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

8. Mitttiliirzg iihrr Luhoratoririmsdcstillfltiori 

Von F. S T A G  E ,  Hclrnsfrdt 

(Fortsetzitng aus Heft 7, S. 183) 

Wahrend  irn e r s t en  Teil dieser Arbeit  d i e  konstruktiven Belange d e r  Laboratoriumskolonnen behan- 
delt  wurden, befaat s ich d e r  nachfolgende zweite Teil mit d e n  verfahrenstechnischen Erfordernissen 
und Moglichkeiten, i n sbesonde re  dem Destillationsdruck und d e r  Destillationsternperatur; irn fol- 

genden  letzten Teil werden Destillationsvolumen und -verfahren besprochen.  

Die verfahrenstechnischen Eigenschaften der Kolonnen 
zur Laboratoriumsdestillation 

Bisher wurdcn tinter rein apparatetechnischcti Gcsichtspunkten 
die verschiedenen Kolonnentypen besprochen. Ihr praktischer Ein- 
satz hat nach verfnlircnstechnischen GrundsStzen zit geschehen; 
damit ergibt sich von selbst die Frage, wie man fiir cine gegebene 
Airfgabe die Auswahl der Trennslule und der gesaniten Apparatur 
vornehnien soll. 

Die Betirteilung ciner Koloiine wird dadurch erleichtcrt, daB 
nian fiir die verschiedenen Verwendungszwccke gewisse Leit- 
zahleiiIE1) festlegt, die cigentlich die Kenntnis der fur die Wirk- 
samkeit maDgebenden Faktoren voraussetzen. Dcr Begriff der 
Wirksamkeit ist tinter anderern Gcgeustand einer spiiteren Arbeit; 
wir miissen ihn hier voraussetzen. AuRer nach dcr Wirksamkeit 
hat nian die riclitige Yolotine nach vier Gesichtspt.lnkten auszu- 
wahlen; ZLI beriicksichtigen sind letzten Endes: 

dcr Dcstillatiorfstlruck: Das Arbeiten iln Vakuuni erfordert 
andere MaBnahnien als die Normaldruck- oder Uberdruck- 
destillation. 
die DrslillutionslernpPrufur: Fur die Stofftrennung bei tiefen 
Teniperaturen benijtigt nian andere Destillatioiisapparattiren 
als fur norinale oder gar hohe Teniperatur. 
flus Drsfillatiorisvoliimri~: Die besondereti Aufgaben, die sich 
bci einer priiparativen oder analytischen Trennung, ferner 
fiir die Makro- oder Mikrodestillatiori sowie schliel3lich auch 
fur  die kontinuicrliche oder diskuntiiiuierliclie Arbeitsweise 
ergeben, enden in der Frage nach dem zur Verfiigung 
stclietidcn ~cstillationsvolumeti. 
flus Drstilluf ionsircrfuhrrn : Die Des t i I lat io ne n kii n ne ii oh tie 

oder mit Trlgerdampf sowic ohne oder mit eiiier bzw. 
niehreren Komponenten, durch die das Phasengleichgewicht 
entscheidcnd verSndert wird, durchgefuhrt werden. 

Drr L)c.stillatioiisdriick 

Dcr Driickbereich einer Yolonne richtet sich auBer nach der 
Druckfestigkeit des Baurnatcrials nach deni Druckverlust, den der 
arifstcigeride Danipf in der Kolonne erfShrt. Die untere Grenze 
des Druckbereichs ist dadurch fcstgelegt, dab  der Druckverlust 
iniiiier ni ir  eincri geringen Briichteil des Destillationsdruckes,. rniig- 
lichst weniger als 5:; ausmachcn darf. Nach der GroRe des Destil- 
lationsdruckes unterscheidct nian zwischen der Unterdruck-, der 
Normaldruck- und der Uberdruckdestillation. Auf die Kolonnen 
zur Normaldruckdestillation und die an  sie zu stellenden Anforde- 
rungen ist schon im ersten Teil der Arbeit ausfiihrlich eingegangen, 
so daR hier nur  noch die Unter- und die uberdruckkolonnen zu 
behandclri sind. 

U n t e r d r u c k d e s t i l l a t i o n .  Wahrend die Frage des Druck- 
verlustes bci Normal- und Oberdruck. kaum Schwierigkeiten be- 
reitet, wird sic. bei der Vakuumdestillation zu einem entscheidenden 
Problem. In bczug auf den Druckvcrlust ist cine kurze und un- 
gefullte Kolonne einer langen und gefullten uberlegen, wahrend 
di. \'erhaltnisse i m  Hinblick auf die Wirksamkeit im allgemeinen 
unigekehrt liegen. Die Praxis lguft darauf hinaus, daB man eine 
Beziehurig finden r n u R ,  die dem gegenlSufigen Verhalten von 
Druckverlust und Wirksamkeit Rcchnung tragt.  Wir schlagen 
hicrfur .den Quotienten ails der Bodenvergleichszahl (cm-l) und 
dcm Druckvcrlust jc theoretischen Boden in cm Wassersaule vor 
-___ __ 
A".) Sichc .-\I:.?!. 27, 5 .  29Uu. 

urid bezcichneii ilin als Vuki~iimkrrznzuhlla*). 1111 allgemeinen wird 
cine Vakuurnkennzahl gro8er als 3 den Destillationsaufgaben bei 
Wasserstrahlvakuuni geniigen. I n  Tabelle 2 sind ftir eine 
Anzahl gebrauchlicher und wirksailicr Kolonneri die Vakuumkenn- 
zahlen ziisamniengestcllt. AUS dicwr Ziisammenstelliing ersieht 
man, daD sich Bodenkolonnen sclilecht zur Vakuumdestillation 
eiGnen. Da mit steigendem Vakuuin die ztir Trennurig verwendeten 
t(o1otineii hohere Vakuunikennzahlen aufweisen miissen, kommen 
zur  Hochvakuumdestillation niir solche Kolonnen in Betracht, bei 
denen die Trennsaule ungcfullt ist oder das- Fiillmaterial bzw. die 
Einbauteri nur einen geringen Striiiiitirigswiderstand bieten, z. B. 
die Kolonnen nach Sfeilmanle3), Bild 16, sowie Lccky und E W C I P ~ ~ ) ,  
Bild 15. Sollen die Destillationen bei einem Druck voil 10--30 mm 
Hg ausgefiihrt werden, so kommen auch rotierende Kolonneii iind 
Kolonnen rnit groRen Fiillkiirpern in Betracht. Nach den Unter- 
suchungen des Institutes fiir Chetiiische Technologie der T. H. 
Braunschweig in den Jahrcii 1942/43 iiber die Abh2ngigkeit des 
Druckverlustes von der Belastung und der Fii l lk~rpergr~De1e5) 
eignen sich fur diesen Druckbcreich aiich die bei Normaldruck 
bcsonders gunstigen Spiralen aus Stahldraht von 2 und 3 mm 
Lange und Durchmesser. 

Jantzen und Tiedckelee) benutzen zur Trennung dcr SSuren 
des ErdnuDbls cine Fiillkbrperkolonne von 38 rnm Durchrnesser 
bei einem Destillationsdruck von 0,03 mm Hg, gemessen in der 
Vorlage, mit 10 mm Raschigringen aus Aluminium. Biish iind 
SdfuurWe7) schlageri ziir Trenrimg der Fettsiiurernethylester eine 
Kolonne von 12 mm Durchmesser vor, die rnit Kettengliedern 
gefiillt wirdle*). In einer Arbcit uber die Zusammensetzung des 
schweren Teertils beschreibt SursfieldlaQ) eine Vaku'umkolonne 
von 120cm LSnge fu r  Fiillk&per, dereii Wirksamkeit er rnit 7 
theoretischen Boden angibt, Bild 40. Im Institiit der Technischen 

R E!ektrische Badhcizung 
b Therfloelcment . 
c Trennsaule gefiillt rnit eirer- 

nen Lcwngringrn 
if Hc i Owasse r mantel 

f Urnlaufpumpe 
g Kolmnenaufsatz mit DLlsen 

9 e Heil:wasserbehBlter 

e 

a 

h Wlhler 
i Vakuummeter 
k Dcstillations~~orlage 
I DestlllntauffangcefaB 
m Zur Vakuurnpumpt: 
n Differentialmanometer 

Bild 4')  
Vakuumkdcnne nach SarsJcld E?m 

Hochschule Brauiischweig wurde zur Trennung eines Phenosolvan- 
Extraktes in seine Bestandteile eine Fullkbrperkolonne von 23 mrn 
Durchmesser benutzt. Wir haben die Kolonne in Anlehnung an  
die uns bekannten obigen Arbeiten uber ihnliche Trennaufgaben 
mit 6,5-mm-Raschigringen aus Glas geftillt. Nach bisher unver- 
offentlichten eigenen Erfahrungen nimmt man aber auch hier 
besser kleinere Fullkorper. Aus Bild 41 geht der Gesamtaufbau 
deF Apparatur hervor. Man ersieht hieraus, da6  die Vakuurn- 
lax) Siehe Anm. 27. S 25. 
l'!J) Siehe A m .  104;107. 

Siehe Annt. 106;107. 
Ic') Siehe A r m .  77. 
' ( 0  E. lanf2eT u. C. T!tdC/;e, 1. prnk!. Chem. (2) 127, 277131 [193OJ. 
lbi M.' 7 Rfi  P 11. A. AT. Sch!!wrz, Ind. Eoyno. Chcm., ona!yt. Edit. j ,  142143 [1032]. 
Ian{ Siehc"Anm: Wy)/92. 
lo) N. f. Surgdd, J. SOC. c!iLni. Ind. 61, l / G  [1N2]. 
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Tabelle 2 

23,5 

19,o 

21i.5 
27,s 

lpalte Nr.: Bezeichnungen: 
1 Kolonnenart brw. Fullungsarl 
2 Theoretischc Bodenzahl 
3 Riicklaufmenge cma/h 
3a Rucklaufmmge i n  cin8/h, bczngen mf 1 ciii2 dcs Q~~erschni l ls  
4 I~ruckverhist i n  ciii Wassersluilc 

I 1 2 1  3 1 3 a l 4 1 5 i f ' 1 7 / 8 1 ' 3  

M. R. Fcriske, S. La i i rosk i ,  C. 0. Torigberg: Ind. EII~:. Llieiii., ind. Edit. 30, 207/300 

I;iiIlk(iinerkoloniie v o n  51 tiim Diiir. i ~ n d  259 c m  Lame  
[I0381 

20200 
1'3300 
17000 
12200 

Spalte Nr.: Bczeichnungen: 
5 Kolonneninhalt in 5m3 
6 Bodenwert in cm 
7 Bodenverglcichszahl, Bodenzahl je cm 
8 Vakuumkennzahl: theoretische Bodenzahl durch Druckvcrlust 
9 Thcoretischer Bodeninhalt = Kolo~i~ieninh~iltjtheoretlsche Bodenzahl 

1 2 1 3  I 3 L l I  4 1 5  1 6  1 7 . 1 8  1 9  

M. L.  Srlker, R. E. Burk u n d  H. P. Larikelrno: Ind. Engng. Clicm., a~ialyt .  Edit. 13, 
352/55 [l940]. 

Fullbiirperkolonne von 14 inm Dinr. iind 142,5 cm L:inge. 

988 
944 
831 
507 

35,4 l0,9 
29,9 Y,7 
24,5 9,4 
10,9 13,7 

0.092 
0,103 
0,106 
0,073 

0,66 
0,89 
1,12 
1,74 

I .  'I'r~iangular-l'vr~- 

I'iillriiig Nr. 128 

13,9 

:i0,0 2273,24 104 7,62 308 2 3  (1,426 5,12 7,9 
36,7 2839.1 130 12,70 !89 2,49 0,401 2,89 5,8l 
25,i 7570,8 345 IW,O 9x1 3 3 5  0,274 0.10s 36,3 

miden, Sfedmon-, 38,s 

22,4 
I6,lj 

zi,n 

iii2; i z  2:: 1 % ::: , I :$: ?:% 

I I ~ M , ~  18 292 I) 1400 4,36 o,m 0,073 4 7 , ~  
15142,O 801 508:fJ !513 4,08 0,245 0,044 u7,4 
18927,O 8F3 890,O 4020 0,181 0,019 213,O 

3. Konische Sled- 
rrran-Fiillung 
Nr I04 

43,2 98,7 35 2,3 8,71 1,41 
48,O 125 44 5,08 in,6o 1,27 
50,3 151 53 B,35 I n , G O  1,21 
48,3 201 71 I6,5 17,05 1,26 
36,7 402 142 111 20,82 I,% 
30,F 598 211 188 24,02 
2 7 3  ti37 225 229 
29,6 I 675 238 572 82.8 

18,8 
0,46 
7 , ~  
2,w 
0,32 
0,16 
0,12 
0,1096 

0,202 
0,221 
0,211 
0,352 
0,568 
1:,R05 

2,so 

I .  Sicbspirale mit  
plaltem iimjieho- 
gencm Rand;  
95 \Vind!iiigen 

14,4 700 280 12,9 3.01 
lF,2 ROO 245 l ! , l l  2,C8 
17,% 500 204 o,n 2.57 
17,6 -100 163 7,4 2,47 
17,7 300 122 6,2 2,46 
17,7 2110 82 5,3 2,4F 

21,7 20 8 5,0 2,00 
18,O 100 41 1,7 2.62 

1. Ki~hlenstoff- 
linschigriiige, 
12,7 x 12,7 i i im 

2. I~llllli.n.tuff- 
I i a s c h i ~ r i n ~ c .  
ti,4 x G,4 IIIIII 

t 
1421 1,4 

2401 311.7 I I I I  
201 1 20;4 I I 1 3  

- 
i37g 8 ,2  
470 6,s 
301 5,4 
245 2,7 
201 2,7 
132 1.4 12.7 

0,072 2,27 
0,0b5 2,43 
0,077 3,67 
0,072 (i,XIl 
0,089 1 8,45 
0,079 15,IO , 0,103 19,80 

4. S~i:r;~lfullkurpcr 
iuit 1 Windung 
\,Ill1 4 ,x  111111 
Dmr. ai ls " i ~ i i i i -  
iiiiim. Kolonne 
fur 3 Stiinden 
nbgestcllt 

5. Sp~ralfiillkbr(icr 
nil1 1 Winduiig 
vun 4 nmi Uiiir. 
BIIS Nickel 

~~ 

6. S~~ir~i l ful lki i r~ier  
init 1 Wintluilc 
von 2,4111m [ h r  
iiiis niclit rusten. 
deiii Stalil 

0,1S(i 2,88 
0,209 3,25 
0,213 12,50 - 

9,05 0,328 15,s 

Nr.  105 

37,7 
41,7 

C .  0. Torigberg, S. Luwroski. M. R. Ferlskr: Ind .  Engng. Cherii., ind. Edit. 29,957158 [1937]. 
Fiillkijrperkoloi~~ie von 20 iniiii Diiir. und 282 c m  Laiige. 

- 
0,708 
0,785 
0,825 

0,601 
0,501 

0,790 

0,456 
0,337 - 

- 
@,'I8 
@,70 
1,12 
l,58 
2,63 
Ii,00 
9,211 

1230 

0,72 

! ,80 
3,IP 

O,@O 

5.19 

- 
I ,08 

5,110 

7,27 

0,300 

0,498 
0,512 
(1,533 

0,31i7 

Il.666 

Gn:r. 25 nirn, F5llimgslange 61 cm.  

0:712 
0.800 N I .  112 38,7 280 57 11.9 17,P5 I , %  

34,8 402 82 22,9 22,4 1,75 
143 86,5 20,Y 2, l2  

21,2 1073 219 36,l) 2,52 
26,l 1230 245 277,O 39,0 2,34 
27,7 1238 255 414,O 78,O 2,20 
20.0 i :m  265 483.0 14s,o 3.05 

0,034 3,39 0,441 
0,571: 1,52 0,645 
0,483 0,34 0,010 
0,397 1,49 
0.428 0.fIQ4 1.50 

- 
I,. 200 

3,15 

1),42 
n,2o 

0,911 
! ,"n 
1,28 
1,55 
1,89 

S. I I .  Lecky, I?. H .  Eivell: Ind. Engnq. Chem., nml:it. Edit. I?, 544/47 L1940:. 
Fiillkii~prrkoloii~ie iuit Sichspiralen-l'i~llutig. 

iiuI3cicr Dmr. 18,75 mm, inncrer D:w. F,25 ni111, I.iinge d r r  l7i:Ilimg 43,2 cm. 

0,332 
0,373 
0,3"5 
0,103 
0,407 
0,401 
0,413 
0,50c 

0,R) 
0,68 
0.52 
0,42 
0,35 
0,30 
0.26 
0,23 

0,118 
0,125 

n ,m  
0,56 
0,RI 
1,25 
I ,82 
?,?.I 
3,: 1 
4,75 

0,36 

n,92 

- 
0,42 
0,52 
0,67 

l,51 
2,3G 
3,42 

0,69 

1,54 
2,52 
3,26 
4,07 
5,13 
6,13 

- 
1,03 

- - 

iii1Rcri.r und innercr Cmr. wio vorhcr, LaTge der  F u l l u n ~  20 c i i i  

1,50 @,667 
0,C'7 1,030 

diingcn 20,7 0 3 7  1,03n 
0,25 

1,08 0,925 
1,17 0,855 
1,23 0,833 

15,l 1,37 0,757 

5. (ilaik:r:c,ln vnn 
3 IIIIII  Llmr. init 
glattcr Obtlr- 
flarlle 

~ ~~~~ ~ ~ ~~~ 

4uReri.r Dmr. 12,5 inm, inncrcr Dmr. 3,l nim, Lange dcr Full!rn$ !3,2 mi. 
5. Glnsk ig~ ln  van 

7 3  miii  Dmr., 
rmttiert 
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Tabelle 2 (Forts.) 

1 1 2  1 3 1 3 a ( . 4  1 . 5  1 fi 1 7  1 8  [ 9 

14'. J .  Podbielnink: Ind. En;i.:. Chem.,  analyt. Edit. r3, 639/45 [1941]. 
Fullkurperkolonnc mit Heli-Grid-FuIliin~ von 1 I nini Dmr. und 35 inm Lanee. 

r h l l  tstiirke 23,O 
0,25 n i i n  x , 5  

3H,2 
47,7 
70,O 

' 20,5 

360 379 7,16 l,92 0,658 
300 316 7,16 1,32 0,753 0,27 
250 2G3 G,20 I , l 9  0,840 0,21 
200 211 5,72 O,QZ i,ogn 0,15 
150 158 4,20 0,74 1,360 0,02 
100 105 2,80 0,50 2,000 0,04 

J / I .  Braiin, Ind. Engng. Chem , analyt. Edit. 8, 224126 [1936]. 
Spr~idelbodc.~ikolon~ie niit 5 Boden von 25 cm Dnir. und  10 cni Lange. 

Es fehlen die Angaben, fiir welche Riicklaufgeschwindigkeit der Kolonneninhnlt 
erniittrlt wurdr. 

2. 81 Luchrr ZLI 10,O 4500 

Bodcn :*I20 
13,O 2208 
15.3 1098 
15.5 1920 

0,85 nim je 1 ;$:; 1 4230 

0,W 

4 Cl l l  

4,78 

658 45 4,46 0,224 4,50 
525 44 4,34 0,231 4,37 
387 40 3,84 0,261 3,4: 
274 39 3,45 0,290 3,OJ 

2,95 0,340 1,ll 14' I 2.90 0.345 0.90 
136 
127 

C. F. O[drrrhn~v, Ind. Engng. Ckein., aiialyt. Edit. r3, 26568 [1941]. 
Sirbbadt.nkolonne voii 25 iiini Dmr. imd 92.5 cin LBiige mit 37 Draktischen Boden 

2 .  0 Ll/iiiin I 4 1 2 

0,78 

Wert nach H Koch, F. Hilherafh 
11. F. Weinrorfer: Chem. Q b r i k  14, 

387190 [1941]. 

71 I 9,35 I 0,107 1 I 

Siebbodenltobnne von 32 nini Dnir. uod 45 cm LInec tnit 15 Draktischcn B u d m  

I " i t  I I '  I '  I I '  

B. J .  Mair, C/r. B. Willingharn: J R?s. nat. Bur. Standards 22, 519/27 [1939]. 
Ko lnnv  rnit rotierendcn Elementen von 50,8 nirn Dnir. und 56 cm Lange. 

I I 

S. D. Lesesrie, I / .  L Loclik: Ind. Eri:r?g. Clicin., analyt. Edit. 10, 450 [ID381. 
Kolonne niit rdlicrcndem Band von 6 ':1111 Dmr. und 37,s ci? LB:ige. 

1. Rotations- 7 04 0,254 
geschwiiidigkeit I 140" 1 2" 1 
1000 U/min 

I 0,2 1 2:50 I 0,400 1 10,0134 

destillation einen erheblich groReren apparativr :i Aufwand erfor- 
dert als die Destillation bei Normaldruck, worauf tiachfolgend 
noch ausfuhrlich eingcgangen wird. In  einer neueren Arbeit haben 
Stalfcrip uiid MitarbeiterIio) gczeigt, daR zur Auftrennung der 
Tcrpene bei 20 nini Hg Siebspiralkolonnen nach Lecky und EwplPil)  
gewohnlichen Fullkijrpcrkolonncn niit 4-mni-Raschigringen oder 
Berl-Sattelkorpern erheblich iiberlegen sind. 

Gegenuber dcr Norm3ldriickdestillation ha t  iiian hier auf fol- 
geiidc Pcnkte  besonders ZLI achten17z): 

I .  aui dic Destillatabnahnie; 
2. auf die Linstellung und Einhaltung des Destillationsdruckes; 
3. auf die Messuiig des wahren Destillationsdruckes; 
4. auf die Verhinderung des StoRens. 

lie) Siche Aniii. 1n3. 
I r l )  Siehe A m .  102. 
I:*) Siehe A I ? ~ .  12 

a Probeneiitnahme.Vor- 
richtung fur den Kolbeii 

b Manometer zur Mcssiing 
des Druckabfalls i n  d e r  
Kolonne 

c Kolonncnaufsatz 
d hlanometer ziir Mcssiiiig 

ties Dcstill,ltionsdl.iick~s 
1111 I<olonnenaufsatz 

e Gekiirztes Manomctcr 
z i ~ r  Messun: dcs Driickes 
i n  dcr Vorlage 

f, g, /I, i Fllhne zur Ent- 
iialiinc einrr Probc aus 
dcni Kolbcn 

f, k ,  I ,  171 Hahne zur Ent- 
nahme eincr Destillat- 
probe 

I I  Van innen vdrsilherter 
Vakuumniantel 

0 Elektrische Hcizvor- 
richtung fur  den Vaku- 
uinmantel 

/J Isolirratoff 
9 'Trentisaiilr 
r ubpr  den Dr!!ckreglcr 

ziir WnsserstraIiIpuoipe 
5 Ziir zil:atzlichcn Wasser- 

s t  rahlpiinipc 

Bild.41 
Braunschweiger K o l o n n ~ n -  
i i l ipi irat i i i  zur Vakuimi- 

d1:stillaticn 

Dcstillatubriaiitrie: 

4 
- 
A(p 11' 

C' 

Die Vorlage ztir Aufnahme dcs Destillals 
1 i i u R  so eingerichtet sein, daR mall tiiit ihr mehiere Fraktiqnen 
getrennt auffangen kann, ohne die Destillation unterbrechen zu 
musseii. Will man iiur in Vorlauf, Nauptlauf und Nachlauf trenneti, 
so genugen drehbare Vorlagen nach Art der Bredfschen Vorlage, 
Bild 43, oder der ,,Spiiine", Bild 42. Der Nachteil cine1 isothermen 
Destillation iiiiiei halb der Vorlage laRt sich hierbei kaum ver- 
meiden. 

Werden, wie es bei der Yolonnendestillatioli im allgcineinen 
ublich ist, viele Proben abgenommen, so konimen n u r  Wechsel- 
vorlagen i n  Betracht, voii dencii in Bild 44 und 45 zwei Aus- 
fuhrungsformen gezeigt ~ e r d e n l ' ~ ) .  

Bild 42 Bild 43 Bild 44 Bild 45 
Spinoc Dredfsche V o r l a g ~  Vorlage iiacli Vorlage mit Wns- 

Tuivne, Youq und 
Anschulz- Thielc serkuhlung nacli 

Bild 42 bis 45 Eby 
Verschiedene Vorlagcanordiiung~ii fur  die Vakuutndestillntion 

Druckeinstcflung urzd -einhalfuizg: U m  isobar arbeiten zti kon- 
nen, i i i u R  zwischeii Vorlage und Pumpe ein Druckregulator ein- 
geschaltet werden. In den neueren D r ~ i c k r e g l e r n ~ ~ ~ )  wird der 
Druck entweder iiiittels eiiies Relais oaer mechanisch konstant 
gehalten. Die beiden in Bild 46 und 47 dargestellten Druckregler 
habeii sich fur  Destillationen bis herab zu 10 mm Hg bewahrt. 
Sie halten den Druck auf e twa 1-2 mm Hg ko~istant""~). Ge- 
gentiber anderen Regelvorrichtungen haben die erw2hnten den 
Vorteil, da13 sie im Aufbau und in der Bedienuiigsweise einfach 
sind. Bild 46 zeigt den elektrisch gesteuerten Regler der Leuna- 
Werke'"). 

Sirhe Lit. S. 08/09. 
1 7 0  Siehr Lit. R .  51154. 
Ilia) Nach J. M.O'German, Analyt. Chemistry rg, 506 119471 kann mit eiiiem Fritten- 

Druckregler der Druck bis herab zu 2 bis 3 mni Hg iiber Stunden so genau konstant 
gehalten werden, wie es die Ables~genauigkeit eine, Hg-Manometers gcstattet. 
Ich bin d m  Herrrn Dir. Dr. Herold und Dr. LVrfzei zu Dank vcrpfllrhtct fur  die 
frcundliche Erlauhnls, den Regler hirr erstmalig publizieren zil ddrfrn. 
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Das iiii oberen 'reil voii Bild 46 wiedergegebene Steuerorgan 
wird zllnAchst evakliiert. 1st Hochvakuum erreicht, so Ia8t man 
das bis it1 das Kiikcn des unteren Hahnes ansteheade Quecksilber 
atis cinem nicht gezeiclinetcii Niveaugefafi mit  Schlaiich~nsatz in 
den Regler bis zur erfot-derlichen HBhc ein. Danach wird der 
Arbeitsdruck in der Apparatur durch entsprechendes Neigcn des 
mit Schliffverbiiiduiig versehcncn beweglichen Schenkels und da- 
init der Kontakt dcs Magnet-Stroinkreises eitigestellt. Der Unter- 
schied zwischen deni zentral eiiigcsclin~olzeneti Manometer und 
dem iiu8ereri Gef:i8 er-lcichtcrt die Druckablesung. 

Wir beniitztcn oft den voii F. M .  Lewis angegebenen mccha- 
nisclien Rezlcr nnch Bild 47, der den Vorzug hat,  ohne Zusatz- 
ger:ite auszukomnien. 

Dieser Druckregler arbcitet mit  eincm Rcstdrtick in Raiime c. 
Man evakuiert bei offeneii HAhnen g, e und d. ISt der gewunschte 
Druck in der Destillationsapparatur erreicht, so schlieRt man die 
Hatine P und d. Stcigt der Druck in b, d. h. in dcr Destillations- 
apparatur, so wird durch den Ubcrdruck die poriise Platte so lange 
geoffnet, bis der Druck in b wieder gleich derii in c gewordeii ist. 
Der Hahii f dient dazu, eiii Spritzeti des Quecksilbers ZLI vcrhindern, 
wenn inari nach bccndetcr Destillatioii Luft il l  die Apparattir ein- 
lafit. Der Rcgler arbcitct aiii besten, wenii man die porose Platte 
schrag stellt 1 7 a ) .  Zur Abpufferung kleinerer Druckschwankungen 
dielit weitcr cine 10-I-Flasche, die zwischen Vorlage und  Druck- 
regler eingebaut wird. 

Drircltrncssi~ng: Dcr Destillatiotisdrt~cl~ wird im allgcincinen 
zwischen dcr Vorlage und dctii Druckregulator hzw. d e r  Purnpe 
genicsseri. Der den Dcstillationskolbcn vcrlnssende Danipf erflihrt 
auf d e m  Wegc zuiii Kolonnenaufsatz infolgc Reihung einen Druck-  
verlust (dynariiischer Druckverlust). Daniit dcr i i n  M:inometer 
gemcsseiie Druck von den1 tats~ichlich herrschenden Sicdedruck 
im Dcstillationsaufsatz nicht allzu sehr abweicht, niiissen die 
R c i b u n p w l u s t e  miiglichst klein gehalten werdeii. Andernfalls 
stimnit die itn Aufsatz gemcssene Siedeteniperattir nicllt n?lt dern 
am Manometer abgelesenen Drtick iibcrciii. A m  diesern Grunde 
wahlt inan alle Leitungen mdglichst weit utid kurz,  d &  Marionieter- 
ansatz sol1 sich direkt hinter der Vorlage befindeii1~:)-1~~)). 

Vcrhinderurzg des SfoPerzsl*o): Nach unseren Erfahrungcn ver- 
hindert man das StoRen am besten dadurc l~ ,  daO nian die Flussig- 
keit dauertid ortlich uberhitzt. LBDt man durch cine Kapillare 
Luftblaschen in die Kolbenfliissigkeit eintreter~, \vie cs allgemein 
iiblich ist, so'wird itn Manometer niclit der Dampfdruck des Ge- 
mischcs angezcigt, sondern eiri Gesatntdruck, dcr als Suintnand 
den Partialdruck der eintretendeti Luftnienge cnthalt. Man ha t  
also keirien Anhalt mehr fur  den wahren Dampfdruck dcr Fllissig- 
keit. 

Das Ergebnis einer Destillation niit der in Bild 41 wieder- 
gegebencn Apparatur zeigt Eild 48. I n  Abhangigkcit von den 
ubergrgatigenen cm3 sind hier die zugehorige Siedetemperatur 
bzw. der entsprechende Brechungsindex aufgetragen. Man ersieht 
hieratis, da8 man  auch mit relativ cinfachen Hilfsmitteln bei sinn- 
voller Bcriicksichtigung der obcn aiigcfuhrteii Gesichtspunkte 
Mehrstoffgemischc weitgehend aufirennen kann 

S 
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Bild 48 
Destillatitmsktirve rities Phenosolvnnexhktes  nlit der Brmnschweigrr 

Vakuiilnanpnrat ttf 

D r u c k d e s t i l l a t i o n .  Die Uberdruckdestillation wird man an- 

I .  weiiti das Phasengleichgewicht fu r  die Trennung bei Uber- 
druck gunstiger liegt als bei Normaldruck; 

2. wenii bei der  Auftrennung tiefsiedelider Geniische durch die 
Anwendung eines Ubcrdruckes dic Siedetemperatur SO er- 
hoht wird, daR der Rucklauf lnit Wasserkuhlung erzeugt 
werden kann ;  

3. wemi bei Geniischen mit dicht beieinander liegenden Schtnelz- 
und Siedcpunkten bei erhijhtern Druck diese Spantie grofier 
ausfallt. Natiirlich mu15 sich der erheblich grijfiere apparative 
Aufwand lohnen .  I n i  Laboratoriuin ist die Uberdruckdestil- 
lation bisher kaum benutzt  worden, da die Druckabhangig- 
keit dcs Phasengleichgewichts nu r  fiir schr wenige Geinische 
bckannt ist und d a  wirtschaftliche Gesichtspunkte wie die 
Prage des Kuhlniittels im Laboratoriuln rneist von sekun- 
darer Bedeutung sind. Wohl aus dieseni Grunde ist in den 
letzten Jahren nur cine Laboratoriuniskolonne fur  Uber- 
druck in der Literatur beschricben wordenlR2), Bild 49. 

wenden'* l),  

Sie dient zur Destillation 
von Fliissigkeitsgemischen, die ' 
tinter Zimmertetnperatur sie- 
den. Der IiBchstzulassige Druck 
betragt etwa 5 a t .  Da man in 
den  Kolonticn zur Destilla- 
t ion fettloserider Substanzen 
Hiihne oder Schliffe un ter  
Druck nur schlecht benutzen 
kann, ist eitie besondere Vor- 
richtung zur Destillatabnahme 
erforderlich. 

Die iin Kuhler a konden- 
sierte Flussigkeit tropft in  das 
darunter angebrachte Napf- 
chen 6. Durch das Loch c 
fliel3t der Rucklauf in die 
Kolonne, durch das Kapillar- 
rohr das Destillat in das wei- 
tere Rohr d. Hier wird das 
Destillat inittels der Heizwick- 
lunge  verdampft. Dieim nactz- 
geschalteten Ktihler f konden- 
sierte Flussigkeit tropft auf 
das Ventil das a u i  einern 
rnit Luft geftillten und ver- 
schlassenen Glaszylinder, der 
auf Quecksilber schwimrnt, 
besteht. Zur Dichtung ist die 
Spitze des Zylinders als Schliff 
auswbildet.  Das Quecksilber 

B K z h h  
! Nhpfchcn n:r Ai!fr.a!ime des Riicklauk 
: Loch f u r  den RilcklauP 
d Dcstillatl:itiing 
P Heizwickli;na 

ILL) J .  M. Sinons, Ind. Engng. Chcm., analyt. Edit. ro, 30 119381. 
-s - )  Siehe A m .  181. 
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stellt. Mittels dieses Ventils kaim das Destillat abgenomlnen 
werden, ohne daR sich der Druck in der Kolonne Andert. 

Die Destillationsteniperatur 

Eine gewiihlte Koloniienapparatur kaiin im allgemeinen nur 
innerhalb cines bestimrnten Temperaturbereichs nutzbringeiid an- 
gewandt werden. Man uiiterscheidet ohne enge AbgrenzLtng zwi- 
schen Tiefteniperatur- (Destillationsteniperatur tinter Zirnnicr- 
temperatur),  Normaltemperatur- (Destillationstemperatur bis etwa 
150") und Hochtenipera t  urkolontien (Destillationstcniperatiir 
iibcr 150"). Niir bei den Kolonnen zur Normaltemperatiirdestillation 
kann ini Kolonnenaufsatz Wasser als Kiihlniittel benutzt werden. 
Die Bedienungsweise dieser Kolonnen ist deshalb am einfachsten. 

Da bci dem Trcnnvorgang in Trennsaulen nicht nur Stoff-, 
sondern auch Wariiiemengen ausgetauscht werden, ha t  man dem 
WBrmehaushalt in der Kolonne besondere Beachtung zu schenken. 
Untcr Kektifikation versteht man einen Gegenstrom-Gaswasch- 
ProzeR, bei dem ein vollkommerier mid kontinuierlicher Stoff- und 
Wrrmeaiistaiisch zwischen der dampffiirmigen und der flussigen 
Phase stattfindetlR3). Es handelt sich damit um einen adiabatischen 
Vorgarig. Das in der Kolonne arbeitende Destillationsgut sol1 
weder Warnie von auRen her aufnehmen iioch nach auBen hin 
abgeben. Dies lallt sich tiur crreichen, wenii man das Destillations- 
rohr  gu t  isoliert. Die Frage des W2rmchaushalts is1 um so ent-  
scheidender, je kleiner der Durchsatz und je Ianger die Kolonne 
ist, sowie je  mehr die Siedetemperatur des ZLI trennenden Gemischs 
von der Zimmertemperatur a b w c i ~ h t ~ ~ ~ ) .  So IaBt sich z. B. eine 
Fiillkiirperkolonne von 100 cm L2nge und 20 nini Durchniesser bei 
Siedetemperaturen voii 80--100° C auch mit schlechter Isolation 
durchaus stabil fahren, wenngleich die Wirksamkeit s ta rk  absinkt. 
Dies habcn Versuche, die an der Koloiine nach Grosse-Octringhaus 
durchgefdirt  wurden, eindeutig gczeigtls4). Lange Kolonnen mit 
gleicher Fiillung uiid gleichem Durchiiiesser, wie sie zur Auftrennung 
voii Vielstoffgemisclien, z. B. von Erdiil, benotigt werdenlR5)-lRU), 
arbeiten unter diesen Bedingungen nieist nicht mehr. 

'9 Sielte Anm. 27. S. '3 u. 128. 
Sielic. A n i i i .  27; S 17 iind Znhlcctafcl 4. 
Siclie Aiini. 7, Zahlcntnfel 4. 
1. f/. Urirun 11. S. T. Sihiel:lunz, Bur. Stan4ard; J. l i e s .  7, 851/62 [ I O ? . l i ,  Abh. 17 
h. R .  Fm'ke, P. Qiri!g!e ti. C .  0. Torgberg, Ind. E n p g .  Chcm., ind .  Edit. 34, 408/18 
[ 1932J. & I .  H. Feiiske, C. 0. Tungherc, D. Quiq le  u. 11. S. Cryder, Ind Engng. C l ~ e m . ,  
irid. Edit. zP. 644145 1193til. 

In?) E.  ,/arifzert 11: W .  'Hal&, dies? Ztschr. r z ,  32!\!31 [ 19391. 
laa)  J .  R. RdeS, F. W .  Rose jr., S. S Kurt.? jr.  11. I .  W Mills, Iiid. Enqng. Chen?., iiid. 

Edit. 34, !47152 [1942]. 

.? Kulilkopf 
/ I  DewargefaB fur fliissige Luit 
c Hahnsystcm, das a l l r  Apparateanschliisse in sich vw- 

cinigt itnd bci i~cstimniten Hahnstcllungcn :i!iteinander 
verbttlden k;intt 

d Moiurcn zu i i t  Ilctrieb der Wa~cnwclk i ,  und desVcntilse 
e , f  Ventile 
c Off~nartnioes I<ontaktmniinnic~cr niit 3 I(nntakten 4 
I' 

an dcn ltcl:ils f und 11 und det Lampc 11 

/I Elcktto~iiagitett~chcs Ve i l t i 1  ti!r die Steueritng der PreD- 
luft m r  flus5tgen Luft it1 b 

i Flrklroinngtietisches Vcntil zuni DruckschluO des k e n -  
tilsJ, das die Knloiine auf uiienrliicl~en lidcklauf rinslellt 

j Pret$luttanachliiD wid Lciiungen 
I.. Koin~.cn~nt iuns-Kontdkt -Manometcr  dient zu: Anglci- 

chung dcs Oaiiipfdt uckes iin Koioniicnkopf an konst;in- 
t e n  Uruck in dcr ~oinl)cnsationsfl:isClir 111 

/ VertikalbL.wegliciicr Wagen nitt dcr Kontakrstaoge fiir 
das I<ontakiinanonieter k 

I I  L.eititng vom Koloiinenkopf iiacli deiii Komponsations- 
niaiiniiieicr li 

o Einfullvorrichtung zuni Destillationskolberi 
p Dc::tillat-Autfan~vurrichtiiiig 
9 Koiitskllsilungi'n ails dcng Manonictcr g zur ReLclurlg 

d1.r Ijclats 2, II :ind d:r I.ninpc v 
r liclais zur 1iqclu:ig dt,r U~stil lati~'nstcinpcratul, wird 

durch das Kontoldgetriehc d ,  Ivtatigt iiod wirkt hbcr 
den Motor d auf Vcntildffnung e 

s Rclnis ziir R:g?lui!g d-s D-s(illntionsdruckes, .wird 
durch das Kui t ipen~cl t ions- I~o~~takt - iManun~cter  k uber 
den Wegun I uiid dsr Welle /, bstdtigt und wirkt iibcr 
den Moior d au i  Ventile e wid J 

I Relais zur liegeiitng dcr Destillatabnnhine, wird iilicr 
den I<otttakt y a w  Manoineter g betatigt und wirkt 
hbcr das eicktroittagiietiscli~ Vcntil i auf das Vcntil f 
Relais Z U I  Hegelung der Zufuhr von flusslger Luft ails 
b i n  den Kuhlkopf a, Hlrd iibcr den I<ontakt q aii i 
.Vaitometcr g betatigt und wirkt uher dns elektrotnag 
nettsche Vcntil I1 auf die Zufiihrung von PreBluft inch b 

I) K~introllaiiipc zur Stcirungsansage i t n  Kreislauf d t r  
fliissiem Liift. wird durch den Kontakt a am Mano- 
m e t i ' g  bciatigt 

w Kontrollampc eur Anzeige einer vollett Destillatauffang- 
fhschc p ,  wird voii dern Kontakt w, dutch den Wagen 

Uie beste IsolationsmBgliclikeit ist durch einen hochevakuier. 
t en  (Vakuum geringer als 10--j m m  Hg), von innen versilber- 
ten  VakuumiiiaiitellBU)-l") gegeben. Da die Silberspiegel mcist 
nur auf der auf dem Glas anhaftenden Seite blank sind, auf 
der anderen dagcgen ini allgenieinen sogar mat t ,  absorbiert der 
Silberspicgcl doch zuni  Teil die vom Kolonnenrohr abstrahlende 
W~rmcineiige.  Dicse Warmemenge gibt der Silberspicgel nun  
durch Leitiing an den Glasmantel ab, dcr wiederum als guter 
Grauausstrahler die W2rme abstrahlt. Aus diesem Grunde 
erscheint es zweckm:ifliger, wenn iiian in den Iiochevakuierten 
Mantel ein auf beideri Seiteii poliertes diinncs Blech bringt, das 
weder das Kolonnenrohr noch das BuBerc Mantelrohr diFekt be- 
ruhreii darf. Weicht die Siedetemperatur mehr als 100O von der 
Zimmerteniperattir ab, so ist auch der Vakuummantel kein aus- 
reichcnder Schutz mchr. Der Vakuummantel muB d a m  zus2tzlich 
geheizt oder gekiihlt werden, um die Warmcab- oder -zufuhrung 
voii auRen zu vernieiden. Lange Kolonnen lassen sich i iur schwer 
niit einem Vakuunimantel versehen. Hier kann man sich so helfen, 
daR man das Destillationsrohr ,zunschst init einer mehrere cni 
dicken Schicht Isoliermaterial, wie Asbest, Glas- oder Schlacken- 
wolle usw., umgibt. Die Isolierschicht wird ebenso .wic der Vakuum- 
mantel zusAtzlich geheizt oder gekiihlt. Dieser zus~tz l ichen  Hei- 
zting bzw. Kuhlung ha t  man cine weit hohere Beachtung zu 
schenken, als es bei Vcrwenduiig eines Vakuummantels notwendig 
w3relS3). Wiirde man das Destillationsrohr direkt ohne Zwischen- 
schaltung eines Vakuummantels oder einer Isolierschicht heizen 
bzw. kiihlen, so wiirde das in dcr Kolonne herrschende, sich selbst 
einstellende Wiirmegleicligewiclit gestort werden. Bei Kolonnen 
von mehreren Metern LYnge ist es zweckniafiig und, sofern kein 
Vakuunimantel bcnutzt wird, sogar erforderlich,. diese Heizung 
bzw. Kuhluqg in niehrcwn Stufen in der Weise vorzunehmen, da8  
sich im Mantel liings der Kolonnenlange von unten nach oberi 
das TeiiiperaturgcfAIe einstellt, das auch im Innern der Kolonne 
herrscht. 

Aus den vorstehenderi Ausfuhrungen geht hervor, daR die 
Destillation voii Geiiiischen, dereri Sicdeptinktc i iur wenig von der 
Zimincrteiiiperatur abweichen, in Hinsicht auf die Isolation keirie 
Schwierigkeiten bereitet. Sie kann deshalb a n  dieser Stelle iiber- 
gangen werden. 

~ ~~ 

~ * a )  Sielie Ann?. 4, S 38/40, 55!56. 
W. J Podhirlitia'c, Ind. C n y g .  Chm., anolyt. Edit. .?, Ilejl2 [10331, rg, 639145 
[194!J. Siehe aucli Anni. 27, S. 9 kowiL 15 und Nr. 14!1 S. 387j88. 

'9 P. 0. Sroft, J .  IV. Cook 11. F. C. BriCkU~ceddF, Bitr. Standards .J, fies. 7 ,  03:/4: IlC!311. 
llber diese F r q e  wird dcninacliut ;'~i~litliilirl~ bertrhtet. 

Bild 50 
Schaltbild der .Podbir!n'ii:-A:iparatiir, Modell 1- 

1 bcthtigl 
x Kontrollatnpc niaclit mittcls des Kontaktes x1 auf Anderung des Drstillations- 0, T h e r m o c l ~ : n i e n t a n ~ c h l ~ s ~ ~  

druckes aufnierksani 
v Siiittincr f u r  die Kontroilampcn v ,  14' und. x 
i Transformator fur  6 und 110 Volt 

b, Kontak1g;ilvanoriteter in Filtentioinctcrschnltung 
c,, d ,  Sciircibvr f i i r  Drsti1l;itionsmPngen itnd Uestillationsincngen-Tenipcratur-Kurven 
el Kontaklgctriebe fiir r 
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Tief tempera turdes t i l l a t ion .  Hier wird der Riicklauf je 
nach der Destillationstemperatur rnit fltissigei Luft, flllssigem Stick- 
stoff oder mit anderen Kiihlbldern erzeugt, z. B. unter Verwendung 
von Kohlensaure-Schnee. Zur Trennung von Gemischen tiefsieden- 
der Kohlenwasserstoffgase ist besonders die Kiihlung mit fliissigem 

Undichtigkeiten der Apparatur Explosionen auftreten k6nnen. 

Die Gemische zur Tieftemperaturdestillation liegen naturgemlB 
meist gasformig und deshalb haufig auch nicht in groBer Menge 
v?r. Die besonderen Schwierigkeiten bei der Heizung und Kiihlung 
verbieten for die normalen Zwecke die Trennung gr6Berer Mengen. 
Aus diesem Grunde sind diese Kolonnen im allgemeinen nur fur 
geringeren Durchsatz eingerichtet als die Kolonnen zur Normal- 

wie sie in Deutschland benutzt wird. Einzelheiten warden den 
Rahmen dieser Abhandlung sprengen. 

und 50 cm8 

Fiiissigkeit. Die Destillation noch kleinerer Mengen erfordert be- 
sondere Ausfiiihrungsformen. FIir diesen Zweck beschreibt FitCh201) 

schweiger Laboratorium hat sich vor Jahren mit diesem Problem 
befaBt201)-203) und hat gleichfalls eine modifizierte Podbiefniak- 
Kolonne benutzt. Zwei weitere' sehr einfache Mikrokolonnen zur 
Tieftemperaturdestillation sind von Sirnonszo4) und von Rarnfer 
und Sirnons2°6) angegeben worden; sie sind nach dem Prinzip der 
Vigreux-Kolonnen gebaut. In Bild 52 ist das zweite Modell dar- 
gestellt. 

,Die Einsatzmenge liegt im allgemeinen zwischen 

Stickstoff zu empfehlen, da'beim Urngang mit flilssiger Luft bpi cine besond!re Form der Podbielniak-K~lo~ne. Auch das Braun- 

temperaturdestil1atio.n. So finden wir unter den Kolonnen zur 
Tieftemperaturdestillation nur solche Typen vertreten, die einen 
geringen Sauleninhalt aufweisen wie z. B. Spiralrohr-, Spiral- oder 
Vigreux-K~lonnenls~J. Bodenkolonnen sind fur Laboratoriums- 
zwecke bisher selten vorgeschlagen warden106)1QE) und auch dann 
nur, wenn es sich um prgparative Trennungen handelte. Da Kolon- 
nen mit einem geringen Sauleninhalt meist auch gegen Betriebs- 
schwanKungen sehr empfindlich sind, hat  man friihzeitig versucht, 
diese Kolonnen automatisch zu betreiben. Die Mechanisierung der 
Laboratoriumsdestiliation ist im wesentlichen von der Tieftem- 
peraturdestillation ausgegangen. Grundlegend und richtungs- 

Bild 51 
Apparatur zur Tieflempcratur-Rekt;fizierung (abgewandelte Podbielniak-App.) 

a Kapillare zum FUllen und Entleeren der 

b Feinste Glaswolle x Kontaktmanometer 
c DewargefBO y Czalcc-Kapillarhatin 
d Vakuummantel z Feinregulieriidhne mit Kcrbe 
e Destillationsblase mit elektriqch. Heizung a, Mannmeter rnit konstantem Nivrau 
f Zum Quecksilber-Niveaugef.98 bl 4 I-Kolhen fiir das Destillat 
I! Schelle e.  Thermostat 

w Kapillarlcitunqvan 1,5mm Durchniesscr 
bis zii den Rfgulierhdhnen einschlieDlich Blase 

h Kulonnenmhr mit Metallspirale 6, Ruhrwerk 
i Piccinierter Schfiff el Tauchsieder 
k 2-3 Lntstellen dcs Kupfer-Konstantan. f, Relais ziir Regelung des Heizstromes 

fur  den Tziichsleder el, das durch ein 
1 Kolbcn mit sied. Wasser als Thernc- im Thermnstat anrrehrachtes Knntakt- 

Thermoelcmentes 

elcment-kzuesounkt thermometer ecste'iiert wird 
ni MeBbereichomschaIter 
n Millivoltmekr 

g, Czakohahn mii weitrr Rohrung 
h, Gewdhnliche DreiwechBhne 

o Fcinste Glaswoll? 
p KPhlelement iiii Yolnnnenkopf far  flus- I;, Qii~ckiilber-Ahstr~ifflasche 

i,- Jurikerschcr Kalibricrkolhen 

sigr Lult 
q Mit Schliff aufsetzbarer Vakuummantel 

far Kolonnenkopf 
r Doppelwandiges Glasrohr 
s Thermosflasche mit fliissiger Luft oder 

Stickstofi 
t Trockenturni 
11 Punkenfreies Regclventil 
I' Quecksilbersiclierheitstauchung 

11- Stockpunipe 
n!l F'reOluftanschlu8 
n, 200 cniJ-Biirette 
0; Gaspitte 
p ,  AnschluD a n  Wasserstrahlpiimpe oder 

ql Einstuligc Qiiecksilberpumpe 
r, AnschluO a n  Olpiimpc 

Hausvakuum 

weisend fiir den automatischen Betrieb sind auch heute noch die 
Arbeiten von Podbielni~k~~7),  Booth und BoZarthlQ*), sowie vielen 
anderen10e)200). In Bild 50 ist das Schaltschema fiir eine voll- 
automatische Destillationsapparatur nach Podbielniak wiederge- 
geben, Bild 51 zeigt die Anordnung einer Podbielniak-Apparatur, 

1") Siehe Lit. S .  121/$4 I J ;  .... -. ---,- -. 
I' 

ls') W. J. Pgdbielniak, Ind. Engng. Cliem., Analyt Edit. 5, 119/4?, 172/78 [1933]; Oil 

lS*\ Sirhe Lit. S. 5Off. 

H. Bruun, S. 0. Wed, Ind. Engng. Chrm., anrrlyt. Edit. g, 217/18 119371. 
Siche Ann?. 178. 

Gas .I. jr, 68/71 131.3.19321. 
H. S. Boofh 11. A. R. Borarth, Ind. Engng. Chcm., md. Edit. zg, 470/75 [19371. 
. ~ ~ ~ .  .. .. 

xmj Aucli die von Wusirow (Anm. 39) im Ammoniakwerk Merseburg entwlckelte l'ief- 
temperaturkolonne ist von Dr. WzLzel (Ammoniakwerk Mersrburg) 2u.m halbauto- 
matischen Betrieb eingerichtet wordm, wobci gleichzritig die Kol?nne auch noch 
wesent:ichr Veibessrrungen erfahren hat. Die hier entwickelte Automarik hat gegen- 
Clhcr anderen den Vorzug, im Aufhau und im Betrirb einfach zu sein. 

Bisher hat man die meisten 37mm PDmt 
technisch wichtigen, tiefsiedenden 7mm. 
Kohlenwasserstoffgemische rnit Ko- 
lonnen trennen konnen, deren Wirk- 
samkeit etwa 20 bis 30 theoretische 
Boden betr2gt. I n  den letzten Jahren 4Zmma.Dmr 

-hat-die Trennung von engsiedenden 
Gemischen wie Propylen-Propan, 
i-Butan-i-Butylen usw. besondere 
technische Bedeutung erlangt. Die 
quantitative Trennung dieser Ge- 
mische IaBt  sith rnit den Spiral- 
und Spiralrohrkolonnen nicht voll- 
kommen durchfiihren; hierfiir sind 

lich. So eignen sich die Heli-grid- 
wirksamere Kolonnentypen erforder- lE!m 

Packung nach Podbielniakzoe) oder Bild 52 
Mikrokolonne fur tiefe Tempciatu- 

ren nach Ramler tnd Simons 

Em 
Bild 53 

Vakuiimkolonne nach Mdlr, Schicktanr und 
Rose jr. 

a Elektrische Heizune des Kolbens 
6 Elektrische Heizung des Kolonnen- 

mantels 
c Kolonne niit Aufsatz 
d Isolation dcs Kolbrns und der Kolonne 
e Thernioneter 
f Destillationsvorlage 
g Ausfriertasche 
h AnschluU fur  das Manometer 
i AnschluO fiir die Vakuumpumpe 

a Elektrischc Hciziing des Kalbens 
h Destillationskolben 
c Trennsaule mit Einstichcn nach 

Vigreux 
d Thcrmoelemmt 

Bild 54 
Vakuumkalonnr fur  hohe Temperaturtn 

nach Jaiihe,i uad Tiedcke 
a PiillkUrpers3iile 
6 Isolation 
d c Analysatcr Kiihler 

e RUhrer 
f Vakuumvorlage 

Drahtnetzfiillungen nach Stedrnanzo') sowie Lecky und Ewe1P08) 
ftir diesen Zweck ausgezeichnet, da in ihnen eine hohe Wirk- 
samkeit mit einem geringen Sauleninhalt kombiniert ist. Fur die 
iibliche Betriebsanalyse reichen aber heute noch die normalen 
Spiral- oder Spiralrohrkolonnen aus. 

L. H .  Plfch Nat. Pctrol. News 23, Nr 25. 66/71 [1931]. 
*o') Gg. R. Schfhzd U. H .  Weller. 01 u. Knhle, ErdU U. Tcer 14. 998/1011 [1935]; siehe 

auch H. Wefler: Der Spaltmechanismus isomerer Parafiine. Diss., Universitat Brrlin 
1938, S. 6 9 H. Krahmer: Dstillationsanalyse schwer trennbarer K.ohlenHiasserstoffgemische 

lo') J .  H. Sinrons' Ind. h a n g  Chem analyt. Edit. IO 648 [193P]. 

V Siehe Anm. 104 und 105. 

' Diplomarbeit Univrrsitit Bcrlin 1941. 

&. 0. Rarnfer ; I .  J! H. Slmons, I d  Engn:. Chem., inalyt  Edit. 14,430 [1942], 
Siehr Anm. 108. 

Siehe Anm. 106 und  107. 
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H o c h t e n i p e r a t u r d e s t i l l a t i o n .  Hochtemperaturdestillationen 
werden mekt im Vakuum ausgefuhrt. Wahrend es sich bei der 
Tieftemperaturdestillation haufig urn analytische Aufgaben han- 
delt, spielt hier vor allem die praparative Trennung eine Rolle, 
wril die analytische Destillation hochsiedender Stoffgemkche vor- 
Iaufig noch hoffnungslos kompliziert erscheint. Aus diesem Grunde 
ist der Einsatz grijBerer Rengen erforderlich. Aber auch zur ana- 
lytischen Destillation werden im Hochtemperaturgebiet wegen der 
groBen Anzahl stofflicher lndividuen groBere Einsatze beniitigt 
als bei tiefeti Temperaturen. Die bisher entwickelten Kolonnen 
dieses Anwendungsbereiches dienen deshalb hauptsachlich dazu, 
einzelne, hesonders interessante Fraktionen aus eineni gegebenen 
Vielstoffgeinisch herauszuschneiden, um diese Fraktionen dann 
genauer zit analysieren. Die Kolonnen zur Hochtemperaturdestil- 
lation irn Laboratorium lassen sich dadurch charakterisieren, dal3 
sie dcm aufsteigenden Darnpf rnbglichst keinen Widerstand ent- 
gegensctzen und an die Umgebung keine Warme abgeben durfen. 

Bild 53 zeigt eine Apparatur, die von Mair und Mitarbeiterntog) 
zur Auftrennung von SchnllerBlfraktionen betiutzt worden ist. Die 
srhon bei der Besprechung der Vakuurndestillation erwahnte 
Kolonne nach Janlzen und Tiedcke**o), Bild 54, eignet sich gleich- 
falls zur  Trennung hochsiedender Stoffgemkche, wenn man ihre 
Wirksanikeit auch nicht allzu hoch einschatzen darf. Die Ver- 
wendung des in Bild 54 gezeigten Kolonnenaufsatzes gestattet die 
Trennung von Geniischen, die bei Zininicrtemperatur erstarren. 
Bei den Yolonnen ;c"r Hochtetnperaturdrstillation muB namlich 
darauf geachtet werden, daB Destillat itnd Rucklauf im Aufsatz 
nicht auskristallisieren konnen. Aus diesem Grunde werden hier 
der Kolonnenaufsatz und die Vorlage haufig geheizt. [B 27, 111 

(SchluO folgt) 

ID*) B. 1. Mair S. T. Schicktanz it. F. W. Roqe Jr. 1. Res. nzt. Ptir. Standards r.~,5'17fl3 
[I&]. Sle'he auch: R. T. . m / i r  '1. W. W. i i h r  J. R ~ S .  nac. eur. Staridartis a?, 

*lo)  Siclie Aim. 166. 
515133 [!938]. 

Versammlungsber ichte  

Tagung des technischen Ausschusses beim Eisenportland- und Hochofenzement e. V. 
und des Ausschusses zur Verwertung der Hochofenschlacke im Verein deutscher Eisen- 

huttenleute am 10. Juli 1947 in Dusseldorf 
F. KEIL ,  Dusseldorf : Erharlungsvorgange bei Zementen und 

H Ochofenschlacke!i. 
Die Iiolloid-Theorie von W. M i c h a e l i s  in der von H. 

K u h 1 vertretenen Form hat auch heute noch Gultigkeit. 
Dic nitlisten Eigenschaften des erhartenden und des festen 
Betons, wic Schwinden, Quellen, Kriechen, Selbstheilurig 
usw., lassen sich nur erklaren, wenn man eine feindisperse 
Natur der Ncubildungen annimmt, bei der der kolloiden 
Kieselsaure eine vorherrschende Rolle zukommt. Die Frage, 
inwieweit diese kolloiden Neubildungen schon von vorn- 
herein oder spater kristallin sind oder werden, ist danach 
von untcrgeordneter Bedeutung. Bei den silikatischen Gla- 
sern sind durch die Untersuchungen mit Ron!-genstrahlen 
Nctz- und Gitterstrukturen nachgewiesen w.arden, die den 
Kristal1stru)rturen der festen Silikate ahnlich sind. Man darf 
deshalb auch auf die glasige Hochofenschlacke die von E. 
B r a n d e n b e r g e r aufgestellte Theorie anwenden, wonach 
die Hydraulizitat der kalkreichen Silikate eine Folge ihrer be- 
sonderen Struktur ist. Die Bestiindigkeit des KieselsPure- 
bzw. Kieselsaure-Tonerde-Gerustes und seine Bedeutung fur 
die Erhartung der Hochofenchlacke geht aus den Beohak- 
tungen von V. S e v i e r i, A. G u t t m a n  n und eigenen Ver- 
suchen hervor. In Uebereinstimmung mit den Arbeiten von 
W. S t r a t 1 i n g wurden als Neubildungen der Erhartung 
auch Hydrate aus allen drei Stoffen Kalk, Kieselsaure und 
Tonerde festgestellt. Wenn man sich die bei austrocknenden 
Feinmehlen, wie feinem Meeressand und Ton auftretenden 
festigkeitsbilclenden Krafte bis in die kolloiden Feinheiten 
hinab gesteigert vorstellt, dann bedarf es nicht mehr der uns 
bef remdenden Vorstellung der ,,inneren Absaugung", um die 
Entstehung der Festigkeit bei Portlandzementen und Hoch- 
ofenschlacken zu verstehen. 

G. MUSSGNUG, Oberhausen: Ansatzbildung i m  Zemenldrehofen 
iind Fullerhallbarkeit. 

Die planm3Bige Forderung der Ansatzbildung ist das ge- 
Eignete Mittel, um die Lebensdauer des feuerfesten Futters 
zu erhbher.. Fur die Ansatzbildung ist die cHemische Zusam- 
mensetzung des Brenngutes ausschlaggebend, in erster Linie 
das Verhaltnis von Kieselsaure zu 'I'onerde, auRerdem der 
sog. Tonerdemodul, d. i. das Verhaltnis von Tonerde zur 
Summe von Eisen- und Manganoxyd. Tatsachlich ist es bei 
geeigneter Ofenfiihrung und entsprechender chemischer Zu- 
sammensetzung des Brenngutes moglich, die Ansatzbildung 
im Drehofen so zu lenken, daR lange Laufzeiten erzielt und 
Futtererneuerungen in der Sinterzone erst nach mehrmona- 
tiger, unter gunstigen Vor'aussetzungen oft erst nach mehr- 
jahriger Ofenreise erforderlich werden. Diese' giinstigen Er- 
gebnisse werden auch bei haufigen und langeren Ofenstill- 
sttinden erzielt, da bei entsprechender chemischer Zusam. 
mensetzung der Ansatz einen festen Panzer um das Futter 
bildet, dessen Standfestigkeit weder durch langere Still- 
stande noch durch wiederholtes Abkiihlen oder Aufheizen 
beeintriichtigt wird. 

K .  BORNER,  Hannover: Zemenlbrerinen aui detn Sinferband. 
Im Zementwerk ,,Stadt Oppeln" wurde im Jahre 1340 die 

von der Lurgi-Chemie in Gemeinschaft rnit Krupp 
erbaute Zement-Sinteranlage mit einem Dwight-Lloyd-Band 
in Betrieb genommen. Die Anlage in Stadt Oppeln stellte 
den ersten GroBversuch dar, um das Verfahren auf seine 
praktische Brauchbarkeit hin zu prufen. Im Jahre 1942 
wurde der Abnahmeversuch durchgehhrt. lvlit dem Band 
von 26mP Saugflache wurde eine Leistung von 2 Y I  t gut- 
gesintertem Klinker in 24 Stunden bei einem Gesamtwarnie- 
aufwand (Koks im Kriimelgut + Zundofenkohle) von 1241 
kcal/kg Klinker und einem Kraftverbrauch von 20,51 kWh/t 
Klinker erzielt. 

Das Sinterbandverfahren hat vor dem Brennen irn Dreh- 
ofen den Vorteil, daD die Ausmauerung mit feuerfestem 
Futter vollig .wegfallt und das Sinterband jederzeit kurz- 
fristig angefahren und abgestellt werden kann. Mit weiteren 
Fortschritten des Verfahrens darf man rechnen, wenn es, 
wie beabsichtigt, zur Herstellung anderer Baustoffe ver- 
wendet wird. 

G.  MUSSGNUG: Neuzeitliche Planung von Hiitfenzemenlwerken. 
Die Verwendung der schnellgekiihlten basischen Hoch- 

ofenschlacke 1aBt die Herstellung verschiedener hydrau- 
lischer Bindemittel zu. Heute ist der Kohlenverbrauch fur 
die Zementherstellung von besonderer Bedeutung. Er ver- 
ringert sich mit der Erhohung des Anteils an Hochofen- 
schlacke, d. h. vom Portlandzement uber Eisenportland- 
zement und Hochofenzement bis zum Gipsschlackenzewnt 
und Mischbinder. Bei der Planung eines Huttenzementwer- 
kes sollte die getrennte Vermahlung von Klinker und 
Schlacke vorgesehen werden, die hohere spezifische Mahl- 
leistungen bringt. 

A. KOCH, Duisburg : Entwicklung der Venvendung von Hochofen- 
schlacke in den letzten 10 Jahren. 

Die Schlackenmenge je t Roheisen erhohte sich von etwa 
750 kg in den Jahren 1936 bis 1939 auf 900 kg im Jahre 1943 
und erreichte 1946 den Hochststand von 962 kg als Folge der 
Verhuttung eines eisenarmeren Mollers. Der gesamte Schlak- 
kenentfall belief sich im Jahre 1936 auf 10, 1939 auf 14 1943 
sogar auf 22 Mill. t. Im Jahre 1936 stammten 68% der koch- 
ofenschlacke aus der Erzeugung von Thomasroheisen, 14% aus 
der von GieBerei- und Hamatitroheisen und 18% aus man- 
ganhaltigen Roheisenarted. Im Jahre 1946 betrug der Anteil 
der Thomasroheisenschlacke am Gesamtentfall 80%. Man 
kann drei Absatzgruppen unterscheiden: Die erste mit 0,8 
bis 1,7 Mill. Jahrestonnen umfaBt Brecherschlacke, Schlak- 
kensand fur Bauzwecke und Zement und endlich Schlacke 
fur Bergeversatz und Anschuttung; sie macht mehr als 
70% des Absatzes aus. In der zweiten Gruppe zwischen 
100 000 bis 500 000 Jahrestonnen liegen die arbeitsintensi- 
veren Erzeugnisse wie Packlage, Huttensteine, Teermaka- 
dam, in der dritten Gruppe mit Mengen unter 100000 Jah- 

Angew. Chem. B 1 19. Jahrg. 1947 1 Nr. 8 221 




