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Kurzfassung

Ziel der vorliegenden Masterarbeit war, die Trennleistungssteigerung einer
Kurzwegdestillationskolonne durch den Einbau eines Rektifiziereinsatzes zu

ermitteln.

Im Rahmen der Untersuchung wurde eine modifizierte Kurzwegdestillationskolonne
KD 150 erstmals in Betrieb genommen. Diese ermdglichte aufgrund des
Kolonnenrtcklaufs eine mehrstufige Betriebsweise. Der aus einem Drahtgestrick
bestehende Rektifiziereinsatz intensivierte den Phasenkontakt zwischen der Dampf-

und der Flussigphase.

Die Trennleistungsermittiung der Anlage bzw. des Rektifiziereinsatzes wurde mit
einem binaren Stoffsystem durchgefiihrt. Als Testsystem wurde ein Gemisch aus
Ethanol und Wasser verwendet.

Vor der Durchfiihrung der praktischen Arbeit wurden ein Versuchsprotokoll und ein
Versuchsplan erstellt. Das Protokoll diente der Dokumentation der
Versuchsparameter. Im Rahmen der Versuchsplanerstellung wurden Versuchsserien
festgelegt, die eine Charakterisierung des Rektifiziereinsatzes ermdéglichten. Bei den
Untersuchungen mit dem Gemisch Ethanol/Wasser wurde das Vakuumsystem der
Anlage nicht verwendet. Die Versuche wurden unter atmospharischem Druck
durchgefuhrt.

Um den praktischen Teil der Masterarbeit abzurunden wurde ein zweites Stoffsystem
untersucht. Ein Gemisch von Omega-3-Fettsduren stellte ein konkretes
Einsatzgemisch fir die Kurzwegdestillation unter Vakuum dar. Mit diesem

Stoffsystem wurde ebenfalls der Einfluss des Drahtgestricks untersucht.



Abstract

The aim of this master thesis is to determine the improvement in separation capacity

of a short path distillation column by assembling a knit mesh.

A modified short path distillation column KD 150 was investigated. Due to reflux
multi-stage operation was possible. The knit mesh intensified the phase contact

between vapor and liquid phase.

The evaluation of the separation capacity of the facility and accordingly the knit mesh

was done with a binary system. An ethanol/water test mix was used.

A test protocol and a test plan were prepared prior to the start of the practical
operations. The protocol served as documentation for the test parameters. Within the
test plan, test series for characterization of the knit mesh were performed. The
vacuum system of the facility was not used during operation with the ethanol/water

mixture. The tests were done at atmospheric pressure.

In order to complete the practical part of the master thesis a second test system was
tested. The investigated system was a mixture of Omega-3-fatty acids. The test
system needs operation of the short path distillation under vacuum. The influence of

the knit mesh was also determined with this test system.
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Untersuchung der Trennleistung einer Kurzwegdestillationskolonne

1 Einleitung

Thermische Trennmethoden spielen in sehr vielen technischen Prozessen eine
wesentliche Rolle. Die klassischen Trennkonzepte wie die Destillation, Extraktion,

Adsorption, Absorption und Trocknung kommen haufig zum Einsatz.

Alle genannten Grundoperationen sind bereits gut erforscht. Um in der heutigen Zeit
die Forschung und Entwicklung vorantreiben zu konnen, ist es notwendig, die
klassischen Konzepte fur eine breit gefacherte Anwendungspalette gesondert zu

optimieren.

Die Grundlage fur Wettbewerbsbestandigkeit und Konkurrenzfahigkeit, mit der jedes
Unternehmen  konfrontiert ist, sind neue Erkenntnisse hinsichtlich der
Prozessoptimierung und der Prozessentwicklung, die aus Forschungsergebnissen

abgeleitet und umgesetzt werden kénnen.

Die Kurzwegdestillation ist ein optimiertes thermisches Trennverfahren. Die
Kombination mit einem Vakuumsystem ermdglicht es, die Destillation bei einer
wesentlich  tieferen  Temperatur  durchzufihren. Die  Verdampfung des
Flassigkeitsgemisches erfolgt nach dem Prinzip eines Dunnschichtverdampfers. Der
auf dem beheizten Kolonnenmantel herabflieBende Fallfilm weist bei diesem
Verdampfungsprinzip eine sehr kurze Kontaktzeit auf. Deshalb kdnnen in einer
Kurzwegdestillationskolonne auch temperaturempfindliche Flussigkeitsgemische

destilliert werden.

Grundlage fur die Modifizierung der Kurzwegdestillationskolonne ist die Realisierung
einer mehrstufigen Betriebsweise. Uber Spriihdiisen gelangt der Riicklauf in die
Kolonne. Durch das Einsprihen wird die Oberflache des rotierenden Drahtgestricks
benetzt. Das Gestrick weist eine hohe spezifische Oberflache aus und soll den

Phasenkontakt zwischen der Dampf- und Flissigphase verbessern.
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2. Allgemeine Grundlagen

2.1 Destillation

In vielen technischen Produktionsanlagen ist es notwendig, Flissigkeitsgemische
teilweise oder vollstandig in die Einzelkomponenten zu zerlegen. Das
Destillationsverfahren bietet diese Moglichkeit und ist auf unterschiedliche Weisen

einsetzbar.

Beim Destillieren wird das Einsatzgemisch auf Siedetemperatur erwarmt und der
Verdampfungsprozess gestartet. In der Dampfphase reichert sich die
leichtersiedende Komponente an, wahrend sich die Komponente mit der hoheren
Siedetemperatur im Destillationsrickstand anreichert. Der aufsteigende Dampf wird

kondensiert und als Produkt gewonnen. [1]

Kondensator

Vorfu 'l (3

Abbildung 1 Prinzip einer einstufigen diskontinuierlichen Destillation [1]

2.2 Rektifikation

Im Vergleich zur Destillation wird bei der Rektifikation ein Teil des Destillats als
Flassigkeitsriucklauf am Kopf der Kolonne aufgegeben. Der aufsteigende Dampf tritt
mit der Flussigkeit im Gegenstrom in Kontakt. Der Phasenkontakt erfolgt bei einer
Fullkorperkolonne kontinuierlich Uber die gesamte Kolonnenhdhe. Die Fullkorper
intensivieren den Phasenkontakt und verbessern die Stoff- und Warmeubertragung

zwischen den beiden Phasen. Die Fullkdrper kbnnen als regellose Schuttungen, als

2
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Kolonnenbdden sowie als strukturierte Packungen ausgefuhrt werden. In der

Abbildung 2 ist eine Rektifikationskolonne schematisch dargestellt. [1]

F

B

Feed

Boden-
produkt

Leichtsieder

Verstirkerteil

L

Dampf

Sumpf-
verdam-
pfer

Abtriebsteil

v

Fy

Kondensator

Kiihlwasser

Kondensat

Destillat-
kiihler

Riicklauf

Destillat 1

Abbildung 2 Schematische Darstellung der Rektifikation [2]

Der Kolonnenabschnitt oberhalb des Zulaufs wird als Verstarkersdule bezeichnet.

Der Abschnitt unterhalb des Zulaufs nennt sich Abtriebssaule. Der Kolonnenzulauf

erfolgt

an

jener

Stelle,

an der

die Zusammensetzung des Zulaufs der

Flissigkeitszusammensetzung in der Kolonne entspricht. [1]
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2.3 Das Stoffsystem Ethanol/Wasser

Die Berechnung des Dampf- Flussiggleichgewichts erfolgte mit CHEMCAD. Zwei
Aktivitatskoeffizientenmodelle (NRTL und Wilson) werden fur die Berechnung des

vorliegenden Stoffsystems empfohlen.

Die berechneten Gleichgewichtslinien unterscheiden sich nur geringfugig
voneinander. Fur alle weiteren Berechnungen werden die Gleichgewichtsdaten des
NRTL Modells verwendet. Ein weiterer Datenvergleich mit experimentellen
Gleichgewichtsdaten empfiehlt die Verwendung des NRTL Modells. In Abbildung 5 ist
das Gleichgewichtsdiagramm dargestellt.

Das binare Stoffsystem weist bei einem Massenanteil von 95,3 [Gew%], einer
Temperatur von 77,12 [°C] bei einem Systemdruck von 975 [mbar] ein

Tiefsiedeazeotrop auf.

Ein Azeotrop ist dadurch charakterisiert, dass die Siede- und die Taulinie
zusammenfallen. Das Gemisch verhalt sich wie ein Reinstoff. Die siedende
Flussigkeit weist dieselbe Zusammensetzung auf wie der aufsteigende Dampf. Eine
weitere destillative Trennung des Stoffsystems ist nur in Form einer Vakuum-,

Extraktiv-, oder Hochdruckdestillation mdglich. [1]

2.3.1 Siedediagramm

Das Siedediagramm beinhaltet unter der Voraussetzung konstanten Druckes den
Verlauf der Siede- und der Taulinie. Der Siede- und Taupunkt eines Gemisches ist

von dessen Zusammensetzung abhangig. [3]

Das Siedediagramm wurde fir einen Druck von 975 [mbar] ausgewertet. Es ist zu
beachten, dass der Ethanolgehalt in Massenanteilen angegeben ist. Das gilt auch fur

das Druck- und das McCabe Thiele Diagramm.
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Siedediadramm fiir Ethanol /Wasser
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NN

Y 90

5

=

c

g Siedelinie
€

2 85 Taulinie

T
80 \
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Massenanteil an Ethanol [Gew%]

Abbildung 3 T-xy-Diagramm fiir Ethanol/Wasser bei 975 [mbar]

2.3.2 Druckdiagramm (P-xy-Diagramm)

Im Druckdiagramm ist der Gesamtdruck der Dampf- bzw. der Flussigphase unter der
Voraussetzung, dass die Systemtemperatur konstant ist, dargestellt. Der
Gesamtdruck setzt sich aus den Partialdricken der beiden Komponenten
zusammen. [3]

In Abbildung 4 ist das P-xy-Diagramm fur eine Temperatur von 20 [°C] dargestellt.
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Druckdiagramm fiir Ethanol/Wasser

80,0

) // S

30,0

Siedelinie

Taulinie

Druck [mbar]

20,0 T T T T T T T T T ]
0,0 0,1 0,2 0,3 04 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0
Massenanteil [Gew%)]

Abbildung 4 P-xy-Diagramm fiir Ethanol/Wasser bei 20 [°C]

2.3.3 Gleichgewichtsdiagramm

Im Gleichgewichtsdiagramm ist unter Voraussetzung konstanten Druckes der Verlauf
der Gleichgewichtszusammensetzung der Dampfphase als Funktion der

Zusammensetzung der Flissigphase dargestellt. [3]

Die Zusammensetzung der beiden Phasen ist in der Abbildung 5 in [Gew%]
angegeben.
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McCabe Thiele Diagramm fiir Ethanol/Wasser
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Abbildung 5 McCabe-Thiele-Diagramm fiir Ethanol/Wasser bei 975 [mbar]

2.3.4 Aktivitatskoeffizientenmodelle (NRTL und Wilson) ¥

In diesem Kapitel werden die Berechnungsgleichungen der

Aktivitatskoeffizientenmodelle (NRTL, Wilson) zusammengefasst.

Iny; = =In(s = Auaxa) + 3 (R - )

Inyz = ~InGe ~ Azrxy) +3x (2~ o)

Ay = :—’iexp (_?”)

v}, v molares Volumen der reinen Flussigkeiten
Ajj Wilson Parameter

beiden

1)

(@)

®3)
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Aﬂij

Y1, V2

Iny; = x,2 [1:21 (—G21 )2 +

X1+X2G21

Iny, = x,? [T12 (—G12 )2 +

X2+X1G12
Gij = exp(—o; * Ty)

_ Agij
Tij = T

Y1, Y2

2.3.5 Korrelation zwischen der Dichte und dem Ethanolgehalt

Fur die spéatere Auswertung der Proben ist es notwendig, Uber die Dichtebestimmung
des Ethanol/Wassergemisches auf die Zusammensetzung schlieRen zu kénnen. Ein

Polynom soll den Zusammenhang zwischen der Dichte und dem Ethanolgehalt

beschreiben.

Wechselwirkungsparameter der beiden

Komponenten i und |
Aktivitatskoeffizienten

Stoffmengenanteil der Komponente i

T12*G1p ]
(X2+%1G12 )?

T21*G21 ]
(x1+%2G21 )2

NRTL Parameter der Komponente i und j
NRTL Parameter der Komponente i und |
Nonrandomness-Parameter: aj;=a;;
Wechselwirkungsparameter zwischen i und |
Aktivitatskoeffizienten

Stoffmengenanteil der Komponente i

(4)

®)

(6)

(7)



Untersuchung der Trennleistung einer Kurzwegdestillationskolonne

Far die Generierung der Korrelation wurden unterschiedliche
Ethanol/Wassergemische hergestellt, die einer Dichtemssung unterzogen werden.
Bei der Herstellung der Proben wurde VE-Wasser und Ethanol (96 Vol%, 1Vol%
MEK) verwendet. EIf  verschiedene Proben mit unterschiedlichen

Zusammensetzungen wurden untersucht.

Der Wassergehalt des Ethanols (5,77 [Gew%]) wurde mit der Karl Fischer Methode
bestimmt. Die Wassergehaltsbestimmung war erforderlich, um die Massenanteile der
Proben zu korrigieren. Das Vergallungsmittel wurde bei der Berechnung nicht
bericksichtigt, da das Ethanol praktisch dieselbe Dichte aufweist.

In der Abbildung 6 ist die Korrelation zwischen der Dichte und dem Ethanolgehalt
graphisch dargestellt. Die Abbildung enthélt auch einen aus Literaturwerten
bestimmen Dichteverlauf sowie das Polynom, mit dem alle Umrechnungen

durchgeftihrt wurden.

Kalibrierung fiir die Dichtebestimmung

100 \

90

80

70

60

30 = Literaturwerte Tabelle 1
y=-5293,6x3+13258x2-11454x+3485,8

Eigene Versuchsreihe

40

Ethanolgehalt [Gew%]

30 N\

: AN

w N\
\

0 T T T T —
0,75 0,8 0,85 0,9 0,95 1

Dichte [g/m3]

Abbildung 6 Korrelation zwischen Dichte und Zusammensetzung [Gew%]



Untersuchung der Trennleistung einer Kurzwegdestillationskolonne

In der Tabelle 1 ist der Zusammenhang zwischen der temperaturabhéngigen Dichte
und der Flussigkeitszusammensetzung in Zahlenwerten ausgedrickt. Von
Bedeutung ist die Dichte bei 20 [°C], da die Dichtemessung bei dieser Temperatur

durchgefiihrt wurde.

C,H¢O Athanol M =4607

Gew.-% 2 5 10 15 20 - 25 30 35

0°C 0,9960 0,9914 0,9849 0,9800 09757 09712 0,9654 09578
20°C 0,9945 0,9895 0,9820 0,9753 0,9688 0,9619 0,9540 0,9451
40°C 09885 0,9834 0,9749 0,9667 0,9588 0,9504 0,9408 0,9305
60°C 09795 0,9740 0,9640 0,9555 09464 0,9370 0,9263 0,9150
80°C 0,9679 09620 0,9515 0,9420 0,9320 0,9220 0,9105 0,8990

100 °C 0,9542 0,9480 0,9370 0,9265 0,9160 0,9050 0,8935 0,8820

Gew.-% 40 45 50 55 60 65 70 75

0°C 0,9494 0,9398 0,9294 0,9185 0,9074 0,8960 0,8842 0,8725
20°C 0,9351 0,9249 0,9140 0,9028 0,8913 0,8796 0,8678 0,8558
40°C 0,9201 0,900 0,8976 0,8862 0,8743 0,8625 0,8504 0,8380
60°C 0,9038 0,8925 0,8806 0,8690 0,8562 0,8450 0,8316 0,8200
80°C 0,8870 0,8755 0,8630 0,8515 0,8390 0,8270 0,8140 0,8012

100°C 0.8700 0,8580 0,8460 08335 0,8210 0,8085 0,7955 0,7825

Gew.-% 80 85 %0 95 100

0°C 0.2604 0,8479 0,8348 0,8212 0,8063
20°C 0.8435 0,8312 0,8180 0,8043 0,7895
40°C 0,8258 08133 0,8002 0,7864 0,7715
60°C 0,8074 0,7950 0,7814 0,7680 0,7536
80°C 0,7885 0,7760 0,7625 0,7490 0,7348

100°C 0,7695 0,7565 0,7430 0,7295 0,7157

Tabelle 1 Korrelation zwischen der Dichte und der Zusammensetzung [5]

10
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2.4 Bilanzen der Kurzwegdestillationskolonne

In diesem Kapitel werden die Massen- sowie die Energiebilanz der
Destillationskolonne erstellt. Um die Bilanzen zu veranschaulichen dient die
Abbildung 7, in der die Kolonne sowie alle Ubergehenden Massen- und

Energiestréome dargestellt sind.

Feead

KD 150

v

WTO Vorlauf

WTO Ricklauf

Riuckstand - p Destillat

|
|
l
|
|
!
|
|
|
!
|
QKD |
|
g
|
|
i
|
|

Kihlwasser Eintritt g Kihlwasser Austritt

Qab

Abbildung 7 Bilanzgebiet der Kurzwegdestillationskolonne
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2.4.1 Gesamtmassenbilanz der Anlage

In die Kolonne tritt ein Feed mit einer beliebigen Zusammensetzung ein. Die
austretenden Strome werden als Destillat und Rickstand bezeichnet. Werden an den
beiden Kaltefallen, die sich am Entgaser bzw. an der Kurzwegdestillationskolonne

befinden, Dampfe kondensiert, treten zwei weitere Stréme aus dem Bilanzgebiet aus.

th = th + th (8)
Mg — Mgg = Mg + Mp + Mggp 9)
Mg Massenstrom Feed

my Massenstrom Ruckstand

myp Massenstrom Destillat

Mgkkp Massenstrom Kaltefalle KD

Mgg Massenstrom Kaéltefalle Entgaser

2.4.2 Komponentenbilanzen

Die Komponentenbilanz wurde aus den Massenstromen und bei der jeweiligen
Zusammensetzung gebildet. Bei der Bildung der Komponentenbilanz werden nur die
Komponenten des binaren Gemisches erfasst. Verunreinigungen werden bei der

Bilanzierung nicht bertcksichtigt.

12



Untersuchung der Trennleistung einer Kurzwegdestillationskolonne

Mg * Wgtog,F = Mp * WEthoH,p T MR * WEthod,R T MKKD * WEthOH,KKD (10)
WEtOH,F Massenbruch Ethanol in Feed

WEthOH,R Massenbruch Ethanol im Rickstand

WEthOH,D Massenbruch Ethanol im Destillat

WEthOH,KKD Massenbruch Ethanol Kondensator 2

WEthOH,KE Massenbruch Ethanol Entgaser

2.4.3 Energiebilanz der Kolonne

Die Energiebilanz der Kolonnen l&sst sich aufgrund der hohen Messstellenanzahl auf
verschiedene Arten berechnen. Da die Kihlwassereintritts- und Austrittstemperatur
sowie die Kihlwassermenge bekannt sind, wird die abgeflihrte Warmemenge Uber
den Kuhlwasserkreislauf berechnet. Die abgefiihrte Warmemenge kann auch Uber
die Verdampfungsenthalpie des Destillats in Kombination mit der Destillatmenge

berechnet werden.

Bei der Erstellung der Energiebilanz werden Vereinfachungen angenommen. Die
anfallenden Flussigkeitsmengen in den beiden Kaltefallen werden vernachlassigt, da
die Flussigkeitsmengen im Vergleich zur Feedmenge verhaltnismalig klein sind. Die

beiden Flussigkeitsmengen liegen in der GrolRenordnung von 0,01% der

Feedmenge.
Mg * hp + Qgp = Mg * hg + mhp * hp + iy * cpw * ATy + Quen, (11)
Mg * hg + Qgp = Mg * hg + rhp * hp + p * Ahvp + Qyen, (12)

13
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hg Enthalpie des Feeds

hg Enthalpie des Rickstandes

hp Enthalpie des Destillats

My Massenstrom an Kihlwasser

Cpw spezifische Warmekapazitat des Kihlwassers

AT Temperaturdifferenz des Kihlwassers

Ahvyp Verdampfungsenthalpie des Destillats

Qverl. Gesamter Warmeverlust der Destillationsanlage
Qkp Die Uber den Verdampfer zugefiihrte Warmemenge

2.5 Abschéatzung der Messgenauigkeiten

Dieses Kapitel dient der Abschatzung der maximal zuldssigen Abweichung der
Massen- und Energiebilanz. Bei der Energiebilanz sind Abweichungen, die innerhalb
der abgeschatzten Warmeverluste liegen, tolerier- und argumentierbar. Bei der
Massenbilanz liegt die Grenze im Bereich der Genauigkeit der Messinstrumente.

2.5.1 Abschatzung der Warmeverluste
Die Warmeverluste der Anlage setzten sich aus den Rohrleitungsverlusten und aus

den Warmeverlusten der Kolonne zusammen.

Qverl. = QVerl.,Leitung + Qverl, kD (13)

Zunachst wird die Oberflache der Rohrleitungen und der Kolonne berechnet. Der

Warmeubergangskoeffizient sowie die Temperaturdifferenz zwischen der Oberflache
14
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und der Destillationsanlage werden abgeschétzt. Fiir den a-Wert werden 5 [W/m%*K]
und fur die Temperaturdifferenz 60 [°C] angenommen. Die Gleichungen 14 und 15
dienen der Berechnung der Warmeverluste. Die Verluste liegen in der

GroRRenordnung von 5% der zugefiihrten Warmemenge.

QVerl.,Leitung = ALeistung * o AT (14)
QVerl,KD = Agp * a * AT (15)
Aleistung Oberflache der Leitungen

Akp Oberflache der Destillationskolonne

a Warmedurchgangskoeffizient

AT Temperaturdifferenz zwischen Oberflache und Umgebung

2.5.2 Abschéatzung der Messgenauigkeit der Massenbilanz

Der durchschnittliche Fehler der installierten Durchflussmessung betragt + 0,15%
vom Messwert. Bei der Wiegung liegt die Messgenauigkeit der Waage bei £ 0,1 Kg
pro Messung. Daraus resultiert eine zulassige Abweichung von 0,4 Kg pro

Versuchslauf.

15
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3. Die Kurzwegdestillationskolonne

3.1 Allgemeine Beschreibung der Anlage

Dieses Kapitel soll den Aufbau der Destillationsanlage erlautern. Alle Apparate,
Pumpen und Armaturen sind mit Nummern versehen und in der Abbildung 8

dargestellt.

Die Anlage wird von einem Vorlagebehélter B2701 mit dem zu verarbeitenden
Medium gespeist. Der Behalter ist mit einem RUhrwerk ausgestattet. An der
Behalterwand sind Strombrecher montiert, die den Ruhreffekt verbessern, da sie die
Trombenbildung erschweren. Das homogenisierte Medium wird mit der Pumpe
P2701 durch den Warmetauscher W2702 und durch die Entgasungskolonne EA1203
gefordert. Der Durchfluss wird mittels frequenzgesteuerter Pumpe in Kombination mit
einem Durchflussmesser eingestellt. Der Warmetauscher, der mit einem
Warmetragerodl beheizt wird, erwarmt das Gemisch auf die erforderliche
Betriebstemperatur. Fir die Vorwarmung durch den Warmetauscher ist ein eigener
Kreislauf installiert, der mit heiBem Warmetragerél aus dem Hauptkreis je nach
Bedarf Uber ein Regelventi GV30108 versorgt wird. Somit wird Uber die
Vorlauftemperatur (TIC30107) des Subkreises die Solltemperatur des Gemisches

(T1IC27006) zur Entgasungskolonne Uber das Regelventil eingestellt.

Die leicht flichtigen Substanzen werden unter Vakuum im Entgaser entfernt und
anschlieBend im Kondensator C2501 kondensiert. Das anfallende Kondensat
sammelt sich im Pufferbehalter B4001. Sollten im Kondensator fir die flichtigen
Substanzen keine geeigneten Kondensationsbedingungen vorherrschen, erfolgt die
Kondensation in der Flussigkeitsringvakuumpumpe V3501.

Uber ein Siphon gelangt das entgaste Medium aus der Entgasungskolonne in den
Kurzwegverdampfer K1011, der aus einem zylindrischen Verdampfer und aus einem
innenliegenden Kondensator besteht. Das Gemisch wird tber den gesamten Umfang
der zylindrischen Innenseite der Kolonne verteilt und flie3t nach unten. Durch die mit
Warmetragerol beheizten Wéande der Kolonne wird die Verdampfungsleistung
eingebracht. Der entstehende Dampf durchstromt das Drahtgestrick von auf3en nach
innen in Richtung Kondensator. Im Gegenzug wird von der Innenseite des Gestricks

16
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eine variable Menge an Destillat auf das Gestrick gespriht (Ricklauf der Kolonne).
Dieser Vorgang erhoht die Trennwirkung der Anlage. Der zum Kondensator
gelangende Dampf wird dort vollstandig kondensiert und gelangt Uber den zentralen

Ablauf in die Pumpvorlage der Destillataustragspumpe P2911.

Die anfallende Destillatmenge kann im Standby Betrieb wieder in den
Vorlagebehalter B2701, oder in ein Gebinde gepumpt werden. Vor der Pumpvorlage
im Destillatablauf ist auch ein Zulauf zur Pumpe P2911 installiert. Mit dieser
frequenzgesteuerten Pumpe kann eine definierte Rucklaufmenge eingestellt und
konstant gehalten werden. Die Dusen, Uber die der Rucklauf auf dem Drahtgestrick
verspruht wird, sind untereinander in zwei gegenuberliegenden Rohren angeordnet,
sodass sich ein linienférmiges Spruhbild ergibt. Aufgrund der Verbindung des
Drahtgestricks mit dem rotierenden Wischerkorb erfolgt eine gleichmé&Rige Verteilung

des Rucklaufs Gber das gesamte Gestrick.

Der Wischerkorb wird mit einem frequenzgesteuerten Motor angetrieben. Die
Drehdurchfiihrung der Antriebswellen wird mit einer Gleitringdichtung abgedichtet.
Die Dichtung wird mit einem Sperrmedium Uberlagert, um den Vakuumraum der

Anlage zusatzlich abzudichten.

Das nichtverdampfte Stoffgemisch wird lber einen eigenen Ablauf zur Pumpvorlage
P2811 geleitet und anschlielRend entweder in den Vorlagebehélter (Standby Betrieb),

oder in ein Gebinde (Produktionsbetrieb) geférdert.

Das Vakuumsystem setzt sich aus einer Flussigkeitsringvakuumpumpe V3501 mit
einer vorgeschalteten Gasstrahlpumpe V3502 sowie aus drei in Serie geschalteten
Walzkolbenvakuumpumpen zusammen. Zwischen dem Vakuumsystem und der
Destillationskolonne ist eine Kaltefalle zwischengeschaltet, um unerwiinschte

Dampfe zu kondensieren und abzuscheiden.

Das Verfahrensflie3bild der Kurzwegdestillationsanlage ist in Abbildung 8 dargestellt.
Die Pumpen- und Apparatebezeichnungen beziehen sich ebenfalls auf diese
Abbildung.

17
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3.2 Technische Daten der Anlage

Die wichtigsten technischen Daten der Destillationskolonne sowie des Gestricks sind

in der Tabelle 2 zusammengefasst.

Kolonne
Heizmanteloberflache 1,50 [m?]
Kolonnendurchmesser 0,70 [m]
Hohe Kurzwegdestillator 2,59 [m]
Gestrick
Spez. Oberflache 500 | [m%m?
Packungsdichte 200 | [kg/m]
Innendurchmesser 0,39 [m]
AuRendurchmesser 0,59 [m]
Hohe 0,77 [m]
Oberflache innen 0,94 [m?]
Oberflache auRken 1,43 [m?]
Gewicht 24 [kg]

Tabelle 2 Technische Daten der Anlage [6]

3.3 Mess- und Regelungseinrichtungen der Anlage

Da diese Destillationsanlage sowohl fir Versuche als auch eine Produktion
eingesetzt wird, verfugt die Anlage uUber eine Vielzahl von Mess- und
Regelungseinrichtungen, um praktisch eine automatisierte Produktion durchfiihren zu

kénnen. Die wichtigsten Einrichtungen werden im folgenden Kapitel dargelegt.
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3.3.1 Temperaturmessungen

Bei den Temperaturmessern handelt es sich um Widerstandsthermometer, die mit
einem Platinwiderstand ausgestattet sind. Der Temperaturmessbereich liegt
zwischen -200 und +600 °C.

Signifikante Prozessparameter liefern die Temperaturmessstellen TIC27006,
TIC30107 und TISA+35005. Es handelt sich dabei um die Eintrittstemperatur in die
Entgaserkolonne, die Warmetrageroltemperatur im  Subkreislauf und die
Betriebsmittelflissigkeitstemperatur der Flissigkeitsringvakuumpumpe, die als
Sicherheitsparameter und als Prozessparameter angesehen wird. Die genaue

Positionierung der Messstellen kann dem Verfahrensflie3bild entnommen werden.

Des weiteren gibt es eine Reihe von Temperaturmessstellen, die fur die
Betriebssicherheit der Anlage bendétigt werden, aber fir den eigentlichen Prozess

nicht erforderlich sind.

3.3.2 Temperaturregelung

Wird die Destillation tber einen langeren Zeitraum durchgeftihrt (Produktionsphase
Uber mehrere Tage), ist es von entscheidender Bedeutung, dass nur selten
manueller Regelungsbedarf besteht. Bei der Kurzwegdestillationsanlage wird die
Eintrittstemperatur des Einsatzgemisches in die Kolonne tber das PLS mittels PID-
Regler konstant gehalten, indem die zirkulierende Warmetragerdlmenge uber das
Regelventil GV30108 angepasst wird.

Ist die Eintrittstemperatur in die Kolonne nicht konstant, &ndern sich die
Mengenverhaltnisse zwischen Rickstands- und Destillatmenge sowie deren

Zusammensetzung.

Die Temperaturregelung ist besonders nach einer erneuten Beflllung des
Vorlagebehdlters, oder nach langerem ,Standby Betrieb von grof3er Wichtigkeit, da
mit grolReren Temperaturdifferenzen bzw. mit einer steigenden Gemischtemperatur

im Vorlagebehalter zu rechnen ist.
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3.3.3 Fullstandregelung

Eine weitere sehr wichtige Regelungseinheit ist die Regelung der Fullstandhdhe in
den beiden Pufferbehaltern vor der Ruckstand- bzw. der Destillataustragspumpe. Die
minimale sowie die maximale Fullstandhdhe sind mit jeweils einem LSL (minimale
Fullstandhdhe) bzw. einem LSH (maximale Fullstandhdohe) begrenzt. Wird einer der
beiden Levels unter- bzw. Uberschritten, erfolgt die Abschaltung oder eine
voreingestellte Drehzahlanderung der Pumpe. Die Anpassung der Drehzahl erfolgt
wie bei der Temperaturanpassung mit einem PID Regler. Ist der Regler deaktiviert,
folgt nach der Unter- bzw. Uberschreitung der zulassigen Fillstandhohen die

Abschaltung der Pumpe.

Wird ein gut schmierendes Einsatzgemisch verwendet (z.B. Fischdlethylester), dann
ist der LSL nur beim Starten der Pumpe von Bedeutung. Danach wird die anfallende
Flissigkeitsmenge mit einer leicht Uberhdhten Pumpendrehzahl geftrdert. Die
Fullstandhdhe wird dadurch immer minimiert. Diese Methode ist bei schlecht

schmierenden Medien unzulassig, da Schaden an der Pumpe entstehen kénnen.

Eine weitere Regelmdglichkeit ist die manuelle Fullstandregelung Uber die
Schauglaser oberhalb der beiden Pufferbehéalter. Diese Art der Fullstandregelung
kommt bei den Ethanol/Wasserdestillationsversuchen zum Einsatz. Bei dieser
Regelung bedarf es einer standigen visuellen Kontrolle der Fullstandes durch den
Anlagenbetreiber, da sonst Schaden an der Pumpe oder am Wischerkorb durch die
aufgestaute Flussigkeit entstehen kdnnen. Die Fullstandhdhe wird Gber die Drehzahl
der Rilckstands- und Destillataustragspumpe eingestellt. Bei steigendem

Flussigkeitsspiegel ist die Pumpendrehzahl zu erhéhen.

Wahrend der zwanzigminutigen Versuchsdurchfuhrung sollte sich der Fllstand nicht
andern. Vor allem bei geringen Destillat- und Ruckstandmengen (Feed 30 Kg/h)

spielt die Fillstandhéhe fir eine genaue Bilanzierung eine wesentliche Rolle.
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3.3.4 Durchflussmessungen bzw. Regelung

In der gesamten Anlage sind vier Durchflussmesser (ein Fl und drei FIC's) installiert.
Die erste Messung wird direkt nach dem Vorlagebehalter durchgefuhrt. Mit einer
frequenzgesteuerte Pumpe kann eine beliebige Feedmenge (zwischen 2 und 250

kg/h) eingestellt werden. Dies gilt auch fir die Destillat- und die Rucklaufmenge.

Die beiden Durchflussmesser befinden sich direkt nach der Destillataustragpumpe
P2921 bzw. nach der Ricklaufpumpe P2911. Fur den Ruckstand ist kein eigener
Durchflussmesser vorgesehen, da sich dieser Massenstrom aus der
Gesamtmassenbilanz berechnen lasst. Der vierte Durchflussmesser gibt Auskunft
Uber die aktuelle Kuhlwassermenge, die durch den innenliegenden Kondensator

stromt. Die Kihlwassermenge kann per Hand Uber ein Ventil eingestellt werden.

Die Strome konnen direkt am Durchflussmesser sowie am Prozessleitsystem

abgelesen werden.

3.3.5 Druckmessungen

Die Anlage ist mit drei Drucksensoren ausgestattet, die vor allem dann von
Bedeutung sind, wenn das Vakuumsystem aktiviert ist. Die Kolonne selbst ist mit
zwei Druckmessern ausgestattet, die fur unterschiedliche Druckniveaus ausgelegt
sind. Der erste Drucksensor ist fir einen Druckbereich von einer Atmosphare bis 10
mbar ausgelegt. Der zwei Sensor misst nur im Feinvakuumbereich zwischen 0,001

und 10 mbar. Ein weiterer Drucksensor befindet sich im Bereich des Grobvakuums.

Druckseitig der Ruckstands-, Destillataustrag- und der Ricklaufpumpe befindet sich
jeweils ein PI, der den Forderdruck der jeweiligen Pumpe anzeigt. Die zulassige

Druckdifferenz kann von Hand direkt am Druckmessgerat eingestellt werden.
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4 Versuchsplanung

4.1 Allgemeine Aufgabenstellung

Im praktischen Teil der Arbeit wird die Kurzwegdestillationsanlage KD 150
hinsichtlich ihrer Trennleistung untersucht. Es soll untersucht werden, ob sich durch
einen Rektifiziereinsatz bessere Trennergebnisse erzielen lassen. Das Gemisch aus
Ethanol und Wasser dient der Trennstufenbestimmung der
Kurzwegdestillationsanlage. Dieses Gemisch ist deswegen geeignet, weil es sich um
ein bekanntes Testgemisch handelt, dem sowohl experimentelle als auch berechnete

Stoffdaten zugrunde liegen.

In einer separaten Versuchsreihe wird ein zweites Einsatzgemisch untersucht.
Fischolethylester stellt ein konkretes Anwendungsgemisch fur die Kurzwegdestillation
unter Vakuum dar und soll den experimentellen Teil der Diplomarbeit abrunden. Bei
den Fischoélethylestertrennversuchen werden ausschlief3lich die Versuchsergebnisse
betrachtet. Die Stoffeigenschaften sowie die thermodynamischen Hintergriinde des

Stoffsystems werden nicht betrachtet.

Um Aussagen Uber die Verbesserung der Trenneigenschaft durch den
Rektifiziereinsatz treffen zu koénnen, wird die Destillation (Stoffgemisch
Ethanol/Waser) vorerst ohne Einbauten (einstufige Destillation) durchgefihrt.
Anschliel3end folgt unter ahnlichen Rahmenbedingungen die mehrstufige Destillation
ohne Einbauten, um die aufgrund des Riuicklaufs herbeigefiihrten

Trennleistungssteigerung zu ermitteln.

Nach dem Einbau des Rektifiziereinsatzes erfolgt neuerlich die gleiche
Versuchsabwicklung, um die Ergebnisse der drei Versuchsserien miteinander
vergleichen zu koénnen. Der Vollstandigkeit halber wird die einstufige Destillation
auch mit Einbauten untersucht. Die erganzenden Versuche werden im vollen Umfang

nur mit dem Ethanol/Wasser Gemisch durchgefihrt.

Der Versuchsablauf mit dem Fischdl gestaltet sich wesentlich einfacher. Es werden
nur zwei Versuchsserien durchgefuhrt. Die einstufige Destillation ohne Einbauten

sowie die mehrstufige Destillation mit Einbauten werden verglichen.
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4.2 Ethanol/Wasserversuche

Die Versuche mit Ethanol und Wasser dienen der Trennleistungsbestimmung fir die
Destillationskolonne. Um eine Vielzahl an Vergleichswerten zu generieren setzt sich
jede Versuchsserie aus funf einzelnen Versuchen, die jeweils ein anderes
Schnittverhaltnis aufweisen, zusammen. Das Schnittverhaltnis (L/V) ist definiert aus
dem Verhaltnis zwischen der Fliussigkeitsmenge (L) und der Dampfmenge (V) und
beschreibt die Steigung der Betriebsgeraden im McCabe Thiele Diagramm.

Wahrend der Versuche wird nur das Schnittverhaltnis variiert. Alle anderen
Parameter, wie die Feedmenge, Wischerkorbdrehzahl und Feedzusammensetzung

werden konstant gehalten.

Nach dem Erreichen eines stationdren Betriebszustandes erfolgt ein 30 minutiger
Bilanzlauf. Von allen ein- und austretenden Stoffstrémen wird eine Probe
entnommen. Die Zusammensetzung der Proben wird Uber die Dichtemessung

ermittelt. In der Tabelle 3 sind die Ethanol/Wassertrennversuche zusammengefasst.

Einsatzgemisch | Zusammensetzung | Gestrick | Feedmenge| Rucklauf
- [%] - [kg/h] -
EthOH/H,O 25 nein 30und 70 |mitund ohne
EthOH/H20 55 nein 30 und 70 |[mitund ohne
EthOH/H,O 25 ja 30und 70 |mitund ohne
EthOH/H,O 55 ja 30und 70 [mitund ohne

Tabelle 3 Ubersicht der Ethanol/Wasserversuche

Eine separate Versuchsserie soll zeigen, ob die Drehzahl des Wischerkorbes einen
Einfluss auf die Trenneigenschaft hat. Die Versuchsdurchfiihrung lauft so ab, dass
ein beliebiger Betriebspunkt gewahlt und der Wischerkorb mit vier verschiedenen
Drehzahlen (40, 60, 80 und 100% der maximalen Drehzahl) betrieben wird. Die

Probenahme erfolgt jeweils nach dem Erreichen eines stationaren Betriebspunktes.
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Diese Versuchsserie wird ausschlieBlich mit dem Ethanol/Wasser Gemisch

durchgefuhrt.

4.2.1 Dichtemessung

Die Dichtemessung der Proben erfolgt mit dem digitalen Dichtemessgerat DMA 40
der Firma Anton Paar GmbH. Die Dichte wird Uber die elektronische
Schwingungsdauermessung ermittelt, indem ein hohler, glaserner Schwingkdorper zu
einer ungedampften Schwingung angeregt wird. Die Schwingkdrpertemperatur wird

mit einem Thermostat konstant auf 20°C gehalten. [7]

Die zu messende Flussigkeit wird mit Hilfe einer Spritze in den Schwingkorper
eingebracht. Die Messung ist abgeschlossen sobald sich der Messwert nicht mehr

andert. Mit der Kalibrationsgeraden erfolgt die Berechnung der Flussigkeitsdichte.

y =9,9102 * 1075 * x — 3,38804 Kalibrationsgerade
y Flissigkeitsdichte [g/m?]
X Schwingung

4.2.2 Festlegung der Feedmenge

Bei den Destillationsversuchen mit dem Gemisch aus Ethanol und Wasser stellt sich
die Frage, welche Feedmenge gewahlt wird. Da bei jeder Versuchsserie funf
unterschiedliche  Schnittverhaltnissen untersucht werden, ist es nétig, mit der
vorhandenen Verdampferleistung einen Groldteil der Feedmenge verdampfen zu

konnen.

Fur das Verdampfen eines 25%igen Ethanol/Wassergemisches ist aufgrund der
hohen Verdampfungsenthalpie des Wassers eine hohe Verdampferleistung

erforderlich. Mit der Gleichung 16 kann die nétige Verdampferleistung einer
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beliebigen Flussigkeitsmenge berechnet werden. Die Verdampfungsenthalpie eines
Gemisches wird Uber die Verdampfungsenthalpien der Reinstoffe berechnet, wobei
die Zusammensetzung des Gemisches mit den Masse- bzw. Stoffmengenanteilen
bericksichtig werden. Die Gleichungen 17 zeigt, wie die Verdampfungsenthalpie

eines binaren Gemisches berechnet wird.

Q = m * Ahy (16)
Ahy = Wgehon * Ahy gthon + Wh,0 * Ahyp,o (17)
Ahy Verdampfungsenthalpie des Gemisches

Ahy gthon Verdampfungsenthalpie von Ethanol

Ahy .0 Verdampfungsenthalpie von Wasser

h Massenstrom des Gemisches

Q Erforderliche Verdampferleistung

WEthOH Massenanteil Ethanol

WH,0 Massenanteil Wasser

Aufgrund der Leistung des Heizaggregats wird die Feedmenge auf 70 [kg/h]
festgelegt.

Obwohl die vorhandene Leistung der Heizanlage des Warmetréagerols ausreicht, um
eine Flussigkeitsmenge von 100 [kg/h] zu verdampfen, zeigten sich beim
Verdampfen einige Probleme. Bei der einstufigen Destillation konnte das
Schnittverhéltnis von 10/90 nicht eingestellt  werden. Ab einer
Warmetragerolvorlauftemperatur von ca. 165°C wird die kritische Wéarmestromdichte
Uberschritten, und es kommt zum Filmsieden. Direkt an der Heizmanteloberflache

bildet sich ein isolierender Dampffilm, der den Warmelbergang verschlechtert.
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Dieses Pha&nomen wird auch als Siedekrise bezeichnet. Aus diesem Grund wurde
eine weitere Versuchsserie mit einer Feedmenge von 30 [kg/h] gestartet. Bei der
geringeren Feedmenge konnten alle flinf Schnittverhaltnisse untersucht werden.

Bei der mehrstufigen Betriebsweise tritt der Rucklauf unterkihlt in die Kolonne ein.
Das vorhin erwahnte Verdampfungsproblem tritt bei den Versuchen mit Ricklauf

bereits bei einem Schnittverhaltnis von 30/70 auf.

4.3 Fischolethylesterdestillationsversuche

Die Destillation von Fischolethylester hat den Hintergrund, den Omega-3-
Fettsduregehalt im Ruckstand zu erh6hen. Omega-3-Fettsduren sind ein
Sammelbegriff fur Fettsaduren, die fur den menschlichen Korper essentiell sind. Sie
zeichnen sich dadurch aus, dass sie mehrfach ungesattigt und langkettig sind.
Fischole enthalten eine Vielzahl an Omega-3-Fettsauren. Von entscheidender
Bedeutung sind die Eicosapentaensaure (EPA) und die Docosahexaensaure (DHA),

die separiert nur in Fischélen vorkommen.

Die Versuche waren so aufgebaut, dass zwei verschiedene Versuchsserien
durchgefuhrt wurden, wobei nur einstufig ohne Einbauten sowie mehrstufig mit
Einbauten destilliert wurde. Durch die Variation der Schnittverhaltnisse wurden bei

jeder der beiden Serien vier Vergleichswerte generiert.

Die beiden Versuchsserien konnen als Vorversuche betrachtet werden, die
Aufschluss Uber optimale Prozessbedingungen lieferten. Mit den gefundenen
Prozessbedingungen wurde eine Produktionsphase abgewickelt, bei der insgesamt

sechs Tonnen Fischoélethylester kontinuierlich destilliert wurden.

Alle gezogenen Proben wurden einer GC-Analyse unterzogen, um die
Zusammensetzung des Feed, Destillats und des Rulckstands zu bestimmen. Die
Versuche als auch die Produktionsphase wurden im Feinvakuum durchgefihrt (p =

0,01 [mbara]), da die Fettsadureester thermisch nicht unbegrenzt belastbar sind.
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4.3.1 Weiterfihrende Untersuchungen des Gestricks

Bei den ersten Versuchen (Ethanol/Wasser), die mit den Einbauten durchgefuhrt
wurden, zeigte sich, dass die Dusen fur die gewahlte Ricklaufmenge zu grof3
dimensioniert waren. Das rickgefihrte Destillat tropfte aus den Disen und gelangte
nicht auf das Drahtgestrick, sonder direkt in den Rickstand der Destillationskolonne.
Neue Dusen mit einer kleineren Querschnittflache verbesserten das Sprihbild der

Dusen signifikant.

Die weiteren Untersuchungen sollten die Frage beantworten, ob weiterhin ein Tell
des Rucklaufs in den Ruckstand tropft bzw. durch das Drahtgestrick sickert und somit

die Trennung erschwert bzw. den Trenneffekt verschlechtert.

Die Kolonne wurde bei diesen Untersuchungen ohne Feed betrieben. Uber eine
provisorische Schlauchverbindung wurde die Rucklaufpumpe der Anlage mit
Flissigkeit aus dem Vorlagebehélter versorgt. Der Rucklauf der Kolonne wurde als
Feed ausgefuhrt, um einen kontinuierlichen Betrieb zu erméglichen. Vor allem wegen

des Vakuums war eine kontinuierliche Betriebsweise unumganglich.

Ziel dieser Untersuchung war es, praktisch die gesamte eingebrachte
Flissigkeitsmenge zu verdampfen. Fallt bei der maximal zuldssigen
Vorlauftemperatur des Heizéls weiterhin eine grof3e Rlckstandmenge an, kann
davon ausgegangen werden, dass ein Teil des Ricklaufs entweder von den Dusen
direkt in den Ruckstand tropft, oder durch das Gestrick sickert.

Zusatzlich  wurde bei dieser Versuchsserie auch der Einfluss der
Wischerkorbdrehzahl  untersucht. Die  Wischerkorbdrehzahl  sowie  die
Vorlauftemperatur des Warmetrageréls wurden wéhrend der Versuchsserien variiert.
Die Wischerkorbdrehzahl wurde zwischen 50, 70 und 90% der maximalen Drehzahl
variiert. Die Rucklaufmenge wurde wahrend der Versuchsdurchfiihrung konstant auf
einen Massenstrom von 40 [kg/h] gehalten. Die Vorlauftemperatur wurde zwischen
170 und 200 [°C] variiert.

Die Bildung der Massenbilanz erfolgte tber die Durchflussmesser des Destillats und
des Rucklaufs. Der Bilanzierungszeitraum betrug zehn Minuten. Vor der Bildung der

Massenbilanz musste sichergestellt sein, dass stationére Verhéltnisse vorherrschen.
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5 Praktischer Teil

5.1 Inbetriebnahme und letzte Montagearbeiten

Vor der ersten Inbetriebnahme waren noch Montagearbeiten durchzufihren. Es
handelt sich dabei um die Montage von Schlauchverbindungen, welche die Anlage
mit Heiz- bzw. mit Kihimedien versorgten. Dazu gehorten die Leitungen fur das
Warmetragerol, die Kuhlwasserversorgung fur den innenliegenden Kondensator
sowie die Kaltemittelleitungen der nach dem Entgaser und der Kolonne geschalteten
Kondensatoren (Kéaltefallen). Auch die Flissigkeitsringvakuumpumpe bendtigte einen
eigenen Kduhlkreislauf. Die beiden letztgenannten Kondensatoren sind fir das
Vakuumsystem erforderlich, da sie verhindern, dass kondensierbare Dampfe in das
Vakuumsystem gelangen. Desweiteren waren die Warmetragerolanlage und die
Vakuumpumpen mit Olen zu befillen. Bei der Befiillung war darauf zu achten, dass
die Pumpen sowie der Kreislauf des Warmetragerdls entluftet wurden. Auch die
Drehrichtungen aller Motoren galt es zu Uberprifen, um die erwartungsgemaliie
Funktion der Pumpen sicherzustellen und um Schaden an einer Pumpe bzw. am

Getriebe zu vermeiden.

Die Inbetriebnahme war der erste Abschnitt der praktischen Arbeit und diente vor
allem dem Kennenlernen der Anlage sowie der Uberpriifung der Funktionsweisen
aller Armaturen und Anzeigen. Fir die ersten Testlaufe wurde ausschlief3lich Wasser
verwendet, da die Dichtheit der Anlage noch nicht Uberprift wurde. Dabei war zu
beachten, dass die Pumpendrehzahlen aufgrund der  schlechten

Schmiereigenschaften von Wasser niedrig gewéhlt wurden.

Die Funktionsweise des PLS wurde vor der Inbetriebnahme getestet, um
sicherzustellen, dass die fir den Schutz der Pumpen und der Armaturen ndétigen
Verriegelungen auch richtig im Prozessleitsystem implementiert wurden. Die PLS

Tests wurden mittels Computersimulation durchgefthrt.
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5.2 Die Herstellung des Einsatzgemisches

Die Herstellung der Mischung erfolgte direkt im Vorlagebehélter der Anlage. Von
jedem der beiden Gemische (~25 und ~55 Gew%) wurden insgesamt 200 [kg]
hergestellt, da sonst der Flussigkeitsspiegel im Behélter zu nieder war. Es musste
sichergestellt werden, dass der Ruhrer ausrechend tief die Flissigkeit eintaucht, um
fur eine gute Durchmischung zu sorgen. Bei der Herstellung der Mischung wurden
zuerst 145 bzw. 85 [kg] VE-Wasser vorgelegt. Anschlie3end folgte die Zugabe des
Ethanols. Die beiden Komponenten wurden nach der Einwaage mit einer Fasspumpe

in den Vorlagebehélter geférdert.

Das Gemisch wurde mit Hilfe des Ruhrwerks homogenisiert und anschlieRend
beprobt. Kleine Abweichungen von der 25 bzw. 55% Marke spielten keine Rolle, da

bei allen zukunftigen Probenahmen auch eine Feedprobe entnommen wurde.

Das Fischol befand sich in IBC Containern und wurde vor der Beflllung
homogenisiert, um alle Versuche mit derselben Feedzusammensetzung durchfuhren
zu koénnen. Mit Hilfe einer Fasspumpe wurde das Ol in den bereits mit Stickstoff
inertisierten Vorlagebehalter der Destillationsanlage geftérdert. Durch das Inertisieren

wurden unerwiinschte Oxidationsprozesse vermieden.
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5.3 Versuchsdurchfihrung

Die komplette Steuerung der Destillationsanlage erfolgte Giber das Prozessleitsystem.
Es lieRen sich alle Motoren sowie die fur die Regelung noétigen Ventile ansteuern.

Nur die externen Aggregate mussten separat aktiviert werden.

Die Vorlauftemperatur des Warmetragerols, mit dem die Destillationsanlage beheizt
wurde, konnte je nach Versuch auf die gewlinschte Temperatur eingestellt werden.
Die Erwarmung des Warmetragerols erfolgte mit einem elektrischen Heizaggregat.

Der einstellbare Temperaturbereich des Vorlaufes lag zwischen 0 und 250 [°C].

Neben dem Heizaggregat wurden auch das Kalte- und Kihlaggregat eingeschaltet.
Das Kuhlmittel wurde fir die Kondensation des Destillats (innenliegender
Kondensator) bendtigt. Das Kaltemittel kondensiert die im Entgaser und die im

zweiten Kondensator anfallenden Dampfe.

Um den Kolonnenfeed zu aktivieren, musste zuerst der Antrieb fir den Wischerkorb
gestartet und das am Boden des Vorlagebehélters sitzende Absperrventil gedffnet
werden. Danach wurde die Subkreislaufpumpe eingeschaltet, um den Feed
vorzuwarmen. Die Feed- sowie auch alle Uubrigen Zahnradpumpen waren
frequenzgesteuert, wodurch die Foérdermengen dber die Pumpendrehzahlen
eingestellt wurden. Die Eingabe der gewtinschten Pumpendrehzahl erfolgte Gber das

Prozessleitsystem.

Kurz nachdem das Einsatzgemisch in die Kolonne gelangte, war auch mit der
Bildung einer Ruckstands- bzw. Destillatmenge zu rechnen. Nach den jeweiligen
Ablaufen befanden sich Pufferbehalter, die sich mit dem Destillat bzw. mit dem
Rickstand  flllten. Durch  die  Aktivierung der Rickstands-  bzw.
Destillataustragpumpe wurden die anfallenden Flussigkeitsmengen in den
Vorlagebehélter  (Standby-Betrieb), oder in ein  externes  Gebinde

(Produktionsbetrieb) gefordert.

Bei der mehrstufigen Betriebsweise wurde, nachdem sich bereits eine groliere
Destillatmengen gebildet hat, zusatzlich die Ricklaufpumpe aktiviert, um einen Teil
des Destillats Uber die Spruhdisen zurick in die Kolonne zu férdern. Das
Rucklaufverhéltnis wurde Uber die Pumpendrehzahlen der Rucklauf- bzw. der

Destillataustragspumpe eingestellt.
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Die Vorlauftemperatur der Warmetragerdlanlage wurde vor dem Start der Anlage
vorerst auf einen moderaten Temperaturbereich eingestellt. Erst nachdem der Feed
in die Kolonne eintritt und sich ein Flussigkeitsfilm auf der Heizflache gebildet hat,
wurde die Vorlauftemperatur des Warmetragerols auf die gewiinschte Endtemperatur
eingestellt. So wurde sichergestellt, dass die Oberfliche des beheizten

Kolonnenmantels nicht unnétig hohen Temperaturen ausgesetzt war.

Ein weiterer wichtiger Aspekt einer sicheren Anlagenbetreibung war, dass nach dem
Einschalten der Heizanlage der innenliegende Kondensator mit Kiihlwasser versorgt
wurde, um den Druck in der Kolonne zu regulieren. Um das Gefahrenpotential eines
unkontrollierten Druckanstieges zu beseitigen, erfolgte das Offnen der Kugelhihne
B40007 und B40103. Somit fand ein standiger Druckausgleich mit der Umgebung
statt. Aus sicherheitstechnischer Sichtweise war diese Mal3Bhahme notwendig, da
sich das Kiuhlaggregat automatisch ausschaltete, falls der Kuhimittelflissigkeitsstand

im Kuhlaggregat den Minimalwert erreichte.

Diese Malnahmen sind nur erforderlich, wenn Destillationsversuche ohne
Verwendung des Vakuumsystems unter atmospharischem Druck durchgefihrt

werden.

Wurde die Vorlauftemperatur des Warmetrageroéls erhoht, stiegt automatisch die
produzierte Dampfmenge. Dadurch konnte das geplante Schnittverhaltnis Uber die
Vorlauftemperatur  eingestellt werden. Das Einstellen des geplanten
Schnittverhaltnisses nahm meist viel Zeit in Anspruch, da man sich nur schrittweise
an den Sollwert anndherte und das System relativ trage war. Wurde die
Vorlauftemperatur um ein Grad Celsius erhéht, dauert es einige Minuten bis sich

aufgrund der Temperaturerhéhung auch die Dampfmenge erhoéhte.

Sobald das gewilnschte Schnittverhéltnis eingestellt war und stationare Verhaltnisse
vorlagen, konnte der zwanzigminttige Bilanzlauf gestartet werden. Die Massenbilanz
der Anlage wurde gebildet, indem am Beginn und am Ende des
Bilanzierungszeitraumes die Summenzahlerstande an den Durchflussmessgeraten
abgelesen wurden. Fir eine genaue Bilanz wart eine exakte Fullstandregelung
erforderlich. Die manuelle Regelung sah vor, dass am Bilanzierungsstart sowie am

Bilanzierungsende die Flllstande der beiden Pufferbehalter exakt dieselbe Ho6he
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aufwiesen. Die Regelung erfolgte tUber die Drehzahlanpassung der Rickstands- und

Destillataustragpumpe.

Da die Ruckstandsleitung der Anlage mit keinem Durchflussmessgeréat ausgestattet
war, erfolgte die Bilanzierung auch durch Wiegung der Ruckstands- und der

Destillatmenge.

Wahrend des Bilanzlaufs wurde die Anlage auf die Produktionsbetriebsweise
umgeschaltet. Dabei werden das Destillat sowie das Sumpfprodukt des
Destillationsprozesses in externe Gebinde geférdert und zur Wiegung bereitgestellt.
Die Probenahme fand am Ende des Bilanzlaufs statt. Es wurde je eine Feed-,
Destillat-, Ruckstandsprobe enthnommen. Die nach den beiden Kaltefallen

kondensierten Flissigkeitsmengen wurden ebenfalls gewogen und analysiert.
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6 Berechnungen

Die in diesem Kapitel folgenden Berechnungen beziehen sich auf einen einzelnen
Versuch, der als exemplarisches Beispiel fir die Berechnungsdurchfihrung dient.
Alle Gbrigen Berechnungsergebnisse sind tabellarisch im Anhang der Dokumentation

Zusam mengefasst.

6.1 Temperaturabhangige Stoffdaten

Ein Grof3teil der fur die Berechnung erforderlichen Parameter stammen aus der
CHEMCAD Stoffdatenbank. Bei den Stoffwerten wie der spezifischen
Warmekapazitat und der Dichte handelt es sich um temperaturabhéangige Parameter.

Die Temperaturabhangigkeit ist in Tabelle 4 dargestellt.

Temperatur| Ethanol Wasser |Temperatur| Ethanol Wasser
[°C] cp [kJI/kgK]|cp [kI/kgK] [°C] cp [kJ/kgK]|cp [kI/kgK]
0 2,253 4,227 50 2,673 4,177
5 2,286 4,215 55 2,726 4,178
10 2,322 4,205 60 2,781 4,180
15 2,359 4,196 65 2,839 4,183
20 2,398 4,190 70 2,898 4,187
25 2,439 4,184 75 2,960 4,191
30 2,481 4,181 80 3,024 4,196
35 2,526 4,178 85 3,091 4,201
40 2,573 4177 90 3,160 4,207
45 2,622 4,176 95 3,231 4,213

Tabelle 4 Temperaturabhingige Stoffdaten [8]

Fur die tabellarische Auswertung der Versuchsergebnisse wird eine Trendlinie

generiert, die den Verlauf der Cp-Werte und der Dichte im Temperaturbereich
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zwischen 0 und 100 [°C] abbildet. Die beiden Polynome zweiten Grades sind in der
Abbildung 9 dargestellt.

Cp-Werte als Funktion der Temperatur

" L._._._.—I—I—I—I—I—I——I—I—.—.——H’_._._._.

4

y =2E-05x2 - 0,0018x +4,2217
3,5

3 M

2,5 ¢ @ cp Ethanol
{M

B cpWasser

— Poly. (cp Ethanol
y = 4E-05x% + 0,0063x + 2,2547 V- {ep )
is RZ=1 —— Poly. (cp Wasser)

spez. Warmekapazitat [KJ/KgK]

0,5

0 T T T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Temperatur [°C]

Abbildung 9 Graphische Darstellung der Cp-Werte

Fur die Berechnung der Energiebilanz sind die Dichte und die spezifische
Warmekapazitat des Kuihlwassers (30 [Vol%] DOWCAL) und des Thermaldls
(Thermia B) erforderlich. Durch das Generieren einer Trendlinie kann zwischen zwei
Stutzstellen linear interpoliert werden. Die Geradengleichung ist in der Abbildungen
10 und 11 angefiihrt. Der Tabelle 5 sind die temperaturabhangigen Stoffparameter

des Thermaldls zu entnehmen.
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Temperatur | Dichte | Cp-Wert
[°C] [kg/m®] | [kJ/kgK]

0 876 1,809

20 863 1,882

40 850 1,954

100 811 2,173

150 778 2,355

200 746 2,538

Tabelle 5 Dichte und Cp-Werte von Thermia B [9]

Aus den Abbildungen 10 und 11 ist ersichtlich, dass zwischen den Stoffwerten und
der Temperatur im Bereich von 0 bis 200 [°C] ein linearer Zusammenhang besteht.

Der Kurvenverlauf wird tber eine lineare Trendlinie angenahert.

Cp-Werte von Thermia B als Funktion der Temperatur
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Abbildung 10 Verlauf der spez. Warmekapazitit von Thermia B
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Dichteverlauf von Thermia B
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Abbildung 11 Dichteverlauf von Thermia B

Das Kiuhlwasser besteht zu 30 [Vol%] aus DOWCAL 20 und zu 70 [Vol%] aus VE-
Wasser. Die Tabelle 6 beinhaltet die temperaturabhdngigen Dichte- und Cp-Werte
der eingesetzten Kaltemittelmischung.
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Temperatur | Dichte | Cp-Wert
[°C] [kg/m?]| [kI/kgK]
0 1036,1 3,818

10 10325 3,84
20 1028,3 3,872
30 1023,7 3,9
40 1018,5 3,93

50 10129 -
60 1006,7 -
70 1000 -
80 992,8 -
90 985,1 -
100 976,9 -

Tabelle 6 Dichte und Spez. Warmekapazitdt von DOWCAL 20 [10]

Die beiden Verlaufe wurden Uber die Polynome des zweiten bzw. des vierten Grades
angenahert und der Berechnung zugénglich gemacht. Die Gleichungen der
Polynome sind wiederum in den jeweiligen Abbildungen enthalten. Es sei nochmals
darauf hingewiesen, dass mit den Gleichungen nur Werte interpoliert werden durfen,
die im Bereich des Messdatensatzes liegen. Fur Temperaturen, die aufRerhalb des
Bereiches liegen, verlieren die verwendeten Gleichungen ihre Gultigkeit.
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spez. Warmekapazitit [KJ/KgK]
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Abbildung 12 Verlauf der spez. Warmekapazitdt von DOWCAL 20
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Abbildung 13 Dichteverlauf von DOWCAL 20
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6.2 Bilanzen und hydraulische Kennzahlen

Wird die Massenbilanz nur mit Hilfe der Durchflussmesser bestimmt, dann muss die
Ruckstandsmenge aus der Gesamtbilanz berechnet werden. Um das Messergebnis
zu untermauern erfolgt eine weitere Bilanzierung, indem die Destillat- und die

Ruckstandsmenge sowie die entnommenen Proben gewogen werden.

Bei jedem der durchgefihrten Versuche wurden die Massen und Energiebilanz
Uberpruft sowie die hydraulischen Kennzahlen der Dampf- und Flussigkeitsbelastung
berechnet. Fir eine beispielhafte Berechnung werden die Versuchsdaten des elften
Versuchs herangezogen. Die fiur die Berechnung erforderlichen Daten sind in der
Tabelle 7 abgebildet. Die Tabelle beinhaltet gréf3tenteils Messwerte, die aus dem
Versuchsprotokoll stammen. Fiur die Berechnung der Massen- und Energiebilanz

werden die Gleichungen 8 und 10 verwendet.

Um die Dampf- und Flissigkeitsbelastung berechnen zu kdnnen erfolgt zuvor die
Berechnung der Gasdichte, der Kolonnenquerschnittflache sowie der

Gasgeschwindigkeit.
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Daten fur die Berechnungen

Massenstrom Feed 30,4 [Ka/h] 15,20 [Kg]
Massenstrom Destillat 8,6 [Kg/h] 4,30 [Kg]
Massenstrom Rickstand 21,8 [Ka/h] 10,90 [Kg]
Massestrom KKD 0,08 [Kg/h] 0,04 [Kg]
Massenstrom KE 0,51 [Ka/h] 0,26 [Kg]
Massenstrom Kuhlwasser 0,95 [Ka/h] 0,47 [Kg]
Massenstrom Thermal6l 2,54 [Ka/h] 1,27 [Kg]
Probe Destillat 0,15 [Ka/h] 0,08 [Kg]
Probe Rickstand 0,2 [Kg/h] 0,10 [Kg]
Spez. Warmekapazitat Feed 3,85 [KJ/KgK] - -
Spez. Warmekapazitat Destillat 3,32 [KI/KgK] - -
Spez. Warmekapazitat Rickstand 4,07 [KJ/KgK] - -
Spez. Warmekapazitat Kuhiwasser 3,87 [KJI/KgK] - -
Temperatur Feed 60,8 [°C] - -
Temperatur Destillat 19,0 [°C] - -
Temperatur Rickstand 89,35 [°C] - -
Eintrittstemperatur Kihlwasser 18,5 [°C] - -
Austrittstemperatur Kuhlwasser 20,0 [°C] - -
Massenanteil Ethanol im Feed 24,14 [Gew%o] - -
Massenanteil Ethanol im Destillat 48,28 [Gew%o] - -
Massenanteil Ethanol im Rickstand 13,65 [Gew%o] - -
Massenanteil Ethanol KKD 67,71 [Gew%o] - -
Massenanteil Ehanol KE 71,42 [Gew%o] - -
Dichte Dampf 0,86 [Kg/m?] - -
Bilanzzeitraum 30 [Min] - -
Rechenwert Messwert

Tabelle 7 Systemparameter fiir die Berechnungen
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6.2.1 Berechnung der hydraulischen Kennzahlen

Freier Kolonnenquerschnitt

A=dx*mx*L (19)

Normdichte einer Gasmischung

Fur die Berechnung des F-Faktors ist die Dichte des Gases unter den aktuellen
Prozessbedingungen erforderlich. Zuerst wird die Gasdichte unter Normbedingungen
berechnet. Mit Hilfe des idealen Gasgesetztes kann die Gasdichte naherungsweise

mit den vorherrschenden Prozessbedingungen umgerechnet werden.

PNi = W (20)
PN = X Ti * PN (21)
PN Normdichte der Komponente i

r; Volumenanteil der Komponente i

M; Molekulargewicht der Komponente i

\%N Molvolumen 22,4 [l/mol]

PN Normdichte der Gasmischung

Es sei darauf hingewiesen, dass die Berechnungsgenauigkeit der hydraulischen
Kennzahlen von untergeordneter Bedeutung ist. Es soll gezeigt werden, in welcher
GroRRenordnung die Kennzahlen liegen. Fir die Berechnung einer mittleren
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Gasdichte des Ethanol/Wassergemisches wird die Feedzusammensetzung

herangezogen.

Gasdichte unter Prozessbedingungen ™!

T
p=py*—x (22)
p, T Prozessdruck und Prozesstemperatur
PN, T Normaldruck und Normaltemperatur

Gasgeschwindigkeit !
\%
Wg = A (23)

F-Faktor (Dampfbelastung) ¥

F=wg*./pg (24)
Wy Gasgeschwindigkeit
Pg Gasdichte

Flussigkeitsbelastung

4
W, =—

- (25)
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Die Ergebnisse der Bilanzen und der hydraulischen Berechnungen sind in Tabelle 8

zusammengefasst.
Berechnungsergebnisse

Abweichung der Massenbilanz 0,027 [ka]

Zugefihrte Warmemenge Methode 1 5,8 [KW]

Zugefihrte Warmemenge Methode 2 53 [KW]
Dampfgeschwindigkeit 0,01 [m/s]
F-Faktor 0,01 [Pa]®®

Flissigkeitsbelastung 0,0125 | [m%m?>n]

Tabelle 8 Ergebnisse der Berechnungen

Die Differenz der Massenbilanz, die sich aufgrund der beiden Bilanzierungsmethoden
einstellt, liegt im Bereich von 0,03 Kg. Dieser Wert ist vertretbar, weil die maximal

zulassige Abweichung aufgrund der Messungenauigkeit 0,4 [kg] betragt.

Die Energiebilanz wurde auf zwei unterschiedliche Arten berechnet. Zum einen mit
der Gleichung 11 und zum anderen Uber die Warmetragerdltemperaturdifferenz und
der Warmetragerélmenge. Die Rechenergebnisse des elften Versuchs zeigen eine
Abweichung von 8%. Die Abweichung liegt im Bereich der abgeschatzten
Warmeverluste. Die Warmeverluste liegen abhéngig von der zugefihrten

Warmemenge in der Gré3enordnung von 5%.

Der F-Faktor, der die Gasbelastung des Gestricks beschreibt, liegt in der
GroRenordnung von 0,01 [Pa]®®. Die Flussigkeitsbelastung weist einen Wert von
0,0125 [m%m3/h] auf.
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7 Ergebnisse

7.1 Stoffgemisch Ethanol/Wasser

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Destillationsversuche grafisch und
tabellarisch  dargestellt. Fur die  grafische Darstellung  wird  das
Gleichgewichtsdiagramm  herangezogen. Die  Berechnungsgrundlage der
Gleichgewichtsdaten ist das NRTL-Modell. Die Grafiken enthalten die Ergebnisse
aus der einstufigen Destillation ohne Einbauten sowie die Rektifikationsergebnisse

mit und ohne Einbauten.

7.1.1 Ergebnisse der einstufigen Destillation

Die wichtigsten Versuchsparameter dieser Versuchsserie, sind in der Tabelle 9
zusammengefasst. Es ist ersichtlich, dass die Feedmenge zwischen den Versuchen
variiert, weil mit der Zeit die Gemischtemperatur im Vorlagebehalter steigt und sich
auch die Zusammensetzung leicht andert. Diese Erscheinung gilt auch fur alle

weiteren Versuchsserien.

Nr.| Feed |Destillat|RlUckstand |RUcklauf Wg Wp Wg LV | r
- | [kg/h]| [kg/h] [kg/h] [kg/h] |[Gew%]|[Gew%]|[Gew%]| - -
42 170,35 | 21,84 48,51 0 53,09 | 74,49 | 40,93 (2,22 O
431 71,01 7,26 63,75 0 52,19 74,57 48,70 |8,78| O
44 | 70,05 | 39,09 30,96 0 5365 | 72,51 | 31,60 (0,79 O
45| 69,9 | 48,45 21,45 0 54,69 67,16 2452 |0,44| O

Tabelle 9 Versuchsparameter der einstufigen Destillation

Aus der Abbildung 14 ist ersichtlich, dass sich die Zusammensetzung des
Rickstands und des Destillats bei einem Schnittverhdltnis von 30/70 mit der

Gleichgewichtszusammensetzung deckt. Das entspricht dem theoretischen
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Maximalwert einer einstufigen Destillation. Tendenziell kann aber davon
ausgegangen werden, dass beim einstufigen Prozess die
Gleichgewichtszusammensetzung knapp nicht erreicht wird. Eine gewisse
Messfehlertoleranz  muss  berlcksichtigt  werden, da die Darstellung im
Gleichgewichtsdiagramm auf Messwerten basiert. Zum einen auf dem
Massenverhaltnis zwischen Flissigkeits- und Dampfmenge und zum anderen auf der

Dichtemessung, die zur Ethanolgehaltbestimmung dient.

Ergebnisse der einstufigen Destillation
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Abbildung 14 Versuchsergebnisse Ethanol/Wasser bei 975 [mbar]

Um die Versuchsergebnisse nicht nur graphisch, sondern auch mit einer
Rechengrol3e miteinander vergleichen zu kénnen wird die erreichte Stufenanzahl fir
alle durchgefiihrten Versuche berechnet. Die Stufenanzahl charakterisiert den

Abstand von der Gleichgewichtslinie zum Messwert.

Als Referenz dient die relative Flichtigkeit, die mit den Gleichgewichtsdaten jedes

einzelnen Versuchs berechnet wird. Mit der Zusammensetzung der Ruckstands- und
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Destillatprobe wird ebenfalls der Trennfaktor berechnet und auf die Referenzgrol3e
normiert. Ist die Probenzusammensetzung mit der Gleichgewichtszusammensetzung
ident, dann sind die beiden Rechengrdl3en gleich grof3 und es wird exakt eine Stufe
realisiert. Der Tabelle 10 sind die Ergebnisse der Stufenberechnung dargestellt. Bei
den Schnittverhaltnissen 70/30 und 50/50 wird praktisch eine theoretische Stufe
erreicht.

Schnittverhaltnis L/V
90/10 70/30 50/50 30/70

Stufenanzahl
0,89 0,99 0,99 0,94

Tabelle 10 Stufenanzahl der einstufigen Destillation

7.1.2 Ergebnisse der mehrstufigen Destillation mit Einbauten

Die wichtigsten Versuchsparameter dieser Versuchsserie sind der Tabelle 11

zusammengefasst.

Nr.| Feed |Destillat|Rickstand |RUcklauf WEg Wp WR LV | r
- | [kag/h]| [kg/h] [kg/h] [kg/h] [[Gew%]|[Gew%]|[Gew%]| - -
34(69,00| 7,44 61,56 34,50 51,65 80,41 47,27 |8,27|4,64
35(69,87 | 24,00 45,87 34,30 52,71 78,56 38,66 |1,91(1,43
36 69,75 | 35,97 33,78 34,30 54,32 74,80 30,08 |0,94(0,95
3716930 | 46,20 23,10 34,50 55,79 69,94 25,87 |0,50|0,75

Tabelle 11 Versuchsparameter der mehrstufigen Destillation mit Einbauten

Durch den Einbau des Rektifiziereinsatzes und durch den Kolonnenrtcklauf wurde
der Trenneffekt deutlich verbessert. Die Abbildung 15 zeigt, dass die
Messergebnisse jenseits der Gleichgewichtslinie zu finden sind. Beim

Schnittverhaltnis 30/70 liegen die Messergebnisse jedoch nur ganz knapp Uber der
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Gleichgewichtslinie. Es ist zu bedenken, dass das Rucklaufverhaltnis kleiner wird,
wenn die produzierte Dampfmenge steigt, da die Riucklaufmenge konstant gehalten
wird. Dieses Prinzip gilt fur alle Versuche, die mit Ricklauf durchgefuhrt werden.

Ergebnisse der mehrstufigen Destillation mit Einbauten
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Abbildung 15 Versuchsergebnisse Ethanol/Wasser bei 975 [mbar]

Aus den Abbildungen 14, 15 und 16 ist auch erkennbar, dass die Messpunkte nicht

exakt auf den Bilanzgeraden liegen.

In Zahlen ausgedriickt steigt die Stufenanzahl aufgrund des Ricklaufs und wegen
der Einbauten bei einem Schnittverhéltnis 70/30 von knapp einer Stufe auf 1,35

Stufen. In Tabelle 12 sind die Ergebnisse dieser Versuchsserie zusammengefasst.
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Schnittverhaltnis L/V
90/10 70/30 50/50 30/70

Stufenanzahl

1,30 1,35 1,31 1,06

Tabelle 12 Stufenanzahl der Serie mit Riicklauf und Einbauten

7.1.3 Ergebnisse der mehrstufigen Destillation ohne Einbauten

Bei dieser Versuchsreihe wird untersucht, welchen Einfluss die riickgefihrte
Destillatmenge ausibt. Der Rektifiziereinsatz wurde bei dieser Versuchsserie nicht

eingebaut. In der Tabelle 13 sind die wichtigsten Versuchsparameter dargestellt.

Nr.| Feed |Destillat|Rickstand |Rucklauf Wg Wp WR LV | r
- | [kag/h]| [kg/h] [kg/h] [kg/h] [[Gew%]|[Gew%]|[Gew%]| - -
386987 | 7,35 62,52 34,5 51,55 79,26 47,49 |8,51(4,69
39| 70,17 22,2 47,97 34,5 52,41 77,95 38,74 [2,16(1,55
40| 67,68 | 34,95 32,73 34,5 53,60 75,04 29,52 (0,94(0,99
41| 71,13 | 49,65 21,48 34,5 55,17 68,32 21,24 (0,43(0,69

Tabelle 13 Versuchsparameter der mehrstufigen Destillation ohne Einbauten

Die Versuchsergebnisse ohne Einbauten sind den Ergebnissen aus der
Versuchsserie mit Einbauten sehr ahnlich. Bei den Schnittverhaltnissen 90/10 und
70/30 weist die Destillatzusammensetzung ohne Einbauten einen etwas geringeren
Ethanolgehalt auf, als bei der Versuchsserie mit Einbauten. Ein gespiegeltes Bild
zeigt sich bei den Schnittverhaltnissen 50/50 und 30/70. Die Abbildung 16 zeigt die

Versuchsergebnisse der mehrstufigen Destillation ohne Einbauten.
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Ergebnisse der mehrstufigen Destillation ohne Einbauten
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Abbildung 16 Versuchsergebnisse Ethanol/Wasser bei 975 [mbar]

In der Tabelle 14 sind die Ergebnisse der Versuche tabellarisch zusammengefasst.
Die Tabelle zeigt, dass die hochste Stufenanzahl bei der Destillation mit Ricklauf
und mit den Einbauten bei einem Schnittverhaltnis von 70/30 erreicht wird. Wird die
Destillation ohne Einbauten aber mit Ricklauf durchgefiihrt, sinkt die Stufenanzahl

von 1,35 auf einen Wert von 1,27.

Serie L/V | Stufenanzahl Serie L/V | Stufenanzahl Serie L/V | Stufenanzahl

90/10 0,89 Destillation | 90/10 1,20 Destillation | 90/10 1,30

Einstufige . .
Destillation | 70/30 0,99 mit 70/30 1,27 mit 70/30 1,35
Rucklauf Rucklauf
ohne 50/50 0,99 ohne 50/50 1,33 mit 50/50 1,31
Rucklauf . .
30/70 0,94 Einbauten | 30/70 1,19 Einbauten | 30/70 1,06

Tabelle 14 Zusammenfassung der Stufenberechnung
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Um diese Aussagen grafisch zu veranschaulichen dient die Abbildung 17, die alle
bisherigen Versuchsergebnisse beinhaltet. Um diese Abbildung nicht zu tberladen,
erfolgt die Darstellung der Bilanzgeraden fur die drei bisherigen Versuchsserien nur

schematisch.
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Zusammenfassung der Versuchsergebnisse
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Abbildung 17 Zusammenfassende Darstellung der Versuchsergebnisse
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7.1.4 Variation der Wischerkorbdrehzahl

Bei diesen Versuchsserien wurde untersucht, ob die Wischerkorbdrehzahl einen
Einfluss auf die Trennleistung der Anlage hat. Es wurden zwei Versuchsserien
durchgefiihrt, die einstufige Destillation ohne Einbauten sowie die mit Rucklauf
ausgefiihrte  Destillation mit Einbauten. Die  Rahmenbedingungen der
Versuchsdurchfihrung sind in der Tabelle 15 anhand des Versuchsprotokolls
dargestellt. Aus der Tabelle ist ersichtlich, dass die Feedmenge bei gleichbleibender
Pumpendrehzahl nicht konstant bleibt. Mit voranschreitender Versuchsdauer steigt
die Gemischtemperatur im Vorlagebehélter, was zur Folge hat, dass die

Fordermenge steigt.

Vers.Nr.| L/V |Drehzahl| Feed |Tgeeq|Destillat| WTO-Taus |WTO-Tein |Riicklauf| r
- - [%] |[Kg/h]| [°C] | [Kg/h] [°C] [°C] [Kg/h] | -
16  |s0550| 40 | 301 |612| 151 106 104 0 0
13 |gomp| 60 | 302 |615| 145 106 104 0 0
17 |somo| 80 | 305 |61,6| 152 106 104 0 0
18 |soi50| 100 | 31,9 [61,9] 16,9 106 104 0 0
24 |gon0| 60 | 685 |625| 67 118 115 21 |31
25 |go/i0| 100 | 702 |676| 7 118 115 21 3

Tabelle 15 Versuchsparameter Wischerkorbdrehzahlvariation

Aus der Tabelle ist ersichtlich, dass bei den Versuchen ohne Riucklauf ein
Betriebspunkt mit vier unterschiedlichen Wischerkorbdrehzahlen getestet wurde. Bei
der zweiten Versuchsserie wurden nur zwei unterschiedliche Drehzahlen untersucht.

Die Ergebnisse dieser Untersuchung werden in der Tabelle 16 zusammengefasst.

Aus den Versuchsergebnissen geht hervor, dass mit steigender Wischerkorbdrehzahl
der Ethanolgehalt im Destillat sinkt, da sich gleichzeitig die Destillatmenge erhoht.
Dadurch verandert sich auch das Schnittverhéltnis (L/V). Bei der einstufigen
Destillation bedeutet dies, dass Aufgrund der héheren Drehzahl die Verdampfung an

der Heizflache verbessert wird. Der Warmetbergang von der Heizflache auf das
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Einsatzgemisch wird verbessert. Die Versuchsergebnisse des Versuchs Nr. 13
unterstiutzen die gerade getroffene Annahme nicht. Es kann nicht mit absoluter
Sicherheit ausgeschlossen werden, dass die Probenahme bei nicht station&ren

Verhaltnissen durchgefiihrt wurde.

Vers.Nr. | Drehzahl LV Wp WR Ethanolmenge Destillat | Destillatmenge

- [%] - [Gew%] | [Gew%] [kg/h] [kg/h]
16 40 50/50 42,4 11,3 6,54 15,44
13 60 50/50 42,8 9,8 6,47 15,12
17 80 50/50 41,2 9,9 6,58 20,80
18 100 50/50 40,0 8,5 6,87 22,90
24 60 90/10 68,6 19,0 5,09 21,80
25 100 90/10 68,1 18,8 6,43 22,00

Tabelle 16 Versuchsergebnisse

Bei der mehrstufigen Destillation ist die Interpretation der Versuchsergebnisse
wesentlich schwieriger, da auch nur zwei Datensatze vorhanden sind. Die Steigerung
der Dampfmenge konnte auch bedeuten, dass zusatzlich zur verbesserten
reduziert wird, die

Warmeulbertragung auch noch die Flussigkeitsmenge

moglicherweise durch das Gestrick in  Richtung Kolonnenrickstand tropft.

Diesbezlglich werden noch weitere Untersuchungen mit dem zweiten

Einsatzgemisch angestellit.

Durch die Bildung der Komponentenbilanz kann die Ethanolmenge im Destillat
berechnet werden. Aus der Tabelle 16 ist zu sehen, dass sich bei der einstufigen
Destillation die Ethanolmenge kaum &ndert. Bei der Destillation mit Rucklauf betragt
der Unterschied mehr als 1,3 [kg/h], was zum grofiten Teil auf eine hdhere

Feedmenge rickzufihren ist.
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7.2 Stoffsystem Fischolethylester

In Tabelle 17 sind alle relevanten Prozessparameter der durchgefiihrten Versuche
abgebildet. Vier unterschiedliche Schnittverhaltnisse wurden sowohl einstufig ohne

Einbauten als auch mehrstufig mit Einbauten getestet.

Vers.Nr.| Feed | Treeq |Dest. Flow |Ricklauf| WTO- Ein [WTO-Aus [WTO-Flow | Tyw.aus | Tkweein | KW-Flow | Druck |Prob.Nr.
kg/hl| °C] | [kgm] | [kg/h] [°C] [°C] Imin] | [°c] | 1 | [h]  |[mbara]
1 111,2 | 105 455 0 125 123 188 24 219 2980 <0,01 5,6
2 112 | 105,2 50,5 0 129 127 188 25,9 234 2990 <0,01 7,8
3 112,7 ( 105 56 0 133 131 188 26 234 2995 <0,01 9,10
4 113 | 104,9 63 0 138 135 188 26 24 2993 <0,01 11,12
5 150 | 104,8 725 0 141 138 188 27,3 24 2985 <0,01 13,14
6 112 | 105,7 62,5 34,8 175 172 186 31 27,1 2999 0,01 15,16
7 112 | 105,1 56,7 34,8 173 170 185 29,2 | 24,3 2950 <0,01 | 17,18
8 112 | 105,3 50,7 35,8 170 167 185 289 | 24,2 2975 <0,01 19, 20
9 112 | 104,9 44,8 36,4 165 162 185 29 25 2974 <0,01 21,22
10 112 | 106,9 47 50 175 171 185 29,1 | 24,8 2990 0,01 24,25

Tabelle 17 Versuchsparameter der Fischoldestillation

Die grau gekennzeichneten Versuche wurden bei einem Schnittverhaltnis von 50/50
und bei einem Systemdruck weniger als 0,01 mbar durchgefiihrt. Die mehrstufige
Destillation wurde mit einem Rucklaufverhaltnis von 0,6 betrieben, wobei die
Rucklaufmenge bei allen Schnittverhaltnissen zwischen 34,8 und 36,4 [Kg/h] betrugt.

Aus der Tabelle 18 geht hervor, dass die maximale Anreicherung (EPA, DHA) des
Ausgangsproduktes bei einem Schnittverhaltnis von etwa 50/50 mit Einbauten
erreicht wird. Der Kolonnenfeed weist einen EPA Massenanteil von 14,97 [Gew%]
auf. Durch den Rektifiziereinsatz erhoht sich die EPA Gehalt im Rickstand auf 23,81
[Gew%)]. Bei der einstufigen Destillation steigt der EPA Anteil auf 20,9 [Gew%].
Entsprechendes gilt auch fir die DHA Konzentration, jedoch aufgrund der geringeren
Ausgangskonzentration in geringerem Mal3stab. Gleichzeitig sinkt der EPA Gehalt im
Destillat von 14,97 auf 9,11 bzw. 11,36 [Gew%)].
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Prob.Nr.| Bezeichnung [Datum | Feed | Anteil | Einbauten | Riucklauf |EPA A% [DHA A% |EPA wt% [DHA wt%

- - - |kgh| - - kg/h - - - -

1 Produkt "2109" | 09.06. - - - - 19,09% | 7,97% | 1497% | 7,14%
5 Ruckstand 09.06. | 112 | 60% ohne - 26,33% | 13,14% | 19,93% | 11,20%
6 Destillat 09.06. | 112 | 40% ohne - 9,72% | 1,60% 8,36% 157%
7 Riickstand 09.06. | 112 | 55% ohne - 27,72% | 14,22% | 21,26% | 11,00%
8 Destillat 09.06. | 112 | 45% ohne - 10,72% | 1,80% | 10,24% | 1,82%
9 Riickstand 09.06. [ 112 | 50% ohne - 28,46% | 15,40% | 20,90% | 11,46%
10 Destillat 09.06. [ 112 | 50% ohne - 11,85% | 2,25% | 11,36% | 2,17%
11 Riickstand 09.06. | 112 | 45% ohne - 28,92% | 16,57% | 20,58% | 11,88%
12 Destillat 09.06. | 112 | 55% ohne - 13,36% | 2,79% | 12,45% | 2,62%
15 Riickstand 10.06. | 112 | 45% mit 34,8 31,71% | 17,72% | 23,50% | 13,09%
16 Destillat 10.06. | 112 | 55% mit 34,8 10,15% | 1,92% 9,98% 1,86%
17 Riickstand 10.06. | 112 | 50% mit 34,8 32,56% | 17,12% | 23,81% | 12,51%
18 Destillat 10.06. | 112 | 50% mit 34,8 9,42% | 1,61% 9,11% 1,54%
19 Ruckstand 10.06. | 112 | 55% mit 35,8 30,95% | 16,25% | 21,87% | 11,55%
20 Destillat 10.06. | 112 | 45% mit 35,8 8,45% 1,36% 7,99% 1,32%
21 Ruckstand 10.06. | 112 | 60% mit 36,4 29,36% | 13,92% | 22,99% | 10,96%
22 Destillat 10.06. | 112 | 40% mit 36,4 6,99% 1,03% 6,54% 0,98%

Tabelle 18 Versuchsergebnisse der Fischoéldestillation

Eine Komponentenbilanz

ist

in Tabelle 19 dargestellt.

Diese Tabelle gibt

Anhaltspunkte welche Einstellungen zu minimalem EPA/DHA Verlust bzw. zu

maximaler Ausbeute fihren. Die Genauigkeit der Bilanz sinkt bei hdheren

Konzentrationen.

Einbauten |Rickstands- Feed [kg/h] Destillat [kg/h] Ruckstand [kg/h] Kontrolle

anteil EPA DHA EPA DHA EPA DHA EPA DHA

ohne 60% 16,99 8,16 3,75 0,70 13,39 7,53 0,15 -0,06
ohne 55% 16,99 8,16 5,16 0,92 13,10 6,78 -1,27 0,47
ohne 50% 16,99 8,16 6,36 1,22 11,70 6,42 -1,08 0,53
ohne 45% 16,99 8,16 6,27 1,32 10,37 5,99 0,34 0,86
mit 60% 18,20 7,81 2,93 0,44 15,45 7,37 -0,18 0,00
mit 45% 18,20 7,81 4,03 0,67 13,47 7,11 0,70 0,03
mit 50% 18,20 7,81 5,10 0,86 13,33 7,01 0,24 -0,06
mit 55% 18,20 7,81 6,15 1,15 11,84 6,60 0,21 0,06

Tabelle 19 Komponentenbilanz der Fischoldestillation
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Die Berechnung der hydraulischen Kennzahlen zeigt, dass abhéngig vom
Systemdruck die Dampfbelastung im Bereich von 0,5 [Pa]®” liegt. Firr den értlichen
Systemdruck im Bereich der Heizflache und dem Gestrick ist eine Druckmessung
nicht moglich. Die Systemdruckmessstelle der Kolonne ist positioniert, dass der
Systemdruck nach der Kaltefalle der Kolonne gemessen wird. Aus diesem Grund
werden fur die Kaltefalle, der Rohrkrimmung und fur das Gestrick Druckverluste
angenommen. Der Druck in dem besagten Bereich wird mit 0,05 [mbar] abgeschatzt.
Fur die Berechnung der Dichte wurde die Gasdichte von Methyloleat herangezogen.

Die Berechnung der druckabhangigen Gasdichte erfolgte mit CHEMCAD.

7.2.1 Gestrickuntersuchung mit Fischélethylester

In der Tabelle 20 sind die Ergebnisse der Gestrickuntersuchung dargestellt. Es ist
ersichtlich, dass die Destillatmenge von der Vorlauftemperatur des Warmetragerols
als auch von der Drehzahl des Wischerkorbs abhangt. Die eingesetzte

Rucklaufmenge betrug 40 [kg/h].

WTO- Vorlauf Dgo D+o Dso
[°C] [kg/h] [kg/h] [kg/h]
170 28,8 23,28 10,5
180 29,22 23,28 10,68
190 33 29,2 17,2
200 37,3 33,3 19,6

Tabelle 20 Darstellung der Versuchsergebnisse

DI Destillatmenge bei 90% der maximalen Wischerkorbdrehzahl
Do Destillatmenge bei 70% der maximalen Wischerkorbdrehzahl
Dso Destillatmenge bei 50% der maximalen Wischerkorbdrehzahl
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Es zeigt sich, dass bei 90% der maximalen Drehzahl und bei einer Vorlauftemperatur
von 200°C mehr als 37,3 [kg/h] an die Heizflache gelangen und dort verdampft
werden. Die restlichen 2,7 [kg/h] gelangen in den Rickstand der
Destillationskolonne. Es ist ersichtlich, dass die Drehzahl eine signifikante Rolle
spielt. Wird die Drehzahl auf 50% der Maximaldrehzahl reduziert, dann gelangen nur
noch 19,6 anstatt der 37,3 [kg/h] an die Heizflache. Dieser Effekt hangt mit der
Flienkraft zusammen. Die Reduktion der Wischerkorbdrehzahl hat auch eine
Reduktion der Schleuderzahl zu Folge. Aus diesem Grund gelangt eine gréRRere
Flissigkeitsmenge bei einer geringeren  Wischerkorbdrehzahl in  den

Kolonnenriickstand.

Auf eine weitere Temperaturerhdhung wurde verzichtet, weil das Einsatzgemisch
thermisch nicht unbegrenzt belastbar ist. Die Abbildung 18 spiegelt die

Versuchsergebnisse grafisch wieder.
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Abbildung 18 Graphische Darstellung der Gestrickuntersuchung
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7.3 Interpretationen und Ausblick

Die maximale zu erwartende Trennleistungssteigerung des Rektifiziereinsatzes ist
durch die Dicke von 10 cm Iimitiert. Vergleichbare Packungen des
Packungsherstellers Montz, die ebenfalls eine spezifische Oberflache von 500m?/m?
aufweisen, erreichen funf theoretische Trennstufen je Meter Packungsdicke. Mit einer

10 cm dicken Packung kdnnten in etwa 0,5 Stufen erreicht werden.

Aus den Versuchsergebnissen geht hervor, dass die Trennleistungssteigerung
deutlich geringer ausfallt, als die maximale Steigerung von 0,5 theoretischen Stufen.
Dies ist auch damit zu begrinden, dass zum einen das Gestrick mit einer zu
niedrigen Dampfbelastung betrieben wurde. Der F-Faktor lag bei den Versuchen in
der GroRenordnung 0,01 [Pa]®®. Vergleichbare Packungen, die ebenfalls eine
ahnliche spezifische Oberflache aufweisen, werden mit einer deutlich hodheren
Dampfbelastung betrieben. Der F-Faktor liegt im Bereich 0,1 und 2 [Pa]®°.

Zum anderen konnte besonders bei der Destillation von Fischdlethylester gezeigt
werden, dass die Drehzahl des Wischerkorbes einen erheblichen Einfluss auf die
Destillats- bzw. Rilckstandsmenge hat. Gelangt ein Teil des Ricklaufs in den

Ruckstand der Kolonne, dann verschlechtert sich das Trennergebnis erheblich.

Bei der Destillation von Fischolethylester verbessert der Rektifiziereinsatz in
Kombination mit der mehrstufigen Betriebsweise die Trennung deutlich. Jedoch
wurden keine mehrstufigen Destillationsversuche ohne Einbauten durchgefuhrt. Im
Vergleich zu den Versuchen mit Ethanol und Wasser lag die Dampfbelastung des

Gestricks in der GréRenordnung 0,5 [Pa]®®.

Auf Basis der  Versuchsergebnisse  wird die Untersuchung  von
Hochleistungspackungen, die im Bereich von 10-15 theoretischen Stufen je Meter
Packungsdicke liegen sowie eine Modifizierung des Drahtgestricks, fur sinnvoll

erachtet.

Eine mogliche Modifizierung des Drahtgeflechtes ware der Einbau von Trennblechen.
Die Bleche haben die Aufgabe die nach unten laufenden Fllssigkeitstropfen zu
sammeln und dadurch die Tropfen zu vergroB3ern. GrolRere Tropfen wirden bei

gleicher Schleuderzahl leichter an die Heizflache geschleudert als kleine Tropfen.
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In weiterer Folge sollte ein anderes Einsatzgemisch untersucht werden, mit dem die
vom Packungshersteller geforderte Dampf- bzw. Flussigkeitsbelastung eingehalten

werden kann.

61



Untersuchung der Trennleistung einer Kurzwegdestillationskolonne

8 Allgemeine Probleme

Bei der Erstinbetriebnahme zeigten sich einige Probleme. Eine Plastikfolie, die
Rohrleitungselemente im nicht eingebauten Zustand gegen Verschmutzungen
schutzte, verhinderte den Durchfluss des Warmetragerdls durch den Subkreislauf der
Anlage. Die Demontage einiger Rohrleitungselemente waren nétig, um die Folie

entfernen zu kénnen.

Nach der ersten Aktivierung des Vakuumsystems verhinderte eine gebrochene
SchweiRnaht an einer Flanschverbindung die Druckabsenkung. Durch die
Erneuerung der Schweil3naht konnte die erwartungsgemal3e Funktion des

Vakuumsystems sichergestellt werden.

Wegen der beschrankten Verdampfungsleistung wurde die Feedmenge mit 70 [kg/h]
festgelegt. Die eingebauten Dusen (&quivalenter Bohrungsdurchmesser 1 [mm])
zeigten erst bei einem Durchfluss von 60 [kg/h] ein zufriedenstellendes Spruhbild.
Um das Spruhbild des Riucklaufs bei einer geringeren Durchflussmenge zu
verbessern wurde die unterste der insgesamt sechs Disen mit einem Stopfen
verschlossen. Es gelangt aber nicht, die Durchflussmenge mit den eingebauten
Dusen so stark zu reduzieren, dass auch ein kleines Rucklaufverhaltnis eingestellt
werden konnte. Die Rucklaufmenge sollte zwischen 30 und 35 Kg/h betragen, um
auch ein Rucklaufverhaltnis von etwa 0,5 realisieren zu kénnen. Aus diesem Grund
wurden wesentlich kleinere Disen (&quivalenter Bohrungsdurchmesser 0,13 [mm])

bestellt und untersucht.

Die kleineren Dusen zeigten bereits bei einer Durchflussmenge von unter 20 [kg/h]
zufriedenstellendes Sprihbild. Die Dusen hatten aber den entscheidenden Nachteil,
dass sie leicht verstopften und somit einen dauerhaften Anlagenbetrieb nicht
ermoglicht haben. Durch den Einbau von Disen, die einen Aaquivalenten
Bohrungsdurchmesser von 0,26 [mm] aufwiesen, konnte ein zufriedenstellendes

Spruhbild bei einer Rucklaufmenge von 30 [kg/h] realisiert werden.

Bei den Fischoldestillationsversuchen traten weitere Probleme auf. Aufgrund von
Oxidationsvorgangen bildeten sich mit der Zeit Polymere, die zu starken
Verschmutzungen und zur Belagbildung beitrugen. Von der Belagbildung waren zwei
Pumpen besonders stark Dbetroffen. Die Rickstandaustrags- und eine
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Walzkolbenvakuumpumpe waren durch die Polymere blockiert. Durch die Reinigung
und durch manuelles Andrehen der Pumpen konnten diese wieder gangig gemacht
werden. Die Walzkolbenvakuumpumpe wurde zerlegt und mit einem Losungsmittel
gereinigt. Der Olstand der Walzkolbenpumpe hatte sich aufgrund der Mischung mit
dem Fischol erhoht. Durch einen Olwechsel konnte ein méglicher Getriebeschaden

verhindert werden.
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9 Zusammenfassung

Ziel der Diplomarbeit war, die Erstinbetriebnahme der Kurzwegdestillationskolonne
KD 150 sowie die Untersuchung der Trennleistungssteigerung durch Einbauten.

Bei den Einbauten handelte es sich um ein Drahtgestrick mit einer spezifischen
Oberflache von 500 m?m?3. Das Gestrick wurde am rotierenden Wischerkorb der
Kolonne befestigt und sollte aufgrund der hohen spezifischen Oberflache den
Phasenkontakt zwischen der Dampf- und der Flissigphase intensivieren und den

Stoffaustausch verbessern.

Bevor die Anlage in Betrieb genommen werden konnte, mussten noch einige
Montagearbeiten durchgefiihrt werden. Es galt die Kuhlmittel-, Kalte-, und
Warmetragerolversorgung mithilfe von Schlauchverbindungen sicherzustellen. Der

Heizkreislauf wurde mit dem Warmetragerol gefillt und gleichzeitig entliftet.

Nach der Erstellung eines Versuchsprotokolls, das der Dokumentation aller wichtigen

Anlagenparameter diente, konnte mit der Versuchsplanung begonnen werden.

Als Testsystem fur die Trennstufenbestimmung der Anlage wurden zwei
unterschiedliche Mischungen aus Ethanol und Wasser eingesetzt. Die Mischungen
wiesen einen Ethanolgehalt von 25 bzw. 55 [Gew%] auf. Das Versuchskonzept
umfasste sowohl einstufige als auch mehrstufige Destillationsversuche, wobei das

Gestrick bei beiden Destillationsarten zum Einsatz kam.

Vier unterschiedliche Schnittverhaltnisse wurden bei jeder Versuchsserie untersucht,
um eine Vielzahl an Vergleichspunkten zu generieren. Die Feedmenge von 70 [kg/h]
wurde entsprechend der vorhandenen Verdampferleistung angepasst.

Bei der einstufigen Destillation ohne Einbauten erreichte der Ethanolgehalt im
Destillat einen Maximalwert von 66 [Gew%] bei einem Schnittverhéltnis von 90/10.
Der Ethanolgehalt stiegt aufgrund der Kolonnenricklaufs auf 72 [Gew%)]. Mit
Einbauten betrug der Massenanteil an Ethanol im Destillat 72,3 [Gew%]. Die gleiche
Tendenz zeigt sich auch beim Schnittverhéltnis 70/30. Bei den Verhaltnissen 50/50
und 30/70 wurden ohne Einbauten bessere Ergebnisse erzielt.
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Bei der mit dem Ethanol/Wassergemisch durchgefiihrten Gestrickuntersuchung
konnte gezeigt werden, dass eine Drehzahlerh6hung die
Verdampfungseigenschaften des Dunnschichtverdampfers verbessert.

Neben dem Testgemisch Ethanol/Wasser wurde ein weiteres Einsatzgemisch
untersucht. Die Destillation von Omega-3-Fettsduren stellte ein konkretes
Anwendungsgemisch fur die Kurzwegdestillation unter Vakuum dar. Mit diesem
Multikomponentengemisch wurden zwei Versuchsserien durchgefiihrt. Die einstufige
Destillation ohne Einbauten sowie die mehrstufige Destillation mit dem
Rektifiziereinsatz. Die Ergebnisse zeigen eine deutliche Verbesserung der
Trenneigenschaft durch den Rektifiziereinsatz. Der Feed wies einen EPA Gehalt von
14,97 [Gew%] auf. Durch die einstufige Destillation stieg der EPA Gehalt im
Ruckstand bei einem Schnittverhaltnis von 50/50 auf 20,9 [Gew%]. Mit dem
Rektifiziereinsatz stieg der EPA Gehalt auf 23,8 [Gew%] was einer Steigerung von

rund 19% entspricht.

Die mit dem Fischdl durchgefihrte Gestrickuntersuchung zeigte, dass die
Drehzahlanderung des Wischerkorbes einen groBen Einfluss auf das

Mengenverhaltnis L/V hat.
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11 Anhang

11.1 Versuchsprotokoll

Datum |Uhrzeit|Vers.Nr. Code Treep | Feed | Destillat |Riicklauf | Drehzahl WK [WTO-Vorlauf | WTO-Riicklauf [ WTO-Flow | TkunL aus | TkUHL ein | KUhIwasser
- - - - [°C [[kg/h]| [kg/h] | [kg/h] (%] [°C] [°Cl] [I/min] [°C] [°C] [I/h]
11.03.11| 12:00 1 RO/OG/90-10/F70 | 58,5 | 73,5 8,1 0 60 89 87 176 18 16,5 3265
11.03.11| 14:40 2 RO/OG/70-30/F70 | 64,1 | 73,3 24 0 60 119 115 162 21,1 17,8 3218
15.03.11| 12:30 3 R0O/OG/50-50/F70 60 | 68,7 35,2 0 60 146 140 148 26,3 20,9 3075
15.03.11| 15:00 4 R0O/OG/30-70/F70 | 64,3 | 62,8 42,9 0 60 161 154 147 31,5 24,5 2650
16.03.11| 14:45 5 R0O,5/0G/70-30/F70 | 61 | 77,2 | 23,7 0 60 131 127 180 20,5 16,5 3280
16.03.11| 16:00 6 R1/0OG/70-30/F70 | 59,3 | 75,8 23,2 0 60 142 137 177 22 15 3556
17.03.11| 14:00 7 R0,7/0G/50-50/F70 | 63 | 68,1 33,7 0 60 155 149 184 26,5 19,5 3590
17.03.11| 17:00 8 R0,3/0G/50-50/F70 | 60,6 | 74 37,5 0 60 149 143 184 20,8 18,3 3580
18.03.11| 14:00 9 R0,5/0G/30-70/F30 | 62,8 | 31 20 10 60 140 136 180 22,9 18,3 3573
18.03.11| 16:00 10 R0,3/0G/70-30/F30 | 59,2 | 30,3 22,7 6,5 60 127 123 180 22,1 15,7 3545
21.03.11| 16:00 11 R0/OG/70-30/F30 | 60,8 | 30,6 8,8 0,0 60,0 88,0 87,0 186,0 20,0 18,5 3320
22.03.11| 12:30 12 RO/OG/90-10/F30 | 56,2 | 30,1 3,1 0,0 60,0 61,0 60,0 178,0 20,7 20,5 3300
22.03.11| 14:00 13 R0O/OG/50-50/F30 | 61,2 | 30,2 14,5 0,0 60,0 107,0 105,0 187,0 20,0 16,2 3290
22.03.11| 16:00 14 R0O/OG/30-70/F30 | 62,4 | 30,2 21,4 0,0 60,0 119,0 116,0 187,0 21,5 17,0 3070

Abbildung 19 Versuchsprotokoll 1/4
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Datum |Uhrzeit|Vers.Nr. Code Treep | Feed | Destillat | Riicklauf | Drehzahl WK [WTO-Vorlauf | WTO-Riicklauf | WTO-Flow | TkunL aus | TkuHL ein | KUhlwasser
- - - - [°CI [[kg/h]| [kg/h] | [kg/h] (%] [°C] [°C] [I/min] [°C] [°C] [I/h]
22.03.11| 18:00 15 R0O/OG/10-90/F30 | 63,7 | 30,1 27,2 0,0 60,0 130,0 127,0 187,0 21,8 16,5 3308
23.03.11| 13:00 16 R0O/OG/50-50/F30 | 61,0 | 30,0 15,0 0,0 40,0 106,0 104,0 188,0 22,0 18,8 2913
23.03.11| 14:00 17 R0O/OG/50-50/F30 | 61,0 | 30,0 15,0 0,0 80,0 106,0 104,0 187,0 22,1 18,9 2915
23.03.11| 15:00 18 R0O/OG/50-50/F30 | 61,0 | 32,0 17,0 0,0 100,0 106,0 104,0 187,0 22,5 19,1 3070
04.04.11( 12:00 19 R3/MG/90-10/F30 | 62,5 | 30,2 4,0 12,8 50,0 106,0 104,0 187,0 24,0 22,2 3206
04.04.11( 14:00 20 R1,4/MG/70-30/F30 | 62,2 | 30,7 8,8 13,0 50,0 115,0 112,0 187,0 29,0 25,3 3228
04.04.11( 16:00 21 R0,96/MG/50-50/F30| 68,6 | 30,0 14,2 13,6 50,0 126,0 122,0 187,0 23,1 17,5 3208
04.04.11( 17:00 22 R1/MG/50-50/F30 | 69,7 | 31,0 13,2 13,4 100,0 126,0 122,0 187,0 24,0 19,0 3000
05.04.11( 15:00 23 R1,4/MG/90-10/F70 | 62,3 | 69,5 7,3 12,8 100,0 110,0 107,0 188,0 22,5 18,5 2042
07.04.11( 13:00 24 R2.7/MG/90-10/F70 | 62,5 | 68,5 6,7 21,0 60,0 118,0 115,0 189,0 31,8 26,8 2081
07.04.11( 16:00 25 R2.3/MG/90-10/F70 | 67,6 | 70,2 7,0 21,0 100,0 118,0 115,0 188,0 33,5 28,5 2087
08.04.11( 13:00 26 R0,8/MG/70-30/F70 | 64,6 | 68,0 22,0 17,0 60,0 135,0 131,0 187,0 29,9 24,5 3250
08.04.11( 14:00 27 RO/MG/70-30/F70 | 64,5 | 69,5 22,0 0,0 60,0 118,0 115,0 187,0 27,2 22,8 3226
08.04.11( 16:00 28 RO/MG/90-10/F70 | 61,2 | 69,3 7,0 0,0 60,0 88,0 87,0 187,0 25,0 22,0 3217
12.04.11| 15:00 29 RO/MG/70-30/F70 | 62,0 | 71,0 22,5 0,0 60,0 101,0 99,0 188,0 24,3 20,3 2242
12.04.11| 17:00 30 RO/MG/90-10/F70 | 59,5 | 70,0 7,0 0,0 60,0 71,0 70,0 183,0 20,9 17,9 2230
14.04.11| 11:00 31 RO/MG/30-70/F70 | 61,5 | 70,6 49,3 0,0 60,0 132,0 127,0 188,0 27,8 18,3 2262
14.04.11| 13:00 32 RO/MG/10-90/F70 | 62,4 | 69,7 63,0 0,0 60,0 154,0 148,0 183,0 31,3 20,1 2270
14.04.11| 15:00 33 RO/MG/50-50/F70 | 62,3 | 69,5 36,0 0,0 60,0 118,0 115,0 186,0 25,0 23,7 2256

Abbildung 20 Versuchsprotokoll 2/4
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Datum |Uhrzeit|Vers.Nr. Code Treep | Feed | Destillat | Riicklauf | Drehzahl WK [WTO-Vorlauf | WTO-Riicklauf | WTO-Flow | TkunL aus | TkuHL ein | KUhlwasser
- - - - [°CI [[kg/h]| [kg/h] | [kg/h] (%] [°C] [°C] [I/min] [°C] [°C] [I/h]
21.04.11| 16:00 34 R4,5/MG/90-10/F70 | 63,9 | 69,8 7,3 34,5 60,0 121,0 118,0 147,0 31,3 26,0 3247
22.04.11| 10:00 35 R1,6/MG/70-30/F70 | 62,3 | 70,0 22,0 34,3 60,0 139,0 134,0 182,0 30,8 24,5 2458
17.04.11| 18:00 36 R1/MG/50-50/F70 | 66,7 | 70,0 36,0 34,3 60,0 148,0 143,0 182,0 37,0 27,3 2463
18.04.11| 19:00 37 R0,73/MG/30-70/F70| 71,0 | 69,8 46,3 34,5 60,0 160,0 154,0 181,0 42,1 30,8 2435
19.04.11| 20:00 38 R4,7/0G/90-10/F70 | 61,9 | 70,3 7,1 34,5 60,0 118,0 114,0 181,0 26,0 19,6 2248
20.04.11| 21:00 39 R1,6/0G/70-30/F70 | 62,2 | 70,2 22,1 34,5 60,0 132,0 127,0 179,0 28,0 19,4 2258
21.04.11| 22:00 40 R1/0G/50-50/F70 | 66,5 | 70,1 34,5 34,5 60,0 144,0 139,0 179,0 31,9 22,7 2272
22.04.11| 23:00 41 R0,73/0G/30-70/F70 | 70,7 | 70,1 48,7 34,5 60,0 161,0 154,0 178,0 37,5 24,2 2272
03.05.11( 13:00 42 R0O/OG/70-30/F70 | 62,3 | 70,4 21,5 0,0 60,0 102,0 99,0 183,0 20,9 15,0 1850
03.05.11( 17:00 43 R0/OG/90-10/F70 | 55,3 | 70,1 7,2 0,0 60,0 71,0 70,0 180,0 16,9 14,8 2152
04.05.11( 13:00 44 RO/OG/50-50/F70 | 62,2 | 70,0 35,6 0,0 60,0 118,0 115,0 183,0 23,0 16,7 2180
04.05.11( 16:00 45 R0O/OG/30-70/F70 | 62,8 | 70,0 48,4 0,0 60,0 134,0 130,0 184,0 26,3 17,5 2185
20.05.11| 12:00 46 R1.6/0G/70-30/F70 | 70,0 | 70,0 22,0 34,3 60,0 150,0 144.,0 179,0 39,2 31,6 3060
20.05.11| 16:00 a7 R4,5/0G/90-10/F70 | 72,5 | 70,0 7,0 34,4 60,0 130,0 126,0 180,0 35,8 29,8 3050
30.05.11| 12:00 48 R3,5-0G/70-30/F30 | 72,3 | 30,0 9,6 34,3 60,0 140,0 135,0 182,0 36,6 27,7 1971
30.05.11( 15:00 49 R2,4-0G/50-50/F30 | 79,2 | 30,0 14,9 34,3 60,0 151,0 145,0 181,0 40,1 27,6 1961
31.05.11( 12:00 50 R9,6-OG/90-10/F30 | 72,2 | 30,0 3,4 34,1 60,0 127,0 123,0 177,0 35,9 29,4 2005
01.06.11( 15:00 51 R3,8-MG/70-30/F30 | 77,0 | 30,0 8,9 34,4 60,0 143,0 139,0 183,0 35,8 27,1 2199
01.06.11( 17:00 52 R2,28-MG/50-50/F30| 81,5 | 30,0 14,5 34,4 60,0 153,0 148,0 183,0 35,3 26,5 3009

Abbildung 21 Versuchsprotokoll 3/4
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Datum |Uhrzeit|Vers.Nr. Code Treep | Feed | Destillat | Riicklauf | Drehzahl WK [WTO-Vorlauf | WTO-Riicklauf | WTO-Flow | TkunL, aus | TkuHL ein | KUhIwasser
- - - - [°C] |[kg/h]| [kg/h] | [kg/h] [ [°C] [°C] [I/min] [°Cl] [°C] [I7h]
03.06.11( 14:00 53 R10-MG/90-10/F30 | 72,0 | 30,0 3,3 34,3 60,0 134,0 130,0 180,0 33,0 28,3 3032
03.06.11( 16:00 54 R1,6-MG/70-30/F70 | 63,6 | 70,0 21,3 34,4 60,0 152,0 146,0 181,0 37,1 29,4 3020
03.06.11( 17:30 55 R4,3-MG/90-10/F70 | 64,6 | 70,0 7,6 34,5 60,0 134,0 130,0 179,0 35,0 28,9 3008
06.06.11( 14:00 56 RO-MG/50-50/F70 | 58,6 | 70,0 35,7 0,0 60,0 138,0 134,0 179,0 35,1 28,6 3015

Abbildung 22 Versuchsprotokoll 4/4
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11.2 Weitere Versuchsergebnisse

In der Abbildung 23 sind die Versuchsergebnisse von drei Versuchsserien
zusammengefasst. Bei den Versuchsserien handelt es sich um die mehrstufige
Destillation mit und ohne Einbauten sowie um die einstufige Destillation ohne
Einbauten. Die Versuche wurden mit einer Feedmenge von 30 [kg/h] durchgefihrt.

Die Feedzusammensetzung betrug 25 [Gew%].

Zusammenfassungder Versuchsserien
1 \ /
09 \ //
0,8
= Einstufig ohne Einbauten
= FEinstufig ohne Einbauten"
0,7
= Einstufig ohne Einbauten
06 = Einstufig ohne Einbauten
’ A @ Mehrstufig ohne Einbauten
A " A Mehrstufig ohne Einbauten
0,5
" A Mehrstufig ohne Einbauten
04 ., Mehrstufig mit Einbauten
' X Mehrstufig mit Einbauten
Mehrstufig mit Einbauten
03 / N
0,2 / /
0,1
0 T T T T T T T T T 1
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1

Massenanteil in der Fliissigphase

Massenanteil in der Dampfphase

e 45°Linie

=== Gleichgewichtslinie

\

Abbildung 23 Versuchsserie mit F=30 kg/h und w=25 [Gew%]
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11.3 Zusammenfassung der Zusammensetzungen

Vers.Nr. WE Wp WgR Vers.Nr. WE Wp WgR
- [Gew%] |[Gew%] | [Gew%] - [Gew%] |[Gew%] | [Gew%]
1 0,26 0,62 0,20 29 0,55 0,76 0,44
2 0,26 0,57 0,14 30 0,54 0,76 0,51
3 0,27 0,46 0,09 31 0,56 0,69 0,26
4 0,28 0,37 0,07 32 0,58 0,62 0,22
5 0,24 0,49 0,15 33 0,55 0,73 0,34
6 0,24 0,50 0,15 34 0,52 0,80 0,47
7 0,25 0,39 0,14 35 0,53 0,79 0,39
8 0,25 0,39 0,11 36 0,54 0,75 0,30
9 0,25 0,29 0,24 37 0,56 0,70 0,26
10 0,25 0,28 0,21 38 0,52 0,79 0,47
11 0,24 0,48 0,14 39 0,52 0,78 0,39
12 0,23 0,51 0,19 40 0,54 0,75 0,30
13 0,24 0,43 0,10 41 0,55 0,68 0,21
14 0,25 0,33 0,07 42 0,53 0,74 0,41
15 0,26 0,28 0,06 43 0,52 0,75 0,49
16 0,24 0,42 0,12 44 0,54 0,73 0,32
17 0,24 0,41 0,10 45 0,55 0,67 0,25
18 0,25 0,40 0,08 46 0,25 0,57 0,11
19 0,23 0,57 0,16 47 0,24 0,69 0,19
20 0,23 0,53 0,13 48 0,25 0,54 0,10
21 0,24 0,42 0,11 49 0,25 0,41 0,07
22 0,24 0,44 0,09 50 0,23 0,67 0,18
23 0,21 0,63 0,17 51 0,25 0,48 0,17
24 0,24 0,69 0,19 52 0,25 0,40 0,15
25 0,23 0,68 0,19 53 0,25 0,58 0,19
26 0,26 0,58 0,12 54 0,25 0,57 0,13
27 0,25 0,57 0,13 55 0,22 0,66 0,18
28 0,24 0,57 0,20 56 0,24 0,42 0,07

Tabelle 21 Probenzusammensetzung in [Gew%]
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