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A laboratóriumi szaggatott lepárlás
BENEDEK PÁL

(Befejező közlemény)

3. A lepárló-torony belső kiképzése.

A desztilláló tornyok belsejét úgy kell kiala 
kítani, hogy a  folyadék-reflux és a  fölszálló gőz 
nagy felületen bensőségesen érintkezzék s így 
lehetőleg gyorsan tökéletes egyensúly alakuljon ki. 
A laboratóriumi desztilláló-tornyok belső kikép 
zésére három típusú sztatikus megoldás ismeretes, 
újabban dinamikus megoldásokkal is kísérletez 
nek jó eredményekkel.

a) Perforált lemezeket tartalmazó desztilláló 
tornyok (perforated plate column, colonne á plateaux 
perforées, Siebbodenkolonne). A legegyszerűbb tá - 
nyéros desztilláló-torony egymástól egyenlő távol
ságban horizontális, perforált lemezeket tartalm az. 
A reflux összegyűlik a lemezeken s ha  a gőz
nyomás kicsi, átcsöpög a lyukakon. H a azonban 
a gőz nyomása elég nagy, akkor a lyukakon á t 
behatol a folyadékba és bensőséges keveredést 
okozva, részben lecsapódik, részben továbbhalad. 
H a a gőz nyomása tú l nagy, akkor a fáziskicserélő
désre rendelkezésre álló idő ki nem elégítóen kicsi. 
Ezért a felszálló gőz sebességét szűk határok között 
kell ta rtan i, ami az ilyen desztilláló-tornyokkal 
való frakcionálási megnehezíti. Nagy toronyátm é 
rők esetén különösen kell ügyelni arra, hogy az 
egyes lemezek vízszintesek legyenek, mert egyéb
ként a  folyadék meggyülemlik a lemezek alacso
nyabb oldalán, a  gőz pedig a magasabb oldalon 
lévő, folyadékkal nem ta k a rt lyukakon megy át, 
a nélkül, hogy a gőz és folyadék megfelelően keve
redne.

Schichtanz leír egy ilyen típusú desztilláló to r 
nyot,34 amelyben a lemezek finom üvegszűrőből 
készültek. Az egyes lemezek hatásfoka csaknem 
100%, azonban a toronyellenállás természetesen 
igen nagy.

Groll perforált lemezeket tartalm azó desztil
láló to rnya35 igen jó hatásfokkal dolgozik. A leme
zek távolsága 30 mm a 25 mm átm érőjű üveg
toronyban. A lemezeken két sorban koncentriku 
san 19, illetve 24 lyuk van, átm érőjük o -8 mm. 
A túlfolyócső (downpipe) a lemezek közepéről a 
következő lemez szélére vezeti a refluxot, az egyes 
lemezeken 2 mm vastag folyadékmagasság ala 
kul ki. A torony 2 literes m inták desztillálására 
alkalmas, (lásd: 3. táblázat)

Oldershaw hasonló desztilláló tornyot készí
t e t t36 ugyancsak 25 mm átm érőjű üvegcsőben. 
Szisztematikusan vizsgálta a lemezek távolságá 
nak, a  lyukak számának és a lyukak átmérőjének 
befolyását a desztilláló oszlop hatásosságára. Azt 
ta lá lta , hogy legelőnyösebb 25—30 mm-es távo l 
ságban alkalmazni a lemezeket, amelyek mind 
egyike 44 darab o-Ő5 mm átm érőjű lyukkal van

34 J .  Research N B S ., I2, 259 (1934)
35 M itt. in  der Arbeitgemeinschaft »Feinfraktionie 

rung von Kohlenwassserstoffgemischen« (A pril 1940)
36 Ind . Eng. Chem. A nal., I3, 265 (1941)

ellátva. Az Oldershaw-torony kiértékelése más 
szerzők munkája.87 (lá sd : 3. táblázat)

Langdon és Tobbin hasonló frakcionáló to r 
nyot készítettek, amelynek átmérője 25 mm és 
minden lemez 60 darab 4 sorban elhelyezett, 
0,85 mm átmérőjű lyukkal van ellátva. A torony 
Oldershaw-éval majdnem azonos eredményt ad.36* 
indexben

b) Harangoz tányérokat tartalmazó lepárló
tornyok (bubble cap column, colonne avec plateau á 
cloches, Glockenbodenkolonne). A desztilláló torony 
teljes hosszában egyenlő távolságra tányérok van 
nak. Mindegyik tányér túlfolyócsővel van ellátva, 
amely az egyes tányérokon konstans folyadék
nívót biztosít és így a reflux tányérról tányérra 
haladva végigjut a tornyon. A túlfolyócsövek alsó 
vége folyadékba ér, tehát folyadékzár akadályozza, 
hogy fölfelé gőz haladhasson a túlfolyócsövekben. 
A gőz külön csövecskén keresztül halad a követ
kező tányér fölé és minden ilyen csövecskét széle
sebb átmérőjű, csaknem a tányérig érő harang 
fed le, amely így a felszálló gőzt a folyadék fel
színe alá s azon keresztül buborékolni kényszeríti.

Különösen Braun és m unkatársai fejlesztették 
ki ezt a típust laboratóriumi méretekben.37 , 38, 
39 , 40 Legújabb készülékük 100 tányért tartalm az, 
de mindössze 2 m éter magas és 70—72 teoretikus 
tányérral egyenértékű. Ez a desztilláló torony is 
üvegből készült és a túlfolyócső az üvegcsövön 
kívül van elhelyezve, ami nehézzé teszi a hőszige
telést. (lásd : 3. táblázat)

Klein, Schultze és Stage 41, 42 olyan harangos 
üvegdesztilláló tornyot fejlesztettek ki, amelyben 
a túlfolyócsövet belül helyezték el. Az excentriku 
sán elhelyezett harang a tányérra  van erősítve, 
úgyhogy a folyadék a harang alá nem ju t, a gőz 
pedig a harang két oldalán elhelyezett lyukakon 
áramlik ki s így bensőségesen elegyedik a 
folyadékkal és mozgásba hozza azt.

Sigwart desztilláló tornya43 olyan kiképzésű, 
hogy benne harangok alkalmazása fölösleges. A 
desztilláló torony üvegből van, átmérője 50-mm, 
a tányérok távolsága ugyanannyi, a túlfolyók 
kívül vannak. A tányérok közepén 34 mm á t 
mérőjű, 10 mm mély vályú van s ennek falán van 
nak azok a nyílások, amelyeken a gőz áthaladva 
elkeveredik a folyadékkal.

A desztilláló torony igen nagy kapacitású. Öt- 
tányéros egységekből tetszés szerinti magasság.

36a in d e x b e n  n. o., ly , 801 (1945)
37 u. o., 1, 212 (1929)
38 u. 0., 8, 224 (1936)
33 u. 0., 9, 192 (1937)
40 J .  Research N B S .,  7, 871 (1931)
41 Z. physik. Chem. Abt. A 1 8 t), 163 (1941)
42 Z . Elektrochem. angew. physik. Chem., 4 y, 848

(I 9 4 I )
43 Mitt. in  dér Arbeitgemeinschaft nLaboratorium 

destillatiow  (M ay 1942)
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j .  t á b l á z a t .  Különböző desztilláló tornyok jellemző értékei.
(V a lam en n y i é r té k  te lje s  re f lu x ra  v o n a tk o z ik .)
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F o r d u 
l a t

szám

Bragg ( « ) tö lte lé k - 9,5 60 0,2 7.2 8,5
n é lk ü li 9.5 60 0,3 4 .° 15,3

ü res  cső 19 60 0,1 3 .6 17,0
19 60 0,2 1,2 5 0 ,9

/ 19 60 0,3 1,0 61,0
25 60 0,1 1,7 3 5 ,9
25 . 60 0,2 1,6 38,1

Groll ( :> -) p e rfo rá lt 25 87 0,26 30 2,9 0,05 97
lem ez 32 105 0,27 3° 3,5 0,10 86

Oldcrshaw ( 3 \ p e rfo rá lt 27 75 0,25 17,2 4 ,3 2,75 57
* ? ) lem ez 2 7 75 0,42 18,8 4 ,o 2,70 0,032 63

27 7 5 0,50 19.4 3 ,8 2,75 0,032 65
27 75 0,58 18,2 4 T 3,05 0,037 6 l
27 75 0,67 16,7 4-5 3,55 0,044 56

Bruun  ( 3 9 ) h a ra n g o s- 1

t á n y é r 3 ° 200 0,06 70 2,8 1,0 70
Fenshe ( * ) i /8 "  cs iga 10 40 0,2 I I 3-9 0,78

IO 40 0,6 I I 3 ,9 0 ,7 7
12 80 0,2 21 3 , 8

12 80 0,6 18 4 ,3
i /1 6 ”  csiga 8 70 0.3 55 1 ,3 0,16

25 .4 1 IO 0,1 65 1,6 1,2 0,02
25.4 IIO 0,2 62 1 . 7 1,6 0,07
25 ,4 n o 0,6 43 2,5 3 . 3 0,65

3 /3 2 ”  cs iga 8 70 °>4 2 7 2,6 0,29
12 80 0 .4 3 7 2,2 0,54
25.4 265 0,1 I4O 1,9 1,2 0,013
25.4 265 0 , 2 126 2,1 1.6 0,05
25,4 265 0,6 8 8 3 ,° 3,4 0 ,57
50.8 225 0,1 58 3 ,9 13,5 0,009
50.8 225 0,2 54 4 ,2 16,3 0,048
50,8 225 0 ,6 44 5,2 31,0 0,72

Stedmann  ( 3 - ) 105. sz. 9.5 60 0,21 5&.3 1,08 0,24 0,07
fém  sz ö v e t 9,5 60 0,30 41 1,49 0,22 0,23

9,5 60 0,32 39 1,56 0,24 0 ,30
104. S Z . 19 60 0,05 5 0 . 3 1,21 0,21 0,014

fém  sz ö v e t 19 60 0,10 44 1,4 0,28 0,15
19 60 0,20 31 .5 i ,93 0,36 0,42
l6 60 0,23 27,8 2,19 0,92 0,60
25 60 0,03 48,4 1,25 0,19 0,004
25 60 0,10 3 M 1,96 0,72 0 ,10
25 60 0,20 25 2,42 1,36 0.60

' 25 60 0,22 24 2 ,5 4 1,50 0 ,7 4
Selker, Burke, k o n c e n tr . l6 142 0,04 85 i ,4 0,04 0,003

Lankelma  ( 2 S ) csövek l6 142 0,08 92 1.5 o .o é 0,003
l6 142 0 . 1 2 75 2 , 0 0,10 0,005

Podbielniak ( - " ) sp irá l 4,5 150 ° .3 1 4 10,7 0,17 0,02
4.5 150 0,6 15 IO 0,19 0,05
4.5 1 5 ° 1,0 l6 9,4 0,29 0,10

Podbielniak (7i) , ,H e li-g rid ,, 25 90 0,1 92 1,00 0 ,36
25 90 0,2 73 1,24 0 ,5 3 1
25 90 0 . 3 58 1,56 0,76
25 90 ° .4 48 1,88 1,07

Mair, Willingham forgó  tá lc á s 51 3° 0,02 3° I 0,05 1500
n

Koch, Hilberath forgó I O O O

(7S) fém lap 6 75 0,12 30 2,5 0,001
Rossini ( 8S ) forgó 75 60 0,6 9 7 1,03 2000

h en g e r 75 60 0,6 39 U 54 0,45 3000
(á tm érő je 75 60 0,6 60 I 0 ,15 4000
73 * m ) 75 60 0,8 IO 6 I 0,031 2000

75 60 0,8 30 2 0,32 0,012 3000
75 60 0,8 48 1,25 0,20 0,009 4000

75 60 1 , 2 9 7 1,3 0,071 2000
75 60 1,2 2 3 2,65 0 ,80 0,032 3000
75 60 1,2 26 2,30 0,70 0,035 4000
75 60 1 . 2 28 2,10 0,65 5000

75 60 1,6 9 7 1 , 4 4 0,10 2000
75 60 1,6 2 1 2,85 0,58 0,047 3000
75 60 1 , 6 3° 3 0,40 0 ,06  1 4000

/
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bán állítható  össze. Az I. G. Farbenindustrie labo 
ratórium ai preparatív m unkára ezt a készüléket 
használták.

c. Tölteléket tartalmazó lepárló tornyok (packed- 
columm, colonne á remplissage, Füllkörpersaule, 
Benetzungssáule). Ezek nincsenek cellákra tagolva 
mint az előző két típus, hanem szabályos vagy 
szabálytalan (dumped packing) alakú, kémiailag 
ellenálló anyagból készült szilárd darabkákkal 
vannak töltve.4445, A gőz és a folyadék a töltelék 
nagy felületén érintkeznek. Ilyen desztilláló to r 
nyokat rendszerint egyszerű és olcsó készíteni. 
A jó tölteléknek kis hold-up-je és H ETP értéke 
van ; kis nyomásveszteséget okoz és ezért va- 
kuumdesztillációknál különösen alkalmasak a töl- 
telékes desztilláló tornyok. H átránya lehet, hogy 
a gőzáramlás nem egyenletes a teljes keresztm et
szetben és hogy a töltelék felülete nem nedvesedik 
egyenletesen, bár ez csak olyankor fordul elő, ami
kor egy-egy töltelékdarabka mérete a to ronyát 
mérő 1/g-ánál kisebb 48 és ha  a torony magassága 
nem haladja meg az átmérő 15-szörösét 47

Sokféle anyagot, különösen fémet használnak 
töltelékek készítésére. A fém előnyös, m ert jó hő 
vezető, de csak neutrális anyagok desztillálhatok 
benne, a korrózió veszélye m iatt. A tölteléknek az 
elfoglalt térfogathoz képest legyen nagy felülete. 
Űgylátszik, hogy a szabályos, egyenletes és össze
függő töltelékek a legmegfelelőbbek. A számos 
eddig leírt töltelék közül a legelterjedtebbek a 
következők : 

golyók48 ;
Raschig-gyűrűk ; 
láncok19 49 ;
spirálisok 28, 49 * *, 80, 81, 52, 53 ;
Fenske-féle csigák rozsdamentes acélból,54 * *, 58 *, 

*•, nikkelből,67 üvegből.58, 69 A Fenske-féle töltelék 
hatásosságát'szisztem atikusan megvizsgálta több 
kutató  s, 57, 60, 61 * * * 65 * (lásd : 3. táblázat)

11 K irsc h b a u m  ; Chem. Fabr., 4 , 38, 51, 63 (1931) 
•® B o w m a n n , B r ia n t  : Ind. Eng. Chem., 39, 745 

( í 947) E z  s  az  előző  c ik k  a  tö l te lé k e t  ta r ta lm a z ó  le 
p á r ló  to rn y o k  e lm é le té v e l fo g la lk o zik .

46 B a k e r  : Trans. A m . Inst. Chem. Eng., 3I, 302
(7935)

47 P e r rv  : »C hem ical e n g in e e rs ’ h andbook«  1444
( I 9 4 i)

48 G lasgow , S c h ic k ta n z  : J . Research N B S ., I9, 
593 (*937)

“ M c M illa n : Journ. Inst. Petrol. Technoi., 22, 
616 (1936)

50 M air, S c h ic k ta n z , R o se  : J .  Research N B S ., 1 5 , 
557 (1935)

51 R o se  : Ind. Eng. Chem., 28, 1210 (1936)
52 G o o d e rh am  : J .  Soc. Chem. Ind., 5 4 , 297 (1935)
53 K ele m e n  : M agy. Techn., 2, Anyag  31 (1947 áp r.)
54 F e n s k e  és m u n k a tá r s a i  : Ind. Eng. Chem., 29, 

957 (1937)
63 F e n sk e  és m u n k a tá r s a i  : u. 0., 3O, 297 (1938) 
58 F en sk e  és m u n k a tá r s a i ;  U. O., 26, 1164 (1934) 
67 K ra n tz  : u. 0., 33, 1455 (1941)
88 W ilso n  : J .  A m er. C hem . Soc., 5 5 , 2795 (1933) 

B a ile y  : Ind. Eng. Chem. A nni., I3, 487 (1941) 
“'*■ K a z a n sk y  : Pe.tr. Refincr, 23, 493 (1944)
61 O ld ro v d , G o ld b la tt  : Ind . Eng. Chem. A nni. 

I t ,  761 (1946)'

Stedmann-féle fémszövetek ®2, *3, *4, *5, *8. 
(L ásd : 3. táblázat)

McMahon-féle töltelék67 ; 
rozióállók ;

koncentrikus csövek.70 Ez igen figyelemre
méltó megoldás : 143 cm magas, 16 mm átm érőjű 
üvegcsőben három koncentrikus, azonos hosszú 
ságú csövet helyeznek el. A csövek közti szabad 
távolság 1 mm. Ennek a frakcionáló toronynak 
H ETP értéke 2 cm, hold-up-je és nyomásveszte 
sége is a legkedvezőbb értékeket m utatja. (Lásd : 
3. táblázat) Ugyancsak koncentrikus csövekből 
álló desztilláló toronynyal kísérletezett Koeppel 
is,71 de a frakcionált kondenzációt használta el
választásra és természetesen sokkal gyengébb 
eredményeket tu d o tt csak elérni.

Podbielniak »Heli-grid» desztilláló tornya ta r 
talm azza ezidőszerint a legkedvezőbb értékekkel 
rendelkező tölteléket 33 : szabályos, egyenletes és 
összefüggő ; lényegében egy koncentrikus mag 
körül kiképzett duplaspirál, amelyen teljesen 
egyenletes és igen finom folyadékhártya alakul 
k i.72, 61b Ez a töltelék 30 mm átmérőjű toronyban 
o-5 cm-es HETP értéket ad, amelynél kisebb ezidő
szerint nem ismeretes, a hold-up és a nyomás- 
veszteségérték szintén minimális. (Lásd : 3. táb 
lázat)

Meg kell jegyezni, hogy ha ugyanazt a tö lte 
léket különböző átm érőjű toronyban alkalmazzuk, 
akkor az különböző jellemző értékeket fog adni 
ugyanolyan desztillációs feltételek m ellett.60, 61* 
Például V8 hüvelyk átmérőjű Fenske-féle csigák 
esetén :

Toronyát mérő HETP hold-up
10 cm 3 ,9  cm 0,77 ml/teoretikus tányér
12 » 4,3 » 0,92 » »

Az összefüggés korántsem lineáris és a v á l 
tozás oka még nincs kiderítve.

d) Dinamikus lepárló tornyok, nincsenek cel
lák ra  tagolva, a toronyban koncentrikus forgó
tengelyre helyezett különböző alakú terelőlapok
egyrészt lehetőleg hosszú u ta t írnak elő a gőz és a
reflux számára, másrészt igen finom folyadék
filmeket alakítanak ki és a gőzt igen erélyesen
keverik. Ilyen már Mycrs és Jones kísérlete,73 akik
75 mm átm érőjű és 33 cm magas rézcsőből ép íte tt
desztilláló toronyban a koncentrikus forgó ten-

82 S te d m a n n  : Nat. Petrol. News., 29, R — 125
(1937)

83 S te d m a n n  : Canadian J . Rés.. 1 5  B , 383 (1937)
84 B rag g  ; Ind. Eng. Chem. A nal., 1 1 , 283 (1939)
65 L ecky , E n e ll  : u. 0., 12, 544 (1940)
88 B ow er, C ooke ; Pe.tr. Refinér 23, 64 (1944)
67 M cM ahon : Ind. Eng. Chem., 39. 712 (1947)

karborundum-darabok 68 *, 09, kiválóan kor-
68 F a rn h a m  : Journ. Phys. Chem., 35, 844 (1931)
89 H a ll , B a c k m a n n  : Ind. Eng. Chem. A nal., 1 0 , 

548 (1938)
78 S e lk e r, B u rk , L an k lie liría  : u. o., 12, 352 (1940)
71 Oel und Kohlé : 36, 194 (1940)
72 OH, Gas. Journ., 4 5 , N o. 31, 86 (1946)
73 / .  Chem. Soc. (London), I27, 4 (1925)



2 6 0 MAGTAR KÉMIKUSOK LAPJA

gelyre egyenlő távolságban hét tálcát szereltek-, 
a toronyba pedig a tá lcák  fölé hét kónikus, álló 
terelőfelületet helyeztek el, amelyekről a reflux a 
forgótálcákra csurgóit, az 1500—2000 fordulat
számmal forgó tálcákról pedig igen finoman por
lasztva a következő terelőfelületre ju to tt és eköz
ben került érintkezésbe a fölfelé szálló gőzzel. A 
kísérlet eredménye azt m u ta tta , hogy az elválasz 
tá s  élessége a fordulatszám emelésével növekszik;

Ennek a készüléknek továbbfejlesztése Huff- 
mann, Urey és Pegram 10 m éter magas, 205 mm 
átm érőjűt desztilláló oszlopa,74 ,75, 76, -amelyben 
lefelé szűkülő kónuszokat helyeztek el felváltva, 
forgó tengelyre szerelve, illetve a falhoz erősítve. 
A kónuszfelületek közti távolság néhány cm volt. 
A készüléket izotopelvájasztásra használták.

Ennek a típusú  desztilláló toronynak beható 
és rendszeres vizsgálata Mair és Willingham m un 
k á ja77. 56 cm magas és 50 mm átm érőjű desztil 
láló oszlop tengelyére lemezeket, tá lakat, illetve 
kúpokat szereltek : az álló terelőfelületek mindig 
kónuszok voltak. V áltoztatták a tengelyre sze
re lt felületek távolságát és a fordulatszám ot 250— 
1500 között. A legjobb H ETP és hold-up értéket 
maximális fordulatszám és 0,64 cm távolságra 
lévő kónuszok esetén kapták, (lásd : 3. táblázat)

Egy másik típus szerkesztői megelégedtek 
azzal, hogy a gőzfázist igen erélyesen keverték, 
ezek a desztilláló tornyok lényegében üres csövek 
amelyekben forgó fémlap hozta a fölszálló gőzt 
turbulenciába. Míg Lesesne és Lochte78 és Hilbe- 
rath79 (lásd : ^ tá b lá z a t)  mikrókészüléket szerkesz
te ttek , Baker, Barkenbus és Rosewell80 nagykapaci
tású , 545 cm magas, 67 mm átmérőjű, 70 teo 
retikus tányérral egyenértékű desztilláló oszlopot 
építettek.

Rendkívül érdekes Piazza. megoldása.81, 82 
A desztilláló torony forgó része a toronyátm érőt 
teljesen kitöltő henger, amelybe kisemelkedésű 
csavarmenet van vágva. A forgó alkatrész tehát 
tulajdonképpen Archimedesi csavar. A torony 
szabad térfogata igen csekély, a folyadék és gőz 
keverése erélyes. Piazza készüléke azonban a frak- 
cionált kondenzáció alapján működött és pontos 
mérésekkel nem értékelték ki.

A legújabb dinamikus frakcionáló tornyot 
Rossini és m unkatársai ism ertették.83 A 60 cm 
magas és 75 cm belső átm érőjű toronyban ugyan 
olyan magas, 73 mm külső átmérőjű, egyébként 
zá rt henger forog 1000—4000 fordulatszámmal. 
A torony belső falán lecsurgó reflux néhány század 
mm vastag, a gőz turbullenciája igen jelentős. A 
fáziskicserélődés így minden eddigi készüléknél 
gyorsabban megy végbe, a torony kapacitása tehát

74 Physic. Rév., 4g, 883 (1936)
75 J .  ekem. Physics, 4 , 623 (1936)
76 Ind. Eng. Chem., 2g, 531 (1937)
77 J .  Research N B S ., 22, 519 (1939)
78 Ind. Eng. Chem. A nal., 1 0 , 450 (1938)
70 Chem. Fabr., 1 4 , 387 (1940)
80 Ind. Eng. Chem. A na l., I2, 468 (1940)
81 Ind. y quim., 1 , 151 (1936)
82 A nales inst. invest. cient. tecnol. (Argentína)  

10— 11, 5 (1940— 41)
8:1 Ind. Eng. Chem., 3g, 705 (1947)

igen nagy : a legjobb Heli-grid toronnyal azonos 
szeparációt ér el tízszer nagyobb teljesítm ény m el
le tt. (lásd : 3. táblázat) A torony fejlesztésére 
még több lehetőség is van. Ugylátszik, hogy a 
laboratóriumi frakcionáló tornyok fejlődése ebben 
az irányban fog további eredményeket hozni.

A nagy fordulatszámú mozgó alkatrészt ta r 
talm azó desztilláló tornyok (a mikrókészülékektől 
eltekintve) fémből készültek.

A  D E S Z T IL L Á L Ó  F E J  (S T IL L H E A D , L E  S O M M ET  
D E  L A  C O L O N N E , K O P F )

A frakcionáló toronyból kikerülő gőz a desz
tilláló fejbe ju t, amely a hű tő t (reflux condenser, 
condenseur Rücklaufkühler) és a refluxelosz- 
tó t ta rta lm azza ; általában teh á t két folya
m at játszódik le benne : a gőzök cseppfolyóscdása 
és a folyadék szétosztása refluxra és termékre. Ha 
a desztilláló fej nem kondenzálja az összes gőzt, 
akkor még egy folyamat megy végbe a desztilláló 
fejben : frakcionált kondenzáció, ami a könnyebb 
komponensek további dúsulását jelenti a gáz
fázisban, ilyenkor teh át a desztilláló fej is hozzá
járu l a frakcionáláshoz (a Fenske-egyenlet balol
dala ilyenkor : n + 2 ). H a megfontoljuk, hogy ez 
a hatás nem jelentős, viszont az ellenőrzés nehe
zebb és a desztillátum  cseppfolyósításához még 
egy hűtő kell, akkor m egérthetjük, hogy a to tális 
kondenzációval dolgozó desztilláló fejeket része
sítik előnyben.84 Mindazonáltal a  részleges kon 
denzáció előnyös lehet olyan esetben, amikor 
szobahőmérsékleten gázalakú termékeket desztil
lálunk s a desztillátum ot gázalakban fogjuk föl és 
m érjük.28, 8S, 86.

A desztilláló fejek hűtőjében vizet vagy fo 
lyékony levegőt alkalmazunk hűtőfolyadékként. 
A hűtőfolyadék áram lásának szabályozása a rész
leges kondenzáción alapuló desztilláló fejeknél 
kényes és nehézkes.28, 87.A refluxarány beállítása 
legkényelmesebben a kondenzátum elosztásával 
történhet, amire a legkülönbözőbb tűszelepeket, 
csapokat, kapillárisokat ajánlják .88, 89, 9°.j

A desztilláló fej hold-up-je mindenesetre 
legyen kicsi, m ert a nagy hold-up beszennyezi a 
m ár szétválasztott komponenseket és tom pítja az 
elválasztás élességét.27, 28, 91.

A desztilláló fejek készítésére nem lehet á lta 
lános sémát felállítani, hiszen a desetilláció szem
pontjai írják  elő a követelményeket. Mégis m in 
táu l szolgálhat néhány űjaboan ism ertetett desz
tilláló fej,87 88, 89, 90, de különösen Rossini bevált 
megoldására kell felhívni a figyelmet.92, 93.

84 R ic h a rd s  szem lé je  a  kü lö n b ö ző  d e s z tillá ló  f e je k 
r ő l  : Ind. Eng. Chem. Anal., 1 4 , 649 (1942)

88 S u s tm a n n , Z ie s k e : Brennstoff Chem., 2 l, 49
(194°)

86 K och , H ilb e ra th  : u. o., 22, 135 (1941)
87 C ollins, L a n tz  : Ind. Eng. Chem. A nal., 1 8 , 

673 (!946)
88 S n y d er, S te u b e r  : u. o., 1 6 , 454 (1944)
86 Z im m erm an n  : u. 0., ly , 815 (1945)
#u B erg  : u. o., 1 8 , 54 (1946) és L lo y d , H o rn b a c h e r  : 

u. 0., lg, 120 (1947)
91 O th m e r  : Ind. Eng. Chem., 22, 322 (1930)
92 J .  Research N B S ., 23, 509 (1939)
93 «■ 0., 33, 383 (1944)
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A laboratóriumi frakcionáló készülékek gyors 
és megbízható m unkája a művelet messzemenő 
autom atizálását követeli. A fűtést, a hűtést és a 
nyomást korrelációban ta rtó , a hőmérsékletet 
1/ioo C°, a nyomást 1/10 Hgmm és a desztillátum  
térfogatát 1/20 cm3 pontossággal följegyző auto 
m aták  mechanizmusa olyan bonyolult, hogy szer
kesztésük nagy mesterségbeli rutin t igényel s rend 
szerint specialista cégek szabadalma.20 (Egy arány- 
1 ag univerzális, t ehát nagy hőmérsékleti és nyomás
határok közti m unkára alkalmas legújabb Pod- - 
bielniak modell ára ennek megfelelően 10.000 dol
lár.) Különösen az ásványolajipar részére fejlesz
te ttek  ki ilyen készülékeket kurrens üzemi ellen
őrző analízisekre,94 amelyeknél érzékeny elektron 
csöves robotokat is felhasználnak a szabályo
zásra.95.

Természetesen speciális célokra egyszerűbb 
készülékek is megfelelnek, amelyek pontosság 
tekintetében nem m aradnak el az előzőektől,21, 96 97,
97, sőt viszonylag egyszerű összeállításokkal is53, 98 
jó eredményeket érhetünk el, analízisben például 
i%  pontosságot, feltéve, hogy a m inta 6—8 kom 
ponensnél többet nem tartalm az.

A LEPÁRLÁSI MŰVELET

Az előzőekben tárgyaltuk  a frakcionáló készü
lékek szerkesztési szempontjait, lá ttuk  az eles el
választás konstrukciós feltételeit. A frakcionált 
desztilláció azonban időben lejátszódó folyamat, 
amelynek menetrendjét a desztillációt végző ké 
mikus írja elő. Minden desztillációra nézve van 
egy optimális időtartam  ; ennél rövidebb idő alatt 
végrehajtott desztillációnál csökken az elválasztás 
élessége hosszabb desztillációnál viszont nem nö
vekedik lényegesen.28 A desztillációt az adott ké 
szülékben ennek a szempontnak figyelembevételé 
vel kell végrehajtani, vagyis helyesen kell meg
választani a desztilláció időtartam át befolyásoló 
tényezőket. Ezek : i)  az elpárologtatás sebessége 
(gőzsebesség, evaporation rate =  vapor ve locity );
2) a reflux-arány (reflux ratio, le taux de reflux, 
Rückflussverháltniss) ; 3) a teljesítmény (distilla- 
tion rate, debit, Leistung).

Természetesen e három időtényező közül csak 
kettő  választható meg szabadon (bizonyos ha tá 
rok között), a harm adikat meghatározza a kijelölt 
desztillációs nyomás. A gyakorlatban az első k e t 
tő t szokás kiválasztani s ha így nem érhető el meg
felelő teljesítmény, nagyobb kapacitású készülék
hez kell folyamodni. Arra vonatkozólag, hogy az 
elpárologtatás sebességét és a reflux-arányt egy

94 S te ffen s  : Ind. Eng. Chem. Anal'., 1 6 , 639 (1944)
95 S m ith , G laseb ro o k , B eg em an n , L o w ell : ti. o.,

1 7 . 47 (1945)
98 W a rd , G ooding , E c le s to n  : Ind. Eng. Chem., 39, 

J°5  (1947)
97 L o n g d an , O ’B rie n  : Ind . Eng. Chem. A nni., 1 6 , 

639 (1944)
9S T o d d  : h . o., I7 , 175 (1945)

bizonyos desztillációban szabad, illetve szüksé
ges-e v á lto z ta tn i; két nézet alakult ki. Podbiel- 
niak szerint28 az elpárologtatás sebességét (és a 
teljesítményt) csökkenteni, a reflux-arányt pedig 
növelni kell az egyes komponensek közti átm ene 
teknél. Ez az álláspont elvileg tökéletesen igazol
ható és így érhetjük el valóban a desztilláció opti 
mális, legrövidebb időtartam át. Valóban fölösleges 
lassan desztillálni és nagy refluxot alkalmazni, 
mikor tiszta komponenseket tartalm azó párlatok 
mennek á t . Ezt a nézetet azonban csak bonyolult 
mechanizmus segítségével lehet a gyakorlatban 
megvalósítani. Ezért az általános nézet az, hogy 
valamely desztilláció folyamán a desztillátőr 
m unkájának megkönnyítése, illetőleg egyszerűbb 
és olcsóbb szabályozó és ellenőrző szerkezetek al
kalmazása érdekében, állandó reflux-arány és el- 
párologtatási sebesség mellett kell dolgozni. Vilá
gos azonban, hogy a reflux-arányt a lehető leg
kisebb, az elpárologtatási sebességet pedig a lehető 
legnagyobb értéken kell tartan i, hogy a desztilláció 
időtartam át megrövidítsük és a hőfogyasztást a 
legkisebbre csökkentsük. Ez a megalkuvás azért 
engedhető meg analitikai desztillációknál, mert a 
desztillációs görbéből a teoretikus átm eneti pon 
tok kiértékelhetők és így az összetétel nagy pon
tossággal kiszámítható.28 Még így is 5—6 kompo
nensből álló keverék desztillációja 3—4 órát vesz 
igénybe. Speciális esetekben egyetlen desztilláció 
2—3 hétig is e ltart.

a) A reflux-arány. A frakcionálás elveinek ta 
nulmányozása azt m utatja , hogy minél nagyobb 
a reflux-arány, annál kevesebb tányért tartalm azó 
desztilláló torony szükséges egy adott kívánt sze
paráció elérésére és fordítva, több tányér esetén 
kisebb reflux-aránnyal is beérhetjük. Adott problé 
mához megfelelő laboratóriumi desztillációs készü
léket úgy szokás megválasztani, hogy 1 : 20— 
1 :100 reflux-aránynal beérjük. Egészen kivételes 
esetekben ennél nagyobb reflux-arányt is alkal
maznak, mint például az amerikai National 
Bureau of Standards (1:200—1:500) szénhidrogén
törzsanyagok petróleumból való előállítása során.21

A reflux-arány mérésére egyszerű cseppszám- 
lálással, folyadékáramlásmérővel kalibrált beépí
te t t  szifon segítségével történhet, vágj1 a hűtővíz 
hőmérsékletemelkedéséből szám ítható ki.

b) Az elpárologtás sebessége (gőzsebesség). 
Ha egy desztilláció során állandó reflux-arány 
mellett az elpárologtatás sebességét (vagyis a fel
felé haladó gőz áramlási sebességét) növeljük, ak 
kor megnövekszik a teljesítmény és megnövekszik 
a frakcionáló toronyban visszacsurgó refux meny- 
nyisége (reflux rate, Rückflussmenge) is. Ez pedig 
h a tá rt szab az elpárologtatás sebességének növe
lésében, mert minden frakcionáló oszlopra nézve 
van egy olyan maximális refluxmennyiség, am ely 
nek tú lhaladtával bekövetkezik a »flcoding«, ami 
azt jelenti, hogy a reflux összefüggő folyadék- 
oszlopot képez, a gőzáramlás megszűnik, legfeljebb 
egyes buborékok gyöngyöznek ra jta  keresztül.

Az érdekes m ár most az, hogy a desztilláló 
tornyok jellemző értékei a reflux-mennyiséggel
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változnak egy adott (például teljes) reflux-arány 
esetén is. Az összefüggés elég szeszélyes és minden 
desztilláló toronyra jellemző. A Fenske-féle desz
tilláló oszlopok H ETP értéke a »flooding-point« 
közelében a legkisebb, vagyis akkor, amikor a tö l 
telék vastagon van reflux-szal fedve, Podbielniak 
»Heli-grid« desztilláló tornyánál fordítva, akkor a 
legkedvezőbb a H ETP, amikor a töltelék alig ned 
ves. Más tornyoknál a reflux-mennyiség függvé
nyében megadott H ETP a reflux-mennyiség bizo
nyos értékénél maximumot vagy minimumot 
m utat. A hold-up általában a refíux mennyiségé
vel növekedik.

A dolog úgy áll, hogy a frakcionált desztil- 
láció időbeli lefolyása nagyon bonyolult folyamat, 
m ert a fáziskicserélődés függ a reflux felületi 
feszültségétől, a folyadékréteg vastagságától, a 
szabad gőztérfogattól, a folyadék és gőz viszko
zitásától, koncentráció viszonyoktól és más té 
nyezőktől is. E tényezőket nem szabad figyelmen 
kívül hagyni, legalábbis addig nem, amíg nem 
végtelen kis folyadékrészecskékről van szó, amit 
ta lán  dinamikus frakcionáló tornyokban lehet 
megközelíteni.

*

Ezeket a kérdéseket az izotópok frakcionált 
desztilládéval való elválasztása vetette  föl és két 
kutató: Kuhn89 és tőle függetlenül Westhawer99 100, 101 
próbálkozott a szaggatott lepárlás kinetikus teó 
riá já t megteremteni. Bár szám ításaik teljesen egy
szerű modellekre vonatkoznak és közvetlen prak 
tikus alkalmazásuk még nincsen, mégis azt mu 
ta tják , hogy a jelenleg ismert leghatásosabb le 
párló tornyok a hatásosság elvi határa  közelében 
dolgoznak. További fejlődést csak olyan dinamikus 
desztilláló oszlopok hozhatnak 4 amelyekben a gőz 
nagy felületen érintkezik az igen vékony reflux- 
hártyával és a gőz turbulens áram lásban halad 
fölfelé.

IR O D A L O M . K ö n y v e k : Robinson, Gilliland : E le 
m e n ts  of f ra c tio n a l d is t i l la t io n  (1939) —  Kirschbaum : 
D es tillie r  u n d  R e k tif iz ie r te c h n ik  (1940) —  B ib lio g rá fia  : 
W ard : U .S .B u r . M ines, 1939, T ech . P a p e r  6 0 0  —  Grif- 
jiths, Maecleiman, Whalley : A n nua l Reports on The Pro- 
gressOf Chemistry, 37, 451 (1940) —  Fay : u. 0., 4 0 , 216 
(1943) —  Hilberath : Oel und Kohlé, 3g, 875 (1943) —  
Vilbrandt: Bull. Virg. Pol. Isb., 39, N o . 9 (1946)

*

P áris , 1947 sz ep te m b e r-o k tó b e r .

La distillation fractionnée de laboratoir*
Pár. 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. 11 présente

99 Helv. Chim. Acta, 2 5 , 252 (1942)
100 i nd Eng. Chem., 34, 126 (1942)

lul / .  Resinreh N B S , 38, 169 (1947)

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

1. l ’auteur d e la  colonne et N o.dela reference,
2. type de la colonne,
3. diam etre (en mm) et hauteur (en cm) de la 

colonne,
4. le taux de l ’evaporation (en litre /heure/ 

cm3),
5. le nombre des plateaux theoriques,
6. HETP, hauteur equivalente d ’un plateau 

theorique (en cm),
7. hold-up (en ml par plateau theorique),
8. perte de charge (mm Hg par plateau thdo- 

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

Bibliographie de la distillation fraciionnee 
de laboratoire:

Theorie de la distillation : 44, 45, 99,100,101;
Coefficient de volatility : 5, 6, 7, 8, 9 ;
Calcul des plateaux theoriques: 11, 12, 13 ;
R eflu x : 28 ; reflux minima : 14, 15, 16, 

17, 18 ;
Bibliographie des donnees d ’equilibre : 24 ;
Hold-up : 27, 28, 2 9 ; determ ination de 

hold-up : 31 ;
Perte de charge, facteur de capacity : 32 ;
H ETP : 6, 22, 23, 25 ;
Evaluation des colonnes : 32, 60, 61, 72, 89 ;
La chaudiere : 19, 20, 21 ;
Calorifugage des colonnes : 20, 21, 28, 33, 

33a ;
Colonne a plateaux perforees : 34, 35, 36, 36a
Colonne ä plateaux d cloches : 37, 38, 39, 40, 

4L 42, 43 ;
Colonne a remplissage statique : 46, 47, 48, 

49- 50, 51. 52, 53. 54. 55. 56, 57- 58, 59- 6 o > 6 l > 62. 
63, 64, 65, 66, 67, 68, 69, 70, 71, 72 ;

Colonne ä remplissage dynam ique: 73, 74, 
75. 76, 77. 78. 79. 80, 81, 82, 83 ;

Le sommet ; regulatoin du reflux et du debit : 
84, 85; 86, 87, 88, 89, 90, 91, 92, 93 ;

Les appareils automatiques ; 20, 21, 33, 94, 

95. 96 > 97- 98 -

Kérjük t. előfizetőinket, hogy a postai befizető

lap szelvényén szíveskedjenek pontosan megírni, 

hogy a beküldött összegnek mi a rendeltetése (pl.: 

előfizetési díj november hóra, vagy: különlenyomat 

díja, vagy: a március 15-i lappéldány ára, stb.)
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s Főmunkatárs: LOCZKA ALAJOS dr.

K em ényítő  e lő á llítá sa . A gabonából elő
á llíto tt keményítő gyártásában tudvalevőleg a 
legnehezebb feladat a keményítőnek a glutintól 
való elválasztása. Ez nagyobb fatálakon történik, 
amelyekre rákerül a zúzott anyag vizes szusz
penziója. Ilymódon a gabonaszemekben lévő 
keményítőnek 85% -át választják el a glutintól. 
Ebben a hagyományos eljárásban szinte forra 
dalminak mondható változást létesített Peltzer 
A. aki az elválasztásra a centrifugális erőt 
alkalmazta. Módszere szerint a szuszpenzió meg
felelően szerkesztett centrifugába kerül, amely 
durván elkülöníti a keményítőt a glutintól, úgy 
hogy a túlfolyásban található meg az utóbbinak 
tekintélyes része. A keményítő-szuszpenzió ezután 
második centrifugába ju t, amelyben az elvá 
lasztás olyan magasfokú, hogy a keményítő alig 
tartalm az többé fehérjét. A második centrifuga 
túlfctyása visszakerül az első centrifugába, ahol 
még leadja a benne lévő keményítőt. Az eljárásnak 
nemcsak a tökéletesebb elválasztás az előnye, 
hanem az is, hogy közben m egtörténik a kemé
nyítő mosása is. Ugyanis a működésben lévő 
centrifugába megfelelő időközökben ismert meny- 
nyiségű mosóvizet is folyatnak. A keményítő 
ilymódon szuszpenzió alakjában a centrifuga 
alján távozik, míg a glutintartalm ú folyadék a 
felső részén mint túlfolyás. Az eddigi tálcás eljá 
rással a glutin száraz állapotban 40—50%  kemé
nyítőt tartalm azott, míg az új módszer szerint 
előállított glutin kem ényítőtartalm a nem haladja 
meg a 16—20%-ot. Ez tehát nemcsak azt jelenti, 
hogy a keményítőtermelés gazdaságosabb, hanem 
azt is, hogy a glutin sokkal koncentráltabb alak 
ban kapható és ezért kereskedelmi értéke is m a 
gasabb. Em ellett súlyosan esik latba az a körül
mény, hogy amíg a tálcás eljárás 10—12 óráig 
ta rto tt, addig a centrifuga ugyanazt a m unkát
3—5 perc a latt végzi el, és mint lá ttuk  jóval ered 
ményesebben. Minthogy a glutin legnagyobbrészt 
elkülönült a keményítőtől, ez utóbbinak mosása 
sokkal kevesebb időt és energiát vesz igénybe.

Peltzer időközben annyira m ódosította eljá 
rását, hogy a készülékeinek gyártására alakult 
Merco Centrifugai Co. egyre-másra alakítja  á t 
az amerikai keményítőgyárak felszerelését az új 
rendszerbe. Ez nagyjelentőségű, m ert a kemé
nyítőtálcákban tekintélyes tőke rejlik és a gyáro 
sok nem szívesen tekintenek el ennek további 
kam atoztatásától. Azonban az új eljárás annyira 
szembetűnő előnyöket biztosít, hogy m ár a ver 
seny m iatt sem térhetnek ki az áttérés elől. A 
gabonakeményítőgyárak m ár valamennyien az 
új rendszer szerint működnek. A kukoricakemé
nyítőgyárak nehezebben veszik á t az újítást. 
A fennálló kilenc gyár közül eddig három vezette 
be a centrifugális módszert teljesen és kettő  rész 
legesen. Ú jabban néhány burgonya- és édesbur- 
gonyakeményítőgyár rendelt meg centrifugális

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

M osható gyapjú . Minden háziasszony tud ja, 
hogy a gyapjú mosáskor »összeugrik«. Éppen 
ezért az amerikai vásárlók sorban álltak a boltok 
előtt, amikor megjelentek az első mosható gyapjú- 
szövetek, amelyekről azt hirdették, hogy mosás 
u tán  sem zsugorodnak össze. A jelszó, amivel a 
kereskedők ezeket a szöveteket ú tjukra bocsá 
to ttá k  az volt, hogy teljesen gyapjúból valók. A 
hírverés azonban itt is tú llő tt a célon, m int aho 
gyan ez Amerikában nem egyszer megesik. A 
közönség hamarosan csalódott várakozásában. 
Az a kereskedő, aki azzal ad ta  el áru ját, hogy az 
nyugodtan bedobható a teknőbe, hamarosan 
ha llhatta  vevőjének panaszát, hogy a szövet 
bizony meglehetősen összeugrott. Erre az óva 
tosabbak már csak azt hirdették, hogy a szövet 
csak kézzel mosható. Egyesek m ár azt is beval
lo tták, hogy a szövet 3, későbben, hogy 5%-ig 
ugrik össze. A »tiszta gyapjú« jelszava sem 
bizonyult egészen helytállónak, hiszen a gyapjú 
fonalak moshatóságát éppen azzal érték el, 
hogy műanyagokkal kezelték és így felmerült a 
kérdés, tisztának nevezhető-e az olyan gyapjú, 
amelyben 10%-nyi és esetleg még több műanyag 
is van ? A közönség bizalma mindenesetre meg
rendült olyannyira, hogy az érdekelt gyárosok 
szükségesnek ta lá lták  a kérdést közelebbről is 
megvizsgálni és ez év őszére az American Wool 
Council, valamint a Federal Trade Comission 
részvételével tanácskozást h ív tak  össze annak 
megvitatására, hogyan lehetne az új árukat úgy 
hirdetni és olymódon elárusítani, hogy a közön
ségben ne keltsenek hamis képzeteket az áru  
minőségét illetően és mégis jelezzék előnyeit. 
Tehát tulajdonképpen miről is van szó ? Számos 
amerikai gyár igyekezett a gyapjú zsugorodás
mentes moshatóságát biztosítani és ebből a célból 
gyapjúszálakat különféle műanyagokkal kezelte. 
Az első az American Cyanamid Co. volt, amely 
»lanaset« nevű gyártm ányával a piacra jö tt. A 
gyapjút festés u tán  vízben oldható m etilált 
melamin-formaldehid m űgyantának, nedvesítő 
anyagnak és gyorsítónak keverékébe m árto tták , 
azután megszárították és a gyantát magasabb 
hőmérsékleten megkeményítették. Példáját kö 
vette  a Monsanto, amely »resloom HP« jelzéssel 
ugyancsak melamin-formaldehid gyantával ke 
zelt gyapjút hozott forgalomba. A különbség az 
elkészítésben rejlett, amennyiben nem áztatták  
a gyapjút az oldatba, hanem bepermetezték 
vele s így szárították meg és keményítették. 
Egészen más alapon indult el a Naugatuc Chemical 
Division of U. S. Rubber Co., amely gumiemul
zióval kezelte a szöveteket és »koloc« néven hozta 
forgalomba. Ehhez hasonló eljárást végzett a 
Warwick Chemical Co. is. Viszont a York K nit- 
ting  Mills Ltd. tarantói gyár egyáltalán nem
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