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Aufbau und Durchrechnung einer Fullkd:per-

Feinschnittkolonne fiir Laboratorien,

Dr. phil, Heinrieh Tramm

Haupt-Laboratorium Ruhrchémie A.G.,Oberhausen-Holten.

Mit dem Aufkommen der synthétischen Herstellung von
Kohlen;asserstoffen, sei es durch die Ruhrchemie~Fischer-
Tropach-Synthese, sel es durch die Hochdruckhydrierung, wurde
das exgkte Studium der Reaktionen einzelner Kohlenwasseretoff-
komponenten in den letgten Jehren in Deutschland sehr atark
in den Vordergrund des Interesses gertickt. Man kenn ohne tber-
treibung sagen, daB das wichtigste Forschungshilfsmittel in
dieser Abteilung der Chemie die Destillationeapparatur ist.

Die Amerikaner, die seit Jahren it §lproblemen zu tun haben,
haben sich schon lange bemiiht, hervorragend wirksame Destil-
lationskolonnen fiir Laboratoriumsuntersuchungen zZu schaffen.
Die Bruun’sche Kolonne und die Podbielniak-Apparatur seien
hier als bekannte Beispiele genannt Die Podbielniak-Appara-
tur ist fiir anaglytische Zwecke bei ‘niedrig siedenden Kohlen-
wagserstoffen in ihren verschiedenen Abwandlungen fraglos
hervorragend geeignet. Sie versagt fir préparstive Zwecke,

da im allgemeinen die gewinnbaren Mengen klein sind und nur

fir analytische Untersuchungen ausreichen. Die Bruun’sche Ko~

lonne ist dagegen fiir préparative Zwecke geelignet, Sie hat
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den Nachteil, bruchempfindlich zu sein, so daB nur gut ein-
gearbeitete Kréfte erfolgreich mit ihr arbeiten konnen.
AuBerddm gelingt es nur schwer, die Kolonne ganz adiabatisch
zu betreiben.

Auf die Notwendigkeit und Schwierigkeit, bei Labo-
retoriumskolonﬁen eine vollstdndige Wdérmeisolation zu errei-
chen, hat besonders Jantzen in seiner Nomographie "Das frak-
tionierte Destillieren und das frzktionierte Arbeiten als
Methoden zur Trennung von Stoffgemischen" verwiesen, Die Kot-
wendigkeit ergibt' sich bekanntlich aus der folgenden Ublfle-
gung: Piir die Trennschiérfe der Kolonnen ist bei Bbdenkolon-
nen die Anzahl Waschbbden, bei Fiillkbrperkolonnen die Wasch-
hthe der Pillsiule maBgebend. Bei einem bestimmten Riicklauf
kann die Kolonne bei maximaler Wirksamkeit nur eine bestimmte
Dempfbeaufschlagung vertregen. Strszhlt die Kolonne Wirme ab,
8o kondensieren sich diese Diémpfe zu friith, der Riicklauf setzt
beispielsweise schon auf der halben Hthe der Kolonne ein; de-
durch wird der obere Teil der Kolonne nicht richtig susge-
nutzt. Wirde man die Kolonne von auBen heizen und hitte die
Heizung auch nur etwss hohere Temperatur als die Kolomne, 80
wilrde Warme in die Kolonne einwandern und den vom Kondensator
kommenden Riicklauf wieder in Dampf verwandeln, d.h;, der un-
tere Teil der Kolonne wédre unwirksam geworden. Einwandfrei
arbeitet die Kolonne nur, wenn sie auf ihrer ganzen Lénge
adiabatisch ist. Bei gut isolierten technischen Kolonnen mit
groBen Durchmessern und geringer Oberfléiche ist die Abkiihlung
praktisch zu vernachléssigen, wenn sie auch bei hohén Kolon-

nen, die im Freien stéhen und scharfem wiltterungswechsel aus-
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gesetzt sind, schon fithlbar wird. Bei Laboratoriumskolonnen

aber mit kleinen Durchmessern und grofer Oberfléche ergeben

sich, sowie men groBere KolonnenhShen anwendet, sehr erheb-

liche Schwierigkeiten.

Aus den vielen Kohlenwasserstoffproblemen, die in

unseren Entwicklungslsboratorien berrbeitet werden, ergab

sich immer mehr und mehr die Forderung, eine Folonne zu ent-

wickeln, die folgende Eigenschaften aufwies:

1.)

3.)

4.)

5.)

Die Kolonne sollte eine Trennschérfe haben, die etwa

20 bis 40 praktische Btden einer technischen Kolonne
entsprach.

Die Destillntleistung sollte pro Stunde gwischen 30 und
200 ccm liegen. Mit derartigen Destillatleistungen sind
pro Tag in der ¢roBenordnung von 1 bis 5 1 Reinprodukt

zu erzielen.

Die Einsatzmenge in die Blase sollte in der GroBenord-
nung von etwa 1 bis 20 1 liegen.

Die Kolonne sollte einfach im Aufveu sein, demit nicht
durch ungeschickte Handhabung ein Bruch éntsteht, der
infolge der Kompliziertheit des Aufbaues schwer repara-
bel ist.

Die Kolonne sollte mbglichst vollautomatisch sein, da-
mit auch ungelernte Arbeitskréfte ohne weiteres und un-
ter optimalen Bedingungen ﬁit der Apparatur arbeiten kin-
nen und dementsprechend eine'groBe Anzahl von Apparaturen
aufgestellt werden kann, die alle zuverlissige und {iber-
einstimmende Werte geben.
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Die im nachfolgenden beschriebeng Apparatur er-
filit nach unseren Erfahrungen diese Anforderungen. wip ha-
ben 3 Typen-entwickelt, und 2zwar
1.) eine mittlers Laboratoriumstype mit 3 1 Glaskolben und

1 m wirksamer Kolonnenhshe, Destillatleistung 30 bis
60 cem/Std. bei 50 bis 100-fachem Ricklauf,

2.) eine Kolonne mit 20 1 - Blase und wirksamer Kolonnenhshe
von 1 bzw, 2 p, Die Xolonne igt verlingerbar, Die Appa-
ratur .ist aus Eisen, hat aber dieselbe Trennschirfe wie
die Glasapparatur, falls 1 p Kolonne'verwendet wird., Bei
2 m Kolonne ist die Trennschirfe wesentlich verbessert.
Die Abnahme ap Reinprodukt betrigt 80 big 200 cem/Staq.

3.) eine kleinere Apparatur mit 30 cnm Kolonnenhshe ung
045 1 - Rolben.

Die Apparatur und die gewonnenen MeBresultate goj-
len jetzt niher geschildert werden. Wir haben uns 8rundsitg-
lich wegen der Einfackheit des Aufbaues gzy einer Flillkorper-

stule éntschlossen. Der gesemte Aufbau der Apparatur ist in

der Abbildung 1 dargestellt. Wie map 8ieht, besteht die

RlickfluBkiihler fijr Totalkondensatiop eingefiihrt, pie Sdule

18t gefiillt mit 2 mm Prymringen, Bej Vakuumhetrieb, guf den
wir spiter noch Zu sprechen kommen, wirq eine Filllung mit

3 mm Prymringen vorgenommen. Unterhalp des Kondensators jgt
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Isoletionsechicht immer &enau dje Temp

innern hétte; dann gt tatséchlich der Idealzustand des Wap-
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meilberganges o erreicht. Wir habepn diese Forderung durch
eine einfache automatische Regelung der Heizung praktisch .
Zu erfillen vermocht. Im Kolonheninnern befindet sich ein
8chmales Glasrohr, das unten geschlossen ist und das durch
eine Durchschmelzung oberhalb der Isoletion aus der Kolonne
ausgefiihrt wird. pag Glasrohr igt verbunden mit einenm Schen~
kel eines Queoksilbermanometers. Innerhalb der Isolation,
diéht an der ZWischenheizug, befindet sich ein zweites eben-
80lches Glasrohr, das nit dem zweiten Schenkel desg Quecksil-
bermanometers verbunden wird. Die beiden Glasrohre wirken
als Luftthermometer, In dem Quecksilbermanometér 8ind Kontakte

angebracht. Die Hohe des Quecksilbers ist durch ein nittleres

ein Relais eingeschaltet, das den Heizstromkreis der Zwischen-
heizgung an Spannung legt., Wird die 2wischenheizungstemperatur
hoher als die Kolonneﬂtemperatur, 80 schaltet sich dadurch,

da8 die Quecksilbersdule wieder Kontakt gibt, die Heizung auto-

matisch aus, Steigt die Kolonnentemperatyy wdhrend der Destil-

81cherheit'gegeben; wirklich die ganze Kolonnenhthe fiir die
Rektifikation auszunutzen, Bei hdheren Xolonnen kann die Hei-

Zung in der Hohe unterteilt werden.
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Wir kommen nunmehr zu dep Messungen i{iber die Trenn-
Schiirfe der Kolonne. Eine grundlegend wichtige Arbeit iiber
die Rektifizierwirkung von Fullkdrpersdulen ist im VDI-Beiheft \

Verfahrenstechnik 1941 Fr. 3 von Kirschbaum erschienen. Um

die Kolonne auf ihre Wirksamkeit Zu untersuchen, waer es zuerst
notig, die Gesamtrucklaufmenge Zu messen. Wir entwickelten
hierfiir eine eigene Apparatur, die spdter in einer Gebrauchs-
musteranmeldung der Firma Henkel, Disseldor?, unabhéngig von'
uns versffentlicht wurde. Zwischen Kolonne und Kolben wurde
ein Hberlaufgefﬁﬁ eingeschaltet. Der gesamte Riicklauf aus der
Kolonne lief in das Uberlaufgerss hinein, das, &hnlich wie
eine Soxleth-Apparatur, mit einem Heber versehen war und Je-
weils nach Erreichung eines bestimmten Niveaus abheberte. Man
brauchte dann nur die Anzahl der Fiillungen pro Minute Zu mes-
sen und konnte auf diese Weise die gesamte Kolonnenbeaufschla-
gung exakt erfassen, Nach Angaben von Kirschbaum in seinem
Buche "Destillier- und Rektifiziertechnikn arbeitet eine Fiill-
kdrpersiule immer dann optimal, wenn der Gegendruck in der
Kolonne pro Meter Kolonnenhshe bei etﬁa 50 bis 70 mm Wasser-
séule liegt, Dieser Wert ist nach Kirschbaum unabhiingig vom
siedenden Kohlenwasseretoff, vom Durchmesser der FﬁllkSrper
und von der Siedetemperatur. Es ist natiirlich klar, daB bei
Anderung des Ricklaufverhéltnisses bzw, Anderung des sieden
den Kohlenwasserstoffs bzw. Anderung der Ringdurchmesser gy
dem gleichen Wideretand gang verschieden aufsteigende Dampf-
lengen gehbren. Die optimale Trennschéirfe wird aber ‘immer bei
dem genannten Widerstand erreicht, Un diese von Eirschbaum

gefundene GesetzmiBigkeit fiir unsere Kolonne auszunutzen,
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wurde folgende zweite automatische Vorrichtung an der Kolonne

angebracht: AuBer dem Luftthermometer wurde ein zweites, die-
ses Mal nicht unten geschlossenes, sondern unten offenes Rohr
durch die Kolonnenmitte gis an den oberen Rand des Kochkol-
bens geleitet. Technisch wurde €8 80 ausgefiibhrt, daB das offe-
ne Rohr im Innern des Luftthermometers verlief, well so die
geringste Stdrung der Fullxorperschlcrt erreicht wurde, Dieses
Rohr ubertragt den Druck im Kochkolben auf ein Quecksilberma-
nometer, das auf der anderen Seite offen ist und das, da die
Kolonne ja zur Atmosphire e;tlﬁftet ist, den Differenzdruck
zwischen dem Kochkolben und dem Kolonn;nkopf anzeigt. Das
Quecksilbermanometer trigt gleichfalls;2 Kbntakte; die auf ein
Relais arbeiten und die Heizung des Alﬁminiumtrichters steu-
ern. Durch Verschiebung des Quecksilbeéniveaua kann man die
Heizung auf verschiedene Differenzdrucﬁe einstellen. In der
Abbildung 2 ist e#ne Kurve gegeben, die die Liter gesamter
Destillatleistung in Abhéngigkeit vom éuecksilberdruck zeigt.
Bei dem von Kirschbaunm empfohlenen Druék von 5 mm Quecksilber
= 65 mm Wassersiéule ergibt sich fiir dié Kolonne, die 30 mm
Durchmesser hst und mit 2 mm Prymringenxgefullt ist, bei sie~
dendgm Heptan eine Destillatleistung voa ca. 3 1/5td. Nimmt
men 30 cem Reinprodukt ab, so ergibt sich damit ein Rﬁcklauf-A
verhdltnis von 1:100. In der Abbildung 3 8ind die von Kirsch-
baum an 8, 25, 35 mn Raschigringen gemessenen Kurven gestri-
chelt eingetragen und daneben die von uns an 2 mm Rihgen ge~
messene Kurve. Als Ordinate ist der Druckverlust der 1 p - Ko;

lonne in Millimeter Wessersdule aufgeschrieben, als Abszisgse

.
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die Dampfgeschwindigkeit in cm/sec. Man sieht, daB die Kurve
sich gut in die von Kirschbaum gefundene Kurvenschar einfiigt.
Der von Kirschbaum empfohlene Druckverlust von 65 mm %.8§.
liegt bei einer Dimpfegeschwindigkeit von ca. 26 cm/sec. Es
war nun festzustellen, welche Trennschirfe die Kolonne bei
dieser Démpfegeschwindigkeit hat und ob die von Kirschbaum

an sehr viel gréBeren Ringabmessungen angestellten Beobachtun-
gen auch flir unsere Kolonne zutreffend waren. Als Testgemisch
wurde eine Mischung von Heptan und Toluol gewdhlt. Beide Sub-
stanzen waren von auBerordentlicher Reinheit. Sie siedeten

innerhrlb von 0,1°C, ihre Duten waren die Polgenden:

Heptan d20 = 0,6837
nd20 = 11,3878 :
Toluol d20 = 0,8666

ndyy = 1,4969
Ds in der Literatur an einigen Stellen erwéhné ist, daB zwi-
schen derartigen Kérpern Minimumgemische auft%eten, haben wir
die Refrasktions- und Dichtekurve von Heptan—Téluol-Mischungen,
stelgend von 0 bis 100 % der einen Komponentegin der anderen,
noch einmal genau aufgenommen und festgestell%, daB sie voll-
kommen mit der errechneten Kurve ubereinstimmf, d.h., irgend-
welche Volumenkontraktionen treten nicht auf. Damit ist auch
die Wahrscheinlichkeit, da8 Minimumgemische ahftreten, gleich

Null. W;r haben weiterhin die Fliissigkeitsdampfgleichgewichts-

e

kurve experimentell neu aufgenommen. Diese von uns aufgenomme-~

ne Eurve ist fiir die Messung der Trennschiérfe der Kolonne ver-

wendet worden (siehe Kurve 4). Die Messung geéchah sc, dagB
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bel geschlossenenm Abnahmehahn, d.h. bei totélem Riicklauf,
etwa 1 Std. lang destilliert wurde, sodann wurden kleine Pro-
ben entnommen, und Refrektion und Dichte diéser Kopfprodukte
Jeweils festgestellt. Nach der bekannten Konetruktion von
Thiel Mc. Cebe wurde dann die theoretische Bodenzahl errech-
net. Wie man sieht, gelang es, bei einem Einsatzprodukt von
50 Mol.% Heptan zu 50 Mol.% Toluol ein Endprodukt zu bekom-
men, das 97,5 % Heptan enthielt. Hieraus ergibt sich d1e wirk-
same BUdenzahl mit 14 theoretischen Bbden. Da man den Koch-
kolben selbst als Boden abrechnen muB, so ergibt sich die Bo-
denzahl der eigentlichen Kolonne mit 13 theuretischen Bbden
oder ca. 20 praktischen Bdden. Rurve 4a gibt eine praktisch
aufgenommene Trennkurve eines 50:50 Gemischgs von Heptan -
Toluol bei einem Rilcklaufverhdltnis von 1: 100 wieder. Wir ha-
ben neben der Kurve Jeweils den Heptangehalﬁ der einzelnen
Fraktionen aufgeschrieben. Men sieht, dag die Kolonne éin
97,5 %iges Heptaun whhrend einer langen Destiﬁlationsstrecke
macht. Allméhlich steigt dann die Toluolverunreinigung in
Heptan ein wenig an, um d=nn innerhalb von wenigen Prozenten
Destillrt ~uf sehr hohe Werte heraufzusteigeﬂ. Innerhaldb von
etwa 8 - 10 % Destill: t, das als unreines Heptan - Toluol -
Gemisch anfallt verschwindet das Heptan vollatandig und ein
100 %iges Toluol kann al Kopf der Kolonne abgenommen werden.
Da Heptan und Toluol nur 1q C auseinander aieden, sieht man
die gute Wirksamkeit, die eine solche Kolonne mit 14 theore-
tischen Bdden hat. Diese Messungen waren gemacht worden bei
5 mm Hg. Druckverlust in der Kolonne. Kurve;S gibt an, wie

-1 -
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die theoretische Bodenzahl sich mit Veréinderung des Druck-
verlustes indert, d.h,, wie der Wirkungsgrad der Kolonne va-
riiert Men sieht, daB das Maximum tatsdchlich bei 5 - 6 mm
liegt. Zu kleineren Drucken hin erfolgt ein verhélinismiBig
schnellerer Abfall, zu groBeren Differenzdrucken hin ein
langsamer Abfall, der dann aber plétzlich, von uns allerdings
nicht gemessen, zu einen sehr scharfen Abfall fiihrt in dem

Augenblick, in dem die Kolonne anfiéingt, zu tragen. Macht man

8ich die Verhdltnigse noch einmal an der Abbildung 3 klar, so

zelgt sich, daB der flache Abfall bei stark steigenden Druck-
verlusten bedeutet, da8 die Démpfegeschwindigkeit in diesem
Geblet wegen des sehr steilen Verlaufes des Druckverlustes
mit der Dﬁmpfegeschwindigkeit nur sehr schwach ansteigt. Die
Bddenzahl variiert von 3,5 bis 10,5, d. h., die Wirksamkeit
der Kolonne um fast 30 %. Man sieht also, wie wichtig die
gute Einregelung der Heizung ist. Die Heizung mu8 nieht nur
konstent sein, sondern sie muB auch den fiir die PillkSrper-
kolonne optimalen Wert erreichen, der am besten und einfach-
sten durch den Druckverlust festgelegt wird. Zur Erglinzung
bringen wir noch in einer Abbildung 6 in einer FKurve den
Zusammenhang zwischen der Anzahl der theoretischen Biden pro
Meter Kolonnenhshe ung Durchmesser der PFiilllringe. Man sieht,
da8 mit fallendem Durctmesser die Anzahl der theoretischen
Boden pro 1f4. Meter, jeweils gemessen bei optimder Beauf-
schlagung der Kolonne, ansteigt. Die 3 unteren MeBpunkte ent-
standen den Arbeiten von Kirschbaum, der obere MeBpunkt ist

unseren Arbeiten entnommen. Man sieht, daB sich die Punkte

- 12 -
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sehr gut in einer Kurve Zusammenfiigen. Durch die Messungen

von Kirschbaum, die von uns nach der Seite der Laboratoriums-

was des Geheimnigses entkleidet, das sie unwitterte, und dem

Rechenstift recht zugénglich geworden,

Es bleibt jetzt noch tibrig, auf einige Zusatzein-

richtungen einzugehen, die nach unserer Auffassung fiir die

allgemeine Brauchbarkeit des Geréites wesentlich 8ind,

1.)

2.)

Das ganze Gerit igt in einem soliden 3-Rohr-Stativ mon-
tiert und bildet eine Einheit, die ap beliebigen Stellen
ohne groge Raumbeanspruchung aufgestellt werden kann., In-
folge der niedrigen Héhe der Kolonne von nur 1 p ist ein
besonderer Aufstellungsraum nicht erforderlich, Die Rohre
des Stativs werden dabei gusgenutzt teils zur Fortfiihrung
der elektrischen Leitungen, teilg fir die Zufuhr ung Ab-
fuhr des Kiihlwassers,
Die Kolonne ist ausgeriistet mit Thermoelementmessung.
Dabei haben wir die 2. Lotstelle des Thermoelementes
nicht wie {iblich in Eis, sondern in eiedendem Wasser an-
gebracht, Das K81lbchen mit deq Wasser befindet gich in
einer elektrischen Heizung. Es trdgt oben ein einfaches
Aufsrtzrohr als RickfluBkiihler, Die Heizung ist go einge-
8tellt, daB d=s Wasser g8nz schwach siedet, Diese Vorrich-
tung hat verschiedene Vorteile,
a) Die Siedetemperatur der Kohlenwasserstoffe éndert sich
bekanntlich mit dep Barometerstand. pa 8ich die Siede-
temperatur des Wassers, wenn auch nicht genay gleich,

aber doch grﬁBenordnungeméBig gleich mit den Barometer-

- 13 _
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stand dndert und das Thermoelement Temperaturdiffe-
renzen miBt, -braucht im allgemeinen, falls nicht sehr
genau gearbeitet werden muB8, eine Korrektur der abge-
lesenen Siedewerte nicht vorgenommen zu werden,

b) Da das Wasser immer mit Sicherheit kocht, tritt nicht
die bei Eis gegebene Gefahr auf, daB durch ein Verse-
hen des Bedienungspersonals die ganZé Temperaturmes-
sung unsicher wird,

¢) Da bei 100°C der Kullpunkt liegt, braucht man, wenn
men beispielsweise eine Analyse eines zwischen 30 und
250°C siedenden Benzins zu machen hat, nur Temperatur-
differenzen von 70°C nach unten und 150°¢ nach oben im
Millivoltmeter abzuleSen, statt 250°C bei Verwendung
von Eis, Dadurch kann man empfindlichere MeB8instru-
mente verwenden und gr&Bere MeBgenauigkeiten errei-
chen. Sehr bewidhrt hat sich librigens das Lichtzeiger-

galvanometer von Hartmenn § Braun,fiir diese Zwecke.

3.) Wir kommen nun noch zu einer besonders wichtigen Zusatz-

einrichtung. In sehr vielen Fillen reicht die Destilla-~
tion bei Atmosphéirendruck nicht aus, weil die Siedetem-

. peraturen der Kohlenwasserstoffe 8o hoch werden, daB

schon Zersetzungen zu befiirchten sind. Man muB8 hier im-
mer iiberlegen, daB die Temperaturen im Kolben wesentlich
hSher sind als die Temperaturen am Kopf der Xolonne. Hier
m8 Vakuum angewendet werden, Piir enalytische Zwecke ha-
ben wir uns grundsdtzlich entschlossen, bei einem festen
Vakuumlvon 50 mm Hg. absolut zu arbeiten. Hierdurch wird

eine Siedepunktadepression von rd. 100°¢ erreicht. Die

- 14 -
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genaueren Werte ergeben sich aus dem bekennten Nomogramm.
Yir h=ben verzichtet, auf ein noch niedrigeres Vakuum zu
gehen, weil dann
a) die Démpfegeschwindigkeiten infolge des ungeheuer an-
wachsenden Dampfvolumens unbeherrschbar gro8 werden,
b) die Druckdifferenzen in der Kolonne schon in der
GroBenordnung des angewendeten Vakuums liegen und
¢) schon kleine Sdhwankungen im Vakuum sehr groBe Diffe-
renzen bei der Riickrechnung der Siedetemperatur auf
Normaldruck ergeben.
Wir kinnen bei 50 mm Vakuum im allgemeinen Substanzen de-
stillieren, die bis etwa 350° unter Normaldruck sieden,
Die Zusrtzeinrichtung fiir die Vekuumdestillation sei jetst
noch kurz an Hand der Abbildung 1 geschildert. Sie besteht
aus einem Vorvakuumkolben, an dem auf der einen Seite ein
Steuermanometer sowie die Tiefkiitlvorrichtung und ein be-
sonderes Abnghmegef#B fiir das Destillet angeschlossen ist.
Auf der anderen Seite ist der Vorvakuumkolben iiber eine
Quecksilberrﬁckschlageicherung an die Vakuumpumpe ange-
schlossen. Die Vakuumpumpe wird gesteuert durch das Quck-
silbermanometer, und zwar wird der Druck im Vorvakuumge -~
fd8 auf genau 50 mm Hg. eingestellt. Unterschmtet der
Druck diesen Wert, so schaltet sich die Vakuumpumpe saus.,
Ein Nachstrdmen von Luft aus der Vakuumpumpe iat unmég-
lich infolge der Qgecksilberrﬁckschlagsicherung. Bei tver-
schreiten des Druckes von 50 mm schaltet sich die Vakuum-

pumpe autometisch wieder ein. Die Entliiftung der Xolonne

- 15 -
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igt in diesem Falle gelbstverstandlich auch en die Va-
kuumeinrichtung angeschlossen und ebenso wird der zweite
schenkel des Manometers, des die Heizung steuert, an Va-
jqum mit angeschlossen. Im ybrigen arbeitet dle Kolonne
ganz unversandert. Sowohl die Steuerung der Kolonnenheizung
wie die Steuerung der Kolbenheizung funktionieren auch in
diesem Falle ganz einwandfrei. Destilliert man ein Pro-
dukt (eiehe Kurve 8), das beispielsweise bel ca. 160°C
anféingt zu sieden, bis 340°C, so wiirde man pis 210°C unter
Normaldruck arbeiten und dann die Apparatur fiir kurze Zeit
gusschalten, demit sie entsprechend abkilhlt. Man kann dann
ohne weiteres im Vakuum weiterdestillieren. Die Siedekur-
ven, die im Vakuunm und bei Normaldruck gefunden werden,
gchlieBen sich vollkommen aneinander an.
7um SchluB seien noch einige Worte Uber die GrioSe
der Ausfiihrung der Apparatur gesagl. Diese ist, wie schon oﬂen
erwéhnt, mit einer 20 1 Blase versehen. Der Kolonnendurchmes-
ger betrigt statt 30 mm 40 mm. Die Kolonne ist mit der giei-
chen Heizungssteuerung versehen wie die Kolonne der Laborato-
riumsapparatur. Sie ist so konstruiert, daB gie aufgestockt |
werden kann, so daB hier guch mit 2 m Kolonnenhthe gearbeitet
werden kann. Dadurch wird die Schnittschérfe praktisch ver-
doppelt. Die Heizung der Blase wird gleichfalls durch Druck
gesteuert, nur igt es hier nicht nétig, das Druckiibertragungs-
rohr duréh das Kolonneninnere zu filhren, weil die AnschluB-
moglichkeit bel der Metallblase ohne welteres gegeben ist,
Man schlieSt also die Drucksteuerung einfach am Deckel an.

Bei gleicher Trennschiérfe wie die Laboratoriumskolonne ist
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die Destillationsleietung etwa verdoppelt. Man wird viel-
leicht die Fr.ge stellen, warum wir im Kolonnendurchmesser
beil dieser Kolomne nicht iber 40 mm gegangen sind. Der Grund
hierfiir ist folgender: Die groBe Apparatur soll dazu dienen,
auch aus komplizierter Gemischen schon kleine Anteile mit
moglichster Reinheit herauszuschneiden, Hierfilir ist aber be-
kanntlich nicht nur die Trennschirfe der Kolonne mafgebend,
sondern auch der Sogenannte "hLold up", d.h., diejenige Menge
Destillat, die sich Jeweils in der Kolonmne befindet., Wech-
selt man von einer Fraktion zur anderen, so befindet sich
beispielsweise in der gesamten Kolonne noch die Fraktion 4,
Da aber keine Fraktion A mehr im Kolben ist, steigt Praktion
B nack und die Trennschirfe der Kolonne wird infolge Vefkﬁr-
zung der Kolonne kleiner. Ban bekommt unreine Zwischenfrak-
tionen, die umso grofer sind, je grdBer der Kolonneninhalt
ist. Wir haben den "hold up" in den Kolonnen gemessen, und
zwar haben wir dss auf folgende Weise bewerkstelligt. In den
Kolben wurde eine bestimmte Menge eines Gemisches von Hexan -
Dekan eingefiihrt, beispielsweige 1 Liter, das aus 800 cem
Dekan und 200 ccm Hexan bestand. Die Flissigkeit wurde zurn
Sieden erhitszt. Da Dekan bei der Destillationstemperatur des
Hexans nur einen vernachléssigbar kleinen Dampfdruck hat,
entweiaht nur das Hexan. Die Abnahmeleitung war geschlossen
und die Kolonne wurde bei 5 mm Siededruckdifferenz ins Gleich-
gewlcht gebracht. Dann wurde durch einen im Kolben angebrach-
ten Heber eine kleine Menge der Kolbenflussigkeit entnommen.

Aus der Analyse der Kolbenfliissigkeit konnte die Menge abde-
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3tilliertes Hexan berechnef werden, Da eine eigentliche Ab-
nshme nicht erfolgt war, so muBte es sich um die Menge Hexan
liandeln, die in der Kolonne war. Bei der Laboratoriumskolonne
betrégt diese Menge unter Verwendung der 30 cm Kolonne und
1 - KolGenfiillung ca, T % des Fillvolumens. Bei der tech-
nischen Kolcnne mit 20 1 - Blase und 40 mm Kolonne betrédgt
die Menge nur "7 % des Piillvolumens oder bei Erhdhung der Ko-
lonne aut 2 p = 3)4 %. Bedenkt man, da8 bej der 2 m hohen Ko-
lonne 35 praktische Bdden zur Verfiigung stehen, und daf man

5 bis 6 Liter Destillatleistung Pro Stunde optimal auf die
Kolonne gibt, so kann man bei einem Ricklaufverhiltnisg von
1:100 ca. 60 cen Destillat pro Stunde abnehmen oder an Tage
ca. 1,5 1 Reindestillat erzielen, wobei die Schnittschiirfe
etwa 30 groB ist wie bei einer technischen Kolonne mit 45 B3~
den und einem in der Technik schoh hohen Ricklaufverhéltnisg
von etwa 1:6. Dabei ist aber der Kolonneninhalt noch 80 klein,
dal Komponenten, die in einer Menge von etwa 5 % vorkommen,
rein weitgehend schon bei der ersten Destillation gewonnen
werden konnen, dag zumindest ihre sichere Indentifizierung

in den meisten Pallen gesichert ist.'Infolge der vollkommenen
Automatisierung erfordern die Kolonnen kaum Bedienung., Es ist
beispielsweisge moglich, 5 Kolonnen mit einer einzigen Hilfs-
kraft zu fahren, die kurzzeitig fiir diese Arbeiten geschult
wurde. In den anderen Fallen laufen Kolonnen nebenher in Ver-
suchsabteilungen, ohne daB liberhaupt ein eigentliches Pergo-

nel fir diese Arbeiten abgestellt werden braucht,
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