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RFT-Projekt: Nanoprozesstechnik/Mikroverfahrenstechnik: Anwendungen in
Bereichen der thermischen Trenntechnik

Nanotechnology/Micro Chemical Engineering: The Usage of Micro Chemical
Engineering in the Area of Chemical Separation-Technology

Das Hauptaugenmerk dieses vom Rat fiir Forschung und
Technologieentwicklung (RFT) geforderten Projektes liegt auf

der Miniaturisierung von Schliisseltechnologien im Bereich der
thermischen Trenntechnik. Die priméren Forschungsgebiete bilden
demnach die thermischen Trennverfahren Extraktion, Destillation
und Absorption, wobei aber auch andere Verfahren wie Adsorption,
Membranverfahren, Flissigmembranpermeation oder aber auch
elektrochemische Verfahren Beachtung finden. Am Institut far
Thermische Verfahrenstechnik und Umwelttechnik wird bereits seit
ca. einem Jahr intensiv in diesem innovativen Gebiet geforscht. Die
Schwerpunkte lagen dabei auf der physikalischen Fliissig/Flissig-
Extraktion, der Entwicklung geeigneter Separationsprinzipien fir
die effektive Phasentrennung nach dem Mischungsschritt der
Extraktion, der homogenen, katalysierten Fliissigphasenreaktion,
der Verdampfung und Destillation, der photochemisch aktivierten
Gas/Flussig-Reaktionen in einem Mikrofallfilmabsorber und

der Herstellung von Nanopartikel, basierend auf Verfahren der
Hochdrucktechnologie.

Die Mikroverfahrenstechnik ist ein Wissensgebiet, das seit etwa
zehn Jahren besteht und in dem sich besonders in den letzten funf
Jahren eine Entwicklung vollzogen hat, in der die Vorteile mikrostruk-
turierter Apparate flr chemische Reaktionen aber auch anderweiti-
gen Anwendungen in beeindruckender Weise demonstriert wurden.
Dieses Wissensgebiet ist heute stark wachsend und findet vielfaltige
Anwendung, sowohl im Labor als auch immer stérker in der Indus-
trie. Die in der Mikroverfahrenstechnik verwendeten, mikrostruk-
turierten Bauteile sind Apparate mit dreidimensionalen Strukturen,
deren typische innere Abmessungen unter einem Millimeter,
insbesondere zwischen zehn und wenigen hundert Mikrometern
betragen. Mit Hilfe dieser ,Micro-Devices” kdnnen verschiedenste
Edukte (flissig oder gasformig) sehr intensiv miteinander in Kontakt
gebracht werden. Die daraus entstehenden Vorteile sind eine sehr
grolde Austauschflache, sehr kurze Diffusionswege und sehr hohe
Gradienten innerhalb dieser Mirostrukturen. Die resultierenden
hohen Stoff- und Warmetibergénge liegen um ein vielfaches tber
denen von herkdmmlichen Anlagen. Als Folge werden in diesen
,Micro-Devices" hohere Selektivitdten, Ausbeuten und Produktqua-
litdten erzielt. Das Hauptmerkmal ist das im Vergleich zu konventio-
nellen chemischen Reaktoren hohe Oberflachen/Volumen-Verhéltnis.
Die spezifischen Oberflachen liegen in Mikrostrukturen bei Werten
von 10.000 m2m-3 bis 50.000 m2m-3, wéhrend traditionelle Reakto-
ren etwa 100 m2m-3 und in seltenen Fallen 1.000 m2m-3 erreichen.
Der Warmetransportkoeffizient liegt, da er umgekehrt proportional
zum Kanaldurchmesser ist, deutlich héher als bei traditionellen
Warmedbertragern. Er erreicht Werte in der Gréfdenordnung von
10 KWm-2K-1. Diese hohe Warmeaustauschleistung erlaubt ein
sehr schnelles Erwarmen und Abkdhlen der Reaktionsmischungen,
wodurch auch stark exotherme bzw. endotherme Reaktionen unter
isothermen Bedingungen mit exakt definierten Verweilzeiten durch-
geflhrt werden konnen. Weiters wird dadurch die Ausbildung von

Statischer Interdigital-Mikromischer aus Glas mit Aluminium-Gehause
Hersteller: mgt mikroglastechnik

Hot-Spots oder die Akkumulation von Reaktionswarme unterdrickt,
so dass unerwtinschte Folge-, Neben- und Zersetzungsreaktionen
zurtickgedrangt werden konnen. Neben dem Warmetransport kann
auch der Stofftransport in Mikroreaktoren wesentlich verbessert
werden. Die Mischzeiten in Mikromischern (bis hin zu einigen
Millisekunden und darunter) sind um Gréf2enordnungen Kleiner

als in konventionellen Systemen, und aufgrund der kleinen Dimen-
sionen sind die Diffusionswege und Diffusionszeiten extrem klein,
wodurch der Einfluss des Stofftransportes auf die Geschwindigkeit
der Reaktionen betrachtlich verringert werden kann. Ein weiterer,
nicht aufSer Acht zu lassender Vorteil ist das sehr kleine innere
Volumen, wodurch Reaktionen beztiglich ihres Regimes wie Druck,
Temperatur, Verweilzeit und Fliesgeschwindigkeit sehr viel einfacher
kontrollierbar werden. AufRerdem kann das Gefahrdungspotential
stark exothermer oder explosionsgefahrlicher Reaktionen drastisch
reduziert werden. Hohere Sicherheit wird auch bei Reaktionen unter
Beteiligung toxischer Substanzen oder bei hohen Betriebsdriicken
erzielt.

In Versuchen zur physikalischen Extraktion von Aceton aus n-He-
xan mit Hilfe von Wasser wurde die Extraktionseffizienz in Abhangig-
keit vom Gesamtdurchsatz, dem Phasenverhéltnis Feed zu Extrakti-
onsmittel und der Temperatur bestimmt. Weiters wurden verschie-
denste statische Mikroreaktoren bzw. Mikromischer flir den Dis-
pergierschritt der Extraktion verwendet und miteinander verglichen.
Dabei kamen Mikroreaktoren unterschiedlichster Hersteller, die sich
hinsichtlich ihres Werkstoffes, ihrer Kapazitat und Arbeitsweise stark
voneinander unterscheiden, zum Einsatz. Es wurde herausgefun-
den, dass jeder der verwendeten Mikroreaktoren nur einen relativ
kleinen Bereich besitzt, in dem er effizient arbeitet. Befindet man sich
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mit den Betriebsparametern innerhalb dieses Bereiches kann die
Effizienz, im Vergleich zu herkdmmlichen Methoden aber wesent-
lich gesteigert werden. So konnte z. B. die Extraktionseffizienz im
untersuchten Stoffsystem, durch Einsatz von Mikroreaktoren um bis
zu 30 % gesteigert werden. Als Vergleichsbasis diente ein herkbmm-
licher T-Mischer. Mit Hilfe einer Extraktionsstufe konnten 90 - 100 %
des moglichen Gleichgewichtzustandes erreicht werden. Ermdglicht
wird diese Verbesserung, je nach Arbeitsweise des verwendeten
Mikroreaktors, durch die Tropfenverkleinerung der dispersen Phase
und die daraus resultierende Vergréfierung der Stoffaustauschflache
bzw. durch die starke Verkleinerung der Diffusionswege.

Die Erzeugung sehr Kleiner Tropfen verbessert auf der einen Seite
den Stoffaustausch, auf der anderen Seite steigt demzufolge aber
auch der Aufwand fur die Trennung der Extrakt- und Raffinatphase.
Ein Ziel der Forschungsaktivitaten am Institut, in Zusammenarbeit
mit der Firma Microinnova, war es daher, ein Separationsprinzip
zu entwickeln, mit dem es maglich ist, die beiden Phasen ebenso
schnell wieder zu trennen, wie sie im Mikroreaktor miteinander
vermischt wurden. Dazu wurden verschiedene gepackte Abscheider
verwendet. Fir die Packungen wurden unterschiedlichste Materia-
lien und Formen gewahlt, deren Oberflachen in einigen Fallen noch
weiter modifiziert wurden. Der Einfluss dieser Packungen auf das
Koaleszenzverhalten der dispergierten Tropfen wurde untersucht,
indem die Tropfengrofsenverteilung vor und nach dem Abschei-
der gemessen wurde. Die Effizienz der verwendeten Packungen
héngt naturlich stark vom untersuchten Stoffsystem ab. Im oben
erwahnten Extraktions-Stoffsystem wurden die besten Ergebnisse
mit speziellen, oberflachenbeschichteten Mikrokugeln (d=350 pym)
aus Kunststoff (Microsettle Type 18, Microinnova) erzielt. Mit Hilfe
dieser Mikrokugeln war es maglich, die mittlere Tropfengrole der
dispergierten Phase von 3 um auf Gber 300 um nach dem Settler zu
steigern. In einem nachgeschalteten Minisettler kam es zur Koales-
zenz dieser Tropfen, womit ein Trennen der beiden Phasen problem-
los moglich wurde.

Links
http://www.microinnova.com/
http://www.imm-mainz.de/
http://www.microchemtec.de/
http://www.mstonline.de

Nanotechnology/Micro Chemical Engineering:
The Usage of Micro Chemical Engineering in the

Area of Chemical Separation-Technology

The two main benefits of mixtures made with the help of static
microreactors and micromixers are, firstly, an increased surface
area and therefore an enhanced mass transfer, and secondly,
shorter diffusion distances. The target of this project is to use
these advantages in the fields of separation technologies, like
extraction-, distillation- or absorption-processes.

Preliminary investigations were made by using the system n-
hexane/acetone/water. The distribution ratios were determined
for this system depending on different process parameters, like
total flow rate, temperature and phase ratio. In all microextraction
experiments different micro devices (micromixer, settler...) were
adopted to find out the most effective mixing and separation prin-
ciple for the respective extraction system. Another target of the
experiments was the examination of different separation principles
in the course of an extraction process. Regarding this research
area, we analyzed the effect of different surface characteristics of
packing materials inside the settler on the coalescence behavior
of the dispersed phase. The effects of the used materials were
completely different depending on the investigated extraction
system.



