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Tabelle 111. 

Sub:; ta n z 

blontansiiure- 
athyle:.ter . . . 

direkt 
titriert 

122,o 

Verseift Dauer l j l n  alkohol. Mit Davon 

ccm seifung ccm ccm ccm ccm 

der 
Einwage mit KOH Ver- EssigsB'ure gefullt auf titriert ';An Lauge yefunden 

1,0861 60,6 4 Stdn. 60,64 200 30 29,49 

I 

Auf vz Verseift mit D~~~~ I ! O  

direkt gefullt Davon M*t ' ! x i  VZ ]!lo 1 der alkohol. 

KOH ~ 

ccm 1 ccm ccm ccm ccm 

S u  bs la iiz Einwage alkohol. 1 Benzol Ver- Essig- s.ure auf tifriert Lauge gefunden 

seifung 
I 

Rienenwxhs . . . . . . 0,8123 38,28 20 3 Stdn. 42,88 200 
1 . . . . . . 1,2293 58,O 20 3 ,, 59,60 200 50 

. . . . . 1,6947 58,58 25 21;2 )) 150 50 
, . . . . . 1)1V29 50,5 25 ' 4 ), 160 50 

Flonlanwachs . . . . . 3,5915 106,O 30 3 )) 108,O 250 50 

I Rienenwxhs . . . . . . I 0.8123 I 38.28 

II .  d) B e s t i m m u n g  d e r  VZ fiir Ma te r i a l i en ,  d i e  i n  
Alkohol  l e i ch t  l o s l i ch  s i n d  und k e i n  H a r z  en t -  
ha l ten .  D i e s e  M e t h o d e  e r i t sp r i ch t  d e r  S Z - B e -  

s t i r n m u n g  uriter la. 

1 -1,5 g Substanz werden ini 200 ccm MaRkolben rnit 
inindestens 50 ccm l,'ln-n. alkoholischer Kalilauge versetzt 
und 3-4 Stunden am RiickfluRkiihler verseift. Dann fiigt 
inan erwas mehr als der angewmdten Menge Alkali ent- 
spricht an 1 Il0-n. alkoholischer E3ssigsaure hinzu. Durch 
nachfolgenden Zusatz von alkoholischer Calciumchlorid- 
losung wird das  fettsaure Natron in das  Kalksalz iiber- 
yefiihrt. Nach kurzem gelinden Kochen kiihlt man ab und 
f i i l l t  rnit neutral. H,O bis zur Marke des MaRkolbens auf. 
Die weitere Behandlung ist die gleiche wie bei der SZ-  
Kestirnmurig unter 1. a). 

- _.._ - -. - - 

D e Bercxhnung erfolgt nach tler Forrnel: 
(p - q 1- r 5 . b) . 5.62 \'Z - ~~ ~ ~~~~~ 

a 
Es bedeutet: 

a - Einw'ige. 
b = das Verhiiltnis des  Mafikolbznvolumens zum Volumen 

d e s  abfiltrierten aliquoten Teiles. 

i n  ccin. 
p -=- die zur Verseifung angesetzte Menge 'ilo-n. alkohol. KOH 

q -= hinzuzefugre Anzahl ccm l ; lo-n.  alkohol. Essigsaure ... 
r ~ ~: Z u n i  Luriicktitrieren verbrauclite Anzahl ccm 'ij0-n. was- 

seriger Lauge. 

b) E3estinimung d e r  VZ f u r  M a t e r i a l i e n ,  d i e  in 
Alkohol  s c h w e r  l i j s l ich  s i n d  o d e r  H a r z  en tha l ten .  

Hierfiir sind die gleichen Abanderungen erforderlich 
wie bei der SZ-Bestirnmung dieser Stoffe. Es empfiehlt 
sich, mit 50 ccrn L , ' l , l  alkohol. KOH unter Zusatz von Benzol 
bis zur klaren Losung 3-4 Stunden zu verseifen. Nach 
Zugabe von Essigsaure und CaC1,-Losung wie unter 

11. a) wird abgekiihlt und mit Alkohol aufgefiillt. Der 
vom Niederschlage abfiltrierte aliquote Teil wirJ wie unter 
1. b) 11. b) im E r l e n m e y e r  rnit reichlicher Menge H,O 
versetzt und heiR nach vorsichtigern Abdampfen des 
Benzols niit I/;,, Lauge titriert. 

Die Menge der zurn Verseifen notigen l,'lo-n. alkohol. 
KOH, sowie die Dauer der Verseifung hangen von der 
Natur der zu behandelnden Substanz ab. Irn allgemeinen 
diirfte jedoch nach unseren Erfahrungen fur eine Ein- 
wage von 1 -1,5 g 50 ccm KOH und eine Verseifungs- 
dauer von 3-4 Stunden geniigen. 

Die Bestirntnungsmethode von S a l v a t e r r a a )  f u r  die 
VZ von Montanwachs, bei der ahnlich die Fettsaure in 
ihr unlosliches Barytsalz umgewandelt wird, vollzieht 
sich im Unterschied zur unsrigen in alkalischer Losung. 
S a l v a t e r r a  schreibt dabei selbst die Titration einer 
Blindprobe vor, auch arbeitet er  bei allen Versuchen mit 
den genau gleichen Mengenverhaltnissen. Unter dieser 
Einschrankung der Versuchsbedingungen sind die er- 
mittelten Zahlen als Vergleichszahlen vollig einwandfrei. 
Wie die Blindproben schon in der Arbeit von Salvaterra 
zeigen, findet auch ohne Gegenwart von Sauren eine 
Festlegung von Alkali statt (Rildung basischen Chlor- 
baryums?). Der Saureverbrauch der Blindprobe hangt, 
wie wir feststellen konnten, sehr erheblich von der Menge 
freien Alkalis ab. Daraus ergibt sich ftir alle solche Faille, 
bei welchen die zu untersuchende Substanz infolge eines 
starken Sauregehalts wesentliche Mengen Alkali ver- 
braucht, daR das  Ergebnis der Blindprobe nicht mehr 
zum Vergleich herangezogen werden darf, und da8 sich 
alsdann nach der Methode von S a l v a t e r r a  der wahre 
Wert der VZ nicht ermitteln IaRt. e s  sei denn, daR man 
rnit einern iibermafiigen AlkaliiiberschuR arbeitet. 

G, Chemiker-Zeitung 1920. 

UBER D EST1 LLATIONSMETH 0 DEN UND TRENN- 
ERFOLGE. 

V O N  DR. FR. FRANK, BCRLIN. 

a s  Destillieren ist eine Kunstferfigkeit, die schon seit Ruckblick auf die Arbeitsmethoden zu werfen, wie sie D den ersten Anfangen der Alchimie eine der Haupt- z. B. in den Aufzeichnungen von Pedamontani 1571 uber 
handhaben des sogenannten chemischen Arbeitens ge- die Destillatorkiinste niedergelegt sind. Hier hat man 
bildet hat. E s  ist interessant, in dieser Beziehung einen mehr den Eindruck der Beschreibung eines Kunsthand- 
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\\.ei,lteS, wie den eines cher!iische 1 oder physikalischen 
L'oi'gcltiges. >lit aller 3uiyfalt werden die kleinsten 
K I I. i t i  i  gk e i  t e I I v e 1.d n d e r t L: 11 ( I  tin1 q e foim t, u n i  angebl ic h 
nei;artige E~Folgc: ~ L I  c'ri ielcii u i i c j  so die Arinahme zu 
~?n\.eclten, al:i ob cheniischt. \ i 'o r i :Ynp hervorgezaubert 
iviirden, die \vir beitti: mit deli ver.sl,hiedenen Arbeitsarten 
ilei Ikstillat ionsI\uiisr  ZII Iwzeiciiiieti ptlegen. Friiher 
\vLii.dc al!es eiiifacli cils I>es:illiitiuii bezeichnet, w a s  sich 
<iIs Vt*rdanipfen ind i\'ietleriiieder.;chlageii von Flussig- 
kt.i:en clarstcllte, W C I ~  n i i t  %el,seizuiigsvorgangen ver- 
i)Liildeii \vdr, \vie z. [!I. die deslraktive Destillation von 
Ko!iIc, Holz. Kn,,chenexlraliteli L I ~ W . ,  wie andererseits 
dci.c. Ti.eiirien vor niedriger siedeiiden Inhaltsstoffen aus 
( i e i n i ~ h e n  v o i i  den hBhcr siedenc,en usw. 

I )as Da I t o  11 s c i e  Ciesetz iiher di,: Verdanipfbarlteit von 
b i ~ i i T ~ i i  liatle eine gewisse Ordnun in die Dingc gebracht. 
t:? bezieht sich aitf (jleichge\vicht zustiinde und sag t  fur 
clieseiben, da9  v o n  ciner I)estimmtc ti Flussigkeit bei einer 
I)c>tirntnten reiiiixrcitui* in .let1 uiiigebenden Rauni  von 
I )e  :. t i 111 in t e n I) i m e n s i  oil c i i  e i n u n d t I i e s e I be M enge Dam pf 
dtyrgeben werdc.n k i i n n ,  uiiiibhangig davon, o b  es ein 
leer e r  Raum ist oder o b  bdreits irgendwelche anderen 
I)iiinpie ode1 G a s e  sich in denis Aben befinden. Uber 
die Geschwiridigkeit, niit der  diese Dampfabgabe erfolgt 
Linu iiber all die iibrigen Eiiizelheiten, die [ in s  heute als 
I l a i ip tvo r~ang  d k  I -  I>estillation tnii ihren l'rennerfolgen 
\-orichwel)en. sag t  dieses CJeSetz nichts. Es kann des- 
hdlb auch nim-ht \ \undernchmen.  dcil?, obwohl eine groRe 
12eilie v o n  Arbeiten physikalischer Art zu  dem Thema 
der Destillation gi.macht \vorden siiid, ganz einwandfreie 
Ge>etzmaiRigl;eiten sich n i c h ~  habeii ableiten lassen. So- 
\veil diesclben bcstehen und fiir .insere Arbeitsweisen 
ilusschlaggebend s inc l ,  cvurden sie i n  dem Werk von 
ti a i i  s 1)ra-n d niedzrgelegt. ,,Die Wir tungsweise der Rekti- 
tizic,r- und De jfillizrappi1rate" oder . Verdampfen, Konden- 
hiel en tind Kiihleti" von i  gleichen "erfasser. 

F's ltanri nicht die Aufqabc die: er Itleinen Mitteilung 
heiri, auf den tlieoretischen li ihdlt  der Vorgange einzugehen. 
Jedcnfiills hat H a  u s b r a n d  so tintcrscliieden. dal? er z ~ i -  
iiiiciist das  Sys t e  ii behandeln will in den1 ein Gemisch 
( I L ! ~  zivei Stoffen x u  trenrien ist uiid dann d a s  Sys tem.  
iu t1r.m ein Gc.tiiis,:h ~ L I S  tlrei untl  inehr Stoffen der Tren- 
iiuns: unterliegen kann. Fiir alle c iese Vorgange ist es  
qruiidsatzlich wiclitig. dill? eine Zei legung in die Trenii- 
sti icke nur e r  'olgi n iienn. wenn so'che Bedirigungen ge- 
xtic,,fkii werclen. JIIS dencn der eirie Teil, und zwar der 
tiietlrig,:r sieclendc, ii i  einein bestinimt!rn Apparateteil i n  
Oa~t 'o i  i n  und frei voii den Kegleitsio;fen abgetrennt wer- 
cleri I i i inn.  Dieser Betling;ing kai i i i  niir dadurch geniigt 
\ ~ ~ c ' r ~ I c ! i ,  tlal? hzi d6.r Llberfiihrung cle . Stofie, die in Dampf- 
toriii !iinjie\vciridelt iverdeii sollen, u n i  sie ZLI trennen, 
~ ~ ~ i ~ ~ ~ t i ~ i i ~ ~ ~ ' ~ i , d t  L voi.geschalt?t werden die a l s  Rektifikations- 
k o l c  lnncn oder Shillen bezeichnet v.erden. I n  clenselben 
\i i d  d(is dampffoiwige Gemisch so lange und so haufig 
t i i i t  eiiieni fliissigc t i  Glzniisch i n  Eie U h r u n g  gebracht, bis 
die in l)ampf!'orm die Fliissigkeit passierenden Anteile 
i i i i t  last ganz -eiiic.ti Flussigkeiteri irr Beriihrung komnien.  
Diebe Itonnen siclt bei der bestehendkn Warmelage nur  
riocli dnreichern i n i t  solchen Beglc,itstoffen, die hohere 
\Varme verlangen, um gasforinig z u  bleiben. oder  aber  
\ie verfliichtigai sich if1 ihren niedriger siedenden Teilen 
init dein reinen Diimpf des  abzutreibenden Stoffes. 

Uin diesen Ideitlzustand zu errcichen, ist die Frage  
L U  erwiigen, oh ein Dampfgemisch n J r  durch Verflussigen 
v o n  dem Leichtsiedenden abgetrennt werden kann,  oder 
o b  tiierbei gleichzeitig und  gewisseimiafien kontinuierlich 
iiiimzr wietler ein neues Auskochen des  Leichtsiedenden 
statttinden mu@. H a u s b r a n d  sagt  'iierzu auf Grund der 

. 

gegebenen Beweisformel: .,Die Trennuiig der F'liissig- 
kei ten t i  u r d urch LI n t i  t i  t erbiwhen e a I I  ni 2 hl ich e Ve 1-11 ti ss i g ti ng 
ist bis zu einer gewissen Grenze vie1 unvorteiltiafter als 
die Anwendung guter Rektifi1cationss;itilen i i i i t  \\,ieder- 
holter Aufltoch urigb'. 

Durch diesen Leitsatz kommcri wit- ~iutomatisch z u  den 
eigentlichen Rcktifil<ationssaLtleii ode r  Koloiincn, die in1 
chemischen Ketriebe gelaufig sind, derin wir trennen iieute 
nur so, dal? die Dampfe des  abzutreibenden reinen Stoffes 
im m er w i eder d tirch FI iissig k ei t ssch i cli t e i i  ge lie 11 in ii s sen .  
welche a u s  versctiirdenartigen Mischteilen tles reinen 
StofTes und der Mischteile bestehen. a u s  denen e r  ab- 
geschieden werden mul?. Die letzleren reicliern sich in 
verschiedenartigc.r %us~nin iense tzung in der  Kolonne an. 
Dieselbe ist deshalb so eingerichtet. dal? sie i i i  eine Aii- 
Lahl v o n  Etagen eingeteilt ist, in  denen sich je nach den 
Warmelagen die Geniische in niehr oder  weniger groffer 
Reinheit ansarnmeln. Der aus  der ZLI reinig-enden Fliissig- 
lieit abgetriebene Ilanipf durchwandert nun die i n  den 
E t age  ti FI u ssi gkei t s- 
niengen. I n  jeder einzelnen Etage  oder i n  jedem Boden 
wird der Warineumsatz so bewirkt, dali der leichtest sie- 
dende Anteil eine neue Aufkochung- oder Erw:irmting 
erfahrt und nun in  die hiihergelegene Abteilung danipf- 
formig abgegeben wird, w8hrend der Teil. de r  die hoher 
siedenden Anteile enthalt, fliissig zuruckbleibt und n u n  
zu der darunterliegenden Etage oder zur Pliissigkeit 
zuriicklauft. Jedesmal wird a l so  a u s  den1 Inhalt des 
Bodens oder der Etage Warme fortgenoninien, so dal? 
gewisserniafien eine neue Aufkochung stattfindet. Uni  
dieses zu bewirken, m u 0  die Warme aus  der Des!illalions- 
substanz zugefiihrt und a u s  dem Dampf, welcher a u s  den 
K ij d e n k o ni in 1, en t n o m m en werd e n. 

Das Ergebnis dieser Arbeit ist dann. ddB die Trennung 
von Stoffen um so energischer vonstatten geht. ie mehr 
Riicklauf im Verhiltnis zu  dem zu gewinnenden Produkt 
jeden Boden iiberstriimt. Es niul? deshalb aller Piickliluf 
immer wieder au l  den vorliegenden Boden zuriickgeleitet 
werden oder, um einen Schritt weiter zu gehen, e s  mufi 
den reinen Waschbiiden oder ~llascha1)teiluiigeti in den 
Kol on n en noch eine Konde nsa t ion vorgesch a I t e t \ ye  rden. 
a u s  der eiii Riicklauf auf die Boden stattfindet, der bereits 
die z u  reinigende Subs tanz  in. eineni miiglichst iveit ge- 
reinigten Zuslande enthalt. 

ALIS diesen Erfahrungen ergibt sich dann w i d e r  der 
biindige SchluiR. daff eine Destillation u n i  so i i iehr eine 
trennende sein mufi, je mehr wir fiir die Erreichung d e r  
Idealbedingungen Apparaturen schaffen kiinnen. 

Die Spirit u s i  n d ustrie war ba ti nbrech end fii  r d i e t re ti - 
nende Destillation, \veil es bereits eine hohe Aufgabe war. 
die den1 Apparatebauer gesfellt wurde, a ls  man verlarigte, 
aus einem Geniisch von Spiritus und LVasser. also der 
Maische, einen nioglichst hochwertigen Spiritus herzu- 
stellen. Die Anlorderungen wurden noch gr i i lk r  und 
interessanter, a l s  man versuchte, dieses Arbeiten niiig- 
lichst wirtschaftlich und nioglichst ~tn~interbrochen Z L I  ge- 
stalten. Wie sich diese Entwicklung vollzogen hat, Itann 
hier wiederum nicht naher ausgefiihrt werden. Erwahnen 
rnochte ich n u r  die Arbeiten von Pi s t o r i u s , S a v a I I e ,  
S i e m e n s ,  I l g e r ,  C o f f e y ,  denen darin die Arbeiten von 
H a u s b r a n d  folgten, mit denen parallel dieienigen gingen, 
die in den anderen groRen Fabriken wie Golzern-Grimma, 
Hirzel usw. usw. ihre wissenschaftliche und technische 
Durchbildung fanden. 
Um hier eine wirkliche Ubersicht zu geben, ware es un- 

erlaOlich, Ausfiihrungen sehr  weitgehender Art zu machen. 
Ich mu0 iedoch darauf verz ich ty ,  diesen schonen breiten 
Weg, der mit so vielen stolzen Ruheplatzen versehen ist 

oder K am ni ern a ngesa in rn el t en 
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die zur  eingehenden Betrachtung veranlassen, zu gehen 
und mich daniit begnugen, hier einige Ausschnitte zu geben. 

Wegen der Theorien muR ich auf Hausbrand verweisen, 
der auch die Berechnungen fur die einzelnen Arbeits- 
weisen an einer Reihe von verhaltnismaRig einfachen 
Formeln entwickelt. Wir miissen fur unsere Arbeit daran 
festhalten, daR zur reinen trennenden Destillation, von 
der wir zuerst z u  sprechen haben, die Trennung nur durch 
eine Saule \'or sich gehen kann, in der allmahliche An- 
reicherung der gasformig bleibenden Anteile durch ein 
immer wiederholtes Aufkochen von Saulenteil zu Saulen- 
teil, also von Hoden zu Boden erfolgt. Die Einrichtung 
der Einzelteile dieser Boden ist in erster Linie so aus- 
gestaltet, dall mit Sicherheit ein zwangslaufiges Passieren 
der dampfformig bleibenden ocler dampfformig werdenden 
Anteile durch eine Flussigkeitssaule zu geschehen hat. 
Zu diesem Zweck sind nach den bekannten Verfahrens- 
arten Glocken in den einzelnen Boden so angeordnet, 
daR sie die Ausstromungsoffnung aus dem unterliegen- 
den Boden oder Teil bedecken und mit ihrem Rand in 
die Fliissigkeit eintauchen, die den belreffenden Boden 
der Kolonnc bedeckt. Die Flussigkeit gibt einen Teil 
ihres Warmeinhaltes ab, um die leichter siedenden An- 
teile in  Dampfform zu erhalten und empfangt diesen 
Warmeteil dadurch, daR sie einen Teil, der weniger leicht 
siedet, wiedcr zu Flussigkeit verdichtet. Der letzte Effekt 
wird dadurch diesen einzelnen Bodenteilen gegeben, daR 
sie dauernd einen Flussigkeitszulauf bekommen. Der- 
selbe wird leijten Endes dadurch erreicht, daR, wie dies 
schon vorher angedeutet worden ist, oberhalb der Wasch- 
boden ein Kondensator vorgeordnet ist, in dem direkt 
eine Kuhlung besorgt wird, die eine Verflussigung eines 
Teiles des in Danipfform ubergefuhrten Stoffes bewirkt. 

Andere Anordnungen erreichen ahnliches oder gleiches 
dadurch, daR nicht Tauchglocken in den Boden angeordnet 
sind, sondern daR der Rucklauf durch StoRwirkung be- 
sorgt wird, wie beispielsweise bei den Siebboden oder 
bei den Kolonnen mit Raschig-Ringen und ahnlichen Ein- 
lagerungenl), bei denen e s  die Absicht ist, den Wider- 
stand, der von den in Flussigkeit eintauchenden Glocken 
bis zu einen gewissen Grade befurchtet wird, zu ver- 
meiden. E s  ist jedoch dieser Anschauung nicht in allen 
Teilen beizutreten, wie die Erfahrungen gelehrt haben, 
denn der Widerstand bei der. gewohnlichen Destillation 
ist nicht vie1 unterschiedlich, richtige Konstruktionen vor- 
ausgesetzt, wenn man Tauchglocken anwendet oder StoR- 
und Berieselungswirkung a k i n  zur Anwendung bringt. 

Die Destillationsabsicht und Destillationswirkung, die 
vorher geschildert ist, ist eine wirkliche rektifizierende. 
Sie kann sowohl kontinuierlich wie diskontinuierlich durch- 
gefiihrt werden und erfordert zu diesem ZWeck nur ver- 
schiedenartige Anordnungsweisen. Sie kann aber auch, 
und das ist besonders wichtig, gefordert werden dadurch, 
daR sie im luftverdunnten Raum oder unter Zuhilfenahme 
von Wasserdanipf im gesattigten oder iiberhitzten Zu- 
stand ausgefuhrt wird oder aber dadurch, daR die beiden 
genannten Hilfskomponenten gemeinschaftlich zur An- 
wendung kommen. Im Fall Wasserdampf und Hilfs- 
wasserdampf, differente und indifferente Dampfe und Gase 
als Heiz- oder Verdunnungsmittel tritt vielfach ein neues 
Moment in die Destillationserscheinung, welches dadurch 
bewirkt wird, dnR nicht nur mireinander in jedem Ver- 
haltnis rnischbare Stoffe der Trennung unterliegen, son- 
dern auch Stoffe, die nicht inehr miteinander in jedem 

l) DaE die Ringe usw. aber nicht regellos eingeordnet werden 
diirfen, zeigte das  Schaubild, welches die Ringe auf der Achema 
in Stuttgart darboten. Es war fiir die Einbauanordnung von 
aufferordentlicher Anschaulichkeit. 

~ 

Verhaltnis mischbar sind. Jetzt treten Verhaltnisge auf, 
bei denen die entwickelten Dampfe nicht durchaus reicher 
an leichtsiedenden bleiben, sondern vie1 von dem erheb- 
lich hoher siedenden Stoff enthalten konnen, wenn deren 
Spannung und Volumengewicht bei der gemeinsamen 
Temperatur groper als die der anderen ist. Hierfur gibt 
H a u s b r a n d  das  treffende Beispiel von Wasser und 
Amylalkoholund beziehtsichaufdie Arbeitenvon Ducla  LI x .  
An. d. chem. e. Phys. 1876, S. 264. 

Im kontinuierlichen Vorgang arbeitet man dann so, dal) 
man die Restmischungen von moglichst immer nur  zwei 
oder zwei gleichartigen Stoffgemischen immer wieder 
durch eine vorgeschaltete zweite Saule oder Kolonne 
leitet und sie durch dieselbe trennt. Diesen Vorgang 
wiederholt man dann so lange und so weit, wie dies 
wirtschaftlich nijtig ist, um die abgetrennten Komponenten 
fiir sich bei reinen Stoffen oder als technische Gemischr 
zu verwenden. Technische oder chemische Gemische 
haben wir n u n  in allen denjenigen Fallen, in denen wir 
w iebe i  Teeren und Erdol mit Individuen arbeiten, die 
aufierordenflich nahe beieinanderliegende Siedepunkte 
haben und chemisch homolog oder doch analog sind. 
Die Erfordernisse der trennenden Destillation sind daher 
fur die wirtschaftlichen Verhaltnisse in der Erdol-, Braun- 
kohlenteer- Chemie usw. derartige, daR wir bis heute 
nur das  Interesse daran hatten, technische oder chemisch 
verwendbare einheitliche Stoffgemische zu erhalten, die 
so zueinander stehen, daR sie die Verwendbarkeit des 
hergestellten Trennstvckes wieder fur einen technischen 
Zweck nicht beeintrachrigen. 

Nehmen wir als Beispiel das  Lampenol, sei e s  n u n  
Solarol aus der Braunkohlenteerindustrie oder sei es  
das  Petroleum aus der eigentlichen Erdolindustrie, so 
haben wir ein wildes Stoffgemisch von homologen Stoffen, 
von denen wir nur wissen, daR sie gleichmapig im Docht 
aufsteige-n und in demselben einheitlich bei einer be- 
stimmten Luftregulierung verbrennen. Chemisch sind e s  
vorwiegend lndividuen der aliphatischen Reihe, aus denen 
man die ungesattigten und naphthenischen Verbindungen 
durch weitere chemische Verarbeitung mehr oder minder 
weit entfernt hat. 

Ebenso ist e s  bei den sogenannten Benzin- oder Pho- 
togenkohlenwasserstoffen, die auch ihrer Gesamtheit nach 
nur als technische Stoffe Verwendung finden. Man trennt 
sie nur insoweit durch eine feinere Zerlegung, als man 
sich bemiiht, Trennstiicke von bestimmten, mehr oder 
weniger losenden, mehr oder weniger fluchtigen und mehr 
oder weniger leicht mit Luft vermischbaren Anteilen Z L I  
erhalten. Ganz anders wird das  Verhaltnis aber schon, 
wenn man, wie in der Steinkohlenteerindustrie, die Mog- 
lichkeit hat, die Einzelstoffe der homologen Reihen fur  
bestimmte chemische Ausgangsstoffe im reinen Zustande 
gewinnen zu konnen. Dann muR die feinste physikalische 
Arbeitsmerhode angewendet werden, um Stoffe wie Benzol, 
Toluol, Xylol usw., endlich Naphlhalin und Karbolsaure 
rein aus den Gemischen abzuscheiden, soweit hierzu die 
vorher beschriebene und in groRen Zugen nach unseren 
heutigen Kenntnissen wissenschaftlich belegte Arbeits- 
weise anzuwenden ist. Wo die Arbeit nicht weiter geht. 
so z. B. bei der Trennung der Kresole in die Homologen. 
da muR dann allerdings die rein chemische Arbeitsweise 
einsetzen. 

Hier mochte ich eine kleine Einschaltung machen, die 
den Gesichtspunkt ein wenig weiter zieht, aber doch 
schon zeigt, wohin im einzelnen Arbeitserfolge gehen 
konnen. 

Wie vorher dargetan, wirkt jede Kammer oder jeder 
Boden in der Rektifikationssaule oder Kolonne fur sich 
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wie eine Arbeitseinheit und man ist daher in einzelnen 
Fallen dazu iibergegangen, Protlukte von bestimmten 
Eigenschaften dus bestimmten Kolonnenteilen abzu- 
nehnien, ohrie iedoch bisher in eine ganz systematische 
Aufarbeitung und Erkenntnis der in den einzelnen Boden 
v o  r ha n de  n e ri G e in is c h e e i n z u t re t e n. 

Einer freundlichen Mitteilung von Herrn Dr. B u b e  ver- 
danke ich ein Beispiel dieser Art, a u s  dem hervorgeht, 
dal? e r  e s  erreichen konnte, bei ciner im Freien stehen- 
den Kolonnt- aus  11 Boden"). in der e r  auf den dritten 
Boden von oben ein leichtes Braunkohlenteeri-il einlaufen 
liel?, eine Trennung in Neutralol und kreosotreicheres 01 
herbeizufiihren, dadurch. daR er. diis zulaufende Rohol mit 
dem damit riicht mischbaren Wasserdampf ausblies. Er  
lie@ d a s  Wasserdatripf-Oldampfgemisch einer zweiten 
Kolonne von gleichen Abmessungen zulaufen. Diese war 
durch einen Blindboden oberhalb des  fiinften Glocken- 
bodens in zwei Halften unterteilt. Nach Durchwandern 
der unteren Halfte traten Dtimpfe aus der Kolonne in 
einen Zwischenkonclensator. der ein 0 1  von 0,844 ab- 
sciiied und ldeibende Dampfe, derc,n Kondensat ein spezi- 
fisches Gewicht von 0,823 dann aufwies, in die obere 
Hiilfto der Kolonne weitergab. Die Kondeiisatanteile mit 
d e m  spezifkcheri Gewicht 0,823 hatten nun nur einen 
Gehalt von 0.5" ,, in Lauge Iosliclten Kreosoten und sie- 
deten. beginnencl bei 125') his 190°  zu 100°/,. Dagegen 
hatte der Anteil. der als Zwischenkondensat mit 0,844 
spezifisches Gelvicht abgenommvn war, 3", ,, Kreosote, 
sicdete zwischeii 165" uncl 225" urid der Rest 01 mit 
eitiem spezifischen Gewicht vcm 0,900 hatte einen 
Kreosotgehalt \on 14", ,,. Das  Ausgangsol hatte ein 
spezifisches Gelvicht von 0.866 bei gleichfalls 14",,, 
Kreosotgehalt. 

Hirr ist also eines der typischzn Bilder gegeben, die 
den Altmeistern der  Teer- und Olindustrie als ein Er- 
gebnis d r r  Arbe:tserfolge sich darbieten, u'ie sie ideeller 
nicht erstrellt werden konnen .  Es  ist auch hier wie bei 
anderen l'eilen der Arbpiten, die bisher von den reinen 
Cliemikern getrizben worden sind. von auflerordentlicher 
Wichtigkeit, dal? der physikalisclie Chemiker mit den1 
reinen Cheniiker einen idealen Ehzbund geschlossen hat. 
Wie die Arbcitsgcmeitiscliaft schon vorher ahnliche Arbeits- 
ideen ausgewertzt haben, clariiber. gab  mir Herr Baurat 
H , i u s b r a n t l ,  der ja der Altmeiste!. der Destillationskunst 
is!. eiriige Mitteiiungen. Dieselbeii beziehen sich auf die 
so interessaiten Arbeiten iilwr die Gewinnung von reinem 
Glyzerin. Hier wird iiuch die Trennung so vorgenommen. 
daR nicht diis letzte Kondensat, sondern gewissermaRen 
d a s  Konzentrat eines Kolotinenbodens d a s  Ezndprodukt 
dilrstellt. lcli folgr den Ausfiihrungen. die mir Herr H a u s -  
b r a n d  gab. u m  so Aufyabe und Ergebnis darzustellen: 

Fliissigkeiten. deren Siedepunkt so hoch liegt, daR ihre 
Destillation in1 lilftverdiinntccn Racm oder mit iiberhitjtem 
Dcimpf vor >,ich qehen niul?, kiinncn in vielen Fallen seh r  
zweclimal?ig mi t  dieseri beiden Hilfsmitteln zugleich be- 
handelt \verc.en. Ihre Siedetrmperittur wird dann erheblich 
heruntergesetzt und der ganze V'irgang der Destillation 
firidet bei nic:dccrcr 'I'cnipcratur start. Sind nun  die zu be- 
handelnden Stoffe in M'asser niciit loslich, so scheiden 
sic. sich nacli drt  Kondensation in der Florentiner Flasche 
leicht und vollliornmen von den H Ifsstoffen ah. S ind  sie 
aber in \2'axser liislich, so bietet dieses Verfahren auch 
dann die Migliclikeit. die Destillate trocken urid nicht mit 
dem ztir Destilliition verwendetet; Dampfgemisch zu er- 
ha I ten. 

?) Oie die Ydschincnbau-.~ktiengcsellsehaft  Golzern-Grimma 
zu Versucl szweclien errichfcfe znd ziir Verfiigung stellte. 

H a u s  b randbenu tz t e  diese Beobachtungzur Herstellung 
von trockenem, reinen Glyzerin aus Unterlaugen. Der 
stark iiberhitzte Wasserdampf wird in die unter starker 
Luftverdunnung stehende Blase eingeleitet, die zum Teit 
mit den fliissigen Rohstoffen der  Unterlauge gefiillt ist. 
E r  verlaof nun  beladen mit dem fliichtigen Teil d e s  Gly- 
zerins die Blasen und steigt noch stark iiberhitzt unten 
in eine Rektifikationssaule ein. Die Saule tragt eine An- 
zahl iibereinander angebrachter Boden, die sich mit mehr 
oder weniger wasserhaltigen Destillaten bedecken. Die- 
selben durchstreicht d a s  Gemisch von iiberhitztem Dampf 
und Destillat. I n  einer iiber der Saule angebrachten Kiihl- 
vorrichtung wird dem Gernisch oder deni glyzerinarnien 
Wasser  soviel Warme entzogen, daR der Dampf gesattigt 
wird und nur noch eine kleine Menge Wasser  'auf die 
eben durchstrichenen Boden traufeln kann. Diese Menge 
reicht gerade aus, um den Dampf selbst  zu sattigen. Der 
aus  der Blase stromende, iiberhitzte Dampf sattigt sich 
auf dern Saulenboden mit Wasser,  trocknet dabei d a s  auf 
diesem befindliche und von ihm durchstrichene Gemisch 
und iiberlafit ihm d a s  nicht mehr fliichtige, von ihm noch 
mitgefiihrte Glyzerindestillat. Aus dem Boden der Kolonne 
wird nun d a s  absolut trockene Glyzerin in vorgelagerte 
Vacuumvorlagen abgeleitet und so kontinuierlich erhalten 
in einer so einfachen Arbeitsform und von so absoluter 
Reinheit, wie dies vorher nicht fur moglich gehalten. 
worden ist. 

Es war selbstverstandlich, daR eine solche technischr 
Neuerung in allen Landern Patentschutz erlangte. Die 
Apparate fur d a s  interessante Verfahren werden noch 
heute bei der Firma Friedr. Heckniann. Berlin, nach den 
Angaben von H a u s b r a n d  gebaut. 

Nach diesen Abweichungen komme ich zuriick Z u n i  
eigentlichen Thema. Ich habe noch niit eini,gen Worten 
auf d a s  Problem einzugehen, bei dem nicht Trennstiicke 
erhalten werden sollen durch die Destillate, die in dem 
Ausgangsmaterial vorgebildet sind, sondern solche, die 
sich a u s  chemischen oder physikalischen Vorgangen 
bei dem ErhitjungsprozeR aus dem Ausgangsmaterial 
bilden. Es sind dies, uni  die brutalste Form zuerst Z L I  

nennen, die Zerlegungsprodukte a u s  der Kohle, die wir 
Teere nennen, wie iiberhaupt der trockenen und pyrogenen 
Destillation, die wir jetjt wieder besonders interessant bei 
der Zersetzung von polymeren in monornere Substanzen 
beo ba c h t en k o n n t en.  I sop ren , Ter  p e n , C u m a ro 11, In d e t i .  

phenolhaltige Korper aus  Komplexfuranringen und ahn- 
liches. In allen Fallen ist die Zerlegung der erhalteneri 
Stoffe in Trennstiicke technischer oder  cheniisch-tech- 
nischer Art oder in chemisch reine Produkte auf gleiche 
Arbeitsweisen zuriickzufiihren, wie sie vorher in wenigen 
Strichen angegeben worden sind und wie sie d e s  naheren 
vor allen Dingeri ini H a u s b r a n d ,  G u r w i t s c h ,  im Eng- -  
l e r - H o e f e r ,  S p i l k e r ,  S c h e i t h a u e r  usw. fiir Teer und 
Erdolfachleute weiter nachgelesen werden kiinnen. Es 
diirfen dabei aber  nicht die Arbeiten von G r a f e ,  die ia 
theoretisch mit grundlegend sind, iibersehen werden. 

Hinweisen mijchte ich noch, w a s  die Destillationstechnik 
angeht, auf die Arbeiten, die R o r r m a n n  in dieser Zeit- 
schrift 1915, Band 1 ,  S. 377ff. mitgeteilt hat. Dieselben be- 
ziehen sich auf die eleganten Arbeitsweisen, wie sie von 
K u b i e r s c h k y  vorgeschlagen sind. Sie gehen letjten 
Endes  darauf hinaus, eine durchgehend kontinuierliche 
Arbeitsweise zu erzielen. bei der eine gronte warmewirt- 
schaftliche Austiutjung bei feinster Trennung in die die 
Mischung bildenden Stoffe erreicht werden soll. lnzwischen 
sind die Arbeiten nach diesem Verfahren erheblich weiter 
fortgeschritten. Herr Borrmann teilte mir einige seiner 
Ergebnisse mit, die e r  noch nicht publiziert hat. Es fehlt 

54 * 



340 Frank : h e r  Destillationsmethoden und Trennerfolge [nllE:EEm?de 

leider an Raum, um nochmals im einzelnen auf die Arbeiten 
einzugehen. Es sei nur erwtihnt, daR die Arbeitsweise 
sich bewahren konnte, sowohl fiir die Destillation von 
Steinkohlenteer, um in einem Arbeitswege Leicht- und 
Mittelol, Schwerol und mepr oder weniger hartes Pech zu 
erhalten. Ebenso konnen Erdole in ihre Trennstiicke kon- 
tinuierlich zerlegt werden und es ist anzustFeben, daR auch 
z. B. fiir Braunkohlengeneratorteer, dessen Verarbeitung 
uns ja so wenig Freude rnacht, aber dafilr um so mehr 
Schwierigkeiten bereitet, diese Arbeitsweise angewendet 
wird. DaR hierfiir alle Aussichten vorhanden sind, ergibt 
sich daraus, daR 

1. die Arbeit eine ganz kontinuierliche ist und relativ 
ohne Druck und ohne Vakuum arbeitet, 

2. immer nur kleine Mengen der Rohfliissigkeit'gleich- 
zeitig und auf kurze Zeit erhitzt werden,s) 

3. die abdestillierten Ole in scharfer Trennung und 
wasserfrei aus den einzelnen Kolonnen (Saulen) 
erhalten werden, die Bedienung eine kleine ist und 
zuletzt die Apparaturen selbst nur eine kleine Ab- 
messung xu haben brauchen. 

Borrmann gibt z. B. an, daR die Verarbeitung von schwe- 
dischem Holzteer, von dem stiindlich 500 kg Teer zerlegt 
wurden, einen Dampfverbrauch von stiindlich 120 kg, einen 
Ktihlwasserverbrauch von 600 1 und zur Heizung 40 kg 
Braunkohlenbriketts erfordert, wtihrend friiher bei der 
Destillation aus einer 6000 kg-Blase, wobei aber nur eine 
unvollkommenere Zerlegung erreicht sein soll, eine Stun- 
denleistung von 167 kg bei einem Brennstoffverbrauch 
von 75 kg nur erreicht werden konnte. Es entsprach dem- 
nach einer Leistung von 500 kg stiindlich ein Kohlenver- 
brauch von 225 kg gegeniiber 40 kg bei der Destillation 
nach dein System Kubierschky. 

Eine weitere interessante Zerlegungsweise von Teeren 
ist die von Raschig. Die Ausfiihrung wird von der Berlin- 
Anhaltischen Maschinenbau-A.G. besorgt. Hier wird Stein- 
kohlenteer, der enfsprechend mit der Abhitze vom Endpech 
vorgewtirrnt ist, stufenweise in  3 Pfannen weiter zerlegt, 
von  denen die erste mit Dampf bei gewohnlichem Druck, 
die zweite niit Dampf bei Luflverdiinnung, und die dritte 
niit iiberhitztem Wasser arbeitet. Die Arbeitsweise ist 
eine sehr einfache und vollkommene. 

Es ist leider nicht moglich, auf 'die vielen weiteren 
interessanten Arbeiten einzugehen. Es rniissen nur 
auRer den genannten Firrnen noch die Maschinenfabrik 
Golzern-Grimma. Hirzel, Leipzig und Briinn, Konigsfeld u. a. 
nii t  ihren erprobten Konstruklionen genannt sein. Wich- 
tiger erscheint e s  aber noch, mit wenigen Worten darauf 
hinzuweisen, welche Rolle die trennende Destillation und 
die treniiende Kondensation spielt bei der Gewinnung von 
I'eer und 01 aus Teernebeln. im Gas  aus gasformigen 
Gemisclien. Ich verweise z. B. auf die Befreiung des 

:$) Die lange Erwarmung grofferer Teer- ued besonders 
Cjeneratorteerinengen ist erfahriingsgemall sehr nachteilig fur 
alle Teile der trennenden Destillation und darum Apparaturen, 
die schnellen Umsatz errnoglichen, von technischer Bedeutung. 

Generatorgases von Teer und Wasser. auf die Gewinnung 
von Benzin a m  Erdgas, auf die selektive Auswahl von 
Kohlenwasserstoff neben Wasserstoff durch fliissige Koh- 
lenwasserstoffe usw. Erwtihnenswert waren no& die 
Hunderte von Patenfen, die Schritt fiir Schritt die Arbeits- 
weisen der Destillation und Kondensation weiter bringen 
und die gewissermaaen schon ideale Verhaltnisse zeigen, 
z. B. der Rosanoff-ProzeR D. P. 304856, bei dem das  Ge- 
misch dec zu trennenden Korper in eine Zone konstant 
gehaltener Temperaturen geleitet wird, wobei das  Gemisch 
in Form von Dampf oder Fliissigkeit wahrend des  ganzen 
Verlaufs der Destillation in einer solchen Zusammen- 
setzung zugefiihrt wird, daD die Ternperatur der Zone 
zwischen dem Kochpunkt der Flqssigkeit und der Satti- 
gungstemperatur des  Dampfes von der Zusammehsetzung 
des  eingefiihrten Gemisches liegt. Oder Hildt, der einen 
neuen Fraktionierapparatfiir Petroleum und andere Fliissig- 
keiten beschreibt, in dem das  Typische der Kolonne das  
ist, da8 die Konstanterhaltung einer bestimmten Tempe- 
ratur nicht durch direkte Heizung geschieht, sondern durch 
den Dampf einer 'bei entsprechender Ternperatur sieden- 
den Fliissigkeit (Zentralblatt 1918, Bd. 2, S. I). 

Uber die Anwendung von Raschigringen in der Spiritus- 
industrie berichtet F o h t  in der Zeitschrift fur Spiritus- 
industrie Nr. 41, S. 299. Uber die kontinuierliche Destilla- 
tion mit Zulauf und Niveauregulierung und Vorwarmung 
bewegen sich die Patente 294188 und 308768, P o r g e s  
und S t e i n s c h n e i d e r .  Nicht unerwahnt bleiben darf die 
Arbeit von Wal te r  R o t h e n b a c h  iiber die Verfahren und 
Vorrichtung zur kontinuierlichen fraktionierten Destillation 
von Fliissigkeitsgernischen D. P.312868, in dem die M arme 
so ausgenutzt wird, wie dies bei derverbunddampfmaschine 
mit Kondensation geschieht. In D. P. 312933 behandelt 
Gewerkschaft Lothringen einen Apparat, der als Ersatz 
fur die Tauchglocken eine gute Wasche der Gase bewirkt. 

In gleicher Weise konnte ich noch weiter viele Dinge 
aufzahlen. Ich niuR mir dies jedoch hier versagen und 
nur nochrnals auf das  hinweisen, was in der Braunkohlen- 
industrie in bezug auf die Kondensation getan ist. Hier 
konnten Gase geschaffen werden, die so rein waren, 
daR sie in der Gasmaschine Verwendung finden, gleich 
ob  sie aus  dem Schwelofen stammten oder aus  dem 
Generator. Hier konnten Druckzersetzungsprodukte her- 
gestellt werden, aus  denen e s  gelang, alle kondensier- 
baren Stoffe abzuscheiden. Hier konnte durch eine Wasche, 
die in einem vollkommenen Analogieverhaltnis zu den 
Vorgangen in der Destillationskolonne ist, eine Trennung 
der Teerole von den begleitenden sauerstoffhaltigen Ver- 
bindungen erreicht werden und voraussichtlich wird auch 
die Reinigung der Rohteere in analoger Weise durchfiihr- 
bar sein. 

Das letzte Ziel unserer Arbeit wird wohl darauf hinaus- 
gehen, den Vorgangen entsprechend eine immer feinere 
Zerlegung in die lnhaltsstoffe zu bewirken und so Stoffe 
der chemischen und fechnischen Verarbeitung zuganglich 
zu machen, die wir bisher n u r  in komplexen Gruppen 
als technisch verwendbare Stoffe kannten. 


