Wirkung von Rektifizierbéden

Von Prof. Dr.-Ing. EMIL KIRSCH BAUM, Karlsruhe/Baden.

Versuche mit Rektifizierboden zeigten bei bestimmten Gemischen, daB die Wirkung des Austausch-

bodens sich sowohl bei niedrigem als auch bei hohem Gehalt an leichter siedendem Stoff im Gamisch

stark andert. Im folgenden wird gezeigt, daB sich diese Abhangigkeit der Bodenwirkung von dar G2misch-

Konzentration durch die GréBen erkldren [a8t, die denWéarmeiibergang zwischen Fllissigkeit und Dampt
auf dem Rektifizierboden bestimmen.

Problemsteliung

Durch theoretische und experimentelle Untersuchungen sind
in den letzten Jahren die Einfliisse, welche die Wirkung von Rek-
tifizierboden bedingen, weitgehend geklart worden. Es wurde bei-
spiclsweise sowohl rechnerisch als auch versuchsmaBig!) einwand-
frei nachgewiesen, daB bei groBen Dampfgeschwindigkeiten und
sonst gleichen Bedingungen die Verschlechterung der Wirkung
von Austauschbéden nur eine Folge des MitreiBens von Flissig-
keit im Dampf ist. Scheidet man jedoch diesen EinfluB aus, was
durch die Einhaltung kleiner Dampfgeschwindigkeiten méglich
ist, so ergeben die Boden selbst bei verschiedenen Dampfwichten
eine nahezu gleiche Trennwirkung?), solange das Fliissigkeitsgemisch
gleiche Zusammensetzung aufweist. Wird aber letztere geindert,
so nimmt auch das Verstirkungsverhiltnis verschiedene Werte
an. Alle Versuche zcigen fiir bestimmte Gemische, daB die Wir-
kung sowohl bei niederen als auch bei hohen Gehalten an leichter
siedendem Stoff im Gemisch sich stark dndert?). Manche Forscher
zogen daraus den falschen SchluB, daB die Wé4rme- und Stoff-
austauschzahlen mit abnehmendem Temperaturgefille zwischen
Flitssigkeit und Dampf kleiner werden. Diese Annahme ist jedoch
durch nichts begriindet, und sie wurde nur deshalb gemacht, weil
man eine andere Erkldrung nicht fand. Eine einwandfreie und ein-
fache Begriindung fiir die erwihnte Abhidngigkeit der Bodenwirkung
von der Gemischkonzentration liaBt sich indessen durch eine Be-
trachtung der GroBen auffinden, welche- den Wirmeiibergang
zwischen Flassigkeit und Dampf auf einem Rektifizierboden fest-
legen. Uber sic wird im folgenden berichtet.

Widrmeaustausch und Bodenwirkung

Diejenige Wiarmemenge, welche je Mol des durch einen Boden
stromencen Dampfes zwischen letzterem und der Fliissigkeit aus-
getauscht wird, werde mit Q [kcal] bezeichnet. Sie ist durch die
Wirmeaustauschzahl k& [kcal/n.2,19C] und die Beriihrungsfliche F
[n2] zwischen den beiden Phasen, die Austauschzeit Z [h] und
das Temperaturgefille 9 [°C] zwischen Flissigkeit und Dampf
durch die Beziechung gegeben:

Q =kFZ9 . iiouvnn.. ().

Wie allgemein fiir die Berechnung der theoretischen Bodenzahl wird
tir die folgenden Betrachtungen der Fall der theoretischen Boden-
anreicherung zu Grunde gelegt, bei welchem der von einem Boden
aufsteigende Dampf im Phasengleichgewicht steht mit der vom
gleichen Boden ablaufenden Flissigkeit. Der Einfachkeit halber
wird ein Zweistoffgemisch vorausgesetzt. Der einem bestimmten
Boden zustromende Dampf habe xp, Mol-% Leichtersiedendes
und der abstromende Dampf xp, Mol-*/c Wie diese beiden Werte
fiir eine bestimmte Bodenablaufkonzentration xg, Mol-%, be-
stimmt werden, geht aus dem oberen Teil des Bildes 1 hervor,
in welchem die Gleichgewichtskurve, die Verstirkungsgerade und
die Diagonale des zweidimensionalen Schaubildes eingetragen
sind. Die erstgenannte Gerade schneidet die zw:itjenannte im
Punkte A beim Abszissenwert xg, welcher den Gehalt an Leichter-
siedendem im Destiliat darstelit. Durch einen Punkt B auf der
Verstarkungsgeraden ist der Zusammenhang zwischen der Fliissig-
keitsablaufkonzentration xg, und dem Gehalt xp, in dem Dampf
gegeben, welcher dem betrachteten Boden zustromt. Die Zusam-
mensetzung des von diesem aufsteigenden Dampfes ist an dem
senkrecht wber B und auf der Gleichgewichtskurve liegenden
m, B lastu-g bercich v.n Austauschbdden. Z. Ver. dtsch. Ing. Beiheft
Vurfahronstochnis 1317109 {1938,
Y E. Kirschbaum, Wirkung von R ktifizicrbodcn bei Unterdriicken und Bercchnung des
Saulunqu.rschmittes von Rektifizicrapparaten. Z, Vir. dtsch. Ing. B.ih.ft Veifahrens-
technik 69/77 (1940].

%) J. 8. Carey, j. Griswold, W. K. Lewis u. W. H. Mc Adams, Plate efficiencies in recti-
fication of hinary mixtures. Trans. Amer. Inst. Chem. Engrs. 30, 504/519 [1933/34).
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Bestimmung der theoretischen Anreicherung xp, — xp,; und des Temperaturgefdlles 8,

Punkte C abzulesen. Der Ordinatenunterschied xp,— xpy zwischen
diesen beiden Punkten stelit die theoretische Anreicherung eines
Bodens dar. Je Mol Gemischdampf wird dann unter Beriicksich-
tigung des sich abspiclenden Austauschvorganges!) die Menge

X Do _ XDu
100 100

an Schwersiedendem kondensiert und die gleiche Menge D Mol
an Leichtersiedendem verdampft. Wird die in viclen Fallen von der
Zusammensetzung unabhingige molare Verdampfungswarme mit
r [kcal/Mol] bezeichnet, so wird die theoretisch auszutauschende
Wirmemenge
Q=AD-r

Schon aus dem Verlauf der Gleichgewichtskurve geht hervor,
daB Q sich mit der Zusammensetzung idndert. Bei dem Verlauf
der Gleichgewichtskurve, wie sie Bild 1 zeigt, hat @ bei mittleren
Gehalten an Leichtersiedendem einen Hochstwert. Diese Hochst-
wirmemenge muB ubertragen werden, wenn die erwdhnte theo-
retische Anreicherung erzielt werden soll. Wiren die aibrigen Ein-
fliissse auf den einzelnen Austanschboéden unverinderlich, so witrde
die der theoretischen Anreicrerung zugeordnete Warmemenge
dort am vollkommensten (ibertragen werden, wo sic am kieinsten ist,

Indessen 48t der Verlauf der Siede- und Taulinie darauf schlie-
Ben, daB auch das Temperaturgefdlle & von Boden zu Boden sich
dndert. Der Dampf mit dem Gehalt xp, stromt dem betrachteten
Boden mit einer Temperatur {py, zu und verldBt letzteren mit der
zu Xp, gehorigen Siedetemperatur {p,. Dic Fliissigkeit dndert die
Temperatur von {g, auf {g,. Diese Werte sind den Zu- und Ab-

AD =

Yy E. Kirser.baum, Verfahren zur Bestimmung der Hohe von Fillkorpzrsiulen der Dastil-
lier- und Rokufizicitechnik. Z, Ver. dtsch. Ing. Beihoft Verfahrenstechnik 15/20 [1943],

333



strom-Konzentrationen xg, und xg, der Fliissigkeit als Siede-
temperaturen zugeordnet. Grundsitzlich ist die Ermittiung des
auf einem Rektifizierboden vorliegenden mittleren Temperatur-
gefalles moglich. Unter den moglichen Endunterschicden liegt es
dem Werte ({p, — tfy) am nichsten. Deshalb und um die Unter-
suchungen einfach zu gestalten, wird im folgenden

¥ =tpu—1tFu

gesetzt. Wie das zu einer bestimmten Bodenablaufkonzentration
Xy gehorige Gefélle ermittelt wird, geht aus Bild 1 hervor. In
seinem unteren Teil ist die Siede- und Taulinie eingetragen. Durch
Xpy und den Schnittpunkt F auf der Siedelinie ist die Siedetem-
peratur tg, der Bodenablauffliissigkeit sowie iiber den Linienzug
BDE durch den auf der Taulinie liegenden Punkt E mit dem Ab-
szissenwert xp, die Temperatur {p, des dem betrachteten Boden
zustromenden Dampfes festgelegt. Das Temperaturgefélle & kann
dann unmittelbar als Ordinatenunterschied der Punkte E und F
abgelesen werden.

Es sei noch darauf hingewiesen, daB das Gefille tp, — tr,
dasjenige ist, welches sich im waagerechten Querschnitt ciner Fiill-
korpersaule einstellt, in der sich Fliissigkeit und Dampf im reinen
Gegenstrom bewegen. Die zwischen Dampf und Flissigkeit iber-
tragbare Wirmemenge wird um so groBer sein, je groBer das Ge-
falle ist, und umgekehrt. ;

Es kann also gesagt werden, daf der Austausch, welcher der
theoretischen Anreicherung entspricht, um so mehr erreicht wird,
je kleiner Q und je groBer & ist, je kleiner also das Verhiltnis Q/9
wird. Umgekehrt wirkt sich eine VegggoBerung des Wertes Q/8
in einer Verschlechterung der Bodenwirkung aus.

Arbeitet eine Sdule mit vollstindigem Riicklauf (Ricklauf-
verhiltnis v = o0), so sind I issigkeitsablauf- und Dampfzustrom-
konzentrationen einanc.r gleich (xp, =~ Xpu), indem die Ver-
stirkungsgerade mit der Diagonalen und dadurch die Punkte B
und D (Bild 1) zusammenfallen, Der Punkt E auf der Taulinie
liegt dann senkrecht iiber Punkt F. Sowohl dic theoretische An-
reicherung als auch das Temperaturgefille kénnen nunmehr auf
einerszur Abszissen Senkrechten abgelesen werden.

Zahlenmiiige Auswertungen und Vergleich mit Ver-
' suchsergebnissen

Um die SchluBfolgerungen des letzten Abschnittes nach-
priifen zu kdénnen, miissen fir verschiedene Bodenablaufkonzen-
trationen die Werte Q und 9 ermittelt werden, wie es an Hand
des Bildes 1 erldutert ist.

Zunichst sollen Versuchsergebnisse von amerikanischen For-
schern®) zur Nachpriifung der aufgestellten Theorie herangezogen

Beez Gosenatigylearzentration ¥y
Bild 2
Wert @, § und Verstarkungsverhiltnis sin Abhiingigkeit von der Bodenablaufkonzentration
x gy [Mol-%].

Gemisch Benzol-Toluol (v= oo}

werden. Sic gelten fiir das Gemisch Benzol-Toluol und fiir_ voll-
kommenen Riicklauf (v = co). Der Sidulendurchmesser betrug
316 mm. Grundsitzlich ist es zweckmiRig, Ergebnisse von Ver-
suchen zu beniitzen, die an Apparaten mit kleinem Durchmesser
gewonnen wurden, weil ndmlich dann der Flussigkeitsweg auf dem
Boden kurz ist und dicjenigen Verhiltnisse sich ergeben, welche
dem Fall der Flissigkeitsdurchmischung am nichsten liegen.
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Tabelle 1
Bestimmung des Wertes Q & fir das Gemisch Benzot-Toluel
Xpy IMLSY) 2| 6|1w0]|2|3 [40{50) 607 ;80 | 90 [94] 98
Xpo — Xpy [(Mol-°/4112,6/7,0 10,717 2] 21 [21,7] 21 1‘8.;1?‘ Es—,s— 34]10
#°C) 0,5[1,46 ;;Si_2!>5,56 5,26)6,6/6,36 5 8]475] 2,6 1-,6_:50,~57

Q. % [keal °C] ;lexos 35013111290 (266 | 2441227,5! 204 ]190 5li 71,5 158 | 135

Diese ist bekanntlich eine der Voraussetzungen zur Erreichung
der theoretischen Anreicherung. In Tabelle 1 sind die fiir bestimmte
Ablaufkonzentrationen xg, Mol-% Benzol ablesbaren Unter-
schiede xp, — xp, und & sowie die mit einer mittleren molaren
Verdampfungswirme des Gemisches von r = 7680 [kcal/Mol)
nach Gl. 3 berechneten Werte von Q/9 eingetragen.

In Bild 2 ist das letztgenannte Zahlenverhiltnis tiber der
Bodenablaufkonzentration xg, aufgetragen. Es ist ersichtlich,
daB der Zahlenwert von Q/% bei kleinen x py-Werten stark ansteigt
und bei groBen Ablaufkonzentrationen iiber 90 Mol-% ebenso
stark abnimmt. In das gleiche Bild 2 ist das durch Versuche?)
festgestellte Verstdrkungsverhdltnis s durch die voll ausgezogene
Linie in Abhéngigkeit von xp, eingetragen. Dieses nimmt gerade
dort, wo Q/9 steigt, also bei niederen Ablaufkonzentrationen
kleinere Werte an und wichst merklich, wenn Q/9 bei xg,>90
Mol-9%, sinkt. Damit ist der entscheidende EinfluB des Wertes
Q/% auf das Verstdrkungsverhiltnis nachgewiesen. Bei mittleren
Konzentrationen nimmt s mit steigendem x gy nicht in dem MaBe
zu, wie es der Verlauf der Q/9 erwarten 148t. Dies mag davon
herriihren, dal neben Q/& noch andere Grifien auf den Zahlen-
wert von s einen EinfluB haben und dab vor allem auf den unter-
suchten Glockenbiden Kreuzstrom zwischen Fliissigkeit und
Dampf vorlag und keine vollkommene Fliissigkeitsdurchmischung
mit vollkommenem Austausch, welche Voraussetzung fir die
theoretische Anreicherung ist.

Auch beim Gemisch Athylaikohol-Wasser ist der Kurvenverlauf,
welcher die Abhingigkeit des Verstirkungsverhiltnisses von der
Bodenablaufkonzentration xg, Mol-9% Alkohol angibt, in den
Hauptmerkmalen durch den Zahlenwert von Q/9 bedingt. Dies
beweisen Versuche, die mit Siebboden mit einem S#dulendurch-
messer von 110 mm bei einem Ricklaufverhiltnis von v = 3
und solchen Dampfgeschwindigkeiten vom Verfasser durch-
gefiihrt wurden, bei denen noch kein beachtliches MitreiBen von
Flassigkeit im Dampf stattfindet. In Bild 3 sind die Ergebnisse

verstypkengsernalton: §

i - n i ¥ ! N oMi-x N
BE6 3 BT R ¢, y
Bild 3

Wert Q/® und Verstarkungsverhditnis s in Abhangigkeit von der
Bodenablaufkonzentration x g,

Gemisch: Athylalkohol-Wasscr.
Gestrichelte Kurven: Versuche von Byman u. Keyes.
Ausgezogene Kurven: Versuche des Verfassers.

wiedergegeben, wihrend Tabelle 2 die Berechnungswerte zur Be-
stimmung von Q/§ enthilt. Auch der letztgenannte Wert ist in
Abhingigkeit von xgy, in Bild 3 dargestelit. Es zeigt sich, daB bei
niederen und hohen xfy,-Werten Q/9 ansteigt und dal in denselben
Konzentrationsgebieten das Verstirkungsverhiltnis absinkt. Der
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uberragende Einflub von Q/9 auf das Verstirkungsverhiltnis
ist damit von neuem nachgewicsen. Die Q/8-Kurve erreicht einen

Tabelle 2
Bestimmung des Wertes Q & fiir das Gemisch A'hylalkohol-Wasser

Xpy Mot-Y 3 12 20 30 50 60 70
X o — XpulMo'="al| 12,6 19,6 20 16,8 a9 7,5 5
8 C) 1,4 5,02 7,05 5,9 2,43 1,36 0,7
Q 3 [kca'/'C) o 316 272 212 214y 301 530 | 686

Klcinstwert bei xp, = 20 Mol-%, wihrend die s-Linic bei xpy =
40 Mol-°, auf einen Hochstwert steigt. Ausschlaggebend datiir,
daB sich dic beiden erwiihnten Extremwerte nicht bei derselben
Konzentration einstellen, sind die bercits fiir das Gemisch Benzol-
Toluol aufgefithrten Gritnde, nach denen neben dem Wert von
Q/9 noch andere Einfliisse mitbestimmend sind und daB auf den
untersuchten Biden nicht Flitssigkeitsdurchmischung und nicht
vollkommener Austausch vorlag. Diese Einflisse im einzelnen
zu Kldren, soll Gegenstand ciner besonderen Untersuchung sein,

Ausschlaggebend dafiir, da8 sich die beiden erwidhnten Extrem-
werte nicht bei dersclben Konzentration cinstellen, sind bereits
fitr das Gemisch Benzol-Toluol aufgefithrte Griinde, nach denen
neben dem Wert von Q/9 noch. andere Einflisse mitbestimmend
sind. Gerade bei dem vorliegenden Versuchsgemisch war ein be-
sonders stark sich auswirkender Einflu dadurch vorhanden, dafi
in dem bei den Versuchen verwendeten ,,Primasprit'* immer noch
Reste von Fusclol vorhanden waren. Durch die eingebauten Sidulen-
mintel aus Glas konnte sowohl bei Siebbiden wie auch bei Glok-
kenbgden beobachtet werden, daB auf den unteren Béden der
Verstarkungssiule, wo bckanntlich bei den niedrigeren Alkohol-
konzentrationen das Fuselol sich anrcichert, das Gemisch die
Schaumfihigkeit immer mehr verliert. Dic Schaumblasen werden
durch Fliissigkcitslamcllen ersetzt. Die dadurch eintrctende Ver-
kleinerung der Beriihrungsfliche der beiden Phasen, mit der auch
cine Verinderung der Austauschzahlen verbunden ist, hat cine

Erniedrigung des Verstidrkungsverhiitnisses zur Folge. Damit
kann erklirt werden, daB das Verstirkungsverhdltnis in dem
Bereich von xg, = 10 bis 30 Mol-9% kleiner ist, als es das Spiegel-
bild zur Q/9-Linie erwarten 1aBt.

Die Richtigkeit dieser Erklirung beweisen Versuchsergebnisse
amerikanischer Forschei®). Erstere sind durch die gestrichelt ge-
zeichnete Linie in Bild 3 dargestellt, welche die Abhingigkeit
des Verstidrkungsverhiltnisses s von der Bodenablaufkonzen-
tration des verwendeten Alkohol-Wassergemisches bei Riicklauf-
verhiltnissen von v = 1 und v = 2 wiedergibt. Dic gestrichelt
gezeichnete Linie KiBt nicht nur die Erhohung von s durch das
Schiaumen erkennen, sondern sie weist auch bei xpy = 5 Mol-%
wie dic Q/9-Linie cine starke Kriitmmung auf. Gerade diese Tat-
sache diirfte cin zusétzlicher Beweis fiir den Zusammenhang
zwischen s und Q/9 scin,

Zusammenfassung

Firr den Fall der theoretischen Anreicherung eines Rekti-
fizierbodens wird nachgewicsen, daB eine ganz bestimmte Wirme-
menge Q zwischen Fliissigkeit und Dampf ausgetauscht werden
muB, zu deren Ubertragung zwischen den beiden Phasen ein durch
den Verlauf der Siede- und Taulinie gegebenes Temperaturgefilie &
zur Verfilgung steht. Beide Werte sind von der Bodenablaut-
konzentration xp abhingig. Eine Uberlegung fithrt zu der Er-
kenntnis, daB hohe Werte von Q/9 cin Absinken der Bodenwirkung
zur Folge haben und umgckehrt. Grundsitzlich wird dicser Zu-
sammenhang durch einen Vergicich von berechneten Q/d-Werten
mit gemessenen Verstdrkungsverhiiltnissen s von Rektifizierbdden
als richtig bestitigt. -Nur bei mittleren Gehalten an Leichter-
siedendem in der Bodenablauffliissigkeit ergeben sich begrenzte
Abweichungen von dem crwihnten Zusammenhang zwischen Q/9
und s, wofiir beigeordnete Einfliisse aldt mitwirkend angefiihrt
werden. Eing g. 16. Juni 1948 [B 66]

%) L. Bymat u. D. B, Keyes, Plate Efficiency Study in Ethyl Alcohol Distillation
Chem., metallurg. Engng. 85/87 {194},

Bau- und Wirkungsweise von Schwebstoff-Filtern

Von Dr. rer. nat. RICHARD WEBER, 2. Zt. Dickschied ii. Bad Schwalbach ( Taunus)*)

Der Wirkungsgrad von Schwebstofi-Filtern, die nur aus Zsllstoff-Fasern bzw. Baumwoll-Linters

bestehen, ist unzureichend. Die Herstellung hochwirksamar Filter gzlingt erst mit Hilfe von Zusatz-

stoffen, die sich durch eine besonders hohe schwebstoffabscheidende Wirkung auszeichnen. Lange

Zeit wurde zu diesem Zwecke zerfaserter Asbest mit Erfolg verarbeitet. Infolge der Asbestverknappung

muBte nach Asbestaustauschstoffen gesucht werden, wobei der Kunststoff Polystyrol als Zusatzstoft
gute schwebstoffabscheidende Wirkungen aufweist.

In Schicifercien, Miihlen und in Betricben der chemischen
Industrie treten mitunter sehr feintcilige und daher gefdhrliche
Staube und Nebel auf, deren Bescitigung aus der Atemluft oft
grofic Schwierigkciten bereitet. Die im allgemeinen gebrauchlichen
Schwebstoff-Filter sind meist sehr cinfach gebaut und bestehen
aus Haarfilzschichiten oder irgendwelchen anderen Faser-, beispicls-
weise Watteschichten. Wie die vorliegende Untersuchung crgeben
hat, sind aber solche Faserschichten nicht imstande, die gefihr-
lichen fcinsten Schwebstoffanteile zuriickzuhalten. Hierdurch
wurde die Entwicklung hochwirksamer Schwebstoff-Filter not-
wendig, auf die im folgenden niher eingegangen wird.

Bei der Filtration von Acrosolen mit Hilfe von Faserkuchen?)
(Hohe = 3,5 cm, Durchmesser = 13 ¢m) aus Baumwoll-Linters
bzw. Zellstoff-Fasern wurde gefunden, daB der Wirkungsgrad des
genannten Fasermaterials begrenzt ist, welcken mechanischen Be-

arbeitungen es auch immer unterworfen wird. Die subjektive
*) Die V rsuche zu dicser Arbeit wurdon im Laboratorium der Auer-Gesellschaft, Werk
Osanienbug b.i B.rlin, durchg: fihit.

Yy Ob.r die H.rstcllung dor Fascrkuchen finden sich Angaben bei R. Weber, Z. Natur-
forsch. r, 217 [1946].
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Priifung der aus solchen Fasersorten hergesteliten Filter gegen
cinen Diphenylcyanarsin-Nebel als Test-Acrosol ergibt, da die
Filter sofort durchschlagen werden, also unbrauchbar sind, obwohi
im objcktiven Priifverfahren gegen cinen verhéltnismigig fein-
teiligen Olncbel?) mit hoher Masscnkonzentration (4 g Ol/m?) etwa
939, der Masse dicscs Nebcels abgefangen werden. Das entspricht
ciner Massenkonzentration der durch diese Filter getretenen
Nebelteilchen von etwa 280 mg O1/m2. Bei einem Luftdurchtritt
von 25 1/min betrug die Druckdifferenz an allen Filtern 15 mm WS,
wobei etwa gleiche Fasermengen je Filter verbraucht wurden.

Die Massenkonzentration des Prif-Olnebels war absichtlich
hoch gewiihit worden, um cine moglichst krittsche Bewertung der
Filter zu erreichen. Prakiisch kommen solch hohe Massenkonzen-
trationen nicht vor, und bei der subjcktiven Prafung der Filter
betrug die Massenkonzentration des Test-Acrosols etwa 120 mg/ma.
Empirisch wurde an Hand zahlreicher Prifungen gefunden, daB
Filter, die im objektiven Pruafverfahren eine Nebelmenge <2,5

%) Do Oined.  wurde mit Hilfe cines Regener-Z-rstaubers mit Spirale erzeugt; Literatur:
H. Freundlich: Kapillaichamic Il Baud, 5. 787, 1932,
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