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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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X Differenzkurve 80 — 80
Bzizd) 70 @ - 70
60 o 50
50 — 50
Anmetkung zu Bild 2 bis 8 \ 3
Alle Bilder bezichen sich auf das Gemisch Athanol-Wasser bel 760 min Hg Der Obcrsicht 40 - 40
hatber ist hier in allen Bildern d-r Gesamntbercich angegeben; fur die Praxis sind die inte- \ -
ressiercnden Bereiche entsprech. zu vergroBern, zreerweitern, als Differenzkurve zu zeichnen 30 - 30
bzw.mit logarithmischer od.Reziprokenteilung zur genaucren Ablesung zu vaschen. Das ge- \ N
wahlte Beispicl behandelt die Anrcicherung des Athanot von ag = 21% auf xp=10% \ -
hei R =3,5. Dic aus den Tafeln entnommenen Werte sind; np, = 2,50; 7' =2,59; L
Rmin = 0,5; tiir diese Werte sind in_den Nomogrammen die Geraden und in den Dia- 20 f \ P = 20
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xg ¥p.Diagramm 11 zur Bestimmung Dingr ! ”71 Besti Bild 8
der theoretischen Bodenzahl o’ fir ein festes X, Xp-Dvagramm zur Bestimmuing Nomogramm 1V Bestimmung der theoretischen Bodenzahl np fiir belie-

Ricklaufverhaltnis R' = 20.

tauscheinheiten (,,Austauschzahl*) einer Fiillkorperkolonne ver-
schieden; die Berechnung muB also fiir Bodenkolonnen und Fiill-
korperkolonnen getrennt durchgefithrt werden.

Bodenkolonnen

Betrachten wir zunichst ausschlieBlich die Bodenkolonnen:
Sind fiir einen Destillationsvorgang, siehe Bild 1, die Blasen-
konzentration xp und die Destillatkonzentration x, sowie das
Ritcklaufverhiltnis R, das dem Quotienten aus der in der Kolonne
riickiaufenden Fliissigkeitsmenge F und der Erzeugnismenge E
entspricht, gegeben, so geschieht die Bestimmung der Boden-
zahl n, am einfachsten und anschaulichsten nach dem McCabe-
Thiele-Verfahren®). Dieses graphische Verfahren ist vor allem dort
von Vorteil, wo die Gleichgewichtskurve, wie das zumeist der Fall

N W. L. McCabe u. E. W. Thiele, Industr. Engng. Chem., ind. Edit. x7, 103,11 [1925}.
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des Mindestriicklaufverhiltnisses Rpyyn

biges endliches Rticklaufverhaltnis

ist, nicht in mathematisch-analytischer ‘Form vorliegt oder wo
man die fiir die Praxis recht umstindlichen rechnerischen Ver-
fahren umgehen will. Man geht zur Bestimmung von n, dabei
gemiB Bild 2 vor:

In dem Diagramm, in welchem die Dampfkonzentration y*
gegen die Fliissigkeitskonzentration x aufgetragen ist (Gleich-
gewichtskurve), konstruiert man die Verstirkungsgerade, die die
Beziehung zwischen der Konzentration des aufsteigenden Dampfes
(y) und der herabflieBenden Fliissigkeit (x) in jedem Querschnitt
der Kolonne — auBerhalb der Bdden — angibt. lhre Lage ist durch
die vorgegebenen Daten x5, x, und R bestimmt; und zwar ist sie
die Verbindungsgerade zwischen den Punkten P, und P, mit den
Koordinaten x, = xp, ¥, = xp und x, =0, y, = x,/(R + 1).

Gehen wir nun vom Destillat aus. Bei einem — in der Praxis
vorwiegend verwendeten — totalkondensierenden Aufsatz hat der
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Dampf, der den obersten Kolonnenboden verliBt, die Destillat-
konzentration v = xp,. Dic Flissigkeit,* dic vom obersten, dem
n-ten Boden auf den niichst niederen, den (n-1)-ten Boden tropft,
hat die mit Hilfe der Glcichgewichtskurve zu bestimmende Kon-
zentration x_. Man erhalt sic als Abszisse des Schnittpunktes einer
Parallelen zu der Abszisse durch den Punkt P, mit der Gleich-
gewichtskurve. Vom (n-1)-ten Boden strémt ein Dampf mit der
Konzentration y, - gegen den n-ten Boden, wobei y,_  aus der
Verstiarkungsgeraden unmittelbar abgelesen werden kann, indem
man die Scnkrechte durch den oben erhaltenen Schnittpunkt
zicht; dicse Senkrechte schneidet die Verstirkungsgerade in cinem
Punkt mit der Ordinate y, . Die glciche ,, Treppenkonstruktion®
wiederholt man so oft, bis die Blasenkonzentration x, erreicht
bzw. erstmals unterschritten wird. Die Anzahl der Treppen ist
dann die gesuchte theoretische Bodenzahl).

Dem McCabe- Thiele-Verfahren sind §n seiner Anwendung dort
Grenzen gesetzt, wo Gleichgewichtskurve und Verstarkungsgerade
zu eng beieinander liegen. Hier wird die Treppenkonstruktion zu
ungenau. Man miifite, nm nach derselben Methode mit eimer in
der Praxis brauchbaren Genauigkeit zu arbeiten, den Ordinaten-
maBstab schon wesentlich iiberhghen; nur nimmt dann infolge
der diagonalen Lage der Kurven das Diagramm einen viel zu
groBen Raum ein. Diese Schwierigkeit wird behoben, wenn man
nicht die Konzentration des Dampfes y* selbst, sondern die
Differenz y*—x gegen die Fliissigkeitskonzentration x auftrigt®),
vgl. Bild 3. Dic Parallelen zur Abszisse des McCabe- Thiele-Ver-
fahrens im x, y*-Diagramm gehen im neuen x, (y*—x)-Diagramm
iiber in Parallelen zu den Verbindungsgeraden gleicher MaBzahlen
der Abszisse und Ordinate (in Bild 3 als ----- gezeichnet). Uber-
tragt man nun sinngemaB die Treppenkonstruktion nach McCabe-
Thiele auf das ncue Diagramm, so erhalt man cine ,,Zacken-
konstruktion‘ vollig gleicher Art, nur daB statt der Abszissen-
parallelen nun die Paralleien zu den Verbindungsgeraden gleicher
MaBzahlen gezeichnet werden; die Senkrechten des McCabe- Thiele-
Verfahrens bleiben crhalten.

Nomogramm fiir unendliches Riicklaufverhiltnis

Fiir unendliches Rucklaufverhéltnis gelingt die Darstellung der
n,-Werte in Abhdngigkeit von der Konzentration leicht. Ausgehend
von einer moglichst kleinen Blasenkonzentration xp, kann man
sukzessive diejenigen Konzentrationen x angeben, die mit 1, 2, 3,---,
Boden erreicht werden. Trigt man diese x gegen die erforder-
lichen Bodenzahlen auf, so erhdlt man die Bodenzahlkurve fir
unendliches Riicklaufverhiiltnis, vgl. Bild 4%). Fir beliebige Blasen-
und Destillatkonzentration x4 bzw. x,, erhalt man die erforderliche
Bodenzahl n, fiir unendliches Riicklaufverhaltnis durch Aufsuchen
der entsprechenden Werte n; und n,, Bild 4; die Differenz ny—ng
ist dann das gesuchte n,. Da fiir endliches Riicklaufverhiltnis
stets eine groBere Bodenzalhl erforderlich ist, so stellt die fiir un-
endliches Riicklaufverhiiltnis erhaltene Bodenzahl die — fiir Ab-
schatzungen in der Praxis sehr wichtige — Mindestbodenzahi n_,,,

fiir eine gewiinschte Trennung dar.

Die doppelte Ablesung aus der Bodenzahlkurve und dic Sub-
traktion umgeht man durch die Anlage eines Nomogramms, aus
welchem durch das Legen einer Geraden (Faden, Lineal oder dgl.)
durch den Wert xp auf einer Skala (Funktionsleiter) und xj, auf
der zweiten AuBenskala dic Mittelskala sofort den Wert fiir n,,.
gibt, Bild 5. Die Konstruktion cines derartigen Nomogramms
geschieht wie folgt: die Bodenzahlkurve wird ,,verstreckt‘ und die
sich ergebende Mafiskala fiir die Konzentration als Funktionsleiter
aufgetragen, — Statt bzw. neben der Konzentration wird zweck-
miBig auch eine in der Praxis leicht meBbare physikalische Eigen-
schaft, wie Brechungsindex, Siedetemperatur oder dgl. aufgetragen.

Nomographische Bodenzahlbestimmung
fir endliches Riicklaufuverhéltnis

Fiir endliches Riicklaufverhiiltnis ist eine derartig cinfache Er-
mittlung der theoretischen Bodenzah! nicht moglich. Um aber

%) Die Destillationsblase fungiert in dieser Darstellung als erster Boden.
8 H. Stage u. Gy. R. Schuitze, O! u. Kehle yo, 90/95 [1944].
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auch hier, was fiir die Praxis wichtig ist, cine rasche Bodenzahl-
bestimmung ohne Rechenarbeit durchfithren zu konnen, wird
unter Verwendung des von Fischers) benutzten nidherungsweise
hyperbolischen Zusammenhangs zwischen theoretischer Boden-
zahl n, und Riicklaufverhiltnis R):

(n—np)  (R— Rmin)= (0 — ) - (R — Roin)
folgende Methode vorgelegt:

Fiir ein bestimmtes mittleres Riicklaufverhiiltnis R’ (beispicls-
weise R’= 20) wird aus dem Diagramm mit der Differenzkurve
fir zahlreiche Wertepaare von xgz und x, dic benitigte Boden-
zahl n’ abgelesen; diese erhaltenen Werte n’ werden in ein Xp, Xp-
Diagramm cingetragen und Punkte mit gleichem n’ miteinander
verbunden, Bild 6. Aus dem so gewonnenen Diagramm kann dann
die fir jede beliebige Trennung bzw. Anrcicherung von vor-
gegebenem x4 auf vorgegebenes x,, bendtigte theoretische Boden-
zahl n’ abgelesen werden. Solite das Riicklaufverhiltnis gerade
gleich R’ sein, so ist man fertig. Fiir den aligemeinen Fali, d. h.
fiir belicbiges R¥R’, ist die Anlage cines weiteren Diagramms
erforderlich, in welches die Mindestriicklaufverhiltnisse Ry fr
jede bestimmte Trennung bzw. Anreicherung cingetragen sind,
Bild 7; die Anlage dieses Diagramms geschieht ebenfalls mit Hilfe
der Differenzkurve, aus welcher man die Mindestriicklaufverhalt-
nisse fiir zahlreiche Wertepaare Xg und x, bestimmt und in das
anzulegende Diagramm einzeichnet, worauf man Punkte mit
gleichem R, miteinander verbindet.

Mit den Werten Moo, Rmm' n’ und R’ sowie dem vorgegebenen
Riicklaufverhaltnis R erfolgt die Bestimmung der fir eine be-
stimmte Anreicherung erforderlichen theoretischen Bodenzahl n,
rasch aus einem zweiten Nomogramm, Bild 8, Die — mittels
eines Fadens oder Lineals hergestellte — geradlinige Verbindung
der Punkte mit den MaBzahlen n'—n,, und R'—R ., schucidet
die mittlere Skala in einem bestimmten Punkte P. Die Verlinge-
rung der geradlinigen Verbindung dieses Punktes P mit dem Punkt
der MaBzahl R—R,_, schneidet die m-Skala im Punkt mit der
MaBzahl ny—n_ ~ aus der sich sofort nach Addition von Notn

n, selbst ergibt.

in,

Filllkbrperkolonnen

Auch fiir Fallkérperkolonnen sind dhnliche Tafeln wie fir
Bodenkolonnen zu konstruieren, die in der gleichen Weise abge-
lesen werden, so dafB sich hier eine gesonderte Darstellung eriibrigt.

Zusammenfassung

Die Bestimmung der theoretischen Bodenzah! fiir beliebiges
Ricklaufverhiltnis R geschicht fiir Bodenkolonnen in folgenden
einfachen Schritten:

1. Bestimmung von n_ . aus I, Bild 5,

2. Bestimmung von n’ aus 1i, Bild 6,

3. Bestimmung von R_, aus IlI, Bild 7,

4. Bildung von n'—n_, und R'—R und Aufsuchen des

Punktes P aus 1V, Bild 8,
5. Bildung ‘von R—R,_ . und Aufsuchen von n,—
damit n, aus 1V, Bild 8.

Wenn fiir die gebrduchlichen Gemische die Tafelu I, 11 und [l
sowie das fiir Nomogramm [V vorliegen, wird es fiir die Praxis
in Labor und Technik auBerordentlich leicht scin, jewcils die ge-
wiinschte theoretische Bodenzahl zu bestimmen?),

Der Vorteil der geschilderten nomographischen Methode bestent
in- der Einfachheit der Handhabung bei voller Genauigkeit des
Verfahrens und der betrichtlichen Zeitersparnis gegeniiber
anderen Verfahren, da hier im Bruchteil einer Minute fir jede
beliebige Destillation die Anzahl der erforderlichen Béden bzw.
Austauscheinheiten ohne jede Zwischenrechnung allein aus den

Darstellungen bestimmt werden kann. (B 21]
Eingegangen 20. Mai 1947

min

Motn und

) W. Fischer, Vortrag auf der Apparatebauragung in Ettlingen am 26. 9. 1047, Ver-
Offentiichung demnachst

T Pragisionsdarstelungen I, 1, 1 und 1V 2ur Berechnung ven Buden- und Aun:tausch-
zahlen auch fitr besonderc technische Zwecke sind beim Laboratosium fis chemische
Verfahrenstechnik Dr. Stage (2) Helirstedt, Emnerstedtersirasse 14,
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