
Bild 71 
Kolonnenaufsatt mit Phasentrennung nach 

Dbrlch und Elscnlohr 

Aiifsatr mit Phasentrennung nach Or011 
Bild 70 (links) 

Aurblick 
Urn elnen Uberblick Uber die Kolonnen 

zuc Laboratoriumsdestillation zu bringen, 
wurde versucht, die typischen Merkmale 
konstruktiver und verfahrenstechnischer Art 
herauszuarbeiten. Wir muDten uns darauf 
beschrinken, aus dervielzahl der in der Litera- 
t u r  beschriebenen Yolonnen einige wenige 
Beispiele anzufiihren. Wenn hierbei das 
amerikanische Schrifttum besonders stark be- 
rucksichtigt worden ist, so liegt das einmal 
a n  der intensiven Entwicklung der Destilla- 
tionstechnik in den Vereinigten Staaten, die 
letzten Endes mit dem Reichtum des Landes 
an Erdol zusammenhangt; zurn andern aber ist 
die bevorzugte Bezugnahme auf fremdllndische 
Literatur dadurch begriindet, dab die zumTeil 
vorziiglichen Modelle deutscher Industrielabo- 
ratorien der Offentlichkeit meist unbekannt 
geblieben sind. 

Wir glauben, dab die Herausarbeitung all- 
gemeiner Gesichtspunkte wesentlicher ist, als 
die spezielle Kenntnis samtlicher apparativer 
Einzelheiten. Aus diesem Grunde durften be- 
sonders die im zweiten Teil behandelten Fragen 
des Druckes, der Temperatur des' Volumens 

70 und 71 dargcstellt. Wahrend die azeotrope und extraktive 
Destillation nur bei koiitiniiierlichcr Arbeitsweise Zugabevorrich- 
tungen fur den Zusatzstoff erfordern,sind fur die Dampfdestillation 
auch bei absatzweiseni Bctrieb besondere Entwicklungs-, Ein- 
Ieitungs- und Vcrteiluiigsvorrichtungen notig. Da diese Vorrich- 
tungen die glcichen sind, die nian auch fur die gewiihnliche einfache 
Dampfdcstillation henotigt, rind aul3erdeni auch die Wasserdampf- 
destillation ohne Koloririen im Laboratorium weit verbreitet ist, 
bediirfen diesc Vorrichtungcn keiner weiteren E r l ~ i ~ t e r u n g ~ ~ ~ - ~ ~ ' ) .  

'") J.  Reilly: Destillaliiin. Methuen 6 Co, I m d o n  1W6, S. C!5/102. 
'") K. Bernhauer: Einliihrung in dic orgnniscli-chciiiisrhe Laboratoriiiiiistechnik. Sprin- 

I") C.Weyqond: Organisch-chcinisclie Esperiiiientierkiinst, narth,Leiprig 1938, S.97/114 
"') A. A. Morlert: Laboratory techniqiie in organic chemistry. Mr. Graw tli l l ,  New York 

ger, Wicn 1944, S. 14G/51. 

und London 1938. S. 124ff. 

und des Verfahrens grundsatzliche Hinweise auch for kom- 
mende Entwicklungen auf dem Destillationsgebiet geben. Nicht 
oder nur a m  Rande konnten wir auf Fragen eingehen, die mit 
der Fahrweise der Kolonne, der Regelung und Automatisie- 
rung zusammenhlngen, deren grundsatzliche Bedeutung gerade 
fur die Laboratoriumsdestillation besonders hervorgehoben werden 
soil. Durch das gegebene Ordnungsschema wird man auch fur 
kommende Aufgaben die geeigneten Apparaturen zusammenstellen 
konnen. Wahrend jede neue Fragestellung natiirlich besondere 
Losungen erforderlich macht, sind durch den Druck-, Temperatur- 
und Volumenbereich sowie die Verfahrensart Ankniipfungspunkte 
a n  bisher bekannte Konstruktionen gegeben, die sich auswerten 
lassen. Diese Beziehungen aufzuzeigen, war mit das Ziel der vor- 
liegenden Arbeit. Eingeg. I .  Febr. 1945 [B 27 1111 

Nomographische Bestimmung von Bodenzahlen und Austausch- 
zahlen in Destillationskolonnen fur beliebiges Rucklaufverhaltnis 

Von Dip1.-Phys. W A  L T  R A U D S C  H A F E R ,  Helrnsledt 

Mitteiliirig ails dem Laboratoriiim fiir chemische Verfahrenstechnik Dr.  H .  S T A G  E ,  Helmstedt 

Die blsher bekannt  gewordenen Verfahren zu r  Bestimmung de r  
Anzahl d e r  theoret ischen Boden in Bodenkolonnen bzw. der Aus- 
tauscheinheiten in Fullkorperkolonnen s ind  in d e r  praktischen 
Anwendung fur  den  Chemiker und Techniker im allgemeinen zeit- 
raubend und umstandlich. Hier wird von einem Verfahren berichtet, 
d a s  d i e  Boden- und Austauschzahlen a u s  Nomogrammen bzw. 

Diagrammen bei hoher Genauigkeit sofort  abzulesen gestattet. 

Die wichtigste KenngriiOe fur den Betrieb von Destillationskolonnen ist die 
Anzahl n der sog. theoretischen Biidcn bei Bodenkolonnen bzw. Austauscheinheiten 
bei Fullkorperkolonnen. Unter eineni theoretischen Boden sol1 dabei eine solche 
Kolonneneinheit verstanden werden, bei welcher der von einer darunter liegenden 
Einheit (Boden) aufsteigende Dampf sich mit der von der dariiber liegenden Einheit 
(Boden) herabflieknden Fliissigkeit ins therniodynamische Gleichgewicht setztl); eine 
Austauscheinheit ist diejenige Lange einer Fiillkorpersaule, die - definitionsgemlD 
nur im Falle der Parallelitrt von Gleichgewichtskurve und Verstlrkungsgerade 
( = Betriebsliriie der Destillationskolorinc) uber diese Lange') - erforderlich ware, 
den gleichen Vorgang wie eiii theoretischer Boden zu bewirken. Da im allgerneinen 
aber Gleichgewichtskurve und Verstarkungsgerade keiiiesfalls parallel zueinander liegen, 
ist die Anzahl nb der theoretischen Biiden (,,Bodenzahl") von der Anzahl no der Aus- 

- 

Srhernatische Darqtel- 
- Iiing einer Siebboden- 

') ES ist hierhei jrdoch zu hcnchten, daR dcr Wirknnqcgrad der technischen RUden tich zuweflen um einen von 

') Vgl. a. T . H .  Chillon';. A.P.Coibim, Indusir. Engng.Chrm., ind. Edit. a7,255/60 11933!. 
1 lintersrhicdlichen Verstarkunpsfakior" van dcm Wirkungsgrad dzr theoretischen Boden unterschcidet. 
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Bild 4 
Rodenzahlkurve tiir uncndliches ROcklauf- 

verhaltnis nach Stage 

Bild 2 (nebenstehend oben) 
Trwpcnkonstruktion nach dem 

eA4crabr-Thiclc-VLrfahren 1 

Bild 3 (nehenstehend) 
hckenkonztruktion be1 \'er\\cndung der 

Differenzkiirve 

Anmeikuna zu Bild 2 bis 8 
Allc Bilder bcziehen sich au l  das Cemisch Xthanol-Wassor he1 760 min Hg Der ubcrsicht 
halber ict hirr in allen Bildern der Gesnintbercich anqegehen; fiir die Praxic 3ind die i:lte- 
ressiercnden Bereiche rntsprech.2u vergr8Brrn, zr i  crwritrrn als Difklenzkurve 211 zeichncn 
bzwmit logarithniischer od.Reziprokcnteilung i u r  gcnaiicreb Ablrsung 111 vclseheli. Das g:- 
wPhlte Beispiel behandelt die Anreichrrung drs  Athaiioi von AB = 21% aiif = i O %  
hei R = 3,s. Dir aus den Tafeln cntnommenen Werte sind: nmh = 2.50;  n' = 239; 
Rmin = 0.5; t(lr d i e s  Wcrte sind in. den Nnnlograriinien die Gcradcn und in den Dia- 

g r s i n w n  die Punkle niarkiert. 

f r  I 1 I I 

0 xo- I 
la?lsl 

Bild 6 
XB rg-Diugraam I 1  zur Bestlmmung 

der idoretischen Bodenzahl n' filr L i  * n ) P S ~ C C  

R3cklnufverl!iltnis R' = 20. 

tauscheinheiten (,,Austausclizahl") 

I ~ ' 0  - 0 
182171 

Bild I 
XB, xg-Dingianim I I I  zur Bestininiiing 
dcs Mindestrii~klaulverhaltnisses Rmin 

einer FullkSrperkolonne ver- 
schieden; die Berechnung muR also f u r  Bodenkolonnen und Fiill- 
kbrperkolonnen getrennt durchgefiihrt werden. 

Bodenkolonnen 
Betrachten wir zunachst ausschlieOlich die Bodenkolonnen: 

Sind fur einen Destillationsvorgang, siehe Bild I ,  die Blasen- 
konzentration x B  und die Destillatkonzentration xD sowie das 
Rusklaufverhaltnis R, das dem Quotienten aus der in der Kolonne 
rticklaufenden Fliissigkcitsrnenge F und der Erzeugnisrnenge E 
entspricht, gegeben, so geschieht die Bestimmung der Boden- 
zahl nb am einfachsten und anschaulichsten nach dern McCabe- 
Thiele-Verfahrena). Dieses graphische Verfahren ist vor allem dort 
von Vorteil, wo die Gleichgewichtskurve, wie das zumeist der Fall 
9 W. L. McCabc u. E. W. Thick, Induntr. Engng. Chrrn., ind. Edit. 17, 503,l I [19?3]. 
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Bild 5 
Nomogramm 1 zilr Bestimmung dcr theoietischen Bodeniahl nmln 

fur  uncndliches Rucklaiifverhdltnis 
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Bild 8 

bigea endlieher Rticklaufvrrhaltnis 
Nomogramm 1V Bestimmung der throretischeo Bodenzahl nb fOr belie- 

ist, nicht in mathematisch-analytischer 'Form vorliegt oder wo 
man die fu r  die Praxis recht unistPndlichen rechnerischen Ver- 
fahren umgehen will. Man geht zur Bestimmung von nb dabei 
gemBB Bild 2 vor: 

In dem Diagrarnm, in welchern die Darnpfkonzentration y* 
gegen die Flussigkeitskonzentration x aufgetragen ist (Gleich- 
gewichtskurve), konstruiert man die Verst~rkungsgerade, die die 
Beziehung zwischen der Konzentration des aufsteigenden Dampfes 
(y) und der herabflieaenden Flussigkcit (x) in jedem Querschnitt 
der Kolonne - auaerhalb der B8den - angibt. lhre Lage ist durch 
die vorgegebenen Daten xB, xD und R bestimmt ; und zwar ist sie 
die Verbindungsgerade zwischen den Punkten P ,  und P ,  mit den 
Koordinaten x, = xD, y, = xD und x, = 0, y e  = xD/(R + 1). 

Gehen wir nun vom Destillat aus. Bei einem - in der Praxis 
vorwiegend verwendeten - totalkondensierenden Aufsatz hat der 
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Dampf, dcr den obersten Kolonnenbodeti verliiDt, die Destillat- 
konzentratiori yn == xD. Die Fliissigkeit,* die voni obersten, dem 
n-ten Boden auf den tilielist Iiiedcrcri, den (wl)-ten Boden tropft, 
hat die mit Hilfe dcr Glcichgcwiclitskurve zit bestimmende Kon- 
zentration xn. Man erhalt sie als Abszisse dcs Schnittpunktes einer 
Parallelen zit der Abszisse durch den Punkt P ,  mit der Gleich- 
gewichtskurve. Vom (wI)-ten Boden striimt ein Dampf mit der 
Konzentration Y , , ~  gegen den {J-ten Boden, wobei y,, aus der 
Verstdrkirngsgeradeti tinmittelbar abgelesen werden kann, indem 
man die Senkrechte durch den oben erhaltenen Schnittpunkt 
zieht; dicse Senkrechte schncidet die Verstiirkungsgerade in einem 
Punkt niit der Ordinate yn-r. Die glciche ,,Trcppeiikonstruktion" 
wiederholt man so oft, bis die Blasenkonzentration x B  erreicht 
bzw. erstmals unterschritten wird. Die Anzahl der Treppen ist 
dann die gesuchte theoretische Bodenzahl'). 

Dem McCabc-Thicfc-Verfaliren sind i n  seiner Anwendung dort 
Grenzen gesetzt, wo Gleichgewichtskurve und Verstiirkungsgerade 
zu eng beieinarider liegen. Hier wird die Treppenkonstruktion zu 
ungenau. Man mufite, i im nach derselben Methode mit e imr  in 
der Praxis brauchbaren Genauigkcit zu arbeiten, den Ordinaten- 
mallstab schon wesentlich uberhohen; nur nimmt dann infolge 
der ,diagonalen Lage der Kurven das Diagramm einen vie1 zu 
groDen Rauni ein. Diesc Schwierigkeit wird behoben, wenn man 
nicht die Konzcntration des Dampfes y* selbst, sondern die 
Differenz y*-x gegen die Flussigkeitskonzentration x auftr8gtb), 
vgl. Bild 3. Die Parallelen zur Abszisse des McCabc-Thiefe-Ver- 
fahrens im x, y*-Diagramin gehcn im neuen x, (y*-x)-Diagramm 
uber in Parallelen ZLI den Verbindungsgeraden gleicher MaRzahlen 
der Abszisse und Ordinate ( i n  Bild 3 als -.-.- gezeichnet). uber- 
tragt niaii n u n  sinngernaR die Treppenkonstruktion nach McCabe- 
Thiele auf das n e w  Diagramm, so erhalt nian cine ,,Zacken- 
koristruktion" vijllig gleicher Art, ntir dall s ta t t  der Abszissen- 
parallelen nun die Parallelen zit den Verbindungsgeraden gleicher 
MaOzahlen gezeichnet werden; die Setikrechten des McCabc-Thiefe- 
Verfahrens bleiben crhaltcn. 

Nomogramm fur unendliches Rucklaufverhaltnis 
Fur unendliches Rucklaufvcrhaltnis gelingt die Darstellung der 

nb-Werte in Abhangigkeit von der Konzentration leicht. Ausgehend 
von einer miiglichst kleincn Blasenkonzeiitration x B  kann man 
sukzessive diejenigen Konzentrationeri x angebcn, die iiiit 1,2,3,.-.. 
BGden erreicht werden. Tragt man diese x gegen die erforder- 
lichen Bodenzahlen auf, so erhalt man die Bodenzahlkurve fur 
unendliches RucklaufverliSltnis, vgl. Bild 4"). Fur bcliebige Blasen- 
und Destillatkonzcntratioii xE bzw. xD erhSlt man die erforderliche 
Bodenzahl rib fur utieridliches Rucklaufverhaltnis durch Aufsuchen 
der entsprechenden Werte n; und nB, Bild 4; die Differenz nD-nB 
ist dann das gesuchte rib. Da fur endliches Rucklaufverhaltnis 
stets eine grol3cre Bodenzahl erforderlich ist, so stellt die fur un- 
endliches Rucklaufverhdltnis erhaltene Bodenzahl die - fur Ab- 
schatzungen in  der Praxis sehr wichtigc - Mindestbodciizahl nmfn 
fur  eine gewUnschte Trennung dar. 

Die doppelte Ablesung aus der Bodenzahlkurve und die Sub- 
t rakt im umgeht man durch die Aiilage eines Nomogramms, aus 
welcheni durch das Legen einer Geraden (Faden, Lineal oder dgl.) 
durch den Wert xB auf einer Skala (Funktionsleiter) und xD auf 
der zweiten Auknskala die Mittelskala sofort den Wert fur nmfn 
gibt, Bjld 5. Die Konstruktion cities derartigcn Nomogramnis 
geschieht wie folgt : die Bodenzahlkurve wird ,,verstrcckt" und die 
sich ergebendc MaIhkala fiir die Konzcntration als Funktionsleiter 
aufgetragen. - Stat t  bzw. nebcn der Konzentration wird zweck- 
mallig such cine it1 der Praxis Ieicht mefibarc physikalische Eigen- 
schaft, wie Brechungsindex, Sicdetcmperatur oder dgl. aufgetragen. 

Nomographische Bodenzahlbestimmung 
f i r  end\i&es Riicklaufverhaltnis 

Fur endliches Ruck1aufverh:iltnis ist cine derartig cirifache Er- 
mittlung der theoretischen Bodeiizahl nicht mbglich. Um aber 
8 )  ~i~ Drstiilation&[nse fungiprt in dicscr Darslrllung alS erStCr Coden. 
8)  H. s i q e  u. ~ g .  K. Srtiirrtze, O! u. W i l e  40, IW95 Il'W4J. 
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auch hier, was fiir die Praxis wichtig ist, eine rasclie Bodenzahl- 
bestiminung ohne Rechenarbeit clurchfiihren zit kbrincn, w i d  
u ii ter Verwend ung des von FisdzcP) be ti it tz t en n:i herungsweise 
hyperbolischen Zusamnienhangs zwischen theoretischer Bodcn- 
zahl nb und Rucklaufverh3ltnis R): 

folgende Methode vorgelegt: 
Fur ein bestimmtes mittleres Rucklaufverhiiltnis R' (bcispiels- 

weise R'= 20) wird aus dern Diagramm iiiit der Differenzkurve 
fur zahlreiche Wertepaare von xB und xD die beniitigte Bodcn- 
zahl n' abgelesen; diese erhaltenen Werte 11' werdcn in ein x E ,  xD- 
Diagramm eingetragen und Punkte mit glcichem IJ'  rnitciriander 
verbunden, Bild 6. Aus dern so'gewonnenen Uiagranim kann dann 
die fur jede beliebige Trennung bzw. Atircicherung von vor- 
gegebenem x B  auf vorgegcbenes xD benGtigte theoretische Boden- 
zahl n' abgelesen werden. Sollte das Rucklaufvcrlidltnis gerade 
gleich R' sein, so ist man fertig. Fur den allgenieinen Fall, d. h. 
fur  beliebiges R T  R', ist die Anlage cincs wciteren Diagramms 
erforderlich, in welches die MindestrucklaufverhSItnisse Rmin fur 
jede bestimmte Trennung bzw. Anreicherung eingetragen sitid, 
Bild 7; die Anlage dieses Diagramms geschieht ebcnfalls mit Hilfe 
der' Differenzkurve, aus welcher man die Mindcstriicklaufverhalt- 
nisse fur zahlreiche Wertepaare xB und xD bestimnit und i n  das 
anzulegende Diagramm einzeichnet, worauf man Pulikte riiit 
gleichem R,, miteinander verbindet. 

Mit den Werten nmfn, Rmm, n' und R' sowie den1 vorgcgebcnen 
Rucklaufverhsltnis R erfolgt die Bcstimiiung der f u r  eine be- 
stimmte Anreicherung erforderlichen theoretischen Bodenzahl nb 
rasch aus einem zweiten Nomogramm, Bild 8. Die - mittels 
eines Fadens oder Lineals hergestellte - geradlinige Verbindung 
der Punkte niit den Mallzahlen n'--nmf, und R'--H,,, schncidet 
die mittlere Skala in einem bestirnniteri Punkte P. Die Verliinge- 
rung der geradlinigen Verbindung dicscs Punktes P mit dcni Punkt 
der MaBzahl R-Rmfn schneidet die nb-Skala itn Punkt iiiit der 
MaOzahl nb-nmfn, ails der sich sofort nach Addition von rim,,, 

nb selbst ergibt. 
Fullkbrperkolonnen 

Auch fur Fullkorperkolonnen sind iihnliche l a fe ln  wie fur 
Bodenkolonnen zu konstruieren, die in der gleiclieri Weise abgc- 
lesen werden, so dall sich hier eine gesonderte Uarstcllung eriibrigt. 

( n  - nmln) . ( R  - R,J = (rz' - nmf,,) . (R'.- RmiJ 

Zusammenfassung 

Die Bestimmung der theoretisclicn Bodenzahl fur beliebiges 
Rucklaufverhiiltnis R geschieht fur Bodeiikolonnen in folgenden 
einfachen Schritten: 

I .  
2. 
3. 
4. 

5. 

Bestiminung von nmfn aus I, Bild 5, 
Bestimmung von ri' aus 11, Bild G ,  
Bestimmung von R,, aus 111, Bild 7, 
Bildung von n'-rimf,, und R'-R,, und Aufsuchen des 
Punktes P aus IV, Bild 8, 
Bildutig 'von R-Rmi, und Aufsuchen von nb-r l , l ,  und 
damit nb aus IV, Bild 8. 

Wenn fur die gebrauchlichen Geiiiisclie die Tafeln I, 1 I und I I I 
sowie das fur Nomogramm IV vorliegen, wird es fur die Praxis 
in Labor und Technik aullerordentlich leicht win, jeweils die ge- 
wiinschte theoretische Bodenzahl zit best i~ninen~).  

Der Vorteil der geschilderten nornographischcn Mcthode bestcht 
in. der Einfachheit der Handhabung bei voller Genauigkeit dcs 
Verfahrens und der betrachtlichen Zciterspariiis gegcniiber 
anderen Verfahren, da  hier im Bruchteil eiiier IMinute fiir jede 
beliebige Destillation die Anzahl der erforderlichen Bijden bzw. 
Austauscheinheiten ohne jede Zwischclircchntlrig allcin aus den 
Darstellungen bestimmt werden kann. lo 21 1 

Eingrgangcn 20. Mai 1947 

') W. Ffscher. Vortrag auf drr Apparatebautagung in Ettlingrtl am 2ti. 9. 1047. Ver- 
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