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Vorgehensweise und notwendige_
Datenbasis zur Konzeption und
Auslegung von Extrakt kolonnen




Verfahrensablauf

Losungsmittel

Technology Services



Gesichtspunkte einer Verfahrensbearbeitung

 Feststellung der Einsatzmoglichkeit

e Verfahrensvergleich mit anderen Grundoperation
 Machbarkeit der Verfahrensanforderungen

e Verfahrenskalkulation

e Apparatekalkulation

e Kalkulation des Untersuchungsumfanges

e Kalkulation des Bearbeitungsumfanges

e Wirtschaftlichkeitsbetrachtung

Technology Services
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Integriertes ProzeB3-Design und Betrieb
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! Bearbeitungskonzept

cung  Simulation Kalkulation

&
Vorversuche Verfahrenskonzeption | EUEELUNERISSIEITN | Apparateauslegung
Extraktionsmittelalfswahl Miniplantversuche Apparatevalidierung Ausfiihrungskontrolle
Thermodynamik Konzeotvalidierun Montagekontrolle
Stoffdaten P g Anfahrhilfe
Kolonnenauswahl
Labor Technikum
- Kolonne/Anlage
- Personal
Versuchszeit
- Produktmenge
30 % bis 40 % Bearbeitungsanteil 60 % bis 70 %

I ) Bayer Technology Services
w :



Apparatebewertung

Extraktions Prozess

Extraktionsmittel
= Auswahl
= Regeneration
Physikalische Daten <
Phasenverhiltnis < F|uiddynamik
Einbauten < (Droplets)
Energieeintrag <

) = Verteilungsgleichgewicht
Thermodynamik = Reaktionsgleichgewicht
= Stoffaustauschvorgang

Extraktionsapparat

Auslegungsversuche

Techn. Massenbilanz Apparateauslegung

Technology Services



Stoffaustauschkinetik

Verteilungsgleichgewicht _
Reaktionsgleichgewicht Thermodynamik
Stoffaustauschvorgang

Stoffaustauschgeschwindigkeit

Zeit-Umsatz-Charakteristik

Erforderliche Verweilzeit im Extraktionsapparat

Zentrifugal-

extraktoren Pulsierte

Kolonnen Geruhrte

Kolonne Mixer-
Settler

t Disperse Phase < 10 min

Technology Services



Apparate-Auswahlschema

Flussig-flussig-Extraktion
I

Einstufig

Mehrstufig

Gleichstrom
|

Gegenstrom

Mixer Settler

MSB

Einzelapparate
in Serie

Kastenbauweise

Turmextraktor

Separatoren

Teller-Separator

Kammer-Separator

Zentrifugal-
Extraktoren

Podbielniak

Réhren-
Zentrifuge

Quadronic

Kolo

nnen

|
ohne
Energieeeintrag

Spriihkolonnen

Fallkérperkolonne

Siebbodenkolonne

Packungskolonne

mit
Energieeintrag

I
mit
Ruhrer

\

Scheibel

RZE
Kuahni

SHE

RDC
ARD

I
mit
Pulsation

Fallkérperkolonne

Siebbodenkolonne
a) puls. Flissigkeit: PSE
b) bewegte Béden: Karr

Packungskolonne
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Apparatespezifizierung

» Kolonnentyp

» Hydrodynamische Anforderungen
- Materialanforderungen
 Spezifische ProzeBbedingungen

* Investitionsoptimierung

» Betriebskostenanteil

Geordnete Packung: Typ Mellapak

Wirkungsgrad 1 —»
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>
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Flexibilitat der
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0 =20%

spezifische Belastung
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Bearbeitungsablauf

Verteilung
Loslichkeit

vorhanden Dichte

Screening Viskositat
EM-Auswahl Grenzflachenspannung
Stoffdaten Trennzeit/verhalten

Simulation
Modellierung

Verfahrensbedingungen
Verfahrensweise & Optimierung

Problem

Apparateauswahl und Optimierung
Apparate & Kostenschatzung
(Mini Plant /Validierung)

Auslegungsversuche
Techn. Mengenbilanz

Techn. Auslegung

Anlage

Technology Services



Optimiertes Bearbeitungskonzept

Alternative zum
Auslegungsversuch

(2725

Vorversuche Verfahrenskonzeption Apparateauslegung
Extraktionsmittelauswahl Miniplantversuche Ausfiihrungskontrolle
Thermodynamik Konzeptvalidierung Montagekontrolle
Stoffdaten Anfahrhilfe
Kolonnenauswahl
299
e o o

r Technology Services



info@bayertechnology.com
WWW. bayertechnologlcom




"j Extraktionskolonhen
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iIndustriellen Praxis

Tl mm— ;'J Vortragende:

& = Dr. Petra Deckert
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Inhalt

- BASF

The Chemical Company

= aktuelle Randbedingungen bei der Entwicklung

Scale-up von Extraktions-Kolonnen

= Herausforderungen und Phanomene

Beispiele fur Produktverhalten



Aktuelle Randbedingungen

bei der Entwicklung

deutlich verkurzte Entwicklungszeiten

» fruhzeitige Beurteilung von Extraktionsschritten

» ausreichend sichere Auslegung in kurzer Zeit

oft nur Miniplant-typische Mengen verfugbar

steigende Anlagenkapazitaten => grole Kolonnendurchmesser



Scale-up
von Extraktionskolonnen

Basis:
Versuchsergebnisse an Kolonnen

mit geometrisch ahnlichen Einbauten

» Durchmesser = Flutpunkt

* Hohe = HETS-Wert
Stufenzanhl
Scale-up-Faktor

(Typ, Durchmesser, Stoffsystem)

schwierig: grol3e Durchmesser, extreme Stoffwerte, hohe Reinheiten

Scale-up-Faktor

(qualitativ)

stark
ruckvermischt

schwach
ruckvermischt

Durchmesser [m]



Herausforderungen
bei der Auswahl und Auslegung

Aus der Aufgabenstellung bekannt:
= hohe Bedeutung fur das Verfahren
= grof3e Zulaufmengen, hohe Reinheit und Abreicherung

= Feed = Mehrstoffgemisch

(selektive Extraktion, Extraktion mehrerer Komponenten, Tragerstoff = Gemisch)

viel StoffUbergang (Feedkonzentration oder Léslichkeit)

hohe Flexibilitat (Mehrproduktanlagen, Lastbereich)



Herausforderungen
bei der Auswahl und Auslegung

Charakterisierung des Stoffsystems im Versuch
- extreme Stoffdaten
* kleine oder groRe Dichtedifferenz
* kleine oder groRe Grenzflachenspannung
* hohe Viskositat
- grolRe Verteilungskoeffizienten
- starke Anderung der Stoffdaten

» extremes Phasenverhaltnis



Phanomene am Originalsystem

Haufig erst im Kolonnenversuch sichtbar
* Mulmanfall, Hautchenbildung, Phasentrennprobleme

* Bildung von Feststoff, Ausgasen leichtsiedender Komponenten
* Benetzung der Einbauten, Ablagerung von Feststoff
» Zweiphasigkeit im Zulauf (Tropfen in Tropfen)

* stark verandertes Tropfenspektrum entlang der Kolonne



Beispiel 1

Herausforderungen
extreme Stoffdaten
hoher StofflUbergang
Mehrproduktanlage

Phanomene
Phasentrennproblem

unterschiedliches fluiddyn. Verhalten

Losung
Leistungseintrag notwendig
flexible Kolonne (Variation Einbauten)

richtige Dispergierrichtung

19 mPas Raffinat

Solvent

groes ¢ 21 mN/m
groBes Ap 660 kg/m?

Leistungseintrag +
kleines Offnungsverh. notwendig

hoher Stoffibergang 30 Gew%
kleines 6 3 mN/m
geringeres Ap 400 kg/m?

groBes Offnungsverh. notwendig
Feed

Extrakt

3 mPas



Beispiel 2

Herausforderungen
extreme Stoffdaten
hoher Stoffubergang
Mehrproduktanlage

Phanomene

Benetzung von Metall und Kunststoff

Losung
geruhrte Kolonne

Variation Einbauten

Feed

Solvent

Extrakt

o klein 0,4 mN/m
Feed viskos 1300 mPas

40 Gew% Stoffubergang

Raffinat



Beispiel 3

Herausforderungen

Fermentationsprodukt

Phanomene
Phasentrennproblem
Mulm an der Phasengrenze

Feststoffablagerung

Losung
feststofftolerante Kolonne
richtige Dispergierrichtung

Mulmabzug

Feed

Solvent yd

\/ Extrakt




Beispiel 4

Herausforderungen
geringe Grenzflachenspannung

100 t/h
Einbauten

hohe Zulaufstrome Ey——
+Feststoff

hohe Abreicherung

o klein
2 mN/m

Phanomene
Feststoff im Zulauf + Feststoffbildung

Mulm an Phasengrenze

Losung
150 t/h

Kolonne ohne Boden + ohne Leistungseintrag o
olven
—_—

Raffinat

Hersteller mit Scale-up-Erfahrung
Einbauten zur Phasentrennung im Kopf

0,02 Gew%



Beispiel 5

Herausforderungen
geringe Grenzflachenspannung
hoher StoffUbergang

extremes Phasenverhaltnis

Phanomene

Hautchenbildung

Losung

Lufteintrag in Kolonne

Raffinat

17 t/h
Solvent
—p-

o klein

<1 mN/m

S/F = 34 kg/kg
0,5t/h
74 Gew%

Feed

Extrakt



Beispiel 6

Herausforderungen
geringe Grenzflachenspannung
selektive Extraktion => Waschteill
Fluiddynamik+Thermodynamik abhangig von
Salzgehalt im Feed

Solventreinheit

Losung

Kolonne ohne Energieeintrag

Extrakt

Wasser

Ubergangs-
komponente +
Salz

Feed

o klein
<1 mN/m
Solvent
' Raffinat



Zusammenfassung

Vorauswahl des geeigneten Kolonnentyps basiert auf

Aufgabenstellung, Stoffsystem, Scale-up-Risiko...

Abschatzung notwendiger Versuche basierend auf Risikoanalyse

dabei Summe aus Aufgabenstellung, Stoffsystem, Phanomene... betrachten

=> vollstandige Charakterisierung notwendig



Vom Einzeltropfen
zur Extraktionskolonne

Anforderungen und neue Entwicklungen

A. Pfennig
Bild 1
RWTH Aachen




Gleichgewicht

'

/offtransport
Koaleszenz + Spaltung Schwarmverhalten

\ /

Tropfenaufstieg

Tropfengrof3enverteilung » Hold-Up

Fluten

A. Pfennig

Tvr Wechselwirkung der Einzeleffekte Bild 2

RWTH Aachen



Vorgabe: Stoffsystem, Trennaufgabe

Datenbanken / Laborversuche Versuche in Labormesszellen

 Stoffdaten » Tropfenbewegung

» Gleichgewichtsdaten » Tropfenzerfall
 Stoffaustauschparameter

Simulation unterschiedlicher Kolonnen
Im Technikumsmalistab

» Optimierung der Betriebsparameter
» Optimierung der Einbaugeometrie

v

Auswahl des optimalen Kolonnentyps

A. Pfennig

Neues Auslegungskonzept Bild 3

RWTH Aachen




pulsierte geruhrte

1
Kolonnen | Kolonnen
ﬂr:J I
g, &2
)
o _E_. | =
% (& [ i 8
— 4y |
) ' W v Y
AG Stichlmair

Einzeltropfenuntersuchungen AG Pfennig AG Bart

Untersuchung des Schwarm- AG SHChlnEF
einflusses in Extraktionskolonnen

Modellierung unterschiedlicher AG Pfennig AG Bart
Extraktionsapparate “ReDrop” “‘LLECMOD”
Zielsetzung:

Simulationsprogramm zur Auslegung
von Extraktionsapparaten

Integration der Arbeitsgruppen A. Pfennig

Bild 4

Im Gesamtprojekt RWTH Aachen

T




Vom Einzeltropfen zur Extraktionskolonne
Anforderungen und neue Entwicklungen

W. Backer Datenbasis zur Bewertung und Auslegung von
Extraktionsprozessen und Extraktionskolonnen

P. Deckert Extraktionskolonnen in der industriellen Praxis

D. Garthe Labormesszellen zur Bestimmung des Verhaltens
von Einzeltropfen als Grundlage fir
Kolonnensimulationen

H.-J. Bart  Populationsdynamische Modellierung von
Extraktionskolonnen

W. Backer Anwendung der neuen Auslegungsmethode flr
M. Weber  Extraktionskolonnen auf ein technisches Beispiel
A. Pfennig

. Pfenni
Ablauf o gildg

RWTH Aachen




Labormesszellen zur Bestimmung des Verhaltens
von Einzeltropfen als Grundlage fur
Kolonnensimulationen

(Vom Einzeltropfenexperiment zur Extraktionskolonne)

Daniel Garthe
Prof. J. Stichlmair
Lehrstuhl fur Fluidverfahrenstechnik
Technische Universitat Minchen

T Tumn



© 2005 FVT

 Labormesszellen:  Bestimmung des Verhaltens von

Einzeltropfen

* Modellierung: Bestimmung des Schwarmeinflusses
 Ergebnisse: Tropfenzerfall, Tropfengeschwindigkeiten,
etc.

« Zusammenfassung

Gliederung
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Labormesszelle zur Bestimmung der Tropfenzerfallswahrscheinlichkeit
- Arbeitsgruppe Bart -

Pilhofer- Kolonnenabmessungen:
sonde

. . v A
Uberlauf F

e Durchmesser: 150 mm

vorlagen- - Hohe: 1 m

behalter

Zahnradpumpe FrH [Coi=—1 Untersuchung des Zerfalls:
St Kamera * von monodispersen
Zweistoff- Ausgangstropfen

duse

1B  in unterschiedlichen
T l Ruhrsysteme
* bei variabler
Ruhrerdrehzahl

Pumpe Dosimat Antrieb

H‘I‘ Geruhrte Labormesszelle zur Untersuchung des Tlm
Tropfenzerfalls 3



© 2005 FVT

) -28
08 02 16 (18 _nt8
| 0,5
T-p | 6+0,33-ng- [92’8 ne” D1F\”6 Pa (”;58 B n;fkrit )] .
1,0 -
N RDC-Riihrer c v=pT
o d.=3 mm y
g o8} oo
_-(C_, Wasser / do T=pT
= Butylacetat (d)
% 0,6 r6=0,014 N/m Wasser / Iso -
3 ® Tridecanol (d)
_§ 0.4 | ° . 6 =0,015 N/m
7 Wasser /
5:“ 02 | Toluol (d)
S c = 0,034 N/m
N A
0,0 — |
0 200 400 1/min 800
Ruhrerdrehzahl ng

Bestimmung der Tropfenzerfallswahrscheinlichkeit p Tlm
4

fur RDC-Extraktoren
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Labormesszelle zur Bestimmung des Stoffubergangs in einzelne Tropfen
- Arbeitsgruppe Pfennig -

Abzug der
dispersen Phase
Zulauf der Tropfenentnahme
kontinuierlichen Schwebezustand
Phase .
S
7 Packungselement —
7 e
Z =
(@]
o
Tropfenerzeugung A
Ablauf der

kontinuierlichen

Phase Zulauf der

dispersen Phase

H‘I‘ Untersuchung des Stofftransports in Einzeltropfen in

pulsierten Kolonnen
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1.0 - T - T - T - T ' T ' I ' I
] Toluol (d) + Wasser (c) + Aceton (cnachd)
. d=3,22mm, x, =5 Gew.-%, y, =0, T=20°C 1
0.8 L Messwerte ohne Einbauten: ]
\“ .
0 N Messwerte mit MontzPak B1-350:
T Y Ay D> DO :
206F Berechnung fiir MontzPak B1-350: -
= N e T Anpassung des C _-Parameters, |
§ . 63 %ige Vermischung beim
o4l ® Eintritt in die Packung )
b . i \\\\ . W . d
1 \\ :>Dd, ff =Dd+ Bl
' X ’ Cip -(1+1g/nc)
> i - i
02L cieirs: -9 _
< [ Eintritt in ® ]
- Packung .
| - Y
0.0 . | . | . | . | . | N."'% . ® e
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Verweilzeit ty in s

Auswertung der Stoffubertragung in Einzeltropfen in

pulsierten Kolonnen
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Labormesszelle zur Bestimmung der Geschwindigkeiten einzelner Tropfen
- Arbeitsgruppe Stichlmair -

Glastrichter

Spritzen-
o> system
> | Kamera
20°C |~ 20°C | | "™
= = L o
_»_—:__ ol — A4 _»_:.__
©4 O O
Edelstahl- /
O kapillaren
< o
Pulsierte Kolonne Geruhrte Kolonne

H‘I‘ Einzeltropfenanlage zur Bestimmung der charakt.

Geschwindigkeiten, di,, = 80 mm, H_, = 700 mm
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Richardson & Zaki: Ws _(1—gq)" mitn=f(Re,)
W, ?
Stichimair et al.: Cw,s = (1-g4) % mitcy, , =f(Re,)
CW’O d w,0 O

We \/Cw,o(Reo) (1-gg)465

- — =
Wo CwolReg)

I ch,omeo),m_gd)z;,% . n:f{cw,(,(Reo), }
In(1-g4) Cw,o(Res) Cw,o(Res)

m Schwarmeinfluss auf die Partikelbewegung 8 Tlm
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Einfluss starrer
Partikelschwarme

Modell-Vergleich:

Richardson&Zaki (—)

Exponentn ——

Stichlmair et al. (- -)

Cw,s/Cw,o = (1-eq )_4,65 mit

1 L
Cwo = 24/Re, +4/,Re, +0,4
O 1 1 1 1 1 1
102 10" 10° 10" 102 10% 10* 105
Reynoldszahl Re, = Ve dPc __,
Ne

H‘I‘ Schwarmexponent n starrer Partikelschwarme in

Kolonnen ohne Einbauten
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@) Geschwindigkeiten
o o <C!>- Unbehinderte Bewegung W /Clp |starrer bzw. fluider
Q. starre Partikel Partikel
© 10 | _
~— 8 Wasser / Toluol
> 6 Garthe, Haverland
I Unbehinderte Bewegung
0 4l Tropfen, d;, = 1,0 - 12,0 mm| Wasser /
= 0 0 Chlorbenzol
= 0 Hu & Kintner
2
ko) 2 Behinderte Bewegung
2 MontzPak B1-350 ¢
E Tropfen, W/ T -
S 1 d; = 1,5| -4,0 mm | | | |
8 10 20 40 60 80 100 200
A 1/3
Durchmesser mtyq = d-[pc : 2p-g)
Nc

H‘I‘ Geschwindigkeiten w, einzelner Partikel bei Tlm
unbehinderter bzw. behinderter Bewegung 10
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I 10,0 Behinderte Bewegung Stromungs-
6,0 (MontzPak B1-350 {4 _ widerstand starrer

2 40 [Tropfen, W/ T \ /- Jnbehinderte Bewegung| hzw. fluider Partikel
&) , / ropfen
.GEJ 20| TN W/ Clb | Wasser/Toluol
o Garthe, Haverland
7))
- 10+
5 Wasser/Chlorbenzol
» 067 L Hu & Kintner
5 04
< Unbehinderte Bewegung

0,2 . 4 Ar starre Partikel

wW,0 3 Reg
0,1 ' R , —
10 20 40 60 100 200 4006001000 2000
Reynoldszahl Re, = *° d-pe -
MNc

m Widerstandsbeiwert ¢, , einzelner Partikel bei

unbehinderter bzw. behinderter Bewegung
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! Einfluss starrer bzw.
6 - Unbehinderte Bewegung fluider
I starre Partikel Partikelschwarme
5+ \ Unbehinderte Bewegung
c Tropfen, d-, = 1,0 - 12,0 mm | Wasser/Toluol
T 4t Garthe, Haverland
)
(-
S 3t : n =239 | Wasser/Chlorbenzol
X . ’ .
LLI \\ . Hu & Kintner
2 I Behinderte Bewegung /‘ '
MontzPak B1-350 W / Clb
1 I Tropfen, W/ T
dTr =1 5 4,0 mm Qo W/ T
O I
102 10'1 10O 10° 102 103 104 10°
Reynoldszahl Re, = '° d-Pe -
Nc

Schwarmexponent n fur starre und fluide Partikel bei

unbehinderter bzw. behinderter Bewegung
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| Flutpunktsdiagramm
|| fiir Kolonnen mit Fill- \
korpern und Packungen n=19-n= 1,5

10-2 ] 1 X o
1072 10 10°

Bez. Leerrohrgeschwindigkeit disp. Phase

War/ (Wo' €qp1)

Tropfenstromung

Bez. Leerrohrgeschwindigkeit konti. Phase

m Flutbelastungsdiagramm fur Packungskolonnen 13 Tlm
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Montz-Pak B1-350
Butylacetat/\Wasser
(Hoting 1996)
o a-f=0cm/s
A a-f=1cm/s
102 ¢ a-f=2cm/s

102 10 10°
Bez. Leerrohrgeschwindigkeit disp. Phase

]
"

P 100 .
o Quelle: Wagner
c k\‘\‘
D_ &\‘\ ~
. AN N e
= NN -
2 \ii\\\\\\:\ A
o @
2 n =‘5\\\\\>\\ N
O) o \ 4 \ \ \ .\
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2 || e \
L
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O
)
-
N
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a)

/ *
Wa.rl! Wo

m Flutbelastungsdiagramm fur Packungskolonnen 14 Tlm
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« Bestimmung der entscheidenden Parameter zur Kolonnensimulation

durch Untersuchungen mit Einzeltropfen in Labormesszellen

* Bestimmung des Schwarmeinflusses durch Messungen an

Einzeltropfen

 Bestimmung des Durchsatzes durch Extraktionskolonnen

Vielen Dank an die AiF, BMWA,
Prof. Pfennig, T. Gromping, Prof. Bart, S. Schmidt

Zusammenfassung 15 Tlm
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Vom Einzeltropfenexperiment
zur Extraktionskolonne

Populationsdynamische Modellierung
von Extraktionskolonnen

H.-J. Bart
S. Schmidt
TU Kaiserslautern
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e Einleitung / Problemstellung

e Die Vorgangsweise
e Modell & Parameter
e Experiment & Korrelationen

e Kolonnensimulationen

e Zusammenfassung / Ausblick
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Gesamtziel

< Auslegung von Extraktionskolonnen auf der Basis von
Einzeltropfenexperimenten und Simulationen

State of the Art

« Bewegung der Phasen sowie Stoffubergang
(Konvektion & Ruckvermischung - Dispersionsmodell / HDU-NTU Modell)

Unser Ansatz

« Zusatzliche Berlucksichtigung der Tropfeninteraktionen
(Koaleszenz & Zerfall)

THERMISCHE Tv

Projektziel
VERFAHRENSTECHNIK
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TRANSPORT

STOFFAUSTAUSCH l ZERFALL
KOALESZENZ

EINZELTROPFENEXPERIMENTE
KORRELATIONEN

€

Modellparameter |

SIMULATION

geruhrter Kolonnen
pulsierter Kolonnen

THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK

Verbundprojekt
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I m KAISERSLAUTERN Aufstieg Koaleszenz .\‘
o
O__ O _ ®
o Extrakt A o { Stoffaustausch |,
s z - :—I- /’// o © k_/ o o @)
R e T — o
L : ‘,Io. o I'o Feed //, /v
[HFEC2. Axiale Dispersion Zerfall .
2| //, l \ .
°IZI°==|ZI g
S
F"jﬂ EINZELTROPFENEXPERIMENTE
CH-
==
= P ow _P(t,z,d)
0o % 7 aP(t,z,d)= d + Q{D aP(t,z,d)} + SB +SC
( SRV e ot 0z oz| ax oz
| Solvent _ _
o Sp =fil D Sp =fm(dy,dy)
Raffinat

oC(t,z,d) _ W ¢tzd) ) {D aC(t,z,d)}_K GR(tzd)
ax o

m-x)+S.. +S
oz d ) B

C

ot 0z 0z

THERMISCHE Tv

Tropfenpopulationsmodell VERFAHRENSTECHNIK
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—

Ggschwindiqkeit

< Glastrichter

Spritzen-
systes

&
Edelstahl-
kapillaren

e I Bildauswertung
Pulsierte Kolonne Gertihrte Kolonne
Einzeltropfenzerfall
oeriat Fv
Pilhofer-
sonde
Vorlagen- |
behalter
Zahnradpumpe e o=
Kamera
Zweistoff-
dise n
Pumpe | mDosimat Antrieb

Labormesszellen

Stoffiibergang

Abzug der
dispersen Phase

Tropfi tnah
Zulauf der ropfenentnahme
kontinuierlichen .

Phase Schwebezustand

/ Packungselement

Tropfenerzeugun
Ablauf der P gung
kontinuierlichen
Phase
Zulauf der
dispersen Phase
TropfenKoaleszenz

Antrieb

Vorlagen-
behalter

Gerlhrte Kolonne

=
|
THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK
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Equilibria
Kinetik (?)
Stoffaustausch

Bewegung

Zerfall

Koaleszenz (?)

DPBM

433

LY

Modell Parameter

Excess Modelle
exp

Korrelationen

wy(d)

Doy Korrelationen
Dax,d

p(d) .
3(dy,d) } Korrelationen
w(d,,d,) exp.

THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK
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ReDrop =
representative drops

Initialisierung und Dateneingabe
Kolonne in Hohenelemente aufteilen

i

A
Tropfeneinspeisung
|

Zeitschleife

LLECMOD =
Liquid-liquid extraction
column model

Initialisierung und Dateneingabe
Kolonne in HOhenelemente aufteilen
Tropfeneinspeisung / Tropfendiskretisierung

v

Tropfenschleife
fur jeden Tropfen:

* Hohenelement bestimmen

* Tropfengeschwindigkeit
austretende Tropfen behandeln
Stofftransport

Spaltung und Koaleszenz

A

fur jedes Hohenelement:
* neue Konzentration

* neuer Hold-Up

* Ruckvermischung

\ i
nachster Zeitschritt

A

[
-

Y Zeitschleife

Tropfenschleife
fur jede Tropfenklasse:

* Stoffsystemeigenschaften

Tropfengeschwindigkeit

Ruckvermischung
Stofftransport
Spaltung und Koaleszenz

Y
fur jedes Hohenelement:
* neue Konzentrationen
* neuer Hold-Up

\
nachster Zeitschritt

A

1
AG Pfennig — ReDrop // AG Bart—-LLECMOD THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK
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*% Extraktionskolonnen-Simulation

Diatei

Betriebsparameter  MNumerische Parameter  Optionen

AG Pfennig - Simulationsprogramm REDROP

Tropfen in der
Kolonne:

Spaltung
Koaleszenz

kein Ereignis

Tropfenspektren:
berechnet / gemessen

|

Pulsierte Kolonnen

Konzentrationen:
disp./ koh./ Hold-up

d 32=23.27,3.00, F = -0.232

Gesamtfehler = 0.000

f
i

0.0 x, vy [Mas.-%]
0.0 Hold-up [-]

6.0
0.5

Eingabedaten:

Datendatei: VO6_hohe.ex3
ToluoclAWasser/Aceton
Sieboden

Temperatur: 293.1 °C
Kolonnen-&: 0.004 m
Kolonnenhdhe: 3.250 m
Belastung, koh.: 4.692 mm /s
Belastung, disp.: 7.380mm /s
Tropfen-& (Merteiler): 3.00 mm
Pulsation a*f: 16.7 mm /s
Spalt.-konst.: 1.00E+099 s m”™2
Koal.-konst.: 4. 00E+002 s /m
Stofflib. Koal.-konst.: 1.00E+099 s
Rickverm.-konst. koh.: 0.0400 m
Rickverm.-konst. disp.: 0.000 [-]
¥_0: 5130 Massen-%

y_0: 0.000 Massen-%

Ergebnisse:

aktuelle Tropfenanzahl: 713
Zeitintervall: 0.0150 s

Zeit: 10979.68 s

x_a: 0.468 Massen-%

y_a: 3.413 Massen-%

Hold-up (ber, gem): 0.194, 0.192
d_32 (Foto): 3.029 mm
Massendiff.: 0.057 %

n_th (ber, gem): 11.1, 10.7
VWarnmeldungen:
Fremdphasenaustrag: 0.00 cm”™3
dt-zu-lang Fehler: O

THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK
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Ia I I I I 1 I 1 | I I I I I
Toluol(d) + Wasseric)
5L f=25sec’ a=80mm i
i d . =60mm
1 Messung, Leu (1995)
41 Simulation -

Montz-Pak B1-350

Mormierte Volumenverteilung
Tarr* Ooar

00 01 02 03 04 05 08 07
normierter Tochtertropfendurchmesser d_ /

0.8

T

1.0

AG Pfennig — TropfengroBenprofil (Packung)

THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK
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20 L] L] L] L] I L] L] L] I L] L] L] L]
- d =3mm, ®=22% . 7
B af = 16,6 mm/s

dL=3mm, ® =33%

15 o af = 16,6 mm/s -
. af = 13,3 mm/s 4
[ = af = 11,7 mm/s 4

| d =4mm, ®=39%
af = 16,6 mm/s
af = 13,3 mm/s

° af = 10,0 mm/s

O
]

i dL=6mm, ®=49%

[ O af = 16,6 mm/s
O e af = 13,3 mm/s .
- & af = 10,0 mm/s .

Stoffsystem: Toluol (d) + Wasser (c) + Aceton (c nach d) 4
. Experimentelle Daten: H.-K. Hoheiser, Diplomarbeit, FH Kdln, 1980 4

O ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ]
0 S 10 15

Flussigkeitsbelastung (v_+ v ) in mm/s

Zahl theoretischer Trennstufen Nth
o

THERMISCHE Tv

AG Pfennig — Trennergebnisse mit ReDrop VERFAHRENSTECHNIK
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T T T T T T T T T T T
n
= 14+ -
S - 1
£ 12
~° -
+ 10 F
=2 |
S 8F
= I
I
Q _ mEmm Flutbereich berechnet mit REDROP |
S 4L m  Kolonne DN 80 N
v ¢  Kolonne DN 225
2 i Flutpunktsmessungen: Dissertation Aufderheide, 1985
§ 2 Toluol (d) + Wasser (c), v,/ v_=1 .
i - a =10 mm, 44 Béden, h, =100 mm, d, =2 mm, ¢ = 22 % -
O 1 l 1 l 1 l ] l 1 l 1
0 3 10 15 20 25 30

Pulsation af in mm/s

THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK

AG Pfennig — Flutpunktsberechnung mit ReDrop
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E It:jl _ : — Colurn Spatial Grid: — — Outpu of the LLECMOD | ]
et Iquuuzl-Ilquuzl E wtraction Column Module [ Uikiform Spiatial i |Eu:untinuu:uus Phase Companents [Iflau:uTF'_a'th— :J
= Colurmn Geometrny; - = : : :

- ||:| = -NI_ I‘\:DSn Llnlflculém"S patial Grid I ' ater ll SNLLECMODAOulp

| : : {M o af Spatial Cells il -

e : i EDlspersed Phaze Components | ——o ————

{Height [ J: I2.55 e ﬁutput Files:

| Droplt Grid:

dretin  [025 T | Toluene 2| fFraaroaw

!Dl: inlet] rm J; 12_25 I Geametric Grid iTerminaI Droplet Welocity Laws IT':'te‘"-l':'ld'u':'gS

[3d outlet [ m . l2_55 T I‘v‘ignes I | [2Class Hold up

P Eﬁdax. Drop. Diarn. [romm) i?_n |EIassHu:qu:|upSs
Cc outlet [ m]: I'D‘E_'
' [No of Pivats |20 ST S
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Fi

Geruhrte Kolonnen
uecuop-wan inpuT N

— Column Operating Conditions and Mumernical Parameters:

iEreakage only

= 1o

i'l =< theta <=2.0 far

kT2 solver

iBreakage Frequency State:

{Hin. time Increment ]

[1.0

i Hold up dependent

=) Joom

|Eu:ua|esu:enu:e Frequency State:

[tz timne Increment [s] IF'u:uints far

Mo. of Gauss Huad.

Integration

[Dizpersed flow

@ fter/h [tz Simulation Time min] [QtopTransient
|D|: Clter/h ] I_I 0.0 |3EI.EI — Liquid-iquid E=traction Calurnn— W
iygitator Speed [ rpm | ISEIEI 0 [Steady State I vl
& . Tallerance _j
{Droplet Swarm Exponent [m):
|vt=f[u:|] [1-haldup]“m |‘I 0 |'I .0d-10
!Eantinuaus Yelocity Model INl:un acillaton ;I [Space Time Solvers o
[ v B
!ﬂl,ldru:ud_l,lnamics State: ilnitial Time Increment (] I|ME VS :.i

Colurnn [nternalz |

-

i 2
l I _'J i“-':' |5 Cloze and Continue F
F _ (l
THERMISCHE Tv

AG Bart - Simulationsprogramm LLECMOD (POPMOD
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—ohne Koaleszenz mit Koaleszenz
< Aktivteil >
0,2 -
000,15 - ql. L
Q
= i I
= t
o 0,1
-
N =350 1/min = Exp (Modes)
Ve=1201/h
0,05 - Ve=1201/h A Exp (Schmidt)
Toluol/HO ,
B= 13 m3/m2h Exp (Mansouri)
0 N I T I I
0 50 100 150 200

Kolonnenhohe [cm]

THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK

AG Bart - Simulation — Zerfall / Koaleszenz - RDC
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0.3

0.25-

=
N
I

Hold up [-]
7

=
—
|

mVd=130 I/h B= 14 m3/m?h
e \d=160 I/h B= 16 m3/m2h
0.05- *Vd=190 I/h B= 18 m3/m?h
N= 160 1/min  Toluol/H,0

0 I I I I I I I
0 50 100 150 200 250 300 350 400
Kolonnenhohe [cm]
— - 1 T i THERMISCHE Tv
AG Bart — Hold-up Profil / Kuhni T e
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m KAISERSLAUTERN Butylacetat / Wasser Toluol / Wasser
1.0 1.0
= Experiment = Experiment
5 ~ = Simulation — = Simulation
E £
_____________________________________________________ =
=) = =
o o
H=1.76 m
f 0.0 0.0
i | 10 1.0
L ; | : Experin‘_nent = Experiment
L+ | = Simulation ~ = Simulation
= £
=
£
-+ == £ =
B, | H=0.62 m = =
oy
0.0 0.0
04 16 2.8 40 52 6.4 04 16 2.8 40 52 6.4
d [mm] d [mm]
N=150, B=9 m3/mzh N=300, B=9 m3/mzh

THERMISCHE Tv
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AG Bart - TropfengroBenprofil (RDC)
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3 : .
1 Wasser / Aceton / Toluol (d) 15% <
4 15%
E
c 3 ®e
Q o®
b ‘
() i &
£27
O
?\? . W exp. Toluol/Wasser (Schmidt, 2004) D,=150
& 1 il & exp. Butylacetat/Wasser (Schmidt, 2004) D,=150
O ] A exp. Toluol/Aceton/Wasser (Wolschner, 1980) D,=100
0 - ’ ® exp. Toluol/Aceton/Wasser (Garthe, 2004) D,=80

o
RN

2 3 4 5
d;, simuliert [mm]

THERMISCHE Tv

AG Bart — Sauterdurchmesser / Scale-up e e oL



® TECHNISCHE UNIVERSITAT
I ¥ KAISERSLAUTERN Wolschner 1980 Garth__e 2004
(TU Graz) (TU Minchen)
1.2 D ® O
1] — konti 2.5 conti
= —di = — konti
E. dispers .E. 2 - — dispers
g 0.8 g
ig 0.6- ’_g 1.5
g 0.4- g 1
. . B=20 m3/m_2h 0.5 o O B=17 m3mzh
“] NZo80 H/min ' N=400 1/min
0. A o 0o’ A=1.2
1.2 » 5 o _
— konti | _
11— dispers G — konti
= = — dispers
| Eos E 2
u S F r
:0 0.6 o 1.5
< <
£ 04 £ 1
- < B=15 m%m?h < B=17 mé/m2h
DN 100 / DN80-RDC < =15 mmih | & o=17 i
relativer Fehler: 20% i) et . / =12
0 1 2 BE 4 5 0 2 4 6 8
Konzentration [w%o] Konzentration [w%]
AG Bart — Konzentrationsprofil / RDC THERMISCHE 1

VERFAHRENSTECHNIK
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Trennaufgabe

\

Stoffdaten
Korrelationen

Standardmesszellen
Parameter

v

Kolonnensimulation im TechnikumsmafRstab

Optimierung der Betriebsparameter
Optimierung der Einbautengeometrie

:

| optimaler Kolonnentyp |

!

| Trennaufgabe erfullt |

Neues Auslegungskonzept

THERMISCHE Tv

VERFAHRENSTECHNIK
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. Einzeltropfen- und Tropfenschwarmexperimente
(Korrelationen)

o Standardisierte Messzellen — Stoffaustausch &
Hydrodynamik
(Originalflussigkeiten)

. Zerfall / Koaleszenz (Tropfenpopulation)

. Simulation geruhrter und gepulster Extraktoren
. Vorausberechnung ohne Messungen maoglich

. IK-CAPE Schnittstelle (zu Aspen etc.)

THERMISCHE Tv

Zusammenfassung VERFAHRENSTECHNIK
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AG Pfennig, AG Stichlmair
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Anwendung der neuen Auslegungsmethode flr
Extraktionskolonnen auf ein technisches Beispiel

Werner Backer Manfred Weber Andreas Pfennig
PT-PT-CEM Verfahrensentwicklung LS fur Thermische Verfahrenstechnik
Bayer Technology Services Ineos Phenol RWTH Aachen
www.bayertechnology.com www.phenolchemie.de www.tvt.rwth-aachen.de

-~ B e
== Bayer Technology Services IN E(., ,)S Phenol RWE%E’%E&S&

A. Pfennig
Bild 1
RWTH Aachen




Aufgabenstellung und Motivation

Einzeltropfenuntersuchungen am technischen System
e Sedimentation
o Stofftransport

Flutpunkte
Trennwirksamkeit

Zusammenfassung und Fazit

A. Pfennig

Gliederung Bild 2

RWTH Aachen




OH

Extraktion von Phenol O/
C:H3

mit Cumol CHy

Bisher: mehrstufige Mixer-Settler-Batterie
Soll ersetzt werden durch Packungskolonne

Feed-Konzentration: ca. 1,0 %
Raffinat-Konzentration: < 10 ppm

Phasenverhaltnis: Cumol im Uberschuf3
Stoffdaten: Verteilungskoeffizient C, /C,, =

Dichtedifferenz ca. 190 kg/m3
Grenzflachenspannung ca. 12 mN/m

A. Pfennig

Tvr Technisches System Bild 3

RWTH Aachen




Initialisierung und Dateneingabe
Kolonne in Hohenelemente aufteilen

4 i Zeitschleife

Tropfeneinspeisung

l

fur jeden Tropfen:  Tropfenschleife
« HOhenelement bestimmen

» Tropfengeschwindigkeit
ReDrop = » austretende Tropfen behandeln
Representative Drops * Stofftransport

Spaltung und Koaleszenz

l

fur jedes H6henelement:
* neue Konzentration

* neuer Hold-Up

» RUckvermischung

l

<«— nachster Zeitschritt

TVT Ablauf im ReDrop-Modell AR

RWTH Aachen



** ReDrop-Extraktionskolonnensimulation
Dater Betnebsparameter MNumernsche Farameter Uptionen

ThopmEn in o Thophen Sl EonEntEtonan: Eingabedatenn !

B Sdadne ! B St J j fi { ksl s § g Daladdatad! sh insta ExX3
J I Tolu ol sespfiasinn
rl Sileiiygoden ! 4 mm, 30 %
I1 I Temperatili: 2931 K
I I Koloamen=5 0050 m
I I Kolnnenhdhe: 3280 m

I II Bedashing, kant.: 4 088 fvn f &

I Belszhing, digp.: T 130 mm /' =
I Trapfen-C (reneies: 3.20 mm
I Pl tesn a*f 16 885 mdin / 5

II Spall -kaaer : =1 00E+=00

e Koul-konst | 4 . 00E+02 =

f Sl . ol kahEl.: =1 . 00E+00 &
Disp  =koed. kont. ! B 06E-04 mr2ee
Flckvenm -kanst, digg.: 3.000 [-]

K 0! 5.000 Massen=-Th

y 0 0.000 Rlasgan-9%

Eigabi

[

]

aktuels Tropfenanzahl (475
Zaitifnervall: 0.09150 =

Zeedt 790.340 &

x @ 0271 Mazean=9

y 2 3,315 Massan-%

Hold=4ip e, i) 0153, 0.181
d_ 32 { [mm] = 3.05 2 80 2.77
hia ssendif.: 45.172 %

n_th fhed, Qe )t 16.8, 13.49

Vmsnmeld ungen:

“ Fremg phasenad sty 000 cm3
00 = ¥[Mas-%%] 6.0 b=l LA Fah b i
Seremmifehlber = 0.507 3.0 1 i 1.6

A. Pfennig

ReDrop-Modell der Extraktion Bild 5

RWTH Aachen




Videokamera

900

3800

aufsteigender Tropfen

‘ 100 ‘ 100 ‘ ‘IOO‘

Tropfenerzeugungsduse

Einzeltropfenmesszelle A. Pfennig

Bild 6

Sedimentation RWTH Aachen

T



A. Pfennig

Tvr Sedimentation einzelner Tropfen Bild 7

RWTH Aachen
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|

starre Phasengrenzflache-

0
o
|

EAN
o
1

Technisches Stoffsystem:
® Messwerte unter Stoffaustauschbedingungen
Modellierung mit Modell nach Henschke (2003)
2 | 2

Sedimentationsgeschwindigkeit in mm/s

0 2 4 6 8
Tropfendurchmesser in mm

Modell fir Schwarm- und Packungseinfluss: AG Minchen

Sedimentationsmodell A

RWTH Aachen




>
Abzug der
dispersen Phase

Tropfenentnahme

Zulauf der
kontinuierlichen
Phase
Schwebezustand
(©)
o
o
—
Packungselement
S
/] —
o
o
—
® - Tropfenerzeugung
Ablauf der J
kontinuierlichen
Phase

Zulauf der
dispersen Phase

Stofftransportmesszelle mit A. Pfennig

Bild 9

Packungselement RWTH Aachen

T



1.0 T T T T T T T T T T T T T T

N Toluol (d) + Wasser (c) + Aceton (c nachd) |
3 d=3,22mm, xo =5 Gew.-%, yo = 0, T = 20°C
2 0.8} Ohne Einbauten: -
0 —~ ® Messwerte kleine Messzelle
3 > ® Messwerte grol3e Messzelle
c 206t .
)
Q ~~
.g o °
v ®
w 204F .
2 ®
§ > o
-
) o0

2 -
E 0 Oe
T G o o

0.0 . | . | . | . | . | . | . N
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Verwellzeit in s
. . A. Pf '
Einfluss der Zellen-Geometrie Bild 10

RWTH Aachen




A. Pfennig

Tropfen in Messzelle Bild 11

RWTH Aachen




A. Pfennig

Tropfen in der Packung Bild 12

RWTH Aachen




10 ————7—————7—

AN
N =
c I
o I
£ o8| -
o~
o [ N d=4,33 mm
2 206} _
© I
2 = |
_k

=5 d = 3,22 mm
& >04f ;
2 " : d=2,12 mm
o >
g 02Ff . h
GE) "~ | Technisches Stoffsystem ]
° Modellansatz: y* = exp (-t™/ (c, * d))

OO - L 4 L 4 l A 1 1 1 ] . . , \ | \ , , .

0 25 50 75 100

Verweilzeitin s

In der Packung nur fluiddynamischer Einfluss

A. Pfennig

TVUT Stofftransportmodell Bild 13

RWTH Aachen




Stoffdaten:

Sedimentation:

Stoffubergang:

Spaltung:
Koaleszenz:

Dispersion:

BTS und INEOS Phenol

Einzeltropfen nach Henschke (2004)
Packungseinfluss: Ansatz von TU Minchen
Schwarmeinfluss: Ansatz von TU Minchen
gezeigter exponentieller Ansatz

Packungseinfluss nur tber Fluiddynamik
Schwarmeinfluss nur tber Fluiddynamik

Ansatz von RWTH Aachen (Daten von Leu, 1996)
gehemmt

DA Hahnsen, ca. 2,3 cm?/s

Verteilerspektrum: geschatzt

T

A. Pfennig

Einzelmodelle und Annahmen Bild 14

RWTH Aachen



I
Kolonne: ﬁ

) PaCkung 500 m2/m3 Kolonne: L ABO7
-DN'80 S —E
Paskng — Trennsc hichtmessung
- evtl. Ruhrer

Betriebsbedingungen:
-t=45°C

- F/S = Parameter

- Pulsation ja / nein

ABO8
T

Kolonnenversuche:
- Notwendigkeit Pulsation

- Flutpunkte | | =5 t
- Wirksamkeiten 3 A=

- Teillastverhalten
] ¢

o

Vergleich mit der Produktionsanlage:
- Scaleup-Parameter
- Mulmausbildung und -verhalten

i ABO3 i AB04

U U

In Container oder Tanklager

A. Pfennig

TYT  Technikumsversuche bei BTS 5id 15

RWTH Aachen




Tropfen in dar Troapfanspekiran. Konzentrationan:
Kolonne: barechnet / gemessen disp./Kont.fHolcup

2.28, F = -0,548

230, =-0.04G ¢

234, F = -0,538 |

|

243, F =-0.521 |

281, F=-0478 |

Spaltung
Koalaszenz Durchmessergewichtung = 0.0 0.0 x,vy[Mas.-%] 1.0
kein Ereignis {Sesamtfehler = 2 190 0.0 Hold-up [-] 0.5

A. Pfennig

Fluten mit ReDrop Bild 16

RWTH Aachen



1.2 T T T T T T
° Technikumsversuche BTS o

1.0 | o -
= ° ° o
.Gé 08 L ReDrop-Simulation 1
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Tv-r Vorhersage des Flutpunktes Bild 17
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Trennwirksamkeit Bild 19
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Vorgabe: Stoffsystem, Trennaufgabe

Datenbanken / Laborversuche Versuche in Labormesszellen

 Stoffdaten » Tropfenbewegung

» Gleichgewichtsdaten » Tropfenzerfall
 Stoffaustauschparameter

Simulation unterschiedlicher Kolonnen
Im Technikumsmalistab

» Optimierung der Betriebsparameter
» Optimierung der Einbaugeometrie

v

Auswahl des optimalen Kolonnentyps

A. Pfennig

Neues Auslegungskonzept Bild 20
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Die neuen Auslegungsmethode fiur technisches System
» Messung des ,Einzeltropfen’-Verhaltens
» Genaue Modellierung des Kolonnenverhaltens
Vorhersage basierend auf Einzeltropfenverhalten
» ist zuverlassig zur Beschreibung des Trennverhaltens
» erlaubt Vorhersage der Grenze des Apparates (Fluten)
» bendtigt max. 10 Liter Konti-Phase
» bendtigt ca. 500 ml Dispersphase
Messzeit:
» 2 Tage Sedimentation
» 8 Tage Stofftransport
» kann deutlich reduziert werden
Grenzen, Herausforderungen:
» undurchsichtige Systeme, Mulm?
» reaktive Systeme

VT Zusammenfassung und Fazit A gid o1
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