MAGYAR KEMIKUSOK LAPJIA

A laboratériumi szaggatott leparlas
BENEDEK PAL
(Befejezé kiozlemény)

3. A leparlé-tovony belsé kiképzése.

A desztillalé tornyok belsejét gy kell kiala-
kitani, hogy a folyadék-reflux és a f6lszall6 goz
nagy felileten bensoségesen érintkezzék s igy
lehetbleg gyorsan tokéletes egyensily alakuljon ki.
A laboratériumi desztilldlé-tornyok belsé kikép-
zésére harom tipusi sztatikus megoldads ismeretes,
djabban dinamikus megolddsokkal is kisérletez-
nek j6 eredményekkel. f

a) Perfordlt lemezeket tartalmazé desztilldlo
tornyok (perforated plate column, colonne a platcaux
perforées, Siebbodenkolonne ). A legegyszeriibb ta-
nyéros desztilldlo-torony egymastol egyenld tdvol-
sagban horizontélis, perforilt lemezeket tartalmaz.
A reflux Osszegyiilik a lemezeken s ha a goz-
nyomds kicsi, atcsépdg a lynkakon. Ha azonban
a g6z nyomasa elég nagy, akkor a lyukakon it
behatol a folyadékba és bensbséges keveredést
okozva, részben lecsapddik, részben tovabbhalad.
Ha a g6z nyomadsa til nagy, akkor a faziskicserélo-
désre rendelkezésre 4116 id6 ki nem elégitden kicsi.
Ezért a felszall6 goz sebességét sziik hatarok kozott
kell tartani, ami az ilyen desztillal6-tornyokkal
valé frakciondldst megneheziti. Nagy toronydtmé-
1ok esetén kiilonosen kell iigyelni arra, hogy az
egyes lemezek vizszintesek legyenek, mert egyéb-
ként a folyadék meggyiilemlik a lemezek alacso-
nyabb oldaldn, a goéz pedig a magasabb oldalon
lIévo, folyadékkal nem takart lyukakon megy dt,
a nélkiil, hogy a goz és folyadék megfeleléen keve-
redne. X

Schichtanz leir egy ilyen tipusi desztillilé tor-
nyot,3* amelyben a lemezek finom iivegsziirobol
késziiltek. Az egyes lemezek hatdsfoka csaknem
100%,, azonban a toronyellendllds természetesen
igen nagy.

Groll perfordlt lemezeket tartalmazé desztil-
1416 tornya® igen j6 hatdsfokkal dolgozik. A leme-
zek tdvolsiga 30 mm a 25 mm atméréjl iiveg-
toronyban. A lemezeken két sorban koncentriku-
san 19, illetve 24 lyuk van, dtméréjitkk 0'8 mm.
A tilfoly6esé (downpipe) a lemezek kozepérol a
kovetkezé lemez szélére vezeti a refluxot, az egyes
lemezeken 2 mm vastag folyadékmagassig ala-
kul ki. A torony 2 literes mintdk desztillaldsara
alkalmas. (ldsd: 3. tdbldzat)

Oldershaw hasonlé desztilldlé tornyot készi-
tett®® ugyancsak 25 mm 4atmérdji iivegcsében.
Szisztematikusan vizsgdlta a lemezek tdvolsidgi-
nak, a lyukak szdmdnak és a lyukak atméréjének
befolyasat a desztillilé oszlop hatdsossidgira. Azt

taldlta, hogy legelénytsebb 25—30 mm-es tdvol- .

sigban alkalmazni a lemezeket, amelyek mind-
egyike 44 darab 065 mm atmér6jii lyukkal van

3 J. Research NBS., 12, 259 (1934)

38 Mitt. in der Arbeitgemeinschaft »Feinfraktionie-
rung von Kohlenwassserstoffgemischens (April 1940)

% Ind. Eng. Chem. Anal., 13, 265 (1941)

ellitva. Az Oldershaw-torony kiértékelése mds
szerzok munkdja.8? (ldsd: 3. tabldzat)

Langdon ¢és Tobbin hasonlé frakcionalé tor-
nyot készitettek, amelynek atméréje 25 mm és

.minden lemez 60 darab 4 sorban elhelyezett,

0,85 mm atméréji lyukkal van ellitva. A torony
Oldershaw-éval majdnem azonos eredményt ad.’6s
indexben

b) Harangos tanyérokat tartalmazé lepdrlo-
tornyok (bubble cap column, colonme avec plateau a
cloches, Glockenbodenkolonne ). A desztillalé torony
teljes hosszaban egyenl6 tavolsagra tdnyérok van-
nak. Mindegyik tanyér talfoly6esével van elltva,
amely az egyes tdnyérokon konstans folyadék-
nivét biztosit és igy a reflux tanyérrél tanyérra
haladva végigjut a tornyon. A tilfolyécsovek alsé
vége folyadékba ér, tehit folyadékzar akaddlyozza,
hogy fﬁ{felé g6z haladhasson a tulfoly6esovekben.
A gobz kiilon csdvecskén keresztiil halad a kovet-
kez tanyér folé és minden ilyen csovecskét széle-
sebb 4tméréjti, csaknem a tanyérig ér6 harang
fed le, amely igy a felszallo gozt a folyadék fel-
szine ald s azon keresztiil buborékolni kényszeriti.

Kiilonosen Braun és munkatérsai fejlesztették
ki ezt a tipust laboratériumi méretekben.?, 38,
39 40 [eghjabb késziilékiik 100 tanyért tartalmaz,
de minddssze 2 méter magas és 70—72 teoretikus
tanyérral egyenértékii, Ez a desztilldlé torony is
iiveghtl késziilt és a tilfolyoesé az iivegesovon
kiviil van elhelyezve, ami nehézzé teszi a hoszige-
telést. (lasd: 3. tabldzat)

Klein, Schulize és Stage**, 4* olyan harangos
iivegdesztillédlé tornyot fejlesztettek ki, amelyben
a tilfolyécsovet beliil helyezték el. Az excentriku-
san elhelyezett harang a tdnyérra van erdsitve,
tgyhogy a folyadék a harang ald nem jut, a gbz
pedig a harang két oldaldn elhelyezett lyukakon
aramlik ki s igy benséségesen elegyedik a
folyadékkal és mozgdsba hozza azt.

Sigwart desztilldlé tornyat® olyan kiképzést,
hogy benne harangok alkalmazasa folosleges. A
desztilldl6 torony iivegbdl van, atmérdje 50-mm,
a tdnyérok tdvolsdga ugyanannyi, a tdlfolyok
kiviill vannak. A tényérok kozepén 34 mm at-
mér6jii, To mm mély valyt van s ennek falan van-
nak azok a nyﬂéso{, amelyeken a g6z dthaladva
elkeveredik a folyadékkal.

A desztilldlé torony igen nagy kapacitdsid. Ot-
tdnyéros egységekbél tetszés szerinti magassag-

%a indexben %, 0., 17, 801 (1945)
% u. 0., 1, 212 (1929)
3¥u. 0., 8 224 (1936)

®u. 0., 9, 192 (1937)

© J. Research NBS,, 7, 871 (1931)

W Z. physik. Chem. Abt. A 189, 163 (1941)

12 Z. Elektrochem. angew. physik, Chem., 47, 848
(1941)

3 Milt. in dev Avbeitgemeinschaft »Laboratovium
destillations (May 1942)
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3. 4dbildzat. Kilonbozd desatillalc toynyok jellemzd értéRes.
(Valamennyi érték teljes refluxra vonatkozik.)

I : 2 Nyomas.
Szerzd | Desztilldls-toorony Elpirologta- Ounﬁs HETP Hold-up vesztoety Tanyér | Fordu-
és hivatkozds | Tipus dtmérs | magassig ooy i cm | o Howmitr e s
Bragg (%) | toltelék- | 9,5 t 60 | o2 ‘ 7,2 REN (oSt
nélkiili 95 | 60 03 | 4,2 15,3
iires ¢cs6 | 19 ! 6o 773 Gl IR 8 17,0
] 19 60 0,2 1 1,2 50,9
/ [y 60 0,3 1,0 61,0
| 25 60 0,1 1,7 35,9
G A P e ) . 60 0,2 16 | 381 I k:
Groll (%) perforalt ‘ 2 J 87 0,26 30 %9 -0 008 97
lemez | 32 | 105 0,27 | 30 I 2%} ~6F0] 86
Oldeyshaw (>, perforalt 7T S - 0,25 17,2 4,3 2,75 57
37) : lemez 2 75 0,42 18,8 ,0 2,70 0,032 | 63
7 3 4 4
AR R e SR R B S
2 2 5 ; 2 4 3 X
g [ 27 [ 75 0,67 16,7 4.5 3,55 0044 | 56
% Bruun (%) harangos- | ‘ I ‘
§i tanyér ‘ 30 200 !_ 0,06 | 70 74{_ 8 1,0 , 70
e Fenshe (%) l 1/8” csiga ; Sl 7 ] e 11 3,9 0,78 |
: [ =30 | gg i 0,6 1L 3,g 0,77 ;
| 12 0,2 21 3 |
12 ’ 80 f 0,6 18 . 453 ;
1/16” csiga : 8 70 l 0,3 55 3 | 016 |
| 25,4 110 0,1 65 1,6 ;2 0,02 |
} 25,4 110 ]! 0,2 62 1,7 1,6 0,07 |
25,4 | 110 ’ 0,6 43 ! 2,5 3.3 0,65
y 3/32"" csiga | 8 l 205 e tord 27 | 2,6 0,29 _
: ‘ T e (s o M S 37 2,2 0,54 :
‘ | . 254 | 26§ 0,1 140 1,9 X% 0,013
i | 25,4 265 | 0,2 126 [ S Bl 5 0,05
< ’ 25, 265 06 | 88 | 3,0 ! 3,4 0,57
| ' 59, 22 0,1 ' 58 | 3:90 | X35 0,000
I 50,8 225 0,2 1 54 42 | 16,3 0,048
L. 5% 225 0,6 44 2 ol SEO. LR S
Stedmann () I xox. 8% ] 95 | 60 .l o021 | 563 , 1,08 l 0,24 0,07 | ]
3 | fémezbvet | 9,5 60 | 0,30 | 41 1,49 0,22 0,23 | !
= [ 9,5 60 | 932" | ‘39 1,56 ' 0,24 0,30
; ‘ 104. SZ. ; 19 60 0,05 | 50,3 | 1,21 0,21 0,014
N fémszovet | 19 60 ‘ 0,10 | 44 - 0,28 0,15
P . i =xp 60 0,20 | 31,5 1,93 0,36 0,42
16 60 0,23 | 27,8 2,19 | 0,92 0,60
P 25 60 0,03 | 48,4 1,25 | 0,19 | 0,004
o 25 60 0,10 | 3I,I 1,96 | 0,72 | 0,10
’ O ) 0,20 25 2,42 | 1,36 ’ 0.60 l
kel ‘ N AL, o 2 | 60 ‘___ 0,22 7 2,54 1,50 0,74 ‘
Selker, Buvke, koncentr. 16 142 0,04 8s 1,4 0,04 0,003
Lankelma (*%) csovek 16 142 0,08 92 1,5 0,06 0,003
- 2 dots 16 142 0,12 75 | 20 0,10 0,005
¥ Podbielniak (*¥) spiral 4,5 150 0,3 14 10,7 0,17 0,02
e ek e g s
¢ —_— 4' 2 914 ’ ’
E: Podbielniak () |, Heli-grid,, 25 gosalil el 92 l 1,00 0,36
Y | 25 90 | 0,2 73 | x,zg o,5g
- 25 90 0,3 5 L5 9,7
i’ I l 25 90 0,4 48 | 1,88 L e = I |
1 M?i;. Willingham! forgé talcas l 51 30 ‘ 0,02 ' 30 ' 1 ‘ 0,05 1500
R 77
Koch, Hilbevath | forgd ' ] l 1000
! (7#) ! fémlap 6 75 | o2 30 2,5 0,001
{ Rossini (%) l forgé 75 60 | 06 9 7 1,03 2000
henger 75 60 0,6 39 1,54 0,45 3000
Ef, : | (atmérdje 75 60 ’ 0,6 60 1 0,15 4000
- l 73 mm) 75 60 | 08 |. 10 6 1 0,031 2000
i 75 60 I o . 30 2 0,32 0,012 3000
- 75 60 ! o,8 48 1,25 0,20 0,000 4000
3 75 6o i  xa 9 7 1,3 0,071 | 2000
= 75 60 b 42 23 2,65 0,80 0,032 | 3000
3 75 60 | 1.2 26 2,30 0,70 0,035 4000
K 75 60 I 1,2 28 2,10 0,65 5000
¥ 75 60 1,6 9 7 1,44 0,10 2000
‘ 75 60 ‘ 1,6 21 2,85 0,58 0,047 3000
b 75 60 1,6 30 2 0,40 | 0,00 [ o 49000

w‘v"""
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ban dllithat6 6ssze. Az I. G. Farbenindustrie labo-
ratériumai preparatfy munkédra ezt a késziiléket
hasznéltak. :

c. Tolteléket tartalmazé lepdrlo tornyok (packed-
columm, colonne a remplissage, Fillkorpersdule,
Benetzungssdule ). Ezek nincsenek celldkra tagolva
mint az eléz6 két tipus, hanem szabdlyos vagy
szabédlytalan (dumped packing) alakt, kémiailag
ellendll6 anyagbol késziilt szildird darabkédkkal
vannak toltve 4445, A gbz és a folyadék a toltelék
nagy feliiletén érintkeznek. Ilyen desztilldlé tor-
nyokat rendszerint egyszerii és olcsé késziteni.
A j6 tolteléknek kis hold-up-je és HETP értéke
van; kis nyomdsveszteséget okoz és ezért va-
kuumdesztilldci6knal kiilonosen alkalmasak a tol-
telékes desztilldlé tornyok. Hatrdnya lehet, hogy
a gozdramlis nem egyenletes a teljes keresztmet-
szetben és hogy a toltelék feliilete nem nedvesedik
egyenletesen, bér ez csak olyankor fordul el6, ami-
kor egy-egy toltelékdarabka mérete a toronyat-
mérd 1/g-4nédl kisebb 4¢ ¢s ha a torony magassaga
nem haladja meg az atmér6é 15-sz6rdsét 47

Sokféle anyagot, kiilonosen fémet haszndlnak
téltelékek készitésére. A fém elényds, mert j6 hé-
vezet$, de csak neutralis anyagok desztillilhatok
benne, a korrozi6 veszélye miatt. A tolteléknek az
elfoglalt térfogathoz képest legyen nagy feliilete,
Ugylétszik, hogy aszabalyos, egyenletes és ssze-
fiiggd toltelékek a legmegfelelébbek. A szdmos
eddig leirt toltelék koziil a legelterjedtebbek a
kovetkezok :

golyo6k4s ;

Raschig-gytiriik ;

Idncok1® 49 ;

spirdlisok 28, 49, 50, 51 62 83 ;

Fenske-féle csigak rozsdamentes acélbh6l 54, 85,
&8 nikkelbo6l,57 iivegbol 58, 9 A Fenske-féle toltelék
hatdsossagit ‘'szisztematikusan megvizsgalta t6bb
kutaté 3, 57 60, 61 (lasd : 3. tdbldzat)

4 Kirschbaum ; Chem. Fabr., 4, 38, 51, 63 (1931)

¢ Bowmann, Briant: Ind. Eng. Chem., 39, 745
(1047) Ez s az el6z6 cikk a tolteléket tartalmazé le-
pérlo tornyok elméletével foglalkozik.

4 Baker: Trans. Am. Inst. Chem. Eng., 31, 302
(1935)

4 Perry: »Chemical engineers’ handbook¢ 1444
(1941)

4 Glasgow, Schicktanz: J. Research NBS., 19,
593 (1937)

¥ McMillan :
616 (1936)

% Mair, Schicktanz, Rose : [. Research NBS., 15,
557 (1935)

5 Rose : Ind. Eng. Chem., 28, 1210 (1936)

3 Gooderham : J. Soc. Chem. Ind., 54, 297 (1935)

3 Kelemen : Magy. Techn., 2, Anyag 31 (1947 4pr.)

# Fenske és munkatarsai : Ind. Eng. Chem., 29,
957 (1937) 3

% Fenske és munkatdrsai: wu. o., 30, 297 (1938)

58 Fenske ¢és munkatarsai: U, 0,, 26, 1164 (1934)

5 Krantz : #. 0., 33, 1455 (1941)

# Wilson : J. Amer. Chem. Soc., 55, 2795 (1933)

“ Bailey : Ind. Eng. Chem. Anal., 13, 487 (1041)

s Kazansky : Petr. Refiner, 23, 493 (1944)

¢t Oldroyd, Goldblatt: Ind, Eng, Chem, Anal.
18, 761 (1946)

Journ. Inst. Pelrol. Technol., 22,

Stedmann-féle fémszovetek 62, #3, s4 65 68,
(Ldsd : 3. tdblazat)

McMahon-féle télteléks? ;
rozi6allok ;

koncentrikus csovek.’ Ez igen figyelemre-
mélté megoldds : 143 cm magas, 16 mm atmérdjii
tivegcsiben harom koncentrikus, azonos Hosszi-
saga csovet helyveznek el. A csévek kozti szabad
tdvolsdg 1 mm. Ennek a frakciondlé toronynak
HETP értéke 2 cm, hold-up-je és nyomdasveszte-
sége is a legkedvezobb értékeket mutatja. (Lésd :
3. tdbldzat) Ugyancsak koncentrikus csévekLol
all6  desztilldlé toronynyal kisérletezett Koeppel
is,”2 de a frakciondlt kondenzdciét haszndlta el-
vélasztdsra és természetesen sokkal gyengébb
eredményeket tudott csak elérni.

Podbielniak »Heli-grid» desztilldlo tornya tar-
talmazza ezidészerint a legkedvezObb értékekkel
rendelkez6 tolteléket 3% : szabdlyos, egyenletes és
Osszefiiggd ; lényegében egy koncentrikus mag
koriil kiképzett duplaspiral, amelyen teljesen
egyenletes és igen finom folyadékhdrtya alakul
ki.72, 61> Eza toltelék 30 mm dtmérdjii toronyban
o'5 cm-es HETP értéket ad, amelynél kisebb ezid6-
szerint nem ismeretes, a hold-up és a nyomds-
\:/leszteségérték szintén minimdlis, (Lésd : 3, tdb-
l4zat)

Meg kell jegyezni, hogy ha ugyanazt a tolte-
léket kiilonbozé atméréjii toronyban alkalmazzuk,
akkor az kiilonboz6 jellemzé értékeket fog adni
ugyanolyan desztillici6s feltételek mellett 89, 61*
Példdul 1/, hiivelyk atmér6jii Fenske-féle csigak
esetén :

Toronydiméré HETP hold-up
10 cm 3,9cm 0,77 ml/teoretikus tdnyér
12 » 43 » 0,02 » »

Az osszefiiggés korantsem linedris és a val-
tozas oka még nincs kideritve.,

~d) Dinamikus lepdrié tornyok, nincsenek cel=
lakra tagolva, a toronyban koncentrikus forg
tengelyre helyezett kiilonbozé alaki terelolapok
egyrészt lehetéleg hosszi utat irnak elé a goz és a
reflux szdmdra, mdsrészt igen finom folyadék-
filmeket alakitanak ki és a gozt igen erélyesen
keverik, Ilyen mar Myers és Jones kisérlete,?s akik
75 mm 4tmérdjii és 33 cm magas rézcs6bol épitett
desztillalé toronyban a koncentrikus forgé ten-

®2 Stedmann : Nat. Pelrol. News., 29, R—125

1937)
i 5 Stedmann : Canadian J, Res,. 15 B, 383 (1937)
® Bragg : Ind. Eng. Chem. Anal., 11, 283 (1939)
% Lecky, Enell : wu. 0., 12, 544 (1040)
% Bower, Cooke ; Petr. Refinér 23, 64 (1944)
8 McMahon : Ind. Eng. Chem., 39. 712 (1947)
karborundum-darapok %8, 99 kivdloan kor-
% Farnham : Jowrn. Phys. Chem., 35, 844 (1931)
¢ Hall, Backmann : Ind. Eng. Chem. Anal., 10,
548 (1938)
0 Selker, Burk, Lankhelmia : u. 0., 12, 352 (1040)
1 Qel und Kohle : 36, 104 (1040)
2 0il, Gas. Journ., 45, No. 31, 86 (1946)
7 J. Chem. Soc. (London), 127, 4 (1925)
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gelyre egyenlé tévolsigban hét talcit szereltek,
a toronyba pedig a télcdk folé hét konikus, 4116
tereléfeliiletet helyeztek el, amelyekrél a reflux a
forgotalcakra csurgott, az 1500—2000 fordulat-
szammal forgé talcakrol pedig igen finoman por-
lasztva a kovetkezd terelofeliiletre jutott és ekoz-
ben keriilt érintkezésbe a folfelé szall gozzel. A
kisérlet eredménye azt mutatta, hogy az elvalasz-
t4s ¢élessége a fordulatszdm emelésével névekszik;

Ennek a késziiléknek tovabbfejlesztése Huff-
mann, Urey és Pegram 10 méter magas, 205 mm
Atméréjiit desztillalé oszlopa,™ ,7, 7, .amelyben
lefelé sziikiils kénuszokat helyeztek el felvaltva,
forgé tengelyre szerelve, illetve a falhoz erdsitve.
A kénuszfeliiletek kozti tdvolsdg néhdny cm volt.

A késziiléket izotopelvélasztdsra hasznaltdk.

Ennek a tipusd desztilldlé toronynak behaté
és rendszeres vizsgalata Mair és Willingham mun-
k4ja?, 56 cm magas és 50 mm atmérdji desztil-
1416 oszlop tengelyére lemezeket, tdlakat, illetve
ktpokat szereltek : az 4ll6 tereltfeliiletek mindig
kénuszok voltak. Viltoztattdk a tengelyre sze-
relt feliiletek tdvolsdgat és a fordulatszamot 250—
1500 kozott. A legjobb HETP és hold-up értéket
maximélis fordulatszdim és 0,64 cm tévolsigra
lévé kénuszok esetén kaptdk. (lasd: 3. tdbldzat)

Egy mésik tipus szerkesztGi megelégedtek
azzal, hogy a gozfazist igen erélyesen keverték,
ezek a desztilldlé tornyok lényegében iires csovek
amelyekben forgé fémlap hozta a folszdllé gzt
turbulencidba. Mig Lesesne €s Lochte™ és Hilbe-
rath™ (lasd : 3. tdblazat) mikrékésziiléket szerkesz-
tettek, Baker, Barkenbus és Rosewell®® nagykapaci-
tdsd, 545 cm magas, 67 mm Atmérdjli, 70 teo-
retikus tanyérral egyenértékii desztilldlé oszlopot
épitettek,

Rendkiviil érdekes Prazza. megoldédsa.s?, 82
A desztilldl6 torony forgd része a toronyitmérst
teljesen kitolté henger, amelybe kisemelkedésti
csavarmenet van vagva. A forgb alkatrész tehdt
tulajdonképpen Archimedesi csavar. A torony
szabad térfogata igen csekély, a folyadék és goz
keverése erélyes. Piazza késziiléke azonban a frak-
cion4lt kondenzicié alapjin miikodétt és pontos
mérésekkel nem értékelték ki.

A legijabb dinamikus frakciondlé tornyot
Rossini és munkatdrsai ismertették.8® A 60 cm
magas és 75 cm belsé &tmérdjii toronyban ugyan-
olyan magas, 73 mm kiilsé atmérdjli, egyébként
zart henger forog 1000—4000 fordulatszdmmal.
A torony belsé falan lecsurgé reflux néhdny szdzad
mm vastag, a gz turbullencidja igen jelentds. A
faziskicserélédés igy minden eddigi késziiléknél
gyorsabban megy véghbe, a torony kapacitédsa tehét

™ Physic. Rev., 49, 883 (1936)

% J. chem. Physics, 4, 623 (1936)

" Ind. Eng. Chem., 29, 531 (1937)

i J. Research NBS., 22, 519 (1939)

® Ind. Eng. Chem. Anal., 10, 450 (1938)

" Chem. Faby., 14, 387 (1940)

8 Ind. Eng. Chem. Anal., 12, 468 (1940)

8 Ind. y quim., 1, 151 (1936)

8 Anales inst. invest. cient. tecnol. (Argentina)
10—11, 5 (1940—41)

¥ Ind. Eng. Chem., 39, 705 (1947)

igen nagy : a legjobb Heli-grid toronnyal azonos
szepardcit ér el tizszer nagyobb teljesitmény mel-
lett.. (ldsd: 3. tdbldzat) A torony fejlesztésére
még tobb lehet6ség is van. Ugyldtszik, hogy a
laboratériumi frakciondlé tornyok fejlédése ebben
az irdnyban fog tovabbi eredményeket hozni.

A nagy fordulatszdmt mozgé alkatrészt tar-
talmazé desztillalé tornyok (a mikrokésziilékektol
eltekintve) fémbol késziiltek.

A DESZTILLALO FEJ (STILLHEAD, LE SOMMET
DE LA COLONNE, KOPF)

A frakcionalé toronybél kikeriilé géz a desz-
tillalé fejbe jut, amely a hiitét (reflux condenser,
condenseur Riicklaufkiihler) és a refluxelosz-
t6t tartalmazza; 4ltaldban tehat két folya-
mat jdtsz6dik le benne : a gozok cseppfolyéscddsa
és a folyadék szétosztisa refluxra és termékre. Ha
a desztilldlé fej nem kondenzélja az dsszes gbzt,
akkor még egy folyamat megy végbe a desztill4l6-
fejben : frakciondlt kondenzaci6, ami a kénnyebb
komponensek tovdbbi dusuldsit jelenti a giz-
fazisban, ilyenkor tehat a desztilldlé fej is hozz4-
jarul a frakciondldshoz (a Fenske-egyenlet balol-
dala ilyenkor : n+2). Ha megfontoljuk, hogy ez
a hatds nem jelentds, viszont az ellenérzés nehe-
zebb és a desztillitum cseppfolyésitdsdhoz még
egy hiitd kell, akkor megérthetjiik, hogy a totélis
kondenzdciéval dolgozé desztilldlé fejeket része-
sitik elényben.®* Mindazonéltal a részleges kon-
denzéci6 elényds lehet olyan esetben, amikor
szobahémérsékleten gazalakl termékeket desztil-
lalunk s a desztillitumot gézalakban fogjuk f6l és
mérjiik,.28, 85, 86 P

A desztilldlé fejek hiitéjében vizet vagy fo-
lyékony levegét alkalmazunk hiitéfolyadékként.
A hiitofolyadék dramlasinak szabdlyozdsa a rész-
leges kondenzdcién alapulé desztilldlé fejeknél
kényes és nehézkes.?8, 87, A refluxardny bedllitdsa
legkényelmesebben a kondenzdtum elosztdsdval
torténhet, amire a legkiillonb6zobb tiliszelepeket,
csapokat, kapillarisokat ajanljak.se, 89, 904

A desztilldlé fej hold-up-je mindenesetre
legyen kicsi, mert a nagy hold-up beszennyezi a
mar szétvéilasztott komponenseket és tompitja az
elvédlasztads élességét.??, 28 91

A desztilldl6 fejek készitésére nem lehet alta-
ldnos sémat feldllitani, hiszen a desetilldcio szem-
pontjai irjdk elé a kovetelményeket. Mégis min-
tdul szolgalhat néhdny tijaboan ismertetett desz-
tillal6 fej,87 88, 89 90 de kiilondsen Rossini bevdlt
megolddsara kell felhivni a figyelmet.92, 93,

8¢ Richards szemléje a kiilonbdzé desztillald fejek-
Ind. Eng. Chem. Anal., 14, 649 (1942)
)“'4 Sustmann, Zieske: Brennstoff Chem., 21, 49
(1940

86 Koch, Hilberath : w. 0., 22, 135 (1941)

10l :

87 Collins, Lantz: Ind. Eng. Chem. Anal., 18,
673 (19@6)

% Snyder, Steuber: wu. o., 16, 454 (1944)

8 Zimmermann : #. o., 17, 815 (1945)

% Berg : . 0., 18, 54 (1946) és Lloyd, '&ornbacher -

#. 0., 19, 120 (1947)
»t Othmer : Ind. Eng. Chem., 22, 322 (1930)
9 J. Reseavch NBS., 23, 509 (1939)

Su. 0., 33 383 (1944)
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KIEGESZITO BERENDEZESEK, AUTOMATAK

A laboratériumi frakciondlé késziilékek gyors
és megbizhaté munkaja a miivelet messzemeno
automatizal4sat koveteli, A fiitést, a hiitést és a
nyomdast korreldciéban tarté, a homérsékletet
1/100 C° a nyomast 1/;,, Hgmm és a desztillatum
térfogatat 1/,, cm?® pontossiggal foljegyzé auto-
matdk mechanizmusa olyan bonyolult, hogy szer-
kesztésiik nagy mesterségbeli rutint igényel s rend-
szerint specialista cégek szabadalma.?® (Egy ardny-
lag univerzalis, tehdt nagy homérsékleti és nyomas-
hatdrok kozti munkdra alkalmas legijabb Pod-
bielniak modell 4ra ennek megfelelden 10.000 dol-
lar,) Kiilondsen az dsvanyolajipar részére fejlesz-
tettek ki ilyen késziilékeket kurrens iizemi ellen-
6rz6 analizisekre,% amelyeknél érzékeny elektron-
csdves robotokat is felhaszndlnak a szabdlyo-
zdsra 9,

Természetesen specialis célokra egyszeriibb
késziilékek is megfelelnek, amelyek pontossag
tekintetében nem maradnak el az el6z6ektol, 2, 96,
97 sGt viszonylag egyszerti 6sszedllitdsokkal is®3, 98
j6 eredményeket érhetiink el, analizisben példaul
19 pontosségot, feltéve, hogy a minta 6—8 kom-
ponensnél tébbet nem tartalmaz,

A LEPARLASI MUVELET

Az elézéekben targyaltuk a frakciondlé készii-
lékek szerkesztési szempontjait, lattuk az eles el-
vélasztds konstrukciés feltételeit. A frakciondlt
desztilldci6 azonban idében lejatsz6do folyamat,
amelynek menetrendjét a desztilldciét végzé ké-
mikus irja el§. Minden desztilliciéra nézve van
egy optimdlis id6tartam ; ennél révidebb id6 alatt
végrehajtott desztillacional csokken az elvilasztds
élessége hosszabb desztillaciénal viszont nem né-
vekedik lényegesen.?® A desztillaci6t az adott ké-
sziilékben ennek a szempontnak figyelembevételé-
vel kell végrehajtani, vagyis helyesen kell meg-
vélasztani a desztillici6 idétartamat befolydsolo
tényezoket. Ezek : 1) az elparologtatds sebessége
(gbzsebesség, evaporation rate = vapor velocity) ;
2) a reflux-ardny (reflux ratio, le taux de reflux,
Riickflussverhdltniss) ; 3) a teljesitmény (distilla-
tion rate, debit, Leistung).

Természetesen e harom idotényezo koziil csak
kettd valaszthaté meg szabadon (bizonyos haté-
rok kozott), a harmadikat meghatdrozza a kijelslt
desztilldciés nyomés. A gyakorlatban az elsé ket-
tOt szokds kivalasztani s ha igy nem érhet6 el meg-
felel6 teljesitmény, nagyobb kapacitdsa késziilék-
hez kell folyamodni. Arra vonatkozoblag, hogy az
elparologtatis sebességét és a reflux-aranyt egy

o Steffens : Ind. Eng. Chem. Anal., 16, 639 (1044)

% Smith, Glasebrook, Begemann, Lowell: u. o,
17, 47 (1945)

% Ward, Gooding, Ecleston : Ind. Eng. Chem., 39,
105 (1947)

% Longdan, O'Brien: Ind. Eng. Chem. Anal., 16,
639 (1944)

» Todd : %. 0., 17, 175 (1945)

bizonyos desztillacibban szabad, illetve sziiksé-
ges-e valtoztatni ; két nézet alakult ki, Podbiel-
niak szerint?® az elparologtatds sebességét (és a
teljesitményt) csokkenteni, a reflux-ardnyt pedig
novelni kell az egyes komponensek kozti atmene-
teknél, Ez az dllaspont elvileg tokéletesen igazol-
hat6 és igy érhetjiik el valéban a desztilldcié opti-
mdlis, legrovidebb idétartamét. Valéban folosleges
lassan desztilldlni és nagy refluxot alkalmazni,
mikor tiszta komponenseket tartalmazé parlatok
mennek 4at. Ezt a nézetet azonban csak bonyolult
mechanizmus segitségével lehet a gyakorlatban
megvalésitani. Ezért az dltaldnos nézet az, hogy
valamely desztillici6 folyamdn a desztillitér
munkédjdnak megkonnyitése, illetéleg egyszeriibb
és olcsébb szabalyozb és ellendrzé szerkezetek al-
kalmazdsa érdekében, dllandé reflux-ardny és el-
pérologtatési sebesség mellett kell dolgozni. Vild-
gos azonban, hogy a reflux-aranyt a lehetd leg-
kisebb, az elparologtatasi sebességet pedig a lehetd
legnagyobb értéken kell tartani, hogy a desztilldcié
id6tartamat megréviditsiik és a hofogyasztast a
legkisebbre csokkentsiik. Ez a megalkuvas azért
engedhetd meg analitikai desztillicioknal, mert a
desztillaciés gorbébol a teoretikus dtmeneti pon-
tok kiértékelhettk és igy az dsszetétel nagy pon-
tossdggal kiszdmithat6.2® Még igy is 5—6 kompo-
nensbol 4116 keverék desztillacibja 3—4 orat vesz
igénybe. Specialis esetekben egyetlen desztillacié
2—3 hétig is eltart.

a) A reflux-ardny. A frakcionalds elveinek ta-
nulményozdsa azt mutatja, hogy minél nagyobb
a reflux-ardny, annal kevesebb tanyért tartalmazé
desztill4l6 torony sziikséges egy adott kivant sze-
parécié elérésére és forditva, tobb tanyér esetén
kisebb reflux-ardnnyal is beérhetjiik. Adott problé-
méhoz megfelel6 laboratériumi desztillacios készii-
léket tgy szokds megvalasztani, hogy I :20—
1 : 100 reflux-ardnynal beérjiik. Egészen kivételes
esetekben ennél nagyobb reflux-ardnyt is alkal-
maznak, mint példdul az amerikai National
Bureau of Standards (1 : 200—T : 500) szénhidrogén-
torzsanyagok petréleumbol valé el6allitdsa soran.®!

A reflux-ardny mérésére egyszeril cseppszam-
laldssal, folyadékaramlasmérével kalibrdlt beépi-
tett szifon segitségével torténhet, vagy a hiitéviz
hémérsékletemelkedésébol szamithaté ki.

b) Az elpdrologtas sebessége (gbzsebesség ).
Ha _egy desztillici6 sordn dlland6é reflux-ardny
mellett az elpérologtatas sebességét (vagyis a fel-
felé halad6 g6z aramlasi sebességét) noveljiik, ak-
kor megndvekszik a teljesitmény és megndvekszik
a frakciondl6 toronyban visszacsurgé refux meny-
nyisége (reflux rate, Riickflussmenge) is. Ez pedig
hatért szab az elpdrologtatas sebességének nove-
lésében, mert minden frakciondl6é oszlopra nézve
van egy olyan maximalis refluxmennyiseg, amely-
nek talhaladtdval bekdvetkezik a »flooding«, ami
azt jelenti, hogy a reflux &sszefiiggd folyadék-
oszlopot képez, a gbzaramlas megsziinik, legfeljebb
egyes buborékok gyongyoznek rajta keresztiil.

Az érdekes mar most az, hogy a desztilldlé
tornyok jellemzé értékei a reflux-mennyiséggel
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valtoznak egy adott (példdul teljes) reflux-ardny
esetén is. Az dsszefiiggés elég szeszélyes és minden
desztillalo toronyra jellemz6. A Fenske-féle desz-
tilldlé oszlopok HETP értéke a »flooding-point«
kozelében a legkisebb, vagyis akkor, amikor a tol-
telék vastagon van reflux-szal fedve, Podbielniak
sHeli-grid« desztilldl6 tornyanal forditva, akkor a
legkedvezébb a HETP, amikor a toltelék alig ned-
ves. Mds tornyokndl a reflux-mennyiség fiiggvé-
nyében megadott HETP a reflux-mennyiség bizo-
nyos értékénél maximumot vagy minimumot
mutat, A hold-up dltaldban a reflux mennyiségé-
vel novekedik.

A dolog ugy all, hogy a frakcionalt desztil-
ldci6 idébeli lefolyasa nagyon bonyolult folyamat,
mert a faziskicserélédés fiigg a reflux feliileti
fesziiltségétél,-a folyadékréteg vastagsdgitél, a
szabad géztérfogattol, a folyadék és géz viszko-
zitdsat6l, koncentrdci6 viszonyokt6l €s mds té-
nyez6ktol is, E tényezéket nem szabad figyelmen
kiviil hagyni, legaldbbis addig nem, amig nem
végtelen kis folyadékrészecskékrél van sz6, amit
taldn dinamikus frakciondlé tornyokban lehet
megkozeliteni.

* -

Ezeket a kérdéseket az izotdpok frakciondlt
desztillacibval valo elvédlasztdsa vetette ol és két
kutat6: Kuhn éstoéle fliggetleniil Westhawer10, 101
probalkozott a szaggatott leparlas kinetikus teé-
ridjat megteremteni. Bar szamitasaik teljesen egy-
szerti modellekre vonatkoznak €s kozvetlen prak-
tikus alkalmazdsuk még nincsen, mégis azt mu-
tatjak, hogy a jelenleg ismert leghatdsosabb le-
pérlé tornyok a hatdsosség elvi hatdra kozelében
dolgoznak. Tovébbi fejlédést csak olyan dinamikus

desztillalo oszlopok hozhatnak, amelyekben a goz

nagy feliileten érintkezik az igen vékony reflux-
?értyziva] és a gbz turbulens 4dramldsban halad
olfelé.

IRODALOM. Kényvek: Robinson, Gilliland : Ele-
ments of fractional distillation (1939) — Kirschbaum :
Destillier und Rektifiziertechnik (1940) — Bibliografia :
Ward : U.S. Bur. Mines, 1939, Tech. Paper 600 — Grif-
fiths, Maecleunan, Whalley : Annual Reports on The Pro-
gress Of Chemistry, 37, 451 (1940) — Fay : 4. o., 40, 216
(1043) — Hilberath : Osl und Kohle, 39, 875 (1943) —
Vilbrandt : Bull. Virg. Pol. Isb., 39, No. 9 (1946)

*
Piéris, 1947 szeptember-oktéber,

La distillation fractionnée de laboratoire
Par. P. Benedek, Paris
L'auteur rend compte d’abord des différents
problémes de la distillation fractionnée de labora-
toire, puis il décrit les récentes solutions concer-
nant la construction des appareils. Il présente

9 Hely, Chim. Acta, 26, 252 (1942)
100 Ind. Eng. Chem., 34, 126 (1942)
1 J. Researsh NBS, 38, 169 (1947)

enfin un tableau comparatif de quelques colonnes.
Ce tableau traite des points suivants :

1. l'auteur dela colonne et No. dela référence,

2. type de la colonne,

3. diamétre (en mm) et hautcur (en cm) de la
colonne,

4. le taux de l’évaporation (en litre /heure/
cm?), -

5. le nombre des plateaux théoriques,

6. HETP, hauteur équivalente d’un plateau
théorique (en cm),

7. hold-up (en ml par plateau théorique),

8. perte de charge (nm Hg par plateau théo-

rique), -
9. rendement du plateau (en%,),
10. tour par minute.

Bibliographie de la distillation fractionnée
de laboratoire :

Théorie de la distillation : 44, 45, 99, 100, 101;

Coefficient de volatilité : 5, 6, 7, 8, 9;

Calcul des plateaux théoriques: 11, 12, 13;

Reflux: 28; reflux minima: 14, 15, 16,
15, T8

Bibliographie des données d'équilibre : 24 ;

Hold-up: 27, 28, 29; determination de
held-up: 31;

Perte de charge, facteur de capacité: 32;

HETP : 6, 22, 23, 25 ;

Evaluation des colonnes : 3z, 60, 61, 72, 89 ;

La chaudiére : 19, 20, 271 ;

Calorifugage des colonnes: 20, 21, 28, 33,
33a;

Colonne a plateaux perforées : 34, 35, 36, 36a

Colonne a plateaux 4 cloches : 37, 38, 39, 40,
41, 42, 43 ; ) y

Colonne a remplissage statique : 46, 47, 48,
49, 59, 51, 52, 53, 54, 55, 56, 57, 58, 59, 60, 61, 62,
63, 64, 65, 66, 67, 68, 69, 70, 71, 72 ; g

Colonne a remplissage d ynamique: 73, 74,
75, 76, 77. 78, 79, 8o, 81, 82, 83 ;

Le sommet ; regulatoin du reflux et du débit :

84, 85, 86, 87, 88, 89, 9o, 91, 92, 93 ;

Les appareils antomatiques : 20, 21, 33, 94,
95, 96, 97, 98.
] R

Kérjiik t. elbfizelbinket, hogy a postai befizets-
lap szelvényén sxiveskedjenck pontosan megirii,
hogy a bekildott Osszegnek mi a rendelietése (Pl.:
elbfizetési dij november hora, vagy: Fkilonlenyomat
dija, vagy : a mdrcius I15- lappélddny dra, stb.)
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TUDOMANYOS ES MUSZAKI S

ZEMLE

Fémunkatérs : LOCZKA ALAJOS dr.

Keményité elballitdsa. A gabondbdl el6-
dllitott keményité gyartdsdban tudvalevéleg a
legnehezebb feladat a keményitének a glutintél
valé elvilasztdsa. Ez nagyobb fatdlaken torténik,
amelyekre rakerill a zazott anyag vizes szusz-
penzi6ja. ~ Ilymédon a gabonaszemekben 1¢évo
keményitonek 859,-at vélasztjdk el a glutintél.
Ebben a hagyoményos eljarasban szinte forra-
dalminak mondhaté valtozdst létesitett Pelizer
A. aki az elvdlasztdsra a centrifugdlis erdt
alkalmazta. Mddszere szerint a szuszpenzié meg-
felelben szerkesztett centrifugaba keriil, amely
durvan elkiiloniti a keményitét a glutintél, Ggy-
hogy a tulfolydsban taldlhaté meg az utébbinak
tekintélyes része. A keményitd-szuszpenzié ezutan
masodik centrifugdba jut, amelyben az elva-
lasztds olyan magasfokt, hogy a keményito alig
tartalmaz t6bbé fehérjét. A mdsodik centrifuga
tulfclydsa visszakeriil az elsé centrifugédba, ahol
még leadja a benne 1évé keményit6t. Az eljarasnak
nemcsak a tokéletesebb elvalasztds az elonye,
hanem az is, hogy kozben megtérténik a kemé-
nyit6é mosdsa is. Ugyanis a miikddésben lévé
centrifugdba megfelel6 idokozokben ismert meny-
nyiségli mosévizet is folyatnak. A keményitd
ilymédon szuszpenzi6 alakjidban a centrifuga
aljdn tdvozik, mig a glutintartalmi folyadék a
felsé részén mint tilfolyds. Az eddigi talcas elja-
rassal a glutin szdraz dllapotban 40—50%, kemé-
nyitét tartalmazott, mig az 6j moédszer szerint
eléallitott glutin keményit6tartalma nem haladja
meg a 16—20%,-ot. Ez tehdt nemcsak azt jelenti,
hogy a keményitétermelés gazdasigosabb, hanem
azt is, hogy a glutin sokkal koncentraltabb alak-
ban kaphat6 és ezért kereskedelmi értéke is ma-
gasabb. Emellett silyosan esik latba az a koriil-
mény, hogy amig a télcds eljdrds ro—ri2 Oriig
tartott, addig a centrifuga ugyanazt a munkdt
3—s5 perc alatt végziel, és mint lattuk j6val ered-
ményesebben. Minthogy a glutin legnagyobbrészt
elkiiloniilt a keményit6tél, ez utébbinak mosédsa
sokkal kevesebb idét és energidt vesz igénybe.

Pelizer id6kézben annyira moédositotta elja-
rasit, hogy a késziilékeinek gyartdsdra alakult
Merco Centrifugal Co. egyre-mésra alakitja at
az amerikai keményitégyarak felszerelését az 4j
rendszerbe. Ez nagyjelentéségli, mert a kemé-
nyitétdlcakban tekintélyes toke rejlik és a gyaro-
sok nem szivesen tekintenek el ennek tovdbbi
kamatoztatdsdtél. Azonban az 1j eljards annyira
szembetiiné elénydket biztosit, hogy mar a ver-
seny miatt sem térhetnek ki az attérés elol. A
gabonakeményitégydrak -mdar valamennyien az
uj rendszer szerint miikodnek. A kukoricakemé-
nyitégydrak nehezebben veszik at az Wjitast.
A fenndll6 kilenc gyar koziil eddig hirom vezette
be a centrifugdlis médszert teljesen és kettd rész-
legesen. Ujabban néhdny burgonya- és édesbur-
gonyakeményitégyar rendelt meg centrifugalis

berendezést. (Chemical Industries. 1947 szep-
tember, 378 oldal.)

Moshat6 gyapjd. Minden hdziasszony tudja,

hogy a gyapji mosaskor »dsszeugrik¢. Eppen
ezért az amerikai vasarlok sorban alltak a boltok
el6tt, amikor megjelentek az els6 moshaté gyapja-
szovetek, amelyekr6l azt hirdették, hogy mosds
utdn sem zsugorodnak ossze. A jelsz6, amivel a
kereskedok ezeket a szoveteket tutjukra bocsa-
tottdk az volt, hogy teljesen gyapjubél valok. A
hirverés azonban itt is tallétt a célon, mint aho-
gyan ez Amerikiban nem egyszer megesik. A
kozonség hamarosan csalédott vdrakozasiban.
Az a kereskedd, aki azzal adta el drujat, hogy az
nyugodtan bedobhaté a teknébe, hamarosan
hallhatta vevéjének panaszdt, hogy a szovet
bizony meglehetésen Gsszeugrott. Erre az 6va-
tosabbak mar csak azt hirdették, hogy a szovet
csak kézzel moshaté. Egyesek mér azt is beval-
lottdk, hogy a szivet 3, késébben, hogy 5%-ig
ugrik oOssze. A »tiszta gyapjlc« jelszava sem
bizonyult egészen helytdllénak, hiszen a gyapju-
fonalak moshatésigdt éppen azzal érték el,
hogy miianyagokkal kezelték és igy felmeriilt a
kérdés, tisztdnak nevezheté-e az olyan gyapjuy,
amelyben 10%-nyi és esetleg még t6bb mianyag
is van ? A kozdnség bizalma mindenesetre meg-
rendiilt olyannyira, hogy az érdekelt gyarosok
sziikségesnek taldltdk a kérdést kozelebbrol is
megvizsgilni és ez év Oszére az American Wool
Council, valamint a Federal Trade Comission
részvételével tandcskozdst hivtak Ossze annak
megvitatdsira, hogyan lehetne az 4j drukat dgy
hirdetni és olymédon eldrusitani, hogy a k&zon-
ségben ne keltsenek hamis képzeteket az aru
mindségét illetéen és mégis jelezzék elonyeit.
Tehét tulajdonképpen mirél is van sz6 ? Szamos
amerikai gyar igyekezett a gyapjli zsugorodas-
mentes moshat6sdgat biztositani €s ebbol a célbol
gyapjuszalakat kiilonféle miianyagokkal kezelte.
Az els6 az American Cyanamid Co. volt, amely
slanaset« nevii gyartméanyaval a piacra jott. A
gyapjut festés utdn vizben oldhaté metilalt
melamin-formaldehid miigyantdnak, nedvesito-
anyagnak ¢s gyorsitonak keverékébe martottik,
azutdn megszaritottdk és a gyantdt magasabb
hémérsékleten megkeményitették. Példdjat k-
vette a Monsanto, amely »resloom HP« jelzéssel
ugyancsak melamin-formaldehid gyantdval ke-
zelt gyapjit hozott forgalomba. A kiilonbség az
elkészitésben rejlett, amennyiben nem dztattdk
a gyapjut az oldatba, hanem bepermetezték
vele s igy széritottdk meg és keményitették.
Egészen més alapon indult el a Naugatuc Chemical
Division of U. S. Rubber Co., amely gumiemul-
zi6val kezelte a szbveteket és »koloc« néven hozta
forgalomba. Ehhez hasonlé eljardst végzett a
Warwick Chemical Co. is, Viszont a York Knit-
ting Mills Ltd. tarantéi gyar egyaltalin nem
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