
Grimm u. Wolff: Ober die Zerlegung binllrer Flileeigkeitegemieche UBW. A b b d l .  I. [-%=Ge 
nale Zusammenarbeit, die die Kaliindustrie a d  dem Oe- 
biet der Wissenschaft anstrebt, sich auch aui das wirt- 
schaftliche Oebiet erstreckt. 

Mit einem Programm von Vortrlgen aus berufen- 
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Kunstdiingerverbrauch, durch einen eeiner ersten Land- 
wirtsc,hdtalehrer aui der Vortragsliste vertreten ist. 

Es steht zu hoffen, daf3 dies Beispiel der Teilnahme 
fuhrender fremder Oelehrter neben hervorragenden Ver- 

~- 

tretern der deutschen J.,andwirtschaftslehre bald an stem Uber die Entwickb3 und den gegenwarti- 
anderen Tagungen in Deutschland Nachdmung find&. gen Stand der Diiwerlehre fw der Kalibg als 
Sicher gibt unter den Zuhbrern am 7. Kditas viele, die niitzliches Olied integral in die Landwirtschaftliche 

Woche mit ihrem vielseitigen Programm von Vortriigen*) es warm begriiflen, daD jetzt, zum ersten Male wieder seit uber alle Zweige wissenschaftlicher und praktischer dem Kriege a d  deutschem Boden, Zusammenarbeit auf Landwirtschaft ein. 
Nachdem jetzt die mannigfachen Stbrungen, welche dem Qebiete der Diingerlehre a d  einer landwirtschaft- 

lichen Tagung zu solch erfreulichem Ausdruck kommt. K ~ ~ ~ ~ ~ -  und ~~~a~~~~~~~~~ die Fortfllhrung inter- 
Unter den geladenen Gasten zum Siebenten Kalitag nationaler wissenschaftlicher Tagungen brachten, nicht 

finden sich Angehorige vieler Nationen. Die Anwesen- mehr bestehen, steht zu erwarten, daB der Kalitag des 
heit von Lehrern an amerikanischen und japanischeii Deutschen Kalisyndikats in jarlicher Wiederkolung einen 
Hochschulen zeigt, daD das Interesse am Kaliverbrauch willkommenen Auftakt zu denvon der Deutschen Landwirt- 
keineswegs auf den europiiischen Kontinent beschriinkt schafts-Gesellschaft veranstalteten bffentlichen Vortriigen 
ist. D d  die Vertreter der franzbsischen Kaliindustrie der Landwirtschaftlichen Woche bilden wird. [A. 14.1 
zur Tagung geladen sind, deutet an, da€l die internatio- 

_. ~ 

*) Dieses Heit Seite 117. 

Uber die Zerlegung binber Fliissigkeitsgemische durch Kieselgel. Abhandlung 1. 
Von H. G. GRIMM und H. WOLFF, 

Chemischee Institut, physik.*hem. Abteilung, Wlinburg. 
(Elngeg. 2. Derember 1927.) . 

I. Einleitung. 
Es gibt bekanntlich eine Reihe von biniiren Fliissig- 

keitsgemischen, die durch Destillation nicht oder nur 
schwer zu trennen sind'). Nicht trennbare Ciemische 
sind solche, deren Zusammensetzung gerade einem 
Maximum oder Minimum des Dampfdruckes bzw. 
Siedepunktes entspricht ; schwer trennbar sind solche 
Gemische, deren Zusammensetzung in der NIhe 
eines Siedepunktsmaximums oder -minimums liegt, 
ferner alle Gemische von Stoffen mit iihnlichem 
Siedepunkt. Eine weitgehende Zerlegung derartiger 
Oemische gelingt nun, wenn man sie in ge- 
eigneter Weise mit Kieselgel als auswlhlendem Ad- 
sorbens in Bermrung bringt. 

W. A. P a t r i c k  und D. C. J o n e s * )  haben be- 
reits gezeigt, dab Kieselgel aus Lbsungen organischer 
Solventien die gelbsten Stoffe mehr oder weniger gut 
adsorbiert ; bekannt ist auch die Verwendung des 
Kieselgels zur Entfernung kleiner Mengen gelbster 
Stoffe aus Lbsungsmitteln bzw. zur Reinigung von 
Flbsigkeitens), namentIich aber zur Trennung von 
Dampfen'). Es ist jedoch unseres Wissens unbekannt, 
daf3 die Adsorptionsfiihigkeit des Kieselgels dazu be- 
nutzt werden kann, um Fliissigkeitsgemische zu trennen, 
namentlich in solchen Fallen, bei denen die Methode 
der fraktionierten Destillation versagt. 

In der vorliegenden Untersuchung werden ver- 
schiedene Arbeitsmethoden zur Fltissigkeitstrennung 
angegeben; in der nachfolgenden Arbeit wird gezeigt, 
dab eine Reihe von verschiedenen Fliissigkeits- 
gemischen mehr oder weniger weitgehend durch diese 
Verfahren zerlegt werden kbnnen und da% der Tren- 
nungseffekt im allgemeinen parallel geht mit den ge- 
mesaenen Benetzungswllrmen. 

I )  Vgl. z. B. S. Y o u n g ,  Distillation Principles and 
Processes, London 1922, S. 50. 

*) Journ. physical. Chem. 29, 1 [ l a ] .  
;) Z. B. Engl. Pat. 176987 [ lSn];  D. C. J o n e s ,  Journ. 

physical. Chem. 29, 374 [19w]. 
4) Vgl. die eingehende Obersicht und Litereturzusammen- 

stellung von 0. R u f f u. P. Ma u t n e r , Ztschr. angew. Chem. 
40, 428 [lSn], ferner 0. K a u s c h ,  Das KieselsEuregel und 
die Bleicherden. Berlin 1927. 

-- ~ 

11. Die benutsten Trennungemethoden. 
Zur Trennung von Fliissigkeitagemischen mit Hilfe 

von Kieselgel wurden die folgenden drei Methoden 
angpwandt : 

A. D i e  T r o p f m e t h o d e .  
Die einfachste und, wie sich zeigen wird, die wirk- 

samste Methode beeteht darin, daB das zu trennende 
Fliissigkeitsgemisch langsam durch eine Schicht von 
Kieselgel bestimmter Korngrbh getropft wird. Durch 
Ausprobieren (Versuche 1, 4, 8-12, 16-18) wurden die 
geeignetsten Dimensionen der Schicht und die beste 
Korngrbh ermittelt. Die abtropfende Fliissigkeit 
wurde in kleinen Fraktionen aufgefangen und ihre Zu- 
sammensetzung durch Bestimmung des Brechungsindex 
im Pulfrichschen Refraktometer ermittelt. In den 
meisten Fiillen wurde hierzu der quantitative Zusam- 
menhang zwischen Brechungsvermogen und Zu- 
sammensetzung der Fliissigkeit gesondert ermittelt. 

Um das im Oel zuriickgehaltene Flpssigkeitsgemisch 
zu gewinnen und das Oel zu regenerieren, wurde das 
Gel in einer Retorte langsam im Olbad erhitzt und die 
abdestillierende Fliissigkeit in Fraktionen aufgefangen. 
Dabei ergab sich eine Fortsetzung des Trennungs- 
effektes. Die Wiedergewinnung der letzten fliissigen 
Anteile gelingt auf diesem Wege nicht, da sie auch 
oberhalb einer Temperatur von etwa 2500 vom Oel zu- 
riickgehalten werden und sich bei Uberschreitung 
dieser Temperatur unter Briiunung des Gels zersetzen. 
Die vbllige Regeneration des Gels gelingt jedoch im 
Vakuum, durch dessen Anwendung man die Zersetzung 
vermeiden kann; die ausgetriebenen FlUssigkeitsreste 
kbnnten bei dieser Arbeitsweise aber nur durch 
kompliziertere Kondensationsvorrichtungen quantitativ 
gewonnen werden. 

B. D i e D e s t i 11 a t  i o n s m e t h o d e. 
Bei dieser Methode wde das Oemisch zum Sieden 

erhitzt und der Damp? durch einen Fraktionieraufsatz 
geschickt, der mit Kieselgel getilht war. Das Kieselgel 
bewirkt eine Trennung der sonst schwer oder nicht 
trennbaren Oemische, da die eine Komponente im 
dampffbrmigen oder fltissigen Zustand stiirker adsorbiert 
wird als die andere. Der zu den unten angefnhrten 
Versuchen benutzte Fraktionieraufsatz war 20 mm weit, 
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die Hbhe der FIlllung betrug 28 cm; er war mit einem 
Luftmantel zur Warmeisolation versehen und besab 
oberhalb der FWung einen Ringwulst, der verhinderte, 
daf3 die oberhalb des Ansatzrohres sich kondensierende 
FlDssigkeit in die Ftlllung zurtickflobb). Die Regene- 
ration des Gels erfolgte wie bei Methode A. 

Bemerkenswert ist, dab bei dieser Methode und 
bei Verwendung von Qemischen mit Siedepunktsmini- 
mum mit fortschreitender Destillation die Temperatur 
des oberhalb des Gels sich kondensierenden Dampfes 
s i n k t , weil zuerst eine der h6her siedenden reinen 
Komponenten erscheint, daraufhin Qemische, deren 
Siedepunkte sinken bis zum Siedepunktsminimum. 

C. D i e  D a m p f t r e n n u n g s m e t h o d e .  
Die Apparatur entsprach bei dieser Methode der 

bei der Destillationsmethode angewandten, jedoch 
wurde die Gelschicht im Fraktionieraulsatz durch einen 
Dampfmantel geheizt, um zu erreichen, dab sich keine 
Flbsigkeit zwischen den Kbrnern des Gels konden- 
sierte und die Trennung nur durch auswihlende Ad- 
sorption aus der Dampfphase erfolgte. Die Regeneration 
des Gels erfolgte im allgemeinen wie bei Methode A. 
In einzelnen Fillen wurde versucht, das OberfCLhren 
des Qels in die Retorte zu ersparen und die Regene- 
ration so vorzunehmen, daB der Dampfmantel durch 
Zugabe h6her siedender Flbsigkeit auf hbhere Tem- 
peratur geheizt wurde. 

III. Angewmdte Snbetanren. 
A. Die K i e s e l g e l e  wurden von der I. G. 

Farbenindustrie, Ludwigshafen, Ammoniaklaboratorium 
Oppau, zur VerHlgung gestellta). Verwendet wurden 
zwei engporige Oele, El, SchUttgewicht 68 g/lOO ccm 
bei Korngrbbe 2-4 mm, El, Schtittgewicht 77 g/lW ccm 
bei Korngrbfh 1-2 mm, und ein weitporiges Qel, W, 
SchUttgewicht -/lo0 ccrn bei Korngrbbe 2-4 mm. 
Die Qele wurden zur E n t w i s s e r u n g  unter 
Evakuieren auf 2M)--3ooo erhitzt. Die Analyse und die 
Dichtebestimmung der verwendeten Qele ergab 

OIO flfichtige Oxyde 

95,88 3,27 034 2.20 
94.88 0,73 

1,74 

El ' W 1 95,49 1 2;; I 95,88 3,27 034 2.20 
94.88 0,73 

1,74 

El ' W 1 95,49 1 2;; I 
B. F 111 s s i g k e i t e n. 1. Tetrachlorkohlenstoff. 

Reinster kauflicher CCL wurde durch fraktionierte 
Destillation aus einem Qlasperlenaufsatz von 70 cm 
Hbhe und 3 cm Durchmesser gereinigt; nur die mitt- 
leren Fraktionen von nahezu gleichem Brechungsindes 
wurden verwendet. 
Breehungsindex der vereinigten mittleren Fraktionen: 

Literaturwerte: nDa" = 1,4807/) nDao =. 1,48049 

2. Xthylalkohol. Die mittleren Fraktionen, die 
durch Destillation (Apparat wie oben) von Uutlichem 
absoluten Alkohol e r h a h n  waren, wurden einige 

6 )  Vgl. H. a. Q r i m m ,  ,,Uber die gesetzmlU3ige Erfaesung 
von Kolonnendestillationen binHrer Qemieche eowie Uber Ver- 
suche zur Ermittlung von Dampfdruckunterschieden von 
hotopen." Habilitationsechrift Mflnchen 1923 (Fig. 2-4). 

a) Ftlr die freundliche Wberlaseung erheblicher Mengen 
verschiedener Kieselgele sowie verschiedener reiner FIUseig- 
keiten sprechen wir der I. 0. F a r b e n i n d u s t r i e  A.-G. 
Ludwigshafen, uneeren besten Dank BUS. 

nDIb = 1,4029 D P = 1 , m  

___  ___ 

7) H a a g e  n ,  Pogg. Ann. 131, 117 [1867]. 
8 )  G r i m  m ,  loc. cit. S. 28. 

Stunden am RUckfldkUhler aber CaO gekocht und dam 
abdestilliert. 

nDld = 1,8880 nD'O - 1,8018. 

Literaturwerte: nD"O - 1,88259 1,881710) 1,581Su). 

3. Gemische von Tetrachlorkohlenstoff und Xthyl- 
alkohol. Ale Ausgangsgemisch diente dasjenige der 
Zusammensetzung 16,86 Qewichtsprozent Xthylalkohol 
und 84,16 Gewichtsprozont Tetrachlorkohlenstoff, das 
nach Y o u n g 9 )  ein Siedepunktsminimum aufweist. 
Der Siedepunkt dieses Oemisches liegt unter 760 mm 
Druck bei 64,9So, warend Alkohol bei 78,3O, Tetra- 
chlorkohlenstoff bei 76,7@ siedet. Dieses Qemisch ist 
durch Destillation bei konstantem Druck natDrlich nicht 
zu trennen. 

Die Brechungeindices von Qemischen CCL+C,HsOH 
verschiedener Zusammensetzung sind in Tabelle 1 auf- 
geftihrt, aus der rnit Hilfe von Abb. 1 der ftlr die Ana- 
lyse nbtige Zusammenhang zwischen Brechungsindices 
und Zusammensetzung entnommen wurde. 

Abb. 1. Brechungsindiw von Qemiachen van CCI, + C,EaOB. 

T a b e l l e  1. 
Brechungsindices von Qemischen von CCl,+C,H,OH. 

0 
534 
9,46 

15,85 
23,OZ 
50,7 
79.6 

100 

1,4029 
1,4520 
1,4454 
1,4352 
1,4256 
1,3960 
1,3746 
1,3630 

IV. Die aasgeffihrten Trennangsrereuahe. 
Um die verschiedenen unter I1 beschriebenen 

Trennungsmethoden untereinander vergleichen zu kbn- 
nen, wurde zuniichst eine Reihe von Trennungsver- 
suchen nach den verschiedenen Methoden unter mbg- 
lichst gleichartigen Bedingungen mit dem erwllhnten 
Gemisch Tetrachlorkohlenstoff und Alkohol ausgeftihrt. 
Bei den einzelnen Methoden, insbesondere bei der 
Tropfmethode, die sich den anderen an Wirksamkeit 
und Einfachheit der AusfCLhrung als Dberlegen erwies, 
wurde auberdem der EinfluD folgender Faktoren 
untersucht. 

a) Der Art des Qels: Engporiges Qel El, engporiges 
GeI El, weitporiges Gel. 

b) Der Korngrbbe des Gels: Orob 2-4 mm, mittel 
0,2-1,2 mm, fein 0,2-0,6 mm. 

c )  Der Anordnung des Gels: Schichtdurchmesser 
8 und 13 mm, gerades und spiralfbrmiges Rohr. 

0 )  La II d o  1 t , Pogg. Ann. 122, 645 [1864]. 
10) K e t t e l e r ,  Ann. Phys. 33, 608. 
11) D o r o s z e w e k i ,  Journ. Ruse. Phys.chem. Gee. 40, 

19) S. Y o  u n g ,  loc. cit. 
101; C. 19081, 1376 



Bei den Vemuchm mtt eagporigem Oel wurden stet8 40 g 
Gel benutct; bei denen mit weitprigem Qcl eine Qelmenge 
von 21 g, deren Schllttvolumen gleich demfenigen von 40 g 
engporigen Gels gleicher Korngrbk von 2-4 mm ist. Die Menge 
des angewandten FiU~igkeitsgemisches betrug gewlihnlich 
etwas Uber 60 g, um zu erreichen, daf3 die Summe der Ge- 
wichte der Einzelfraktionen mbglichat nahe bet W g  lag. In- 
folge der unvermeidbaren und immer etwas verschiedenen 
Verluste war es natltrlich nicht maglich, genau M) g zu er- 
zielen. Da es jedoch tar die graphische Darstellung und die 
Diskussion der Ergebniese wtineehenswert war, die Vereuche 
alle au! die gleiche Gelmenge und die gleiche FlUssigkeite- 
menge zu beziehen, wurde folgende Korrektur angebracht : 
Das 50 g tibereehreitende Gewicht der Summe der Fraktionen 
wurde von der letzten durchgetropften bzw. durchdestillierten 
Fraktion abgezogen, weil diese Fraktion Infolge der nahezu 
v6lligen Ersch6pfung des Gele in der Zusammensetzung dem 
Ausgangsgemi~h am narhsten liegt. (Vgl. Tab. 24.) In 

T a b e l l e  2. 
Versuch 1. TropfverRuch rnit 40,O g engporigem Gel E,, 2 bia 

4 mm KorngrMe, Schichtdurchmeseer 13 mm. 
87,O g Minimumsgemisch CCI, + CIHIOH. 

Gewicht 
der Fraktion in 

8 

Fraktions- 
nummer 

Gehalt M C.H,,OH 
nD15 in G ~ -  

wichts?l, in g 

It an C2HbOH 

0 .  

i Ge- 
in g 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

2,47 
1,43 
1,6l 
4;dO 
3,21 
3.64 

9;5 
18,s ( 9,3)*) 
22.9 ( 0 ) 
27,7 ( 0 ) 
12,o ( 0 ) 

Regeneration 
des Gels: 

3;79 
3.50 

Gewicht 
der Fraktion in 

f3 

Fraktions- 
nummer 

12>20 (9,85) *) 
Regeneration 

des Gels: 

Geha, 

wichtsO/ 
nDla ir- . 

1,4631 
1,4621 
1,4631 
1,4@2i 
1,4581 

1,4472 
1,4452 
1,4414 

1,453: 

3;n 
2,93 
1,50 
1 ;zi 
1,08 

51,8:! (50,0)*) 

0 I 0  
0 i 0  
0 0 
0 0 

7,8 ' 0;29 
9,0 1 0,32 

11,6 : 1,&2 (1,14)*) 

I 

l(4253 
1,4102 
1,3928 
1,3825 
1,3731 

- 1300C( f I ':$: 
130-19WC 3 1.38 
i35-21ooC 4 o;is - ' ' Oil8 

52 , s  150,O) *) 1 '- I i 7,76 (7,48)+) I 
Die vierte Fraktion bei der Regeneration des Gels reichte 

zur refraktomeiri~hen Messung nicht am;  sie wurde als 
100%iger Alkohol berechnet. 

Verlust 1,3 g C,H,OH; 3,4 g CCII. 

T a b e l l e  5. 

2-4 mm KorngriiBe, ~hicht~urchme6aer 20 mm. 
56,l p: Minimumsgemisch CCl, 4- C.H,OH. 

Versuch 2. Destillationsversuch mit 40,O g engporigem Gel E,, 

Fraktions- 
nummer 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

Destillations- 
riickstand 

-- 650 c { ; 
110-11"c 3 
112-12WC 4 
S25-155OC 5 
155-17MC 6 

Gewicht 
der Fraktion in 

g 

Gehalt an C.HaOH 
I in Ge- , 

wichts% j i n  g 

2,42 
2,50 
3J7 
4,76 
4,49 
7.57 
3,87 

10,90 (9,801 2) 

1,4630 
1,4630 
1,4628 
1,4601 
1,4507 
1,4414 
1,4375 - 

0 
0 
0,05 
1,35 
670 

11,6 
14,l 
15,85 

Regeneration 
des Gels: 
1.56 

Verlust: 0,s g C,H,OH; 3,7 g CCI,. 

*) Vgl. Text, S. 

23;2 
36,8 
5495 
67,8 
81,s 

--- 
0 
0 
0,002 
0,064 
0,269 

1,73 (1,441 *) 
0155, 

0,256 
0,86 
1,08 
0.82 
0,85 
0,88 
8J6 (7,97)*) 

T a b e l i e  1. 
Vereuch 8. Dampftrennnngevemuch bei 1W. 40.0 g snllp0ri.p~ 

Gel El, 2 4  mm Korngrbik, ~ b ~ c h t ~ ~ c ~ ~ r  20 mm. 
129.8 g Minimumsgewicht CCq + C,H,OH. 

4,7 
395 

11,6 
6.8 

1,4628 
1,4627 
1,4550 
1,4390 
1,4369 
1,4356 
1,4348 
1,4349 
1,4351 

0,lO 

14.5 
15,4 

16,O 
16.1 j 
15,9 j 

I 
1 

0,002 
0 , ~  
0,4 18 
0,890 
1.38 
2,so (1 
3.68 ( 
4944 ( 
1991 t 

1,4334 16,9 0,372 ; I 8 11,38431 65,4 j 1,570 1 122,l ~50,0)*) I I 1 17,56 (6,06,*) 

den Flllen, wo die Summe der Fraktionen weniger als 60 g 
betrug, wurde die Differenz als letzte Fraktion mit der Zu- 
~ m e n s e ~ u n g  des A u s g ~ g s g e m i ~ ~  vor der Regeneration 
dee Gele eingefllgt. Beispielsweise wurden bei Versuch 1 von 
67,O g Auegangsgemfsch 52,% g wiedergewonnen. Es wurden 
daher fur die graphieehe Auftragung (52,35-60,0) = 2,s g 
von den 12,243 g der neunten Fraktion abgezogen, so da9 diese 
noch 9,85 g mit einem Alkoholgehalt von 1.14 g (statt 1,42 g) 
enthielt. Die korrigierten Werte sind in den Tabellen 2 4  
bei der jeweiligen letzen Fraktion vor der Regeneration in 
KIammern auigefUhrt. Dieae Korrekturen sind streng zu- 
lbsig, wenn die letzte Fraktion genau die Zusammensetzung 
des Ausgangsgemischs hat, deM dann ist das Gel vbllfg er- 
schbpft, und es ist belanglos, ob mehr oder weniger FlUseig- 
keit noch durch daa Qel geleitet wird. Bei einer Reihe von 
Versuchen war diese Zusammensetzung zwar nicht ganz er- 
reicht ; der der Korrektur anhaftende Fehler war jedoch kleia 
genug, um vernachlbsigt werden zu kbnnen. 

Der Substanzverluet, det &lo% der angewandten Menge 
betrlgt, wurde in der Weise berticksichtigt, daB a18 ange- 
wandte Menge nur die wirklich zurtkckerhaltene Menge in 
Rechnung gestellt wurde; das entspricht der Annahme, daD die 
Verluste proportional der hindurchgegangenen Menge sind. 

Der Kfirze halber ist das experimente~e Material 
im folgenden lediglich bei den Versuchen 
1-3 durch Tabellen belegt; die ubrigen Versuche 
sind jeweils nur kurz charakterisiert und ihre 
Ergebnisse in den Abbildungen 2-15 niedergelegt 
worden. In diesen Abbildungen ist als Ordinate der 
Bruchteil q der ursprlinglich vorhandenen Alkohol- 
menge, der das Oel passiert hat (d. h. hindurc~etropft 
oder hindurchdeetilliert ist, bzw. bei der Regene- 
ration erhalten wurde) aufgetragen gegen die Ge- 
samtfllissigkeitsmenge p, die das Gel passiert hat, 
und zwar in Qewichtsprozenten der angewandten 
Menge. Bei dieser Art der graphisohen Darstellung er- 
halt man eine unter 450 durch den Ursprung gehende 
Oerade, wenn keinerlei Trennung stattfindet. Wenn 
dagegen eine v6llige Trennung der Fltlssigkeit be- 
wirkt wird, so fallt die Trennungskurve mit der Abezisse 
bis zum Punkte 84,16% zusammen - so lange wUrde 
reiner Tetrachlorkohlenstoff erhalten -, urn dann 
langs der stric~punktierten Qeraden steil anzusteigeu. 
Die tatslichlich erhaltenen Kurven nlihern sich natUrlich 
der idealen Trennungskurve nur mehr oder weniger an. 

Die senkrechten Striche in den Kurven geben die 
Punkte an, bei denen jeweilig das Durchtropfen bzw. 

Verluet 3,O g C,H,OH; 47 g CCh. 

*) Vgl. Text, S. fj8-99. 
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Durchdeetillieren beendet wurde und die Regeneration 
des Qeb begann. Da die Regeneration bei allen Ver- 
suchen gleichartig dnrchgefiihrt wurde, kommt fur die 
Beurteilung der Kurven hauptdchlich der links von 
den senkrechten Strichen liegende Teil in Frage. 

1. V e r g l e i c h  d e r  T r e n n u n g s m e t h o d e n .  
Abb. 2 ermbglicht den Vergleich der Wirksamkeit 

der drei Methoden bei Anwendung der gleichen Qe- 
wichtsmenge engporigen Gels der KorngrbBe 2-4 mm. 
Man erkennt zuniichst, dab ein erheblicher Trennungs- 
effekt stattgefunden hat, ferner, daD die Wirksamkeit 
der drei Methoden nicht sehr verschieden ist, dab sie 
jedoch in der folgenden Reihe zunimmt : Destillations- 
methode < Dampftrennungsmethode < Tropfmethode. 
Der anormale Verlauf der Kurve 3 im rechten Teil der 
Abbildung ist nicht als reel1 anzugehen, sondern auf 
die Substanzverluste zurtickzuftihren; fur die Be- 
urteilung der Kurven spielt er keine Rolle. 

In Abb. 3 sind dieselben Methoden bei der Anwen- 
dung weitporigen Gels verglichen worden. Der Ver- 
gleich des Kurvenverlaufs links von den senkrechten 
Strichen, auf den es hauptdchlich ankommt, zeigt, dab 
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Versuch 
Nr. 

10 

Abb. 2. Vergleich der drei Methoden. 
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Schicht- 
Methode Korngr65e durc.meeeer 

1 Tropfmethode El grob 13 mm 
2 Destillationsmethode El grob 20 mm 
3 Dampftrennunge- 

methode El grob 20 mm 
pin% 

Abb. 3. Vergleich der drei Methoden. 
Versuch 

Nr. 
Schicht- 

Korngr6Be durchmeeser Methode 

4 Tropfmethode W grob 13 mm 
6 Destillationsmethode W grob 20 mm 
6 Dampftrennunga- 

methode W grob 20 mm 

Abb. 4. 
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Dampftremungsmethode bei zwei verschiedenen 
Temperat uren. 

Versuch 
NI.. Temperatur Gel KoregrUk - 

1 8oOC El grob 
9 lo00 c El G o b  

Schicht- 
durchmesser 

20 mm 
20 mm 

, 

die Reihenfolge der Methoden hier Destillations- 
methode < Tropfmethode < Dampltrennungsmethode, 
dafl aber im ganzen die Wirksamkeit der drei Me- 
thoden nicht sehr verschieden ist. 
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In Abb. 4 wird die Dampftrennungsmethode bei 

zwei verschiedenen Temperaturen der Adsorptions- 
schicht verglichen. Man sieht, da.B der bei loo0 erzielte 
Trennungseffekt grbber ist als der bei 800. Hervonu- 

pin* 

70 

60 

Abb. 7. Vergleich der engporigen Oele & und %. 
Tropfmethode. 

Versuch Nr. Gel Korngr6b Schichtdurchmesser 
10 El mittel 13 mm 
11 J% mittel 13 mm 

Abb. 8. Reproduzierbarkeit. Wirkung von mit Sllure 
behandeltem Gel. Tropfmethode. 

Verauch Nr. Gel KorngrW Schichtdurchmesser 
ia E1 fein 13 mm 
9 El fein 13 mm 

14 El mit HNO, behandelt fein 13 mm 

heben ist; daB bei der Dampftrennungsmethode natur- 
gem= der im Gel zurfickbleibende und bei der Regene- 
ration gewonnene Teil sehr vie1 kleiner iat als bei den 
anderen Methoden; besonders klein ist er bei weit- 
porigem Gel, Versuch 6. 
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Abb. 10. Vergleich verschledener KorngrbDen. Tropfmethode. 
Versuch Nr. Gel KorngrSDe Schichtdurchmesser 

11 Jh mittel 13 mm 
9 Jh fein 13 mm 
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Abb. 11. 6ergleich verschiedener Korngr(l6en. Tropfmethode 
Versuch Nr. Gel KorngrSSe Schichtdurchmesser 

15 El grob 8 mm 
16 El mittel 8 mm 
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Abb. 9. Vergleich verschiedener KorngrSDen. Tropfmethode. Abb. 12 Vergleich verechiedener Anordnungen dea Oela 
Versuch Nr. Gel Korngr6Be Schichtdurchmeaaer Tropfmet hode. 

1 El emb 13 mm Versuch Nr. Gel Korngrtif3a Schichtdurchmesser 
10 El mittel 13 mm 1 Ei grob 13 mm 
8 El fein 13 mm 16 El grab 8 mm 
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Abb. 13. Vergleich verschiedener Anordnungen dee Gels. 
Tropfmethode. 

Versuch Nr. Gel KorngroDe Schichtdurchmeswi 
10 El mittel 13 mm 
16 El mittel 

, 

-A co 

Abb. 14. Vergleich verschiedener Anordnungen 
Tropfmethode. 

8 mm 

dea Geb. 

Versuch Nr. Gel KorngrtiBe Schichtdurchmeeeer 
12 El fein 13 mm 
17 El fein 8 mm 

/ 
/ 
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Abb. 15. Vergleich von geradem und spiralfbrmigem Rohr. 
Tropfmethode. 

Vereuch Nr. Oel Eorngrboe Schichtdurchmmer Rohrform 
17 % fein 8mm gerade 
18 & fein 8 mm 9pirallg 

2. V e r g l e i c h  v e r s c h i e d e n e r  G e l e ,  
K o r n g r b B e n  u n d  A n o r d n u n g e n .  

In Abb. 6 sind die 
unter 1 aufgeftihrten Versuche 1 und 4 benutzt, um die 
Wirksamkeiten gleicher Schilttvolumina von eng- und 
weitporigem Gel zu vergleichen. Man sieht, daf3 der 
Trennungseffekt von Tropfversuchen mit engporigem 
Gel mit der sehr vie1 grMeren inneren OberfUche be- 
deutend besser ist ale mit weitporigem Gel. Ein Ver- 
gleich der Abb. 6 mit Abb. 2 und 3 zeigt ohne weiteres, 
daD derselbe Unterschied auch bei den mit der Destilla- 
tions- und der Dampftrennungsmethode ausgeftihrten 
Versuchen vorhanden ist. 

In den Abb. 6 und 7 sind die boiden engporigen Gele 
Ei und El miteinander verglichen, deren etwas verschie- 
dene Wirksamkeit darauf deutet, daD sie verechiedene 
innere Oberflllchen haben. 

In Abb. 8 ist zunlchst an den Versuchen 9 und 12 
die Reproduzierbarkeit der Methode geprtift, die sehr 
gut ist. Versuch 14 zeigt, daf3 die Behandlung des Gels 
mit etwa 40%iger Salpeterdure eine geringe Ver-' 
schlechterung der Wirksamkeit zur Folge hat. 

b) V a r i a t i o n  d e r  K o r n g r b O e .  Abb. 9 zeigt, 
daO die Wirksamkeit in der Reihenfolge grob < mittel < fein bei der gleichen Gelmenge erheblich 
zunimmt. Es ist dies damit in Zusammenhang zu 
bringen, dai3 bei den grobkbrnigen Gelen die FlUeeig- 
keit teilweise direkt abflieBen kann, ohne das Gel pas- 
siert zu haben, und daf3 dieses AbflieSen um so mehr 
erschwert ist, je feinkbrniger darr Gel id.  Ein Versltch 
mit feinst gepulvertem Gel (Korngrbbe < 0,2 mm) er- 
gab, daB man zwar zuniichst 34% 100%igen Tetrachlor- 
kohlenstoft erhielt, daS dann aber bei der angewandten 
Arbeitsmethode die Fltlssigkeit in und zwischen dern 
Gel festgehalten wurde, so dab die Regeneration achon 
bei diesem Punkte hltte einsetzen mflssen. Es wurde 
infolgedessen darauf verzichtet, weiter rnit feinsteni 
Gel zu arbeiten. 

Diese Befunde werden durch die Versuche 9 und 11 
bzw. 16 und 16, die in Abb. 10 und 11 veranschaulicht 
sind, besutigt. 

c) V a r i a t i o n  d e r  A n o r d n u n g  d e s  Gels 
u n d  d e r  F o r m  d e s  R o h r e s .  In den Abb. 12-14 
sind drei Versuchspaare veranschaulicht, bei denen die 
Durchmesser des Tropfrohres einmal 13 mm, einmal 
8 mm betragen. Alle drei Abbildungen zeigen, dai3 
der grbBere Durchmesser eine g r b h r e  Trennungk 
wirkung hat. 

Bei Versuch 18 wurde der Tropfversuch in einer 
Glasspirale vorgenommen, da es bei Trennungaver- 
suchen zweckmlBig sein kann, die unbequeme H8he 
der Apparatur durch die Spiralform zu verkfinen, ohne 
die durchtropfte Gelschicht zu verringern. Abb. 16 UiBt 
nur erkennen, daS die Anwendung der Spirale das g b -  
stige Trennungsergebnis nicht verschlechtert. 

Uberblickt man die in den Abbildungen 2-16 ent- 
haltenen Versuche, dann zeigt sich, d@B der Trennungs- 
. effekt innerhalb der untersuchten Bereiche zunimmt 
mit abnehmender Porengrbbe und abnehmender Korn- 
grbBe, dai3 ferner ein Rohr von 13 mm Durchmesser 
gtlnstiger ist als ein solches von 8 mm Durchmesser. 
Weitest gehende Trennung wurde also enielt bei den 
Versuchen 9 und 12 (Abb. 8), be\ denen engporiges 
Gel El feiner KorngrbBe in einem Rohr von 18 mm 
Durchmesser angewendet wurde. Abb. 8 zeigt, daf3 
man bei dieser Anordnung etwa 60% vbllig reinen 
Tetrachlorkohlenstoff erhalten kann. [A. 142.1 

a) V a r i a t i o n  d e s  Gels. 




