
 (Vacuum Distillation) تقطیر در خلاء

 

سازی و خالص شرفته برای جدا ست که نقطه جوش بالایی دارند )معمولاً بالای تقطیر در خلاء یک تکنیک پی  ۱۵۰سازی مایعاتی ا

سانتی شار بالای مایع، نقطه جوش آن کاهش میدرجه  ساس به حرارت را بدون تجزیه، یابد و میگراد(. با کاهش ف توان ترکیبات ح

 .دسازی کرتر خالصدر دمای پایین

ساده در خلاء در این راهنما، هر دو روش اصلل ی تقطیر در خلاء مللام   Rotary الص( وسللازی مایعات خبرای خالص) تقطیر 

Evaporator (Rotovap) (را پومللش میترین روش در آزمایشللها که رایج )تقطیر  دهیم. در انتها نیزهای مللیمی اسللت

تر معرفی های پیشلللرفتهرا به عنوان روش (Thin/Wiped Film) فیلم رانده شییده و (Short Path) مسیییر تاتاه

 .کنیممی

 

 (Working Principle) اصال عملکرد .۱

با اعمال خلاء  .ا فشللار مطیا ااراب برابر مللودافتد که فشللار برار آن بدانید، نقطه جوش یک مایع زمانی اتفاق میهمانطور که می

 .کیبات حساس به حرارت را بدون تجزیه تقطیر کردتوان ترآید و می)کاهش فشار(، نقطه جوش مایع پایین می

 :رابطه دما و فشار در تقطیر در خلاء

 تور ۴۰نقطه جوش ترمینی در فشار  نقطه جوش در فشار اتمسفر

 گراددرجه سانتی ۹۰-۸۰حدود  گراددرجه سانتی ۱۵۰

 گراددرجه سانتی ۱۲۰حدود  گراددرجه سانتی ۲۰۰

 گراددرجه سانتی ۱۵۰حدود  گراددرجه سانتی ۲۵۰

توانید از نوموگراب اسللتفاد  کنید. نقطه جوش در برای ترمین نقطه جوش در فشللارهای مرت م می :یک نکته مهم )ناماگراف(

پیدا کنید. خطی که این دو نقطه را به هم وص  کند، نقطه جوش  C و فشار سیستم خود را روی خا B فشار اتمسفر را روی خا

 .دهدنشان می A مورد انتظار را روی خا

۲. Rotary Evaporator (روتاری اواپراتار) 



با اسللتفاد  از کاهش فشللار،  رخش و حرارت  هاها از نمونهروتاری اواپراتور دسللتهاهی اسللت که برای تبریر ملایم و کارآمد حلال

 .های میمی آلی، داروسازی و صنایع غذایی استین ابزار تقطیر در خلاء در آزمایشها تراین دستها  رایج .موداستفاد  می

 اجزای اصلی و عملکرد

 عم کرد جزء

 دهدبا  رخاندن نمونه، سطح تماس با حرارت را افزایش می بالن چرخان

 گراد(درجه سانتی ۹۵-۲۵دهد )حرارت ملایم به نمونه می حمام آب

 تر بجومددهد تا حلال در دمای پایینفشار را کاهش می سیستم خلاء

 کندبرارات حلال را خنک و به مایع تبدی  می مبرد )تندانسار(

 مودحلال تقطیر مد  در این بالن جمع می آوریبالن جمع

Cold Trap (تله سرد) گیرد تا برارات حلال را قب  از ورود به پمپ به دام بیندازدبین دستها  و پمپ خلاء قرار می 

 ها در فشارهای مختلفمحدوده جاش حلال

 نقطه جوش در خلاء نقطه جوش )فشار اتمسفر( حلال

 جومدبا خلاء مناسب در دمای اتاق می C°۵۶ استون

 (تور ۴۰در ) C ~۵°C°۶۵ متانول

 (تور ۴۰در ) C ~۱۹°C°۷۸ اتانول

 (در خلاء خوب) C ~۳۰-۴۰°C°۱۰۰ آب

DMF ۱۵۳°C نیاز به خلاء عمیق و دمای بالا دارد 

DMSO ۱۸۹°C تقریباً غیرممکن در Rotovap معمولی 

، روتاری اواپراتور معمولی کارایی خوبی ندارد و باید از DMF و DMSO هایی با نقطه جوش بالا مانندبرای حلال :یک نکته مهم

 .استفاد  کرد Smart Evaporator های جایهزین مانندروش

 Rotary Evaporator راهنمای گام به گام تار با .۳

 سازی ایمنیارزیابی خطرات و آماده: ۰مرحله 

 :قبل از هر چیز، خطرات مااد شیمیایی خاد را بررسی تنید



  اند( هرگز نباید تغ یظ موندترکیبات حاوی پراکسید )به ویژ  اترها که کهنه مد 

 ترکیبات حساس به حرارت که تمای  به انفجار دارند با احتیاط کار کنید 

 :(PPE) ایمنی شخصی

 ✅  عینک ایمنی یا گوگ 

 ✅ روپوش آزمایشهاهی 

 ✅ دستکش مقاوم به حلال 

 ✅ کفش بسته 

 سازی دستگاهآماده: ۱مرحله 

 زند(را تا نیمه با آب مقطر پر کنید )از آب دیونیز  خالص استفاد  نکنید، به استی  آسیب می حمام آب .۱

ظ و ایزوپروپی  الک  یا استون پر کنید. صبر کنید تا غ ی (Dry Ice) را با مر وط یخ خشک (Cold Trap) تله سرد .۲

 و خمیری مود

 را در پایین مبرد نصب کنید و با ک یپ مطکم کنید (Receiving Flask) آوریبالن جمع .۳

 را بین نمونه و مبرد قرار دهید (Bump Trap) ضد پرشمحفظه  .۴

 ای را از نظر ترک و آسیب بررسی کنیدتمام اتصالات میشه .۵

 سازی نمانهآماده: ۲مرحله 

 بریزید (Round Bottom Flask) بالن ته گرد نمونه را در یک .۱

o بیشتر بامد نصف حجم بالن حجم نمونه نباید از 

o های ترک خورد  استفاد  نکنیدهرگز از بالن 

اگر نمونه حاوی حلال فرار است، ابتدا آن را با روتاری اواپراتور )بدون حرارت( تغ یظ کنید تا حلال اضافی گرفته مود. این  .۲

 کند( در حین تقطیر ج وگیری میجومش ناگهانی) "Bumping" کار از

 به بالن اضافه کنید (Stir Bar) همزن مغناطیسی یک .۳

 اندازی و اجراراه: ۳مرحله 

 و جریان آب را برقرار نمایید تننده )مبرد( را باز تنیدآب خنک .۱



 های معمولی(گراد تنظیم کنید )برای حلالدرجه سانتی ۵۰-۳۰ی را رومن کرد  و دما را رو حمام آب .۲

 ابتدا آهسته، سپس به تدریج سرعت را افزایش دهید -وع کنید را مر چرخش بالن .۳

 و به تدریج فشار را کاهش دهید پمپ خلاء را روشن تنید .۴

 تا زمان تعادل فشار، دستگاه را ترک نکنید .۵

 در حین کار، دما و فشار را به اور منظم کنترل کنید .۶

 :Bumping نکته مهم در مارد جلاگیری از

 حجم نمونه را کمتر از نصم بالن نهه دارید 

 دما را خی ی بالا تنظیم نکنید 

 تا زمان تثبیت فرآیند، همیشه آماد  آزاد کردن خلاء بامید 

 های آبی، ابتدا نمونه را در اولتراسونیک دیهاز کنیدبرای نمونه 

 پایان تار: ۴مرحله 

 تا بالن از آب خارج مود حمام آب را پایین بیاورید .۱

 چرخش را متاقف تنید .۲

 خلاء را با باز تردن دریچه هاا آزاد تنید .۳

 پس از شنیدن صدای خروج هاا، پمپ خلاء را خاماش تنید .۴

 تننده را ببندیدآب خنک .۵

 بالن حاوی نمونه را خارج کنید .۶

 این کار باید بلافاص ه پس از هر بار استفاد  انجام مود - آوری حلال را خالی تنیدبالن جمع .۷

 حمام آب را خالی کنید .۸

 (Simple Vacuum Distillation) ه در خلاءتقطیر ساد .۴

بیشتر برای حذب  Rotovap مود، در حالی کهسازی مستقیم مایعات خالص با نقطه جوش بالا استفاد  میاین روش برای خالص

 .حلال از نمونه کاربرد دارد

 تجهیزات مارد نیاز



 توضیح جزء

 حاوی نمونه (Distillation Flask) بالن تقطیر

Claisen Adapter برای کاهش احتمال Bumping و ج وگیری از ورود مایع به کندانسور 

 کنند  براراتخنک تندانسار

Cow یا Pig Adapter های مرت م بدون مکستن خلاءدارای  ندین ورودی برای دریافت فلاسک 

 ایجاد فشار پایین (Water Aspirator پمپ یا) منبع خلاء

 گیری فشارانداز  مانامتر

 مراحل تلیدی

 بهیرید و یک همزن مغناایسی به آن اضافه کنید Rotovap حلال اضافی را با :سازی نمانهآماده .۱

 ای را با گریس سی یکونی سبک  رب کنید )از گریس زیاد خودداری کنید(تمام اتصالات میشه :تاری اتصالاتچرب .۲

 ابتدا خلاء را رومن کنید و با گوش دادن به صدای هیس، نشتی را پیدا کنید :بررسی نشتی .۳

 با یخ خشک و استون پر مد  است Cold Trap مطمئن موید :تله سرد .۴

زنی اولیه، حرارت را به آرامی همزن را رومن کنید، سپس به آرامی خلاء را اعمال کنید. بعد از توقم حباب :شروع تقطیر .۵

 اعمال کنید

 برای عوض کردن فلاسک گیرند  بدون مکستن خلاء استفاد  کنید pig یا cow از آداپتور :هاآوری بخشجمع .۶

 (Troubleshooting) یابی مشکلات رایجعیب .۵

 ح را  ع ت احتمالی مشک 

Bumping (جاشش ناگهانی)  خلاء زیاد، سللرعت  رخش کم، حجم نمونه

 زیاد، وجود حلال فرار

سرعت  رخش را افزایش دهید،  میر هوا را باز کنید )خلاء را کم کنید(، 

 بهیرید Rotovap ابتدا حلال را با

های خلاء را بررسللی کنید، وامللرها را تمام اتصللالات را  رب کنید، لوله نشتی در اتصالات، وامر فرسود  گیردخلاء نمی

 عوض کنید

سی کنید ، آب مبرد گرم دمای حمام شادحلال تقطیر نمی  C°۲۰-۱۵) دمای حمام را افزایش دهید، دمای آب مبرد را برر

 (تر از نقطه جوش حلالپایین

 را خالی کنید Cold Trapمنبع نشتی را پیدا کنید،  پر مد  Cold Trapنشتی در سیستم،  بای حلال در محیط

 خلاء را تنظیم کنید، دمای آب مبرد را کاهش دهید خلاء بیش از حد زیاد، آب مبرد گرم آوری حلالن جمعبازده پایی

کار  Cold Trapحلال وارد پمپ ملللد ،  آسیب به پمپ خلاء

 کندنمی

اسللتفاد  کنید، پمپ را خالی کنید، دیافراگم را بررسللی  Cold Trap از

 کنید



شه شی صالات  ای پس از اتمام، ات

 اندقفل شده

 اص ه پس از هر بار استفاد  تمیز کنیداتصالات را بلاف نمونه خشک مد  درون اتصالات نفوذ کرد 

 نکات ایمنی بسیار مهم .۶

 نکته ایمنی خطر

 های حاوی پراکسید یا ترکیبات حساس به حرارت را تغ یظ نکنیدهرگز مط ول انفجار

Implosion (فروریختگی) خلاء قرار ندهید های ته گرد بدون ترک استفاد  کنید و هرگز ظروب با دیوار  نازک را تطتاز بالن 

 قرار گیرد (Fume Hood) دستها  باید داخ  هود میمیایی بخارات سمی

 های قاب  امتعال را با احتیاط کار کنیدخروجی پمپ خلاء را به هود هدایت کنید، حلال سازیخطر آتش

 و حمام آب گرم استفاد  کنید Cold Trap از دستکش ضد حرارت برای کار با ساختگی

 هرگز دستها  را در حین کار بدون مراقبت نهذارید هرگز بدون مراقبت

 و فیلم رانده شییده (Short Path) های پیشییرفته: تقطیر مسیییر تاتاهروش .۷

(Wiped Film) 

ها( های گیاهی، کانابیس و اسللانسها برای تولید در مقیاس بزرگتر و برای مواد بسللیار حسللاس یا ویسللکوز )مانند عصللار این روش

 .مونداستفاد  می

 (Short Path Distillation) تاتاهتقطیر مسیر 

در این روش، فاص ه بین سطح تبریر و سطح تغ یظ )کندانسور( بسیار کوتا  است. این اراحی باعث کاهش افت فشار و ج وگیری 

 .مودها میاز ترریب حرارتی مولکول

 :مزایا

 مناسب برای مقیاس آزمایشهاهی و تولید کم 

  ترتر و ارزانتجهیزات ساد 

  آل برای ترکیبات با ویسکوزیته پایین تا متوسااید 

 (Wiped/Thin Film Distillation) تقطیر فیلم رانده شده



ستوانه سطح ا صورت یک فی م نازک و یکنواخت روی  مد  پرش میدر این روش، نمونه به  سا پر ای گرم  های  رخان مود و تو

 .مودمدام به روز می

 تقطیر فی م راند  مد  تقطیر مسیر کوتا  )سنتی( ویژگی

 فی م نازک در حال حرکت روی سطح گرم گرمایش استاتیک در فلاسک روش گرمایش

 بسیار کوتا  ) ند ثانیه( اولانی (Residence Time) زمان ماند

 تربسیار پایین بالاتر ریسک تخریب حرارتی

 عالی مطدود مدیریت ویسکازیته بالا

 (پیوسته) Continuous (ایدسته) Batch ناع فرآیند

 صنعتی و تولید انبو  آزمایشهاهی تا صنعتی کو ک مقیاس

 تربالاتر، پیچید  ترکمتر، ساد  هزینه و پیچیدگی

 های مختلف تقطیر در خلاءمقایسه روش .۸

 معایب مزایا کاربرد اص ی روش

Rotary 

Evaporator 

حللجللم نللمللونلله مللطللدود،  سریع، ملایم، آسان حذب حلال از نمونه

Bumping 

 تربر، تنظیمات پیچید زمان مستقیم، کنترل خوب سازی مایعات خالصخالص تقطیر ساده در خلاء

Short Path هزینه متوسا حفظ کیفیت، فاص ه کوتا  صنعتی، مواد حساسمقیاس نیمه 

Wiped Film  تولید صلللنعتی، مواد ویسلللکوز و

 حساس

تا ،  ند کو ما مان  بالا، ز یت  کیف

 پیوسته

 ید هزینه بالا، پیچ

 بندی نهاییجمع ✨

های میمی برای حذب ها در آزمایشها یکی از پرکاربردترین تکنیک (Rotary Evaporator به ویژ  با دستها ) تقطیر در خلاء

صول زیر میسها و خالصحلال از نمونه ست. با رعایت ا ساس به حرارت ا توانید به اور ایمن و مؤثر از این تکنیک ازی ترکیبات ح

 :استفاد  کنید

 مناسب استفاد  کنید، دستها  را در هود قرار دهید، هرگز بدون مراقبت نهذارید PPE از – ایمنی اولایت اول �� .۱

۲. 🧊 Cold Trap کنداز ورود حلال به پمپ خلاء ج وگیری می – را همیشه با یخ خشک پر تنید 

 دهدرا کاهش می Bumping خطر – هرگز بالن را بیش از نصف پر نکنید ️⚙ .۳

 کندو جومش ناگهانی ج وگیری می Bumping از – خلاء را تدریجی اعمال تنید �� .۴



 violently حلال باید به آرامی بجومد، نه – دمای حمام را مناسب انتخاب تنید ️�� .۵

 کندز  سبیدن اتصالات ج وگیری میا – بلافاصله پس از استفاده تمیز تنید �� .۶

 تاریخ، کاربر، حلال و زمان استفاد  را ثبت کنید – باک را تکمیل تنیدلاگ �� .۷

 


