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o 050469
,Abhandlung,III 'A.

vBetfifft:'Selbs%tétigé Regélung'an Deétillierkoloﬁnen;_

In dér:Abhandlung\I (vom 10.8.43) sind die hohen’Anforderungen
erértert, die an die Temperaturfuhlgr von. Reglern fiir die Blasen-
destillntion eines Gemisches von Heptan und Toluol gestellt wer-~
den und die ein -Ansprechen derselben bei Temperaturénderungen
von 0,03°% verlangen:. Nun gibt es zwar MeBinstrumente, die elek-
trische, durch solche Temperaturanderungen hervorgerufene Span-
lungsénderungen anzeigen und auch Spannungs- und Leistungsver-
starker, die so geringe Impulse bis zu der fir den antrieb mecha-
Aischer-Regler erforderlichen Gré&ge verstérken, es bleibt aber
die Schwierigkeit, im Betriebe Stérungen und &uBere Einfliisse
fernzuhnlten, die leicht zu viel groBeren fusschligen fiithren
konnen. . ) )

AuBer der bekennten Sicherung der Instrumente gegen induktive
Beeinflussung durch Erdfelder, vagabundierende Stréme, Tempera-
turénderungen U.s.w., kommen hier vor =llem zZwei MaBnakmen ‘in
Betracht: =~ : . . :

eénungsstand, dadurch daB man einen kleinen

Teilstrom_des Kopfproduktes kontinuierilich nach dort leitet
und wieder auf Siedetemperatur erhitzt. Dabei kann men durch
die Wahl einer geeigneten Entnahmestelle, durch feine Kapillar-
- roh¥e und durch die Ausnutzung des‘normalerweise zur Verfiigung
Stehenden Druckgefilles die Heranfﬁhrung»der Flissigkeit so )
beschleunigen,vdaﬁ keine nachteilige Zeitvgrschiebung zwischen
Probeabnahme und Reglereinsatz eintritt. Ddbei kann es zweck-
m&éBig sein, den Zweigstrom unmittelbar vor dem MeBapparat

- nochmals zu teilen ung gleichzeitig demit fir einen geringen,
gleichmiBigen Vordruck fir die Feineinstellung Zu scrgen. -

2) Es empfiehlt sich, von einer Absolutmessung abzuseken und’ stat’

- dessen’ eine Vergleichsmsssung Zu machen.. (Dafir eignen sich

I sowohl Thermoelemente wie Widerstandsthermometer.) Als Ver-
gleichsflﬁssigkeit kommt dabei’ in erster Linie das eigene,
_bereits auf Reinheit gepriifte Produkt aus einen vorhergehen-
den Betriebsabschnitt in Frage. . : .

~Abh. 6 zeigt an einem Beispiel, wie eine solche Prézisionsmessung
"mit einer einfachen, im eigenen Betrieb-herstellbaren Lpparatur

durchgefiihrt werden kann. Eine Beschreibung-dﬁrfte'sich eriibrigen
hingewiesen Sei 'nur darauf, daB bei der Vergleichsmessung mit
zwel gegeneinander-geschalteten Thermoelementen die Nullpunkt—
und DruckkompenSation‘fortféllt.

-
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es zweckmiiBig sein, fir die Regelung garnicht mit den schwachen
thermischen Impulsen zu arbeiten, sondern endere Bigenschaften
der zu vergleichenden Fliissigkeiten fuszunutzen, wie z.R. das
3pez. Gewicht (abgeiinderte. Mohr'sche Waage), das Brechungsvermi-
¢en  (Refraktometer) oder die Lichtfortleitungsgeschwindigkeit
(Interferometer). fuch mit derartigen Impulsen lassen sioh
technische Regler Stevern. Ferner gebgn“solche, fiir den Tnurch= .
fluBbvetrieb eingerichtete Messurigen eine vbrzigliche ZXontrclle
{ir den thermisch. gesteuerten Regler -und sollten bei keiner - »=
‘nlage fehlen, . " - : : o

£ez. Kelting
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Die zweite Kleinkolonne 1l#Bt sich durch einen normalen’ Kopf-
temperaturregler steuern, der suf die Siedetemperatur des

reinen, leichten Schliisselproduktes eingestellt. wird und den
Destillatablauf steuert. pn seine Stelle kann aber die ein- -

-fachere und §enauere Regeluhg treten, die ir der Abhandlung: I

(vom 10.8.43 beschrieben ist und auf Différenzméssung beruht..
Einé'auf'diese'Weisé‘gesteuefte Einriéhﬁung zZur Erzielﬁpgrséhqr-A
fer Schnitte an Jeder -beliebigen Stelle. eines Vielstoffgemisches. .
zeigt Abb. 7. ‘ o i :

Das Verfahren kommt besonders da in Frage, wo das Rohprodukt

(wie beim Erdsl) sus zahlreichen Verbindungen- besteht, deren
Siedepunkte nahe beieinander liegen. i '

gez., Kelting
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Abhandlung Vv

e

'Betrifff: Sélbsffétige‘Regelnng von Destillierkolbnﬁen;.

Die in ‘der Abhandlung Ivﬂbesghriebene Methode zur destillativen

- Trennung von Fliissigkeitsgemischen besitzt den Nachteil, daB sie

ebenso wie die Blasendestillatiop'pei’scharfen Schnitten auf
einen sehr empfindlichen Kopftemperaturregler angewiesen igt.

Dieser Nachteil ist bei einer sznderen (erst spiter von mir'ent—‘
wickelten). srbeitsweise vermieden, die nachstehend an einem

. praktischen fusflihrungsbeispiel und der Abb, 8 erliutert ist.

Ein synthetisches Benzin soll zwischen der Cg- und C7-Fraktion
Scharf geschnitten werden. Ein fir diese*Trennung konstruierter,
normaler, stetig arbeitender.Destillierapparat wird zuniéichst

in bekannter Weise grob eingestellt. Sodann wird dem unteren
Teil der Abtriebsidule ein kleiner Déampfestrom entnommen und der

"Mitte einer kleinen Hilfskolonne zugefiihrt. Diese ist mit einem

im oberen-Teil der S&ule anreichern. Das der Hauptkolonne ent-
nommene Gemisch enthdlt etwa 4 % Cg. Wird der Hilfskolonne kein
Kopfpredukt entzcgen (HﬁcklaufverhéltniSco), 80 reichert sichn das
Ce hier auf etwa 100 % an. Stellt man aber die Destillestentnahme
SC ein, dsB etwa 8 %. des Zulaufes deuernd abgezo§en wird, sc
bildet sich ein Kopfpreodukt, das 50 ¢ Ce und 50 % Cn- enthalt.

Ein nn dieser 'Stelle angeordnetes Thermoelement odet Widerstands-
thermometer steuert dann bei,eing;dggmperatur von 84°.3en Regler
der Hauptkolonne in seine Mittelstellung ein. F&Ellt nun der Ge-
halt an Cg im Entnahmestrom 2.B. auf 2 % - versucht alsc die
Hauptkolonne-nachroben durchzugehen ~s S50 dndert sich die Zussm-
mensetzung des-Hilfskolonnen—Destillates auf 25 : 75 und der
dadurch bedingte fusschlag des: Thermometers unm ‘etwe 7 bewirkt
‘eine Drosselung_des‘Destillatablaufes und die Wiederherstellung
des Gleichgewichtes in der Hauptkolonne durch den Regler. Umge-

"kehrt hat eine Zunshme des Ce~Gehaltes euf 6 % - also der Ver.

such der Hauptkolonne, nach unten durchzugehen - eine Knderung

~xin der Zusammensetzung des HilfsEﬁlonnen—Destillates auf 75 :
.25 % zur Folge und ein Arbeiten des Reglers in der umgekehrten

Richtung unter einem Impuls von wieder ca. 7° inm Thermome ter,

Di'e Hilfskolonne schaltet_also wicht nur die Schwankungen in der
Zusemmensetzung des Rohprodug%es Zus, sondern sie verstirkt auch
die'schwabhen, sich <us der Anderung des‘06—Gehaltes ergebenden

. Temperaturdifferenzen auf das 12,5_facke.

Die Hilfskclonnq Bntspricht in Grdfe und Einrichtung etwa einer
normalen Lﬁbor—Fuilkérperkolonne Tir grohe Trennungen. Bauvor-
schlége stehen gern zur Verfligung. Der Regler ist ein marktgin-
giger chftemperaturregler, dessen Temperaturfithler in den Kopf
der HilfsKolonne eingebatit wird. Auf diese Jeige lassen sich mit
verhéltnisméﬁig greben Hilfsmitteln aulerordentlich -feine Vir-
kungen erzielen. ST

]
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. Grundbedingung fiir diese Arbeitsweise ist wieder, daB das Riick-

laufverhiiltnis - rlso die Dampfmenge zum Rohproduktzulauf der
Heuptkolonne - richtig eingestellt ist. ilsdenn wird durch ein-

‘faches “instellen des Reglers auf die Zwischentemperatur der Sie-
~depunkte ‘der beiden Schliisselkomponenten (d.s. die reinen . Stoffe .

zwisthen denen:das Gemisch getrennt werden. soll) ‘ein’ eventuell

.auf’ Bruchteile eines Prozentes .genauer Schnitt selbsttiitig durch-
gefiihrt. Die -im Bétrieb liblichen Schwankungen im Dempfdruck, in

der Pumpenleistung, in dervGemischzusammensetzung u.s8.w. werden

" “von selbst kompensiert.

A13 5000, v 23,

In Abb. 9 ist noch der Zusammenhnng der Gemischzusammensetzung ¢\
in ‘der Heupt- und Hilfskclonne schematisch gezeigt., Dieser Abb.
ist\nuch”zu entnehmen; ‘dalii fiir die "Teilstromentnahme ein Boden
in Frage kommt, euf dem Schwankungen in der Zusammensetzung “der
leichtsiedenden Bestandteile sich praktisch nicht mehr auswirken,
wehrend. sndererseits die leichtsiedende Schliisselkomponente noch
moglichst stark vertreten ist, damit das Verstérkungsverhdltnis
der 'HilfsSkolonne nicht allzu grof zu werden braucht; denn diéses
beeinfluBt wieder das zeitliche insprechen-des Reglers.

gez; Kelfing
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‘Betrifft: Selbsttiétige Hegelung von Destillierkolonnen.

In dgf Abﬁahdlﬁﬁg Iusindvbereits'diefBedihgungen geéchiidert,

‘unter denen ein automatischer Regler bei der_diskontinuierlichen’
‘Blasendestillation zur Trennung eines ZweistoTfgemiIsches arbeiten

muB. Nachstehend 18t nun kurz auf die Vérhidltnisse eingegangen,
die beim "bergang zu Vielstoffgemischen entstehen.

Handelt es sich um eine Mischung von vefhéltnisméﬁig wenigen
Stoffén, die =lle in groBer Reinheit gewonnen werden sollen, so

‘ergibt sich die Betriebsweise von selbst: Man stellt den iiblicher

Kopftemperatur-Regler nacheinander auf die Siedetemperstur dieser
Stoffe ein und destilliert jede fiir sich mit langsam steigendem
Riicklaufverhsltnis ab. Das man dazu, bei den normalerweise sehr
geringen Temperaturimpulsen und dem stark wechselnden Riicklauf,
sehr empfindliche Regler  gebraucht, ist bereits gesagt worden

“(Abh. I u. III). Die suf dem Blatt 6 dargestellte Regleranord-

nung kann hierbei von Nutzen sein.

-Schwieriger wird die Regelung, wenﬁ es sich darum handelt, aus
. einem Gemisch von sebr vielen - im engen Bereich siedenden -
Stoffen einen einzelnen oder eine kleine Stoffgruppe hersuszu-

Schneiden. Hier erfordert die stufenweise Destillation der ein-
zelnen leichter siedenden Stoffe einen Zu groBen. Dampfverbrauch.
Stellt man aber (wie beim kontinuierlichen Betrieb méglich) .
den Kopfregler so ein, daB die leichter siedenden Stoffe gleich-
zeitig abgetrieben werden, so zeigt sich schon nach kurzer geit,

.daB diese Einstellung dauernd ‘geéndert werden muB. Mit dem fort-

8chreitenden Abtrieb der Blase erweist sich eine immer hohere
Kopftemperatur als notwendig, da der Gehalt an niedrig siedenden
Stoffen in der Blase ungd im Destillat immer geringer. wird. Fir

-diese Regelung versagt z.2t. noch’' jede Automatik.

Stelle. Bei genauner Analyse des eingefillten Rohproduktes lagt -
Sich deher eime Eichkurve ermitteln fiir die Riicklaufeinstellung
widhrend des ganzen Destilliervorganges. Damit ist dann ein'eini-
germafen scharfer -"Vorschnittn bei giinstigstem Dampfverbrauch
méglich.. L S

Durch einen "Nachschnitt", gesteuert durch den auf die Siede-
temperatur der 1eichtersiedenden-Schlﬁsselkomponente eingestell -~
ten Kopftemperaturregler kann d-nn die gewlnschte scharfe Tren-
nung erreicht werden. o b

Besteht die leichtersiédehde Séhlﬁsselkbmponente aber nicht Aus
einem vollkommen einheitlichen Produkt (wie das beim Erdsl oft
der Fell ist), so wird mon bei der diskontinuierlichen irbeits~

' Wwelse nie die Schnittschirfe erzielen, die beim kontinuierlichen

Betrieb mit viel einfacheren Mitteln moglich ist. .

b

. gez. Kelting-
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Abhendlung VvIT.:

‘"fgﬁzihuﬁeriieherfoder'diskonfinuiérlicher Petriebs

‘Die beim kontinuierlichen'uhd“diskcntinnierlichen Tetriev an

" eine rutomatiscehe Regelung gestellten;Aufgaben 8ind in seckg
%kleineren Ahhandlungen eingcereng bespipchen. B8 ist gezeipt
wdrden, dal bein kontinuierlic%en Betrieb diesellen mit parct-
ZEngigen MefR~ und Reglerﬁusfunrungen ohne besondere‘Sckwier —
reiten meligt werden kénnen, wiihrend der diskontinuierliche
Betrieb vial hbhere ~nferderungen Stellt, Pir die es Zun Telil
noch. keine vollbefriedigende Losungen gibt. -

Neben der automaetischen Regelung sing aber eine Reike von
anderen Gesichtspunkten fir die Klarung der oben gestellter
Hauptfrage von ausschlaggebender Bedeutung; 80 der Dampf- £
und Kﬁhlwaéserverbrnuch, der Baustoff- und Geldaufwan@ fir
die Beschaffung der Anlage, die Bedienungsiosten und die
Q&triebssicherheit. B ! -
_ Dampf Wi chst. zum Ertitzer des Rehproduktes euf Siede-
temperatui zZur Verdam~fung der abzutrennenden leichtsies
den Stcffe sebraucht ung “war fiir Leide Verfaliren gleich
i im kontinuierlicben Betrieb moglichen
ausgtausckh zwischen cu- ung abflielenden Produkz absient.

A

‘firheblich melr Dampf erfordert ab@?\ﬁbimalerweise die stird
'W;eierverdampfung des Rickluufes, Dieser ist bei beider ‘Ver-
Teiren verschieden, als p: trﬁcklaufverhéltnis aber fir Jjede
Lestillation rechnerisch zy ermitteln, Begonders einfache pa_
Zlehungen ergeben sicr fiir "die Vcllsténdige Trennung ven idealer
Lisungen. /13 geometriscren Ort flir das Mindestrﬁcklaufverhﬁlt—
nis in sbhérgigkeit von dem Gehalt des Rohprodulites &n Leiokt.
Siedenden erhily men inp logarithmischen Koordinatensystem ei
urter 459 geneigte Gerade, der i Lage nur von_ dem Verhilt
qp;LSIQdedrucke~der_beiden“iﬁ”Y}ennenden Stoffe_abhtngt. Ahh.oic
zeigt diese Geraden fr eine Reihe von Stoffpaaren:. Diese gel.
-SetzmQSigkeit €1t nichkt nur Tir 2weistcffgemische, seniéern Ye:
-entspreclender UmreChnung auck fiir 3ie Schlﬁsselkcmponenten ver
?1elgtoﬁf3emiscken. N

Den Lirdienziizen dep Abb.

P

kann men such daBAMindestrEcklauﬁ-‘
verh&ltnis veim diskontinu erlichen Rlasenbetriel entnehmen,

Zu Regitn der Destillation ist es dasselbe wie bein kortiruier-
lichen Verfehren; dau aber der. Gelhalt an Leichtsiedendem ir der
BlaSenfullung dauernd abrnimmt, so mu3 dssg Mindestrﬁcklaufver-
Giltris entsprechend Steiger. Einen ankalt fir das gich daraus
ergebende "mittlere Mindestrucklaufverhéltnis" vei verscliedene:
anfangs- und Endkonzentrationen in der Blase givt die Abb., 11
& Beigpiel der Benzol—Toiuol—Trennung. Man kann darayug ert~
nehmen, dag dasselbe mehirfack 80 hoch wie beim Stetigen Petyrieln
werden kenn (siere auch das eingetragene Beispiel).”

0
i
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Der sich &g ercebende Geenmtdampfvérbrauch wird bei der Blasen-
destilletitn von Erddlen und synthetischem Benzin durchschnitt-
lich etwa das lonvelte ven dem. des kontinuierlinhen Verfahrens

hetragen. ) S - . : ’ :

Peag stetige Verfahren bietet aber noch eine weitere Moglichkeit
~der Dampfersparnis. Dieselue ergibt 8ich dadurch, dapB man von.
einemn Vielstoffgemisch nieht, eire Fraxtior nackh der -anderen. .
abspaltet ~ wie beim‘Blasenbegpieb liblich - ‘scndern. des Rohpro-
dukt xuniichst in zwei miglichst zleiche H&lften tellt und diese -
wéiter'se'lhngé;ﬁﬁlfti.,téilt bis die einzelnen Frakticren von-
einander rsetrennt sind, Rei einer aus acht. Stoffen hestehenden
- L8sung ergivt zich Z.B. .eine Danpfersparnis von 30 %. Theoretisch
188t s8ick nush in der Blase dieser "Teilungsbetriebn durchfiithrens
in der Praxis ist aber die Durchfiihrung so schwer (siele Abhand-
- lung V), da3 discslbe nickt infrage kommt. :

Der Dampfverbrauch bestimmt gleichzeitig den H&hlwasserverhrauch,
~denn z2lle dur:h den Dumpf zugefiikirte Wirme mud duroh das KUhIZ

wesser wieder abgeleitet werden. So bringt der kontinuierliche
Betrieb auch erliebliche raparnisse an Wasser, -

ciber auch dig Besclaffunislkosten der anlage stehen in einem be-
stimmten VerkiilinTg Zun Dampfvervrausr. So kann die gesrmte Heiz-
and Kinlfl e deyr stetig arbeitenden anlege im Verhiiltnis der
Dampfersparnis kleiner bemessen. werden, als bei der Rlasende-
stillation. Des gleiche gilt fir den Gesamtquerschnitt der De-
stillierkoclonien., An die Stelle der Schweren, 'viel ¥Matérinl bean-
Spructenden Rlasen treten die viel Jeichteren Abtriebssiulen der
‘kcntinuierlichen,Desfillation. Bei der Verarbeitung von Erdslen
wird es oft nStig (mit Ricksicht auf die ersten leichtsiedenden
Prcdukte), die f#fnze Blasendestillation fiir einen hBheren Damupf-
druck zu bve en, wﬁhrend‘gan,beim"qteiig,axbeiienden»ﬂerfahren—t
Zanz-onne” oder mit Brusk nur in . r ersien “olonre suskommt.
Auch in %drigen‘ﬁehﬁlteranlage lz3sen sich beim konti-
lel Ersparnisse erzielen. - : ' :

Demzeseniller stelit die oft verblﬁAfende\Einfachheit der Blasen- .
apparatur. Ist ein Vielstoffremisch beispielsweise in acht Prak-
ticnen “ufzuteilen, so 1Rt sich dieses in einer einzigen Blase
bewerkstelligen, wihrend der kontinuLerliche.Eetrieb die Auf-

" 8telliunz von sieben Destillierséulen Ledingt; mit einer entspre-
Qhenden sZakl vorn Erhitzern, Kiihlern, Kohrleitungen u.s.w. Der
wuerscrnitt der Blasenkolonne mu? alleriings etwa das Z0-fache
Jeder Zinzels:zule betragen und die Tlage selbst nimmt gegeniiber
der stetig erbsitenden Apparatur geradezu riesenhafte dusmaBe an,
Bei grofBen Durchsatzleistungen_der anlege ist daher bald die
Crenze erreicht, bis zu der man mit einer Blase auskommt. Je mehr
Blasen nun erforderlich werden und je weniger Frakticnen abzu-
.trennen sird, desto unginstiger werden die Verhéiltnisse fiir den
disgk ntinuierlichen Befrieb. . -

"Die Bedienung einer Blasendestillation,mit dem stets wechselnden
Betrieb STellt viel héhere Anforderungen an das Personal, als der
kentinuierliche Betrieb, 'selbst wenn derselbe eine gridgere Serie
von Kolornen erfordert. Die Anforderungen beziehen sich dabei
nicht nur auf die Zahl, sondern uuch auf die Qualitdt der Leute,
die durch automatische Einrichtungen nur wenig entlastet. und .
schwer kontrolliert werderi k&nnen. Demgegenﬁber'léuft*der leicht
einsgtellbare kontinuierliche Betrieb praktisch von selbst. '
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Unter diesen Umstinden ist natiirlich ruch -die Betriebssicherheit
und die Gewihr Tir cinwandfreie Produkte beim kontinuieriichen
Betriel cine viel rrodere = fanz rnugesekben von den Scl 2rig-
keiten, Zie iér Plasenbetrieb scron rein theoretisci: der Gewin-
nung scharf gesclnittener Frodukte entgegensetzt, - ' ‘

Das ¥rgebnis weckenlonger, "umstindlicher Rechnungeén und fLer-
lerungen, die sick bis zu.konsﬁruktiyenuﬂetﬁils.ﬁuSgedehnt}'_
haben; ist daher die Bestid igurig der -auch von anderer Seite
behaupteten fiberlegenheit des kortinuierlicken .Betriebes in
Jjeder Richtun auch beziglich«Trennschﬁrfe.uudvﬂegelbarkeit.
Die Arbeit Jdirfte avber in viele Zusammenhinge Flarheit ge—
‘Lracht urd die zehlenmiiBige Feststellung der erzielbsiren Vors
telle erleichtert heben. Lariber hinaus diirften.die. Vorscéhnlige
bezliglich der Regelung (wenn dieselber =uch fiir manchen Spezia-
-listen wenig Neues bringen) fiir die z.Z2t. zu lssenden sufgabven:
niitzliche Hinweise entluzlten... ) ’

gez., Kelting
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