Institut fiir Technische Chemie
Technische Universitat Clausthal

Technisch-chemisches Praktikum TCB

Versuch: Stofftransport in einer Blasensdule

Einleitung

Bei der technischen Gasreinigung und —trennung finden Stoffaustauschvorgéinge zwischen der
Absorberfliissigkeit und dem Gasgemisch statt.

Absorptionsverfahren konnen diskontinuierlich bzw. kontinuierlich betrieben werden; die
Einteilung bezieht sich dabei auf das Absorptionsmittel (Fliissigphase), da das Gasgemisch
die Anlage stets kontinuierlich durchstromt. Bei der diskontinuierlichen Arbeitsweise wird
das Gasgemisch mit der abzutrennenden Komponente (= Absorptiv) in die vorgelegte
Absorptionsfliissigkeit bis zur Séttigung eingeleitet. Beim kontinuierlichen Betrieb kann die
Gasphase sowohl im Gleich- als auch im Gegenstrom zu der Fliissigphase gefiihrt werden.

Fiir die Prozessfiithrung ist neben dem Absorptionsgleichgewicht der Stoffiibergang von der
Gasphase in die Fliissigphase von Bedeutung. Die Zweifilmtheorie fluider Phasen nach Lewis
und Whitman bildet die Grundlage fiir die Beschreibung der Stoffiibertragung bei der
Absorption. Danach muss das Absorptiv aus der Gasphase durch je eine Gas- und eine
Fliissigkeitsgrenzschicht diffundieren. Diese Grenzschichten stellen die Hauptwiderstinde des
Stofftransportes dar. Unmittelbar an der Phasengrenzfliche herrscht nach diesem Modell zu
jedem Zeitpunkt des Vorganges Gleichgewicht. Der Stoffiibergang kann mit Hilfe des
Stofflibergangskoeffizienten B, der Austauschfliche und der treibenden Kraft, z.B. des
Konzentrationsgefilles des Absorptivs, beschrieben werden.

Blasensdulen werden in der Chemischen Industrie nicht nur als Absorptionseinheit (mit
geringer Trennstufenzahl), sondern viel hdufiger als sogenannte technische Reaktoren in
unterschiedlichen Bauweisen verwendet, so z.B. bei Oxydationen, Hydrierungen oder
Chlorierungen. Das Gas wird mittels einer in der Blasensédule eingebauten Lochplatte in der
Fliissigkeit dispergiert. Durch diese Einbauten wird eine anndhernd ideale Durchmischung
bzw. starke Riickvermischung erhalten.

Aufgabenstellung

Durch eine Blasensdule mit entmineralisiertem Wasser als diskontinuierlicher Phase wird ein
konstanter Gasstrom aus Stickstoff und 2 bis 5 Vol% Kohlendioxid geleitet. Die Absorption
des Kohlendioxids in Wasser wird durch on-/ine-Messung der Kohlendioxidkonzentration im
Ausgangsstrom bis zur Séttigung verfolgt. Aus den Messdaten werden der mittlere Stoffstrom
und der Stoffiibergangskoeffizient 3 fiir CO,/Wasser berechnet. Dies geschieht auf Grundlage
des Filmmodells. Es werden zwei Messungen bei unterschiedlichen CO,-Konzentrationen
durchgefiihrt und die Ergebnisse verglichen.




Informieren Sie sich anhand der nachstehenden Literatur iiber folgende Themenkomplexe:

Stofftransport

Diffusion

Konvektion

Stoffiibergang (dimensionslose Kennzahlen, Kriteriengleichungen)
Stoffdurchgang

Absorption

Desorption

Absorptionsapparate
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Versuchsapparatur

Die Gase werden aus Druckgasflaschen entnommen. Eine Feinregulierung der Gasstrome
findet durch Andern der Eintauchtiefe der Tauchrohre an den Manostaten statt. Nach
Passieren der Blasensdule wird der Gasstrom im CO,-Controller analysiert und mit einem
A/D-Wandler erfasst. Die Messdaten werden im Intranet des Instituts fiir Technische Chemie
gespeichert:
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Versuchsdurchfithrung

In den Blasensdulenreaktor werden 2 L entmineraliertes Wasser eingefiillt. Die Apparatur ist
vor Versuchsbeginn mit Stickstoff zu spiilen, bis sich am CO,-Controller ein konstant
niedriger Wert einstellt. Die Volumenstrome Stickstoff und Kohlendioxid werden durch
Heben und Senken der Tauchungen an den Manostaten feinreguliert. Der Versuch beginnt mit
Offnen des CO,-Hahns und gleichzeitigem Starten der Messwertaufnahme (CO,-Gehalt in der
Gasphase) am Rechner. Nach ca. 30 min sollte der Messwert einen konstanten Wert erreicht
haben, so dass die Messung beendet werden kann. Fiir die Auswertung ist es notwendig,
zusitzlich Luftdruck und die Temperatur des Wassers in ein Messprotokoll aufzunehmen.

Es werden zwei Versuche bei unterschiedlichen CO,-Konzentrationen durchgefiihrt.

Hinweise zur Auswertung und Diskussion

1. Die vom Rechner aufgenommene Datenreihe enthélt die Messwerte des CO,-Controllers
im Abstand von einer Sekunde. Die Datei kann mit einem Tabellenkalkulationsprogramm
gedffnet und ausgewertet werden. Der CO,-Anteil X (= Volumenbruch) in der Gasphase wird
aus den Messeinheiten (E) nach folgender Gleichung 1 ermittelt:

Xaas (1) = E-0,05 (1)
Die Funktion Xg,s (1) ist in einem Diagramm darzustellen.

2. Bei der Auswertung der Messdaten wird von der Zweifilmtheorie ausgegangen. Als
Vereinfachung wird angenommen, dass eine Stromungsgrenzschicht nur auf Seite der
flissigen Phase zu beriicksichtigen ist, sowie dass beide Phasen makroskopisch ideal
durchmischt sind. Die Triebkraft des Stoffaustausches zum jeweiligen Zeitpunkt t ist daher
gleich der Differenz zwischen der Gleichgewichtskonzentration CO, im Wasser c*| (t) und
der tatsachlichen Konzentration c; (t) in der wéssrigen Phase (s. Gl. 2, GI. 5):

Ac (t) =c*| (t) - ¢ (t) [mol/ L] (2)

Die Gleichgewichtskonzentration im Wasser c*; (t) [in mol/ L] wird aus dem CO,-Gehalt des
Gases Xgas (t) mit Hilfe des Bunsen’schen Absorptionskoeffizienten o [in Norm-cm?/cm?]
errechnet:

c* (t) = ap-Xgas (1)/(R-T) (3)

mit:  Temperatur T [K]
Luftdruck p [Pa]



Die Temperaturabhédngigkeit 6 von o im Bereich von 10 bis 30 °C wird durch die folgende
Gleichung 4 wiedergegeben:

a=4,571-10"6% - 4,469-102-0 + 1,590-10" (4)
mit der Temperatur 0 [°C].

Die tatsdchliche CO,-Konzentration in der wissrigen Phase in Abhédngigkeit von der Messzeit
lasst sich in diesem Versuch nicht direkt bestimmen. Daher wird eine mittlere
Gaskonzentration errechnet:

t/ At

a0 =Y e (5)

Der mittlere Stoffstrom 7 betrégt:

—— OV

n(t) = (6)
t

mit: 7= f-Ac- A [mol/ s] (7)
ergibt sich flir den Stoffiibergangskoeffizienten  die nachfolgende Gleichung 8:

N c* ()
P e 0-a) )

Darin sind V; das Volumen des Wassers und Ag die Stoffaustauschfldche. Letztere 1dsst sich
aus dem im stationdren Zustand in der Blasensédule befindlichen Gasvolumen V, und dem
mittleren Durchmesser der Blasen dg errechnen:

As=6"Vy/dg [cm?] (9)

Das Gasvolumen ist aus dem Volumenstrom des Trégergases, der Stromungsgeschwindigkeit
der Gasblasen und der Linge der Blasensédule zugénglich:

V =28.15-ST +-29.4 [ml/min] (10)

ST = Skalenteile N,

Stromungsgeschwindigkeit = 31 cm/s

Lénge =36 cm

Die Auswertung der Messreihe beginnt mit dem ersten Messwert, der iiber der Basislinie
liegt; dieser Wert reprisentiert auch ty, womit die Totzeit der Apparatur beriicksichtigt werden

kann. Da aufgrund der asymptotischen Anndherung kein Zeitpunkt t* fiir eine
Gleichgewichtseinstellung (= quasistationdrer Zustand) zu bestimmen ist, wird der
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Stofflibergangskoeffizient 3 fiir alle t > t; nach obiger Gleichung 8 berechnet und in einem

Diagramm gegen t aufgetragen. Fiir t > t* sollte [ innerhalb der Messgenauigkeit einen
konstanten Wert annehmen.

3. Fithren Sie im Protokoll sdmtliche Berechnungen mitsamt einer Einheitenbetrachtung an
einem beispielhaften Wert durch, den Sie dem Bereich t > t* entnehmen.

4. Diskutieren und vergleichen Sie die Ergebnisse fiir zwei Messungen bei unterschiedlichen
CO,-Konzentrationen.
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