Die Chemische Werke Hiils AG gibt als maximale
Temperaturbelastung 140°C an. Sie ist aber — im
Dauerbetrieb — stark abhédngig von der Zusammen-
setzung der angreifenden chemischen Produkte. Es soll-
ten also in jedem Anwendungsfall beide Beanspru-
chungen gemeinsam kritisch erwogen werden. Ferner
kann die Haltbarkeit einer Auskleidung leiden, wenn
die beanspruchende Substanz Spuren von Medien ent-
hélt, gegen die der Werkstoff nicht bestdndig ist. Die
Verarbeiter haben eine auf etwa zehnjahriger Erfah-

rung basierende Bestandigkeitsliste zur Verfiigung, die
laufend ergénzt wird. Soll der Werkstoff aber bei Pro-
dukten verwendet werden, deren Einwirkung bisher
noch nicht bekannt ist, dann empfiehlt es sich, durch
Einbau von Versuchsstiicken oder Prifkérpern — moég-
lichst unter echten Betriebsbedingungen — Klarheit zu
schaffen. Wenn diese Moglichkeit nicht besteht, solite
man im Korrosionslabor einer Materialpriifsteile
sichere Erfahrungen sammeln.

Eingegangen am 9. Oktober 1964 [B 1846}

Eine neue Packung fiir die Vakuumrektifikation

DR. A. SPERANDIO, DR. M. RICHARD UND DR. M. HUBER*
Gebriider Sulzer Aktiengesellschait, Winterthur/Schweiz

Die neue Packung ist aus Drahtgewebe gefertigt und besteht aus einer regelmdB8igen
Anordnung freier Stémungskandle, die zur Kolonnenachse geneigt sind. Die Packung
ist wegen des kleinen Druckverlustes und der groBen Belastbarkeit fiir Vakuum-
rektifikation besonders geeignet. Die Trennstufenzahl von 6 bis 12 pro Meter erlaubi
eine Verwendung auch bei schwierigen Trennproblemen. In einer Testkolonne wurden
sechs verschiedene Gemische im Druckbereich von 2 bis 720 Torr untersucht. Die
Ergebnisse werden mitgeteilt und diskutiert.

In den letzten zehn Jahren wurden neue Kolonnen-
typen entwickelt mit groSen Trennstufenzahlen zur
Trennung von Isotopen und isomeren Gemischen?), so-
wie mit einem kleinen Druckverlust zur Trennung ther-
misch empfindlicher Gemische im Vakuum?™). Die
Filmkolonne nach Kuhn®?® besitzt beide Eigenschaften,
sie kann aber fiir industrielle Leistungen nicht verwirk-
licht werden. Wir stellten uns die Frage, ob nicht die
gleich gute Wirksamkeit, bei wesentlich einfacherer
Ausfithrung, durch eine geordnete Packung erreicht
werden kann, bei welcher die Stoffe in Strémungs-
kandlen ausgetauscht werden, die aus Drahtgewebe
gefertigt sind. Bei der Entwicklung der Packung stiitzten
wir uns auf eigene Untersuchungen zur Bildung und
Stabilitdat eines Flissigkeitsfilmes auf einem Draht-
gewebe sowie auf Erfahrungen mit Drahtgeweberingen
— Dixon-Ringen — in technischen Kolonnen. Die neue
Packung wurde dann anlédBlich der AcueEma 1964 der
Fachwelt vorgestellt?).

Die Anforderungen, denen eine Gewebepackung ent-
sprechen mul}, sowie die Eigenschaften, die man von
ihr erwartet, sind schon mehrfach diskutiert worden.
Wir erwdhnen hier die bekannte Arbeit von Stedman®
sowie den Uberblick iiber gepackte Kolonnen von
Ellis?). Studiert man diese Arbeiten, so fallt der groBe
Unterschied auf, der besteht zwischen der Einsicht in
die Zusammenhdnge und Vorteile einer geordneten
Gewebepackung einerseits, und der sparlichen oder
kaum vorhandenen Anwendung in industriellen Kolon-
nen andererseits!?).

-
) Vortrag auf dem Jahrestreffen der V. i

? erfahrens-Ingenieur
vom 4. bis 7. Oktober 1964 in Basel. g e
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Den Grundlagen zum Stoffaustausch konnten wir nichts
Neues hinzufiigen. Wir konnten aber wesentliche Richt-
linien wirtschaftlicher und praktischer Art aufstellen,
vor allem im Hinblick auf eine industrielle Anwendung.
Wir gingen bei der Entwicklung der geordneten Pak-
kung von den Eigenschaften und Kosten der 6-mm-
Dixon-Ringe aus und stellten folgende Forderungen:

die Packung soll, bezogen auf gleiche Leistung, we-
niger Gewebe benétigen,

die Belastungsmdéglichkeit soll gréBer sein,

der Druckverlust soll kleiner sein,

die Trennstufenzahl soll unabhdngig vom Kolonnen-
durchmesser sein,

ein Fluten soll nicht mehr notwendig sein, und

die Packung mu8 sich einfach herstellen lassen.

Entwicklung der Packung

Die Packung wurde in drei Etappen entwickelt. In der
ersten wurde mit abtastenden Grundversuchen die
zweckmaBigste Struktur ermittelt. In der zweiten unter-
suchten wir mit systematischen Messungen den EinfluB
der wichtigsten geometrischen Parameter. Die dritte
Etappe umfaBte Untersuchungen iiber den EinfluB und
die Behebung der Randgéngigkeit sowie den EinfluB
des Kolonnendurchmessers und die Aufgabe des Riick-
laufes. Die Entwicklungskosten bis heute verteilen sich
wie folgt: erste Etappe 10%, zweite 20%, dritte 70%.
Die Hauptarbeit war also nicht das Auffinden einer ge-
eigneten Struktur, sondern das Auffinden geeigneter
Vorkehrungen, damit die Packung auch bei grdferen
Kolonnendurchmessern zuverlassig arbeitet.
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Abtastende Grundversuche

Der Verlauf und die wesentlichen Ergebnisse dieser
Versudhe sind in Abb. 1 zusammengestellt. Die angege-
benen Richtwerte fiir die Trennstufenzahl beziehen sich
auf eine Glaskolonne mit 50 mm Dmr., 1 m Linge und
das Testgemisch n-Heptan/Methylcyclohexan bei einer
Dampfgeschwindigkeit von 1 m/s und dem Druck 720
Torr. Wir rechneten mit dem Einzeltrennfaktor a =
1,073. Alle Messungen wurden bei vollstindigem Riick-
lauf vorgenommen. Die Héhe eines Packungselementes
gemdB Abb. 1 betrug 6 cm, die Packung enthielt an
Gewebe-Oberfldache rd. 35 dm?/dm?.

n=7

Abb. 1. Skizze der drei ersten Entwicklungsstufen der neuen
Packung. Die Zahlenwerte von n kennzeichnen die Trenn-
stufen pro m.

1. Versuchsreihe: Ein gerade gezahntes Band wurde
zusammen mit einem glatten Band aufgerollt. Die Str6-
mungskanile liefen parallel zur Kolonnenachse; die
Packung hat keine verteilende Wirkung: erreicht wur-
den drei Trennstufen pro m.

2. Versuchsreihe: Ein schrdg gezahntes Band wurde
aufgerollt. Diese Anordnung hat eine Verteilwirkung
in Umfangsrichtung, aber nicht in radialer Richtung; er-
reicht wurden fiinf Trennstufen pro m.

3. Versuchsreihe: Ein schrdg gezahntes Band wurde
verschnitten, die einzelnen Stiicke zu einem runden
Kérper zusammengeschichtet und je abwechselnd 90°
versetzt in die Kolonne eingefiillt. Je zwei Koérper
bilden sinngemdB ein ,Packungselement”. Bei dieser
Packung werden die Stoffstrome iiber den Querschnitt
verteilt; sie 148t sich jedoch nicht serienmé&Big herstel-
len. Erreicht wurden sieben Trennstufen pro m.

4. Versuchsreihe: Es wurde die gleiche Packung wie bei
der 3. Versuchsreihe benutzt, jedoch nach jeder gezahn-
ten Lage eine glatte Zwischenlage eingefiigt. Die Ver-
besserung auf neun Trennstufen pro m entspricht der
groBeren Austauschfldche.
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EinfluB der geometrischen Parameter

Mit zunehmendem Neigungswinkel der Zahnung zur
Kolonnenachse wird die Trennstufenzahl gré8er, jedoch
die Belastungsmoglichkeit sinkt und der Druckverlust
steigt.

Eine kleinere Zahnungshoéhe und damit eine grofere
Gewebe-Oberfliche pro Volumen ergibt eine groBere
Trennstufenzahl, jedoch wiederum eine geringere Be-
lastungsmoglichkeit und einen gréBeren Druckverlust.

Kolonnendurchmesser,
Aufgabe des Riicklaufes

Die Packung hat eine selbstverteilende Wirkung; in-
folgedessen sind die Trennstufenzahlen bei gleichmdBi-
ger Aufgabe des Riicklaufes vom Rohrdurchmesser un-
abhéngig, sofern dieser einen Wert von rd. 100 mm
libersteigt. Bei kleineren Rohrdurchmessern (Pilot-
kolonnen) nimmt die Trennstufenzahl etwas ab. Bei
der Aufgabe des Riicklaufes geniigt es, rd. alle 20 bis
30 cm? einen Fliissigkeitsstrahl aufzugeben. Gute Er-
gebnisse erhielten wir mit rotierenden Verteilern. Ver-
suche ergaben jedoch, daBl die in Abb. 2 angegebenen
Werte um rd. 1/3 schlechter werden, wenn man den
Verteiler blockiert. Mit einem starren Verteiler (Roéh-
rensystem) konnten gleich gute Trennstufenzahlen er-
reicht werden. Einseitige Storversuche ergaben, daf} die
Packung gegeniiber einzelnen abgeblindeten Aufgabe-
stellen unempfindlich ist.
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Abb. 2. Leistungsdaten der Packung mit dem Testgemisch
Chlorbenzol/Athylbenzol in einem Rohr von 500 mm Dmr.
und 2,5 m Packungslange. Trennfaktor @ nach Hawkins und
Brentt!), s. Tab. 1.

Eigenschaften der Packung

Abb. 3 zeigt eine Photographie der Packung. Die sau-
ber gefiithrten Strémungskanile fiir das Gas, umgeben
vom Fliissigkeitsfilm auf dem Drahtgewebe, sind gut
sichtbar.

Wir wollen einen Packungstyp mit einer Filmkolonne
nach Kuhn vergleichen, bei welcher leere Rohre von
4 mm Dmr. parallel geschaltet sind®). Diese liefert mit
einem Testgemisch (Molekulargewicht 100} und einer
Belastung von 0,2 m/s bei 720 Torr 20 Trennstufen
prom.
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Abb. 3. Ansicht der Packung. Links: vollstdndiger Padkungs-
korper; rechts: rechteckiger Ausschnitt aus der Packung.

Mit einem Packungstyp von gleicher Austauschflache,
gleichem Diffusionsweg und einem Neigungswinkel
von 45° wurden in einer Kolonne von 220 mm Dmr. bei
gleichen Bedingungen ebenfalls 20 Trennstufen pro m
gemessen. Ein derartiges Kolonnenrohr entspricht je-
doch der Leistung einer Kolonne nach Kuhn von 3000
parallelen Rohren.

In Abb. 2 sind die Leistungsdaten einer Packung zu-
sammengestellt, die den weitesten Anwendungsbereich
haben diirfte. Der Neigungswinkel der Zahnung zur
Kolonnenachse betrdgt hier 30°, die Zahnhéhe 6 mm.
Diese Daten wurden wie tiblich bei totalem Riicklauf
ermittelt; als Testgemisch diente Chlorbenzol/Athyl-
benzol, der Einzeltrennfaktor stammt von Hawkins und
Brent, s. Tab. 1. Der Rohrdurchmesser der Kolonne
betrug 500 mm, die Packungslénge 2,5 m.

Tabelle 1. Einzeltrennfaktoren g beim Gemisch Chlorbenzol/
Athylbenzol. Vergleich zwischen den Werten, die aus den
Gleichgewichtsmessungen stammen, und denen, die aus den
Dampfdrucken berechnet wurden. Die Gleichgewichtswerte
sind aus 11} entnommen, die Werte mit * wurden interpoliert
aus Messungen bei 760 Torr und 300 Torr. Die Dampfdrucke
stammen aus %) und %), Will man den EinfluB auf die Trenn-
stufenzahl beurteilen, so mu8 In g betrachtet werden.

720 Torr 100 Torr 20 Torr
Berechnet aus

a Ina a Ina a Ina
Gleich-
gewichts-
messungen 1,103* | 0,098 | 1,118*{ 0,112 | 1,120 { 0,113
Dampf-
drucken 1,127 0,118 | 1,180 0,166 1,240 | 0,215

Vergleich mit 6-mm-Dixon-Ringen

Der Vergleich wurde an einer Kolonne mit 220 mm
Dmr. und 6 m Lange vorgenommen. Als Testgemisch
diente wieder Chlorbenzol/Athylbenzol'V). Die Zahlen-
werte beziehen sich auf einen Rektifizierdruck von
20 Torr und eine Belastung von 75% der Belastungs-
grenze.

Zum Vergleich beniitzten wir die Wertungszahl

a
G-TSZ '
wobei G die Belastung in t/m2h, TSZ die Trennstufen-
zahl pro m, a die Gewebe-Oberflache pro Volumen in
m?/m? sind.
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Die Wertungszahl gibt an, wieviele m? Oberflache
notig sind, um eine Trennstufe und 1 t/m®>h Durchsatz
zu erhalten.

Fiir den 6-mm-Dixon-Ring ergibt sich:

Wert hl = 800 21
ertungszahl = 170 2
Druckverlust = 0,45 Torr pro Trennstufe.

Fiir die Packung ergibt sich:

Wert hl = 200 __ 7.2
ertungsza 3012 12y
Druckverlust = 0,15 Torr pro Trennstufe.

Die Packung ist also in der Wertungszahl, die die Wirt-
schaftlichkeit erfassen diirfte, dem Dixon-Ring um den
Faktor 3 iiberlegen.

Messungen mit verschiedenen Gemischen
Zweck der Messungen

Beim Auslegen industrieller Kolonnen auf Grund von
Pilotversuchen machten wir ofters die Erfahrung, daB
die Trennstufenzahl stark vom Gemisch abhing, sofern
wir experimentell gewonnene Einzeltrennfaktoren aus
der Literatur verwendeten. Merkwiirdig schien uns
aber, dafi die Trennstufenzahl bei isomeren Gemischen,
bei denen man mit guten Griinden ideales Verhalten
annehmen konnte, schlechter war als bei unserem Stan-
dard-Testgemisch Chlorbenzol/Athylbenzol.

‘Wir testeten daraufhin die Packung im Vakuumbereich
von 2 bis 100 Torr mit dem Testgemisch n-Decan-/trans-
Decalin unter Verwendung der gemessenen Einzel-
trennfaktoren von Fenske') und Struck!®). Die gemes-
senen Trennstufenzahlen stimmten sehr gut mit den-
jenigen aus dem Testgemisch Chlorbenzol/Athylbenzol
Uberein. Eine weitere Priifung.der Literatur iiber ge-
messene Einzeltrennfaktoren ergab wesentlich andere
Werte bei anderen Autoren. Wir erwdhnen hier die
Arbeit von Zuiderweg'® aus dem Jahre 1952. Je nach
dem verwendeten Trennfaktor differieren die Trenn-
stufenzahlen fiir das Gemisch n-Decan/trans-Decalin
bis 50%; eine Zusammenstellung findet man in Tab. 2.
Wir stellten sechs Gemische zusammen, mit denen ein
Testversuch iber einen Drudkbereich von 2 bis 720
Torr moglich war. Damit sollte gleichzeitig geklart
werden, wie sich Molekulargewicht und Molekiilstruk-
tur auf die Trennstufenzahl auswirken. Zur Berechnung
der Trennstufenzahl entschlossen wir uns, ausschlieB-
lich den Einzeltrennfaktor zu verwenden, der sich aus

Tabelle 2. Zusammenstellung der verschiedenen gemessenen
Einzeltrennfaktoren fiir das Gemisch n-Decan/trans-Decalin.
Der mit * bezeichnete Wert wurde interpoliert. Siehe auch
die Erklarungen zu Tab. 1.

720 Torr 100 Torr 20 Torr

a Ina a In g a Ina
Fenske u.
Mitarbb.14) 1,29 0,25 1,22 0,20 — —
Struck u.
Kinney13) — — —_ —_ 1,14 0,13

Zuiderweg1%) | 1,35* 0,30 1,30 0,26 1,20 0,18
aus Dampf-
druckenl?,18) | 1,39 0,33 1,31 0,27 1,24 0,21
berechnet
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den Dampfdruckkurven ergibt. Wir setzten also vor-
aus, daB die benutzten Gemische ideal sind. Das diirfte
wegen der nahen chemischen Verwandtschaft der Ge-
mischkomponenten auch gerechtfertigt sein.

Eigenschaften der Gemische

Die Komponenten der Gemische, ihr Molekulargewicht
und ihre Struktur sind in Abb. 4 zusammengestellt.

Das Gemisch Chlorbenzol/Athylbenzol 1a8t sich {iber
den Brechungsindex sowie gas-chromatographisch leicht
analysieren. Der Preis ist mit rd. 2— DM/kg gtinstig.
Die Dampfdruckkurven erméglichen Versuche von 20
bis 760 Torr und Kolonnen mit maximal 60 Trennstufen.
Das oft vorgeschlagene Testgemisch n-Decan/trans-
Decalin ist gut geeignet, scheidet aber fiir GroBver-
suche als Testgemisch aus, weil fiir n-Decan im Chemi-
kalienhandel Preise von mehr als 100,— DM/kg bezahlt
werden miissen.

Chlorbenzol ebener Benzolring

lg Hs U m25

8 O~ Q=

Athylbenzol ebener Benzolring
Co Hy 06,7 mit Seftenketfe
Decahydronaphthalin gewinkelter Doppelring
{Decalin] frans- und cis-Form
Ly Hyg 136,2
n-lecan NN Hohlenwasser-
C?U sz 14623 stoffhette
Capronsdure \NAN? 0 Hette mit Car-
Ls Hp 0 162 “O0H  boxylgruppe
Capryisdure \/\/\/\[;\' 0
Cg Hg 0,  M42 H

L 0
Paimitinsaure NANANAAN?
G Hp 0 2564 o
Stearinsaure \/\/\/\/\/\/\/\/\C:U
Cg Hy 0 2645 04
Hexadecanol AVAVAA VeV VA VAN,
C76 Hﬂ 0 224 Hette mit Alkohol-

gruppe

Octadecanol
Cg Hyg 0 2705

NANANNANNAC-OH

B1858°%)

Abb. 4. Zusammenstellung der Komponenten der Test-
gemische. Angegeben ist die Summenformel, das Molekular-
gewicht und eine vereinfachte Strukturformel.

Als Testgemisch ist trans-Decalin/cis-Decalin sehr zu
empfehlen. Es ist als Isomerengemisch zum Preise von
4,— DM/kg erhaltlich. Rektifizierversuche sind méglich
von 2 Torr (rd. 40°C Siedetemperatur) bis 760 Torr.
Mit einem Gas-Chromatographen ist die Analyse ein-
fach und sicher. Der Trennfaktor erlaubt jedoch nur
einen Test iber 20 Trennstufen.

Mit den beiden Fettsdure-Gemischen sollten Einfliisse
der polaren Carboxylgruppe, der Verdoppelung des
Molekulargewichtes von rd. 130 auf rd. 260, sowie der
Verlangerung der Kohlenwasserstoffkette auf nahezu
das Dreifache untersucht werden. Demselben Zweck
diente die Untersuchung des Fettalkohol-Gemisches.
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Dampfdruckwerte

Die Konstanten der Dampfdruckgleichung nach An-
toine werden zum Berechnen des Einzeltrennfaktors
a = (pa/py); bendtigt. Fiir die Testsubstanzen wurden
sie aus der Literatur entnommen und in Tab. 3 zu-
sammengestellt. Fiir n-Decan, trans-Decalin und cis-
Decalin sind sehr genaue Werte von Rossini und Mit-
arbb.17.®) im Bereich von 50 bis 760 Torr vorhanden.
Die von anderen Autoren unterhalb 50 Torr berech-
neten und gemessenen Werte weichen bis zu 2°C von-
einander ab. Wir haben in einer Drillingsapparatur die
Dampdruckkurven dieser drei Substanzen sorgfiltig
von 10 bis 720 Torr nachgemessen und gefunden, daB
die von Rossini und Mitarbb. bestimmten Konstanten
bis 10 Torr verwendet werden kénnen. Die Genauig-
keit betrégt dabei £ 0,15°C, entsprechend der Genauig-
keit unserer Apparatur.

Tabelle 3. Konstanten der Dampfdruckgleichung nach Antoine
fiir die Komponenten der Testgemische.

B
- o .
t A lgp C, mit ¢t in [°C] und p in [Torr].
A B [of
Chlorbenzol?3) 6,94504 1413,12 216,0
Athylbenzol12) 6,95366 1421,91 212,93
n-Decan??,18) 6,95367 1501,27 194,48
trans-Decalin!7,18) 6,85681 1564,68 206,26
cis-Decalinl7.18) 6,87529 1594,46 203,39

Die Dampfdruckwerte fiir die Fettsduren wurden der
Monographie von B. Miiller und H. Stage!®) entnom-
men, die Dampfdruckwerte fiir die Fettalkohole dem
+Handbook of Chemistry and Physics"29),

Abb. 5. Schema der Versuchskolonne zur Untersuchung der
sechs Gemische.

Linge 1 m; Rohrdurchmesser 70 mm; freier Packungsdurch-
messer 56 mm; Hohe eines Packungspaketes 60 mm.

a Isolation, b zur Pumpe, ¢ Hilfsheizung, d Kondensator,
e Thermostat, { Probeventile, g Verdampfer.
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Versuchskolonne und MeBmethode

Abb. 5 zeigt das Schema der Versuchskolonne. Der
Durchmesser des Rohres betrdgt 70 mm, die Lange 1 m.
Die Packung besteht aus 15 einzelnen Packungskérpern
von 60 mm Héhe und 68 mm Dmr. Die Zahnung der
Packung ist 6 mm hoch, der Neigungswinkel zur Kolon-
nenachse betrdgt 30°. Der Verdampfer wird elektrisch
geheizt. Die Verdampfungswidrmen der Gemische wur-
den zum Bestimmen der Belastung benétigt und sind
bei den Ergebnissen angegeben. Der Wiarmeverlust
des Kolonnenrohres wurde experimentell bestimmt und
durch die Hilfsheizung auf dem Rohr kompensiert. Die
dadurch mdéglichen Fehler betragen bei kleinen Bela-
stungen t 5%, bei groBen Belastungen * 2%,

Lings der 1 m langen Kolonne sind vier Ventile an-
gebracht, durch die man dampfférmige Proben entneh-
men kann. Diese kurzen Abstdnde sind fiir Fettsauren
und Fettalkohole notwendig, bei denen nur iiber ein
Drittel der Kolonnenldnge gemessen wurde; auf diese
Weise blieb man im analytisch sicheren Konzentra-
tionsbereich von 5 bis 95%. Die Proben wurden alle
gas-chromatographisch analysiert. Abb. 6 zeigt die An-
sicht der Versuchskolonne.

Abb. 6. Ansicht der Versuchskolonne

Ergebnisse

Die ausgewerteten Ergebnisse der sechs Gemische sind
in den Abb. 7 bis 11 zusammengestellt. Auf Abb. 7 ist
noch zusétzlich ein Versuch mit dem Testgemisch
n-Heptan/Methylcyclohexan eingetragen. Jeder Abbil-
dung ist eine Tabelle angefiigt mit den beim Auswer-
ten verwendeten StoffgréBen. Der Unterschied in der
Trennstufenzahl zwischen Abb. 2 und Abb. 7 riihrt da-
her, dal zur Auswertung verschiedene a-Werte benutzt
wurden. Die angegebenen Verdampfungswérmen wur-
den aus den Dampfdrucken mittels der Gleichung von
Clausius-Clapeyron berechnet. Die Kurven fir die
Trennstufenzahl verlaufen fiir alle Gemische nahezu
gleich. Charakteristisch ist, daB mit sinkender Bela-
stung die Trennstufenzahl zunimmt, und zwar unab-
hdngig davon, ob man das Ausmessen der Kurve bei
kleinen oder grofien Belastungen beginnt. Dies ist ein
Hinweis darauf, daB der Fliissigkeitsfilm mit Sicherheit
gebildet wird und stabil bleibt.
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Abb. 7. Trennstufenzahl und Druckverlust in Abhédngigkeit
von der Belastung

Kurven 1, 2, 3: Ergebnisse mit dem Gemisch Chlorbenzol
(a)/Athylbenzol (b)

Kurve 4: Ergebnisse mit dem Gemisch n-Heptan(a)/Methyl-
cyclohexan (b)

ts, bzw. L, ist die Siedetemperatur der Komponente a bzw.
b beim angegebenen Drudk. ¢ = Einzeltrennfaktor, AHv =
Verdampfungswérme

Kurve | Kopfdrudk tea tey _Pa AH,
[Torx] °c °q @7 pp | [cal/g]

1 20 34,4 38,6 1,240 90

2 100 68,9 74,1 1,180 88

3 720 1297 134,2 1,127 78

4 720 96,6 99,0 1,073 80

Molekulargewichte: Chlorbenzol 112, Athylbenzol 106,
n-Heptan 100, Methylcyclohexan 98

Trennstufenzahl pro m
= -3
//

- 4
12 3 — 5
Torr/m
& 112 3, 4,
3 / /
22/ /
ks / 5
s\
0 2 4 6 gt/m?
asEg Belastung

Abb. 8. Trennstufenzahl und Druckverlust
beim Gemisch n-Decan(a)/trans-Decalin(b)

Kurve | Kopfdruck teo Lo _ P 4H,
[Torr] °c) [°cy 7 pp | lcal/g]

1 2 31,1 32,4 1,102 88

2 5 45,5 47,9 1,156 85

3 20 71,0 75,4 1,240 81

4 100 108,5 116,4 1,310 77

5 720 172,0 185,1 1,390 71

Molekulargewichte: n-Decan 142,3, trans-Decalin 138,2
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Abb. 9. Trennstufenzahl und Druckverlust
beim Gemisch trans-Decalin(a)/cis-Decalin(b)

Kurve Kopfdruck toa Ly o= Pa AH,
P {Torr] °Cl ra Pb | [cal/g)
1 2 324 39,1 1,538 88
2 5 47,9 54,8 1,470 85
3 20 75,4 82,6 1,405 81
4 100 116,1 124,4 1,310 77
5 720 185,1 193,6 1,209 71

Molekulargewichte: trans-Decalin 138,2, cis-Decalin 138,2
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Abb. 10. Trennstufenzahl und Druckverlust
beim Gemisch Capronsdure(a)/Caprylsédure(b)

Kurve | Kopfdruck lea [ _Pa AH,
[Torr] [°c] °Cj @ T pp | [cal/g]

1 2 73,5 98,0 5,58 134

2 5 87,8 113,0 4,80 130

3 20 112,0 139,0 3,98 123

4 100 146,5 176,5 3,32 115

Molekulargewichte: Capronsaure 116,2, Caprylsdure 144,2

Die Packung paBt nicht satt in das Rohr; sie ist mit
einem elastischen Distanzkragen versehen, der sich den
Unebenheiten der Rohrwand anpafBit. Im 70-mm-Rohr
versperrt dieser Kragen fast 40% des Querschnittes,
im 500-mm-Rohr noch rd. 7%/. Da die Belastung auf den
Rohrquerschnitt bezogen ist, werden im engen Rohr
die wirkliche spezifische Belastung und damit auch der
Druckverlust héher sein. Die Druckverluste in Abb, 7
bis 10 sind stets mit dem Faktor 0,56 multipliziert und
entsprechen dem Druckabfall in einem Rohr von etwa
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Abb. 11. Trennstufenzahl und Druckverlust

in Abhéngigkeit von der Belastung

Kurven 1 und 2: Ergebnisse mit dem Gemisch Palmitinsédure (a)/
Stearinsaure (b)

Kurven 3 bis 5: Ergebnisse mit dem Gemisch Hexadecanol {a}/
Octadecanol (b)

Kurve | KoPfdruck tea e _Pa 4H,
[Torr] °c °ql &7 py | lealig]
1 2 178,0 195,0 2,53 84
2 5 195,6 213,2 2,35 81
3 5 160,0 183,0 2,42 80
4 20 198,0 220,0 2,16 75
5 100 251,5 269,0 1,99 70

Molekulargewichte: Palmitinsdure 256,4, Stearinsdure 284,5,
Hexadecanol 242,4, Octadecanol 270,5
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Abb. 12, Vergleich der Trennstufenzahlen beim Kopfdrudk
100 Torr

Kurve 1: n-Decan/trans-Decalin
Kurve 2: trans-Decalin/cis-Decalin
Kurve 3: Hexadecanol/Octadecanol
Kurve 4: Capronsdure/Caprylsdure
Kurve 5: Chlorbenzol/Athylbenzol

200 mm Dmr. und mehr. Der Faktor wurde experimen-
tell bestimmt aus MeBwerten an Rohren mit 70 und
500 mm Dmr.

Vergleich der Gemische

Zum besseren Vergleich der verschiedenen Gemische
wurden die MeBergebnisse flir den Druck 100 Torr in
Abb. 12 zusammengefaBt. Beriicksichtigt man die Feh-
lergrenzen, so dedken sich die Kurven fiir die Trenn-
stufenzahlen der verschiedenen Gemische. Ob Mole-
kulargewicht 100 oder 280, ob Siedetemperatur 70°C
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oder 160 °C, ob MolekiilgréBe 5 A oder 20 A, die Trenn-
stufenzahl bleibt dieselbe. Wir glauben, daB die frither
festgestellten Unterschiede der Trennstufenzahl auf
Unsicherheiten iiber den Einzeltrennfaktor zuriickzufih-
ren sind.

In Abb. 13 ist die Abhéngigkeit der Trennstufenzahl
vom Druck zusammengestellt. Die obere Kurve zeigt
den Vergleich bei der Belastung 1 t/m?h. Die Trenn-
stufenzahl nimmt mit zunehmendem Druck zu. Zu be-
achten ist, daB bei dieser Belastung bei 2 Torr die
Dampfgeschwindigkeit rd. 15 m/s betrdgt, bei 720 Torr
noch rd. 0,1 m/s. Die Fliissigkeitsmenge ist dagegen in
beiden Fallen dieselbe. Die Filmdicke diirfte im Va-
kuum — immer bezogen auf die Belastung 1 t/m*h —
gréBer sein, weil der Holdup rd. 50% groBer ist. Eine
praktische Bedeutung besitzt dieser Vergleich nicht,
weil man bei héheren Drucken auch immer eine héhere
Belastung wahlen wird.
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Abb. 13. Vergleich der Trennstufenzahlen der sechs Gemische
in Abhéangigkeit vom Druck.

Obere Kurve: Vergleich bei der Belastung 1 t/m2 h;

Untere Kurve: Vergleich bei der Belastung wy, = 2 m/s.

Die Punkte entsprechen den einzelnen Gemischen:

X Chlorbenzol/Athylbenzol V Palmitinsdure/Stearinsaure
@ n-Decan/trans-Decalin A Hexadecanol/Octadecanol
[J trans-Decalin/cis-Decalin A Hexadecanol/Octadecanol
O Capronsaure/Caprylsdure bei 1,4 t/m2h

Die untere Kurve?!) zeigt den Vergleich bei derselben
vergleichbaren Luftgeschwindigkeit von 2 m/s. Das
leichte Absinken der Trennstufenzahl mit zunehmen-
dem Druck diirfte auf den dickeren Fliissigkeitsfilm
bei hdéheren Drucken zuriickzufiihren sein; denn die
Flissigkeitsbelastung ist ja hier wesentlich groBer.

Die Trennstufenzahl beim gleichen Prozentsatz der je-
weils geltenden Belastungsgrenze ist im Bereich von
2 bis 100 Torr vom Druck praktisch unabhéngig. Wie
schon erwdhnt, wurde die Trennstufenzahl mit dem
Einzeltrennfaktor a berechnet, der sich aus den Dampf-
druckkurven ergibt, wenn man Giiltigkeit des Raoult-
schen Gesetzes annimmt. Die unmittelbar gemessenen
Einzeltrennfaktoren sind durchweg kleiner, in der Re-
gel rd. 10%, wobei aber Abweichungen bis zu 50%
auftreten. Die angegebenen Werte dirften daher eher
etwas zu klein sein.

Zum Bestimmen der zuldssigen Belastung sowie des
Druckverlustes bei einem beliebigen Druck eignet sich
gut die von Neumann?®!) vorgeschlagene vergleichbare
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Tabelle 4. Zusammenstellung der Belastung in t/m2h beim
Druckverlust 3 Torr/m fiir die Drucke 2, 5, 20 und 100 Torr.

Druck

Gemisch [Torr]
2 5 20 100
Chlorbenzol/Athylbenzol — — 3,4 6,2
n-Decan/trans-Decalin 1,6 2,1 3,5 6,1
trans-Decalin/cis-Decalin 1,5 2,0 3,6 6,1
Capronsdure/Caprylsdure 1,4 2,0 34 57
Palmitinsgure/Stearinsaure 1,9 2,5 — —
Hexadecanol/Octadecanol — 2,4 3,7 6,5

Tabelle 5. Zusammenstellung der Belastung in vergleichbarer
Luftgeschwindigkeit w{ in m/s beim Druckverlust 3 Torr/m
fiir die Drucke 2, 5, 20 und 100 Torr.

Druck

Gemisch [Tor1]
2 5 20 100
Chlorbenzol/Athylbenzol —_— — 2,5 2,2
n-Decan/trans-Decalin 3,3 2.8 2,5 2,0
trans-Decalin/cis-Decalin 32 2,8 2,6 2,0
Capronsdure/Caprylsdure 3,5 3,0 2,6 2,1
Palmitinséure/Stearinséure 3.5 2,9 — —
Hexadecanol/Octadecanol — 2,8 2,5 1,9

Luftgeschwindigkeit wy,. In Tab. 4 sind fir die Drucke
2, 5, 20 und 100 Torr die Belastungen in t/m?h beim
Druckverlust 3 Torr pro m aufgetragen und auf Ta-
belle 5 die entsprechenden w;-Werte. Der Druckver-
lust 3 Torr pro m entspricht etwa 90% der Belastungs-
grenze. Tab. 5 zeigt, daB die zuldssigen w-Werte mit
sinkendem Druck gréfer werden, jedoch beim gleichen
Druck fiir die verschiedenen Gemische praktisch gleich
bleiben.

Eingegangen am 30. November 1964 [B 1858]
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