Die Kolonnen zur Laboratoriumsdestillation

Eine Ubersicht iiber den Entwickiungsstand der Kolonnen zur Destillation im Laboratorium

Von F. STAGE, Helmstedt
(Fortsetzung aus Heft 8, S.221)

In dem nachfolgenden letzten Teil dieser Arbeit werden innerhalb der verfahrenstechnischen Erfor-
dernisse und Moglichkeiten der EinfluB des Destillationsvolumens und des Destiliationsverfahrens
besprochen

Das Destillationsvolumen

Priparative oder analytische Destillation. Wihrend
man bei praparativen Destillationen cinen groBen Durchsatz er-
zielen will und die in der Kolonne verbleibende Menge nur eine
untergeordnete Rolle spicit, kommt es bei analytischen Destil-
lationen neben ciner ausrcichenden Trennscharfe darauf an, dafl
in der Kolonne maglichst wenig Substanz zuriickbleibt, da diese
Menge der Bestimmung entzogen wird. Betriebsanalysen sollen in
moglichst kurzer Zeit durchgefiihrt werden kénnen, so dai Kolon-
nen zur Betriebskontrolle auch hohe Belastungen vertragen miisses.
Bei pridparativen Trennungen sind also nur die Wirksamkeit und
‘der Belastungsbereich der Trennsidule entscheidend, wahrend die
Kolonnen fiir analytische Aufgaben auBierdem
noch einen geringen Siuleninhalt aufweisen sollen.
So sind Boden- und Fiillkérperkolonnen in glei-
cher Weise fiir priiparative Destillationen gecignet.
Wie schon an anderer Stelle®!') gezeigt wurde,
ist fiir die GréBe der Ubergangsfraktion®'?-21¢),
die bei analytischen Trennungen klein sein soll, vor
allem der ,,tote Kolonneninhalt verantwortlich
zu machen. Der ,tote Kolonneninhalt ergibt

Bodenkolonne

Fullkorperkolonne

= Flussigkent gleicher Konzentration

it * mit Konzentrationsgefalle 82755158

Bild 55 und 56 Schematische Darstellung der  Konzentrafions- Bild 57
dnderung in Trennsaulen Halbautomatische Kolonnenappa- (
Bild 55 (links) Bild 56 (rechts) ratur nach Ferguson
Fiillkérper-Kolonnen Bodenkolonnen Vakuummante)
Trennséule

sich als Summe aller Fliissigkeitsmengen in der
Kolonne, dic in senkrechter Richtung kein Kon-
zentrationsgefille aufweisen. Aus Bild 55 und 56
ist zu erschen, daf fiir Bodenkolonnen dieser Anteil im allgemeinen
erheblich groBer ist als fiir Filllkorperkolonnen. So eignen sich die
iiblichen Bodenkolonnen schlecht fiir analytische Aufgaben. Bei
der in Braunschweig entwickelten zweiten Bodenkolonne, Bild 33,
ist der Bodeninhalt und damit auch der tote Kolonneninhalt auf
ein Minimum herabgesetzt, so daB dieses Modell auch fiir analy-
tische Zwecke brauchbar ist. Bild 57 zeigt eine Fiillkdrperkolonne,
die von Ferguson?1®) fiir analytische und pridparative Zwecke zum
halbautomatischen Betrieb entworfen worden ist. Das Destillat
wird alie 30 Sekunden mittels eines 50-Ohm-Solenoids seibsttitig
abgenommen. Diese Trennsiule ist in ihrer Wirksamkeit der neuen
Fullkorperkolonne der RWA-Arbeitsgemeinschaft Laboratoriums-
rektifikation?16) keineswegs iiberlegen.
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211y Siche Anm. 27, S, 6.

3% A, Rose u. L. M. Welshans, Ind. Engng. Chem., ind, Edit. 32, 668/72 [1940].

213y [A’m%alse, L. M. Welshans u. H. H. Long, Ind. Engng. Chem., ind. Edit. 32, 67375

24 A, P, Colburn u. R, F. Stearns, Trans. Amer. Inst. chem. Engr. 37, 201/309 [1941].

%) B, Ferguson jr., Ind. Engng. Chem., analvt. Edit. 14, 493/96 [1942].

49) (ber die Wirksamkeit der ,,Normalkolonne* des Arbeitsgemcinschaft Laboratoriums-
rektifikation, siche hierzu auch Tabelle 2.
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Widerstandsthes mosneter
Ventil zur Regelung der Destil-

Eine weitere wirksame Fiillkdrperkolonne ist neuerdings von
Stage?'7) entwickelt worden, Bild 58. Als Fullkorper finden neben
den von Stage und Schultze entwickelten ,,Braunschweiger Wendeln*
neuartige Fiillungen hoher Wirksamkeit Verwendung, iiber die an
anderer Stelle ausfithrlicher berichtet werden soll. Diese Kolonne
ist bis auf die Riicklaufdiise nebst Schaugias, den Abnahmehahn
und das Kontaktmanometer vollkommen aus Metall gebaut wor-
den, so daB sie praktisch unzerbrechlich ist. Die wenigen Glasteile
sind so einfach gestaltet, dafi sie sich ohne Schwierigkeiten in
jedem Laboratorium selbst anfertigen lassen. Die Kolonne cignet
sich deshalb besonders gut fiir den Versuchsbetrieb, zur Aufarbei-
tung von Losungsmittelgemischen und fiir andere im Laboratorium
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Bild 58
Fillkérperkotonne fiir praparative Zwecke aus Metall nach Stage

a 20-I-Destillationsblase i  Thermometer
b Thermomneterstutzen k Ricklaufkiihler
¢ Stutzen zum Fiillen der Blase und zur { Schauglas zur Beobachtung des Rtick-
Messung des Druckabfalles laufs
d AnschluB und Kiihler zur Messung des m MeBdilse fiir den Riicklauf

Druckabfalles n Destillatkithler

¢ Quecksilberkontakt-Manometer aus o Riicklaufvorrichtung
Glas p Destillationsvorlage

J Mit Gewindefithrung versehener Kon- ¢ Isolicrung (gegebenenfalls mit elektri-
taktgeber . scher Kolonnenbeheizung)

g Relais zur Steuerung der Heizung r Kiihiwassereintritt

I Kolonnenrohr mit Fillkdrperkillung s Kiihiwasseraustritt

hidufig anfallende Arbeiten. Da die Apparatur praktisch fast
keine zerbrechlichen Teile enthiilt, kann durch eine unsachgemifBe
Behandlung, wie sie sich im normalen Laboratoriumsbetrieb kaum
vermeiden 14B8t, kein groBer Schaden verursacht werden. Als
wesentliche Kennzeichen dieser Kotonne sind neben ihrem gro8en
Belastungsbereich, stiindlich bis zu 51 Riicklauf bei 2-min-Spiral-
fiillkorpern (bei groBeren Fiillkorpern entsprechend groBere Riick-
laufmengen) — ihre Unempfindlichkeit gegeniiber Betriebsschwan-
kungen hervorzuheben.

317) Die Kolonne wird hier erstmalig beschricben, Weitere Angaben folgen demnichst,
Sie wird von dem Laboratorium fiir chemische Verfahrenstechnik Dr, Stage, Helm-

stedt, hergestellt.
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Von den Bodenkotonnen eignen sich fur Ricklaufmengen von
1 bis 2 I/h die Kolonnen nach Bruun'®), Bild 27, sowie Greiner
und Friedrichs, Bild 31, nach Groll-Oldershaw**?), Bild 23, und nach
Klein-Stage-Schultze®*®), Bild 32, fiir gréBere Durchsitze kommt
die Kolonne nach Sigwart?*!), Bild 24, inFrage. Welche Kolonnen-
typen fiir analytische Zwecke zu empfehlen sind, hiingt von der
Einsatzmenge ab. Der Arbeitsinhalt soll madglichst weniger als
109, des Einsatzes ausmachen, Betrigt der Einsatz 200 cm?®, so
lassen sich vorteilhaft die gewdhnlichen Fiillkorperkolonnen ver-
wenden. Fiir kleinere Einsitze empfichit sich bei hohen Anforde-
rungen an die Trennschirfe die Verwendung von Kolonnen mit
Drahtfiillungen nach Stedmanz2:?), Bild 16, nach Lecky und Ewell®3),
Bild 15, oder nach Podbieiniak®*), Bild 17, bei geringeren An-
forderungen Kolonnen mit Spiralrohrenz?®), Bild 10, oder kon-
zentrischen Rohren®%), Bild 2,3 und4. Da die letzten Kolonnen
nur geringe Belastungen vertragen, erfordern die Destillationen
dann mehr Zeit.

Bisher haben wir die Kolonnen allein nach der Wirksamkeit,
dem Belastungsbereich und dem Arbeitsinhalt beurteilt, wihrend
die Frage des Werkstoffs auBer acht gelassen worden ist. Dem
letzten Problem hat man bei der Destillation aggressiver Fliissig-
keitsgemische besondere Aufmerksamkeit zu schenken®??). Fiir
kleine Laboratoriumskolonnen (100 bis 200 cin lang), wie sie be-
sonders fiir analytische Zwecke benétigt werden, kommt als Bau-
stoff vor allem Glas in Betracht. Es ist einmal das billigste kor-
rosionsbestindige Material, und zum andern kann man bei Ver-
wendung von Glas, soweit als Isolation ein versilberter und mit
Sichtstreifen versehener Vakuummantel ausreicht, die Vorginge
in der Apparatur verfolgen. Der zuletzt erwihnte Vorteil entfallt
bei langen Kolonnen und bei Kolonnen zur Destillation von Ge-
mischen, deren Siedepunkte mehr als 100° von der Zimmertempe-
ratur abweichen, da diese noch zusitzlich isoliert werden miissen.
Die Handhabung langer Trennsiulen aus Glas hat, besonders
wenn sie mit groBeren Einsatzmengen beschickt werden, schr
vorsichtig zu geschehen und ist damit umstdndlich. -Man baut
deshalb solche Kolonnen besser aus Metall, zumal da wegen der
zusdtzlichen Isolation die Vorginge in der Trennsiule doch nicht
beobachtet werden kénnen. Die Art des Metalls richtet sich nach
dem Verwendungszweck der Destillationsapparatur. Ganz aus Glas
lassen sich von den wirksamen Kolonnen fiir priparative Zwecke
tibgigens auch nur die Bodenkolonnen herstellen. Wie schon vorher
erwihnt worden ist, sind bei dem heutigen Entwicklungsstande
die wirksamsten Fllkorper fiir Laboratoriumskolonnen, z. B. die
Braunschweiger Wendeln?2®) oder die Raschigringe aus Maschen-
drahtnetz nach Sigwart?2®) aus Metall. Auch die Kolonnen mit
rotierenden Einsatzen??°) und die Kolonnen mit Drahteinbauten®??)
koénnen bisher nur unter Verwendung von Metall hergestellt werden.
Die Korrosionsgefahr ist also bei den oben erwihnten Boden-
kolonnen am kleinsten. Zur wirksamen Trennung aggressiver Flis-
sigkeitsgemische kommen demnach vor allem Bodenkolonnen in
Betracht.

Mikrodestillation. Da bei Mikrodestillationen schon dic Aus-
gangsmenge gering ist, muB der Arbeitsinhalt der Apparatur be-
sonders klein sein. ZweckmaBigerweise unterscheidet man zwischen
Mikro- und Halbmikrokolonnen. Wihrend in den Halbmikro-
kolonnen Mengen von 5 bis 10 cm® verarbeitet werden, befaBt
sich die eigentliche Mikrodestillation mit noch geringeren Fliissig-
keitsmengen. Bei Einsatzmengen unter 1 cm? ist der Einbau wirk-
samer Fallungen nicht mehr moglich. Will man hier befriedigende
Ergebnisse erzielen, so mu8 man mit AuBlerst langsamen Riicklauf-
und Destillationsgeschwindigkeiten arbeiten. Bei den kleinsten
Mengen erschopft sich der Trenneffekt in ganz wenigen theoreti-
schen Boden. Die Kriterien der Mikrodestillation sind: geringer
Kolonneninhalt und geringe Ricklauf- sowie noch langsamere
Destillationsgeschwindigkeiten.

218 Siche Anm. 127,

310 Sjeche Anm, 41 und 118,
1) Siche Anm. 130/33.

1) Siehe Anm, 41.

34y Sjche Anm. 108.

%) Siehe Anm, 36/42.

220y Siche Anm. 16, 18 und 22.

47y Siehe Anm. 27, S.7/8.

") Siche Apn. 104 und 105. 8y Sichie Anm. 78,

13) Sjehe Anm. 106 und 107. %) Siehe Anm. 102.

$9) Siche Anm. 142/30 und W. Jost im RWA-B:richt iber analyt. u. pran, Feintrennung
von Khhienwassiystoffgemischn B:rtin 1940 S. 89/91 sowie Ch. B, Wiltingha n, V. A.
Sedlak, F. D. Rossinl u. {, W. Westhaver, Ind. Engng. Chem., ind. Edit. 39, 706/12 {1947].

1) Siehe Anm. 104/08.
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Die Kolonnen mit rotierendem Band nach Lesesne und Lochtet**)
sowie Koch, Hilberath und Weinrotter*s3), Bild 37, sind fur Halb-
mikrozwecke hervorragend geeignet. Sie erfordern eine genaue
Wartung. Auch die Spiralfiillung nach Podbiclniak:®') 14Bt sich
hierfiir verwenden, erreicht. allerdings nicht die Wirksamkeit der
rotierenden Kolonnen, Eine sehr wirksame Kolonne zur Destil-
lation geringer Mengen ist von Craig=®®) angegeben worden, Bild 4.
Die Destillatabnahme hat eine besondere Ausgestaltung erfahren,
Sie bereitet bei den Mikrokolonnen die groBten Schwierigkeiten.
Meist wird das Destillat mit einer Mikropipette entnommen. Da-
durch wird aber das Gleichgewicht in der Kolonne gestort.

Da die Trennschirfe der Mikrokolonnen nicht sehr gro8 ist,
werden dje Trennungen hiufig bei Unterdruck ausgefiihrt. Solche
Mikrokolonnen diirfen dem aufsteigenden Dampf praktisch keinen
Widerstand entgegensetzen. Fur diesen Zweck werden Vigreux-
Kolonnen®®-2%t) vorgeschlagen oder Kolonnen, die cine Glas-
spirale als Fiillkérper®3-24) enthalten bzw. ungefiillt sind2¢¢). Die
Wirksamkeit dieser Kolonnen darf nicht zu hoch eingeschitzt
werden. Sie wird kaum mehr als 2 bis 5 theoretischen Bbden ent-
sprechen. In Bild 59 bis 61 sind dic Mikrokolonnen nach Weston?®*?),
Shrader und Ritzer?®®) und nach Klenk®***) dargestellt. Fiir noch
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Bild 59 bis 61
Kolonnen zur Mikrodostillation

Bitd 59 (links) Kolonne nach Weston
Bild 60 (Mittc) Kolonne nach Shrader und Rifzer
Bild 61 (rechts) Kolonne nach Kienk

a Trennsdule ¢ lsolation e Platindraht

b Vakuummantel d Spirale aus Glas [ Vorlagegefil

g Glasfaden

geringere Mengen eignen sich nebcn anderen Konstruktionen®®74%)
dic Modelle von Q. ven Elbe und Scottz**) oder von Morton und
Mahoney*1). Auf eine nihere Beschreibung der beiden in Bild 62
und 63 wiedergegebenen Apparate nach Elbe und Morton muB
hier verzichtet werden?2).

Kontinuierliche Destillation. Wahrend in der Technik

-vor allem kontinuierliche Destillationsaggregate benutzt werden,

herrscht im Laboratorium heute die Blasendestillation vor. Die
kontinuierliche Arbeitsweise ist der diskontinuierlichen auch im
Laboratorium besonders aus drei Griinden iiberlegen:

1. Bei kontinuierlicher Arbeitsweise wird die in die Kolonne
eintretende Flissigkeitsmenge nur wihrend einer kurzen

832y Sjche Anmt. 148.

3%3) Sjehe Anm. 149.

34) Siehe Anm. 197.

2:) Siche Anm. 22.

3¢y §, A, Shrader u. J. E. Ritzer, Ind. Eneng. Chem., analyt. Edit. 71, 54/55 [1939).

uny J W, Young, Mikrochem. 2r, 133/34 {1937).

33y B. L. Clarke v. H. W. Hermance, Mikrochem, 18, 289/98 [1935].

=9 P E, Weston, Ind, Engng. Chem., anatyt. Edit. 5, 179/80 [1933}.

Wy Ch, B. De Witt, ). Lab. clin. Mcd. 17,7199/200 [1931].

#1) C, M. Cooper u. E. V. Fasce, Ind. Engng. Chem., ind. Edit. 20, 420/2] {1928].

) P, Grop u. A. H. Wright, Ind. Engng. Chom,, ind. Edit. 73, 701/03 [1921].

w3y E, Klenk, Hoppe-Seyler's Z, physiol. Chem. 242, 250,52 [1036]).

2y E. Klenk u. K. Schawirth, Hoppe-Seyler’s Z. physiol. Chem. 267, 260/63 (1941].

sy K, Schuwirth, Hoppe-Seyler’s Z. physiol. Chent. 277, 147/58 [1943].

W) L, V. Pevkes, Mikrochem. 18, 100/02 [1935]. X

27y A, A. Benedetti- Pichter u. J. A. Rachele, Mikrochem. r9, 1/5 [1935]; weitere Arbeiten
siche Lit. 8. 116,

usy A, 0. Gettler u. J. Fine, Ind. Engng. Chem., analyt. Edit, 11, 469/70 [1939].

19y 4, 0. Gettler, Ind. Engng. Chem., analyt. Edit. 71, 559 [1939].

39 G, vont Etbe w. B B. Scoff, Ind. Engng. Chem., analyt. Ldit. 1o, 284/86 {1938].

1) A. A. Morton u. J. F. Mahoney, Ind. Engng, Chem., analyt. Edit. 73, 494/98 [1041].

%) (ber Mikrodestillation siche auch Lit. S. 115/18. Verschicdene der erwahnten Appa-
rate zur Mikrodestillation sind auch in den folgenden Arbeiten beschrieben worden:
A. Dardieu u. H. Kopper, Diese Ztschr. A 50, 367/72 [1937].
E. Pfeil, Diese Ztschr. A 54, 161/67 {1941].
K. Bernhauer, siche Anm, 55, S. 98ff.
C. Weygand:-Organisch chemische Experimentierkunst. Verlag Barth, Leipzig 1938,
S. 971,
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Zu Bild 64

Kiihler aus Pyrexglas

Kolonnenaufsatz mit Destillat-

abnahmevorrichtung aus Pyrex- K a

glas ’

¢ Kolonnenrohr, 2 Siederohre von je
2,54 ¢m Durchmesser und 160
cm Lange, durch Gewinde mit-
einander verbunden

d Zulawfvorrichtungen (Benutzung b4
nach Wahl)

e Trigersicb fiir die Fillk8sper

/ Dampfdom, 5,08 cin Durchinesser

8

S
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k 4mmiomr Manameter  (6-mm-Rohr)  zur
n / m Messung  des Druckabfalls und
S X damit der Dampfgeschwindig-

—— P —" T keit in der Kolonne
- J J h Ablaufbehdlter mit Vorrichtung
s zur Heizung d. Kolonnensumpfes

¢ (6,35 cin Durchmesser)
527563 i Schauglas (1,3 cm Durchmesser)
e B0-200cm k Ablautventil

Bild 63 ! Thermociemente zur Messung der

EZZE] Mikrodestillationsvorrichtung nach Kolonnentemperatur
Morton und Mahoney m Thcrmr«:lcmentf 2ur Messung der

Bild 62 a Thermometer Mantcltemperatur
Hochvakuum-Mikro-Trennvorrichtiung von Eibe und Seoft b Destiltations-Kapillaren " :{.:::m‘:lﬂmg;i z;;mﬁ::“"g der
Oben: Anordnung zur thermostatischen Uberwachung der € lsolaftnolr;‘smzntel
Heizung bzw. Kiihlung d  Kupterbloc

Unten: Schematische Darstetiung der Destillationsapparatur
Zu Bild 62: @ Vorratsbehilter mit Regulierventil fiir Toluol

b Toluol

¢ Heiz- bzw. Kiihlelement, das mit Toluol b ecinreguliert wird

d Heizungsstromkreis

e Ltitung zum Druckausgleich mit der Atmosphire

f Fiissiger Stickstoff

g Magnetisches Ventil zur Regulierung des Stickstoffstromes aus f
h  Austritt des verdampften Stickstoffs in die Atmosphire

i Kontaktmanometer zur Stcuerung des Ventils g

k. Destillationsrohr aus Glas, 4 mm Durchmesser, 1,5 bis 2 m lang
{  Kupfercohr mit Beobachtungsschtitz

m Heizelement

n Kdblelement

0o Vakuummantel

Zeitspanne in einem Rohrensystem der zum Verdampfen
erforderlichen hgheren Temperatur ausgesetzt, so daB die
Moglichkeit zur thermischen Zersetzung oder Umwandlung
hier sehr viel weniger gegeben ist als bei der Blasen-
destillation.

2. Man erhilt als Ablauf und als Destillat Fliissigkeiten, deren
Konzentrationen sich wiahrend der Destillation solange nicht
veridndern, wie die Kolonne gleichmiBig gefahren wird. Man
braucht also die Vorlage nicht zu wechseln.

3. Der Wiarmebedarf ist bej kontinuierlicher Destillation erheb-
lich geringer als bei absatzweiser Arbeitsweise.

Wihrend die Wirmeersparnis bei den Destillationen im Labo-
ratorium kaum ins Gewicht fillt, bieten die beiden ersten Punkte
auch fiir die Laboratoriumsdestillation so beachtliche Vorteile, da
man sich fragen muB, weshalb diese bisher nicht ausgenutzt
worden sind. Den Hauptgrund erblicken wir darin, da8 eine
Apparatur fiir kontinuierliche Arbeitsweise im Aufbau erheblich
komplizierter ist und cine sehr viel genauere Berechnung und
Wartung erfordert als die Apparaturen zur Blasendestillation.
Hierzu sind recht spezielle Kenntnisse iiber den Destillations-
vorgang erforderlich. ‘Zur volligen Auftrennung eines Vielstof-
gemisches mit n-Bestandteilen werden bei kontinuierlicher Arbeits-
weise n1-1Kolonnen gebraucht. Will man die Trennung in einer
Kolonne mit Seitenabldufen durchfiihren?®3), wie dies in der Erdol-
industrie iblich ist, so bengtigt man fir jeden Seitenablauf, d. h.
fiir jedes zusitzliche Erzeugnis, auBer fur Destillat und Ablauf,
eine sog. Abstreifkolonne. Fiir jede dieser Kolonnen ist ein be-
sonderer Regelmechanismus erforderlich. In der Technik macht
die Uberwachung einer solchen Apparatur bereits grofiere Schwie-
rigkeiten, obwohl hier die Regeitechnik einen hohen Entwicklungs-
stand erreicht hat®®47*%), Da im Kleinen Betriebsschwankungen
und Stérungen hiufiger vorkommen und sehr viel groBere Wir-
kungen auslosen, verbietet sich bislang im Laboratorium die kon-
tinuierliche Destillation von Gemischen mit mehr als zwei Kom-
ponenten, zumal die Regelung von Laboratoriumskolonmen noch
in den Kinderschuhen stecktzs®),

83 W, Fischer, Z. Ver. dtsch. Ing., Boih. Verfahrenstechn. r93g, 133/34.
4 F. V. A, Engel, Z, Ver. dtseh. Ing. Beih. Verfahrenstechn. 943, 99/110.
") F. V. A. Engel u. R. C. Oldenbourg: Mittclbare Regler und Regelanlagen. Grundlagen,

Aufbau und Anwendung. VO!-Verlag, Berlin 1044, 252 S,

4 R. C. Oldenbourg u. F. V. A. Engel: Der heutige Stand der Regelungstechnik. Beih,

Z. Ver. dtsch, Chemiker, Berlin 1945, Auszug: Diese Ztschr. rz, 73/75 [1944].
®7) R. C. Oldenbourg w. H. Sartorius: Dynamik sclbsttdtiger Regelungen. Verlag von

R. Oldenbourg, Minchen und Berlin 1944,

%) Sjehe auch Lit. S. 48/50.
849) Siehe Lit. S. 53/54.
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Zu Bild 64 (rechts nebenstehend)

Destillationskolonne tlis kontinuier-
lichen Betrieb nach Hufferd u.Krantz

Die bisher vorgeschlagenen Apparate von Dufton?®?), Rall und
Smithze1), Schertz?*%) sowie anderen®®) haben den Entwicklungs-
stand der Kolonnen zur Blasendestillation nicht erreicht. Erst in
neuester Zeit ist von Hufferd und Krantz**%) eine Laboratoriums-
anlage zur kontinuierlichen Destillation beschrieben worden, die
auch den neuesten Anforderungen gerecht wird. Die Anlage des
Bildes 64 besteht aus der Kolonne, dem Kolonnenkopf, der Ab-
nahme- und Aufheizvorrichtung fir den Ablauf (Sumpf), Bild 69,
und aus der Apparatur zur Zufithrung und Aufheizung des Destil-
lationsgutes, Bild 65 bis 67.

Die Speisung der Kolonne geschieht nach Bild 65 durch
Einpressen des Rohgutes mittels Druckiuft von 10 at, fber
das Ventil e und den Stréomungsmesser f in die Heizzone. Die
Aufheizung erfolgt in einem 3 m langen Rohr von 6,3 mm Durch-
messer, das zu einer Wendel gewunden ist. Diese Wendel ist nach
-einem einfachen Verfahren in einen Aluminiumblock eingegossen,
der mit Heizdraht und Isolierung umgeben ist, Bild 66 und 67.
Die Trennsiule (Verstdrkungs- und Abtriebséule) ist 320 cm lang
und hat 25 mm Durchmesser. Die Speisung kann durch zwei Zu-
fithrungen d, Bild 64, erfolgen. Zur Betriebsiiberwachung der
Siule dienen 6 Thermoelemente. Die Siule wird mit eingingigen
Nickelwendeln?®?) von 2,4 mm Durchmesser gefallt. Die Filllkbrper
werden in der Siule von einem Drahtsieb gehalten. Unterhalb des
Siebes ist die Siule erweitert, Dieser Kolonnenteil dient als Dampf-
dom; hier soll sich der aufsteigende Dampf von der mitgerissenen
Flissigkeit trennen. Die Trennsiule ist nach Bild 68 und 69 von
zwei elektrischen Heizungen und zwei Iselierschichten umgeben.

a Druckminderventil fdr

_ PreBluft

Druckausgieich-

9 behditer

Manometer

Vorratsbehdlter flir das

Destillationsgut

Nadelventil zur Regu-

lierung der Speisung

Kapillar - Strmungs-

messer

Anschtuf an das Heiz-

element

A AnschluB vom Strd-
mungsmesser

{ Zur Wendcl gebogenes
Speiserohr

k  Aluminiumblock

{ Elektrische Heizung

m lsolicrung aws 85Y%diger
Magncsia- Darystrohr-
isolation

n Obergangsstiick zum
AnschiuB an dieKolonne

¢
- >

n

Bild 65 bis 67

Vorrichtung zur kontinuierlichen Speisung der Kolonne nach Hufferd und Kranfz
Bild 65 (oben) Vorrichtung zur kontinuierlichen Fliissigkeitszufiihrung mit PreBluft
Bild 66 (unten links) Vorrichtung zur kontinuicrlichen Aufheizung
Bild 67 (unten rechts) Vorrichtung zur kontinujerlichen Aufheizung

#) A. F. Dufton, ). chem. Soc. (London) rrg, I1, 1988/94 [1921], rar, 1, 306/08 [1922].
Y H. T. Rall u. H. M. Smith, Ind. Engng. Chem., analyt. Edit. 6, 373/74 [1934].
1) F, M. Schertz, Ind, Engng. Chem., analyt. Edit. 7, 441 [1935].

14) Siehe Lit. S. 11415,

)} R. W. Hufferd u. H. A. Krantz, Ind. Engng. Chem., ind. Edit. 33, 1455/50 [1941).
#4%) Siche Anm. 90 u. 91. ene I ” il !
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Die Heizwicklungen bestehen aus je drei getrennt regelbaren Ab-
schnitten. Die auf das Siulenrohr zunichst aufgebrachten drei
Wicklungen dienen der Aufheizung der Kolonne vor dem Versuch.
Mit der duBeren Heizwickiung zusammen werden in der Hdhe der
oben erwdhnten TemperaturmeBstellen Thermoelemente eingebaut,
bevor man die zweite Isolationsschicht aufbringt. An den Dampf-

n rol

Bild 68 und (9
Einzelheiten zur kontinuicrlich arbeitenden Kolonne nach Hufferd und Krantz

Bild G8 (tinks) Schnitt durch das obere Ende der Trennsiule
Bild 69 (rechts) Vorrichtung zur Aufheizung und Abnahme des Kolonnensumpfes

hy Innere Heizwicklung zur Aufheizung, die auf das von cinem dinnen Asbestgewebe
wmgebene Rohr gewickelt worden ist ,

hy AuBiere Heizwickiung zur Tempericrung des Kolonnenrohres wahrend der Destillation

iy Isolicrung (2,5 cm dick) zwischen beiden Heizwickiungen

{y AuBere lsolierung (2,5 cm dick)

t  Thermoelement

h  Elcktrische Tauchsiederheizung fiir den Kolonnensumpf

i Isoliecrung

dom schiieBt sich nach unten hin die Aufheizvorrichtung fiir
den Ablauf an, Bild 69. Dieser Teil des Apparats wird mit dem
unteren Produktkiihfer verbunden. Der Kolonnenaufsatz besteht aus
Glas, wihrend die gesamte tibrige Apparatur aus Metall hergestellt
ist. DasAnfahren der Kolonne dauert etwa 2 Stunden; hierzu muB
sich die Trennsiule bereits auf der richtigen Temperatur befinden,
Dann kann das Destillationsgut bei der vorher ermittelten Tem-
peratur und Geschwindigkeit zugefiihrt werden. Sobald sich im
Ablaufbehilter, Bild 69, unten Flussigkeit ansammelt, wird auch
hier die volle Heizung eingestellt. Die innere Saulenheizung wird
abgeschaltet, wenn sich im Kolonnenkopf Riicklauf gebiidet hat.
Abtrieb- und Anreicherungssiule gestatten zusammen einen Durch-
satz von 1000 cm?/h. Die Wirksamkeit der Gesamtapparatur wird
mit 52—56 theoretischen Biden angegeben.

Destillationsverfahren

Durch Druck, Temperatur und Voluinen der Destiflation werden
die duBeren Bedingungen festgelegt, unter denen das spezielle
Destillationsverfahren zur Anwendung kommen soll, Der Destil-
lationsvorgang kann unter den genannten Bedingungen in ver-
schiedener Weise durchgefiithrt werden. Einmal 146t sich die Destil-
lation mit oder ohne Trigerdampf vornehmen und zum andern
kann man vor der Destillation eine oder mehrere Komponenten
zusetzen, die mit den Bestandteilen des zu trennenden Destiilations-
gutes ausgezcichnete Gemische bilden. Durch den Zusatz werden
diePhasengleichgewichtsverhiltnisse grundlegend veridndert. Wer-
den beide Moglichkeiten miteinander kombiniert, so ergeben sich
vier voneinander grundsiitzlich verschiedene pestillationsverfahren:

1. Destillationsverfahren ohne Verwendung von Trigerdampf.

a) Ohne Zusatz von Komponenten:
Gleichgewichtsverhaltnisse des Gemisches werden nicht
beeinflult: Normale Destillation.

b) Mit Zusatz von Komponenten, die dic Gleichgewichts-
verhiltnisse grundsitzlich verindern: Azeotrope Destil-
lation und extraktive Destiilation.

2. Destillationsverfahren unter Verwendung von Trigerdampf.

a) Ohne Zusatz von Komponenten.

Dampfdestiilation (sofern Wasserdampf als Trigerdampf
verwandt wird: Wasserdampfdestillation).

b) Mit Zusatz von Komponenten, die die Gleichgewichts-
lage grundsitziich verindern: Azeotrope Dampfdestil-
lation und extraktive Dampfdestillation.

Von diesen vier Maglichkeiten werden in der Laboratoriums-
technik eigentlich erst zwei ausgenutzt, ndmlich die normale
Kolonnendestillation 1a) und die gewihnliche Dampfdestillation 2a)
— vornehmlich Wasserdampfdestillation —, wihrend schon die
gewdhnliche Dampfdestillation in Kolonnen im Laboratorium nicht
gebrduchlich ist.

Azeotrope Destillation und Dampfdestillation sind grundsitz-
lich verschiedene Trennverfahren. Beide nutzen die Selektivitat
bestimmter Stoffgemische. In dieser Hinsicht ergeben sich enge
Beziehungen zur Extraktion.
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Ebenso wie die kontinuierliche so hat auch die azeotrope und
extraktive Destillation bisher nur wenig Verwendung im Laborato-
rium gefunden. In der Technik bedient man sich dieser Methode
schon seit langem zur Auftrennung gewisser schwer trennbarer Ge-
mische wie z.B. Alkohol-Wasser®**%?), Fiir die Anwendung dieses
Verfahrens in der Technik war bisher in crster Linie die Wirt-
schaftlichkeit entscheidend, auf die im Laboratorium weniger
geachtet zu werden braucht. Dies wurde anders, als durch die
intensive EntwickiOng der aliphatischen Chemie ein starkes Be-
diirfnis nach spezicllen Trennmethoden fiir homologe Stoffe ent-
stand. Zur Ldsung solcher Probleme kann man die Dampfdestil-
lation, die azeotrope Destillation®**"), die extraktive Destilla-
tion2?23-278D) ynd auch die Extraktion mit selektiven Losungs-
mitteln heranziehen. Die erfolgreiche Anwendung dieser Verfahren
veriangt grofe Erfahrung. Wenn die Extraktion imorganischenLabo-
ratorium dennoch zu einem Standardtrennverfahren geworden ist, so
deshalb, weil sich die meisten Stoffe mit einem ger bekannten orga-
nischen Lgsungsmittel leicht extrahieren lassen. Hierbei verzichtet
man unbewuilt auf maximale Ausbeuten. Die Kenntnisse tiber die
Bildung undTrennung azeotroper Gemische sind intheoretischer und
besonders in praktischer Hinsicht meist noch geringer als die tiber
die gegenseitige Loslichkeit. Auf demGebiete derExtraktion kommt
derChemiker im allgemicinen nicht iiber den Scheidetrichter hinaus,
Verteilungssiulen und Verteilungsbatterien sind ihm hidufig un-
bekannte Begriffe???). So darf man sich nicht wundern, daB

.Apparaturen und Verfahren zur azeotropen Destillation im Labo-

ratorium praktisch unbekannt sind. Das gleiche gilt auch fir die
Wasserdampfdestillation in Kolonnen. Selbst die theoretischen
Grundlagen bediirfen noch einer weiteren Bearbeitung, obwohl
bereits L. Gurwitsch®®®) und C. v. Rechenberg eine Fille von An-
regungen vor mehr als zwanzig Jahren zu diesem Problem gegeben
haben. Auch die Anwendung dieses Verfahrens bietet im Labora-
torium ebenso wie in der Technik grofe Vortcile.

Fiir die normale Destillation ohne Trigerdampf und ohne
Zusatzkomponente ist keine besondere Apparatur erforderlich,
so daB die in den vorhergehenden Abschnitten angegebenen Vor-
richtungen unter Beriicksichtigung der Destillationsbedingungen
Druck, Temperatur und Volumen Verwendung finden koénnen,
Dagegen sind fiir die Destillation mit Tragerdampf und fir die
azeotrope sowie extraktive Destillation in Kolonnen Zusatzeinrich-
tungen notwendig. Bei beiden Trennverfahren bilden sich im De-
stillat hiufig mehrere fliilssige Phasen aus. Der Kolonnenaufsatz
muB deshalb so eingerichtet sein, dall man die einzelnen
Phasen getrennt abnehmen und beliebig als Destillat und Riick-
lauf verwenden kann. Obgleich sich grundsitzlich jeder Ko-
lonnenaufsatz fiir diesen Zweck herrichten liBt, sind in der
Literatur bisher nur zwei Ausfithrungsformen von Groli®') und
von Dierich-Eisenlohr?®t) angegeben worden. Sie sind in Bild

t6¢) Siche Anm. 5.

7 Siehe Anm, 6.

14y [ Reilly: Destiffation. Verlag Methuen & Co., London 1936, S. 69/74. )

%) M. Klar: Fabrikation von absdlutem Alkoho! zwecks Verwendung als Zusatzmittel
2u Motor-Treibstoffen. Monographiep iiber Chemisch-Technische Fabrikations-Metho-
den, Bd. LVII; Verfag W. Knapp, Halle (Saale) 1937, 2. Aufl,
Dic Schrift enthalt eine ausfdhriiche Literatur- und Patentzusammenstellung uber
azeotrope Destillation,

t1) D, F. Othmer, Ind. Engng. Chemn., ind. Edit. 27, 250/55 {1935]; Chem. metallurg.
Engng. 48, 91/94 |1941). i
D. F. Othmer, R. E. White u. E. Trueger: Ind, Engng. Chem., ind. Edit. 33, 1240/48

1941].

171y S, T.]Schicklanz, J. Res. nat. Bur. Standards 18, 129/36 [1937).

t%) M. P. Matuszak u. F. E. Frey, Ind. Engng. Chem., analyt. Edit. 9, 11/15 {1937]

1) B. J. Mair, A. R. Glasgow jr.u. F. D. Rossini: J. Res. nat. Bur. Staudards 27, 39/63
{1941]; Oil Gas J. 39, Nr.'27, 159, 219 [1940; WId. Petrol. 17, Nr. 12, 55 [1940];
Refliner natur. Gasoline Manufacturer 19, 438/41 [1940].

1) D. B. Keyes, Ind. Engng. Chem., ind, Edit. 35, 1019/21 [194‘11. .

sy [ D. White, f W. Rose jr., ). Res. nat. Bur. Standards r7, 943/54 [1936], 2r, 151/65,
167/84 [1938).

110) A, /R. ([ilasgow, J. Res. nat. Bur. Standards 24, 509/29 [1940].

$77) S, Lit. S. 130/33. . )

v1%) J. Griswold u. R. H. Bowden: Ind. Engng. Chem., ind. Edit. 38, 509/12 [1946].

11,)°}, Griswold, D, Andres, C. F. van Berg. 1. E. Kasca ind. Engng. Chem., ind. Edit.
38, 65170 11946 |.
1. Griswold, C. F. van Berg, Ind, Engng. Chem,, ind. Edit. 38, 170/77 {1946

sh) W. Jost, Z. Naturforsch. r, 576/80 [1946]

17%) Siche Anm. 4, S, 81fl. . ) .

80y /.. Gurwitsch: Wissensch. Grundlagen der Erdilverarbeitung, 2, Aufl, Springer, Berlin
1924, S. 195/202. . )
C. v. Rechenberg: Einfache und fraktionicrte Dustillation in Theorie und Praxis.
L. Staackmann, Leipzig 1923, S. 369/452,
Von neueren Arbeiten siche vor allem: K. Thormann, Dicse Ztschr. r3, 3/9 |1940].
N. Schoori: Chem. Werkbl. 39, 194/08 [1942}; Ruencil. Trav. chim. Pays.-Bas 62,
341/79 [1943]. )

1y M, Grolt, Mitt. in der Arbeitsgemeinschaft ,,Feintrennung von iKohlcnwasserstoff-
gemischen', April 1940, ) ) .

%) Wir sind Herrn Dr. H. Eiseniohr von der Firma Lurgi, Gesellschaft far Wirmetechnik
m. b. H., in Frankfurt a. M. zu Dank verpfiichtet, den Kolonnenaufsatz erstmalig
verdffentlichen zu diirfen,
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Ausblick

Um einen Oberblick tber die Kolonnen
zur Laboratoriumsdestillation zu bringen,
wurde versucht, die typischen Merkmale
konstruktiver und verfahrenstechnischer Art
herauszuarbeiten. Wir muBten uns darauf
beschrinken, aus der Vielzahl der in der Litera-
tur beschriebenen Kolonnen einige wenige
Beispiele anzufithren. Wenn hierbei das
amerikanische Schrifttum besonders stark be-

g riicksichtigt worden ist, so liegt das einmal

A an der intensiven Entwicklung der Destilla-

Warzen --. tionstechnik in den Vereir?igten Staaten, die

) letzten Endes mit dem Reichtum des Landes

Zmm Loch ~ an Erdél zusammenhéngt; zum andern aber ist

die bevorzugte Bezugnahme auf fremdlindische

Ume"k_amfe Literatur dadurch begriindet, daB die zum Teil

Bogen in einer " vorziiglichen Modelle deutscher Industrielabo-

Hahe mit Ober- Mg_z_gzg/ﬁ/m) ratorien der Offentlichkeit meist unbekannt
kante Scheide- (827.71) 420 geblieben sind,

tricht Wir glauben, daB die Herausarbeitung all-

venter | Bild 71 gemeiner Gesichtspunkte wesentlicher ist, als

e 24 Kolonnenavteats mit Phasentrennung nach die spezielle Kenntnis samtlicher apparativer

‘ch’ffﬁ(zo/m} ‘ B27.70 ";"du;o (“s;:s)o § Einzelheiten. Aus diesem Grunde diirften be-

70 und 71 dargestellt. Wihrend die azeotrope und extraktive
Destillation nur bei kontinuierlicher Arbeitsweise Zugabevorrich-
tungen fiir den Zusatzstoff erfordern,sind fiir die Dampfdestillation
auch bei absatzweisem Betrieb besondere Entwicklungs-, Ein-
leitungs- und Verteilungsvorrichtungen notig. Da diese Vorrich-
tungen die gleichen sind, dic man auch fiir die gewghnliche einfache
Dampfdestillation benétigt, und auBerdem auch die Wasserdampf-
destillation ohne Kolonnen im Laboratorium weit verbreitet ist,
bediirfen diese Vorrichtungen keiner weiteren Eriduterung?-2¢¢),

11 J. Reilly: Destiilation. Mcthuen & Co, London 1036, S. 25/102,

#4) K. Bernhauer: Einfiibrung in dic organisch-chemische Laboratoriumstechnik. Sprin-
ger, Wien 1044, S, 146/51. ’

11%) C.Weygand: Organisch-chemische Experimentierkunst, Barth,Leipzig 1938, S.97/114

%) A. A. Morton; Laboratory technique in organic chemistry. Mc. Graw Hill, New York
und London 1938, S. 124 {1,

Aufsatz mit Phasentrennung nach Groll

sonders die im zweiten Teil behandelten Fragen
des Druckes, der Temperatur des’ Volumens
und des Verfahrens grundsitzliche Hinweise auch fiir kom-
mende Entwicklungen auf dem Destillationsgebiet geben. Nicht
oder nur am Rande konnten wir auf Fragen eingchen, die mit
der Fahrweise der Kolonne, der Regelung und Automatisie-
rung zusammenhsingen, deren grundsitzliche Bedeutung gerade
titr die Laboratoriumsdestillation besonders hervorgehoben werden
soll. Durch das gegebene Ordnungsschema wird man auch fiir
kommende Aufgaben die geeigneten Apparaturen zusammenstellen
konnen. Wihrend jede neuc Fragestellung natiirlich besondere
Losungen erforderlich macht, sind durch den Druck-, Temperatur-
und Volumenbereich sowie die Verfahrensart Ankniipfungspunkte
an bisher bekannte Konstruktionen gegeben, die sich auswerten
lassen. Diese Beziehungen aufzuzeigen, war mit das Ziel der vor-
liegenden Arbeit. Eingeg. 1. Febr. 1045 [B 27 1]

Nomographische Bestimmung von Bodenzahlen und Austausch-
zahlen in Destillationskolonnen fiir beliebiges Riicklaufverhaltnis

Von Dipl.-Phys. WALTRAUD SCHAFER, Helmstedt

Mitteilung aus dem Laboratorium fiir chemische Verfahrenstechnik Dr. H. STAGE, Helmstedt

Die bisher bekannt gewordenen Verfahren zur Bestimmung der
Anzahl der theorstischen Béden in Bodenkolonnen bzw. der Aus-
tauscheinheiten in Fiillkérperkolonnen sind in der praktischen
Anwendung fiir den Chemiker und Techniker im allgemeinen zeit-
raubend und umsténdlich. Hier wird von einem Verfahren berichtet,
das die Boden- und Austauschzahlen aus Nomogrammen bzw.
Diagrammen bei hoher Genauigkeit sofort abzulesen gestattet.

Die wichtigste KenngroBe fiir den Betrieb von Destillationskolonnen ist die
Anzahl n der sog. theoretischen Boden bei Bodenkolonnen bzw, Austauscheinheiten
bei Filllkgrperkolonnen. Unter einem theoretischen Boden soll dabei eine solche
Kolonneneinheit verstanden werden, bei weicher der von einer darunter liegenden
Einheit (Boden) aufsteigende Dampf sich mit der von der dariiber liegenden Einheit
(Boden) herabflieBenden Flitssigkeit ins thermodynamische Gleichgewicht setzt!); eine
Austauscheinheit ist diejenige Linge einer Fiillkorpersiule, die — definitionsgemif
nur im Falle der Parallelitit von Gleichgewichtskurve und Verstirkungsgerade
(= Betriebslinie der Destillationskolonne) iiber diese Lange?) — erforderlich wire,
den gleichen Vorgang wie ein theoretischer Boden zu bewirken. Da im allgemeinen
aber Gleichgewichtskurve und Verstarkungsgerade keinesfalls parallel zueinander liegen,
ist die Anzahl n, der theoretischen Bden (,,Bodenzahl*) von der Anzahl n, der Aus-

1) Es ist hierbei Jedoch zu beachten, daB der Wirkungsgrad der technischen Bdden sich zuweilen um einen von
1 unterschiedlichen ,, Verstarkungsfaktor'‘ von dem Wirkungsgrad der theoretischen Boden unterscheidet.

') Vgh.a. T. H, Chilton u, A.P>. Colburn, Industr. Engng.Chem., ind. Edit. 27, 265/60 [1935].
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Bild 1
Schematische Darstel-
ling einer Siebboden-

kolonne

0
@ Destillationssase

261





