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Inbetriebnahme einer Prazisions-Apparatur fir Warme-
Ubergangsmessungen beim Sieden reiner Stoffe und
Nachristung fir Stoffgemische / Teil |

Josef Schmadl, Peter Ignaszewski

Das Sieden ist eine bevorzugte Form der Wirmeiiber-
tragung in der konventionellen und nuklearen Kraft-
werktechnik, aber auch in vielen Anwendungen prozef3-
technischer Industriebranchen, z. B. chemische Siede-
reaktoren, lebensmitteltechnische Eindampfprozesse
oder Erdéldestillationen, weil sich dabei vergleichsweise
zur Wirmeiibertragung ohne Anderung des Aggregat-
zustandes viel hohere Wiarmestromdichten erzielen las-
sen. SchliisselgrofRe fiir die verfahrenstechnische Aus-
legung von Verdampfern im Apparatebau und auch fiir
die Beurteilung und Optimierung der Verdampferlei-
stung im Betrieb ist der Wirmeiibergangskoeffizient
(WUK). Mit zunehmender Energieverknappung gewinnt
seine genaue Kenntnis immer grofere Bedeutung, wie
die Entwicklung der letzten 20 Jahre zeigt. Wegen der
vielen Einflulkgréen des komplexen Siedevorgangs, wie
z. B. Wandiiberhitzung, Druck, Stoffdaten, Wandrauhig-
keit und -geometrie ist die genaue Ermittlung des WUK
nicht einfach. Aus diesem Grund sind selbst die Berech-
nungsgleichungen des WUK fiir reine Stoffe noch mit
grollen Unsicherheiten behaftet und liefern sichere Er-
gebnisse nur dann, wenn mindestens ein experimentel-
ler Melwert bekannt ist. Noch komplexer gestaltet sich
die Sachlage im Falle siedender Gemische, die — anders
als fiir die meist auf siedende Reinstoffe beschriinkten
energetischen Anwendungen — fiir prozeRtechnische
Anwendungen, z. B. in Chemie, Lebensmittelverfahrens-
technik und Erdéldestillation, die Regel sind. Dabei ist
man noch mehr auf experimentelle Daten angewiesen,
weil es allgemein anwendbare, d. h. alle EinfluRpara-
meter umfassende Berechnungsgleichungen fiir Stoff-
gemische noch nicht gibt,

Wegen der vielen EinfluRparameter, zu denen nicht zu-
letzt die Geometrie der MeRapparatur zéhlt, lassen sich
die MeRergebnisse verschiedener Autoren nicht ohne
weiteres vergleichen [1]. Deshalb gab es schon im Zuge
der Messungen an reinen Stoffen Bestrebungen, eine
Normapparatur zu entwickeln, um die oft apparatur-
bedingten Unterschiede der MelRergebnisse verschiede-
ner Autoren auszuschlieRen. Aufgrund von Erfahrungen
aus zwei Jahrzehnten Experimentiertechnik in der Wiir-
meiibertragung des Siedens wurde eine solche Stan-
dard-Siedeapparatur in den Jahren 1970 — 81 mit For-
dermitteln der DFG am Institut fiir Technische Thermo-
dynamik und Kiltetechnik der Universitit Karlsruhe fiir
hochgenaue Wirmeiibergangsmessungen an reinen
Stoffen entwickelt [2]. Sie wird im Rahmen dieser Arbeit
fiir Stoffgemische umgebaut.

111

1 Beschreibung der Apparatur

In Abb. 1 ist die Standard-Siedeapparatur schematisch
dargestellt. Sie besteht im wesentlichen aus einem
Versuchsstoffkreislauf, der sich in einer Klimazelle be-
findet. Kernstiick der Anlage ist das elektrisch beheiz-
te, horizontale Versuchsrohr, an dem der Warmeiiber-
gangskoeffizient gemessen wird. Ein Kiihlkreislauf dient
zur Warmeabfuhr aus dem Versuchsstoffkreislauf. Zur
Apparatur gehdren aulSerdem ein Elektronikschrank mit
60"-Einschiiben fiir die Starkstromversorgung und fiir
die Verarbeitung und Anzeige der Mel3signale sowie eine
Eiszelle als Vergleichsstelle fiir die Thermoelemente.

1.1 Versuchsstoffkreislauf

Der Versuchsstoff-Kreislauf besteht aus Verdampfer,
Kondensator und den Verbindungsleitungen fiir Dampf
und Kondensat. Der Versuchsstoff verdampft auf der
AuRenseite eines indirekt elektrisch beheizten Kupfer-
rohres, das waagerecht in der siedenden Fliissigkeit
héngt. Uber die Dampfleitung gelangt der Versuchsstoff
in den Kondensator, in welchem er verfliissigt wird. Im
Schwerkraftumlauf wird das Kondensat in den Verdamp-
fer zuriickgefiihrt und dort iiber ein Lochblech gleich-
maRig verteilt. Vor dem Eintritt in den Verdampfer wird
das meist geringfligig unterkiihlte Kondensat iiber eine
stufenlos regelbare Kondensatvorheizung auf Siede-
temperatur aufgewdrmt.

Stationdre Betriebszustinde im Versuchsstoff-Kreislauf
erhdlt man, indem die im Verdampfer zugefiihrte Lei-
stung im Kondensator wieder abgefiihrt wird. Zur Kiih-
lung des Kondensators dient ein geschlossener Kreis-
lauf, bestehend aus Riickkiihler und Thermostat.

Der zylindrische Verdampfer besteht aus einem nahtlo-
sen Edelstahlmantel (NW 300, Lange 180 mm) mit zwei
Deckelflanschen, in welche Schaugliser zur Uberwa-
chung des Fiillstandes und zur Beobachtung des Siede-
vorgangs integriert sind. Am Verdampfermantel sind
Anschlustutzen fiir Manometer, Widerstandsthermo-
meter und Thermoelemente vorhanden.

1.2 Aufbau der Rohrheizung und des Versuchsrohres
Der Aufbau der Rohrheizung ist in Abb. 2 dargestellt.
Mit einem Transformator wird eine 40 V-Wechselspan-
nung erzeugt und mittels einer Sechspuls-Briicken-
schaltung gleichgerichtet. Zur Vorgabe der Heizleistung
laf3t sich ein Leistungssteller zwischen 0 und 20 A ein-
regeln. Als Heizung dient ein Heizleiter der in das Ver-
suchsrohr eingeldtet ist,
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Abb. 1: Schematische Darstellung der Versuchsapparatur
Der Strom wird iiber einen 1 m Shunt mit einem Volt- 100 mm
meter mit einer Genauigkeit von £0,2 % ermittelt, Die Lags der Thermoelemerdo

Spannung wird direkt an den Enden des Heizleiters
gemessen. Der gesamte auftretende Fehler zur Lei-
stungsermittlung betrigt +0,3 %.
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Abb. 2: Schematische Darstellung der Rohrheizung

Das Versuchsrohr ist in Abb. 3 dargestellt. Es besteht aus
zwei konzentrischen, miteinander verloteten Rohren.
Das duflere Rohr besteht aus Messing, das innere aus
Kupfer. In eine axiale Bohrung des inneren Rohres ist ein
Miniatur-Mantelheizelement von 2 mm Durchmesser
hart eingeldtet. Auf der Aulenseite des inneren Rohres
sind Nuten mit einer Breite und Tiefe von 0,6 mm einge-
fraft, in die Miniatur-Thermoelemente mit einem
Aullendurchmesser von 0,5 mm weich eingelétet sind.
Das Versuchsrohr wurde von Bonekamp gebaut und
niaher beschrieben [3].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Montagemaoglich-
keit fiir das Heizrohr verbessert: Anders als bisher mul}
der Versuchsstoffkreislauf beim Ein- und Ausbau des
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Abb. 3: Aufbau des Versuchsrohres

Heizrohres nun nicht mehr demontiert werden, nach-
dem dafiir eine Wanddurchfiihrung geschaffen wurde.

1.3 Aufbau des Kiihlkreislaufs

Im Rahmen dieser Arbeit ist der Kiihlkreislauf vollkom-
men erneuert worden (Abb. 4). Anstelle des Kreislaufes
mit Pumpe, elektrischer Heizung, Pufferbehilter und
Temperaturregelstrecke |2] wurde ein handelsiiblicher
Thermostat der Firma Julabo Typ SC12 eingesetzt. Er ist
im Regelverhalten wesentlich genauer und schneller und
aulerdem bedeutend gerduschirmer als der alte Kreis-
lauf.

Die vom Kondensator kommende Kiihlfliissigkeit durch-
stromt, zum Abfiihren der aufgenommen Wirme, zuerst
einen im Rahmen dieser Arbeit selbstgebauten Doppel-
rohrkiihler. In dem nachgeschalteten Thermostat, mit
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einer Temperaturgenauigkeit von 0,1 K und einer Tem-
peraturkonstanz von £0,01 K, wird die KiihIfliissigkeit
wieder auf die gewiinschte Solltemperatur erwirmt und
mit der integrierten Pumpe im Kreis gefordert. Es kin-
nen verschiedene Kiihlfliissigkeiten verwendet werden.
Zur Anwendung kommen je nach Temperaturbereich
Ethandiol aq. und Silicondl Ultra-Therm RDS 50. Mit
Hilfe eines, iiber ein Ventil zu 6ffnenden Bypasses lal3t
sich die aus dem Kondensator abzufiihrende Warme-
menge, bei gleicher Kiihlmitteltemperatur, verringern
und damit feinregeln.
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Abb. 4: Schematische Darstellung des Kihlkreislauf fiir den Kondensator

1.4 Klimazelle

Der gesamte Versuchsstoff-Kreislauf steht in einer Klima-
zelle, deren Lufttemperatur genau auf die jeweilige
Siedetemperatur eingestellt wird. Dazu wird die Luft
mittels eines Radialliifters iiber einen Kiihler mit nach-
geschalteter Regelheizung umgewiilzt. Die Klimazellen-
temperatur wird mit einem Platin-Widerstandsfiihler Pt
500 gemessen. Sie wird mit dem Sollwert eines Poten-
tiometers verglichen und iiber die Zweipunktregelung
einer dreistufigen elektrischen Heizung geregelt. Rest-
storungen aufgrund regelungsbedingter Temperatur-
schwankungen werden durch eine zusitzliche Isolie-
rung des Versuchstoff-Kreislaufs innerhalb der Klimazelle
weiter vermindert. Die zeitliche Schwankung der Luft-
temperatur in der Klimazelle betrdgt maximal +£0,02 K.

2 Beschreibung der Mefitechnik

Zur Bestimmung des Wirmeiibergangskoeffizienten
beim Sieden miissen gemal der Definition von

_ (}[W / m’]

AT[K] (1

der durch das Heizflichenelement tretende Wirme-
strom @ und die Temperaturdifferenz AT zwischen die-
sem Fldchenelement und der siedenden Fliissigkeit be-
kannt sein.

2.1 Ermittlung der Warmestromdichte

Die mittlere Warmestromdichte ¢ wird aus der bekann-
ten Heizflache und durch eine getrennte Strom- und
Spannungsmessung am Heizleiter des Versuchsrohrs
ermittelt, wie in Abb. 1 dargestellt. Das Versuchsrohr
wird aus Griinden geringerer Stérspannungsfelder mit
Gleichstrom beheizt. Die Heizleistung ist von 0 bis
800W stufenlos einstellbar. Dies entspricht bei dem
verwendeten Heizrohr einer Wirmestromdichte von 0
bis 16-10° W/m2, Bei der Berechnung des effektiv zum
Sieden verwendeten Wirmestromes wird der Span-
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nungsabfall an den insgesamt 560 mm langen kalten
Enden des Heizleiters iiber das bekannte Verhiltnis der
Widerstinde

HHB,;Z_;QHB,— = Hkarres Ende .20 '
Iteizieiter lxattes Ende (2)

gemessen. Daraus ergibt sich:

q = qerr =0877: qexp (3)

2.2 Temperaturmessung

Zur Temperaturmessung sind in der Standard-Siede-
apparatur zum einen Thermoelemente vom Typ K, d. h.
NiCr-Ni, sowie auch Widerstandsthermometer Pt 100
eingebaut.

Fiir die Bestimmung der Rohrwandiiberhitzung AT be-
finden sich zum einen Thermoelemente in der Fliissig-
keit des Verdampfers und zum anderen sind Thermoele-
mente in die Oberfliche des Versuchsrohrs eingelassen
(Pos. 9 bzw. 3 in Abb. 1). Die Temperaturdifferenz wird
durch Zusammenschalten jeweils eines Thermoele-
mentepaares vom Rohr und aus der Fliissigkeit ermit-
teln, wie in Abb. 1 dargestellt. Die Thermospannung
wird mit einem Prézisionsverstarker, bei einer Genau-
igkeit von 0,2 %, um das 1000fache verstdrkt und an-
schlieBend iiber einen MeRstellenumschalter an ein
Prazisionsvoltmeter weiter gegeben und angezeigt. Ein
neues Prizisionsvoltmeter der Firma Keithley mit einer
7stelligen Anzeige ermoglicht eine Auflésung der Tem-
peraturanzeige von 0,001 K.

Die effektiv gemessene Thermospannung wird zweifach
korrigiert. Zum einen wird der Rohwert der Thermo-
spannung bei abgeschalteter Versuchsrohrheizung ab-
gezogen, die sogenannte ,Nullpunktkorrektur*:

U,p[mV]=Ug - U

G=0 (4)
Zum anderen wird diese effektive, iiber die Thermo-
spannungskurve auf Kelvin umgerechnete Temperatur-
differenz um das Temperaturgefille in der Heizrohrwand
von der Mefstelle im Heizrohr bis zur Phasengrenze
verringert.

AT = AT, (Upy )= ATaonr (5)

ATpn = 1151:10°° .94

Dampf- und Fliissigkeitsabsoluttemperatur werden mit
Platin-Widerstandsfiihlern (6 bzw. 7), welche auf +£0,1 K
geeicht sind, gemessen. Die Auflésung betrigt 0,002 K.
Weiterhin sind Thermoelemente zur Messung der
Dampftemperatur (1), der Fliissigkeitstemperatur ober-
halb und unterhalb des Versuchsrohres (2 bzw. 4), so-
wie in der Klimazelle (5) angebracht. Zur Ermittlung der
Absoluttemperatur sind deren kalte Enden in der Eis-
zelle thermostatisiert, Die bisherige Vergleichsstelle
wurde durch einen neuen Eispunktthermostaten vom
Typ ZEREF 700 der Firma Isotech mit einer Temperatur
von -0,002°C und einer Genauigkeit von +0,01 K, er-
setzt. Aufgrund der bekannten Vergleichsstellentempe-
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ratur ist die gemessene Thermospannung ein Malf fiir
die Absoluttemperatur in °C. Die Thermospannungen
werden iiber einen Melstellenumschalter und einen
gemeinsamen Verstirker mit einem Verstirkungsfaktor
1000 zum Priizisionsvoltmeter geleitet und angezeigt.

2.3 Druckmessung
Fiir die Druckmessung werden Prizisionsmanometer
Klasse 0,1 der Firma Heise eingesetzt. Je nach MeR-
bereich kann auf ein passendes Manometer umgeschal-
tet werden (Abb. 1).

3 Inbetriecbnahme und Kontroll-
messungen mit Ethanol

Als Versuchsstoff wird handelsiibliches, mit 1 % Methyl-
ethylketon vergilltes Ethanol verwendet. Die Inbetrieb-
nahme der Versuchsanlage erfolgt durch allmihliches
Aufheizen so, dalk die Klimazellentemperatur immer
etwa 5 Kwdrmer als der Versuchsstoff ist. Bei Erreichen
des gewiinschten Druckes wird die Klimazellen- der
Versuchsstofftemperatur angeglichen. Der Versuchs-
druck wird dadurch konstant gehalten, daR die Tempe-
ratur des Kiihlmediums dem durch das Heizrohr zuge-
fiihrten konstanten Wirmestrom angepalt wird.

Der Versuch wurde bei einer von 44,4 bis 0,62 kW/m?
fallenden Wirmestromdichte und einem konstanten
Druck von 1016 h Pa durchgefiihrt. Wiarmestromdichte
und Rohrwandiiberhitzung wurden wie in Kapitel 2.1
und 2.2 beschrieben ermittelt.

Tabelle 1 enthilt 6rtliche EinzelmeRwerte fiir die Tem-
peratur im Versuchsstoffkreislauf.

e 1 m?] T(C]

A Dampf
Flussighei NRTL 6]

1 2 3 4 5 ]
21,864 78,92 7840 78,56 7841 78,57 78,21
10,878 |78,98 78,31 78,47 7840| 7854 78,21
5460 79,00 7843 78,50 78,50 7863 78,24
2,808 79,11 78,44 78,54 7851 78,65 78,31 78,38 78,36
1.241 79,14 78,45 78,65 7854| 78,70 78,34
0,627 78,18 78,41 78,70 78,52 7870 78,37

1 Uber alle W fi 78,63 78,28

m
n

Tab. 1: Vergleich der mit Thermoelementen gemessenen Absoluttemperaturen
in Dampf und Fliissigkeit mit der Sattdampftemperatur von reinem Ethanol
bei 1016 mbar

Die EinzelmeRBwerte weichen von den Mittelwerten in
der Fliissigkeit um hiochstens 0,48 K ab. Diese lokalen
Temperaturunterschiede gehen deutlich iiber die Fehler-
grenze der Temperaturmessung hinaus. Sie sind erklir-
bar durch die bei dieser ersten KontrolllmeRreihe abge-
schalteten Kondensatvorheizung und ggfs. Ungenauig-
keiten bei der Feineinstellung der einzelnen Beharrungs-
zustinde. Im Vergleich zu den Mittelwerten in der Fliis-
sigkeit liegt die Temperatur im Dampf wie erwartet sy-
stematisch um = 0,35 K tiefer. Zum Vergleich enthiilt die
Tabelle auch berechnete Werte nach NRTL und nach der
Antoine-Gleichung (Spalten 5 bzw. 6), die gut miteinan-
der {ibereinstimmen. Die Abweichung zwischen Dampf-
temperatur und Rechenwerten lassen sich durch die
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technische Reinheit des Versuchsstoffes erkliren. Mes-
sungen mit reinem Ethanol und definierten bindren
Mischungen sind vorgesehen.

Tabelle 2 enthilt typische EinzelmeRBwerte der Rohr-
wandiiberhitzung bei zwei Wirmestromdichten. Die
maximale Abweichung vom Mittelwert betrigt 2,85 %
bei der hohen und 2,59 % bei der niedrigen Wirme-
stromdichte fiir das Thermoelement Nr. 3. Die Abwei-
chung der anderen EinzelmeRwerte vom Mittelwert sind
wesentlich geringer. Es wird durch Kontrollmessungen
auch bei anderen Driicken und damit geringeren Rohr-
wandiiberhitzungen zu iiberpriifen sein, ob die MeR-
stelle intakt ist und bei der Auswertung der Versuch-
ergebnisse beriicksichtigt werden darf.

qlkw / ,“z] AT-Einzelwerte, Thermoelement - Nr. Mittelwen

2 3 4 5 [ 7 ATIK]

44,359 13,044 12625 13,181 13,022 13007 13,097 12,996
2,808 7424 7.223 7.449 T.424 7.374 7.600 7.415

Tab. 2: Vergleich der Einzelwerte der Rohrwandiiberhitzung mit dem Mittel-
wert iiber den Rohrumfang

Die Wiirmeiibertragungsmessungen sind in Abb. 5 dop-
peltlogarithmisch dargestellt. Im Einklang mit der Lite-
ratur [S] ergibt sich fiir den Bereich des vollausge-
bildeten Blasensiedens eine exponentielle Abhingigkeit
des WUK von der Wirmestromdichte, ¢ ~ q" . mit
n = 0,9, ermittelt als Steigung der Ausgleichsgeraden
durch die MeRpunkte. Zum Vergleich it sich n auch
empirisch errechnen nach der bekannten Beziehung:

n=09-03-p° mit p' =p/p, (6)

Die Abweichung der gemessenen von der nach | 5| er-
rechneten Steigung betrigt ca. 10 %. Fiir den Bereich des
stillen Siedens bei kleinen Wirmestromdichten ergibt
sich qualitativ ebenfalls die zu erwartende lineare Ab-
hidngigkeit in doppeltlogarithmischer Darstellung mit
einer Steigung ~ 1/6. Zu erwarten wire eine Steigung
von 1/4 bis 1/5 [4]. Die Abweichung ldRt sich im wesent-
lichen dadurch erkliren, daR die Kondensatvorheizung
bei diesen Kontrollmessungen nicht eingeschaltet war
und damit ein leicht unterkiihltes Kondensat in den
Verdampfer einstromte. Dies macht sich insbesondere
im Bereich des stillen Siedens bemerkbar,

Die Absolutwerte des WUK liegen geringfiigig unter
dem in [5] fiir g =20kW /m2und p’=0,1 angegeben
und vergleichbar umgerechneten Wert. Die Abweichung
der eigenen Messungen betrigt bei §=44,4kW / m?
ca. 5%, bei g=219kW /m® ca. 14 % vom umgerech-
neten experimentellen Wert aus [5]. Fiir den unter-
suchten Versuchsstoff ist dieses Ergebnis plausibel, da
bei Gemischen mit einer konzentrationsabhingigen
Verringerung des WUK im Vergleich zur reinen Kompo-
nente zu rechnen ist. Die eigenen MeRwerte liegen aber
noch innerhalb der Schwankungsbreite, die sich zwi-
schen Messung und Rechnung nach [5] (gestrichelt bzw.
strichzweipunktierte Gerade in Abb. 5) ergibt.
Anzumerken ist, da® die von verschiedenen Autoren in
der Literatur fiir Ethanol angegebenen u-MeRwerte er-
heblich voneinander abweichen. So z. B. findet man fiir
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p=1barund g= 10°W / m? folgenden Wert in der
Literatur [1] (als ca.-Werte aufgefiihrt):

Autor a [Wim'K]  umgerechnet mit (6) | Abweichung e ~%ue 100%
aul g =44 4kWim? Vo

Grigorev u. Usmanoy 6.200 5285 48,3

Preufier 5.000 4262 18,6

Tolubinskiy et al 4.800 4001 14,8

Happel 9.000 7672 1153

Tab. 3: Mefswerte verschiedener Autoren fiir Ethanol bei p = 1 bar und
g = 10°Wim? und Vergleich mit den eigenen Mefergebnissen

Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine an der Universitat
Karlsruhe entwickelte Prizisionsapparatur fiir Wirme-
iibergangsmessungen beim Sieden in Betrieb genom-
men. Dabei wurde fiir die Temperaturmessung eine
neue Vergleichsstelle fiir Thermoelemente installiert,
der Kiihlkreislauf erneuert und dabei wesentlich verbes-
sert und der Ein- und Ausbau des Heizrohres durch eine
konstruktiv gedinderte Wanddurchfiihrung wesentlich
erleichtert. Die Kontrollmessungen mit Ethanol besti-
tigen die Funktionsfihigkeit der Apparatur.

Folgende Arbeiten sind noch geplant:

a) Montage von Probenahmeschleusen und Anbindung
an den Gaschromatographen zur Messung von Dampf-
und Fliissigkeitskonzentrationen.

b) Wirmeiibergangs- und Phasengleichgewichtskon-
trollmessungen an ausgewihlten Gemischen

¢) Anschluf? der Siedeapparatur an das ProzeRleitsystem
(PLS) Contronic P zwecks Erfassung von Siededruck,
Klimazellen-, Versuchsstoff-, Kiihlkreislauftemperatur
und der Rohrwandiiberhitzung zur Uberwachung der
Versuchsanlage sowie zur MeRdatenerfassung und
-auswertung,
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d) MeRtechnische Ausstattung des Kondensators zwecks
Bilanzierung der Kondensationswirme

Danksagung: Fiir die finanzielle Unterstiitzung dieses For-
schungsvorhabens sind wir dem Bundesministerium fiir Bil-
dung, Wissenschaft, Forschung und Technologie zu Dank
verpflichtet.
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Abb. 5: Wirmeiibergangskoeffizient in Abhdngigkeit von der Wérmestromdichte bei p= 1016 mbar




