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und pulsierter Siebboden in Miniplanttechnik

Josef Schmadl, Jens-Uwe Gerking

1. Einfihrung

Die Mal3stabsiibertragung vom Labormalistab hin zur
GroRanlage ist eines der zentralen Anliegen der Verfah-
renstechnik [1,2]. Die dabei auftretende Frage nach dem
optimalen Pilotierungsmalstab wird infolge der explo-
sionsartigen Entwicklung der Rechentechnik und unter
dem Druck der Kosten verstarkt aufgeworfen |3]. Die
Aktualitdt dieser Frage widerspiegelt sich auch in der
Extraktionstechnik, die dem allgemeinen verfahrens-
technischen Trend hin zum Experimentieren in verklei-
nertem Malfstab verbunden mit rechnerischer Prozef3-
modellierung in zunehmendem Umfang folgt. Eine zwei-
te Frage, die sich ebenfalls in Verbindung mit den Ko-
sten sowohl im Technikum- wie auch im Produktions-
malstab immer wieder stellt, ist die Entscheidung zwi-
schen mageschneiderten Einzweckanlagen einerseits
und andererseits Mehrzweck- oder Mehrproduktan-
lagen [4, 5].

Beide Fragen waren wesentlich zu beriicksichtigen, als
es darum ging, einen Extraktionsversuchsstand im Tech-
nikum fiir Thermische Verfahrenstechnik der TFH Wil-
dau einzurichten. Ziel war dabei eine kleinstmogliche
Apparatur unter Wahrung des Bezuges zur technischen
ApparategroRe zu konzipieren, zu beschaffen und in
Betrieb zu nehmen, so, daR einerseits der vorlesungs-
begleitende Laborbetrieb des Lehrfaches Thermische
Verfahrenstechnik so breit wie moglich abgedeckt wird
und andererseits die F&E-Tauglichkeit sowohl hinsicht-
lich Apparategriofie wie auch hinsichtlich der meRtech-
nischen Ausstattung erreicht wird. Das Ergebnis war
eine Mehrzweck-Miniplantanlage, mit der sowohl die
extraktive wie auch — simultan oder getrennt — die
destillative Abtrennung von Wertstoffen oder Schadstof-
fen aus fliissigen Stoffgemischen moglich ist.

2. Apparatur und Versuchsdurchfilhrung

Abb. 1 enthilt ein Blockschema der Gesamtanlage. Der
Zulauf kann wahlweise iiber eine dreistufige Gegen-
strom-Mixer-Settler-Apparatur (3 x DN80 /2 1) oder iiber
eine 40-stufige, pulsierte Siebbodenkolonne DN50/
H2400 ohne Riicklauf geleitet werden. Der Extrakt wird
simultan in einer Bodenkolonne DN 50 mit 20 Glocken-
boden rektifiziert, Kopf- und Sumpfprodukt in einem
riickstandlosen Kreislaufprozef$ riickgefiihrt.

Meldaten kdnnen teilweise {iber ein ProzeRleitsystem
mit angeschlossener UNIX-Workstation und einem 10
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PC's umfassenden Rechnernetz verarbeitet werden [6].
Dynamische Verarbeitung der MeRRdaten ist moglich mit
CIM/21. ProzeRmodellierung erfolgt mit ASPEN PLUS.
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Abb. 1: Blockschema der kombinierten Miniplantanlage Extraktion +
Rektifikation

Gegenstand dieser Untersuchung ist lediglich die Teil-
anlage Extraktion, in Abb. 2 als Verfahrensfliel3bild dar-
gestellt.

Der Speisestrom wurde in dem Behilter B10 aus Was-
ser und Aceton eingestellt und mit der Dosierpumpe P1
wahlweise in die Mixer-Settler-Batterie (MS) oder in die
pulsierte Siebbodenkolonne (PSE) eingespeist. In Vor-
versuchen hatte sich gezeigt, dal? die Kolonne besser
wissrig kontinuierlich und organisch dispers gefahren
wird als umgekehrt, deshalb wurde zuerst die wissrige
Phase in beiden Versuchen vorgelegt und das organische
Extraktionsmittel Toluol mit Dosierpumpe P2 dispers
zugespeist. Das Phasenverhiltnis wurde aufgrund von
experimentellen Flutpunktbestimmungen in Vorversu-
chen fest auf 0,18 kmol Toluol/kmol Feed eingestellt.
Die ProzeRkontrolle erfolgte in beiden Versuchen durch
gaschromatographische Konzentrationsmessungen im
Extrakt und Raffinat bis zu dem, einem stationdren
Konzentrationsfeld entsprechenden Beharrungszustand.

Die Riihrerdrehzahl beim MS-Versuch betrug 1000/min.
Verfahrenstechnische Daten der PSE: Lochdurchmesser:
d = 2 mm, Bodenabstand: h = 50 mm, Pulsationsfre-
quenz f = 100/min, Pulsationsamplitude: a = 20 mm.

Der Gaschromatograph Typ Chrompack CP 9000 mit
einem WL-Detektor ist fiir das terndre System Aceton/
Wasser/Toluol unter Verwendung von gravimetrisch
exakt definierten Gemisch- und Reinstoffproben im
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Abb. 2: VerfahrensflieRbild der Teilanlage Extraktion

Vorfeld geeicht worden. Summiert man den Fehler aus
der Wigung der Eichproben, 0,1 %, den vom Hersteller
angegebenen Fehler des WLD, 0,1 %, und die experimen-
tell festgestellte Streuung der AnalysenmeRRwerte, 0,5 %,
so ergibt sich ein geschitzter Gesamtfehler der Kon-
zentrationsbestimmung von * 0,5 %. Fiir die Analysen
in dieser Arbeit wurde folgende GC-Parameter einge-
stellt: Probenmenge 2 ml, Injektortemperatur 200°C,
Ofentemperatur 220°C, Detektortemperatur 160°C,
Tragergastrom 20 ml He 99,999/min.

Abb. 3 zeigt den Ablauf der beiden zeitlich getrennt
durchgefiihrten, hier zum Vergleich simultan dargestell-
ten Versuche und die dabei erzielten Konzentrationen
in Extrakt und Raffinat. Wie man sieht, dauerten die
Anfahrvorginge in beiden Apparaturen unterschiedlich
lange: ca. 75 Minuten fiir den MS-Versuch und ca. 150
Minuten fiir den PSE-Versuch. Die Unterbrechung im MS-
Versuch ab etwa der 130. Minute ergab sich aufgrund
einer Storung des Beharrungszustandes, die aber ab der
300. Minute wieder beseitigt war. Bis auf die PSE-Ex-
traktkonzentrationen waren die MeRBwerte im Behar-
rungszustand relativ konstant mit einer Schwankungs-
breite innerhalb der GC-Fehlergrenze. Die Abweichun-
gen der PSE-Extraktkonzentrationen vom Mittelwert bis
ca. 2 Mol-% hingen mit der groReren Labilitit des Be-
harrungszustandes in der Kolonne vergleichsweise zum
Mixer-Settler zusammen. Die Konzentrationsmittel-
werte fiir die stationiren Betriebszustinde beider Ver-
suche sind als typische Fahrwerte in Tabelle 1 enthal-
ten und wurden fiir die weitere Auswertung verwendet.
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Abb, 3: Zeitlicher Verlauf der Konzentrationen
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Mefgrofie MS PSE
Ve [Ih] 4,9 4.9
Ng [kmol Feed/h] 0,21 0,216
W, [Iih] 4,9 4,9
N, [kmol Lésungsmittelh] 0,04861 0,0461
Molenbrilche Feed [%]

Xpe 10,9 8.5

XHz0 89,1 90,5

X1l 0,0 0,0
Molenbriiche Extraktionsmittel [%]

Xa 0,5 0,5

Xpz0 0,0 0,0

X7al 99,5 99,5
Molenbriiche Extrakt [%]

p 31,15 30,04

XHz0 22 22

Xal 66,65 67,76
Molenbriiche Raffinat [%]

Xac 3,15 2,0

Xh20 96,85 98,0

ATl 0,0 0,0

Tab. 1: Zusammenstellung der Mefiwerte

3. Ergebnisse und Diskussion

3.1 Theoretische Stufenzahl und
Stufenwirkungsgrad

Abb. 4 a) und b) enthalten jeweils Gleichgewichtskurve
und Bilanzlinie fiir die beiden Versuche in molaren
Beladungskoordinaten [kmol Wertstoff / kmol Triger|.
Man sieht, fiir den MS-Versuch ergibt sich eine theore-
tische Stufenzahl von ca. 3, was einem Stufenwirkungs-
grad von nahezu 100 % entspricht. Demgegeniiber be-
triagt die theoretische Stufenzahl fiir den PSE-Versuch 5.
Bei 40 praktischen Stufen ergibt sich ein mittlerer Stu-
fenwirkungsgrad von 12,5 %.
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Abb. 4: Ermittlung der theoretischen Stufenzahl im rechtwinkligen Beladungs-
diagramm; a) Mixer Settler, b) pulsierte Siebbodenkolonne.
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Wegen der nicht ganz vernachlissigbaren gegenseitigen
Mischbarkeit der beiden Trigerphasen (insbesondere
auf der Toluolseite, siehe Dreieckdiagramm) ist in sol-
chen Fillen die Ermittlung der theoretischen Stufenzahl
im Dreieckdiagramm nach Hunter und Nash sinnvoll.
Abb. 5a) und b) stellen diese Methode, angewandt auf
die eigenen MeRBwerte, dar. Man sieht die Stufenzahl ny,
betridgt auch hier im Rahmen der Versuchsgenauigkeit
3 fiir MS und 5 fiir PSE.

Aceton

a)

P |2 = — = e
Wasser

Aceton
b)

Wasser

Toluol

Abb. 5: Ermitthing der theoretischen Stufenzahl nach Hunter und Nash im
molaren Dreieckdiagramm: a) MS, b) PSE.

Der mittlere Stufenwirkungsgrad fiir den MS-Versuch
stimmt im Rahmen der Versuchsgenauigkeit mit Erfah-
rungswerten aus der Literatur iiberein. So z. B. geben
Sattler fiir das Verhéltnis theoretische Stufenzahl / prak-
tische Stufenzahl = ng, / n,, = 0,90 bis 0,95 [7] und
Vauck und Miiller 0,8 bis 1,0 [8] als Erfahrungswerte fiir
Mixer-Settler-Batterien an.

Fiir PSE findet man in der Literatur angegeben ny, / n,
= 0,3 bis 0,7 |7] und 0,3 bis 0,6 8] als mittlere Stufen-
austauschgrade nach Murphree. Diese Werte werden
hier nicht erreicht. Die Abweichung wird unter Beriick-
sichtigung der Fluiddynamik des Kolonnenversuches
nadher untersucht:

Die Pulsationsintensitét ist mit a*f = 2000 mm/min re-
lativ hoch als Folge der gewihlten Amplitude. Gro3-
technisch tiblich sind Werte zwischen 500 und 1500.
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Nach |7] steigt der Wirkungsgrad von Siebbodenko-
lonnen mit wachsender Pulsationsintensitit, so dal dies
kein Grund fiir das gemessene, relativ niedrige Ver-
starkungsverhiltnis sein diirfte,

Fiir die Belastbarkeit der Kolonne sind nach Sattler [7]
bei Pulsationsintensititen von 500 bis 1500 mm/min fiir
einen Lochdurchmesser d = 3 mm und eine freie Quer-
schnittsfliche von 23 % Gesamtquerschnittsbelastungen
von V, + V, = 20 bis 30 m¥meh zulissig. Fiir diesen
Versuch errechnet sich bei einem freien Lochquerschnitt
von ca. 500 mm2, entsprechend 25 % vom Kolonnen-
querschnitt, eine Kolonnenbelastung von (V, + V)¢ =
5 m*mzh. Dieser Wert ist deutlich unter dem Flutpunkt.

In Abb. 6 ist das Hohendquivalent HETS [m] des PSE-
Versuches verglichen mit Angaben aus der Literatur. Fiir
den Vergleich muféten die fiir den Bereich der Pulsations-
intensitédt af = 500 ... 1500 vorhandenen Literaturwerte
auf af = 2000 extrapoliert werden. Man sieht, daRk der
eigene Wert, HETS = 0,48, relativ gut auf der Verlin-
gerung der gestrichelten Ausgleichskurve liegt. Dabei
ist zu beriicksichtigen, dalk der eigene MeRBwert hin-
sichtlich der relativen freien Lochfliche mit 25 % zwi-
schen den hohlen Symbolen mit 40 % und den vollen
Symbolen mit 23 % einzuordnen ist. Im Gegensatz zum
Vergleich des mittleren Stufenwirkungsgrades mit den
zitierten Erfahrungswerten aus der Literatur, zeigt die-
ser Vergleich hinsichtlich des HETS-Wertes eine gute
Ubereinstimmung mit Messungen anderer Autoren.
Weitere, systematische Untersuchungen der Kolonnen-
wirksamkeit in Abhiingigkeit von der Fluiddynamik er-
weisen sich aufgrund dieses Befundes als sinnvoll.
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Abb. 6: Hihendguivalent einer theoretischen Trennstufe in Abhdngigkeit von
der Einzellochfliche. Vergleich der eigenen Messung (Raute) mit Literaturan-
gaben nach Berger et al. {9].
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3.2 Mindestlosungsmittelbedarf und UberschuRfaktor
Der Mindestlosungsmittelbedarf kann bei vorgegebener
Feed- und Raffinatkonzentration bekanntlich aus dem
Gibbsschen Dreieck ermittelt werden.

Abb. 7 a) und b) enthalten die dafiir nétigen Angaben.
Darin entspricht E,,, der Konzentration des mit dem
Feed im Gleichgewicht stehenden hypothetischen Ex-
traktes. Der Mindestlésungsmittelbedarf ergibt sich aus
dem Streckenverhiltnis

T
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L.min __

Fiir die beiden Versuche ergibt sich Vuin = N k%
0,095 fiir MS und 0,116 fiir PSE. ) F
N,
Der tatsichliche Solventbedarf Verr = N
I.‘
ldRt sich analog ermitteln und ergibt im Dreieckdia-
gramm aus .
o PNy
ML Nf_,

die Werte Vg s = 0,173 und vg psi: = 0,172. Die Uber-
einstimmung mit dem experimentell eingestellten Wert
0,18 ist im Rahmen der Graphikgenauigkeit gut, die
Abweichung ist kleiner als 5 %.

(1b)

Verr

Aceton

al

P P
Wasser
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Toluol

Abb. 7: Ermittlung des Mindestldsungsmittelverhéltnisses und des Uberschufi-
faktors im molaren Dreieckdiagramm: a) MS, b) PSE.

Ist der Punkt E im Dreieckdiagramm nicht vorgegeben
oder — wie in der vorliegenden Arbeit — bei festgeleg-
ter praktischer Stufenzahl experimentell ermittelt, so
kann v auch schon bei der Wahl des Pols P im Zusam-
menhang mit der Ermittlung der optimalen Stufenzahl
beriicksichtigt werden. Nach Sattler [7] ermittelt man v
dabei aus dem Streckenverhiltnis:

V= e (2)

PL

Damit kommt man aber auf die Zahlenwerte vy g, =
0,235 und vy g, = 0,232. Diese Werte kollidieren mit
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dem experimentellen Befund:
Vs, exp = Vosi, exp = 0417...0,18 (vgl. Tabelle 2).

Formel (2) liefert demnach ein falsches Ergebnis. Der
Denkfehler in Gleichung (2) liegt darin, daR Strecken auf
einem Strahl nur mit Mengenstromen, die fiir densel-
ben Strahl gelten, nicht aber mit Mengenstromen, die
fiir einen anderen Strahl gelten, ins Verhiltnis gesetzt
werden diirfen. Dies wird offensichtlich, wenn man sich
den Zusammenhang zwischen Mengenbilanz und Pol-
strahlen in Abb.8 genauer betrachtet. Die Polstrahlen
durch F und E,, bzw. durch L, und R, entsprechen den
Bilanzgleichungen

PFE; N,=N,-N, (3a)
PE___FE (3b)
N, N,.-N,

PR,L; N, =N, -N, (4a)
PR RL
Ni NR - NL i

Aus (3a+b) und (4a+b) folgt durch Elimination von N,;:

N. (FE-PR)
N, (PE-RL)

(5)

eff

Mit (5) ergeben sich v, -Werte und UberschuRfaktoren,
die sowohl mit den experimentellen v- und ii-Werten
wie auch mit den nach Gleichung (1b) ermittelten Wer-
ten befriedigend iibereinstimmen, wie auch die Tabelle
2 im Vergleich zeigt.

(Ng-Ne.,)
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te New N e

Abb. 8: Prinzipskizze zur Ermittlung des spezifischen Lasungsmittelbedarfs
nach Gl (2) und (5).

RechengroRe MS PSE
Praktische Stufenzahl Nge 3 40
Theoretische Stufenzahl ny,, (Abb.4a+b) =3 =5
Ning (Abb.5a+h) =3 5

Verstarkungsverhalinis  n.J/ny, =1 =0,125
Mindestiosungsmittelverhaltni

Vet =L mind F (Abb.4a+h) 0,112 0,111

Verins =L minf F (Abb.5a+b) 0,085 0,118
Lésungsmittelbedarf pro kmol Feed

Vattier (GL(2). [7) 0,235 0,232

Vschmadl (GI.(5), Abb.Ba+b) 0,181 0,178

Vy (Gl.{1b), Abb. Ba+b) 0,173 0,172
Uberschulfaktor 0

VsamedVimina 247 20

Vacnmao!Viina 1,91 1.53

ValVoins 1,82 1,48

Tab. 2: Zusammenfassung der Auswertungsergebnisse
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4, Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden MeRergebnisse zum Stufen-
wirkungsgrad und zum Extraktionsmittelbedarf einer
Extraktionsanlage in Miniplanttechnik mit Erfahrungs-
werten und Literaturangaben verglichen. Es zeigte sich,
dal der erzielte Stufenwirkungsgrad fiir die dreistufi-
ge Mixer-Settler-Batterie gut mit Erfahrungswerten aus
der Literatur iibereinstimmt. Fiir die pulsierte Sieb-
bodenkolonne wurden ein Stufenwirkungsgrad ermit-
telt, der deutlich unter den Erfahrungswerten aus der
Literatur liegt aber als HETS-Wert im Einklang ist mit
Messergebnissen von Berger et al. Fiir die Extraktion in
der pulsierten Siebbodenkolonne sind weitere Untersu-
chungen des Zusammenhangs zwischen dem verbesse-
rungsfihigen Stoffaustausch und der komplexen Fluid-
dynamik sinnvoll. Fiir die Berechnung des Extraktions-
mittelbedarfs wird eine neue graphische Ermittlungs-
methode vorgeschlagen, die an den eigenen Melwer-
ten erfolgreich erprobt worden ist.
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