sprüche 1 bis 6, bei dem die Füllkörperkolonne (7)
beheizbar ist.

8.  Rotationsverdampfer (1) gemäß einem der An-
sprüche 1 bis 7, bei dem mehr als eine Füllkörperko-
lonne (7) in dem Dampfweg zwischen dem Verdamp-
fungskolben (2) und dem Kondensator (8) angeord-
net ist.

9.  Rotationsverdampfer (1) gemäß Anspruch 8, bei
dem

zumindest zwei Füllkörperkolonnen (7) voneinander
verschiedene Querschnitte und/oder Längen aufwei-
sen und/oder
bei dem zumindest zwei Füllkörperkolonnen (2) mit
Füllkörpern (73) aus voneinander verschiedenen Ma-
terialien und/oder mit voneinander verschiedenen
Formen und/oder bis zu voneinander verschiedenen
Füllhöhen gefüllt sind.

10.    Rotationsverdampfer gemäß einem der An-
sprüche 1 bis 9, bei dem die Einrichtung zum selekti-
ven Verdampfen des Destillats eine Einrichtung zum
Heizen des Verdampfungskolbens, vorzugsweise ein
Heizbad (4), oder eine Einrichtung zum Erzeugen ei-
nes Unterdrucks in dem Verdampfungskolben ist.

Es folgt eine Seite Zeichnungen
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Anhängende Zeichnungen
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