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82. Jahrgang Heft 39

SCHWEIZERISCHE BAUZEITUNG

24. September 1964

ORGAN DES SCHWEIZERISCHEN INGENIEUR- UND ARCHITEKTEN-VEREINS S.I.A. UND DER GESELLSCHAFT EHEMALIGER STUDIERENDER DER EIDGENOSSISCHEN TECHNISCHEN HOCHSCHULE G.E.P.

Fortschritte auf dem Gebiet der Rektifikationstechnik

DK 66.048.3

Von H. Rinkes, Dipl.-Ing., Institut fiir kalorische Apparate und Kaltetechnik an der ETH, Ziirich

Vom 4. bis 7. Oktober 1964 findet in Basel das Jahrestreffen der
Verfahrensingenieure statt!), wobei durch Vortrige, Diskussionen und
Exkursionen ein Uberblick iiber den neuesten Stand der Chemie-
Ingenieur-Technik vermittelt werden soll. Aus Anlass dieser Tagung
werden im folgenden Aufsatz einige neuere Erkenntnisse und Fort-
schritte in Theorie und Praxis der Rektifikationstechnik betrachtet,
insbesondere auch unter Beriicksichtigung der auf der Achema 1964
erstmals publizierten Neuheiten.

Allgemeiner Uberblick

Einige der neueren Anwendungen der Rektifikationstechnik sind
die Zerlegung fliissiger Luft in ihre Komponenten Stickstoff, Sauer-
stoff und Edelgase, die Gewinnung der verschiedenartigen Kohlen-
wasserstoffe aus Erd6l oder die Abtrennung von Schwerwasser aus
Wasser-Schwerwasser-Gemisch. Beim Ablauf zahlreicher chemischer
Reaktionen treten Fliissigkeitsgemische als Zwischen- oder End-
produkte auf, die ebenfalls in die reinen Bestandteile zerlegt werden
miissen. Besonders durch die rasche Entwicklung der Kunststoff-
industric werden hohe Anforderungen an die Rektifiziertechnik
gestellt, weil die meisten der Kunststoffausgangs- oder Zwischenpro-
dukte, z.B. Glykol-, Fettsdure-, Amin- und Lactam-Gemische, wegen
ihrer Temperaturempfindlichkeit unter Vakuum fraktioniert werden
miissen.

Neben der Rektifikation besteht die Moglichkeit, Fliissigkeits-
oder Gasgemische durch Adsorption, Extraktion, fraktioniertes Aus-
frieren, Dialyse, Tonenaustausch oder durch Permeation in gasfor-
miger bzw. fliissiger Phase zu zerlegen. Von diesen Verfahren wird der
Permeation in fliissiger Phase besondere Aufmerksamkeit gewidmet,
weil diese Fraktioniermethode unter Umstidnden in der Anwendung
wirtschaftlicher ist als der Rektifikationsprozess. Die Permeation ist
ein neues Verfahren, das noch in der Entwicklung steht, Es sind aber
schon einige interessante Anwendungen bekannt geworden [1] [2], die
einen etwas ausfiihrlicheren Hinweis auf das Verfahren an dieser Stelle
angebracht erscheinen lassen.

Folien aus Polydthylen, Teflon oder anderen Kunststoffen mit
Wandstérken von etwa 0,025 mm dienen beim Permeationsverfahren
als selektiv durchldssige Membranen. Die Kunststoff-Folien weisen
keinerlei Makro- oder Mikroporen auf, sondern nur noch molekulare
Hohlrdume. Es wird angenommen, dass diese Hohlrdume durch
thermische Schwingungen der Kunststoff-Makromolekiile dauernd
neu entstehen und wieder verschwinden und dass durch diese ver-
dnderlichen Hohlrdume bestimmte Molekiile eines Stoffgemisches be-
vorzugt, andere Molekiile schwerer, sprungweise, in Richtung ab-
nehmender Konzentration beférdert werden.

Nach der Permeationsmethode kénnen vor allem Gemische
fliissiger Kohlenwasserstoffe mit nahe beieinander liegenden Siede-
punkten, azeotrope Gemische (vgl. dazu zum Beispiel O. Fuchs [3])
und stark verdiinnte Losungen petrochemischer Produkte getrennt
werden. Aethanol, Isopropanol und einige Keton-Verbindungen wur-
den bereits aus wassrigen Losungen durch Permeation in fliissiger
Phase aufkonzentriert und Nitrile, Amine sowie Formaldehyd aus ver-
diinnten wassrigen Losungen gewonnen. Aus Erfahrungswerten, die
mit einer halbtechnischen Anlage gesammelt wurden, konnte be-
rechnet werden, dass die Trennung eines Isopropanol-Aethanol-
Gemisches durch Permeation in fliissiger Phase um etwa 15 bis 20 %
billiger ist, bezogen auf die Investitions- und Betriebskosten, als durch
azeotrope Rektifikation mit Hexan [1].

Von besonderem Interesse ist die kombinierte Anwendung von
Rektifikations- und Permeationsprozessen. Auf diesem Wege kann
zum Beispiel ein Gemisch bis zur azeotropen Zusammensetzung durch
Rektifikation angereichert und anschliessend durch Permeation weiter
zerlegt werden.

1) Angekiindigt in SBZ 82, 1964, H. 31, S. 550
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Der Wirme- und Stoffaustausch zwischen Fliissigkeits- und Dampfphase

An der Erforschung der physikalischen Grundlagen der Rekti-
fikationstechnik wurde in der letzten Zeit intensiv gearbeitet. Die be-
sondere Aufmersamkeit galt dabei den Vorgéngen beim kombinierten
Wairme- und Stoffaustausch in der Nihe der Phasengrenzfliche
zwischen Fliissigkeit und Dampf. Zur Klidrung dieser Elementar-
vorginge bei der Rektifikation sind in den letzten Jahren mehrere
Forschungsarbeiten am Institut fiir Kalorische Apparate und Kalte-
technik der ETH Ziirich unter der Leitung von Prof. Dr. P. Grassmann
durchgefiihrt worden.

E. Wyss [4] hat zum Beispiel den Wirmeiibergang zwischen
Dampfblasen und Fliissigkeit fiir die Systeme Wasserdampf-Wasser
und Wasserdampf/Inertgas-Wasser eingehend untersucht. Er konnte
nachweisen, dass zwischen dem Wirmeiibergang auf der Dampfseite
und demjenigen auf der Fliissigkeitsseite ein krasser Unterschied be-
steht. Fir den Warmeiibergangskoeffizienten auf der Fliissigkeits-
seite ergaben sich Werte von 60 000 bis 140 000 kcal/m? h grd und auf
der Dampfseite nur 100 bis 700 kcal/m? h grd. Bei den Experimenten
wurde tliberhitzter Wasserdampf in die fliissige Phase eingeleitet, der
dann, in Blasenform aufsteigend, seine Uberhitzungswirme an die
Flisssigkeit abgab. Unter diesen Bedingungen war es moglich, eine
Wirmeiibergangszahl auf der Dampfseite zu definieren.

Da das Verhiltnis der Stoffiibergangskoeffizienten in den beiden
Phasen Dampf und Fliissigkeit d4hnlich ungiinstig ist wie das Verhiltnis
der Wirmeiibergangskoeffizienten, muss zur Beschleunigung von
Rektifikationsvorgéngen vor allem fiir eine gute Durchmischung der
Dampfphase, insbesondere der Phasengrenzschicht im Dampf, und fiir
eine feine Verteilung des Dampfes in der Fliissigkeit gesorgt werden.

Eine dusserst interessante Unterschung iiber den Stoffaustausch
zwischen Dampfblasen und Fliissigkeit hat G. Anderés [S] anhand von
Versuchen mit verschiedenen Zweistoffgemischen durchgefiihrt. Die
Versuche erstreckten sich dabei nicht nur auf den in der Rektifizier-
technik vorherrschenden Stoffiibergang der schwerer fliichtigen Kom-
ponente vom Dampf in die Fliissigkeit, sondern auch auf den Stoff-
austausch in umgekehrter Richtung, der dann auftritt, wenn ein
Dampf, der nur die leichter fliichtige Komponente enthalt, mit der
schwerer siedenden Fliissigkeit in Beriihrung kommt. Es zeigte sich,
dass sich der Stoffiibergang zwiscken den beiden Phasen dann wesent-
lich verbessern ldsst, wenn durch den Stoffaustausch die Oberflichen-
spannung des fliissigen Gemisches vergrossert wird. Diese Erkenntnis
sei an drei Beispielen erldutert:

1. In den Zweistoffgemischen Stickstoff-Sauerstoff und Aethyl-
alkohol-Wasser verringert sich die Oberflichenspannung mit zu-
nehmendem Gehalt an der leichter fliichtigen Komponente in der
fliissigen Phase. Bei der Trennung dieser Gemische durch Rektifikation
wandert wiahrend des Trennvorgangs laufend leichter Fliichtiges in die
Dampfphase und schwerer Fliichtiges in die Flissigkeit. Wird nun
diese Stoffaustauschrichtung umgekehrt, so dass die leichter fliichtige
Komponente aus dem Dampf in die Fliissigkeit und das schwerer
Fliichtige aus der Flissigkeit in die Dampfphase iibergehen, so er-
geben sich wesentlich kleinere Stoffdurchgangskoeffizienten als beim
Stoffaustausch wihrend der Rektifikation.

2. Die untersuchten Zweistoffgemische Cyclohexanon-Hexanol,
Benzol-Heptan und Wasser-Glycol verhalten sich umgekehrt. Bei
ihnen nimmt die Oberflichenspannung mit wachsendem Gehalt an
leichter fliichtiger Komponente in der Fliissigkeit zu. Eine Umkehr der
Stoffaustauschrichtung bewirkt bei diesen Gemischen eine Vergrosse-
rung der jeweiligen Stoffdurchgangszahlen.

3. Bs gibt auch Fliissigkeitsgemische, bei denen die Oberflichen-
spannung unabhéngig von der Zusammensetzung ist, z.B. Methanol-
Aethanol oder Tetrachlorkohlenstoff-Benzol. Bei derartigen Ge-
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mischen bleibt auch eine Umkehr der Stoffaustauschrichtung ohne
Einfluss auf die Grosse der Stoffdurchgangszahl.

Verantwortlich fiir diese Phdnomene sind wohl die Bewegungs-
zustdnde in den beiden Phasengrenzschichten. So bildet sich bei dem
zur Rektifikation entgegengesetzten Stoffaustauschvorgang im zweit-
genannten Beispiel auf der Fliissigkeitsoberfliche eine Schicht mit
grosser Oberflichenspannung aus, die durch Fliissigkeit mit geringer
Oberflichenspannung, welche aus dem Fliissigkeitsinneren zur Ober-
flache dringt, abgebaut wird. Das Fliissigkeitsgemisch strebt dabei den
stabilen Zustand an, der dann erreicht ist, wenn die Oberflachen-
spannung den kleinstmdglichen Wert angenommen hat. Durch den
Fliissigkeitsaustausch zwischen Kern und Oberflachenschicht ent-
steht in der Fliissigkeitsgrenzschicht eine starke Turbulenz, die auch
auf die Dampfphase iibertragen wird. Diese verstdrkte Grenzschicht-
turbulenz bewirkt wohl die beobachtete Verbesserung des Stoffdurch-
gangs. Im erstgenannten Beispiel wird beim Stoffaustausch in ent-
gegengesetzter Richtung zum Stoffaustausch bei der Rektifikation auf
der Fliissigkeitsoberfliche eine Schicht mit niedriger Oberflachen-
spannung gebildet. Da dies bereits der stabilen Schichtung entspricht,
stellt sich keine Grenzflichenturbulenz ein. Das bedingt einen niedrigen
Stoffaustauschkoeffizienten.

Quantitative Aussagen iiber die Grenzflichenturbulenz und deren
Einfluss auf die Warme- und Stoffiibertragung sind bis heute noch nicht
mitgeteilt worden, auch nicht in den neuesten Forschungsberichten zu
diesem Problem, die in einer Ubersicht von F. J. Zuiderweg [6] dar-
gestellt wurden.

Rektifizierapparate

Die Bestrebungen zur Verbesserung der Rektifizierapparate hatten
in den letzten Jahren vor allem das Ziel, die Anwendung der Rektifika-
tion im Vakuumbereich zu erweitern. Dazu mussten Kolonnen mit
moglichst geringem Druckverlust geschaffen werden, die gleichzeitig
eine hohe Trennwirkung besitzen. Diese Eigenschaften lassen sich be-
sonders in Rieselfilmkolonnen und Diinnschichtapparaten in idealer
Weise verwirklichen. Einige neuere Konstruktionen solcher Apparate
sollen in den folgenden Abschnitten beschrieben und miteinander ver-
glichen werden.

Die Kloss-Kolonne [7]

|, Die Kloss-Kolonne ist eine Rieselfilmkolonne, die zur Fithrung
des Fliissigkeits-Filmes wendelférmige Austauschelemente 1, Bild 1,
benutzt, welche aus 1 mm dickem Draht zu zweigédngigen Schrauben-
federn mit 12 oder 13 mm Windungsdurchmesser gewickelt sind. Die
Riicklauf-Fliissigkeit wird {iber Kaminrohrchen 2 aufgegeben, die mit
Drahtklammern 3 bestiickt sind. Auf einer schraubenférmigen Bahn,
den Windungen des Elementes folgend, stromt die Fliissigkeit als Film
durch die Kolonne, Durch den schraubenférmigen Weg wird die Ver-
weilzeit der Fliissigkeit in der Kolonne gegeniiber anderen Riesel-
filmkolonnen vergrossert und eine Art Kreuzstrom zwischen den
beiden Phasen erzeugt, so dass auch bei niedrigen Fliissigkeitsbela-
stungen eine gute Trennwirkung zustande kommt.
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Bild 1. Aufgabevorrichtungen mit oberem Anschluss dfer
schraubenfederformigen Austauschelemente einer Rie-
selkolonne System Kloss. Bezeichnungen im Text.
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Bei Kolonnenkopfdriicken von 5 und 10 Torr wurden mit dem
Zweistoffgemisch n-Dekan-trans-Dekalin als Testgemisch Trenn-
wirkungen bis zu 12 &dquivalenten theoretischen Stufen je Meter
Elementhdhe erreicht, wobei die Fliissigkeitsbelastung 0,2 bis 0,4 m?/
m?h betrug. Mit zunehmender Fliissigkeitsbelastung féllt die Trenn-
wirkung ab auf etwa 4 dquivalente theoretische Stufen je m Element-
hohe bei 10 m? Riicklauf je m? Kolonnenquerschnitt und Stunde. Der
ermittelte Stromungswiderstand nimmt Werte zwischen 0,15 bis 8 mm
Wassersiule je Meter Hohe der Austauschelemente an, wenn die Dampf-
geschwindigkeit zwischen 0,5 bis 8 m/s variiert wird (gemessen bei
5 Torr Absolutdruck im Kopf der Kolonne).

Der Vorteil dieser Kolonnenbauart besteht darin, dass in allen
Kolonnen unabhéngig von deren Durchmesser die gleichen Schrauben-
federelemente in beliebiger Anzahl eingehdngt werden konnen, ohne
dass sich die Trennwirkung dndert. Die Trennwirkung gleichlanger
Elemente ist unabhéngig davon, ob die Elemente in einer Versuchs-
anlage oder in einer Produktionsanlage arbeiten.

Die Rieselkolonne der Arbeitsgemeinschaft Chemische Verfahrens-
technik Koln-Niehl (ACV) [8]

In der ACV-Rieselkolonne werden vertikal angeordnete Blech-
pakete aus Streckmetall nach Bild 2 als Einbauten verwendet, an
denen die Fliissigkeit als Film ablduft. Der Druckverlust in einer
solchen Kolonne ist zwar niedrig, dafiir muss aber die Dampfgeschwin-
digkeit hoch gewihlt werden, wenn eine relativ gute Trennwirkung er-
zielt werden soll. Von einer 24 m hohen Betriebskolonne mit 400 mm
Durchmesser und 12 mm Abstand zwischen den eingebauten Riesel-
blechen zur Trennung des Gemisches Cyclohexanol-Cyclohexanon
wird berichtet, dass sie nahezu dieselbe Trennwirkung wie eine 31 m
hohe Glockenbodenkolonne mit etwa 60 Boden hat. Bei einer Dampf-
geschwindigkeit von 49,6 m/s und einem Kopfdruck von 14 Torr
wurden dabei 14,5 mm Wassersdule fiir den Druckverlust je Meter
Hohe der Einbauten gemessen.

Die Trennwirkung der Rieselfiillung kann mit etwa 1,5 &qui-
valenten theoretischen Stufen je m Fiillhohe bei Dampfgeschwindig-
keiten zwischen 5 bis 75 m/s und fiir 20 mm Rieselblechabstand an-
gegeben werden, gemessen bei 2 Torr Kopfdruck mit dem Gemisch
Phenol-ortho-Kresol.

Das grosste Problem bei der Kolonne stellt die Fliissigkeitsauf-
gabe dar. Eine ideale Losung hierfiir wurde bisher noch nicht bekannt.
Kolonnen mit Rieseleinbauten nach Bild 2 sind wegen ihres geringen
Druckabfalls brauchbar fiir Rektifikationen bis herab zu 5 Torr
Absolutdruck im Kolonnensumpf.

Die Sulzer-Packung

Von der Firma Gebr. Sulzer in Winterthur ist auf der Grundlage
der guten Erfahrungen, die bei der Rektifikation mit Drahtgewebe-
Fiillkérpern, sogenannten Dixonringen [9], gesammelt wurden, eine
neue hochwirksame Drahtgewebepackung entwickelt worden [10].
Diese besteht aus geriffelten Drahtgewebestreifen, die parallel ange-
ordnet und durch je einen gleichartigen ebenen Gewebestreifen von-
einander getrennt sind. Die einzelnen Lagen der geriffelten Streifen
werden entgegengesetzt schrig zueinander eingebaut. Bild 3 zeigt einen
Ausschnitt aus einer solchen Kolonnenfiillung. Eine ganze Fiillung
besteht aus einzelnen, etwa 150 mm hohen Packungsstiicken, die den
gesamten Kolonnenquerschnitt ausfiillen. Die Fliissigkeit lduft als
Film iiber die einzelnen Bander senkrecht nach unten, wobei das Ge-
webe durch seine Kapillarwirkung auch bei kleinen Rieseldichten fiir
einen stabilen, gleichmissigen Fliissigkeitsfilm sorgt. Der Dampf-
strom wird jedesmal beim Ubergang von einem Packungsstiick in das
nichste umgelenkt, so dass er auf einem Zickzackweg entgegen der
Fliissigkeitsstromung durch die Kolonne gefiihrt wird. Mit der Sulzer-
Packung konnen Austauschflichen von etwa 500 m? je m*® Kolonnen-
inhalt erstellt werden. Dies ist im Vergleich zu anderen Fiillungen fiir
Riesenkolonnen ein sehr hoher Wert.

Die Trennwirkung der Packung ist ebenfalls vergleichsweise gross.
Zum Beispiel wurden mit Aethylbenzol-Chlorbenzol-Testgemisch in
einer Kolonne mit 500 mm Durchmesser und 2,5 m Hohe bei 720 Torr
Kopfdruck und einer Fliissigkeitsbelastung von 1 bis 10 m3/m?h fur
die dquivalente theoretische Stufenzahl je m Packungshohe Werte von
n: = 8 bis 14 gemessen. Der Druckverlust in der Kolonne, bezogen
auf die Packungshohe, die einer theoretischen Stufe entspricht, liegt
bei Normalbelastung in der Grossenordnung von 0,15 Torr.

Die Sulzer-Packung ist brauchbar fiir Kolonnendurchmesser bis
0,5 allerhdchstens bis 1 m. Bei grosseren Durchmessern nimmt die
Trennwirkung ab. Deshalb werden fiir grossere Leistungen mehrere
kleine Kolonnen parallel geschaltet.

Schweiz. Bauzeitung - 82, Jahrgang Heft 39 + 24. September 1964



W O o e g i o I
NEARNRKRRKNKKNRN = S
N N N W !
e ey 1.4 k 2
==Y ,\m'\]\r\k.'\J\r\r\“ KR / / . YR o <K5
( % T //’7 — 3
by N iy N IE o
= e
> 7 —— === B T4
‘ |
A " _._ﬁ SIS
———Dampf
Flissigkert Flissigkeit
Bi . . ] ——— Dompf . 4
d 3. Ausschnitt aus einer Sulzer-Packung =
%
)
by
e [
| } l

Bild 2. Streckmetalleinsatz
fiir eine Rieselkolonne
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Eine Kolonne mit Sulzer-Packung vom Typ BX zur Trennung
eines natiirlichen Terpengemisches (Terpengemisch: vgl. z.B.
F. A. Henglein [11]) im technischen Masstab weist beispielsweise
folgende Daten auf:

Lénge der Packung 9m
Kopfdruck in der Kolonne 100 Torr
Sumpfdruck in der Kolonne 109 Torr
Fliissigkeitsbelastung etwa 5 m*/mh
vergleichbare Luftgeschwindigkeit 1,7m/s

dquivalente theoretische Stufenzahl 7 95
Siedepunktsdifferenzen in der Kolonne etwa 2 bis 6°C

Kolonnen mit Sulzer-Packung eignen sich fiir Rektifikationen
unter Driicken von 1 bis 700 Torr am Kopf der Kolonne.

Kolonnen mit rotierenden Einbauten

Die intensive Beriihrung zwischen Fliissigkeits- und Dampfphase
kann auch auf mechanischem Wege verwirklicht werden durch Zer-
stduben der Fliissigkeit mittels rotierender Einbauten.

Die Rotationskolonne nach Kirschbaum-Stora

Hier wird die Fliissigkeit durch iibereinander angeordnete, trich-
terformige, rotierende Einbauten nach Bild 4 zu einer Spriihschicht in
Richtung auf die Kolonnenwand verteilt. Im Kreuzstrom dazu durch-
dringt der Dampf den Fliissigkeitsschleier. Der Druckverlust ist dem-
entsprechend sehr niedrig. Er betrdgt zum Beispiel bei einem Absolut-
druck von etwa 50 Torr und einer Dampfgeschwindigkeit von 4 m/s
(Wasserdampf) nur 0,95 mm Wassersdule je Austauschgruppe, wenn
der Rotor mit 300 U/min lduft.

In der Rektifizierwirkung entspricht eine Austauschgruppe, wie
in Bild 4 dargestellt, etwa einem Glockenboden. Im Vergleich zu
diesem ist jedoch der freie Querschnitt in einem Boden der Rotations-
kolonne dreimal so gross, wodurch eine wesentlich hohere Belastung
der Kolonne mit rotierenden Einbauten méglich wird. Ist bei einer
Glockenbodenkolonne unter bestimmten Bedingungen ein Dampf-
durchsatz von 600 kg/m?h zuldssig, so kann eine Kolonne mit rotie-
renden Einbauten nach Kirschbaum-Stora mit gleichem Durchmesser,
gleicher Bodenzahl und unter den gleichen Bedingungen mit etwa
1100 bis 1200 kg/m*h Dampf belastet werden.
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Bild 4. Austauschgruppe einer Rotationskolonne

Bild 5. Einbauten einer Kolonne nach dem
System Jost. Bezeichnungen im Text.

Der Pfeil bezeichnet die Drehrichtung

Die Jost-Kolonne [12]

Der Aufbau der Jost-Kolonne geht aus Bild 5 hervor. Danach
sind abwechselnd iibereinander feststehende Bdden 1 und rotierende
Scheiben 2 angeordnet. Die Fliissigkeit wird durch die tellerférmigen,
leicht konischen Scheiben 2 zerstiubt und von der Kolonnenwand
tiber die feststehenden Bdden 1, die mit Leitschaufeln 3 ausgeriistet
sind, zur Kolonnenmitte zuriick- und gleichzeitig den néchsttieferen
Scheiben zugeleitet. Auf deren Unterseite sind Schaufeln 5 angebracht,
die zur Forderung des Dampfes dienen. Auf diese Weise wird es mog-
lich, nicht nur den Druckabfall in der Kolonne zu senken oder zu
vermeiden, sondern sogar einen Druckanstieg nach dem Kolonnen-
kopf hin zu erzielen. Dadurch kann der Dampf bei einer Temperatur
kondensiert werden, die hoher ist als die Siedetemperatur der Fliissig-
keit im Sumpf. Unter Umsténden ist es dann sogar méglich, die Kon-
densationswirme des Dampfes zum Verdampfen eines Teiles des
Sumpfinhaltes zu verwenden. Durch Leitschaufen 4 auf der Unter-
seite der feststehenden Boden wird der Dampf mit einem Drall ver-
sehen und zur Kolonnenmitte zuriickgeleitet.

Der Luwa-Rektifikator

Fiir Vakuum-Rektifizierprozesse bei Absolutdriicken bis herab zu
1 Torr wird mit bestem Erfolg der in der Schweiz entwickelte Luwa-
Rektifikator eingesetzt. Bild 6 zeigt den Querschnitt eines Rektifika-
tors. Dieser besteht im wesentlichen aus einem vertikalen, von aussen
beheizten Verdampferrohr, in dem ein gekiihlter Rotor koaxial ange-

Kuhlflache

Bild 6. Querschnitt eines
Luwa-Rektifikators

Der Pfeil bezeichnet die
Drehrichtung

Heizflache
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(L Bild 7. Abhidngigkeit der Trennwirkung verschiedener Kolon- 50'6
2 ne'narten von der Dampfbelastung, 1 Kloss-Kolonne [7], 2 ACV- Eos
8 Rieselkolonne [8], 3 Sulzer-Packung (Typ BX) [10], 4 Kirsch- 27
b 5 baum-Stora-Kolonne [17] q% o
"S Die vergleichbare Luftgeschwindigkeit wy, als Masstab fiir die s
‘212 Belastung einer Kolonne, ergibt sich aus der Dampfgeschwindig- '"'i~o,3
S keit in der Kolonne unter der Bedingung, dass die Staudriicke < 7
§ N bei Dampf- und Luftbelastung gleich gross sind, aus der Be- "g,o,‘ 2
810 = ziehung: E, z/l/
3 wi = wp" |25 ]es 3 ‘”DL/"' €
&8 dabei bedeuten: wp die Dampfgeschwindigkeit in der Kolonne S 00 : 7 oias. 4 | & JE
?,E, \, [m/s], ¢p die Dampfdichte [kg/m3], ¢, die Luftdichte [kg/m?] vergleichbare LuFtgeschwindigkeir
= ol W (m/s)
2 . ordnet ist [13]. Auf der Innen-  gleichbare Werte fiir die dquiva- Bild 8. Abhiingigkeit des Druck-
g \\\ seite des Mantelrohres lduft die lenten theoretischen Stufenzah- verlustes in verschiedenen Kolon-
L =+ Fliissigkeit als Film nachunten, len jem Hohe und fiir dieDruck- ~ henarten von der Dampfbela-
° wihrend der Dampf im freien  verluste je Trennstufe vorliegen, imlglg Kol
5. .| | RaumzwischendenRotorfliigeln  sind diese in die Bilder 7 und 8 NV Bloslbotonns
N und dem M_antel der Flissigkeit  eingetragen. Alle angegebenen 3 Sulzer-Packung (Typ BX)
g, entgegenstromt. Auf der Heiz- Kurven wurden bei 2 bzw. 5

= 5 5 4 5 & fliche verdampft die fliissige Pha-
vergleichbare Luftgeschwindigkeit se teilweise, zugleich konden-
WL () siert der abziehende Dampf auf
der gekiihlten Rotorflache wie-
der teilweise. Durch die besondere Anordnung der Rotorfliigel
wird das entstandene Kondensat infolge Fliehkraftwirkung sofort
wieder zur Heizfliche zuriickgeschleudert, wo es sich mit der dort vor-
handenen Riicklauffliissigkeit vermischt, um wiederum am Prozess der
Teilverdampfung teilzunehmen. Das Wechselspiel zwischen partieller
Verdampfung und partieller Kondensation lduft ununterbrochen léngs
der gesamten Hohe des Rektifikators ab und bewirkt den Trenneffekt.
Dabei werden durch die Heizfliche stindig Warme zu und durch die
Rotorkiihlfiiche laufend Warme nach aussen abgefiihrt.

Gegeniiber der Rotationskolonne nach Kirschbaum-Stora und
der Jost-Kolonne weist der Luwa-Rektifikator folgende Vorteile auf.
Die Verweilzeit des Produktes im Apparat ist kiirzer, Alle Produkt-
teilchen sind etwa gleichlange dem Trennprozess unterworfen. Die
Trennwirkung des Rektifikators ist mit sieben dquivalenten theore-
tischen Stufen je Meter Hohe des wirksamen Apparateteiles ausser-
ordentlich gut [14]. Der Nachteil der ungleichméssigen Fliissigkeits-
verteilung, der in vielen Rieselkolonnen auftritt, wird beim Luwa-
Rektifikator dadurch vermieden, dass der Fliissigkeitsfilm auf der
Innenwand mit Hilfe des Rotors stindig erneuert und stabilisiert wird.
Die besondere Form der Rotorfliigel sowie der enge Spalt zwischen
den Fliigelenden und der inneren Wand des Mantels bewirken, dass
das auf der Kiihlfliche gebildete Kondensat ohne jegliche Tropfchen-
bildung zur Heizfliche zuriickgeleitet wird. Dies ist ein besonderer Vor-
teil des Luwa-Rektifikators, denn dadurch ist die Gefahr des Mitreis-
sens von Trépfchen im Dampfstrom, die besonders im Vakuumbereich
sehr gross ist (vgl. z. B. P. Grassmann [15]), von vornherein vermie-
den. Industrielle Anwendungsbeispiele des Luwa-Rektifikators sind die
Reinigung von Monomeren und Estern fiir die Kunststoff herstellung,
die Trennung von Fettsiduren, Aethanolaminen und Polyalkoholen
sowie der Einsatz fiir die Gewinnung von reinem Kaprolaktam [16].

Vergleich der verschiedenen Kolonnentypen

Sehr aufschlussreich ist ein Vergleich der Trennwirkungen und
der Druckverluste in den verschiedenen Kolonnenarten. Soweit ver-

Bild 9. Metallfiilllkérper Grosse 25 mm, a Raschig-Ring, b Pallring,
¢ Supersattelkorper, d Interpackkdrper
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Torr Kolonnenkopfdruck ermit-

telt. Aus Bild 7 folgt, dass sich die verglichenen Kolonneneinbauten
in bezug auf die Belastung recht gut ergdnzen. Fiir kleinere Dampf-
geschwindigkeiten sind die Kloss-Kolonne und die Rotationskolonne
am besten geeignet. Die Sulzer-Packung mit einer vergleichsweise ho-
hen Trennwirkung iiberdeckt den Bereich mittlerer Dampfgeschwin-
digkeiten, und fiir sehr grosse Dampfbelastungen ist die ACV-Riesel-
kolonne der geeignete Apparat.

Der Vergleich der Druckverluste in den verschiedenen Kolonnen
nach Bild 8 zeigt, dass die Sulzer-Packung relativ niedrige Druckver-
luste aufweist. Sehr giinstig liegen auch die Werte der Kloss-Kolonne.
In den ACV-Rieseleinbauten tritt zwar absolut gesehen der niedrigste
Druckverlust auf. Wegen der niedrigen Trennwirkung ergibt sich je-
doch ein relativ hoher Vergleichswert fiir den Druckabfall je Trenn-
stufe.

Die betrachteten Kolonneneinbauten sind die wesentlichsten Neu-
entwicklungen der letzten Jahre. Einige erfolgversprechende Konstruk-
tionen stehen noch in der Entwicklung und sind bisher nur fiir Labo-
ratoriumsversuche verwendet worden. Sie konnen deshalb zum Ver-
gleich mit den oben behandelten Kolonnenarten noch nicht herange-
zogen werden.

Tabelle 1. Hauptdaten verschiedener Arten von Metallfiillkérpern

Bezeichnung Raschig- Pallring Supersattel- Interpack-
ring Korper Korper
Abmessungen [mm] 25/25/0,3 25/25/0,3 25/0,25 20/25/0,4
Oberfldche [m?2/m?3] 220 230 265 260
Schiittgewicht [kg/m?] 240 240 250 385
Liickenvolumen [ %] 97 97 97 95
Preis je m®*)  [%] 100 158 460 116
Randgingigkeit wird ge- wird ge- gering ?
fordert  fordert

Alle Fiillkérperarten sind so ausgefiihrt, dass sie sich nicht in-
einander verzahnen oder ineinander schichten.

*) bezogen auf Raschigring
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Bild 11. Abhzngigkeit des Druck-
verlustes in verschiedenen Fiill-

Dampfgeschwindigkeit Wp (m/s)

Bild 10. Abhingigkeit der Trenn-
wirkung verschiedener Fiillkor-
perschiittungen von der Dampf- korperschiittungen von der
belastung. Dampfbelastung

a Raschigring, b Pallring, c Supersattelkorper, d Interpack-Korper
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Fiillkorperkolonnen

Durch verschiedene neuentwickelte Fiillkorper ist der Einsatz-
bereich der Fiillkérperkolonnen entscheidend erweitert worden. Der
Pallring [18] nach Bild 9b, der Supersattelkdrper [19] nach Bild 9¢ und
der erstmals auf der Achema 1964 vorgefiihrte Interpack-Fiillkorper
[20] nach Bild 9d zeichnen sich gegeniiber den bisher bekannten Fiill-
korpertypen durch wesentlich verbesserte Trennwirkungen und er-
heblich grossere Arbeitsbereiche aus.

Vergleich verschiedener Metallfiillkorper

In Tabelle 1 sind die wichtigsten Grossen von vier verschiedenen
Fiillkorperarten einander gegeniibergestellt, wobei jeweils Korper aus
nichtrostendem Stahl (Werkstoff Nr. 4571), Grésse 25 mm, zugrunde
gelegt wurden. Die dquivalenten theoretischen Stufenzahlen und die
Druckverluste der vier verschiedenen Schiittungen sind in den Bildern
10 und 11 miteinander verglichen; Kurven b und ¢ nach [19], Kurven
d nach [21].

Aus den angegebenen Vergleichen ergibt sich, dass der Super-
sattel-Korper allen anderen Fiillkdrpern iiberlegen ist. Sein grosster
Nachteil ist die schwierige Herstellung und der damit verbundene
hohe Preis. Fast gleichwertig in der Trennwirkung iiber einen nahezu
ebenso grossen Belastungsbereich ist der neue Interpack-Korper,
dessen Herstellung sich aber wesentlich billiger stellt.

Schlussbetrachtung

Trotz der zahlreichen Fortschritte, die in Forschung und Kon-
struktion auf dem Gebiet der Rektifikationstechnik in den letzten
Jahren erzielt wurden, sind noch viele Probleme zu bewiltigen. So
wurde zum Beispiel bereits darauf hingewiesen, dass bisher keine
quantitativen Aussagen iiber das Turbulenz-Spektrum in den beiden
Phasengrenzflichen und iiber den Einfluss der Grenzflichenturbulenz
auf die Stabilitdt des Fliissigkeitsfilmes vorliegen. Fiir die Grosse des
Wirme- und Stoffaustausches ist es aber von ausserordentlicher
Wichtigkeit, ob ein Fliissigkeitsfilm unter dem Einfluss der Bewegungen
in der Ndhe der Grenzfliche, die durch den Stoffaustausch verur-
sacht werden, stabil ist oder ob er aufbricht und sich zu Strihnen
zusammenzieht.

Auf technischem Gebiet werden dringend Vergleichswerte fiir die
verschiedenen Arten von Rektifizierkolonnen, besonders fiir die oben
erwdhnten neueren Kolonnenausfiihrungen, benotigt.

Die publizierten Daten fiir die verschiedenen Rektifizierkolonnen-
Arten sind unter so verschiedenen Bedingungen gemessen, dass Ver-
gleiche oft nicht moglich sind. Im Interesse des wirtschaftlichen Ein-
satzes der einzelnen Kolonnentypen sollten ihre Trennwirkungen und
Druckverluste unter gleichen Bedingungen, d.h. mit gleichem Aus-
gangsgemisch und gleichen Kopfdriicken in den Kolonnen ermittelt
werden. Dies gilt sowohl fiir Kolonnen mit Glockenbdden, Sieb-
boden oder Rieseleinbauten und fiir Fiillkérperkolonnen wie auch
fur Kolonnen mit rotierenden Einbauten und Zwangsfilmkolonnen.
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Zur Forderung von Forschung und Technik
in Deutschland DK 061.6

Der Gemeinschaftsauschuss der Technik in der Bundesrepu-
blik Deutschland, der von allen auf dem Gebiet der Naturwissen-
schaften, der Ingenieurwissenschaften und der Technik titigen
Organisationen mit mehr als 400 000 Mitgliedern getragen wird,
fordert seit Jahren die Bildung einer zentralen Instanz zur Forde-
rung von Forschung und Technik. Er hat die Bildung des Bun-
desministeriums fiir wissenschaftliche Forschung begriisst und
dessen Arbeiten mit besonderer Aufmerksamkeit verfolgt.

So anerkennenswert die bisherigen Leistungen dieses Mini-
steriums sind, so muss doch der Gemeinschaftsausschuss erneut
darauf hinwiesen und fordern, dass die in wissenschaftlicher
Grundlagenforschung gewonnenen Ergebnisse auch zur Entwick-
lungsarbeit und damit zur fortschrittlichen Technik genutzt wer-
den miissen. Lediglich auf Gebieten— wie z. B. der Kernenergie,
der Weltraumforschung und der Raumfahrttechnik —, bei denen
der Staat selbst mit beachtenswerten Betrdgen als Auftraggeber
auftritt, werden auch Entwicklungsarbeiten in ausreichendem
Masse durchgefiihrt. Bei allen anderen naturwissenschaftlich-tech-
nischen Bereichen ist das aber bisher nicht in dem erforderlichen
Umfang der Fall. Aus der Forderung der grossen Projekte kon-
nen zwar einige dieser Bereiche auch Anregungen empfangen
und Nutzen fiir eigene Entwicklungsarbeiten ziehen, trotzdem
bleiben hier aber noch grosse Liicken zu schliessen. Von der
Forderung der Grundlagenforschung allein konnen die Fort-
schritte der Technik, die wir zur Sicherung unserer wirtschaft-
lichen Zukunft unerldsslich brauchen, nicht erwartet werden.
Hierzu sind Grossversuche und Entwicklungsarbeiten unerlédss-
lich, die aber wegen der erheblichen Kosten und der Grosse des
Risikos in vielen Fillen nicht einmal von Grossunternehmungen
getragen werden konnen, viel weniger von mittleren und kleinen
Betrieben, die so aus der technischen Entwicklung so gut wie
ausgeschlossen sind.

Der Gemeinschaftsausschuss der Technik betrachtet es als
Aufgabe einer zentralen Stelle des Bundes, die Inangriffnahme
solcher Aufgaben und die Durchfiihrung derartig wichtiger Ar-
beiten unter bewusster Einbeziehung des unternehmerischen Risi-
kos durch Bereitstellung von Geldmitteln zu ermoglichen oder zu
erleichtern. Dieser Weg ist iiberall dort gerechtfertigt, wo die
Ergebnisse der Allgemeinheit oder mehreren Industriezweigen
zugute kommen.

Verglichen mit den Geldern, die beispielsweise fiir die Kern-
energie gewahrt werden, sind die Aufwendungen fiir solche Vor-
haben gering. Thre Bereitstellung ist mindestens ebenso wichtig wie
die Ausgaben fiir Verteidigungszwecke oder fiir das gesamte Bil-
dungswesen. Geldmittel miissen fiir diese Zwecke vorrangig in
den ordentlichen Haushalt des Bundesministeriums fiir wissen-
schaftliche Forschung eingeplant oder iiber offentliche Stiftungen
oder die Errichtung besonderer Fonds sichergestellt werden. Bei
der Entscheidung iiber die Durchfiihrung von finanziellen Forde-
rungsmassnahmen fiir bestimmte Gebiete stehen die besten Fach-
leute aus allen Bereichen mit Erfahrungen in Entwicklungsarbei-
ten zur Beratung und Mitwirkung zur Verfiigung.

Der Gemeinschaftsausschuss der Technik hélt es fiir uner-
lasslich, dass diese Vorschlage beim erforderlichen Ausbau der
Forderung von Wissenschaft und technischer Entwicklung unein-
geschriankt beachtet und ohne Verzogerung verwirklicht werden,
damit wirtschaftliches Wachstum und wissenschaftliche Potenz
auch in unserer Zukunft Bestand haben.

681



	Fortschritte auf dem Gebiet der Rektifikationstechnik

