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Die automatische Regelung von Rektifikationskolonnen im Laboratoriwm

Von Dr. 1. ABEGC

Holzverzuckcrungs AG., Domat | Ems

Der crfolgreiche Betrich von Rektifikationskelonnen
im Laboratorium hiingt in hohem Mafle von der Ein-
haltung der vorgeschrichenen Destillationshedingungen
ab. Der Verfasser hat dic Bedingungen in dieser Zeit-
schrift bereits beschriehen?. Sie erstrecken sich auf die
richtige Wahl der Destillationsgeschwindigkeit, des
Riicklaufverhiltnisses, auf dic genaue Verfolgung der
Temperaturdestillationskurve, auf dic Einstellung der
Mantclheizung sowic auf dic Konstanthaltung des Va-
kuums bei Vakuumdestillationen und die richtige
Kiihlwasserversorgung. Dic Luboratoriumsfraktionie-
rung nimmt gewdhnlich schr viel Zeit in Anspruch, und
so ist ¢s nicht verwunderlich, daf} cin Laborant oft tage-
lang nichts weiter zu tun hat, als wiihrend eciner cinzigen
Destillation alle vorgeschrichenen Bedingungen zu iiber-
priifen und unter Umstiinden miihsam cinzustcllen. Es
crhebt sich daher dic I'rage, oh man den notwendiger-
weise zeitraubenden Prozefl der Rektifikation so weit
vercinfachen kann, dafl wiihrend der Destillationszeit
auch andere Arbeiten verrichtet werden konnen. Diese
Frage kann in durchaus positivem Sinne heantwortet
werden, da sich fast samtliche Variablen ohne allzu
grofiecn Aufwand automatisch regeln lassen. Fiir dic
automatische Anpassung des Riicklaufverhiiltnisses an
die Schwierigkeit der Tremnung ecines Stoffgemisches
befindet sich eine neuartige Vorrichtung im Versuchs-
stadium,

I. Regelung der Dcstillationsgeschwindigkeit

Es soll nun der Reihe nach die Regelung der ver-
schicdenen Variablen beschrichen werden, von denen dic

! H. Apecg, Chiia 2, 133 (1948).

Destillationsgeschwindigkeit als hesonders wichtig er-
scheint. Da im Laboratorium gewdhnlich mit Fiillkor-
perkolonnen gearbceitet wird, ist dic Konstanz der De-
stillationsgeschwindigkeit von grofier Bedeutung. Der
Belastungshereich ciner Fiillkorperkolonne ist verhalt-
nismiiflig klein. Zu hohe Belastung bringt die Kolonne
zum Uberfluten, wihrend zu nicdrige Belastung die
Destillationszeit zu stark erhsht und unter Umstanden
dic Wirksamkeit der Kolonne durch mangclhafte Ver-
teilung des Riicklaufes iiber die IMiillkérper becintriich-
tigt. Die cinfachste Mcthode, dic Destillationsgeschwin-
digkeit konstant zu halten, besteht in der genauen Ein-
haltung cines bestimmten Staudruckes im Destillations-
kolben. Exrfahrungsgemii8 ist der Druckabfall lings
ciner Iliillkorpersdule bei optimalem Durchsatz (gleich-
giiltig, welche Grofic und Form die Fiillkérper haben)
pro Liingencinheit annithernd konstant und betriigt ca.
7-10 em WS/m Fiillkérperschicht. Bei dieser Belastung
cerreicht die Kolonne ihr Optimum hinsichtich Durch-
satz und Wirksamkeit. Dicsc Erfahrung crméglicht es,
dic Blasenbcheizung den optimalen Bedingungen anzu-
passen. Die cinfachste Losung besteht darin, ¢in Queck-
silberkontaktmanometer zu verwenden, welches bei
cinem vorher festgesetzten Staudruck Kontakt gibt
und dic Kolbenhcizung teilweise oder ganz ausschaltet

Mit Hilfe dieser Regelung ist es ohne Schwierigkeit
miglich, die Destillationsgeschwindigkeit jeweils den
verinderten Verhiltnissen anzupassen, wenn die physi-
kalischen Konstanten von Dampf und Fliissigkeit sich
andern. Leider haben Quecksilber-U-Rohr-Manometer
die unangenchme Eigenschaft, daB bei dirckter Betiiti-
gung cines Relais durch die unvermeidlichen Unter-
brechungsfunken und sonstige Einfliisse die Queck-
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silberoberflaiche rasch verschmutzt, wobei dic Kon-
taktgabe nicht mehr priizisc ist. AuBierdem ist der Stau-
druck ciner normalen Rektifikationssaule von 1,60 m
Liinge mit nur etwa 15 em WS, entsprechend ca. 12 mmn
Quccksilbersaule, reichlich klein, um cine ausgeglichene
Regelung zu gestatten. [s hesteht nun die Moglichkeit,
cine andere Kontaktfliissigkeit mit niedrigerem spezi-
fischem Gewicht zu verwenden, z. B. Glykol?, doch ist
hierzu ein sehr empfindliches Relais notwendig, dessen
Stromaufnahme entsprechend der schr geringen Leit-
fahigkeit des Glykols nur wenige Mikro-Ampere hetra-
gen darf. Als sehr zuverlissig hat sich dic Kombination
cines glykolgefiillten U-Rohres mit cinem Glinmrelais
erwiesen, Zur Erhshung der Leitfihigkeit des Glykols
kann man cinen Tropfen konzentrierter Schwefelsiure
zusetzen, wobei man gleichzeitig iin Glykol ein wenig
Mcthylrot auflést, damit die Kontaktflissigkeit im U-
Rohr sichthar gefarbt wird.

Das Glimmrelais hesteht in der ncueren Ausfiihrung
nur noch aus einer Glimmlampe mit Kaltkathode, Anode
und Steuerclektrode sowie einem der Glimmrshre ange-
paBiten Arbeitsstromrelais mit ciner zusatzlichen kurz-
geschlossenen Wicklung gegen Flattern. Da die zulassige
Kontaktbelastung des von der Glimmréhre betiitigten
Relais gewodhnlich recht klein ist, wird durch dicses
Relais cin starkeres betatigt, welches dann scinerseits
die Lin- und Ausschaltung der Heizung vornimmt.
Besonders gut cignet sich hierzu cin Verzogerungsrelais
mit ciner Verzogerungszeit von cinigen Sckunden, da
so das Relais bei stofBweisem Sieden des Blaseninhaltes
nicht bei jedem Stofl Kontakt gibt (Abb. 1).
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Abb. 1. Automatische Regulierung der Kolbenheizung

G Glimmrdhre, PR Primarrelais, R2 Sckundirrelais, KM Kontakt-
manomecter, KIl Kolbenheizung

2 \WW.J. RunkirL und D.M.OLbroyD, Ind. Eng. Chem. (Anal. Id.)

18, 81 (1946).
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Dic ohen beschrichene Einrichtung hat sich als im
hochsten Mafle zuverlassig erwiesen. Der Verfasser hat
mchrere derartige Glimmrelais stindig i Betrich, und
¢s sind in zwei Jahren keinerlei Stérungen vorgekom-
men. Fiir den Fall, daf} die Grundheizung falsch einge-
stellt wurde oder dafl bei Versagen des Vakuumreglers
bei Vakuumdestillationen dic Verdampfung aus der
Blase und damit der Staudruck zu stark zu- oder ab-
nimmt, bestcht noch die Maglichkeit, cine Sichcrung
in das System cinzuschalten, welche die gesamte Hei-
zung ausschaltet, wenn der Blasendruck zu hoch oder zu
nicdrig ist. Diese Sicherung besteht in einem zweiten
glykolgefiillten U-Rohr mit Maximum- und Minimum-
kontakt, welches dem U-Rohr zur Staudruckregelung
parallelgeschaltet wird. Diec Kontakte dieses U-Rohres
hetiitigen cin Glimmrelais, welches auf e¢inen Stromim-
puls hin dic gesamte Heizung ausschaltet, wobei jedoch
das Sckundirrelais bei Freigabe des Kontaktes nicht
wieder cinschalten darf, da andernfalls dic Regelung von
diesem Sicherungsmanometer iibernommen und der
Blasendruck dauernd zu hoch oder zu nicdrig gchalten
wiirde. Hierbei wird dic Spule des Sckundarrelais bei
angezogenem Anker durch ein Kontaktpaar des Relais
selber erregt. Der Arbeitskontakt des Primiirrelais wird
diesem Kontaktpaar parallelgeschaltet, wobci in die
Speiseleitung zum Relais cin Unterbrecherdruckknopf
cingefiigt ist, der nach Behebung der Stérung das Relais
wieder zu entricgeln crlaubt (Abb. 2).
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Abb. 2. Differenzdrucksicherung

G Glimmrshre, R1 Primarrelais, R2 Sckundarrelais, KM Kontokt-
manomcter, KIH Kolbenheizung, I) Drucktaste, S Ausschalter
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Ein Ausschalter in der Leitung zum Minimalkontakt
ermoglicht die Inbetrichnahme der Heizung bei dem

Staudruck Null.
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Ob man die gesamte Kolbenheizung cin- und aus-
schaltet oder oh man mit ciner Grund- und ciner Zusatz-
heizung arbeiten soll, hingt von der Art der Beheizung
ab, je nachdem, ob man mit ciner Fliissigkeitshad- oder
Lufthcizung arbeitet. Zweckmiilig ist es allerdings wohl
immer, nur cinen Teil der Heizung cin- und auszuschal-
ten. Das Heizungssystem kénnte demnach mit Fest-
widerstinden verschen secin, dic durch cinen Stufen-
schalter ecingeschaltet werden konnen. Durch ecinen
andern auf der gleichen Achse befestigten Stufenschalter
kann chenfalls iiber cine Reihe von Festwiderstinden
zu jeder der Grundheizungsstufen cine passende Regel-
heizung gleichzeitig eingeschaltet werden, so dafl in
jeder Schalterstellung etwa 30% der leizleistung ge-
regelt werden. Bequemer ist dic Verwendung cines
Reguliertransformators, wobei dic Automatik cinen Teil
des Heizwiderstands iiber cine Anzapfung kurzschlic8t
bzw. éffnet. Die Funktion der Regelung kann mit ciner
Signalglimmlampe verfolgt werden. _

Ein viclumstrittener Punktist weiterhin die Anordnung
des Staudruckmanometers. Is sind hicrzu verschiedenc
sinnrciche Vorrichtungen vorgeschlagen worden?®. Die
Hauptschwicrigkeit grundsiitzlicher Art besteht darin,
daBl dic Dampfe aus dem Destillationskolben unter
Verdringung der in der Manometerleitung enthaltenen
Luft leicht bis in das U-Rohr steigen kiénnen, wobei
natiirlich Druckablesung und Regclung unmoglich wer-
den. Wichtig ist vor allem, da3 das U-Rohr hoher mon-
tiert wird als der Druckabnahmestutzen des Kolbens.
Das Eindringen von Diampfen kann hierbei wirksam
verhindert werden, wenn man fiir eine schr gute Wirme-
isolation, einen groflen Querschnitt und ein geniigendes
Gefiille der Druckiibertragungsleitung sorgt. Ein kiinst-
liches Kiihlen der Manometerleitung (um das Eindrin-
gen von Dampfen in das U-Rohr zu verhindern) hewirkt
gerade das Gegenteil, da dic Dampfe durch die Kiihlung
angezogen werden und das Kondensat gegen dic
Dampfstromung meistens nicht abflieen kann und so
die Leitung verstopft.

II. Die Temperaturmessung

Eine Rektifikation ist naturgeinifl nur unter genauer
Verfolgung der Kopftemperatur der Kolonne oder ir-
gendeiner gecigneten physikalischen Eigenschaft, wie
Dichte, Brechungsindex, Diclektrizititskonstante des
Destillats, moglich. Zur Temperaturmessung werden in
cinfachen Fillen Quecksilberthermometer verwandt, die
allerdings bei hoheren Kolonnen nur miihsam mit ge-
niigender Sorgfalt abgelesen werden kénnen. Auch miis-
sen hicrbei die Kolonnenképfe verhiltnismiBig grofd
scin, damit das gesamte Thermometer vomn Dampf um-
spiilt werden kann, wenn man nicht bei einem cinge-
sctzten Thermomceter eine Fadenkorrektur anbringen
will. ZweckmiBig wird immer dic clektrische Tempera-
turmessung sein. Ob man Widerstandsthermometer oder
Thermoclemente verwendet, hidngt vom cinzelnen Fall

3 I1.Stack, Chem,-Ing.-Techn, 22, 374 (1950).
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(z. B. der Grofie der Kolonne) und von den Kosten
ah, die man aufwenden will. Thermoclemente haben den
Vorzug der cinfachen Installation und cines geringen
Platzbedarfs. Thre Herstellung und dic dazu crforder-
lichen Mefigeriite sind billig. Widerstandsthermometer
und dic dazu gehorigen Ablesegeriite sind hingegen re-
lativ kostspielig, gestatten aber cine erheblich genauere
Temperaturmessung als Thermoclemente. Auch ist es
moglich, mit den verschiedensten und stark auscinander-
gezogenen MeBbereichen zu arbeiten. Ein auf cine Be-
zugstemperatur cingestellter zweiter IFiihler wie bei
Verwendung von Thermocelementen ist nicht notwendig.
Allerdings ist der Platzbedarf eincr Widerstandsthermo-
meters grofler, so dafl man in kleinen analytischen Ko-
lonnen notgedrungen nur mit Thermoclementen arbei-
ten kann. Wo immer moglich, sollte man jedoch Wider-
standsthermometer wegen der guten Reproduzierbar-
keit der Temperatur und wegen ihrer hohen Eichgenauig-
keit verwenden. Zur automatischen Aufzeichnung der
Temperatur nimmt man cinen gewdhnlichen Fallbiigel-
schreiber in Drehspul- (bei Thermoclementen) bzw.
Kreuzspulausfiihrung (bei Widerstandstherimometern)
oder bei erhohten Anspriichen an dic Genauigkeit auch
zur Registricrung ein sclbstabgleichcndes Potentio-
meter bzw. cine selbstabgleichende MeBbriicke. Dic
Genauigkeit der Fallbiigelschreiber ist etwa 1% vom
Skalenbereich, bei selbstabgleichenden Potentiometern
und MeBbriicken dagegen 0,3%. Registrierende Poten-
tiometer und Widerstandsmef3briicken sind anderscits
ganz crheblich kostspicliger als Fallbiigelschreiber, und
bei sorgfiltiger Auswahl der cinzelnen Komponenten
der Temperaturmessung und bei cventueller Eichung
crgeben auch dic Fallbiigelschreiber geniigend genaue
Resultate. Im allgemeinen kommt man mit drei Tem-
peraturmeBstcllen aus; sic hetrefien die Kopf-, die Kol-
ben- und die Mantcltemperatur. Talls dic Mantelhei-
zung aus mchreren voneinander unabhiingigen Sektio-
nen bestcht, erhoht sich entsprechend die Zahl der Mef3-
punkte. Widerstandsthermometer aus in Hartglas ein-
geschmolzencm Platindraht konnen ohne Schutzhiille in
den Kolonnenkopf cingehaut werden, wenn man dafiir
sorgt, daB3 dic Ableitungsdriahte durch cine aufgekittete
Miilse geschiitzt werden. Sicherer jedoch ist das Einsct-
zen in ein mit Schlifl versehenes Glasrohr, weil dabei die
Schwicrigkeiten ciner cinwandfreien Verkittung des
Widerstandsthermometers mit der Metallhiilse fort-
fallen. Da die Destillationstemperatur sich sowicso nur
schr langsam veriindert, wird ohnchin keine grofic An-
sprechgeschwindigkeit verlangt. Der Wirmciibergang
vom Glasrohr zum Widerstandsclement kann hedeutend
crhoht werden, wenn man Quecksilber oder notfalls Ol
in das Glasrohr gibt. Zu beachten ist, dafl nur so viel
Quecksilber cingefiillt wird, dafl das sich ausdehnende
Mectall bei der hochsten Temperatur gerade dic Ablei-
tungsdrihte nicht berithrt. Thermoclemente miissen
wegen Korrosionsgefahr grundsiitzlich im Schutzrohr
angewandt werden.
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I11. Regelung der Mantelheizung

Wenn man eine Kolonne mit Hochvakuumisolation
verwendet, henétigt man in manchen Fillen keine zu-
satzliche Mantelheizung. Ist jedoch der Hochvakuum-
mantel nicht erstklassig oder hat die Kolonne cinen
kleineren Durchmesser als ctwa 25 mm, sollte man un-
bedingt eine Mantelheizung hinzuzichen, welche dann
aber nur verhaltnismaflig grob cingestellt zu werden
braucht, da dic Hauptisolation durch den Hochvakuum-
mantel erfolgt. Hierbei criibrigt sich cine automatische
Regelung der Mantelheizung. Man hat nur dic Tempe-
ratur zu verfolgen und gelegentlich im Verlaufe der
Destillation die Heizung nachzustcllen, wobei Fehlein-
stellungen bis zu * 40° durchaus crlaubt sind. Besitzt
man keinc Hochvakuumisolation, so ist man gezwungen,
dic Mantclhecizung sehr sorgfiltig dem Temperaturge-
fille der Kolonne anzupassen. Man kommt dann auch
gewohnlich nicht mit einer Mantelheizung aus, welche
sich iiber dic ganze Kolonne crstreckt, sondern mufl
mindestens zwei, wenn nicht mehr Untertcilungen vor-
nchmen, wobei dic cinzelnen Scktionen so beheizt wer-
den miissen, daf} dic Manteltemperatur nur um wenige
Grade von der Temperatur im Innern der Kolonne ab-
weicht. Wie man leicht sicht, ist dic genaue Einhaltung
der Temperatur der cinzelnen Heizscktionen aufler-
ordentlich kompliziert, und cine automatische Regelung
ist wohl gerade hier gebieterisch notwendig. Die Automa-
tisicrung der Mantclheizung lift sich rclativ cinfach
gestalten, indem man nach cinem Vorschlag von KoL-
LING und TrAMM' mit einem Luftdifferentialthcrmo-
meter arbeitet. Hiernach verbindet man einen mit Luft
gefiillten Fiihler innerhalh der Kolonne mit einem glei-
chen Fihler in Kolonnenmantel iiber ein U-Rohr, wel-
ches Quecksilber als Kontaktgeber enthilt. Wenn die
Temperaturen an beiden Fithlern gleich sind, hefindet sich
das Quecksilber des U-Rohres in heiden Schenkeln in der
gleichen Hohe, wobei kein Kontakt gegeben wird. Steigt
dic Temperatur innerhally der Kolonne, so cntsteht ein
Differenzdruck, hervorgerufen durch die Temperatur-
diflcrenz des Mantels und des Kolonneninnern, wobei
das Quecksilber Kontakt gibt und iiber cin Relais die
Mantelheizung solange einschaltet, bis die Temperatur
beider Fiihler wieder gleich ist. Dicse Regelung ist jedoch
nur annchmbar. wenn die Mantelheizung nur aus einer
Scktion hesteht, da dic Fiihler zu grofl fiir das Inncre
des Kolonnenrohrs sind und daher die Heizung nur auf
dic Kopftemperatur abgeglichen werden kann. In etwas
kostspieligercr Weisc und wenn mehrere Scktionen ge-
rcgelt werden sollen, kann man auch mit Thermoele-
menten iiber cinen elektrischen Temperaturregler (z. B.
Fallbiigelregler) arbeiten, wobei gleichzeitig die Tempe-
raturdifferenz zwischen Mantel und Kolonneninnerem
angezeigt wird (Abb. 3). Dicse Regelung ist wegen der
annihrenden Punktférmigkeit der Temperaturfiihler
korrckter als dicjenige mit Lufttherinometern, da dicse

4 . KorLing und H.Tramm. Chem.-Ing.-Techn. 27, 9 (1949),
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Abb. 3. Automatische Regelung der Mantelheizung

TK Thermoclement im Kolonnenkopf, TM Thermaclement an Man-
telheizung, MH Mantclheizung, KR Kleinregler

infolge ihrer gréfieren Linge nur cinen Temperatur-
durchschnittswert ergeben und man daher hei grofien
Temperaturgefalle mit crheblichen Fehleinstellungen
rechnen mufl. Selbstverstindlich muf jede Heizscktion
ithre cigene Regelung crhalten, wodurch das System
unter Umstiinden recht kompliziert wird.

IV. Dic Regelung des Riicklaufverhiltnisses

Bei cinfachen Rektifikationskolonnen erfolgt die De-
stillatabnahme gewoshnlich durch Glashihne. Dic De-
stillationskopfe sind' dann zweckmafligerweise so ausge-
bildet, daf} der gesamte Dampf vollkommen nicderge-
schlagen wird und die Fliissigkeit von ciner sichtharen
Tropfspitze in diec Kolonne zuriickflict. Durch Abzih-
lung der Tropfen von Riicklauf und hiervon ahgezweig-
tem Destillat in der Zciteinheit kann mittels des Glas-
hahns zur Destillatabnahme jedes gewiinschte Riick-
laufverhaltnis cingestellt werden. Dieses Verfahren weist
verschiedene Nachteile auf. Einmal ist cine dauernde
Kontrolle mit der Stoppuhr notwendig, wobei bei gro-
Beren Kolonnen wegen des grofieren Durchsatzes die
Zahlung der Riicklauftropfen zur Unmaéglichkeit wird,
dann aber andern sich auch wihrend der Destillation
fortlaufend dic LEigenschaften des fliissigen Produktes,
wobei je nach Viskositat mchr oder weniger durch den
fest cingestellten Glashahn flieBt. Ferner muf3 dic Boh-
rung des Glashahns so ausgebildet sein, daf3 dic Mog-
lichkeit besteht, auch schr hohe Riicklaufverhiltnisse,
d. h. sehr kleine Destillatabnahinen, cinzustcllen. Die
Bohrung ist dann so klein, daf} dic geringsten Fett- oder
Schmutzteile den Durchgang hehindern oder unméoglich
machen. Weiterhin ist ¢s schr nachtcilig, dal zweiphasige
Fliissigkeiten dic cnge Bohrung gewdhnlich verstopfen.
Selbst wenn keine reguliren zweiphasigen Gemische
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zu halten, und diese infolgedessen ansteigt, so schaltet
sich automatisch dic Destillatabnahme ab, woliei man
diesc Abschaltung mit ciner Alarmglocke verbinden
kann, dic das Bedienungspersonal auf die Errcichung
der Temperaturgrenze anufmerksam macht. Nach Hoher-
sctzen der Temperaturcinstellung am Registricrinstru-
ment kann dann die Destillation mit hohem Riicklauf-
verhiilltnis fortgesctzt werden, Diesc Einrichtung er-
laubt also, wiihrend der Destillationszeit andere Arbei-
ten zu verrichten und damit erhebliche Zeit einzusparen,
ohne daf} der wichtige Temperaturanstieg wihrend der
Zwischenfraktion iibersehen wird.

V. Die Registricrung der anfallenden Dcstillatmenge

Fiir analytische Destillationen wiire cinc automatische
Registrierung der anfallenden Destillatmengen  wiin-
schenswert. Allerdings ist hisher in der Literatur kein
wirklich brauchbarer Vorschlag zur Registrierung klei-
ner Fliissigkcitsmengen ohne Riicksicht auf wechselnde
physikalische Konstanten, wie Dichte, Viskesitit, Di-
clcktrizitiitskonstante usw., gemacht worden. Gerade
withrend einer Destillation konnen sich aber diese Kon-
stanten in hohem MafBlc veriandern, da man es je nach
Zahl der Fraktionen mit Produkten verschicdener Art
zu tun hat. Alle Mcthoden, die auf der Basis des vom
Stand abhiingigen Fliissigkcitsdruckes beruhen, sind
daher nicht anwendbar, da die Dichten der Destillate
inkonstant sein konnen. Aus dem gleichen Grunde sind
kapazitive Standmessungen wic auch Leitfahigkeits-
messungen und dergleichen unbrauchbar. Die Messung
muf} jedenfalls von der zu messenden Grofe, dem Vo-
lumen, dirckt ausgchen. Der Verfasser hat daher Ver-
suche mittels einer Sperrschichtphotozelle  durchge-
fithrt, welche das Problem auf cinfache Weise lisen
konnen. IHierbei schwimmt cine schr diinne, mit weiflem
Papicr beklebte oder weif3 angestrichene Korkscheibe
mittels eincs zentralen Drahtes zentriert auf der Destil-
latoberfliiche und wird von ohen scitlich von einer
Lichtquelle beleuchtet. Neben der Lichtquelle, chen-
falls seitlich der Zentrierung, wird cine Sperrschicht-
photozclle angeordnet, welche je nach Fliissigkeitsstand
mchroder weniger von der diffus zuriickstrahlenden Kork-
scheibe beleuchtet wird. Der durch dic Sperrschicht-
photozelle erzeugte Strom kann mittels eines Fallbiigel-
schreibers registriert werden. Um die nichtlineare Ab-
hiingigkeit der Riickstrahlung zu kompensieren, kann
man der Destillatvorlage eine solche Form gebhen, dafl
sic sich nach unten verjiingt, so dafl dic Abhiingigkeit
der Beleuchtungsstiirke von der Destillatmenge lincar ist.

VI. Dic Regelung des Vakuums

Bei Vakuumdestillationen ist dic Konstanz des Druk-
kes von Bedeutung, da bereits geringe Druckiinderun-
gen das Destillationsglcichgewicht der Kolonne stbren
und cine genaue Beurteilung der Temperaturdestillat-
volumenkurve unméglich machen. Gewoshnlich  ver-
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wendet man Kontaktmanometer, dic bei Frreichen cines
bestimmten Unterdrucks durch einen Kontakt entweder
dirckt oder iiber ein Relais cin clektrisches Lufteinlaf3-
ventil 6flnen. Der Verfasser hat eine solche Vorrichtung
mit dem oben heschrichenen Glimmrelais ausgefiihrt.
Sic besteht aus cinem Glykol-U-Rohr-Manometer, des-
sen ciner Schenkel teilweise stark erweitert ist, Beide
Schenkel laufen oben zusammen und sind mit dem
Vakuumsystem verbunden. Der stark erweiterte Schen-
kel kann oberhalh der Erweiterung durch cinen Hahn
verschlossen werden. In dem engen Schenkel des Mano-
mcters befinden sich eingeschmolzene Kontaktdrihte.
Das Manometer wird mit Glykol soweit gefiillt, daB dic
beiden Kontaktdrihte nicht bhedeckt sind (Abb. 5).
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Abb. 5, Elektrische Vakuumregulierung

G Glemmrshre, R1 Primiirrclais, LV magnetieches LufteinlaBventil,

KM Kontaktmanometer

Dic Apparatur wird unter Beobachtung cines Quecck-
silbermanometers evakuiert, wobei man den Hahn oher-
hallh des erweiterten Schenkels des Glykolmanometers
offenliafit und so den Druck in beiden Schenkeln gleich
hiilt. Bei Erreichung des gewiinschten Druckes wird der
Hahn geschlossen, wobei in dem mit Kontakten versche-
nen Schenkel bei weiterer Evakuierung das Glykol steigt
und die Kontakte kurz schlieBt. Uber das hercits he-
schrichene Glimmrelais wird nun cin LufteinlaBventil,
dessen Durchgang zweckmiBigerweise mit cinem ganz
feinen Nadelventil ecingestellt werden kann, betiitigt.
Der erweiterte Schenkel des Manometers, der das Bezugs-

- gasvolumen enthiilt, sollte auf miglichst konstanter

Temperatur gehalten werden, da Temperaturinderun-
gen naturgemifl Druckiinderungen und damit propor-
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tional cine Verschichung des cingestellen Vakuums
bewirken. Um die Komplikation des Anbringens cines
Thermostaten zu umgehen, lifit man das in die Destil-
lationsapparatur cintretende Kiihlwasser, noch bevor cs
durch irgendwelche anderc Teile der Apparatur, wic
Kondensatoren und Kiihler, liuft, durch cinen Kiihl-
mantel um diesen crweiterten Schenkel flieflen. Norma-
lerweise ist hierbei bei einigermalBen gleichbleibender
Wasserbclastung die Temperatur als hinreichend kon-
stant zu betrachten. Jedenfalls sind die Abweichungen
so klein und stellen sich gewdhnlich so langsam ecin, daf
eine gelegentliche Nachkontrolle geniigt. Die Konstanz

dieses Vakuumreglers mit Glykolfiillung iibertrifft dic-

jenige des Quecksilberkontaktmanometers bei weitem,
da dic Verinderung des Glykolstandes im Manometer
natiirlich entsprechend dem ctwa 12mal kleineren spe-
zifischen Gewichtes bei Druckiinderungen auch ctwa
12mal so groB ist. Bei der Konstruktion ist zu beachten,
daf} die Genauigkeit dieses Kontaktmanometers um so
groBer ist, je grofler man das Bezugsgasvolumen im
crweiterten Schenkel und je kleiner man die lichte Weite
des Kontaktschenkels wiihlt.

Scit cinigen Jahren sind in den Vereinigten Staaten
dic sogenannten «Cartesian Manostats» im Handel.
Diese Manostaten sind tatsichlich fiie Vakuumarbeiten
im Laboratorium auflerordentlich brauchbar. Sie ent-
halten keine clektrischen Teile, und ihre Regelgenauig-
keit ist je nach der Priizision der Ausfiihrung ungewohn-
lich hoch. Der Manostat hesteht aus cinem zylindrischen
Mantel, der genauigkeitshalber zweckmiilig aus Metall
angefertigt wird und durch welchen unten heraus ge-
filhrt und oben offen zentral cin Rohr verliuft. Der
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Abb. 6. Cartesischer Manostat

D Diise, K Gummidichtung, N TFihrungsnasen, S Schwimmer,
KW Kiihlwasser, Hg Quecksilher, T Dreiweghahn
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Mantel wird mit wenig Quecksilber gefiillt und iiber das
Zentralrohr eine ziemlich eng in den zylindrischen Man-
tel cingepafBite aber noch leicht bewegliche Glocke, eben-
falls aus Metall, gesetzt. Die Glocke enthilt oben ein
Gumnmiplittchen, iiber welchem sich eine Diise befin-
det (Abb. 6). Das zu cvakuierende System wird an den
Raum zwischen Mantel und Glocke angeschlossen und
cvakuiert, im cinfachsten Falle durch die Diise. Vor der
Diisendffnung, nach der Pumpenseite zu, befindet sich
cine Abzwcigung, welche iiber einen Hahn mit dem
Zentralrohr unterhalb der Glocke verbunden ist. Die
Inbetrichnahme crfolgt nun so, dafl man diesen Hahn
offnet und das System nach cinem Vergleichsmanometer
cvakuiert. Dabei wird sowohl das System mit dem direkt
verbundenen Auflcnraum der Glocke wie auch deren
Innenraum in gleichem MafBle ausgepumpt. Ist der ge-
wiinschte Unterdruck errcicht, wird der I1ahn geschlos-
sen, wobei der Druck im Raum unterhall der Glocke von
nun an konstant bleibt. Bei weiterem Pumpen ergibt sich
daher cin Diflcrenzdruck zwischen Innen- und Auflen-
raum der Glocke, und das Quecksilber wird auf8crhalb
der Glocke hsher stehen als innerhalb. Dadurch beginnt
sich dic Glocke zu heben und mittels des Gummiplatt-
chens die Diise zu schlicen, so daB3 jede weitere Eva-
kuicruhg untcrbunden wird. Wenn der Druck im System
durch Undichtigkeiten oder einen kiinstlichen Luftein-
l1aB3 dem Druck unter der Glocke etwa wicder gleich wird,
senkt sich die Glocke und gibt dic Diise wieder frei, wo-
bei das System von neuein evakuiert wird. Ein Dreiweg-
hahn gestattet die Evakuierung bis zun gewiinschten
Wert unter Umgchung der Diise.

Nach Berechnungen von R.GiLmonT!! ist die Regel-
genauigkeit abhingig von dem Verhiltnis der Fliche
unterhalb der Glocke zu der Fliche des Spaltes zwischen
Glocke und Mantel sowic auch von der Grofle der Diise.
Das Fliachenverhiltnis soll moglichst gro3, die Diisc
dagegen so klein sein, dafl noch cine geniigende Saug-
geschwindigkeit verbleibt. Die ganze Apparatur lift
sich natiirlich auch aus Glas anfertigen, wenn eciniger-
maflcn genau gearbeitet wird. Bei nicht ganz runden
Glasrshren muf allerdings dic Fliche des Spaltes zwi-
schen Glocke und Mantel verhiiltnismifBlig grof3 gewiihlt
werden, worunter die Genauigkeit leidet. In den Ver-
cinigten Staaten wird dieser cartesische Manostat mit
verschiedenen Verbesserungen in Mctallausfiihrung fiir
Laboratoriumszwecke in den Handel gebracht. Eine
Verbesserung besteht beispielsweise darin, dafl man die
Diise in ihrer Hohe wihrend des Betriches verstellen
kann. Man hat somit ecine Méglichkeit zur Korrcktur der
Einstellung, falls nach dem Abschluf3 des Bezugsvakuum-
raumes der Druck nicht genau den gewiinschten Wert
erreicht. Ferner ist durch cine Neuerung gewahrleistet,
daf} auch nach Lufteinbriichen bis zu Atmosphiirendruck
das Bezugsvakuum unverandert beibchalten wird. Eben-
so wic beim Glykolmanometer ist natiirlich auch hier

1t R.GiLyonT, Ind. Eng. Chem. (Anal. Ed.) 18, 633 (1946); Anal.
Chen. 23, 157 (1951).
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auf Temperaturkonstanz zu achten, die bei dem in Me-
tall ausgefiihrten Modell durch cinfaches Uberschieben
cines Mectallkiithlmantels und Abdichten mittels Gummi-
ringen erreicht werden kann. Auf diese Weise kann eine
Genauigkeit der Druckhaltung von + 0,1 mm im Be-
reich von 10-100 mm Hg erhalten werden.

Es ist zweckmaBig, in allen Vakuumsystemen von
Destillationskolonnen cine Sicherung gegen plotzliche
Lufteinbriiche anzubringen. Diese bestcht aus cinem
cinfachen Quecksilberkontaktinanometer, in gleicher
Form wic das bereits erwiihntc Glykolmanometer zur
clektrischen Vakuumregelung, welches bei Abweichung
des Druckes in der Apparatur vom cingestellten Wert
Kontakt gibt. Durch den Kontakt wird iiber cin Relais
dic Kolbenheizung ausgeschaltet. Sic bleibt auch nach
Wicderherstellung des gewiinschten Vakuums ausge-
schaltet, bis das Ausschaltrelais durch cine Entricgelung
wicder freigegeben wird.

VIIL. Sichcrung gegen Ausfall von Kiihlwasser

Schr unangenchm ist bei Rektifikationen dic Moglich-
keit cines Kiihlwasserausfalls oder Kithlwassermangels.
Der Verfasser hat in seine Destillationsapparaturen cine
cinfache Sicherung cingesctzt. Hierbei wird der Wasser-
strom verzweigt und lastet auf dem cinen Schenkel cines
Quecksilber-U-Rohres, wobei das Wasser dicht iiber der
Quecksilberoberfliche durch ecinen cinstellbaren Hahn
abflieBen kann (Abb. 7). Bei Kiihlwasscrausfall oder
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Abb, 7. Kiihlwassersicherung

Hg Quecksilber, KS Kontaktspitze, KW Kiihlwasser, E Entliif-
tung, e zum Reluis, R Stahldraht, H Absperrhahn

Kiihlwasscrmangel lLiiuft dicsc Wassermenge durch den
mehr oder weniger gedffneten Hahn ab und a3t somit
das Quecksilber in diesem Schenkel steigen, im andern
fallen. Durch ein Ruhcstromrelais wird dic Kolben-
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heizung ausgesehaltet. Sie bleibt stromlos, auch wenn
das Kiihlwasser wieder zu laufen beginnt,

Alle diese Sicherungen wie dicjenigen gegen zu hohen
Staudruck, gegen Verinderung des cingestellten Va-
kuumns und Wasserausfall konnen auf das gleiche Relais
wirken, welches dann seinerseits die Kolbenheizung un-
terbricht. Das Relais ist absichtlich so ausgebildet, daf3
dic Kolbenheizung bereits auf einen Stromimpuls hin
ausgeschaltet wird und stromlos bleibt, weil anderen-
falls je nachdem, ob ctwas mchr oder weniger Wasser
vorhanden ist, je nach den Schwankungen des Vakuums
oder des Kolbeniiberdruckes die Kolbenheizung in stiin-
digem Wechsel aus- und cingeschaltet wiirde, wobei
cinc solche scheinbare Regelung infolge ihrer Grobheit
fiir feinere Rektifikationen unbrauchbar wiire. Aufler-
dem wiirde bei Lingeren Stérungen das Destillations-
gleichgewicht so verandert werden, daf} cin selbstiindiges
Anlaufen der Apparatur nur schidlich wirken kann,

VIII. Kiihlwasserthermostat

Schr unangenchm ist bei Destillationen das Erstarren
von Fliissigkeiten, deren Schmelzpunkt oberhalh der
Kiihlwassertemperatur liegt, in Kiihlern und Leitungen.
Hicr hilft cin Kiihlwasserthermostat, welcher aus cinem
zylindrischen Gefii3, gefiillt mit Rascuic-Ringen, be-
stcht und mit ciner starken clcktrischen Heizung ver-
sehen ist. Der Kiihlwasserthermostat wird vom gesamten
Kiihlwasser durchflossen, wobei das Wasser auf die durch
das Kontaktthermometer einstellbare, gewiinschte Tem-
peratur vorgewirmt wird. Zu beachten ist, dafl nicht
nur dic Kondensatoren und Kiihler mit temperiertem
Kiihlwasser heschickt werden miissen, sondern dafy auch
dic Zuleitungen zu den Vorlagen und dic Vorlagen sclbst
durch cine Ummantclung an das vorgewarmte Kiihl-
wasser angeschlossen werden. Selbstverstindlich miissen
im Kiihlwasserkreislauf alle Geriite, welche nicht tem-
pericrtes Kiihlwasser benotigen, wic 2. 13. der cartesische
Manostat und die Oldiffusionspumpe zur Manteleva-
kuierung (s. u.), vor den Thermostaten geschaltet wer-
den.

IX. Sicherung gegen Stromausfall

Da wiithrend ciner Destillation auch mit eincmn Aus-
fall des Netzstromes gerechnet werden mufl, ist es
zweckmiilig, sich gegen dic hicraus entstchenden Folgen
zu schiitzen; denn schon nach einer Unterbrechung von
cinigen Minuten und plotzlichemm Wiedereinsetzen des
Stromes kénnen schr unangenchmne Stérungen auftreten,
wie z.B. starkc Sicdeverziige im Destillationskolben
durch Verbrauch der Sicdesteine, Zusammenbruch des
vorcingestellten Vakuums bei Vakuumdestillationen und
Storung des Destillationsgleichgewichts. Am besten lifit
man nach cinem Stromausfall heimm Wiedercinsetzen der
Netzspannung dic ganze Apparatur abgeschaltet, bis
das Bedienungspersonal zur Stelle ist. Eine solche
automatische Abschaltung erfolgt durch ein Halterclais,
durch welches dic gesamnte Stromversorgung der Appa-
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welehe durch cinen Druckknopf an cinem spezicllen
Alarmrclais abgestellt werden kann, aber sofort nach
Aufhdren des Alarmimpulses automatisch wicder bei
ncuen Fehlern ertdnen kann. Das Hochvakuumsystem
zur Lvakuicrung der Hochvakuummantel bestecht aus
ciner roticrenden Olluftpumpe fiir das Vorvakuum,
ciner Oldiffusionspumpe und cinem Philips-Kaltkatho-
denvakuummeter, welches kontinuierlich den Druck im
Hochvakuumsystem anzcigt. Jede Kolonne besitzt
auBlerdem cinc roticrende Olluftpumpe fiir Vakuum-
destillationen und cin Aktivkohlefilter gegen Lindrin-
gen von organischen Dampfen in die Pumpe, cinen car-
tesischen Manostaten und cinen Kiihlwasscrthermosta-
ten. Auf der Frontplatte wird der absolute Druck und
der Unterdruck an zwei Quecksilbermanometern ange-
zcigt. Das Riicklaufverhiltnis wird durch cinen mit
Synchronmotor angctrichenen Zeitgeber gercgelt. Dic
cinstellbaren Riicklaufverhiiltnissc erstrecken sich kon-
tinuierlich von 1: 60 bis 1:2. Die Betiitigung des Magnet-
ventils wird durch cine Signallampe angezeigt.

Da dic Destillationskolben infolge ihres grofien Vo-
lumens bis zu 5 Litern cin schr betriichtliches Gewicht
haben, ist cine besondere Andruckvorrichtung vorge-
schen. Diese besteht aus cinem Heiztopf, an dessen
oberem Rand vier starke Spiralfedern hefestigt sind. Dic
Federn werden am unteren Ende von cinem mit Ashest
umwickelten Eisenring so zusammengchalten, dal cin
normaler Rundkolben auf dem Umfang des Ringes gut
aufliegt. Die Federspannung wird so gewiihlt, daf} sic das
Gewicht kompensieren kann und dariiber hinaus noch
cinen gewissen Anprefidruck an den unteren Kolonnen-
schliff zu licfern vermag. Das Gewicht des Hciztopfes
und des Kolbens ist natiirlich ziemlich grof8 und mufd
durch cine besondere Anhebevorrichtung gegen den
Kolonnenschliff gedriickt werden. Diese Vorrichtung
besteht aus einem Stativ, welches in jeder Hohe fixiert
und mittels cines Hebelmechanismus gehoben und ge-
senkt werden kann, Der Kolben mit dem Heiztopf kann
so ohne Schwicrigkeiten von ciner Person fest an dic
Kolonne angesctzt werden. Bis heute sind keinerlei
Schliffbriichc durch Verkanten vorgekommen.

In der Normalausfiihrung hestcht die rechte Kolonne
aus cinem 2 m langen Rohr von 40 mm @ mit 4 mm
Drahtspiralen, dic linke dagegen aus cinem gleichlangen
Rohr mit 26 mm ¢ und 2 mm Drahtspiralen. Die Ko-
lonnenmaintel sind durch zwei kriftige Schellen im Ge-
stell befestigt, wobei die untere Schelle um ihre Achse
drchbar ist. Die Schellen kdnnen leicht gelost und die
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Miintcl nach vorn herausgezogen werden. So kann cine
Kolonne bei Defeckten schnell ausgewechselt oder -
wenn der Wunsch besteht — cin anderer Kolonnentyp
cingesctzt werden. Lin solcher Typ besteht beispicls-
weise aus einer Kolonne von 2 m Liinge und 40 mm @,
gefiillt mit 6-mm-Drahtspiralen fiir Destillationen bei
schr nicdrigem Druck. Natiirlich mufl man sich bei die-
scm Typ mit ciner geringeren Trennschiirfe abfinden.
Die linke Kolonne mit 26 mm g cignet sich iiberhaupt
nicht fiir Destillationen bei niedrigen Drucken.

Diec Trennschiirfe der linken Kolonne mit 2-mm-
Drahtspiralen entspricht ungefiahr 60 theorctischen Bé-
den, dic der rechten Kolonne mit 4-mm-Spiralen etwa
28 theorctischen Boden, gepriift mit cinem Testgemisch
aus n-Heptan und Mcthylcyelohexan unter cinem Druck
von 710 Torr. Dic Kolonne mit 6-mm-Drahtspiralen
wurde nicht gepriift, ihre Bodenzahl wird ungefihr 18
hetragen. Der Betriehsinhalt ist bei den beiden crsteren
Kolonnen ungefihr gleich und betriigt ca. 330 cm?® hei
optimaler Belastung. Dieser Wert wurde nach der iibli-
chen Mcthode durch Einsatz ciner hekannten Losung
von Stearinsiiurc in n-Heptan in den Kolben und Ein-
stellen des Destillationsgleichgewichtes bei optimaler
Belastung crhalten. Die Konzentration in der Blase
nimmt in dem Mafle zu, in dem n-Heptan in die Fiill-
kdrper hincindestilliert und  kann
mit cingestellter Natronlange bestimmt werden. Die
Probe hierzu wird wiihrend der Destillation unter tota-
lem Riicklauf gezogen. Die Differenz der Konzentration
vor und wiihrend des Versuches ergibt unter Beriick-
sichtigung des Einsatzvolumens cin Mall fiir den Be-
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trichsinhalt.

Dic ganze Apparatur ist in cinem schr festen Gestell
von Doppel-T-Trigern eingchaut, so dal} dic notwendige
Stabilitit auf jeden Fall errcicht ist. Dic im ersten Teil
crwithnten Destillatvolumenmesser wurden nicht einge-
baut, da bhisher noch kein geeignetes Registrierinstru-
ment zur Verfiigung stand. '

Mit der oben beschrichenen Apparatur ist ¢s moglich,
Destillationen im Laboratorium mit einem Minimum
an Aufsicht durchzufithren. Man kann bheispiclsweisc
auch nachts destillicren, wodurch nicht nur cinc erhch-
liche Zeitersparnis durch Verlingerung der Arbeitszeit,
sondern auch durch Vermeidung der unter Umstanden
schr zcitraubenden Gleichgewichtscinstellung bei der
tiiglichen Wicdecrinbetrichsctzung erziclt wird. Die Ap-
paratur hat bis heute alle an sic gestellten Forderungen
erfiillt,





