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Die Kolonnen zur Laboratoriumsdestillation 
Eine Ubersicht Uber den Entwicklungsstand der Kolonnen zur Destillation im Laboratorium 

8. Mitteilung iiber Laboratoriurnsdestillationl) 

Von F. S TAG E ,  Helrnstedt 

Die Kolonnendestillation im Laboratorium gehort  heute z u  den  wichtigsten Hilfsmitteln d e s  organischen 
Chemikers, d e s  Olchemikers und d e s  Betriebsingenieurs. Die Anwendung dieser Trennmethode setzt  
entgegen der  heute noch i n  weiten Kreisen herrschenden Auffassung eingehende Kenntnisse i n  theo- 
retischer und praktischer Hinsicht sowie zweckentsprechende Apparaturen voraus. In de r  vorliegenden 
Arbeit werden die fur die Trennung erforderlichen Rektifizierkolonnen eingehend behandelt. Fur jede 
Kolonnenart kann ein fur die Wirksamkeit, den Belastungsbereich,  den  Kolonneninhalt und den Druck- 
verlust besonde r s  charakterist isches Verhalten angegeben werden. Dementsprechend hat man f u r  die 
verschiedenen Destillationsaufgaben jeweils die vorteilhafteste Kolonne auszuwahlen. Voraussetzung 
hierfur ist aber,  da13 man die vorhandenen Moglichkeiten i n  apparativer und verfahrenstechnischer 
Hinsicht kennt. Im ersten Teil de r  Arbeit werden die konstruktiven Belange behandelt, wahrend s ich 
die  folgenden Teile mit den  verfahrenstechnischen Erfordernissen und Moglichkeiten befassen. Erst 
durch die Beriicksichtigung beider Betrachtungsweisen ist es moglich, wirklich hochleistungsfahige 

und zweckentsprechende Apparaturen zu entwickeln. 

D i e  B e d e u t u n g  d e r  K o l o n n e n d e s t i l l a t i o n  a l s  Trenn- 
v e r f a h r e n  i m  L a b o r a t o r i u m  

Die Methode der Stofftrennung durch Destillation gehbrt heute 
nicht nur in der Technik, sondern auch im Laboratorium zu den 
gebrauchlichsten und wirksamsten Trennverfahren. Handelt es 
sich urn die Trennung engsiedender Gernische, so gelangt man 
rnittels einfacher Destillationsverfahren nicht zurn Ziele. In diesem 
Falle muR das jeweils erhaltene Destillat einer weiteren Destillation 
unterworfen werden, bis der gewiinschte Anreicherungsgrad er- 
reicht ist. Wir sprechen von dern Verfahren der fraktionierenden 
Destillation. Da die einzelnen Destillationen nacheinander ausge- 
fiihrt werden, erfordert diese Methode sehr vie1 Zeit. Auch im 
Hinblick auf den Warmehaushalt ist das Verfahren unwirtschaft- 
lich, da die erforderliche Verdampfungswarrne bei jedern einzelnen 
Vorgang wieder als Kondensationswarme erscheint, die durch das 
Ktihlwasser abgefiihrt werden muR. Diese Mangel lassen sich ver- 
meiden, wenn man den Destillationskolben rnit einer Rektifizier- 
kolonne versieht. Durch die Verwendung von Kolonnen werden 
nur Zeit und Warme gespart, sondern auRerdeni die durch das 
Urnfullen bedingten Substanzverluste verrnieden. Aus wirtschaft- 
lichen Griinden werden diese Vorteile in der Technik schod lange 
ausgenutzt. Da in der Laboratoriumsarbeit wirtschaftliche Er- 
wagungen meist von untergeordneter Bedeutung sind, hat die 
Kolonnendestillation hier sehr spat FUR gefaRt. 

Erst als man bei der Losung neuer Aufgaben irn Zuge der Ent- 
wicklung der aliphatischen Chernie mit den bisherigen Arbeits- 
weisen keine befriedigenden Trennergebnisse mehr erzielte, wurde 
auch irn Laboratorium die Kolonnendestillation mehr beachtet. 
Diese Entwicklung setzte seit etwa 1930 vor allem von Arnerika 
ausgehend ein. Hier t ra t  zuerst in groBem Urnfange die Aufgabe 
auf, homologe, engsiedende Gemische - z. B. Kohlenwasserstoff- 
und lsotopengernische - in die einzelnen Kornponenten zu zer- 
legen. Die Notwendigkeit, rnit diesen Problernen fertig werden zu 
miissen, fbrderte die Entwicklung auRerordentlich. Seit dieser Zeit 
setzte eine planrnaRige Erforschung und Priifung der Apparate 
zur Kolonnendestillation irn Laboratoriurn ein. Richtungsweisend 
waren vor allem die zaklreichen und griindlichen Arbeiten von 
1) 6. Mittrilung: Ug. R. Schulfr  u. H. Sfage: Die Koloanendestillation irn Laboratorium, 

Grundlagen, Verfahren und Apparate. VDI-Forschungsheft 424, Berlin 1944. 
I. .Mitteilung: H. Stage 11. Of. R. Schiiltze: Die grundlegenden Arbeiten tiber Theorie, 

Apparate sowie Verfahren der Destillation und Rektifikation. VDI-Verlae, 
Berlin 1944. 
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W .  J. P ~ d b i e l n i a k ~ ) .  Auch vorher sind zurn Teil recht wirksarne 
Laboratoriurnskolonnen entwickelt worden. Diese Arbeiten sind 
aber nicht iiber einen kleinen Kreis hinaus bekannt geworden. 
Auf die groRe Bedeutung, die der Laboratoriumsrektifikation als 
Trennmethode zukommt, i'st schon lange vorher von E. Jantten3) 
hingewiesen worden, der seit der Mitte der zwanziger Jahre ver- 
sucht hat, diese Methode weiteren Kreisen zuganglich zu machen. 
Die Arbeiten wurden nicht gentigend beachtet, da zur Lbsung der 
damaligen Problerne irn allgerneinen die bisherigen Methoden und 
Apparate ausreichten. Die von E. Jantzen entwickelten Kolonnen 
fanden in Deutschland erst iiber den Urnweg uber Arnerika nach 
1930 die ihnen gebtihrende Beachtung. 

Die Entwicklung, die sich seit 1930 in  Amerika anbahnte, griff 
nach Deutschland erst sehr vie1 spater iiber. Festen FUR faBte sie 
erst, als sich die Erzeugung synthetischer Treibstoffe mit Beginn 
des Krieges voll entfaltete. Es ist daher nicht verwunderlich, daR 
die fur diese Zwecke entwickelten Apparaturen und Verfahren 
den meisten Chernikern unbekannt blieben, zumal die Hersteller- 
firmen infolge der kriegsbedingten Schwierigkeiten jeweils nur die 
einfachsten Modelle und auch dies? nur in geringen Stuckzahlen 
liefern konnten. 

Eine planm2Rige Zusarnmenarbeit der Fachleute, um zweck- 
entsprechende Laboratoriumskolonnen und deren Zubehorteile zu 
entwickeln und um die Grundlagen der Laboratoriumsrektifikation 
bekannt zu machen, setzte erst seit 1942 ein. Schon die ersten 
Arbeiten zeigten, daR, um den mannigfach auftretenden, unter- 
schiedlichen Destillationsproblernen zu genugen, sehr viele ver- 
schiedenartige Gesichtspunkte Beriicksichtigung finden rnussen. 
Es ist daher versthdlich,  daR bisher eine Vielzahl verschieden- 
artiger Kolonnenformen entwickelt wurden, deren Vor- und 
Nachteile bisher nur der Fachrnann erkennen konnte. 

Im Hinblick auf die allgerneine Bedeutung dieses Trennverfah- 
rens wird in der folgenden Arbeit versucht, diese vielen Kolonnen- 
arten nach vernunftigen Gesichtspunkten zu ordnen, damit auch 
der weniger Eingeweihte in der Lage ist, die fur seinen Zweck 
I) W. J .  Pudbfelnlak, Refiner natui. Gasoline Manufacturer 8, Nr. 3, 55/60 [19?9]. 

Oil Gas 1. 38, Nr. 21 l61/66 [1928]. 
Oil Gas 3. 30, Nr. 46 G8/6Q, 119 [1031]. 
Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. 3, 177/88 [1931]; 5, 119/25, 135/42, 172/78 [1933!; 
rg, 639/45 [I9411 und weitere Arbeiten. 

3 E. Jonfzen, diese Ztschr. A 36, 592 [l923]; 39, 675 [1926]. 
Cheniiker-Ztg. 50, 419 119261. 
Dechema-Monographie Nr. 48, Verlag Chemie, Berlin 1932. 
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edorderliche, beste Destillationsapparatur auszuwlhlen. Voraus= 
setzung hierftir ist aber, da6 man die verschiedenen Mbglichkeiten 
In konstruktiver und verfahrenstechnische.r Hinsicht kennt ; sie 
sollen in der vorliegenden Arbeit vermittelt werden. Wahrend im 
ersten Teil die konstruktiven Gesichtspunkte behandelt werden, 
finden im zweiten und dritten Abschnitt die verfahrenstechnischen 
Belange, die ftir den Einsatz und die Auswahl der Kolonnenappa- 
ratur ma6gebend sind, Beriicksichtigung. In zwei weiteren Ar- 
beiten wird die Frage der Regelung, also insbesondere der Heizung, 
RUcklauferzeugung und Fahrweise, sowie der Berechnung und des 
Entwurfs von Laboratoriumskolonnen aufgegriffen. 

Die konstruktiben Eigenschaften der Kolonnen 
zur Laboratoriumsdestillation 

verschiedene Kolonnentypen unter~cheiden*)~): 
1. Fiillktlrper- oder Benetzungskolonnen, 
2. Boden- oder Sprudelkolonnen, 
3. SprUhkolonnen. 

Ebenso wie in der Technik so lassen sich auch im Laboratorium 

Zu den F i i l l k b r p e r k o l o n n e n  zahlen alle diejenigen Typen, 
in denen ein zusammenhangender Flassigkeitsfilm sich a n  einem 
zusammenhangenden Gasstrom vorbei bewegt. Dieser Kolonnen- 
art gehbren also nicht nur die mit ,,Ftillkbrpern" gefUllten Destil- 
lationsrohre an, sondern auch die ungefUllten Destillationskolonnen 
und die Trennsaulen mit Spiralen oder Bhnlichen Kbrpern. Sie 
unterscheiden sich lediglich dadurch, daR bei ihnen der FIPssig- 
keitsfilm und damit auch die Austauschflache verschieden gro6 
ausgebildet sind. Je kleiner die Austauschflache bei gleicher Aus- 
bildung der Grenzwiderstande ausfallt, desto geringer ist damit 
auch die Wirksamkeit der Saule. 

Bei den tiblichen B o d e n k o l o n n e n  werden die auf den ein- 
zelnen Bbden anstehenden und nur durch Ablaufrohre miteinander 
verbundenen Fliissigkeitsschichten von einem unzusammenhan- 
genden Gasstrom, also von einzelnen Gasblasen, durchperlt. 

Die beiden Phasen lassen sich auch dadurch in innigen Yontakt 
bringen, daR man die Fliissigkeit sehr fein - am besten als Aerosol - in dem Dampfstrom zerteilt. Das geschieht in den Spr t ih-  
kolonnen.  Der zusammenhangende Gasstrom wird in diesem 
Falle von unzusammenhlngenden Fltissigkeitsteilchen durchsetzt. 
Fiillkllrper- oder Benetzungskolonnen 

Nach der GrBBe des Fliissigkeitsfilms und der Art der Ffillung 
lassen sich hier die folgenden Typen unterscheiden: 

1. UngefUllte Destillationskolonnen, 
2. Spiralkolonnen, 
3. Kolonnen mit Schuttftillungen (Ftillktlrpern), 
4. Kolonnen mit Drahteinbauten. 

Ungeft i l l te  D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e n .  In dem glatten, ge- 
raden Destillationsrohr ist die Phasengrenzflache und dement- 
sprechend auch der Trenneffekt am kleinstene). Mit sinkender 
Destillationsgeschwindigkeit ninltnt bei gleichbleibendem Rack- 
laufverhaltnis nach den Ergebnissen von Rose)) die Wirksamkeit 
dieses Kolonnentyps bedeutend zu. Da der Sauleninhalt - wie 
bei allen ungeftillten Kolonnen - klein ist, wirken sich Betriebs- 
schwankungen sofort auf den Destillatidnsverlauf aud). Der-Kugel- 
aufsatz nach Wurtzs), Bild 1, ist entsprechend der grb6eren Ober- 
flache wirksamer als das glatte Rohr, hat aber auch einen grB6eren 
SauleninhaltlO). Wahlt man statt der Kugel- die Birnenform nach 
Young"), Bild 1, so wird der Saulenhhalt dadurch wieder ver- 
kleinert. Yugel- und Birnenkolonnen werden vor allem zur Destil- 
lation schaumender Flussigkeiten benutzt. Auch in der von Vfgreux 
angegebenen Yolonnenforml*), Bild 1 , wird wahrend der Destil- 
lation weniger Flussigkeit festgehalten als im Kugelaufsatz. Bei 
der Kolonne nach Vigreux ist das Destillationsrohr abwechselnd 
mit schrag nach unten gerichteten und geraden Einstichen ring- 
fbimig versehen. Die wirksame Oberflache ist hier grb6er als in 
dem Kugelaufsatz. 
') E. Jantun: Das fraktlonierte Destillleren urid das fraktlonierte Vertellen als Methoden 

zur Trrnnung von Stoffgemischeh Dechema-Monographie Nr. 48, Vei lag Chemle, 
Berlin 1932, S. 11/12. 

I )  C. v. RWunkrg: Einfache und fraktloniertl! Destlllatlnn In Theorle und Praxis. Selbst 
verlag Schimmel & Co., Miltitz be1 Leipzlg (Steackmann, Leipig), 1823, S. 6JJff. 

3 S. Young u. W. PraN: Theorie und Praxis der Lkstillation. Verlag Springer, Berlin 

') A. Rose, Industr. Engng. Chem., ind. Edit. 28, 1210112 119361. 
1932, S. 14Pff. 

- -  
") Siehe Anm. I .  
*) A. WuN, Ann. Chimie et Physique ( i l l )  42, 129 [ l W ] .  

I* Siehe Anm. 6, S. 152/53. 
111 Siehe Anm. 6 S. 153/51; I. chem. SOC. (London) 75, 679/710 [l899]. 

'9 h Vigreux, Ann. Falriflcat. Pr&des j r ,  26/28 [1938J. weitere Schrifttumshinwelse 
alehe cintcr: H. S l a p  11. fig. R. Schullu: Die grundlegenden Arbeiten Uber Theoric, 
Apparate snwie Vertahrcn dcr Destillation iind RektiEkation. Eine Zusammenbtelliing 
des Schrifttums aus den Jahrcn 1929 bls 1844. VDI-Verlag k r l i n  1044 S.BGtl7. 
Auf diese Zusammenstellung wird noch puf lger  hingewiesen) werden. Wi; benuiien 
dethalb hier die AbkUrzung ,,Lit. S. . . . 

. K. Simons'u. E. C. Wigner J. cheni. Educar. 9 122/41 [1932J. 
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Bild 1 
Ungefililte Kolonnen mit verschiedenen Wandformen 

a Wurkscher Kugelaufsatz. b Blrnenkolonne nach Young, c Vigreux-Kolonne 

Die Austauschflache lB6t sich dadurch vergrbt3ern, da6 man 
Dampf und Flllssigkeit im Gegenstrom durch zwei oder mehrere 
konzentrische Rohre ftihrt. Fur die Wirksamkeit dieser sowie auch 
der spater zu besprechenden Mehrfach-Spiralrohr-Kolonnen nach 
Pranschke und Dreseherl8) ist es entscheidend, da6 der RUcklauf 
tiber alle Rohre gleichmafiig verteilt wird. Hierauf wird von 
Brederlo~~4) und B a i l e p )  besonders hingewiesen. Dadurch werden 
an die Genauigkeit der Herstellung der Kolonnen gro6e Anforde- 
rungen gestellt. Wie Kuhn und RyfleP) gezeigt haben, ist die 
Wirksamkeit einer Kolonne aus zwei konzentrischen Rohren, 
Bild 2, von denen das innere oben und unten zugeschmolzen ist, 
urn so grbaer, je kleiner der Abstand beider Rohre und je grb6er 
der Durchmesser des inneren Rohres ist. Sie geben fiir eine der- 
artige Kolonne von 200 cm Lsnge, 4 mm Abstand der beiden 
Rohre und 40 mm Durchmesser des inneren Rohres eine Wirksam- 
keit von Uber 200 Trennstufen17) an. Die von Selker, Burk und 
Lonkeha18) vorgeschlagene Konstruktion nach Bild 3 zeigt bei 

Bild 2 und 3 
Kolonnen mit konzemrischen Rohren 

Bild 2 (links) 
Kolonne nach Kuhn iind RyW 

a Aukres  Rohr (4.8 cm Dmr.) e Kilhlwasseraustritt 
b lnneres Rohr (4 cm Dmr.) f Vakuummantel 
c Kilhlkopf g Zur Vakuumpumpe 
d Kilhlwsrsereintrltt 

Bild 3 (rechts) 
Yolonne Mch Sdkcr, Eurk und Lankelma 

a bis d Konzentrlsche Rohre 
e Vakuumieitung mit Vakuummantel 
f Luftmantel 
g Kolonnenheizung 
h lsoliermasse 
I Thermometer zur Messung der Manteltemperatur 
k DewargefaB 
1 Olaawolle zur Lagerung des Kolbens Im DewargefM 
m Kontaktmanometcr zur Messung des Kolonnendruckes 
n KontaktanschluB tum Relais ziir Steuerung der Verdampfungsgeschwindigkeit 
o Kiihler im Kolonnenkoaf 
p Thermoelement im Kolinncnkopf 
q Entladungsrohr zur Kontrolle des Vakuiims im Vakuummantel 

Brnunkohle-Benrin AO. (Erf.: PranschC Drescher), D. R. P. 724401 Ki. 42 I, 23. 2. 
1940. 

la) 1. Bredtrlow: Cber die Verwendbarkrit der Vakiiiiindestillation im Laboratoriiini. 
Diplomarheit T. H.-Braunschweig 1943. 

I' A. J .  Eailcy,' Industr. Emnp. Chem., anaiyt. Edit. 13, 487/91 119411. 
W. Kuhn u. K. Ryfld, Helv. chim. Acta 36, 1693,1721 11943J. 
Dle Definition der ,,Trennstufe" wird von den Autoren der unter Anm. 16 genannten 
Arbeit auf S. 1694ff. gegeben: sie unterqchcldet sich von dem Begrlff den theoretischen 
Rodens. Siche auch: W .  Kuhn Helv. chlm. Acta 25 252/95 Il942]. 

lo) .W. L. S d k ,  R. E. Burku. H. 'P. Lankelma, Industr. kngng. Chem., anaiyt. edit. IS, 
3521% [IWO]. 
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einer Unge  von 150 cm eine Wirksamkeit von ungefahr 97 theore- 
tischen BUden, wenn sie mit 194 cm*/h belastet wird. Die Kolonne 
enthllt vier konzentrische Rohre a bis d, von denen das innere 
geschlossen ist ; auf diese Weise sol1 die Rticklauffltissigkeit gleich- 
mlSig verteilt werden. Auch der Hahnsche Aufsatz, dessen ur- 
spriingliche Form in Bild 5 gezeigt wird*B), die temperierte Kolonne 
nach Rosanofl und MitarbeiteP), sowie der Scheibenaufsatz nach 
Young'l) und die Mikroko- 
lonne nach Cra ip) ,  die in 
Bild 4 dargestellt ist, sind 
nach diesem Grundsatz ent- 
wickelt worden. 

Die Kolonnen nach Pi- 
chardzs), GolodetPd), Widmerzs) 
und KoeppeP), Bild 6 bis 9, 
bestehen aus zwei oder mehr 
konzentrischen Rohren, von 
denen jeweils das zweite, 
vierte usw. Rohr untensiphon- 
artig verschlossen ist iind oben 
UIcher enthllt, damit der Kolonne nach Craig 

Bild 4 und 5 
Kolonnen nlit konzentrischen Rohren 

Bild 4 (links) 

auSen aufsteigende Dampf ztir 
Kolonnenmitte und dann in 

- Bild 5 (rechts) 
Kolonne nach Hahn 

den Ktihler geleitet werden kann. Die Wirksamkeit dieser Kolonnen 
sol1 der Unge  des Dampfweges entsprechen, also ein Vielfaches 
der Wirksamkeit einer einfachen Kolonne betragenee). Aus theore- 
tischen Erwagungen ist dies jedoch unmbglich. 

stromprinzips ist ebenfalls verletzt. Die Verhaltnisse liegen 
hier ahnlich wie bei dem Aufsatz nach Glinsky*B)(vgl. Bild 19), 
der dem Le Bel-Henninger-Aufsatz*e) (vgl. Bild 25) aus dem 
gleichen Grunde unterlegen ists0). 

Bei kleineren Yolonnen dieser Art, so z. B. bei dem im orga- 
nischen Laboratorium vie1 gebrauchten Widmer-Aufsatz nach 
Bild 8 von etwa 20 cm Lange, sind die Ktihleinflusse von oben 
und unten gro6 genug, so daS sich auch in dem inneren mit einer 
Spirale geftillten Teil ein Rticklauf bildet, der nicht durch die 
tiberschtissige Wiirme der luSeren Rohre wieder verdampft werden 
kann. Werden lange Kolonnen nach diesem Prinzip gebaut, so mu6 
sich zwangslaufig der Siphon entleeren; der aufsteigende Dampf 
gelangt dann direkt in den mittleren Kolonnenteilal). Damit ent- 
fiillt jede Trennwirkung der auBeren Rohre. Sie bewirken jetzt 
nur eine VergrbBerung des Sguleninhaltes**). 

Zu den ungeftillten Destillationsrohren geh6ren auch die Spiral- 
rohr-Kolonnen, deren wesentlicher Bestandteil ein spiralig ge- 
wickeltes Glasrohr ist. Diese Kolonnenart ist von Brownaa), Eken- 
bergu) und Berlemontsc) zuerst benutzt worden und spiiter von 
J a n t ~ e n * ~ ) ~ ~ ) ,  Davisa), WusfroWB), Koch und Hilberuth4o)'1), sowie 
Shepherd") zu gro6er Vollkommenheit entwickelt worden. Da sie 
sich nur in Einzelheiten unterscheiden, wird als Typ nur die 
Konstruktion nach Koch und Hilberaih in Bild 10 gezeigt. Bei 
4 cm innerem Windungsdurchmesser und 80 cm Llnge der Spirale 
benlitigt man 4 bis 6 m Rohr von 5 bis 6 mm innerem Durch- 
messer je nach der Ganghahe der Windungen. Die Ganghohe 

Bild 6 RJd 7 Bild '8 Rild 6 
Yr4onne IWmne BirektiRkator Kwppl-Koionne 

nach P&h& &inch Widmer nach Golodttz 
Bild ti bis 9 

Kolonnen mit syphonartigcm VerschJiiO 

Als grundsatzliche Fehler sind fest~ustellen'~): 
Durch die hBhere Gleichgewichtstemperatur des Gemischs 
im BuSeren Mantelrohr wird das Gemlsch in den inneren 
Rohren tiberhitzt, so daS sich das Gleichgewicht zwischen 
Dampf und Kondensat nicht einstellen kann. 
Aber nicht nur die Kontinuitlt des Energie-, sondern auch 
die des stofflichen Austausches ist bei dieser Anordnung 
gestBrt: In den Rohren, in denen der Dampf abwarts geftihrt 
wird, bewegen sich Dampf und Fltissigkeit im Gleichstrom 
zueinander. Das widerspricht dem for die Trennwirkung 
entscheidenden Grundsatz der Gegenstromftihrung. 
SchlieSlich wird die Gleichgewichtseinstellung dadurch ge- 
start, da6 durch jeden Siphon Kondensat in den Destil- 
lationskolben zurffckgeftihrt wird. Das Kondensat breitet 
sich also nicht ruckllufig zum Dampfweg Uber die vorauf- 
gehenden Rohre aus. Der Kontinuitatsgrundsatz des Gegen- 

Rild I 0  
Soiralrohrkolonne far tiefe Tcmperatiireii nach Kor/r und Hilberalli 

I Oesamtapparatur 
I 1  TemperaturmeErohr 
I II Anordnung der Biiretten I zum Auffangen gasf6rmiger Destillatproben 
a Yolbenhelni c Vorlage fur PlOsslgkeiten 
b Heirline fOrnfien Uolonnenmantel f Vorlage far Oase 
c Vakuummantel p NiveaugeflE fOr I 
d lsdiennasse 

wlhlt man nach der Viscositat und der Oberflachenspannung der 
zu aestillierenden Komponenten. Je weniger viscos und Je geringer 
die Oberfllchenspannung des Gemischs bei seiner Siedetemperitur 
ist, desto kleiner kann die Ganghlihe der Spirale sein, um so llnger 
IS 0 Glfnsky Llebigs Ann. Chem. r75 351/82 [l8751. 

m) Slehe Anm. Nr. 6 S. 166. 
*I) A. Hanak 2. Uniers. Lebensmittel 70, 394/402 119351. 
3:) Unter ,,dideninhalt" veretehen wir die alleln In der Tiennsaule wahrend der Destll- 

") P. D. Brown J. chem. SOC. (Londnn) 39. 517ff [1881]. 

"1 Q. Bnlcmonf. Bull. Soc. Chim. (111) 1.7. 674175 118951: J. SOC. chem. Ind. r4, 821 

A. Lr hd u. A. Ifcnningcr, Ber.htsch. chem. Ges. 7, 1084/87 118751. 

latlon arbeitende Substsnzmenge. Slehe hlerllber auch Anm. 27. 

M. Elunkq,'Chemiker-Ztg. 16, 958,W 118921. 

I*) A. Hahn, Ber. dtsch. chem. Ges. 43 410/23 [l910]. 
M. A. Rosanoflu. C .  W. Bacon, J. A&. chem. SOC. F, 301/7 [l915]; M. A. R o m f  
11. J. F. W. Schulu . Amer. chem. SOC. 3, 1072ff. [l915]. 

") L. Craft ,  Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. 8, 219/#) [l935]; 9, 41/43 [1837]. 
") 0. Pichard Ann. Sci. agronom. franc. &rangere 4$,  358/6l 11931. 
") A Gdodtk: Chem. lnduFtrie 3.5, lOZ/OS, 141/45 [l9l2]; siehe auch Anm. 5, S. 710/15. 
"J 0. Wfdmr .  ttlv. chim. Acta. 7. 59/61 119241. 

Siehe linter Anm. 0: d . 151/52. a71 Slehe-Anm. Nr. 4. S. 55 ff.  

J a j  t. i(ocppcr; Or 11. Kohle Rtioidtm'36 9416 1 1 ~ 4 0 1 .  
") 0. R. Schulfu u. H. Staic: Die Kolonnbnc(rstillation im Laboratorlum. Orundlagen, 

Verfahren und Ap arate. VDI-Forschungsheft p 4 ,  Rerlln 1944 S. 13. 
H. Stage: Die Uofonnendestiilation im Laboratorium. Orundl.&n, Verfahren und 
Apprate. Dissertation T. H. Braitnwhweig 1943. 

. .  . . . .  
' (lS951. . 

anlun, dlese Ztschr. A. 36, 592 [19L3]; 39, 675 [1926]; Chemiker-Ztg. 50, 419 
1: siehe auch Anm. 4. S. 55/58. 9 I1 

fi.- S. Davfs, Indbstr. Engng. Chem., analyt. Fdit. I, 61/64 [19Z9]. 
IS) W. Wustrow 2. analyt. Chem. rod 305/0(1 119371. 
'01 H. Kmh u. h- HIIbcrafh. Brennstofi-Chem 21. 197/203 119401: F. HIlkr8Ih: Unter- 
' suchunpn abcr die Zitiammcnastzung des sjmtheilcchin Benzins aus Uohlenoxyd 

und Wasnrstaff und die FignUng seiner Monooleflne z!Ir Heratellung von Schmier- 
Wen. Diss. Universitat Kiel 1940. 

' 8 )  P. HUbcrafh, 01 u. Kohle 39,875/80 !1943]; Techn. Mitt. Haus d. Tcchn., Essen 36, 
97/lOO [lW31. 

' 3  M. ShtpherU, J. Res. net. Bur. Stnndards 26, 227/44 [l94l]. 
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wird damit bei gegebener Spiraliange das Austauschrohr. Wie bei 
allen ungefallten Kolonnen 1st der Siuieninhait gerlng. Aus dem 
gleichen Grunde erzlelt man mit Splralrohrkoionnen nur bei ge- 
ringen Dampfgeschwindigkeiten gute Ergebnisse 

Die Durchsatzmenge der SpiralrohrzKolonnen lB6t sich da- 
durch stelgern, da6 man das Destillationsrohr in mehrere parallel 
zueinander liegende Spiralrohre gleicher U n g e  aufteilt. Der 
Wunsch, grbt3ere Mengen in annehmbaren Zeiten durchzusetzen, 
macht es verstgndlich, da6 gerade derartige Modelle besonders 
haufig in den Betriebslaboratorien der lndustrie gefunden werden. 
Eine solche Kolonne mit drei umeinander gewundenen Spiralen 
haben sich Pranschke und Drescher schotzen IzwsencB). Nach den 
eindeutigen Ergebnissen unseres Laboratociums bewahren sich 
derartige Drei- und Vierfach-Spiralrohr-Kolonnen nicht. Die ein- 
fachen Spiralrohr-Kolonnen sind ihnen an Wirksamkeit betrilcht- 
lich Oberlegen"). Wie schon an anderer Stelle erwilhnt worden ist, 
hilngt auch be1 den Mehrfach-Spiralrohr-Kolonnen die Wirksam- 
keit zu einem grol3en Tell von der gleichmil6igen Flossigkeits- 
verteilung Ober die einzeinen Rohre ab, die offenbar im allgemeinen 
nicht gewahrleistet 1st. 

Spi ra lkolonnen .  Von den Spiralrohrlulen kommt man 
zwangslilufig zu den Kolonnen, die als Folikbrper eine Spirale 
oder einen spiralig umwickelten Stab enthalten. In beiden Fallen 
berahrt die Kolonnenfallung die Koionnenwand, so da6 sich der 
im Aufsatz bildende Racklauf auf einem spiralfbrmigen Wege 
nach unten bewegt. Sie sind eigentlich nichts anderes als Spiralrohr- 
Kolonnen mit einem sehr kleinen Windungsdurchmesser. Da der 
Rohrdurchmesser dieser Kolonnen meist noch kleiner als der der 
Spiralrohr-Kolonnen gewahlt wird, ist die Durchtrittsfkhe for 
den aufsteigcnden Dampf und die herabflie6ende FlOssigkeit sehr 
vie1 kleiner als bei den oben besprochenen Kolonnen. Aus diesem 
Ontnde vertragen sie auch nur elne entsprechend geringe Be- 
lastung, haben dafor aber auch einen kleineren Siluleninhalt. 

Dieser Typ 1st zuerst von S. F. DuponU) beschrieben worden. 
Da die Kolonne nicht besonders isoliert ist, wird infolge partieiler 
Kondensation die Flassigkeits- und Dampfrnenge nach oben hin 
geringer; dies berocksichtigt S. F. Dufloh durch Verwendung einer 
Progressivsplraie, d. h. einer Spirale, deren Ganghbhe nach oben 
hin abnimmt, Bild 1 1 .  Von M i l l e e )  stammt ein Verfahren zur 
Herstellung derartiger Spiralen. A. F. Dufton gibt schon 1921 a?, 
daf3 die Wirksamkeit anderer Kplonnentypen, z. B. von Follkbrper- - 
und hdenkolonnen grb6er 1st als die der Spiralkoionnen"). Ebenso 
wie be1 dem glatten Aufsatzrohr lassen sich auch hier nur be1 iang- 
samen Verdampfungsgeschwindigkeiten befriedigende Ergebnisse 
erzielen. Dieser Kolonnentyp 1st inzwischen in zahlreichen Arbeiten 
vor allem in Bezug alif die Wirksamkeit untereucht wordene). So 
geben Baker, Barkenbus und Rowelf**) far die Spiralkolonne nach 
Podbielniak einen Bodenwert von 13 cm an. Nach Midgley'o) la6t 
sich die Wirksamkeit der Spiralkolonnen vergrulern, wenn man 
die Spirale mit einem Carbonmdum-Uberzug versieht. Ebrey und 
Engefderb1) haben zur Trennung gasfbniger Kohlenwasserstoffe ' 

eine derartige Spiralkolonne benutzt. 

Der Wldmer-Aufsatz**), Bild 8, und die Koeppel-Koionne"), 
Bild9, stellen eine Kombination des Birektifikators nach Golode@*), 
Bild 8, bzw. der Koionne nach Pl&urd'*), Bild 6, mit der @/ton- 
Spirale-) dar. Im au6eren Rohr soil ahnlich wle beim Birektifikator 
eine Vorfraktionierung stattfinden. Auf die Wngel, die dieser 
Konstruktion anhaften, ist schon oben hlngewiesen worden. Die 
Oberdchtlichkeit des Aufbaus und der relativ geringe Sauleninhalt 
3 Slche Anm. 13. 
u, Slehe Anm. 14. 
") S. F. D?c/lun, J. Soc. chcm. Ind, Chm.  & Ind. 38, 45/46T. 110191. 
") 0. Milla, Boll. S.oc. chlm. Belglque 43, 279/86 (19341. 
") A. P. Duftmr. J. chm. Soc. (London) rip, I I ,  IeRSpl [IeZl]. 
9 Wcitere Zltnte slehe Llt. S. 67/68. 
'9 R. H. Bnkcr, Ch. Bmkenhus u. C. A. RamU,  Industr. Engng. Chem. anrlyt. Edit. 

I.?, 468/71 (1940). 
3 Th. Mldglty, Industr. Engng. Chem., a r l y t .  Edlt. I, 86 [1928]. 
'8) 0.0. f3rr.v U. C. H. Pqdder, Industr. Engtlq. Chem. Ind. Edlt 13, 1033/35 [1931]. 
9 Slebe Anm. 25. 
'3 Slehc Anm. 26. 
") S l c k  Anm. 2.1. 
*') Slehe Anm. 23. 
'*) Slehe Anm. 45. 

der Wfdmrr-Kolonne erklaren die gro0e Verbreitung, die d i e m  
Typ bis in die letzte Zeit gefunden hat, obwohl der Wirkungsgrad 
auberordentllch gering 1st. h i d e r  wird in zahlreichen neueren 
Arbeiten noch immer die Anwendung der Wldmcr-Kolonne emp- 
fohlen"), 69). Nur a n  wenigen Stellen finden rich Hinweise auf 
ihre Nachteilem), @I), a). 

K o l o n n e n  mi t  SchClt t f l l i lungen (Fol lkbrpern) .  Die 
Laboratoriumskoionnen mit FOllkbrpern d n d  direkt in Anlehnung 
an die entsprechenden technischen Kolonnen entwickelt worden. 
Die erste technische FOllkbrperkoionne hat Robert Ilges 1873 ge- 
baut"). Nur wenige Jahre spilter hat Hempel'') diesen Oedanken 
auf Laboratorlumskolonnen flbertragen; als FOllkbrper benutzte 
er Olasperlen. 

Die OrbSe der Phasenaustauschflache einer FullkbrperSule 
und damit ihre Wirksamkeit hilngt von der .@stalt der Follkbrper 
und der Koionnenwand ab. Sie solien so beschaffen sein, da6 sich 
der ROcklauf und der aufsteigende Darnpf glekhmllig Ober die 

Kolonnenlange und Ober den Querschnitt hin verteiien. 
Be1 glatter Siuienwand sind die a n  die Wand anlie- 
genden FOllkbrper ziemlich regelrMMg gelagertu). 
Hierdurch wird der Racklauf, der einmal an die 
Koionnenwand gelangt ist, nicht wieder mr Kolonnen- 
mitte befbrdert. Bei einer oben gleichmligen Ver- 
teilung der Flossigkeit aber den Silulenquerschnitt 
sammelt sich mit zunehmender Rieselhbhe der Rack- 
lauf bevorzugt am Rande an"); diese Erscheinung 
bezeichnet man ais die ,,Randgilngigkeit" des Rack- 
laufp). Wahrend nun die FlOssigkeit bevorzugt am 
Rande herunterflielt, wird der Dampf besonders in 
der Mitte hochsteigen, da  er hier den geringsten 
Widerstand findet. Dampf und Flnssigkeit kbnnen 
also nur ungenogend in Austausch miteinander kom- 
men. Dieser Fehler wirkt sich um so mehr aug, je 
grb8er der Durchmesser von Koionne und FOllkbrper 
jet"). Bei Laboratoriumskolonnen von 20 mm Durch- 
messer und weniger kann sich im allgemeinen nicht 
das for technische Kolonnen typische Vertellungsprofil 
des ROcklaufs ausbilden. In 3olchen Kolonnen wird 
die Flossigkeit tiber den Querschnitt ziemlich gleich- 
ma6ig verteilt sein. Mit steigendem Kolonnendurch- 
messer nahern sich die Verhgltnisse denen in tech- 
nischen Kolonnen. In te'chnischen Kolonnensucht man 
diesen Fehler durch besondere Schattverfahren'*) oder 
durch den Einbau von Verteilungsbbden'o) zu beheben, 

in Laboratoriumskolonnen durch eine besondere Ausbildung der 
Kolonnenwand sowie der FOlikbrperform und -grb6e. Nach den Un- 
tersuchungen von Sf,ifrmann'l) hat sich for  halbtechnische Kolonnen 
rnit einem Siulendurchmesser von etwa 80 mm der Einbau von 
schmalen Verteilungsringen nach Bild 12 sehr bewilhrt. Diese 
Trichterbleche haben die halbe Breite eines FUiikbrpers und sind 
in Abstanden, die ISrnal und mehr als die FiillkOrperlange be- 
tragen, an der Kolonnenwand angebracht. Eine unregelmil0ige 
Lagerung der Ftillkbrper und damit eine bessere Verteilung der 
FlOssigkeit Ober den Querschnitt soil auch durch die Ausbildung 
der Kolonnenwand nach Grosse-Oefringhaus.'*) erreicht werden. 

Kd%&lAh 
D U ~ I  mlt 
Roqreulv- 

Bplrde 

~ 

'3'0. Atde u. E. K W ,  01 u. Kohle. p, [ lW].  
' 3  K. Bernhoua: Elnfilhru In dle organlsch chemlack bboretorlurnstechnlk Vcrhg 

'3 L. 0 & m m  u. H. Wlrlrmd: Dle Rsxlc den  organlKhen Chemlkers. 23. Aufi. Verlag 

") 0. Ducr&nt, Rev. chlm. Ind. monlt. Scl. Qucmevllle 4 4  292/99 (19371. 
*I )  Slche Anm. 27. 
'3 A. A. Mdon: laboratory technic In organic chcmlrtry. Verlog McGraw Hill, New 

"1 Slehe Anm.6. S.683. 

Springer, Wien 1 ~ 2 ,  s%. 
W. de Oruyter, Bcrlln und Lelptlp 19i2, S. IS. 

York und London 1828, S. Iu. 

uj W. Hempel, Z. ms~yt .  C k m .  no, ~02103 [IWI. 
3 0. H. Sllhwln: Ltlrtungadel rune von FPllkdrperaulen durch new Wandformen. 

Dln. Unlveriltlt Mmburb!. &7, S. 117. 
") E. UirsEhbm: Dcr(lllIcr-&d Rckldrlertechnlk. Verlag Sprlngcr, Berlln 1640, S. 243. 
") Skhe Anm.60, S.247 Anm. I .  
3 Siche Anm. IS. S. 490. 
'3 Ut. 8. elm. 
'*) Slehc Anm. 60, S. 244. 
'I) Slehc Anm. 65, S. I Iff. 
'3  H. M u r a  u. H. Orosse4Mrlngllnnr Brenmtofl-Chcm. 19, 437i3Y 119381. 

01 u. Kohlc, Erdbl u. Teer IS, SQl/sCO [19391. 
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GfOSSe-OctflRghUu8 versieht das Destiliationsrohr von 22 mm Durch- 
messer in 3 cm Abstand mit ringfbrmigen Einschnllrungen von 
2 mm Tiefe"), Biid 13. Da bis zu einem gewissen Kolonnendurch- 
messer die Fiassigkeit unabhangig von der Rieselhbhe ziemlich 
gleichmii6ig aber den Querschnitt verteiit ist, erhebt sich die 
Frage, von welchem Kolonnendurchmesser ab man mit der Wand- 
form nach Grosse-Oefrfnghaus bessere Ergebnisse erzielt als mit 
giatter Kolonnenwand. Das AusmaS des Efnfluws, das solche 
und ahniiche Fonngebungen auf die Wirksamkeit ausaben, wird 
zur Zeit noch von uns untersucht. 

MW I? (links) 
Kolom ouh S~~~~I I I IUUI  

Biid 13 (rerhts) 
Kolonm IUUII Qrtw-Wr&@am 

Biid 12 und 13 
Wandfamen Yon FPIUr8rperkolmen 

In besonderem MaSe wird die Filmbildung durch d i e  OrbSe, 
Art und Form der Failkbrper beeinfluSt. Damit der Racklaut 
sich als danner Film Uber die Ffllikbrper ausbreitet und nkht in 
Form von Fiassigkeitsstrbmen nach unten fliest, darf das Ver- 
haltnis von Koionnen- zu Failk6rperdurchmesser nicht zu klein 
gewahit werden. Kfrschbaum und WeimannT*), geben far tech- 
nische Kolonnen das Mindestverhaltnis mit 10: 1 und als Durch- 
schnittswert das Verhaltnis 20: 1 an. w. F l s c k P )  schiagt neuer- 
dings sogar den Wert 40: 1 vor. Nach unseren Ergebnissen gelten 
diese Bedingungen in gleicher Weise auch far Laboratoriums- 
kolonnen.. Man darf allerdings das Verhtlitnis auch nicht zu grol, 
d. h. die FnllkOrper zu kiein, wghlen, weil sonst der StrOmungs- 
widerstand and damit der Druckverlust so gr0S wird, da6 zu 
wenig durchgesetzt werden kann. Die Laboratoriumskolonnen 
haben im allgemeinen einen Durchmesser von 20 bis 30 mm. Die 
Falikbrper sollen also mbglichst kleiner als 2-3 mm in Unge 
und Breite sein. Die Ubiichen Failkbrper far Laboratoriumszwecke, 
Raschigringe, Glasperien oder eingangige Wendel aus Glas bzw. 
Porzeilan iassen sich nur sehr schwer kieiner als 4 mm hersteilen 
und haben im aiigemeinen erne Unge von 5 bis 6 mm. Sie sind 
also far Laboratoriumszwecke vie1 zu groh Far den Bodenwert 
einer solchen Kolonne erhBlt man nach unseren Versuchenn) tm 
gonstigsten Falle etwa 4cm. Werdfn Wendel aus V2A- oder 
Stahldraht in richtiger Dimensionierung benutzt, sog. ,,Braun- 
schweiger Wendel"7a), so lassen sich Bodenwerte von weniger als 
1,5 cm erzieienm). 

Die Fonn der Ftkllkbrper mu6 so gewahlt werden, da6 far 
gleiche Betriebsbedingu,ngen, wie z. B. Druckverlust und Fiim- 
dicke, die gr86te Austauschwche erzielt wird. Far ~ technische 
Kolonnen sind die mannigfaitigsten WilkOrperarten vorgeschlagen 
worden, von denen die meisten wcgen des hohen Hersteilungs- 
preises nur far ausgewahlte Zwecke Verwendung finden kbnnen. 
") Siehe Anm. 27, 8. 
") Slehe Anm. 66, S. 243, 247. 
'*) M. Wefmann: Unterruchungen Qkr die RektldlPtien in F0likOrpenllulen. Bcih. 

2. Ver. dtxh. Chemiker; Auuug: Chem. Pabrik 6, 41 1/13 (19331. 
'9 Nach einer prlvaten, bisher unver8Nentlichten Mittellung von Herrn Direktm W .  PI- 

=her (Get. f. Teervennrtung, Dulsbu~MeiCrlch). 
") Dirc  Venuche sind in unserem Laboratorlum Im Prahjahr lQ44 von Herrn Acko- 

m a n  Im Rahmen einer Diplomarkit durchgcfohrt muden. Es ilnd dreizehn ver- 
schiedene FUilkOrperarten a d  die Abhangigkeit der Wirksamkeit von der Belastung 
untermht worden. uber die Ergebnisc diecr Arkit krlchtete Herr Prof. Og. R. 
S W z c  auf der Apparatebautagung in Ettiingen am 25.9.1947. 

'3 Die ,,Braunschmiger Wendel" werden aua VZA- oder Stahldraht von 0,U mm Dmr. 
gewlckelt. Der Windungtdurchmerser und die ldnge betragen 2 mm, wok1  slch d k  
Windungen berahren. Die Heratellung hat die Plrma A. Pfeiffcr in Wetzhr P k r -  
nommen. 9 Siehe Anm. 77, blther unver8~entliebt. 

Am hilufigsten werden auch heute noch Ringe nach Raschfp), 
PrymS1) und tessfn$*), sowie Sattelkerper nach Ber@s) benutzt. 
Porbses SchClttgut eignet sich nicht ais Fallmaterial, da die auf- 
gesogene Flassigkeit infolge der starken Kapillarwirkung nicht 
oder nur iangsam am Austausch teilnimmt. Wahrend die Technik 
aus Grllnden der Wirtschaftlichkeit hauptdchlich einfache Fall- 
kbrper verwendet, kommen einfache Ftiiikdrper far Laboratoriums- 
kolonnen vornehmlich wegen der kleinen Dimensionen in Betracht. 
AuSer den in der Technik gebrauchlichen verwendet man hier 
noch Glaskugeln [matt. oder poliertM], Wendelstacke aus Giasu), 
"), "), a), 6*) oder MetalPo), *I), "), Metallketten und Kettenglie- 
deF), u),*6) sowie Drahtfailkbrper besonderer Formgebunp), von 
denen in Bild 14 eine Anzahl wiedergegeben ist. Nach den ein- 
gehenden Untersuchungen von F e m k  und Mitarbeiternw) weisen 
einfach gewundene Drahtspiralen, ,,single turn helices", die grbSte 
Wirksamkeit auf. Mit ihnen kommen die Autoren auf einen Boden- 
wert von 2 cm. Sie zeigen aul\erdem, wie wichtlg die Frage ist, 
ob die 'Falikbrper vor Beginn der Destillatabnahme befietzt oder 
unbenetzt sind. Wir kennen diese Ergebnisse in jeder Weise be- 
stiltigenn), kommen daraber hinaus aber zu weiteren Erkennt- 
nissen, aber die wir an anderer Stelle berichten*). Fuchs und 
Rofhn), a@@) haben kieine HolzstUcke als Flillkbrper benutzt und 
erzieien damit gute Ergebnisse, obwohl eigentlich die Porbsitat 
aus den oben erwahnten Granden storen sollte. Sie machen alier- 
dings keine Angaben aber die Geschwindigkeit der Gleichgewichts- 
elnsteliung. Hall und Bachmann'o') ffillen ihre Koionnen mit 
Siliciumcarbid. Auch diese Kplonnen zeigen einen guten Wirkungs- 
grad. Bei einer Belastung von 4500crns/h kommen sie far eine 
Kolonne von 31,5mm Durchmesser auf einen Bodenwert von 
7,6 em. In 'neuerer Zeit haben sich nach einem Vorschlage von 
Sigwart10') Raschigringe aus Drahtnetz sehr bewahrt. h ide r  iiegen 
in der Literatur bisher keine Ergebnisse mit diesem Fallmaterial 
vor. Lessingringe von 5 x 5 mm aus 80-Maschen-Kupferdrahtnetz 
slnd dagegen schon 1932 von Whitemore und Lux benutzt wor- 
denlo'). Weiterhin hat neuerdings Me Mahonl"a) Berl-Sattel- 
Fnilkbrper aus Drahtnetz vorgeschlagen. Die Wirksamkeit dieser 
Failung ist eingehend von Forsyfhe, Stack, Wolf und C ~ n n ~ ~ b ]  
untersucht worden. 

Ko io n ne n mi t D r a h t e i n b a u  t e n. Stedman'o') gibt eine 
Kolonnenfaliung aus Drahtnetzen an, die sich ais besonders Wrr- 
kungsvoli erwiesen hat. Gew6lbte Drahtnetze werden paarweise 
wie die Schalen geschlossener Muscheln aufeinandergesetzt, Bild 16. 
Diese Muscheln werden eng tlbereinander in ein Kolonnenrohr ein- 
gepatlt. Der aufsteigende Dampf bewegt sich durch die in den 
Drahtnetzen an geganfiberliegenden Stellen angebrachten Mch'er 
schlangenfbrmig nach oben. Diese Anordnung gewahrleistet die 
gleichmif6igste FIGssigkeitsverteilung fiber den Querschnitt: Die 
Drahtnetze werden beiderseitig benetzt und bilden so eine beson- 

E. P. 139880. 
9 E. M, D. R. P. 522572. 

"1 Eiach unseren Versuchen (siehe Anm. 77) Ubt die MttieNncJ einen Einlhid aUf die 
Sirhe auch: B. Wocsv, Chem. Apparatur so, 183 IIQ331. 

' Wirksamkeit nus. 
u) C. D. Wllron, 0. T. Pmkcru. K .  C. &uthlIn, Amer. chem. Soc 55, n95/B [Im]. 
*) ,??;,Roper, 0. P. Wrfghl, J.  R. Ruhofl u. W. kSmllh ,  J Amrr. chem. Soc. 57, W/S 

8-1. 
'3 b. 0. Ywng u. 2. Jmdfls, J. Amer. chem. Soe. 58, 377 [I936 

W W .  StcmSl lndurtr. Enprtc. Chrm anal}t Edit. 8, 41/52 
R.'W.PrIeu i. C. McDamdl. indurtr..~~ng.Chrm.,a~lpt. Edit. rr,kwnoll939l. 
M. R. FemM u. Mitarh., Indiistr. Enpng. Chrm., ind. Edit. 86, Il89/77 [103(J, 89, 

M. R. beItSk6 A. P. 2037 317 V. 14.4.1936. 
Siehe Anm. 72. 
C. 0. T F  D. Qulg#& u. M. R. Fens&, Indurtr. Elyng. Chrm., In& W t .  a 4  
Ull l IU I I  *I 

W?;M iocnl, P, mmoo IlQ381. 

Slekh k m .  27. S. 8 und S. 19. Abb. 4Q. 
Siehe Anm. 77: 
0. PacRI u. P. H .  Rolh, Chem. Fabrik zr, 4Ol/Oa [1938]. 
0. PII- 2. Ver. dtsch. ing Beih. Verfahrenstech!l. 1930, 157. 

Siehr auch: R. J .  Hariman u. D. R. Jung, Roc. Indiana Acad. &I. (6, 1IW 
[lW7]. 

;.J. H& u. 0. Br. Bllchmu;, Industr. Engng. Chem., l a d  Edit. 88, S 7 / S  [lQ36ll 

poyurc I;., T. 0. ilea, I: e. wd/ u. A. L. twin. lndurtt. m g .  a m .  in& 

Res. Sect. Bz5, 381/400 [IW?]; weitere SCMtttUiIU- 

yt. Edit. 20, 548/49 [1938]. 

1") Nach einer Rivatmltteiiung von K. S I g W .  
1") P. 0. WhIImrr u. A. L. Lux, J. Amrr. chem. Soc. 54. -54 [lw]. 
8% H 0. Me Mohon lndustr Engng Chem. ind. Edit. j p  712114 I19471. 
1-1 IJ. 

Edit. jp .  714118 [18(7J. 
I") D. F. S t e d m  Canad. 

hinweise tiehe b t .  S. 7&5. 
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ders gro6e und zugleich auch dtinne Austauschschicht. Uberdies 
befindet sich der Dampfstrom in turbulenter Bewegung, so da6 
die Grenzschicht Dampf-Fltissigkeit, die die Austauschgeschwin- 

Splrale enthalten sind, hingewiesen. Wirksamkeit, Belastbarkeit 
und Sauleninhalt liegen in der gleichen Or86enordnung wie bei 
der Kolonne nach Stedman. 

a 

1 # * m B 

Bild 14 
Verrcbicdene P(Ulk6rprarten 

J Dopplglledkettc f KrampenfOllklJrper 
h. c Rtten mlt elntachen Kettcngliedcrn C NagelfOllkErper 
d EIngBngigc Metallrpiralc f Quadrat- und Dnppelkrcr?- 
t Zwigangige Metallspirale Drahtfallkbrper 
f Mehigbngige Mctallspiralc m NletfOllkbrwr (mlt Spalt) 
f Prymrlnqe ohpe und tnit Wulst n Glas-RascMgring 
h Rrrl-Sattel-FOllkbrprr o Draht new- Rarchigrlng 

digkeit entscheidend beeinfluDt, sehr diinn ist. Brugglo6) gibt fur  
die Laboratoriumskolonne nach Stedman einen Bodenwert von 
1,07 cm bei einer Rticklaufgeschwindigkeit von 168 cma/h an. 
Der Sauleninhalt ist grol3er als bei ungeftiilten Yolonnen aber 
kleiner ab  bei FullkBrperkolonnen. Die-Belastbarkeit der Stedrnan- 
Kolonnen ist gut. 

p Metallbalg 

f 

Vordransicht Seitenonsicht 
Blld 15 (links) 

SIeb8plraledUll~ing nach M y  und Ew/f 
Blld 16 (Mitte und rechts) 

Knnlsche DrahtnetdflllkBrper narh Slcdmanrt 
Rlld 15 und I6 

Drahtnctr-FGlliingeo 

Eine weitere sehr wirksame Yolonne des hier besprochenen 
Typs wird von Lecky und E w e P o )  beschrieben, Bild 15. Zwischen 
zwei konzentrlschen Rohren befindet sich eng an den Rohren an- 
liegend elne Spirale aus Drahtnetz. Wie bei der Kolonne nach 
Sfedman breitet sich auch hier auf beiden Seiten des Drahtnetzes 
ein dtinner Fliissigkeitsfilm aus. Da der ,aufsteigende Dampf in 
diesen Kolonnen nur einen geringen Druckverlust erfahrt, eignet 
sich dieser Kolonnentyp hervorragend zur Vakuumdestillation. 
Hierauf wird in einer Arbeit von Staffcup, Fuguitt und Hawkins107), 
in der gleichzeitig Angaben iiber das Herstellungsverfahren fur die 

L. 17. f f rqg .  Trans. Amer. Inst. chcm. Engr. 37. 19/50 [1941]. 

Edir. r4, 503/05 11%2]. 

'9 H. S. Lccky u. R. H. Ewe0 lndustr Engng. Chem analyt. Edit. JO W r 4 7  I19401 
lo') W. 0. SWcup.  R. E.  F&M u. j .  E. Hawklns,"Industr. Enqng.'Chern., analyt: 

Bild 17 
Hellgrid-Fflllungen nach Podbiehiak 

Ktirzlich hat PodbiefniaklO*) eine au6erordentlich wirksame 
Drahtfiillung vorgeschlagen. Sie besteht, wie Bild 17 zelgt, aus 
Drahtspiralen, die zwischen zwei konzentrlschen Rohren, von 
denen das innere wie bei den Yolonnen nach Kuhn und Cmig'w) 
oben und unten geschlossen ist, spiralig aufgewickelt werden. Da- 
rnit die- rticklaufende FlUssigkeit nicht an der Kolonnenwand 
herunterlaufen kann, rntissen die Spiralen ebenso wie die Draht- 
netze in den vorher erwahnten Kolonnen dicht an der Kolonnen- 
wand anliegen. Dadurch wird die Herstellung dieser Kolonnen 
schwierig. Die Wirksamkeit und der SWleninhalt dieser ,,heli-grld"- 
Fiillung liegen noch gUnstiger als bei den Kolonnen nach Stedman 
sowie Lecky und Eweff. Bei einer Belastung von 120 cms-RUcklauf- 
je Stunde betragt der Bodenwert 0,56 cm, wobei auf jeden theore- 
tischen Boden ein FlUssigkeitsinhalt von nur 0,06 cmS kommt. 

Boden- oder Sprudelkolonnen 

dlngungen genUgen: 
Gut arbeite'nde Bodenkolonnen miissen den folgenden Be- 

1. Der aufsteigende Dampf mu6 in innigen Kontakt mit der 
herabflie6enden Fltissigkeit kommen. Dies wird durch die 
Ausbildung einer Sprudel- und Schaumschicht begiinstigt. 

2. Die Fltissigkeit sol1 kontinuierlich im Gegenstrom Zuni 
Dampf von oben nach unten flie6en. Auf den einzelnen 
Bbden von Laboratoriumskolonnen tritt im allgemeinen 
eine Diskontinuit2t ein: Wegen der gedngen Dimensionen 
kann es nicht vermleden werden, da6 sich die FILlssigkeit 
auf den einzelnen Bbden durchmischt, so da6 auf den ein- 
zelnen Bbden keine Fliissigkeitsfiihrung erreicht werden 
kann. 

3. Die BodenflUssigkeit mu6 gentigend hoch stehen, damit der 
durchperlende Dampf Zeit zum Austausch hat. Trotzdem 
sol1 auf jedem Boden moglichst wenig Flnssigkeit arbeiten. 
Bei langsamen Verdaplpfungsgeschwindigkeiten ist die H8he 
der Fltissigkeitsschicht die Hauptursache fur den Druck- 
verlust des Dampfes, 

4. Um das Gleichgewicht in der Kolonne bei Heizungsschwan- 
kungen oder nach Abschaltung der Heizung nicht zu storen, 
darf die auf den einzelnen Bbden verbleibende Fltissigkeit 
nicht siphonartlg abgehebert werden"0). 

5. Die RUcklaufrohre for die Fliissigkeit sollen die gleiche 
Temperatur haben wir der Hauptteil der Sule .  Sie massen 
sfch deshalb ebenso wie bei technlschen Kolonnen innerhalb 
der Saule befinden"'). 

Bei der folgenden Besprechung der bisherigen Modelle werden 
diese Gesichtspunkte besonders bertlcksichtigt. 

K o l o n n e n  m i t  S iebbbden.  In der llltesten Bodenkolonnefiir 
Laboratoriumszwecke, dem Linnemunnschen Aufsatz"'), Bild 18, 
bestehen die B8den aus Platindrahtnetzen ohne Rkklaufrohre, 
so da6 die Bbden dlskontinuierlich entleert werden mUssen. Im 
Laufe der Jahre ist diese Bodenform wesentlich verbessert wor- 

' 

''9 W. J. PodMelnlak, Industr. Engnk. Chem., analyt. Edit. 23, 639/45 119411. 
8") Siehe Anm. 16 und 22. 
''9 J. H. Bruun, Industr. Engng. Cheni., analyt. Edit. I, 212/13 llO291. 

"9-E. Lfnnemanri, Licbigs Ann. Cheni. 160 ,  195/2 L/871]. 
Siehe Anm. 6,  S. 166. 
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den11*), llS), Bild 19 bis 21. Desseignell.), Bild 22, Grolf und 
Oldersh~w~~?)/~1*), Bild 23, sowie SigwarP?), Bild 24, haben der- 
artige Kolonnen ganz aus Glas konstruiert. In den beiden zuletzt 
angegebenen Kolonnen sind die Bbden fest mit dem Kolonnenrohr 
verschmolzen, wlhrend bei dem Modell nach Desseigne die ein- 
zelnen BBden in das Kolonnenrohr eingeschoben werden. Die 
beiden ersten Kolonnen sind fiir DurchsBtze von 1 bis 2 I/h gedacht. 

6odms. 
Schnitf A-8 1827.22;141 

Btld 22 (Itnks) Bild 23 (Mitte) Bild 24 (rechtr otien) 
Koionne nach DessrQnt Kolonne mli Olderbhaw Kolonne nach SigWarl 

Rid 22 bir 24 
Neuere Siebboden-IQmstmktionen fiir das Laboratorium 

Bild 19 Bild 20 Bild 21 

WZEza I Bild 18 

~ . .  -. 

Llnnernann-Aufsatz OlInskpAufsatz Kolonne Kolonne 
nach 0. Dupon nach S. Polkin 

Bild 18 bli  21 
h t e r e  SiebbodebKonPtruktloaen far das Laboratortun 

Die Kolonne nach Sigwarf vertrBgt huhere Belastungen, hat aber 
einen entsprechend grbOeren Sluleninhalt. Bei gro6en Durch- 
sBtzen spielen die Warmeverluste verglichen mit der im Kolben 
zugefiihrten Warmemenge eine geringe Rolle; der Nachteil der 
au6en angebrachten Rlicklaufrohre fallt damit weniger ins Ge- 
wicht. Bei einem Kolonnendurchmesser von 50 mm wgre eine 
zwangslaufige Fllissigkeitsfiihrung auf den einzelnen BUden denk- 
bar, so daO Bodenwirkungsgrade von 100% und dariiber, wie sie 
von Sigwurt angegeben werdenl*O), erreicht werden kllnnten. Older- 
shaw ermittelt fa r  seine Bodenkolonne einen Bodenwert von 2,6 cm 
bei einer Rticklaufgeschwindigkeit von 540 cms/h. Der Wirkungs- 
grad eines Siebbodeps hgngt im wesentlichen von der Aufteilung 
der Siebplatte abl'l). Je kleiner die aufsteigenden BlBschen sind, 
desto schneller und besser kann sich das Phasengleichgewicht 
zwischen dem aufsteigenden Dampf und der Bodenfltissigkeit ein- 
stellen. Bei kleinen Dampfdurchtrittslbchern wird der Druck- 
verlust sehr gr06, wenn die Bodenplatte zu dick ist. Aus diesem 
Grunde kommen Glasfritten, wie sie z. B. Schicktanzl**) benutzt 
hat, kaurn in Betracht. 

Kolonnen  m i t  Sprudel(Kapse1-)-boden.  Der Le Bel- 
Henninger-Aufsatzl*S), Bild 25, arbeitet nach dem Prinzip des 
Kapselbodens. Diese Kolonnenart ist weiterentwickelt worden von 
Buurn1*&)), Bild 26, in einer etwas abgegnderten Form von Clarke 
und Ruhrs1*'), Bild 28, sowie Danesia6), Bild 29. Die von Bruunl*'), 
Bild 27, angegebene Kolonnenkonstruktion stellt eine glastech- 
nisch besser durchentwickelte Kolonne nach Baum dar. Bei den 
oben genannten Kolonnen liegen die Racklaufrohre auBerhalb der 
Sgule, was in warmetechnischer und baulicher Hinsicht nachteilig 
ist. Keesom und Mitarbeiterlm) haben die erste Sprudelkolonne, 

G. Duponl. Bull. of&. direction recherches Scl. ind. inventions l a ,  485/87 [1921]; 
Chim. et Ind. 8, 555 (19221. 

- 

'la) S.  Palkln, Ind. Engng. Chem., ind. Fdit. 3, 377178 [1031]. 
' I b )  Weitere Zitate siehe Lit. S. 82. 
* ' I )  0. Desscfgne, Documentat Scl. 7, 60/83 [l938]; riehe auch Anm. 60. 
'I7) Vgl. Anm.41. 
It") C. P. Oldershw Industr. Engng. Chem., anal@. Edit. 13,265168 [1941]; siehe auch: 

F. C. Collins u. V .  Lo7t2, Industr. Engng. Chem., anaiyt. Edit. 18, 6n/77 [lWJ. 
VgI. Anm. 41. 

'lo) Nach einer piivaten Mitteilung von K. Slgwart. 
I") G. Volland: Untersuchungen aber den Wlrkungsgrad von Rektifulersiebblden. Beih. 

I*?) S.  T. Sdicktunr, Bur. Standards J. Res. 13, 259161 119341. 
In) Siehe Anm. 29. 
la) E. Bourn, Chemjker-Ztg. 35, 497 [1910]. 
"'J H. T. Clarke u. E. J.  Rahrs, Industr. Engng. Chem., ind. Edit. 18, 1092 IJ9261. 
'la) 2. D5nes, Chem. Listy Vedn Prumysi 33, 153156 [1939]. 

2. Ver. dtsch. Chemiker, 9, 11/12 119351. 

I*') J.  H. Bruun u. S .  T. Sc'ilcktanz, Bur. Standards j. Res. 7, 851/82 [I931 1; witere  
Zitate Lit. 5.85. 

Is") W. H. Utemrn, H .  van Uijk u. J. Hcranljes, Physica I. IlOO/l4 [1934]; weltere Lite- 
raturhinweise tiehe Lit. S. 86. 

Rild 2.5 Oinks) 
Lc Ed-Henniflgtr-Aufsatz 

Bild 26 (Mitte) 
Kolonne nich E. Baum 

Bild 25 big 27 

Bild 27 (rechts) 
Kolonne nnch H. I .  Brurrn 

Entwlcklungsgang der Sprudelbodenkolonne nach Bruun 

Bild %-inks) Rild 29 (rechts) 
Kolonne nach H. 7'. C&ke und E. Rahrs Kolonne oach Z. D M ~ S  

Bild 28 und 29 
Sprudclbodrn-Kolonnen 

Bild 30, beschrieben, bet der sich die Riicklaufrohre innerhalb der 
Saule befinden. Gegen mechanische Einflnsse ist diese Kolonne 
sehr empfindlich. Das Olaswerk Oreiner & Friedrichsl'e) hat die 
Bruunsche Kolonne so umkonstruiert, da6 die Racklaufrohre im 
Saulenteil Hegen, Bild 31. Sie ahnelt damit der vorigen Kolonne. 
Die lose aufgesetzten Sprudelkappen bedingen ebenso wie bei der 
Bruun-Kdonne eine erhbhte Zerbrechlichkeit. Wegen ihrer groOen 
Dimensionierung fgllt diese Kolonne zur Destillation kleiner Sub- 
stanzmengen aus; sie hat dafar aber einen gro6en Belastungs- 
bereich. 

Eine weitere Bodenkonstruktion aus Glas ist von Klein, Stage 
und Schultteiao), 1'1), la*), l a )  vorgeschlagen worden, Bild 32 und 33. 

I"*) Eine Llteratuiangabe is t  uns Qber diese Kolonne nlrht bekannt; siehe Anm.27, 
S. 16 und 21. 
K. Klein, H .  Sfage u. Gg. R. Sckufke, Z. physik. Chem., Abt. Ar89, 163/70 119411. 

la') H.  Stage: Eine new betriebsichere Laboratoriumskolonne ganr aus Glas zur Fdn- 
trennung engsiedendcr Gemische. Diplomarbeit, Universitht Berlin 1MZ. 

la) Gg. R. Schultze u. H. Stage, 2. Elektrocheni. angew. physik. Chem. 47, M i 5 4  [1041]. 
la) Siehe Anm. 27, S. 14/15,'19/21. 
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Die Rackiaufrohre far die Fiassigkeit befinden sich in der Sule .  
Dies i86t sich durch die Anwendung von Glasrohren mit achsen- 
paraiieien Scheidewilnden, sog. Mehrkammerrohren erreichen. Nach 
diesem Bauprinzip sind zwei Typen entwickeit worden. Die erste 

Blld 30 

- 45mm - 

Blld 31 Blld 32 und 33 
Spn:drlboden Sprudelbodcn nacb SprirdelbWca nach Kith,  Sage 
M C ~  Kceaom Grelner u. PrbMClhr und Schnilze 

Blld 30 blr 33 
Labomtahtnu.SprudeIWn 

Form eignet sich besonders zur Destiiiation gra6erer Mengen, 
wllhrend das zweite Modeii zur Destiliation geringer Substanz- 
mengen in Betracht kommt. Die Kolonnen beider Typen enthalten 
keine bewegiichen Teiie. Sie genagen in wilrmetechnischer und 
mechanischer Hinsicht alien Anforderungen. 

In Zahlentafel 1 sind die charakteristischen Eigenschaften der 
erwahnten Bodenkoionnen zusammengesteiit, bweit sie in der 
Literatur bisher angegeben worden sind. Die Koionnen nach 
Ueesom, Bruun, Oldershmv, Sigwart sowie Ulein und Mitarbeitern 
erfaiien am besten die geforderten Bedingungen. Die von Bruun 
und Mitarbeitern'*') mitgeteiiten Bodenwirkungsgrade erscheinen 
far Laboratoriumskolonnen unwahrscheinlich hoch und zwar aus 

Zahlentafei 1 
Die charakteristischen Merkmale der wichtigsten Bodenkoionnen 

Bodek SRulen.. Boden- Boden- 

in mm in mm In r d  in %*) 
KOlOnne nach Anmerkung abstand durchm. lhhalt wlrkungqrad Bild 

Du nl. . . . , 113 twa S 20 
P a n  . . . . . It4 etwa 68 25 21 
Deascigne. . . . I16 50 30 ctwa 5 22 
Stbkkf011~. . . . 122 40 etwa I Qs-100 - 
Gral-Oidcrshmv . 118 25 25 etwa 1-2 E0-80 23 
slgwarl.. . . . 65 54) etwa 7,5 10O-l10 24 
Clarke u.,Rahrs . 125 etwa 70 24-S ctwa 3-4 a8 
h i W 8  . . . . . 126 50 25 1 3  !XI 29 
BrffUn . . . . . 127 m b m . 4 0  2!S 0,7bziv.I,4 70-100 27 
KeeMm. . . . . 128 23-25 etwa33 1 50 30 
Ordnrr u. Fried.. 129 40 U etwa1-2,s 64-66 31 
Klrin, Sfage u. . 130 2!i 18 ctwa I 5 3 - 6 8 3 2  
Schulfze. . . . . 16 18 0,2-0,3 49-54  33 

Da die Bestimmung dea Bodenwirkunl(cgradc8 drr verxhledenen Kolonma nlcht Mch 
einhelllichen Rlchtlinien darchgcf(Ulrt worden Irt, hrrn rich die angegckaen t h l c n  
ohne weltercs nicht miteinander vergktchm; rie geben nur elnen wgefluum Anhrlt 
itbfr dte GrbBe dea Bodenwrtes. 

sicht gestatzt durcfi eine Mitteilung von Schfckfunz**) und durch 
Ergebnisse einer Arbeit U. von Webefs aus dem W. Joshrchen 
Institutl"): Far eine Bfuun-Yolonne konnte der Bodenwirkungs- 
grad mit nur 5crao% ermitteit werden. 

Bfld 34 (Ilnb) Blld 35 (rechtg) 
Synder-Kolonne 

Blld 34 and 3!! 
Irbontort~Sprohkolonnen 

Evapomtrn nach Y w y  m d  Tlumw 

Spf  iihkolonnen 

Die Flassigkeit kann mittels fest angeordneter Sprtihdlisen 
oder aurch Rotation zerteiit werden. Wir.unterscheiden also zwi- 
schen Kolonnen mit Sprahdasen und Yoionnen mit rotierenden 
Einsatzen, sog. ,,rotierenden Koionnen". Von den Laboratoriums- 
kolonnen arbeiten nur wenige nach d h  Prinzip der Spdhkoionnen, 
z. 9. der Evaporator nach Young und Thomas1m), Biid 34, sowie 
die Snyder-Kolonne1~S), Bild 35, die aber beide nberhoit sind. 

Die Kolonnen mit rotierenden Achsen werden seit einigen 
Jahren mit gro6em Erfoig benutzt. Die erste ,,rotierende" Labora- 
toriumskoionne ist schon 1923 von Myers und Jones1*@) angegeben 
worden. Ihr Vorschlag ist zungchst vbliig in Vergessenheit geraten. 
Erst Keyes1'1) sowie Ufey und Mitarbeiter1.L) haben ihn wieder 
aufgegriffen. Die Konstruktion dieser Kolonnen ist aus Bild 36 
zu ersehenl''). Die Koionne enthlit in der Mitte einen drehbaren 
Schaft, der in Abstznden von etwa 10 mm nach oben gerichtete 
Teiier tragt. In die Zwischenraume hinein ragen Abiaufbieche, die 
an der ruhenden Kolonnenwand befestigt sind. Durch die Zentri- 
fugalkraft wird die von den Biechen abiaufende Fiassigkeit an die 
ruhende Koionnenwand geschieudert. Hierbei bildet sich ein feiner 
Sprahregen aus, der dem aufsteigenden Dampf eine gro6e Phasen- 
g e n m c h e  bietet. Huffman und Urey144) geben for die Wirksam- 
keit einer Kolonne mit 621 rotierenden Elementen mehr als 500 
theoretische Baden an. Der Wirkungsgrad eines jeden Eiemmtes 
betragt demnach etwa 85%. Die Koionne hat eine Unge von 
10,7 m, so da6 der Bodenwert ungefghr 2 cm betrggt. Aus der 
Arbeit von Mair und WiUlngharn145) ist zu entnehmen, da6 die 
Wirksamkeit einer rotierenden Yolonne hauptsiichiich von den 
gewahiten Dimensionen abhangt. Dagegen scheint die Rotations- 
geschwindigkeit innerhalb des untersuchten Bereichs von 250 bis 
1500 Umdrehungen keinen merklichen Einflul3 auszutiben. Dies 
wird auch durch Versuche von A. CoenenlM) an einer Rotations- 

folgendem Grunde: Der auf dem ntIchst haheren Boden nieder- 
geschiagene Dampf enthzit wegen des kleinen Bodenabstandes 
immer mitgerissene Flassigkeitsteiichen des vorigen Bodens, so da5 
derartig hohe Bodenwirkungsgade ohne zwangslaufige Fihsig- 
keitsfahrung bei Bodenabstanden von 2 cm und weniger in Labora- 

la*) siehclmm. IS. 
1'3 Nach clncr Rlvatmlttellung der H e m  Rof. W. Josl, Marbuq, wm 10.2.1944. 
1") Slche Anm. 6, S. IW56. 
la') I .  K. Slmons u. E. C. Wagner, J. chem. Educat. 9, l26/28 [1932]. 
"3 J .  E. Myefs u. W. J. JOnrr, J. chem. Soc. (London) 111, 4/8 [192J]. 
1.l) D. B. Keves Chem. metallurg. Engng. .Fe 226127 [IWI]. 

menge zu niedrig eingesetzt wurde, da sie vermutlich am Kopf Slehe\ Anm. 142. 

tonderer BerOckslchtQung elnheltllcher aus dem # thetischen Bcnzln aus Kohlen- 
oxyd und Wassetstoff abgetrcnnter Ruhfloc und 6 5 n e .  Dlu., T. H.-Aachen 1941. 
S. 36/47 imd die belplegte Werkbaltmlchnung. 

der gemessen worden istla)' Wir in An- :: ~ . e ~ w ~ ~ * ~ ~ & i c E ~  &omatlricrw aipbtitcher K o ~ e n w ~ ~ o f f e  unter be- 

J. H. Bruun u. S. D. Wed, Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. 9,24714 119371. 
la*) Siehe Anm. 27, S. ?. und 4 und Anm. 130. 
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kolonne mit 125 Rotor- und 124 Statorblechen bestatigt, bei der 
die Rotationsgeschwindigkeit zwischen YO0 und 1750 U/min vari- 
iert wird. Coenen gibt for diese Kolonne bei einer Belastung von 
60cm* Rocklauf Je Stunde und weniger einen Bqdenwert von 
I,% cm an. Mair und Wiffingharn kommen bei einer Belastung 

Em2I pt7.rsl 
Bild 36 Bild 37 

Rotlerende Kolonne nach B. J. Molr K o l m  mit rotlcrendem 
und C. B. Willlnghmn (Pqrm Vrcy Metsllband nach KO&, 

Zu Blld37: 

Huflmnn-Uolonne) H W d h  und Welnroltu 

(1 Kolbcnhelzung f Vakuummantel 
b Kolbcnisollerung g Trm&ule mlt Metallband 
c TrenwCiilenisolierung k Thermometer far den TrenmlSllen-Mantel 
d Helzung tor die nenrlslulc f 7hermomrter far den Kolonnenaufsatz 
e Llttmanttl K A l i f ~ t Z l r d k N ~  

von 288 cm* Rocklauf je Stunde sogar auf einen Bodenwert von 
0,93 cm. Dagegen erzielen Brodsky und Scarre'") mit einer 
Bhnlichen Kolonne nur einen Bodenwert von 3cm. 

Nach unserer Ansicht ist der Einflu6 der Rotationsgeschwin- 
digkeit allerdings bisher nur in einem Bereich untersucht worden, 
der weit oberhalb einer ,,kritischen" Drehzahl liegt, die 2ur Ver- 
nebelung erforderlich ist. 

Lesesne und Lochte'") beschreiben elneHalbmikrokolonne, in 
der ein Metallband umlauft. Dieser Kolonnentyp ist von Koch, 
Hifberath und Weinrofterl'e) eingehend untersucht worden. In 
Bild 37 ist das von Koch und Mitarbeitern benutzte Modell 
dargestellt. Die Benutzung der Kolonne for Vakuumzwecke erfor- 
dert entweder eine elektromagnetische Kraftobertragung durch 
die Olaswand hindurch oder den Einbau einer Stopfbuchse am 
Kopf der Slule. Die Konstruktion dieser Stopfbuchse ist mittler- 
weile im Malheimer lnstitut erfolgt. Sie geben for eine Racklauf- 
geschwindigkeit von 120 cms/h einen Bodenwert von 2,5 cm an. 
Der Uuleninhalt betrggt bei einer Kolonnenlilnge von 37,5 cm 
nur 0,2 ems. Eine Ihnliche, aber IIngere Kolonne wird von Baker, 
Burkenbus und Roswell'bo) beschrieben. Die Wirksamkeit dieser 
5,45 m langen Kolonne betragt unter voilkommenem Rocklauf bei 
einer Belastung von 160 cma RUcklauf Je Stunde 72,3 theoretische 

"9 A. E. BrodsKy u. 0. Ch. Scmn Acta phpicochlm. URSS 10 729/52 [1939]. Weltere 

"3 Sk. D. &nc u. H.  L. Lochic Industr. Engng. Chem. analyt. Edit. 10,450 [IKS]. 
"I) H .  Koch, F. Hflberafh u. f. Wefnrofler Chem. Fabrlk ri, 387/90 [ I W ] .  
I"') R. H.  BOKw, Ch. Bmknbus U. C. A. RomcU Industr. Engng; Chem. analyt. Edit. 

Arbelten siehe Lit. S. 89. 

10, 468/71 [IeCO]. 

Bbdcn, was einem Bodenwert von 7,5 cm entsprtchE WBhrend 
der Destillation, d. h. bei endfichem RLlcklaufverhBltnis, sinkt 
die Wirksamkelt auf 60 bis 80% des angegebenen Wertes. Die 
Autoren haben mit Racklaufgeschwindigkeiten zwischen 160 und 
300 cm'jh gearbeitet. 

cleaamtapparatur 

Bild 38 und 39 
Podbldn lok-Zentr l fug~-~~r~ ionrtor  

a Rotorkbrper h KOhlu~nereiatritr 
b Splrale I Dcatlllatentnahme 
c Bhrrenraum & ROckkufrohr 

e HeisrulOhrung m IZ(lck1aufaitstritt 
I h m p c  n Damnfrufahrung 
g K0hle.r o Dampfauatritt 

d Hclmicklung I RBCldlUtru(OhNng 

In den blsher besprocnenen rotierenden Kolonnen wird die 
Trennung durch eine feine Zerteilung der Flassigkeit begllnstigt, 
wghrend man der Zentrifugalkraft keinen wesentlichen Einflu6 
auf das Trennergebnis zuschreibt. Es erhebt sich die Frage, ob 
durch die Zentrifugalkraft Uberhaupt eine Trennwirkung ausgel6st 
werden kann. Schon im Jahre 1918 hat MuriUer1'l) festgestellt, 
da6 eine Trennung durch Rotation infolge der Diffusion keinen 
Erfotg haben kann. Spater kommen Beomsl6s), Hau- 
sen19, sowie Marfin und Kuhn166) auf Grund theoretischer Be- 
rechnungen zu dem gegenteiligen Ergebnis. Die Trennwirkung in 
Apparaten mit rotierenden Spiralen, wie sie von PIacekls@), Pod- 
bielniak169, Bild 38 und 39, und P i u m P )  gebaut worden sind, 
sol1 nach den Angaben der Autoren zu einem Teil durch die 
Zentrifugalkraft bedingt seInl6*). Nach der Untersuchung von 
MurxlM) sind diese rotierenden Spiralen nicht wirksamer als gute 
andere Kolonnen. Sie sollen allerdings einen gr06eren Durchsatz als 
die vorher beschriebenen ,,rotierenden" Kolonnen gestatten; dafar 
haben sie einen hohen Warmebedarf und sind in der Anschaffung 
sehr teuer. Die Hauptschwierigkeit llegt auch hier in der richtigen 
Bkmessung. Eingeg. I. Febr. 18(5 [B 27 13 (Forts. folgt.) 
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