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z.Hd.Herrn Dr. E. Koch

Betr.: Laborkolonnen Ffiir Feindestillation.

Hiermit iibersenden wir Ihnen die aun endlich fertig gewor-
dcne Niederschrift unserer Arbeitstagung vom Mal dieses Jahres,
an der Ihr Herr Dr. E.Xoch, teilgenommen hat.

Die auf der Pagung zeheltenen Vortrige sind aus Zwecken
der Ubersichtlichkeit inhaltlich streng auf das Thema der Tagung
hin gegliedert worden, womit gleichzeitig versucht wurde, eine ™
Charkateristik der besprochenen Kolomnen zu schaffen. Aus Grinden
der Papierersparnis konnten leider keine Kurven und Abbildungen
gebracht werden. Diese sind nur in den Originalvortriégen enthalten.
Antrdge zur Beschaffung derselben, sowie Riickfragen anderer Art
bittenwir iiber den Schriftfilhrer zu leiten. Wir sind uns durchaus
im Klaren, dass infolge der Kiirze der der 1. Sachbearbeitertagung
zur Verfiigung stehenden Zeit und anderer Aufgaben durchaus nicht
alle Fragen durchdiskutiert werden konnten, jedoech sollte die Ta-
gung dazu erstmalig den Anstoss geben. Aus #hnlichem Grunde konnte

'die Wiedergabe der Diskussion leider nicht immer so vollstédndig .
~erfolgen, wie das vielleicht wiinschenswert gewesen wire. Es sind
diese ,Dinge auch nicht so sehr Hauptausgangspunkte der Tagung ge-
wesen, als vielmehr die vor.den Fachleuten der fiihrenden Glasin- -
‘dustrie infolge der Zeitverhiltnisse zunidchst an ihren unmittel-
‘baren engsten Verbraucherkreis herangetragene Frage, welche von -
"den vielen Kolonnentypen die wichtigsten seien, welche modern und
welche veraltet’ resp: iliberholt seien, und ob man nicht auch auf
dem Gebiet des Kolonnenbaus so vorgehen konne, wie auf anderen Ge-
bieten der Typisierung und Normung, ‘um die Verbraucher veranlassen
zu-kdnnen, auf unwirksame Formen oder auf komplizierte Sonder-

‘konstruktionen zu verzichten, oder ‘wenigstens ihre Zweckmiissigkeit
auch anderenorts priifen zu lassen. . Ty o

. 'Wie Sie dem Bericht entnehmen wollen, "haben die Herren
Referenten ihre Erfahrungen riickhaltlos der Arbeitsgemeinschaft '
und damit dem angestrebten Ziel zur Verfiigung gestellt und die-———
gleiche Einstellung zur Sache und ihrer Entwicklung wird immer.
unsere “und unserer litarbeiter vornehmste Aufgabée sein.
' Andererseits soll aber dieser Bericht keine Vertffentlichung
darstellen, sondern eine vertrauliche Mitteilung, die nichbzur ’
Verdffentlichung zu benutzen ist. Wie Sie $.28 entnehmen wollen,-
behdlt sich der Ausschuss vor, den Inhalt der Tagung und ihre Er—

gebnisse in geeigneter Form_zu_Verﬁffentlighed-. ;

t

étW
erseburf GmbH.

. Wir bitten um- Riicksendung Hauptlabdratorium
der Empfangsbescheinigung. - S b = '
Verteilerliste folgt.
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Teil I,

Vortrag 1.

Herr Prof. Jost, Leipszig, beginnt mit seinem Bericht iliber "Kolon-
ne mit rotierenden Einsitgen®. Beschrieben werden Kolonnen mit
sich drehenden Zylindern verschiedensr Form. Die verwendeten Ko-

lonnen sini folgendermaﬂen chnrakteriaiert:

o

Kolonneé 1. Kolonne mit einem rotierenden Zylinder als Einsatz.

1.) Arbeitsdruck 1 Atm.\
2.) Hbhe 250 mm.

m-qasm-hu

©

.o

(-

[} o

10.)

1.)

{

12.)
13 ) Einstellung des Entmischungagleichgewichts. 10 Min. -
Eolonne 2. Kolonne. ‘mit horizontalen oder aufwarts geneigten, teila

Diu'chmeaser 29 mm.

’Voetmcae 50 ccm.»-}u.&ﬂ*’ M‘

Abs tand der gegenseitig—bewegﬂben—l‘lachen;z:ﬁ

‘Weitere Einbauten: keine.

‘Umdrehungszahl:. bis 6000 U/Min. -

‘Bodenwert (HETP): 2,5 cm - 3 cm. . :
‘Verwendungs zweck: “Feinfraktionierung engs jedender Gemiscas

bei Anwendung geringer Substanzmengen 20 - 50 cem (Fein—- ,
Analyse). :

Durchsatz 300 - 750 qcm——:t—lussig/h. (GrBBer als bei I.esaene
und Lochte.).

‘RickfluB: vollkommen kondeneierender Kolonnenkopf, ‘Je mach
'Rohrdurchmesser 300 - 750 ccm/h. e

Betriebainhalt ‘(working hold up): ca. 0,1 ccm/theoret. Boﬂsn.

rotierenden, teils feststehenden Bbden.
“1.) ’

owm s U N

0 =

)

L)

-]

N e T NS N N N N

Arbeitsd‘ruck 1 Atm.
Lange 250_m, davon ausgenutzt ca.. 200 mm .
Rohrdurchmesser 29 mm.

Yolowum ca. 130 cem. o*um umw - v |

';Abstand der gegenseitig bewegten Flachen: 10 mo

Weitere Einbanten resp. riillklirper. Horizontale odei:
echrﬁggestellte ’ :teststehende and rotierenﬂe‘ Bﬁden

Undrehungszahl: b:l.a zu 2000 tl/l:ln°

'Bodenwert (HEIP): 2 em.-
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g.) Verwendungsgweck: Abtrennung einer in kleinexr Menge anwe-
senden Komponente aus groSer Substanzmenge, bei geringen
Siedepunktunterschiedcn (priéparativ und analytisch).

0.) Durchsatz: fliseig; 750 - 1000 com/h.

1.) Rickflu8: 700 - 1000 cem/h, vollkommen kondenaierender
Kolonnenkoupf.

12.) Betriebsinhalt: ca. 0,3 ccm Je theoret. Boden.
13.) Einstellung des Entmischungsgleichgewichts: 10 - 15 Uin.

In besonderen Versuchen wurde die Abh#ngigkeit des Bod enwertes
~von der Rotationsgaschwindigkeit festgestecllt:

OChne Umdrzhung 8,3 gem

1700 i 5 gem

2600 3.8 §ecn
" 6600 - T Y-

P

Die Bcdenverte entsprechen etwa denen der S\.edmsn-Korper, jeddch
ist Qer Betra.ebsinnalt der besprochenea_xg;enmn_kledmn_axi_d_ir
einer Stédma.n-—Kolonne.

Die Entvuckl.zng der Kolcnne ‘ist noch a—P‘;IW.H

-‘For%;-rg_g 2.

Herz- :Dir. Dro Herold. eroffnete die Aaaapmche mit dem H:.nweis,
‘dafB es sich bei den Kolonnen mit rc’c* erenden Eineatzen noch richtum
"fertig entwicke.l.tn Yodelle handele. Hierzu bemerkt Herr Do —HoKQCh
- M#lheim-Ruhr, daB die von AHm 'x:n.=.1'sw:¢ex'1<le*l:e_I)J:aaL&!MnAe (Val.
Die Chemische Fabrik Nr. 23, 15. Hov°1941) bereits als gebrauchs-
‘fev’tlgae %odell angesehen werden kann.
De W Kooy -
: Kolonne mit rotierendem Meta).lband P
o, Arbeitsdruck 1 Atmo
2. ) Linge (Bandlange) 375 e (wie Lesesne‘ und 1000 rm.
3, ) Rohrdurchmesser 6 mm. : B
“4)%@43,\.*%*%01' W Yo
5.) Abstand der Wﬂaﬂh igwknom i mm.

Bandbreite 4 mm .
" _Bandstirke 0,5 mm. .,
kw

6.) Weitere '“‘inbauten m Materia.; - Chromn,s ~ke1,
od Y24

T
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7.) Umdrehungssahl: 1000 U/Min.
8.) Bodenwert: ~ 2,5 om, theoret. Btden: 19 8. Tabelle.
9.)

Yorwendlungszwecks: Feindestiliation von nahsiedenden Gomd
sohen bei Anwendung von kleinen Substansmengen (5 ~ 20 ocn
fliseig).

10.) Belastung: ~ 60 — 90 ccm fliissig/h.
" Purchsatz: 5 - 10 ccm flissig in 7 h,
bei RickfluSverhidltnis 1 : 60, resp. 1 : 30.

11.) RuckfluS8: 1 Tr/ssc, vollkommen kxondensierepder Kolonoonkzop’
12.) Betriebsinbalt: 6,2 ocm fllssig, 0,09, cem/theor.Boden.

13, ) Einstelliung des Intmischungsgleichgewichta: Y2 - 1 3%d-
14.) Ziel: Bau noch hsherer Kolonnen.

15.) Bosonderheitern: Die Kolonons besitzt , .
1) Kiohler mit vollstHudlger Kondensatiocn. . ’
2) Ripen Wulst zur Samalung des Riicklau.fs,‘..&aﬁ : k-r&m
33 Bignen Tubus zu‘Pgobemhme mit Mikropipette( A
4) Vaxuammantel.( 107 Torr)wdd. elektr. Helzmantel. Der
Zwischenraum ist mit Kieselgur locker gefillt.
46.) Beaorders Yersuche: : ) ' S
~7 1) Bestimmung der Bodenzahl mit n»Hexan/MLunter fir
. den praktischen Betrieb geeigne ten Bedingungen {(Glateh—
gewichiskurve von Tongberg and Jonansten). : a

Ly

. i
PRSP SN I Ry

; . Wo1-% n-Hezan | HUCKLiug | Abnabme SHeOTES, BOSE - |
 EZclenne . . _ in - mropfen/ | 1 Trcpfen| zahl 'zenild ‘
» ! Blase Deatillat . 10 gec. | 1in sec-o Bleichgew . Yo7
I . 11,5 90,1 | Yy . 60 | 19
375 wm Bandl. | 82,9 94,3 »l -4 88 23
: 1T v ‘ L 8 o
X - , - ' - . .

1000 me Handl. ’9’_9 - 94,3 I A -
o R i RS S : g 1 Kleiner sis bg
;  pegms BT i 15 4 80 18 wr./iu Sek—
: : . H I Rickfiug=—

“Ontore Grensze der Trannfiéhigkeit: 2 ‘ecm £1. S
2) Treannung von n-Hexan,- Cyclohezen, n-Eeptan, N
Benzol/n-HBeptan. . - .
Die Verspchs }jassen tellweiss veyxmubens - . .=
a) einewv bhiingigkeit der Tyrennwirkung vom RiUck-

f£iuvBverhidltnis _
b) aine Eonzentrationsabhingigkeit der Treanwirkung. -

Fir die Tiefteﬁgeraturdéati;llaﬁbn wurde ében:?é_lls eine Drehbaci-

kolonne entwickelt, die durch folgends Dgte\n" charaktefisiéz:t ists
1.} Arbeitasdruck 1 Atm. 3

'2.) Lénge (Bandlinge): 1000 mm.

2.) Rohrdurchmesser: 4 mm.
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Yoloaun 431 casen afm Rfp. Tehominn
Bandbreite: doiy P, 0.5 Amam

Weitereo 31nbauxenz keine.

Undrechungszahl: 1000 U/Min.

Bodenwert: 2 - 2,5 cm, theoret. Biden 45.

Yerwendungszweck: J“ieftemperatur-Feindestillation, Auftei-
lung der Paraffine und Olefire de= Cyg-Bereichs.

10.7) Belastung: 3 Abnahme: 2,5 ccm gasf./Min. Vollkommen kon-

1 l‘. ) RuCkfluB . 1 cenm C/Mjna

2.) Betriebsinhalt: 400 ccm gasformig im Gasolbereich.

3.) Einstellung des Entmischuagsgleichgowichts: ¥2 = 1 Std.
Resonderheiten und besondere Versuche:

Die Wirksamkeit der Kolonne wurde ermittelt an Isobutan-Isobuten-:
Gemischen bei 4,7° Siededifferenz und dem Dampfdruckverhidltnis
A= 1, 20 ©. Siedepunkt.

Piir eine Anreicherung des Isobutans suf 99,8 % sind in Abhingig-
kel®rvon der KonZentratioh in der Blase bel vollatand*gem Rilck=
uB folgerde Bodenzahlen erforderlich: |

% Isobutan ia der Blase . ~ 25 20 15 10 5

. - erfordarliche Bodsnzahl  38... 47 42,5 45 49

Die Abnahme von prakiisch rveinem Iscbutan {99,8 -~ 93,9 %3 ge=
ling% bis zu einer Verarmung des Blaseninhaltes e auf etwa 10 &

Von dwesem ‘Punkte ab wird dxe Trenauang trotz Sinhaltung der g191~
chen Destiilationsbedingungen (Rickflud rd. 1 cem f£3. JMin., Ab-
nahme 2:5 cem gast. /Min,, Rdckfluﬁverhaltnis 1 : 75) ziemlich
schnsll schlechier. ! : : : S

'eri—mI+—eirym—RﬁctfiuﬁverraitnfS*von*%*+—35 gearbeﬁiw%——ﬂﬁ—%fi%%
die Vereehiechterang der Tremnieistung. schon beil elner Eonzen—
tration des Iscbutans in der Blase von 20 % sin.

S

Nach &iesem Referat entspann sich eine lebhafte Auseprache ﬁber

1.) den Begriff des "holdup®, fiir den verschiedene Verdaut-"f
echungsvorschlige mit unterschiedlicher Beg*ittsde’initiou
vorliegen,

29, die zweckmiBigste Art der Ermittlnng der Trennwlrkuns von i
: Kolonnen,

3.} prinzipielle Fntezschlede betr° Kolonnentypen und Arbeit&o‘

methoden° : ‘ » _ '

. 6
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wuihrend doy Doctillatlon bofindolb u!oh in jeder Kolonno cufor dont
Suwmpf noch cine bouuinnce tiengo dos Dostillationsgutes, das toilo
e ff&rmig den freien Tanearaun deo JCGEilldtLOUJ&OlbOﬂS. ‘dor Aup-
suuschoiiulo und dee Tolomnenkonfes crfullt, toile in Llilasiger Pora.
alo Rickfluso in cor sustaunchsiule ebwixtc flieast und die FUL1kOD-
per venotzt besw. dic Glockenbdden fiullte. ’

Die Grisse dilecscr Svbotansmenyse ist von Sdnfluss aul dz
AusunB der Zwischenfwaltionen und bestimnt con zur Durcﬁfﬁhrung/
eilner oS +i1llation crfordarlichen iindesteiusats an Destillations-
sute 55 ist daher wichbiz, Jdiese bed don cinzelnsn Zelonneasiyyon
recht unterschiedliche (Grisse zu crfascsen. Bicher'fehlt nilerfiiy eber

eijne allgenein anerkonate Tof nigtion
Vor"esch19*en aurden bhishor's -

2) Zetriebsinhalt * . '
Der Degrifif “4}051’.&.\. dwi.’l?...?a’l"“ {nnen Toeh vod Hilbea ab:‘) st idens
tiscen mlt dem in der amerikanischen JibCf&ﬂuf vblzeho* eTorking
HEoldd wup" unrd céjvﬁcﬁret—éfeﬂ Fnrend-der Heotlillasion in &er At

al

touschodnle bofindliche bucuﬁw_ﬂwenpe.
b) Avbeitsvolumens -
Dexr Begrlﬁf "k}LCLtC?O}”W”a" (nooh G5e.2.8
]

-begeichnet die w Beendizung dexr Sestlld
siule und in dessiila“iopd¢01060 verbleldb
LSO

1018 e - : T LR,
1Pf "Haftinnhals® ,(m‘cr_ Dz. T

sepcichned dic asch
xAls dew JGvaila ion Li dem Lsugtanscehoinle vﬁ?“%ci eﬂ{e

LA e .1”(, o

'wie,,~1au ‘
SAlhens Nede W

a2y "‘:e-m ey iglrsh
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%) Zempllziert
%0hgrm” Tre_'~

Anghanachsivle "Wd-

_f)-Pie nsch Beendigung der DEsTI £
xtlben @aﬁacho yibende S uﬂvmezge Jei‘s*alunfa q&ah
- Bz. Re hultz 3ieh -ich dew ‘1&133@4”
T 1Esed sieﬂ E“¢? jvreh Zusobts-elneyr hhersied
. PP s 3 i - . [ .
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¥) Der Betrisbsinhalt ist bei gegobenes Riokflubverhiltais abhia

& von der Belastung der Kolonne, ist die in der Zeit
einheit im Destillationskolben verdampfte Substansmenge sSe-¥er-
ssehen. _ a

Zu 2 und 33

Allgemein ist eine kontinumierliche Dclﬁll&t&bnnhlc #blicsh. .
Podbielnisk hat aber kiirzlich (Ind.Bng.Chem. 13, 644, 41) miige-

" teilt, da8 bel einem Betrieb unter vollstindigem RiickfluS und
geitweiliger stoBweiser Destillatismsentnahme giinstigere Ergebnis-:
se 8rzielt werden. Hiermit stimmen die Beobachtungen von H. Koch .‘P‘”
tiberein, da8 beim fibergang von unendlichen zu endlichen RickflusS-

verhéltnissen der Abfall des Trenneffektes u.U. betriéichtlich
griBer ist als r:ach dem Diagram von lccabe nnd_Ihielo ZUu Orwar-

ten wire. . A ’ | e

Prof. Jost gibt dasu an, da er die theoret. Bodenzahl seiper
Kolonncn be:l. kontinuierlicher Deatillatentnahm beatimt hat~~

- 'vom Rﬂckfluﬁverhaltnia bei den eiuzelnen Kolonnentypen verschio-
‘den stark in Erscheinung tritt,. ao :1;.3o wenig bei Glockenblidgn,_

deutlich dagegen bei Glasspiralrohrkelonnen., »
Diro Dr. Groll fragt, ob d:l.e Binetellung des Entnischn.ngagleich——
gew:l.chts bei der Kolonne mit rotierendem letallband lange Ze:l.t in

Anapruch nimml; :

LS

-Dr. H, Kooh antwortet, da.B die Einstellze:lt n:!.cht ungewbhnlich

groB ist. - : .

Dro 'Stéf»h.uinnertl an den Ein:fiuB der Béllgatu#g aaf die{trenn—
L i S

Die Dislmaaion wird hier abgebrochen :I.n H:lnblick auf die nooh m

erwartendon VOrtrngo, die. d:l.ese rragq evgntnell aolbat noch bo-‘

.‘handeln be:wo nenos Anschnmngsnatorigl dasn liefcrn. T

.‘nir., Dr. Herold h.atte w&hrond der :Dislmsa:lon d:l.e l‘rage des Yer-
hail'lanissea von Kolonnenqnerachnitt m Blaseninhalt angeschnittcn,

-a-
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da von ilhrer riohtigen Lisung die Grige der Zwischenliufe abhinge,
in ihrem Verhiltnis gzu den Hauptliufen; doch war dicse Frage
nicht weiter aufgogriffen worden. )

Xhnlich war es mit dem Vorschlag von Dr; Stern, drei Kolonnentyper

zu schaffen,

1) solche mit hoher Trennschiirfe (kleine swischenfraktionen)
groBe Bodenzahl, geringer Betriebsinhalt) .

2) solche mit geringerer Trennschirfe, die aber die MO lichkeit
bieten, schnell zu destillicsren (hohe Belastbarkeit?

3) solche mit hoher Trennwirkung, speziell,bestiﬁmt fiir die
Abtrennung geringer, im Produkt enthaltener Substanzmengen,
wobei es gleichgliltig sein soll, ob griéBere oder kleinere
Teile des Hauptproduktes als Betriebs~ und Haftinhalt oder
Arbeitsvolumen in der Kolonne verbleiben. :



Zeil 11

Neohdem durch die beiden Vortriige von Prof. Joat und Dr.H.Xoch
ein Blick in die Zukunft der Kolonnenentwicklung ge%an war,
folgte der 2. 1011 des Tagungsprogramms:

Bs folgt !g,r_tg_ag_z Dir.Dr. Groll. Krit’aohe Betrachtung verschiede—
ner Vorsohliige sum Bau von Labor-Kolonnen im Hinb).:lok auf deren
: praktische Anwendbarkeit. :

Die verwirrendo Zahl von Vorschlagon, Koloxnnen zu ‘bauen, gwingt
dagu, gewisse Prinsipien, u:l.e fiir eine vielseitige. mwend‘barkeit
dexr xolonnen als Vorat.saetzung angesohen werden annen, heraus-
zustellen. g :

L

1) Der Bueklaut muB am Ko].onnenkop:t a.uf die Kolonne gegeben wer-
den und genau regulierhar sein. S
2) Innerhald ‘dex Kolonne muB der Riicklauf konsta.nt se;g,_d_oi_z_. er.
daxt "aich niocht durch weltere Abkhhlung vargroBern oder durch
) Erwirmen von auBen verkle:l.nern. | S
3) Die aufsteigenden :Dampte niissen -::l.ederholt und :umig mit den
herabflieBenden Kondensat in Berihrung- gebracht x.erden, was
durch goeigi{xte Pﬁllkﬁrper oder BBden erreicht .verden kann

'4) Schl‘;eﬂlioh :I.st es :mr eine scharte Trennung notwendig, daB
die Betriobamengo “bzw. der” "lwldup“— d.li——ctie—wahrena vrr—aer:Ba—
tricbes in der Kolonne ‘ner:lndlicne Substdnzmenge klein ist m
Verh&ltnia gur Gesamtmanc,e der aurgewa.ndten Substa.nz.

Der VOrtragpnde g_eh_t auf -die _g}nzel_nen} ;Eunkt‘eﬁnaher ein. '

L Za d

Die von H. K&ppel vorseschlagene Kolonne wird abl‘shnend benrteilt
Bei der \‘"a.hl des Kolonnenkopteo ut in allgemeinen der tota:l.c

| -10«



- 10 -

RiokfluSkithler dem Dephlegmutor vorzusiehen. Bei der Tieftempe-
raturdestillation ist die Verwendung der totalen RiickfluBkihler
jedooh auf leicht kondensierbare Guse beschrinkt.

Zu 2

An verschiedenen Diagrammen wird gezeigt, daB eine Kolonne bei
adiabatischer Arbeltswelse den giinstigsten Bodenwert ergibt. Als
beste Isolierung wird ein versilberter Hochvakuummantel (etwa
10°srorr) empfohlen. Unter Umstinden 1st eine Kompensationshei-
gung zu empfehlen, jedoch nur als zuaatzliohes Bilfsmittel auBer-
halb der Isolation. _ v e

Zu 3

Bei der BBSPTOChuné verschiedener Formen der Austauscheaule wird
u.a. darauf hingewiesen, das die leere-Glusrohrspirale nur bei
bestimmten Dimensionen wirksam 1st. Sie eigaet sich nicht zur
Rektifikation aller Stoffklaseen, liefert aedoch besondere bei
Kohlenwasaerstoffen &sute Ergebnisse.

)

A Y

Der'Véftiagende'wendet‘sich dann gegen den verbreiteten Irrtum
(vgl. z.B. Grosse-Oetringhuzus), daB das Material der Kolonnenfﬂl—
lung eine mbglichst gute harmeleittahigkeit und hohen Warmetnhalt‘
besitzen miisse. Die schnelle Binstellung und Erhaltung eines dem
Entmischungsbleichgewicht entsprechenden Temperaturgefilles in
der Kolonne erfordert aber im Gegenteil eine geringe Leitfahis-'
keit und einen kleinen vwirmeinhalt des Fﬁllmaterials.

wGlasspiralen (Helix-KBrper) als Filillkdrper sind gewohnlichen _
Raschigringen an iiirkung nur dann‘dberlegen, wenn sie eingangig
und nicht in mehreren Windungen angefertigt werden. Sie verur~
‘sachen jedoch einen verhaltnismaﬂig hohen Staudruck.v

' Von den Badenkolo;nen aus Glas werden dié Modelle von Bruun, von
Klein-Stage-Schultze—und eine eigene Siebbodenkolonne besprochen{;
Dile 1etztgenannte ddrfte den geringsten Betriebsinhalt aufwaisen{



Zu 4
Von 2 Kolonnen gloiol:ex Jirksamkeit ist der der Vorzug su gobgp,

die den kleinsten Betriebsinhult besitst.

Referat 4

Dr. Hilberath: "Vorteile der Verwendung eines vollstindig konden-
sierenden EKolonnenkopfes bei der !iaftampcraturrcktitiziernng“q
(vgl. Brennstoffchemie 21,8r.17 1940) )

Partiell kondensierende Dophlegmatoreh verlungen eine laufende
sorgfiltige Uberwuchung, da Blzsénheisung und Dephlegmutorkithlung
gur Einhsltung eines gleichbleibenden RickfluBverhiltnisses Jo- 2
weils aufeihander abgestiumt werden missen. Sie sind nur in be-
sonderen Pillen (vgl. Ref. 5 u. g) automatisch regelbar. Ihre An-
wendung konn daher nuxr fur spezielle analytische Zwequ empfohlen
werden. Die bei der Destillation oberhalb Reumtenmpceratur iiblichen,
vollstiéndig kondensierenden Aufsitze waren fur Ticftemperatur .
destillationen nicht verwendbar. Da auch dexr bei der Linde-Gesell-
.schaft =usgearbeitete nThermosyphonaufsatz” noch keine befriedi-
gende Lisung darstellte, wurde am KWI fir Kohlenforschung ein -

neuer Kolonnenkopf fir Tiettemperaturdéstillationeq thwiekeit,‘
dér u.a. eine beliebige Einstelluns des Rucktlusverhéltnieéés er-
méglicht und die Destillatqntnahmg-wahlweise in gasfbrmiger oder
flﬁséiger.rorm gestattet. Dex Kolonnenkopf ist bei beliedigen
“pypen der Austauschsiule yerwendbar. Pir préperative Zwecke und
zur Untersuchung von Gemischen zus.@ = 3 Kompqnentenvmit geringer
Siededifferens hat sich der Kolonnenkopf in Verbindung mit ‘einem
Giasspiralrohr (Jantzen-Spireale) als AustauschérAbewéhrt.. -

el

}

Diese Kilonna wird durch n:chstehende Daten sékenngzeiohnet:

1).Arbéitsdrupk' normalq~r{ 1 Atm.
'2) Hbhe (der Rohrspirale) . 800 mm— -

1

4

a) Linge d.Spirale 6-mtautg§r911t'
' b) AuBendurchmesser d.Spirale 50 mm
' o) Ganghthe (Steide) = = 20mm
' d) windungesahl . - c 40.
'3} Lichte veite d.Spiralrohrs - 5 mm

-12-



4) Volumen (A0CAOaa, Inhait) nj»«g% T voudan
5) entfillt

6) Einbuauten resp. Pillk¥rper: ‘@inxu,

7) entfHllt

8) Bodenwert:~4 om Stedgunge 2 Windungen
: « at&+21 theoret. Biden (vollst.Rilokfl.): -

9’ Verwendungssweok: PrHparativ u.analyt.Feinfraktionierungen
10) Belastgng: 59'com fliiss/h, 4 com fliies/Min) u. weniger

11) °
Vollkommen kondensierender Kolonnenkopf

12) Betriebsinhalt: 0,15“- 0,2 ccm/theoret.Bodan

Ala Beispiel wurde die mrennnng eines Gemisches von Propylen und
Propan sowile von i- und n-Butan angefdhrt.

'Referat 5 | | - ' )
‘Dr. Tramm: "Verbesserungen an der Gaafeindestillatlon nach Pod—
bielniak" ) . ;

e . . C o Lo, ‘
Die Anordnung der bei der Ruhrchemie verwendeten Tiertemperatur~
kolonne entspricht im wesentlichen der Arbeitsweise nach Podbiel—
" niaks Folgende Knderungen in der Konstruktion bringen jedoch Vor—j
'7teile.' R ‘ L : S o e : :
Als Fullung der’Austauschs&ule dient nioht die einfache Drahtspi—u
rale, sondern eine um einen gestreokten, zentralen Stahldraht ge-;
wiekeltedgbirale. Der Zentrald‘aht ‘hat einen Durchmesser von '
0,5 ~ 0,6 ma, der Spiraldraht einen’ Durchmesser von 1, 7 mm . Die.Alﬁ

(

rohr besteht ausﬁeinem 3,8 mm weiten Prﬁzisionsglasrohr.: -

.Zur Verbesserung der Isolierung enthélt der die- Kolonne'umgebende,
verspiegelte Vakuum~Mantel noch ein suf' Hochglanz poliertes Alur-A
miniumblech. Zuar Bindung von Gaeresten 4st an den . vakunm-Mantel

seitlich ein kleines GefﬁB mit A»Kohle angeschmolzen, daa mit

’ flussigem Stickstorf gekdhlt wirdo Der Destillationedruck in der
Kolonne, wird durch awmatieche Dephlegmatorkﬁhlung konsta.n’_ ge-
mten. PEREORNP
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Dr. Hilberath hi#lt Chromnickel- und V2A-Spiralen fir besser als
solohe aus Aluminium oderxr Kupfer¢‘¢ﬁgu‘ kaj&ik)
|

Dir.Dr.Berold versucht einen Vergleich dex Einbeuten begzilglich
ihrer iirksamkeit durchzufilhren:

a) Ruschig-Ringe,

. b) Stedman-K¥rper,
und frugt, welche Einbauten 80l eine préparativ arbeitende Ko~
lonne habeno R \ :
Ubereinstimmend wird den Stedman-Kdrpern ein gﬁnstige%tléodenwert
zugesprochen. EI ‘

Referat 7 o : B
Dr.H.Koch spricht vom. "F:eilauf—Effekt" der neuesten Podbielniak-"

Kolonne. - .

Die Bestimmung der theoretischen Bodenzahl einer Kolonne bei voll-
standigem.RuckfluB kann ein falsches Bild von der Trennwirkung o
derselben Kolonne unter“ifﬁktisch brauchbaren Arbeitsbedingungen '
geben., Es darf weiter als erwiesen gelten, daf die z.B. von
‘-McOCabe und .Thiele vorgeschlagene graphische Eethode zurxr Bestim-
mang der Boaenzahl unter Beriicksichtigung des Rucklaufverhalt-
‘nisses, die bekanntllch durch Elnzeichnen der Verstarkungsgeraden
beschieht, auf die verschiedenen in Laboratorien gebranchlichen
Fullkarpersaulen nur bedingt anwendbar ist, und zwar in dem Sinne,
daB das Optimum aer Trennwirkung bel hohen Ruckflquerhaltnissen
ganz erheblich haher\liegen kenn als nach Hlc.Cabe und Thiele za
ervarten ware.VIn\ﬁbereinstimmung mit diesen Beobdéhtungen steht
eine Feststellung, -die von H.do Podbielniak in einer im Septeme,
ber 1941 erschieneren Verﬁffentlichung mitgeteilt wirdo Darin
wird gesagt, daB bei Anwendung hochwirksamer Kolonnen auf nahe
beieinandersiedende binire Testgemische bei hohem Ruckflquer-;j,‘
'haltnis wesentlich bessere Lrennungen arzielt werden k6nnen, wenn
man die Kolonne fdr die Dauer von 30 Einnten oder 1anger au:f' Y

+)1na. EngoChem.anal Ed. _z, 639 (1941) ’ L -15-
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vollotundigem L.ickfluf stehen 1l#8%t und dunn .ine gewisee Produkt-
mer x@ BOBTBUsen stobBwuise eninirmt, um dann wieder auf volletin-
digen Liickfluf umguetellen usw. Podbilelniulk kann nooh keine theo-
retische Begrindvng fir diese ~rscheinung gchern, h..t aber bereitd
fir sie tie Bezcichnung “"Freil:uf-Lflekt” seprigt. Unsere eigenen
Lr,ebnisse scheiren vemgegeniber mehr dufur zu.\prechen, dag
nickt unbedingt ein LilckfluBverhiltnis "Unendlica” Voraussetzung
fir cdie sturke stel.erung der Tyernschiirfe ict, scvndern du8 die-
ser ofTekt scnon el einsm hohen xiudesfrwckiausLrhaltnis ‘deut-
1ich wird. Geht mun curuuter, so sinkt die Prannschirfe wesent~
"ich schnellexr ab, sls nech Mc.cabe und Thiele bzw. Fenska unc
Smoker zu erwvarten wire. ' ' o '
Xeferat ) o

Dr. Hilberath: "Bemerkungen zur Forve ndb*rkeit dexr von Béabﬁb GRL
vorgesch1¢genen modiflzierten .oabielni¢k«npp“ratur"'

Die Eclonne wurie’ in 2 vez chiedenen urdBen, ‘und zaar m‘t einer _
8C c¢m und, einer 150 em 1anaen Austaaschsaule im Versuchslaboruu -
torium des. beunaaucrkes erprabt. Vor ullem mit der Ian;eren 35 uas}
wvarder bhel der Trernnnﬁ—oesattxﬂter Kohlerwaascrst PPuem - =cn
eipscnlieblich i~ und n-Butan aatomatisnh regisirierte Destilla-
tionskurven miu eehr scharfen rlateaus fir die exnzelnen Kompo~ '
nenten und steilen nnstieben in den awischenfraktionun erzie’ta_
Dex. eindputiae Ku“venverlauf 5est¢utet elne uuswertunb aer Analy-
x-1-) allein .auf Crund der Destillutionskurve ohne erginzendie: Uutern
auchunwen wie . olwubung, Dampfdrugabeatlrmung usw. Fir die. nnv1y~
se 5esaftiater Guse sieht Jp‘prert in dieser Tetsuche e einen Yor-
zug vor derxr uedna—metho\.e° Lin weltlerer VOTMLLI i3t in einer woiy
gehenden nubcchaltkng subjektiver F»h ex zZn Fenen, da erstens
keine 'willkiirliche Untertelluns des )estil;dulonsbutes exfolet.
und zweitens Fehler in der ‘Bedienung der Kolorne (z.3. bex_,'P:-
listung uwnd Destillationsabndhmeue-chwindibkeit) eofort‘am Vo
der Destillutianskurve erkehnbur aind., : g

Verschieuene Abwanalun7en bzw. nrganzungen der Vbzrichtung,,dlej
im einzelnen bespzocnen wlroen, erscheinen vo*teilhuft.f :
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Referat 9

Dr. vietzel: "Die Leuna-Kolonne"

Dia Kolonne 18t eine Rombination aus isotherm und adiabatisch

arbeitender Kolonne: dem isotherm arbeitenden Hahnschen Aufsatz
als Daphlegmator und der adiabatisch arbeitenden Austauschstiule.
Im allgemeinen werden in ihr nur KW-Gruppen getrennt, mit an—-

schlieBender analytischer Bearbeitung, sowie Kontrolle auf Rein-
heit von Mol-Gewicht und Dampfdruck. Kolonne und ilethodik sind
z.T. weitgehend automatisiert.

-

charakteristik der Kolonne. -

1) Arbeitsdruok normal 30 mm Hg, in besonderen Fallen alle Drucke.
bis ~ 4 Atm.

A : ) |

2) Hdhe (ohne Blase) ~s 85 om

a) Héhe des Dephlegmators : 35 -em
, b) HShe des Hahnschen Kufsatzes : 25 em
. ¢) Hthe des Trennkdrpers . " 50 om

(eine resp. drel. durch Tropfer getrennte thrsPiralen)

| d)}Lange der RohrSpiralen (aufgerollt) ~ 200 eém resp-
: 3 x je 60 cm = 180 om : . S _

‘e) Durchmesser der'Windungen ff 35 mm .  o
£) Ganghthe Conl 15/20 mm
* g) Windungszahl 28 - 30 resp. .3 x je.8

v ) Rohrdnrchmessev 3 -4 mm und 5 - 6 mm, im”Hahnschen Aufsatz.
w“‘2 - 3 mm Abstand der Kiihlflédchen L TR

'XS—?ﬂ'Ehgﬁ.Q 200 = 300 cem einscﬁIi“Bli eh- BLase~«@-—_w?ww¥
Trennkbrper und Dephlegmator allein. 120 cem

Motwosnrn ~ 10 ctrra’
5) entféllt

6) entfullt
7) entfallt : : ' :
8) Bodenwert’(einschl Dephlegmator) 3, 5-7,1, theoret Bﬁden 10-12

9) Zweck° Gasanalytische Trennung bei Anwendung geringer Sub-,v“
. .stanzmengen .

10)Durchsatz° bei groBen reinen Fraktionen bis. 700 ccm/h
o . _ bei Zwischenfraktionen bis. 250 cem/h Mu%l.we

M K-.'n.l.l.mu. - Mww‘kn < g-li"]-'-'

“ 4% “H"‘ﬁ““’ "“‘ﬁ‘““"‘* “’*"“V“f*“%
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11) RlocXfluos 1 Tropfen in 2 - £ 000,
Xolounonkopf: Ioothcru arbeilbonder Hahnocher Aufsats,
rorticllo Rondenzation
12) Betricboinhult; bui J0 mmi 12 com gaoftrnlg und 35 occn ale
Phlogma und als Benetzung an wandung, Tropfor und Blanpe.
-13) Einstoellung des L.umlsc&ungoi;oioh wiohtos /4 - 1/2 n.

14) Ziel: DaLerade’Annaﬂsung scr elstunaquLuglat* dor Xnlonne
an analys. und sonsvige unse goshollte aul ufgabon, J.B.
Ernthr" uﬁo wordlchuuaﬁ der jodonb hl, Automaﬁi igrung.
Toubrolie und Vereinfachung der Arboiismoviodils

- 15) bcsonderos:

1) Dephlegmoco”, ¢rOL¢horpmr u“d obawatex mﬂil der BHlase epind
durch hochevakuloyiel resPa an Hochval "uab 21388 hlouﬂene
Hantel verbunden. . R

2) Totraum cpielt bei den bel 30 mn ausgefﬁ,?%en Dagéiilationen
Tasth keine Rolle. - _ A

%), Fuzx eine Analyse gentigen im ullgese$nea 1006 com T88.

4 ¥+ Dest ;illationsdaues Lpfmale?wa¢se 13/? - 2 &, R

5) Grisge der Zwibﬁhenfmak*icnen, Abh&bc o von der '?rstillatious
gescﬁﬁinai" eity am aten uad Aps* su vermcchlicalgen
sind sie bel dor au%amatis&ertew Kol@ﬂaao Gewlhniloh Raon

 man recanﬁn mig . S T

ettt 62/ S .b_‘ - 95/&“@& s - i"“o/-&"egz, S
15 0w 5.$./.50 oon 40/ G0 aem.
j6) uit HiiPe der mit der illetionskolonne zombinierken

Shoekapperatuy Zionen awi cheafrak@ien@a T 62, G und?i—e¢

___duraL_ZxaLoxanzerte'Koaae“satioh el Oyl - 0,27mm 3& dle - T
Komponenten zerlegt wexden. R /ﬁwQAwaischﬁafﬁamtiﬁacn Wero
der - &urcb ﬁamp”a ach basbummﬁ.

v?)-ﬁ;e E3vA ﬁemtllllvronaen Gase werden vwwhzr vum.ugycmlenaieru
bﬂrenxwag (nn,,u?, 0@;9 uc, Qr) %e?¢eita , R :

6} desondere »rocﬁaen9 J(e%@eié LG” Aﬂ@o ravie ﬁs~ua~kyl
—————aucg—be__exhﬁﬁﬁamgﬁmucz 2 4 Aﬁm. Qes%allaﬁiﬁa vca &dcl«aseao.~

saﬂ‘i"@l#&ﬁe‘ng ul?i“‘:gclﬁpﬂa. T""(‘I‘h‘mﬁ‘ ‘{T(}}'& 59?”‘4“ qgﬂr u&-‘;,:.ﬁmm” md

czsucfm mi% emner 200 cemdbetr gerﬁﬁn W*saalera?mﬁw

Bisxussian. g T T Sy ;;,x_

. Bs wird die Prage gﬁéx%ert, eL aia %Gdenzah ieienmds&ig auf i
dze;aaage doy. Eslenne verbteils sel. Dr. Hilberath n&mm@ By dass dem
Hahnsohen Anfsatz silein bereits eine ciwa 6 BGdea entsprechends:
Firksamkeit zsukommb. Gagen den Einwandy die Kblanne sai besonders
zerbrechlich (Dr.Snuber, Schwarzipeide); wird erkidrt, daf.

Leund im-aligemeinén nichl beobachiet wurde; allerdings ain
wisse Vorsichismalbregeldn zum Sehutz dexr Kclonne B4 beaahiea
peheinlich ist dies »m Umstend gucuschreiben, gass die. Kolenn )
gewohnlichem Geriteglag gebaunt wird. Aus Daranglas. bestehende Koglon«
‘nen sind jedenfalls sehr stabil) "Dr. Herold: meinﬁ. éaﬁ &ie”ﬁb nng -

Lz kempliz*@rt se*-- e




fUr die Piaxis, dem widersprioht i ber die uli 0. c.ne Erfubrung
suca in den Betriebsluborutorien in Leuna und der EBErutag, wo 7
die Kolonne einer sehs breiten nwendburkelt erfreut. Dr. Bnd
meint, die Fodbielniak~Kvlorne sei beoseor. Ref~rent erwilext,
obwohl die Podbielniak-Eolonne evtl. eine hthcre Bodenzchl het
ule die Leuna-Xolonne, 8¢ hut sie dooh fir die bisher eetell-
ten analytisches aufgaben vollkormen ausgereicht; ferner bietet
die Bearbeitung kleiner Gusmencen bei niederem Druck, inre schar-
fe Trennung bei kleinen Zwischenfruktionen und geringsem Boetriebs-
inh=1t, cdie li¥zlichkeit der Kombination nit dem Stockprinzip gris-
sere Vorteile. Dr. Ibing-.elheim schlieBt sich ‘dieser ieinung 2:n.
Auch der Linwand, daB die Aufarbeitung der Zvwiischenfraktion
Analyse verlingere und kompliziere, wird dahinbehend kecntwort
das diese isisnuhmef kein "Liui" ist, sondern nur deswesen gescy
um die Genauigxeit der &nalyse zu steigern.

Es 18t diese Lehrarbeif in vielen Pa;len eher eine Kontrollmas—
nahme, zls eline andlytivche Lotwendigkeit. it G&lesen xg Cnahmer

steht die "Lcunu—Kolonne" nicht &£llein, denn bel jeae; Kolanne
die uwiscncnfxaktionen liefert, milBtendiese zur ateixerung dex -
Genauibkeit weiter untersaoh derueno‘

Hiexnach bittet Herr Dr. Herold die Eerren Dr. dil seriath unﬁ

Dr. Sigwart auf ihre Vbrtrase wegen der vorueschritte“en Zelt—=
vcrzichten. Der wesentliche-Inhalt--der Referate wiru\ S Ttal
von den beiden herzen in weni@en Satzen\umriseen.' L

I3

Re= ferat 10

Pr. Hilberath: 2
Has chendraht fur -tedmanpxolo"nen"'

laéfritté;;_;,én;;‘;t',

Yon dexr Fixra ochott & Gen. hersestellte “tedmanpKBrper aus G;aﬁ
“friiten wurier in einer Kolonne aus KrG-Rohr von 1230 um Lange'
und 32 “mm ‘eixe erprobt. Die Saule enthielt 98 Linzelkﬁrpar.

7Lm Verclcich wurae ‘eine gleiohdimensionierte Fﬁllk&rpersanle
{Glzshelix-Fillung von 3 ~ 4 iindungen und ca.’ 3 mm,g) unter den-
selben Bedinaunoen untersucht. e S R

o;gpm
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Referat 12

Dr. Hilberath: "Kennsalilen sur Charukterisicrunyg der Leiotungs-
fiihigkeit von Luoboratoriumskolonnen”.

Die Bewertung von Laboratoriumskolonnen sowie ihr Verglcich

" untereinunder wird im bcsonderen MeS8e dadurch erschwert, daB bis-~
her ein ull.emein gebriuchlicher liustab fehlt. Zwar sind bereitin
die verschiedensten Kunnzuhlen vor_eschla;en worden; es bedarf
abcr einer Eini ung Uber die saswehl, Definition und Be s timmnges-
weise der wichtiésten Duten.

In erster Linie kormen tul ende Begriffe in Betracht'
1) Die theqretische Bodenganl . zur vharakterisierung der
Trennwirkung.

'2) Die optimale und maximale Belaatung zuxr Beurteilung dex
mdglichen Destillationsgeschwindigkelt.

'3) Per Beiriebsinhalt (working holdup) zur abschitzung des .
elfoxaerlichen Lindestelnaataes an Destillationsgut.
J= nach dew besonderen Vernendun@szweek wird mun einem: der 3 Fak—
toren eine besondere Beceutung beimessen.

_Dle Kennzahlen sind nicht ohne weiteras ala Konstaaten gu betrach-
ten, sie sind vielmehr von verschiedenen Arbeitsbeuingungen ak-
‘h#nglg, s.B. Hndern sich die, theoretische Bedenzahl. und der Be-:
trieba;nhalt mit der Belastung. Alle. 3 Kennzahlen sind ferner o
von der Viskositit und der. Gberflichenspannung: des Desti;lations-
gutes abhansig UetielRs' Die Z&hlen aerden demnach nur raproduzier—
‘bar aeln, ‘wenn sie unter genau featoelcgten Bcaingnnben bestimmt

weruan.  S T . S )
Ee warden folgende Ausfdnrunbsvorschriftéﬁ vorgeachlagent

S 1) Bestimmggnen der theoretiachen Bodenzahl unter vc:?l].stam.c‘t.‘..---f~

__________.__.._._.——--—-————-- .

_sowle der O timalen und 
matimglen Belastggg f*':‘{;;., S, ,;;.&‘ o S
'Als pestyemisch ist °1ns Jischnn6 aus reinetsm nﬁﬁoptan -
end rein»tem Lcthylcyclohexnn F1y verwenden (dieses Gemiachﬁ
-gehorcht dem Raoult'schen Geaetz).. i
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Lo 1owe dey Proboo wioo L1 Amruns. —er luoec nn nlroloen arcn-

hw (sifne Teoe le tes Dou ise un uioole.o.r .En .Chem 25,

. YelaoLLo.Die Lok ci N reen (o2.), arern 6 ormlitze . fle o
LLonkelt 1 o cer, L. i e S.enzikonzo o LiaTion Lo nh ooohen e
ue o 2o.ar nie ri szre erte . ia Lo enwe o n) efonoen oo ed, ist

: cen Wl o.oung o dleser oup€ SC 2R rbei e, -8 aer
o'o . bruch n=ch ¢ ,lichkeit im “uzcich L,5 - . ,85 liegt Die
cerccanun_ dex theoretis chern o erz.hl e ful % n-cn er Fornel
von rensgke

+ dexr Frobe zus e ioTONJenxu:_ in M0l.%
' ' . ciornskoihesn in UolE

Ly VTS Damof»rucgvarh iso('.ir; Ler vov Eé'tt o “5ling~ert
{indﬂ,Lgnuheg. 26, 50¢ (i 4% bantin.ie extrven l,J? Terwas

D
Ruiciaflus i3 bel maxima 1 r Bel <! unb 1ka?7 uniLerteld CeY Stau-
=77 wn...ufordsns del mlndesce,s 4 ver‘chle eu niow ll Jenen Be-

Iastungsen fnrc%g,fﬂhrte-uuf'éiese*qe&ae'erhp,\ ron Jlcichzme ivig

()
wen Jert lur ukc o,¢-mule pn die maximnle bélqstung,uer aolotne

b
- .

Die B lastung 1s% in cm” Flﬁasi@keit £T0 gt&r.e anzufepre

Y Bephimoung deT theorctischien E0C2 anzubl bed énﬁlichem Auckfluid~

Yg:k%;tnis, N R N R

3 5 - e o i iy e

ivveilung, uni Jed W FOdr

_ Vor vurs cnlecerer‘uelte {(fi.: Qch, g”iV&t&;ﬁ
- pielnizk, fnoaLngcuhrm. 13, 644 (1941) wul“e durauf. hl;gewiesenf
dal die Tzeugnlrkunu vor Luboranorlumskolo¢nen beim Lb@T:Png vou

unendllcnﬁm zua gn llchem Flickfl quezn 1tulssen unter Umstdnuen

ua Thlele

starker ZLI“CADeht, - nach dem Duagramm Ton. mc.C wbe
‘zu erwarten uwilied Ls *st dzher e*fﬂruerlich die Uxenf



Kolo:::.@ :uch unter pirua-tioc.arn Arybolisbedingun . en gu prifen. u
tig..en La.wck «tie Jlo theoretli.cue Houengzahl unter optimulexr Be-
luutungl) bei cinum i .ckflubvern ltnie von 1 : 50, 1 : 25 ung

1 : 10 zu buutivmen. il.crzzu dient ebc.. . ulls d.8 Stoifp:iar n-Heptun
— .uthyle ;clohexun. Di. berechnun,, vrful t nach der Glcichung von
Szokexr (fr.na..m.[(nst.Chen. .ng. 34, 165 (1938). oo L lckfluBver-
hiltnis ist o:oax einzustellen. Die ‘eusun, ertclet bei kloinen
FPli.gsicxkcite . e....en curch Troptenziihlung :uvu ¥olc..nenkopf und bedl
griBercn .an,en nit den jruur.'vchen Kopillsruulsalsz bzw. mit

aer. im 4. iwTerat vorgescol:ige.c vereinfachten Aacpiiloreulsctz
seicht

>

Diec nufiitze misse:n voiner unter Jen peliisbebedinunsen
welden:

3) Eestiimung ces Beiriebsivh..lies.

. Die RBeztimnun, des Betri bsinhiiltes crfolyt ncch der von Punske
vor e schlage:.ern .rbei.sweise. Die Kolonne wira bed ogtimaler Be-
lastungl) und unter voo_lgtindi,enm ickflufR mit n~Eeptan benriepéﬁ?
in welchem einc pexonnte Jen.e Dlenriusiuze .elost wurde. +shrend

des Fetiriebes uird eine rrobe Lus dem pestilletionskolben ent -~
norren und, sus dem Asnsteigen der‘vtearineﬁurekonzcntration”der
-BeLriabsinha}t'b;rechnet; '

Der zeLfiebainhaljm@ird‘in'cma Flisslgkelt uwrgegeben.

An Stelle der sbscluten % ulen i8% es in vislen Fallen, z.B. beim
Verglpich'verachicaea'ilﬂgerbuustcusché&ulen,'2ﬂeckmﬁﬁiéer,'die

foleocinden tetlen spzufidirens e
Lince fer Sinle in_cm

EANN | P - . 1
Botes erj) =“"Iheor.focenz&nl

- Buiriebsinhhlt

o Theor.Bolenzihl
o timile Belustungh’
Gﬁénbetriebs}nhalt/

]

1) Bocenwert (I

2) Bodenbeiricbdsinhult

_33:§§Téff$§§:ﬁﬁﬁﬁhsztzv§

[ . ’ N

»

I)Liegt aieﬁoptimale_T:ennﬂirkung'bei unbrauchbar niedriger Be-

1:zstung cder steigt die Tre:uvirkung gegenﬁdie;Belastung.ﬁuil :

an, ohne ein Laximum 2zu durchluufen, so ist in ciesem Falle eine-
mittlcievBelaétung*an'wahlen, die fi: -die pruktische Vervendung
der Kolousne: in Betrucht koumt, aber noch nicht im Bereick zu -
sering er rrennwirkung liegt. o B T e I

[
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Die verschiede:.u: Korngahlen biecten nun nicht nur einen LaBsLud
zur Lkewsrtun; eliner Laborutoriumvkolonne, s.onuart sie -~ rwd . lichen
doyiber hin.us, dic mi. einer bestireite:. Shule erzielburen Er=

% 'oniioe vorawszus. cn. srun:legen Zir der.rtige Heroghnungen
lieferten in jing.ter Zeit Lose u. .elshens, Inc..ng.-hen. 32,

< 68/676 (194C). ~uf e .. egeberen .6.C X¥rn en nunmehy Jentilla-
tionskurve: f.. die c;skontinuiurliche Fektifizicrun_ von biniren
Gosischen in fhien. ..zen Verluuf vor.:usbur.cinet und sulierdem
sepusue angouen uber dle zu er.artver de urbBe der Z.ischenfraktion
gemacht eice::: v forcerlich i:t nicsfur die Ke:ntnis des Dumpf-
druckverhilini_ ces der uGYithkOUuonenan bzw., f£:11ls diese nicht
dem Raoult':cnen Gesetz _ehorchen, ihrexr Gleichuuuicuug&urve,
ferncr milzsen tile theor Budenz:zhl, der Betriebainhzlt und-a’.e
Ruckfluﬁverh&ltnis bes:s nt soine -

\ - . . . .
vmaekehrt ¥Xenp notlirlich <uch vur;usberechnct wesyden, -.elche
Eolonne und welche Be,rieb@beuingun ev f¢r oine geolnschie Trean-

aufgz.be, zu ".hlun sind.

Pux z1c iehteillge Geﬂische idealer Stuffpocre erdibt sich Z. 8o
angen,“ert 'die [ incestzanl tneoreti cher Bodeni_ 1e f£ir eine
gute~T;ennung2- erfo¢nerl*ch ist, wie Po] t, (

! ”~

- Sie&epanktdifﬁérenz (OQi theoratlsche Bodenzzhl
LB, 8 | 55;: =
5,0 | o | L300 -
7 4] ; '_*';' R —20 o

An I A'xd vgfschfédencr Abnildu.a,_en k zu.;ct" ner :.influB der thecr.- 3
.Bojenzn ;Qes d¢tr1ebsinhults unac ves hﬁ;kfluﬁverhaltnlﬂves auf'
den Verlguf won Yes *1llatlunskurven und inabesandere zuf cile .

G Be -dex_ anischenfrax+ionen ver: eut}.:mhtck zeferent hd‘f+g_dé8.
ea in Zikunft vermi~ceﬂ sird, Gab Kolon.en Tir Aué&¢be4 ulnbe—‘

sctzt werien, zu uefen Ld‘ur sie auf Jrund ih.er hennzahlen -

A

_ unzurexcnené sein nissen. L

Ipie Precnung wird. in- ai»sem Falle als 5ut bezeichuet,3“enn‘die
ugiochenfraktion (anktion fur den’ :olenEr‘ch—Bcreich 0,05 =
0,95} nur 5«4 betr;gt, tez . uf den uinuatz von Deatilla-~

'a;onssut.

'¥24f
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Rafurat 13
Dr. Laves: "Ubor die Trunnschirfe verschiedener Kolonnentypen®

Die Trennschlirfe vorschiedener Eolonnantypen wurde an dem System
Methanol-Athanol studiert. Dabei ist besonders deutlich geworden,
da8 fUr dic analytische Verwertbarkeit der Kolonne nicht nur ihre
Bodenzahl, sondern auch ihr Betriebsinhalt von wesentlicher Be-
deutung ist.

Je kleincr das Verhidéltnis von Betriebsinhalt zur theoretischen
Scdenzahl, d.i. die pro theoretischen Boden bendtigten ccm Pro-
dnkt ), um so besser ist die Kolonne analytisch verwertbar. Pur
prédparative Zwecke ist auch noch die Lgistung der Kolonne zu be-
riicksichtigen, wobel zwangsliufig mit steigender Leistung der :
Betriebsinhalt steigt. ‘ , : :
Die auf Seite 25 stehende Tabelle bringf eine Ubersicht Uber die
V°rschiedenen untersuch ten Kolonnen-Typen. 'Es geht daraus hervor,
daB fﬁr analytieche Zwecke nur die Spiralkolonnen in Frage kom-
_mens: die Silberdrahtspiral—Kolonne und Jantzen-Kolonne.‘

Wenn gen&gend Produkt vorhanden 1st und eine grBBere Trennwir-
kung varlangt wird, hat sich die QuarzglockenhodenpKolonne‘nach
'Bruun mit '28 theoretischen Btden bestens bewahrt. Siblkann gleidr
zzitig fur praparative Zwecke benutzt werden,‘da sie 500 ccm
filicklauf in der Stunde gibt. ' :

. b
- |
|

' etriebésioher un& einfaeh; doch vorwiegend aur fur'braparati#ev
“aecke geeignet, sind di“REschig—FdllkBrperedulen.-~ ' ' :

Von groBar Leistﬁngsfahigkeit 1st die Sigwart-biebboden~Kolonne
deoéﬁ ist ihr Betriubainhalt auch reichlich groB.-

| N {
L
. -1
{
| .

*)(-Betriebainhalt eines theoretischen
' Bodens = Bodenbetriebainhalt) :
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Dis Koloan:n b:sitz:n doppclte Isolil rachioht, mit -ingoucolnsee-
ner, autou.tioch g:r: :1t.r Helzung. i+ wutomati.che n..olung dur
B:h:izung des Jceutillutionskolb.na wird unt.or Ausnutzunzs dos 3hiaae-
aruckea g;ut:ucrt, der auf dicse . :iue 8%:ts aut in:s p.oLti-uwten

Joll-srt :nwlten sird.

J¢im Arbeiten dm Vakuum wird acr o :wlnoschte Deltillotiorns ruek von

-

50 mm Hg unt:r Voroendung cines :ziznostaten konstunt cohilten.

Die Trenpnwirkung wurde .:i -in:m Jstaudruck von S mz lig &oloahenw
gigendruck (Xirschbaum) ausg=fihrt. Dic.. Versucae vuarcen =it Jop-
tan~Toiuol-Gemrisch ausgefihrt. Di: Zricbnisse sind abhun.ig von den
.D;still&tionsbedingang:n (Geg=nirueck, ['dllkorperform usy. ). Die
Auswertuns :rfolgt mit Refraktions-Dicht:kurve. Dsr :influf ver-
_andﬂrten Kolornenstaudrackes #ird studiazrt, :bznso dear ngahmenhmng
.zwlscnsn 1runnwirkung, Ko;onnunhohe und »ulcbmeus r Qers i @wllnb

. e S,

. 4 ' l
i .ferat 15 ' ) : ! o - .
prssternz "Feinfraktioni~ aufsatz mit isothermep;Stsffaggtaaégp”

Als T'exnapca¢at wird der isother grbeit§pde uvﬁqs“n Aufsatz wa-
‘schrishen mit :endel (Glas odhr wctalll. - -"Q

Iz Gogensatz zar auiabatluch aroeit*nuen KQWOnnv.hat dar iactharmeﬁ

Aufsatz in seinzm unteren Teil versrdB:irten ﬁickldufe.(ﬂegu ierury,
dar tillatlcnsmTamp»ratur du*ch Laafluvsibknlt ‘bei Vezuchu densn
Lp 21

prucken. la VYariante wird dexr Rotor—&afaatz be°¢4rieben m,u n
~texr Pren cyharfe, dl;.mit dﬁr Tours nza.h1 ste igt - -

Der'norméi AqudtZ hAt max1ma1 6 - 7 Boder ; S
2 normﬁle sufsitze hinttrelnander w"gauﬂn 11 Boivn

{;fw
| } bed oz
ner»notor-Aufsatz 5.0 B/kin, 12 - 13 z6den: fﬁ;_7§»§' 4
B B ] lSOO " » <20 ~ Bode R g

'Qer Vafzug dcxr Dephlegmicrung. ¢vfanb°r dar ~.d::.ab;ﬁ::.’..:cl:tem:z Rekt%-:h
f;ziarung ist nach Ansicat von Dr,~otern in dieSJm oehon eran:Falli

Atjﬁ 1su_dann vorzuzichen, wenn wanig vine beson -: ohe - _
w1rkung.“¥5§é§2§kﬁin=~sc nnlla Ausfahrung d ar Ana;;sen ge*er&g?u

Lo U2 AL RN

wird. o ' ‘ "bﬁ;,i.ff;
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Toil IIT.

Hiernach sohritt man nun dagu, eine Auswahl und Einteilung der
wichtigaten Kolonnentypen vorsunehmen. Es wurde ein Aussphus be-
stimmt, der Me Aufgabe hat, die bereits besprochenen und auch
neueh Vorschliige su priifen sowie die Glasfirmen bei der Wahl und
Herstellung 2zu beraten. Diese.Berren sind

- Prof. Joat
Dr. Koch
-Dr. Hilberath
Dr. Sigwart.

Die Biederschrift der Tagung aoll von Dr. Wetzel ausgefiihrt
werden. Der Tagungsbericht soll einer allseitigen Priifung und
Durcharbeitung unterzogen werden. Das so gewonnene Ergebnis soll
von den Herren Prof. Jost, Dir. Dr. Groll, Dr. Koch in einer
Zeitschrift verﬁffentlicht werden.

Am 11, Mai 1942‘w_urd_e unter Leitung von Herrn Dir. Dr. Groll -
eine SchluBbésprechung abgehalten, die folgende Kolonnentypen
und Einzelhs iten ilber ihre apparative Anordnung und Eerstellu.ng
:fest::l.eg'l:ec T

,Die auegwahlten Typen erscheinen den Teilnehmern der 'J.‘agu.ng gls
die zur Zeit geeignetaten. Die vertretenen Glasfirmen werden sich
vornehmlich der Herstellung dieser Typen. annehmen. Bei neuen 2
Modellen soll der Ausscihu8 jeweils entscheiden, ob aie einen '
:Fortschritt gegendber den Stamlard—-Kolonnen darstelleno '

~29-
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Sohlubbesprochung sur Sachbcurbcitom Uber Kolgmm

rur ana.lyuaoho Zweoke kmou dio mym (Boratonort
Hallesohe LaborgerBte G.m.D.H,) gur Trenmung von Gasgomiachen
und die W (Berateller: Gohott) in Prage. Die
Podbielniek-Appexaiur ooll’ naoh &em neuer Vorscklsag nld e:umr
gpiralse unten. und einer ‘gera&ea Kepillaxre gabm’t worden) aleo
nach den Angaben von Dir, DZ. Groll mid folgendan Lnderwngent
Die Entspannung wird nicht dureh m.mhbiegem des I:apillaren Roh-
ros, sondern Gusel eins aplrale aus. ‘swod Tindungen am unteren.
Ende dssselbon erreichi. Es sind 2wl Gegvorlagen von Je 5 1

 vorsusebans ‘umschaltbar, und oine Stoah»?umpa Dum wzbleareu &e:'
‘ Gasrvemagam Dle mamyerawxmesamgan ant dez zze:!.ame s,nn.erhsﬂ.h

des Gassbganges warden mis einem mﬁgmehm kiledn ﬁemess@nm Wi-

. darata.n&a‘hhemam%e&* e‘-*fozgaa, aae: m.ﬁ; eslam Bmﬂmhsehmiher
;_vex'bm&aea worden m. ' , LU
) P pr&smtive s'«w

- -,fnae:h. Koeh wnd mlbera%h*
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_Thermomdter und Tauchsleder
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(Berstellers Greinex und Prisdridhs). FUF dsn Fall, dass eine Sted-
man-Paokung sus Olasfiltermasse genowrieh wird, is$ der Durchmesser
%2 mm XPG (B.B. fir Vakuumfraktionierungea)s o -
Bin Aufeats fir Zweiphasengemisohe wird in Anlehnung an den Vor-
schlag noch auggearbeitet werden. ’ o
ob die Bruun'sohe Glookenkolonne oder eine Siebbodenkolonns mit
perforierten Glasplatten (Dir.Dr.Groll) angewandt worden soll, wird
von der Firma Greiner und Friedriohs in Zusammenarbeit mit Hexrrn
Dr. Sigwaxrt noch gekldxrt werden. Auch diese Kolonne soll mit einem
Hochvakuummantel versehen werden, S
o gémtliche Kolben, mit Ausnshme derjenigen flr die Mikro-
Kolohrie werden mit 3 Hilsen versehen. PUr die Nebemhdlce werden
*) vorgesehen. T R
Pir die Verarbeitung grosser Produkbmengen und die lmbormissige Aus-
arbeitung von Betriebadestillationen wird die Leverrzusensr Bodenko-
lonne weitergebaut (Hersteller: Sghott)e - '

,§5‘
? wendung eines Xolbens mit Zepfen am tiefsten Punkt des Kolbeas it
- ibergeschonens ‘Heizelemenﬁ.vwrgesgheﬂ¢zgs:iatt&ann;nar*lﬁﬁeiﬁaap,

Amotelle der Dehelzung mit Touchsisder. wurde nachéraziich die Ver=

‘hals cken: nbdg. -





