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Kurzfassung

Ziel dieser Arbeit war die Untersuchung der Hydrodynamik in einer RDC-Kolonne mit einer
Compartmenthohe von 34 [mm]. Die experimentelle Darstellung der Stromungsverhéltnisse
wurde durch Messung der axialen Dispersion sowie Particle Image Velocimetry durchgefihrt
und den Ergebnissen der CFD-Simulation in ANSY'S Fluent gegeniibergestelit.

Der axiale Dispersionskoeffizient wurde durch Messung der elektrischen Leitfahigkeit der
kontinuierlichen waéssrigen Phase und Anwendung des Dispersionsmodells bestimmt. Die
Rickvermischung im ein- und zweiphasigen Betrieb steigt in Abhangigkeit von der
Rotordrehzahl. Beobachtungen im einphasigen Betriebszustand ergaben, dass die Anderung
der Dispersion bei hoher Kolonnenbelastung geringer wurde. Dies konnte auch im
zweiphasigen System beobachtet werden. Bei 130 [I/h] wassriger Phase wurde durch
Steigerung des Volumenstroms der Dispersphase der axiale Dispersionskoeffizient geringer.
Dies konnte auf eine stabilere Wirbelausbildung aufgrund der hohen kontinuierlichen
Phasenbelastung zurtickgefihrt werden. Die Stromungsbilder im Compartment mittels PIV-
Messung zeigten bei allen Betriebspunkten die Ausbildung zweier Wirbel ober- und unterhalb
der Rotorscheibe. Form und Lage der Wirbel waren von Rotordrehzahl und Volumenstrom
abhangig. Der Energieeintrag durch den Rotor begunstigte die Ausbildung zweier
symmetrischer Wirbel, wahrend bei erhdhter Kolonnenbelastung der obere Wirbel nach unten
verschoben wurde. Die CFD-Simulation in einer zweidimensionalen rotationssymmetrischen
Simulationsgeometrie lieferte eine gute Ubereinstimmung mit den Strémungsbildern der PIV-
Messung. Abweichungen ergaben sich lediglich bei der H6he der Geschwindigkeiten. Dabei
lieferte die Stromungssimulation teilweise grofRere Geschwindigkeiten im Compartment. Die
Modellierung der axialen Dispersion wurde mit dem Discrete Phase Model durchgefihrt.
Durch Anpassung der Simulationsgeometrie konnte eine gute Ubereinstimmung mit den
einphasigen Experimenten erzielt werden.

Den Abschluss der praktischen Arbeit bildeten die Stoffaustauschversuche mit dem System
Wasser/n-Butanol/SST. Dabei wurden die VVolumenstrdme mit 30 [I/h] an wassriger Phase
und 40 [I/h] an organischer Phase festgelegt. Bei Erhéhung der Drehzahl von 400 auf 600
[1/min] konnte der Trenngrad von 96 auf 99 [%] erhoht werden. Dies konnte auf eine
vergroferte Stoffaustauschflache zurtickgefihrt werden.

Die Erkenntnisse aus diesen Ergebnissen und der Arbeit von AKSAMUA [1] wurden als
Grundlage der Geometrieoptimierung verwendet. Dabei wurden Strémungsbilder wvon

Geometrien ohne Stator simuliert, und geeignete Compartmentabmessungen fir die




Anwendung des Discrete Phase Models ermittelt. Bei vergroRertem Rotor- und
Wellendurchmesser konnte der axiale Dispersionskoeffizient gegenuber den Experimenten

verringert werden.




Abstract

The aim of this master thesis was the investigation of the hydrodynamics in a RDC column
with a compartment height of 34 [mm]. The experimental representation of flow conditions
was performed by measuring the axial dispersion and by particle image velocimetry. It was
compared with the results of CFD-simulation in ANSY'S Fluent.

The axial dispersion coefficient was determined by measuring the electrical conductivity of
the continuous aqueous phase and application of the dispersion model. Back-mixing increases
with stirrer speed. Observations in single-phase systems showed that the change in dispersion
at high column load was reduced. This effect was also observed in the two-phase system. At
130[1/h] continuous phase flow rate the axial dispersion coefficient was reduced by increasing
the volume of dispersed phase flow. This could be attributed to a stable vortex formation due
to high continuous flow rate. The flow patterns in the compartment by means of PIV
measurements showed formation of two eddies above and below the rotor disc at all operation
conditions. The shape and positions of the eddies were dependent on stirrer speed and flow
rate. The energy input by the rotor favored the formation of two symmetric vortices, while at
high column load the upper vortex is moved down. The CFD-simulation in two-dimensional
rotationally-symmetric geometry yields good agreement with the flow patterns of the PIV
measurement. Simulation provided higher values for comparable velocities. Modeling of the
axial dispersion was carried out with the Discrete Phase Model. By adapting the geometry the
simulation achieved good agreement with single-phase experiments.

Finally mass transfer experiments with the system water/n-butanol/SST were performed. The
experiments were performed with a flow rate of 30 [I/h] continuous phase and 40 [I/h] organic
phase. By increasing the speed of rotation from 400 to 600 [1/min] separation efficiency could
be increased from 96 to 99 [%]. This was attributed to the larger mass transfer area. The
findings from these results and the work of AKsSAMIJA [1] were used as a basis for geometry
optimization. Flow patterns without stator were simulated, and an appropriate geometry for
Discrete Phase Model was determined. For larger rotor diameter and shaft diameter the axial

dispersion coefficient was reduced.
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Einleitung und Aufgabenstellung

1 Einleitung und Aufgabenstellung

Fur die Trennung von fllssigen Stoffgemischen haben sich verschiedene Grundoperationen
der thermischen Verfahrenstechnik etabliert. Neben der weit verbreiteten Rektifikation wird
auch die Extraktion in den verschiedensten Industriezweigen fur Trennprobleme
herangezogen. Die Apparate, welche fur die Extraktion in Frage kommen, unterscheiden sich
im Wesentlichen durch die Art ihrer Einbauten und den Energieeintrag. Diese sind fir die
Stromungsverhéltnisse im Stoffaustauschapparat verantwortlich.

Diese Arbeit befasst sich mit der Fllssig/Flussig-Extraktion in einem Rotating Disc Contactor
(RDC). Die RDC-Kolonne gehoért zur Gruppe der gerlihrten Extraktionsapparate. Der Rotor
ist in Kombination mit den unbeweglichen Einbauten (Stator) fir die Hydrodynamik und
somit den Trenngrad in der Kolonne verantwortlich. Dies muss bei der Auslegung des RDC
berucksichtigt werden.

Der betrachtete Kolonnentyp ist ein Austauschapparat mit kontinuierlichem Phasenkontakt
und wird nach dem HTU-NTU-Konzept ausgelegt. Aufgrund der hydrodynamischen
Eigenschaften der gertihrten Kolonnen muss bei der Berechnung die axiale Riickvermischung
(Dispersion) berucksichtigt werden. Fir die Quantifizierung der Rickvermischung existieren
empirische Korrelationen. Diese wurden aus Experimenten im LabormaRstab hergeleitet.
Aufgrund der begrenzten Skalierbarkeit der Hydrodynamik (Bildung von Sekund&rwirbeln,
Totgebieten, ...) konnen Erkenntnisse aus Laborversuchen nicht einfach auf den industriellen
KolonnenmalRstab bertragen werden. Des Weiteren sind sie auf wenige Stoffsysteme
reduziert. Die axiale Rickvermischung soll in dieser Arbeit an einer RDC-Kolonne gemessen,
und die Giltigkeit der Korrelationen mit Hilfe der Messdaten Uberprift werden. Grundlage
fiir die Messung der axialen Dispersion bildet das Dispersionsmodell.

Die numerische Stromungssimulation (CFD) wird durch die Erhéhung der Rechenkapazitaten
der letzten Jahre immer haufiger fir die Auslegung und Optimierung von Apparaten
herangezogen. CFD-Simulationen der RDC-Kolonne wurden bereits von GURKER [2],
DRUMM [3] und HADERER [4] durchgefiihrt. Auch Extraktionsapparate vom Typ Kihni
werden an der Technischen Universitat Kaiserslautern mittels Stromungssimulationen
untersucht (KoL [5] und HLAwITSCHKA [6]). Aufbauend auf diesen Arbeiten sollen
Stromungsbilder in der Kolonne simuliert werden und mit Particle Image Velocimetry (PIV)

evaluiert werden. Das Discrete Phase Model erlaubt die Simulation der axialen Dispersion bei
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vorhandenem Stromungsbild. Erkenntnisse aus den CFD-Simulationen dienen als Grundlage

fiir die Optimierung der RDC-Geometrie.




Theoretische Grundlagen

2 Theoretische Grundlagen

2.1 Flussig/Flussig-Extraktion

Die Extraktion ist eine verfahrenstechnische Grundoperation bei der Wert- oder Schadstoffe
aus einem Tréagermedium (Raffinat) mit einem Losungsmittel (Extrakt) herausgelost werden.
Das Raffinat, am Eintritt auch Feed genannt, kann in flissiger oder fester Form vorliegen.
Daher unterscheidet man zwischen Fest/Flussig- und Flissig/Flissig-Extraktion oder auch
Solventextraktion. Wird die Extraktion unter hohem  Druck  durchgefihrt
(Hochdruckextraktion), kann das Losungsmittel auch in einem Gberkritischen Zustand
vorliegen. Fir die Solventextraktion ist eine ausgepragte Mischungsliicke zwischen den
beiden Phasen von entscheidender Bedeutung. Die Einstellung des Phasengleichgewichtes

erfolgt fur kleine Wertstoffkonzentrationen nach dem Nernst’schen Verteilungsgesetz [7; 8].

Trdger— ‘ Extrationsmittel

stoff I —
Regenerator —————*
Extraktor (Rektifik.) | Wertstoff
: .
N

Raffinat Extrakt

Abbildung 2-1: Prinzipschema eines Extraktionsprozesses [8]

Die Solventextraktion wird zur Regenerierung des Ldsungsmittels und Abtrennung der
extrahierten Komponente (Wertstoff oder Schadstoff) mit anderen Trennverfahren
(Rektifikation, ...) kombiniert. Die Fllssig/Flussig-Extraktion steht aufgrund ihres geringen
Energieverbrauchs in Konkurrenz mit anderen thermische Trennverfahren wie etwa der

Destillation. Bevorzugte Anwendung der Extraktion erfolgt bei

e thermisch empfindlichen Stoffen und Stoffsystemen, die bei hoher Temperatur zu
chemischen Reaktionen neigen (keine unerwiinschten Nebenprodukte);
e der Trennung von Komponenten mit niedriger oder hoher Siedetemperatur;

e der Trennung von Stoffen mit &hnlichem Siedepunkt bzw. Azeotropbildung;
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e Dbei der gleichzeitigen Abtrennung von Komponenten mit unterschiedlichen
Siedepunkten aus einem fliissigen Gemisch;
e niedriger Konzentration des Wertstoffes;

e geeignetem Losungsmittel, welches eine hohe Selektivitét fir den Wertstoff aufweist.

Die Extraktion wird in der Petrochemie, Pharma- und Lebensmittelindustrie,
Abwasserbehandlung und metallurgischen Prozessen eingesetzt. Auch die Nuklearindustrie
greift bei der Gewinnung und Wiederaufbereitung von Uran, Plutonium und anderen

radioaktiven Metallen auf dieses Verfahren zuruck [7; 9].

2.1.1 Flussig/Flussig-Gleichgewicht

Unabhédngig von der Grundoperation ist bei der verfahrenstechnischen Auslegung von
Thermischen Trennverfahren im ersten Schritt die Gleichgewichtssituation zu klaren. Dazu

werden in diesem Abschnitt die thermodynamischen Grundlagen kurz erklart.

Jedes System besitzt eine innere Energie, die durch Zu- und Abfuhr von Wéarme und Arbeit
uber die Systemgrenzen verandert werden kann. Aus der Energiebilanz Uber die Grenzen

eines abgeschlossenen Systems leitet sich nun der erste Hauptsatz der Thermodynamik her.

dU = 60 + 6W 2-1

Der erste Hauptsatz berticksichtigt die Umwandlung von Energieformen, und setzt somit die
Gleichwertigkeit von Wérme und Arbeit voraus. In der Natur laufen jedoch viele Prozesse
irreversibel ab. Aus dieser Tatsache folgt die Erweiterung des ersten Hauptsatzes (zweiter
Hauptsatz).

dU =T +dS—p=*dV 2-2

Die Formulierung des zweiten Hauptsatzes nach Gleichung 2-2 enthalt keine Informationen
uber Umwandlung und Austausch von Materie im System. Diese Betrachtungen sind fiir den
Chemieingenieur von essentieller Bedeutung. Deshalb wurde der zweite Hauptsatz von Gibbs

erweitert.
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dU=T*dS—p*dV+z,ui*dni 2-3

Systeme befinden sich im Gleichgewicht, wenn die Entropie ein Maximum und die innere
Energie ein Minimum erreicht (Extremalprinzip). Die Anderung der inneren Energie wird im
System dadurch null. Daraus folgt, dass sich ein System im Gleichgewicht befindet, wenn

Druck, Temperatur und chemisches Potential jeder Phase im System gleich sind.

pa — pﬁ — — pn_ 2-4
T =TB =... =TT 2-5
ui=pl == 2-6

Bei der Bestimmung von Phasengleichgewichten in einem System wird meist die Gibbs’sche
Enthalpie g verwendet. Fiir den Zusammenhang zwischen der Gibbs’schen Enthalpie und
anderen Energieformen wird auf die entsprechende Fachliteratur verwiesen (z. B. [10]). Die

Gibbs’sche Enthalpie I&sst sich durch Einfuhrung der Fugazitat f berechnen [10].

dg=R*Tx+d(Inf) 2-1

Fur das Phasengleichgewicht mussen die Fugazitdten jeder Phase ebenfalls gleich sein.

f& = fiB == fT 2-8

Grundlage der Flussig/Flissig-Extraktion ist die Nichtmischbarkeit von Tragerstoff und
Losungsmittel. Die Mischbarkeit der Phasen ldsst sich mit der Gibbs’schen Enthalpie
beschreiben. In Abbildung 2-2 werden Verldufe der Gibbs’schen Enthalpie fiir bindre
Gemische dargestellt (isobar und isotherm). Die Kurve a zeigt ein System mit vollstandiger
Mischbarkeit der Komponenten (ber den gesamten Konzentrationsbereich. Der Verlauf der
Kurve ¢ weist eine Erhohung der Enthalpie auf, wodurch es zu einem Zerfall in zwei Phasen
kommt. Ein System mit einer teilweisen Mischbarkeit wird durch die Kurve b dargestellt, da
die Enthalpie durch den Phasenzerfall zwischen den beiden lokalen Minima gesenkt werden

kann. Die Darstellung fir terndre Gemische erfolgt in einem Dreiecksdiagramm [11].
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m

0 Xy X, X! 1

Abbildung 2-2: Verlaufe der Gibbs'schen Enthalpie in einem binaren Gemisch [11]

2.1.2 Bauformen von Extraktoren

In Flussig/Flussig-Extraktoren liegt eine Phase als fein verteilte (dispergierte) Phase vor. Die
Aufgabe des Extraktors ist es, eine moglichst gute Durchmischung und Verteilung der
dispersen Phase in der kontinuierlichen Phase zu ermdglichen. Des Weiteren soll die
Kontaktzeit zwischen den Fluiden fiir den Stofftransport gro genug sein. Beide Aspekte sind
fur die Trennleistung wichtige Einflussfaktoren und werden durch die Einbauten des
Extraktors und den Energieeintrag beeinflusst.

In Bezug auf die mechanische Energiezufuhr unterscheidet man zwischen statischen (kein
Energieeintrag), gerihrten und pulsierten Apparaten. Statische Kolonnen werden aufgrund
ihrer geringen Effektivitat bei kleinem Trennaufwand verwendet. In Apparaten ohne
Energieeintrag werden ein bis zwei theoretische Stufen realisiert.

Bei pulsierten Kolonnen wird der Flussigkeitsinhalt periodisch auf und ab bewegt (z.B.
pulsierte Packungskolonne). Die Pulsation bewirkt eine Verkleinerung der TropfengréRe und
ist somit fir den besseren Trenngrad gegeniiber statischen Kolonnen verantwortlich. Des
Weiteren kdnnen zur Dispergierung in der Kolonne Rihrer eingesetzt werden. Diese kdnnen
als Scheiben- oder Blattriihrer ausgefuhrt werden. Vertreter dieser Apparategruppe sind der
Rotating Disc Contactor (RDC), Asymmetrical Rotating Disc Contactor (ARD) und der
Kihni-Extraktor. In gerlhrten Kolonnen werden neben dem Rotor (Rlhrer) auch
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unbewegliche Teile (Statoren) eingebaut.

Diese

Ruckvermischung in den Kolonnen zu verringern [8; 12].

haben die Aufgabe die axiale

Tabelle 2-1: Ubersicht tiber Extraktortypen mit kontinuierlicher Betriebsweise [12]

Zusatzliche mechanische
Energie

Stufenweiser Kontakt

Kontinuierlicher Kontakt

Keine

Siebbodenkolonne

Spriihkolonne,
Fullkérperkolonne,
Siebbodenkolonne

Durch rotierende Teile

Mischer-Absetzer-Extraktor,
Turmextraktor,
Zentrifugalextraktor (Typ
Robatel)

Drehscheibenextraktor,
asymmetrischer
Drehscheibenextraktor,
Zentrifugalextraktor

Durch Pulsation oder
Vibration

Pulsierender Mischer-
Absetzer-Extraktor

Pulsierende
Fullkérperkolonne,
Pulsierende
Siebbodenkolonne,
Vibrierende
Siebbodenkolonne

2.1.3 Aufbau einer RDC-Kolonne

Der Drehscheibenextraktor (RDC) gehort zur Gruppe der Extraktionskolonnen mit
rotierenden Einbauten. Er wurde 1952 entwickelt und konnte sich durch hohe Durchséatze bei
ausreichendem Stoffaustausch in verschiedensten Anwendungsbereichen etablieren. Der
Energieeintrag erfolgt (ber Scheiben die an einer Welle montiert sind. Die Rotorscheiben
bilden in Verbindung mit den Statorscheiben die Compartments der Kolonne [7; 12].

Abbildung 2-3 zeigt den schematischen Aufbau des Apparates und eines Compartments.
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Abbildung 2-3: Schematischer Aufbau einer RDC-Kolonne [7]

Dieser Extraktortyp wird von den Phasen im Gegenstrom durchstromt. Durch die Rotation der
Welle bildet sich in den Compartments ein charakteristisches Strémungsprofil aus. Der Rotor
hat direkten Einfluss auf die TropfengréRe der dispersen Phase und den Stoffaustausch. Die
Wahl der kontinuierlichen und der dispersen Phase héngt von der Stoffaustauschrichtung,
dem Stoffsystem und von der Wahl des Betriebspunktes ab.

Far industrielle Anwendungen werden Kolonnen mit einer Héhe von bis zu 12 [m] und einem
Durchmesser von 8 [m] gebaut. Dabei kénnen Belastungen von 40 [m3/(m2*h)] erreicht
werden [7; 12].

2.2 Auslegung einer RDC-Kolonne

In diesem Kapitel werden die Grundlagen der Stofflibertragung in einer Extraktionskolonne
kurz zusammengefasst. Die Stofflibertragung bildet die Basis fur die Auslegung des
Apparates. Des Weiteren wird der Einfluss der Hydrodynamik auf die Berechnung der

Kolonne betrachtet.
2.2.1 Stoffaustausch

2.2.1.1 Stoffibergang

Als Stofflibergang bezeichnet man den Stofftransport innerhalb einer Phase bis zur

Phasengrenzflache. Der (Ubertragene Stoffmengenstrom einer Komponente A ist nach
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Gleichung 2-9 definiert. Zur Bestimmung des Stofflibergangskoeffizienten B gibt es, je nach
Aurt der Problemstellung, verschiedene Theorien.
N,

T.'LA:I:B*ACA 2-9

e Die Filmtheorie

geht von der Annahme aus, dass der Stofftransport in einer diunnen Schicht an der
Phasengrenzflache stattfindet. Abbildung 2-4 zeigt die Anderung der Konzentration einer
Komponente A in der Grenzschicht.

YL’EA -g_ [:A[?Ao
(/" /A

Abbildung 2-4: Konzentrationsprofil an Gberstréomter Oberflache [13]

Die Anderungen der Konzentration und Fluidgeschwindigkeiten treten nur in y-Richtung auf.
Sie sind von anderen Koordinatenrichtungen und der Zeit unabhéngig. Daraus ergibt sich ein
konstanter Stoffmengenstrom der Komponente A in y-Richtung.

dn, _

A 2-10
dy




Theoretische Grundlagen

e Die Grenzschichttheorie

gilt als Erweiterung der Filmtheorie. Die  Fluidgeschwindigkeit und der
Konzentrationsgradient konnen sich auch in andere Koordinatenrichtungen andern. Der
Stofflibergangskoeffizient ist Gber die Lange L der Stoffaustauschflache nicht mehr konstant

und wird durch den mittleren Stofflibergangskoeffizient pr, ersetzt.

L
fu=1+ [ B+ 211
z=0

Der mittlere Ubergangskoeffizient kann aus der mittleren Sherwood-Zahl ermittelt werden.
Sie ist wiederum eine Funktion aus der Reynolds-Zahl und der Schmidt-Zahl. Je nach Art der

Stromung und der umstromten Flache gelten verschiedene Potenzanséatze.

L
Shy, = P m= = f(Re,S¢) 2-12

e Die Penetrations- und Oberflachenerneuerungstheorie

berucksichtigen die Kontaktzeit zwischen den Phasen des Stoffaustausches. Die Film- und
Grenzschichttheorie setzen einen konstanten Stoffmengenstrom in y-Richtung voraus
(stationérer Zustand). In Austauschapparaten ist die Kontaktzeit meist zu kurz um einen
stationdren Zustand zu erreichen. Die Penetrationstheorie berlicksichtigt diese Kontaktzeit.
Als Erweiterung darf die Oberflachenerneuerungstheorie gesehen werden. Dabei wird die
Kontaktzeit nicht als konstant angenommen [13].

2.2.1.2 Stoffdurchgang

Beim Stoffdurchgang gehen eine oder mehrere Komponenten einer Phase durch die
Phasengrenzflache in eine andere Phase (ber. Dabei muss die Komponente den
Stofflibergangswiderstand in den beiden Phasen und einen Widerstand an der
Phasengrenzfléche tberwinden. Der Vorgang an der Phasengrenzflache ist im Vergleich zu
den Stoffubergdngen sehr schnell und kann deshalb vernachléssigt werden. Der
Stoffaustausch wird von den Grenzschichten der beiden Phasen bestimmt, daher spricht man
von der Zweifilmtheorie. Abbildung 2-5 zeigt den Verlauf der Molanteile in den Phasen beim

Stoffdurchgang.

10
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F[Ussigpﬁose
Losung A in
Losungsmitte! C

Molenbruch A

Z

Abbildung 2-5: Molanteile beim Stoffiibergang der Komponente A von einer Gas- in eine Flussigphase
[13]

Der Stoffmengenstrom der Komponente A beim Stoffdurchgang wird durch Gleichung 2-13
berechnet. Beim Stoffdurchgang muss der Stoffdurchgangskoeffizient und die treibende
Konzentrationsdifferenz auf eine Phase (in diesem Fall die Gasphase der Komponente B)

bezogen werden.

Ny = kg * (Cap — Cp) 2-13

Aus den Ubergangskoeffizienten fiir die Phasen kann der Stoffdurchgangskoeffizient mit den
Gleichungen 2-14 und 2-15 ermittelt werden. Die Gleichgewichtskonstante entspricht bei
Flussig/Flussig-Gleichgewichten dem Nernst’schen Verteilungskoeffizient und kann bei

geringen Wertstoffkonzentration als konstant angenommen werden [12; 13].

1 1 K
S 2-14
kg Bs  Bc

11 1

2-15

+
ke Bc K*+*Pp

2.2.2 HTU-NTU-Konzept

Die RDC-Kolonne ist ein Stoffaustauschapparat mit kontinuierlichem Phasenkontakt. Fir die
Berechnung solcher Kolonnen wird das HTU-NTU-Konzept verwendet. Es leitet sich aus der
Stoffbilanz Uber einen differentiellen Abschnitt der Kolonne ab. Mit diesem Ansatz kann die

bendtigte Apparatehdhe berechnet werden.

11
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Xa
dxX
_ _ 2-16
H = HTU = NTU =
* AQ*kR*a*fX—X*
Xw

Das Integral des NTU-Wertes kann unter bestimmten Betriebsbedingungen und kleinen

Wertstoffkonzentration vereinfacht werden [7; 13].

2.2.3 Axiale Dispersion

Die Stromung in technischen Apparaten weicht von den idealisierten Strdmungsmustern wie
der Pfropfenstrémung und der idealen Durchmischung eines Rilhrkessels ab. Dies kann durch
Bildung von Totzonen (Strdmungsstagnation), Kanalbildung und Kurzschlussstromung
erfolgen. CFD-Simulationen sind in der Lage diese Abweichungen von der idealen Strémung
abzubilden. Eine Methode um die Darstellung der exakten Verhdltnisse im Apparat zu
beschreiben, ist die Bestimmung der Verweilzeit. Dabei wird eine Tracersubstanz in die
Strémung eingebracht und die Aufenthaltszeit der Tracerteilchen in der Kolonne ermittelt. Als
Eingangssignal fir den Tracer kann eine Sprung- oder StoRfunktion verwendet werden.
Abbildung 2-6 zeigt den Kurvenverlauf einer normierten Verweilzeitverteilung. Die Breite

und Héhe der Kurve sind ein Mal? fir die Abweichung von der idealen Stromungsform [14].

RTD, or E curve

Fraction of exit stream
older than 13

Total area = 1

0 51

Abbildung 2-6: Normierte Verweilzeitverteilung (StoRfunktion; Flache unter der Kurve ist 1) [14]

2.2.3.1 Dispersionsmodell

Mit dem Dispersionsmodell kann aus der Verweilzeitverteilung auf die axiale Dispersion
geschlossen werden. Es kompensiert die Abweichung der Stromung von der idealen
Pfropfenstrémung im Rohr durch die Einflihrung der axialen Dispersion (Rickvermischung).

Dabei wird dem konvektiven Transport der Transport durch Dispersion uberlagert. Die

12
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Dispersion ist vergleichbar mit der molekularen Diffusion und &hnelt durch Einflhrung des

axialen Dispersionskoeffizienten dem Fick’schen Gesetz (Gleichung 2-17) [14].

9 _ p2C 217
at Y 0z2

Der Stofftransport durch axiale Dispersion muss in der Bilanzgleichung beriicksichtigt
werden. Abbildung 2-7 zeigt die Bilanzierung eines VVolumenelementes.

(c+5)
» U=\c 3z

dc dc  d%c
D, +— > _p . [%
0z Dax (62+622)

h 4

b 4

£ dz

Abbildung 2-7: Stoffbilanz eines Volumenelementes mit axialer Dispersion

Daraus folgt die Bilanzierung des Elementes mit Gleichung 2-18.

dc d%c dc 218
FTARC A o P

Die dimensionslose Form der Bilanzgleichung und die Bodenstein-Zahlerhdlt man mit den
Grolen Z = (u*t+z)/L und 6 = t/t = t*u/L (siehe Gleichungen 2-19 und 2-20).

dc Dy 0% Oc

Jc _ ,9%¢ Oc 219
00 uxL 0Z%2 09Z
Bo = “*t 2-20
0= -
Dax

13
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2.2.3.2 Auswirkungen der axialen Dispersion auf den Stofftransport

Die axiale Rickvermischung tritt bei Flussig/Flissig-Kolonnen durch die geringe
Dichtedifferenz der beiden Phasen verstarkt auf. Die Dispersion verringert die
Konzentrationsdifferenz tber die Kolonnenhthe und somit die treibende Kraft fur den
Stoffaustausch. Dieser Effekt tritt in beiden Phasen auf, wobei die disperse Phase aufgrund
der Dbreiten TropfengroRenverteilung meist starker betroffen ist. Durch den
Konzentrationssprung am Ein- und Ausgang der Kolonne wird die Arbeitslinie gekrimmt.
Dies filhrt zu einer Erhéhung der Ubertragungseinheiten (Treppen im Beladungsdiagramm),
und somit einer groReren Apparatehéhe fur das Trennproblem. Abbildung 2-8 stellt den

Einfluss der Ruckvermischung Uber die Kolonnenhdhe und im Beladungsdiagramm dar [8; 1].

Xay | Yo
X,
1z — e EC
Solvent oY
{extract / 2
phase] {f ©
a oL
£ Y ———- 3 77’-15,-'
-
! Feed 5 -7 8L |
/ raffinate bad g
phasel X - ‘
~
~
Y -~ |
# a T
Ya XV ——- Xw X X —=—

Raffinate phase load
Xu| Trx

Abbildung 2-8: Einfluss der axialen Rickvermischung auf die treibende Konzentrationsdifferenz [7]
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3 Experimenteller Teil

3.1 Geometrie der untersuchten RDC-Kolonne

Der schematische Aufbau einer RDC-Kolonne wurde in Abbildung 2-3 dargestellt. Die
Abmessungen der Kolonnengeometrie beeinflussen das Stromungsbild und Anzahl der
entstehenden Wirbel in einem Compartment.

Torus -
stromung
ey

iV

N

Abbildung 3-1: Stromungsverhaltnisse in RDC-Kolonnen [15]

Die Experimente wurden auf einer Kolonne mit einem Durchmesser von 100 [mm] und einer
aktiven Hohe von 3 [m] durchgefiihrt. Die Einbauten wurden so dimensioniert, dass die
Ausbildung von zwei Wirbeln in einem Compartment moglich ist (H/Dk = 0,34). In
Abbildung 3-2 sind die Abmessungen der Compartmentgeometrie dargestellt. Der
AuBendurchmesser der Statorscheiben betragt 100 [mm].

Samtliche Teile im Inneren der RDC-Kolonne wurden aus Edelstahl gefertigt. Alle Scheiben
haben eine Dicke von 2 [mm]. Der Rotor besteht aus einer Hohlwelle. Fir die Distanz
zwischen den Rotorscheiben wurden Distanzhillsen verwendet. Das Mitdrehen der
Rotorscheiben und Distanzhiilsen mit der Hohlwelle wurde durch Spannen der Teile an den
Enden der Welle sichergestellt. Die Basis des Stators bilden drei Gewindestangen (M2). Auf
diesen Stangen befinden sich dhnlich dem Rotor die Distanzhilsen und die Statorscheiben,
welche an den Enden der Gewindestange mit Muttern befestigt wurden (siehe Abbildung 3-2

rechts).

15
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@38
@50
@10

Abbildung 3-2: Abmessungen des Compartments; 3D-Ansicht mit Statorringen (1) und Rotor (2)

Fur die aktive Hohe der Kolonne von 3 [m] wurden 3 Statorabschnitte von jeweils 1 [m]
hergestellt. Abbildung 3-3 zeigt die Kolonne mit Einbauten (Rotor, Stator, ...), den
Glasschiussen und den Zwischenlagern. Nach jedem Kolonnenabschnitt (1 [m]) wurde die

Welle aufgrund ihrer Lange zwischengelagert.

Abbildung 3-3: 3D-Ansicht der RDC-Kolonne

16
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3.1.1 Abweichungen von der idealen Geometrie

Die untersuchte RDC-Kolonne unterscheidet sich von einem ideal ausgefiihrten Apparat
durch folgende Punkte.

e Spalt zwischen Statorscheibe und Glasschuss

Der Innendurchmesser des Glasschusses ist etwas grof3er als 100 [mm]. Daraus ergibt sich ein
Spalt zu den Statorscheiben.

Abbildung 3-4: Spalt zwischen Stator und Glasschuss

e QOszillation der Welle

Die Gesamtlange der Welle ist mit etwas Uber 4 [m] groRer als die aktive Hohe der Kolonne.
Aufgrund der Lange kommt es zu Oszillationen im Betrieb. Deshalb wurde die Welle drei

Mal zwischengelagert (in der aktiven Hohe zwei Mal; siehe Abbildung 3-3).

Abbildung 3-5: Zwischenlager eingebaut (links); Lager ausgebaut (rechts)

17
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In Abbildung 3-5 ist links das Lager in eingebautem Zustand dargestellt (gelb: Dichtring aus
Teflon). Das Gleitlager ist ebenfalls aus Teflon gefertigt und in den Kunststoff eingepresst
(rechts). Die vier Locher am Umfang dienen der Befestigung des Lagers.

e Statorhtlsen

Abbildung 3-6: Statorhilsen als Abstandhalter flr Statorscheiben

e Fertigungstoleranzen

Die Fertigung der Einbauten ist Toleranzen unterworfen. Vor allem die L&nge der
Distanzhilsen ist von entscheidender Bedeutung. Um Schraglagen der Statorscheiben zu
vermeiden und den korrekten Abstand zwischen den Scheiben (Rotor und Stator) zu
gewahrleisten, wurde eine moglichst genaue Fertigung und auch Nachbearbeitung der Teile
durchgefunhrt.

3.2 Messung der axialen Dispersion

3.2.1 Messmethode

Fir die Bestimmung der axialen Dispersion wurde das Dispersionsmodell verwendet (2.2.3).
Als Tracer wurde geséttigte Natriumchlorid-Losung (NaCl-Lésung) verwendet. Fir die
Messung waren 1 bis 2 [ml] der Losung ausreichend. Als Eingangssignal wurde eine
StoRfunktion im oberen Teil der Kolonne injiziert. Um einen moglichst idealen Stof} zu
erzeugen, wurde auf eine schnelle Einspritzung geachtet. Die Konzentration des Tracers
wurde in definierten Abstanden von der Einspritzstelle gemessen. Das Messprinzip beruht auf
der erhohten elektrischen Leitfahigkeit der NaCl-Losung. Durch axiale Dispersion wird aus

dem Puls am Eingang eine Kurve (Antwortsignal, Verweilzeitverteilung). Die Form des
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Antwortsignals ist in Abbildung 3-7dargestellt. Die Breite der Kurve nimmt mit dem Abstand

zur Injektionsstelle zu.

The pulse starts spreading and this can be
caused by many things: velocity profile,

A pulse of tracer .
" turbulent mixing, molecular diffusion, etc.

attimet=0

Symmetrical and gaussian
at any instant

u, m/s |
I L —i
Pulse input Measurement
(8-input) point

Abbildung 3-7: Aufweitung des Eingangssignals durch axiale Dispersion [14]

Das gesamte Messsystem (inkl. Datenaufzeichnung und Auswertung) wurde von GURKER [2]
entwickelt. Fur die Messung wurden uber die Kolonnenhthe vier Messkopfe fiir die
elektrische Leitfahigkeit angeordnet (siehe Abbildung 3-8). Beim Einbau wurde darauf
geachtet, dass die Messdaten an derselben Stelle im Compartment aufgezeichnet werden. Die

Daten wurden mittels LabView erfasst und in Textdateien gespeichert.

Abbildung 3-8: Leitfahigkeitsmessung

Die Kolonne wurde im einphasigen Betrieb mit entionisiertem Wasser betrieben. Im
zweiphasigen Betrieb der Kolonne wurde entionisiertes Wasser als kontinuierliche Phase und
Shellsol T (SST) als disperse Phase verwendet. Mit dieser Messmethode konnte nur die axiale

Dispersion der wassrigen Phase (kontinuierlichen Phase) gemessen werden.
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3.2.2 Bestimmung des axialen Dispersionskoeffizienten

Bei der Auswertung der Verweilzeitverteilung (Antwortsignal) nach dem Dispersionsmodell
muss zwischen groBer und kleiner Abweichung von der idealen Rohrstromung
(Pfropfenstromung) unterschieden werden. In der RDC-Kolonne tritt gro3e axiale Dispersion
auf (Dax/(u*L) > 0,01). Die Grole der Dispersion beeinflusst die Form der detektierten Kurve.

Die Kurve wird zunehmende unsymmetrisch (siehe Abbildung 3-9) [14].

|

|
For smaller D/uL than
this use the "small
deviation from plug
B flow" assumption
I3 andeq.l. |

Eg, a0 "._Eq. 14

0 o5 1 15 2.0
7=

Abbildung 3-9: Normierte Verweilzeitverteilungskurven fir Open-Vessel-Systeme [14]

Des Weiteren mussen die Stromungsverhaltnisse vor der Injektionsstelle und nach der
Messstelle berticksichtigt werden (siehe Abbildung 3-10) [14]. Durch die Anordnung der
Injektions- und Messstellen in der aktiven Hohe wurde die Auswertung der axialen

Dispersion fir Open-Vessel-Systeme angewendet.

Closed vessel Open vessel

Plug flow, Same D
/ D=0 AN /Y everywherex
T
“) k)

¥ 1 Y ¥ Ty
= R m 0 =
|~ N~ > \-...r":\ o~ |
T ‘, ! |
Change in flow pattern Undisturbed flow at
at boundaries boundaries

Abbildung 3-10: Closed-Vessel und Open-Vessel [14]
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Fur die getroffenen Annahmen in der untersuchten Kolonne weisen die
Verweilzeitverteilungskurven eine bestimmte Form auf. Sie wurden von LEVENSPIEL und

SMITH (1957) untersucht und kénnen durch die folgende Gleichung beschrieben werden [14].

u _ (L—ust)?

*x @ 4*Dax+t 3-1
JA*TxDgy % t

Et,OO =

Um die dimensionslose Verweilzeitverteilungskurve (siehe Abbildung 3-9) zu erhalten, muss

die Zeit mit der GrolRe 0 = t/r normiert werden.

1 _1-0)?
D
Egpoo = ————=xe¢ wOTL 3-2
\’ uxL
L _ Dax 3-3
Bo u=xL

Die Messdaten wurden mittels LabView nach Gleichung 3-2 gefittet. Aus diesem Kurvenfit
konnten die mittlere Verweilzeit in der Kolonne und die Bodensteinzahl bestimmt werden.
Die Umrechnung auf den axialen Dispersionskoeffizienten erfolgte nach Gleichung 3-3. Die
Lange L in dieser Gleichung gibt den Abstand von der Injektionsstelle bis zur Detektion des
Signals an. Abbildung 3-12 zeigt die Abstande der vier Messkopfe von der Injektionsstelle.

Fur jeden Betriebspunkt der Kolonne wurden zwei Messungen vorgenommen und der axiale
Dispersionskoeffizient bestimmt. Ein Beispiel fir die Messdatenauswertung ist in Abbildung
3-11 dargestellt. Es zeigt sich, dass mit groRer werdendem Abstand zur Einspritzstelle die
Kurven breiter werden. In der Abbildung sind rechts oben die berechneten Werte fir
Dispersion und mittlere Verweilzeit dargestellt. Durch die Doppelbestimmung jedes

Betriebszustandes wurden insgesamt 8 Werte bestimmt und daraus der Mittelwert gebildet.
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Abbildung 3-11: Beispiel der LabView-Auswertung (Wasser: 75 [I/h]; SST: 15 [I/h]; Drehzahl: 500[1/min])
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Abbildung 3-12: Anordnung der Messstellen in der Kolonne
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3.2.3 Empirische Korrelationen flr den axialen Dispersionskoeffizienten

Fur die Bestimmung der Bodensteinzahl bzw. des axialen Dispersionskoeffizienten existieren
verschiedene empirische Korrelationen. Ergebnisse aus diesen Korrelationen sind in der Regel
schwer vergleichbar, da die Versuchsdaten zur Erstellung solcher Beziehungen mit
unterschiedlichster Kolonnengeometrie, Betriebsbedingungen (auch Messmethode) und
Stoffsystemen durchgefiihrt wurden. Eine Ubersicht der Autoren zu diesen Korrelationen
wurde von KUMAR und HARTLAND [16] erstellt.

Die empirischen Beziehungen enthalten neben den Lehrrohrgeschwindigkeiten der Phasen
auch die realen Geschwindigkeiten der Phasen im zweiphasigen Betrieb. Fir die Berechnung
dieser realen Geschwindigkeiten wird der Hold-Up der dispersen Phase benétigt. Da dieser
nicht experimentell bestimmt wurde, und auch sonst keine verlasslichen Daten fir das
vermessene System vorhanden waren, wurde der Vergleich der Koeffizienten auf das
einphasige System mit Wasser beschrankt (nur kontinuierliche Phase). Den Zusammenhang
zwischen Lehrrohrgeschwindigkeit und realer Geschwindigkeit beschreiben die Gleichungen
3-4 und 3-5.

= v = —V 3-4
YT A, T Gag)w ]
4
_ Uc _ Ug
U, = und Uy =— 3-5
© 11— Pa ¢ ]

Fur den Vergleich mit den experimentellen Werten wurden vier Korrelationen benutzt.
KuMAR und HARTLAND [16] erstellten ihre Beziehung mittels Daten verschiedener Autoren.
Die anderen Korrelationen wurden durch Experimente an Versuchskolonnen bestimmt. Die
Arbeit von BAUER [17] wurde an einem Asymmetric Rotating Disc Contactor (ARD) im ein-
und zweiphasigen Betrieb (Fest/Flussig-System) durchgefiihrt. Bei STEMERDING [18] wurden
RDC-Kolonnen mit unterschiedlichstem Durchmesser verwendet. AuRerdem kam neben der
StoRfunktion bei kleinem Kolonnendurchmesser auch die Sprungfunktion als Eingangssignal
zum Einsatz. Versuchsdaten wurden flr das einphasige System dokumentiert. An der
Technischen Universitat Graz befasste sich SOMMEREGGER [19] mit der Hydrodynamik im
RDC, und erstellte eine Korrelation, basierend auf Aufzeichnungen des ein- und zweiphasigen
Betriebes. Dabei wurde eine Kolonnengeometrie untersucht. In Tabelle 3-1 sind die

verwendeten empirischen Beziehungen dargestellt.
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Tabelle 3-1: Empirische Korrelationen der axialen Dispersion

Korrelation Gleichung | Autor
D u nx*d 13,38
— - =042+029 «—2 40,0126« —= + e
’ : uc 0,08 lf)clﬁ 3'180-: te 2 3-6 [16]
() () ) (@)
Uc dR hc dK
Dax R€2'83 dS 2 dK 0,33
@ _ 03254 0,118 (—) (—) 3.7 17
Txh, ""Re, \dg) "\n, [17]
D nx*d do\?
% 0,540,012 % —F (—5) 3-8 [18]
Uu* h, dg
Dax R€2'83 dS 2 dK 0,33
9% _ 0,54 0,11 (-) <—) 3.9 19
Txh, FOM e &) T \n, [19]

Die Gleichungen 3-10 und 3-11 beschreiben die Reynolds-Zahlen fir die kontinuierliche

Phase und den Rihrer.

Re, = K Te 310
VC
dZ

Re, = 2R *Pc 3-11
Hc

3.2.4 Ergebnisse

3.2.4.1 Einphasiges System

Fur die Messungen im einphasigen System wurde die Kolonne mit Volumenstréme von 30
bis 130 [I/h] und Drehzahlen von 300 bis 900 [1/min] betrieben. Die Ergebnisse der
Messungen sind in Abbildung 3-13 dargestellt.
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Abbildung 3-13: Axialer Dispersionskoeffizient in Abhangigkeit der Drehzahl (einphasig);
Kolonnenbelastungen: 4,5; 7,4; 11,2; 14,9 und 19,4 [m3/(m%*h)]

Der axiale Dispersionskoeffizient zeigt fur alle Kolonnenbelastungen einen Anstieg mit der
Drehzahl. Die Differenz des Koeffizienten ist bei niedrigen Volumenstrémen (zwischen 30,
50 und 75 [I/n]) groRer als bei hoherer Belastung. Die Kurven der Strome 100 und 130 [I/h]
liegen ndher zusammen. Dies ist vermutlich auf eine stabilere Wirbelausbildung in den
Compartments durch die erhohte Belastung zurtickzufihren. Des Weiteren haben die
Abweichungen der Kolonne von der idealen Geometrie (siehe 3.1.1) bei geringen
Volumenstrémen eine groflere Wirkung. Auch schwanken die Messdaten bei geringer
Kolonnenbelastung stérker, wahrend bei 130 [I/h] die Messkurve keine Krimmung aufweist
und linear verlauft. Uber den gesamten Drehzahlbereich wird der Dispersionskoeffizient bei
konstantem Volumenstrom verdoppelt. Von ca. 1*10-4 [m?/s] auf 2*10-4 [m2/s] bei 30 [I/h]
und von 1,5*10-4 [m?#s] auf 3*10-4 [m?3/s] bei 130 [I/h]. Dies bedeutet, dass die Steigung der
Geraden von der Belastung unabhéngig ist. Durch den Volumenstrom wird die Lage der

Gerade im Diagramm verandert.

3.2.4.2 Vergleich Messung - Korrelation

Fur die Werte der axialen Dispersion wurden die Korrelationen aus Tabelle 3-1 verwendet

und mit den gemessenen Daten aus Abschnitt 3.2.4.1 verglichen. In den folgenden
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Abbildungen werden die empirischen Beziehungen bei den VVolumenstromen 30 und 100 [I/h]

dargestellt.
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Abbildung 3-14: Vergleich Messung - Korrelation bei 30 [I/h]
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Abbildung 3-15: Vergleich Messung - Korrelation bei 100 [I/h]

In Abbildung 3-14 wurden Korrelation und Messung bei 30 [I/h] dargestellt. Bei dieser
Kolonnenbelastung decken sich die experimentellen Werte mit der Beziehung von
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STEMERDING. Grofiere Abweichungen gibt es im kleinen Drehzahlbereich von 300 bis etwa
500 [1/min]. Bei Erh6hung des Volumenstroms verschieben sich die Messwerte zu den
Korrelationen von BAUER und SOMMEREGGER (Abbildung 3-15). Bei 300 bis etwa 500
Umdrehungen pro Minute beschreibt die Gleichung von BAUER das Experiment genau. Bei
Erhéhung der Drehzahl liefert BAUER etwas zu niedrige Werte fir die Dispersion. Die

berechneten Koeffizienten nach KumMArR und HARTLAND liegen (ber den gesamten

Betriebsbereich der Kolonne unter den experimentellen Werten.

I Experiment
B Stemerding
B Bauer

>

Abbildung 3-16: 3D-Plot fur Vergleich Experiment - Stemerding - Bauer

Der 3D-Plot aus Abbildung 3-16 zeigt die Anwendbarkeit der Korrelationen von BAUER und

STEMERDING in den Betriebsbereichen. Man erkennt bei grofRen Kolonnenbelastungen und
Drehzahlen, dass der Algorithmus ,,BAUER®

liefert. In
SOMMEREGGER angewendet werden.

zu kleine Werte fur den axialen
Dispersionskoeffizienten

diesem Bereich konnte die Gleichung nach

3.2.4.3 Zweiphasiges System

Die Messungen im zweiphasigen System wurden mit Wasser als kontinuierliche Phase und
SST als disperse Phase durchgefihrt. Der Volumenstrom der kontinuierlichen Phase wurde
zwischen 50 und 130 [I/n] gewahlt. Fur SST wurden Stréme von 15 bis 100 [I/h] festgelegt.

Der Drehzahlbereich der Versuche hangt aufgrund der Grenzbelastung der Kolonne (Fluten)
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stark von den Volumenstromen ab. Es wurde der Dispersionskoeffizient der kontinuierlichen

Phase bestimmt. Die Rickvermischung der dispersen Phase wurde nicht erfasst.
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=—4="50 [I/h] wissrig einphasig

4,0E-04 | —m=50 [I/h] wassrig; 15 [I/h] organisch
i =150 [I/h] wassrig; 30 [I/h] organisch

=>6=50 [I/h] wassrig; 50 [I/h] organisch
3,0E-04 | ===50 [I/h] wissrig; 75 [I/h] organisch
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2 5E-04 | .[/] g .[/] g
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Abbildung 3-17: Axiale Dispersion bei 50 [I/h] kontinuierliche Phase (zweiphasig); Kolonnenbelastungen:
7,4;9,7;11,9; 14,9; 18,6 und 22,3 [m3/(m?*h)]

In Abbildung 3-17 sind die axialen Dispersionskoeffizienten bei 50 [I/h] kontinuierlicher
Phase und verschiedener disperser Belastung dargestellt. Wie im einphasigen System, steigt
auch im zweiphasigen Betrieb die Ruckvermischung mit der Drehzahl nahezu linear an. Des
Weiteren kann bei erhéhtem Volumenstrom an disperser Phase ein Anstieg des Koeffizienten
beobachtet werden. Bei 100 [I/h] an SST wird die Dispersion im Vergleich zum einphasigen
System (ca. 1,5%10 [m?/s]) bei 500 [1/min] mehr als verdoppelt (ca. 4¥10™* [m?/s]).
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Abbildung 3-18: Axiale Dispersion bei 100 [I/h] kontinuierliche Phase (zweiphasig); Kolonnenbelastungen:

14,9; 17,1; 19,4; 22,3; 26,0 und 29,8 [m3/(m?*s)]
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Abbildung 3-19: Axiale Dispersion bei 130 [I/h] kontinuierliche Phase (zweiphasig); Kolonnenbelastungen:

19,4; 21,6; 23,8; 26,8; 30,5 und 34,2 [m¥(m2*h)]
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Die Abbildung 3-18 und Abbildung 3-19 sollen den Einfluss erhohter kontinuierlicher
Belastung der Kolonne zeigen. Wahrend sich bei 50 [I/h] kontinuierlicher Phase die
Dispersion aufgrund der dispersen Belastung mehr als verdoppelt, liegen die Geraden, wie aus
den beiden letzten Diagrammen zu erkennen ist, enger zusammen. In Abbildung 3-19 sieht
man, dass bei 500 [1/min] der Koeffizient auf ca. 3,2*10* [m2/s] steigt. Im Vergleich zum
einphasigen System (2*10* [m%s]) liegt die Riickvermischung deutlich unter den in
Abbildung 3-17 gezeigten Werten von 1,5%10™* (einphasig) und 4*10™ [m?/s] (zweiphasig mit
100 [I/h] dispers). Daraus ergibt sich, dass der Einfluss der dispersen Phase bei hoher
kontinuierlicher Belastung geringer wird.

In den folgenden Abbildungen werden konstante Volumenstrome der dispersen Phase
dargestellt, um die Wirkung der dispersen Phase auf die Rickvermischung besser zu

erkennen.
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Abbildung 3-20: Axiale Dispersion bei 15 [I/h] disperse Phase (zweiphasig); Kolonnenbelastung: 9,7; 13,4;
17,1 und 21,6 [m?3/(m2*h)]

Wie Dbereits die Messungen im einphasigen System gezeigt haben, steigt der axiale
Dispersionskoeffizient mit steigendem Volumenstrom der wassrigen Phase und mit der
Drehzahl (Abbildung 3-20). Die organische Belastung ist mit 15 [I/h] gering.
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Abbildung 3-21: Axiale Dispersion bei 75 [I/h] disperse Phase (zweiphasig); Kolonnenbelastungen: 18,6;
22,3; 26,0 und 30,5 [m3/(m?*h)]

Wird bei erhohter disperser Belastung der Volumenstrom der kontinuierlichen Phase erhéht,
sinkt der Dispersionskoeffizient. In Abbildung 3-21 sieht man, dass bei 50 [I/h] wassriger
Phase die hoheren Dispersionswerte gemessen wurden. Dies ist auf eine stabilere
Wirbelbildung in den Compartments bei hoherer kontinuierlicher Belastung zurtckzufihren.
Somit verliert die disperse Phase an Einfluss. Der folgende 3D-Plot verdeutlicht den
geringeren Anstieg des Dispersionskoeffizienten mit der dispersen Phase (bei hoherer
kontinuierlicher Phase). Die rote Flache in Abbildung 3-22 weist aufgrund der geringeren
Belastung der kontinuierlichen Phase einen starkeren Anstieg der Dispersion auf. Zwischen
40 und 50 [I/h] organischer Belastung beginnt die Riickvermischung bei 75 [I/h] wéssriger
Phase geringer zu werden (siehe Abbildung 3-22).
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Abbildung 3-22: 3D-Plot Abhangigkeit der Dispersion von erhéhter kontinuierlicher Belastung

3.3 Particle Image Velocimetry (PIV)

Die Particle Image Velocimetry (PIV) ist ein optisches Verfahren zur Darstellung von
Stromungen. Mit PIV erstellte Plots kénnen Stromungsrichtung und Geschwindigkeit in der
betrachteten Ebene dargestellt werden. Stromungsvektoren in der Ebene enthalten zwei
Geschwindigkeitskomponenten. Auch die rdumliche Darstellung des Stromungsfeldes ist
maoglich. PIV ist ein optisches Messverfahren, und hat somit den Vorteil, nicht-invasiv zu
sein. Mit Ausnahme der Tracerpartikel wird die Strdmung nicht beeinflusst. Andere optische
Messverfahren, wie etwa die Laser Doppler Anemometrie (LDA), ,scannen® das
Stromungsfeld punktuell ab, und erstellen anschlielend einen Plot aus den ermittelten
Punkten. Bei der Particle Image Velocimetry wird die Stromung als Ganzes erfasst, und

mittels entsprechender Software in Vektoren umgewandelt.

3.3.1 Versuchsaufbau

Um PIV anwenden zu kénnen, mussen in der Stromung Tracerpartikel vorhanden sein. Diese
konnen natlrlich im strémenden Medium vorkommen oder zuséatzlich in die Strémung
eingebracht werden. Es wird angenommen, dass die Partikel der Stromung ideal folgen. Die

Partikel werden in der abzubildenden Ebene beleuchte. Diese Beleuchtung erfolgt in Impulsen
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mit einem kurzen Zeitintervall. Das reflektierte Licht wird von einer Kamera erfasst. Die
aufgenommenen Bilder werden in sogenannte ,,Interrogation Areas* unterteilt. Der Versatz
der Partikel in einer Interrogation Area wird mittels statistischer Methoden (Auto- und Cross-
Korrelation) bestimmt und daraus der Geschwindigkeitsvektor fur jedes Feld ermittelt [20]. In
Abbildung 3-23 ist der schematische Versuchsaufbau der Particle Image Velocimetry

dargestellt.

Flow with, A 3 :
tracer particles = e Sevin g

« First light pulse at t

o Second light pulse at t

Flow direction

Abbildung 3-23: Schematischer Aufbau flir Particle Image Velocimetry [20]

Um eine hohe Qualitat der erzeugten Geschwindigkeitsfelder zu gewahrleisten, missen
Belichtung und Tracerpartikel bestimmte Eigenschaften aufweisen. Die Belichtungsdauer der
Ebene muss moglichst kurz sein, um die Bewegung der Partikel ,,einzufrieren”. Werden die
Partikel zu lange beleuchtet, kommt es zur Bildung von Strahnen. Abbildung 3-24 zeigt die
Strahnenbildung der Partikel in einem Compartment (Laser sendet griines Licht aus). Das Bild
wurde mit einer digitalen Spiegelreflexkamera aufgenommen. Neben der Belichtungsdauer
spielt auch die Zeit zwischen den Lichtimpulsen eine wichtige Rolle. Sie muss lang genug
sein um einen Versatz der Partikel von einem Bild auf das Nachste eindeutig zu bestimmen.
Ist die Belichtungszeit jedoch zu lange, konnen Partikel die belichtete Ebene verlassen und

koénnen somit nicht detektiert werden [20].
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Abbildung 3-24: Strahnenbildung der Partikel (Aufnahme mit herkdmmlicher Spiegelreflexkamera)

Die Tracerpartikel stehen bei diesem Messverfahren mit dem strdmenden Medium in Kontakt.
Deshalb missen Partikel gewahlt werden, die klein genug sind, um der Stromung zu folgen,
ohne sie zu beeinflussen. Die Partikel mussen jedoch fir die Erfassung durch die Kamera eine
MindestgroRe Uberschreiten. Um Auftriebskrafte auf die Partikel zu vermeiden, missen diese
in etwa dieselbe Dichte wie das stromende Medium aufweisen. Auerdem muss der Tracer
chemisch inert sein [20].

Fir die Messungen an der RDC-Kolonne wurden die Komponenten der PIV-Ausristung wie
in Abbildung 3-26 aufgebaut. Das Schauglas wurde mit entionisiertem Wasser gefillt um die
unterschiedliche Lichtbrechung an den Grenzflachen der Kolonne zu kompensieren. Bei der
Fertigung des Schauglases wurde als Dichtmittel Silikon verwendet. Durch die Dichtmasse
wurden die Bilder im Bereich des Glasschusses unscharf (siehe Abbildung 3-25). Aus diesem
Grund konnen Fehler bei der Auswertung der PIV-Bilder in diesem Bereich nicht
ausgeschlossen werden. Fir die Belichtung der Messebene wurde ein gepulster Laser der
Firma DANTECH verwendet. Die Steuerung von Laserpulsen und Kamera sowie die
Datenerfassung und Auswertung wurde mit der Software DynamicStudio (Version2.3)
durchgefuhrt. Die gesamte Hard- (Kamera und Laser) und Software wurde vom Institut fur
Wasserbau und Wasserwirtschaft der Technischen Universitat Graz zur Verfugung gestellt.
Eine detaillierte Ausfiihrung der technischen Daten von Laser und Kamera ist im Anhang zu
finden. Als Tracer wurden Polyamidpartikel mit einem Sauterdurchmesser von 50 [um]

verwendet.
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Aufnahmefehler durch
Schauglas und
Reflexionen an der

Statorhilse

Laseroptik

Schauglas und

beleuchtete Messebene

Hochgeschwindigkeits- /
kamera

Abbildung 3-26: Versuchsaufbau P1V

3.3.2 Versuchsdurchfihrung

Die Particle Image Velocimetry wurde im einphasigen System (entionisiertes Wasser)

durchgefuhrt. Fir die Auswertung der PIV-Messung wurden fiir jeden Betriebspunkt 25000
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Bilder aufgenommen. Die Aufnahmerate betrug 1000 Bilder pro Sekunde. Um den Einfluss
maoglicher Stérungen der Stromung auf die Messung zu vermeiden (Oszillation der Welle,
...), wurden die Bilder in finf Stufen erfasst. Die Aufnahmedauer einer Stufe wurde mit 5
Sekunden, also 5000 Bildern festgelegt. Die gesamte Aufnahme dauerte somit 25 Sekunden.
Fur die Auswertung der Bilder wurde der Mittelwert aller 25000 Bilder verwendet.

Tabelle 3-2: Einstellungen bei der Aufnahme der Bilder

Number of Images 5000
Frame Mode Single Frame
Time between pulses 1 [ms]
Trigger Rate 1000 [Hz]

3.3.3 PIV-Auswertung

Die Auswertung der Bilder wurde mit der Software DynamicStudio (Version 2.3)
durchgefuhrt. Die Erklarungen zur Bildauswertung stammen aus den Hilfe-Dateien der
Software [21]. Die Abbildung 3-27 zeigt den Ablauf der Datenauswertung. Nach der
Erfassung der Kalibrierbilder wurden die 5 Bildsequenzen (Run) aufgenommen und samtliche

Bilder in der letzten Sequenz vereint.

D GOORPM
=] [@# Project 2011-12-21 13:12:45
... [ Calibration
{ i.. [ PhotronSAl Camera 33images
£“ Run 131530
- ¥ Run13:22:02
- ¥ Run13:28:36
= 3' Run 13:34:56
. "ﬁ-' Run 13:41:10
—-- [ PhotronSAL Camera 24704 images
------- [E] ImageMean 1image
- ----- Image Arithmetic 24704 images
- o Define Mask 1image
= Adaptive Correlation 24703 vector maps
5. [E] VectorStatistic 1vector map
= Vector Masking 1 vector map

Abbildung 3-27: Auswertungsalgorithmus der Bilder
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3.3.3.1 Kalibrierung

Um Werte fir die Stromungsgeschwindigkeiten zu erhalten, benétigt das Programm einen
Langenwert in einer Aufnahme, der fur alle Bilder konstant ist. Fur die Kalibrierung wird ein

Bild bendtigt. Dafur wurde die Distanz von 32 [mm] zwischen zwei Rotorscheiben (A bis B)
gewahlt (siehe Abbildung 3-28).

)atab, -
ja e Measure Scale Factor - Camera Photron SA1 Camera
400RPM
5. @ Project 2011-12-21 11:4638 .
= Calibration - © Absolute distance: 32,0000 mm
{ Photron SA1 Came J3imag
£ Run1148:56 Use marker coordinates (A.B):
:;’:' Run 11:55:09 Use Ctrl + Left mouse A (0.0000 0.0000 mm
2 Run12:01:34 button to select A .
. S positions. - |0.0000 0,0000 mm
b= 2% Run120839 Press Shift+Left mouse
= R Run12:1514 button to select B position

= Photron SA1 Camera 24996
E] ImageMean 1image

= Image Arithmetic 2499

@ Define Mask 1in

= 1% Adaptive Correlation 24

5. [B] Vector Statistic

- Vector Mas

- [# Scalar

% rotor

X wirbel

Abbildung 3-28: PIV-Kalibrierung

3.3.3.2 Auswertungsalgorithmus

Der Algorithmus zur Auswertung der PIV-Bilder wurde, wie in Abbildung 3-27 dargestellt,

als Sequenz im Programm gespeichert und konnte fir jeden Betriebspunkt automatisch
angewendet werden. Die Sequenz besteht aus den folgenden Auswertungen.
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e Image Mean

Bei der Funktion Image Mean berechnet das Programm die durchschnittliche Helligkeit der
Pixel und korrigiert dabei Pixelfehler. Als Beispiel wurden aus der Hilfe-Datei der Software
die folgenden Bilder kopiert (Abbildung 3-29). Das linke Bild zeigt eine Einzelaufnahme aus
dem Gesamtpaket. Das mittlere Bild zeigt den mittels Image Mean erstellten Durchschnitt der
Bilder. Dabei fallt ein Pixelfehler auf (roter Kreis), der in der anschlieRenden Auswertung

(rechtes Bild) verschwindet.

Abbildung 3-29: Funktion Image Mean [21]

e Image Arithmetic

Dadurch wird fir jedes Bild die Differenz der Pixelwerte zum Durchschnittsbild (Image
Mean) erstellt. Diese Aufnahme entspricht dem rechten Bild in Abbildung 3-29. Fir die
Auswertung wurden die Pixelwerte des Image Mean vom auszuwertenden Bild abgezogen
(Substract).

e Define Mask

Mit Define Mask wurden die auszuwertenden Bildbereiche definiert. Damit konnten Rotor

Stator und andere Bereiche weggeschnitten werden.

e Adaptive Correlation

Dabei wird fir zwei aufeinanderfolgende Aufnahmen ein Vektorplot erstellt. In diesem
Abschnitt beginnt die eigentliche Erstellung der Vektoren.
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Tabelle 3-3: Einstellungen Adaptive Correlation

Initial Interrogation Area Size

64 x 64 [Pixel]

Number of Refinement Steps

2

Final Interrogation Area Size

16 x 16 [Pixel]

Overlap

25 [%]

Min. Peak Height Relative to Peak 2

1,2

Interrogation Area Offset

Central Difference

e \ector Statistics

Mittels Vector Statistics wird aus den Vektorplots ein mittlerer Plot erstellt. In diesem Punkt

konnen die Darstellungen der Vektoren angepasst werden.

e Vector Masking

In diesem letzten Abschnitt der Auswertung koénnen Vektoren von der Darstellung

ausgeschlossen werden.

39



Experimenteller Teil

3.3.4 Stromungsbilder

3.3.4.1 Stromungsbilder bei 30 [I/h]

Abbildung 3-30: Gemittelte Stromungsvektoren bei 30 [I/h] (links: 400 [1/min]; rechts: 600 [1/min])

[mz]
0,282

0.231

0,174

0,116

0,058

0,001

Abbildung 3-31:Gemittelte Stromungsvektoren bei 30 [I/h] und 800 [1/min]
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3.3.4.2 Stromungsbilder bei 50 [I/h]

0,142

0,095

0,048

0,001
Abbildung 3-32:Gemittelte Stromungsvektoren bei 50 [I/h] (links: 400 [1/min]; rechts: 600 [1/min])

[ms]

.E.ISE

0,226

0,170

0,000
Abbildung 3-33: Gemittelte Stromungsvektoren bei 50 [I/h] und 800 [1/min]
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3.3.4.3 Stromungsbilder bei 75 [I/h]

0.180

0,133

0,090

0,045

0.000
Abbildung 3-34: Gemittelte Stromungsvektoren bei 75 [I/h] (links: 400 [1/min]; rechts: 600 [1/min])

[m/z]

.E.ZSZ

0,225
0,169

0,113

0,001
Abbildung 3-35: Gemittelte Stromungsvektoren bei 75 [I/h] und 800 [1/min]
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3.3.4.4 Stromungsbilder bei 100 [I/h]

0,058 0,079

0,040

0,000
Abbildung 3-36:Gemittelte Stromungsvektoren bei 100 [I/h] (links: 400 [1/min]; rechts: 600 [1/min])

0,000

[m/z]

.l:;rss

0,211
0,158
0,106

0,054

0,001
Abbildung 3-37: Gemittelte Strémungsvektoren bei 100 [I/h] und 800 [1/min]
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3.3.4.5 Stromungsbilder bei 130 [I/h]

[ms]

0,152
0,122
0,081 0,117
0,078

0,061

0,031 0,035

0,000

Abbildung 3-38: Gemittelte Stromungsvektoren bei 130 [I/h] (links: 400 [1/min]; rechts: 600 [1/min])

[m/z]

.cgsg

0,191
0,144
0,096

0,048

0,001
Abbildung 3-39: Gemittelte Stromungsvektoren bei 130 [I/h] und 800 [1/min]

3.3.4.6 Interpretation

Das stromende Medium tritt von oben in das Compartment ein, und wird von Rotorwelle und
Scheibe nach auRen beschleunigt. Durch die Umfangsgeschwindigkeit wird das Fluid an der
AuBenkante der Scheibe am starksten beschleunigt. Deshalb treten bei allen
Betriebsbedingungen in diesem Bereich die groBRten Geschwindigkeiten auf. Die
Maximalgeschwindigkeit wird deshalb nur von der Rotordrehzahl beeinflusst, und ist bei 800
[1/min] am gr6Rten. Das beschleunigte Medium trifft auBen auf den Schuss und wird in
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beiden Richtungen vertikal abgelenkt. Dabei wird ein Teil der Rotorenergie vernichtet, und
die Geschwindigkeit nimmt ab. Durch die Umlenkung des Mediums an der AuRenwand und
an den Statorscheiben bilden sich zwei Wirbel ober- und unterhalb der Rotorscheibe aus. Die
Ausbildung zweier Wirbel im Compartment ist bei allen untersuchten Betriebspunkten gleich.
Daraus folgt, dass das Stromungsbild zum gréRten Teil von der Geometrie beeinflusst wird
(siehe Abbildung 3-1). Allerdings sind Form und Lage der Wirbel im Compartment von
Kolonnenbelastung und Drehzahl abhéngig. Bei kleinem Volumenstrom und grof3er Drehzahl
kommt es zur Ausbildung von symmetrischen Wirbelstrukturen im Compartment (Abbildung
3-31). Bei VergrolRerung des Volumenstroms bei gleichbleibender Drehzahl wird der obere
Wirbel nach unten versetzt. Dadurch wird der untere Wirbel auf die Statorscheibe gedrickt,
und erhalt somit eine flachere Form. Dieser Effekt kann durch Erhoéhung der Drehzahl

abgeschwacht, aber nicht ganz unterdrtickt werden.

3.3.5 Axiale Stromungsgeschwindigkeit auf Rotorhdhe

Um die PIV-Messung anschlieBend mit der CFD-Simulation vergleichen zu kdnnen, und
neben der optischen Bewertung der Stromungsvektoren auch Messwerte zu erhalten, wurde
neben den Stromungsbildern eine weitere GrolRe betrachtet. Dazu wurden die axialen
Stromungsgeschwindigkeiten auf Hohe der Rotorscheibe in den folgenden Diagrammen

dargestellt.

Abbildung 3-40: Darstellung der Auswertung auf Rotorhdhe
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Abbildung 3

Interpretation

3351

Im Bereich um die Rotorscheibe (ca. 1 [mm]) treten keine axialen Stromungen auf. Dies ist

auf die starke radiale Beschleunigung am Rotor und zu groBen Interrogation Areas
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zurlickzufuhren. Danach steigt die axiale Geschwindigkeit stark an, und erreicht zwischen 2
und 4 [mm] von der Rotorscheibe entfernt ein Maximum. Die Strémung ist in diesem Bereich
nach unten gerichtet, da stdndig Wasser von oben in das Compartment flielit. Die
Maximalgeschwindigkeit ist groRtenteils von der Drehzahl abhédngig. Der Einfluss der
Kolonnenbelastung ist hingegen gering (siehe Abbildung 3-41 bis Abbildung 3-45). Bei 400
[1/min] treten Geschwindigkeiten von ca. 0,04 [m/s] auf. Durch die Erhdhung um 200 [1/min]
steigt die Geschwindigkeit um etwa 0,02 [m/s]. Bei Verdoppelung der Drehzahl auf 800
[1/min] werden somit Geschwindigkeiten von ca. 0,08 [m/s] erreicht. Nach diesem Maximum
beginnt die Geschwindigkeit abzunehmen, bis es zu einer Richtungsumkehr, im Bereich
zwischen 14 und 15 [mm] von der Rotorscheibe entfernt, kommt. Dieser Punkt, an dem die
axiale Geschwindigkeit null wird, kennzeichnet die radiale Lage des Wirbelzentrums, und ist
fiir alle Betriebspunkte gleich. Wie in Abschnitt 3.3.4.6 festgestellt wurde, dass sich die axiale
Lage der Wirbelzentren mit Volumenstrom und Drehzahl dndern, bleibt ihre radiale Position
konstant. Abbildung 3-46 zeigt den Geschwindigkeitsverlauf zweier Betriebspunkte mit
gleicher Drehzahl. Dabei soll der Bereich zwischen Maximum und Nullpunkt betrachtet
werden. Wie bereits erwaéhnt, ist der Maximalwert vom Volumenstrom unabhangig. Bei
kleinem Volumenstrom sinkt die Geschwindigkeit nach Erreichen des Maximums. Durch die
Verlagerung des oberen Wirbels nach unten (siehe Abschnitt 3.3.4.6), bleibt die
Geschwindigkeit bis ca. 8 [mm] von der Rotorscheibe entfernt auf einem konstanten Wert.

Die Richtungsumkehr der axialen Geschwindigkeitskomponente erfolgt durch den Wirbel
oberhalb des Rotors. Dieser Wirbel weist in diesem Bereich eine nach oben gerichtete
Stromung auf. Die Geschwindigkeiten liegen je nach Betriebspunkt zwischen 0,02 und 0,06
[m/s]. Die schlechte Bildqualitat in diesem Bereich (siehe Abschnitt 3.3.1) erlaubt keine

Aussage uber die Geschwindigkeiten.

3.4 Stoffaustauschversuche

3.4.1 Stoffsystem

Fur die Stoffaustauschversuche wurde das System Wasser/n-Butanol/SST verwendet. Die
physikalischen Daten der Komponenten sind dem Anhang zu entnehmen. Um das
Flussig/Flussig-Gleichgewicht des Stoffsystems zu bestimmen, wurden Gemische mit
unterschiedlicher Konzentration von n-Butanol in SST hergestellt. Die Gemische wurden ca.
3 bis 4 Stunden mit dem Extraktionsmittel Wasser gerthrt. Nach dieser Zeit hat sich das
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Phasengleichgewicht eingestellt. Fir die Bestimmung der Gleichgewichtspunkte wurde der

Gehalt an n-Butanol in der wassrigen und organischen Phase mittels Gaschromatographie

ermittelt.

0,016 _________ r==-====== 1T T T T T T T T I i D TI=-======= B T-—=—~>=7=—-7 1
o S SR S N SR SO SR
: 1 1 1 ’I 1 1 1 1
g | | | | | | | |
Eoow2 g —
S 4 : :
E oo
= | | | | |
m 1 1 1 1 1
B 0,008 [-----z- @ mmmmmmm e dmmmme - Ao Lo Lo !
g | | | | |
a0 0,006 |~ 0 b i~ Fitkurve SR i
5 | @ Gleichgewichtsdaten | |
™ 0,004 |-ff------booooo S Hi H bommee !
E 1 1 1 1 1
(2] | | | | |
0,002 [@------ro oo R Halniaiaii Ml Foommoo !
. i i i i i
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14 0,16

Beladung SST [mol/mol]

Abbildung 3-47: Gleichgewichtsdiagramm

In Abbildung 3-47 sind die gemessenen Konzentrationen (blau) dargestellt. Anhand dieser

Messpunkte wurde eine Kurvenfit erstellt.

Die Gleichung 3-12 beschreibt den Kurvenfit und entspricht einer Langmuir-Isotherme [22].
Die Variablen X und Y entsprechen den Werten fir die Beladung von n-Butanol in SST und

Wasser.

3.4.2 Versuchsdurchfihrung

Bei den Extraktionsversuchen wurde die wassrige Phase als Losungsmittel verwendet. Das
Wasser wurde ohne Vorbeladung am Kolonnenkopf zugefiihrt und bildete im Apparat die
kontinuierliche Phase. Fir die Herstellung des Feed wurden in einem Vorlagebehélter SST

(82 [1]) und 3,5 [kg] n-Butanol vermischt. Der Mischvorgang wurde in einem zweiten
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Pumpenkreislauf durchgefiuhrt. Dabei wurde das Gemisch ca. 1 Stunde lang im Kreis
gepumpt. Nach dem ein homogener Feed angenommen werden konnte, wurde mit dem
Versuch begonnen.

Es wurden Stoffaustauschversuche bei zwei Betriebsbedingungen durchgefihrt. Die
Volumenstréme wurden mit 30 [I/h] wassriger Phase und 40 [I/h] organischer Phase
festgelegt. Das entspricht einer spezifischen Querschnittsbelastung von 10,4 [m®m?*h]. Diese
wurde bei den Versuchen nicht veréndert. Die Drehzahl betrug 0, 400 und 600 [1/min]. Um
die Ergebnisse zu uUberprifen, wurden die Experimente fiir jede Drehzahl zweimal
durchgefuhrt (bei 0 [1/min] einmal). Aufgrund der GroRe des Vorlagebehdlters von 82 [l]
reinem SST und dem Volumenstrom, war die Versuchsdauer mit etwa 2 Stunden begrenzt.
Um die Kolonne in einen nahezu stationdren Betrieb zu bringen, wurden ca. 1,5 Stunden
bendtigt. Nach dieser Zeit wurden in Abstdnden von 10 Minuten drei Probenahmen
durchgefuhrt. Somit wurden bei jeder Probenahmestelle 6 Proben genommen und der
Mittelwert gebildet (2 Versuche mit 3 Probenahmen). In der aktiven Hohe der Kolonne
wurden ausschlie3lich Proben der wassrigen Phase genommen. An den Kolonnenenden
wurden die Konzentrationen in beiden Phasen ermittelt. Die Auswertung erfolgte mittels

Gaschromatographie.
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Einlass wissrige Phase

|
2,82 [m]
3,72 (m]

1,62 [m]

1,1 [m]

0,85 [m]

0,6 [m]

Einlass organische Phase

Abbildung 3-48: Probenahmestellen

Abbildung 3-48 zeigt die Anordnung der Probenahmestellen Gber die Kolonnenhohe. Die
Phasengrenzflache am Kopf der Kolonne lag bei allen Versuchen ca. 10 [cm] Uber dem
Einlass der wéssrigen Phase. Durch die Zugabe von 3,5 [kg] n-Butanol wir die organische
Phase mit ca. 0,105 [mol/mol] beladen.

Ein Messung der axialen Dispersion wurde fir die angefuhrten Betriebspunkte nicht
durchgefiihrt, da der Wertstoff n-Butanol die TropfengroRenverteilung und somit die
Hydrodynamik stark beeinflusst. Deshalb wirden Messungen ohne Wertstoff zu keinen
aussagekraftigen Ergebnissen fiihren. Auch auf eine Bestimmung der Dispersion wéhrend der

Stoffaustauschversuche wurde verzichtet, um die Stoffiibertragung nicht zu behindern.
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3.4.3 Ergebnisse

3.4.3.1 Stoffaustausch bei 0 [1/min]

Beladung Wasser [mol/mol]

0,014

0,012

0,010

0,008

0,006

0,004

0,002

0,000

e Gleichgewichtskurve

= Bilanzgerade 0 [1/min]

0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14
Beladung SST [mol/mol]

Abbildung 3-49: Beladungsdiagramm bei 0 [1/min]

Beim Versuch ohne Riihren wurde eine theoretische Stufenzahl von etwas Uber eins erreicht

(siehe Abbildung 3-49). Das Raffinat hatte am Ende der Kolonne noch eine Beladung von

0,0074 [mol/mol]. Dies entspricht einer Abtrennung von ca. 93 [%]. Im Betrieb wurden

Staupunkte der dispersen Phase unter Rotor- und Statorscheibe beobachtet.

53



Experimenteller Teil

3.4.3.2 Stoffaustausch bei 400 [1/min]
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Abbildung 3-50: Beladungsdiagramm bei 400 [1/min]

Mit Energieeintrag konnte die Stufenzahl auf ca. 1,5 erhoht werden. Die Endbeladung im SST
betrug 0,004 [mol/mol]. Diese verbesserte Abtrennung kann durch die Dispergierung der
organischen Phase erklart werden. Es bildeten sich kleinere Tropfen aus. Dadurch wurde die
Stoffaustauschflache vergroRert, und somit der Wirkungsgrad verbessert. Der Trenngrad

konnte auf 96 [%] gesteigert werden.
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3.4.3.3 Stoffaustausch bei 600 [1/min]
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Abbildung 3-51: Beladungsdiagramm bei 600 [1/min]

Bei einer weiteren Erhéhung der Drehzahl auf 600 [1/min] wurden 2 theoretische Stufen
erreicht. Obwohl mit héherer Drehzahl die Dispersion zunimmt, konnte der Trenngrad
gegeniiber dem Betriebspunkt mit 400 [1/min] verbessert werden. Somit hat die grofere
Austauschflache infolge kleinerer Tropfen einen grof3eren Einfluss auf die Trennung als die
axiale Vermischung. Die beladene organische Phase konnte nahezu vollstdndig vom Wertstoff

befreit werden. Der Wirkungsgrad bei diesem Betriebspunkt lag bei ca. 99 [%].
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3.4.3.4 Vergleich der Betriebspunkte

0,014
— 0012 |
]
£
= 001 |
o
E
— 0,008 [
)]
(7]
8 0,006
; ’
oo .
S o004 | ——0[1/min]
S ——400 [1/min]
2 0,002 ——600 [1/min]
e G|eichgewichtskurve
0 1 1 1 1 1 1 ]

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14
Beladung SST [mol/mol]

Abbildung 3-52: Beladungsdiagramm der Betriebspunkte

In Abbildung 3-52 sind die Betriebsgeraden aller durchgefiihrten Versuche dargestellt. Da die
Volumenstréme bei den Versuchen gleich waren, weisen die Geraden dieselbe Steigung auf.
Die Lage der Geraden im Diagramm wird von Trenngrad bestimmt. Im Sumpf der Kolonne
(rechte Enden der Geraden) wurden unterschiedliche Beladungen in der organischen Phase
festgestellt. Diese resultieren aus Fehlern bei der Herstellung des Feed und Probenahme.
Durch die bessere Trenneffizienz bei héheren Drehzahlen steigt die Wertstoffbeladung der
waéssrigen Phase. Aus der Massenbilanz folgt somit eine geringere Beladung der organischen

Phase im Kopf der Kolonne (linke Enden der Geraden).
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Abbildung 3-53: Beladung der wéssrigen Phase Uiber die Kolonnenhdhe

Auch bei der Darstellung der Wasserbeladung Uber die Kolonnenhthe erkennt man die
steigende Wertstoffbeladung im Sumpf der Kolonne mit der Drehzahl. Des Weiteren zeigt die
Abbildung, dass mit steigender Drehzahl, und somit groRerer Stoffaustauschflache, die
Extraktion schneller ablduft. Dies zeigt der groRe Konzentrationsunterschied von 0 bis 1 [m],
in dem die Wasserbeladung eine Differenz von 0,005 [mol/mol] aufweist. Das heilt, dass der
Stoffaustausch bereits im unteren Bereich der Kolonne weit fortgeschritten ist. Nach ca. 1 [m]
werden die Kurven flacher. In diesem Bereich findet kein nennenswerter Stofftransport mehr
statt. Wird die Kolonne ohne Energieeintrag betrieben, benétigt man fur die erwahnte
Differenz von 0,005 [mol/mol] eine Hohe von 1,5 [m].
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4 CFD-Simulation der RDC-Kolonne

Dieses Kapitel befasst sich mit der einphasigen Stromungssimulation der RDC-Kolonne. Fir
die Durchfiihrung wurden Bilder der Hydrodynamik in der Kolonne erstellt und mit den
Bildern aus der PIV-Messung verglichen werden. AuBerdem wird bei vorhandenem
Strémungsbild die axiale Dispersion im Apparat modelliert, und den Messdaten aus Kapitel
3.2 gegenubergestellt. Fur die CFD-Simulation wurde das Programmpaket ANSYS Fluent
(Versionen 12.1 und 13) verwendet.

4.1 Modellierung der einphasigen Stromung

Im Folgenden werden die Grundlagen fur die Modellierung der einphasigen Strdmung in der
RDC-Kolonne behandelt. Eine detailliertere Betrachtung der Stromungsmechanik ist der

Fachliteratur wie etwa FERZIGER und PERIC [23] zu entnehmen.

4.1.1 Erhaltungsgleichungen

Um Transportprozesse modellieren zu konnen, werden Erhaltungsgleichungen bzw.
Bilanzgleichungen bendtigt. Diese Gleichungen gelten fir ein Volumenelement, und
beriicksichtigen die Anderung einer GroRe durch Konvektion, Diffusion und Quellen bzw.
Senken im Volumen. Die Darstellung der Gleichungen in dieser Arbeit erfolgt in
Differentialform. Die Integralform kann bei FERzIGER und PERIC [23] nachgeschlagen
werden. Eine allgemeine Formulierung einer Bilanzgleichung fur die Grol3e ¢ zeigt Gleichung
4-1[23; 24; 25].

d¢ .
5 V@) - Yy + S 4-1
‘E‘ Konvektion Frisi g

Speicherterm Diffusion  Quellterm

e Der Speicherterm
beschreibt die Anderung der GréRe ¢ im Kontrollvolumen (iber die Zeit.

e Der Konvektionsterm
stellt den Transport der GroRe ¢ Uber die Grenzen des Kontrollvolumens (Oberflache des

Volumens) mit der Geschwindigkeit ¥ dar.
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u
U= (v) 4-2
w

0
V-(ﬁ¢)=u*—§[;+v*—+w*— 4-3

e Der Diffusionsterm
ist dem Konvektionsterm &hnlich. Der Transport Uber die Grenzen des Volumens erfolgt
durch Diffusion. Der molekulare Flussfaktor J folgt dem Fick’schen Gesetz (Gleichung 4-4).

¢ 4-4
=Ty * Ve =Ty x—
Jo =Tp*V =TIy *==
e Der Quellterm
tritt im Inneren des Kontrollvolumens auf. Er kann positiv oder negativ sein. Ein Beispiel

dafiir wéaren chemische Reaktionen in einer Stoffbilanz.

Ausgehend von der allgemeinen Form der Bilanzgleichung wird der Massen-, Impuls- und

Energietransport tber ein Kontrollvolumen betrachtet.

4.1.1.1 Massenbilanz bzw. Kontinuitatsgleichung

Bei der Kontinuitatsgleichung ist die betrachtete Grol3e die Dichte. Sie représentiert in der
Gleichung die Erhaltung der Masse. Fir nichtrelativistische Systeme fallt der Quellterm weg.
Es konnen trotzdem chemische Reaktionen im Kontrollvolumen stattfinden. Diese haben
jedoch nur Umschichtungen innerhalb der Anteile der Stoffspezies zur Folge. Die
Gesamtmasse bleibt konstant. Der Transport durch Diffusion fuhrt eine Relativbewegung zur
Konvektion aus. Die betrachteten Geschwindigkeiten sind jedoch massenbezogen, was die
Berlcksichtigung der Diffusion tUberflissig macht. Des Weiteren ist der konvektive Transport

in stromenden Fluiden meist um ein Vielfaches grofer [23; 24].
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dp
L Lv-(Bo)=0 4-5
P +V-(vp)

In inkompressiblen Stromungen (p = konst.) kann der Speicherterm ebenfalls vernachléssigt
werden. Dies ist in der RDC-Kolonne der Fall. Deshalb vereinfacht sich die Massenbilanz

weiter.

In dieser Arbeit werden Koordinaten stets auf das kartesische Koordinatensystem bezogen.
Die Bilanzgleichungen werden meist in vektorieller Schreibweise dargestellt. Wie spater noch
gezeigt wird, erfolgt die Simulation an einer 2-dimensionalen, rotationssymmetrischen
Geometrie. Deshalb wird fir die Simulation ein Koordinatensystem mit Zylinderkoordinaten
verwendet. Die Darstellung der Kontinuitats- und Impulsgleichung in Zylinderkoordinaten ist
in der Dokumentation zu ANSYS Fluent [25] zu finden.

4.1.1.2 Impulsbilanz

Die Gleichungen der Impulsbilanzierung eignen sich fir die Bestimmung des
Geschwindigkeitsfeldes in einem strdmendem Fluid, und sind deshalb in der numerischen
Stromungsmechanik von entscheidender Bedeutung. Die betrachtete GroRe ist in diesem Fall
der Impuls p*v. Die Impulsgleichung enthélt die Komponenten fur jede Raumrichtung. Aus
diesem Grund treten im kartesischen Koordinatensystem drei Gleichungen auf (x-, y- und z-
Richtung). Wie in der Massenbilanz, gibt es auch bei den Impulsgleichungen nur den
Speicher- und Konvektionsterm (linke Seite von Gleichung 4-7). Zusétzlich missen noch
Kréfte die auf das Volumen wirken berucksichtigt werden. Dies kénnen Oberflachenkrafte
(Druck, Scherspannungen) oder VVolumenkréfte (z.B. Gravitation, Zentrifugalkraft, ...) sein
[23; 24; 25].
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d(pv)
ot

+V-(piD) =V T—Vp+p*g+F 4t

Der Spannungstensor 7 ist symmetrisch und besteht in einem 3-dimensionalem kartesischen
Koordinatensystem aus unterschiedlichen 6 Komponenten. Es gilt die Dualitat der

Schubspannungen  (t,, = 7,,). Die diagonalen Komponenten reprasentieren die

Normalspannungen auf das Kontinuum [26].

Tex Tyx Tzx
T=|Ty Ty Tzy 48

Txz Tyz Tzz

Neben der bereits in der Massenbilanz erwahnten Annahme einer konstanten Dichte, bleibt
auch die Viskositat des Mediums in der Kolonne konstant. Dieser Spezialfall fuhrt zur

Herleitung der Navier-Stokes-Gleichungen [24; 25].

-

ov

pro-tpi(V-D) =px(V2-0) —Vp+pxg+F

4.1.1.3 Energiebilanz

Sowohl die Messung der axialen Dispersion als auch die PIV wurden bei
Umgebungstemperatur durchgefiihrt. Auch der Energieeintrag durch Rotation wurde
vernachldssigt, wodurch auf eine Energiebilanz der Kolonne verzichtet werden konnte. Das
Gleichungssystem aus Kontinuitats- und Impulsgleichung ist auch ohne Energiegleichung

geschlossen und kann geldst werden [2].

Fur die Auflésung der Stromung stehen 4 Gleichungen zur Verfligung (Kontinuitats- und 3
Impulsgleichungen). Unter Voraussetzung konstanter Dichte und Viskositdt des Mediums
enthalt der Gleichungssatz 13 Unbekannte (u, v, w, p, und die 9 Komponenten des
Spannungstensors). Die fehlenden 9 Gleichungen bilden die Stokes’schen Beziehungen zur
Bestimmung der Spannungen. Diese fuhren zur Impulsgleichung in der Form nach Gleichung
4-9 [2]. Um das Differentialgleichungssystem numerisch zu l6sen, werden
Anfangsbedingungen bendtigt. Diese werden in Abschnitt 4.1.3 behandelt.
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4.1.2 Diskretisierung

Bei den Erhaltungsgleichungen handelt es sich um partielle Differentialgleichungen, die nur
in seltenen Fallen analytisch zu lésen sind. Das bedeutet, dass die Differentialgleichungen fur
diskrete Punkte oder Volumenelemente (Flachenelemente im 2D-Fall) im Simulationsgebiet
numerisch gelost werden. Die Einteilung der Geometrie in Punkte oder VVolumina wird als
Diskretisierung  oder  Vernetzung des  Modellgebietes  bezeichnet. Um  die
Differentialgleichungen numerisch zu I6sen, missen auch sie diskretisiert werden. Die daraus
resultierenden algebraischen Gleichungen werden auf die diskreten Elemente angewendet.
Man unterscheidet zwischen 4 Diskretisierungsmethoden.

e Finite-Differenzen-Methode
e Finite-Volumen-Methode
e Finite-Elemente-Methode

e Lattice-Boltzmann-Methode

In kommerziellen CFD-Codes kommt hauptsachlich die Finite-Volumen-Methode zum
Einsatz. Im folgenden Abschnitt soll die Methode im Groben beschrieben werden, und die

Einstellungen fiir die Anwendung des Lésers aufgefuhrt werden [24].

4.1.2.1 Finite-Volumen-Methode (FVM) und Solvereinstellungen

Bei dieser Methode wird das Losungsgebiet in Volumen- oder Flachenelemente
(Kontrollvolumen) unterteilt. Die Anwendung der FVM ist von der Struktur des Rechengitters
unabhéngig und kann deshalb auch bei komplizierten Geometrien eingesetzt werden. Auf
jedes Element wird dann die Integralform der Erhaltungsgleichungen angewendet. Die
Diskretisierung der integralen Terme in den Gleichungen wird in dieser Arbeit nicht naher
behandelt. Die Bestimmung der BilanzgroBe wird nicht nur im Zentrum des
Kontrollvolumens durchgefihrt. Auch an den Oberflachen der Volumina werden Werte durch
Interpolation ermittelt. Diese Werte an den Randern der Kontrollvolumina werden fir die
Approximation der Integrale in den Erhaltungsgleichungen benétigt. Dazu werden die GroRen
in der Zellmitte und den benachbarten Zellen interpoliert. Die Anzahl der betrachteten Zellen
héngt von der Ordnung der Né&herung ab. Aufgrund der verdrallten Strémung in den
Compartments wurde eine quadratische Approximation 3. Ordnung verwendet (QUICK). In
Fluent wurde fir die Interpolation des Druckes PRESTO eingestellt. Diese Methode bietet

sich ebenfalls bei starken Stromlinienkrimmungen an. Die Druck-Geschwindigkeits-
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Kopplung wurde mit dem SIMPLE-Algorithmus durchgefuhrt. Fir die Berechnung wurde ein
druckbasierter, stationarer Loser verwendet. Dieser betrachtet die Transportgleichungen
separat, ist also entkoppelt. Die Vor- und Nachteile der beschriebenen Solvereinstellungen

konnen in [25; 27] nachgeschlagen werden.

4.1.3 Geometrie und Gitter

Da die CFD-Simulation fur die Optimierung der Geometrie eingesetzt wird, muss die
Numerik den verfligbaren Rechenkapazitaten angepasst werden. Die Aufgabe ist, das
Simulationsgebiet und Gittergenerierung auf ein Mindestma an Rechenaufwand zu
reduzieren, und dabei eine mdglichst vollstandige Abbildung der Hydrodynamik in der
Kolonne zu erhalten. In einer 3D-Simulation kénnen Abweichungen von der idealen
Geometrie (Statorhuilsen, Spalt zwischen Statorscheibe und Glasschuss, Wellenlagerung)
beruicksichtigt werden. Dies wurde in den Arbeiten von AKSAMIJA und GURKER bereits
durchgefuhrt. Dabei wurden periodische Randbedingungen in axialer Richtung und
Drehrichtung definiert. Dadurch konnte das Simulationsgebiet bereits auf ein 90°-Segment
der RDC-Kolonne begrenzt werden. Abbildung 4-1 zeigt die simulierte Geometrie. Fir 3
Compartments enthielt das Rechennetz 2,59 Millionen Zellen. Hinzu kommt der grof3e
Aufwand fiur die Erstellung des Netzes. Dies rechtfertigt die Reduktion des
Simulationsgebietes auf eine 2D-Geometrie. Das daraus resultierende 2D-axialsymmetrische
Rechengitter hatte ca. 17000 Zellen fiir 5 Compartments [2; 28].
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Abbildung 4-1: 3D-Geometrie fiir die CFD-Simulation [28]

Aus den oben genannten Grinden wurde deshalb auf eine 3D-Simulation verzichtet. Fur die
spatere Optimierung der Kolonnengeometrie wurde versucht ein 2D-Modell zu erstellen,
welches mit den experimentell ermittelten Daten Ubereinstimmt, und ein Minimum an
Rechenzeit ben6tigt. Die Evaluierung der Simulationsergebnisse mit dem Experiment soll mit
Stromungsbildern vom Compartment und dem axialen Dispersionskoeffizienten erfolgen. Um
die axiale Dispersion zu simulieren, wurden 30 Compartments (ca. 1 [m] L&nge) fur die
Numerik verwendet. In Abbildung 4-2 ist oben die gesamte 2D-Geometrie der Kolonne
dargestellt. Durch die Symmetrie der Kolonne um die Rotationsachse, kann das
Simulationsgebiet halbiert werden. Die vergrolierte Ansicht zeigt ein Compartment der
idealen RDC-Geometrie und das verwendete Rechengitter.
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Abbildung 4-2: 2D-Simulationsgeometrie und Gitter der RDC-Kolonne

Die Erstellung des Rechennetzes wurde mit dem Meshing-Tool aus der ANSYS Workbench
vorgenommen. Dabei wurde vor allem auf eine hohe Auflosung der Zellen in der
Grenzschicht geachtet. Da in den Bereichen um Rotor und Stator groRe
Geschwindigkeitsgradienten auftreten, wurden Zellenschichten (Inflation) an den Wénden
definiert. Die wandnéchste Zellenreihe hat eine festgelegte Dicke. Die Inflation legt in
Schichten weitere Zellenreihen Uber der ersten an. Die Reihen werden mit einem konstanten
Wachstum versehen, bis sie eine dhnliche GroRe wie die Zellen direkt im Compartment
erreichen. Die Stirnseiten der Rotor- und Statorscheiben wurden zusatzlich in 6 Abschnitte
unterteilt, um eine mdglichst runde Inflationsschicht um die Scheiben erzeugen zu kénnen.
Die Zellen in der Mitte der Compartments haben eine maximale GréRe von 1 [mm?] bzw. 1
[mm] Kantenldnge. Der Aufbau der Gitterstruktur ist an die Ergebnisse aus der Evaluierung

der Turbulenzmodelle von AKSAMIJA angelehnt [28].

Tabelle 4-1: Einstellung der Inflationsschicht

Dicke der ersten Schicht 0,04 [mm]
Max. Anzahl der Schichten 14
Wachstumsrate 1,26
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4.1.3.1 Randbedingungen

Um die Erhaltungsgleichungen aus Abschnitt 4.1.1 numerisch zu l8sen, mussen
Randbedingungen definiert werden. Sie konnen als fester Wert oder Ableitung der
Bilanzgrole am Rand angegeben werden. Auch eine Linearkombination aus Wert und

Ableitung ist moglich. Aufgrund dieser Einteilung unterscheidet man zwischen

e Dirichlet-Bedingung
e Neumann-Bedingung

e Cauchy-Bedingung.

Eine genauere Betrachtung der Randbedingungen ist in der Fachliteratur zu finden [23]. In
den folgenden Abséatzen sind die Randbedingungen fir die angewendete Simulation kurz
erlautert.

Der Zulauf wurde in ANSYS Fluent als ,,Velocity-Inlet” definiert. Diese Option ermdglicht
die Eingabe von Strémungsgeschwindigkeit und Stromungsprofil am Kolonneneingang. Da
das Geschwindigkeitsfeld nur in den Compartments von Bedeutung ist, wurde auf die
Definition eines  Stromungsprofils  verzichtet, und stattdessen eine konstante
Stromungsgeschwindigkeit ~ Gber  den  gesamten  Einlass  angenommen.  Die
Strémungsgeschwindigkeit am Eingang wurde aus dem zu simulierenden Volumenstrom und
der Kreisringflache (Kolonnenquerschnitt) berechnet. Der Ablauf wurde auf ,,Pressure-
Outlet™ eingestellt. Dies bietet die Moglichgeit den statischen Druck am Ausgang zu
definieren. Alle Simulationen wurden ohne zusatzlichen Gegendruck durchgefihrt.

Rotor und Stator wurden als Waénde (,,wall“) definiert. An den Waénden werden die
Geschwindigkeiten des Mediums null (,,No-Slip-Condition®). Wahrend der Stator mit dem
Glasschuss feste Wande darstellt, wurde der Rotor als achsensymmetrisch rotierende Wand
ausgefihrt.

Auch in 2D-Simulationen muss flr die Berechnung der Rotation das Simulationsgebiet
erweitert werden (Abbildung 4-3). Das dargestellte Segment der RDC-Kolonne besitzt
periodische Rander, die es ermdglichen die Rotation auch auf einer 2D-Geometrie zu
beriicksichtigen. Die Reduktion von einem 3D auf 2D-Modell bringt eine wesentliche

Ersparnis an Rechenzeit.
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Abbildung 4-3: Simulationsgebiet bei Rotationssymmetrie

4.1.3.2 Berucksichtigung der Abweichungen von der idealen Geometrie

Die Messdaten wurden aus Versuchen an der Kolonne aus Abschnitt 3.1 gewonnen. Um eine
maoglichst genaue Abbildung der Kolonne mittels CFD zu erhalten, missen auch
Abweichungen von der idealen RDC-Geometrie berticksichtigt werden. In der verwendeten
2D-Geometrie wurde ausschlie8lich der Spalt zwischen Stator und Glasschuss variiert. Die
Abbildung 4-4 zeigt ein Compartment dieser angepassten Geometrie. Auch bei diesem
Losungsgebiet wurde grolRer Wert auf eine hohe Auflosung der wandnahen Schichten gelegt.
Im Spalt treffen zwei Inflationsschichten aufeinander, wodurch in diesem Bereich vermehrt
schiefe Zellen auftreten kénnen. Diese Zellen wirken sich negativ auf die Numerik aus. Je
kleiner der Spalt ist, desto stiarker werden die beiden Inflationsschichten zusammengedriickt
(siehe Abbildung 4-5 linkes Bild). Diese ,gepressten Zellen weisen ein groBes
Seitenverhaltnis auf, wodurch die Losung ebenfalls beeintrachtigt werden kann. Die Qualitat
der Zellen und des gesamten Gitters wird in Abschnitt 4.1.3.3 erldutert. AuBerhalb der
Grenzschicht wurden die Zellen wieder mit einer maximalen GroRe von 1 [mm] Kantenlédnge

definiert.
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Abbildung 4-5: Rechennetze im Spalt zwischen Stator und Glasschuss (links: 1 [mm]; rechts: 2 [mm])

Die Einstellungen fur die Gittergenerierung im ANSYS Meshing-Tool wurden durch

Probieren und anschlieBende Analyse der Netzqualitat ermittelt. Daraus ergaben sich die

folgenden Parameter flr die Inflationsschichten.
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Tabelle 4-2: Einstellungen der Inflationsschichten fur 1 [mm] Spalt

Rotor Stator Glasschuss
Dicke der ersten Schicht 0,04 [mm] | 0,04 [mm] | 0,04 [mm]
Max. Anzahl der Schichten 12 6 7
Wachstumsrate 1,26 1,3 1,26
Tabelle 4-3: Einstellungen der Inflationsschichten fuir 2 [mm)] Spalt

Rotor Stator Glasschuss
Dicke der ersten Schicht 0,04 [mm] | 0,04 [mm] | 0,04 [mm]
Max. Anzahl der Schichten 12 10 6
Wachstumsrate 1,26 1,2 1,5

Wie bereits flr die ideale Geometrie, wurden die Stirnseiten der Rotor- und Statorscheiben
mit einer Kleineren ZellengrélRe versehen. In beiden Féllen erhalten Rotorscheibe und die nach
innen gerichtete Statorscheibe 5 Zellen. Die duRere Seite des Stators wurde mit 10 Zellen bei
1 [mm] und 5 Zellen bei 2 [mm] Spalt versehen. Die Einteilung an der Aulenseite ist in
Abbildung 4-5 dargestellt.

4.1.3.3 Gitterqualitat

Die Qualitat des verwendeten Rechennetzes hat Einfluss auf die Losung der Simulation.
Schlecht gewéhlte Gitter fiihren zu numerischer Diffusion und langsamer Konvergenz der
Losung. Far die Beurteilung der Gitterqualitat sind Form und Grol3e der Zelle herangezogen.
Im Einzelnen sind das die Schiefe und Seitenverhéltnis der Elemente und Anderungen in der
GroRe von Zelle zu Zelle. Das ANSYS Meshing-Tool ermdglicht die Analyse des Netzes
anhand der Schiefe und Seitenverhéltnis. Die Veranderung der ZellgréRe von Element zu
Element muss optisch beurteilt werden. ANSYS gibt fur die Netzbeurteilung die folgenden
Werte an [27; 29].

e Schiefe
Die Schiefe sollte einen Wert von 0,9 nicht Uberschreiten. In Einzelfallen kann dieser Wert
auf 0,95 steigen. Eine genauere Beurteilung zeigt die folgende Abbildung.
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0.50-0.80 0.80-095 09

acceptable

Abbildung 4-6: Beurteilung der Schiefe der Zellen [29]

e Seitenverhaltnis
Fur das Seitenverhéltnis der Zellen wird abh&ngig von der Stromungscharakteristik ein Wert
von 40 vorgeschlagen. In der Grenzschicht konnen auch groRere Verhdltnisse toleriert

werden.

e Veranderung der Zellgrolie
Die GroRendnderung von Element zu Element kann nur optisch erfasst werden. Die néchste
Zelle sollte nicht groRer sein als das doppelte der urspriinglichen Zelle. Dies kann, vor allem

bei Geometrien mit Spalt, nicht immer erreicht werden (siehe Abbildung 4-5).

Tabelle 4-4: Statistische Auswertung der verwendeten Netze

Ideale Geometrie 1 [mm] Spalt 2 [mm] Spalt
Durchschnitt | Maximum | Durchschnitt | Maximum | Durchschnitt | Maximum
Schiefe 0,2855 0,6478 0,1694 0,9490 0,1808 0,8214
Seitenverhaltnis 5,9576 25,83 3,0496 17,334 3,0777 15,333

4.1.4 Turbulenzmodellierung

Die meisten in der Praxis auftretenden Strdmungen haben ein turbulentes Verhalten, und
missen anders betrachtet werden als laminare Strémungen. Turbulente Strdmungen zeichnen
sich durch ihr instationares Verhalten aus. Des Weiteren sind sie dreidimensional und
enthalten viele Wirbel. Solche Stromungen schwanken mit einer groRen Bandbreite in der
Langen- und Zeitskala. Fir eine vollstandige Beschreibung einer turbulenten Strémung sind
groBe Informationsmengen noétig. Trotz der heutigen Rechenkapazititen, werden die
Transportgleichungen fur Turbulenzen nur in seltenen Fallen exakt berechnet. Fir industrielle
Anwendungen, oder wie im Falle dieser Arbeit zur Optimierung einer Stromungsgeometrie,
werden die Transportgleichungen modifiziert, und somit die kleinsten L&ngen- und Zeitskalen

gefiltert. Dieser Ansatz verringert zwar die Genauigkeit der L6sung, die Rechenzeit wird aber
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deutlich reduziert. Fir die Auflésung verfahrenstechnischer Apparate gilt es einen
Kompromiss zwischen Genauigkeit und Schnelligkeit zu finden. Um Turbulenzen zu
modellieren, stehen drei Mdglichkeiten zur Verfugung.

e Direkte numerische Simulation (DNS)
e Large Eddy Simulation (LES)
e RANS-Modelle (Reynolds Averaged Navier-Stokes)

Die direkte numerische Simulation 16st das Stromungsfeld bis in die kleinsten Raum- und
Zeitskalen auf, und erfordert den hochsten Rechenaufwand. Bei LES werden mittels Filterung
kleine Wirbelstrukturen vernachléssigt. Abbildung 4-7 zeigt die Erfassung der groReren
Wirbel mit LES [2; 23].

LES DNS

i iﬂ" | 4-’-* 1}
T e s v“w‘w‘f““’ Al WW

Abbildung 4-7: Turbulenz bei DNS und LES [23]

4.1.4.1 RANS-Modelle

Aufgrund der zur Verfugung stehenden Rechenkapazitat wurde ein RANS-Modell fir die
Simulation verwendet. Die Anwendbarkeit der RANS-Modelle wurde bereits von GURKER
und AKSAMUA untersucht [2; 28]. Aus den Arbeiten zeigt sich, dass sich das Reynolds-
Spannungs-Modell (RSM) am besten fir die Berechnung der RDC-Kolonne eignet. Die
Darstellung der Wirbelstruktur wurde mit ausreichender Genauigkeit erreicht. Deshalb wurde
dieses Modell auch fir die Simulationen in dieser Arbeit verwendet. Im Folgenden soll ein
kurzer Einblick in die RANS-Modelle gegeben werden.

In statistisch stationdren Stromungen kann eine Variable als Summe des zeitgemittelten
Wertes und der Schwankung beschrieben werden. Anhand der folgenden Gleichung und
Abbildung wird das anhand der Geschwindigkeit u dargestellt.
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u(x;, t) = ulx;, t) +u'(x;,t) 4-10

Abbildung 4-8: Zeitmittelung fur statistisch stationére Strémung [23]

Wird diese Mittelung auf die GréRen in der Impulsgleichung angewendet, ergeben sich daraus
die Reynolds-gemittelten Navier-Stokes Gleichungen. In den Gleichungen 4-11 und 4-12 sind
die Kontinuitats- und Impulsgleichung fiir eine inkompressible Stromung ohne Korperkrafte

dargestellt.

d(pii;) 0 4-11
(')xl-
d(puy) 0 | _ _ — ap 0Ty
_ 77 T = 4-12
Ot + Oxi pulu] + % axi + axj

Reynolds—Spannung

Die neuen Gleichungen enthalten die sogenannten Reynolds-Spannungen. Um diese zu
ermitteln, unterscheidet man zwischen Wirbelviskositdtsmodellen (k-e-Modell, k-o-Modell,
...) und dem Reynolds-Spannungs-Modell. Das angewendete Reynolds-Spannungs-Modell
basiert auf dynamischen Gleichungen zur Bestimmung der Spannungen. Diese kdnnen aus
den Navier-Stokes-Gleichungen hergeleitet werden. Gegenlber Wirbelviskositatsmodellen
weist das RSM kein isotropes Verhalten auf, weshalb es bei starken Stromlinienkrimmungen

zu bevorzugen ist [23].
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4.1.5 Grenzschichtbehandlung

Bei Stromung treten in Wandnahe aufgrund der Haftbedingung (No-Slip-Condition) grof3e
Gradienten der Geschwindigkeiten auf, was sich auch auf das Geschwindigkeitsfeld auf3erhalb
dieser Grenzschicht auswirkt. Auch bei turbulenter Strémung gibt es innerhalb der
Grenzschicht eine stets laminare Unterschicht, die ebenfalls Einfluss auf die Fluktuationen in
der Hauptstromung hat. Die Einteilung der Grenzschicht erfolgt nach dem ANSYS Theory

Guide in 3 Bereiche.

e Viskose Unterschicht (laminar)
e Ubergangsschicht
e Voll turbulente Schicht (hier gilt das logarithmische Wandgesetz)

Eine mdglichst genaue Betrachtung der Stromungsverhéltnisse an den Wanden ist somit fur

die Qualitat der Losung von groRer Bedeutung [25].

Ul = 25In(Ue ¥/ +545

A8

mner layer

Ul = Uy yiv

UM+

outar fayer

) ) fully mrbulent ragion Upper limit
buifer layer or depends on
Bl D‘. log-law region Fevnolds no
blending
viscous sublayer Tegion
e
Yr=5 ¥ =60
- In U, y/v

Abbildung 4-9: Einteilung der Grenzschicht [25]

Fur die Behandlung der Grenzschicht gibt es zwei Madoglichkeiten. Der erste Ansatz
beruicksichtigt die viskosen Vorgange in der Grenzschicht durch die Einflihrung einer semi-
empirischen Beziehung (Wall Function). Die Grenzschicht muss nicht durch das Rechennetz
aufgelost werden. Diese Methode stol3t bei Spaltstromungen und starken Korperkraften, wie

sie an Rotorscheiben auftreten, an ihre Grenzen. Die zweite Methode bendtigt eine hohe
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Dichte an Rechenzellen entlang der Wande. Die viskose Unterschicht wird durch ein
entsprechendes Gitter aufgel6st, und die Transportgleichungen fiir jede Zelle in Wandnahe
werden gel6st (Enhanced Wall Treatment) [25]. Wie bereits in Abschnitt 4.1.3 wurden die
verwendeten Rechennetze bereits fiir die Behandlung der Grenzschicht mittels Enhanced Wall

Treatment ausgelegt. Die Abbildung 4-10 ist der Unterschied zwischen den Lésungsmethoden

fiir die Grenzschicht dargestellt.

turbulent core

buffer &
sulslayer

Wall Function Approach Near-Wall Model Approach

Abbildung 4-10: Gegeniiberstellung Wall Function - Enhanced Wall Treatment [25]

Um Enhanced Wall Treatment anwenden zu konnen sollte in den Zellen an den Wanden
yt ~ 1 sein. Um y* ermitteln zu kénnen muss das Stromungsprofil bekannt sein. Die
Bestimmung der idealen Zellen in Wandndhe ist ein iterativer Prozess. In den durchgefiihrten

Simulationen lag y* zwischen 1 und 4.

y+=P*ur*y 4-13
u
T

U = |—= 4-14
p

4.1.6 Konvergenzkriterien

Die Berechnung der Transportgleichungen mittels numerischer Simulation liefert keine exakte
Lésung. Das Ergebnis ist mit einem Fehler behaftet. In der Strdmungssimulation spricht man

von Konvergenz, wenn der Fehler moglichst klein wird, und sich die Lésung nicht mehr
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entscheidend verandert. Fir die Beurteilung der Konvergenz wurden in erster Linie die
Residuen der Transportgleichungen beobachtet. Die Residuen haben einen Wert von 107
deutlich unterschritten. In den meisten Fallen wurden Residuen von 10 bis 107 erreicht. Die
Losung wurde als konvergent betrachtet, wenn die Residuen tber 1000 Iterationen nahezu
konstant waren. Durch die Einstellungen des Solvers kam es stets zu oszillierenden Lésungen.
Die Schwankungen waren aufgrund der niedrigen Werte der Residuen zu vernachldssigen.
Als weiteres Kriterium wurden in Abstdnden von 200 Iterationen Bilder der Strdmung erstellt.
Damit wurde der Fortschritt der Simulation visuell Uberprift. Bei erreichter Konvergenz
konnte keine Verdnderung an den Stromungsbildern mehr festgestellt werden. Die Bilder
wurden deshalb neben den Residuen als subjektiver MaRstab fiir eine konvergierte Lésung
herangezogen.

4.2 Modellierung der axialen Dispersion

Bei der experimentellen Bestimmung der axialen Dispersion werden Natrium- bzw. Chlorid-
lonen injiziert, und Verweilzeitverteilung gemessen. Die Tracer-lonen folgen der Strdmung
der wassrigen Phase, ohne diese zu beeinflussen. Fir die Modellierung der axialen Dispersion
wird deshalb als Ersatz fiir den Tracer eine zweite Phase bendtigt. Daflir wurde das Euler-
Lagrange-Modell verwendet. Dieses Modell simuliert Tropfen-, Blasen- oder Partikelbahnen
in einer kontinuierlichen Phase aufgrund der Wechselwirkungen zwischen den Phasen (Two-
Way-Coupling). Die simulierten Partikel sollen, wie der Tracer, die Strémung nicht
beeinflussen (One-Way-Coupling). Aus diesem Grund wurde eine einphasige Stromung
bereits im Vorfeld simuliert, und die Partikelbahnen anhand des vorhandenen
Stromungsbildes berechnet. Die Anwendung des Euler-Lagrange-Modells in ANSYS Fluent
wurde mit dem Discrete Phase Model (DPM) durchgefuhrt. Die Theorie zum DPM und
Partikelbewegungen wird in [25] ndher erlautert. Die Turbulenz bei der Berechnung der
Partikelbahnen wurde mit dem Stochastic Tracking Model (Random Walk Model)
berticksichtigt. Die Partikel wurden als masselos definiert. Die Option Random Eddy Lifetime

hatte keinen Einfluss auf die Simulationsergebnisse und wurde deshalb nicht aktiviert.
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Tabelle 4-5: DPM-Einstellungen

Max. Number of Steps 20 000 000
Length Scale 0,0001 [m]
Time Scale Constant 0,3
Random Eddy L.ifetime aus

Fur die Injektion der Partikel in der Simulation wurde in der Geometrie eine Ebene definiert.
Die Detektionsebenen wurden in einem definierten Abstand zur Injektion festgelegt. Anhand
dieser Detektionen konnte die Verweilzeitverteilungskurve und damit die axiale Dispersion
fir jede Stelle ermittelt werden (&hnlich dem Experiment in Abschnitt 3.2). Die folgende
Abbildung zeigt die Anordnung der Injektions- und Detektionsebenen. Es wurde darauf
geachtet, dass vor der Injektionsebene und nach der letzten Detektionsebene genuigend
Compartments vorhanden waren, um eine ausreichend entwickelte Strémung zu

gewahrleisten.

Injektionsebene Detektionsebenen

v \ﬁ;
T T l% 1 m T
| I | | I I ' [ [l I I | | I I ' [ I

Abbildung 4-11: Anordnung der Injektions- und Detektionsebene

4.3 Ergebnisse der CFD-Simulation

4.3.1 Axiale Dispersion

Die Simulation der einphasigen Stromung wurde fir die in Abschnitt 4.1.3 vorgestellten
Geometrien durchgefuhrt. Dazu wurde zundchst einen Volumenstrom (Wasser 75 [I/h]) fir
einen Drehzahlbereich von 500 bis 900 [1/min] berechnet. Die Abbildung 4-12 zeigt die
ermittelten Werte flr die axiale Dispersion. Durch Variation des Spalts wurde auch die axiale
Ruckvermischung beeinflusst. Bei idealer RDC-Geometrie wurden die experimentell
ermittelten Werte unterschritten. Mit der VergroBerung des Spaltes zwischen Stator und
Glasschuss, wurde auch der axiale Dispersionskoeffizient erhoht. Die Geometrie mit einem

Spalt von 1 [mm] liefert eine gute Ubereinstimmung mit dem Experiment bei 75 [I/h]. Wie
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aus den Experimenten aus Abschnitt 3.2 bereits bekannt ist, weisen auch alle Simulationen
einen Anstieg der axialen Dispersion mit der Drehzahl auf. Bei idealer Simulationsgeometrie
und 900 [1/min] sinkt der Dispersionskoeffizient. Dies kann auf eine nicht auskonvergierte
Losung oder schlechte Behandlung der Grenzschicht durch das Gitter bei hoher Drehzahl
zuriickzufithren sein. Aufgrund der schlechten Ubereinstimmung mit dem Experiment, wurde

auf eine neue Simulation verzichtet.

4,5E-04
4,0E-04 - ® 75 [I/h] experimentell
3,56-04 - =*=75][l/h]Ideale Geometrie
==te=75 [I/h] mit 1 [mm] Spalt
3,0E-04 ~
— 75 [I/h] mit 2 [mm] Spalt
X 2,56-04 |
E
% 2,0E-04
o
1,5E-04 ‘/\‘
1,0E-04
5,0E-05 F
0,0E+00 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ]
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Drehzahl [1/min]

Abbildung 4-12: Vergleich Experiment - Simulation bei unterschiedlicher Spaltdicke

In weiterer Folge wurden Simulationen mit einem Spalt von 1 [mm] auch fir andere
Volumenstréme durchgefihrt (siehe Abbildung 4-13). Bei 50, 75 und 100 [I/h] konnten die
experimentellen Werte durch die Simulation gut angendhert werden. Die simulierten
Koeffizienten zeigen auBerdem, dass sich bei hoéherer Kolonnenbelastung die axiale
Dispersion nicht mehr so stark éndert. Die Differenz zwischen 50 und 75 [I/h] ist demnach
groer als zwischen 75 und 100 [I/h]. Dies wurde bereits bei der Dispersionsmessung

festgellt, und konnte durch die Simulation bestétigt werden.
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Abbildung 4-13: Vergleich Experiment - Simulation bei unterschiedlichen Volumenstromen

4.3.2 Stromungsbilder

Fur den Vergleich der PIV-Messung mit der Strdmungssimulation wurde die Geometrie mit
einem Spalt von 1 [mm] verwendet, da mit dieser die axiale Dispersion am besten beschrieben

werden konnte. Die folgenden Bilder zeigen den Vergleich zwischen CFD und PIV.

4.3.2.1 Stromungsbilder bei 50 [I/h]

0,034

0,000

Abbildung 4-14: Stromungsbild bei 50 [I/h] und 400 [1/min] (links: CFD; rechts: P1V)
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Abbildung 4-16: Stromungsbild bei 50 [I/h] und 800 [1/min] (links: CFD; rechts: P1V)

4.3.2.2 Stromungsbilder bei 75 [I/h]

0,085

0,060

0,030

0,000

Abbildung 4-17: Strémungsbild bei 75 [I/h] und 400 [1/min] (links: CFD; rechts: PIV)
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Abbildung 4-19: Stromungsbild bei 75 [I/h] und 800 [1/min] (links: CFD; rechts: P1V)

4.3.2.3 Stromungsbilder bei 100 [I/h]

Abbildung 4-20: Strémungsbild bei 100 [I/h] und 400 [1/min] (links: CFD; rechts: PI1V)
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0,040

0,000

Abbildung 4-21: Strémungsbild bei 100 [I/h] und 600 [1/min] (links: CFD; rechts: PIV)

Abbildung 4-22: Stromungsbild bei 100 [I/h] und 800 [1/min] (links: CFD; rechts: P1V)

4.3.2.4 Interpretation

Die Stromungssimulation zeigt fiir alle Betriebspunkte die Ausbildung der zwei Wirbel
innerhalb des Compartments. Die CFD- und PIV-Bilder wurden mit der gleichen Farbskala
fiir die Vektoren dargestellt. Die radiale Beschleunigung des Mediums an der Rotorscheibe ist
in der Simulation deutlich ausgepréagter. Wie bereits in Abschnitt 3.3.4 festgestellt wurde,
erfolgt bei niedriger Drehzahl und hoher Kolonnenbelastung eine Ablenkung des am Rotor
beschleunigten Fluides nach unten. In Abbildung 4-20 sieht man, dass diese axiale Ablenkung
in der Simulation nicht so stark ausgeprégt ist, wie im Experiment. Am Glasschuss wird das
Medium wieder nach oben und unten abgelenkt. In diesem Bereich treten in den CFD-Bildern
groBe Geschwindigkeiten auf. PIV liefert sowohl am Glasschuss, als auch an den
Statorscheiben zu kleine Werte fir die Strdmungsgeschwindigkeit. Diese Ungenauigkeiten
entstehen durch Aufnahmefehler, wie sie in Abbildung 3-25 dargestellt sind. Ein weiterer
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Grund ist die schlechte Auflésung der Grenzschichten durch die Interrogation Areas. Die
Lage der Wirbelzentren konnte bei allen Betriebspunkten gut simuliert werden, wenngleich
auch die axiale Verschiebung nicht so ausgeprégt ist.

4.4 Optimierung der Geometrie

Da die CFD-Simulationen die Experimente an der RDC-Kolonne gut beschreiben, wurde in
weiterer Folge die Optimierung der Hydrodynamik durch Geometrieanpassungen
durchgefuhrt. Flr die Modellierung der Stromung und axialen Dispersion in Fluent wurden
die Kriterien aus den Abschnitten 4.1 und 4.2 angewendet. Es wurde ausschlieBlich die

einphasige Stromung betrachtet.

4.4.1 Ausgangspunkt der Optimierung

Als Basis fiir die optimierte Geometrie dienen Untersuchungen an einer 150 [mm] Kolonne.
Abbildung 4-23 zeigt die axiale Dispersion bei verschiedenen Durchmesserverhaltnissen. Die
Differenz zwischen Stator- und Rotorscheibe wurde konstant gehalten. Unabhéngig von der
Drehzahl entsteht bei einem Verhaltnis (Rotordurchmesser/Kolonnendurchmesser) von 0,45
ein lokales Minimum des Dispersionskoeffizienten. Fur konventionelle RDCs reprasentiert
dieser Punkt die optimale Geometrie. Bei VergroBerung der Rotorscheibe steigt die
Dispersion an, bis sie bei einem Verhaltnis von 0,7 abnimmt. Bei, fiir den RDC, Ubertriebener
VergroRerung des Rotors, wird das globale Minimum der Dispersion erreicht. Um diesen
Effekt auszunitzen, stellt sich die Frage, ob ein Stator benétigt wird [1].
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Abbildung 4-23: Dispersionskoeffizient in Abhéngigkeit des Durchmesserverhéltnisses [1]

4.4.2 Simulationen ohne Stator

Im ersten Schritt sollte fir eine Geometrie ohne Stator das Stromungsbild erstellt werden.
Dafiir wurden 7 Compartments simuliert. Der Ein- und Auslass des Lésungsgebietes wurde
mit periodischen Randern ausgefiihrt. Dadurch kann eine ausgebildete Stromung schon mit

wenigen Compartments erreicht werden.

Periodischer

Periodischer

Einlass Auslass

Abbildung 4-24: Simulationsgeometrie ohne Stator
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Die Gittergenerierung an den Wanden wurde mit den Einstellungen aus Tabelle 4-1
durchgefuhrt. Die Anzahl der Schichten wurde auf 12 reduziert. Die Zellen in der
Compartmentmitte wurden mit einer maximalen GroéRRe von 1 [mm?] erstellt. Die Stirnseiten
der Rotorscheiben wurden mit 4 Zellen unterteilt. Alle Simulationen wurden mit einem
Rotordurchmesser von 85 [mm] durchgeftihrt. Dies entspricht einem Durchmesserverhaltnis
von Rotor zu Kolonne von 0,85. Die Drehzahl fir die Berechnung der Stromungsbilder wurde
mit 500 [1/min] festgelegt. Der VVolumenstrom betragt 75 [I/h]. Der Wellendurchmesser des
Rotors wurde mit 38 [mm] gewahlt, und entspricht somit dem Durchmesser der

Laborkolonne.

Abbildung 4-25: Strémungsbilder ohne Stator bei verschiedenen Compartmenthdhen (links: 34 [mm];
rechts: 26 [mm])

Die Bilder aus Abbildung 4-25 weisen an der Welle ein Gebiet Kkleiner
Stromungsgeschwindigkeiten auf. Diese konnen im zweiphasigen Betrieb zu Totzonen
fuhren, und somit eine Dispergierung in diesem Bereich schwierig machen. Des Weiteren
erkennt man, dass sich bei groRerem Abstand zwischen den Rotorscheiben die Wirbel
symmetrischer ausbilden. Aus diesen Griinden wurden die Compartmenththe auf 38 [mm]
und der Wellendurchmesser auf 48 [mm] erhéht. Das Stromungsbild fir diese Geometrie ist
in Abbildung 4-26 dargestellt. Man sieht eine nahezu symmetrische Wirbelausbildung, die

sich Uber das gesamte Compartment ausbreitet.
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Abbildung 4-26: Strémungsbild ohne Stator (Compartmenthdhe: 38 [mm]; Wellendurchmesser: 48 [mm])

4.4.2.1 Radiale Durchmischung

Um die Ausbreitung der Wirbel Uber das Compartment zu quantifizieren, wurde das Discrete
Phase Model (DPM) verwendet. Die Einstellungen des DPM wurden bereits in Abschnitt 4.2
erlautert. Die Partikel wurden in die Simulationsgeometrie mit 7 Compartments injiziert. Die
Detektionsstellen wurden axial angeordnet (siehe Abbildung 4-27). Die Anzahl der

Detektionen pro Messstelle sind ein MalR fiir die radiale Durchmischung des Compartments.

Abbildung 4-27: DPM fir die radiale Durchmischung mit axialen Detektionsstellen
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Abbildung 4-28: Radiale Durchmischung des Compartments

Die Ergebnisse des DPM liefern eine Bestatigung der visuellen Beurteilung der
Stromungsverhéltnisse im Compartment. Bei groRerer Welle kann die Durchmischung
gegeniber der herkdbmmlichen RDC-Geometrie verbessert werden. Durch den Abstand der

Rotorscheiben wird eine gleichmaRige Nutzung des Compartments erreicht (rote Kurve).

4.4.3 Axiale Dispersion ohne Stator

Die axiale Dispersion ohne Stator soll mit einer Compartmenthéhe von 34 [mm] und einem
Wellendurchmesser von 50 [mm] simuliert werden. Dabei wurde der Rotordurchmesser
variiert. Die Simulation des Dispersionskoeffizienten wurde fur eine langere Geometrie (ca. 1
[m] Lange) durchgefiihrt. Die Ergebnisse sowie der Vergleich mit dem Experiment werden in

der folgenden Abbildung dargestellt.
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Abbildung 4-29: Axialer Dispersionskoeffizient bei optimierter Geometrie

Ab einem Durchmesser von 85 [mm] wird der Koeffizient gegeniiber dem Experiment
unterschritten. Mit groferer Rotorscheibe kann die Dispersion weiter reduziert werden.
Obwohl es sich um eine einphasige Simulation handelt, wird die Annahme bestéatigt, dass die

Statorscheiben entfernt werden kénnen.
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5 Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurde die Hydrodynamik und der Stoffaustausch einer RDC-Kolonne im ein-
und zweiphasigen Betrieb untersucht. Mittels CFD-Simulation wurden die einphasigen
Betriebszustande simuliert. Die Kolonne hatte einen Durchmesser von 100 [mm] und eine
aktive Hohe von 3 [m]. Die gewéhlte Geometrie der Kolonne mit einer Compartmenthohe
von 34 [mm] ermdglichte die Ausbildung zweier Wirbel im Compartment.

Die experimentelle Untersuchung der Hydrodynamik erfolgte durch Messung der axialen
Dispersion und PIV-Analyse. Die Dispersionsmessung des einphasigen Betriebes ergab eine
lineare Abhéangigkeit des Dispersionskoeffizienten von der Drehzahl. Die Erhéhung der
Kolonnenbelastung flhrte ebenfalls zur Steigerung der Dispersion in der Kolonne. Der
Dispersionskoeffizient war bei der hochsten Belastung von 130 [I/h] um das 1,5 fache hoher
als bei 30 [I/h]. Dies konnte Uber den gesamten Drehzahlbereich beobachtet werden. Ein
Vergleich mit empirischen Korrelationen zeigte, dass die Gleichungen nach STEMERDING [18]
und BAUER [17] die Experimente am besten beschreiben. Im zweiphasigen Betrieb hatte die
Kolonnenbelastung einen wesentlichen Einfluss auf die Dispersion im System. Eine erhohte
Belastung fuhrte zu keinem nennenswerten Anstieg der Rickvermischung. Die ausgewerteten
Vektorplots der PIV-Messung zeigten die erwarteten zwei Wirbel im Compartment. Form und
Lage der Wirbel wurden durch Drehzahl und Volumenstrom beeinflusst. Eine hohe
Kolonnenbelastung fuhrte zur VergroRerung des oberen Wirbels im Compartment, wahrend
der untere gestaucht wurde. Mit steigender Drehzahl konnte dieses Verhalten ausgeglichen
werden.

Die Stoffaustauschversuche wurden bei einem Betriebspunkt von 30 [I/h] an wassriger Phase
und 40 [I/h] an organischer Phase und unterschiedlichen Drehzahlen durchgefihrt. Der
Stoffaustausch konnte durch die Erhéhung der Drehzahl von 400 auf 600 [1/min] verbessert
werden. Durch die Drehzahldanderung wurde die Stoffaustauschflache vergroRRert, und somit
der Stofftransport begunstigt.

Die Modellierung der axialen Dispersion in der Simulation wurde mit dem Discrete Phase
Model durchgefiihrt. Es konnte durch Anpassung der Simulationsgeometrie eine gute
Ubereinstimmung mit den Experimenten bei 50, 75 und 100 [I/h] erzielt werden. Auch die
simulierten Vektorbilder geben die Wirbelstruktur im Compartment wieder. Form und Lage

der Wirbel decken sich mit der PIV-Messung. In der Simulation treten in einigen Bereichen
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des Compartments hohere Geschwindigkeiten auf. Diese Abweichung kann durch
Aufnahmefehler wéhrend der P1VV-Messung erklart werden.

Fur die Optimierung der RDC-Geometrie wurde die Arbeit von AKsAMUA [1] als Basis
herangezogen. Auf den Stator wurde verzichtet, und die VergréRerung der Rotorscheiben in
Betracht gezogen. Durch die Variation der Compartmenthéhe wurde ein Stromungsbild
erzeugt, welches trotz Fehlen eines Stators, zwei symmetrische Wirbel ausbildet. Die beiden
Wirbel nutzen den gesamten Compartmentraum und vermeiden so das Auftreten von
Staupunkten, in denen sich im zweiphasigen Betrieb die disperse Phase sammeln konnte. Die

Simulation dieser Geometrie zeigte einen verminderten Dispersionskoeffizienten.

Simulationen mit einer zweiten Phase wurden bereits von AKSAMIJA [30] durchgefiihrt. Die
Abbildung 5-1 zeigt die Ergebnisse der Simulation. Dargestellt sind die Stromungsvektoren
der kontinuierlichen Phase, der Hold-Up und das Rechennetz. Bei der Verwendung des
Rechennetzes wurde auf die Anwendung des Enhanced Wall Treatment geachtet. Die
Stromungsvektoren zeigen auch in der zweiphasigen Simulation die Ausbildung zweier
symmetrischer Wirbel. Die disperse Phase erreicht unter der Rotorscheibe den maximalen
Hold-Up von ca. 20 [%]. Die Berechnung der Stromung wurde ohne Populationsbilanzen
durchgefuhrt. Fir experimentelle Studien zur Hydrodynamik der optimierten Geometrie wird

am Institut fir Chemische Verfahrenstechnik der TU Graz zurzeit eine Pilotanlage gebaut.

Abbildung 5-1: Zweiphasen-Simulation der optimierten RDC-Geometrie [30]
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7 Anhang

7.1 Stoffdaten

Tabelle 7-1: Stoffwerte Wasser [31]

Molare Masse 18,015 [g/mol]

Dichte (bei 20 [°C]) 998,21 [kg/m3]

Dyn. Viskositat (bei 20 [°C]) | 1,0016 * 10 [Pa*s]

Tabelle 7-2: Stoffwerte n-Butanol [31]

Molare Masse 74,12 [g/mol]

Dichte (bei 20 [°C]) 810,6 [kg/m?]

Tabelle 7-3: Stoffwerte Shellsol T (SST) [32]

CAS-Nummer 64741-65-7
Molare Masse 171 [g/mol]
Dichte (bei 15 [°C]) 761 [kg/m?3]
Kin. Viskositat (bei 25 [°C]) | 1,9 [mm?/s]

7.2 PIV

Tabelle 7-4: Seeding-Partikel [2]

Bezeichnung Nylon 12, Polyamid 12
CAS-Nummer 24937-16-4

Dichte bei Raumtemperatur 1,03 [g/cm?3]
Sauterdurchmesser 50 [um]
KorngroéfRenverteilung 30 — 70 [um]

Form Nicht exakt kugelférmig, aber rund
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Tabelle 7-5: Laserdaten

Hersteller Litron Lasers
Modell-Nummer LDY303-PIV
Max. Ausgangsleistung 150 [W]

Wellenlangen

1053, 527 [nm]

Laser-Klasse

4

Tabelle 7-6: Kamera

Hersteller Photron

Modell Fastcam SA 1.1

7.3 Messdaten

7.3.1 Axiale Dispersionskoeffizienten

Tabelle 7-7: Gemittelte axiale Dispersionskoeffizienten im einphasigen Betrieb

Wassrige Phase | Drehzahl | Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient
[I/h] [1/min] [m3/(m2*h)] [m?/s]
30 300 4,5 9,24E-05
30 400 4,5 1,07E-04
30 500 4,5 1,28E-04
30 600 4,5 1,39E-04
30 700 4,5 1,63E-04
30 800 4,5 1,77E-04
30 900 4,5 2,06E-04
50 300 7,4 1,11E-04
50 400 7,4 1,39E-04
50 500 7.4 1,53E-04
50 600 7.4 1,67E-04
50 700 7,4 1,89E-04
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50 800 7,4 2,09E-04
50 900 7,4 2,29E-04
75 300 11,2 1,26E-04
75 400 11,2 1,57E-04
75 500 11,2 1,81E-04
75 600 11,2 2,04E-04
75 700 11,2 2,25E-04
75 800 11,2 2,41E-04
75 900 11,2 2,59E-04
100 300 14,9 1,36E-04
100 400 14,9 1,66E-04
100 500 14,9 1,97E-04
100 600 14,9 2,20E-04
100 700 14,9 2,44E-04
100 800 14,9 2,712E-04
100 900 14,9 2,93E-04
130 300 19,3 1,46E-04
130 400 19,3 1,76E-04
130 500 19,3 2,03E-04
130 600 19,3 2,30E-04
130 700 19,3 2,59E-04
130 800 19,3 2,85E-04
130 900 19,3 3,09E-04
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Tabelle 7-8: Gemittelte Dispersionskoeffizienten im zweiphasigen Betrieb und 50 [I/h] wéssriger Phase

LIS SIS Drehzahl | Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient
FITEES FIEE [1/min] [M¥(m2*h)] [M2/s]
[I/h] [I/h]
50 15 500 9,7 1,83E-04
50 15 600 9,7 2,09E-04
50 15 700 9,7 2,31E-04
50 15 800 9,7 2,54E-04
50 30 500 11,9 2,17E-04
50 30 600 11,9 2,48E-04
50 30 700 11,9 2,83E-04
50 30 800 11,9 3,05E-04
50 50 500 14,9 2,66E-04
50 50 600 14,9 3,01E-04
50 50 700 14,9 3,26E-04
50 50 800 14,9 3,36E-04
50 75 500 18,6 3,37E-04
50 75 600 18,6 3,73E-04
50 75 700 18,6 3,99E-04
50 100 500 22,3 4,02E-04
50 100 600 22,3 4,26E-04

Tabelle 7-9: Gemittelte Dispersionskoeffizienten im zweiphasigen Betrieb und 75 [I/h] wéssriger Phase

Wassrige STEENTEETS Drehzahl | Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient
FInEe FInEe [1/min] [Me/(mz*h)] [m2s]
[I/h] [I/h]
75 15 500 13,4 2,02E-04
75 15 600 13,4 2,20E-04
75 15 700 13,4 2,45E-04
75 15 800 13,4 2,70E-04
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75 30 500 15,6 2,26E-04
75 30 600 15,6 2,52E-04
75 30 700 15,6 2,81E-04
75 30 800 15,6 2,99E-04
75 50 500 18,6 2,65E-04
75 50 600 18,6 3,02E-04
75 50 700 18,6 3,16E-04
75 75 500 22,3 3,06E-04
75 75 600 22,3 3,36E-04
75 75 700 22,3 3,57E-04
75 100 500 26,0 3,52E-04
75 100 600 26,0 3,76E-04

Tabelle 7-10: Gemittelte Dispersionskoeffizienten im zweiphasigen Betrieb und 100 [I/h] wassriger Phase

CHEEsles SIEIES Drehzahl | Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient

PIEEEE PIEEES [1/min] [m3/(m2*h)] [m2/s]
[I/h] [I/h]

100 15 500 17,1 2,12E-04
100 15 600 17,1 2,40E-04
100 15 700 17,1 2,61E-04
100 30 500 19,3 2,30E-04
100 30 600 19,3 2,62E-04
100 30 700 19,3 2,90E-04
100 50 500 22,3 2,65E-04
100 50 600 22,3 2,90E-04
100 50 700 22,3 3,12E-04
100 75 500 26,0 2,98E-04
100 75 600 26,0 3,23E-04
100 100 500 29,8 3,28E-04
100 100 600 29,8 3,61E-04
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Tabelle 7-11: Gemittelte Dispersionskoeffizienten im zweiphasigen Betrieb und 100 [I/h] wassriger Phase

LSS SIS Drehzahl | Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient
FITEES PITEEES [1/min] [M¥(m2*h)] [m?/s]

[I/h] [I/h]

130 15 500 21,6 2,23E-04
130 15 600 21,6 2,54E-04
130 15 700 21,6 2,76E-04
130 30 500 23,8 2,37E-04
130 30 600 23,8 2,66E-04
130 30 700 23,8 3,00E-04
130 50 500 26,8 2,71E-04
130 50 600 26,8 2,93E-04
130 50 700 26,8 3,16E-04
130 75 500 30,5 2,98E-04
130 75 600 30,5 3,27E-04
130 100 500 34,2 3,19E-04
130 100 600 34,2 3,40E-04

7.3.2 Flussig/Flussig-Gleichgewicht

Wissrige Phase | Organische Phase Beladung wassrige Beladung organische
[ma/l] [ma/l] Phase Phase
[mol/mol] [mol/mol]
7570 570 0,0019 0,0017
15700 1420 0,0039 0,0043
34270 4000 0,0087 0,0122
43570 17290 0,0112 0,0536
47350 35270 0,0122 0,1118
25390 4500 0,0064 0,0137

98




Anhang

36290 10660 0,0093 0,0327
45850 34520 0,0118 0,1093

7630 530 0,0019 0,0016
29800 4530 0,0075 0,0138
44400 18150 0,0114 0,0563
51770 24790 0,0135 0,0775

7930 460 0,0019 0,0014

6520 350 0,0016 0,0011
13500 1270 0,0033 0,0039
19880 2470 0,0050 0,0075
26540 3830 0,0067 0,0117
30570 7310 0,0077 0,0224
33360 7140 0,0085 0,0218
40210 11060 0,0103 0,0340
38500 17460 0,0098 0,0541
39650 19050 0,0102 0,0591
42040 23250 0,0108 0,0726
36230 9650 0,0092 0,0296
36430 11280 0,0093 0,0347
39410 15790 0,0101 0,0488
40860 20400 0,0105 0,0634
42650 24570 0,0110 0,0768
43870 28970 0,0113 0,0911
43670 33870 0,0112 0,1072
43070 36540 0,0111 0,1160
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7.3.3 Stoffaustauschversuche

Tabelle 7-12: GC-Ergebnisse des Stoffaustauschversuch bei 0 [1/min] (rote Werte nicht fir Mittelung)

VASSFi . Beladung Beladung
Kolonnenhohe ;ﬁ;g:age Org?]glsseche wassrige organische
[m] [mg/l] [ma/l] Phase Phase
[mol/mol] [mol/mol]

3,72 0 2440 0,0000 0,0074
2,82 740 0,0002
% 1,62 4300 --- 0,0011
5 1,1 15170 0,0038
DE-_ 0,85 17750 - 0,0044
- 0,6 20670 - 0,0052

0 23660 30570 0,0059 0,0963

3,72 0 2440 0,0000 0,0074
2,82 740 - 0,0002
% 1,62 4600 - 0,0011
o 1,1 14680 0,0036
08—_ 0,85 17770 - 0,0044
N 0,6 19770 - 0,0049

0 24100 33110 0,0060 0,1047

3,72 0 2410 0,0000 0,0073
2,82 780 --- 0,0002
% 1,62 4360 - 0,0011
5 1,1 15370 0,0038
Ccf 0,85 17850 --- 0,0044
i 0,6 21080 --- 0,0053

0 24390 33600 0,0061 0,1063
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Tabelle 7-13: GC-Ergebnisse des 1. Versuchs bei 400 [1/min] (rote Werte nicht fur Mittelung)

T . Beladung Beladung
; Wassrige Organische . .
Kolonnenhohe wassrige organische
Phase Phase
[m] [mg/l] [mg/l] Phase Phase
[mol/mol] [mol/mol]
3,72 0 1550 0,0000 0,0047
2,82 510 - 0,0001
(5]
£ 1,62 2010 0,0005
<
5 1,1 3830 0,0009
(@)
o 0,85 5700 0,0014
|
0,6 11260 0,0028
0 23210 39890 0,0058 0,1272
3,72 0 1350 0,0000 0,0041
2,82 460 0,0001
(<B]
£ 1,62 1780 0,0004
=
5 1,1 3410 0,0008
o
a 0,85 5920 --- 0,0015
N
0,6 10670 0,0026
0 22700 32550 0,0057 0,1028
3,72 0 1460 0,0000 0,0044
2,82 420 --- 0,0001
(<B]
= 1,62 1710 0,0004
=
o 1,1 3440 0,0008
(@)
o 0,85 5990 --- 0,0015
™
0,6 11150 --- 0,0028
0 23650 31810 0,0059 0,1004
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Tabelle 7-14: GC-Ergebnisse des 2. Versuchs bei 400 [1/min] (rote Werte nicht flr Mittelung)

T . Beladung Beladung
; Wassrige Organische . .
Kolonnenhohe wassrige organische
Phase Phase
[m] [mg/l] [mg/l] Phase Phase
[mol/mol] [mol/mol]
3,72 0 1500 0,0000 0,0046
2,82 470 0,0001
(5]
£ 1,62 1960 0,0005
<
5 1,1 3640 0,0009
(@)
o 0,85 6030 0,0015
|
0,6 13070 0,0032
0 24570 33830 0,0062 0,1070
3,72 0 1400 0,0000 0,0043
2,82 520 0,0001
(<B]
£ 1,62 1990 0,0005
=
5 1,1 3450 0,0008
o
a 0,85 5900 --- 0,0014
N
0,6 12800 0,0032
0 25200 34340 0,0063 0,1087
3,72 0 1390 0,0000 0,0042
2,82 480 --- 0,0001
(<B]
= 1,62 1910 0,0005
=
o 1,1 3560 0,0009
(@)
o 0,85 5790 0,0014
™
0,6 11640 --- 0,0029
0 24020 33220 0,0060 0,1050
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Tabelle 7-15: GC-Ergebnisse des 1. Versuchs bei 600 [1/min] (rote Werte nicht fir Mittelung)

Wissri . Beladung Beladung
Kolonnenhohe ;ﬁ;g:age Org?]glssg:he wassrige organische
[m] [mg/l] [mg/l] Phase Phase
[mol/mol] [mol/mol]

3,72 0 500 0,0000 0,0015
2,82 500 0,0001
E 1,62 1450 0,0004
g 1,1 3080 0,0008
o 0,85 4770 0,0012
B 0,6 10290 --- 0,0025

0 26570 33640 0,0067 0,1064

3,72 0 500 0,0000 0,0015
2,82 500 0,0001
% 1,62 1490 0,0004
% 11 2860 0,0007
o 0,85 4470 0,0011
N 0,6 9870 0,0024

0 27430 33810 0,0069 0,1070

3,72 0 500 0,0000 0,0015
2,82 500 - 0,0001
% 1,62 1500 0,0004
g 11 3080 0,0008
o 0,85 4690 - 0,0011
i 0,6 9830 - 0,0024

0 26210 33520 0,0066 0,1060
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Tabelle 7-16: GC-Ergebnisse des 2. Versuchs bei 600 [1/min] (rote Werte nicht flr Mittelung)

Wissri . Beladung Beladung
Kolonnenhohe ;ﬁ;g:age Org?]glsseche wassrige organische
[m] [mg/l] [mg/l] Phase Phase
[mol/mol] [mol/mol]

3,72 0 500 0,0000 0,0015
2,82 500 --- 0,0001
% 1,62 1530 --- 0,0004
g 11 3100 0,0008
o 0,85 4960 - 0,0012
B 0,6 9970 --- 0,0025

0 25820 30840 0,0065 0,0972

3,72 0 500 0,0000 0,0015
2,82 500 --- 0,0001
% 1,62 1450 - 0,0004
g 1,1 3130 0,0008
a 0,85 4880 --- 0,0012
N 0,6 9990 --- 0,0025

0 25820 34150 0,0065 0,1081

3,72 0 500 0,0000 0,0015
2,82 500 --- 0,0001
§ 1,62 1480 - 0,0004
g 1,1 3050 0,0007
o 0,85 4860 --- 0,0012
i 0,6 10430 --- 0,0026

0 26500 33670 0,0067 0,1065

104




Anhang

7.4 CFD-Simulation

Tabelle 7-17: Simulierte Dispersionskoeffizienten

Wassrige

Phase Drehz_ahl Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient

[1/h] [1/min] [m3/(mZ*h)] [m?/s]
© 75 500 11,2 1,23E-04
E 75 600 11,2 1,39E-04

]

8 75 700 11,2 1,55E-04
& 75 800 11,2 1,78E-04
= 75 900 11,2 1,68E-04
50 500 7,4 1,55E-04
50 600 7,4 1,71E-04
50 700 7,4 1,92E-04
50 800 7,4 2,08E-04
= 50 900 7,4 2,19E-04
ﬁ 75 500 11,2 1,74E-04
g 75 600 11,2 2,02E-04
% 75 700 11,2 2,27E-04
e 75 800 11,2 2,44E-04
g 75 900 11,2 2,64E-04
8 100 500 14,9 1,85E-04
100 600 14,9 2,14E-04
100 700 14,9 2,43E-04
100 800 14,9 2,65E-04
100 900 14,9 2,86E-04
~ 75 500 11,2 3,05E-04
'% c—‘é_ 75 600 11,2 3,39E-04
% .UE_). 75 700 11,2 3,76E-04
% £ 75 800 11,2 3,92E-04
© 75 900 11,2 4,00E-04
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Anhang

Tabelle 7-18: Simulierte Dispersionskoeffizienten bei optimierter Geometrie (Rotordurchmesser 80 [mm])

Wassrige Phase | Drehzahl | Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient
[1/n] [1/min] [m3/(m2*h)] [m2/s]
75 500 11,2 1,80E-04
75 600 11,2 1,96E-04

Tabelle 7-19: Simulierte Dispersionskoeffizienten bei optimierter Geometrie (Rotordurchmesser 85 [mm])

Wassrige Phase | Drehzahl | Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient
[1/n] [1/min] [m3/(m2*h)] [m2/s]
75 500 11,2 1,59E-04
75 600 11,2 1,78E-04

Tabelle 7-20: Simulierte Dispersionskoeffizienten bei optimierter Geometrie (Rotordurchmesser 90 [mm])

Wassrige Phase | Drehzahl | Kolonnenbelastung | Dispersionskoeffizient
[1/n] [1/min] [m3/(m?*h)] [m2/s]
75 500 11,2 1,17E-04
75 600 11,2 1,27E-04
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