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Fortsetzung der Zeitsohrift ,Die Chemische Technik*

Organ der Gesellschaft Deutscher Chemiker in der britischen Zone und der Gesellschaft Deutscher Chemiker in Hessen

Die Kolonnen zur Laboratoriumsdestillation

Eine Ubersicht iber den Entwicklungsstand der Kolonnen zur Destillation im Laboratorium
8. Mitteilung iiber Laboratoriumsdestillation})

Von F. STAGE, Helmsledt

Die Kolonnendestillation im Laboratorium gehért heute zu den wichtigsten Hilfsmitteln des organischen
Chemikers, des Olchemikers und des Betriebsingenieurs. Die Anwendung dieser Trennmethode setzt
entgegen der heute noch in weiten Kreisen herrschenden Auffassung eingehende Kenntnisse in theo-
retischer und praktischer Hinsicht sowie zweckentsprechende Apparaturen voraus. In der vorliegenden
Arbeit werden die fiir die Trennung erforderlichen Rektifizierkolonnen eingehend behandelt. Fiir jede
Kolonnenart kann ein fiir die Wirksamkeit, den Belastungsbereich, den Kolonneninhalt und den Druck-
verlust besonders charakteristisches Verhalten angegeben werden. Dementsprechend .hat man fiir die
verschiedenen Destillationsaufgaben jeweils die vorteilhafteste Kolonne auszuwahlen. Voraussetzung
hierfiir ist aber, daB man die vorhandenen Maoglichkeiten in apparativer und verfahrenstechnischer
Hinsicht kennt. Im ersten Teil der Arbeit werden die konstruktiven Belange behandelt, wahrend sich
die folgenden Teile mit den verfahrenstechnischen Erfordernissen und Maoglichkeiten befassen. Erst
durch die Beriicksichtigung beider Betrachtungsweisen ist es mdglich, wirklich hochleistungsfahige
und zweckentsprechende Apparaturen zu entwickeln.

Die Bedeutung der Kolonnendestillation als Trenn-
verfahren im Laboratorium

Die Mcthode der Stofftrennung durch Destillation gehdrt heute
nicht nur in der Technik, sondern auch im Laboratorium zu den
gebriauchlichsten und wirksamsten Trennverfahren. Handelt es
sich um die Trennung engsiedender Gemische, so gelangt man
mittels einfacher Destillationsverfahren nicht zum Ziele. In diesem
Falle muB das jeweils erhaltene Destillat einer weiteren Destillation
unterworfen werden, bis der gewiinschte Anreicherungsgrad er-
reicht ist. Wir sprechen von dem Verfahren der fraktionierenden

Destillation. Da die einzelnen Destillationen nacheinander ausge- -

fiihrt werden, erfordert diese Methode sehr viel Zeit. Auch im
Hinblick auf den Warmehaushalt ist das Verfahren unwirtschaft-
lich, da die erforderliche Verdampfungswarme bei jedem einzelnen
Vorgang wieder als Kondensationswarme erscheint, die durch das
Kitihlwasser abgefithrt werden muB. Diese Mangel lassen sich ver-
meiden, wenn man den Destillationskolben mit einer Rektifizier-
kolonne versieht. Durch die Verwendung von Kolonnen werden
nur Zeit und Wirme gespart, sondern auBerdem die durch das
Umfiillen bedingten Substanzverluste vermieden. Aus wirtschaft-
lichen Griinden werden diese Vorteile in der Technik schoif lange
ausgenutzt. Da in der Laboratoriumsarbeit wirtschaftliche Er-
wigungen meist von untergeordneter Bedeutung sind, hat die
Kolonnendestillation hier sehr spidt Fufl gefafit.

Erst als man bei der Losung neuer Aufgaben im Zuge der Ent-
wicklung der aliphatischen Chemie mit den bisherigen Arbeits-
weisen keine befriedigenden Trennergebnisse mehr erzielte, wurde
auch im Laboratorium die Kolonnendestillation mehr beachtet.
Diese Entwicklung setzte seit etwa 1930 vor allem von Amerika
ausgehend ein. Hier trat zuerst in groffem Umfange die Aufgabe
auf, homologe, engsiedende Gemische — z. B, Kohlenwasserstoff-
und Isotopengemische — in die einzelnen Komponenten zu zer-
legen. Die Notwendigkeit, mit diesen Problemen fertig werden zu
miissen, fdrderte die Entwicklung auBerordentlich. Seit dieser Zeit
setzte eine planmiBige Erforschung und Priifung der Apparate
zur Koloanendestillation im Laboratorium ein. Richtungsweisend
waren vor allem die zahlreichen und griindlichen Arbeiten von

1) 6. Mitteilung: Gg. R. Schultze u. H. Stage: Dic Koloanendestillatinn iin Laboratorium,
Grundlagen, Verfahren und Apparate. VDI-Forschungsheft 424, Berlin 1044,
7. Mitteilung: H. Stage un. Gg. R. Schulfze: Die grundlegenden Arbeiten fiber Theorie,
Apparate sowie Verfahren der Destillation und Rektifikation, VDI-Verlag,
Berlin 1944,
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W. J. Podbielniak®). Auch vorher sind zum Teil recht wirksame
Laboratoriumskolonnen entwickelt worden. Diese Arbeiten sind
aber nicht tiber einen kleinen Kreis hinaus bekannt geworden.
Auf die groBe Bedeutung, die der Laboratoriumsrektifikation als
Trennmethode zukommt, ist schon lange vorher von E. jantzen?)
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 Ldsung der
damaligen Probleme im allgemeinen die bisherigen Methoden und
Apparate ausreichten. Die von E. Jantzen entwickelten Kolonnen
fanden in Deutschland erst iiber den Umweg iiber Amerika nach
1930 die ihnen gebiihrende Beachtung.

Die Entwickiung, die sich seit 1930 in Amerika anbahnte, griff
nach Deutschland erst sehr viel spiter iiber. Festen FuB faBte sie
erst, als sich die Erzeugung synthetischer Treibstoffe mit Beginn
des Krieges voll entfaltete. Es ist daher nicht verwunderlich, dafi
die fiir diese Zwecke entwickelten Apparaturen und Verfahren
den meisten Chemikern unbekannt blieben, zumal die Hersteller-
firmen infolge der kriegsbedingten Schwierigkeiten jeweils nur die
einfachsten Modelle und auch dies¢ nur in geringen Stiickzahlen
liefern konnten,

Eine planméBige Zusammenarbeit der Fachleute, um zweck-
entsprechende Laboratoriumskolonnen und deren Zubehdrteile zu
entwickeln und um die Grundlagen der Laboratoriumsrektifikation
bekannt zu machen, setzte erst seit 1942 ein. Schon die ersten
Arbeiten zeigten, daB, um den mannigfach auftretenden, unter-
schiedlichen Destillationsproblemen zu geniigen, sehr viele ver-
schiedenartige Gesichtspunkte Beriicksichtigung finden miissen.
Es ist daher verstdndlich, daB bisher eine Vielzah! verschieden-
artiger Kolonnenformen entwickelt wurden, deren Vor- und
Nachteile bisher nur der Fachmann erkennen konnte.

Im Hinblick auf die allgemeine Bedeutung dieses Trennverfah-
rens wird in der folgenden Arbeit versucht, diese vielen Kolonnen-
arten nach verniinftigen Gesichtspunkten zu ordnen, damit auch
der weniger Eingeweihte in der Lage ist, die firr seinen Zweck

%) W. J. Podbielnlak, Refiner natur. Gasoline Manufacturer 8, Nr. 3, 55/60 [1929].
0il Gas . 38, Nr. 21 161/66 [1929].
0il Gas J. 30, Nr. 46 68/69, 119 [1931].
Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. 3, 177/88 [1931]; 5, 119/25, 135/42, 172/78 [1933};
13, 639/45 [1941] und weitere Arbeiten.
%) E. Janizen, diese Ztschr. A 36, 502 [1923]; 39, 675 [1926].
Chemiker-Ztg. 50, 419 [1926].
Dechema-Manographie Nr. 48, Verlag Chemie, Berlin 1932,
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erforderliche, beste Destillationsapparatur auszuwihlen. Vorauss
setzung hierftir ist aber, daB man die verschiedenen Mdglichkeiten
in konstruktiver und verfahrenstechnischer Hinsicht kennt; sie
sollen in der vorliegenden Arbeit vermittelt werden. Wéhrend im
ersten Tejl die konstruktiven Gesichtspunkte behandelt werden,
finden im zweiten und dritten Abschnitt die verfahrenstechnischen
Belange, die fiir den Einsatz und die Auswahl der Kolonnenappa-
ratur maBgebend sind, Beriicksichtigung. In zwei weiteren Ar-
beiten wird die Frage der Regelung, also insbesondere der Heizung,
Riicklauferzeugung und Fahrweise, sowie der Berechnung und des
Entwurfs von Laboratoriumskolonnen aufgegriffen.

Die konstruktiven Eigenschaften der Kolonnen
zur Laboratoriumsdestillation

Ebenso wie in der Technik so lassen sich auch im Laboratorium
verschiedene Kolonnentypen unterscheident)s):

1. Flillkdrper- oder Benetzungskolonnen,
2. Boden- oder Sprudeikolonnen,
3. Sprithkolonnen.

Zu den Fiillkdrperkolonnen zihlen alle diejenigen Typen,
in denen ein zusammenhingender Flfissigkeitsfilm sich an einem
zusammenhingenden Gasstrom vorbei bewegt. Dieser Kolonnen-
art gehdren also nicht nur die mit ,,Filllkdrpern‘* gefillten Destii-
lationsrohre an, sondern auch die ungefiiliten Destillationskolonnen
und die Trennsiulen mit Spiralen oder #dhnlichen Korpern. Sie
unterscheiden sich lediglich dadurch, daB bei ihnen der Flilssig-
keitsfilm und damit auch die Austauschfliche verschieden grof
ausgebildet sind. Je kleiner die Austauschiliche bei gleicher Aus-
bildung der Grenzwiderstinde ausfillt, desto geringer ist damit
auch die Wirksamkeit der Sdule.

Bei den iiblichen Bodenkolonnen werden die auf den ein-
zelnen Bdden anstehenden und nur durch Ablaufrohre miteinander
verbundenen Fliissigkeitsschichten von einem unzusammenhén-
genden Gasstrom, also von einzelnen Gasblasen, durchperlt.

Die beiden Phasen lassen sich auch dadurch in innigen Kontakt
bringen, daB man die Flussigkeit sehr fein — am besten als Aerosol
— in dem Dampfstrom zerteilt. Das geschieht in den Spriih-
kolonnen. Der zusammenhingende Gasstrom wird in diesem
Falle von unzusammenhéingenden Flussigkeitsteilchen durchsetzt.

Fiillkdrper- oder Benetzungskolonnen

Nach der GraBe des Fliissigkeitsfilms und der Art der Fallung
lassen sich hier die folgenden Typen unterscheiden:

1. Ungefiillte Destillationskolonnen,

2. Spiralkolonnen,

3. Kolonnen mit Schittfillungen (Fullkdrpern),
4. Kolonnen mit Drahteinbauten.

Ungefiillte Destillationskolonnen. In dem glatten; ge-
raden Destillationsrohr ist die Phasengrenzfliche und dement-
sprechend auch der Trenneffekt am Kkleinstens). Mit sinkender
Destillationsgeschwindigkeit ninfmt bei gleichbleibendem Rfick-
laufverhiltnis nach den Ergebnissen von Rese”) die Wirksamkeit
dieses Kolonnentyps bedeutend zu. Da der Siuleninhalt — wie
bei allen ungefiillten Kolonnen — klein ist, wirken sich Betriebs-
schwankungen sofort auf den Destillationsverlauf aus?). Der-Kugel-
aufsatz nach Wurtz®), Bild 1, ist entsprechend der groferen Ober-
fldche wirksamer als das glatte Rohr, hat aber auch einen gr68eren
Siuleninhalt1®), Wihlt man statt der Kugel- die Birnenform nach
Young"), Bild 1, so wird der Siuleninhalt dadurch wieder ver-
kleinert. Kugel- und Birnenkolonnen werden vor allem zur Destil-
tation schiumender Fliissigkeiten benutzt. Auch in der von Vigreux
angegebenen Kolonnenform??), Bild 1, wird wihrend der Destil-
lation weniger Fliissigkeit festgehalten als im Kugelaufsatz. Bei
der Kolonne nach Vigreux ist das Destillationsrohr abwechselnd
mit schrig nach unten gerichteten und geraden Einstichen ring-
fétmig versehen. Die wirksame Oberfiiche ist hier gréBer als in
dem Kugelaufsatz,

4) E. Jantzen: Das fraktionierte Destillieren urid das fraktionierte Verteilen als Methoden
2ur Trennung von Stoffgemischen. Dechema-Monographie Nr.48, Vetlag Chemie,
Berlin 1932, S. 11/12, ’

%) C. v. Rechenberg: Einfache und fraktionierte Destillatlon in Theorle und Praxis. Selbst
verlag Schimmel & Co., Miltitz bei Leipzig (Staackmann, Leigzig), 1023, S. 655ft.
9 .ls‘és)z'ausngllib fbfV Prall; Theorie und Praxis der Destiltation. Verlag Springer, Berlin

") A. Rose, Industs. Engng. Chem., ind. Edit. 28, 1210/12 [1938].

*} Siehe Anm. 1.

% A. Wurtz, Ann. Chimie et Physicue (111) 42, 129 [1854)].

1) Siehe Anm. 6, S. 152/53.

1) Siehe Anm. 6, S. 153/54; I chem. Soc. (London) 75, 679/710 [1899].

ﬁ. K. Simons u. E, C. Wagner, ). chem. Educar. o, 122/41 [1932].

%) H. Vigreux, Aunn. Faisificat. Fraudes 3r, 26/28 [1938]- weitere Schrifttumshinweise
siehe unter: H. Stage u. Gg. R. Schultze: Die grundlegenden Arbeiten tber Theoric,
Apparate sowie Verfahren der Destillation und Rektifikation, Eine Zusammenstellung
des Schrifttums aus den Jahren 1920 bis 1944, VDI-Verlag, Berlin 1044, S. 66,67,

Auf diese Zusammenstellung wird noch haufiger hingewiesen werden. Wir benutzen
deshalb hier die Abkuorzung ,,Lit. S. ..*.
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a [ ¢
Bild 1
Ungetiilite Kol mit verschiedenen Wandformen

a Wurtzscher Kugelaufsatz, b Birnenkolonne nach Young, ¢ Vigreux-Kolonne

Die Austauschfliche 148t sich dadurch vergroBern, daB man
Dampf und Fliissigkeit im Gegenstrom durch zwei oder mehrere
konzentrische Rohre fithrt. Fiir die Wirksamkeit dieser sowie auch
der spiter zu besprechenden Mehrfach-Spiralrohr-Kolonnen nach
Pranschke und Drescher'®) ist es entscheidend, daB der Racklauf
tiber alle Rohre gleichmiBig verteilt wird, Hierauf wird von
Brederlow't) und Bailey'®) besonders hingewiesen. Dadurch werden
an die Genauigkeit der Herstellung der Kolonnen grofe Anforde-
rungen gestellt, Wie Kuhn und Ryffel*¢) gezeigt haben, ist die
Wirksamkeit einer Kolonne aus zwei konzentrischen Rohren,
Bild 2, von denen das innere oben und unten zugeschmolzen ist,
um so groBer, je kleiner der Abstand beider Rohre und je gréBer
der Durchmesser des inneren Rohres ist.- Sie geben fiir eine der-
artige Kolonne von 200 cm Linge, 4 mm Abstand der beiden
Rohre und 40 mm Durchmesser des inneren Rohres eine Wirksam-
keit von fiber 200 Trennstufen?) an. Die von Selker, Burk und
Lankelma®) vorgeschlagene Konstruktion nach Bild 3 zeigt bei

Bild 2 und 3
Kolonnen mit konzentrischen Rohren
Bild 2 (links)
Kotonne nach Kuhn und Ryttel
a AuBeres Rohr (4,8 cm Dmr.) ¢ Kilhlwasseraustritt
b lnneres Rohr (4 cm Dmr.) ] Vakuummantel

¢ Kihikopf
d Kahlwassereintritt

Bild 3 (rechts)
Koloane nach Selker, Burk und Lankelma

a bis d Konzentrische Rohre

Vakuumleitung mit Vakuummantel

Luftmantel

Kolonnenheizung

Isoliermasse

Thermometer zur Messung der Manteltemperatur

Dewargeta8

Glaswolle zur Lagerung des Kolbens im Dewargefas
Kontaktmanometer zur Messung des Kolonnendruckes
Kontaktanschiu8 zum Relais znr Steuerung der Verdampfungsgeschwindigkeit
Kihter im Koalonnenkaopt

Thermoelement im Kolonnenkopt

Entladungsrohr zur Kontrolle des Vakuums im Vakuummantel

£ Zur Vakuumpumpe

@wegyg~x~TR-a

] ?letl)lnkome-mnzln AQ. (Ert.: Pranschke Drescher), D. R. P. 724404 Kl. 421, 23. 2.

) 1. Brederlow: Cber die Verwendbarkeit der Vakuumdestillation im Laboratorium.
Diplomarbeit, T. H.-Braunschweig 1943,

') A. J. Bailey, Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. r3, 487/91 [1041],

) W. Kuhn u, K. Ryffel, Helv. chim. Acta 26, 1693/172] {1943].

') Die Definition der ,, Trennstufe* wird von den Autoren der unter Anm. 16 genannten
Arbeit auf S. 16941t. ben; sie unterscheidet sich von dem Begriff des theoretischen
Bodens. Siche auch: W, Kuhn, Helv. chim. Acta 25, 252/95 [1942)].

") M. L. Selker, R. £. Burk u, H. P, Lankelma, Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. rs,
352/55 [1940]).
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einer Linge von 150 cm eine Wirksamkeit von ungefihr 97 theore-
tischen Bbden, wenn sie mit 194 cm3/h belastet wird. Die Kolonne
enthilt vier konzentrische Rohre a bis d, von denen das innere
geschlossen ist; auf diese Weise soll die Riicklauffliissigkeit gleich-
miBig verteilt werden. Auch der Hahnsche Aufsatz, dessen ur-
spriingliche Form in Bild 5 gezeigt wird), die temperierte Kolonne
nach Rosanoff und Mitarbeiter2e), sowie der Scheibenaufsatz nach
Young*t) und die Mikroko-
lonne nach Craig®®), die in
Bild 4 dargestellt ist, sind
nach diesem Grundsatz ent-
wickelt worden.

Die Kolonnen nach Pi-
chard?®), Golodetz*%), Widmer*®)
und Koeppel?®), Bild 6 bis 9,
bestehen aus zwei oder mehr
konzentrischen Rohren, von
denen jeweils das zweite,
vierte usw. Rohr untensiphon-
artig verschlossen ist und oben
Locher enthidlt, damit der
auBen aufsteigende Dampf zur
Kolonnenmitte und dann in
den Kiihler geleitet werden kann. Die Wirksamkeit dieser Kolonnen
soll der Linge des Dampfweges entsprechen, also ein Vielfaches
der Wirksamkeit einer einfachen Kolonne betragen®s). Aus theore-
tischen Erwigungen ist dies jedoch unmdglich.

Bild 4 und 5
Kolonnen mit konzentrischen Rohren
Bild 4 (links)
Kolonne nach Craig
Bild 5 (rechts)
Kolonne nach Hahn

j 4 1
1 L v
8
> Fiillkorper & S &
"
\_J
B276-1

Bild 6 RMd 7 Bild 8 Bild 9
Kelonne Kolonne Birektifikator Koeppel-Kolonne

nach Widmer nach Golodelz
Bild 6 bis ¢
Kolonnen mit syphonartigem Verschju8

nach Pichard

Als grundsitzliche Fehler sind festzustellen®),

1. Durch die h&here Gleichgewichtstemperatur des Gemischs
im 4duBeren Mantelrohr wird das Gemisch in den inneren
Rohren tberhitzt, so daB sich das Gleichgewicht zwischen
Dampf und Kondensat nicht einstellen kann.

2. Aber nicht nur die Kontinuitit des Energie-, sondern auch
die des stofflichen Austausches ist bei dieser Anordnung
gestdrt: In den Rohren, in denen der Dampf abwiirts gefiihrt
wird, bewegen sich Dampf und Flfissigkeit im Gleichstrom
zueinander. Das widerspricht dem fir die Trennwirkung
entscheidenden Grundsatz der Gegenstromfithrung,

3. SchlieBlich wird die Gleichgewichtseinstellung dadurch ge-
stort, daB durch jeden Siphon Kondensat in den Destil-
lationskolben zurfickgefiihrt wird. Das Kondensat breitet
sich also nicht riickldufig zum Dampfweg tiber die vorauf-
gehenden Rohre aus. Der Kontinuititsgrundsatz des Gegen-

"y A. Hahn, Ber. dtsch. chem. Ges. 43, 419/23 [1910].
M) M. A Rosanog u. C. W. Bacon, J. Amer. chem. Soc. 37, 301/7 [1915]; M. A. Rosanoff
u. J. F. W. Schulze, g Amer, chem. Soc. 37, 1072f. [1915].
::)) lSjel}e |;ntelr Anm, 6, S. 151/52.
. Craig, Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. 8, 219/20 [1936]; 9, 441/43 [1937].
) G. Pichard, Ann. Sci. agronom. franc. étrangdre 43, 358/61l [192]8' .9’ 3 ]
) A Golodelz, Chem. Industric 35, 102/08, 141/45 [1012]; siehe auch Anm. 5, S. 710/15.
) G. Widmer, Helv. chim. Acta, 7, 59/61 {19824},
¢} C. Koeppel, O1 u. Kohle, Petroleum 30, mmﬁ {1840].
*7) G. R. Schultze u. H, Stage: Die Kolonnendwstillation im Laboratorium. Grundtiagen,
Verfahren und Apparate. VDI-Forschungsheft 24, Berlin 1944, S, 13,
H. Stage: Die Kolonnendestillation im Laboratorium. Grundlagen, Verfahren und
Apparate. Dissertation T. H. Braunschweig 1943,
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stromprinzips ist ebenfalls verletzt. Die Verhéltnisse liegen
hier dhnlich wie bei dem Aufsatz nach Glinsky*®)(vgl. Bild 19),
der dem Le Bel-Henninger-Aufsatz??) (vgl. Bild 25) aus dem
gleichen Grunde unterlegen ist®®).

Bei kleineren Kolonnen dieser Art, so z. B. bei dem im orga-
nischen Laboratorium viel gebrauchten Widmer-Aufsatz nach
Bild 8 von etwa 20 cm Linge, sind die Kiihleinflisse von oben
und unten groB genug, so daB sich auch in dem inneren mit einer
Spirale gefiillten Teil ein Ricklauf bildet, der nicht durch die
tiberschiissige W4rme der duBeren Rohre wieder verdampft werden
kann. Werden lange Kolonnen nach diesem Prinzip gebaut, so mu8
sich zwangsliufig der Siphon entleeren; der aufsteigende Dampf
gelangt dann direkt in den mittleren Kolonnenteil3t). Damit ent-
fillt jede Trennwirkung der 4uBeren Rohre. Sie bewirken jetzt
nur eine VergrdBerung des Siuleninhaltes®?).

Zu den ungefiillten Destillationsrohren gehdren auch die Spiral-
rohr-Kolonnen, deren wesentlicher Bestandteil ein spiralig ge-
wickeltes Glasrohr ist. Diese Kolonnenart ist von Brown®®), Eken-
berg*) und Berlemont®) zuerst benutzt worden und spéter von
Jantzen’)%), Davis®), Wustrow®), Koch und Hilberatht)s), sowie
Shepherd*?) zu groBer Vollkommenheit entwickelt worden. Da sie
sich nur in Einzelheiten unterscheiden, wird als Typ nur die
Konstruktion nach Koch und Hilberath in Bild 10 gezeigt. Bei
4 cm innerem Windungsdurchmesser und 80 cm Liinge der Spirale
bendtigt man 4 bis 6 m Rohr von 5 bis 6 mm innerem Durch-
messer je nach der Ganghghe der Windungen. Die GanghShe

Bild 10
Spiralrohrkolonne fir tiefe Temperaturen nach Koch und Hilberath

1 Gesamtapparatur
11 TemperaturmeBrohr
111 Anordaung der Biretten [ zum Auffangen gastSrmiger Destillatproben

a Kolbenhelzung e Vorlage fir Fliissigkeiten
b Heizung fir den Kolonnenmantel f Vorlage filr Gase
¢ Vakuummantel g Niveaugetas far f

d Isoliermasse

wihlt man nach der Viscositit und der Oberflichenspannung der
zu destillierenden Komponenten. Je weniger viscos und je geringer
die Oberflichenspannung des Gemischs bei seiner Siedetemperdtur
ist, desto kleiner kann die Ganghghe der Spirale sein, um so l4nger

%) G, Glinsky, Liebigs Aun. Chem. 175, 381/82 [1875].

") J. A L Bel u. A. Henninger, Ber. dtsch. chem. Ges. 7, 1084/87 |1875).

%) Siehe Anm. Nr. 6, S. 166.

) A, Hanak, Z. Unters. Lebensmittel 70, 304/402 [10351.

%) Unter ,,S3uleninhalt* verstehen wir dye allein in der Trennsiule wihrend der Destil-
lation arbeitende Substanzmenge. Siehe hierQiber auch Anm. 27,

) F, D, Brown, J. chem, Soc. (London) 39, 517 ff [1881).

3y M, Ekenbderg, Chemiker-Ztg. 16, 958/59 |1862].

"; G. Be]nemom, Bull. Soc. Chim. (111) r2, 674/75 [1895]; J. Soc. chem. Ind. r4, 821

051,

antzen, diese Ztschr. A. 36, 592 [1023]; 39, 675 [1926]; Chemiker-Ztg. 50, 419

{1026); siehe auch Anm. 4, S. 55/58.

%) Siehe Anm. Nr1. 4, S, 551,

3 H, S. Davls, Industr, Engng. Chem., analyt. Edit. z, 61/64 [1920]).

3%) . Wustrow, Z. analyt. Chem. rod, 305/08 [1937].

) H, Koch u. F. Hilberath, Brennstofl-Chem. 21, 197/203 [1940); F. Hitheroth: Unter-
suchungen tiber die Zusammensctzung des synthetischen Benzins aus Kohfenoxyd
und Wasserstoff und dic Fignung seiner Monoolefine 2ur Herstellung von Schmier.
dlen. Diss. Universitat Kiel 1940,

4y B, Hitberath, Ot u. Kohle 39, 875/80 [1943]; Techn. Mitt. Haus d. Techn., Essen 36,
97/100 [1943|.

% M. Shepherd, ]. Res. nat. Bur. Standards 26, 227/44 [1941].
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wird damit bei gegebener Spirallinge dag Austauschrohr. Wie bei
allen ungefiiliten Kolonnen ist der SAuleninhalt gering. Aus dem
gleichen Grunde erzielt man mit Spiralrohrkolonnen nur bei ge-
ringen Dampfgeschwindigkelten gute Ergebnisse

Die Durchsatzmenge der Splralrohr-Kolonnen 148t sich da-
durch steigern, daB man das Destillationsrohr In mehrere parallel
zuelnander llegende Spiralrohre glelcher Linge auftellt, Der
Wunsch, groBere Mengen in annehmbaren Zeiten durchzusetzen,
macht es verstindlich, daB gerade derartige Modelle besonders
hiufig in den Betrlebslaboratorien der Industrie gefunden werden.
Eine solche Kolonne mit drei umeinander gewundenen Spiralen
haben sich Pranschke und Drescher schiitzen lassen®®), Nach den
eindeutigen Ergebnissen unseres Laboratoslums bewihren sich
derartige Drel- und Vierfach-Spiralrohr-Kolonnen nicht. Dle ein-
fachen Spiralrohr-Kolonnen sind ihnen an Wirksamkeit betricht-
lich dberlegen*). Wie schon an anderer Stelle erwhnt worden Ist,
hdngt auch bel den Mehrfach-Splralrohr-Kolonnen dle Wirksam-
keit zu elnem groBen Tell von der glelchmiBigen Flasslgkeits-
verteilung Ober die elnzelnen Rohre ab, dle offenbar im allgemelnen
nicht gewdhrlelstet lst.

Splralkolonnen. Von den Spiralrohrsiulen kommt man
zwangsliufig zu den Kolonnen, die als Fallkdrper eine Spirale
oder elnen spirallg umwickelten Stab enthalten. In beiden Fillen
berfihrt die Kolonnenfollung dle Kolonnenwand, so da8 sich der
im Aufsatz bildende Ricklauf auf elnem splralfdrmigen Wege
nach unten bewegt. Sle sind eigentlich nichts anderes als Splralrohr-
Kolonnen mit einem sehr kleinen Windungsdurchmesser. Da der
Rohrdurchmesser dieser Kolonnen meist noch kleiner als der der
Spiralrohr-Kolonnen gewihlt wird, Ist die Durchtrittsfliche far
den aufsteigenden Dampf und dle herabflleBende Flassigkelt sehr
vlel Klelner als bel den oben besprochenen Kolonnen. Aus dlesem
Grunde vertragen sle auch nur elne entsprechend geringe Be-
lastung, haben dafdr aber auch einen kleineren Sauleninhalit.

Dieser Typ Ist zuerst von S. F. Dufton*) beschrieben worden.
Da die Kolonne nicht besonders Isoliert ist, wird infolge partlelier
Kondensation die Flussigkelts- und Dampfmenge nach oben hin
geringer; dies bericksichtigt S. F. Dufton durch Verwendung einer
Progressivsplrale, d. h. elner Spirale, deren Ganghdhe nach oben
hin abnimmt, Bild 11, Von Miller$) stammt ein Verfahren zur
Herstellung derartiger Spiralen. A. F. Dufton gibt schon 1921 an,

daB die Wirksamkeit anderer Kolonnentypen, z. B. von Fiilikdrper- -

und Bodenkolonnen groBer ist als die der Spiralkolonnén#?), Ebenso
wie bei dem glatten Aufsatzrohr lassen sich auch hier nur bel lang-
samen Verdampfungsgeschwindigkeiten befriedigende Ergebnisse
erzielen. Dieser Kolonnentyp ist inzwischen in zahlreichen Arbeiten
vor allem In Bezug auf die Wirksamkeit untersucht worden*). So
geben Baker, Barkenbus und Roswell**) far die Spiraikolonne nach
Podbielniak elnen Bodenwert von 13 cm an. Nach Midgley*®) 148t
sich dle Wirksamkeit der Spiralkolonnen vergr8Bern, wenn man
die Spirale mit einem Carborthdum.-Uberzug versieht. Ebrey und
Engelder*') haben zur Trennung gasformiger Kohlenwasserstoffe
eine derartige Spiralkolonne benutzt.

Der Widmer-Aufsatz®t), Bild 8, und die Koeppel-Kolonne®3),
Bild 9, stellen eine Kombination des Birektifikators nach Golodetz®¢),
Bild 8, bzw. der Kolonne nach Pichard*), Bild 6, mit der Qufton-
Spirale*s) dar. Im duBeren Rohr soil dhnlich wie beim Birektifikator
eine Vorfraktionierung stattfinden. Auf die Maingel, die dieser
Konstruktion anhaften, ist schon oben hingewiesen worden. Die
Ubersichtlichkeit des Aufbaus und der relativ geringe Sauleninhalt

“) Siche Anm. 13.

) Slehe Anm. 14,

) S. F. Dufton, ). Soc. chem. Ind., Chom. & Ind. 38, 45/46 T. [1019].
*) 0. Miiter, Bull, Spc. chim. Belgique ¢3, 279/86 [1934].

") A. R. Dufton, J. chem. Soc. (London) rrg, 11, 1988/904 [1921].

%) Weitere Zitate siehe Lit. S.67/68.

% R. H. Baker, Ch. Barkenbus u, C, A, Roswell, Industr. Engng. Chem. analyt. Pdit.

12, 468/11 [1940).
“) Th. Midgley, Industr. Engng. Chem,, analyt. Edit. 7, 86 [1929].

4) G, 0. Ebrey u. C. H. Fngelder, Industr. Engng. Chem. ind. Edit 23, 1033/35 {1931].

) Siche Anm. 25,
%) Siehe Anm. 26.
) Siehe Anm. 24.
) Siche Anm. 23.
%) Siehe Anm. 45,
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der Widmer-Kolonne erklfiren die groBe Verbreitung, die dieser
Typ bis in die letzte Zeit getunden hat, obwohl der Wirkungsgrad
auBerordentlich gering ist. Leider wird in zahlreichen neueren
Arbeiten noch immer die Anwendung der Widmer-Kolonne emp-
fohlen®), ). Nur an wenigen Stellen finden sich Hinwelse auf
lhre Nachteile®), a1) ),

Kolonnen mit Schattfdllungen (Follkdrpern). Die
Laboratoriumskolonnen mit Fillkdrpern sind direkt in Anlehnung
an die entsprechenden technlschen Kolonnen entwickelt worden.
Die erste technische Fallkdrperkolonne hat Robert liges 1873 ge-
baut®), Nur wenlge Jahre spiter hat Hempel*t) diesen Gedanken
auf Laboratoriumskoionnen fibertragen; als Fillkdrper benutzte
er Qlasperlen.

Die GrdSe der Phasenaustauschfliche einer FulikOrpersiule
und damit ihre Wirksamkelt hingt von der Gestalt der Falikdrper
und der Kolonnenwand ab. Sie sollen so beschaffen seln, dafl sich
der Rickiauf und der aufstelgende Dampf glelchmiBig Qber die
Kolonneniinge und 0iber den Querschnitt hin vertellen,
Bei glatter S#ulenwand sind die an die Wand anile-
genden Follkdrper zlemlich regelmiBig gelagertss).
Hierdurch wlrd der Racklauf, der elnmal an die
Kolonnenwand gelangt 1st, nicht wieder zur Kolonnen-
mitte befdrdert. Bel einer oben gleichmiBigen Ver-
teilung der Flisslgkeit Gber den Siulenquerschnitt
. sammelt sich mit zunehmender Rieselhdhe der Rack-
lauf bevorzugt am Rande an%); diese Erscheinung
bezeichnet man als die ,,Randgingigkeit*’ des Rack-
laufs®?), Wihrend nun die Flissigkeit bevorzugt am
Rande herunterflle8t, wird der Dampf besonders In
der Mitte hochsteigen, da er hier den geringsten
Widerstand findet. Dampf und Flassigkeit kdnnen
also nur ungenfigend In Austausch miteinander kom-
men, Dieser Fehler wirkt sich um so mehr aus, je
groBer der Durchmesser von Kolonne und Fallkdrper
ist®). Bei Laboratoriumskolonnen von 20 mm Durch-
messer und wenliger kann sich im aligemeinen nicht
das fiir technische Kolonnen typische Vertellungsprofil
des Ricklaufs ausbilden. In‘solchen Kolonnen wird
die Flassigkelt fiber den Querschnitt ziemlich gleich-

' midig vertellt sein. Mit steigendem Kolonnendurch-
Bild 11 messer n¥hern sich die Verhiltnisse denen in tech-

Kolonne nach . .

Dufion mit  nischen Kolonnen. Intéchnischen Kolonnensucht man

Froriae’”  diesen Fehler durch besondere Schattverfahren®t) oder

durch den Einbau von Verteilungsbdden™) zu beheben,
in Laboratoriumskolonnen durch eine besondere Ausbildung der
Kolonnenwand sowie der Ftllkdrperform und-graBe. Nach den Un-
tersuchungen von Stitrmann®*) hat sich far halbtechnische Kolonnen
mit einem Siulendurchmesser von etwa 80 mm der Einbau von
schmalen Vertellungsringen nach Bild 12 sehr bew#hrt. Diese

. Trichterbleche haben dle halbe Breite eines Ftlikdrpers und sind

in Abstinden, die 15mal und mehr als die Fillkdrperlinge be-
tragen, an der Kolonnenwand angebracht. Eine unregelmiBige
Lagerung der Fallkdrper und damit elne bessere Verteilung der
Flossigkeit Ober den Querschnitt soll auch durch die Ausbildung
der Kolonnenwand nach Grosse-Oetringhaus™) erreicht werden.

*7) 0. Agde u. E. Kahles, Ol u. Kohle. 4o, [1844].

%) K. Bernhauer: Elnfuhrunsoln die organisch chemische Laboretoriumstechnik. Veriag
Springer, Wien 1042, S. 96.

*) L. Gatlermann u. H, Wieland: Dle Praxis des organischen Chemikers. 23. Aufl. Verlag
W. de Gruyter, Berlin und Leipzig 1942, S. 15.

%) Q. Desselgne, Rev. chim. Ind. monit. Scl. Quesneville 46, 292/99 [1937).
4) Siehe Anm. 27.

) A, A, Morton: Laboratory technic in organic chemistry. Verlag McGraw Hill, New
York und London 1938, S. 85.

4) Siehe Anm.5, S, 683,
“) W, Hempel, Z. analyt. Chem. g0, 502/03 [1881].

) 0. H. Stiirmann: Leistungssteigerung von Fallkdrpersdulen durch neue Wandformen.
Diss. Universiidt Hamburg, 1837, S. 117,

“) E. Kirschbaum: Destillier- und Rektifiziertechnik. Verlag Springer, Beriin 1840, §. 243.
*7) Siehe Anm. 66, S. 247 Anm, !.

) Siehe Anm. 18, S. 490,

“*) Lit. 8, 62/63.

%) Sieche Anm. 66, S. 244.

) Siehe Anm. 65, S. 1111

™ H. Mocura u. H. Grosse-Oetringhaus, Brennstoff-Chem. 19, 437,39 [1938].
01 u. Kohle, Erdol u. Teer rs, 581/600 [1938).
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Grosse-Oetringhaus versieht das Destillationsrohr von 22 mm Durch-
messer in 3 cm Abstand mit ringfdrmigen Einschnfirungen von
2 mm Tiefe’s), Bild 13. Da bis zu einem gewissen Kolonnendurch-
messer die Flissigkelt unabhingig von der RieselhShe ziemlich
gleichm#Big Ober den Querschnitt verteilt ist, erhebt sich die
Frage, von welchem Kolonnendurchmesser ab man mit der Wand-
form nach Grosse-Oetringhaus bessere Ergebnisse erzielt als mit
glatter Kolonnenwand. Das AusmaB des Einflusses, das solche
und Zhnliche Formgebungen auf die Wirksamkeit ausnben, wird
zur Zeit noch von uns untersucht.

1 |

v als B ey |
{ Filtiper - .

dhrohssse 27 "§

I 4—,—

4%

foﬂlmrpa-“ -
durchmesser
Bl 12 (links) Bild 13 (rechts)
Kolonne nach Stdrmann Holonne nach Grosa-Oelri
Bild 12 und 13

Wandformen von Filllkdrperkolonnen

In besonderem MaBe wird die Filmbildung durch ‘die’ Groge,
Art und Form der Fuollkdrper beeinfluBt. Damit der Ricklauf
slch als dinner Film dber die Filllkdrper ausbreitet und nicht in
Form von Flussigkeitsstromen nach unten flieBt, darf das Ver-
haltnis von Kolonnen- zu Fulikdrperdurchmesser nicht zu klein
gewdhlt werden. Kirschbaum und Weimann®t), ™) geben far tech-
nische Kolonnen dag Mindestverhiitnis mit 10: 1 und als Durch-
schnittswert das Verhiltnis 20: 1 an. W. Fischer™) schi4gt neuer-
dings sogar den Wert 40: 1 vor. Nach unseren Ergebnissen gelten
diese Bedingungen in gleicher Weise auch fiir Laboratoriums-
kolonnen. Man darf allerdings das Verhdltnis auch nicht zu gro8,
d. h, die Fiilikdrper zu klein, wihlen, well sonst der Strdmungs-
widerstand tind damit der Druckverlust so gro8 wird, daB zu
wenig durchgesetzt werden kann. Die Laboratoriumskolonnen
haben im allgemelnen einen Durchmesser von 20 bis 30 mm. Dle
Follkdrper sollen also mdglichst kleiner als 2—3 mm in Linge
und Breite sein. Die ablichen Fallkdrper fiir Laboratoriumszwecke,
Raschlgringe,
Porzellan lassen sich nur sehr schwer kleiner als 4 mm herstellen
und haben im aligemeinen eine Lange von 5 bis 6 mm. Sie sind
also fiir Laboratoriumszwecke viel zu groB8. Fiir den Bodenwert
elner solchen Koloane erhdlt man nach unseren Versuchen™) im
ginstigsten Falle etwa 4cm. Werden Wendel aus V2A- oder
Stahldraht In richtiger Dimensionlerung benutzt, sog. ,,Braun-
schweiger Wendel““?), so lassen sich Bodenwerte von weniger als
1,5 cm erzielen™).

Die Form der Fillkdrper muB so gewihlt werden, daf tar
gleiche Betriebsbedingungen, wie z. B. Druckverlust und Fiim-
dicke, dle grdoBte Austauschfliche erzielt wird. Fiir- technische
Kolonnen sind die mannigfaltigsten Fallkdrperarten vorgeschlagen
worden, von denen die meisten wegen des hohen Herstellungs-
prelses nur fiir ausgewshite Zwecke Verwendung finden kdnnen.

) Siehe Anm. 27, 8.
") Siehe Anm, 66 S. 243, 247,

) M. Weimann: Untersuchungen dber die Rektifikation in I'oll]kbrperslulen Beih, -

Z, Ver. dtsch. Chemiker; Auszug: Chem. Pabrik 6, 411/13 [1933

%) Nach einer privaten, bisher unverdffentlichten Mlttellung vont Herrn Direktor W, Fi-
scher (Ges. f, Teerverwertung, Duisburg-Meiderich).

") Diese Versuche sind in unserem Laboratorium im Friihjahr 1944 von Herrn Acker-
mann im Rahmen einer Diplomarbeit durchgefiihrt worden. Es sind dreizehn ver-
schiedene Fiilkdrperarten auf die Abhangigkeit der Wirksamkeit von der Belastung
untersucht worden. Uber die Ergebnisse dieser Arbeit berichtete Herr Prof. Gg. R.
Schalize auf der Apparatebautagnng in Ettlingen-am 285, 9, 1047.

™) Die,,Braunschweiger Wendel" werden aus V2A- oder Stahldraht von 0,25 mm Dmr.
gewickelt. Der Windungsdurchmesser und die Linge betragen 2 mm, wobel sich die
Wlndungen berfihren. Die Herstellung hat die Firma A. Pfeiffer in Wetzlar fiber-

" Slehe Anm. T7, bisher unverbffentlicht.
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Glasperlen oder einglingige Wendel aus Glas bzw. -

Am hiufigsten werden auch heute noch Ringe nach Raschig*),
Prym®?) und Lessing®®), sowie Sattelkdrper nach Ber/#) benutzt.
Pordses Schiittgut eignet sich nicht als Fillmaterial, da die auf-
gesogene Flisslgkeit infolge der starken Kapillarwirkung nicht
oder nur langsam am Austausch teilnimmt. Wiahrend die Technik
aus Griinden der Wirtschaftlichkeit hauptsichlich einfache Fall-
kdrper verwendet, kommen einfache Fiillkrper fir Laboratoriums-
kolonnen vornehmlich wegen der kleinen Dimensionen in Betracht.
AuBer den in der Technik gebriuchlichen verwendet man hier
noch Glaskugeln [matt oder poliert®], Wendelsticke aus Glas),

"w), 87), 83) %) oder Meta'll“'), 1), 03)  Metaliketten und Kettenglie-

der*), ) %) sowie Drahtfiillkdrper besonderer Formgebung®), von
denen In Bild 14 eine Anzahl wiedergegeben ist. Nach den ein-
gehenden Untersuchungen von Fenske und Mitarbeitern®) weisen
einfach gewundene Drahtspiralen, ,.single turn helices, die grSte
Wirksamkeit auf. Mit ihnen kommen die Autoren auf einen Boden-
wert von 2 cm. Sie zeigen auBerdem, wie wichtig die Frage ist,
ob die Fiilkdrper vor Beginn der Destillatabnahme befletzt oder
unbenetzt sind. Wir kdnnen diese Ergebnisse in jeder Weise be-
stitigen*), kommen dariber hinaus aber zu weiteren Erkennt-
nissen, dber die wir an anderer Stelle berichten®). Fuchs und
Roth®), 1) haben kleine Holzstticke als Fillkdrper benutzt und
erzielen damit gute Ergebnisse, obwohl eigentlich die Pordsitat
aus den oben erwihnten Griinden storen sollte. Sie machen aller-
dings keine Angaben Qiber die Geschwindigkeit der Gleichgewichts-
elnsteilung. Hall und Bachmann®?) filllen ihre Kolonnen mit
Siliciumecarbid. Auch diese Kplonnen zeigen einen guten Wirkungs-
grad. Bel einer Belastung.von 4500 cm*/h kommen sie fOr eine
Kolonne von 31,5 mm Durchmesser auf einen Bodenwert von
7,6 cm. In ‘neuerer Zeit haben sich nach einem Vorschlage von
Sigwart19s) Raschigringe aus Drahtnetz sehr bewahrt. Leider liegen
in der Literatur bisher keine Ergebnisse mit diesem Ffillmaterial
vor. Lessingringe von 5 x 5 mm aus 80-Maschen-Kupferdrahtnetz
sind dagegen schon 1932 von Whitemore und Lux benutzt wor-
den?”), Weiterhin hat neuerdings Mc Mahon***a) Berl-Sattel-
Follkdrper aus Drahtnetz vorgeschlagen. Die Wirksamkelt dieser
Fallung ist eingehend von Forsythe Stack, Wolf und Connt®b]
untersucht worden.

Kolonnen mit Drahteinbauten. Stedman:*) gibt eine
Kolonnenfilllung aus Drahtnetzen an, die sich als besonders wir-
kungsvoll erwiesen hat. Gewdlbte Drahtnetze werden paarweise
wie die Schalen geschlossener Muscheln aufeinandergesetzt, Biid 16.
Diese Muscheln werden eng 0ibereinander in ein Kolonnenrohr eln-
gepaBt. Der aufsteigende Dampf bewegt sich durch die in den
Drahtnetzen an gegentiberliegenden Stellen angebrachten Ldcher
schlangenfdrmig nach oben. Diese Anordnung gewihrleistet dle
gleichmaBigste Flisslgkeitsvertellung Gber den Querschnitt: Die
Drahtnetze werden beiderseitig benetzt und bilden so eine beson-

y D. R, P. 202622 v. 6.35. 1013, ausg. 16. 6. 19186,
, D.R. P. 317168 K!. 12¢ v. 14,2, 1918, ausg. 12. 12. 1919,
J. Soc. chem, Ind. 4o, T. 115/19 [19211, Chem. News rszs, 229 [1921],

F. Raschl

R, Lcwlu‘,
E. P. 139880.
") E. Bert, D, R. P. 522572,
Siche auch: B. Waeser, Chem. Apparatur go, 183 [1933].
#) Nach unseren Versuchen (sieche Anm. 77) fibt die Mattierung einen EinfluB aut die

Wirksamkeit aus.
%) C, D, Wilson, G. T. Parker u. K. C. Laughlin, J. Amer, chem. Soc. 55, 2795/06 [1833].

szm J Amer. chem. Soc. 57, 954/55
1935

) ﬁlE IRoper,G F. wright, J. R. Ruhoffu. W.
@. Young u. Z. Jasaitis, ]. Amer. chem, Soc. 38, 377 [1936
o su"wm Indﬁ’str F.nm{c Chem., analyt, Edit. 8, 4.:!152‘1936;“
R W Priceu W, C. McDermott, Industr. Engng Chem., analyt. Edit. rz, 289/90[1939].
M. R. Fenske u. Mitarbh., Industr. Engng. Chem., ind. Edit. 26, 1160/T7 [1934], 29,

wm 19511, 30, 207/300 {1638]
o Pl 3 m-rs'nv.]nu 1036.
Sielle Anm 72

Torgm D. Quiggle u. M. R. Fenste, Industr. Engng. Chem., ind. Edit, 28,

S. 1 s:hlddmu, Bur. Standards J. Res. 1z, 89/02 [1033].
;M . Marshall, F. Walker u, D, Buker,'Canad. |. Res. Sect. Brs, Ilﬂj J
R Flensh D. Quiggle u, C. O. Tongberg, Industr, Engng. Chem., ind. Edit.
nmm
1) Slehe Anm. 27, S.8 und S. 19, Abb. 40.

Slehe Anm. 77.
O, Fuchs u. F. H. Roth, Chem. Pabrik rz, 401/08 [1938].
I.

o

0. Fuchs, Z. Ver. dtsch. Ing., Beih. Verfahrenstecha. 1939,
%) H. m]l Hall u. G. Br. Bachman, Industr. Engng. Chem., !nd. Edlt 28, 57/9% [1936],
yt. Edit. 70, 548/49 [1938].
Siehe auch: R. J. Hartmann u. D.-B. Jung, Proc. Indlana Acad. Scl. ¢6, 118/23

[1937].
197 Nach elner Prlvutmltteilung von K. Sigwarl,
) g G, Whitmere u. A. L. Lux, J. Amer. chem. Soc. 5¢, 3448/54 [1932
193) M, 0. Me Mahon, Industr. Engng. Chem. ind. Edit. 39, 712/14 [1847].

\%p) W. L. Forsythe jr., T. @G, Stack, J. E. Wolf u. A. L. Conn. Industr, Engng, Chem. ind.
Edlt 39 114118[1941]
) D, F. Canad.

7[, Res. Sect. B ry, 381/400 [19837); weitere Schrifttums-
mnweiu tiehe che Lit. S, 74T75.
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ders groBe und zugleich auch diinne Austauschschicht. Uberdies
befindet sich der Dampfstrom in turbulenter Bewegung, so daB
die Grenzschicht Dampf—Fliissigkeit, die die Austauschgeschwin-
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Bild 14
Verschicdene Fllkdrperarten

i Krampentalikdrper

a Doppeigliedkettc
k Nagelfa!tkirper

b, ¢ Ketten mit eintachen Kettengliedern

Eingiingige Metallepiralc
Zwriglngige Metallspirale

!

Quadrat- und Doppelkretz-
Draht{@ilkdrper

Mehigbngige Metallspirale
Prymringe ohre und mit Wulst
Berl-Sattel-Fillkdrper

m Nietfdllkdbroer (mit Spalt)
n Glas-Raschigring

o Drahtnetz-Ragchigring

p Metallbalg

SRS,

digkeit entscheidend beeinfluBt, sehr diinn ist. Bragg!®s) gibt fiir
die Laboratoriumskolonne nach Stedman einen Bodenwert von
1,07 cm bei einer Riicklaufgeschwindigkeit von 168 cm®/h an.
Der Siuleninhalt ist groBer als bei ungefiillten Kolonnen aber
kleiner als bei Fullkorperkolonnen. Die Belastbarkeit der Stedman-
Kolonnen ist gut.
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Bild 15 (links) . Bild 16 (Mitte und rechts)
Siebspiralentiillung nach Lecky und Ewell  Konische Drahtnet=$iitkbrper nach Stedmann

Rild 15 und 16
Drahtnctz-Flillungen

Eine weitere sehr wirksame Kolonne des hier besprochenen
Typs wird von Lecky und Ewel['*¢) beschrieben, Bild 15. Zwischen
zwei konzentrischen Rohren befindet sich eng an den Rohren an-
liegend eine Spirale aus Drahtnetz. Wie bei der Kolonne nach
Stedman breitet sich auch hier auf béiden Seiten des Drahtnetzes
ein dinner Fliissigkeitsfilm aus. Da der -aufsteigende Dampf in
diesen Kolonnen nur einen geringen Druckvertust erfihrt, eignet
sich dieser Kolonnentyp hervorragend zur Vakuumdestillation,
Hierauf wird in einer Arbeit von Stallcup, Fuguitt und Hawkins7),
in der gleichzeitig Angaben fiber das Herstellungsverfahren fiir die

1y [, B, Bragg, Trans. Amer. Inst. chem. Engr. 37, 19/50 [1941].

19 H. S. Lecky u. R. H. Ewell, Industr, Engng. Chem., analyt. Edit. 12, 544,47 [1940].
%) W. D. Stallcup, R. E, Fugyitt u. J. E. Hawkins, Industr. Engng. Chem., analyt.

Edit. ry, 503/05 [1042].
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Spirale enthalten sind, hingewiesen. Wirksamkeit, Belastbarkeit
und Siuleninhalt liegen in der gleichen GrdBenordnung wie bei
der Kolonne nach Stedman.

Bild 17
Heligrid-Fallungen nach Podbielniak

Ktrzlich hat Podbielnigk't) eine auBerordentlich wirksame
Drahtfillung vorgeschlagen. Sie besteht, wie Bild 17 zeigt, aus
Drahtspiralen, die zwischen zwei konzentrischen Rohren, von
denen das innere wie bel den Kolonnen nach Kufn und Craig'®)
oben und unten geschlossen ist, spiralig aufgewickelt werden. Da-
mit die" ricklaufende Flassigkeit nicht an der Kolonnenwand
herunterlaufen kann, missen die Spiralen ebenso wie die Draht-
netze in den vorher erwihnten Kolonnen dicht an der Kolonnen-
wand anliegen. Dadurch wird die Herstellung dieser Kolonnen
schwierig. Die Wirksamkeit und der Siuleninhalt dieser ,,heli-grid“-
Fiillung liegen noch glinstiger als bei den Kolonnen nach Stedman
sowie Lecky und Ewell. Bei einer Belastung von 120 cm*-Riicklauf-
je Stunde betrigt der Bodenwert 0,56 cm, wobei auf jeden theore-
tischen Boden ein Flassigkeitsinhalt von nur 0,06 cm?® kommt.

Boden- oder Sprudelkolonnen

Gut arbeitende Bodenkolonnen miissen den folgenden Be-
dingungen gentigen:

1. Der aufsteigende Dampf muB in innigen Kontakt mit der
herabflieBenden Flissigkeit kommen. Dies wird durch die
Ausbildung einer Sprudel- und Schaumschicht begiinstigt.

2. Die Flussigkeit soll kontinuierlich im Gegenstrom zum
Dampf von oben nach unten flieBen. Auf den einzeinen
Bdden von Laboratoriumskolonnen tritt im allgemeinen
eine Diskontinuitit ein: Wegen der geringen Dimensionen
kann es nicht vermieden werden, daB sich die Flfissigkeit
auf den einzelnen Bdden durchmischt, so daB auf den ein-
zelnen Boden keine Flfissigkeitsfiihrung erreicht werden
kann,

3. Die Bodenfltissigkeit muf gentigend hoch stehen, damit der
durchperlende Dampf Zeit zum Austausch hat. Trotzdem
soll auf jedem Boden mdglichst wenig Flassigkeit arbeiten.
Bei langsamen Verdampfungsgeschwindigkeiten ist die Hohe
der Fliissigkeitsschicht 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 st8ren,
darf die auf den einzelnen BBden verbleibende Flissigkeit
nicht siphonartig abgehebert werdent1e),

5. Die Rficklaufrohre foir die Fliissigkeit sollen die gleiche
Temperatur haben wir der Hauptteil der Siule. Sie miissen
sich deshalb ebenso wie bei technischen Kolonnen innerhalb
der SHule befinden!1?),

Bel der folgenden Besprechung der bisherigen Modelle werden

diese Gesichtspunkte besonders berficksichtigt.

Kolonnenmit Siebbdden. In der 4ltesten Bodenkolonne ftir
Laboratoriumszwecke, dem Linnemannschen Aufsatz'?), Bild 18,
bestehen die Bdden aus Platindrahtnetzen ohne Rificklaufrohre,
so daB die Bdden diskontinuierlich entleert werden mussen. Im
Laufe der. Jahre ist diese Bodenform wesentlich verbessert wor-
9 W. J. Podbielniak, Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. 13, 639/45 [1941].

189 Siche Anm. 16 und 22.
89 J, H, Bruun, Industr. Engng. Chem., analyt. Edit. r, 212/13 [10291.

11y Sjehe Anm. 5, S. 166.
11%)_E. Linnemann, Liebigs Ann. Chem. r6o, 195/2 [}8T1].
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den113), 114) 118) Bild 19 bis 21. Desseigne1s), Bild 22, Groll und
Oldershaw')/118), Bild 23, sowie Sigwart11?), Bild 24, haben der-
artige Kolonnen ganz aus Glas konstrujert. In den beiden zuletzt
angegebenen Kolonnen sind die Bdden fest mit dem Kolonnenrohr
verschmolzen, wihrend bei dem Modell nach Desseigne die ein-
zelnen Bdden in das Kolonnenrohr eingeschoben werden. Die
beiden ersten Kolonnen sind fiir Durchsitze von 1 bis 2 I/h gedacht.

68

25
Bild t8 Bild 19 Bild 20 Bild 21
Linnemann-Autsatz Glinsky-Aufsatz Kolonne Kolonne
nach G. Dupon nach 8. Palkin
Bild 18 bis 21

Kltere Siebboden-Konstruktionen fir das Laboratorium

Die Kolonne nach Sigwart vertrigt hohere Belastungen, hat aber
einen entsprechend gréBeren Siuleninhalt. Bei groBen Durch-
sitzen spielen die Wirmeverluste verglichen mit der im Kolben
zugefithrten Wirmemenge eine geringe Rolle; der Nachteil der
aufien angebrachten Rucklaufrohre fillt damit weniger ins Ge-
wicht. Bei einem Kolonnendurchmesser von 50 mm wire eine
zwangsliufige Flissigkeitsfilhrung auf den einzelnen Bdden denk-
bar, so daB Bodenwirkungsgrade von 100% und dariiber, wie sie
von Sigwart angegeben werden1), erreicht werden kannten. Older-
shaw ermittelt far seine Bodenkolonne einen Bodenwert von 2,6 cm
bei einer Ricklaufgeschwindigkeit von 540 cm®/h, Der Wirkungs-
grad eines Siebbodens hingt im wesentlichen von der Aufteilung
der Siebplatte ab31), Je kleiner die aufsteigenden Blischen sind,
desto schneller und besser kann sich das Phasengleichgewicht
zwischen dem aufsteigenden Dampf und der Bodenflissigkeit ein-
stellen. Bei kleinen Dampfdurchtrittsidchern wird der Druck-
verlust sehr groB, wenn die Bodenplatte zu dick ist. Aus diesem
Grunde kommen Glasfritten, wie sie z. B. Schicktanz1s3) benutzt
hat, kaum in Betracht.

Kolonnen mit Sprudel(Kapsel-)-bdden. Der Le Bel-
Henninger-Aufsatz'?®), Bild 25, arbeitet nach dem Prinzip des
Kapselbodens. Diese Kolonnenart ist weiterentwickelt worden von
Baum3#%), Bild 26, in einer etwas abgeinderten Form von Clarke
und Rahrs?8), Bild 28, sowie Danes*®), Bild 29. Die von Bruun1?),
Bild 27, angegebene Kolonnenkonstruktion stellt eine glastech-
nisch besser durchentwickelte Kolonne nach Baum dar. Bei den
oben genannten Kolonnen liegen die Rcklaufrohre auBerhalb der
S#ule, was in wirmetechnischer und baulicher Hinsicht nachteilig
ist. Keesom und Mitarbeiteri®) haben die erste Sprudelkolonne,

') G. Dupont, Buil. offic. direction recherches Scl. ind. inventions 22, 483/87 [1921];
Chim. et Ind. 8, 555 [1922].

') §. Palkin, Ind. Engng. Chem., ind., Edit, 3, 377/78 [1931].

11%) Weitere Zitate slehe Lit. S. 82.

1% G, Desseigne, Documentat Sci. 7, 60/63 [1938]; siehe auch Anm. 60, .
‘t7) Vgl. Anm. 41.

1% C, F. Oldershaw Industr. Engng. Chem.,, analyt. Edit. -13, 265/68 [1041]; siehe auch:
F. C. Collins u. V. Lantz, Industr, Engng. Chem., analyt. Edit. 8, 673/77 [1043].

11%) vgl. Anm, 41.
'%%) Nach einer privaten Mitteilung von K. Sigwart.

'#1) @, Volland: Untersuchungen fiber den Wirkungsgrad von Rektifiziersiebb8den. Beih.
Z. Ver. dtsch. Chemiker, 9, 11/12 [1935].

3%y 5, T. Schicktanz, Bur, Standards J. Res. 1z, 239/61 [1934].

\1%) Siehe Anm, 29,

1) E. Baum, Chemijker-Ztg. 35, 497 (1910].

'*'y H. T. Clarke u, E. J. Ralrs, Industr. Engng. Chem., ind. Edit. 8, 1002 [1026].
t2¢) Z, Dgnes, Chem. Listy Védu Prumyst 33, 153/56 [1939].

%) J. H. Bruun u, S. T. Schicktanz, Bur. Scandards J. Res. 7, 851/82 {1931]; weitere
Zitate Lit. S.85.

134y W, H. Keessm, H. van Dijk u. J. Haanljes, Physica 1, 1108/14 [1934]; weitere Lite-
raturhinweise siehe Lit. S.86.
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Sehnitt E-F

Schnitt €-0

Fliissigkeiisablauf des unteren
Bodens.
Johnitt A-8 [B27.22-24]

Bild 22 (links) Bild 23 (Mitte) Bild 24 (rechts oben)
Kofonne nach Desseigne  Kolonne nach Oldershaw Kolonne nach Sigwart
Bid 22 bis 24
Neuere Siebboden-Konstruktionen fiir das Laboratorium

Bild 28 (links)
Le Bel-Hennipger-Aufsatz

Bild 26 (Mitte)
Kolonne nach E. Baum
Bild 25 big 27
Entwicklungsgang der Sprudelbodenkolonne nach Bruun

Bild 27 (rechts)
Kotonne nach H. J. Bruun

Bild 287(links)
Kolonne nach H, T, Clerke und E. Rakrs
Bild 28 und 29
Sprudetboden-Kolonnen

Bild 29 (rechts)
Kolonne nach Z. Danes

Bild 30, beschrieben, bei der sich die Riicklaufrohre innerhalb der
Siule befinden. Gegen mechanische Einflasse ist diese Kolonne
sehr empfindlich. Das Glaswerk Greiner & Friedrichs'*®) hat die
Bruunsche Kolonne so umkonstruiert, daB die Rcklaufrohre im
Sdulenteil llegen, Bild 31. Sie dhnelt damit der vorigen Kolonne.
Die lose aufgesetzten Sprudelkappen bedingen ebenso wie bei der
Bruun-Kolonne eine erhdhte Zerbrechlichkeit. Wegen ihrer groBen
Dimensionierung f4lit diese Kolonne zur Destillation Kleiner Sub-
stanzmengen aus; sie hat daflr aber einen groBen Belastungs-
bereich.

Eine weitere Bodenkonstruktion aus Glas ist von Klein, Stage
und Schulfzei®), 131) 133) 133) yorgeschlagen worden, Bild 32 und 33.

149 Eine Literatmangabe ist uns fiber diese Kolonne nicht bekannt; siche Anm. 27,
S. 15 'und 21.

1oy K, Klein, H. Stage u. Gg. R. Schultze, Z. physik. Chem., Abt. A 18y, 163/70 [1841).

131) H. Stage: Eine neue betriebssichere Laboratoriumskolonne ganz aus Glas zur Fein-
trennung engsiedendcr Gemische. Diplomarbeit, Universitat Berlin 1942,

18y Gg, R. Schultze u. H. Stage, Z. Elektrochem. angew, physik. Chemn, 47, 848/54 [1041].
%) Siche Anm. 27, S. 14/15,°19/21,
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Dle Racklaufrohre fiir die Flassigkelt befinden sich in der Sdule,
Dies 148t sich durch die Anwendung von Glasrohren mit achsen-
parallelen Scheidewinden, sog. Mehrkammerrohren erreichen. Nach
diesem Bauprinzip sind zwel Typen entwickelt worden. Die erste

—+| 16nm +— 21mm —
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r—— 40mm —-'
55
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—*‘25» l-—
=

[827.30-33)

Bild 30 Bild 3t Bild 32 und 33
Sprudelboden Sprudelboden nach Sprudelbdden nach Kleln, Stage
nach Keesom Greiner u, Friedrichs und Schaitze

Bild 30 bis 33
Laboratoriums-Sprudeibdden

Form eignet sich besonders zur Destillation grBerer Mengen,
wihrend das zweite Modell zur Destillation geringer Substanz-
mengen in Betracht kommt. Die Kolonnen beider Typen enthalten
keine beweglichen Telle. Sie gen@igen in wirmetechnischer und
mechanischer Hinsicht allen Anforderungen, ‘

In Zahlentafel 1 sind die charakteristischen Eigenschaften der
erwihnten Bodenkolonnen zusammengesteilt, soweit sle in der
Literatur bisher angegeben worden sind. Die Kojonnen nach
Keesom, Bruun, Oldershaw, Sigwart sowle Klein und Mitarbeitern
erfiillen am besten die geforderten Bedingungen. Die von Bruun
und Mitarbeitern?s) mitgeteilten Bodenwirkungsgrade erscheinen
far Laboratoriumskolonnen unwahrscheinilch hoch und zwar aus

Zahlentafe] 1
Die charakteristischen Merkmale der wichtigsten Bodenkolonnen

Boden-  Sfulen--  Boden- Boden-
Kolonne nach Anmerkung abstand  durchm. ihhalt  wirkungsgrad Biid

inmm in mm in cm® in %*)
Dupont . . . . . 113 twa 5 25 20
Patkin . . . . . 114  etwa 68 25 21
Desseigne 11 50 30 etwa § n
Schiektanz. . . . 122 40 etwa § 98—100 -
Grol-Oldershaw . 118 25 25 etwa 1—2  80—90 23
Sigwart. . . . . 65 50 etwa 7,5 100110 24
Clarke u. Rahrs 125 etwa 70 24—28 etwa 3—4 2
es .. .. . 50 25 1,5 50 29
Broun . . . . . 127 20 bzw. 40 28 0,7bzw. 1,4  70—100 27
Keesom . . . . . 128 23—25 etwa 33 1 50 30
Greiner u, Fried.. 129 40 45 etwa 2—2,3 64—66 31
Klein, Stage u. . 130 25 18 etwa 1 53—66 32
Schultze. . . , . 16 18 0,2—0,3 49—34 33

*) Da die Bestimmung des Bodenwirkungsgrades der verschiedenen Kolonnen nicht nach
einheltiichen Richtlinien durchgetithrt worden ist, tassen sich die angegebenen Zahlen
ohne weiteres nicht miteinander verglelchtn; sie geben nur einen ungefihren Anhalt
itber die Grdfe des Bodenwertes.

foigendem Grunde: Der aut dem nichst hdheren Boden nieder-
geschlagene Dampf enthiit wegen des kieinen Bodenabstandes
immer mitgerissene Flassigkeitstellchen des vorigen Bodens, so daB
derartlg hohe Bodenwirkungsgrade ohne zwangsliufige FlOssig-
keitsfohrung bei Bodenabstinden von 2 ¢cm und weniger in Labora-
toriumskolonnen kaum erreicht werden darften. Es wird vermutet,
daB die in die Berechnung der Wirksamkeit eingehende Riicklauf-
menge zu niedrig eingesetzt wurde, da sie vermutlich am Kopf
der Kolonne gemessen worden ist1%). Wir werden in unserer An-

vy J. H. Bruun u. §. D. West, Industr. Engng. Chem,, analyt. Edit. 9, 247/48 [1937].
132) Sjehe Anm. 27, S.2 und 4 und Anm, 130.
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slcht gestatzt durch eine Mitteilung von Schicktanz'®) und durch
Ergebnisse eciner Arbeit U.von Webers aus dem W. Jostschen
Institut1#”); For elne Bruun-Kolonne konnte der Bodenwirkungs-
grad mit nur 50—609, ermittelt werden.

Jehnitt A4
[B2734u38) T

Bild 34 (links)
Evaporator nach Yeung und Thomas

Bild 34 und 35
Laboratoriums-Sprihkoloanen

Bild 35 (rechts)
Synder-Kolonne

Sprilhkolonnen

Die Flussigkeit kann mittels fest angeordneter Spriihdisen
oder durch Rotation zerteilt werden. Wir-unterscheiden also zwi-
schen Kolonnen mit Sprothdtsen und Kolonnen mit rotierenden
Einstzen, sog. ,,rotierenden Kolonnen“. Von den Laboratoriums-
kolonnen arbeiten nur wenige nach dém Prinzip der Sprithkolonnen,
2. B. der Evaporator nach Young und Thomas'*®), Bild 34, sowie
die Snyder-Kolonne#), Bild 35, dle aber belde aberholt sind.

Die Kolonnen mit rotierenden Achsen werden seit- einigen
Jahren mit groBem Erfolg benutzt. Die erste ,rotierende* Labora-
torlumskolonne ist schon 1923 von Myers und Jones'#%) angegeben
worden. IThr Vorschlag ist zunfichst vbllig in Vergessenheit geraten.
Erst Keyes'*') sowie Urey und Mitarbeiter¢t) haben ihn wieder
aufgegriffen. Die Konstruktion dieser Kolonnen ist aus Bild 36
zu ersehen). Die Kolonne enthilt in der Mitte einen drehbaren
Schaft, der in Abstinden von etwa 10 mm nach oben gerichtete
Teller tridgt. In die Zwischenrdume hinein ragen Ablaufbleche, die
an der ruhenden Kolonnenwand befestigt sind. Durch die Zentri-
fugalkraft wird die von den Blechen ablaufende Flassigkeit an die
ruhende Kolonnenwand geschleudert. Hierbei bildet sich ein felner
Sprithregen aus, der dem aufsteigenden Dampf eine groBe Phasen-
grenzfliiche bietet. Huffman und Urey*4) geben fiir dle Wirksam-
kelt einer Kolonne mit 621 rotierenden Elementen mehr als 500
theoretische Bdden an. Der Wirkungsgrad eines jeden Elementes
betrigt demnach etwa 859%. Die Kolonne hat eine Linge von
10,7 m, so daB der Bodenwert ungeffhr 2 cm betrigt. Aus der
"Arbeit von Mair und Willlngham*®) ist zu entnehmen, daB die
Wirksamkeit einer rotierenden Kolonne hauptsichlich von den
gewlhiten Dimensionen abhingt. Dagegen scheint die Rotations-
geschwindigkeit innerhalb des untersuchten Bereichs von 250 bis
1500 Umdrehungen keinen merklichen Einfluf auszutiben. Dies
wird auch durch Versuche von A, Coenent) an einer Rotations-

19%) Siehe Anm, 122, .

17) Nach einer Privatmitteilung des Herrn Prof. W. Jost, Marburg, vom 10. 2. 1844,
1) Siehe Anm. 6, S, 154/56.

19 J. K. Simons u. E. C. Wagner, J. chem. Educat. 9, 126/28 [1932].

un J. E. Myers u. W. J. Jones, J. chem, Soc. (London) raz, 4/8 [1923].

1) D, B. Keves Chem, metallurg. Engng. 38 226/27 [1931].

18 /. R. Huffman u. H. C. Urey Industs. Engng. Chem., ind. Edit. #9, 531/38 (1937];
weltere Zitate siehe Lit. §. 89 und 147/48.

143) B, J\ Mair u, Ch, B. Wiliingham, }. Res. nat. Bur, Standards 23, 519/27 {1039.]
144) Slehe Anm. 142.
14) Siehe Anm, 143.

W0 A, Coenen: Katalytische Aromatisierung aliphatischer Kohlenwasserstoffe unter be-
sonderer Berficksichtigung elnheitlicher, aus dem synthetischen Benzin aus Kohlen-
oxyd und Wasserstoft abgetrennter Paraffine und Olefine, Diss., T. H.-Aachen 1941,
S. 36/47 und dle beigelegte Werkstattzeichnung.
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kolonne mit 125 Rotor- und 124 Statorblechen bestitigt, bel der
die Rotationsgeschwindigkeit zwischen %00 und 1750 U/min vari-
iert wird. Coenen gibt fir diese Kolonne bel einer Belastung von
60 cm* Racklauf je Stunde und weniger einen Bodenwert von
1,28 cm an. Mair und Willingham kommen bel einer Beiastung
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Bild 38 Bild 37

Rotierende Kolonne nach B. J. Mair
und C. B. Willingham (Pegram Urey
Huffmann-iolonne)

Kolonne mit roticrendem
Metallband nach Koch,
Hitberath und Weinrotter

Zu Bild 37:
a Kolbenheizung
b Kolbenisolierung
¢ Trennsbulenisolierung
d Heizung 105 die Trenusiule
¢ Luftmantel

J Vakuummante}

¢ Trennslule mit Metallband

h Thermometer fiir den Trenasiulen-Mante!
{ Thermometer far den Kolonnenaufsatz

k Aufsatzisolierung

von 288 cm*® Racklauf je Stunde sogar auf einen Bodenwert von
0,93 cm. Dagegen erzielen Brodsky und Scarre'¥”) mit einer
dhnlichen Kolonne nur einen Bodenwert von 3 cm.

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

Lesesne und Lochte'®®) beschreiben eine Halbmikrokolonne, in
der ein Metallband umijuft. Dieser Kolonnentyp Ist von Koch,
Hilberath und Weinrotter'*%) eingehend untersucht worden. In
Bild 37 ist das von Koch und Mitarbeitern benutzte Modell
dargestellt. Die Benutzung der Kolonne fir Vakuumzwecke erfor-
dert entweder eine elektromagnetische Kraftibertragung durch
die Glaswand hindurch oder den Einbau einer Stopfbuchse am
Kopf der Saule, Die Konstruktion dieser Stopfbuchse ist mittler-
weile im Mualheimer Institut erfoigt. Sie geben far eine Riickiauf-
geschwindigkeit von 120 cm?/h einen Bodenwert von 2,5 cm an.
Der Sduleninhait betrigt bei einer Kolonnenlinge von 37,5 cm
nur 0,2 cm®. Eine #hnliche, aber lingere Koionne wird von Baker,
Barkenbus und Roswell'®) beschrieben. Die Wirksamkeit dieser
5,45 m langen Kolonne betrigt unter vollkommenem Ricklauf bei
einer Beiastung von 160 cm?® Rucklauf je Stunde 72,3 theoretische

") A, E, Brodsky u. O. Ch. Scarre Acta physicochim. URSS 70 720/32 [1030]. Weitere
Arbeiten siche Lit. S. 80,

%) Sh. D, Lesesne u. H. L. Lochte Industr. Engng. Chem, analyt. Edit. ro0, 450 [1938).
1%y H. Koch, F. Hilberath u. F. Welnrotter Chem. Fabrik ry, 387/90 [1941].

%) R. H. Baker, Ch.
13, 468/71 [1940]

Barkenbus u, C. A. Roswell Industr. Engng. Chem. analyt, Edit,

Biden, was einem Bodenwert von 7,5 cm entspricht., Wahrend
der Destiliation, d. h. bel endlichem Rdcklaufverhiltnis, sinkt
die Wirksamkeit auft 60 bis 809, des angegebenen Wertes. Die
Autoren haben mit Rocklaufgeschwindigkeiten zwischen 160 und
300 cm*/h gearbeitet.

Bild 38"(links)
rschnitt dur
den Rotor

Bild 39 (rechts)

Langsschnitt

durch die
(esamtapparatur

Bild 38 und 39
. Podbdleiniak-Zentritugal-Superfraktionator

a RotorkSrper h Kahlwassereintrite
b Spirale { Destillatentnahme
¢ Blasenraum & Racklaufrohr

d Heljrwicklung 1 Ricklaufrufiihrung
¢ Heizzufdhrung m Ricklaufaustritt
f Pumpe n Damptzufdhrung
¢ Kaohler 0. Dampfaustritt

In den bisher besprochenen rotierenden Kolonnen wird die
Trennung durch eine feine Zerteilung der Flassigkeit begiinstigt,
wihrend man der Zentrifugalkraft keinen wesentlichen EinfluB
auf das Trennergebnls zuschreibt. Es erhebt sich die Frage, ob
durch die Zentrifugalkraft Gberhaupt eine Trennwirkung ausgeldst
werden kann. Schon im Jahre 1918 hat Mariller'*?) festgestellt,
daB eine Trennung durch Rotation infolge der Diffusion keinen
Erfolg haben kann. Spiter kommen Beams'®"), Wilson'**), Hau-
sen'®4), sowie Martin und Kuhn**) auf Grund theoretischer Be-
rechnungen zu dem gegenteiligen Ergebnis. Die Trennwirkung in
Apparaten mit rotierenden Spiralen, wie sie von Placek!®s), Pod-

_ bielniak'*?), Bild 38 und 39, und Plaxzq'*) gebaut worden sind,
soll nach den Angaben der Autoren zu einem Teil durch die
-Zentritugalkraft bedingt sein%%), Nach der Untersuchung von
Marx'®) sind diese rotierenden Spiralen nicht wirksamer als gute
andere Kolonnen. Sie soilen allerdings einen groBeren Durchsatz als

. die vorher beschriebenen ,rotierenden‘ Kolonnen gestatten; daftir

haben sie einen hohen Wirmebedarf und sind in der Anschaffung
sehr teuer. Die Hauptschwierigkeit liegt auch hier in der richtigen

Bemessung, Eingeg. 1. Febr. 1045 [B 27 1] (Forts. folgt.)
w) {:‘.9 BTm” Bull. Assoc. Chlmlste; Sucr. Ind. agric. France Colonies Distill. 36, 45/51
1918].

%) J.W Beams u. L. B. Snoddv J. chem, Phynics 5, 993/94 [1937].

J. W. Beams Bull. Amier. physic. Soc. 13 Nr, 7, 6 Physic. Rev. (2) 55, 501/82 (1939).

') @. H. Wilson Bull. Amer. physic. Soc. 15 Nr.4 20 Physic. Rev. (2) 58, 209 [1940].

34) H, Hausen 74, Hauptversammiung des VDI in Darmstadt 1936, Fachvortrage S, 180,
H. Hausen u, R. Schiatterer Z. Ver. dtsch. Ing. Beih. VerfahTenstechn, rosp 15/21.
H, Hausen, Z. Ver, dtsch, Ing., Beih. Verfahremstechn. rggs, 93/102,

) H. Martin u. W. Kuhn, Z. physik. Chem., Abt. A. 189, 219/316 [1941].

184y A, Placek, A. P, 1936523 v. 7.3, 193], susg. 21, 12, 1933; A, P, 2281616.

17) W. J. Podbleiniak, D. R. P. 595250 KI. 13 a v. 18, 8. 1931, ausg. 6.4.1934; B, B-
Schnelder (Erfinder: W, J. Podbielnlak) A. P. 2286157 v. 9. 6. 1042, Weitere Patente
slehe Lit. S.900.

18%) J. Plaza, Ind. y Quim, 7, 151/61 [1936); weitere Arbelten slehe Lit. S. 980/9i.

18%) Siehe hierzu Diskussionsbemerkung von Gg. R. Schulize: Befh. Z. Ver. dtsch. Chemiker,
33, 25 [1939).

1) A, Marx, Beih. Z. Ver. dtsch, Chemiker, 33, 20/25 [1930].
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