Zeitschrift fiir angewandte Chemie.
1903. Heft 19.

Uber Reaktionstiirme.)
Von Or. Hermann Rabe.

Mit Reaktionstiirmen bezeichnet man be-
kanntlich in der angewandten Chemie solche
Apparate, in deoen mit Hilfe von ,Fill-
kérpern“ Flissigkeiten mit Gasen in Reaktion
gebracht werden. Die Fullkérper dienen ledig-
lich dazu, die Berithrung zu einer moglichst
innigen zu gestalten, sie zeichnen sich daher
durch mdglichst groBe Oberflichen in einem ge-
gebenen Volumen aus. Von natirlichen Stoffen,
die hierfiir in Betracht kommen, seien Koks und
Bimsstein genannt, die besonders rauhe Ober-
flichen besitzen, "
weitere wertvolle Eigenschaft haben, nimlich
ein sebr geringes Fillgewicht. Ungiinstiger,
aber auch noch viel verwendet, sind Flintsteine,
Granitsteine etc.; einmal haben sie ein dreimal
bis finfmal so hohes Gewicht, sodann aber
spalten sie in mebr geraden Flichen,- s0 daB
sie zu geringe Oberflachen erhalten.

Man hat schon seit |anger Zeit versucht,
an Stelle der natirlichen Fiillkorper kiinst-
liche zu schaffen, die im bestimmten Volumen
recht grofe Oberfliche besitzen. Die Lunge-
Rohrmannschen Platten mdgen wohl die
iltesten kiinstlichen Fillkdorper darstellen,
ihnen folgten bald die Plathschen Kegel, die
Kiip keschen Platten, die Nauheimer Schalen,
die Guttmannschen Kugeln, die Kollrepp-
schen Schalen und die mehr oder weniger
kompliziert gestalteten Zylinder.

Es ist nun schwer mdéglich, in Bausch
und Bogen iber alle diese Fillkdrper —
ich habe nur die hauptsichlichsten angefahrt
— ein Urteil abzugeben, da je nach den
Reaktionserfordernissen die einen mehr, die
anderen weniger gut verwendbar sind. KEs
mag daher angezeigt erscheinen, auf die haupt-
sichlichsten Erfordernisse,
Betracht kommen, hinzuweisen.

Ich habe bereits erwihnt, daB das erste
Erfordernis eine recht groBe Oberfliche ist;

Oberfliche muB hier aber als ,benetzte Ober- |

fliche“ verstanden werden, noch richtiger aus-
gedriickt als ,berieselte Oberfliche“. Von

diesem Gesichtspunkte aus konnen die Unter- :

1) Vortrag, gebalten im Mirkischen Bezirks-
verein des Vereins Deutscher Chemiker am 18, Mirz
1903.

Ch. 1808,
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die far alle in ¢

seiten von Schalen nicht als wirksame Ober-

, fldchen gelten, aber iberhaupt die Unterseiten

jeglicher Fillkérper werden immer nur in
geringerem MaBe wirksam sein, weil die Re-
aktionsflissigkeit nur bei genigend groBer
Neigung den gesamten Weg zuriicklegt, im
anderen Falle schon friiher zum Abtropfen
gelangt. Riefelung der Oberflichen ist vor-
teilhaft, wie fiberhaupt jede Vorkehrung, die
Oberflache durch Rippen, Hocke: etc. zu ver-
groBern.

Das zweite Erfordernis ist. daB die Ober-
fliche stdndig von der Flussigkeit bespiilt
wird; denn es ist klar, daB nur die stindige
Erneueruug der Oberfliche der Austausch
zwischen Gas und Flissigkeit fordert. Die
Fliissigkeitsschicht ist bei mehr oder weniger
senkrechten Flichen diinper, da.sie schneller
zirkuliert. Im Gegensatz zu flteren ‘An-
schauungen wirken diese fast senkrechten Flis-
sigkeitsfiichen giinetiger als die meistgebriuch-
licken wagerechtey, weil sie dénner und in
heftigerer Bewegung begriffen sind. Die
groBen Flussigkeitesgaichten, die absichtlich
in Schalen, Topfen oder dgl. untergebracht
werden, vermehren nur das Gewicht des
Reaktionsturmes und die zirkulierende Fliis-
sigkeitsmenge, ohne daB ersichtlich ist, daB
sie irgend einen wesentlichen Vorteil auf-
weisen. Nicht die DurchfluBzeit als solche
kommt in Betracht, sondern nur die Zeit,
innerbalb welcher die Flissigkeit in méglichst
dinner Schicht den Gasen sich darbietet.

Die stindige Bespilung der Oberflichen
hat auch noch den Vorteil, daB aus den Gasen
oder den Flissigkeiten sich etwa absetzende
Schmutzteile, wie es namentlich im Glover
densFall ist, keine Mdglichkeit finden, festen
Fuff zu faesen, und daher leicht entfernt
werden kdnnen.

“Fur schmutzhaltige Gase und Flussigkeiten
spielt ferner der Zwischenraum zwischen den
Fallkorpern eine sehr wesentliche Rolle.
Durch die Zwigchenraume muB die Flissig-
keit in der einen und die Gase in der an-
deren Richtung hindurchstromen, es findet
also hier eine besonders energische Reaktion
statt und daher bei genannten Gasen Schmutz-
ablagerung. Sind nun die Zwischenridume zu
eng, so tritt sehr bald Verstopfung ein, die
nur daon mihelos behoben werden kann,
wenn die Schmutzablagerung an einer seak-
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rechten Wand - vor sich geht. Es miissen
also wagerechite Verengungen durchaus ver-
mieden werden, doch miissen auch senkrechte
moglichst die Gestalt haben, da8 enge Schlitze
nicht gebildet werden.

Die Gestalt resp. Aufstellung der Fall-
korper wird moglichst so eingerichtet, daB
die Zwischenriume der ecinen Etage durch
die Fillkorper der nidchst hdheren verdeckt
werden, damit die Gase geswungen werden,
einen Zickzackweg zu nehmen. Die sich so
bildenden Gaswirbel treiben dann ununter-
brochen ncue Gasteilchen an die Flussig-
keiten heran. AuBerdem entstehen so auch
Vermischungen der Gase in ihren ecinzelnen
Teilen, wodurch ein Ausgleich zwischen den
in der Reaktion mebhr und den in der Re-
aktion weniger vorgeschrittenen erzielt wird.

Soviel wag iiber die Fiullkorper im all-
gemeinen gesagt sein. Die Gestalt der Re-
aktionstirme ist nieht ganz unwesentlich fir
den Reaktionsverlauf, doch scheint diese
Sache frither viel zu viel iibersehfitzt zu sein.
Friher baute man Tiirme bis zu 15 m Héhe,
beute ist man schon auf dem dritten Teil
herabgekommen, und ich nchme nicht An-
stand zu ‘erkliren, dafl diesc H8he noch be-
deutend uateyschritten werden kann. Frither
hegte man die Meinung, da8 nur dapn eine
ginstige Reaktinn zwisctsn den: Gasen und
der Flussigkeit stavtfindet, wenn zugleich eine
bestimmte Reibung odels sinders ausgedrickt,
ein bestimmter Druckverlust. zwischen der
Gasgeintritts- und der Gasaustrittsstelle statt-
findet. Exakte Versuche im kleinen sowohl
wie Im groBen babdn mir nun gezeigt, dal
diese Reibung absolut unwesentlich ist fiir
den Reaktionsverlauf, da8 allein die Be-
rilhrungsoberfliche das Wesentliche bildet,
daB es daher im Prinzip ganz gleichgiltig
ist, ob die Reaktion in engen hohen oder
weiten aniedrigen Tirmen verliuft.

Es empfiehlt sich daher besonders beieinem
dicht gepackten Fiillmaterial zu niedrigen
Tiirmen fiberzugehen. Denn bekanntlichnimmt
bei verdoppelter Grundfliche der Tirme —
bei sonst gleichem Volumen — der Wider-
stand mit dem Kubus von zwei d. h. um das
Achtfache ab.

Nun hat man friiher gemeint, die hohen
engen Tirme ergeben eine bessere Flissig-
keitsverteilung im Fullmaterial als niedrige
weite. So lange man bei den primitiven
Flissigkeitsverteilungen blieb, war diese Mei-
nung vollauf gerechtfertigt. An und far sich
ist aber nicht einzusehen, weshalb ein Gas
bei schmalem Strome und langem Wege giin-
stiger beeinfluBt werden kann als ein Gas in
breitem Strome und auf kurzem Wege. Denn
wean man die Einzelwege der Zweigstrome

|
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in beiden Yiéllen addiert, erhilt man genau die
gleiche Zahl der Gesamtwege. Es geben also
allein praktische Riicksichten auf die Bau-
ausfithrung die Richtschnur ab fiir das Ver-

- hiltnis von Grundfiiche zur Hohe.

Die Grundfliche wird von den einen als
Quadrat, von den anderen als Rechteck, von
dritten als Kreis, von vierten sogar als
Ellipse gestaltet, es ist schwer hier allgemeine
Vorschriften zu machen, der Herstellungs-
preis spielt hierbei wohl meist die entschei-
dende Rolle.

Die GroBe der Tirme, d. h. ibr Volumen-
inhalt hingt pur von der wirksamen Ober-
fliche ab, es ist also unbedenklich richtig,
bei einem doppelt so wirksamen Fiallmaterial
nur das halbe Volumen zu nehmen, und man
ersieht daraus, daB es richtiger ist, die Turm-
dimensionen auf der Grundlage der wirksamen
Quadratmeteroberfliche anzugeben, als des
Gesamtvolumens, noch dazu wenn man be-
denkt, daB ein nicht geringer Teil oben und
unten im Turm picbs mur Geltung kommt,
und zwar in letzterem Falle, weil die Rost-
bildung fiir das Fhlimaterial eine gewisse
Turmhéhe beansprucht, und in ersterem Falle,
weil der Gasaustritt ebenfalls, wenn er wie
gewdhnlich durch die Seitenwand erfolgt;
Turmraum fortnimmt. Dic Bezeichnungsweise,
die bei Dampfkesseln’ schorn lingst eingefuhrt
ist — Quadratmetepticizfliche — sollte auch
hier ats _Quadratmeter wirksame Oberfliche
die alleinige Richtschnur bilden. Vielleicht wird
man mir einwenden, daB es schier unmdglich
ist anzugeben, welche wirksame Oberfliche
denn in einem ausgepackten Turme vorhanden
ist, aber abgesehen davon, daB, wenigstens
fir kinstliche Fillkorper, sehr wohl eine
Berechnung durchfihrbar, ist diese Berechnung
viel einwandsfreier als die rein mechanische
des Turmvolumens.

In den allermeisten Fillen wird als Fill-
korper ein nichtmetallisches Material benutzt,
im Grunde genommen nur wegen der In-
differenz gegen chemische Einfliisse, das ver-
haltnismiBig leichte Filllgewicht ist ein wei-
terer Vorteil. Die nicht immer geniigende
‘Widerstandsfahigkeitgegen Temperaturwechsel
ist die Kehrseite davon. Bekanntlich zerfallen
viele Fillmaterialien, die jahrelang vollauf
den Anspriichen auf Widerstandsfihigkeit
gegop Siuren und Temperaturen geniigt haben,
oftmalywbeim Lagern an der Luft, nachdem
sie aus den Tirmen herausgepommen sind,
wahrscheinlich weil sie dann Feuchtigkeit an-
ziehen und so die Poren des Materiales zer-
sprengen. Auf Haltbarkeit im Innern der
Tirme muB besonderer Wert gelegt werden,
weil die Zerstorung der Fullkdrper, sei es
durch allmihlichen chemischen Angriff oder
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durch mechanischen Zerfall, den Zusammen-
hang der Fallkérper unter einander unter-
bricht.

Die Speisung der Reaktionstiirme erfolgt
jetzt gewdhnlich mittels automatischer Druck-
fisser. Der Kestnersche Pulsometer ist
der erste in der Praxis bewdhrte Apparat
zum automatischen Heben von Flussigkeiten
gewesen, die spiter eingefiihrten Apparate,
das Schiitzesche antomatische Druckfal und
das Plathsche Automobildruckfa8') weisen
verachiedene sebr wesentliche Verbesserungen
auf. Da die automatischen Druckfasser die
Flussigkeitenin verhiltnismifigkleinen Mengen
— 50—1001 — heben, gebraucht man nur
kleine Zwischengefiie von etwa 250 1 ober-
oder unterhald der Tiirme, so da8 man also
nicht nur in den Anschaffungskosten bedeu-
tende Ersparnisse erzielt, sondern auch die
Betriebskosten ungemein verbilligt, da einmal
die Wartung so gut wie ganz fortfallt und
auBerdem der PreBluftverbrauch sich ratio-
neller gestaltet, weil  die Ein- und Umschal-
tungen automatisch vor sich gehen..

Ganz wesentlich zur Erhéhnng der Wirk-
samkeit trigt eine rationelle Berieselung der
Fiullkorper bei. Von H. H. Niedenfiihr
sind in der Zeitschrift fiir angewandte Chemie
1902, S. 244 ff. bereits verschiedene iibliche
Berieselungsvorrichtungen beschrieben worden.
Mit einfachen Uberlaufverteilern, mogen sie
auch noch so kunstvoll hergestellt sein wie
die Rohrmannschen, ist auf die Dauer doch
keine Gleichférmigkeit zu erzielen, da sie zu
empfindlich fiir nicht ganz reine Fliissigkeiten
sind, mit denen man ja immer in der Technik
zn rechnen hat, "'AuBerdem verlangen sie wie
die Uberlaufrinnen noch besondere Zulauf-
leitungen zu den Abtropfstellen und noch
besondere Verschliisse in der Turmdecke,
fall sie diese durchdringen miissen. Die Ver-
‘teiler aber im Innern der Tfirme aufzustellen,
‘wodurch ja die Weiterfihrung vereinfacht
wiirde, geht leider nicht an, weil dann die
Verteilung ohne jede Kontrolle resp. ohne
die Moglichkeit eines Eingriffs von auflen vor
sich gehen muB. Die zentralen Verteiler
nach Rohrmann, die auch in Blei ausge-
fithrt werden, sind fiir grofle oder kleine
Flissigkeitsmengen gleich gut zu gebrauchen,
die Rinnen dagegen miissen” wegen der ver-
schiedenen Entfernungen der Einlaufstelle von
den Auslaufstellen bei jeder Verinderung der
Flissigkeitsmengen von neuem eingestellt
werden.

Bei schmutzigen Fliissigkeiten oder solchen,
die Neigung verraten, Krystalle abzuscheiden,
versagen, wie bereits angegeben, beide. Die

1) Z.f. a. Ch. 1902, S. 1211.

bekannte zwangsldufige Verteilung mit Hilfe
des Segnerschen Ridchens wird vielfach an-
gewendet. Sie beruht darauf, daB das durch
die ausflieBende Flussigkeit in Drehung ver-
setzte Radchen seine Flissigkeit iiber einen
in gleiche Sektoren geteilten Kreis ergiefit,
so dafl also jeder Sektor gleich viel Flissig-
keit erhilt, und die einzelnen Flassigkeits-
teile von den Sektoren aus weiter geleitet
werden. Bei Tiirmen geringen Durchmessers
verlingert man meist die Sektoren iiber den
gesamten Turmquerschnitt hin und sieht
Offnungen in der Decke vor, durch welche
die Fliussigkeit abflieBt. Durch besondere
Anordnung ist es mdglich, diese Verteilung
in das Turminnere hineinzuverlegen, so dalB
also besondere Flissigkeitsverechliisse fort-
fallen. Bei groferen Tiirmen pflegt man wie
bei der Uberlaufverteilung von dem eigent-
lichen Verteiler aus besondere Leitungen zu
den Abtropfstellen im Turme zu legen.

Komplizierter wird di¢ Verteilung, je mehr
Ableitunger. geschaffex werden' sollen, aber
auch schon bei geringer Zahl dwr Ableitungen
versagt die Verteilung f)ft,,‘v'venn die Fliis-
sigkeitsmenge nicht dem Ridchen angepalt
ist. Bei zu geringer Flissigkeitsmenge stehen
die Ridchen still, bei zu groBer laufen sie
iiber, verteilen also in beiden Fillen nicht.
Man hat sich wohl zu helfen gesucht durch
auswechselbare Ridchen mitverschieden groBen
Auslauféffnungen oder durch Trennung der
zum Axntreiben benutzten Fliissigkeitsmengen
von der zu verteilenden, aber zuverlZssige
Verteilung wird auch so auf die Dauer nicht
crzielt, Dagegen gewinnt man bereits be-
deutend bessere Resultate, wenn man zur
Drehung des Ridchens eine eigene Betriebs-
kraft verwendet. Da die hierzu erforderliche
Kraft sehr klein ist, so erwachsen keine
wesentlichen Betriebsausgaben, wohl aber er-
hilt man die Sicherheit, daB die Verteilung
stindig erfolgt, so lange die Betriebskraft
vorhanden ist. Doch auch diese Art der
Verteilung ist noch nicht vollkommen, bei
groBeren Tiirmen bedarf sie sehr vieler Sek-
toren, muf daher einen sehr grofen Durch-
messer erhalten und bendtigt einer entweder
sehr komplizierten Weiterleitung oder einer
mindestens ebenso komplizierten Verteiler-
decke innerhalb des Turmes. AuSerdem ist
sie doch noch zu sehr abhingig von der
Reinheit der Fliissigkeiten und nicht frei vom
Spritzen und Geruchsbeldstigung.

Ich habe daher eine neve Flissigkeits-
verteilung konstruiert, die ebenfalls rein
mechanisch, die genannten Nachteile voll-
kommen vermeidet und auBerdem noch sonstige
Vorziige aufweist. Diese Fliissigkeitsvertei-
Iung (D.R.P. 140 998) geht von dem Gedanken
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aus, daB man ebenso, wie man mit dem
Segnerschen Ridchen eine Teilung in gleiche
Teile erhalten kann, auch ungleiche Teile
herstellen kann und daB diese ungleichen
Teile zur Berieselung ungleicher Flichen ver-
wendet werden. Beim Kreise der gewdhn-
lichsten Turmgrundfliche haben nun die vom
Zentrum entfernteren Teilkreise eine groBere
Liinge als die niheren; bekanntlich ist diese
Linge direkt proportional dem zugehdrigen
Radius. Wenn man also zur Beriestlung des
z. B. sechsmal so langen Kreises eine sechs-
mal so groBe Fliissigkeitsmenge, zur Beriese-
lung des zehnmal so langen Kreises eine
zehnmal so groBe Fliissigkeit u. s. w. nimmt,
go leuchtet ein, daB simtliche gleich grofen

Einzelstrahlen zerlegt, die erst als solche
zur weiteren Verteilung gelangen. Die Um-
drehung der Verteilerrinne erfolgt etwa 4mal
in der Minute, die erforderliche Antriebs-
kraft betrigt, da ja nur die Lagerreibung zu
iiberwinden und diese auch noch durch ein

| Kugellager vermindert wird, nicht einmal ein
i fiinfzigstel Pferdekraft,

kann also iiberall
durch kleine Motoren — Elektrizitit, Dampf,
Luft, Wasser etc. —, z.B. durch Labora-
toriumsturbinen nach Rabe, ja sogar durch
in gewissen Zeitriumen aufziehbare Gewichte
geleistet werden. Die Notwendigkeit, mit
mechanischer Kraft zu arbeiten, mag vielen
als ein Riickschritt gegeniiber den bisherigen
Verteilungen erscheinen, aber tats@chlich gibt

Teile der verschiedenen Kreise die gleiche
Flissigkeitsmenge erhalten miissen. Wird
daher eine XKreisfliche in Xreisringe von
gleicher Breite geteilt, so werden die zu ihrer
Berieselung . erforderlichen Mengen so einge-
teilt, daB sie den Liingen ihrer Mittellinien
entsprechen. Die Teilung geschieht nun durch
Drehung einer Kreisscheibe, die in Sektoren
geteilt ist, deren Winkel eine konstante
Differenz aufweisen, an diese Sektoren schliefen
sich Rinnen an, deren Liingen ebenfalls kon-
stante Differenzen haben, so daB also eine
jede Rinne und mit ihr der zu berieselnde
Kreis eine genau proportionale Fliissigkeits-
menge erhalten,

In der Abbildung (Fig. 1 u. 2) stellt A den
Turm dar, der berieselt werden soll, B die
Turmdecke und £ die Sektorenscheibe mit
den Sektoren [ und den Rinnen H. Damit
nun nicht die einzelnen Flissigkeitsteile die
Berieselungskreise nur strichweise betrdufeln,
d. h. langsam beim Beginn des Ablaufs, dann
schneller, wenn der Hauptstrom kommt, und
dann zum Schluff wieder verlangsamend, wird
durch eine vorgeschaltete Verteilungsvorrich-
tung D und F der zuflieBende Fliigsigkeits-
strahl in méglichst viele gleichmiBig fliefende

erst sie den Grad von Zuverlassigkeit, den
man an eine rationelle Flassigkeitsverteilung
stellen muB. AuBerdem kommt nur die ein-
malige Anschaffung in Betracht, die Betriebs-

"kosten sind unbedeutend, die Leistung da-

gegen von keiner anderen Fliissigkeitsvertei-
lung tbertroffen. Auf die Verteilung hat es
keinen EinfluB, ob geringe oder groBe Fliissig-
keitsmengen verteilt werden sollen, ob die
Flissigkeiten ganz rein sind oder Schmutz-
teilchen enthalten, denn Ablauflécher sind
moglichst vermieden oder wenigstens so gro8
gebalten, daB sie sich mit gewdhnlichen
Flissigkeiten nicht verlegen. Die Flissig-
keiten werden ferner unter LuftabschluB zu-
gefiuhrt, was namentlich bei gasentwickelnden
oder gashaltenden sehr vorteilhaft ist. Fir
Glover z. B. kann man die Nitrose mit dem
zuzusetzenden Wasser dem Verteiler getrennt

. zufithren und erst innerhalb der Vorrichtung

mischen. Mechanische Verluste durch Spritzen
sind ganz ausgeschlossen. Die Flissigkeits-
kontrolle erfolgt am besten durch die ,Hahn-
messer Rabe“?), die sich in der Praxis bestens
bewihrt haben.

%) Z. f. ang. Ch. 1900, S. 236.
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Vergleicht man diese Verteilung mit der
bisherigen, so ersieht man, da8 man z. B.
bei 3 m Turmdurchmesser und Zwischen-
riumen der einzelnen Berieselungskreise von
10 cm nur eine Fliissigkeitszufiithrung von
auflen no6tig hat, eigentliche Abtropflcher
fallen ganz fort, ebenso Fliissigkeitszufiihrun-
gen durch die Decke hindurch. Bei gegen-
seitigem Abstande von 10 cm hitte man
sonst etwa 600 Abtropflocher notig, und
wenn man die Flussigkeitsteile so nahe an
einander zufithren will, wie es hier geschieht,
so wiirde dies ganz unmdglich sein; denn
bei 1 cm Abstand kdmen schon 6000 Liocher
heraus.

Nun mag gesagt werden, dafl eine so weit
gehende Fliissigkeitsvertellung im Grunde ge-
nommen ein Luxus ist, da ja das Fillmaterial
doch selbst verteilend wirkt. Nehmen wir
wirklich einmal dies als wahr an, so ge-
schieht dies doch nur auf Kosten des wirk-
samen Reaktionsraumes, und gerade in der
obersten Zone, wo dic letzten Spuren aus
den Gasen herausgenommen werden sollen,
fehlt danp die innige Verteilung, die durch-
aus notig ist. Die geschilderte Flussigkeits-
verteilung bezieht sich urspriinglich auf runde
Tiirme, wie ich bereits erwihnt habe, aber
auch bei quadratischen wird sie sehr vorteil-
haft angewendet, wenn man die oberste Fiill-
schicht kreisformig so abdeckt, daB nur der
von der Verteilungsvorrichtung berieselte Teil
der Fillschicht von den Gasen durchstrichen
wird. Es kommen dann tatsidchlich auch die
obersten Gasteile mit geniigend verteilter
Fliassigkeit zusammen und in den unteren
Teilen verteilen sich dann sowohl die Gase
als die Fliissigkeiten zweckentsprechend.

Fiir die verschiedenen Gase und Fliissig-
keiten koénnen die mit ihnen in direkte Be-
rihrung kommenden Teile aus entsprechendem
Material angefertigt werden, Guf-, Schmiede-
eisen, Hartblei, Siurebronze, Ton etc. sind
bisher in Bearbeitung gezogen worden. Die
Anfertigung in Ton haben die Vereinigten
Tonwarenwerke A.-G., Charlottenburg fber-
nommen.

Zur Montage des Apparates ist noch zu
bemerken, daB die Verteilerrinne entweder
durch die Mitteloffoung oder aber auch durch
eine Seitendffnung eingefithrt werden kann,
im letzteren Falle wird als Unterlage eine
Art Rinne benutzt, die die Fixierung er-
leichtert, die Befestigung der Verteilerrinne
an der Achse geschieht einfach durch Drehung
derselben um 90 Grad.

Wird durch vorliegende Apparatur die
Moglichkeit bedeutend erleichtert, die Grund-
fliche der Tiirme zu verbreitern, da im
Grunde genommen nur die schwierigere

Flissigkeitsverteilung bisher davon abgehalten
hat, so bleiben doch noch andere Nachteile
der Reaktionstiirme bestehen, die bisher eine
grofe Klasse von Reaktionen von der An-
wendung von Reaktionstiirmen ausgeschlossen
haben. Der giinstigste Reaktionsturm ist
bisher nur eine rohe Vorrichtung gewesen,
wenn es sich darum handelte, bei einer ge-
wissen Temperatur eine Reaktion zu voll-
ziechen. Man mochte sagen, daB es aus-
sichtslos schien, dem Reaktionsraum mit
seinem Hulerst intensiven innigen Arbeiten
noch von auBen her eine Regelung zuzufithren.

Die Turmwinde sind im Verhiltnis zum
Turminhalt sehr klein, vielfach — z. B. beim
Glover und dem Plattenturm — werden ihre

Winde noch mit Steinen oder sonstigem
keramischen Materiale ausgesetzt, von hier
aus ist also keine Temperaturbeeinflussung
moglich. Man hat wohl versucht, R&hren
in das Innere hineinzulegen, durch die man
Luft oder Wasser streichen lieB, aber man
sah dann sofort, daB wohl die Gase beein-
fluBt werden konnten, nicht aber die Fliissig-
keiten, resp. nur indirekt, nimlich durch die
beeinfluften Gase, und dal vor allen Dingen
die so mnotwendige Fliissigkeitsverteilung
geradezu aufgehoben.wurde. Die Temperier-
rohren dienten dann nimlich als Sammel-
rohren fiir die Fliissigkeit. Man war daher
gezwungen, zum Durchpressen der Gase durch
Flilssigkeiten seine Zuflucht zu nehmen, und
mufte hierbei bedeutend hdhere Kraft auf-
wenden. Nach einer Berechnung Hurters
im Journal of the Society of Chemical In-
dustry, 1893, S. 229 stellt sich bei gleich
inniger Fliissigkeits- und Gasberithrung das
Verhiltnis des Kraftbedarfs der Behandlung
von 100 Vol. Gas mit 1 Vol. Fliissigkeit ein-
mal in einem Turm von 4,5 qm Grundfiiche
und 12 m Héhe und ein andermal beim
Durchpressen durch eine 1,1 m hohe Fliissig-
keitssiule wie 11:100. Da man nun bei

Kammergasen im Glover etwa 4000, im
Gay-Lussac 2-—3000, in der Salzsiure-
kondensation etwa 600 — 1500 anstatt

obiger 100 Gasvol. auf 1 Vol. Flissigkeit
annehmen mufl, so geht daraus hervor, da8
man tatsichlich einen viel bedeutenderen
Kraftaufwand fiir die Behandlung in wie
Wulffsche Flaschen gebauten Absorptions~
apparaten notig hat. Es verdienen daher
alle Mittel und Wege das grillte Interesse,
die geeignet sind, die oben genannten hohen
Betriebskosten zu verringern.

Bei meiner Temperiervorrichtung {(D.R.P.
139 234) lehpe ich mich nun soweit an die
fritheren an, daB ich das Temperiermittel
ebenfalls in das Turminnere einfiihre, aber
ich bringe an der Temperiervorrichtung gleich-
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zeitig Vorkehrungen an, daB die vorhandene
Flissigkeitsverteilung aufrecht erhalten bleibt.
Zu diesem Zwecke werden die Temperier-
rohren — Doppelbdoden oder dgl. — ent-
weder so gestaltet, daB sie sich teilweise
einander f{iberragen, oder aber mit Rippen
oder Deckeln versehen, damit jedes Fliissig-
keitsteilchen unter Aufrechthaltung der be-
stehenden Verteilung auf die Temperier-
vorrichtungen auftreffen mufl. Dort flieft es
in moglichst diinner Schicht nach unten und
tropft dann auf die nichst unteren TFiill-
korper. Die Gase nehmen den umgekehrten
Weg. Nebenstehende Figuren sind verschie-
dene Ausfithrungen der Temperiervorrichtung.

In Fig. 3 sind schrig liegende flache Rippen-
réhren dargestellt, die sich gegenseitig ein-
ander iiberdecken. Es wird so die herab-
rieselnde Flussigkeit gezwungen, innerhalb
eines bestimmten Bezirks, der durch die Ab-
stiinde der korrespondiercnden Teile der
Rohren o einerseits und der Rippen & ao-
dererseits begrenzt wird, sich getrennt von
den anderen Bezirken zu temperieren und
auf die nichst unteren Fiillschichten abzu-
tropfen, wihrenddem die Gase an den Tem-
perierkdrpern  von

unten nach oben

bei einem griBeren Abstande der Rippen-
réhren zu verhiiten, daB Fliissigkeitsteile un-
temperiert durch die Temperiervorrichtungen
hindurchfallen. Hier sind die Rippen & eben-
falls mit Zacken ausgefihrt. Fig. 6 stellt

Fig. 5.

gewobhnliche Rippenrshren dar, in zwei iiber
einander befindlichen Reihen gegen einander
versetzt aufgestellt. Falls der Abstand der
Rohren ¢ von einander ihrem Durchmesser
entspricht, wird der gleiche Effekt erreicht.

Fig. 7. Fig. 8.

Fig. 7 gibt eine Ausfithrung an, bei der die
Rippenrdhren a mit Schalen ¢ iiberdeckt
werden, sodaf auch hier jedes Fliissigkeits-
teilchen zur Temperierung zusammen mit den
anderen eines bestimmten Bezirkes gelangt.

Eine einfachere Form

ist in Fig. 8 ange-

vorbeistreichen. Hat
man beispielsweise
in 1 qm Turmfliche
7 Rdéhren mit je
50 Rippen, so wird
die herabtropfende
Fliissigkeit in 7 mal
50 == 350 Teilen
temperiert, die ihrer-
seits natiirlich noch

weiter geteilt sein
konnen. Zur mog-
lichst  vielseitigen

Verteilung beim Ab-
tropfen tragen unten
angesetzte Vertikal-

geben. Es sind ge-
woéhnliche Rippen-
rohren ¢ vorgesehen,
derenZwischenrdume
durch geneigte Plat-
ten d derartig ab-
gedeckt sind, daf
die Gase reichlichen
Durchgangfinden, die

Flussigkeiten aber
entweder auf die
Rohren oder die
Platten fallen, von

welchen letzteren sie
den Rohren ebenfalls
| zugefuhrt werden.

i Die Montierung

rippen o bei, die
entweder mit ein-
seitigem oder mit

doppeltem Fall oder

mit zahlreichen Zacken ausgefiihrt werden kén-
nen, wie aus Fig. 4 ersichtlich ist. In Fig.5 sind
die Rippenréhren a noch mit einer schrigen
Rippe 7 versehen, die dazu bestimmt ist,

Fig. v.

der Temperierrdhren
innerhalb der Tirme
scheint auf den ersten
Blick kompliziert, da es doch nicht angeht, jedes
Rohr fir sich in der Turmwand abzudichten.
Doch macht es keine Schwierigkeiten, den
Turmaufbau so zu bewerkstelligen, daf er
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in einzelne Vertikalteile zerfdllt und diese
fir sich montiert werden. Die Bleitiirme fiir
den Glover oder Gay-Lussac sind bekanntlich
schon lingst nach diesem Prinzip gebaut.
Man vereinigt nun die freien Enden der
Temperierrdhren zu einem Rahmen, ent-
sprechend der Turmfliche und befestigt sie
entweder als ganze Temperierfliche oder ge-
teilt zwischen den Turmteilen. Es laBt

sich leicht so einrichten, daf Flansche oder
andere Dichtungen im Innern der Tiirme un-
notig werden, mithin die Kontrolle uber die
Temperierung duBerst leicht wird.

-k
I

Fig. 11.

Die Temperierelemente konnen aus allen
méglichen Materialien ausgefithrt
Fir Tirme aus Blei konnen Hartblei oder
mit Blei uberzogene Eisenrohren verwendet
werden. Fiir die Ausfithrung in Ton ist
nach reiflicher Erprobung auf Temperatur-
widerstandsfihigkeit nebenstehende Form
(Fig. 9) gewihlt worden, ein Doppelboden
mit darchgehenden Stutzen und darauf ge-
legten Kappen. Seine obere Fliche (Fig. 10)
wird von Rippen durchzogen, die den Turm-
querschnitt in viele Einzelteile abgrenzen;
die Offnungen (Fig. 11) werden mit seitlich
durchlochten Kappen bedeckt, damit ein jedes
Flissigkeitsteilchen zur Temperierung gelangt.
Die darch den Doppelboden gefithrten Stutzen
enden in Abtropfrindern. Solche Temperier-
elemente werden je nach Erfordernis in
groferen oder kleineren Zwischenrdumen von
einander in den Reaktionstiirmen unter-
gebracht, gewdéhnlich aber in den unteren

werden. |

Teilen hiufiger als in den oberen, weil dort
die Reaktion intensiver zu verlaufen pflegt.

Fig. 12 zeigt die Anordnung fiir einen
Salzsiurekondensationsturm. Die Temperier-
elemente sind als Turmzwischenstiicke aus-
gebildet, soda8 sie sich leicht dem Turm-
aufbau anpassen. Als Fiillmaterial dienen
hier Lunge-Rohrmannsche Platten. Die
Ausfithrung in Ton haben die Vereinigten
Tonwarenwerke A.-G., Charlottenburg tuber-
nommen.
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Fig. 18.

Besondere Anwendung finden die Tem-
periervorrichtungen bei Absorptionen. KEs ist
ja bekannt, wie grofle Wirmemengen bei Ab-
sorptionen von Gasen durch Flassigkeiten
entstehen kénnen. So kann z..B. die Tem-
peratur bei der Trocknung feuchter Gase
durch 60-proz. Schwefelsiure bis 100" C.
steigen, ebenso ist bei dem bisherigen Ab-
sorbieren von Salzsiuregasen durch Wasser
ohne energische Kithlung eine konzentrierte
Siure nicht zu erzielen. In der Salpeter-
sdurefabrikation herrschen #hnliche Verhalt-
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nisse. Man spart also nicht nur Reaktions- | gehenden Untersuchung unterziehen, um fest-
raum, sondern auch Berieselungsfliissigkeit | zustellen, ob die 4 Hauptchinaalkaloide gleich

und fithrt die Reaktion in kiirzerer Zeit zu

Ende.

Da diese Effekte, um auf Hurters Be-
rechnung zuriickzukommen, beim Durchleiten
durch Reaktionstirme viel billiger erreicht
werden kdnnen als beim Durchpressen durch
Flussigkeitssiulen, ist ersichtlich, daB sich
fiir viele Fille Absorptionstirme werden an-
wenden lassen, wenn man die obigen Aus-
fuhrungen beriicksichtigt.

Hoffentlich gibt mein Vortrag die An-
regung dazu, die bereits bekannten Vorteile
der Reaktionstiirme noch mehr als bisher zu
wiirdigen.

Uber Indikatoren zur maSanalytischen
Bestimmung der Chinaalkaloide.
Von Dr. J. Messner.

Schon vor 3 Jahren habe ich in Mercks
Bericht (1900. 13) und in der Apotheker-
Zeitung (1900 No. 49) darauf hingewiesen,
daB das deutsche Arzneibuch bei der maB-
analytischen Bestimmung der Chinaalkaloide
mit dem Indikator Hématoxylin keinen: be-
sonders giinstigen Griff getan hat, was in-
zwischen auch von anderer Seite bestitigt
worden ist. So sagt z. B. auch H.Beckurts?),
daB ihm das Hématoxylin nicht empfehlens-
wert erschiene, und in einer erst jingst er-
schienenen Abhandlung iiber die Bestimmung
des Chinins duflert sich W, Hille?) nicht in
giinstigem Sinne tber diesen Indikator. Ich
hatte deshalb schon an genannter Stelle fiir
das Hamatoxylin ein anderes Titrationsver-
fahren vorgeschlagen und nebenbei auch den
von Riegler®) angegebenen Indikator als
brauchbar bezeichnet. ~ Weitere Versuche
haben aber ergeben, daf beide Indikatoren
nicht das leisten, was sie anfangs zu ver-
sprechen schienen, und einige Vorkommnisse,
die ich hier nicht ndher erdrtern will, zeigten,
dafl es immer noch an einem wirklich brauch-
baren Indikator fiir die Bestimmung der
Chinaalkaloide fehlt. Das war die Veran-
lassung zu nachstehenden Untersuchungen.
Zwar sind in Bezug auf Indikatoren fir die
Bestimmung der Alkaloide schon weitldufige
und genaue Versuche angestellt worden, wie
z. B. in der. interessanten Abhandlung von
C. Kippenberger?), allein ich wollte spe-
ziell fir die Chinaalkaloide die gebriuch-
lichsten Indikatoren einer mdglichst ein-

) Apoth.-Zeitg. 1903, 5.
?) Archiv d. Pharm. 1903, 106.
3) Pharm. Zeptralh. 1899, 630.
4) Zeitschr. f. analyt. Chem. 1900, 201.

stark auf die verschiedenen Indikatoren ein-
wirken oder was dasselbe ist, ob die Indi-
katoren gleich empfindlich seien gegen die
4 Chinaalkaloide oder nicht und welcher In-~
dikator nicht nur der empfindlichste, sondern
auch derjenige sei, der bei seinem Farben-
umschlag der individuellen Beobachtung und
Beurteilung den geringsten Spielraum lieB.
Letzteres bezweckte ja bekanntlich unter
anderem auch die internationale Indikatoren-
kommission mit der Angabe der beiden In-
dikatoren Phenolphtalein und Methylorange
fir die Acidimetrie und Alkalimetrie im all-
gemeinen 5).

In den Kreis dieser Untersuchung zog ich
die gebriiuchlichsten alkaliempfindlichen Indi-
katoren Azolitmin, Hidmatoxylin, Hédmatein,
Kongorot, Cochenille, Fluorescein, Phenace-
tolin, Gallein, Roseol, Luteol, Methylorange,
Jodeosin und Lackmoid. Zur Titration wurden
1-proz. alkoholische L&sungen von reinem
wasserfreiem Chinin, Chinidin, Cinchonin
und Cinchonidin®) verwendet oder Ldésungen
der genannten Alkaloide in ![/;q N.-Salzsdure.
Die gefundenen Resultate sind in folgendem
verzeichnet. Auf Angabe der einzelnen Ti-
trationsbefunde glaube ich dabei verzichten
zu diirfen,' da ihre groBe Zahl und ein-
gehende Beschreibung einen zu groBen Raum
in Anspruch nehmen wiirde, ohne dadurch
fiir Ubersichtlichkeit und besseres Verstindnis
wesentlich beitragen zu konnen. Erwihnt
sei noch, daB als Indikatorflissigkeiten die
Ldsungen der betreffenden Farbstoffe nach
Angabe von Glaser”) verwendet wurden,
daB je 0,1 g Alkaloid in 50 cem Flissigkeit
(Wasser, Alkohol oder Mischungen von Wasser
und Alkohol) zur Titration kam und da8
mit '/, N.-Lésungen titriert wurde.

Azolitmin.

Dieser Indikator verlangt entweder Ubung
oder die Beniitzung einer Vergleichsflissig-
keit, da die Farbenumschlige bei Anwesen-
heit von Chinaalkaloiden nicht so scharf
sind, als daB sie von jedem gleichmiBig be-
urteilt werden konnten. Der Farbenwechsel
geht in wisseriger und alkoholischer Lésung
etwas zu langsam vor sich, wird auch in
Anwesenheit von Alkohol insofern beein-
trichtigt, als er bei der Titration auf Sauer
(Rot) etwas zu frith und auf Alkalisch (Blau)

%) G.Lunge, Zeitschr. f. ang. Chem. 1903, 145.
6) Die Alkaloide waren durch Schmelzpunkt
und auf polarimetrischeln Wege auf ihre Reinheit
gepriift.

) Indikatoren; Wiesbaden, Kreidels Verlag.
1901.





