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Vorwort

Mit dem vorliegenden Buch "Verdampfung, Kristallisation, Trocknung” wird die Darstellung
der Thermischen Trennverfahren fortgesetzt, die in dem Buch "Destillation, Absorption, Ex-
traktion" von E.-U. Schiiinder und F. Thurner, erschienen 1986 in der Lehrbuchreihe
"Chemieingenieurwesen / Verfahrenstechnik” im Georg Thieme-Verlag Stuttgart, New York,
begonnen wurde. Der Thieme-Verlag mochte diese Lehrbuchreihe nicht mehr fortsetzen und
hat die Rechte an den bisher in der Reihe erschienenen Biichern abgegeben. So wird kiinftig
auch das Buch "Destillation, Absorption, Extraktion" im Vieweg-Verlag erscheinen.

Das vorliegende Buch entstand auf Anregung von Professor Dr.-Ing. Dr.h.c./INPL E.-U.
Schliinder. Uber die Bedeutung der Thermischen Trennverfahren und deren Einteilung in ein-
zelne Grundoperationen haben E.-U. Schliinder und F. Thumer im Vorwort und Einleitung
des ersten Buches ausfiihrlich geschrieben, so da8 sich hier eine Wiederholung eriibrigt.

Die Reihenfolge der drei Abschnitte dieses Buches mit Verdampfung, Kristailisation und
Trocknung ist vielfach auch die Reihenfolge einzeiner Schritte eines Produktionsverfahrens.
bei welchem aus einer fliissigen Phase ein Feststoff gewonnen wird. Daneben aber hat jedes
der thermischen Trennverfahren Verdampfung, Kristallisation und Trocknung fiir sich eine
groBe Bedeutung in der Grundstoff- und Verbrauchsgiiterindustrie. Dabei ist beispielsweise an
die Aufkonzentrierung von Milch, die Eindampfung einer Salzidsung, die Kristallisation von
Kochsalz oder die Trocknung von Papier oder Gipsbauplatten zu denken.

Die drei Abschnitte des Buches sind unabhingig voneinander entstanden und stellen selbstin-
dige Einheiten dar. Der Abschnitt "Verdampfung" wurde von F. Thurner verfait, der Ab-
schnitt "Kristallisation” von A. Mersmann und der Abschnitt "Trocknungstechnik” von V.
Gnielinski.

Ebenso wie der erste Band soll dieses Buch als eine vorlesungsbegleitende Einfiihrung in die
"Grundlagen der Thermischen Verfahrenstechnik" dienen und wendet sich daher zuniichst an
die Studierenden des Chemieingenieurwesen und der Verfahrenstechnik. Daher sind auch eine
Reihe von Ubungsbeispielen enthalten. Die Autoren hoffen aber, daB auch die in der Praxis ta-
tigen Ingenieure bei der Einarbeitung in fiir sie bisher nicht bekannte Trennverfahren oder bei
der Wiederauffrischung von Vergessenem in diesem Buch eine niitzliche Hilfe finden.
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Der Dank der Autoren gilt denen, die die druckfertige Herstellung des Manuskriptes besorgt
haben. F. Thurner und V. Gnielinski bedanken sich bei Frau Th. Zepezauer fiir die Schreib-
und bei Herrn Ing.grad. L. Eckert fiir die Zeichenarbeiten und die grofie Miihe beim
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vielfaltiger Weise geholfen haben. Sein besonderer Dank gilt Herrn cand.ing. Rainer
Angerhdfer fiir die druckfertige Herstellung des Manuskriptes sowie den Herren Dipi.-Ing.
Martin Angerhéfer und Dr.-Ing. Shichang Wang fiir die unermiidliche Hilfe.

Karlsruhe und Miinchen im Februar 1993 Dr.-Ing. Franz Thumner
Prof. Dr.-Ing. Alfons Mersmann
Dr.-Ing. Volker Gnielinski



Inhaltsverzeichnis

VII

Inhaltsverzeichnis

Vorwort

1 Verdampfung

1.1
1.2

1.3

1.4

1.5

1.6

Beschreibung und Bedeutung des Verfahrens
Physikalische Grundlagen

1.2.1 Gleichgewicht

1.2.2 Kinetik

Auslegung von Verdampfern
1.3.1 Diskontinuierliche Verdampfung
1.3.2 Kontinuierliche Verdampfung

Mafnahmen zur Energieeinsparung
1.4.1 Mechanische Briidenkompression
1.4.2 Thermische Briidenkompression
1.4.3 Mehrstufenverdampfung

Praktische Ausfiihrung von Verdampfern
1.5.1 Kessel und Pfannen

1.5.2 Rithrwerksverdampfer

1.5.3 Tauchrohrverdampfer

1.5.4 Umlaufverdampfer

1.5.5 Durchlaufverdampfer

Anhang zum Abschnitt Verdampfung

1.6.1 Dampfdriicke der reinen Stoffe

1.6.2 Dampfdriicke iiber gesittigten wiBrigen Salzlésungen
1.6.3 Aktivititskoeffizienten

1.6.4 Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramme

Literaturverzeichnis zu Abschnitt 1



VIII

Inhaltsverzeichnis

2 Kiristallisation

2.1
22

2.3

2.4

2.5

2.6

Beschreibung und Bedeutung des Verfahrens

Physikalische Grundlagen

2.2.1 Kristallstruktur und -systeme

2.2.2 Lgslichkeit und Loslichkeitsdiagramme

2.2.3 Enthalpie-Konzentrations-Diagramm

2.2.4 Keimbildung und metastabiler Bereich
a) Homogene Keimbildung
b) Heterogene Keimbildung

2.2.5 Kristallwachstum
a) Diffusionskontrolliertes Kristallwachstum
b) Integrationskontrolliertes Kristallwachstum
¢) Wachstum mit Diffusions- und Integrationswiderstand

Kristallisationsverfahren und -apparate

2.3.1 Kiihlungskristallisation

2.3.2 Verdampfungskristallisation

2.3.3 Vakuumkristallisation

2.3.4 Verdringungs- und Reaktionskristallisation

2.3.5 Kristallisationsapparate
a) Kristallisation aus Losungen
b) Auskristallisieren von Schichten aus der Schmelze
¢) Auskristallisieren von Suspensionen aus Schmelzen

Auslegung von Kristallisatoren

2.4.1 Massenbilanz

2.4.2 Energiebilanz

2.4.3 Kornzahlbilanz

2.4.4 Keimbildungs- und Wachstumsgeschwindigkeit
2.4.5 Dimensionierung von Kristallisatoren

Fraktionierende Kristallisation
2.5.1 Verfahrenstechnische Grundlagen
2.5.2 Auswahl und Dimensionierung von Kristallisatoren

Gefrierkristallisation (Ausfrieren)
2.6.1 Verfahrenstechnische Grundlagen
2.6.2 Apparate und Anlagen

Literaturverzeichnis zu Abschnitt 2

Seite
57

57

58
58
61
69
71
72
81
83
84
85
86

92
92
97
97
98
101
101
106
108

110
110
115
122
136
138

141
141
145

150
151
156

158



Inhaltsverzeichnis IX

Seite

3 Trocknung 161
3.1 Begriffsbestimmung, Bedeutung und Durchfiihrung des Verfahrens 161
3.2 Beschreibung einiger typischer Trockner 164
3.2.1 Konvektionstrockner 164

a) Das Gut wird iiberstromt 164

b) Das Gut wird durchstrémt 168

¢) Das Gut wird aufgewirbelt 171

d) Das Gut wird geschleppt 174

€) Das Gut wird zerstiubt 175

3.2.2 Kontakttrockner 177

a) Flachige und bandformige Giiter 177

b) Diinnfliissiges Gut 177

c) Pastoses Gut 179

d) Granuliertes Gut 180

3.3 Eigenschaften der Trocknungsgiiter 182
3.3.1 Struktur der zu trocknenden Stoffe 182
3.3.2 Bindung der Feuchtigkeit an das Trocknungsgut 185

a) Freie Gutsfeuchte 185

b) Durch Kapillarkrifte gebundene Fliissigkeit 185

¢) Durch Absorption gebundene Fliissigkeit 186

d) Experimentelle Bestimmung von Sorptionsisothermen 188

3.3.3 Bewegung der Feuchtigkeit im Trocknungsgut 189

a) Feuchteleitung 189

b) Dampfbewegung in Poren 190

3.4 Das Molliersche h-Y-Diagramm 191
3.4.1 Grundlagen 191
3.4.2 Darstellung von Zustandsinderungen 195

a) Erwédrmen und Abkiihlen, Taupunkt von feuchter Luft 195

b) Mischung von Luftmassen 196

¢) Mischung von Luftmassen mit Warmezufuhr 198

d) Zustandsverlauf bei adiabater Befeuchtung 198

3.4.3 Der RandmabBstab des h-Y-Diagramms 201



X Inhaltsverzeichnis

3.5 Konvektionstrocknung
3.5.1 Trocknungsverlauf bei Warmezufuhr durch Konvektion
3.5.2 Der erste Trocknungsabschnitt
a) Die Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Trocknungsabschnitt
b) Die adiabatische Gutsbeharrungstemperatur
3.5.3 Trocknung aus dem Gutsinnern
a) Der zweite und dritte Trocknungsabschnitt
b) Abhingigkeit der Trocknungskurve von unterschiedlichen
Trocknungsbedingungen
¢) Normierte Darstellung von Trocknungskurven
3.5.4 Berechnung der in Konvektionstrocknern nétigen Verweilzeit
a) EinfluB der Trocknerbauart
b) Voraussetzungen fiir die Verwendung einer normierten Trock-
nungskurve bei der Berechnung
c) Absatzweise Trocknung bei ortlich und zeitlich konstantem Luft-
zustand
d) Absatzweise Trocknung bei ortlich konstantem, jedoch zeitlich
verdnderlichem Luftzustand
€) Kontinuierliche Trocknung bei 6rtlich veranderlichem, jedoch
zeitlich konstantem Luftzustand
f) Absatzweise Trocknung einer Wirbelschicht mit ideal durchmisch-
ten Partikeln
g) Absatzweise Trocknung eines ruhenden Gutes bei 6rtlich und
zeitlich verinderlichem Luftzustand
h) Kontinuierliche Trocknung von durchstrémtem Gut im Kreuzstrom

Literaturverzeichnis zu Abschnitt 3

Symbolverzeichnis

Seite

203
203
205
205
207
216
216
217

219

220

220

222

223

228

233

238

243

255
255
256



1.1 Beschreibung und Bedeutung des Verfahrens 1

1 Verdampfung
1.1 Beschreibung und Bedeutung des Verfahrens

Die Verdampfung ist ein thermisches Trennverfahren, das zur Konzentrierung von L&sungen
dient. Die Losungen bestehen aus einem leichtfliichtigen Losungsmittel und einem darin
gelosten, schwerfliichtigen Stoff. Das Losungsmittel ist in vielen Féllen Wasser. Bei den
geldsten Stoffen handelt es sich vielfach um Salze oder hochmolekulare Verbindungen. In
diesen Fillen darf der Dampfdruck des geldsten Stoffes gegeniiber dem des Losungsmittels
vernachlissigt werden. Dies bedeutet, daB beim Sieden nur das Losungsmittel in die
Dampfphase iibergeht, wohingegen der gel6ste Stoff in der Fliissigphase zuriickbleibt und sich
dort anreichert.

Ldsungsmittel

L '.=§-'-
F — S .
E ~——Q, Heizung

Konzentrat

M, , x

K K

Abb. 1.1.1: Schematische Darstellung eines Verdampfers

Die Arbeitsweise eines kontinuierlich betriebenen Verdampfers istin Abb. 1.1.1 erl4utert. Die
Ausgangsldsung mit dem Massenstrom I\.'IF und dem Massenanteil an gelostem Stoff xg flieBt
dem Verdampfer kontinuierlich zu. In ihm wird durch Warmezufuhr iiber eine Heizung ein
Teil des Losungsmittels verdampft. Das dampfférmige Lsungsmittel, auch Briiden genannt,
wird aus dem Verdampfer stetig abgezogen und im nachgeschalteten Kondensator
niedergeschlagen. Die angereicherte Losung wird als Konzentrat mit dem Massenstrom MK
und dem Massenanteil an geldstem Stoff xg kontinuierlich abgezogen. Der Verdampfer kann
auch diskontinuierlich betrieben werden. In diesem Fall wird die Ausgangsldsung im
Verdampfer vorgelegt und auf die gewiinschte Konzentration eingedampft.

Von den vielen Anwendungen der Verdampfung seien folgende Beispiele genannt:

- Aufkonzentrierung
von Salzldsungen (Natriumchlorid, Natriumkarbonat, Kaliumnitrat, Ammoniumnitrat,
Ammoniumsulfat),
von Laugen (Natronlauge, Kalilauge),
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von Sduren (Schwefelsiue, Salpetersdure, Phosphorsiure),
von Losungen hochmolekularer Verbindungen (Kunststoffe),
von Obst- und Gemiisesiften,
von Fruchtpulpen (Tomatenmark),
von Pflanzenextrakten (Kaffee, Tee, Sojadl),
von Milch (Kondensmilch),
von Fleischextrakt,
- Eindicken
von Leim und Gelantine,
von Abfallaugen der Zellstoff- und Zuckerindustrie,
- Gewinnung
von Steinsalz aus Rohlosungen,
von Zucker aus Diinnsaft,
von Trink- und Gebrauchswasser aus Meerwasser,
von Kesselspeisewasser aus Rohwasser.

1.2 Physikalische Grundlagen
1.2.1 Gleichgewicht

Die Trennung einer Losung durch Verdampfung beruht auf der Ungleichverteilung von
Losungsmittel und dem darin geldsten Stoff auf die Fliissig- und Gasphase bei eingestelltem
thermodynamischen Gleichgewicht. Das thermodynamische Gleichgewicht zwischen dem
reinen Losungsmitte] und seinem Dampf wird durch die Dampfdruckkurve (sieche Abb. 1.2.1)
wiedergegeben. Sie beginnt beim Tripelpunkt, in welchem Fest-, Fliissig- und Gasphase
koexistieren. Der Tripelpunkt fiir Wasser liegt bei 273,16 K und 0,00611 bar. Die Dampf-
druckkurve endet beim kritischen Punkt. Fiir Wasser liegt die kritische Temperatur bei 647 K
und der kritische Druck bei 218 bar. Fiir Zustinde oberhalb des kritischen Punktes kann man
zwischen Fliissig- und Gasphase nicht mehr unterscheiden.

Schmelzdruckkurve Kritischer

a Punkt
x
%)
2 [ Flussigphase
° Dampfdruckkurve
.|| Fest-
£ | | phase
o
o
punkt

Sublimationsdruckkurve

Temperatur T

Abb.1.2.1: Phasendiagramm eines reinen Losungsmittels
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Das Dampf-Fliissigkeits-Gleichgewicht eines reinen Losungsmittel 148t sich ndherungsweise

durch die Clausius-Clapeyronsche-Gleichung beschreiben. Sie lautet in integrierter Form
p _Ahy (L i _1.)
logpo % (Do T (1.2.1)

Hierin ist p der Dampfdruck des Losungsmittels, Ahvy die als temperaturunabhingig

angenommene molare Verdampfungsenthalpie. Die Integration erfolgte zwischen einem festen
Punkt (po,T,) und einem beliebigen Punkt (p,T) der Dampfdruckkurve. Diese Gleichung

besagt, daB die bei verschiedenen Temperaturen gemessenen Dampfdriicke bei Auftragung von
log p/po tiber 1/T eine Gerade mit der Steigung -Aﬁv/ﬁ bilden. In der Abb. 1.2.2 sind die
Dampfdruckkurven einiger Losungsmittel in den beiden gebrauchlichsten Auftragungsarten
dargestellt.

2

T 1Ty
R4
r

%00 350 400 450 K 500
Temperatur T

AN
RN

05

p/p,

Druckverhdltnis
e
=
>?

20 25 0, 35
Reziproke Temperatur ?10 K

Abb. 1.2.2: Dampfdruckkurven einiger Losungsmittel im p-T-Diagramm und
1 . .
log (p/po) - T- Diagramm mit po = 1 bar; 1 Methanol, 2 Ethanol, 3 Wasser, 4 Toluol
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Eine zahlenmiBig genauere, hiufig verwendete Nidherung stellt die Antoine-Gleichung dar:
logp=A-or 122
ogp=A-T, - (1.2.2)

Hierin ist p der Zahlenwert des Druckes und A, B und C sind stoffabhidngige Konstanten, die
durch Anpassung an die experimentell ermittelte Dampfdruckkurve bestimmt werden (siehe
Beispiel 1.2-1). Die Konstanten der Antoine-Gleichung fiir einige gingige Losungsmittel sind
im Anhang zu diesem Abschnitt angegeben. Fiir zahlreiche weitere Losungsmittel kénnen die
Konstanten aus Stoffdatensammlungen [23], [24] entnommen werden.

Ist die Dampfdruckkurve bekannt, so 148t sich auch der Siedepunkt Tg des Losungsmittels
bestimmen. Ein Lsungsmittel siedet dann, wenn der Dampfdruck gleich dem Systemdruck
ist:

p=p{Ts} . (1.2.3)
Aus der Dampfdruckkurve entnimmt man, daB z.B. Wasser bei einem Druck von 1 bar und
100 ©C siedet. Senkt man den Druck, so beginnt Wasser bei 0,03166 bar zu sieden, falls die
Temperatur 25 °C betrigt.

Wird ein nichtfliichtiger Feststoff in einem reinen Losungsmittel gelost, z.B. Kochsalz in
Wasser, so beobachtet man, daB der Dampfdruck der Losung p; niedriger als jener des reinen
Losungsmittels p,; ist (siche Abb. 1.2.3). Da der Dampfdruck des Feststoffes (Salz) iiber der
Losung im allgemeinen vernachlissigbar klein ist, besteht der Dampf somit praktisch aus
reinem Losungsmittel (Wasserdampf).

Dampfdruckkurve des
Lésungsmittels

’
Dampfdruck-
&kurve der
Lésung

*

Dampfdruck p
]

Dampfdruck -
4P, erniedrigung

ey
Ve
7

Siedepunkts - ATs
erhéhung

o

Ty Ts
Temperatur T

Abb. 1.2.3: Dampfdruckkurven von Losungsmittel und Losung

Sind die Wechselwirkungskrifte zwischen den gleichartigen Teilchen (geloster Stoff - geloster
Stoff, Losungsmittel - Losungsmittel) ebenso gro wie jene zwischen den ungleichartigen
Teilchen (geloster Stoff - Lésungsmittel), so spricht man von einer idealen Losung. Fiir ideale
Losungen 14Bt sich der Dampfdruck der Losung p; mit Hilfe des Raoultschen Gesetzes
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berechnen: . .
p1=%1p;=(1-%)p; (1.2.4)

Das Raoultsche Gesetz besagt, dal der Dampfdruck des Lésungsmittels iiber der Ldsung p;
proportional dem Molanteil X; des Losungsmittels in der Losung ist.

Sind die Wechselwirkungskriifte zwischen den gleichartigen Teilchen verschieden von jenen
zwischen den ungleichartigen Teilchen, so liegt eine pichtideale Ldsung vor. Die Abweichung
vom idealen Verhalten wird durch den sogenannten Aktivititskoeffizienten 7y beriicksichtigt.
Unter Verwendung dieses Aktivitiitskoeffizienten lautet das fiir nichtideale Lésungen erwei-
terte Raoultsche Gesetz

P1=" %1 Py =Ni(1KD) Py - (12.5)

Der Aktivitiitskoeffizient ist gleich dem Verhiltnis vom Partialdruck des Losungsmittels iiber
der nichtidealen Losung zum Partialdruck des Losungsmittels iiber der idealen Lésung

y=-Blo=BL (1.2.6)
X1p; Plid

Demzufolge ist der Aktivitdtskoeffizient bei idealem Verhalten gleich eins, bei positiven
Abweichungen gro8er als eins und bei negativen Abweichungen kleiner als eins. Fiir die
Ermittlung der Aktivititskoeffizienten sei auf spezielle Literatur [23],[24] verwiesen. Die Akti-
vitdtskoeffizienten sind mehr oder weniger stark von der Zusammensetzung abhéingig. Ist die
Konzentration des geldsten Stoffes in einer realen Losung klein, so verhilt sich das Lésungs-
mittel ideal. Deshalb kann der Dampfdruck iiber einer verdiinnten Lésung mit Hilfe des
Raoultschen Gesetzes berechnet werden (siche Abb. 1.2.4).

a

:

K]

£ \

) \%

5 \2

8 \‘f&

a Py \%

¢ X \e

° '900\ \@
(AN \ %

3 7, )

S 06\ \ %

c LI )

] NG

€ s‘-‘/:\

3 ~

e ~

0 1
Losungsmittel gel. Stoff

Molanteil an geldstem Stoff x,

Abb. 1.2.4: Dampfdruck des Losungsmittels iiber einer Losung in Abhingigkeit
von der Zusammensetzung
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Fiir ideale Losungen erhélt man durch Umformen des Raoultschen Gesetzes
ep g =N ¢
Ap1=p1-PI=R3N; P1 - (1.2.7)

N und N, sind hierbei die Stoffmengen von Losungsmittel und geléstem Stoff. Die
Dampfdruckerniedrigung Ap; ist nach G1.(1.2.7) proportional dem Molanteil X, des geldsten
Stoffes in der Losung. Dissoziiert der geldste Stoff, so ist in G1.(1.2.7) die Stoffmenge der in
der Losung vorliegenden Ionen einzusetzen:

Nj =Npg [1+a G-1] . (1.2.8)

Ny ¢ ist die Stoffmenge des gelosten Stoffes, o der Dissoziationsgrad und i die Zahl der
Ionen, in die ein Molekiil des geldsten Stoffes dissoziiert (siche Beispiel 1.2-2).

Der Dampfdruckerniedrigung Ap; bei konstanter Temperatur entspricht eine Siedepunkts-
erhohung ATg bei konstantem Druck (sieche Abb. 1.2.3). Die Lésung siedet demnach bei
héheren Temperaturen als das reine Losungsmittel beim selben Druck. Die Siedepunkts-
erhthung 148t sich ausgehend von der Clausius-Clapeyronschen Gleichung berechnen:

ATs=Ts-Ts1= R X2 (1.2.9)

Tyg,; ist die Siedetemperatur des reinen Losungsmittels in Kelvin. Die Siedepunkterhdhung
ATy ist nach Gl.(1.2.9) proportional dem Molanteil X, des geldsten Stoffes. Dieser folgt aus
dem Massenanteil x5 zu )

Xog=——Fmp—— (1.2.10)

worin M und M; die Molmassen des gelosten Stoffes bzw. des Losungsmittels sind. Die
Grofle ﬁT%’l /Aﬁ%’l wird "ebullioskopische Konstante" genannt und hat fiir Wasser bei 1 bar
und 100 °C den Zahlenwert von 28,49 K. Fiir hinreichende Verdiinnung kann man den
Molenbruch des Gelosten X5 durch dessen Konzentration &'y = X5 p1/1\711 ausdriicken. Setzt
man ATg = Eg-C», so hat Eg fiir wissrige Losungen den Zahlenwert von 0,513 K/(mol/1). Die
Abb. 1.2.5 zeigt Siedepunktserhohungen fiir verschiedene wiBirige Losungen iiber dem
Massenanteil des Gelosten x,. Zeichnet man diese Kurven iiber dem Molanteil X5 des Gelosten
auf und beriicksichtigt dabei auch die Dissoziation, so fallen alle diese Kurven
(ndherungsweise) zu einer einzigen zusammen.
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w
o

N
o
o~
N
R

-
o
—_
W'

//1

0 02 0.4 0.6 08 10
Massenanteit an gelostem Stoff x,

Siedepunktserhéhung ATg

o

Abb. 1.2.5: Siedepunktserhthungen einiger wiBriger Losungen bei 0,981 bar
1 Natriumchlorid NaCl, 2 Ammoniumchlorid NH4Cl, 3 Kaliumchlorid KCl, 4 Natriumnitrat
NaNO3,5 Ammoniumnitrat NH4NO3, 6 Ammoniumsulfat (NH4)2S04, 7 Kaliumnitrat
KNO3, 8 Zucker

Die SiedepunktserhShung bei atmosphirischem Druck ist experimentell gut untersucht. In der
Praxis findet die Verdampfung oft bei Driicken statt, die gréBer oder kleiner als der
atmosphirische Druck sind. Fiir diese Fille sind die verfiigbaren Angaben spirlich. In solchen
Fillen kann man die Siedetemperatur einer Losung oft mit der Diihringschen Regel ermitteln.
Sind fiir eine Losung mit konstanter Zusammensetzung die Siedetemperaturen fiir zwei Driicke
(p1, p11) bekannt, so kann man die Siedetemperatur fiir einen anderen Druck (pin) - fiir dieselbe
Zusammensetzung - folgendermafBen ermitteln:

1 1 ' G
11q -T§ = mq -qu
Tsi-Ts.1 Tsai-Tsn

=const . (1.2.11)

Die Siedetemperatur Tg einer Losung mit konstanter Zusammensetzung ist demnach eine
lineare Funktion der Siedetemperatur Tg ; des reinen Losungsmittels (siche Abb. 1.2.6). In
der Abb. 1.2.7 sind die Diihringschen Geraden fiir das System Natriumhydroxid-Wasser dar-
gestellt.
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Abb. 1.2.6: Diihringsche Gerade Abb. 1.2.7: Diihringsche Geraden fiir das

System Natriumhydroxid-Wasser,
X7 = Massenanteil Natriumhydroxid

Eine andere Art der Darstellung des Phasengleichgewichtes von Losungen nichtfliichtiger

Stoffe ist das Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramm. Mit seiner Hilfe lassen sich insbe-
sondere die zu- und abzufiihrenden Wirmemengen iibersichtlich graphisch darstellen.

Im Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramm ist die spezifische Enthalpie h (oder die molare
spezifische Enthalpie h) iiber dem Massenanteil x, (oder dem Molanteil %) des gelosten
Stoffes aufgetragen (siche Abb. 1.2.8). Die Enthalpie des gelosten Stoffes und des
Liosungsmittels werden in der Regel bei 0°C gleich null gesetzt.

Das Diagramm 148t sich in mehrere Gebiete unterteilen. Unterhalb der Soliduslinie ist alles
fest. Im Gebiet zwischen Solidus- und Liquiduslinie liegen Fest- und Fliissigphase neben-
einander vor. Das Gebiet der Fliissigphase befindet sich zwischen der Liquidus- und der
Siedelinie. Die Liquiduslinie ist unabhéngig vom Druck; verschiedenen Driicken entsprechen
aber verschiedene Siedelinien. Die GroBe des Existenzbereiches der Fliissigkeit ist somit vom
Druck abhiingig. Der Briidendampf ist praktisch frei vom geldsten Stoff. Die Zustinde des
Briidendampfes befinden sich deshalb auf der linken Ordinate, d.h. bei x5 = 0.
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Weiterhin sind in dem Diagramm die Isother-

5
24 men eingetragen. Die Schnittpunkte mit der
85 B, . .. c Qs .
T Siedelinie stellen die Siedepunkte verschieden
Cp‘q,l'A.rSB'-‘ konzentrierter Losungen dar. Da die Dampf-
£ " Bridenisotherme phase infolge des vernachlidssigbaren Dampf-
c
<8 bamof druckes des Feststoffes nur aus dem reinen
e 2. amp . . :
22§ Losungsmittel besteht, fiihren die Isothermen
£ E . ,
S8 VAVANA der siedenden Losung S zu den Zustandspunk-
v 2 < Si"’elini ten der zugehdrigen Briiden B auf der linken
] e
2 R Ordinate. Die spezifische Enthalpie der aus der
N e ecimiemi S . . . .
H f'_““'g# . Losung aufsteigenden Briiden ist infolge der
Lqui O . w T :
Ls > Siedepunktserhéhung um die Uberhitzungs-
— — Solidusi™~~ __| . " PO
™ Festeratt ] enthalpie cpg; - ATg groBer als diejenige des
0 1 reinen Losungmitteldampfes B(. Die Handha-
Lésungs- geldster
mittel Stotf bung der Enthalpie-Zusammensetzungs-Dia-

Massenanteil x,

gramme wird in der einschlégigen Literatur [12]
Abb. 1.2.8: Enthalpie-Zusammensetzungs- ausfiihrlich beschrieben. Fiir einige gingige
Diagramm fiir wirige Losungen Systeme befinden sich die Diagramme im An-
hang zu diesem Abschnitt.

Beispiel 1.2-1: Dampfdruckkurve

Aus einer Stoffdatensammlung wurden fiir Wasser fiir drei verschiedene Temperaturen die
zugehorigen Dampfdriicke entnommen (siche Wertetabelle).

a) Wie groB sind die Konstanten der Antoine-Gleichung

B

logpbar=A - ——
Ep T/°C + C

b) Bei welcher Temperatur siedet Wasser bei einem Systemdruck von 0,03 bar?

Wertetabelle:

Tin°C 30 70 100

pinbar | 0,042417 | 0,31161 | 1,0132

Loésung:
a) Konstanten der Antoine-Gleichung:

Die drei Wertepaare (T, p) liefern drei Gleichungen fiir die drei Unbekannten (A, B, C):
B
logp1=A-T13C
B
log P2= A- T2_+C

B
10gp3=A—T_3:_C
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Elimination von A (Subtraktion)'
L -B 1 1
P2 Ti+C T2+ C
P2_ 1 1
10gp3 -B (Tz +C T3+ C)

Elimination von B ( Division)

logpi/pp _Ta-T) T3+ C
log pa/p3 ~ T3 -Ty T1+C

Mit den Abkiirzungen

log p1/p2 _
Qp= Tog p2/p3 1,6913

T3 -To
QT—T2 T) = =0,75

folgt c=2 LT3 - 530,755

B = 1% (T ;lc_)(m +C) - 1698,000

B
A= log P1 +m = 5,13941

b) Siedepunkt fiir p = 0,03 bar
Durch Auflosung der Antoine-Gleichung nach der Temperatur ergibt sich

B

T=3x= Tog p

-C=24,1°C

Beispiel 1.2-2: Dampfdruckerniedrigung/Siedepunkterhohung iiber einer Losung

Durch Aufldsen von M, = 100 kg Natriumchlorid in My = 900 kg Wasser wird eine wilrige

Salzlosung hergestellt. Natriumchlorid dissoziiert bei der Auflosung vollsténdig in Natrium-
und Chloridionen (i =2, o = 1).

a) Wie hoch ist der Dampfdruck des Wassers iiber der Losung bei 20°C?
b) Bei welcher Temperatur siedet die Losung bei einem Druck von 1013 mbar?

Stoffdaten;

Wasser (1):

Dampfdruck bei 20 °C p] = 23,368 mbar
Siedepunkt bei 1013 mbar Ts,1 = 100°C

Verd enthalpie bei 1013 mbar ~ AhY | = 2257 kJ/kg
Molmasse M; = 18,02 kg/kmol

Natriumchlorid (2):
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Molmasse M, = 58,443 kg/kmol
allgemeine Gaskonstante R= 8,3143 kJ/kmol K
Losung:

a) Dampfdruck iiber der Losung bei 20 °C:
Stoffmengen:
M;
N1 =="=49,95 kmol

~

1

N2o= I‘# = 1,71 kmol

M
N3 = Npo [1+a(i-1] = 3,42 kmol
Molanteil des gelosten Stoffes:
Rp= mﬂfﬂ—z =0,0641

Dampfdruck iiber der Losung: .
p1= (1 - %) p; = 21,87 mbar

b) Siedetemperatur bei 1013 mbar:
molare Verdampfungsenthalpie:

AR 1 = AbY) | - My = 40671 ki/kmol

Siedepunktserhhung:
RT?, -
ATs = -x2=1,83K
Aﬁ(\)/,l
Siedepunkt: Ts =Ts,1 +ATs = 101,83 °C

1.2.2 Kinetik

Neben der Kenntnis des thermodynamischen Gleichgewichtes sind fiir die Auslegung eines
Verdampfers die Gesetze der Warmeiibertragung von Bedeutung. Mit Hilfe des kinetischen

Ansatzes
Q=kA(Tg - Ts) (12.12)

148t sich die Gré8e der erforderlichen Wirmeiibertragungsfliche A berechnen. In G1.(1.2.12)
sind (3 der Wirmestrom, k der Wirmedurchgangskoeffizient, A die Wirmeiibertragungs-
fliche, Ty die Temperatur des Heizmediums und Tg die Siedetemperatur der Losung.




12 1 Verdampfung

" Der fiir die Verdampfung des Losungsmittels erfor-

Dampf wand Losung
S - - derliche Wirmestrom ergibt sich aus einer Energiebi-
i lanz um den Verdampfer (siehe Abschnitt 1.3). Der
Wirmedurchgangswiderstand setzt sich, wie man
aus der Abb. 1.2.9 ersieht, aus verschiedenen Teil-
widerstinden zusammen, die wie folgt definiert sind:

Ty~

1 _As(Tu-Twa), sw _ A-(Twa-Twi),
. . a - Q ] - o 9
KonQensut : Q }‘W Q
» 1 _A (Twi - Ts)
*w TR S
Abb. 1.2.9: Temperaturprofil an einem
dampfbeheizten Verdampferrohr
Hieraus folgt: 1
1 _ 1 SW
T Aa+7\wA+Gi A - (1.2.13)

Fiir zylindrische Heizflichen ist sy =d In %‘};
1

d ist der Durchmesser der zylindrischen Bezugsfliche A. Falls A, = A; = A, so folgt aus
GlL.(1.2.13)

oW, 1 (1.2.14)

1
Ui Ay Ca

Zur Ermittlung der einzelnen Wirmeiibergangskoeffizienten o, und o sei auf spezielle

Literatur der Wirmeiibertragung verwiesen [22]. Fiir iiberschlégige Rechnungen kénnen die in
Tab. 1.2.1 angegebenen Wirmedurchgangskoeffizienten verwendet werden.

Tab. 1.2.1: Uberschligige Wirmedurchgangskoeffizienten k fiir Verdampfer in W/(m2K) [22].

Naturumlauf

- niederviskose Fliissigkeiten | 600 ...... 1700
- zihe Fliissigkeiten 300 ...... 900
Zwangsumlauf 900 ...... 3000

Es sei darauf hingewiesen, daB bei der Verdampfung auftretende Verschmutzungen (z.B. Ol)
und Verkrustungen (z.B. Kesselstein) der Warmeiibertragungsflichen zu einer erheblichen
Beeintrichtigung der Wirmeiibertragung fithren ktnnen (siehe Beispiel 1.2-3).

Die fiir die Wirmeiibertragung erforderliche Temperaturdifferenz Ty - Tg darf nicht zu klein
sein, damit die Wirmeiibertragungsflidche nicht unwirtschaftlich gro wird. In der Praxis sind
Temperaturdifferenzen von 5 bis 20 K iiblich. Bei neueren Verdampferbauarten mit hohen
Wirmeiibergangskoeffizienten wird auch mit Temperaturdifferenzen von 3 K gefahren.
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Beispiel 1.2-3: Wirmedurchgangskoeffizient

Es seien 0, = 10 000 W/m2K und o = 6 000 W/m2K. Die Wand besteht aus sy, = 3 mm
starkem Kupfer mit einer Wirmeleitfihigkeit von Aw =375 W/mK.

a) Wie groB ist der Wiarmedurchgangskoeffizient?

b) Auf welchen Wert verschlechtert sich der Wirmedurchgangskoeffizient, falls sich an der
Wand ein Kesselsteinbelag (s = 2 mm, Ax = 1 W/mK) bildet?

Losung:
a) Wirmedurchgangskoeffizient ohne Kesselstein:

k=70 = 3641 W/m2K
1 sw 1
Oa Ay

b) Wirmedurchgangskoeffizient mit Kesselstein:

=440 W/m2K

1.3 Auslegung von Verdampfern

Dieser Abschnitt beschrinkt sich auf die Auslegung einstufiger Verdampfer. Die mehrstufige
Bauweise wird im Abschnitt 1.4 behandelt. Fiir die ginstufige Verdampfung entscheidet man
sich im Falle kleiner Verdampferleistungen und bei Lésungen mit einer hohen Siedepunkts-
erh6hung. Daneben wird sie angewendet, wenn bei aggressiven Losungen durch die Verwen-
dung teuerer Werkstoffe unverhiltnismiBig hohe Apparatekosten entstehen oder die erzeugten
Briiden verunreinigt sind und deshalb verworfen werden miissen.

1.3.1 Diskontinuierliche Verdampfung
Bei der diskontinuierlichen Verdampfung (sieche Abb. 1.3.1) wird die Ausgangslosung mit der
Masse Mg und dem Massenanteil xg im Verdampfer vorgelegt. Durch die Zufuhr von Wirme
mit Hilfe der Heizung wird die Ausgangslosung zum Sieden gebracht und ein Teil des
Losungsmittels verdampft. In der im Verdampfer befindlichen Losung reichert sich somit der
nichtfliichtige Feststoff an. Ist die gewiinschte Anreicherung erreicht, so wird die Verdamp-
fung abgebrochen und das Konzentrat mit der Masse Mg und dem Massenanteil xk entleert.
Bei der Ermittlung der Briidenmasse Mp und der verbleibenden Konzentratmasse Mg geht
man von der Gesamtmassenbilanz

Mg=Mg +Mp (1.3.1)
und der Massenbilanz fiir den gel6sten Feststoff

Mpxp=Mg xg . (1.3.2)
aus. Daraus folgt
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_XE
Mk =35 Mr (1.3.3)
Mg =Mg-Mg = XKX;(XF MF . (1.3.4)

Briiden Mg,xg=0,hg

7}~ Verdampfer
Ausgangslosung |5 .
Mg Xg L he .‘.é-"' o Heizung
- l-— My, hy ein
=My, hH,uus
Konzentrat
My xg hy

Abb. 1.3.1: Diskontinuierlich arbeitender Verdampfer

Die fiir die Verdampfung erforderliche Wirmemenge Q ergibt sich aus einer Energiebilanz um
den Verdampfer
MFhF+Q=MKhK+MBhB+QV (135)

zu Q=Mghg+Mphg-Mphg+Qy. (1.3.6)
In dieser Gleichung ist Qy der Wiirmeverlust an die Umgebung. Mit G1.(1.3.1) folgt daraus
Q=M (hg - hg) + Mp (hg - hg) + Qv . (1.3.7)
Die erforderliche Heizmittelmenge My ergibt sich aus einer Energiebilanz um die Heizung
My hy ein = My hy gys + Q (1.3.8)
zu My = m . (1.3.9)

Mit GL.(1.3.7) folgt daraus

=MK(hK—hF) + Mg (hg-hp) + Qv

My hH,ein - hH,aus (1.3.10)
Bei Beheizung mit Dampf liegt der spezifische Heizdampfbedarf
mp = N2 (1.3.11)

fiir einstufige Verdampfungsanlagen bei etwa 1,1 kg Heizdampf/kg ausgedampftes Wasser fiir
wisserige Losungen. Fiir die Auslegung eines diskontinuierlichen Verdampfers kann auch,
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falls verfiigbar, das Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramm herangezogen werden. Mit

seiner Hilfe konnen sehr schnell die zu- bzw. abzufiihrenden Wirmemengen ermittelt werden.
In der Abb. 1.3.2 ist die diskontinuierliche Verdampfung dargestellt fiir den Fall, daB der
gesamte entstehende Briidendampf in stindiger Beriihrung mit der verbleibenden Restlosung
bleibt (geschlossene Verdampfung). Der Zustand der Ausgangslosung mit dem Massenanteil
xF sei durch den Punkt F gekennzeichnet. Wirmezufuhr bewirkt Aufwirmung bis zur
Siedetemperatur T; und anschlieBende Verdampfung (Punkt S). Die Zustandspunkte der
siedenden Losung S und der zugehorigen Briiden Bj sind durch die Briidenisotherme T
miteinander verbunden.

Im Laufe der Verdampfung steigt der Massenanteil an geldstem Stoff in der Losung an, ihr
Zustandspunkt bewegt sich auf der Siedelinie nach rechts. Da mit wachsendem Massenanteil
an geldstem Stoff sich auch die Siedetemperatur der Losung erhoht, steigt der Zustandspunkt
der Briiden von Bj nach Bj. Der Zustandspunkt des gesamten Systems M (Dampf+
Restlosung) liegt auf der Linie xg = const.

Ist der gewiinschte Massenanteil xk erreicht, so wird die Verdampfung abgebrochen. Die
withrend des gesamten Prozesses aufgewandte Wirmemenge pro kg Ausgangslésung betriigt

QF=hM-hg .
B, p = const | Davon werden
B1
p=hg-h
Bridenisotherme 9F S F
2l | n ¢ zur Erwidrmung der Ausgangslésung auf Siede-
S
§ o " temperatur und der Rest
Q* "
g Iedel’"le F qF qF = hM - hs
'g q‘ L L\
S g zur Verdampfung des Losungsmittels benotigt.
@ ~7|F ee o .
7 Projiziert man diese Strecken, ausgehend von K
auf die linke Ordinatenachse x = 0, so erhilt man
? A A die Wiarmemengen pro kg Briidendampf qp, dg
Massenanteil  x, und qi'3

Abb. 1.3.2: Darstellung der diskonti-
nuierlichen geschlossenen Verdampfung im
Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramm

Die Annahme, daB die entstehenden Briiden stindig in Kontakt mit der siedenden Losung
bleiben, ist bei der diskontinuierlichen Verdampfung praktisch nicht erfiillt. Tats#chlich werden
die Briiden laufend abgezogen, man spricht von "offener Verdampfung".
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In der Abb. 1.3.3 ist der Verdamp-

fungsvorgang fiir diesen Fall darge-

g: stellt. Der Zustand der Ausgangslo-

Bs \ L sung mit dem Massenanteil xg ent-
B, \ projizieren ) ) )

By &) u. addieren spricht dem Punkt F. Sie wird

5} zunichst auf die Siedetemperatur T

B \ erwidrmt und beginnt im Punkt S; zu

sieden. Nach Zufiihrung einer weite-

g’i.f_z/f

ren Wirmemenge qg. ; erreicht das
System den Zustand M3, welcher aus
einer kleinen Menge Dampf vom Zu-
stand B2 und einer groen Menge L6-
sung vom Zustand S, besteht. Der

spezifische Enthalpie h

Massenanteil an geldstem Stoff hat

: sich hierbei auf x3 erhoht.
xg=0  Xg=x Xz X3 X, X5 Xg X7=Xk

Massenanteil an gelostem Stoff

Abb. 1.3.3: Darstellung der diskontinuierlichen offenen
Verdampfung im Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramm

Da der entstehende Briidendampf aus dem Verdampfer abgezogen wird, befindet sich der neue
Zustand des Systems im Punkt Sp. Aus diesem neuen Zustand beginnt der beschriebene
Vorgang von neuem. Der gesamte Verdampfungsvorgang wird auf diese Art in eine endliche
Zahl von differentiellen Verdampfungsvorgéngen zerlegt, wobei fiir jeden Verdampfungs-
vorgang die Wirmemenge df; aufgewandt werden muB.

Da die Wirmemengen Q'I'-“,i immer auf 1 kg Losung S; bezogen sind, und die Masse der
Losung auf ihrem Weg von S; bis S7 stindig kleiner wird, miissen die Wirmemengen
ausgehend von der Ordinate x = 0 auf die Ordinate x = xF projiziert werden, um die auf 1 kg
Ausgangsldsung bezogene Wirmemenge q zu erhalten. Es ist vorteilhaft, zunichst die
Wirmemenge qg. ¢ fiir den letzten Schritt auf die Anfangsordinate x = x5 des vorletzten
Schrittes zu projizieren (Dreieck Bg S¢ M7: Strecke S¢ M7 — Strecke Mg Mé) und gleichzeitig
zur Wirmemenge q. 5 zu addieren. Die Summe dieser beiden Warmemengen wird nun auf die
Anfangsordinate x = x4 des drittletzten Schrittes projiziert (Dreieck Bs S5 Mg: Strecke S5 Mg
— Strecke Ms Ms) und gleichzeitig zur Wirmemenge q']';A addiert. Das Verfahren wird
fortgesetzt bis man die Ordinate x = xF erreicht hat. Die fiir die Verdampfung des
Losungsmittels bei der offenen Verdampfung erforderliche Wiarmemenge - bezogen auf 1 kg
Ausgangslosung - ist dann g . Die sich so ergebende Warmemenge dr oy ist kleiner als die
Wirmemenge g 2V bei der geschlossenen Verdampfung.
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Der Unterschied riihrt von der Erh6hung der Siedetemperatur im Verlauf der Verdampfung
her. Bei der geschlossenen Verdampfung weisen nimlich am SchluB alle Briiden die End-
temperatur auf, wihrend sie bei der offenen Verdampfung mit einer niedrigeren Temperatur
abziehen. Der Unterschied ist unbedeutend, falls die Differenz zwischen den Siedetempe-
raturen am Anfang und am Ende des Verdampfungsvorganges klein ist. Dies ist bei Lésungen
mit kleiner Siedepunkterhthung der Fall. Bei Losungen mit groBer Siedepunkterh6hung ist
diese Vernachlidssigung nur dann gestattet, wenn die Eindampfbreite xk - xg verhiltnismiBig
schmal ist. Weichen die Siedetemperaturen nicht zu stark von der Siedetemperatur des reinen
Losungsmittels ab, so darf iiberhaupt jegliche Uberhitzung vernachlissigt werden, so daB
simtliche Zustandspunkte aller im Verlauf des Prozesses ausgetriebener Briiden mit B,
zusammenfallen.

Beispiel 1.3-1: Diskontinuierliche Verdampfung

In einem diskontinuierlich arbeitenden Verdampfer (sieche Abb. 1.3.1) sollen Mg = 3000 kg
wiirige Salzlosung mit einer Zulauftemperatur Tg = 40 °C von xf = 0,01 auf xg = 0,20
eingedampft werden. Der Druck im Verdampfer betrigt p = 1,013 bar. Der Verdampfer wird
mit Heizdampf von py = 3 bar betrieben. Die Siedetemperatur Tg erhéht sich im Verlauf der
Eindampfung von 100 auf 108 °C.

a) Welche Briidenmenge Mp entsteht bei der Eindampfung?

b) Welche Konzentratmenge Mk wird am Ende der Eindampfung aus dem Verdampfer
abgezogen?

¢) Wie groB ist die fiir die Eindampfung erforderliche Wirmemenge Q?
Die Wirmeverluste kénnen vernachléssigt werden.

d) Welche Heizdampfmenge Mp ist erforderlich?

€) Wie groB ist der spezifische Heizdampfbedarf mp?

Stoffdaten:

Wasser (W):

spez. Wirmekapazitit cw =4,2kJ/kg K
Siedepunkt bei 1,013 bar Ts,w =100 °C
Verd.enthalpie bei 1,013 bar Ahyy = 2257 kJ/kg
Salz (S):

spez. Wirmekapazitiit cs =2,8klJkgK
Dampf (D):

spez. Wirmekapazitit cp=2,0klkgK
Kond.enthalpie bei 3 bar Ahp = 2163 kJ/kg

Die Temperaturabhiingigkeit der spezifischen Wirmekapazitit und die Mischungswirme
koénnen vernachldssigt werden.
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Losung:
a) Briildenmenge Mp: Mp =_X_Kx;-ﬁi Mg = 2850 kg
b) Konzentratmenge Mk: Mk = :—IF( Mg =150 kg
¢) Wirmemenge Q:
spez. Enthalpien: hr = [(1-xp) cw + xp cs] TF = 167,44 kJ/kg
hg = [(1-xK) cw + xk cs] Tk = 423,36 kJ/kg
hg=cw Ts,w + Ahw + cp (Ts - Ts,w) = 2685,00 kl/kg
Wirmemenge (Qy = 0): Q= Mk (hg-hg) + Mg (hg - hp) =17,213-106 kJ

d) Heizdampfmenge Mp:
- -Q _
Mp = hH,ein - hH,aus B Ahp =3335 ke
e) spezifischer Heizdampfbedarf mp:
mp = %}—BD =1,17 kg Heizdampf/kg Briiden

1.3.2 Kontinuierliche Verdampfung

Bei der kontinuierlichen Verdampfung (sieche Abb. 1.3.4) flieBt die Ausgangslosung mit dem
Massenstrom Mp und dem Massenanteil xp dem Verdampfer stetig zu. In ihm wird ein Teil
des Losungsmittels durch Wirmezufuhr verdampft. Die entstehenden Briiden mit dem
Massenstrom Mg und das Konzentrat mit dem Massenstrom 1\7[1(, dessen Massenanteil xg ist,
werden aus dem Verdampfer stetig abgezogen. Der Verdampferinhalt sei ideal durchmischt.

Den Briidenmassenstrom 1\713 und den

. Konzentratmassenstrom Mx erhilt man
Briiden Mg,xg=0,hp K a
aus der Gesamtmassenbilanz

") - Verdampter Vg = Mg +Mp (1.3.12)
) Hei und der Massenbilanz fiir den geldsten
Aus.gangslosung g 'E'IU“Q Feststoff
Mg Xg he zr‘— My Py ein
=My, N qus ME xg = Mg xg . (1.3.13)
Daraus folgt
Konzentrat o XE o
My Xy« Ny MK=;IFEMF (1.3.14)
Abb. 1.3.4: Kontinuierlich arbeitender Vg = Mp - Mg =25 XE N (1.3.15)

Verdampfer
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Der fiir die Verdampfung erforderliche Wérmestrom (°2 ergibt sich aus der Energiebilanz um
den Verdampfer

Mg h + Q = My hy + Mp hg + Qv (1.3.16)
und GL.(1.3.12) zu

Q =M (hg-hp) + Mg (hp-hp) + Qv . (1.3.17)
Qy ist hierbei der Wirmeverluststrom. Der erforderliche Heizmittelstrom My ergibt sich aus
der Energiebilanz um die Heizung
Mg it ein = M higaus + Q (1.3.18)
und G1.(1.3.17) zu

Mk (hg-hg) + Mg (hp-hg) + Qv (1.3.19)
hH,ein - hH,aus ) -

My =

Aus dem Enthalpie-Zusammensetzungs-Dia-
B gramm (sieche Abb. 1.3.5) konnen die fiir den
gesamten ProzeB erforderlichen Wirmemengen
pro kg Ausgangslésung, qg, pro kg Konzentrat,

Brudenisotherme

qg, und pro kg Briiden, qg, entnommen

— werden. Diese Wirmemengen lassen sich in die
Anteile fiir die Erwdrmung auf Siedetemperatur

% () und fiir die Verdampfung des Losungs-
q
& 'K mittels (") zerlegen.
‘ Beispiel 1.3-2: Kontinuierliche Verdampfung

=

spezifische Enthalpie h
0
[+

F:,
= T
iy
\i. '
N
/
)
// \
E
x

- | SN—q
In einem kontinuierlich arbeitenden Verdampfer

(siche Abb. 1.3.4) sollen Mg = 2000 kg/h
wiiBrige Calziumchloridlgsung mit einer Zulauf-

X b - ———

« 10

Massenanteil x,

temperatur von T = 20 °C von xg = 0,25 auf

Abb. 1.3.5: Darstellung der kontinuier-  xx = 0,82 eingedampft werden.

lichen Verdampfung im Enthalpie-Zusam-  Der Druck im Verdampfer betréigt P = 1 bar.

mensetzungs-Diagramm Der Verdampfer wird mit Heizdampf mit einer
Sattdampftemperatur von Ty = 140 °C betrieben;

die Kondensationsenthalpie des Heizdampfes betriigt Ahp = 2144 kJ/kg.

a) Welcher Konzentratmassenstrom My wird aus dem Verdampfer abgezogen?
b) Wie gro8 ist der aus dem Verdampfer entweichende Briidenmassenstrom Mg?
¢) Welcher Wirmestrom (3 ist fiir die Verdampfung erforderlich?

d) Welche Wirmeiibertragungsfliche A ist fiir die Ubertragung dieses Wirmestroms bei
einem mittleren Wirmedurchgangskoeffizienten von k = 2000 W/m2K notwendig?
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e) Wie groB ist die erforderliche Heizdampfmenge pro Stunde ICID‘?

f) Auf welche Temperatur darf das Konzentrat hochstens abgekiihit werden, damit

keine Salzausscheidung auftritt?
Stoffdaten:

Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramm fiir CaCl, - 6 H,O - Wasser (siehe Abb. 1.3.6)

3000

EY

M B\
l
\ \
£ 1500 i -
3oyl B i
s 8 e\l
£ - | q
c 1000 ] F
w
° |
£ |
[
2 | ‘
5 500 : \ —
@
% \5 siede” \ 5
\ nie \ ,
\"\9 % qF
(Y Sy S L P :
L"Quldu" 120 ;? j ?
4’3//’7/9 >20 0
A0 g50 LS 2w
500 - ._-55° =S
- i Soliduslinie ||
| |
| |
! |
-1000 t ‘ -
0 02) 04 06 08 1.0
1
H,0 Xg x¢ CaCly- 6H,0

Massenanteil x,

Abb. 1.3.6: Enthalpie-Zusammensetzungs-
Diagramm fiir CaClp-6 H2O-Wasser

€) Heizdampfmassenstrom Mp:

Y S * S
Mp = hH,ein - hH,aus

Losung :
a) Konzentratmassenstrom 1\711(

1€4K=;‘—;L‘}1F = 610 kg/h

b) Briidenmassenstrom I&IB:

Mp =——K_*E Mg = 1390 kgih
K

¢) Erforderlicher Warmestrom é

Aus dem Enthalpie-Zusammen-

setzungs-Diagramm entnimmt man

fiir die erforderliche Warmemenge

pro kg Ausgangsldsung

qF = 1935 Kl/kg .

Damit ergibt sich

Or = Mr qr = 1075 kW .

d) Erforderliche Warmeiibertra-
gungsfliche A:

Aus dem Enthalpie-Zusammen-
setzungs-Diagramm entnimmt man
Ts =120°C.

Aus GL(1.2.12) ergibt sich die
erforderliche Warmeiibertragungs-
fliche zu

Q = 26,9 m?

A=X(Tu - Ts)

-9 _ 1805 kg
Ahp
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f) Abkiihlung des Konzentrates:
Aus dem Konzentrat beginnt sich Salz abzuscheiden, falls bei der Abkiihlung die Liquidus-
linie im Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramm erreicht wird. Fiir xg = 0,82 ist dies der
Fall bei 15°C.

1.4 Mafinahmen zur Energieeinsparung

Die Verdampfung erfordert infolge des Phaseniibergangs von der Fliissig- in die Gasphase
naturgemiB viel Energie. Der Energieverbrauch bestimmt deshalb in erster Linie die
Betriebskosten des Verdampfers.

Die Energiestrome fiir einen einstufigen Verdampfer sind in der Abb. 1.4.1 dargestellt. Im
Wirmestrombild ist die Breite der einzelnen Streifen ein MaB fiir die Wirmemenge je
Zeiteinheit. Aus dieser Darstellung ist ersichtlich, wie sich die mit Heizdampf und
Ausgangslésung zugefiihrten Wirmemengen auf Kondensat, Konzentrat, Briiden und
Wairmeverluste aufteilen. Die bei weitem groBte Wirmemenge ist im Heizdampf enthalten. Nur
geringfiigig kleiner ist die Wirmemenge, die mit den Briiden den Verdampfer verldft und
damit verloren geht. So kommt es, daB bei der einstufigen Verdampfung etwa 1,1 kg
Heizdampf benétigt werden, um 1 kg Wasser zu verdampfen.

Briiden

Wiarmeverluste ———

Konzentrat -—=— sssox

Ausgangslésung —=

- T

Kondensat

Abb. 1.4.1: Wirmestrombild eines einstufigen Verdampfers

Die Ausniitzung der durch den Heizdampf zugefiihrten Wirmemenge 148t sich verbessern,
wenn man die erzeugten Briiden wieder als Heizdampf verwendet. Geschieht dies im gleichen
Verdampfer, in dem sie entstanden sind, so fiihrt dies zur sogenannten Briidenkompression.
Leitet man die aus dem Verdampfer abgezogenen Briiden als Heizdampf in einen anderen Ver-
dampfer, so kommt man zur Mehr. nver
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1.4.1 Mechanische Briidenkompression

Bei der hanischen Briidenkompression werden die gesamten entstehenden Briiden im
gleichen Verdampfer, in dem sie entstanden sind, als Heizdampf verwendet (siche Abb.
1.4.2). Zuvor miissen sie jedoch mit Hilfe eines Briidenverdichters auf einen héheren Druck
und damit auf eine hohere Kondensationstemperatur gebracht werden.

Briiden

Verdampfer

Ausgangs! dsung |

Mg, Xg

Konzentrat Kondensat
My X

Abb. 1.4.2: Einstufige Verdampfung mit mechanischer Briidenkompression

Der erforderliche Verdichtungsdruck py muB so hoch sein, daB zum einen die
SiedepunkterhShung ATs tiberwunden wird und zum anderen noch ein hinreichend groBes
Temperaturgefille ATy fiir die Warmeiibertragung zur Verfiigung steht (sieche Abb. 1.4.3).

log p

Damptdruckkurve
/des Losungsmittels
Y I e D “~Dampfdruckkurve
HFD .
der Ldsung
PPy ——"—2

1
i
I
I

|
|
|
|
i
i

S

! ATy

! !

1 !

1 i L

Te Ts T.=Tp T

Abb. 1.4.3: Temperatur- und Druckverhiltnisse bei der Briidenkompression

Als Briidenverdichter werden je nach Betriebsbedingungen die in der Abb. 1.4.4 aufgefiihrten
Verdichter verwendet. Die entscheidenden Betriebsparameter fiir die Auswahl eines geeigneten
Verdichters sind die Druckerhdhung © und der Ansaugvolumenstrom V der zu verdichtenden
Briiden.
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In der Verdampfertechnik kommen fast ausschlieBlich einstufige Radialverdichter zum Einsatz.
In ihnen wird der axial angesaugte Gasstrom (Briiden) durch das Laufrad beschleunigt. Im
Spiralgehduse und im angeschlossenen Diffusor wird die Geschwindigkeit durch Verzogerung
in Druck umgesetzt. Mit dem einstufigen Radialverdichter lassen sich bei Wasserdampf
Druckerhéhungen & bis maximal 1,8 erzielen. Dies entspricht - je nach Ansaugdruck - einer
Erhohung der Sattdampftemperatur um 12 bis 18 K. Der Grund fiir die Begrenzung der
Druckerhéhung liegt in der hochstzuldssigen Umfangsgeschwindigkeit des Verdich-
terlaufrades. Die Festigkeitskennwerte der zur Zeit verwendeten Laufradwerkstoffe, z.B.
CrNi-Stahl 1.4313, lassen hohere Umfangsgeschwindigkeiten als 400 m/s und damit gréBere
Druckerhshungen in einer Stufe nicht zu.
Abb. 1.4.4:

=]

L I ANy Arbeitsbereiche verschiedener Verdichter-
= 3 ROWN ..
a5 i R bauarten fiir Verdampfungsanlagen [15]
R
e, ] E I ! @ Einstufiger Radialverdichter
* |
2 Y [ﬁf/ / @ Mehrstufiger Radialverdichter
530 R 7
] /é’{\ N v ;,@/ 7y @ Axialverdichter
< 2 92 SNONN L LA . .
@ Yi SN @ Hochleistungsverdichter
A N NN 54| G
21 Nm— v i
s '3 2 10 50 100 500 Wilzkolbenverdichter .
Bridenvolumenstrom Vg in 10°m¥h ® Niederdruck-Kolbenverdichter

Die Antriebsenergie des Verdichters liegt in der Regel bei weniger als 10 % der bei direkter
Heizung zuzufiihrenden Warme. Ein gut ausgelegter Molkeverdampfer benotigt beispielsweise

10 kWh/t Wasserverdampfung, was 1,5 % entspricht. Der Leistungsbedarf betrigt
_xp. Ahs
W=Mg s - (1.4.1)

Hierbei sind Mg der angesaugte Briidenmassenstrom, Ahg die spezifische isentrope
Verdichtungsarbeit und Mg der isentrope Wirkungsgrad des Verdichters. Die isentrope
Verdichtungsarbeit ergibt sich zu

(x-1)
Ahs=—TB [G%I) J . (1.4.2)

Der Isentropenexponent X ist fiir zweiatomige Gase gleich 1,4, fiir dreiatomige Gase etwa
1,33. Fiir einstufige Radialverdichter liegen die Verdichterwirkungsgrade bei etwa 0,75. Fiir
eine schnelle Ermittlung der isentropen Verdichtungsarbeit fiir Wasserdampf kann das in Abb.
1.4.5 angegebene Nomogramm verwendet werden. Da die Kondensationswirme der
verdichteten Briiden gleich der benotigten Heizwidrme ist, kommt man im stationiren Betrieb
mit sehr wenig Heizdampf aus (siche Abb. 1.4.6). Dieser dient hauptséchlich zur Deckung der
Wirmeverluste. Fiir das Anfahren wird hingegen Zusatzdampf benétigt.
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Mgz=9 t/h,8 7 6 5 4 3 2 1
10 120
v w
1%

15 80
60
40

{
i 20

420 340 260 180 100
Leistungsbedarf W in kW

Tg=130°C
Ahglkd/kg) B y9g

10 1112 13 14 1516 1.7 18
Druckerhdhung T = /p,

Abb. 1.4.5: Nomogramm zur Ermittlung der isentropen Verdichtungsarbeit fiir
Wasserdampf [15]

Die Anwendung der mechanischen Briidenkompression ist dann vorteilhaft, wenn kleine
Druckerhdhungen pu/pp notwendig sind. Dies ist der Fall bei verdiinnten Losungen (kleine
Siedepunkterhhungen) und bei niedrigviskosen Lgsungen, die nicht zum Verkrusten neigen
(kleine Temperaturdifferenzen fiir die Wirmeiibertragung).

Restbriden
' Briiden

= elektrische

Energie
Wdrmeverluste —— —
Konzentrat ~=— SSS§

Ausgangs -
Lésung _.S

N

Kondensat

Abb. 1.4.6: Wirmestrombild eines einstufigen Verdampfers mit mechanischer
Briidenkompression

Beispiel 1.4-1: Mechanische Briidenkompression

Um die Ausnutzung des eingesetzten Heizdampfes bei einer einstufigen Verdampfungsanlage
zu verbessern, wird der entstehende Briidenstrom Mp = 10 000 kg/h in einem einstufigen
Radialverdichter von pp = 1 bar auf pyy = 1,5 bar verdichtet und dem Verdampfer wieder als

Heizdampf zugefiihrt (siche Abb. 1.4.2).
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Die Temperatur der Briiden betréigt Tg = 105°C. Der isentrope Wirkungsgrad des Verdichters
seing =0,75.

a) Wie groB ist der Leistungsbedarf W des Verdichters?

b) Welche Ersparnis an Betriebskosten ergibt sich durch die Briidenkompression bei
tg = 5000 Betriebsstunden pro Jahr?

Stoffdaten:

Molmasse Mg =18,02 kg/kmol
Isotropenexponent k=133

allg. Gaskonstante R = 8,3143 kJ/kmol K
Dampfpreis pp=40 DM#it
Strompreis pe=0,15 DM/kWh
Losung:

a) Leistungsbedarf w:

Isentrope Verdichtungsarbeit:
(x-1)

e A

Mp
,3
)1, 3|2

(=}
w

kI
_ 33143 kmoTk 13

378,15 K ~521 (1,5
kg ’ 33 [(
18,02 B

w
(%]

kJ
=74455

. o o Ah
Leistungsbedarf: W =Mp %—SS =276 kW

Pb) Ersparnis an Betriebskosten:
Stromkosten (mit Briidenverdichtung):
K1 =W tg pg = 207 000 DM/a
Dampfkosten (ohne Briidenverdichtung):
Ki1 = Mg tg pp = 2 000 000 DM/a
Ersparnis an Betriebskosten:

AK = Kj1 - K1 = 1,793 Mio DM/a .
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1.4.2 Thermische Briidenkompression

Bei der thermischen Briidenkompr

wird ein Teil der entstandenen Briiden im gleichen

Verdampfer, in dem sie entstanden sind, als Heizdampf verwendet (siehe Abb. 1.4.7). Vor

ihrer Verwendung als Heizdampf mu8 jedoch dieser Teil des Briidenstromes mit Hilfe des

Dampfstrahlverdichters auf einen hoheren Druck und damit auch auf eine hohere Konden-

sationstemperatur gebracht werden. Bei der mehrstufigen Verdampfung ist ein Einsatz iiber

mehrere Stufen auch gebriuchlich.

Restbriiden Treibdampf
MB.Z Mp.Pp. Tp
.. . Dampfstrahl -
Mg=Mg*Mp » verdichter
Pg
Ts

Ausgangsldsung

Frischdampf

Mg, Xe

Verdampfer

Ts My, pw. Ty § Zum Anfahren

Konzentrat Kondensat
My, Xy

Abb. 1.4.7: Einstufige Verdampfung mit thermischer Briidenkompression

Treibdampf
Mo. Po T

Briiden

Treibdiise
Kopf
Mischdiise
Diffusor
Heizdampf

MH= h.413.1' MD

Py

v

Der Dampfstrahlverdichter besteht im wesentlichen aus
dem Kopf, der Treibdiise, der Mischdiise und dem
Diffusor (siche Abb. 1.4.8). In der Treibdiise wird der
Druck pp des zugefiihrten Treibdampfes, welcher groBer
ist als der Druck der Briiden pgp, in Geschwindigkeit
umgesetzt. Der so erzeugte Strahl reiflt einen Teil der aus
dem Verdampfer austretenden Briiden I\°/IB,1 mit und
vermischt sich mit ihm in der Mischdiise. Im Diffusor wird
die Geschwindigkeit des schnell strtomenden Treibdampf-
Briiden-Gemisches durch Verzogerung wieder in Druck
umgesetzt. Das den Diffusor verlassende Gemisch mit dem
Druck py wird dann dem Verdampfer als Heizdampf
zugefiihrt. Dampfstrahlverdichter weisen eine einfache
Konstruktion auf und haben keine beweglichen Teile.
Infolgedessen sind die Anschaffungskosten niedrig bei
vollkommener Betriebssicherheit und groBer Lebensdauer.

Abb. 1.4.8: Dampfstrahlverdichter
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Abb. 1.4.9 gibt Richtwerte fiir den

°
- 20 . .
t . Lo 7 ] spezifischen Treibdampfbedarf von Dampf-
T3 10 | -1 _,i/l;/L L .
a3 41=50°C 22 M strahlverdichtern
g @ 5 = /;/ / °
g o 4017
R e~V =M 1.43
— ¢
i E‘ ==k~ a Ms,1
E g 10_: —“":" 4 1. in kg Treibdampf pro kg angesaugter Briiden
- | = " . . oo
h = — an. Das Diagramm gilt fiir Sattdampf sowohl
2E 05 g p
g auf der Treib- als auch auf der Saugseite. Der
a ¢ epe . . .
LR 0 40 80 120 160 spezifische Treibdampfbedarf héingt vom Treib-
Kondensationstemperatur der Briiden dampfdruck pp, von der Kondensations-
Tcin °C

temperatur der Briiden am Verdampferausgang

Abb. 1.4.9: Spezifischer Treibdampfbe- Tk und von der Differenz zwischen der

darf eines Dampfstrahlverdichters [16] Kondensationstemperatur des Heizdampfes im
pp=3bar  ——————— Heizraum und der Kondensationstemperatur der
pp=10bar —-—-- Briiden am Verdampferausgang AT = Ty - Tk
Pp = 20 bar ab. Der Temperaturunterschied AT ist ein Maf

fiir die Druckdifferenz zwischen Heizdampf

und Briiden Ap = py - pg und damit ein MaB fiir die notwendige DruckerhShung & = py/pp.

Man sieht, daB ¢ mit abnehmendem Treibdampfdruck pp und zunehmendem

Temperaturunterschied AT immer groer wird.

Unter giinstigen Bedingungen lassen sich mit 1 kg Treibdampf etwa 1 kg Briiden verdichten.

Es entstehen 2 kg Treibdampf-Briiden-Gemisch, mit dem etwa 2 kg Wasser verdampft werden
konnen. Aus dem Wirmestrombild (siehe Abb. 1.4.10) geht hervor, daB der Restbriiden, der
den Verdampfer verlidft, ungefihr soviel Wirme mitnimmt, wie dem Dampfstrahlverdichter

mit dem Treibdampf zugefiihrt wird. Meist wird diese Abwérme in nachgeschalteten Ver-

dampferstufen noch weiter ausgenutzt.

Restbriiden Treibdampf

4

warmevertuste = i\\\\g
‘i

Ausgangs|osung —e=

Kondensat

Abb. 1.4.10: Wirmestrombild eines einstufigen Verdampfers mit thermischer
Briidenkompression
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Die thermische Briidenkompression kann im Gegensatz zur mechanischen Briidenkompression
auch bei groBeren DruckerhShungen py/pg wirtschaftlich eingesetzt werden. Sie wird nicht
eingesetzt, wenn Treibdampf mit hinreichend hohem Druck nicht zur Verfiigung steht, die
Verdampfungsanlage bei stark unterschiedlichen Betriebsbedingungen arbeiten muB oder das
Kondensat als Kesselspeisewasser genutzt werden soll und die Briiden neben Wasser weitere
fliichtige Stoffe enthalten.

1.4.3 Mehrstufenverdampfung

Bei der Mehrstufenv fung werden mehrere Verdampfer derart hintereinandergeschaltet,
daB die in einer Stufe erzeugten Briiden in der jeweils darauffolgenden als Heizdampf benutzt
werden (siche Abb. 1.4.11 a). Voraussetzung dafiir ist, daB der Betriebsdruck von Stufe zu
Stufe abgesenkt wird (siche Abb. 1.4.11 b).

al 1.Stufe 2.Stufe 3.Stufe

Briiden 1 Briiden 2 Briiden 3
r~—=-" If"' et

1
1V3
| d
|
I
l

[}

i

| .
PP
[}

L

Heizdampt [¥ T -éz I
Po-To <
+‘ Ausgangs-
Tk Tk tosung
Kondensat

Konzentrat —
Ay

b) Dampfdruckkurve
des Losungsmittels

Dampfdruckkurve
der Ldsung

]
| | | | | |

T3 Tz T2 T T TasTo T

Abb. 1.4.11: Dreistufige Verdampfung;
a) Schema, b) Temperatur- und Druckverhiltnisse

Dies ist notwendig, da die Verdampfungsenthalpie der mit der Temperatur Ts ; aufsteigenden
Briiden erst bei der um
ATsi=Tsi- Tk, (1.4.4)

niedrigeren Kondensationstemperatur Tk ; frei wird und zudem ein ausreichendes treibendes
Temperaturgefille fiir die Wirmeiibertragung
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ATy =Tk j1-Ts;

(1.4.5)

vorhanden sein muB. Der Druck p; in der Stufe i ist deshalb so zu wihlen, da8 die Losung bei

der Temperatur

Ts,i i) = Ts,i-1 - ATs i-1 - ATH,i

(1.4.6)

siedet. Gewohnlich steht fiir den Betrieb einer Verdampferanlage ein bestimmtes Gesamt-

temperaturgefille zur Verfiigung, welches in der Regel aus der durch den Druck des

Heizdampfes der ersten Stufe vorgegebenen Heiztemperatur fiir die erste Stufe und der
druckabhingigen Siedetemperatur der letzten Stufe bestimmt wird. Die Siedetemperaturen der

1.Stufe 2.Stufe
B1 B2
a) = - 16
V1 V2 :
I
F —t% Lt

D-=t-= L—Z

b) ,r‘-i-\

2 vip o vl Th
\«7 Pl KW
ER RN MK
. 1 a
_ :< L ’<

? 5 BF

1

K1 K2
K AW

Abb. 1.4.12: Schaltungsvarianten bei
der Mehrstufenverdampfung;

a) Gleichstromschaltung; b) Gegenstromschaltung;
¢) Parallelstromschaltung; V1,2 Verdampfer; MK
Mischkondensator; BF Barometrisches Fallrohr;

F Ausgangslosung; K Konzentrat; B1,2 Briiden;

D Heizdampf; K1,2 Kondensat; IG Inertgas;

KW Kiihlwasser; AW Abwasser;

——Losung; — ——— — Briiden

dazwischenliegenden Stufen stellen sich im
Verhiltnis der Wirmeiibergangswiderstinde von
selbst ein. Bei der Mehrstufenverdampfung
unterscheidet man je nach Stromfiihrung von
Losung und Briiden die drei Schaltungsvarianten:
Gleichstrom-, Gegenstrom- und Parallelstrom-
schaltung (siehe Abb. 1.4.12).

Bei der in der Praxis am héufigsten anzutreffen-
den Gleichstromschaltung durchstrémen Losung
und Briiden die einzelnen Stufen in der gleichen
Richtung (siche Abb.1.4.12a). Die Ausgangslo-
sung tritt in die erste Stufe mit dem héchsten
Druck und der héchsten Temperatur ein, wird
von Stufe zu Stufe konzentrierter und verliBt als
Konzentrat die letzte Stufe auf dem niedrigsten
Temperatur-Druckniveau. Dies kann bei hohen
Viskosititen der konzentrierten Losung zu einem
schlechten Wirmeiibergang fiihren. Pumpen
zwischen den einzelnen Stufen sind nicht erfor-
derlich, da die Losung von Stufe zu Stufe durch
das Druckgefille gefordert wird. Diese Schaltung
eignet sich besonders gut zur Eindampfung
temperaturempfindlicher Losungen, da die kon-
zentrierte Losung in den letzten Stufen thermisch
schonend behandelt wird. Bei der Gegenstrom-
schaltung stromen Losung und Briiden in entge-
gengesetzter Richtung durch die einzelnen Stufen
(siche Abb. 1.4.12b). Die Ausgangsl6sung tritt
in die letzte Stufe mit dem niedrigsten Druck

und der niedrigsten Temperatur ein, wird von
Stufe zu Stufe konzentrierter und verlidfit als
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Konzentrat die erste Stufe mit dem hdchsten Druck und damit auch mit der hdchsten
Temperatur. Die Gegenstromschaltung besitzt den Vorteil, da die konzentrierte Losung in der
Stufe mit der hochsten Temperatur verdampft, wo ihre Zdhigkeit geringer und damit der
Wirmeiibergang und die Transporteigenschaften besser sind. Nachteilig ist, da die Losung
von Stufe zu Stufe entgegen dem Druckgefille gepumpt werden muB. Diese Schaltung wird
bevorzugt bei kalten Ausgangslosungen angewendet, da weniger Fliissigkeit auf hohere
Temperatur gebracht werden muB als bei Gleichstromschaltung.

Bei der Parallelstromschaltung wird die Ausgangslosung auf die einzelnen Stufen verteilt und
in jeder auf Endkonzentration eingedampft (siche Abb. 1.4.12c). Die Briiden passieren die
einzelnen Stufen hintereinander wie bei den anderen Schaltungsalternativen. Wegen der
verschiedenen Driicke in den einzelnen Stufen sind auch die Temperaturen der anfallenden
Konzentrate unterschiedlich. Diese Schaltung wird angewendet, wenn bei der Eindampfung
die Loslichkeitsgrenze unterschritten wird, d.h. feste Stoffe auskristallisieren.

Eine noch weitergehende Energieeinsparung bei der Mehrstufenverdampfung kann dadurch
erreicht werden, da man sogenannte "Abfallwdrmen" fiir die Vorwirmung der Ausgangs-
16sung ausnutzt. Als solche stehen zur Verfiigung die Wéarme des Konzentrates, die Wirme
der Briiden und die Wirme des Heizdampfkondensats. Die Vorwirmung findet iiblicherweise
in separaten Wirmeiibertragern statt.

Der gpezifische Heizdampfbedarf (sieche G1.(1.3.11)) bei der Mehrstufenverdampfung sinkt
mit steigender Stufenzahl n (sieche Abb. 1.4.13). Mit zunehmender Stufenzahl wird jedoch die
Dampfeinsparung immer geringer. Die Heizdampf- und damit die Betriebskosten sinken mit
steigender Stufenzahl, andererseits wachsen die Investitionskosten. Die gptimale Stufenzahl
nopt ergibt sich somit im Minimum der Gesamtkosten. Verdampferanlagen mit bis zu vier
Stufen werden heutzutage am hiufigsten gebaut.

1

=)
wn

ohne Bridenverdichtung

(BV)
BV Ube:
1 1Stufe
e
Bv Ube\
2Stufen S
ak

3 Stufen

(=]
~N

spezifischer Heizdampfbedarf mgp

Stufenzahl n

Abb. 1.4.13: Spezifischer Heizdampfverbrauch bei der Eindampfung
wifriger Losungen durch Mehrstufenverdampfung
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Beispiel 1.4-2: Mehrstufenverdampfung

In einer zweistufigen Verdampfungsanlage (siche Abb. 1.4.14) sollen Mg = 1000 kg/h einer
wiiBrigen Losung eines organischen Stoffe von xg = 0,10 auf xg 2 = 0,50 aufkonzentriert

werden.
a) Mit welchem Massenanteil xy ; verlBt die Losung die erste Stufe, falls Mg ; =Mp 5 ?

b) Wie groB sind die Massenstréme 1\713,1 = 1\7[13,2, I\?IK,I und I\C'/IK,z?

¢) Mit welchem Druck pp muf der Heizdampf der 1. Stufe zugefiihrt werden, damit ein
treibendes Temperaturgefille von AT; = 10 K vorhanden ist, wenn pq = 1 bar betréigt?

d) Welcher Druck py muB in der 2. Stufe eingestellt werden, damit ein treibendes
Temperaturgefille von AT, = 15 K gewihrleistet ist?

2.Stufe

MK,l X1 MK.Z X2
Abb. 1.4.14: Zweistufige Gleichstromeindampfung einer wiiirigen L6sung eines
organischen Stoffes (Beispiel 1.4-2)

Stoffdaten:
Antoine-Gleichung fiir Wasser:

log p/bar = 5,13941 + —198.000

T/°C + 230,755

Da es sich bei dem gelosten Stoff um eine hochmolekulare Verbindung handelt, darf die
Siedepunkterh6hung in dem vorliegenden Konzentrationsbereich vernachléssigt werden.

Losung:
a) Massenanteil xk ;:

Massenbilanzen fiir die 1. Stufe: Mg = Mg 1+ Mp )
K./I]‘-" XF = 1\C’/IK,I XK,1

Massenbilanzen fiir die 2. Stufe: Mg 1= Mg+ Mp2

O O
Mg 1 xK,1 = MK 2 XK 2
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Hieraus folgt mit Mp 1 = Mp 2
_2XK2XF _
TXK2 +XF 0,167 .

XK.,1

b) Massenstréme 1\713,1 = K’IB,z, 1\°/IK.1 und I\°/IK,2:

o ° XK.1 - XF
= = =400 kg/h
B.1=Ms.2 == 7 00 kg/
°K,1 =M - °B,1 =600 kg/h
V K2 = V K,1- 1\713,2 =200 kg/h
c¢) Heizdampfdruck pp:
Ts =T "1} = 99,6°C

Th,1 =Ts,1 + AT1 =109,6 °C
Der zugehorige Heizdampfdruck ist
pp=p"{TH,1) = 1,42 bar
d) Druck in der 2. Stufe py:
T2 =Tk1=Ts,1=99,6°C
Tsa2=TH2- ATz =84,6°C
Der dazugehorige Druck in der 2. Stufe ist
p2=p*(Ts2) =0,57 bar

1.5 Praktische Ausfithrung von Verdampfern

1.5.1 Kessel und Pfannen

Kessel und Pfannen (siche Abb. 1.5.1 und 1.5.2) sind die einfachsten Verdampfungsapparate.
Sie werden mit Rauchgasen beheizt, die die AuBenfliche der Kessel- oder Pfannenwand
umstromen. Sie koénnen offen oder zugedeckt sein. Die Verdampfung erfolgt {iberwiegend
diskontinuierlich.

’ Brennstoff

Feuerung

%

Abb. 1.5.1: Eindampfkessel
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Schlot \ -

' Briiden - -
ey - Gsung

N g
Haube mit L‘) (i_)

Abb. 1.5.2: Eindampfpfanne

Die Leistung solcher Verdampfungsapparate ist klein, weil die Wirmeiibertragung trotz hoher
Rauchgastemperaturen hauptsichlich wegen der Verschmutzung schlecht ist. Die Briiden ent-
weichen ungenutzt in die Umgebung. Zudem ist die thermische Beanspruchung der Bleche
groB, weshalb an ihnen hiufig Schiden auftreten. Aus all diesen Griinden werden Kessel und
Pfannen nahezu nicht mehr eingesetzt. Gelegentlich kann man Eindampfpfannen noch in

Salinen neben modernen Eindampfanlagen finden.

1.5.2 Rithrwerksverdampfer

Riihrwerksverdampfer (sieche Abb. 1.5.3, 1.5.4 und 1.5.5) werden meist diskontinuierlich
betrieben. Eine bestimmte Menge der Ausgangslosung wird vorgelegt und bis zur gewiinsch-
ten Endkonzentration eingedampft. Wird wihrend des Eindampfens stindig nachgefiillt, um
den Fliissigkeitsinhalt konstant zu halten, so kommt man zur halbkontinuierlichen Betriebs-
weise und zur gréBtmoglichen Konzentratmenge je Charge.

Briiden [[)

Ausgangsldsung

Heizdamp f —HR)

Konzentrat ‘ l Kondensat

Abb. 1.5.3: Riihrwerksverdampfer mit Propellerriihrer und eingebauter Heizschlange [14]
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Verdampferkgrper

Ausgangsidsung —=

Ankerrihrer
Heizdampf

Kondensat .
Heizmantet

Konzentrat

Abb. 1.5.4; Riihrwerksverdampfer mit Ankerriihrer und Heizmantel [14]

Verdampferkorper
Ausgangslosung —= by ZET
e
Heizdampf —= Q‘J
Heizmantel Paddelriihrer

R

Konzentrat Kondensat

Abb. 1.5.5: Riithrwerksverdampfer mit Paddelriihrer und beheiztem Halbkugelboden [14]

Die Verdampferleistungen von Rithrwerksverdampfern sind gering, da das Verhiltnis von

Wirmeaustauschfliche zu Inhalt mit zunehmender Apparategrofle immer ungiinstiger wird.

Von Vorteil ist, da die Charge eine einheitliche Beschaffenheit hat. Der gewiinschte End-

zustand 148t sich durch Variation der Betriebsbedingungen (Heiztemperatur, Druck, Drehzahl

des Rithrwerks) wesentlich einfacher als bei der kontinuierlichen Arbeitsweise erreichen.

Riihrwerksverdampfer werden heute nur noch selten benutzt. Sie sind vorteilhaft, wenn hoch-

viskose, pastdse oder breiartige Losungen wie z.B. Hopfenextrakt, Fleischextrakt, Tomaten-

pulpe eingedampft werden sollen. Gewohnlich arbeitet der Rithrwerksverdampfer in solchen

Fillen als Hochkonzentrator, indem er einem kontinuierlich arbeitenden Verdampfer als

Endverdampfer nachgeschaltet wird.
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1.5.3 Tauchrohrverdampfer

Der Tauchrohrverdampfer (siehe Abb. 1.5.6) besteht aus einem liegenden zylindrischen
Verdampferkérper mit einem Heizkérper aus waagerechten Rohren. Die einzelnen Rohre
haben meist Haarnadelform und ihre Enden sind in einen feststehenden Rohrboden eingewalzt.
Dieses Rohrbiindel ist seitlich in den Verdampferkérper eingesetzt.

Bridendom

Briden __/— Prallblech

g - - -
- \

Heizrohre ~— Heizdampf
‘ (=

—e Inertgas

|

Kondensat

Verdampferkorper
Ausgangs|dsung —e | 7SS

Konzentrat

Abb. 1.5.6: Tauchrohrverdampfer

Die Ausgangslosung flieBt dem Verdampfer stetig zu. Sie wird mittels Heizdampf, der in den
Rohren kondensiert, eingedampft. Das Konzentrat wird am Boden des Verdampfers abge-
zogen. Ein Vorteil des Tauchrohrverdampfers besteht darin, daB bereits ein geringer
Fliissigkeitsstand ausreicht, um die Rohre vollkommen zu fluten. Die Siedetemperatur der
Losung liegt infolge des geringen hydrostatischen Druckes nur wenig iiber der zum Druck im
Briidenraum gehorigen Siedetemperatur, so daB beziiglich der Temperaturdifferenz zwischen
Heizdampf und siedender Losung praktisch keine Verluste auftreten. Im Vergleich zur Bauart
mit senkrechten Rohren ergibt sich eine kleinere Bauhohe. Die mit Tauchrohrverdampfern
erzielten Verdampferleistungen liegen unter denen mit senkrechten Rohren erzielten Werten.
Da die AuBSenfldchen der Rohre schwer zuginglich sind, ist der Tauchrohrverdampfer nicht zu
empfehlen, falls mit Verkrustungen gerechnet werden muB.

Tauchrohrverdampfer werden eingesetzt bei begrenzter Bauhohe fiir kleine Verdampfer-
leistungen. Ein groBes Anwendungsgebiet ist die Gewinnung von Trinkwasser und
Kesselspeisewasser aus Meerwasser auf Schiffen.

1.5.4 Umlaufverdampfer

In Umlaufverdampfern mit senkrechten Rohren wird die einzudampfende Losung umgewiilzt.
Dies kann durch Natur- oder Zwangsumlauf erfolgen. Die einzudampfende Lésung stromt
hierbei durch die Rohre, der Heizdampf kondensiert an der AuBenseite der Rohre. Der Heiz-
korper kann innerhalb oder auBerhalb des Verdampferkérpers angeordnet sein. Umlauf-
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verdampfer sind gekennzeichnet durch groBe Fliissigkeitsinhalte, hohe Fliissigkeitsbelastung,
guten Wirmeiibergang und lange Verweilzeit der Losung im Verdampferbereich.

N mlaufv fer

Beim Naturumlaufverdampfer wird der Fliissigkeitsinhalt des Verdampfers durch den Auftrieb
der beim Sieden entstechenden Dampfblasen stindig umgewilzt. Die Umwilzung ist umso
besser, je niedriger die Viskositit der Losung und je hoher die Temperaturdifferenz zwischen
Heiz- und Siederaum ist. Naturumlaufverdampfer sind deshalb vorwiegend fiir die Eindamp-
fung diinner Losungen bei groer Temperaturdifferenz geeignet.

Der bekannteste Naturumlaufverdampfer mit innenliegendem Heizkorper ist der nach seinem

Erfinder benannte Robert-Verdampfer (sieche Abb. 1.5.7). Er besteht aus einem senkrecht
angeordneten zylinderischen Heizkorper mit vertikalen Rohren, die in zwei feststehende
Rohrbdden eingewalzt sind, und einem dariiberliegenden Briidenraum.

Briden

. L —Pratischirm
Bridenraum ~d.

Fallrohr —_] -— Heizdampf

4]

Heizkorper

Inertgas =—
Kondensat =—

~— Ausgangsidsung

Konzentrat

Abb. 1.5.7: Naturumlaufverdampfer mit innenliegendem Heizkorper (Robert-Verdampfer)

Die Ausgangslosung flieBt dem Verdampfer stetig zu. In den Rohren wird sie erwdrmt und
steigt in ihnen nach oben. Auf diesem Weg wird sie, bis sie den Briidenraum erreicht, Zum
Sieden gebracht. Dort scheiden sich Fliissigkeit und Briiden. Der Prallschirm hélt mitgerissene
Fliissigkeitstropfchen zuriick. Die nichtverdampfte Fliissigkeit stromt durch das zentrale Fall-
rohr in den Bodenraum unterhalb des Heizkorpers zuriick, so daB ein geschlossener Kreislauf
zustandekommt. Das Konzentrat wird am Boden des Verdampfers kontinuierlich abgezogen.
Der Durchmesser der Rohre beim Robert-Verdampfer betréigt 30 bis 80 mm, die Ldnge 750 bis
2000 mm. Der Querschnitt des Fallrohres betrigt gewohnlich 40 bis 100 % des
Gesamtquerschnittes der Heizkorperrohre; bei sehr zdhen Losungen kann das Fallrohr auch
einen noch gréBeren Querschnitt haben.
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Der Robert-Verdampfer ist einfach und billig in der Herstellung. Die robusten Rohre gewihr-
leisten eine lange Lebensdauer und ermdglichen eine einfache mechanische Reinigung. Von
Nachteil ist, daB der Naturumlauf nicht so intensiv ist, da das Fallrohr ringsum beheizt ist. Fiir
zihe Losungen und kleine Temperaturdifferenzen ist der Robert-Verdampfer nicht geeignet.
Wegen seiner Einfachheit und Wartungsfreundlichkeit ist der Robert-Verdampfer auch heute
noch weit verbreitet. Anwendungsbeispiele findet man in der Zuckerindustrie, bei der Ver-
arbeitung von Magnesium- und Natriumsulfat sowie Barium- und Kalziumchlorid.

Beim Naturumlaufverdampfer mit auBenliegendem Heizkorper (sieche Abb. 1.5.8) sind
Abscheider und Heizkorper getrennt. Der Kopf des Heizkorpers ist mit dem Abscheider durch

einen tangential einmiindenden Gemischkanal von groem Querschnitt verbunden. Von hier
aus fiihrt ein Zirkulationsrohr mit kleinem Querschnitt zum Heizkorper zuriick, so da8 ein
geschlossener Kreislauf entsteht.

Heizdamp! J Konzentrat
eizdampf —=

Zirkulations -
rohr

Kondensat we—
Ausgangs- h T = o=
16sung

Heizkérper Zentrifugal -
abscheider

Abb. 1.5.8: Naturumlaufverdampfer mit auBenliegendem Heizkérper [14]

Die Ausgangslosung flieBt unterhalb des Heizkorpers dem Verdampfer zu. In den Rohren des
Heizkorpers steigt die Losung nach oben und beginnt schlieBlich zu sieden. Im Abscheider
wird die eingedickte Losung von den Briiden durch Zentrifugalkrifte getrennt. Ein Teil der
eingedickten Losung wird als Konzentrat abgezogen. Der andere Teil flieBt als Riicklauf durch
das Zirkulationsrohr dem Heizkorper wieder zu. Der Kreislauf ist geschlossen. Ein Vorteil des
Naturumlaufverdampfers mit auBenliegendem Heizkdrper besteht darin, daB sich der
scheinbare Fliissigkeitsstand in den Rohren des Heizkrpers selbstindig einstellt. Durch die
kurzen und engen Rohre ergibt sich ein kleiner Fliissigkeitsinhalt des Verdampfers. Dies hat
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zum einen kurze An- und Abfahrzeiten zur Folge. Zum anderen lassen sich hierdurch kurze
Verweilzeiten (5 bis 10 Minuten) realisieren, was besonders bei temperaturempfindlichen
Losungen wichtig ist. Die Rohre des auBenliegenden Heizkorpers sind auBerdem fiir die
Reinigung leicht zuginglich. Dies ist vor allem in der Lebensmittelindustrie, wo hiufiges
Reinigen notwendig ist, wichtig. Als Anwendungsbeispiel wire hier die Konzentrierung von
Wiirze zu nennen.

Zwangsumlaufverdampfer

Bei hochviskosen Losungen und kleinen Temperaturdifferenzen zwischen Heiz- und Siede-
raum ist der Naturumlauf nur noch schwach ausgeprigt. In solchen Fillen ist es naheliegend,
den Umlauf durch eine Umwilzpumpe zu unterstiitzen. Hierdurch werden hohe Fliissigkeits-
geschwindigkeiten und damit ein guter Wirmeiibergang erzielt. Der Zwangsumlaufverdampfer
ist daher besonders dort geeignet, wo es sich um die Eindampfung viskoser Losungen handelt,
wo kostspielige Werkstoffe fiir die Wiarmeaustauschfldche verwendet werden miissen und wo
nur kleine Temperaturdifferenzen zur Verfiigung stehen.

Der Zwan laufv fer mit innenliegen izkorper (siehe Abb. 1.5.9) ist dhnlich
aufgebaut wie der Robert-Verdampfer. Als Heizkorper dient ein vertikales Rohrbiindel, das
mit seinem oberen Ende in den Abscheider hineinragt. Dieser ist auf dem Heizkérper aufge-
setzt. Das Zirkulationsrohr mit Umwélzpumpe ist auBlerhalb des Apparates angeordnet. Da sich
die Umwilzpumpe auBerhalb des Apparates befindet, ist sie gut zugénglich und jederzeit
auswechselbar. Dieser Verdampfertyp hat sich bei der Herstellung von Atznatron, Kochsalz
und Magnesiumchlorid sowie bei der Verarbeitung von Ablaugen in der Zellstoffindustrie
bewihrt.

Briiden

Abscheider Pralischirm

Heizdampf—= [}
-Zirkulationsrohr
Heizkorper

Kondensat -=— gk K ik —e== Konzentrat

-=—Ausgangs!dsung

Umwalzpumpe

Abb. 1.5.9: Zwangsumlaufverdampfer mit innenliegendem Heizkérper
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W ml fer mi nli izko (siche Abb. 1.5.10) werden mit
iiberflutetem Heizkorper gefahren, d.h. der Fliissigkeitsstand liegt iiber dem oberen Ende der
Rohre. Da die Losung im Heizkorper unter einem entsprechend hohen hydrostatischen Druck
steht, wird sie im Heizkérper zunichst iiberhitzt. Die Verdampfung setzt erst beim Eintritt in
den Abscheider durch Entspannung auf den dort herrschenden Druck ein. Diesen Vorgang
nennt man Entspannungsverdampfung. Die nichtverdampfte Losung wird durch das Zirkula-
tionsrohr mit der Umwilzpumpe wieder dem Heizkdrper zugefiihrt. Das Konzentrat wird am

Abscheider abgezogen.

Briden

Abscheider

H—= Konzentrat

{6sung

Umwalzpumpe

Abb. 1.5.10: Zwangsumlaufverdampfer mit auBenliegendem Heizkorper

Die Entspannungsverdampfung ist vor allem fiir die Eindampfung salzabscheidender und
belagbildender Lésungen geeignet, da das Sieden in den Rohren und damit die Ausbildung
von Ablagerungen, die den Wirmeiibergang verschlechtern, vermieden wird. Ist die Bauhshe
beschrinkt, so kann der Heizkorper auch waagerecht angeordnet werden.
Zwangsumlaufverdampfer mit auBenliegendem Heizkorper sind sehr weit verbreitet und finden
u.a. in der chemischen Industrie Verwendung.

1.5.5 Durchlaufverdampfer

Viele einzudampfenden Losungen neigen zu unerwiinschten chemischen und physikalischen
Verinderungen, wenn sie zu lange hohen Temperaturen ausgesetzt werden. Fiir die Ein-
dampfung solcher Losungen sind Verdampfer mit geringen Fliissigkeitsinhalten und kurzen
Verweilzeiten erforderlich. Bei den Durchlaufverdampfern wird eine schonende Eindampfung
dadurch erreicht, da3 die Fliissigkeit schon nach einmaligem Durchgang durch den Ver-
dampfer auf die geforderte Endkonzentration eingedampft wird.
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Der Fallfilmverdampfer (siche Abb. 1.5.11) besteht aus einem vertikalen Heizkorper, an
dessen Ende der Abscheider seitlich versetzt angeordnet ist. Die vorgewéirmte Ausgangslosung

wird am Kopf des Heizkorpers aufgegeben und gleichmiiBig auf die von auBen beheizten
Rohre verteilt. Von dort flieBt sie als Film an den Innenwénden der 5 bis 15 m langen Rohre

unter teilweiser Verdampfung nach unten. Die Fliissigkeitsstrdmung wird hierbei durch die

Schleppwirkung der ebenfalls nach unten strdmenden Briiden unterstiitzt. Konzentrat und

Briiden werden im nachgeschalteten Abscheider voneinander getrennt.

Ausgangs!dsung

Kopf mit Verteiler
Heizdamp f—e

Heizkorper

Briiden

Kondensat =—

Gemischkanal

Konzentrat

Abb. 1.5.11: Fallfilmverdampfer [14]
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Konzentrat

Abb. 1.5.12: Rieselverdampfer [14]

Fallfilmverdampfer zeichnen sich durch kleine
Fliissigkeitsinhalte, kurze Verweilzeiten (maxi-
mal 1 Minute) und enge Verweilzeitverteilung
aus. Auf Grund der groSen Rohrlingen kénnen
sie auch fiir groBere Leistungen konstruiert
werden. Fallfilmverdampfer kdnnen bei sehr
kleinen Temperaturdifferenzen arbeiten. Fiir die
Eindampfung hochviskoser und belag- bildender
Losungen sind sie nur bedingt geeignet
(maximal 1 Pas).

Auf Grund der oben genannten Eigenschaften
eignen sich Fallfilmverdampfer fiir die schonen-
de Eindampfung temperaturempfindlicher
Losungen. Anwendungsbeispiele sind die
Eindampfung von Milchprodukten, Fruchtsf-
ten, Pflanzenextrakten, Blutplasma und Pharma-
zeutika.

Der Rieselverdampfer (sieche Abb. 1.5.12)
arbeitet dhnlich wie der Fallfilmverdampfer. Die

vorgewidrmte Ausgangslosung wird am Kopf
gleichmiBig aufgegeben und lduft als Film an
den beheizten Rohren ab, wobei sie teilweise
eingedampft und am Boden als Konzentrat
abgezogen wird. Im Gegensatz zum Fallfilmver-
dampfer flieBt jedoch hier der Fliissigkeitsfilm
allein unter dem EinfluB der Schwerkraft nach
unten. Die entstehenden Briiden strémen in den
Rohren entgegengesetzt zur Losung von unten
nach oben und werden am Kopf abgezogen.
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Durch den Gegenstrom werden die Austauschvorginge zwischen Dampf und Fliissigkeit
begiinstigt. Dies hat allerdings zur Folge, daB die Briidenstromgeschwindigkeit nicht beliebig
gesteigert werden darf, da sonst die Gefahr besteht, dal der Fallfilm aufgestaut wird.
Rieselverdampfer werden eingesetzt, wenn aus einem schwerfliichtigen Produkt oder Riick-
stand eine in geringer Menge vorhandene leichterfliichtige Komponente entfernt werden soll.
Durch Zufuhr von Schleppdampf kann die Trennung solcher Produkte noch begiinstigt
werden. AuBerdem lassen sich in diesem Apparat auch Gas-Fliissigkeits-Reaktionen durch-
fiihren.

Der Kletterverdampfer (siehe Abb.

1.5.13) ist dhnlich aufgebaut wie der
. A—= Briden Zwangsumlaufverdampfer mit

S innenliegendem Heizkoérper. Er besteht
. /-Abscheider

aus einem Heizkorper mit vertikalen
Rohren von etwa 50 mm Durchmesser

y trat = und 5 bis 7 m Linge, einem darauf
onzentra

Heizdampt [f aufgesetzten Abscheider und einem

auBenliegenden Zirkulationsrohr.

Zirkutationsrohr . . s .
@ Die Ausgangslosung tritt in den

Heizké / - .

elzxorper Heizkdrper von unten ein. Im Innern der
dampfbeheizten Rohre verdampft die
Losung und klettert ab einer bestimmten

Hohe, getrieben von den Briiden, an der

Kondensat «e—

Ausgangslésung —= Rz =1 Rohrwand als Film nach oben. Nach dem
Entieerungsstutzen Verlassen des Heizkorpers gelangt das
Fliissigkeits-Dampf-Gemisch in den
Abb. 1.5.13: Kletterverdampfer [14] Abscheider.

Die groBe Rohrldnge bedingt grofiere Temperaturdifferenzen zwischen Heiz- und Siederaum.
Bei zu kleinen Temperaturdifferenzen geniigt die Energie des Briidenstromes nicht, um die
Fliissigkeit ausreichend zu fordern und den Kletterfilm entstehen zu lassen. Auf Grund der
groBen Rohrlinge lassen sich groSe Eindampfbreiten erzielen, Kletterverdampfer kénnen
daher als Hochkonzentratoren mit einmaligem Durchgang arbeiten. Kletterverdampfer eignen
sich fiir die Eindampfung temperaturempfindlicher, dickfliissiger und stark schdumender

Losungen.

Der Plattenverdampfer besteht aus einer Vielzah! gewellter Platten, die mit Offnungen fiir die
Zu- und Abfuhr der Medien und Dichtungen versehen sind. Die Platten werden in ein Gestell
eingehéngt und zwischen der festen Gestellplatte und der losen Druckplatte mittels Zuganker
zusammengespannt. Im zusammengebauten Zustand bilden zwei benachbarte Platten Lings-
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kanile mit wabenformigem Querschnitt, die als einzelne "Rohre" bezeichnet werden kénnen

(siche Abb. 1.5.14).
hid: finisiiy |
\“ ““ “ Qut ch ines
| Ll - Plattenpaketes

& Kondensatkanal

]LA.NM-—H 2
Produktplatte Dampfplatte
(ppP) (DP)

Verteilerkanal

Abb. 1.5.14: Verdampferplatten [17]

Plattenverdampfer werden als Steigfilmverdampfer betrieben (siche Abb. 1.5.15). Die
Ausgangslosung wird iiber den unteren rechteckigen Verteilerkanal eingespeist und auf die von
auBen beheizten "Rohre" gleichmiBig verteilt. Durch den Druck im System steigt sie in den
"Rohren" unter teilweiser Verdampfung nach oben. Dabei werden durch die entstehenden
Briiden bereits im unteren Bereich ein diinner Fliissigkeitsfilm und hohe Dampfgeschwindig-
keiten erzeugt. Das Fliissigkeits-Dampf-Gemisch wird iiber den oberen rechteckigen
Gemischkanal abgezogen und gelangt in einen nachgeschalteten Abscheider, wo Konzentrat
und Briiden getrennt werden. Die Beheizung mit Heizdampf erfolgt iiber die zwei seitlich oben
liegenden rechteckigen Heizkanile. Der Heizdampf wird iiber den Plattenquerschnitt verteilt,
kondensiert und flieBt als Kondensat iiber die seitlich unten liegenden kreisformigen Kanile

ab. Die beiden unteren rechteckigen Heizkanile kénnen fiir zusdtzliche Heizdampfzufuhr
genutzt werden.

Produkt

---- Heizmedium (Dampf) Heizdampf

----- Kondensat '

oP Dampfplatte
PP Produktplatte

( :
! \ Konzentrat
- c%:p—-—»

: ‘ ] iden
,---Lﬁ B_-___ (# — | 1 ’ A il e

]
H <:t»~-; Ausgangs -

,-"T 1 6sung

3 ¢ Zdp) . |
i i i
Kondensat
Druckplatte Gestellplatte

Abb. 1.5.15: Plattenverdampfer [17]




1.5 Praktische Ausfiihrung von Verdampfern 43

Plattenverdampfer zeichnen sich durch kompakte Bauweise, hohe Flexibilitit in der Fahr-
weise, extrem kurze Verweilzeiten (bis unter 1 s) und damit schonende Produktbehandlung
sowie gute Reinigungsméglichkeiten aus. Dem Einsatz sind durch die ungeniigende Dichtig-
keit bei hohen Driicken und die Bestindigkeit der Dichtungsmaterialien gegeniiber agressiven
Losungen Grenzen gesetzt. Plattenverdampfer werden eingesetzt zur Konzentration von
Fruchtsiften, Konzentration von Pflanzend], Eindampfung von Glucose, Eindampfung von
Malzextrakt und Wiirze sowie Eindampfung von Abwasser.

Der Diinnschichtverdampfer (sieche Abb.
1.5.16) besteht aus einem senkrechten,
zylindrischen Verdampferkérper mit

Heizmantel, in dessen Innerem sich ein

Briiden doppeltgelagerter Rotor mit starren Fliigeln
Abschei der oder pendelnd aufgehidngten Wischern dreht.
I Td~=—Ausgangsl dsung

Heizdampf-hé ; ?

Die Ausgangslosung wird oberhalb des
| Verdampterksrper Heizmantels aufgegeben und rieselt an der
beheizten Wand herab. Die Fliigel bzw.

A é : g:_— Kondensat Wischer sorgen fiir die Ausbildung eines
Heizdampf - diinnen Fliissigkeitsfilmes, der lings des
— Rotor Heizmantels eingedampft und am Boden als

Konzentrat abgezogen wird. Die Briiden

|
|
|
l
L
|
| * —=Kondensat

werden am Kopf des Apparates abgezogen.
Der oberhalb der Zulaufstelle mitrotierende
Konzentrat Abscheider verhindert das MitreiBen von Fliis-
sigkeitstropfchen oder Schaum durch die
Abb. 1.5.16: Diinnschichtverdampfer [18] Briiden.

Der Diinnschichtverdampfer zeichnet sich durch kleine Fliissigkeitsinhalte, kurze Verweilzeiten
(kleiner 1 Minute) und #uBerst geringen Druckabfall aus. Er ist deshalb fiir die schonende
Eindampfung temperaturempfindlicher Lésungen geeignet. Mit ihm lassen sich auch zihe
Losungen mitunter bis zur volligen Trockenheit eindampfen. Wegen der kleinen Heizflichen
(bis etwa 40 m2) und der aufwendigen Konstruktion ist seine Anwendung auf kleine und
mittlere Verdampferleistungen beschriinkt. Anwendungsbeispiele sind die Eindampfung von
Fruchtsiiften, Milch, Hefe, Pektinlosungen, Farbstoffl§sungen, Gelantineldsungen, Leimen,
Gummi, Pflanzenextrakte und Sera.

Der Zentrifugal-Diinnschichtverdampfer (siche Abb.1.5.17) besteht aus einem einen Briiden-

raum bildenden Behilter. In dem Behdlter liuft ein Rotor mit hoher Drehzahl um. Der Rotor
besteht aus einer konischen Verdampferfliche sowie einem diese auBenseitig mit Abstand
umgebenden Mantel. Der Zwischenraum zwischen Verdampferfliche und Mantel dient als
Heizraum.
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Behdlter

Brudenrohr

Zulaufrohr

Ausgangs -
16sung

‘ Rotor

Konzentrat

Konzentrat

Abb. 1.5.17: Zentrifugal-Diinnschichtverdampfer [19]

Die Ausgangslosung wird iiber ein Zulaufrohr am inneren Umfang der Verdampferfliache
aufgegeben. Von dort flieBt sie unter EinfluB der Zentrifugalkraft als sehr diinner Film iiber die
beheizte Verdampferflidche nach auflen, wobei ein Teil des Losungsmittels verdampft. Das
Konzentrat sammelt sich in der Ringtasse am dueren Umfang des Rotors und wird aus dieser
mit einem Schopfrohr abgezogen. Der Heizraum des Rotors wird mit Heizdampf beheizt.
Dieser kondensiert auf der Innenseite der Verdampferfliche und gibt Wirme ab. Das
anfallende Kondensat wird durch die Zentrifugalkraft nach auBen getrieben und auf dem
duBeren Umfang des Rotors abgenommen und iiber ein Leitung nach auBen gefiihrt. Die bei
der Verdampfung entstehenden Briiden ziehen iiber das Briidenrohr aus dem Apparat ab und
werden in einem auBerhalb des Apparates liegenden Kondensator niedergeschlagen.

Mit dem Zentrifugal-Diinnschichtverdampfer lassen sich sehr geringe Filmdicken (etwa 0,1
mm) sowohl von Losung als auch Kondensat und damit sehr hohe Wirmeiibergangs-
koeffizienten erzielen (4500 W/m2K fiir Wasserverdampfung). Durch die sehr kurze
Verweilzeit (kleiner 1 s) lassen sich temperaturempfindliche Produkte schonend eindampfen.
Durch Abnahme des Deckels kann die Verdampferflidche inspiziert und gut gereinigt werden.
Von Nachteil sind die gegeniiber statischen Verdampfern hohen Herstellkosten und die
beschrinkte Verdampfungsleistung (maximal 2 t Wasser/h).

Der Zentrifugal-Diinnschichtverdampfer wird fiir die Eindampfung hochwertiger Produkte in
der Pharmazie (Enzyme, Antibiotika), der Lebensmittelindustrie (Fruchtsifte, Vitamine) und in
der Medizin eingesetzt.



1.6 Anhang zum Abschnitt Verdampfung

1.6 Anhang zum Abschnitt Verdampfung

1.6.1 Dampfdriicke der reinen Stoffe

Antoine-Gleichung (p* in mbar, Tin °C) logp* = A - 2

Lfd. Tempera-
Nr. Stoff turbereich A B C Quelle
°C
1 Aceton -13-55 | 7,24208 | 1210,595 | 229,664 | 24
57-205 | 7,75624 | 1566,690 | 273,419 | 24
2 | Ethanol 20-93 | 8,23714 | 1592,864 | 226,184 | 24
3 | Ethylenchlorid -31-99 | 7,15024 | 1271,254 | 222,927 | 24
4 | Ameisensiure 36-108 | 7,06953 | 1295,260 | 218,000 | 24
5 | Ammoniak 7,67960 | 1002,711 | 247,885 | 25
6 | Benzol 8-80 | 7,00481 | 1196,760 | 219,161 | 24
7 | n-Butanol - 1-118 | 7,96294 | 1558,190 | 196,881 | 24
89-126 | 7,48860 | 1305,198 | 173,427 | 24
8 |i-Butanol 72-107 | 7,32625 | 1157,000 | 168,270 | 24
9 | Chloroform -10-60 | 7,07959 { 1170,966 | 226,232 | 24
10 | Essigsdure 17-118 | 7,68454 | 1644,048 | 233,524 | 24
11 | Essigsdureanhydrid 2-140 | 7,81795 | 1781,290 | 230,395 | 24
12 | Essigsdurebutylester| 60-126 | 7,25206 | 1430,418 {210,745 | 24
13 | Essigsdureethylester| 16-76 | 7,22673 | 1244,951 (217,881 | 24
14 | Furfural 19-162 | 8,52694 | 2338,490 | 261,638 | 24
15 |n-Heptan - 3-127 | 7,01880 | 1264,370 | 216,640 | 24
16 |n-Hexan -25-92 [7,00270 | 1171,530 [ 224,366 | 24
17 | p-Kresol 53-202 | 7,22262 | 1526,210 | 160,168 | 24
18 | Methanol 15-84 | 8,20591 | 1582,271 {239,726 | 24
25-56 | 7,89373 | 1408,360 | 223,600 | 24
19 | Methylcyclohexan - 36-102} 6,96394 | 1278,570 | 222,168 | 24
20 |n-Octan -14-126 | 7,05636 | 1358,800 | 209,855 | 24
21 |i-Octan 24-1001 6,92798 | 1252,590 | 220,119 | 24
22 |n-Pentan -50-58 | 7,00126 | 1075,780 | 233,205 | 24
23 | Phenol 63-182 | 7,05545 | 1382,650 | 159,493 | 24
24 |Propan 6,95467 | 813,200 | 248,000 | 25
25 |i-Propanol -26-83 |9,00323 [2010,330 {252,636 | 24
26 | Sauerstoff 7,11477 | 370,757 (273,200 | 25
27 | Schwefelkohlenstoff]| 4-80 |7,06773 |1169,110 {241,593 | 24
28 | Stickstoff 6,99100 | 308,365 |273,200 | 25
29 | Tetrachlorkohlenstoff - 20-77 |6,96577 |1177,910 (220,576 | 24
- 14-77 |7,00420 | 1212,021 | 226,409 | 24
30 |Toluol -27-111(7,07581 | 1342,310 {219,187 | 24
31 | Trichlorethylen 17-86 |6,64321 |1018,603 | 192,731 | 24
32 |Wasser 1-100 | 8,19625 | 1730,630 |233,426 | 24
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1.6.2 Dampfdriicke p in mbar iiber gesittigten wéaBirigen Salzlésungen
Es sind die Temperaturen T in °C angegeben, bei denen der in der Kolonneniiberschrift ange-
gebene Druck vorhanden ist.
Formel des geldsten p in mbar Bodenkdrper
Stoffes 27 | 40 67 |[133 | 667 | 1013|2027} 5067 | 10133
CHg N2O Hamstoff | 26,6 | 34,8 | 46,1
C4HgOg Weinstiure | 24,25| 32,43 | 43,27
CaHPO4 - 2 H20 22,8 130,1 | 39
CdBr, 24 |316 | 415 CdBry4 Hy0
CdSO4 239 | 31,4 CdS04-8/3 HyO
CuClp-2 HyO 28,9 36,1
CuSO4 22,6 [ 29,5 | 387 CuS04-5 HoO
CuSO4 91,74 CuSO4-3 H2O
C4H406K21/2Hp0 | 27,3 | 34,6
Kaliumtartrat
KCl1 2451323 | 41,8 (554 1955
KC103 52,4 191,52
KNO3 24,8 {30,6 | 39,3 155,3 199,9 |115,6
KHPO4 22,7 130,2 | 39,3
K2S04 22,2 1295 | 386 {52 1903
LiCl1 64,62 73,06 | 88,96/ 105,8] 153,4| 168,6 1954 236,9 273,5
Li2SO4 24,7 |31,7 | 41,0 | 54,5| 92,3 103,8
MgCly 41,7 {508 | 62,3 | 79,5
MgSO4 30 40,8 | 55,1| 954
Mg (NO3), 339 42,6 | 548 | 76,3 Mg(NO3),-6H20
NH4Br 95,6 116,5]| 141,6
NH4CI 26,1 | 38,8 | 43,7
NH4NO3 28 42 529 | 76
NH4H,PO4 23,3 (304 | 40
(NHy); SO4 25,6 32,6 | 423
C4H40¢Naz-2 HpO |23,7 |30,6
Natriumtartrat
C4H4O¢NaK- 4 Hy0(243 {317 | 41
NapCO3 104,8 [123,5[149,7| 181,8 | NapCO3
NayCO3 35 | 424 [563 91,9 NapCO3- Hp0
NayCO3 24,5 (32,8 NayCO03-7TH20
NayCO3 31,7 NayC03-10H;0
NaCl 26,82134,2 | 43,71(57,49/96,8
NaNO3 274 35,1 | 44 59 102 | 119
NayHPO4 22,9 NagHPO4-12H,0
N4P207 22,6 NagP207-10H,0
NaySO3 242 {31,1 | 40,3 |53,7 |89,7 {100,3 {119,5 [148,1 | 172,6 | NaySO3
NaySO3 23,5 {309 |408 |554 [949 (106,8 {128,3 |160,7 | 188,9 | NazSO3- 7 H20
NaSOq4 25,3 |31,9 | 40,9 {53,9 |91,5 |104,8 |123,1 [154,2 | 182,9 | NazSO4
NapSO4 23,4 1313 Na3S04-10 H0
Naj$;7013 53,9 Naz$203-5 HyO
TINO3 104,5
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1.6.3 Aktivitatskoeffizienten

van Laar-Gleichung

Iy =15
[Xz + (cy/cp) 5(1]2
Inyp = €2 X%
[Xl + (cpfer) 5{2]2
Gemisch c1 2 Quelle
Aceton(1) - Chloroform(2) -0,7352|-0,5787] 24
Aceton(1) - Methanol(2) 0,8245 | 0,6341] 24
Aceton (1) - Wasser (2) 2,1349 | 1,5385( 24
Ethanol (1) - Benzol (2) 1,8418 | 1,3287| 24
Ethanol (1) - Trichlorethylen (2) 2,0235 | 1,5652| 24
Ethanol (1) - Wasser (2) 1,7010 | 0,9425] 24
Ethylenchlorid (1) - Toluol (2) 0,0352 | 0,1463| 24
Benzol (1) - Ethylenchlorid (2) 0,0224 | 0,0142| 24
Benzol (1) - n-Heptan (2) 0,2454 | 0,3584 | 24
Benzol (1) - Toluol (2) -0,0214 |- 0,0299| 24
n-Butanol (1)-Essigsdurebutylester (2)| 0,4343 | 0,80881 24
Chloroform (1) - Benzol (2) -0,3413 |- 1,8448| 24

Essigsdureethylester (1) - Ethanol (2) | 0,8101 | 0,8571| 24
n-Heptan (1) - Methylcyclohexan (2) | 0,0115 | 0,0120| 24

n-Heptan (1) - Toluol (2) 0,3366 | 0,2677| 24
n-Hexan (1) - Benzol (2) 0,4672 | 0,3856| 24
Methanol (1) - Ethanol (2) 0,0415 | 0,0155| 24
Methanol (1) - Benzol (2) 2,2756 | 1,9626 | 24
Methanol (1) - Wasser (2) 0,8906 | 0,5139| 24
i-Octan (1) - n-Octan (2) -0,1350 |- 0,3441} 24
i-Propanol (1) - Wasser (2) 2,4807 | 1,0937 ] 24

Schwefelkohlenstoff (1) - Aceton (2) 1,2421 | 1,8471 | 24
Tetrachlorkohlenstoff (1) - Ethanol (2)| 1,6211 | 2,0534 | 24
Tetrachlorkohlenstoff (1) - Benzol (2) | 0,1034 | 0,0954 | 24
Tetrachlorkohlenstoff (1) - Toluol (2) | 0,0086 | 0,2312 | 24
Toluol (1) - n-Octan (2) 0,1337 | 0,2859| 24
Wasser (1) - Essigsdure (2) 0,4536 | 0,3034 | 24

1.6.4 Enthalpie-Zusammensetzungs-Diagramme

h = spezifische Enthalpie, kcal/kg bzw. kJ/kg
Xy = Massenanteil an gelostem Stoff, kg gelosten Stoff/kg Losung

Die Hilfslinien in der linken oberen Ecke der Diagramme dienen zur Konstruktion der
Briidenisothermen bei verschiedenen Driicken [12].



48

1 Verdampfung

20 5070 —190 —200——720—2403260— 9,807
160 1180 ——1200—220-240— 5,084 1000
4120 ——3130——2140——1160—2180—— 1,967 bar
f—— 190 —1100——120 0,490
b— 50 ——160——80 0,098
800
600
400
h < 200 h
kealfkg ' N NN kifhg
. \ \ : \\\w / 0
NN S A /
! \ }}(\L&d \~ \.\\ 176 °C
: R o\~ | \M
1 @ Ny 7
3 - %
R 3 I - -200
30, i 1l 9%
| V 453 °C //,4’ /
| ?‘9/ CaCly Ko
298 ?
100 55% N 37 [cacy 240 - - 400
Zautiiii T N=
=80 ] -
=100 T lcact, 4K CaCI,
CaCly 640
reron 0
-150 ; -
Enthalpie-Zus.- Diagramm
iir das
HO f
System H,0-CaCl,
- ~800
-200 1 | | i | |
0 02 04 06 08 10

—_— X kg/kg

d



1.6 Anhang zum Abschnitt Verdampfung 49

A
{
250 7,045 bar 130 1000
780°C 200 220 260260 &
it uhad 3,923 { Tl
160 180 200 220 0.981 / \L,
105 110 120 140 ’ { | =~
" 0,196
80 I
200 —

8O\ A °C ) .
I\ e O r;'nthalpie:Zus.-Dlagramm
— / fur das
ey 0" System H,0- MgCl, a0
1 1 !

200 ! l |
0 02 04 06 08 10

—_—, kq/kq



50

1 Verdampfung

348°C
\mo 182 °C
70 172 194
139 161
s 137
130 1227134
101162 104
© 8
l6o €162 66
A

B LY

(<]

300

9,807
7,845
5,884

3,923

- 1600

1,961 bar
0,981
0,490
0,196

0,09
N

- 1400
aso’c

250

N

- 1200

200

- 1000

h
kcal/kg

150

50

|- 800

k.l/kg

14

- 600

AhYY

r

P I

10H0

-
[_T4)

e (0 7HO.

Enthalpie- Zus- Diagramm

fiir das
System H,0-Na,CO,
1 i 1 |

I--600

0]

a® ®

—g— X kg/kg

8



1.6 Anhang zum Abschnitt Verdampfung 51

5,884 bar — 1180 —1200—1220 —240-260-280-+300 *C - 1000
1,961 ———1140—160 —1180 —200—220-4240 °C
0,490 ——100——1120——140—1160—180-1200-1220 T/%E
0,098 —0 180 —1100—-4120—1140 °C 00
\ // o\ s00
y / P

6 .. -
- 100 ‘-‘45'*“*, ______ T,ZT:— RaOR-ZR0
4o Lo o a5m0 Enthalpie - Zus.- Diagramm
2 ' ’wo;xzﬂomo Jur das
' ) System H,0-NaOH
150 1 IM:OH‘- 7Hp ‘ . l | a | | I -600
0 Q2 04 06 08 10

— x; kg/kg



-1200
-1000
- 800
-600
g
H
- 400
200
§
(M

H,0 - Na, SO,

System

=)
e ¥0Q JyUNdZIewyss o] 7 > \ \\ m ~
ao \.. N\
= E \ \\\ g
m \ i S
\lllmm \ i s
«muH m 3.
e =
L 3
/ | :
: 1 £
\\ \ £,
..Mr
\ &

\mmw _ \\\\_

=

1 Verdampfung

g6 08 10

04

—_— Xy kg/kg

,,,,,,, \
BmwooooS pa—
~ _ .ﬁmp \ oi . n% mﬂ.\
l|dﬂ 1/
%N_ ﬁ? s \\ NN.

S % '5917 #%]/ sz2u S o
3~ 100
LS S 09 § \ o2k
E Nw.l m.:
\.\ 8 9o

i
——

b

52

4
o py :
a 3 a o o S
~ ~ Lo 2 —

3

i rereeen—
< ¥
-

02




1.6 Anhang zum Abschnitt Verdampfung 53

300 " L1 5884 b
760°C 165 170 175 180 oo 2o 1200
L L L 1,961
120 725 130
2 0,490
ove 0,098
250
/(1000
7l
VA
7/ &
X = 3 /
200 3K - 800
VR
/e h
/ \\ k1 /kg
\\ L& ‘/ D
5 150 s 3 S 200 7 \_500
L 3894 % b
keal/kg \ S g~-§E§. SR e
i x4 o S
, Looe L[~
00 e ! \\ \,—m
=~
100 'y”\q,;\x
e~ o o 2 \
\L\A%"ob’w\\,
\ ol Rr‘
50 3|5 E— 200
) | o0s8 = ":"7;\\ -7
N [l T
\
h\\.
-‘G\L\
- S/
jisk I |-200
Enthalpie~ Zus.- Diagramm
fir das _}-400
Sy stem H,O-]- (NH,), SO,

l
06 08 10



54 1 Verdampfung

Literaturverzeichnis zu Abschnitt 1
Lehrbiicher:

[1] Ullmanns Encyklopidie der technischen Chemie:
Band 1: Allgemeine Grundlagen der Verfahrens- u. Reaktionstechnik,
Band 2: Verfahrenstechnik I (Grundoperationen),
Band 3: Verfahrenstechnik IT und Reaktionsapparate;
4. Auflage, Verlag Chemie, Weinheim, 1972.

[2] Winnacker, K., Kiichler, L.: Chemische Technologie; Carl Hanser Verlag, Miinchen,
1982.

[3] Perry, R.H., Chilton, C.H.; Chemical Engineers' Handbook, Fifth Edition,
McGraw Hill Book Company, New York, 1973.

[4] Grassmann, P.; Physikalische Grundlagen der Verfahrenstechnik; 3. Auflage,
Verlag Sauerldnder, Aarau und Frankfurt/M., 1983.

[5] McCabe, W.L., Smith, J.C.; Unit Operations of Chemical Engineering,
Third Edition, McGraw Hill Book Company, New York, 1976.

[6l Treybal, R.E.; Mass-Transfer Operations, McGraw Hill Book Company,
New York, 1968.

[7]1 Grassmann, P., Widmer, F.; Einfiihrung in die Thermische Verfahrenstechnik,
Walter de Gruyter, Berlin, 1974.

[8] Sattler, K.; Thermische Trennverfahren, 1. Auflage,
Vogel Verlag, Wiirzburg, 1977.

[9] Mersmann, A.; Thermische Verfahrenstechnik, Springer Verlag,
Berlin, Heidelberg, New York, 1980.

[10] Bird, R.B., Stewart, W.E., Lightfoot, E.N.; Transport Phenomena,
John Wiley and Sons, New York, 1960.

[11] Schliinder, E.-U.; Einfiihrung in die Stoffiibertragung,
Georg Thieme Verlag, Stuttgart; 1984



Literaturverzeichnis zu Abschnitt 1 55

Spezielle Literatur itber Verdampfung:

[12]

[13]
[14]
(15|

[16]
(171
(18]
[19]

Rant, Z.; Verdampfen in Theorie und Praxis.
Verlag von Theodor Steinkopff, Dresden, Leipzig, 1959.

Billet, R.; Verdampfertechnik; Bibliographisches Institut, Mannheim, 1965.
Firmenprospekt, Verdampfer; GEA-Wiegand, Karlsruhe.

Firmenprospekt, Eindampfanlagen mit mechanischer Briidenverdichtung
GEA-Wiegand, Karlsruhe.

Firmenprospekt, Strahlpumpen und Gaswischer; GEA-Wiegand, Karlsruhe,
Firmenprospekt, Plattenwarmeaustauscher; W. Schmidt GmbH & Co. KG, Bretten.
Firmenprospekt, Diinnschichtverdampfer; Buss-SMS GmbH, Butzbach.

Firmenprospekt, Centrifugal-Flow Thin-Film Vacuum Evaporator.
Okawara Mfg. Co., Ltd., Kando, Japan.

Stoffdatensammlungen:

[20]

[21]

[22]
[23]

[24]

[25]

Landoldt-Bérnstein, Zahlenwerte und Funktionen aus Physik, Chemie, Astronomie,
Geophysik und Technik. 6. Auflage, Springer Verlag, Berlin, Heidelberg, New York,
1969.

D'Ans-Lax, Taschenbuch fiir Chemiker und Physiker. 3. Auflage, Springer Verlag,
Berlin, Heidelberg, New York, 1967.

VDI-Wirmeatlas, 6. Auflage, VDI-Verlag, Disseldorf, 1991.

Reid, R.C., Prausnitz, J.M., Sherwood, T.K.; The Properties of Gases and Liquids,
Third Edition, McGraw-Hill Book Company, New York, 1977.

Gmehling, J., Onken, U.; Vapor-Liquid Equilibrium Data Colection.
Chemistry Data Series, DECHEMA, Frankfurt/Main, 1977.

Hirata, M., Ohe, S., Nagahama, K.; Computer Aided Data Book of Vapor-Liquid
Equilibria, Elsevier Scientific Publishing Company, Amsterdam, Oxford, New
York,1975.



2.1 Beschreibung und Bedeutung des Verfahrens 57

2 Kristallisation
2.1 Beschreibung und Bedeutung des Verfahrens

Kristallisieren ist das Uberfiihren eines Stoffes oder mehrerer Stoffe aus dem amorph-
festen, fliissigen oder gasférmigen Zustand in den kristallinen Zustand. Bedeutung hat
die Kristallisation vor allem als thermisches Trennverfahren zur Konzentrierung oder
Reindarstellung von Stoffen aus Lésungen, Schmelzen oder aus der Gasphase.

Eine Phase, z.B. eine Losung, muf iibersittigt werden, damit Kristalle entstehen oder
vorhandene Kristalle wachsen kénnen. Die Ubersittigung 1a8t sich z.B. durch Abkiih-
len der Losung oder durch Verdampfen von Ldsungsmitteln erreichen. Man spricht
dann von Kiihlungs—bzw. der Verdampfungskristallisation. Bei der Vakuumkristallisa-
tion wird der Vorgang der Entspannungsverdampfung beniitzt, um eine Ubersittigung
zu erzielen. Abkiihlen und Verdampfen iiberlagern sich.

Manchmal wird einer Losung ein dritter Stoff, ein sogenanntes Verdringungsmittel,
zugegeben, welches die Loslichkeit des gelosten Stoffes vermindert und somit zu einer
Ubersittigung fiithrt. Man spricht von Verdringungskristallisation. So lassen sich die
Loslichkeiten vieler wissriger Losungen anorganischer Salze durch die Zugabe von
organischen L$sungsmitteln (z.B. Aceton, Methanol) vermindern. Bei der Reaktions-
kristallisation reagieren zwei oder mehr Reaktanden miteinander zu einem Produkt,
welches dann iibersittigt vorliegt und deshalb auskristallisiert. So fiihren Reaktionen
zwischen einer Sdure und einer Lauge zum Ausfall eines festen Salzes. Man spricht von
Féllungskristallisation. Allerdings ist anzumerken, daf3 dieser Begriff weder eindeutig
definiert noch einheitlich benutzt wird.

Obwohl es keine strenge und allgemein giiltige Grenze zwischen einer "Lésung" und
einer "Schmelze" gibt, ist es iiblich und auch zweckmiBig, zwischen der Kristallisation
aus der Losung und der Schmelzkristallisation zu unterscheiden. Kristallisiert nur der
hiufig in niedriger Konzentration vorliegende gel6ste Stoff aus, spricht man von Kris-
tallisation aus der Losung. Wenn jedoch beide Komponenten (bei einem Mehrkompo-
nenten—System alle Komponenten) von der fliissigen in die feste Phase iibergehen, hat
sich dafiir der Begriff Schmelzkristallisation eingebiirgert. Wahrend die Kinetik bei der
Losungskristallisation hdufig durch den Stofftransport bestimmt wird, ist bei der
Schmelzkristallisation in vielen Fillen der Warmetransport die limitierende Grof3e.

Wenn aus einer biniren Schmelze beide Komponenten rein gewonnen werden sollen,
bietet sich die fraktionierende Kristallisation an, bei welcher Schmelze und Kristalle
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zweckmiflig im Gegenstrom gefiihrt werden.

Manchmal besteht der Wunsch, den oder die gelésten Stoffe in einer Lésung dadurch
zu konzentrieren, dafl das Losungsmittel ausgefroren, also kristallisiert wird (und nicht
wie bei der Losungskristallisation der geloste Stoff). Dann spricht man von Ausfrieren
oder Gefrierkristallisation oder auch von Gefrierkonzentration. Mit Riicksicht auf un-
terschiedliche verfahrenstechnische Ziele und verschiedene zum Einsatz kommende
Verfahren und Apparate soll demnach zwischen Losungs—, fraktionierender und Ge-
frierkristallisation unterschieden werden.

Ist kein Zufallsprodukt, sondern ein bestimmtes Kristallisat mit einer bestimmten
KorngréBenverteilung, Kornform und Reinheit erwiinscht, so sind die lokale und mitt-
lere Ubersittigung sowie die Verteilung und die Verweilzeit des Feststoffes in der iiber-
sittigten Losung zu steuern. Dies 1aB8t sich am besten iiber die Stromungsfiihrung
erreichen. Im allgemeinen haben die Kristalle eine gréBere Dichte als die Losung. Des-
halb ist eine Aufwirtsstromung im Kiristallisator erforderlich, um die Kristalle in
Schwebe zu halten. Diese Stromung 148t sich durch ein Umwilzorgan im Kristallisator
oder eine externe Umwilzung durch eine Pumpe erreichen. Es wird spiter gezeigt, dal
u.a. die Strémungsmechanik die Korngr8e von Kristallen beeinfluf3t.

2.2 Physikalische Grundlagen

Zunichst wird erértert, was Kristalle von amorphen Feststoffen unterscheidet. Dann
folgen Angaben zum Phasengleichgewicht von fest—fliissig—Systemen und es werden
Loslichkeits— und Schmelzdiagramme vorgestellt. Es wird gezeigt, wie sich Kristallisa-
tionsvorgénge vorteilhaft in Enthalpie—Konzentrations—Diagrammen darstellen lassen.
Nach wichtigen thermodynamischen Grundlagen wird auf die beiden bedeutenden kine-
tischen Vorginge eingegangen, ndmlich die Geschwindigkeiten der Keimbildung und
des Kristallwachstums. Diese kinetischen Groflen entscheiden letzten Endes iiber die
Korngréflenverteilung eines Produktes mit einer grofien Zahl von Kristallen.

2.2.1. Kristallstruktur und —systeme
Kristalle sind Festkérper mit dreidimensional—periodischer Anordnung von Elementar-

bausteinen (Atome, Ionen, Molekiile) in Raumgittern. Durch seine hochgeordnete
Struktur unterscheidet sich der Kristall vom amorphen Korper. Der geordnete Aufbau
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kommt durch unterschiedliche Bindungskrifte zustande, s. Tab. 2.2.1. Dort sind fiir
verschiedene Kristallarten typische Eigenschaften sowie einige Stoffe als Beispiel

angegeben.

Tab. 2.2.1: Kristallarten und Bindungskrafte

Kristall- | Bausteine |Gitterkrifte Eigenschaften Beispiele
art (Bindungsener—
gie in kJ/mol)
Metall- | Atomrumpf | metallische schwerfliichtig, | Fe (400)
gitter mit freien | Bindung hohe elektr.— Na (110)
Auflenelek— und Warmeleit— | Messing
tronen fahigkeit
Tonen— Ionen Tonenbindung | schwerfliichtig, | NaCl (750)
gitter (Coulombsche | Nichtleiter LiF (1000)
Krifte) leitfihig in CaO (3440)
der Schmelze;
meist 16slich
Atom- Atome Atombindung= | schwerfliichtig, | Diamant (710)
gitter Valenzbindung | Nichtleiter, SiC (1190)
(gemeinsame unléslich, Si, BN
Elektronen— grofle Harte
paare)
Molekiil- | Molekiile | Van der Waals— | leichtfliichtig CH, (10)
gitter sche Krifte Nichtleiter Ja, SiCly
(induzierte
Dipole)
feste Dipole Eis (50)
(z.B. Wasser— HF (29)
stoffbriicken)

Das Kristallgitter des Idealkristalls ist vollkommen regelmifig aus Elementarzellen

aufgebaut, an deren Ecken oder auch an deren Flichen und Raumzentren Gitterbau-
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steine angeordnet sind. Die Elementarzelle legt ein Koordinatensystem mit den Achsen
x, y und z sowie den Winkeln ¢, § und 7 fest. Kristalle verschiedener Stoffe unterschei-
den sich in den Elementarldngen a, b und ¢ und durch die Grofle der Winkel. Abb.
2.2.1. zeigt eine derartige Elementarzelle. Je nach der raumlichen periodischen Anord-
nung der Bausteine unterscheidet man sieben verschiedene Kristallsysteme, welche in
Tab. 2.2.2 angegeben sind.

=

)

3} rhombisch

7
M/

7
AN

4) tetragonal

9

5) rhomboedrisch 7) kubisch

Abb. 2.2.1: Elementarzelle (links oben); Verschiedene Kristallsysteme (rechts);
Erliuterung der Millerschen Indizes (links unten)

Tab. 2.2.2: Kristallsysteme

Kristallsystem Elementarlangen Achsenwinkel
1) triklin atbtc atfty
2) monoklin atbtc a=9=90° # 1
3) (ortho)rhombisch atbtc a=f=y=90°
4) tetragonal a=bic a=f=7=90°
5) hexagonal a=b#tc a=f=90°; y=120°
6) trigonal-rhombo-
edrisch a=b=c¢ a=f=7%#90°
7) kubisch a=b=c a=f=7=90°
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Die duflere Form des gleichmaBlig ausgebildeten Kristalls ist durch den Gittertyp noch
nicht vollstéindig festgelegt. Es sind Angaben iiber die Begrenzungsflichen ndtig, die
Netzebenen mit einer hohen Belegungsdichte an Elementarbausteinen darstellen. Auch
bei der Ausbildung der gleichen Begrenzungsflachen konnen die Wachstumsbedingun-
gen den dufleren Gesamteindruck oder Habitus von Kristallen des gleichen Stoffes
unterschiedlich préagen. Man spricht von prismatischem, nadligem, dendritischem,
tafligem oder bei gleichmifligem Wachsen in alle Raumrichtungen von isometrischem
Habitus.

Durch geeignete Wahl von Temperatur, Ubersattigung, Art des Losungsmittels und
Zusatzstoffen ist es hdufig moglich, unerwiinschten Kristallhabitus zu vermeiden und
Kristalle zu erhalten, von denen die anhaftende Mutterlosung sich gut trennen 1afit
und die gut schiitt—, dosier— und verpackbar sind. Die Lage einer Netzebene wird im
allgemeinen durch das kleinste ganzzahlige Verhdltnis h:k:1 der Kehrwerte ihrer Ach-
senabschnitte festgelegt, s. Abb. 2.2.1. Die GroBen h, k und 1 sind die sog. Millerschen
Indices, fiir die die Schreibweise (hkl) iiblich ist. Falls eine Substanz unter verschiede-
nen Wachstumsbedingungen andere Flichenkombinationen ausbildet (z.B. Kuben oder
Oktaeder), bezeichnet man die unterschiedlichen Kristallformen als Trachten.

Realkristalle enthalten i.a. Inhomogenitéten (Einschliisse von Gas, Fliissigkeiten oder
festen Fremdstoffen) und Gitterfehler (Fehlstellen, Versetzungen, Korngrenzen und
Verwerfungen). Von den Idealformen weichen sie auch dadurch ab, daf sich die Ecken
und Kanten durch mechanische Beanspruchung im Kristallisator abschleifen. Oft sind
die Oberflachen durch Reste der Mutterlésung, die beim Trocknen auskristallisieren
kann, verunreinigt.

2.2.2 Loslichkeit und Loslichkeitsdiagramme

Die Sattigungskonzentration eines Stoffes in einem Losungsmittel wird experimentell
dadurch ermittelt, daf} die maximal 16sliche Menge bestimmt wird. Abb. 2.2.2 zeigt
einige Loslichkeitskurven fiir Anhydrate, und in Abb. 2.2.3 sind weitere Kurven fiir
Hydrate dargestellt. Haufig nimmt die Loslichkeit mit der Temperatur zu, doch gibt
es auch Systeme, bei welchen die Sattigungskonzentration ungefahr konstant bleibt
oder mit steigender Temperatur fallt. Im Falle von Hydraten besitzt die
Loslichkeitskurve einen Knick, wenn sich die Zahl der pro Molekiil an gelstem Stoff
eingebauten Losungsmittelmolekiile dndert.
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. y o g | N0y 0
3 > 2 gulooyion Loty
@ KC\OA & L-= FeS0,-7H0 l
= : ; . 0 l
n0 0 40 60 80 -t 100 0 20 40 60 80 c 100
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Abb. 2.2.2: Loslichkeitskurve Abb. 2.2.3: Loslichkeitskurve
einiger Anhydrate einiger Hydrate

Sind in einem Losungsmittel zwei Stoffe geldst, bietet sich eine Darstellung in einem
gleichseitigen Dreieckskoordinatennetz an. An den Seitenlinien werden Mol— oder Mas-
senbriiche der drei Komponenten aufgetragen. In Abb. 2.2.4 ist das Dreistoffsystem
Natriumcarbonat und Natriumsulfat in Wasser dargestellt. Das Gebiet oberhalb der

Sattigungsisotherme bis zur Wasserecke ist das Untersattigungsfeld, in welchem eine
klare Losung vorliegt.

Sattigungs -
isothermen

V2 AV AV \.
0 01 02 03 04 05
Massenanteil Yuuzsof—’

Abb. 2.2.4: Dreiecksdiagramm des Systems Natriumcarbonat-
Natriumsulfat-Wasser

Da es keine klare Trennungslinie zwischen den Kristallisationen aus Losungen und
Schmelzen gibt, zeigen sich solche Abgrenzungsschwierigkeiten auch bei der Diskussion
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von Phasen—Zustandsdiagrammen. Fillt aus einem bin#ren, realen fliissigen Gemisch
nur eine Komponente rein aus, spricht man von einer Kristallisation aus einer Lésung.
Wenn sich allerdings ein Zweistoffgemisch nahezu ideal verhalt, fallen bei der Kristalli-
sation Mischkristalle an. Dann ist es iiblich, von Schmelzkristallisation zu sprechen.
Die Begriffe Eutektikum (Lateinisch: wohlgeformt) und Peritektikum (Lateinisch:
umbhiillt) sollen anhand von Gleichgewichts—Diagrammen naher erklirt werden. Nach
[1] konnen bei bindren Gemischen zwei Hauptgruppen unterschieden werden (siehe
Abb. 2.2.5):

a) Systeme mit Eutektikum E
b) Systeme mit Mischkristallbildung,

wobei die zuletzt genannten nach Roozeboom [2] nochmals in fiinf Untergruppen ge-
gliedert werden:

—Typ L A und B bilden eine liickenlose Reihe von Mischkristallen
(z.B. Anthracen/ Carbazol) [3],

— Typ II: A und B bilden eine liickenlose Reihe von Mischkristallen,
jedoch modifiziert durch ein Maximum (z.B. D—Carvoxim/

L—Carvoxim) [4],

— Typ IIL: A und B bilden eine liickenlose Reihe von Mischkristallen,
jedoch modifiziert durch ein Minimum (z.B.m—Chlornitro-
benzol / m—Fluornitrobenzol) [5],

—TypIV: A und B bilden eine Mischkristallreihe, unterbrochen durch
ein Peritektikum (z.B. Eikosanol /Hexakosanol) [6],

—Typ V: A und B bilden eine Mischkristallreihe, unterbrochen durch
ein Eutektikum (z.B. Azobenzol/Azoxybenzol) [7].

Ein Gemisch mit der Konzentration des Eutektikum kristallisiert bei der Unterschrei-
tung der eutektischen Temperatur unter Bildung von einheitlichen Mischkristallen,
d.h. die beiden Mischkristallarten kristallisieren gleichzeitig aus. Bei einer peritekti-
schen Erstarrung kristallisiert zuerst eine Phase, um die dann die andere erstarrt.
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flissig
7]
B
g fest/flissig E
2 !
fest !
0 . 1
Molenbruch x
@ System mit Eutektikum
3 3 7
t ﬁ r
Yy X X i
X IN
s X X
Typen Ty M x y*

1 o+t ks 1
Typ I xy” Typr X

® Systeme mit Mischkristallbildung

Abb. 2.2.5: Phasendiagramme von binéren eutektischen (a) und mischkristallbil-
denden (b) Systemen; «, §: Kristallmodifikationen; E: Eutektikum;
P: Peritektikum

In der Praxis treten iiberwiegend eutektische Systeme auf, gefolgt von Stoffpaaren mit
liickenloser Mischkristallbildung (Typ I). Die Systeme sollen anhand der Abb. 2.2.6 an
einigen konkreten Beispielen etwas néher erldutert werden.

Die Ubersichtstafel dieses Bildes enthilt einige Fliissigkeits—Feststoff—Gleichgewichte.
Links im Bild ist jeweils das Schmelzdiagramm abh#ngig vom Mol— oder Massenanteil
dargestellt, wihrend rechts das Gleichgewicht angegeben ist, also der Zusammenhang
zwischen der Konzentration y* in der fliissigen und der Konzentration x in der festen
Phase. Die obere Zeile gilt fiir ein nahezu ideales Gemisch mit vollkommener Lslich-
keit, die mittlere Zeile fiir ein Gemisch mit einer Teilloslichkeit, wiahrend das untere
Gemisch keinerlei Léslichkeit der Komponenten besitzt. Die links stehenden Léslich-
keitsdiagramme enthalten eine Schmelzlinie gem#afl der Konzentration y* und eine
Erstarrungslinie entsprechend der Konzentration x.
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30' homogene Losung
Ly, Iweiphasen-
'he/z/,‘n,-e gebiet

Losung y*

o
o
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0 Molanteile FEM ! 0
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=
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02000z 03 04 05 0 Feststolf x|

Massenanteile x,y* Kalium-

Wasser Egii‘:}%‘ Eis chlorid
l

Abb. 2.2.6: Linke Spalte:
Schmelz- und Erstarrungstemperatur abhéngig vom Anteil x in der
festen und y* in der fliissigen Phase

Rechte Spalte:

Gleichgewichtsdiagramme, in denen der Anteil in der Fliissigkeit ab-
hingig vom Anteil im Feststoff dargestellt ist; obere Zeile: Ideales
Verhalten; mittlere Zeile: System mit Mischungsliicke; untere Zeile:
System mit vollstandiger Unloslichkeit im ganzen Konzentrationsbe-
reich

Da ein im Gleichgewicht befindliches System in beiden Phasen die gleiche Temperatur
besitzen muf}, kann man zu jedem Wert y* den dazugehdrigen Wert x ablesen und
dann im rechts stehenden Gleichgewichtsdiagramm darstellen. Kiihlt man eine homo-
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gene Losung ab, 1483t sich aus dem linken Diagramm z.B. angeben, bei welcher Tempe-
ratur der erste Kristall sich bildet und welche Konzentration dieser aufweist. Weiterhin
folgt, welche Konzentration der fliissigen Phase im Gleichgewicht mit der Festphase
steht, wie grof die Anteile von Fliissigkeit und Feststoff sind und welche Zusammen-
setzung der letzte Fliissigkeitstropfen besitzt, bevor dieser erstarrt. Diese Diagramme
erinnern nicht nur an Siede— und Taulinien von Dampf— und Fliissigkeits—Gleichge-
wichten, sondern erlaubt auch analoge Anwendungen (Mischungsregel, "Hebelgesetz").

Liegt nun eine Mischungsliicke vor, so treten auch in diesem Fall eine Erstarrungs—
und Schmelzlinie auf, welche sich im eutektischen Punkt beriihren. Bei einer bestimm-
ten Temperatur stehen ein fester Stoff mit der Zusammensetzung x und ein fliissiger
mit der Zusammensetzung y* im Gleichgewicht. Der eutektische Punkt teilt den gan-
zen Konzentrationsbereich in zwei Abschnitte. Im ersten Abschnitt ist ein bestimmter
Stoff in der fliissigen Phase hther konzentriert als in der festen Phase, wahrend es im
zweiten Abschnitt gerade umgekehrt ist. Bei der Temperatur des eutektischen Punktes
liegt eine Fliissigkeit mit der Konzentration dieses Punktes vor. Die in Abb. 2.2.6 ein-
gezeichneten kleinen Bilder sollen verdeutlichen, wann es sich um ein einphasiges fliis-
siges oder festes System handelt, wann ein zweiphasiges Feststoff/Fliissigkeit—System
vorliegt und ob Mischkristalle auftreten.

SchlieBllich ist in der unteren Zeile das System Kaliumchlorid in Wasser dargestellt. In
diesem Fall erstreckt sich die Mischungsliicke iiber den ganzen Konzentrationsbereich.
Auch dieses System besitzt einen eutektischen Punkt. Kiihlt man z.B. eine wafirige
KCl-L6sung mit einem Massenanteil kleiner als 0,2 ab, so entstehen unterhalb der
Schmelzlinie Kristalle mit x ~ 0, also nahezu reine Wasserkristalle. Dieses Verhalten
wird z.B. bei der Meerwasserentsalzung durch Ausfrieren ausgenutzt. Das rechts ange-
gebene Gleichgewichtsdiagramm zeigt, da8 sich die Mischungsliicke iiber den ganzen
Konzentrationsbereich erstreckt. Beziiglich der thermischen Trennung ist zu bemerken,
daf bei einem eutektischen System zwar jeweils nur eine Komponente rein ausfallt, bei
Systemen mit liickenloser Mischkristallbildung aber grundsétzlich beide Komponenten

rein zu erhalten sind.

Handelt es sich um ein eutektisches Gemisch, kann zu beiden Seiten des eutektischen
Punktes (vgl. Abb. 2.2.5) jeweils eine Komponente in einer einzigen theoretischen
Trennstufe rein gewonnen werden.
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Beispiel 2.2-1: Stoffbilanzen mit einem Loslichkeitsdiagramm

10 000 kg NayCO3-H30 Losung mit einem Massenanteil an Nay;CO; von 0,3 werden
von 90 °C auf 20 °C langsam abgekiihlt. Wihrend der Kristallisation gehen 3% des

Losungsmittels durch Verdunstung verloren.

a) Zeichnen Sie den Prozefi in das Temperatur-Loslichkeitsdiagramm ein.

b) Bei welcher Temperatur beginnt der Kristallisationsvorgang und in welcher

Form fillt das Natriumcarbonat aus?

¢) Welche Kristallmasse fallt bei dem Prozeff an?
MNazCOa =M, = 106 kg/kmol ; MH20 = M_ = 18 kg/kmol
Losung:

a) Yo =103kg Salz/kg Losung

Y

Umrechnung in Beladung: Y =
1-y

0.3
Y, = 7203 = 043 kg Sala/kg H,0

Der Kristallisationsvorgang verlduft entlang der Strecke 1-2-3.

©
t=3

Temperatur [°C ]
5 8

~
=3
T

B,
0 010 020 030 040 050
Y [gNa,C0, /gH,0]

Abb. 2.2.7: Loslichkeitsdiagramm des Stoffsystems Na,CO3-H,0

b) Der Kristallisationsvorgang beginnt bei ca. 30 °C. Es entsteht das Decahydrat

des NazCO 3.
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¢) Massen— und Stoffbilanz:

Vor der Kristallisation (t =t ):

Gesamtmasse: my e = 104 kg
Masse Losungsmittel: m g, = (1—ya) my o = 0,7-104 kg

Masse Feststoff: Mynha = Yo PLa = 0,3-104 kg

Nach der Kristallisation (t =t ):
Sattigungsbeladung bei 20 °C: Y = 0,22 kg Anh. /kg Wasser (Abb. 2.2.7)
Gesamtmasse: mp, =My = 104 kg

,w

Stoffbilanz fiir Losungsmittel(r):

- in der Losung m oL =D~ Mg~ Pruwy
- als Kristallwasser M ows = 10'Mr/Manh'manh,w,s
- verdampft Mmooy = vem = 210kg mit v=0,03

Stoffbilanz fiir Anhydrat (anh):

- als Kristallisat Mohws = Manh,e” Panh,w,]

—in der Losung MonhwL = Y W Pt wL

Einsetzen aller Grofien in die Bilanzgleichung fiir Anhydrat ergibt:

10M
Monh,ws — Manh,a” Yw[mr,a - M "Manh,ws ~ V'mr,a]
anh
Auflésen nach m anh,w,g
m -m Y (1 —v)
. __anh,a r.ao w _
Masse Anhydrat: Wy nh,w,s = L+ 1okt /1\'7[ g = 1096 kg
r/ "anh "w
Masse Hydrat: mhy duws = Manh,w,s + mr,w,s

= manh,w,s(1 + 10M /M, 1)

1096(1 + 1,69) = 2057 kg
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2.2.3 Enthalpie—Konzentrations—Diagramm (L&sungs— und Kristallisationswirme)

Kristallisationsvorgdnge in Zweistoffsystemen lassen sich vorteilhaft in Enthalpie-
Konzentrations—Diagrammen darstellen, in welchen die molare Enthalpie 1 oder die
spezifische Enthalpie h eines Gemisches iiber dem Molen— bzw. Massenbruch aufgetra-
gen wird. Der Vorteil solcher Diagramme besteht darin, daf8 sich Massen—, Stoff— und
Energiebilanzen bequem ohne gréfleren Rechenaufwand formulieren und 18sen lassen.
Handelt es sich um ideale Gemische, also Gemische ohne positive oder negative
Mischungswéirmen, lassen sich Isothermen dadurch einzeichnen, dafl die Enthalpien
der reinen Stoffe bei x =0 und x =1 bei derselben Temperatur miteinander verbun-
den werden.

Viele wissrige Systeme zeigen ein stark reales Verhalten. Als Beispiel sind in Abb.
2.2.8 oben das Temperatur—Konzentrations—Diagramm fiir das System Magnesiumsul-
fat—Wasser dargestellt und unten das Enthalpie—Konzentrations—Diagramm.
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Abb. 2.2.8: Loslichkeits- und Enthalpie-Konzentrations-Diagramm einer wissri-
gen Magnesiumsulfatlosung.
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Die Linie EB ist die Schmelzlinie und die Gerade EC die Erstarrungslinie (oder Soli-
dus—Linie) im Bereich bis zur Konzentration des eutektischen Punktes E. Die Schmelz-
linie verschiedener Hydrate setzt sich vom Punkt E aus iiber EDF fort. Im Feld EBC
stehen festes Wasser (Eis) und Magnesiumsulfatldsungen miteinander im Gleichge-
wicht. Das isotherme Dreieck ECI von —3.89 °C kennzeichnet ein Dreiphasensystem
mit Magnesiumsulfatlosung der Zusammensetzung E mit darin befindlichem festen
Wasser (Eis) sowie Magnesiumsulfatkristallen, welche auf ein Molekiil MgSO4 zwdlf
Molekiile Wasser enthalten. Das Dreieck DHJ représentiert ebenfalls ein Dreiphasen-
system, némlich festes MgSO4-12H50 und MgSO4-7H,0 und geséttigte Magnesium-
sulfatldsung mit einem Massenanteil von y*= 0.21. Die Flichen EDHI und DJLA
enthalten Zweiphasensysteme, in welchen sich MgSOy4:12H,0 bzw. MgSO4-7TH,0 —
Kristalle in gesdttigten Losungen befinden. Weitere Angaben finden sich in [8]. Der
Wirmeeffekt beim Auflésen eines Feststoffes i in Fliissigkeiten oder auch beim Auskri-
stallisieren eines Stoffes i aus Losungen 138t sich berechnen, wenn die Aktivitat a;
oder der Aktivitatskoeffizient 7; = ai/;i abhéngig von der Temperatur bekannt ist.
Die Gréfle

N n [ 01na*
Ahi* =-R|— (2.2.1)
9 (1/T)
p

stellt die molare Phasendnderungsenthalpie dar, welche den Warmeeffekt beim Aufls-
sen dieses Feststoffes i in einer fast gesdttigten Losung beschreibt. In solchen Losun-
gen herrscht angendhert Gleichgewicht zwischen der festen und der fluiden Phase.
Deshalb sind die Gré8en Afli* und a;* mit einem Stern versehen. Da es sich bei der
Grofle Aﬁi* um den Wirmeeffekt der letzten noch l6sbaren Molekiile handelt, spricht
man auch von der letzten Losungsenthalpie. Von der ersten Losungsenthalpie spricht
man, wenn ein Stoff i in reinem Losungsmittel oder in einer unendlich verdiinnten
Losung aufgeldst wird:

~ ~ 1 0lna i
AR® = —R | ————| fira;-0 (2.2.2)
8 (1/T)
P
Unter der ganzen Losungsenthalpie wird diejenige Energie verstanden, welche freige-
setzt oder aufgenommen wird, wenn isobar—isotherm solange gelster Stoff einem rei-
nen Losungsmittel zugegeben wird, bis eine bestimmte Konzentration erreicht wird.

In jedem Fall setzt sich die Losungsenthalpie aus zwei Anteilen zusammen, nimlich der
endothermen Schmelzenthalpie und der exothermen Hydratationsenthalpie. Je nach-
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dem, welcher Anteil iiberwiegt, kann die Losungsenthalpie grofier oder kleiner null sein,
wie z.B. aus Tab. 2.2.3 ersichtlich ist. Wenn man Aly(SOy4); in Wasser auflost, wird die
Losung warm; bei der Auflosung von Na;SO4-10H ;0 hingegen wird sie kalt.

Tab. 2.2.3: Losungsenthalpie von Salzen

Salz AflgL in kJ/mol (Losungsenthalpie)
Al5(S04)3 — 500

NasSO4 -1.18

NaCl + 5.0
Na,;S04-10H,0 + 78

Handelt es sich um ideale Gemische, ist a; = y; oder 9; = 1. Gl (2.2.1) geht dann
iiber in

~ ~ a ln ;l*
Ahi* = -R|————— . (2.2.3)
8 (1/T)
p
In diesem Fall ist die Lésungsenthalpie gleich der Schmelzenthalpie des reinen Stoffes,
vgl. Kap.2.5.

2.2.4 Keimbildung und metastabiler Bereich

Kristalle entstehen dann, wenn zun&chst Keime gebildet werden und diese anschlie-
Blend wachsen. Die kinetischen Vorgénge Keimbildung und Kristallwachstum setzen
eine Ubersittigung voraus, welche grundsitzlich durch eine Temperaturinderung
(Kiihlen bei positiver Steigung dc*/d¥ oder Heizen bei negativer Steigung der Lés-
lichkeitskurve), den Entzug von Losungsmittel (meistens durch Verdampfen) oder
durch die Zugabe eines Verdringungsmittels oder von Reaktionspartnern erzielt wer-
den kann. Das System ist dann iiber Keimbildung und Wachstum der Keime bestrebt,
das thermodynamische Gleichgewicht einzustellen. Befinden sich in einer Losung weder
feste Fremdpartikel noch arteigene Kristalle, kdnnen Keime nur durch homogene
Keimbildung entstehen. In Anwesenheit von Fremdstoffteilchen wird die Keimbildung
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erleichtert. Hierbei spricht man von heterogener Keimbildung. Sowohl die homogene
wie auch heterogene Keimbildung finden in Abwesenheit arteigener Kristalle statt und
werden unter dem Oberbegriff "Primére Keimbildung" zusammengefait. Sie tritt nur
auf, wenn eine gewisse Ubersittigung, die metastabile Ubersittigung Acpet,hom , im
System iiberschritten wird. Nun ist aber gerade in halbtechnischen und industriellen
Kristallisatoren immer wieder beobachtet worden, daf schon bei sehr kleinen Ubersit-
tigungen Ac < Acpet,hom Keime dann auftreten, wenn arteigene Kristalle in Form
2.B. von Abriebsteilchen oder zugegebenen Impfkristallen vorliegen. Solche Keime
werden als sekundére Keime bezeichnet. Hierauf wird in Kap. 2.4.4 eingegangen. Abb.
2.2.9 zeigt die Ubersittigung abhingig von der Loslichkeit fiir verschiedene Keimbil-
dungsarten [9, 10].

Metastabile
Grenze fir die

-sekundre,
— -primdre, heterogene,

Konzentration c’ic

il -primdre, homogene,

Keimbildung

Temperatur ¢

Abb. 2.2.9: Metastabile Ubersittigung abhingig von der Loslichkeit fiir ver-
schiedene Keimbildungsarten.

a)Homogene Keimbildung

Nach der klassischen Keimbildungstheorie entstehen Keime durch sukzessive
Aneinanderlagerung von Elementarbausteinen A nach dem Bildungsschema

ky

A
AptA = Ay AptA=Ag o AHATS AL (224

27

Hierin ist die Grofle k A die Geschwindigkeitskonstante der Anlagerung und kZ diejeni-
ge des Zerfalls. Da es sich bei der Anlagerung um einen stochastischen Vorgang han-
delt, konnen sich bei einer hinreichend grofen Ubersittigung immer mehr Elementar-
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bauteile anlagern und somit immer gréBere Keime, sog. Cluster, entstehen. Die Ande-
rung der positiven freien Oberflachenenthalpie AE A nimmt mit der Grenzflachenspan-
nung 7y, zwischen der festen Kristalloberfliche und der umgebenden L&sung sowie
mit der Oberflache des Keimes zu. Sie ist dem System zuzufiithren und deshalb posi-
tiv. Dagegen wird die Anderung der freien Volumenenthalpie AEV bei der Festphasen-
bildung freigesetzt und ist negativ.

Die Anderung der freien Volumenenthalpie ist dem Volumen des Keimes proportional
und ist umso grofler, je grofler die Energie RT.In (a/a*) oder in idealen Systemen
RTIn (c/c*) bei der Verdiinnung der Elementarbausteine von der Konzentration ¢
auf die kleinere Konzentration c* = ¢ — Ac ist.

Die freien Enthalpien Ag, und Agy sowie die Gesamtenthalpie Ag = Ag, + Agy
in Abhéangigkeit von der Keimgréfe sind in Abb. 2.2.10 aufgetragen. Somit erhilt man
mit der Keimoberflédche A und dem Keimvolumen Vg

~ ~N ~N p c N c
Ag = Agy + Agy = Agron ™ Vi f{_ RTIn-F . (2.2.5)
frei
Oberfléichenenthalpi
0a=Ax"
< e
g krit.KeimgroNe Lt
2
0 r—
- imgrofe L
= reie
Keimbildungsenthalpie
8§=03,+00y

Abb. 2.2.10: Freie Enthalpie AE in Abhéngigkeit von der Keimgréfie L.

Die Anderung der Gesamtenthalpie Ag abhéngig von der Keimgréfle L durchliuft ein
Maximum. Ein thermodynamisch stabiler Keim liegt dann vor, wenn sich die Gesamt-
enthalpie AE weder bei einem Anlagern noch beim Entfernen von Elementarbausteinen
andert, also

dAg
oL

=0 (2.2.6)

ist.
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Bei solchen Keimen ist die Geschwindigkeitskonstante k A der Anlagerung so grof3 wie
diejenige des Zerfalls kZ. Es liegt also weder ein Wachsen noch ein Auflgsen vor. Die
beiden letzten Gleichungen liefern dann folgende Beziehung fiir den kritischen Keim-
durchmesser L*yi¢, wenn es sich um kugelige Keime handelt:

4 10M 4 ygy, M

*
A = (2.2.7)
k t ~ ~ )
i Rrp, 1n [2—*] RT p, 1n [1 +-4¢
oder mit dem Molekilldurchmesser d = 3 Tpc und (2.2.8)
der relativen Ubersittigung o = ﬁi ,sowie Sz1+o0:
* 2
dm - kT In § - -

In Abb. 2.2.11 ist das Verhaltnis L*ri;/dn abhingig von der Ubersittigung fiir zwei
verschiedene Molekiildurchmesser dn und zwei verschiedenen Grenzflichenspannungen
fiir 20 °C dargestellt.

relative Ubersdttigung S=1+0

1001 191 105 2718 220110°

N —— L=U,1J/m2

10‘-\\—-—~‘a=0ﬂ1]/m2
N\

§ \n=07nm

5

10

”*

Verhiltnis L, /d,
S

10 1 d,=04nm

0
‘I T T
O 0w 1w

—=In§
Abb. 2.2.11: Verhiltnis L*i/dn abhingig vom natiirlichen Logarithmus der
Ubersittigung S fiir verschiedene Grenzflichenspannungen und
Molekiildurchmesser

Da die freie Enthalpie Ag fiir Keimgréflen L > L¥y5; mit der Keimgréfle abnimmt,
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lauft die Anlagerungsreaktion aufgrund der GesetzmaBligkeiten fiir gestérte Gleichge-
wichte von allein ab, d.h. der Keim kann weiter wachsen. Im Bereich L < L*y;i;
nimmt dagegen die Anderung der freien Enthalpie mit steigender Keimgrofle zu. Dies
bedeutet, da8 die Geschwindigkeitskonstante des Zerfalls grofler ist als die des Wach-
sens; der Keim 18st sich auf.

Zur Berechnung der Rate der prim#ren homogenen Keimbildung multipliziert man
einen Stofifaktor s, der die Anzahl der pro Flachen— und Zeiteinheit auftreffenden
Molekiile angibt, mit der Gesamtoberflache der im Volumen V enthaltenen Cluster nc.
Die Gesamtoberflache aller kritischen Cluster berechnet sich aus der Zahl n. dieser
Cluster im Volumen V und der Oberflaiche A, eines solchen Clusters. Die Keimbil-
dungsrate Bo,hom betrdgt dann:

nC
ohom = SAs VL - (2.2.10)

B
Der Ungleichgewichtsfaktor Z beriicksichtigt, daB8 der Clusterverteilung immer die
gerade iiberkritisch gewordenen Cluster entnommen werden, so dafl die einzelnen Gro-
Benklassen der Cluster sich im dynamischen Gleichgewicht befinden. Nach Becker und
Déring [11] betragt die Grofle Z:

Ag
7 = | —=2¢ — . (2.2.11)
311'-kT-ic

Hierin ist die Grofle Agc die freie Keimbildungsenthalpie eines kritischen Clusters aus
ic Elementarbausteinen. Nach Volmer und Weber [12] ergibt sich die freie Keimbil-
dungsenthalpie zu:

v _ 1
Dg, = 3A. 1oL - (2.2.12)

Man nimmt nun an, daf die Clusterverteilung n;/V durch zufillige Molekiilzusam-
menstdfe hervorgerufen wird und sich durch eine Boltzmann—Verteilung beschreiben
14a83t. Dann ergibt sich:

n. Ils

v1 =TV X

Ag;
) (2.2.13)

kT
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oder fiir den kritischen Cluster:

Agc
kT

n n
c S

vV TV &P

(2.2.14)

Unter Beriicksichtigung von Agc =1/3-A ¢ Tor, und der Gl (2.2.7) fiir den kriti-
schen Clusterdurchmesser

*
L =7 A (Gl 2.2.7)

cL
kT

)"
N, Pc} - s)2] . (2.2.15)

Die Zahl i; der Elementarbausteine eines Cluster ergibt sich mit dem Clusterdurchmes-
ser L¢ zu:

N
3 PeTA (2.2.16)

. T
i = L 13 -¢
6 ¢ &1

C

Eine Kombination der Gl. (2.2.10) und (2.2.15) liefert schlie8lich:

TcL M
B = 2.5-(c-N,)-
0,hom a | kT chA

. 3 2

o~ 1
16 = | _'CL M
. exp |- — —| . (2217)
{ 3 [T ] NApc} (lnS)2]

Der Stofifaktor s betrédgt nach Kind [13] mit dem Diffusionskoeffizient D, p:

4/3
s = 3(c-Ny) / ‘Dyp (2.2.18)

Dann erhilt man schlieflich:
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7/3 |_SL M
B = 1,5-D n-(c-N .
o,hom AB ( A) kT [ RN

2

3
v 1
16 = | "CL M
. exp |- . (2.2.19)
{ 8 | kT ] Nate | (n 5)2}
oder
¢ - (2.2.20)
= exp |-~ mit 2.2.20
(In S)2
B
¢ = 9.hom (2.2.21)
7/3 | CL M
1,5:D ;- (c-Ny ) L | Mo
AB A kT | PcNa
v 13 Y
16 7 CL M
r = . (2.2.22)
8 |kt } Nare

In Abb. 2.2.12a ist diese Beziehung dargestellt, wobei der Arbeitsbereich angegeben ist,
welcher mit Riicksicht auf die Stoffwerte und die in Kristallisatoren auftretenden
Keimbildungsraten (siehe Kap. 2.4.5) technisch interessant ist.

1/3 und

Je nach Grenzflichenspannung 7~ , Molekiildurchmesser dm=(1\7I/N AP
Temperatur muf} eine bestimmte Ubersattigung Acpet,hom €rreicht werden, um homo-
gene Keime zu erzeugen. Diese ﬁbers'attigung Acnet,hom Wird als Weite des metastabi-
len Bereichs bei homogener Keimbildung bezeichnet. Im Bereich 0 < Ac < Acpet,hom
entstehen keine homogenen Keime, obwohl Kristalle bei Ac > 0 wachsen. Die Kurve
(c* 4+ Acpet;hom) als Funktion der Temperatur ¢ wird als Uberlgslichkeitskurve
bezeichnet; sie h#ngt sowohl von Stoffwerten wie auch grundsatzlich von der

Konzentration c ab.
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Abb. 2.2.12a: Dimensionslose primére Keimbildungsrate in Abhingigkeit von der
relativen Ubersittigung fiir verschiedene Stoffwert-Kennzahlen T'.

Mit der Beziehung [10]

pNA
¢ M

oL = 0.414 kT (2.2.23)

}2/3 I [ Ce }
C*

148t sich die metastabile Ubersittigung Acpet,hon fiir vorgegebene Keimbildungsraten
aus Gl. (2.2.19) berechnen. Abb. 2.2.12b zeigt diese Ubersittigung abhingig von der
Loslichkeit c* fiir beliebige Stoffsysteme, wobei c* auf die molare Kristalldichte ¢
bezogen ist.
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Abb. 2.2.12b: Abhéngigkeit der dimensionslosen Uberséttigung Acget/cc von der
dimensionslosen Loslichkeit ¢*/c

Beispiel 2.2-2: Homogene Keimbildung
Es soll fiir die Fallungskristallisation von BaSO4 aus wissriger Losung die Rate der ho-

mogenen Keimbildung nach Gl. (2.2.19) fiir einen Ubersittigungswert von S = 2000
berechnet werden. Es sind folgende Grofien gegeben:

Temperatur: 4=309C
dynamische Viskositat der Losung: n, = 10—3 Pas
Molmasse von BaSOg: M = 233 kg/kmol
Dichte von BaSOy: p = 4502 kg/m3

Léslichkeit von BaSOq bei 30 0C:  ¢* = 1,2-10™ kmol/m®

Der Diffusionskoeffizient D AB 148t sich nach Nernst-Einstein zu

kT

AB = 2w d

D

berechnen, wobei der Molekiildurchmesser aus Gl. (2.2.8) abgeschitzt werden kann.
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Losung:

Berechnung des Molekiildurchmessers:

I M 233 kg/kmol
d = 3 N =
m APc 4502 kg/m3 - 6,022 -1028 1/kmol

Damit ergibt sich der Diffusionskoeffizient zu:

D kT

1,381-10-23 J/K - 303,15 K

= 4,413-10"0m

AB = 2rn d

Berechnung der Grenzflichenspannung aus Gl. (2.2.23):

2/3

p, N P

0414 kT |—S—A | 1p|—=C
M M c*

]

cL

0,414 - 1,381-10-23 J/K - 303,15 K

2/3
4502 kg/m3 - 6,022 1028 1/kmol

233 kg/kmol

4502 kg/m3

*In -
233 kg/kmol - 1,2-10 -5 kmol/m3

s g = 0,127 J/m?

m  2r.10-% (Pas) - 4,413-10°10m

= 1,509-10-9‘;‘—2

Mit ¢ =S-.c¢* und (1\7[/ch A) = dm3 kann Gl. (2.2.19) auch folgendermafien umge-

schrieben werden:

7/3 | TCL 3
B, hom = 1’5'DAB'(S'C*'1\JA)/ | KT "y

3
6
a8,
m (g 5)2

TCcL 1

kT

. exp [_ 1631

|
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Die Rate der homogenen Keimbildung ist dann:

= pm?
Bopom = 15 - 1,609-109 %
t 7/3
- kmol 1
2000 - 1,2-10° K% . 6,022. 1028 .___kmol}
0,127 J/m? 1/2 ;
: . (4,413-10-19 m)
| 1,381.10-23 J/K - 303,15 K
0,127 J/m? 8
167 ) /m
. exp - .
3 1,381-10-23 J/K - 303,15 K
. (4,413-10-10 m)6 L1
(In 2000)2
> B = 5,85-105 —
o,hom J m3s *

Dieser Wert kann auch aus Abb. 2.2.12b fiir c¢*/c, = 6,22:107 und § » o = 2000
abgelesen werden.

b)Heterogene Keimbildung

Im Unterkapitel a) wurde angenommen, daf8 durch Zusammenstofe von Elementar-
bausteinen Cluster unterschiedlicher Gréfle entstehen und dafl das Entstehen von
Keimen dadurch zustande kommt, daf8 Cluster oberhalb der kritischen Keimgrofle
L*it zu Kristallen weiter wachsen konnen. Dabei wird die Ausgangslésung als voll-
kommen sauber, also frei von Feststoffteilchen, angenommen. Diese Voraussetzung ist
bei technischen Losungen im allgemeinen nicht erfiillt. Wie wirken sich nun kleine
Fremdpartikel (wie z.B. Rost, Sand etc.) auf die Keimbildung aus? Dies soll anhand
der Abb. 2.2.13 erldutert werden, in welcher oben ein in einer iibersdttigten L&sung
befindliches Fremdpartikel dargestellt ist.
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0 T
0° 90° 180°
Randwinkel 8

Abb. 2.2.13: Keimbildung auf einem Fremdpartikel fiir verschiedene Randwinkel
6 (oben); Faktor f abhéingig vom Randwinkel 6 (unten).

Abhingig von der Oberflichen— und Gitterstruktur dieses Korpers und der Ubersatti-
gung der Losung konnen darauf Elementarbausteine aufwachsen, wobei sich zwischen
der Fremdpartikeloberfliche und dem aufwachsenden Kristall der Randwinkel 4 ausbil-
det. Je nach "Benetzung" des Fremdpartikels durch Elementarbausteine liegt dieser
Winkel zwischen 0° und 180°. Ein Randwinkel von 1809 (Punktberiihrung) entspricht
der Unbenetzbarkeit und damit der homogenen Keimbildung. Wenn der Winkel 6§ zwi-
schen 00 und 1800 liegt, wird die Keimbildungsarbeit durch die benetzende Fremdstoff-
oberfliche herabgesetzt, was sich in Gl. (2.2.24) durch den Faktor f beriicksichtigen
148t. In Abb. 2.2.13 ist der Faktor f abhangig vom Randwinkel # nach Vorstellungen
aufgetragen, wie sie von Volmer [14] entwickelt wurden:

A
= 5 = f. —C
Ag.pet = I D8, =T —3 101, - (2.2.24)

Im Falle 6 - 0 wird das Partikel vollstindig benetzt, und sowohl die Keimbildungsar-
beit wie auch die fiir die Entstehung von heterogenen Keimen notwendige Ubersatti-
gung gehen gegen Null. Die Ubersittigung  Acpeshet , Welche in Anwesenheit von
Fremdstoffteilchen diese als Keime wachsen 148t und damit die Keimbildung auslést,
wird als metastabiler Bereich bei heterogener Keimbildung bezeichnet. Es gilt:

A < Ac (2.2.25)

cmet, het met, hom

Der Faktor f in Gl. (2.2.24) hiingt von Zahl, Gr68e und Art der Fremdstoffteilchen ab
und ist der Vorausberechnung nicht zugénglich. Der Sonderfall § -+ 0° kdnnte auch
vorliegen, wenn sich auf arteigenen Kristallen mit "sauberer" Kristalloberfliche und
vollstindiger Benetzung durch Elementarbausteine Cluster bilden; werden solche Clus-
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ter mechanisch entfernt und sind sie grofler als die kritische Keimgréfle, konnen sie
zur Keimbildung beitragen.

Auf das Problem der Keimbildung in Anwesenheit arteigener Kristalle wird in Kap.
2.4.3 "Kornzahlbilanz" naher eingegangen.

2.2.5 Kristallwachstum

Nach der alten Modellvorstellung von Berthoud und Valeton [15, 16] wachst eine Kris-
talloberfliche so, daB in einer {ibersittigten Losung (oder allgemein in einem iibersat-
tigten Fluid) aufgrund der Ubersattigung Ac als Triebkraft, Elementarbausteine (Ato-
me, Molekiile, Ionen) zunéichst durch Diffusion und Konvektion herantransportiert und
diese dann durch Integration oder eine Einbaureaktion an der Oberfliche des Kristalls
eingebaut werden. Je nach Stoffsystem, Strémungszustand und Ubersittigung, kann
der erste oder der zweite Schritt den Gesamtprozefl bestimmen, oder es kénnen auch
beide Schritte im unterschiedlichen Mafle das Wachstum kontrollieren. Dies soll an-
hand von Abb. 2.2.14 erldutert werden, in welcher eine Kristalloberfliche und eine
daran angrenzende Lsung mit Konzentrationsprofilen dargestellt sind.

diffusionslimitiert einboulimitiert

’v.v’V‘V S R = . ’v N ST & <

20020, <X X

R Iy

IRRRRLLLELS KB

Abb. 2.2.14: Konzentrationsverlauf bei diffusions- und einbaulimitiertem Wachs-
tum

Danach wird das ganze Konzentrationsgefille Ac = ¢ —c* in zwei Anteile aufgeteilt:
der erste Anteil (c —c;) innerhalb einer diffusiv—konvektiven Grenzschicht bewirkt
den diffusiv—konvektiven Antransport, wéhrend der zweite (c; —c*) innerhalb einer
Reaktionsgrenzschicht (I = Interface) fiir die Einbaureaktion mafigeblich ist. Bei
vollstindig durch Diffusion und Konvektion bestimmtem Wachsen ist (cI —c*) <<
(c—cp) oder (c;—c*)/(c—cp) << 1. Dagegen ist (c—cp)/(cp—c*) << 1, wenn die
Einbaureaktion das Kristallwachstum kontrolliert. Die auf die Kristalloberfliche ge-
richtete Stoffstromdichte n betrégt:



84 2 Kristallisation

2= ky(c—cp) = k(q—c*)' . (2.2.26)

Hierin ist k d der Stoffiibergangskoeffizient, die Grofle k_die Reaktionsgeschwindig-
keitskonstante und r die Ordnung der Einbaureaktion.Die Temperaturabhéngigkeit der
Geschwindigkeitskonstante wird in der Regel mit dem Ansatz nach Arrhenius beschrie-
ben:

AE
- ‘} : (2.2.27)

Hierin ist kro die Aktionskonstante und AE_ die Aktivierungsenergie.

Anstelle der Stoffstromdichte n kann das Kristallwachstum auch mit der Verschie-
bungsgeschwindigkeit v einer Kristalloberfliche (bei mit (111) indizierten Flachen mit
V11 bezeichnet usw.) beschrieben werden.

Bei kugelférmigen Kristallen ist dann die Wachstumsgeschwindigkeit entweder gleich
der zeitlichen Anderung v = dr/dt des Partikelradius r oder der zeitlichen Ableitung
G = dL/dt einer kennzeichnenden Lénge L, in der Regel der Partikeldurchmesser. Mit
dem Volumenfaktor a = Vp/L3 und dem Oberflichenfaktor § = Ap/L? erhélt man
folgende Umrechnung zwischen der Massenstromdichte m, der Verschiebungsgeschwin-
digkeit v der Kristalloberfliche und der Kristallwachstumsgeschwindigkeit G von par-
tikelférmigen Kristallen:

n= L . dm _ 6e dr _ 6a o _ 3e¢ .
m=3—q =4 Pd = F V=8 pcG.(2.2.28)

Zur Vorausberechnung der Wachstumsgeschwindigkeit miifite das Konzentrationsprofil
nach Abb. 2.2.14 bekannt sein, was nicht zutrifft. Bevor das Profil allgemein erlautert
wird, sollen zun#chst die beiden Sonderfiille betrachtet werden, da8 namlich das Kri-
stallwachstum entweder nur durch Diffusion/Konvektion oder nur durch die Einbau-
reaktion bestimmt ist.

a)Diffusionskontrolliertes Kristallwachstum

Wenn die Einbaureaktion beliebig schnell ist, also kr - o geht, wird das Kristall-
wachstum nur durch den diffusiv/konvektiven Antransport der Elementarbausteine
bestimmt. In diesem Fall ist (c—cp) » (c — ¢*) = Ac , und man erhlt, wenn es sich
um kleine Stoffstromdichten handelt:
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n = kd-Ac (2.2.29)
oder
__B Ac
G = 3a kd . (2.2.30)

Bei den in der Literatur mitgeteilten Stoffiibergangskoeffizienten ky und den dafiir
angegebenen Gleichungen ist zu priifen, ob es sich um eine dquimolare Diffusion oder
um den Stoffiibergang an einer halbdurchlissigen Phasengrenzfliche handelt. Aufler-
dem ist zu kldren, ob ein rein diffusiver Transport vorliegt oder diffusive und konvekti-
ve Transporte zusammengefaflt sind. Der Unterschied nimmt mit der Grofe der Stoff-
stromdichte zu und kann bei gut 15slichen Stoffen nennenswert sein. Bezeichnet man
mit k; den rein diffusiven oder wahren Stoffiibergangskoeffizienten und mit kd,h den
Stoffiibergangskoeffizienten an einer halbdurchléssigen Wand, was in der Regel beim
Kristallwachstum zutrifft, so folgt:

.
&b = T3

(2.2.31)
y)

Im Falle y~0 wird kyy =kj .

b)Integrationskontrolliertes Kristallwachstum

Wenn der Stoffiibergangskoeffizient k 4 sehr grofie Werte annimmt (wenn also sowohl
die Anstromgeschwindigkeit des Kristalls durch die iibersattigte Losung und deren
Diffusionskoeffizient sehr grof sind), ist das Kristallwachstum nur noch durch die Inte-
gration oder Einbaureaktion der Elementarbausteine bestimmt. Die Kristallwachs-
tumsgeschwindigkeit hangt dann unter anderem davon ab, ob die Kristalloberfliche
glatt oder rauh ist, was seinerseits wieder von der Ubersittigung abhingig ist. Dariiber
hinaus kann die Reinheit des Systems eine Rolle spielen, ob némlich in der Losung
Fremdstoffe oder bewuflt zugegebene Additive vorhanden sind und diese auf der Kri-
stalloberfliche adsorbieren. Das "Birth—and—Spread—Modell" (B+S) beschreibt die
Bildung kritischer Keime auf einer glatten Oberfliche und deren anschlieendes
Wachstum. Dieses sogenannte Keim—iiber—Keim—Modell fiihrt zu der Gleichung [17]:

Ac ]5/6

K
5 BS (_c*
V=g [AH] cew |- (K ) (22.32)
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Diese Beziehung liefert sehr kleine Wachstumsgeschwindigkeiten v, wenn die relative
Ubersittigung o sehr klein ist und eine Hemmung durch eine niedrige Bildungsrate
zweidimensionaler Keime vorliegt. Mit ansteigender Ubersittigung wird die Kristall-
oberfliche rauher, was deren Wachstum begiinstigt. Das sogenannte BCF (Burton,
Cabrera, Frank) — Modell oder Stufenmodell beschreibt die Addition von Wachstums-
einheiten an Eckplatzen auf der Kristalloberfliche auf einer endlosen Folge von Stufen
mit gleichen Abstdnden. Als Quelle dieser Stufen werden Schraubenversetzungen und
weit entfernt von den Zentren dieser Schraubenspiralen parallele und abstandgleiche
Stufen betrachtet. Die lineare Wachstumsgeschwindigkeit einer Fliche wird durch die
Oberflachendiffusion bestimmt und 1a8t sich durch folgende Gleichung beschreiben
[18]:

2 K
= _ Ac BCF c*
v—kBCF-T-[C*] -tanh[ T -(Ac)] . (2.2.33)

Sowohl das BCF-Modell wie auch das B+S—Modell sagen bei kleinen relativen Uber-
sittigungen o eine starke (ungefihr quadratische) und bei grofien Werten von o eine
lineare Abhéngigkeit von der Triebkraft ¢ voraus. Allerdings sind die in den Gleichun-
gen auftretenden Konstanten kBS und KBS sowie kpop und Kpp fiir beliebige Stoff-
systeme nicht allgemein vorauszuberechnen. Dies ist der wesentliche Grund dafiir, daf3
Kristallwachstumsgeschwindigkeiten v h&ufig durch folgende einfache Gleichung be-
schrieben werden:

V=l ® (2.2.34)
wobei in der Regel 1 < g < 2 ist. Der kinetische Koeffizient k’ fiir ein bestimmtes
Stoffsystem ist dann experimentell zu bestimmen und hingt von der Temperatur ab.

c)Wachstum mit Diffusions— und Integrationswiderstand

In der Mehrzahl der Félle ist das Kristallwachstum weder allein durch Diffusion noch
allein durch Integration bestimmt, sondern beide Mechanismen wirken limitierend.
Dann geht man zweckmiBig von folgendem Ansatz fiir die Stoffstromdichte n aus:

o= ky+(Ac )8, (2.2.35)

wobei wieder 1 < g < 2 gilt. Unter Beriicksichtigung der oben angegebenen Beziehung
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ng = ky-(c—cp) (2.2.36)
fiir reine Diffusionshemmung in Kombination mit der Beziehung fiir reine Integrations-

hemmung erhilt man, wenn die unbekannte Konzentration ¢y an der Grenzfldche (In-
terface) eliminiert wird (siche Abb. 2.2.14):

Bo=k (Ac——=) . (2.2.37)
d

Diese Gleichung 148t sich fiir die Sonderfille r=1 und r=2 nach der Stoffstromdichte n
auflosen:

. b= ——fc
I
k? [kt kPac)12
r=2: n = kj-Ac+ - 5+ (2.2.39)
2k, 4k k

Ein Vergleich der Reaktionsgeschwindigkeitskonstanten kr von ungefdhr vierzig ver-
schiedenen Stoffsystemen hat ergeben, dafl sich das integrationsbestimmte Kristall-
wachstum in grober Nahrerung und fiir Zwecke der Abschitzung geniigend genau mit
folgender Gleichung berechnen 1a8t, wenn o < 0,5 ist [10]:

V.

” DAB[cc]2/3 1 [Ac]2V2 (22.40)

=2,25-103-KF— m—cc—
Hierin ist v die Zahl der Ionen eines dissoziierenden Stoffes. Wenn diese Beziehung in
Gl. (2.2.39) eingesetzt wird, kommt man zu der allgemeinen Aussage nach Abb. 2.2.15,
in welcher die dimensionslose Kristallwachstumsgeschwindigkeit G/{(2k q) abhingig
von der dimensionslosen Ubersittigung Ac/ ¢, mit dem Kristallisationsparameter P*
entsprechend

k,-d 2/3 ¢
_ _d "m c* c
e —f B [ ¢ ] -1n[ < ] (2.2.41)

c
aufgetragen ist. Die Diagonale beschreibt das rein diffusionslimitierte Kristallwachs-
tum, welches nicht iiberschritten werden kann. Je nach Grofle der dimensionslosen
Ubersattigung Ac/c . und des Parameters P* ist die Kristallwachstumsgeschwindig-



88 2 Kristallisation

keit kleiner als im Falle eines reinen Diffusionswiderstands, weil eine zuséitzliche Hem-
mung durch den Einbau oder die Integration der Wachstumseinheiten auftritt. Im
dunkel angelegten Gebiet, welches mehr als eine Zehnerpotenz unterhalb der Diagona-
len fiir reine Diffusionshemmung liegt, wird das Kristallwachstum praktisch nur noch
durch die Einbaureaktion an der Kristalloberfliche limitiert. Es muf8 jedoch betont
werden, dafl die Aussage von Abb. 2.2.15 nur Anhaltswerte fiir eine Temperatur von
ungefahr 20 °C und fiir den Fall liefert, dafl das Kristallwachstum weder durch Fremd-
stoffe noch durch Additive beeinflufit wird. Es gibt zahlreiche Hinweise, daf3 solche
Stoffe das Wachstum stark vermindern oder sogar ganz blockieren kdnnen. Hinzu
kommt, daf3 die Gleichung (2.2.40) die Hiufigkeit von Versetzungen oder ganz allge-
mein die Rauhigkeit der Kristalloberfliche nicht beriicksichtigt, obwohl nach dem
BCF-Modell die Wachstumsgeschwindigkeit wesentlich davon abhidngt. Schlieflich
haben Versuche ergeben, daf3 der Spannungs— und Deformationszustand des Kristalls
das Wachstum beeinfluit [19]. So 148t sich erkldren, dafl eine verschieden grofle
Wachstumsgeschwindigkeit gleich grofler Kristalle auftritt, die sog. Wachstumsdisper-
sion, obwohl alle makroskopischen Umgebungsbedingungen wie Ubersittigung, Tempe-
ratur, Anstrdmgeschwindigkeit und Turbulenzgrad vollkommen gleich sind.

>| = Kristallisationsparameter P*:
B )
] Op \&/ T
g

gilt fir o<250

10° 10° 10’
Dimensionslose Obersttigung 5=

Dimensionslose Wachstumsgeschwindigkeit

Abb. 2.2.15: Allgemeine Darstellung der dimensionslosen Wachstumsgeschwin-
digkeit

In erster Niherung kann davon ausgegangen werden, daf8 das Wachstum von Kristal-
len in einer L8sung isotherm verlduft. Beim Einbau einer Wachstumseinheit wird zwar
die negative Kristallisationsenthalpie frei oder die positive Enthalpie verbraucht, doch
ist die Warmekapazitat der Losung so groB3, da8 die Temperaturdnderung i.a. sehr
klein ist.
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Beispiel 2.2-3: Kristallwachstum

In einem Riihrwerkskristallisator wurden Auflose— und Wachstumsgeschwindigkeiten
an einer engen Fraktion von Kalialaunkristallen (KAI(SO4);-12H;0) mit einem mittle-
ren Durchmesser von L =0,5 mm bei einer Temperatur von 25 °C experimentell be-

stimmt.

In Abb. 2.2.16a ist die Wachstums— bzw. Aufldserate abhingig von der Konzentra-
tionsdifferenz aufgetragen.

Katiolaun
bre.asc

f /110" mot/(m2.s})
.

® Wachstum
O Auflisen
— berechnet

Wachstums- bzw. Auftése- Rate

-6 N L . N
-20 -10 0 10 20 30 40

Kanzentrationsdifferenz ~ at/{mal/m® ]

Abb. 2.2.16a: Wachstums- bzw. Aufléserate von Kalialaunkristallen.

Folgende Stoffdaten sind gegeben:

Feststoffdichte des Hydrats : Phyd = 1757 kg/m3
Sattigungskonzentration bei 25 °C : y* = 0,1144 kg Hyd./kg Losung
Molmasse des Hydrates : Mhy q= 4744 kg/kmol

Dichte der Losung : p;, = 1050 kg/m?

Der Auflosevorgang sei rein diffusionslimitiert und der Einbau folgt einer Reaktion

zweiter Ordnung.

1. Es sollen die Stoffiilbergangskoeffizienten und Reaktionsgeschwindigkeitskonstanten
aus den Ergebnissen von Abb. 2.2.16a ermittelt werden.

2. Wie groB sind die Reaktionsgeschwindigkeitskonstante kg und die Ordnung g des
Ansatzes G = kg-08 (Gl. 2.2.34)?
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Losung:

1) Anhand der Abb. 2.2.14 konnen folgende Ansitze formuliert werden:

Diffusion: n = ky (c-¢;)
. . T 2
Einbau: n = k_(cj-c¥)
mit [n] = mol Hydrat/m2 und [c] = mol/m3

Durch Eliminieren von q ergibt sich:

_ Kt kA
i o= ky-Ac+ -5+ : (G1. 2.2.39)
2k |4k k

T

Da der Auflosevorgang rein diffusionslimitiert ist, gilt:
n=k%k q(c-¢*)

Der Stoffiibergangskoeffizient k; kann dann aus der Steigung der Aufldsekurve er-
mittelt werden:

e B _ 4-10-4 mol/ ( m2-s)
d ™~ Ac ~

15 mol/m 3

kg = 2,67-105m/s

Quadrieren der Wurzel in G1.2.2.39 ergibt:

<002
n-kd

.2 o 2 2 _
n -2n-kd-Ac- +kd A =0

I

Durch Einsetzen von k d in obige Gleichung kann der kr—Wert durch Anpassen der
Mefipunkte ermittelt werden. Der Einfachheit halber wird nur ein MeSpunkt heran-
gezogen:

n = 4,8:10-4 mol/m2-s

Ac= 35 mol/m3

Einsetzen der Werte einschlieilich k g4 aus der Teilaufgabe 1 ergibt:

. 2 .02
n-k n-k
k d d

= . 2 2 - . 2
i% - 20k Ac + k2 Ac (f-kgAc)

T
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4,8-10-4 mol/(m2-s) + (2,67-10-5 m/[s)?

.4 ol g I mol 2
(4,8-10 4—m2s —2,67-105 s 35— 3

1,66-10°6 m4/(mol-s) .

Die durchgezogene Linie ist nach G1.2.2.39 mit den ermittelten Parametern k; und
k. berechnet worden.

2) Fiir die Bestimmung der Parameter k g und g werden die experimentellen Ergebnisse
halblogarithmisch aufgetragen.

Die Massenstromdichte m ergibt sich zu:

Fiir Kugeln betrigt der Volumenfaktor @ = 7/6 und der Oberflichenfaktor § = .
Dann ergibt sich:

. 2.n.M
. 3a dL 2. hyd
m=-—z-.p . —_ = /2-G oder G = =
B " Phyd” “dt ~ Phyd Phyd Phyd
und o= -A¢ Ac-My g
T oc* Y*'PL

In Abb. 2.2.16b ist die lineare Wachstumsgeschwindigkeit G iber der relativen
Ubersittigung ¢ in einem doppelt-logarithmischen Netz aufgetragen.

o
o

o
o

Wachstumsgeschwindigkeit G/{m/s]

o
o

001 on 1
relative Ubersdttigung o

Abb. 2.2.16b: Wachstumsgeschwindigkeit G iiber relativer Ubersittigung o.
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Durch lineare Regression kénnen die Parameter k  und g ermittelt werden, und es
ergeben sich kg =6-108m/s und g = 1,41, also:

G =6-100.,4

m/s
Man beachte, daf der Parameter g ungleich eins ist,d.h., da8 das Kristallwachstum
sowohl von der Diffusion wie auch von der Einbaureaktion abhingt.

2.3 Kristallisationsverfahren und —apparate

Es ist iiblich, bei der Kristallisation aus Lésungen je nach Art und Weise der Ubersit-
tigungseinstellung zwischen

— Kiihlungskristallisation
— Verdampfungskristallisation
— Verdringungskristallisation
— Reaktionskristallisation

zu unterscheiden. Die sog. Vakuumkristallisation ist eine Uberlagerung von Kiihlungs—
und Verdampfungskristallisation. Manchmal fiihren Temperaturerhéhungen verbunden
mit starken Druckerhdhungen zu einer Ubersittigung von Lésungen. Ein Beispiel hier-
fiir sind wassrige Saccharose— und Magnesiumsulfatlosungen. Die Grenzen zwischen
Verdrangungs— und Reaktionskristallisation kénnen flieflend sein, je nachdem, ob und
in welchem Mafle ein der Lésung zugegebener dritter Stoff mit einer oder mehreren
Komponenten in der Lésung chemisch reagiert. So kann es zum Auskristallisieren kom-
men, wenn beim sog. Aussalzen einer organischen Losung ein starker Elektrolyt zuge-
geben wird. Der Begriff "Fallungskristallisation" wird in der Literatur oft dann ver-
wendet, wenn es sich um eine sehr schnelle, hiaufig wenig kontrollierbare Kristallisation
handelt, bei welcher eine grofle Zahl von Kristallkeimen entsteht.

2.3.1 Kiihlungskristallisation

Das Verfahren der Kiihlungskristallisation bietet sich immer dann an, wenn die Los-
lichkeit des auszukristallisierenden Stoffes stark mit der Temperatur ansteigt, siehe
Abb. 2.2.2 und 2.2.3. Typische Beispiele hierfiir sind wéssrige Losungen von Kalium—,
Natrium—, und Ammoniumnitrat sowie Kupfersulfat. Die unterséttigte Losung wird in
den Kristallisator eingespeist und dann entweder iiber einen &ufleren Doppelmantel
oder einen innen angeordneten Kiihler gekiihlt. Beim kontinuierlichen Betrieb des
Apparates wird eine optimale Ubersittigung Ac angestrebt, welche einerseits eine
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moglichst groBe Wachstumsgeschwindigkeit bewirkt, andererseits aber die Rate der
Keimbildung noch so niedrig hilt, daf} sich ein ausreichend grobes Kristallisat ergibt.
In kleinen Produktionsanlagen werden Kristallisatoren meistens absatzweise betrieben.
Eine einfache Betriebsweise besteht dann darin, die Losung mit einer konstanten Kiihl-
rate abzukiihlen, doch ist dies deshalb nicht optimal, weil zu Beginn der Abkiihlung
entweder keine oder nach dem Impfen nur die kleine Impfgutoberflache zur Verfiigung
steht, sodaB sich sehr hohe Ubersittigungen mit anschlieBender starker Keimbildung
ergeben. Am Ende der Abkithlung besitzt das Kristallisat zwar eine grofie Oberfliche,
wichst aber angesichts kleiner Ubersittigungen nur noch sehr langsam. Vorteilhaft ist
es deshalb, die Abkiihlrate so einzustellen, daB8 die Ubersittigung withrend der Ab-
kiihlzeit angen#dhert konstant bleibt. Wenn der Kristallisatorinhalt gut durchgemischt
ist und die Wiarme raumlich gesehen gleichm#flig entzogen wird, herrscht iiberall
angenihert die gleiche, im Hinblick auf die Korngréfenverteilung optimale Ubersatti-

gung.

Beispiel 2.3-1: Batch-Kiihlungskristallisation (Vergl. Abschnitt 2.4.1)

Ein Batch-Kiihlungskristallisator mit einem Arbeitsvolumen von 1m3 soll so

abgekiihlt werden, daB die Wachstumsgeschwindigkeit der Kristalle wihrend der

Abkiihlphase niherungsweise konstant ist.

a) Leiten Sie die Beziehung fiir den Temperatur-Zeit Verlauf %t) fiir eine idealisierte
Abkiihlkurve ab, unter der Annahme einer vernachldssigbaren Keimbildungsrate.
Der Kristallisator soll zum Zeitpunkt t = 0 mit der Impfkristallmasse m, (Ls =

100 um) angeimpft werden.

Stoffsystem: (NH4);SO4/ H20

W+ [—lﬁg—%%—z—] = 0,603 + 3,263-103.9 [0C]

oL [Tlfl%“] = 1242,9 + 0,163-9 [°C]
p. = 1769 kg/m?

Die Losung soll von ¥ ,, = 50 °C am Anfang (Index a) auf ¥ , = 20 °C am Ende
(Index w) abgekiihlt werden.
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a = -éL = % (kugelformige Kristalle)
G = 107"m/s

b) Welche Suspensionsdichte m., (in kg Kristallisat pro m? Suspension) wird am Ende
des Kristallisationsprozesses erreicht?

¢) Mit welcher Impfkristallmasse m, muf angeimpft werden, um die Batchzeit auf 2
Stunden zu begrenzen? Welche mittlere Partikelgrofie wird nach dieser Zeit er-
reicht?

d) Zeichnen Sie den Temperaturverlauf iiber der Zeit.

e) Vergleichen Sie den Abkiihlverlauf mit einer konstanten Abkithlrate von 15 K/h.

Welche Schlufifolgerung ziehen Sie beziiglich des Ubersittigungsverlaufs bei einer
konstanten Abkiihlrate?

Losung:
a) gesucht:  %(t)

WHt) -2 WH(t) - 0,693

Kt) = = [°C]
b 3,263-10-3
m, (t)  m, (t=0) -p-(VV,)
. c c c\'c's
mit W*(t) = = = — -
T T
V-V
c s
= W(t=0) - p, ——F
T
mit Vc = Volumen der auskristallisierten Kristalle

V_ = Volumen der Impfkristalle (’seed’)
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wit e _ A)-S-
dt
A(t) = B-N(t)-L(1)
L(t) = L +G-t
5 A®) = B-N(t)-(L, + G-1)?
- dVC = ﬂ-N(t)'(LS + G-t)2-"(2;—
dt

Annahme:  Zahl N der Kristalle pro Volumen N(t) = N = const.
und G = const.

3 3]
4 V-V, = a-Ns-[(Ls+G-t) —Ls] mit a=4

4 Kb -%)—-[W*(t:O)——I’:;Q—-a-NS-[(LS+G-t)3-L§H-%

. kg Salz
mit W*(t=0) = W*(#,=50°C) = 0,856 l—ém
Die Losungsmittelmasse m ergibt sich aus der Massenbilanz. Danach ist die An-
fangsmasse m o der Losung stets gleich der Masse der Losung plus der Krista'lisat-
masse zu einem beliebigen Zeitpunkt.

m_ = m_,+ m
a C T m (t=0)
m = —&—_°
m, T 14 WH(i=0)
o= W*(t=0)

T

Die Dichte der gesattigten Losung bei 500C betragt:

k
pp* = 1251 &

Mit m = p;*(t=0)-V = 1251 kg ergibt sich m_= 674 kg.

b) Die Suspensionsdichte mp betrigt mit dem Volumen VSusp der Suspension:
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m
m, = (W *-W *)__1'_
T a w VSusp
Mit W * = W*(#=20°C) = 0,758 kg/kg ergibt sich:

— 66 K&
mp = 66— 3 .

c) Die Zahl N s der erforderlichen Impfkristalle betrigt:

1
N

m
-(b-?+2a)+ W*(t:O)] L.
s [ P (L +Get)-13

1,29-108

Hieraus berechnet sich die Impfkristallmasse m, zu:

= 3 _
m, = pc-Ns-oz-Ls = 0,12 kg
Nach zwei Stunden sind die Impfkristalle auf eine Gréfie von 820 um gewachsen.

d) Der Temperaturverlauf iiber der Zeit ist in Abb. 2.3.1 dargestellt.

50

-~
o

(NH,),50, /H0
6=10"mss

Temperatur s [°C]

w
1=

20

0 2 W & 8 00
Abkiihlzeit t [min]

Abb. 2.3.1: Der zeitliche Temperaturverlauf

Keime bei geringer Restiibersittigung kaum wichst, ergibt sich ein feines, meistens
unerwiinschtes Kristallisat.

e) Eine konstante Abkiihlgeschwindigkeit von 15 K/h fiihrt zu starkem Ubersitti-
gungsanstieg zu Beginn des Prozesses, und die Ubersdttigung durchlduft ein Maxi-
mum mit der Gefahr einer unkontrollierten Keimbildung. Da eine grofie Zahl der
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2.3.2 Verdampfungskristallisation

Die Verdampfungskristallisation ist dann vorteilhaft, wenn die Loslichkeit nur wenig
mit der Temperatur ansteigt oder nahezu konstant ist oder sogar abfillt, siche Abb.
2.2.2 und 2.2.3 . Typische Stoffsysteme hierfiir sind wéssrige Losungen von Natrium-
chlorid, Ammoniumsulfat und Kaliumsulfat sowie methanolische L&sungen von Dime-
thylterephtalat. Die untersittigte Losung wird in den Kristallisator eingespeist und
darin auf die Siedetemperatur der Losung erwdarmt, so daB das Losungsmittel ver-
dampft. Da die Siedetemperatur der Losung eine Funktion des Druckes ist, lauft der
Siedevorgang vorzugsweise an der Fliissigkeitsoberfliche ab, was dort zu hohen Uber-
sattigungen fiihren kann. Bei kontinuierlich betriebenen Kristallisatoren hdangt die im
Mittel sich einstellende Uberséttigung von der Verdampfungsrate Mv = de/ dt ab.
Wird der Apparat absatzweise betrieben, ist das bei der Kiihlungskristallisation Ausge-
fiihrte weiterhin giiltig. Bei einer konstanten Verdampfungsrate ergeben sich zu Beginn
der Betriebszeit ungiinstig groBe und am Ende unwirtschaftlich kleine Ubersittigun-
gen. Auch hier ist es vorteilhaft, die Verdampfungsrate abhéngig von der Zeit so einzu-
stellen, dal die Ubersittigung angenihert konstant bleibt und den im Hinblick auf die
Korngréflenverteilung optimalen Wert besitzt.

2.3.3 Vakuumkristallisation

Bei der Vakuumbkristallisation wird die Losung durch Druck— und Temperaturabsen-
kung gleichzeitig verdampft und gekiihlt. Haufig wird das Vakuum durch Dampfstrah-
ler mit bis zu sechs Stufen erzeugt und aufrecht erhalten. Da die Verdampfungsenthal-
pie der Lsung entzogen wird, kiihlt sie sich dabei ab. Hierdurch ist es in vielen Fillen
moglich, auf Kiihlflichen mit der Gefahr einer Verkrustung zu verzichten. Allerdings
reifit der an der Fliissigkeitsoberfliche austretende Dampf stark iibersattigte Tropf-
chen mit, welche an die Wand spritzen, nachverdampfen und dann dort zu heterogener
Keimbildung und schliefllich zum Verkrusten fiihren. Als Gegenmafinahme empfiehlt

sich das Spiilen der Apparatewand mit Losungsmittel oder untersittigter LGsung.
Auflerdem h#lt sich das Mitreiflen von Tropfchen in Grenzen, wenn ein von Gas—
1/2] mit ug als der
Dampfleerrohrgeschwindigkeit) von F2 < Pa nicht iiberschritten wird. Da bei einigen

Fliissigkeitskolonnen bekannter F—Faktor (F = uge pGI/ 2 [Pa

Lésungen Driicke von nur einigen hundert Pascal erforderlich sind, ist es notwendig,
die Flansche des Kristallisators entsprechend auszufiihren (z.B. mit Nut und Feder
oder O—Ring).



98 2 Kristallisation

2.3.4 Verdringungs— und Reaktionskristallisation

Die Verdrangungskristallisation anorganischer Salze aus wissrigen Lésungen mit Hilfe
von organischen Stoffen bietet moglicherweise gegeniiber anderen Verfahren den Vor-
teil, den Energieverbrauch zu vermindern, denn die Verdampfungsenthalpie solcher
Verdrangungsmittel ist meistens erheblich kleiner als die von Wasser. Allerdings kon-
kurrieren solche Verfahren mit der mehrstufigen Verdampfungskristallisation oder
Verfahren mit einer Briidenverdichtung oder mit der Kombination solcher Prozesse,
die eine Energieeinsparung bei der Kristallisation erméglichen. Die Verdringungskri-
stallisation von Natriumsulfat und Kalialaun aus wéssrigen Lésungen durch Methanol
und von Ammoniumalaun mit Hilfe von Athanol wurde bereits wissenschaftlich unter-
sucht [20, 21, 22]. Ahnlich wie bei der Kiihlungs— und Verdampfungskristallisation
hingt auch hier die mittlere KorngréBe u.a. von der Ubersittigung ab.

Bei der homogenen Reaktionskristallisation reagieren ein oder mehrere Reaktanden mit
einer oder mehreren Komponenten in einer fliissigen Phase. In Tab. 2.3.1 sind einige
Beispiele angegeben. Im Falle einer heterogenen Reaktion wird héufig ein Reaktand
gasférmig zugefiihrt. Verfahrenstechnische Aspekte bei der Reaktionskristallisation wie
Makro— und Mikromischen sowie Art und Ort der Zugabe der Reaktanden werden in
[9] diskutiert.

Tab. 2.3.1: Beispiele fiir Reaktionskristallisationen

Homogene Reaktionen

BaSO4 | + 2 H,0
BaSO4 | + 2 NaCl
AgCl | + KNO;
KClO4 ! + NaCl

Ba(OH)z + H,SO,
BaCl; + NaySO4
AgNO; + KCl
NaClO4 + KCl

Pl

Q
=
e
=

Ti(OC,Hs)s + 4 HyO
Mg012 + Na,Cy04
Ba(NOj), + 2 NH,F
NiSOy4 + (NH,)2SO4 + 6 H,0

TiO; | + 2 H,0 + 4 C,H;0H
MgC;04 | + 2 NaCl

BaF; ! + 2 NH4NO;

NiSO4- (NH4)2S04-6 H,0 |

P

Heterogene Reaktionen

CaCO; 1 + H30

CaF,; ! + 2 Hy0
2KHCO; |

CaSO4+- x HyO | + y H,0

Ca(OH); + CO;

Ca(OH), + 2 HF

K,CO; + CO4 + H50
Ca(OH); + SO;3 + (x+y-1)H,0

Frnl
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Beispiel 2.3-2: Verdringungskristallisation

Fiir die Verdringungskristallisation von Kaliumchlorid (KCl: K) aus Wasser(W) mit
Hilfe von Methanol(M) soll ein Punkt der Loslichkeitskurve des terniren Systems bei
30 0C bestimmt werden. Hierzu werden 26,0 g KCl in 74,0 g Wasser bei 30 °C vollstin-
dig aufgelést und anschlieflend 55,6 g Methanol zugegeben. Die entstehende Kri-
stall/Fliissigkeits—Suspension wird abgefiltert und der Filterrickstand zunichst in
feuchtem Zustand und anschlieflend nach vollstindiger Trocknung gewogen. Es werden
folgende Werte ermittelt:

Tab. 2.3.2: Wertetabelle des Filters

Masse des feuchten
Filterriickstandes [g] 45,14

Masse des getrockneten
Filterriickstandes [g] 15,08

Berechnen Sie die Gleichgewichtszusammensetzung (Massenanteile der Komponenten)
des Systems. Beachten Sie, daB wahrend der Trocknung des Filterriickstandes zusitz-
lich gelostes KCl auskristallisiert.

Losung:

Massenbilanz:

M,—=| Filtration |—=Mp —= Trocknung —"MF,t

l &

M, Mp w + Mp M

Abb. 2.3.2: Anlagenschema der Verdringungskristallisation

M Masse der KCl/Wasser/Methanol-Mischung
M Masse des Filtrats

MF, ¢  Masse des feuchten Filterriickstandes

Masse des getrockneten Filterriickstandes
MF,W Masse des verdampften Wassers
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Mpy Masse des verdampften Methanols

b

Die Bilanz fiir den Trocknungsschritt liefert die Masse der verdampften Fliissigkeit:

M M

Ff i T MpMt Mpw

MF,M + MF,W = MF,f_MF,t = 30,06 g

Die verdampfte Fliissigkeit hat die gleiche Wasser/Methanol-Zusammensetzung wie die

Ausgangsmischung:
M M 55,6 g
FM _ 0M _ = 0,751
MF,W MO,W 740 g
0,751

Mpm = Mpw -0
3 Mpy+Mpy - 0751 = 3006g
Mpy = 1716¢
M

pM = 30.06g-17,16¢ = 1290 ¢

Aus den Stoffbilanzen fiir die Filtration erhilt man :

M w = Myw-Mpw = 74g-1716g = 56,84¢

My = Moy -Mpy = 5568-1200g = 42,70¢

Mg = Myg-Mp, = 26g-1508g = 10,92¢
M; = My + My + M) g = 11046g

Im Filtrat liegen die drei Komponenten im Gleichgewicht vor, so daf man aus der Fil-
tratzusammensetzung den Punkt der Loslichkeitskurve erhélt:
M 56,84 g
LW = 0,514

y = =
w M, 110,46 g
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M 42,70 g

M = LM = 0,387
M, 110,46 g
M 10,92 g

Vg = LE . = 0,099
M, 110,46 g

Im Abschnitt 2.4.3 ist die Féllungskristallisation naher beschrieben.

2.3.5 Kristallisationsapparate

Die Auswahl und Auslegung von Kristallisationsapparaten hangt u.a. von den Eigen-
schaften der beteiligten Phasen und der zum Mischen und Suspendieren erforderlichen

Strémung ab.

Grundsétzlich kann hinsichtlich der Kristallisationsapparate zwischen Lésungskristalli-
sation und Kristallisation aus der Schmelze unterschieden werden. Die Verfahrensprin-
zipien der Schmelzkristallisation lassen sich wiederum in zwei Gruppen unterteilen [1]:

— Verfahren, bei denen meistens diskontinuierlich aus einer Schmelze an gekiihlten
Oberflachen zusammenhéngende Kristallschichten abgeschieden werden, sodafl die
restliche Fliissigkeit hiervon ohne weitere Trennoperation separiert werden kann.

— Verfahren, bei denen meistens kontinuierlich die gesamte Schmelze durch Abkiih-
len in eine Kristallsuspension iiberfiihrt wird, die in einem weiteren Verfahrens-
schritt, oft durch eine mechanische Fliissigkeitsabtrennung, in Feststoff und Rest-
schmelze getrennt wird.

a)Kristallisation aus Lésungen

Wenn in einem Kristallisator Kristalle aus der Losung kristallisiert werden, muf3 die
Suspension vermischt und das Absetzen verhindert werden. Beziiglich der Umwé&lzung
ist grundsétzlich zu unterscheiden, ob die ganze Suspension einschliefllich grober Kri-
stalle durch ein Umwéilzorgan (Riihrer, Axial- oder Radialpumpe) umgewélzt wird
oder nur ein Teilstrom mit kleinen Kristallen unter ungefahr 100 ym. Im ersten Fall
kommt es ndmlich in der Regel zu mehr oder weniger starkem Abrieb insbesondere
grofler Kristalle. Da Abriebsteilchen als effektive sekundire Kristallkeime wirken kén-
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nen (vgl. Kap. 2.4.3 ), wird die Korngréf8enverteilung eines technischen kristallinen
Produktes und damit auch die mittlere Korngréfle hiufig von den Abriebsvorgéingen
mitbestimmt. Von den in Abb. 2.3.3 dargestellten typischen industriellen Kristallisato-
ren [23] zeichnet sich der FlieBbettkristallisator dadurch aus, daf8 ein Suspensionsstrom
mit nur kleinen Kristallen z.B. unter 100 pym iiber das Umwélzorgan (Pumpe) geleitet
wird. Deshalb liefern FlieBbettkristallisatoren in der Regel grébere Kristallisate als
Rithrwerks— und Forced circulation (FC)—Apparate. FC— und FlieBbettkristallisatoren
bieten gegeniiber Riihrwerken den Vorteil, daf3 bei ihnen wegen der externen Warme-
austauscher das Verh&ltnis aus Warmeaustauschfliche zu Kristallisatorvolumen bei
der Maf3stabsvergré Berung beibehalten werden kann.

erzwungene _
Leitrohr-Rithrwerk Stromung FlieRbett

Abb. 2.3.3: Typische industrielle Kristallisatoren

In den Abb. 2.3.4 und 2.3.5 wird diese Aussage fiir Fliebettkristallisatoren erldutert.
Es handelt sich dabei um einen klassierenden Kristallisator mit &uflerer Losungsum-
wilzung, bei denen eine rdumliche Trennung von Ubersittigung und Wachstum ange-
strebt wird. In einer moglichst kristallfreien Zone wird die L&sung iibersattigt, wiah-
rend in der Wachstumszone die Ubersittigung an das Kristallisat abgegeben wird. Die
Wachstumszone ist so ausgelegt, daf} sich durch die Aufwirtsstromung ein FliefSbett
einstellt. Die Kristalle halten sich je nach ihrer Gréfe in bestimmten Schichten auf.

Abb. 2.3.4 zeigt einen Kiihlungskristallisator mit externem Warmetauscher. Hierin
sind trotz der nur geringen zuldssigen Temperaturdifferenzen (meist unter 2 K) zwi-
schen umgewalzter Losung und Kiihlmittel hohe Warmestromdichten erreichbar. Ein
geringer Strom an warmer konzentrierter Zulauflosung wird direkt in den viel grofleren
Zirkulationsstrom vor dem Warmetauscher zugesetzt. Die im Warmetauscher iibersét-
tigte Losung tritt am Kristallisatorboden in den Kristallisationsraum ein und suspen-
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diert das Kristallisat. Durch Erweiterung des Strémungsquerschnittes tritt eine Klas-
sierung des Feststoffes ein. Die wachsenden Kristalle sinken entsprechend ihrer steigen-
den Sedimentationsgeschwindigkeiten in immer tiefere Schichten, bis sie schlieBlich in
den Produktabzug gelangen.

1 Kristall-
- ’_SUSWnSlOﬂ

Lésung

Koht-

\\_‘:) mittel

Abb. 2.3.4: Kiihlungskristallisator mit Umwé&lzpumpe und auflen liegendem
Kiihler

Abb. 2.3.5 zeigt diesen Kristallisatortyp als Verdampfungskristallisator. Verdampfungs—
und Kristallisationsteil sind direkt zusammengebaut. Das Kristallisationsgefdf3 ist iiber
die Zirkulationspumpe mit dem Wiarmetauscher verbunden, und die Frischlésung wird

in den Umwdilzstrom eingespeist.

Losung

Heizdampf

.._.._w :\;_. K
Kristall-

suspension

Abb. 2.3.5: Verdampfungskristallisator mit auflen liegendem Heizregister

Beim Vakuumkristallisator nach Abb. 2.3.6 fehlt der Warmetauscher im Kristallisati-
onsstrom. In diesem Bild ist die offene Bauweise dargestellt, bei welcher der Kristalli-
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sationsteil unter Umgebungsdruck steht. Der Druckunterschied zum Vakuumteil wird
durch den hydrostatischen Druck der Fliissigkeit kompensiert.

Abb. 2.3.7 zeigt einen Vakuumkristallisator mit Aufstrdmung im Leitrohr und Strom-
storern. Mit solchen Kristallisatortypen 1a8t sich das fiir die Erzeugung groben Kri-
stallisats notige Wachstum verwirklichen. Anstelle einer Zirkulationspumpe wie in den
Abb. 2.3.4 und 2.3.6 ist im unteren Teil des Leitrohres ein Umwélzorgan eingebaut.
Die Haltebleche des Leitrohres dienen als Stromstdrer. Frischlosung wird direkt ins
Leitrohr zugespeist. Das Kristallisat gelangt in die Ndhe der Ausdampffliche, wo die
Spitzen der Ubersattigung auftreten. Feingut kann durch einen Uberlauf im Ringraum
abgezogen werden. Durch ein Klassierrohr am unteren Ende des Kristallisators wird
Grobgut einer engen Korngroflenverteilung abgetrennt.

Briiden \jiﬁd‘en
2ur

Vakuumpumpe

Feingut -
Mutterlaugeabzug

Kristall-

suspension
Abb. 2.3.6: Vakuumkristallisator Abb. 2.3.7: Kontinuierlich be-
mit getrenntem Kri- triebener Vakuum-
stallisations- und kristallisator mit
Ausdampfungsraum Umwéilzorgan

Im Wirbelkristallisator nach Abb. 2.3.8 mit zwei konzentrischen Rohren, einem unte-
ren Leitrohr mit Umwéilzorgan und einem Zufleren Ejektorrohr und umlaufenden Spalt
treten zwei Suspensionskreisldaufe auf. Im inneren Kreislauf mit schneller Aufstrdmung
im inneren Leitrohr und hoher Ubersattigung an der Ausdampffliche liegt vorwiegend
feineres Gut vor. Durch die im Ringraum abstrémende Lsung wird iiber den Ejektor
ein auflerer Kreislauf mit Klassierzone im unteren Mantelraum hervorgerufen. In die-
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sem dufleren Mantelraum bildet sich ein klassierendes FlieBbett aus, in dem vorzugs-
weise grobere Kristalle vorliegen; feinere Kristalle werden ausgetragen und iiber den
Ejektorspalt in den inneren Kreislauf eingezogen. Durch einen Ldsungsiiberlauf ober-
halb der Klassierzone kann der Kristallgehalt beeinflufit werden. Frischlosung wird
direkt in das Leitrohr gespeist. Das Produkt wird aus der Klassierzone abgezogen. Die
Arbeitsweise des Kristallisators ist durch eine Vielzahl von Steuerungsmioglichkeiten
(z.B. Riihrerdrehzahl, L&sungsiiberlauf, Ejektoreinstellung) sehr variabel.

Abb. 2.3.9 zeigt einen liegenden, mehrstufigen Kristallisator ohne bewegte Teile, der
fiir die Vakuumkiihlungskristallisation geeignet ist. Durch mehrere Zwischenwénde
sind die Dampfraume voneinander getrennt; die Losungsriume sind so miteinander
verbunden, daf die Suspension von Stufe zu Stufe flief3t. Die Frischlosung wird in die
erste Stufe eingespeist und in Folge des von Stufe zu Stufe sinkenden Druckes stindig
weiter abgekiihlt. Das Produkt wird in der letzten Stufe abgezogen, die beim niedrig-
sten Druck arbeitet. Dampfstrahler halten die verschiedenen Unterdriicke aufrecht. In
vielen Fillen wird in den einzelnen Stufen eine Fliissigkeitsbewegung durch Einperlen
von Gas (Luft) erzeugt.

Losung

zum  Dampfstrahler

Lulauf

Losung Kristall -

suspension
Kristoll-
suspension
Abb. 2.3.8: Vakuumkristallisator Abb. 2.3.9: Liegender 5-stu-
mit Umwalzorgan in figer Vakuum-
einem Leitrohr kristallisator

Bei manchen Kristallisatoren wird das Abkiihlen der Lésung und das Verdunsten von
Losungsmitteln durch Kithlluft bewirkt. In Abb. 2.3.10 ist das Schema eines Spritztur-
mes fiir Kalksalpeter dargestellt. Von einem Geblise angesaugte Kiihlluft verspriiht in
der Spritzdiise die aus dem Vorratsbehilter kommende Lésung aus Kalksalpeter und
Ammoniumnitrat. Das Salz in der Losung kristallisiert aus, nachdem die Fliissigkeit
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sich abgekiihlt und einen Teil des Lésungsmittels durch Verdunstung verloren hat. Die
festen Kristalle fallen auf den Boden des Spritzturmes und werden von dort mechanisch
zu einer Kiihltrommel transportiert.

Iugabe
stofa) @ softb |

Abb. 2.3.10: Spritzturm fiir die Herstellung von Kalksalpeter

b)Auskristallisieren von Schichten aus der Schmelze

Zum Auskristallisieren von Schichten werden Rohrbiindel—, Rieselfilm— und Blasen-
saulen—Kristallisatoren verwendet, siche Abb. 2.3.11 .

Kihl -bzw Heizmedium gwf
G i i Schmelze -
) umpump ™
Kristallschicht
Kuht- bzw Heizmedium
>—-aI
Ausgangsgemisch
(Schmelze)
Restschmelze /
Schwitzdle/
Reinprodukt

Abb. 2.3.11a: Rieselfilm-Kristallisator (Fa. Sulzer-MWB)
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Ausgongsgemisch  Gaseintritt
{Schmelze) | Gasaustritt

= P‘ %_lfuhl-bzw Heizmedium

\
b

oufsteigende
Iylinderblasen

0% °%0% L/

%0 Ooo 0o Y

o°

Kihl-bzw Heizmedium

! Restschmelze /
Schwitzéte/

Reinprodukt

Abb. 2.3.11b:Blasensdulen-Kristallisator (Fa. Riitgerswerke)

Beim Rohrbiindelapparat wird das zu trennende schmelzfliissige Gemisch durch ge-
kiihlte Rohre geleitet. Sobald eine gewisse Feststoffmenge der schwerer schmelzenden
Komponente (oder Komponenten) auf der Rohrwand als Kruste aufgewachsen ist, wird
die noch im Rohrkern befindliche Schmelze iiber ein Bodenventil abgelassen. Dann
schlieit sich meist der Vorgang des "Schwitzens" an. Hier wird die kristalline Schicht
langsam aufgeheizt, sodafl nur die schwer schmelzende(n) Komponente(n) iibrig bleibt
(bleiben), welche schlielich oft sehr rein gewonnen werden kann (konnen).

Beim Rieselfilm—Kristallisator wird das zu trennende schmelzfliissige Gemisch am
oberen Ende eines gekiihlten Rohres oder Rohrbiindels als Rieselfilm aufgegeben und
iiber eine Pumpe umgepumpt. Wenn sich eine zusammenhéngende Schicht mit einer
gewissen Dicke gebildet hat, lassen sich im Kristallisat befindliche Verunreinigungen
und schliefllich die reinen Kristalle durch ein gesteuertes Aufheizen und partielles Ab-
schmelzen gewinnen [24).

Der Blasensaulen—Kristallisator ist dadurch gekennzeichnet, dafl sich die Kristall-
schichten in mantelgekiihlten Rohren ausbilden, wobei durch die Schmelze Blasen eines
Inertgases aufsteigen, um den Warme— und Stoffaustausch zu verbessern [25].
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c)Auskristallisieren von Suspensionen aus Schmelzen

Fallt das Kristallisat aus einer Schmelze kornig an, wird es entweder durch mechani-
sche Fliissigkeitsabtrennung (Zentrifugen, Filter, Pressen) von der Schmelze separiert
oder auch (manchmal erst nach einem Waschvorgang) wieder aufgeschmolzen. Die
Wahl des Apparates hangt entscheidend davon ab, ob nur eine oder mehrere Trennstu-
fen erforderlich sind, um Produkte mit gewiinschter Reinheit zu erzielen. Gelingt dies
durch eine theoretische Trennstufe, werden hiufig Riihrwerke, FlieBbetten, mit iner-
tem Kiihlgas betriebene Dreiphasenbetten oder auch spezielle Apparate wie Kratz—
und Scheibenkiihler sowie Kiihlwalzen als Kristallisatoren eingesetzt. Die apparate-
technische Losung ist im allgemeinen schwieriger, wenn eine Stofftrennung mehrere
Stufen erfordert. Hierfiir kommt einmal die Gegenstromschaltung einstufiger Apparate
in Frage, siche Abb. 2.3.12. Eine solche Losung bereitet zwar beziiglich Betriebssi-
cherheit und Maf3stabsvergréerung keine grofien Schwierigkeiten, doch verursacht sie
relativ hohe Investitionskosten. In diesem Punkt sind Gegenstromkristallisations—Ko-
lonnen giinstiger, doch fiihrt deren Maf3stabsvergréflerung oft zu Problemen [1].

Aufschmelzer

Rest - Kristallines

Schmelze Produkt
F: Feed; K:Kristall; $: Schmelze.

Abb. 2.3.12: Gegenstromschaltung von drei einstufigen Trennapparaten fiir die
Schmelzkristallisation

In Abb. 2.3.13 sind einige apparatetechnische Losungen dargestellt, und zwar der Bro-
die—Purifier mit Waagrechtférderung, die Kureha—Kolonne mit senkrechter mechani-
scher Zwangsforderung durch Doppelschnecken und die ebenfalls senkrecht angeordne-
te Phillips Druck—Kristallisierkolonne.

Der Brodie—Purifier besteht aus horizontal installierten, kaskadenartig geschalteten
Kratzkiihlern und einer vertikalen Reinigungskolonne. Bei der Kureha—Kolonne wird
ein von der Restschmelze schon weitgehend befreites Kristallisat unten eingespeist und
mittels der Doppelschnecke zum Kolonnenkopf transportiert. Nach vollstindigem Auf-
schmelzen der Kristalle wird ein Teil der gereinigten Schmelze als Endprodukt abgezo-
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gen, wiahrend der andere Teil den nach oben geférderten Kristallen als Riickflufl entge-

genstromt.
Restschmelze

Ausgangs -

gemisch

(Schmelze)
[y

@Raffrieungstel | l

— |
i N -~
Rihrer i

Reinigungsteil Kuhi-bzw Heizmedium
Kristallschmelze Rgt:;produkt

Abb. 2.3.13a: Brodie-Purifier

__Schmelzvorrichtung
Reinprodukt

Doppelschnecke

Restschmelze
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Die Phillips—Druckkolonne ist dadurch gekennzeichnet, dafl das zu reinigende Gemisch
iiber einen Kratzkiihler unter Druck in die Kolonne geférdert wird. Wahrend die Kri-
stalle in der Kolonne abwirts wandern und unten aufgeschmolzen werden, wird die
fliissige Phase groftenteils iiber einen in die Wand eingelassenen Filter aus der Kolon-
ne gepreBt. Ein Produktionsstrom verlafit als gereinigtes Produkt die Kolonne, wiah-
rend der restliche Anteil als Riicklauf der Kristallsuspension nach oben entgegen-
stromt. Mit Hilfe spezieller Pumpen gelingt es, die Suspensionsséule zu pulsieren, um
den Stoffaustausch zwischen Kristallisat und Restschmelze zu verbessern.

2.4 Auslegung von Kristallisatoren

Die Auslegung von Kristallisatoren basiert zun#échst auf Massen— und Energiebilanzen.
Es sollen hier die Bilanzen fiir kontinuierlich und stationér betriebene Kristallisations-
apparate formuliert werden, und zwar am Beispiel eines Riihrwerkskristallisators. Da
es darauf ankommt, nicht nur ein Produkt mit ausreichender Reinheit zu erzeugen,
sondern iiberdies noch ein Produkt mit einer bestimmten Korngroflenverteilung, einer
gewissen mittleren Korngréfle und einer gewiinschten Kornform, ist es erforderlich, die
Zahl neugebildeter Kristallkeime und damit auch die Kristallzahl zu begrenzen.

2.4.1 Massenbilanz

In der Kristallisationstechnik ist es iiblich, neben Massenbriichen und —beladungen
auch Massenkonzentrationen p in kg/m3 zu verwenden. In Abb. 2.4.1 ist ein Riihr-
werkskristallisator dargestellt.

Stoffbitanz

Ml([n '§1 'Sc)

pyem

Abb. 2.4.1: Stoff- und Massenbilanz eines kontinuierlich betriebenen Kristallisators
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Der in den Kristallisator eintretende Massenstrom Ly der L3sung mit der Konzentra-
tion pg ist gleich der Summe der Massenstrome der Brudenda.mpfmenge AL; (Index '’
fiir reines Losungsmittel) und des Suspensionsstromes M =V, Psusp *
L, = ALr +M, . (2.4.1)

Es wird hier angenommen, dafl der Briidendampf keinen geldsten Stoff enthidlt und
keine Tropfchen der Losung mitgerissen werden. Der austretende Suspensionsstrom
besteht aus Losung der Konzentration py und Kristallen, deren Suspensionsdichte g,
in kg Kristall/m3 Suspension betragen mége. Die Massenbilanz des gelésten Stoffes
lautet mit ¢ als dem Volumenanteil der Kristalle in der Suspension [30]:

Vo-po=V1(1—zp)p1+VltppC oder

, p . p m m
i -~ =M [ L (1-—%)+--E ] . (2.4.2)
PLo psusp Pe P usp

Hierin ist die Grofle P die Dichte der kompakten Kristalle, also die Feststoffdichte.
Wenn die Suspensionsdichte (in industriellen Kristallisatoren ist héufig mp < 200
kg/m3) viel kleiner als die Dichte der Suspension Psusp ist, und wenn die Dichten pp |
und Psusp der eintretenden Losung bzw. der Suspension angendhert gleich sind, liefert
eine Kombination der Gl. (2.4.1) und (2.4.2):

Po

- —p;—mp % 0 . (2.4.3)
ALr 1 T

1 -—
Lo
Hierin ist die GréBe AL r/f‘ o das Vedampfungsverhaltnis, welches bei Kiihlungskri-
stallisatoren Null ist. In diesem Sonderfall gilt:

po—Py—mp =0 . (2.44)

In Kiihlungskristallisatoren fallt also bei gleichbleibender Dichte der Losung die Kon-
zentrationsdifferenz Py =P als volumenbezogene Kristallisatmenge M aus © My =
(p, —#q) - (Im Falle eines absatzweise betriebenen Kiihlungskristallisators wiirde man
mit der Anfangskonzentration Py und der Endkonzentration Py die Suspensionsdichte

mp = (o, — pu) erhalten). Die Differenz
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Dp, = po/ (1= AL /L )—p*

ist eine rechnerische Ubersittigung, welche in einem ideal vermischten Kristallisator
iiberall vorliegen wiirde, wenn weder Keimbildung noch Kristallwachstum auftréten.
In Wirklichkeit liegt im ideal vermischten Apparat nur die f]bers’cittigung Ap < Apo
vor, deren Gréfe vor allem durch die Kinetik (Keimbildung und Wachstum) bestimmt
ist. Beim kontinuierlich betriebenen Kristallisator soll Ap zeitlich und auch &rtlich
méglichst konstant und optimal sein. Die Sdttigungskonzentration p* héngt gemifl
der Loslichkeitskurve p* =f(¥) von der Temperatur ¢ ab, deren Wert sich aus der
Energiebilanz ermitteln 158t. Die tatsichlich auftretende Ubersattigung Ap ist die fiir
das Kristallwachstum mafgebliche Triebkraft. Sie 148t sich bei bekannter Loslich-
keitskurve p* = f(¥) aus der Temperaturdifferenz A" zwischen der tatséchlichen
Temperatur und der zur Konzentration p = p* + Ap gehorigen Sittigungstemperatur
ermitteln:

ap = S5 a9 . (2.4.5)

Handelt es sich um Stoffsysteme mit grofler Kristallwachstumsgeschwindigkeit, ist die
Ubersittigung haufig viel kleiner als die Suspensionsdichte my. In diesem Sonderfall
ist die Grof3e m., angendhert gleich der rechnerischen Eintrittsiibersittigung Ap o

Po

LO

Beim diskontinuierlich betriebenen Kristallisator wiirde sich mit p,* pw* der Zusam-

mp = Apo = —-p* . (2.4.6)

menhang

—p * (2.4.7)

ergeben, wobei La die Lésungsmenge am Anfang und ALr die abgedampfte Briiden-
menge darstellen.

Eine gewisse Schwierigkeit bei der Formulierung von Stoffbilanzen tritt auf, wenn Lo-
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sungsmittelmolekiile in das Kristallgitter eingebaut werden. Dies gilt insbesondere fiir
wassrige Losungen, welche Hydrate als Kristallisate bilden. Als Hydrat bezeichnet
man das Kristallisat einschliellich des gebundenen Losungsmittels, bei wéssrigen Lo-
sungen also einschliefllich des Kristallwassers. Versteht man unter Snyq die Masse des
Hydrats, so 148t sich die Anhydratmasse S; unter Beriicksichtigung der molaren Masse
M des kristallwasserfreien Stoffes und derjenigen des Hydrats f/[hyd daraus berechnen:

_ M
Sc = Shyd & (2.4.8)
hyd
Weiterhin gilt:
N ~ kg im Kristall gebundenes Losungsmittel
M, .-M = . (2.4.9)

hyd kmol 16sungsmittelfreie Kristalle

Dies bedeutet, dafl (fdh d-—f\“/l) kg im Kristall befindliches Lésungsmittel pro kmol
losungsmittelfreie Kristalle enthalten sind. Hieraus folgt:

Mh d - M kg im Kristall gebundenes Losungsmittel
vd = . (2.4.10)
M kg 16sungsmittelfreie Kristalle
Gemafl Abb. 2.4.1 liefert eine Stoffbilanz des gelosten Stoffes:
§, = 5;—S5, (2.4.11)
kg geloster Stoff
oder mit der Beladung Yin ———  auch:
kg Losungsmittel
S, =8,-8; =Y, L -Y;-L, (2.4.12)

Dabei soll der Index r angeben, dafl es sich um reines Losungsmittel handelt. Eine
Losungsmittelbilanz ergibt:

~

M
[ =1 [ +§ .| —hyd _
Lo, =1L,+AL +§, 1] . (2.4.13)

~
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Schliefllich erhalt man folgendes Ergebnis, welches sich sowohl mit Beladungen Y [kg
geloster Stoff/kg Losungsmittel] wie auch mit Massenanteilen y [kg geloster Stoff/kg
Losung] formulieren 148t:

AL_

YO— Yl 1 —— . .
g =1 . Lo _ Lo(yo'yl ) +ALy,
¢ =Ly —~ = — . (2414)

- M M
- “hyd _ “hyd
1-v, |2 1 1-y, —%
M M

Die Masse an 16sungsmittelhaltigem Kristallisat (bei wiéssrigen Losungen an Hydrat)
ergibt sich dann zu:

~

My va
Shya = S —Lﬁ . (2.4.15)

Die maximale Kristallisatmasse wird dann erzeugt, wenn die austretende L&sung mit
der Gleichgewichtskonzentration cl* oder Gleichgewichtsbeladung Yl* oder Gleichge-
wichtsmassenanteil yl* austritt, also

p; = py* oder ¢ = cl* oder Y; = Yl* oder y; = yl* ist.

Im Sonderfall der Kiihlungskristallisation (AL = 0) und einem 13sungsmittelfreien
Kristallisat (ﬁ[hyd/ﬁ = 1) vereinfacht sich die Stoffbilanz fiir den gelSsten Stoff zu:

(2.4.16)

L (Y _p | ST
Sc = Lig (Y,—Y;) =L

1—y1

Sind in einem L§sungsmittel zwei Stoffe gelost, bietet sich zur Darstellung des Kristal-
lisationsvorganges das Dreieckskoordinatennetz an. Die Ausbeute und die Zusammen-
setzung an Kristallisat lassen sich aus der Mischungsregel bestimmen. Dies soll mit
Hilfe des in Abb. 2.4.2 gezeigten Dreieckkoordinatennetzes erldutert werden. Dieses
Dreiecksnetz enthilt oben ein Unterséttigungsgebiet. In den beiden Zweiphasengebie-
ten GCD und BED befinden sich eine Lésung und ein fester Stoff im Gleichgewicht. Im
Dreiphasengebiet GBD treten neben der Losung entsprechend dem Punkt D feste Kri-
stalle aus beiden Komponenten auf.
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Abb. 2.4.2: Kristallisationsvorgang im Dreieckskoordinatennetz

Der Kristallisationsvorgang wird anhand eines Verdampfungskristallisators beschrie-
ben. Liegt z.B. eine Losung entsprechend Punkt Q vor und wird sie eingedampft, &n-
dert sie sich gemaf einer Konjugationslinie durch die Punkte Lr’Q und F. Im Punkt F
werden die ersten Kristalle ausgeschieden, welche aus dem Stoff B bestehen. Wird der
Punkt H erreicht, sind mehr Kristalle ausgefallen, und die Lsung ist entsprechend der
Anderung von F nach K an B verarmt. Wird schlieBlich die Verbindungslinie DB iiber-
schritten, gelangt man in das Dreiphasengebiet. Dann fallen auch Kristalle des Stoffes
G aus. Die Mengenanteile der Kristallsorten G und B und der L8sung entsprechend
Punkt D lassen sich fiir jeden Punkt im Dreiphasengebiet durch zweimalige Anwen-
dung der Mischungsregel oder des Hebelgesetzes ermitteln. So zerfillt z.B. der Punkt
N in die Losung D und in ein Gemenge entsprechend Punkt P. Dieses Gemenge kann
wiederum gem@fl dem Hebelgesetz in die beiden Kristallisate G und B zerlegt werden.
Wendet man die Mischungsregel auf die Punkte der Konjugationslinie an, 148t sich die
auf die Lésung oder auf die Kristalle bezogene Menge an verdampften Losungsmittel
ermitteln.

2.4.2 Energiebilanz

Abb. 2.4.3 zeigt einen Kristallisator, in welchem der Massenstrom Lo der Losung
einstrémt und aus dem der Massenstrom I.Jl austritt. Bei der Kiihlungskristallisation
wird der Warmestrom

Q,, = Lyep A9 abgefiihrt,

bei der Verdampfungskristallisation dagegen der Warmestrom
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Q,, = AL AR zugefiihrt.

In diesem Falle verldfit der Massenstrom AL; des dampfférmigen Losungsmittels den
Kristallisator, zu welchem der Enthalpiestrom H AL gehort.
T

wzu* 1 |:’AL,- /Dob

Hg Hy,

i

Hshyd

Abb. 2.4.3: Energiebilanz um einen einstufigen Kristallisator

Schliellich kann iiber das Umwélzorgan Energie zugefiihrt und bei nicht adiabatem
Betrieb Warme mit der Umgebung ausgetauscht werden. Wird der Kristallisator sta-
tionér betrieben, so erhélt man folgende Energiebilanz um den Kristallisator:

Qzu + HLo * qu

zugefiihrter Enthalpie  zugefiihrte

Wirme- der zuflief.  Arbeit
strom Losung
=Q + H + H +H (2.4.17)
ab L1 Shy d AL,
abgefiihrter Enthalpie  Enthalpie = Enthalpie
Wairme- der abflief. der der
strom Losung Kristalle Briiden

Die Kristallisationswirme ist die beim Kristallisieren bei konstanter Temperatur zu—
oder abzufiihrende Warmemenge und ist gleich dem negativen Wert der Losungswar-
me bei der Auflsung von Kristallisat in der (nahezu) geséttigten Losung. Die Kristal-
lisationswdrme ist in den Enthalpiegroflen enthalten. Bequem lassen sich Vorgdnge in
Kristallisatoren verfolgen, wenn fiir das zu untersuchende Stoffsystem ein Enthalpie-
Konzentrationsdiagramm vorliegt. Hierbei besitzen nur die reinen Komponenten die
Enthalpie Null bei der Bezugstemperatur, nicht dagegen die realen Gemische. In sol-
chen Diagrammen lassen sich das Hebelgesetz oder die Mischungsregel anwenden. Dies
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soll am System Calciumchlorid/Wasser gezeigt werden. In Abb. 2.4.4 ist die spezifische
Enthalpie abhéngig vom Massenanteil fiir dieses System dargestellt.
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Abb. 2.4.4: Darstellung des Kristallisationsvorganges im Enthalpie-Konzentra-
tions-Diagramm mit Hilfsskala fiir Nadampfisotherme Calciumchlo-
rid/Wasser, und zwar fiir die Kiihlungskristallisation (1-2) und die
Verdampfungskristallisation (1-3-4-5)

Bei der Kiihlungskristallisation (1—2) wird Wirme abgefiihrt. Dabei nimmt die En-
thalpie von Punkt 1 zu Punkt 2 ab. Punkt 2 liegt in einem Zweiphasengebiet, in wel-
chem Lésung und Hexahydrat miteinander im Gleichgewicht stehen. Die Strecken
(2,2") und (2,2) verhalten sich wie die Lésungsmenge zur Hexahydratmenge. Im Bild
sind auflerdem Vorgénge bei der Verdampfungskristallisation im Vakuum bei 0,5 bar
zu sehen. Bei der Erwdrmung der Ausgangslésung (y = 0,45, ¢ = 60 °C, Punkt 1) wird
bei etwa 105 °C (Punkt 3) der Siedepunkt erreicht. Die Losung steht dann mit einem
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Dampf im Gleichgewicht, welcher salzfrei ist (Punkt 3*, Schnittpunkt der Nafdampf-
isotherme mit der Abszisse y = 0). Wird weiterhin Wirme zugefiihrt, z.B. Ah = 830
kJ/kg (Punkt 4), zerfallt das System in eine Dampfphase (Punkt 4* = 3*) und in eine
fliissige Phase (Punkt 4/). Der Dampf und die Lsung weisen eine Temperatur von 1300C
auf. Die LSsung ist gerade gesittigt. Wird noch weiter Wirme zugefiihrt, so entstehen
Kristalle (6), gesittigte Losung (4/) und iberhitzter Dampf (5* » 4* » 3*). An Hand
des folgenden Beispiels sollen die Vorgange veranschaulicht werden.

Beispiel 2.4-1: Stoff- und Energiebilanzen

Eine 45%—ige CaCl, Losung (# = 60 °C, Lo = 2 t/h) soll kristallisiert werden. Das h—y
Diagramm ist in Abb. 2.4.4 gegeben.

a) Kiihlungskristallisation :

Die Losung soll in einem einstufigen Kiihlungskristallisator so weit abgekiihlt wer-
den, daB stiindlich 570 kg Anh. anfallen. Stellen Sie die Massen-, Stoff- und Energie-
bilanz fiir den Kiihlungskristallisator auf. Auf welche Temperatur mufl die Losung
abgekiihlt werden?

b) Verdampfungskristallisation:

Die gleiche Anhydratmasse von 570 kg Anh/h soll durch eine einstufige Verdamp-
fungskristallisation bei 50 kPa erzielt werden. Stellen Sie die Massen-, Stoff- und
Energiebilanz fiir den Verdampfungskristallisator auf. Wieviel Warme muf zuge-
fithrt werden?

Losung:

Mit dem Massenbruch y in kg CaCly/kg Losung und den molaren Massen M anh und
Mhy d fiir Anhydrat bzw. Hydrat ergeben sich folgende Bilanzen:

a) Kithlungskristallisation :

Massenbilanz: Ly = M; = L;+85,+8§, firAL =0 (vgl. Abb. 2.4.1)
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anh.

Stoffbilanz: yO-L0 = o ‘K+y,;-L; mit L1 =L, + S1 und K = Shyd
hyd.

Energiebilanz: Q_ +H; +W,_ = Q, + HL1 + Hshyd + HALI

%0 (vgl. Abb. 2.4.3)

mit Qzu = HALI= 0 und qu

Gegeben: Ly = 2000 kg/h
Abb. 2.4.4, Punkt 1

Yo = 045 kg/kg , ¥ = 609°C

-

219 kg/kmol

- durch Abkihlung: CaCly-6H50 ; Mhy 4=
) kg CaCl, ~
erwiinscht: 570 N s My p = 111 kg/kmol
ﬁhv q kg CaCl, kg CaCl,-6H,0
. - 570 = 11246 ——
h h

dh Koaol 600 =
anh

+ L, = (2000 - 1124,6) K&LOSE _ g75 4 ke LOsg.

Es gilt fiir die Konodenabschnitte:
11246 _ 1,28

22

K - =
il 357 875,4
927 11246 _ 0,56
= = 2000 T 1

oder .
Ly
Diese beiden Streckenverhiltnisse werden auf der 0 9C Isotherme erreicht

- Abkiihlung auf 0 °C.

kg CaCl,
—_— (aus Abb. 2.4.4)
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2000 kg/h - (-100 kJ/kg) = - 200000 kJ/h

= 8754 kg/h - (210 kJ/kg) = - 183834 kJ/h

=
|

H = K-h = 1124,6 kg/h - (413 kJ/kg) = - 464460 kJ/h
Shyd Shyd /

4 Q= +448204kJ/h = Ly-Ah = 2000 kg/h - (-100 - (-324)) kJ/kg

b) Verdampfungskristallisation:

Massenbilanz: I',0 = Af‘r +K+ f‘l (vgl. Abb. 2.4.1)
Stoffbilanz: Yol = = anh g +y;°L
M
hyd
Y

Energiebilanz: Q +H, +W = Q +H +H +H
zu L0 zu ab L1 Shyd ALr
mit Q. ¥ W, ®0 (vgl. Abb. 2.4.3)

Verdampfung bei 50 kPa -  CaCly-2H,0 ; M = 147 kg/kmol

. Mg,cr,-28,0 kg CaCl,
4 K = - . 570 = 754,9 kg/h
Maacl, h
aus Stoffbilanz: L; = L--(y L. - Nanh -K)
yp 00
hyd
kg CaCl,
mit y, = 0,65 ———— (aus Abb. 2.4.4)
kg Losg.
4 L, = —L—.(0,45-2000 - 11754 9) kg/h = 507,7 kg/h
1~ 70,65 \© 147 " o%7) kg/h = U1 X8

4 AL = Ly-K-L, = 7374kg/h

0
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Konodenabschnitte:
K _ 45 _ 7549 _ 149 | pujki 5 in Abb. 2.4.4
- 507,7 1
L, 56
H; = -200000 kJ/h (siche a))
0
H, = L;-h; = 507,7 kg/h-(-43) ki/kg = -21831 kI/h
1 1
Hy = Kby = 7549kg/h-(-156) kI/kg = - 117764 kJ/h
hyd hyd

H = AL_-h
ALr r ALr

h AL 3us der Nafidampfisotherme durch Strahlensatz:
T

h

AL

r = BB _ 131 4 h, = 271394 kI/kg
hap - 750 ki/kg AA’ T
I

alternativ: Berechnung unter Verwendung der Dampftafel -  Siedetemperatur
von reinem Wasser (50 kPa) = 81 °C

hALr = cI’)(SO kPa)-(# -0°C) + Ah_ + cI”)-(130 0C - f*) =

= 4,2kJ/(kg-K)-81 K + 2305,2 kJ/kg + 1,97 kJ/(kg-K)-49 K = 2742 kJ/kg

~ Hpp = 7374kg/h - 27142 kJ/kg = 2021951 kJ/h
T

Q =1L-h =H +H, +H, -H = 2082356kJ/h
zu 0 “zu L1 Shyd ALr L0
Q
-+ h = —ZL — 1041 kJ/kg
zu L
0

Auftragen dieses Betrages ab Punkt 1 ergibt Punkt 5. Die Verlingerungen von 44
und 5’5 ergeben einen Schnittpunkt mit der Ordinate bei y = 0 , welcher den Zu-
stand des iiberhitzten Dampfes bei ¥ = 130 °C und p = 50 kPa kennzeichnet.
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2.4.3 Kornzahlbilanz

Zur Beschreibung der Korngréflenverteilung von Kristallisaten hat sich neben den in
der Zerkleinerungstechnik iiblichen Verteilungen (logarithmische Wahrscheinlichkeit
und RRSB) die Anzahldichte n(L) eingebiirgert und bewihrt:

a(r) = 4% . (2.4.18)

Hierin ist die Gréfle N die Anzahl der Kristalle pro Volumeneinheit Kristallsuspension
und L die Kristallgrofle, z.B. deren Durchmesser. Die Anzahldichte n(L) gibt also die
Zahl der Kristalle je Korngréfenintervall oder Klassenbreite AL in einem Kubikmeter
Suspension an:

Zahl der Kristalle
n(L) = . (2.4.19)
m3 Suspension - m Klassenbreite

Die Kornzahlbilanz aller Kristalle in einem Korngrofienintervall dL 148t sich exakt
durch folgenden Erhaltungssatz fiir beliebige Kristallisatoren beschreiben:

d(Gn) \
on av
ot oL + 05 + D(L) - B(L) + Z

1

il
=0 . (2.4.20)
\Y%

Der Term On/8t gibt die zeitliche Anderung der Anzahldichte eines absatzweise be-
triebenen Kristallisators an und verschwindet beim kontinuierlich und station&r gefah-
renen Apparat. Der Ausdruck A(Gn)/dL beschreibt die Differenz der Kristalle, welche
in ein Korngréflenintervall dL aufgrund der Kristallwachstumsgeschwindigkeit
G = dL/dt hinein— und herauswachsen. Der Term n §V/(VAT) beriicksichtigt zeitli-
che Verdnderungen des Kristallisatorvolumens, z.B. bei absatzweise betriebenen Ver-
dampfungskristallisatoren die Volumenverminderung durch Verdampfung von L&-
sungsmittel. Die Grofen D(L) und B(L) kennzeichnen ’'Death’— und ’Birth’—Raten,
welche durch Agglomeration von Kristallen oder deren Abrieb und Bruch zustande
kommen kdnnen. Vereinigen sich z.B. zwei grofie Kristalle, verschwinden sie aus ihrem
Intervall, und der Zwilling wird ein anderes Intervall bevolkern. Reibt dagegen ein
Kristall nennenswert ab oder bricht gar in Stiicke, werden die abgeriebenen Teilchen
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oder die Bruchstiicke in Intervallen mit kleinerem mittleren Durchmesser auftauchen.
Schliefilich gibt der Term

V.o

2 11
\%

i

die Summe aller in den Kristallisator ein— und austretenden Partikelstrome an. Die
Losung dieser Gleichung ist insofern schwierig, weil die Entstehungsrate B(L) und die
Verlustrate D(L) sich nicht allgemein fiir beliebige Fille formulieren lassen. Denn
Vorgénge wie Bruch und Abrieb von Kristallen werden durch mechanische und fluid-
dynamische Vorgéinge verursacht und werden zun#chst von der Kristallisationskinetik
nicht beeinfluflt. Befinden sich dann aber Bruchstiicke und Abriebsteilchen in einer
iibersattigten Losung, konnen sie wachsen. Thre Wachsturhsﬁihigkeit und ihre Wachs-
tumsgeschwindigkeit werden nun mafigeblich von der Uberssittigung Ac beeinflufit.
Das komplizierte Zusammenspiel von mechanischen und kinetischen Effekten fiihrt zu
der groflen Schwierigkeit, Entstehungs— und Verlustraten allgemein zu beschreiben. Im
Labor lassen sich nun h&ufig Kristallisationsversuche so durchfiithren, daf8 kaum Bruch
und Abrieb von Kristallen auftritt. Wenn dann zusétzlich noch dank einer guten Ver-
mischung {iberall im Kristallisator die gleiche Ubersattigung herrscht, werden sich
keine Kristalle auflésen und alle ungefihr gleich schnell wachsen. In mafig ibersattig-
ten Losungen sollte bei kleinen Suspensionsdichten auch keine nennenswerte Agglome-
ration auftreten. Sind alle hier genannten Voraussetzungen erfiillt, lassen sich hdufig in
der Anzahldichtebilanz die Terme B(L) und D(L) vernachléssigen. Handelt es sich um
einen kontinuierlich betriebenen Kristallisator ohne zeitliche Schwankungen, sind die
Terme &n/d und n-3V/(Vdt) = n-HInV)/d beide gleich Null. Dann vereinfacht
sich die Anzahldichtebilanz zu:

9(Gn)
oL

0¥,
+Y =0 . (2.4.21)
A"

Hiaufig ist bei kontinuierlich betriebenen Kristallisatoren die eingespeiste Losung frei
von Kristallen, und es wird nur ein Volumenstrom V kontinuierlich entnommen. In
diesem Fall 148t sich die Anzahldichtebilanz noch weiter zu
d(Gn)
oL

+a- =0 (2.4.22)

vereinfachen.

Da das Verhéltnis V/V aus dem Volumenstrom V und dem Volumen V gleich der
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mittleren Verweilzeit 7 der als ideal vermischt angenommenen Suspension ist, erhalt
man mit 7 = V/V:

ﬂ+L =0 . (2.4.23)

oL T

Dabei wird angenommen, daf3 die Losung und die Kristalle die gleiche mittlere Ver-
weilzeit im Kiristallisator besitzen. Prinzipiell gesehen kann die Kristallwachstumsge-
schwindigkeit G von der Partikelgréfle abhéingen. Bei grofleren Kristallen ist das Kri-
stallwachstum h#ufig angendhert korngrofenunabhiingig. Dies hingt u.a. damit zu-
sammen, daf} bei diffusionslimitiertem Wachstum der Stoffiibergangskoeffizient von
Partikeln im Korngrofenbereich 100 um < L < 2000 um nur wenig von der Partikel-
grofle beeinflult wird. Bei einbaulimitiertem Kristallwachstum und nicht allzu kleinen
Ubersittigungen hingt die Kristallwachstumsgeschwindigkeit ebenfalls nur schwach
von der Kristallgrofle ab. Wenn nun die Gréfle G keine Funktion der KorngréBe L ist,
darf sie in der letzten Gleichung vor das Differential gezogen werden. Dann erhilt
man:

G.-45 o _o (2.4.24)

Diese stark vereinfachte Beziehung fiir die differentielle Anzahldichtebilanz des Korn-
groBenbereiches dL gilt demnach nur fiir sog. MSMPR— (Mixed Suspension Mixed
Produkt Removal) Kristallisatoren. Sie 148t sich integrieren, und man erhilt mit der
Integrationskonstanten n | als Anzahldichte bei der Korngréflie L =10:

L L
n=mn,- exp (-—G7) oder ln(ﬁ—o) =-GF - (2.4.25)

Tragt man den Logarithmus der Anzahldichte n iiber der Kristallgréfie L auf, ergibt
sich eine Gerade mit der negativen Steigung —(1/(G-7)) . In Abb. 2.4.5 ist die Anzahl-
dichte n(L) logarithmisch iiber der Korngréfle L in einem halblogarithmischen Netz
dargestellt. Da das Steigungsmafl der Geraden -1/(G:7) ist und die Verweilzeit
T= V/V bekannt ist, 1488t sich aus der Steigung der Geraden im Anzahldichtedia-
gramm In(n) = f(L) die mittlere Kristallwachstumsgeschwindigkeit G aller Kristalle

bestimmen.
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Abb. 2.4.5: Anzahldichte iiber der Kristallgrofle fiir das Stoffsystem Ammoni-
umsulfat-Wasser bei einer mittleren Verweilzeit von 7 = 3432 s.

Bei der primaren Keimbildung sind neu entstehende Keime sehr klein und liegen im
Nanometerbereich, also im Bereich L - 0 . Mit dem Ordinatenabschnitt n fir L=0
erhdlt man fiir die Keimbildungsrate BO:

dN dN
B = —% - O.gftd =n.G . (2.4.26)

0 dt dL

Damit lassen sich aus der Steigung —1/(G-7) und dem Ordinatenabschnitt n der
Gerade im Anzahldichtediagramm die beiden kinetischen Parameter, nimlich die
Keimbildungs— und die Wachstumsgeschwindigkeit, ermitteln. Diese Gréfen bestim-
men gemif} folgender Gleichung den Medianwert Ly der Korngréfenverteilung:

_ G
Ly, = 3,67- | Ta g (2.4.27)

Diese Gleichung ist in Abb. 2.4.6 dargestellt. Es ist die auf den volumetrischen Kri-
stallgehalt ¢ ( ¢ = Volumen aller Kristalle/Suspensionsvolumen ) bezogene Keimbil-
dungsrate B o iiber der mittleren Wachstumsgeschwindigkeit G aller Kristalle mit der
mittleren Kristallgréfie L50 als Parameter dargestellt. Uber die Beziehung

Ly = 367-G- 7 (2.4.28)
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ist es dann méglich, auch die mittlere Verweilzeit 7 als weiteren Parameter einzutra-
gen.

10°

3
w
)

=3
w

bezogene Keimbildungsrate %’-

1 Y
108 07 mis 10
Wachstumsgeschwindigkeit G

Abb. 2.4.6: Bezogene Keimbildungsrate in Abhingigkeit von der Wachstums-
geschwindigkeit fiir MSMPR-Kristallisation.

Beispiel 2.4-2: Bestimmung der Keimbildungsrate und Wachstumsgeschwindigkeit
durch einen MSMPR-Versuch

Zur Ermittlung von Keimbildungsrate und Wachstumsgeschwindigkeit werden
MSMPR Versuche in einem kontinuierlich betriebenen Modell— Kristallisator durchge-
fithrt. Die mittlere Verweilzeit 7 eines Volumenelements im Kristaller betrigt 3432 s.

Das Ergebnis der Siebanalyse einer reprisentativen Probe des Kristallisatorinhalts von
V = 978 ml ist in der Tabelle dargestellt. Dazu wurden die Siebe drei mal gewogen:

Mg o ist die Masse der Siebe am Anfang, vor der Analyse also ohne Kristallisat,

mS, £ steht fiir die Masse der Siebe mit feuchtem Siebgut,

ms’ tr ist schliefilich die Masse von Sieb und Kristallisat, die eine Waage nach dem
Trocknen anzeigt.

Nach dem kleinsten Sieb mit der Maschenweite 150 um ist ein Filter angeordnet, das
praktisch alle Teilchen aus der Losung entfernt.

In Tab. 2.4.1 sind in den ersten vier Spalten die Meflwerte aufgefithrt, wiahrend die
letzen fiinf Spalten ausgewertete Ergebnisse enthalten (siehe unten):
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Tab. 2.4.1: Wertetabelle der Siebanalyse

Siebma- | Sieb- |Sieb- |Sieb- Summe | Massen- | Massen- | Anzahl-
schen- | masse |masse [masse Emc’i summe dichte |dichte
weite leer |feucht |trocken

L mg o |Mgg | Mgy |Mci | Summel| Qg a3 n
[um] | [g] |[e] |le] (gl | [el 3 ] o

0 0,76 | 1,36 1,24 {0,39 | 0,39 0,017 112,3 |3,5-1012
150 103,99 |105,38] 104,72 10,23 | 0,62 0,027 330,6 |9,7-101
180 107,421108,86| 108,18 | 0,24 0,86 0,037 330,0 ]5,8-101
212 106,76 | 108,42 107,67 | 0,34 1,20 0,052 388,3 |4,2-10u
250 108,05 |110,20| 109,29 }0,55 1,75 0,076 475,8 13,0-10tt
300 108,63 |111,40| 110,35 |0,92 | 2,67 0,116 726,9 |2,7-101
355 110,25 {113,94| 112,55 |1,24 | 3,92 0,170 770,3 [1,7-101
425 113,82 117,46 116,12 {1,28 | 5,20 0,225 740,9 19,9-1010
500 116,76 {121,61 | 120,09 | 2,18 7,38 0,320 942,7 |7,5-1010
600 116,16 (120,94 119,18 |1,68 9,06 0,393 663,1 |3,1-1010
710 116,72 |123,65| 121,63 |3,38 | 12,44 0,539 1044,8 |2,9-1010
850 122,55 |128,59| 126,85 |2,98 | 15,42 0,668 860,3 |1,4-1010
1000 119,73 125,85 123,89 |2,67 | 18,09 0,784 964,6 |[1,1-101t0
1120 118,37 1128,35| 125,00 |4,09 | 22,18 0,961 632,3 |4,2-10°
1400 123,48 |127,891 125,86 |0,84 | 23,01 0,997 121,1 |4,3-108
1700 128,72 {133,24] 130,71 0,07 | 23,08 1,000 10,0 2,1-107

Auf dem Sieb mit der Maschenweite 2000 yum waren keine Kristalle vorhanden.

Ermitteln Sie die Massendichteverteilung q3(L) und mittlere Korngrofie Lgo des Pro-

duktes sowie die Suspensionsdichte M.

Berechnen Sie die Anzahldichte n(L), die Wachstumsgeschwindigkeit G sowie die
Keimbildungsrate B o bei diesem Versuch.
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Die Beladung der Losung mit (NH4),SO4 im Kristallisator wurde gemessen:

kg Ammoniumsulfat

Y = 0,7592
kg Wasser

Als Volumenformfaktor a soll der Wert "1" verwendet werden.

Die Dichte von Ammoniumsulfat betrigt 1769 kg/m3.

Losung:

Die Losung erfolgt spaltenweise.

Zunichst wird aus den Siebmaschenweiten die arithmetische mittlere Partikelgrofie i’-i
der Teilchen auf einem Sieb und die Klassenbreite bestimmt.

Die Kristallmasse m c.j €iner Korngrofienklasse ergibt sich aus:
Mei = Mg tr ~™Sa Y- (mS,f - mS,tr)

Fiir die Probe auf dem Sieb mit 150 um Maschenweite bedeutet das:

M, 150 um = 104728~ 103,99 g —0,75917-(105,38 g ~104,72 g)

m; = 0,23 g
Der letzte Term beriicksichtigt, daB beim Trocknen der Siebe die Restflissigkeit ver-
dampft, das darin geldste Salz aber auf den Sieben verbleibt.

Die Suspensionsdichte ist definiert als die Kristallmasse im Suspensionsvolumen und
betrégt:

Eom.y 23,08 g
my = = = 23,60 kg/m3
A% 978 ml

Aus der Kristallmasse jeder Korngrofienklasse lassen sich die Massensummen ermit-
teln, indem man diese Kristallmassen bis zur jeweiligen Siebmaschenweite aufsummiert
und durch die gesamte Kristallmasse teilt:
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1
kzomc,k

Q; =

, [
1{E_Omc,k

Der Anteil der Masse von Teilchen kleiner als 180 um an der Gesamtmasse betrigt
also:

0,39 g+ 0,23 g
23,08 g

= 0,02 oder 2 %

Die Korngréfle beim Massendurchgang von 0,5 wird als mittlerer Durchmesser Ly,
bezeichnet.

Aus der Massensummenkurve ergibt sich eine mittlere Korngrofe von etwas iiber 750
um.

Die Massendichte qg(L) ist die Kristallmasse einer Klasse dividiert durch die Gesamt-
masse der Kristalle und durch die Klassenbreite.

Die Anzahldichte bezogen auf das Suspensionsvolumen (Populationsdichte) stelit die
Zahl der Teilchen pro Klassenbreite und pro Suspensionsvolumen im Kristallisator dar.

Aus der Probenmasse auf einem Sieb berechnet man die Anzahl der Partikel, indem
man diese Masse durch die Masse einer Einzelpartikel dividiert. Ein einzelnes Teilchen,
das zwischen den Sieben der Maschenweite 150 um und 180 um liegt, hat die Masse:

M = ap L% = 1.1769 kg/ms . (180-100m 2 150:-107m 3 7.95.10-0kg .

Aus der Kristallmenge m¢(165 pym) = 0,23 g errechnet sich eine Partikelzahl von
2,88-104 Teilchen oder eine Teilchenkonzentration von 2,92-107 Teilchen/m3 von
Partikeln der Grofie 165 um in der reprisentativen Probe und damit auch im Kristalli-
sator.

Bezogen auf die Klassenbreite von 30 um ergibt sich n(165um) = 9,73-1011 1/m* als
Anzahl— oder Populationsdichte. ‘
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In der obigen Tabelle in der letzten Spalte sind neben den Mefiwerten die so berechne-
ten Populationsdichten aufgefiihrt. Die Anzahldichte 1a8t sich halblogarithmisch iiber
der KorngroBe auftragen (Abb. 2.4.5). Eine Regressionsgerade hat die Steigung
(-<1/G-7) , liefert also die Wachstumsgeschwindigkeit G = 6,14-10-8 m/s sowie die
Populationsdichte n bei der Korngrofie "0" aus dem Achsenabschnitt. Daraus kann
dann die Keimbildungsrate aus B o=1 o'G berechnet werden.

Man erhdlt n =11-1021/m4 und B =6,68-104[1/m3-s] .

Zur Uberpriifung der Daten kann man z.B. die mittlere KorngroBe, die man aus der
Summenkurve erhalten hat, vergleichen mit dem Wert, der sich theoretisch aus der
MSMPR~Theorie ergibt:

L50 = 750 pm = 0,000750 m

! !
3,67-G-7 = Lgy = 0,000772m ,

oder:

1 |
-G _ -
3,67 - 4| TaBlp " Ly, = 0,000780 m

mp

C

Hierbei ist @ der Volumenanteil des Feststoffes ¢ =

Beispiel 2.4-3: Fillungskristallisation

In einer Versuchsanlage zur Untersuchung kontinuierlicher Reaktionskristallisations-
prozesse soll Gips ausgefillt werden.

Die Versuchsanlage wird durch folgendes Anlagenschema charakterisiert:

Feed A ‘ Feed B

L
S Kristallisator -

N

Abflufl

Abb. 2.4.7: Anlagenschema fiir die Fallungskristallisation
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Der Vorratstank A enthdlt 50 1 einer wissrigen Natriumsulfatlosung, der Vorratstank
B 501 einer wissrigen Calciumnitratldsung.

Zur Herstellung der wissrigen Natriumsulfatlosung (Tank A) werden 4 kg Na,SOy in
Wasser gelOst.

Beide Edukte werden mittels zweier Dosierpumpen dem Kristallisator zugefiihrt, wobei
die Pumpen so eingestellt sind, daB beide Feedvolumenstréme gleich grof sind. Die
Feedvolumenstréme betragen jeweils 1,5 ml/s. Die in dem 6—-1-MSMPR—Kristallisator
ablaufende Reaktion folgt der Gleichung:

Ca(NOj); + NaySO4 = CaSO4 | + 2 NaNO;

Hierbei entsteht schwerloslicher Gips, welcher in Form von Calciumsulfat-Dihydrat-
Kristallen (CaSO4-2H0) ausfillt.

Zur Ermittlung der Partikelgrofienverteilung des kristallinen Produktes wird ein Teil-
volumenstrom durch einen Partikelgrofienanalysator geleitet. Die Volumenverteilung
AVS/Vs ist in Tab. 2.4.2 gegeben.

Neben der Partikelgrofienverteilung muf auch die stationire Ubersittigung an CaSOy4
des Kristallisators bestimmt werden. Mit Hilfe von ionenselektiven Sonden wurde eine
Calcium—Ionen—Konzentration von Cap =10 g/l gemessen.

Aufgaben:

a) Die beiden Edukte sollen im stochiometrischen Verhiltnis zugefiihrt werden. Wie
grof} sind die Konzentrationen an Na*-, sowie an Ca**Ionen in den jeweiligen Vor-
?

ratstanks (in kmOI/ILésung)

Welche Massen an Ca(NOj);-4H,0 sowie an Wasser werden zur Herstellung der
Losung im Vorratstank B benotigt?

b) Wie grof ist die relative Anfangsiibersittigung (in kmol/kmol) der Losung im Kri-
stallisator?

Wie gro8 ist die relative Ubersittigung, die sich im stationiren Zustand des Kristal-
lisators einstellt (in kmol/kmol) ?

¢) Welche Suspensionsdichte wird im Kristallisator erreicht?

Wie grof ist die Kristallmasse, die wihrend des Versuches ausfillt?
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d) Ermitteln Sie aus der gegebenen Volumenverteilung (Tab. 2.4.2) die Anzahldichte-
verteilung. Tragen Sie die berechnete Anzahldichteverteilung in ein Schaubild ein,
und nihern Sie den Verlauf sinnvoll durch eine Regressionsgerade an.

e) Bestimmen Sie mit Hilfe der Regressionsgeraden die Wachstumsgeschwindigkeit G
sowie die bezogene Keimbildungsrate B 0/qp .

f) Ermitteln Sie iiber die fir MSMPR-Kristallisatoren giiltigen Beziehungen den mitt-
leren Partikeldurchmesser Lgo- Vergleichen Sie diese Werte mit dem mittleren Par-
tikeldurchmesser der Massensummenkurve.

Stoffwerte und Dichten:
CaS04-2H,0 : p. = 2310 kg/m? ;  Ca(NOs)2: p, = 2466 kg/m?
CayS0y4: .= 2665 kg/m3 ; H,0: pr, = 1000 kg/m3

Loslichkeitsprodukt von Gips:
K,g = 2,3-10 mol2/12

Formfaktor von Gips:

a=2

Losung:
a) Natriumionenkonzentration:

Na = 2Nay504 = 2 ¥Nai0/V = 2'™Nay50,/ Mnass0,/V

g = (2-4/142)/50 kmol/l = 1.127 mOI/lLésung

Calciumionenkonzentration:

Bei stochiometrischer Zufuhr ergibt sich:

Coa = CNaf2 = 0,563 mOI/IL('isung

Die Masse an Ca{NQj3),-4H;0 erhilt man wie folgt:

mCa(NO3)2‘4H20 = cCa.MCa(N03)2'4H20.V = 0,563'236'508 = 6,64 kg
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Benotigte Wassermenge:

Freiwerdendes Kristallwasser:

VK‘Hgo = 4-cCa-V-1\'\2[1;‘[20//;H20 = 4.0,563-50-18/10001 = 2,031
Volumen des Salzes:

Veca(NOy), = cca V- Maa(n0y),/PCa(N0s),
0.563-50-164/24661 = 1,871

Benétigte Wassermasse:

g0 = (V'VK.HgO—VCa(NO;;)g)'pH20 = (50-2,03-1,87):1000 g = 46,1 kg

b) Mengenbilanz:
VA °NaA Ve
- Mischung C "Na,C
: — Reaktion CCa,C
VB ¢CaB

Abb. 2.4.8: Mengenbilanz um den Fillungskristallisator

Die relative Anfangsiibersittigung berechnet sich bei stochiometrischer Eduktzufuhr wie
folgt:

— 0,5 _
9, = Cca,c/Kap " -1

Die Anfangskonzentration an Calciumionen im Kristallisator erhilt man aus einer

Massenbilanz:

\% A+{/B = Vc (Gesamtbilanz)

co a,B'vB = cCa,C'VC (Bilanz iiber die Calciumionen)
Bei gleichen Feedvolumenstromen gilt

VC = 2-VA = 2~VB

Damit erhilt man:
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Cca,c = 08-Ccyp = 0:5:0,563 mol/l = 0,282 mol/ch‘jsung

-4)0,5

g, = 0,282/(2,3-10 -1 =176

Die stationire relative Ubersittigung berechnet sich zu:

oy = (7,0/40)/(2,3.10-4)0,5_1 = 10,5

c) Die Suspensionsdichte m, betrigt somit:

_ 0,5 _ . 0,5
my = (0,-04)-Kpp M(a50,-2H,0 = (17,6-10,5)-(2,3-10-4)™"-172

= 3
mp = 18,52 kg/mLésung

Den Feststoffvolumenanteil erhilt man zu:
— 10-3 m 3 3
= 8,0-10%mé,50,. 20,0/ ™Losung

Die Gesamtkristallmasse betrigt:

m, = mT-VC = 18,52-100 g = 1,852 kg

d) Die Anzahldichte berechnet sich wie folgt:
n = Am/(mgy-VpigperAL)
wobei der Index EK fiir "Ein Kristall" steht.

Am, = AV [V mp-Vp e

=3
mpg = L7 @00a50,.2H,0

_ -3
n = AV [V mp/(L7 e p0,00,.01,0)/ AL

Die berechneten Werte sind in der Tabelle 2.4.2 aufgefiihrt.
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Tab. 2.4.2: Wertetabelle fiir die Fallungskristallisation

Partikel- | mittlere | Klassen- | Volumen- |Massen- | Anzahl-
grofle Partikel- | breite vertei- summen-| dichte
grofie lung verteilg.
L/lum] | Tffpm] |AL/m]| AV/V |ZAm;/m|n/[5m]
2,31
2,75 2,53 0,44 0,0012 0,001 6,75-1017
3.27 3,01 0,52 0.0037 0,0049 |1,05-1018
3,89 3,58 0,62 0,0042 0,0091 |{5,92-1017
4,62 4,26 0,73 0,0047 | 0,0138 |3,35-1017
5,50 5,06 0,88 0,0056 0,0194 |1,97-10%7
6,54 6,02 1,04 0,0068 0,0262 {1,20-10%
7,78 7,16 1,24 0,0083 0,0345 |7,31-1016
9,25 8,58 1,47 0,0098 0,0443 |4,33-1016
11,00 10,13 1,75 0,0111 0,0554 |2,45-1016
13.10 12.05 2.10 0,0122 0,0607 |1,33-1016
15.60 14.35 2,50 0,0131 0,0807 |7,11-1015
18,50 17,50 2,90 0,0136 0,0943 |3,79-1015
22,00 20,25 3,50 0,0139 0,1082 |1,92-101
26,20 24,10 4,20 0,0141 0,1223 |9,61-10%
31,10 28,65 4,90 0,0143 0,1366 |4,97-1014
37,10 34,05 5,90 0,0150 | 0,1516 |2,58-1014
44,00 40,50 7,00 0,0171 0,1687 | 1,47-1014
52,30 48,15 8,30 0,0215 0,1902 |9,30-1013
62,20 57,25 9,90 0,0304 0,2206 |6,56-1013
74,00 68,10 11,80 0,0445 0,2651 |4,79-101
88,00 81,00 14,00 0,0648 0,3299 | 3,49-1013
104,70 96,35 16,70 0,0876 | 0,4157 |2,35-1013
124,50 114,60 19,80 0,1079 0,5254 |1,45-1013
148,00 136,25 23,50 0,1180 0,6434 | 7,96-1013
176.00 162,00 28,00 0,1134 0,7568 | 3,82-1012
209,30 192,65 33,30 0,0954 0,8522 |[1,61-1012
248,90 229,10 39,60 0,0699 0,9221 |5,88-101
296,00 272,45 47,10 0,0463 0,9684 |1,95-10u
352,00 324,00 56,00 0,0277 0,9961 |5,83-1010
418,60 385,30 66,60 0,0039 1,0000 |4,10-10°
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e) Wachstumsgeschwindigkeit:

Entsprechend der MSMPR-Theorie kdnnen die Wachstumsgeschwindigkeit und die
Keimbildungsrate wie folgt aus Abb. 2.4.9 ermittelt werden (Vgl. dazu Abb. 2.4.5).

Aus der Steigung der Gerade:
G = 1,7-10%m/s

Bezogene Keimbildungsrate:

By/p = 1,06-10° 1/(m3-s)

0®
o E MSMPR-Versuch fir

0k CalS0, 21,0
. 1% " " T =2000s
E o E o ng= 5100 {1/mb )G 17,108 mss
= Pl By= ngb
= 1 0 Ng
< 0y - 8510° 15}
£ 0t
% o !
< w'f

mlﬂ é

109 C — N

0 100 200 300

Partikelgrofe L{um}

Abb. 2.4.9: Logarithmus der Anzahldichte n iiber der Partikelgrofie L

f) Ly aus MSMPR-Gesetz:

L, = 3,67-G-7 = 3,67-1,7-10-8-6/(2-0,09/60) m = 124,8 um

50

L50 aus Massensummenkurve:

L50 =120 ym

2.4.4 Keimbildungs— und Wachstumsgeschwindigkeit

Bei der Kristallisation ist stets die Ubersittigung zu begrenzen, um nicht zu viele Kei-
me und damit ein nicht gewiinschtes feines Produkt zu erhalten. In Abb. 2.2.12b ist die
dimensionslose Uberséittigung Achommet/Cc , bei welcher homogene primire Keimbil-
dung auftritt, abh#ngig von der dimensionslosen Sittigungskonzentration c*/cc darge-
stellt [9,10]. Als Parameter ist die relative Ubersittigung o = Ac/c* eingetragen.
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Die in technischen Kristallisatoren in der Regel auftretenden Ubersittigungen sind
rund eine Zehnerpotenz kleiner als Achom,met - Dies bedeutet, daf3 gut 15sliche Stoffe
mit ¢* > 0,1 mol/l bei o< 0,1 kristallisiert werden, also bei einer Ubersittigung,
bei welcher primére, homogene Keimbildung nicht auftritt. In sauberen L&sungen
werden durch heterogene Keimbildung kaum Keime erzeugt. Dagegen entstehen bei
Kristallisaten mit L50 > 100 um zahlreiche Abriebsteilchen durch Zusammenstof3 von
Kristallen mit Riihrern, Pumpenlaufridern, Apparatewdnden oder auch mit anderen
Kristallen. Wachsende Abriebsteilchen werden sekundére Keime genannt, und man
spricht von sekunddrer Keimbildung. Dieser Keimbildungsmechanismus diirfte bei
Systemen mit hoher Loslichkeit vorherrschen, welche zu groben Kristallisaten fiihren.
Je kleiner die Loslichkeit, umso groBer ist nach Abb. 2.4.10 die relative Ubersittigung
g, bei welcher kristallisiert wird. Damit steigt die Wahrscheinlichkeit, daf sich hetero-
gene primare Keime bilden. Da die Kristallisate feiner (L50 < 100 pum) werden, entste-
hen deutlich weniger Abriebsteilchen, so daf3 die sekunddre Keimbildung abnimmt und
der heterogene Keimbildungsmechanismus dominiert. Dagegen ist kaum mit homoge-
ner primarer Keimbildung zu rechnen, weil dies sehr hohe relative Ubersittigungen
erfordert, die allenfalls bei der Reaktions— oder Fillungskristallisation auftreten.
Selbst dies diirfte nur zeitlich oder ortlich begrenzt zutreffen.

c* = (fiir ac=01Mol/ Mol
o 1w w2t wt 'ed
¢* —=— (fiir ac=0,01Mol/1) (Mol
o 1w w0t 1wt Lo
= nur  grofle+ vorge-
8 grofle kleine ordnete f Rt
S [eil- Teil- Stk T Weniger wichtig
o| & chen chen  (8-0)
3 . Fremde
5| Ige Partikel ==  weniger wichtig
g2 ___Wepas0_ |
= gz C;u;;;[ = wichtiger
Lo =
|
0 w02 0T 10 0z 10

Relative (bersittigung ac/c”

Abb: 2.4.10: Beziehung zwischen der Loslichkeit, der relativen Ubersittigung
und Keimbildungsmechanismen.

Eine Vorausberechnung von Keimbildungsgeschwindigkeiten ist wegen der geschilder-
ten komplizierten Zusammenh#nge (Fremdstoff— bzw. Abriebsteilchen) nicht méglich,
so daf} sie experimentell bestimmt werden. Hierfiir benutzt man kontinuierlich betrie-
bene und ideal vermischte Rithrwerkskristallisatoren mit kristallfreier Einspeisung und
isokinetischen représentativen Produktabzug, sog. 'Mixed Suspension Mixed Product
Removal’ (MSMPR) —Kiristallisatoren. Die Versuche werden so durchgefiihrt, daf8 bei
verschiedenen Verweilzeiten T kristallisiert und jeweils die Anzahldichte n(L) bestimmt
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und in einem Anzahldichtediagramm dargestellt wird. Auf diese Weise lassen sich Wer-
tepaare By und G ermitteln. Abb. 2.4.11 zeigt die auf den Kristallvolumenanteil ¢
bezogene Rate der Keimbildung B, abhiéngig von der Kristallwachstumsgeschwindig-
keit fiir Kaliumchlorid und Kalialaun, welche jeweils bei konstanter mittlerer spezifi-
scher Leistung ¢ kristallisiert wurden.

10!(!

Bezogene Keimbildungsrate B,/e
g

10’

P | f% Ty " 2 bl a2 a0
0°® 107 108 ] 107 mis) 10% 210°
Wachstumsgeschwindigkeit G Wachstumsgeschwindigkeit 6

Abb. 2.4.11: Keimbildungsrate verschiedener Stoffsysteme

Die beiden Geraden fiir Kalialaun zeigen, daf8 bei konstanter Wachstumsgeschwindig-
keit G die Rate der sekundiren Keimbildung B, mit der spezifischen Leistung e an-
steigt, was sich aus einer hoheren Abriebsrate und einer dadurch verursachten grofe-
ren Zahl von Abriebsteilchen erkliren 148t. Die Bestimmung der kinetischen Parame-
ter Keimbildungs— und Wachstumsgeschwindigkeit ist dann einfach und eindeutig,
wenn sich fiir die KorngroBenverteilung des Kristallisates im Anzahldichte—Diagramm
n(L) = {(L) Geraden oder angendhert Geraden ergeben. Dies trifft i.a. zu, wenn die
spezifische Leistung unter € = 0,5 W/kg ,die Suspensionsdichte unter my = 50 kg/m3
und entsprechend der Kristallvolumenanteil ¢ unter ¢ = 0,02 liegt und die mittlere
Verweilzeit 7 kiirzer als 7= 5000 s ist. Werden diese Betriebsparameter iiberschrit-
ten, entstehen bei hohen spezifischen Leistungen und Suspensionsdichten sowie langen
Verweilzeiten soviele Abriebsteilchen, da8 die Vereinfachungen der Anzahldichtebilanz
nicht mehr zutreffen. Die Bestimmung der GréBen By und G fiir solche Fille ist in der
Literatur beschrieben, z.B. [31].

2.4.5 Dimensionierung von Kristallisatoren

Die mittlere Verweilzeit der Suspension in kontinuierlich betriebenen Kristallisatoren
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betrdgt hiufig eine bis zwei Stunden. Bei vorgegebenem Lésungsvolumenstrom \'
ergibt sich dann das Kristallisatorvolumen zu V = V.7 . Wahlt man die Verweilzeit 7
kiirzer, wird das Kristallisat feiner. Dagegen ist die Ubersittigung Ac bei langen Ver-
weilzeiten sehr klein, so daB das Kristallisat sehr langsam wichst, aber, inbesondere
bei hohen spezifischen Leistungen, abgerieben wird. Bei abriebsfreudigem Kristallisat
(z.B. KNOs) durchlduft deshalb die mittlere Korngréfle Ly, abhéngig von der Ver-
weilzeit 7 bei 7~ 1 bis 2 Stunden ein Maximum. Entsprechend diesem Maximum wird
haufig die mittlere Verweilzeit gewahlt.

Bei der Konstruktion des Kristallisators sind die Warmeaustauscherflichen ausrei-
chend grof3 vorzusehen, um bei der Kiihlungskristallisation die Losung entsprechend zu
kithlen bzw. bei der Verdampfungskristallisation das Losungsmittel zu verdampfen.
Dabei sind die Wirmestromdichten q = a-A¥ und damit auch die Temperaturdiffe-
renzen A¥=q/a zwischen Losung und Oberfliche des Wiarmeaustauschers zu be-

grenzen. Denn wenn gemaf

Ac = gg* - AP = gg* - q/a (2.4.29)

die Ubersattigung zu grof8 wird, kann eine so betrichtliche heterogene Keimbildung
auftreten, dafl ein sehr feines Produkt entsteht und die Warmeaustauscherflichen
schnell verkrusten. Bei der Verdampfungskristallisation wird daher bevorzugt die
Vakuum—Entspannungsverdampfung eingesetzt.

Die spezifische Leistung e ist so zu wéhlen, daf8 die Kristalle in Schwebe gehalten wer-
den und die Suspension ausreichend vermischt wird. Im allgemeinen ist ein Wert von
€=0,5W/kg ausreichend. Bei einer Maistabsvergroferung mit ¢ = const ist zwar
mit der gleichen mittleren Korngré e zu rechnen, doch wird die Vermischung schlech-
ter, denn eine konstante Mischzeit in Modell— und Groflausfithrung wiirde die gleiche
Drehzahl des Riihrers oder Umwailzorgans in beiden Kristallisatoren erfordern.

Weitere Modellgesetze von Riihrwerkskristallisatoren zeigen, daf bei gleicher mittlerer
spezifischer Leistung ¢ im Modellriihrwerk und im groftechnischen Produktionskristal-
lisator mit zunehmender Kristallisatorgréfe und geometrischer Ahnlichkeit

- die mittlere Korngrofle entweder konstant bleibt oder sogar geringfiigig zu-

nimmt,

- die Kristalle gleichmafliger im Riihrwerk suspendiert werden und
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- L&sung und Suspension schlechter vermischt sind, was zu lokalen Unter-
schieden der Ubersittigung Ac und der Suspensionsdichte m fiihrt.

Die Suspensionsdichte kann in Produktionskristallisatoren bis zu mp = 500 kg/m3
betragen, was Kristallvolumenanteilen von ¢ = 0,2 bis 0,25 entspricht.

Beispiel 2.4-4: Mafistabsvergrofierung eines Kiihlungskristallisators

Versuche zur Kristallisation von KNOj; in einem kontinuierlich betriebenen 6 Liter
Rithrwerkskiihlungskristallisator haben bei einer mittleren Verweilzeit von 7 = 1h und
einer spezifischen Leistung ¢ = 0.5 W/kg eine mittlere Korngréfie von L50 = 0.55 mm
ergeben. Dabei wurde dem Apparat ein Volumenstrom von 6 dm3/h einer wissrigen,
unterséttigten Kaliumnitratlésung von 35,6 °C zugefiihrt, welche eine Beladung von
Y,=053kg KNOj3/kg H,0 und eine Dichte von PLo = 1250 kg/m3 besitzt. Die Lo-
sung wird im Kristallisator auf #= 22.3 0C abgekiihlt. Die Suspension verlifit den
Apparat mit der Sittigungsbeladung Y* = 0.35 kg KNO3/kg H;0 (Dichte pyy = 2110
kg/m3). Die Dichte des kristallinen Feststoffes betrigt p. = 2110 kg/ms3.

Welcher Kristallvolumenanteil ¢ stellt sich im Apparat ein?

Wie ist ein grofitechnischer Kristallisator fiir einen Volumenstrom von \'/f= 6 m3/h
auszulegen, wenn die gleiche mittlere Korngréfie Lg erzielt werden soll?

Losung:

Nach Gleichung (2.4.6) ergibt sich fir einen Kiihlungskristallisator (AL, = 0) die
Suspensionsdichte M Zu:

* £ 3 Y Y*
Mm = =P = Pr¥o—Pr1Y = Prol—— | —#
T (6} Lo'o L1 Lo 1 +Y0 L1 1+Y*
oder:
_ 0,53 1 _1180.[—0.35 ] _
mp = 1250-[ 140,53 ] 1180 [ 140,35 ] = 127,1 kg/m3

Mit der Dichte des kristallinen Feststoffes 148t sich hieraus der Volumenanteil ¢ der
Kristalle berechnen:

_ o 1211
v = P, 20
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Nach Gl. (2.4.27) wird die gleiche mittlere Korngréfie dann erzielt, wenn die kineti-
schen Grofien By und G sowie der Volumenanteil ¢ der Kristalle konstant gehalten
werden. Wie aus der Berechnung des Volumenanteils ersichtlich, bleibt ¢ konstant,
wenn die Beladungen Y, und Y* gleich bleiben. Y* hiingt von der Temperatur im
Kristallisator ab, die demnach nicht verindert werden darf.

Eine konstante Wachstumsgeschwindigkeit G setzt die gleiche Ubersittigung Ac im
Modell- und im Produktionskristallisator voraus. Eine Konstanz der Rate der sekun-
déren Keimbildung erfordert dariiber hinaus, da auch die spezifische Leistung € kon-
stant gehalten wird [10]. Da die Ubersittigung Ac eindeutig von der mittleren Verweil-
zeit T abhingt, wie zahlreiche Versuche gezeigt haben, geniigt es, neben den Parame-
tern € und ¢ die mittlere Verweilzeit 7= V/Vf konstant zu halten, was bei einem
Volumen des Kristallisators von

V=r-Vy=1h-6m¥h = 6m

gegeben ist.

2.5 Fraktionierende Kristallisation

Wenn sich bei verfahrenstechnischen Trennoperationen in einer Trennstufe (z.B. ein
Verdampfer oder ein einstufiger Absorber oder Extraktor) ein bin&res Gemisch nicht
geniigend rein in seine beiden Komponenten zerlegen 14fit, gelingt dies hiufig durch
Anwendung des Gegenstromprinzips, wobei die beiden Phasen im Gegenstrom gefiihrt
werden und zwischen ihnen Stoff iibertragen wird. Wendet man dieses Prinzip auf die
Kristallisation an und fiihrt eine feste Kristall- und eine fliissige (L&sung oder Schmel-
ze) Phase im Gegenstrom, spricht man von fraktionierender Kristallisation.

2.5.1 Verfahrenstechnische Grundlagen

Die Trennschwierigkeit 13t sich beschreiben, wenn die sich im Gleichgewicht befin-
denden Phasen mit den Konzentrationen in der festen (Massen— oder Molenbruch x
bzw. ;c) und in der fliissigen Phase (Massen— oder Molenbruch y bzw. ;') abhéngig von
Druck und Temperatur bekannt sind, z.B. in Form von Schmelz— und Gleichgewichts-
diagrammen. So zeigt Abb. 2.5.1 das Schmelzdiagramm von Ethylenbromid—Ethylen-
chlorid und Abb. 2.5.2 das dazugehérige Gleichgewichtsdiagramm.
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o idegle Werte, berechnet;
| o+ Mefiwerte

Temperatur[°C]
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Molanteil an Ethylenbromid

Abb. 2.5.1: Schmelzdiagramm des Systems Ethylenbromid-Ethylenchlorid ([32])
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Abb. 2.5.2: Enthalpie-Konzentrations- und Gleichgewichtsdiagramm des Sys-
tems Ethylenbromid-Ethylenchlorid [32]

Ethylenbromid mit einem Schmelzpunkt von 10 0C ist in der Schmelze stets schwacher
konzentriert als im Kristall. Reines Ethylenchlorid hat einen Schmelzpunkt von —35,30C.
Je kleiner das Verh&ltnis y*/x ist, um so gréfer ist bei der fraktionierenden Kri-
stallisation die Trennschwierigkeit. Da das Gemisch C;H4Cl;—CoH4Br; ein Entmi-
schungsgebiet (a+0) besitzt und eine Peritektikale bei —23,5¢ C aufweist, weicht das



2.5 Fraktionierende Kristallisation 143

Schmelzdiagramm erheblich von einer idealen Schmelzlinse oder Lanzette ab, welche
z.B. beim System 2,4 Dinitrochlorbenzol—2,4—Dinitrobrombenzol vorliegt, vergl. Abb.
2.2.5. Die polymorphe Umwandlung vom Typ I nach Rooseboom (Mischkristalle oder
feste Losung) nach Typ IV (Peritektikum) weitet die Soliduskurve so auf, da8 die an
Dibromethylen reiche Mischung leichter zu fraktionieren ist, als dies bei einem sich
ideal verhaltenden System der Fall ware. Im Gebiet a scheiden sich Ethylendichlorid-
reiche und im Gebiet § Ethylendibromid—reiche Mischkristalle ab.

Tragt man die Konzentration y* in der Schmelze iiber der Konzentration x im Kristall
fiir die jeweilige Schmelztemperatur auf, erhdlt man das Gleichgewichtsdiagramm
y* = f(x) , siche Abb. 2.5.2. Handelt es sich nicht um eine sehr bauchige Kurve mit
sehr groflen Werten y*/x , lassen sich die reinen Komponenten nur durch eine fraktio-
nierende Kristallisation mit einer gewissen Trennstufenzahl gewinnen, was sich tech-
nisch in einer Gegenstromkolonne realisieren 1af3t. Abb. 2.5.3 zeigt das Schema einer
solchen Kolonne mit einem Verstirkungs— und einem Abtriebsteil.

K

. ristallisator | poacenmelze
Kinoz) | x é

I.((n»I)

Ei

Ehe,z, ————=] 3
F°F Ausgangs -
Gemisch

Endkristallisat B.hgxg

Abb. 2.5.3: Gegenstromschema zur franktionierten Kristallisation aus der
Schmelze mit doppeltem Riicklauf [32]. K: Kristallisat, S: Schmelze

Das Ausgangsgemisch wird je nach dessen Konzentration und gewiinschten Reinheiten
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der oben und unten abgezogenen Stréme an passender Stelle in die Kolonne einge-
speist. Der Kristallisatstrom bewegt sich von oben nach unten im Gegenstrom zur
Schmelze. Ein Teil der oben ankommenden Schmelze wird im Kristallisator auskristal-
lisiert und dient als Riickflu8. Unten in der Kolonne wird das ankommende Kristallisat
nur zum Teil als Produkt abgezogen, wahrend der andere Teil im Aufschmelzer ver-
fliissigt wird und sich dann als Schmelze in der Kolonne nach oben bewegt.

Die Trennstufenzahl 18t sich dann bequem ermitteln, wenn iiber dem Gleichgewichts-
diagramm ein Enthalpie-Konzentrations—Diagramm angeordnet wird. Dies soll am
Beispiel einer Abtriebskolonne zur Trennung des biniren Gemisches Ethylendichlorid-
Ethylendibromid gezeigt werden (Abb. 2.5.2):

Ein Gemisch aus Schmelze und Kristallisat von 21 Massen—% C,;H,Cl, und einer
Temperatur von 11 °C soll in einer beziiglich Ethylendichlorid als Abtriebssdule
arbeitenden Kolonne in eine am Boden abgezogene Schmelze mit nur noch 5 Mas-
sen—% C3H4Cl; und eine Restschmelze mit 24,5 Massen—% C;H,Cl; aufgetrennt
werden. Enthalpie und Konzentration in der Einspeisung werden durch den Punkt F
angegeben, welcher auf der Gleichgewichts— oder Schmelzisothermen von —11 °C
und auf der Senkrechten y = 0,21 liegt. Da der oben abgezogene Uberlauf einen
Massenanteil von yp = 0,245 haben soll und als gesittigte Schmelze auf der Liqui-
duslinie liegt, 148t sich der entsprechende Punkt D sofort angeben. Wenn die einge-
speiste Schmelze F in das Kopfprodukt D und das Sumpfprodukt B mit xg = 0,05
zerlegt wird, mufl g auf der Verldngerung DF bei xg = 0,05 liegen, wodurch sich
der Pol 7p ergibt. Alle Geraden durch diesen Pol kennzeichnen Bilanz— oder sog.
Querschnittsgeraden. Wenn die Massenanteile y der Schmelze auf der Liquiduslinie
und die Anteile x der Kristalle auf der Soliduslinie jeweils in das Gleichgewichtsdia-
gramm iibertragen werden, ergeben sich Punkte der Bilanzkurve, welche im vorlie-
gendem Fall angenihert eine Gerade ist. (z.B. das Lot durch den Punkt D ergibt
den Punkt E im x—y—Diagramm. Das Lot durch den Punkt R bis zum Schnittpunkt
mit der Vertikale durch E ergibt einen Punkt auf der Bilanzlinie G). Man legt nun
durch jeden Schnittpunkt einer Querschnittsgeraden mit der Soliduskurve die ent-
sprechende Schmelzisotherme, welche im Gleichgewichtsdiagramm durch einen
Punkt auf der Gleichgewichtskurve reprasentiert wird. Die Zahl der erforderlichen
Trennstufen ist dann gleich der Zahl der Schmelzisothermen, die sich nach Ausfiih-
rung der Konstruktion, ndmlich Querschnittsgerade durch den Pol, dann Schmelz-
isotherme durch den Soliduskurvenschnittpunkt, ergeben. Diese Zahl n kann auch
im Gleichgewichtsdiagramm aus der Zahl der Beriihrungspunkte der Treppenzug-
kurve zwischen Gleichgewichts— und Bilanzkurve ermittelt werden. Sollen nun im
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allgemeinen Fall beide Komponenten angenihert rein gewonnen werden, sind sowohl
eine Abtriebs— wie auch eine Verstirkungskolonne erforderlich, siche Abb. 2.5.3 .
Der Pol mp der Abtriebskolonne und der Pol 7 der Verstirkungskolonne lassen
sich rechnerisch aus den Energie— und Massenbilanzen der ganzen Kolonne ermit-
teln:

Energiebilanz: Fhp+Qp = B-hg + Dby +Qp (2.5.1)
Massenbilanzen: F=B+D , (2.5.2a)
und F"-zF = f!-xB + f)-yD . (2.5.2b)

Eine Kombination dieser Gleichungen liefert:

Yo - 2 Ty - h
D F __D F (2.5.3)
zp-xg  hp-mp

mit 7 = hD+QR/]5 und 7 = hB—QB/lé

Die Anwendung dieser Methode auf praktische Probleme st68t hiufig deshalb auf
Schwierigkeiten, weil fiir reale Systeme Enthalpie—Konzentrations—Diagramme und
damit auch Gleichgewichts—Diagramme nicht ohne weiteres zu berechnen und nur auf
der Basis von Mefiwerten der spezifischen Wéarmen sowie Schmelz— und Mischungs-
wirmen zu erstellen sind. Hinzu kommt, dafl bei enger Gleichgewichtskurve die Zahl
der Trennstufen dann grof wird, wenn grofie Reinheiten von Kopf— und Sumpfproduk-
ten gefordert werden.

2.5.2 Auswahl und Dimensionierung von Kristallisatoren

Im Gegensatz zu Rektifizierkolonnen mit einem Dampf-Fliissigkeits—Gegenstrom ist
die Gegenstromfithrung von einer fliissigen Schmelze und einem festen Kristallisat
verfahrenstechnisch deshalb schwierig, weil Feststoffe immer zu Ablagerungen und
Verstopfungen neigen. Deshalb wird hiufig ein Chargenbetrieb gewihlt, z.B. eine Serie
von Riihrwerken, wovon jedes gewissermaBlen dem Boden einer Bodenkolonne ent-
spricht und eine Trennstufe realisieren soll. In das n—te Riithrwerk werden Kristalle aus
dem (n+1)~ten Rithrwerk und Schmelze aus dem (n—1)—ten Riihrwerk diskontinuier-
lich eingespeist und dann so lange geriihrt, bis sich das Gleichgewicht angenihert ein-
gestellt hat. Schmelze und Kristall sind analog den beiden fliissigen Phasen im Mixer-
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Settler—Extraktor zu trennen und dann den jeweiligen Rithrwerken zuzufithren. Im
Gegensatz zur Trennung durch Rektifikation und Extraktion tritt stets das Problem
auf, daf} eine der beiden Phasen, namlich die Kristallisatphase, durch nicht vollstandig
abgetrennte und noch anhaftende Schmelze verunreinigt ist. Dies beeintrichtigt die
Trenneffizienz, und haufig mufl das gewonnene Kristallisat durch Abpressen der Rest-
schmelze oder Waschen mit einer Waschfliissigkeit nachbehandelt werden. Handelt es
sich nicht um ein bin#res, sondern um ein ternéres System mit zwei auskristallisieren-
den Stoffen und einem Losungsmittel und sind die Kristalle 16sungsmittelfrei, bietet es
sich an, den biniren Massenbruch y* der leichter schmelzenden Komponente in der
Lésung iiber dem bindren Massenbruch x dieser Komponente im Kristall aufzutragen.
Dies ist in Abb. 2.5.4 fiir das Stoffsystem Bleinitrat—Bariumnitrat dargestellt, wobei
die Nitrate in Wasser gelost sind. Es zeigt sich, daf Bleinitrat in der Losung viel stir-
ker konzentriert ist als im Kristall.
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Abb. 2.5.4: Ponchon- und McCabe-Thiele-Diagramm fiir die fraktionierende Kri-
stallisation von Pb(NQj3); und Ba(NO3), aus Wasser
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Die beiden Nitrate lassen sich in einer Gegenstromkolonne nach Abb. 2.5.3 trennen. Da
das Gleichgewichtsdiagramm mit den binédren Massenbriichen keine Auskunft iiber den
Wassergehalt der Schmelze liefert, bietet es sich an, dariiber ein sog. Ponchon—Dia-
gramm zu zeichnen, in welchem die Massenbeladung W des Losungsmittels iiber dem
Massenbruch x der Kristalle aufgetragen ist. Die obere Kurve beschreibt die Wasserge-
halte der Losung, wihrend die Abszisse mit der Wasserbeladung W = 0 das Kristalli-
sat kennzeichnet. Punkte x, y* aus dem Gleichgewichtsdiagramm lassen sich als Kono-
den in das Ponchon—Diagramm eintragen.

Da nur wasserfreie Nitrate eingespeist werden und Wasser (z.B. 5 kg Wasser pro kg
geloste Nitrate) mit dem Kopfprodukt abgezogen wird, muf3 diese Wassermenge der
Kolonne wieder zugefiihrt werden. Auf Grund der Losungsmittelbilanz ergeben sich die
Pole sowie die Querschnittsgeraden.

Anstelle von Gegenstromkolonnen oder Riihrwerkskaskaden konnen auch andere Appa-
rate eingesetzt werden, z.B. Kiihlwalzen oder —bénder in Kombination mit Kiihlwan-
nen. So zeigt Abb. 2.5.5 einen mehrstufigen Walzen—Kristallisator, bei welchem die
Trennstufen—Apparateeinheit aus einer Wanne fiir die Schmelze, einer gekiihlten Kri-
stallisierwanne, einer beheizten Ausprefwalze und einem Behilter zum Auffangen und
Aufschmelzen der Schuppen besteht.

kristalli-
sierendes
Produkt

Abb. 2.5.5: Mehrstufiger Walzenkristallisator

Gemafl dem Schema wird die Ausgangsmischung in eine in Hinblick auf die Konzen-
tration passende Wanne zwischen den Enden der gesamten Apparatur eingespeist. Die
Schmelze durchwandert die einzelnen Stufen und wird aus der ersten Wanne als fliissi-
ges und schwer kristallisierendes Produkt abgezogen. Im Gegenstrom dazu bewegt sich
das Kristallisat, welches von der Kristallisierwanne mit Hilfe einer geeigneten Vorrich-
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tung, z.B. Schaber oder Abstreifer, in die Schmelzwanne der jeweiligen Stufe gelangt
und von dort nach dem Aufschmelzen der nichst folgenden Stufe zugefiihrt wird. Die
Schmelze des Kristallisates der letzten Stufe wird zum Teil als RiickfluB der letzten
Stufe oder Apparateeinheit zugefiihrt, wihrend der andere Teil als leicht kristallisie-
rendes Produkt abgezogen wird.

Erzielbare Reinheiten der an den Enden der mehrstufigen Walzenapparatur abgezoge-
nen Produkte hdngen nicht nur von der Gleichgewichts— und Bilanzkurve und damit
von der Zahl der Trennstufen oder Apparateeinheiten sowie der Stoffiibertragung ab,
sondern auch davon, wie effektiv das Kristallisat ausgepre8t wird. Deshalb sind u.a die
Temperatur, die Drehzahl der Kristallisierwalze und der Anpreldruck wichtige Be-
triebsparameter.

In Kiristallisierkolonnen und —schnecken werden Kristalle durch Schneckenspindeln im
Gegenstrom zur Schmelze gefordert. Abb. 2.5.6 zeigt eine pulsierende Kristallisations-
kolonne fiir kontinuierlichen Betrieb nach Schildknecht [26].

Abb. 2.5.6: Pulsierende Kristallisationskolonne
a: Antrieb der Spindel, b: Entnahmeventil, c¢: Kiihler, d: Grundhei-
zung, e: Druckkontrolle, f: Flanschverbindung, g: Zufiihrung, h: Vor-
ratsbehiilter, i: Bodenplatte, k: Schneckenspindel
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Sie besitzt im Ringraum zwischen zwei konzentrischen Rohren eine Schneckenspindel,
welche die in der oberen Kristallisierzone erzeugten Kristalle zu der am Fuf8 der Kolon-
ne befindlichen Schmelzzone férdert. Das an passender Stelle in die Kolonne einge-
speiste Gemisch wird in das tiefer schmelzende, schwerer kristallisierende Kopfprodukt
und in das héher schmelzende (leichter kristallisierende) Sumpfprodukt zerlegt.

Im Gegensatz zu Kristallisierschnecken wird in Druckkolonnen der Transport der bei-
den Phasen durch von auflen aufgebrachten Forderdruck oder durch Pressen erzielt.
Ein typisches Beispiel ist die in Kap. 2.3.5 beschriebene und kontinuierlich betriebene
Druckkolonne mit periodischem Transport des Kristallisats. Der Durchsatz von Druck-
kolonnen liegt in der Gréf8enordnung zwischen 1 und 10 m3/(m?h), was einer Leerrohr-
geschwindigkeit von ungefihr 0,3 bis 3 mm/s entspricht. Der maximale Durchsatz
héngt u.a. von der Sinkgeschwindigkeit der Kristalle und damit von der Dichtediffe-
renz zwischen Kristall und Schmelze sowie von deren Viskositédt ab. In Schnecken—Ge-
genstrom—Kolonnen ist die erzielbare Volumenstromdichte der Schmelze bis zu einer
Zehnerpotenz kleiner als die genannten Werte.

Beispiel 2.5-1: Fraktionierende Kristallisation

Eine Ethylenchlorid—Ethylenbromid—Schmelze mit einem Massenanteil yF(CQH4Clg)
= 0.6 soll in einer Gegenstromkolonne auf einen Massenanteil von yD(CgH4Clg)
= 0.95 angereichert werden.

1) Wie grof ist das Mindestriicklaufverhdltnis v_. = K/$ ?

2) Wie grofl ist die Trennstufenzahl bei v=13-v . 7

Losung:

1)In Abb. 2.5.3 ist eine Gegenstromkolonne mit dem Massenstrom S der Schmelze,
dem Massenstrom K der Kristalle sowie dem Produktstrom D dargestellt. Eine
Stoffbilanz der leichter schmelzenden Komponente Ethylendichlorid liefert:

s-y=13-yD+I;(-x, oder

e
§ 5

y = “Yp > oder mit




150 2 Kristallisation

v=_I.{—-= N . = . . ’ auch
D S$—K 1-—K/$
y
_ P
A L |

Da die Schmelze immer einen Massenanteil y < y* besitzen mufl, damit die leich-
ter schmelzende Komponente Ethylendichlorid aus der kristallinen Phase in die
Schmelze {ibergeht, muB die Bilanzgerade y = f(x) unterhalb der Gleichgewichts-
kurve y* = f(x) verlaufen. Aus Abb. 2.5.2 ergibt sich ein maximales Steigungsmaf
der Bilanzgerade von K /S = 0.7 und damit ein minimales Riickfluiverhiltnis von:

Vi = 0.7/(1-0.7) = 2.33

2) Nach Abb. 2.5.2 ergibt sich fir v = 1,3:v pin = 3,08 eine Trennstufenzahl von

n="7.

2.6 Gefrierkristallisation (Ausfrieren)

Als Ausfrieren bezeichnet man eine Kristallisation aus der Losung, wobei nicht der
geloste Stoff, sondern das im Uberschuf8 vorhandene Losungsmittel auskristallisiert.
Handelt es sich um Systeme mit einem Eutektikum, fallt das Losungsmittel in fester
Form und in grofler Reinheit an und 148t sich dann von der Suspension mechanisch
abtrennen. Ein solches Verfahren kann z.B. eingesetzt werden, um Meerwasser zu ent-
salzen. Beim Abkiihlen unter den Gefrierpunkt entstehen reine Eiskristalle, welche
nach dem mechanischen Abtrennen und Auftauen entsalztes Wasser, das sog. Siiflwas-
ser, liefern. In diesem Fall ist die durch Ausfrieren erhaltene aufkonzentrierte Lsung
wertlos und wird ins Meer zuriickgeleitet. Werden dagegen Obstséfte durch Ausfrieren
und Entfernen von Wasser hoher konzentriert, ist gerade dieses Konzentrat das ge-
wiinschte Produkt.

Alle Ausfrierverfahren weisen das Erzeugen des festen Losungsmittels (in wissrigen
Losungen als Eis oder auch als Hydrat) und dann dessen mechanisches Abtrennen und
erforderlichenfalls anschlieBendem Auftauen oder Schmelzen als entscheidende Arbeits-
schritte auf. Das Gefrieren erfordert Energieentzug und kann entweder indirekt iiber
Kiihlflachen oder direkt iiber ein inertes Kéltemittel durchgefiihrt werden. In wéssri-
gen Losungen bieten sich vor allem Propan und chlorierte sowie fluorierte Kohlenwas-
serstoffe an. Manchmal werden Prozesse vorteilhaft unter Vakuum durchgefiihrt.
Kommt es darauf an, das ausgefrorene L&sungsmittel sehr sauber zu gewinnen, wird
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haufig die Reinheit durch die an den Kristallen noch haftende konzentrierte Losung
beeintrachtigt. Es ist dann zweckm#Big, zunéchst durch eine mechanische Fliissig-
keitsabtrennung (Zentrifugieren oder Filtern) die Restfliissigkeit in der Kristallisat-
schiittung zu verringern. Die verbleibende Zwickelfliissigkeit 1483t sich durch ein geeig-
netes Waschmittel entfernen. Hier ist jedoch darauf zu achten, da8 die Wirksamkeit
des Waschens nicht durch das Gefrieren des Waschmittels auf den Kristallen beein-
trachtigt wird.

2.6.1 Verfahrenstechnische Grundlagen

Im Hinblick auf einen Ausfrierprozess mufl zunéchst das thermodynamische Verhalten
des Systems bekannt sein, welches durch die Schmelzkurve und das Dampfdruckdia-
gramm beschrieben wird. Diese Diagramme erlauben die Prozefitemperatur festzule-
gen, bei welcher Warme iiber Wandungen abgefiihrt wird, so daf3 darauf Kristalle
ausfrieren. Neben der Kiihlungskristallisation kommt die Vakuumkristallisation zum
Einsatz, bei welcher die Lésung unter Vakuum verdampft und sich dabei abkiihlt, so
daf3 das Losungsmittel in der Losung gefriert. Als Beispiel derartiger Diagramme ist in
Abb. 2.6.1 die Schmelzkurve und in Abb. 2.6.2 die Dampfdruckkurve des Systems H,O-
NaCl dargestellt.

0.,
\0
LS
\!
e .
— . \'\
[} .,
:: 8f \'\
3 L N
=4 .
2 N\,
X
2+ N,
-16| \-\
T °\  Eutektikum
20 N/

0 4 8 12 6 20 2 28 R
NaCt- Gehatl [Gew.- %]

Abb. 2.6.1: Schmelzkurve des Systems NaCl-H,0

Da Meerwasser einen Salzmassenanteil von ungefiahr y = 0,035 besitzt und
78 % des Salzes aus Kochsalz besteht, veranschaulicht das Dampfdruckdia-
gramm angendhert die Verhdltnisse bei der Meerwasserentsalzung. Es zeigt sich,
dafl zum Ausfrieren einer Losung mit 2,9 Massen-% ein Vakuum von 512 Pa
notwendig ist,und dafl Wasser bei -1,7 °C ausfriert.
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Abb. 2.6.2: Dampfdruckkurve des Systems NaCl-H,0

In Abb. 2.6.3 ist das Fliefbild einer Merrwasserentsalzungsanlage dargestellt [27]. Das
Meerwasser wird abgekiihlt und in einen Gefrierapparat eingeleitet, welcher unter etwa
400 Pa betrieben wird. Unten zieht man eine Suspension aus Eis und Meerwasser ab
und leitet diese in den Waschturm, wahrend die Dampfstrémung zum Kondensator
oben durch ein Geblaserad unterstiitzt wird. In der Waschkolonne bewegt sich ein aus
Eisstiicken bestehendes Wanderbett nach oben.

Gefrierapparat Waschturm

Meerwasser Wasch-
xumsolw e
SiiNwasser LL% > '

Ly Yy Ly

WK

ins Meer ‘51. X

Abb. 2.6.3: Meerwasserentsalzungsanlage nach dem Kristallisationsverfahren un-
ter Vakuum, rechts einfaches Schema

Das Eis wird mit einer geringen Siiflwassermenge gewaschen, die verloren geht und mit
der aufkonzentrierten Sole iiber Schlitze die Kolonne verldafit. Es gelangt in den Kon-
densatorteil des links angeordneten Gefrierapparates zuriick. Dort schmilzt es in Kon-
takt mit dem Dampf und kann als SiiBwasser abgezogen werden. Die gesamte Warme-
bilanz macht eine zusdtzliche Kiithlung notwendig, um den aus den Gefrierraum auf-
steigenden Dampf vollstandig zu kondensieren. Das aufkonzentrierte Meerwasser ge-
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langt nach Passieren des Warmeaustauschers ins Meer zuriick. Der niedrige Druck ist
erforderlich, weil das Verfahren unterhalb des Tripelpunktes von Meerwasser arbeitet,
so daf} gleichzeitg Wasser verdampft wird und sich Eis bildet.

In Abb. 2.6.4 wird ein Verfahren dargestellt, bei welchem Meerwasser und Kaltemittel
in unmittelbarem Kontakt gebracht werden [27].

Waschwasser

Kéiltemitteldampt

Kaltemittel
Siifwasser

Sole Suspension

ins Meer

Abb. 2.6.4: Meerwasserentsalzungsanlage nach dem Gefrierverfahren mit einem
Kaltemittel

Wenn in einem Gefrierapparat die Warme iiber Wande entzogen wird und das Lé-
sungsmittel darauf als Schicht gefriert, nimmt die Kristallwachstumsgeschwindigkeit
mit der Kristallschichtdicke ab, weil der Warmeleitwiderstand wichst. Das Kristalli-
sat wird umso sauberer, je kleiner die Temperaturdifferenz zwischen der L&sung und
der Kithlwandung und je gréfler die Schichtdicke ist. Denn je langsamer die Kristall-
schicht wachst, umso weniger Fremdstoffe werden eingebaut. Im Falle unendlich klei-
ner Wachstumsgeschwindigkeiten erreicht man die durch das Gleichgewicht

it = K- X (2.6.1)

gegebene Reinheit x; im Kristall bei vorgegebener Konzentration yi* der Verunreini-
gung in der Losung. Die maximale Kristallmasse oder die maximal in der aufkonzen-
trierten Losung erreichbare Konzentration liegt vor, wenn sich beim absatzweise be-
triebenen Apparat das Gleichgewicht eingestellt hat oder bei kontinuierlicher Betriebs-
weise die den Apparat verlassenden Stréme an Kristallisat S; und aufkonzentrierter
Lésung Ly sich im Gleichgewicht befinden. Eine Massenbilanz des gelosten Stoffes fiir
den in Abb 2.6.3 rechts dargestellten Apparat liefert:
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§ = f‘oﬁ ,  oder (2.6.2a)
§; =L [1-3—‘1’] fiir x; =0 (2.6.2b)
uwd L, = io% ,  oder (2.6.3a)
f‘l = i.oz—(l) fir x; =0 . (2.6.3b)

Hohe Konzentrationen konnen dann erreicht werden, wenn bei vorgegebener Eintritts-
konzentration y o moglichst viel Kristallisat él = f‘o - I.‘l gebildet wird.

Beispiel 2.6—1: Gefrierkristallisation

In einem Gefrierapparat soll eine wissrige Natriumchloridlésung Lo von +5 °C mit
einem Massenanteil yo = 0,029 kg NaCl/kg Losung durch eine Flashverdampfung bei
—10 °C so eingedampft werden, dafi die austretende Suspension eine Feststoff(Eis—)be-
ladung von $,/L; = 0,1 kg Eis/kg Losung besitzt.

Welcher Dampfstrom G, und welcher Losungsstrom L, bezogen auf den Feedstrom ist
abzufithren? Welche Konzentration y; besitzt der austretende Strom?

Vorgegeben sind:
Spezifische Enthalpie: h) = 25kJ/kg

ho = 2479 kJ/kg

hs = -335kJ/kg

h, = -30 kJ/kg

!G[.hﬁ
=

, $=-0C 7.
L0oy0~ho L],Y[,h[. él
35T 9=-107

Abb. 2.6.5: Gefrierkristallisation (Gefrierapparat unter Vakuum)
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Losung:
Massenbilanz: L, = G +L + S,
Wasserbilanz: L(1-y)) = G + Li(1-y)+8;
Energiebilanz: Lh, = Gl-hG +L;-h + Sl'hS

Dividieren der Gleichungen durch L o Einsetzen der Beziehung él / i‘l =0,1 und Um-
ordnen ergibt:

G L

L -1

LO LO

Gl I.'1

- = 1l-y -—7TH1-y;)-01

LO LO (0]

B T S T TR E

B h ' h :

o G L0 G G L0

Auflésung des linearen Gleichungssystems nach den drei Unbekannten liefert:

Gy _ Llhy-hy-0lhg
. 1,1 hg - hy - 0,1 hg
L1 — hG_ho
L 1,1 hg - hy - 0,1 hg
L G L
1 1
vy, = 1—.—0[(1-)'0)-.—-0,1.—]-
L1 Lo o

Das Einsetzen der Werte ergibt:

G, L,
—— =0033; —— =08; y =003
L L

o] [o]
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2.6.2. Apparate und Anlagen

Da die bei der Gefrierkristallisation entstehenden Kristalle fast immer eine andere
Dichte besitzen als die sie umgebende Fliissigkeit, sind in den Apparaten Einrichtun-
gen notwendig, die Suspensionen zu vermischen. Hiufig wachsen Kristalle nach hetero-
gener Keimbildung auf Kiihlflichen, auf denen sich kristalline Krusten bilden und
durch Schaber entfernt werden. Deshalb haben sich in der Gefriertechnik Kratzkiihler
mit entweder senkrecht oder waagerecht angeordneten Schabern durchgesetzt.

Abb. 2.6.6 zeigt einen Kratzkiihler fiir grobe Kristalle.

-

Enspeisung
/g
Kahimittel My Breichug
|—e
- ¢
—d
| —C
b
4 ¢
kinmittet |- _REGH

Abb. 2.6.6: Kratzkiihler fiir grobe Kristalle
a: zylindrische Kammer, b: Kiihlmantel, c: Kratzwendel, d: Innen-
rohr, e: Propellerriihrer, f: Ringspalt, g: Offnungen zum Eintritt der
Suspension

Er besteht aus einer zylindrischen Produktkammer in Form einer Schlaufe mit innen
angeordnetem Propellerriihrer und einer Kratzwendel, welche fest mit dem Innenzylin-
der verbunden ist und die Kristalle von der Innenflache des feststehenden Kiithlmantels
entfernt. Der Propeller bewirkt eine Umwélzung der Suspension im Zentralrohr und
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Ringraum durch die Offnungen des Innenrohres. Die Drehzahl der Kratzwendel stellt
einen Kompromif3 aus den Forderungen nach einer Begrenzung sowohl der Eisschicht-
dicke wie auch der Produktion von sekunddren Keimen dar, welche das Kristall verfei-

nert.

Neben Apparaten mit senkrechten Schabern werden auch waagerechte Kratzkiihler als
Kristallisatoren gebaut. In Abb. 2.6.7 ist eine Anlage zur Gefrierkonzentrierung von
Kaffee—Extrakt oder Fruchtséften dargestellt.

Rohlésung
<>

@  Forderpumpen
Rohldsung
M Konzentrat
Kihlmitte!
(=3 Eis-Wasser
BRA Eis-Konzentrat-
Suspension

Konzentrat

Abb. 2.6.7: Anlage zur Gefrierkonzentrierung von Kaffee-Extrakt oder Frucht-
séften [32]
a: Rohldsungsbehdlter, b: Warmeaustauscher, ¢c: Zwischenbehilter,
d: Kristallisator, e: Kilteanlagen, f: Zentrifuge, g: Waschfiltratbe-
hilter, h: Konzentratbeh#lter, i: Eisbehilter

Als Kratzkiihler werden nahtlos gezogene Rohre von 150 mm Durchmesser benutzt.
Die mit Federkraft an die gekiihlte Wand gepreten Kratzer bestehen aus Bronze oder
geeigneten Kunststoffen. Bei Geschwindigkeiten der Suspension zwischen 0.05 und 0.3
m/s und Drehzahlen der Kratzer bis zu 0.5 s lassen sich Wirmedurchgangskoeffi-
zienten von maximal 1kW/(m?K) in wissrigen Systemen erreichen [28].
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3 Trocknung

3.1 Begriffsbestimmung, Bedeutung und Durchfithrung des Verfahrens

Mit dem Begriff "Trocknung" soll hier die Entfernung von Wasser oder Losungsmitteln aus
feuchten Feststoffen, Pasten, Emulsionen oder Losungen durch Verdampfen oder Verdunsten
bezeichnet werden.

Zum Phasenwechsel der Fliissigkeit in den dampfférmigen Zustand ist Energie erforderlich,
die meist in Form von Wirme zugefiihrt wird. Damit soll unterschieden werden gegeniiber
anderen Moglichkeiten der Fliissigkeitsentfernung, die hdufig auch mit "Trocknung" bezeich-
net werden, wie z.B. der mechanischen Fliissigkeitsabtrennung durch Schleudern oder
Abpressen, der Kondensation von Wasserdampf aus Gasen (Gastrocknung) oder der Desorp-
tion von Wasser aus Fliissigkeiten (Kiltemitteltrocknung).

Die hier behandelten Trocknungsvorginge sind préziser als "Thermisches Trocknen" zu
bezeichnen. Die Trocknung spielt in allen Zweigen der Grundstoff- und Konsumgiiterindustrie
eine bedeutende Rolle. Einige Trocknungsaufgaben seien als Beispiele genannt:

- ImLaufe verschiedener Herstellungsverfahren werden Stoffe mit schwachen Siuren und
Laugen, mit Farbstofflosungen usw. behandelt, deren Konzentration im Stoff steigt,
wenn das Losungsmittel durch Trocknen entzogen wird;

- Holzschliff oder Zellulose wird als wiBriger Brei auf Walzen aufgebracht, durch Feuch-
tigkeitsentzug entsteht Papier;

- Trocknen von Rohstoffen verringert das Gewicht, erleichtert und verbilligt den Transport;

- die Zerkleinerung eines Stoffes erfordert hdufig ein vorangehendes Trocknen; z.B. das
Mahlen von Getreide oder Kohle;

- Der Entzug von Feuchtigkeit aus Lebensmitteln und Stoffen pflanzlicher Herkunft ver-
hindert die Vermehrung von Mikroorganismen, die Féulnis, Gérung oder Zersetzung
hervorrufen. Durch den Feuchteentzug lassen sich solche Stoffe konservieren.

Viele Produkte der verarbeitenden Industrie miissen im Laufe ihrer Herstellung sogar mehrfach
getrocknet werden. In Abb. 3.1.1 ist die Herstellung von Tuch und von Kammgarn-
Hosenstoff aus Wolle schematisch dargestellt. Man sieht, wie oft der Stoff im Laufe der
Herstellung getrocknet werden muB (nach [1]).

Wegen des groBen Energieaufwandes fiir das Verdampfen (d.h. Partialdruck des entstehenden
Dampfes gleich Gesamtdruck) oder Verdunsten (d.h. Partialdruck des entstehenden Dampfes
geringer als Gesamtdruck, also Anwesenheit eines weiteren Gases) ist das thermische
Trocknen ein teures Verfahren: Aus Abb. 3.1.1 wird klar, daB8 das hochste Potential zur
Einsparung von Energie und Kosten in der Vermeidung von Befeuchtungs- und damit
Trocknungsvorgéngen liegt.

Mit der Trocknung ist nicht nur der Entzug von Feuchte, sondern oft auch eine Verinderung
des Feststoffes verbunden. Der Feststoff schrumpft und kann bei ungleichméigem oder zu
schnellem Feuchteentzug durch entstehende Spannungen reifien (Holz, Keramik).
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Der Feststoff verdndert seine Oberfliche, verfiarbt sich (Wanderung von Farbpartikeln im
Textil), verliert an Geschmack wegen des Verlustes von Aromastoffen (Lebensmittel).

Strichtuch aus 70% Wolle KXammgarn - Hosenstof!

und 30% Zellwolle
Wolle Wolle
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Abb. 3.1.1: Herstellungsgang zweier Wolltiicher nach [1]

Die Trocknung ist demnach nicht nur ein Grundverfahren zur Austreibung von Fliissigkeiten
aus Feststoffen, sondern auch ein Produktionsverfahren zur Herstellung von Trockenproduk-
ten mit bestimmten Eigenschaften. Wegen der gewiinschten Qualitit des Produktes sind héufig
enge Grenzen in der maximalen Temperatur des Produktes wihrend des Trocknens gesetzt.
Die Qualitdt des Produktes bestimmt die Trocknungsbedingungen und die Behandlung des
Gutes im Trockner (Gut ist z.B. mechanisch empfindlich oder unempfindlich).
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Die gewihlten Trocknungsbedingungen, die Eigenschaften des Produktes im feuchten und im
trockenen Zustand sowie die gewiinschte stiindliche Produktmenge bestimmen im wesent-
lichen das Trocknungsverfahren und den Trocknertyp. Jeder TrocknungsprozeB besteht aus
zwei Teilvorgingen:

- Der Uberfithrung der Fliissigkeit in den Dampfzustand durch W4rmezufuhr und
- der Abfiihrung des entstandenen Dampfes.

Die Trocknungsverfahren lassen sich nach der Art der Wirmezufuhr unterscheiden. Wird die
Wirme durch heiBe Luft oder (z.B. aus Griinden des Explosionsschutzes) andere heifle Gase,
z.B. Stickstoff, an das Gut iibertragen, so spricht man von

Konvektionstrocknung .
Verwendet man statt heier Gase Hei8dampf, so spricht man von

Heidampftrocknung .

Wird die Wirme durch unmittelbaren Kontakt des Gutes mit heiien Flichen (heiSe Unterlagen
wie Teller, Pfannen, Walzen, heilen Trommeln) iibertragen, dann handelt es sich um die

Kontakttrocknung .

Wird die Wirme allein durch Strahlung iibertragen (z.B. Sonne, Infrarotstrahler), so spricht

man von
Strahlungstrocknung .

Wird Wirme im Gut selbst durch ein hochfrequentes elektrisches Wechselfeld erzeugt, so

spricht man von
Dielektrischer Trocknung .

Die Abfiihrung des entstandenen Dampfes erfolgt bei der Konvektions- und Heidampf-
trocknung durch das strdmende Gas oder den Dampf.

Ebenfalls durch stromende Luft oder anderes Gas kann in den drei anderen Fillen der
Wirmezufuhr die Abfiihrung des Dampfes erfolgen. Die Energiezufuhr besonders durch
Kontakt, aber auch durch Strahlung oder innere Wirmeerzeugung ermdglicht eine Trocknung
im Vakuum, bei der der Dampf durch Kondensatoren oder Pumpen abgesaugt wird. Die
vielfiltigen Bedingungen, unter denen Trocknungsprozesse durchgefiihrt werden miissen, das
Verhalten des Gutes am Eintrag in den Trockner, beim Austritt aus dem Trockner und beim
Verweilen im Trockner haben zu einer nahezu uniibersehbaren Zahl von Trockner-
konstruktionen gefiihrt, von denen im folgenden einige als Beispiele dargestellt werden sollen.
Eine systematisch geordnete Darstellung einer groSen Zahl von Trocknern findet man in [1].
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3.2 Beschreibung einiger typischer Trockner

Eine Moglichkeit, eine gewisse Ubersicht iiber Ausfiihrungsformen und Eigenschaften von
Trocknern zu vermitteln, stellt deren Ordnung nach der iiberwiegenden Art der Wirmezufuhr
dar. Kontinuierliche oder diskontinuierliche Arbeitsweise und die Fiihrung des Gutes im
Trockner sind weitere Kriterien, nach denen hier geordnet werden soll.

3.2.1 Konvektionstrockner

Die einzelnen Verfahren der Konvektionstrocknung unterscheiden sich durch die Art, in der
das zu trocknende Gut mit der heiBen Trocknungsluft oder dem Trocknungsgas in Beriihrung
gebracht wird.

a) Das Gut wird iiberstromt

Diese Art der Trocknung eignet sich besonders fiir solche Giiter, denen eine mechanische Be-
anspruchung wihrend des Trocknens abtriglich ist.

Kammertrockner. Aus dem allgemein
bekannten Trockenschrank ist fiir kleine
und mittlere Mengen an Trocknungsgut als
einfaches und billiges Gerit der Kammer-
trockner entwickelt worden (Abb.3.2.1).
Das Gut lagert auf Horden oder Schalen in
einem Gestellwagen. Ein Ventilator saugt,
abhiingig von der Stellung einer Abluft-
klappe, zusitzlich zur sogenannten Um-
luft, das ist Luft, die im Kreis iiber das
Gut gefiihrt wird, Frischluft an und driickt
den Gesamtstrom durch das Heizregister
wieder iiber den Hordenstapel. Leit- und
Verteilorgane sorgen dabei fiir eine gleich-

Abb. 3.2.1: Kammertrockner méBige Verteilung der Luft auf das Gut.
(Bauart BABCOCK BSH) 1,2,3 Luftleitflichen, Dadurch wird eine Ubertrocknung einzel-
4 Abluftkanal, 5 Liifter, 6 Heizkorper ner Partien des Gutes vermindert und

die zur gleichmiBigen Trocknung aller
Teile des Gutes notwendige Verweilzeit verringert. Die Regelung des Trocknungsverlaufs
wird durch Anderung der Lufttemperatur und der Luftmenge, bei Umlufttrocknern auBerdem
noch durch eine Anderung der Abluftmenge erreicht.

Umluft-Kammertrockner werden zur schonenden Trocknung von Giitern, die lange
Trocknungzeiten erfordern, eingesetzt, so als Schnittholztrockner mit 200 m3 Inhalt und mehr.
Das Klima in solchen Kammern kann nach bestimmten Programmen gesteuert werden.

Tunneltrockner. Ein Ubergang zum kontinuierlichen Betrieb wurde mit dem Tunneltrockner
(Abb.3.2.2) erzielt, der fiir groBe Gutsmengen verwendet wird. Die Gestellwagen werden auf
der Stirnseite in den Tunnel eingefahren und schrittweise oder kontinuierlich durch den Tunnel
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zum Ausgang gefordert. Die Zuluft kann im Gleichstrom oder im Gegenstrom zur Wagen-
durchlaufrichtung gefiihrt werden. Wechselnde Anstromrichtung zur Vermeidung von
Randiibertrocknung z.B. bei Gipsbauplatten, Umluftverfahren und unterschiedliche Trock-
nungsbedingungen an verschiedenen Stellen des Trocknungsraumes sind bei Querstrom-
filhrung der Trocknungsluft mdglich (Abb. 3.2.2). Tunneltrockner werden auch als
Wandergehéngetrockner fiir lackierte Karosserien oder mit hingenden Glasplatten, auf die
Lederhiute zum Trocknen aufgeklebt werden, eingesetzt. Fiir plattenférmige Giiter wie Gips-
kartonplatten oder Holzfaserdimmplatten erfolgt die Fiihrung des Gutes - oft in mehreren
Etagen iibereinander - auf Rollenbahnen, deren zahlreiche parallele Rollen durch Ketten

gemeinsam angetrieben werden.
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Tunneltrockner fiir zwei Gestellwagenreihen

1 Einfahrtstor, 2 Wagenvorschub, 3 Heizkdrper, 4 Zwischenheizkérper

5 Horden zur Aufnahme des Gutes
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Abb. 3.2.3: Spiralbandtrockner
(Bauart BABCOCK BSH)

Spiralbandtrockner. Fiir Giiter, die lange
Trockenzeiten beanspruchen und wihrend der
Trocknung nicht bewegt werden diirfen, eignet
sich der Spiralbandtrockner (Abb.3.2.3). Das
nasse Gut wird auBerhalb des Trockners auf
ein umlaufendes Band aufgegeben und bleibt
wihrend der Trocknung unbewegt darauf
liegen. Das Band lduft oben in den Trockner
ein und bewegt sich spiralig nach unten.
Mehrere Geblise rotieren um die senkrechte
Achse des Trockners und beliiften jeweils
einen Abschnitt. Die Luft wird dabei einmal
iiber das Gut nach auflen gefordert, heizt sich
dort an den Heizrohren auf und wird dann iiber
das Gut zuriickgesaugt. Temperatur und Stro-
mungsgeschwindigkeit sind fiir jede Geblése-

zone getrennt regelbar.
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Segment-Drehtellertrockner. Fiir die kontinuierliche Trocknung groBer Mengen an
kristallinen, kdrnigen oder pastenférmigen Giitern, die schonend bei langen Verweilzeiten
getrocknet werden sollen, eignet sich der Segment-Drehtellertrockner (Abb. 3.2.4).

Abb. 3.2.4: Segment-Drehtellertrockner (Deutsche Babcock Anlagen AG)

oben: Senkrechter Axialschnitt; unten: Darstellung des Abstreif- und Ausbreitvorgangs

1 Beschickungsvorrichtung, 2 Trocknungszone, 3 Kiihlzone, 4 Austragschnecke, 5 Ventilatorrad,

6 Frischluftventilator, 7,8 Heizkdrper, 9 Abluftrohr, 10 Kiihlluftabzugsrohr, 11 NaBwischer, 12 Tropfenfinger,
13 Segmentteller, 14 Segment eines Tellers, 15 Abstreifer, 16 Verteiler.

Das Produkt darf ein weites Kornspektrum besitzen. Den Hauptbestandteil des Trockners
bildet ein sich langsam um eine zentrale Achse drehendes Tellerkarussel, dessen Teller in
trapezartige Segmente und radiale Durchfallschlitze von 60-120 mm Breite unterteilt sind. Das
zu trocknende Produkt wird mit einer Aufgabevorrichtung, die den Eigenschaften des feuchten
Gutes angepalt ist, kontinuierlich auf die oberste Etage in einer gleichmiBigen Schicht
aufgelegt. Nach jeder Umdrehung des Karussels wird das angetrocknete Gut von einem
feststehenden Abstreifer abgestreift und fillt durch den Schlitz auf den darunter befindlichen
Teller. Hier bildet das Produkt zunichst einen Kegel entsprechend seinem Schiittwinkel. Es
wird von einem Verteiler wieder glattgestrichen. Auf diese Weise gelangt es von Etage zu
Etage bis auf den Gehduseboden, von dem es durch Bodenrdumer ausgetragen wird. Bei
pasten- und schlammférmigen Produkten kommt es im Verlauf der ersten Trocknungsphase
haufig zu Klumpenbildungen. Um eine gleichmiBige Trocknung zu erreichen, werden die
Klumpen mit einem zwischen zwei Etagen eingebauten Zwischenzerkleinerer zerteilt.
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Im dargestellten Trockner treiben die zentral angeordneten Ventilatoren die Luft iiber das
Trocknungsgut, zwischen einigen Tellern hin, zwischen anderen zuriick und bei Umkehr
durch die Heizkérper. Der Trockner kann mehrere Umluftzonen unterschiedlicher Temperatur
haben. Die Abmessungen von Trocknern dieser Art reichen von 1,2 m Durchmesser mit 8 m2
nutzbarer Tellerfliche bis zu 10 m Durchmesser mit 1500 m2 Fliche. Die Drehzahl des
Karussels wird entsprechend der notwendigen Aufenthaltszeit und der gewiinschten Etagen-
zahl gewihlt.

Tellertrockner. Fiir Produkte dhnlicher Art wie beim Segment-Drehtellertrockner, die jedoch
nicht nur gelegentlich, sondern stindig umgelagert werden sollen, ist der Umluft-Schaufel-
tellertrockner geeignet. Er ist mit feststehenden etagenférmig angeordneten Kreisplatten
ausgestattet, die verschiedene Durchmesser aufweisen. Umlagerung und Transport des
Trocknungsgutes besorgen umlaufende pflugscharartige Schaufeln. An den Trocknungsraum
ist eine Kammer angebaut, in der sich Ventilatoren zum Fordern und Heizkorper zum
Erwirmen der zirkulierenden Luft befinden. Der Tellertrockner kann vollig dicht gekapselt
werden. Er eignet sich deshalb besonders fiir die Trocknung von lésungsmittelhaltigen
Produkten (s. auch Abb. 3.2.26).

Diisentrockner (Abb. 3.2.5). Beim Diisentrockner wird die heifle Trocknungsluft aus Loch-
oder Schlitzdiisen mit hoher Geschwindigkeit senkrecht oder schrig auf die Gutsoberfliche
geblasen. Infolge groer Anblasgeschwindigkeit, die durch einen sehr hohen Umluftanteil er-
zielt wird, erreicht man grofie Stoffiibergangskoeffizienten und damit - da der ungiinstige Ein-
fluB der Riickvermischung durch den verbesserten Stoffiibergang weit iibertroffen wird - auch
hohe Trocknungsgeschwindigkeiten im Bereich der reinen Oberflichenverdunstung (1.
Trocknungsabschnitt). Diisentrockner werden hauptsichlich zur Trocknung von
Flichengiitern, wie Furnieren, Pappen, Folien, Textilbahnen oder photographischem Material,
benutzt.

Abb. 3.2.5: Diisentrockner (Bauart Deutsche Babcock Anlagen AG)
1 Frischluftgeblise, 2 Heizregister, 3 Diisenkasten, 4 Walzenbahn mit aufliegender Bahn, 5 Abluft

Endlose Warenbahnen, wie beschichtetes Papier, Folien nach dem Bedrucken oder Fotofilme,
werden nach dem Luftkissenprinzip beriihrungsfrei durch Trockner, die iiber 100 m lang sein
konnen, gefiihrt. Stiickfurniere werden auf Gurtforderbandern, aus einer Strangpresse kom-
mende Formstiickchen, wie z.B. Trocken- oder Halbfeuchtfutter, auf einem durchgehenden
Edelstahlband gefordert. Die Luftgeschwindigkeit muB dann so gewihlt werden, daf die Giiter
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nicht verweht werden. Im "Spannrahmen- Trockner" werden Textilbahnen auf Nadeln oder
mit Spannkluppen befestigt, die auf durchlaufenden Ketten durch den Trockner fahren, das
Gut seitlich fixieren und wihrend des Trocknungsvorganges eine textiltechnische Behandlung
bewirken.

b) Das Gut wird durchstrémt

Fiir alle Giiter, die durchliiftungsfihige Schichten bilden oder zu solchen aufbereitet werden
ko6nnen, ist die Durchliiftung die wirksamste Art der konvektiven Trocknung. Da alle Teilchen
des zu behandelnden Gutes vom Luftstrom nahezu allseitig umspiilt werden, erreichen Wirme-
und Stoffaustausch unter den gegebenen Bedingungen maximale Werte, und es ergeben sich
hohe’ Trocknungsgeschwindigkeiten bei sowohl thermisch als auch mechanisch moglichst
schonender Behandlung des Gutes.

Durchstrém-Wanderhorden-Schachttrockner (Simplizior-Trockner). Ein halbstetig arbeitender
Hordentrockner, in dem vorwiegend in der Lebensmittelindustrie pflanzliche Produkte wie
Petersilie, Karotten, Spinat, Pilze, aber auch Gewiirze getrocknet werden, ist der Simplizior-
Trockner (Abb. 3.2.7).

~———= Gutsweg
— Luftweg

Abb. 3.2.6: Durchstrom-
Wanderhorden-Schachttrockner.
(Bauart Simplizior, Deutsche Babcock
Anlagen); 1 Fahrstuhl, 2 Klappen,

3,4 Hordenstapel, 5 Ventilator,

6,7 Heizkdrper, 8 Umluftrohr, 9 Abluft-

= +— lg rohr.

A AN < X

Da die Trockenluft auf ihrem Weg eine unterschiedliche Feuchtigkeit aufweist, werden die
Horden im Gegenstrom zur Luft durch den Trockner bewegt. Hierzu wird die mit Nagut be-
schichtete Horde oben in die Kammer eingebracht und bei kleinen Trocknern mittels einer
Handkurbel, bei gréeren automatisch nach unten bewegt, dort herausgezogen, entleert, mit
NaBgut gefiillt und wieder nach oben beftrdert. Auf diese Weise erreicht jede Horde den glei-
chen Endzustand. AuBlerdem nihert man sich dem wirtschaftlich giinstigen kontinuierlichen
Betrieb an. Im dargestellten Trockner muf die Horde iiber dem Zwischenheizkorper heraus-
gezogen und unter dem Heizkorper wieder eingeschoben werden. Die Zwischenerhitzung der
Luft ist nétig, weil sich die Luft beim Durchstromen der unteren Horden bereits abkiihlt und
weil wegen der Empfindlichkeit des Trocknungsgutes am Lufteintritt keine hohen Luft-
temperaturen moglich sind. Der Simplizior-Trockner wird auch ohne Zwischenheizung
gebaut. Nutzfliichen bis zu 60 m2 sind iiblich.
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Durchstrém-Gleitschachttrockner werden zur absatzweisen Trocknung landwirtschaftlicher
Produkte eingesetzt. Getreide - auch Heu - wird in Behilter gefiillt, die eine gelochte Boden-
platte oder ein Tragrost besitzen, und von erwidrmter Luft durchstromt. Eine Vergleichs-
miBigung des Trocknungsvorganges iiber der Schiitthohe und gleichzeitig ein Transport des
Gautes iiber verschiedene Temperaturzonen hinweg kann durch eine Schubwendevorrichtung
erreicht werden.

Das Trocknungsgas gelangt iiber einen Zufiihrungsschacht durch dachformige Einbauten in die
Getreideschiittung. Uber gleiche Einbauten wird es ein Stiick hoher aus der Schiittung
gesaugt. In oberen, unbeliifteten Heizabteilungen (Schwitzzonen) gleitet das Gut an
Heizkorpern vorbei, die meist mit Warmwasser gespeist werden und das Gut durch Kontakt
erwirmen. Das Schwitzenlassen des Korns verkiirzt die notige Trocknungszeit betrdchtlich.
Im unteren Teil des Schachtes ist hdufig eine Kiihlzone angeordnet. Futtergetreide wird mit
durch Luft verdiinnten Rauchgasen, Ernéhrungsgetreide, Ol- und Hiilsenfriichte werden mit
indirekt erhitzter Luft getrocknet.
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Abb. 3.2.7: Durchstrom-Gleitschachttrockner (Stele-Trockner, Laxhuber KG)
1 Vorwirm-Heizkorper, 2 Zuluft, 3 Abluft, 4 Zuluftschacht (warme Luft), 5 Zuluftschacht (kalte Luft),
6 Abluftschacht, 7 Trichter (Produkteintritt), 8 Austragvorrichtung.

Durchstrém-Siebtrommeltrockner. Fir Giiter, die sich als luftdurchléssige Schichten auf ge-
kriimmte Flidchen legen lassen, wird der Durchstrém-Siebtrommeltrockner angewendet. Giiter
dieser Art sind Zellulose-Fasern, Wolle, Baumwolle. Der Trockner besteht aus einer Reihe
von Trommeln mit bis zu 2 m Durchmesser und 6 m Breite, die sich um horizontale Achsen
drehen (Abb. 3.2.8) und deren Miintel, die aus Lochblechen bestehen, sich nahezu beriihren.
Die Trommeln werden abwechselnd oben oder unten von der Gutsschicht umschlungen.
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Starke Warmluftstrome, die das Gut an die Trommel driicken, werden in die Trommel
gesaugt. Abdeckbleche im Innern versperren der Luft den Weg durch unbedeckte Stellen der
Trommelmintel. Der Sog an der einen Trommel beginnt dort, wo er an der benachbarten
aufhort.

Abb. 3.2.8: Durchstrom-Siebtrommeltrockner fiir loses Fasergut (Fleiner GmbH & Co,
Egelsbach); 1 Trocknungsgut, 2 Zufiihrband, 3 Siebtrommel, 4 Abdeckblech, 5 Ventilator, 6 Heizkérper,
7 Luftverteildecke

Luftdurchlédssige Papiere werden auf Saugzylindertrocknern, die nur einen siebbezogenen per-
forierten Zylinder besitzen, hergestellt. Die Leistungsfahigkeit eines solchen Trockners hingt
von der Porositit der Gutsbahn, von der zulissigen Lufttemperatur sowie von dem Unterdruck
ab, der im Zylinder eingestellt wird und der den gutsdurchdringenden Luftstrom bestimmt. Die
Trocknung dauert nur Sekunden.

Drehrohrtrockner (Trommeltrockner) (Abb. 3.2.9), s.a. unter "Kontakttrocknung". Die
Trommel dreht sich um ihre Lingsachse und ist schwach zur Horizontalen geneigt. Material,
das vorne eingefiillt wird, wandert daher langsam zum Ausfallende. Im Innern der Trommel
befinden sich Einbauten, die das Gut mehr oder minder gleichmiBig auf den Querschnitt
verteilen. Die bekanntesten sind der Kreuzeinbau, der Quadranteneinbau und der Hubschaufel-
einbau. Die Einbauten verkiirzen die Trocknungszeit auf zweierlei Weise: erstens lassen sie das
Gut immer wieder als diinnen Schleier quer durch den Gasstrom hindurchrieseln, und
zweitens lagern sie das Gut fortwihrend um. Die in dieser Hinsicht wenig wirksamen
Hubschaufeln werden bei anfangs breiigen oder pastenférmigen Stoffen verwendet. Auch
wenn die Trommel 6fter gereinigt werden muB oder wenn starker VerschleiB8 auftritt, sind
einfache Einbauten zweckmiBiger.

1 7 Abb. 3.2.9:
AR Gleichstrom-Trommel-
\ / trockner sowie verschie-
2. dene Einbauten;
N\ — 1 Gutsaufgabe, 2 Trommel,
88 2 3 Gutsausfall, 4 Brenner,
5 = 5 Brennkammer, 6 Abgasven-
tilator, 7 Staubabscheider,
8 Kreuzeinbau, 9 Quadranten-
einbau, 10 Hubschaufeleinbau
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Gase und Gut werden im Drehrohrtrockner, je nach Erfordernissen, entweder im Gleich- oder
Gegenstrom gefiihrt. Drehrohrtrockner werden hiufig direkt befeuert. Thre Durchmesser liegen
zwischen 0,3 und 6 m, Lingen bis zu 35 m sind moglich. Man benutzt Drehrohrtrockner vor-
nehmlich fiir kornige und kriimelige Giiter. Pastenférmige und schlammige Giiter nehmen,
wenn sie in Beriihrung mit den heien Gasen kommen, oft schon nach kurzem Weg im Dreh-
rohr kriimelige Form an. Manche fliissigen oder halbfliissigen Stoffe kann man durch
Vermischung mit bereits trockenem Gut rieselfihig machen. Drehrohre konnen im Innern mit
Stauringen versehen werden, die die Aufenthaltszeit des Gutes verldngern.

¢) Das Gut wird aufgewirbelt

Wirbelschichttrockner zeichnen sich durch hohe Trocknungsleistungen aus. Eine Ausfiih-
rungsform zeigt Abb. 3.2.10. Das zu trocknende Gut durchliuft die FlieSbettrinne in
horizontaler Richtung, wobei das Trocknungsmedium Gas oder Luft den Anstrémboden
senkrecht durchstromt und dadurch eine Fluidisierung des Gutes bewirkt. Beim kontinuierlich
arbeitenden Wirbelschichttrockner wird der Transport des Gutes vom Eintritt iiber ein Stau-
wehr zum Austritt durch die Eigenbewegung des fluidisierten Gutes bewirkt. Die Forderung
des Gutes kann durch besondere Transporthilfen, wie z.B. Ausrdumern in Form von umlau-
fenden Biindern, die mit Mitnehmern bestiickt sind, unterstiitzt werden.
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Abb. 3.2.10: Wirbelschichttrockner (Bauart BUTTNER-SCHILDE-HAAS)
1 Wirbelbett, 2 Anstrémboden, 3 Aufgabevorrichtung, 4 Entstauber, 5 Ventilator, 6 Feuerung, 7 Stauwehr,
8 Kiihlzone, 9 Austragevorrichtung.

Zur Unterstiitzung der Fluidisierung und damit zur Verringerung der zur Fluidisierung nétigen
Luftgeschwindigkeit werden vibrierte FlieBbetten gebaut. Dazu wird der Trockner auf eine
Schwingforderrinne gesetzt, die durch Schwingungserreger zum Vibrieren gebracht wird. Die
Schwingungsbewegung in Lingsrichtung bewirkt den Transport des Gutes. Durch Verinde-
rung des Vibrationsantriebes 148t sich die Verweilzeit des Gutes veréindern. Durch Aufteilung
des Luftkanals in zwei Zonen kann das Produkt in der ersten Stufe getrocknet und in der
zweiten Zone auf Weiterverarbeitungs- oder Abpacktemperatur gekiihlt werden. Da sich
derartige Trockner auch in geschlossener Bauart ausfiihren lassen, sind sie auch fiir Prozesse
geeignet, bei denen das Losungsmittel riickgewonnen werden soll. Zum Wirbeln eignen sich
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pulverformige, kristalline, kdrnige und kurzfasrige Produkte, die rieselfidhig bis leicht klebend
oder backend sind. Pasten und Schlimme werden durch Zumischen von bereits getrocknetem
Gut fluidisierbar gemacht.

Losungen und Suspensionen konnen in Sprithwirbelschichten getrocknet werden: Mit Hilfe
von Diisen wird die Fliissigkeit in die Wirbelschicht gespriiht. Die Teilchen werden mit einem
diinnen Fliissigkeitsfilm iiberzogen, der sehr schnell, meist nur im Abschnitt reiner Oberfli-
chenverdunstung, trocknet. Zugleich agglomerieren viele Teilchen: Beim kontinuierlichen
Betrieb muf der Trockner laufend mit trockenem Material geringer Teilchengrie versorgt
werden. Dazu werden entweder ausgetragene, getrocknete kleine Teilchen zuriickgefiihrt oder
grofle Teilchen zerkleinert, klassiert und zurtickgefiihrt. Aus vielen Fliissigkeiten lassen sich
so Teilchen zwischen 0,5 bis 5 mm KorngroBe erzeugen.

Der Spin-Flash-Trockner (Abb. 3.2.11) ist vornehmlich zur Trocknung von Pasten und
hochviskosen Produkten geeignet. Das liber eine Dosierschnecke oder eine Pumpe in den
Trocknungsraum eingetragene Gut wird von einem Riihrwerk mit einem mehrarmigen Riihrer
(50-500 Upm) zerteilt. Luft wird von unten her tangential in den Trocknungsraum geleitet. Im
Bereich des Riihrers entsteht eine Art Wirbelschicht, aus der getrocknete, zerkleinerte Teilchen
ausgetragen werden. Vom Luftstrom etwa mitgerissene grobe, noch feuchte Teile fallen am
Behilterrand zuriick und werden vom Riihrer zerschlagen.
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Abb. 3.2.11: Spinflash-Trockner (Anhydro AS, Soborg-Kopenhagen)
1 Feuchtgutbunker, 2 Dosierschnecke, 3 Lufteintritt, 4 Riihrer, 5 Haupttrocknungsraum, 6 Gutabscheider,
7 Trockengutaustrag, 8 Abluftaustritt

Schleudertrockner. Das zu trocknende Gut kann auch mechanisch aufgewirbelt werden. Der
Schleudertrockner (Abb. 3.2.12) besteht aus einem feststehenden geschlossenen Gehiuse, in
dessen Unterteil, je nach GroBe des Trockners, ein oder zwei Schleuderwellen eingebaut sind.
Diese Schleuderwellen verwirbeln das Aufgabegut im Trocknerraum. Als Wirmetriger werden
vornehmlich Rauchgase verwendet, die durch die Verbrennung von Kohle, O1 oder Gas ent-
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stehen. Diese Rauchgase werden mit Frischluft gemischt, um die erforderliche Eintrittstem-
peratur zu erhalten und das Gasvolumen entsprechend der verlangten Wasserdampfséttigung
zu erh6hen.

Abb. 3.2.12: Schleudertrockner (Bauart HAZEMAG mbH, Miinster/Westf.)
1 Materialaufgabe, 2 HeiBgaseintritt, 3 Abgasaustritt, 4 Materialauslauf

Eine Kombination der Verwirbelungsverfahren fiir das Trockengut liegt im Wirbelschich:-
Behdlter-Trockner vor. Trockner mit Gutsverwirbelung werden z.B. zur Trocknung von
Kunststoffgranulaten, Salzen, Kohlen und Chemikalien benutzt.

Abb. 3.2.13: Schleuderpralltrockner
(HAZEMAG mbH, Miinster/Westf.)

1 Feuchtgutzufuhr, 2 Schlagrotor, 3 Schlagleisten,
4 Prallplatten, S einstellbarer Spalt, 6 Ausfalltrichter,
7 HeiBgaseintritt, 8 Abgasaustritt.

Im Schleuderpralitrockner (Abb. 3.2.13), der als
Schleudertrockner und Prallbrecher wirkt,
werden Gutsbrocken mit bis zu 500 mm
Kantenlidnge und mit Feuchten bis zu 30 % auf
KorngréBen von 0 -10 mm zerkleinert und durch
HeiBgas mit Temperaturen bis zu 900 °C
getrocknet. Im Trockner lduft ein Schlagrotor um,
dessen Schlagleisten das Gut gegen Prallplatten
schleudern. Im Kontakt mit heifem Gas wird das
Gut getrocknet. Feinste Teilchen verlassen den
Trockner mit dem Trocknungsgas und miissen
daraus abgeschieden werden. Grobere Teilchen verlassen den Trockner am Bodenaustritt.
Trockner dieser Art werden in der Steine- und Erdenindustrie eingesetzt.
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d) Das Gut wird geschleppt

Stromtrockner. Stoffe, die sich pneumatisch
fordern lassen, kénnen wihrend des Trans-
portes getrocknet werden, indem man das
Forder- oder Trigergas so weit vorwéarmt, daff
es als Trocknungsmittel wirkt. Die einfach-
sten Trockner fiir diese Arbeitsweise bestehen
aus einem senkrechten Steigrohr, in welchem
koérnige oder zerkleinerte Stoffe in einem Luft-
oder Gasstrom schwebend getrocknet werden
(Abb. 3.2.14).

[tl Vortrocknung

w

Abb. 3.2.14: Zweistufiger Stromtrockner
(Bauart H. ORTH, Bohl/Pfalz) 1 Frischluft, 2 Abluft, 3 Eintrag, 4 Austrag

Die Verweilzeit betragt nur wenige Sekunden, so daB nur feinkérnige Produkte, bei denen ein
schneller Warme- und Stoffaustausch stattfindet, oder grobkoérnige Produkte, denen nur
Haftwasser entzogen werden soll, getrocknet werden konnen. Trockengut, bei dem die
Feuchtigkeit aus dem Innern herausdiffundieren muB, kann im Stromtrockner nur bedingt
getrocknet werden: die fiir die Diffusionsvorgidnge notwendige Zeit steht oft nicht in
ausreichendem MaBle zur Verfiigung. Fiir derartige Produkte konnen gegebenenfalls mehr-
stufige Stromtrockner eingesetzt werden.

Mit bestem Erfolg konnen zentrifugen- oder
filterfeuchte anorganische und organische
Salze, Kunststoffpulver und -granulate,
Nahrungs- und Futtermittel sowie andere
Produkte, wie Sdgespéne, Sand, Quarz usw.,

%— 2 5 im Stromtrockner getrocknet werden. Pastdse
,// § oder schlammige Giiter kénnen mit einer
; ‘§ 6 Eintragschnecke oder einem Schleuderrad in
| \\ den Stromtrockner eingebracht werden. Der
NS

Luftstrom zerreifit die zusammenhingende
7 Phase, es bilden sich Partikeln, die sofort
oberflichlich trocknen und nicht mehr zusam-
menkleben, wenn sie in einen nachgeschal-
teten Trockner zur endgiiltigen Trocknung
gebracht werden.
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Abb. 3.2.15: Atritor-Mahiltrockner (Alfred Herbert Ltd., Coventry, GB)
1 NaBSgut und Heifgas, 2 Rotor, 3 Hammersegmente, 4 Statorzapfen, 5 Ventilator,
6 Fingersichter, 7 Lager, 8 zum Abscheider
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Im Mahltrockner (Abb. 3.2.15) wird das Gut gleichzeitig gemahlen und getrocknet. Fast der
gesamte hohe Aufwand an mechanischer Energie, der zum Zerkleinern des Gutes nétig ist,
geht in thermische Energie iiber und kommt der Trocknung zugute. Zusitzlich werden heifle
Gase in die Miihle geleitet. In der gezeigten Ausfiihrung rutscht das feuchte Material zur
Vorderseite der schnell rotierenden Mahlscheibe und wird vorzerkleinert, dann von heiflen
Gasen in den zweiten Mahlraum getragen, wo es zwischen umlaufenden und feststehenden
Stiften weiter zerkleinert wird. Der eingebaute Ventilator befordert Gase und Teilchen
schlieBlich aus der Miihle. Mit der Maschine 148t sich Pulver aus kornigen, knetbaren oder
halbfliissigen Stoffen herstellen, die bis zu 80 % Feuchte und 50 mm Stiickgré8e haben
diirfen. Mahltrockner werden zur Zerkleinerung und Trocknung von Braunkohle in Kraft-
werken eingesetzt.

¢) Das Gut wird zerstiubt

Die Zerstiubungstrocknung wird vorteilhaft zum Trocknen von Losungen, Suspensionen oder
auch Pasten benutzt. Das zu trocknende Gut wird mit geeigneten Vorrichtungen in ein Heizgas
hinein zerstdubt, wobei die abzutrennende Fliissigkeit rasch verdampft. Der zuriickbleibende
Feststoff kann als trockenes Pulver aus dem Gasstrom abgetrennt werden.

Bei der Zerstdubungstrocknung ist die Erzeugung eines moglichst gleichméBigen Fliissig-
keitsnebels besonders wichtig und wird durch besonders ausgebildete, dem jeweiligen Produkt
angepaBte Zerstdubungseinrichtungen erreicht. Die wichtigsten Bauformen sind der Scheiben-
zerstduber und der Diisenzerstduber (Abb. 3.2.16). Beim Scheibenzerstiuber wird das zu
trocknende Produkt einem Scheibenkérper mit einem Durchmesser von 50-350 mm zugefiihrt,
der sich mit hoher Geschwindigkeit dreht. Die Drehzahlen bewegen sich - je nach Art des
Produktes und des gewiinschten Zerteilungsgrades - zwischen 4000 und 15000 Umdrehungen
je Minute. Scheibenzerstiduber sind besonders geeignet fiir Suspensionen und Pasten, welche
eine Diise korrodieren oder verstopfen wiirden. Auch dicke Pasten kénnen noch verarbeitet
werden, wenn sie mittels Druckpumpen aufgegeben werden.
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Abb. 3.2.16: Zerstiubungsvorrichtungen
a) Scheibenzerstiuber: 1 fiir hingenden Einbau, 2 fiir stehenden Einbau; b) Einstoff-Diise (Druckdiise):
1 Fliissigkeitszufiihrung, 2 Heiz- oder Kiihlmantel, 3 Diisenhalterung, 4 Diisenmundstiick; c) Zweistoffdiise:
1 tangentiale Druckluftzuleitung, 2 konische Entspannungs- und Drallkammer, 3 Fliissigkeits-Zuleitungsrohr,
4 Zerstiubungszone.
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Bei der Diisenzerstiubung wird das NaBgut entweder in der Einstoffdiise allein aufgrund des
Fliissigkeitsdruckes oder bei der Zweistoffdiise unter Mitwirkung eines gasférmigen
Mediums, meist Luft, in einen Fliissigkeitsnebel mit Teilchendurchmessern von 20-300 um
zerteilt.

(Caldyn, Ettlingen); 1 Fliissigkeit, 2 Gas.

‘ 1 Abb. 3.2.17: Zweistoff-Schallgeschwindigkeitsdiise
}
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/
el ¢ Eine Zweistoffdiise, die den Effekt ausnutzt, daB die Schall-
2 U '; “—j geschwindigkeit (kritische Geschwindigkeit) eines Gas-Fliissigkeits-
j j gemisches wesentlich kleiner ist als die Schallgeschwindigkeit der
7/ Gas- oder der Fliissigkeitsphase, zeigt Abb. 3.2.17. Gas und
Fliissigkeit werden mit relativ geringer Geschwindigkeit in einer
\ Mischkammer zusammengefiihrt und am Ende der Mischkammer auf
, VN einen niedrigeren Druck in die Atmosphére expandiert. Der Druck-
o sprung am Ende der Mischkammer bewirkt eine Zerteilung der fliissi-
gen Phase, die auch Feststoffe enthalten darf, in kleine Tropfen bei einem engen Tropfen-
spektrum. Infolge der feinen Zerteilung der Fliissigkeit wird eine grofie Beriihrungsoberflidche
mit dem Trockenmittel erreicht, so daB8 die Trockenzeit nur Bruchteile von Sekunden bis
héchstens einige Sekunden betrégt. Eine oder mehrere Zerstiubungseinrichtungen werden
oben in einen héufig bis zu 20 m hohen zylindrischen Raum (Abb. 3.2.18) mit mehreren
Metern Durchmesser eingebaut. Heile Gase durchstrémen den Turm von unten im
Gegenstrom oder von oben im Gleichstrom. Das getrocknete Produkt sammelt sich im
konischen Unterteil und wird von dort ausgetragen.
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Abb. 3.2.18: Gleichstrom-Zerstdubungstrockner
1 Pumpe fiir das Gut, 2 Drall-Druckdiise zum Versprithen des Gutes, 3 Auffangtrichter fiir das Gut, 4 Austrag-
vorrichtungen fiir das Gut, 5 Frischluftfilter, 6 Lufterhitzer, 7 HeiBluftventilator, 8 Luftverteilgitter, 9 Feingut-
abscheidung in Zyklonen.
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Zerstdubungstrockner sind besonders zur Trocknung temperaturempfindlicher Giiter, wie
Milchprodukte, Kinderndhrmittel, Eier, Blut und Blutplasma, aber auch von pharmazeutischen
Produkten, Chemikalien, Farbstoffen, Kunststoffen, Leimen, Gerbstoffen, Waschmitteln
usw. geeignet. Ein Vorteil der Zerstiubungstrocknung gegeniiber allen anderen Verfahren liegt
in der hohen Losungsgeschwindigkeit des als Pulver gewonnenen Produktes.

3.2.2 Kontakttrockner

Bei der Kontakttrocknung wird die Wirme unmittelbar von beheizten Flichen an das Gut iiber-
tragen, wobei dieses entweder dauernd festen Kontakt mit der Heizfliche hat oder auf der
Heizfliche immer wieder umgelagert wird. Die verschiedenen Bauformen der Kontakttrockner
sind im wesentlichen durch den Zustand des zu trocknenden Stoffes bestimmt.

a) Flichige und bandformige Gii

Flichige und bandformige Giiter wie Textilien, Papier, Pappe werden in Zylindertrocknern ge-
trocknet. Die Warenbahn umschlingt waagerecht liegende rotierende Zylinder, die meist mit
Dampf beheizt werden. Der Dampf gelangt durch Hohlzapfen in den Zylinder, das Kondensat
tritt héufig durch den gleichen Zapfen aus. Bahnen, die im nassen Zustand nur geringe
Festigkeit aufweisen, laufen zusammen mit endlosen Fiihrungsbidndern z.B. aus Wollfilz oder
Baumwolle iiber die Zylinder. Das Fiihrungsband, welches die Bahn an den Zylinder driickt
und dabei selbst Feuchte aufnimmt, muB auf seinem Riicklauf getrocknet werden (Abb.
3.2.19). Durch das Andriicken der Bahn wird bei schnellaufenden Maschinen das Einsaugen
von Luft in den Spalt vermieden und damit der Wirmeiibergang zwischen Zylinder und Bahn
verbessert.

Abb. 3.2.19:

Schema eines Mehrzylindertrock-
ners mit Bandfiihrung

1 Trocknungszylinder fiir das Gut

2 Trocknungszylinder fiir das Fiihrungs-
band, 3 Leitwalze, 4 Gut.

b) Diinnfliissiges Gut

Walzentrockner. Zur Kontakttrocknung von Losungen organischer oder anorganischer Stoffe
wird fast ausschlieBlich der kontinuierlich arbeitende Walzentrockner (Abb. 3.2.20)
verwendet, der sich durch giinstige Wirmeausnutzung auszeichnet.
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Abb. 3.2.20: Zweiwalzen-Spriihtrockner (Bauart ESCHER WYSS)
1 Aufspriihvorrichtung, 2 Trockenzylinder, 3 Schabermesser, 4 Briidenabsaugung

Das zu trocknende Gut wird in diinner Schicht auf die Trockenwalze aufgebracht. Wihrend
der Drehung des von innen beheizten Zylinders verdunstet die Fliissigkeit. Kurz bevor das ge-
trocknete Produkt den Aufgabepunkt wieder erreicht, wird es durch eine Schabevorrichtung
abgeschiilt, wobei es je nach Art des Ausgangsproduktes in Form eines Filmes, von Flocken,
feinen Schuppen oder als Pulver anfillt. Die verschiedenen Aufgabearten fiir das Feuchtgut,
entsprechend dessen Haftfahigkeit und Konsistenz, zeigt Abb. 3.2.21 .
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Abb. 3.2.21: Moglichkeiten der Gutsaufgabe beim Walzentrockner
1 Tauchwalze; 2 Auftragswalze; 3 Stachelwalze

Die Walzen werden von innen meist mit Dampf, jedoch auch mit HeiBwasser oder Wirme-
triger6l beheizt. Es werden auch Walzentrockner mit elektroinduktiv beheizten Trocken-
zylindern angeboten. Die Temperatur der Walzenoberflidche 148t sich hierbei zwischen 40 und
400 °C einstellen.

Unter Normaldruck arbeitende Trockner konnen mit einer Absaughaube oder einem staub-
bzw. gasdichten Gehiuse versehen werden. Bei manchen Bauarten wird die Walze zur Steige-
rung der Trockenleistung mit Warmluft angeblasen oder mit Heizstrahlern bestrahlt. Im
Vakuum-Walzentrockner sind die Walzen und die Aufgabe- und Abnahmevorrichtung in einem
druckfesten Gehiuse untergebracht.



3.2 Beschreibung einiger typischer Trockner 179

c) Pastoses Gut

Walzentrockner sind grundsitzlich auch zum
Trocknen von brei- und pastenartigen Stoffen geeig-
net, sofern die Gutsaufgabe in befriedigender Weise
gelost werden kann. Eine bewihrte Vorrichtung zeigt
Abb. 3.2.22 .

Abb. 3.2.22: Einwalzentrockner fiir breiiges Gut
1 Aufgabebehilter, 2 Rithrwerke, 3 Trockenwalze,
4 Andriickwalze, 5 Schabmesser, 6 Austrag.

Rillenwalzentrockner. Eine Sonderentwicklung ist der Rillenwalzentrockner. Er vermindert
den Feuchtigkeitsgehalt von Pasten um etwa 8-10 % und bereitet sie zu stiickigem
Trocknungsgut auf. Nach der Gutsaufgabe wird die Paste nicht zu einer diinnen Schicht
ausgewalzt, sondern von der AnpreBwalze in die Rillen der Trockenwalze eingepreBt,
anschlieBend geglittet, im Verlauf der Walzendrehung eingedickt und von einem kammartigen
Schaber abgenommen. Zur vollstindigen Trocknung wird ein Bandtrockner nachgeschaltet.
Spezielle Einsatzbereiche sind die Trocknung von Stearaten, Carbonaten, Ton, Kaolin, Blei-
weil und Titandioxid.

Hohischnecken-Wirmeiibertrager. Zum kontinuierlichen Trocknen pastdser Giiter hat sich der
Hohlschnecken-Wirmeiibertrager (Abb. 3.2.23) bewihrt. Dieser Trockner besteht im
wesentlichen aus einem Trog, in dem ein oder zwei Paar Hohlschnecken angeordnet sind, die
sich entweder gegen- oder gleichsinnig drehen und teilweise ineinandergreifen. Bei pastésem
Gut wird die gleichsinnige Drehung bevorzugt, da die Hohlschnecken dann vollstindig
miteinander in Eingriff kommen und sich dadurch selbsttitig reinigen. Als Heizmedien dienen
HeiBwasser, Sattdampf oder organische Wirmetriger.

Abb. 3.2.23: Hohlschnecken-Wirmeiibertrager (Bauart LURGI)
1 Hohlschnecken, 2,3 Ein- und Austritt des Heizmittels, 4 Trog.
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Abb. 3.2.24:

Kontakttrockner mit Riihr- und Knetwerk
(AP-Trockner des Ingenieurbiiros List, Pratteln)

1 Doppelwandiges Gehéuse

2 Hauptwelle

3 Putzwelle

4 Riihrscheiben

5 rahmenf6rmige Riihrelemente

6 Knetbarren

List-AP-Trockner (Allphasentrockner) Abb.3.2.24. Fiir Stoffe, deren Zustand sich wihrend
der Trocknung von fliissig oder pastds iiber zihpastos bis kornig dndert, die klebrig sind oder
krustende Produkte bilden, ist dieser Trockner geeignet. In einem entsprechend geformten
horizontalen Gehiuse rotieren die "Hauptwelle", die mit Scheibenelementen bestiickt ist, und
gegenliufig dazu die parallele "Putzwelle" mit rahmenformigen Riihrelementen. Die Putzwelle
rotiert mit der vierfachen Drehzahl der Hauptwelle und reinigt deren Oberflidche. Die an den
Scheibenelementen der Hauptwelle befestigten Knetbarren reinigen das Gehduse. Durch
Schrigstellung der Elemente wird eine Forderung des Gutes erzielt. Beheizt werden Gehduse,
Deckel, die hohlen Riihrwellen und die Scheibenelemente mit Dampf, Heiwasser oder
Wirmetrdgerol. Das Gehéuse ist druckfest, der Trockner kann auch im Vakuum betrieben
werden.

d) Granuliertes Gut

Trommeltrockner. Bei der Kontakttrocknung im Trommeltrockner wird die nétige Wirme
durch die Wiinde der Trommel zugefiihrt. Zur Abfiihrung der verdunsteten Feuchtigkeit geniigt
eine kleine Luftmenge. Die Luftgeschwindigkeit ist deshalb sehr gering, und es konnen auch
Stoffe getrocknet werden, die staubférmig sind oder wihrend der Trocknung staubformig
werden. Bei Bedarf konnen auch andere Gasarten, etwa zwecks Durchfiihrung von
Reaktionen, durch das Trommelinnere gefiihrt werden.

Trommeltrockner werden bevorzugt fiir die Trocknung von Erz, Kohle und Zement benutzt.
Das Trocknungsgut wird durch Hubleisten stindig gewendet und durchmischt.

Kontakt-Drehrohrentrockner sind in zwei Bauarten gebrduchlich. Einmal als Kontakt-
Abriesel-Drehrohrentrockner mit eingebauten Heizrhren in einer sich drehenden Trommel.
Das Gut rieselt bei der Drehung der Trommel immer wieder iiber die heilen Rohre hinweg.
Bei der anderen Bauart befindet sich das Gut in den Rohren, die in die Bdden einer Trommel
eingewalzt sind. In der Trommel befindet sich Dampf, der auen an den Rohren kondensiert.
Die Trommel steht schrig, so daB die Teilchen in den Rohren durch die Schwerkraft und durch
MitreiBen durch den entstehenden Dampf geférdert werden. In beiden Bauarten werden sehr
gute Trocknungsleistungen erzielt.
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Schneckentrockner (Abb. 3.2.25). Bei diesem Geriit ist in die Trommel ein Rotor mit einer
Vielzahl kleiner Paddel eingebaut. Sie wenden das Gut stindig um, bringen es in Kontakt mit
der Heizwand und transportieren es durch den Trockner hindurch. Die Verweilzeit des Gutes
kann durch Verstellen der Paddel reguliert werden.
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Abb. 3.2.25: Schneckentrockner (Bauart BUTTNER-SCHILDE-HAAS)
1 Gutaufgabe, 2 Gutaustrag, 3,4 Zu- und Abfiihrung des Heizmediums, 5 Lésungsmittelddmpfe.

1

Konus-Schneckentrockner. In einem abgeschlossenen senkrechten, trichterférmigen Raum,
der vom Mantel her beheizt wird, rotiert an der Wand entlang eine Schnecke. Die Schnecke be-
fordert das Gut nach oben und sorgt damit fiir eine schonende Umlagerung.

Tellertrockner (Abb. 3.2.26). Diese wurden schon im Kap. "Konvektionstrocknung" bespro-
chen. Als Kontakttrockner werden sie mit beheizbaren Tellern ausgefiihrt. Verschieden starke
Beheizung der einzelnen Teller erméglicht eine weitgehende Anpassung an die geforderten
Trocknungsbedingungen. So kann z.B das Gut in den untersten Etagen gekiihlt werden. Die
Briiden werden auch hier mittels Warmluft im Gegenstrom abgefiihrt.
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Abb. 3.2.26: Tellertrockner
(Bauart Biittner-Schilde-Haas)

1 Materialaufgabe

2 Drehtellerspeiser

3 Krihlwerk

(nur fiir die oberste Etage gezeichnet)
4 beheizte Teller
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Bei der produktschonenden Gefriertrocknung wird der Trockner bei Driicken unterhalb des
Tripelpunktes im Vakuum betrieben. Der Eintrag des bereits vorher auf einem Kratzkiihler ge-
frorenen stiickigen Gutes und der Austrag erfolgen iiber Schleusen. Der entstehende Dampf
sowie Inertgase werden iiber Pumpen und Kondensatoren abgezogen.
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3.3 Eigenschaften der Trocknungsgiiter

3.3.1 Struktur der zu trocknenden Stoffe

Die zu trocknenden Stoffe konnen als Feststoff, Brei, Paste oder Fliissigkeit vorliegen.
Endziel der Trocknung ist immer ein mehr oder weniger fester Stoff, also Partikeln, Korner,
Flocken, flichige Giiter wie Papier oder Textilien, Leder, Farbschichten, aber auch einzelne
Stiicke z.B. aus Keramik.

Betrachtet man die Giiter, die getrocknet werden sollen, einmal niher, so stellt man fest, daB
es sich in der Regel um kolloiddisperse Systeme handelt. Fliissigkeiten oder Pasten enthalten
kolloidale Teilchen, die festen Stoffe bestehen aus kolloidalen Teilchen. Solche kolloidalen
Teilchen haben Durchmesser von 104 bis 106 mm, sie sind also mit dem bloBen Auge nicht
sichtbar. Sind diese kolloiddispersen Systeme mehr oder weniger fliissig, so handelt es sich

um kolloidale Losungen, die man auch "Sole" nennt. In gchten Losungen dagegen ist der

geloste Stoff molekular oder atomar als Ion enthalten.

Sind die Partikeln in einer Fliissigkeit grofer als kolloidale Teilchen, so spricht man von einer
Suspension. Sind die kolloidalen Teilchen zu einer netz- oder wabenartigen Struktur verbun-
den, wodurch sich die Viskositit des Systems stark erhoht, so spricht man von einem Gel. Mit
abnehmendem Wassergehalt besitzen die Gele immer mehr die Eigenschaften fester Korper.

Bei den Molekiilkolloiden sind die einzelnen Teilchen sehr groBe einzelne Molekiile (Makro-
molekiile), bei den Migcellkolloiden bestehen die einzelnen Teilchen aus Zusammenballungen
einer groBen Zahl von Molekiilen kleineren Molekulargewichts, die durch van der Waals'sche
Krifte aneinander gebunden sind. Abhédngig vom Verhalten der Teilchen schrumpfen die Gele
beim Trocknen mehr oder weniger.

- Bei Gelen mit beweglichen Kolloidteilchen kann das Schrumpfen bis zu dem meist kleine-
ren Volumen des Feststoffes fortschreiten. Solche "glastische Gele" sind z.B. Leim, Gela-
tine, Agar-Agar. Sie dindern beim Trocknen ihre AusmaBe betréchtlich, behalten aber die
elastischen Eigenschaften.

- Wenn die Kolloidteilchen des Gels nicht aus beweglichen, sondern aus starren Teilchen
bestehen, dann kann der SchrumpfprozeB nur so lange fortschreiten, bis sich die niher-
kommenden sperrigen Teilchen gegenseitig behindern und ein Geriist bilden, das in
seinen duBeren Abmessungen fixiert ist. Diese sogenannten "starren Gele" werden spride
und kénnen zu Pulver gemahlen werden. Beim starren Gel hort die Schrumpfung nach
Ausbildung des Geriistes auf, die weitere Wasserabgabe erfolgt durch Wasseraustritt aus
dem Geriist unter Porenbildung. Es entstehen kapillarpordse Stoffe, wie z.B. die
keramischen Materialien, Beton.

- Elastische, kapillarpordse Stoffe, bei denen die Kapillarwinde elastisch sind, entstehen
héufig durch natiirlichen Aufbau oder durch Wachstum. Solche Stoffe sind z.B. Torf,
Holz, Leder, Korn, Brot, Pappe, Papier usw.

Die Kriifte, die die Teilchen untereinander binden, wenn sie durch die Trocknung erst einmal
in engen Kontakt miteinander gebracht worden sind, sind sehr verschiedener Natur und unter



3.3 Eigenschaften der Trocknungsgiiter 183

schiedlich groB. Von ihnen hingt die Festigkeit des Materials ab. Beim Papier z.B. werden die
Zellulosefasern durch mechanische Verschlingungen und durch Wasserstoffbriicken zusam-
mengehalten. Natiirliche Makromolekiile sind Zellulose, Stirke, Pektine, Chitine, Kautschuk,
Proteine wie Kollagen und Gelatine. Synthetische Makromolekiile entstehen u.a. durch
Polykondensation wie Bakelit, Nylon, Perlon, durch Polyaddition wie Polyurethane oder -
wie Polystyrol und Buna - durch andere Polymerisationsverfahren. Der kolloiddisperse
Zustand von Trocknungsstoffen wird in den folgenden Bildern deutlich sichtbar.

Die Abb. 3.3.1 zeigt Aufnahmen in verschiedenen Vergr6Berungen von Gasbeton, der
aufgrund seiner Herstellung aus einer Vielzahl von Blasen mit Durchmessern von 500 bis
1000 um besteht, die im Trigermaterial eingeschlossen sind. Bei stirkerer Vergroferung
kommt heraus, daB das Tridgermaterial eine nadelige Struktur hat, die viele kleine Hohlrdume
aufweist.

Abb. 3.3.1: Elektronenmikroskopische Aufnahme von Gasbeton

Abb. 3.3.2: Elektronenmikroskopische Aufnahme von Ziegelstein

Der in den Abb. 3.3.2 gezeigte Ziegelstein hat groBe Poren mit Durchmessern von 100 bis
500 pm, aber auch viele kleine Poren mit 5 bis 20 pm Durchmesser. Die Feststoffpartikel sind
zusammengesintert.
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Im Gegensatz zu Gasbeton und Ziegelstein besitzt der in Abb. 3.3.3 gezeigte Ton eine
homogene feinporige Struktur. Die Porendurchmesser liegen in der Gro8enordnung von 0,1
bis 5 um. Die Feststoffpartikel haben die Form von Plittchen.

Abb. 3.3.3: Elektronenmikroskopische Aufnahme von gebranntem Ton

Die Struktur eines Leinentuches wird in Abb. 3.3.4 deutlich. Die Leinenfasern sind vielfach
aufgerissen und bilden neben den groBen Hohlrdumen, die durch das Verweben entstehen,
viele kleine Poren.

Abb. 3.3.4: Elektronenmikroskopische Aufnahme eines Leinentuches

Wir halten fest: Die meisten Stoffe, die getrocknet werden sollen, sind kolloiddisperse
Systeme. Sie besitzen daher groBe innere Oberflichen. Feuchtigkeit wird an diesen Ober-
flichen adsorbiert, sie kann in das Innere von Micellen eindringen. Fliissigkeit kann auch bei
der Vernetzung von Makromolekiilen im entstehenden Feststoffgeriist mechanisch einge-
schlossen werden. Kapillarporose Stoffe saugen die Fliissigkeit auf. Elastische Gele absor-
bieren Fliissigkeiten, wobei sie sich rdumlich vergréBern oder quellen. La8t man die chemisch
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gebundene Fliissigkeit, deren Entfernen nicht zu den Aufgaben der Trocknungstechnik zéhlt,
auBer Betracht, so kann man nach Art der Bindung zwischen Feuchtigkeit und Trockenstoff
unterscheiden zwischen

a) Haftfliissigkeit, die einen zusammenhingenden Film auf der Oberfliche bildet;

b) Kapillarfliissigkeit, die sich in den Poren und Adern des kapillarpordsen Systems
befindet und

¢) Quellfliissigkeit, die durch osmotische Krifte im Stoff festgehalten wird.

3.3.2 Bindung der Feuchtigkeit an das Trocknungsgut
a) Freie Gutsfeuchte

Man unterscheidet zwischen freier und gebundener Gutsfeuchte. Die freie Gutsfeuchte unter-
liegt keinen Bindungskriften an den Feststoff, die zu einer Verinderung des Dampfdruckes
gegeniiber dem iiber einer freien Fliissigkeitsoberfliche fiihren. Dies gilt bei den zuniichst
fliissigen, breiigen oder pastdsen Trocknungsgiitern solange, bis sich eine feste Struktur
ausgebildet hat, die zu Bindungskriiften fiihrt. Dies gilt auch fiir die Haftfliissigkeit an der
Oberfliache fester Giiter, fiir die Fliissigkeit, die relativ groBe Poren fiillt, und fiir
Fliissigkeitsfilme an Porenwiinden, die so dick sind, daB die von den Porenwinden
ausgehenden Bindungskriifte die Oberfliche der Filme nicht mehr erreichen. In solchen Fillen
ist der Dampfdruck py, iiber der Fliissigkeitsoberflidche gleich dem Sattdampfdruck pv* der
Fliissigkeit bei der jeweiligen Temperatur der Fliissigkeit, die dann identisch ist mit der
Temperatur 9q des Gutes. Es gilt

Py =Po (80) - (3.3.1)

b) Durch Kapillarkriifie gebundene Fliissikei

Bei fortschreitender Trocknung werden die Zwischenriume, aus denen die Fliissigkeit entfernt
werden soll, immer enger. Infolge von Oberflichenspannungskriften kriimmt sich die Fliis-
sigkeitsoberflidche, es bilden sich in den als Kapillare wirkenden Zwischenrdumen Menisken
aus, der Dampfdruck wird gegeniiber dem Sattdampfdruck erniedrigt. Diese Dampfdruck-
erniedrigung 148t sich aus der Gleichgewichtsbedingung

ds = (SV -spdT + Vy de -vidp;=0 (3.3.2)

berechnen, (v = Dampf, | = Fliissigkeit).

Im isothermen Gleichgewicht gilt

vy dpy = vi dp; . (3.3.3)
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Ersetzt man vy, durch den Druck py mit Hilfe des idealen Gasgesetzes

vy =Ry Tlpy | (3.3.4)
so folgt mit v, =1/p, (3.3.5)
dpy _ ( _dp1
j o =) oTRT (3.3.6)
Pv 0

Die untere Integrationsgrenze ergibt sich aus der Bedingung, daB sich der Sattdampfdruck pv*
einstellt, wenn keine Krifte auf die Fliissigkeit einwirken (p; = 0). Die Integration ergibt

Py _ g
”r B =exp (pl . T) (3.3.7)
p
v . Die in der Fliissigkeitsoberfliche durch die Oberflichen-

h spannung © erzeugte Spannung p, léBt sich in einer
fliissigkeitsgefiillten, dem Schwerefeld ausgesetzten Kapil-

= =B = laren sichtbar machen, siehe Abb. 3.3.5. In der Kapillaren
steigt die Fliissigkeit infolge der Kriifte an der Grenzfliche

Abb. 3.3.5: zwischen Fliissigkeit und Wand um die Hohe h. Bei
Steighohe von Fliissigkeit vollstindiger Benetzung der Kapillarwand ergibt sich die
in einer Kapillaren Hohe h aus der Gleichgewichtsbedingung
gphnr2+2nrc=0. (3.3.8)
Am Meniskus der Kapillaren wirkt also eine Zugspannung p;, die die Fliissigkeitssdule halt
pi=gph=-2S. (3.3.9)
Eingesetzt in G1.(3.3.7) ergibt sich
Pv_ 20
D =exp ( > RVT) (3.3.10)

Uber der ebenen Fliissigkeitsoberfliche im Gefi in Abb. 3.3.5 herrscht der Sattdampfdruck
py", am oberen Meniskus der Kapillaren nur noch der Dampfdruck p, < p,*. Aus G1.(3.3.10)

ergibt sich auch die Erkldrung fiir den Vorgang der sog. Kapillarkondensation: Ist der iiber den
Kapillaren eines feinporigen Stoffes herrschende Dampfdruck p,, kleiner als der Partialdruck

des Dampfes in der Umgebung, so setzt Kondensation ein.

c¢) Durch Adsorption gebundene Fliissigkeit

Jede Oberfléche ist infolge von Oberflichenkriften (van der Waals-Krifte, elektrostatische
Krifte) mit Molekiilen der umgebenden Stoffe belegt. Diese Art der Bindung bezeichnet man
als Adsorption (genauer physikalische Adsorption). Die einfachste Vorstellung zur Beschrei-
bung des Zusammenhangs zwischen den von der Oberfliche herriihrenden Kriften und der
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Belegung der Oberfliche mit Molekiilen stammt von Langmuir: Jede Oberfliche verfiigt fiir
eine monomolekulare Belegung iiber eine maximale Anzahl von Plitzen ny,,,. Die Zahl der
belegten Plitze n hingt vom Druck p,, des umgebenden Gases bzw. Dampfes und einem stoff-
spezifischen, aus Versuchen zu bestimmenden Zahlenwert, dem sog. Langmuirschen Adsorp-
tionskoeffizienten b ab. Er hiingt stark von der Temperatur ab. Es gilt
Pv=E—— . 3.3.11

b-py Nmax - 1 ( )
Statt der Zahl der Molekiile kann auch die Beladung X kg adsorbierter Stoff pro kg Adsorbens
gesetzt werden, so da} sich umgeformt ergibt:

X =_m_P_>1< +);)bpvv , (3.3.12)

In Abb. 3.3.6 ist die auf Holzkohle adsorbierte Kohlendioxidmasse in Abhéngigkeit von der
Temperatur und dem Druck des gasférmigen CO, dargestelit. Bei tiefer Temperatur ist die Be-
ladung X bedeutend hoher als bei hoher Temperatur.

9:1965°C

0.2

g CO;

g Kohie /213,___
o1 303

353 °C
L24.,5 —
0 o5 p, 10
bar
Abb 3.3.6: Adsorptionsisothermen von CO? auf Holzkohle

Trocknungsgiiter besitzen groBe innere Oberflichen. Bringt man sie im trockenen Zustand in
eine mit Dampf beladene Atmosphire gleicher Temperatur, so nehmen sie bis zum Eintreten ei-
nes Gleichgewichtszustandes Dampfmolekiile auf. Das Bestreben, aus der Atmosphire

Dampfmolekiile aufzunehmen, nennt man "Hygroskopizitit", die sich einstellende Gleichge-
wichtsbeladung "hygroskopische Gleichgewichtsfeuchte" Xhygr.,G1.- Als MaB fiir den Dampf-

druck in der Atmosphire benutzt man den relativen Dampfdruck

®=pvipy , (3.3.13)

wobei p: den Sattdampfdruck, also den maximal méglichen Dampfdruck bei der jeweiligen
Temperatur bezeichnet. Bei Luft mit einem Wasserdampfpartialdruck p, nennt man ¢ auch
"relative Luftfeuchte”. Den Zusammenhang zwischen der sich einstellenden Gleichgewichts-
beladung des Gutes und dem relativen Dampfdruck ¢ in der Atmosphire bei konstanter
Temperatur bezeichnet man als Sorptionsisotherme.
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Abb. 3.3.7 zeigt solche Wasserdampf-Isothermen fiir einige Trocknungsgiiter bei 20°C. Den
Verlauf bei niedrigen relativen Dampfdriicken deutet man als monomolekulare Belegung nach
Langmuir, den Ubergangsbereich als mehrschichtige Adsorption, den Verlauf bei hohen
‘Werten von ¢ mit Kapillarkondensation.

Abb. 3.3.8 zeigt Sorptionsisothermen von Kartoffeln bei verschiedenen Temperaturen. Aus
der Sorptionsisotherme ist zu entnehmen, wie gro8 die Gleichgewichtsfeuchte, also die
geringste Feuchte, bis zu der man ein Gut trocknen kann, in Abhéngigkeit von der Temperatur
und dem relativen Dampfdruck in die Umgebung ist.

0,5 o d 0.5
§=20°C &S
NS
04 & 0,4
X X
0.3 0.3
0.2 0,2
0,14 0.1
o 1 T T A 0 T T
0 02 04 06 08 0 02 o4 06 08 10
*
\P=PV/P: P = pv/pv
Abb. 3.3.7: Sorptionsisothermen von Abb. 3.3.8: Temperaturabhiingigkeit
Wasserdampf an verschiedenen Stoffen der Sorpionsisothermen von getrockneten
Kartoffelstiicken

Die Bindung von Fliissigkeit an das Trocknungsgut mit der Folge einer Dampfdruck-
erniedrigung ist mit einem Energieverlust, der sog. Bindungs- oder Sorptionsenthalpie,
verbunden. Sie ist aus den Sorptionsisothermen berechenbar. Im Vergleich zum iibrigen
Energieaufwand ist sie bei den meisten Trocknungsvorgiéingen vernachléssigbar.

d) Experimentelle Bestimmung von Sorptionsisothermen

Man unterscheidet "statische” und "dynamische"” MeBmethoden. Bei der statischen Methode
wird der zu untersuchende Stoff in kleinen Glasbehiltern in einem Einkochglas untergebracht
(Abb. 3.3.9). Am Boden des Einkochglases befindet sich eine gesittigte wiBrige Salzlésung.
Das Einkochglas wird in einem Wirmeschrank untergebracht, in dem die gewiinschte
Temperatur konstant gehalten wird. Die gesittigte Salzlosung dient zur Einstellung des
gewiinschten relativen Dampfdrucks. In der relativen Feuchte ¢ = pv/p: ist p: der zur
Schranktemperatur gehorende Sattdampfdruck und p, der durch die Salzlésung verminderte
Dampfdruck der Fliissigkeit, z.B. des Wassers.
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Stellt man durch von Zeit zu Zeit vorzunehmende Wigungen keine Gewichtsédnderung der
Probe mehr fest, so erhilt man die Masse Mg, ch der mit dem Wasserdampf vom Druck p,, bei
der eingestellten Temperatur im Gleichgewicht stehenden Probe. Am Ende der Versuchsreihe
muB noch die Trockenmasse M) des eingewogenen Gutes bestimmt werden.

Es ist notwendig, den Zustand "trocken" zu
definieren. Die Trockenmasse Mty wird
in der Regel nach lingerem Ausheizen bei
130°C unter Vakuum bestimmt. Im Einzel-
fall kénnen auch andere Ausheizbedin-
gungen vereinbart werden. Die Feuchte-
beladung X des Gutes betréigt

x = Mfeucht - MTMm/ kgWasser
= N Mmm kgTrockenmasse *

Seeattgle wasserige (3.3.14)
Salzlésung
XXX Bei Raumtemperatur und hohen relativen
Feuchten der Luft (iiber 85 %) ergeben sich
Abb. 3.3.9: Bestimmung von Sorptions- mit der geschilderten statischen Methode
isothermen nach der Ausgleichsmethode sehr lange Zeiten bis das Gut das Gleich-
gewicht erreicht (3-4 Wochen), so daf3 bei
organischen Substanzen Strukturverinderungen, auch Schimmelpilzbefall auftreten konnen. In
solchen Fillen ist es zweckmiBig, als Inertgas Stickstoff zu benutzen. Uber eine Versuchs-
apparatur, in der mit Stickstoff gearbeitet werden kann und die nach der dynamischen Methode
arbeitet, wird in [2] berichtet.

3.3.3 Bewegung der Feuchtigkeit im Trocknungsgut

a) Feuchteleitung

Bildet sich in einem Gut ein Feuchtegefille z.B. dadurch aus, da8 an der Oberfldche Feuchte
verdunstet, so entsteht im Gut ein Feuchtegefille und infolgedessen ein Fliissigkeitstransport.
Mechanismen des Transports sind die kapillare Fliissigkeitsleitung - feinere Kapillaren ziehen
wegen des groBeren kapillaren Zugs aus groberen die Fliissigkeit heraus - und Fliissigkeitsdif-
fusion, z.B. in den Zwischenrdumen von groBen Molekiilen (Seife, Kunststoff). Die kapillare

Fliissigkeitsleitung hilt die Oberfliche eines Trocknungsgutes solange feucht, bis die kritische
Gutsfeuchte X erreicht ist. Zur Beschreibung der Feuchteleitung ist folgender Ansatz iiblich

M, = A x ps (dX/d]) . (3.3.15)
Darin sind
1\711 = bewegte Fliissigkeitsmasse z.B. in kg/s
A = Oberfliche des Gutes in m2
x = Feuchteleitkoeffizient in m2/s
dX/dl = Feuchtegefille, Dimension 1/m
ps = Dichte der Trockenmasse in kg/m3.

Der mit G1.(3.3.15) definierte Feuchteleitkoeffizient ist stark von der Feuchte selbst abhéngig.
Mit abnehmender Feuchte geht er gegen Null. Stoffe, in denen wihrend des ganzen Trock-
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nungsvorganges wegen des Fehlens von Kapillaren oder Poren nur Fliissigkeitsbewegung
(keine Dampfbewegung) moglich ist, wie z.B. Seife, Gelatine oder Kunststoffe, sind deshalb
besonders schwer zu trocknende Stoffe, weil k mit fortschreitender Trocknung immer kleiner
wird. Im mittleren Feuchtebereich liegen Feuchteleitkoeffizienten zwischen 10-7 und 10-!
m?2/s.

b) Dampfbewegung in Poren

Trocknet das Gut von der Oberfliche ausgehend fortschreitend ins Innere aus, so muB der ent-
standene Dampf durch die bereits ausgetrockneten Schichten hindurch an die Oberfliche trans-
portiert werden. Fiir jede Art von Stoffbewegung aufgrund von Druckunterschieden gilt das
Gesetz

M, =- A b (dpv/dl) (3.3.16)
Darin bezeichnen
lc/lv = Massenstrom des Dampfes z.B. in kg/s
A = Bezugsquerschnitt fiir die Bewegung in m2
b = Bewegungsbeiwert in s
dpy/dl = Druckgefille in Pa/m .

Der Bewegungsbeiwert b hingt von der Art der Stoffbewegung - Molekularstromung, Diffu-
sion oder erzwungene Strémung - ab. Bei der Stoffbewegung durch pordse Giiter ist
folgender Ansatz iiblich:

b Apy

Mv=-AE As - (3.3.17)

Darin ist p ein Widerstandsfaktor, der vom Gut abhingt und beriicksichtigt, daB die Summe
aller Porenquerschnitte kleiner ist als die Oberfliche A des Gutes, daB die Linge der Poren
groBer ist als die Schichtdicke As und daB die Poren keine geraden Rohre, sondern eine
Aneinanderreihung von Hohlrdumen unterschiedlicher Abmessungen mit Verengungen und
Erweiterungen darstellen. Bei lose geschiitteten Giitern (Glaskugeln) und bei fasrigen Stoffen
ist u = 1Ay, also gleich dem Kehrwert der Porositiit. Je feiner die Partikeln, um so mehr
weicht 1 von diesem groben Richtwert nach oben hin ab. Sind die Porendurchmesser klein
gegen die freie Weglinge der Dampfmolekiile, so bewegt sich der Dampf nach dem Gesetz der
Knudsenschen Molekularstromung und es gilt b = by, mit

4 1 M
brol =2 d ~.\/ v (3.3.18)
3 \J 21 R T

Darin ist d der Porendurchmesser, R die universelle Gaskonstante und T die absolute
Temperatur, M, die Molmasse des Dampfes.

Sind die Porendurchmesser groB gegen die freie Weglinge der Dampfmolekiile, so ist das
Gesetz der Dampfdiffusion n fan . Der daraus hergeleitete Bewegungs-
beiwert b = bp;gr lautet:

o sf,
Ditf == = Ppum -

(3.3.19)
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Darin bezeichnen

& = Diffusionskoeffizient des Dampfes im Gas in m2/s

P = Gesamtdruck in N/m2

Py,m =P - [@v1-pv2)/in ((P-pv2)/(P-pv)) ]

pv,m = mittlerer Partialdruck des Dampfes; pv1, pv2 sind Partialdriicke des Dampfes.

Tabelle 3.3.1: Diffusionswiderstandsfaktor verschiedener Produkte im trockenen Zustand

Stoff Porositity| 1y | W
Schicht aus Seesand 0,2 mm 0,36 2,78 | 4,7
Schicht aus Glaskugeln 1,9 mm 0,365 |2,74 | 3,1
Ziegelstein 0,286 |3,5 9,3
Mehl 0,69 1,45 | 3,7
Gasbeton 0,8 1,25 1 5,0

3.4 Das Molliersche h-Y-Diagramm

Bei den meisten Trocknungsverfahren wird der aus dem Gut entweichende Dampf mit Hilfe ei-
nes inerten Gasstromes, hiufig Luft, weggefiihrt. Bei der Konvektionstrocknung wird mit
dem Gas gleichzeitig noch die zur Verdunstung ndtige Wirme an das Gut herangetragen. Ein
Diagramm, in dem der Zusammenhang zwischen der Enthalpie, der Feuchte und der
Temperatur des Gases dargestellt ist, gehort zu den wichtigsten Handwerkzeugen bei der
Dimensionierung und Erlduterung von Trocknungsverfahren. Am Beispiel des Mollierschen h-
Y-Diagramms fiir wasserfeuchte Luft sollen die Grundlagen einer solchen Darstellung erliutert
werden.

3.4.1 Grundlagen

Beim Durchgang von Luft durch eine Trocknungsanlage bleibt die Masse an trockener Luft
konstant, wihrend sich der Dampfanteil und damit die Gemischmenge und das Gemischvo-
lumen dndern. Man bezieht deshalb zweckméBigerweise alle ZustandsgroBen auf die Masse an
trockener Luft (kg trockene Luft). So ist die Wasserdampfbeladung der Luft

=3t 341

mit der in der feuchten Luft enthaltenen Dampfmasse M,, und der Masse an trockener Luft M,.
Luft und Dampf nehmen den gleichen Raum ein, so da im Bereich der Giiltigkeit des idealen
Gasgesetzes fiir Luft und Dampf gilt

My = py-V-M/(RT) und My = pg-V-M/RT).
Damit ergibt sich

y=-Mv 1;% (3.4.2)
Mj Pe
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oder mit dem Gesamtdruck P = pg + py

Y= % P (3.4.3)
- v
Fiir den Zusammenhang zwischen Molenbruch §y = p/P und Beladung Y ergibt sich
vy _Jv (3.4.4)
M, (1-yv)
Der relative Dampfdruck oder die relative Feuchte der Luft wird mit ¢ bezeichnet und ist
o= (3.4.5)
Py
bei der jeweiligen Temperatur . Damit ist der Dampfgehalt auch
~ *
y=My @pv_ (3.4.6)
Mg P -¢ py

Ist der Partialdruck des Dampfes in der Luft gleich dem Stttigungsdruck p: bei der jeweiligen
Temperatur, so nennt man die Luft "gesittigt”, weil ein hherer Dampfdruck bei dieser
Temperatur nicht herrschen kann. Hohere Beladungen der Luft mit Fliissigkeit sind nur mit
Tropfchen (Nebel) oder Eis moglich. Die Séttigungsbeladung der Luft ist demnach

=~ *
Y*=% P (34.7)
v
oder
% o~k
v -Me __Yv (3.4.8)
Mg (1 - yv)

Die Molmasse von Wasserdampf ist 1\71v = 18,02 g/mol, die von Luft ﬁg = 28,96 g/mol, so
daB sich fiir das Verhaltnis ﬁvlﬁg ergibt

My 0622 . (3.4.9)
Mg

Die Enthalpie der wasserdampfbeladenen Luft wird ebenfalls auf die Masse an trockener Luft
bezogen und wird bei ¥ = 0 °C gleich Null gesetzt. Es gilt

h=hg+Yh, (3.4.10)
Dabei ist hg = cpg® (3.4.11)

Die spezifische Wirmekapazitiit cpg ist der mittlere Wert zwischen 0 und 9. Diese mittlere
spezifische Wirmekapazitiit ist nicht sehr von der Temperatur abhingig, sie wird hiufig mit
Cpg = 1,005 kJ/(kg K) als konstant bleibend angenommen.

Die Enthalpie h, des Dampfes bei einer Temperatur 1 betréigt, wenn man sie bei 9 = 0°C eben-
falls gleich null setzt:
hy = ¢, O + Ah, O} + cpv (O - By) . (3.4.12)
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Darin ist 95 die Siedetemperatur bei dem herrschenden Dampfdruck, Ahy (9s) die
Verdampfungsenthalpie bei dieser Temperatur und c; die spezifische Wirmekapazitiit des
fliissigen Wassers. Die Enthalpie hy nach G1.(3.4.12) ist die eines Dampfes, bei dem die
Fliissigkeit bis zur Temperatur 95 erhitzt, bei s verdampft und der Dampf anschlielend auf
die Temperatur 9 iiberhitzt wurde.

Die Enthalpie eines Dampfes, der bei 0 °C aus Fliissigkeit entstanden und auf die Temperatur ¢
iiberhitzt wurde, betrigt
hyg=Ahyg +cpy B . (3.4.13)

Die Enthalpien h,, und h,, sind, wie in Abb. (3.4.1) dargestellt, bei niedrigen Dampfdriicken
(bis p, = 100 kN/m2) praktisch unabhiingig vom Weg, auf dem sie entstanden sind, weil sich
der Dampf bei niedrigen Driicken und niedrigen Temperaturen auch in der Nihe der Sittigung
wie ein ideales Gas verhilt.

_h._ ,ml
ki/kg Cpu(3-3) o\ W
[ _T; gesattigter Dampf
cpva ¥
e
kritischer Punkt
100 m
ah,, gesattigte
| FiUssigkeit
‘ I
0 iteids 1‘ -
T T Y
0 3 M T

Abb. 3.4.1: Enthalpie-Temperaturdiagramm von Wasserdampf

Setzt man hy und hy nach den Gl. (3.4.12) und (3.4.13) gleich, so ergibt sich fiir die Ver-
dampfungsenthalpie bei der Temperatur O

Ahy (Bg) = Ahyg - () - cpy) By (3.4.14)
Es wird gewohnlich eingesetzt

Ahyy=2500 kl/kg , (3.4.15)
¢, =4,187 kl/(kgK) , (3.4.16)
im Bereich 0-100 °C Cpv = 1,842 kJ/(kgK) . (3.4.17)

Der Unterschied zwischen der thermodynamischen richtigen und der sich aus G1.(3.4.14) er-
gebenden Verdampfungsenthalpie betrigt bei 95 =70 °C 0,9 /o0, bei ¥ = 100 °C 4 %00,
Damit gilt fiir die spez. Enthalpie dampfbeladener Luft, bezogen auf die Masse der trockenen
Luft:
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h=cpe¥ +Y (Ahyg +cpy D) - (3.4.18)

Im Mollierschen h-Y-Diagramm in Abb. 3.4.2 ist die Enthalpie so iiber der Dampfbeladung Y
aufgetragen, daB sich fiir 3 = 0 °C die Abszisse im rechtwinkligen Koordinatensystem ergibt.

hi

ungesdttigte Luft

Abb. 3.4.2: Molliersches h-Y-Diagramm fiir feuchte Luft

Im Nebelgebiet gilt, soweit die Nebeltrdpfchen als Fliissigkeit vorliegen, wenn man mit h* die
Enthalpie der wasserdampfbeladenen Luft im Sittigungszustand, also bei Y, bezeichnet:

h=h*+¢ (Y-Y" 0 (3.4.19)

das heiBt, zu dem auf der Grenzkurve @ = 1 giiltigen Wert h* wird die Fliissigkeitsenthalpie
der Nebeltropfchen (Y - Y*) ¥, addiert (siche Abb. 3.4.3).
Es gilt damit

*

h-h
Yoy -ads. (3.4.20)
Dies bedeutet, daB8 die Kurve, die Punkte unterschiedlichen Fliissigkeitsgehalts bei konstanter
Temperatur (Isotherme) verbindet, eine Gerade ist, die durch den Séttigungspunkt bei 3¢ geht.
Man nennt diese Gerade die "Nebelisotherme".
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b

Nebetgebiet

3 =const (Nebelisoth.)

Abb. 3.4.3: Nebelisotherme im Mollierschen h-Y-Diagramm

3.4.2 Darstellung von Zustandsinderungen

a) Erwirmen und Abkiihlen, Taupunkt von feuchter Luft

h 32
ey
Mg
01 Q:\
x | ¢
s 8
A%
0°C
0 Y Y

Abb. 3.4.4: Erwirmung von Luft bei gleichbleibender
Feuchtebeladung

Die Erwédrmung von Luft
bei gleichbleibender Feuch-
tebeladung Y ist in Abb.
3.4.4 dargestellt. Zur
Erwidrmung einer Masse
trockener Luft My mit der
Beladung Y von der Tem-
peratur ¥, auf die Tempe-
ratur 9, ist die Wirme-
menge

Q=M (hy-h)) (3.4.21)

erforderlich. Vernachlissigt
man die Temperaturabhin-

gigkeit der spezifischen
Wirme, so gilt:

Q=M {cpg(02-01) + Y cpy (92-91)]} . (3.4.22)

Kiihlt man Luft von der Temperatur 9, auf die Temperatur 9™ ab, bei der der in der Luft ent-
haltene Dampf den Sittigungszustand erreicht, so bezeichnet man die Luft als mit
Wasserdampf gesittigt. Die Temperatur 9* ist die Taupunkt-Temperatur. Bei weiterer
Abkiihlung kondensiert Wasserdampf als Nebel aus. Im h-Y-Diagramm erhilt man den
Taupunkt als Schnittpunkt zwischen der Sittigungskurve ¢ =1 und der Geraden Y = const.
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Beispiel 3.4-1:
Ein Frischluftmassenstrom If'[g =10 kg tr. Luft/s der Temperatur ¢; =20 °C und einer Was-
serdampfbeladung von Y = 10 g/kg tr. Luft soll auf 200 °C erwirmt werden. Welche
Wirmemenge mul3 zugefiihrt werden?
Losung:

Q=Mj (hy - hy)

6: 10 {1,005 (200-20) + 0,01-1,842 (200-20)} kJ/s

& =1842 kW
Wie gro8 ist die Taupunkt-Temperatur?

Losung: Nach G1.(3.4.6) und G1.(3.4.9) gilt fiir ¢ = 1:
* YP

0622 +Y -

Bei einem Gesamtdruck von 1 bar ergibt sich ein Dampfdruck von
« 0,01-1000

Pv=0,622 + 0,01 = 16:1 mbar .

Finem Sattdampfdruck von 16,1 mbar entspricht eine Sittigungstemperatur von 9™ = 14,1 °C.

b) Mischung vop Luftmassen

Zwei Massen trockener Luft Mg und M) mit einer Wasserbeladung von Yy bzw. Y, werden
miteinander gemischt, so da eine Masse von Mgy, trockener Luft mit der Beladung Y, ent-
steht. Die Massenbilanz fiir die trockene Luft lautet:

Mg+ Mg =Mgp - (3.4.23)
Die Bilanz fiir die Luftfeuchte lautet
Y1 Mg+ Yo Mg =Yy Mgy, (3.4.24)
Aus der Kombination beider Gleichungen ergibt sich

_Mi1Y1+Mpr Yo
Ym = Mg1 + Mg2 . (3.4.25)

Fiir die Enthalpie der Mischung gilt:

hy Mgl +hy Mgz =h, Mgm (3.4.26)
oder
hi; Mg1 + hp Mg2
— 11 Mgl * 12 Vg2

G1.(3.4.25) und Gl.(3.4.27) konnen zur Darstellung im h-Y-Diagramm in eine zweckmiiBigere
Form gebracht werden. Bezieht man Mg und My, auf die Gesamtmasse (Mg+Mg,) an
trockener Luft, so gilt

M

= Bl 4.2
Mgl Mg + Mg2 (3.4.28)
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und
_ Mg
mg) = Mg + Mgs ° (3.4.29)
Mit myp = 1-mg1 ergibt sich aus G1.(3.4.25)
Ym = mgl Y1+ (l-mgl) Y2 (3430)
und
Y2-Ym__ mg Yo-mg Yy  mg my (3.4.31)
Ym- Y1 (1-mg1) Y2-(1-mg1) Y1~ 1-mg1 ~ my2 -~ o
In gleicher Weise kann aus G1.(3.4.27) bestimmt werden
hy-hyp __mgp _mg (3.4.32)

hm -hy 7 1-mg " mg -

Teilt man also den Abstand zwischen Y und Y, bzw. Strecke 1-2 im Verhiltnis der Luftmas-

sen, so erhilt man den Zustand der Mischung.

In Abb. 3.4.5 ist die Teilung geometrisch
auf einer beliebigen Geraden in beliebi-

Hebelgesetz.

Beispiel 3.4-2:
Gesucht ist der Mischungszustand, wenn
folgende Luftmassen adiabat gemischt

gem MaBstab vorgenommen worden. Die
lineare Mischungsvorschrift nennt man

werden.
Masse 1 | Masse 2
h/(kJ/kg) | 200 600
Y Y 0,01 0,15
Mg/kg 20 80

Abb. 3.4.5: Mischung zweier Luftmassen unter-
schiedlichen Zustandes

Loésung:
20
g1 =70 + 80 - 2
80
Mg2=75+ 80~ 08 -
Beladung der Mischung nach G1.(3.4.30)

Ym =0,20,01 + (1 - 0,2):0,15
Y =0,122 kg/kg .
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Enthalpie der Mischung
hm = mg; hy + mg hy = 0,2-200 + 0,8-600
hm =520 kJ/kg .

¢) Mischung von Luftmassen mit Wirmezufuhr

Fithrt man der Mischungsluftmasse Mg, eine Wirmemenge Q zu, so vergroBert sich die
Enthalpie der Mischungsluft um den Betrag Q/Mgp,. Wie in Abb. 3.4.6 dargestellt ist,
verindert sich dadurch die Lage des Zustandspunktes m der Mischung nach m'.

h

Y
Abb. 3.4.6: Mischung zweier Luftmassen mit Wirmezufuhr

Aus dem Hebelgesetz ergibt sich fiir die Strecken zwischen den Zustandspunkten

2-m_2-m _2'-m'_mg

m-l_m'-l'_m'-1=mg2'

Es ist demnach gleichgiiltig fiir die Lage des Mischungspunktes, ob man die Warmemenge Q
der Luftmasse Mg, der Luftmasse Mgy oder der Mischungsluftmasse Mgy = (Mg + Mg))
zufiihrt.

d) Zustandsverlauf bei adiabater Befeuchtun

Wir betrachten einen Apparat, bei dem Wasser von der Oberfliche eines nassen Bandes in dar-
iiberstromende Luft verdunstet. Vor Eintritt in den Apparat wird die Luft bei Y = Y|, = konst.
von der Umgebungstemperatur 9, auf die Eintrittstemperatur 9, aufgeheizt. Sind, wie in Abb.
3.4.7 dargestellt, Mg der Massenstrom der Luft und M der Massenstrom des Bandes, dessen
Feuchtebeladung X ist, so gelten fiir eine differentielle Linge dz des Bandes folgende
Bilanzen:

Massenbilanz:
M Y, +M X; = Mg Yzudz *Ms Xz (3.4.33)

oder My dY + Mg dX =0 . (3.4.34)
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Enthalpiebilanz:

hz hbdz
Yz Yz~dz

Ie'ighz*'l\‘;is‘l'ls,z = I\o'ighu»dz*'l\‘}[s 1'1s,z+dz

(3.4.35)
oder
My dh + M dhg =0 . (3.4.36)
Die Division der G1.(3.4.34) und (3.4.36)
ergibt
h
hs 2 Ns, 2.4z gh— = % . (3.4.37)
Abb. 3.4.7: Differentielle Bilanzen bei der
adiabaten Befeuchtung eines Luftstromes
Esist hg = (cg + X cp) Vs (3.4.38)
und differenziert
dhg = (cg+X ¢p) dOg + ¢ B dX . (3.4.39)

Wie verindert sich der Luftzustand, wenn sich die Bandtemperatur nicht mehr éndert, also alle
Energie aus der Luft nur zur Verdunstung verbraucht wird und damit gilt d83 =0 ?

Es folgt aus G1.(3.4.37) und (3.4.39)

% = ¢; U5 = konst. (3.4.40)

Dies ist die gleiche Steigung, die die Nebelisotherme nach G1.(3.4.20) besitzt. Integriert man
G1.(3.4.40) vom vorgegebenen Luftzustand bis zur Séttigung der Luft, so ergibt sich

*

h-h
i e=avs, (3.4.41)
also eine Gerade, die die Verldngerung der Nebelisothermen fiir die Temperatur 9 ins unge-

sdttigte Gebiet im Mollier-Diagramm darstellt. Die so ermittelte Temperatur wird auch mit
"Kiihlgrenztemperatur" oder "adiabater Séttigungstemperatur” bezeichnet.

Die Kiihlgrenztemperatur ist danach lediglich eine Funktion des Eintrittszustandes h, und Y.
Alle moglichen Eintrittszustinde, die zur gleichen Kiihlgrenztemperatur fijhren, liegen auf der
Verlidngerung der Nebelisothermen. Man findet die Kiihlgrenztemperatur und den Sittigungs-
zustand fiir Luft vom Eintrittszustand ¥, Y, indem man - wie in Abb. 3.4.8 dargestellt - die
Nebelisotherme sucht, deren Verlidngerung durch den Eintrittspunkt geht. Der Schnittpunkt mit
der Linie ¢ = 1 ergibt dann den Sittigungszustand, die Temperatur der entsprechenden
Nebelisotherme ist die Kiihlgrenztemperatur.
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%

Yy, Y, Y

Abb. 3.4.8: Darstellung der adiabaten Befeuchtung im Mollierschen
h-Y-Diagramm und Auffinden der Kiihlgrenztemperatur

Besitzt das Band bereits am Eintritt die Temperatur 9, so verédndert sich der Luftzustand auf
der Verldngerung der Nebelisotherme der Temperatur 8. Die Kiihlgrenztemperatur ist mit
guter Niherung die Temperatur, die ein feuchtes Gut beim Uberstrémen mit Luft annimmt,
wenn alle Energie zur Verdunstung aus der Luft stammt.

Beispiel 3.4-3:

Wie groB ist die Kiihlgrenztemperatur zu einem Luftzustand 8 = 200 °C, Y = 10 g/kg,
P =1 bar?

Losung: Die Kiihlgrenztemperatur wird iterativ nach G1.(3.4.41) ermittelt.

h-h® 9 _
Y-Y* (95}

c19s (3.4.41)
Die Enthalpie der Luft 148t sich nach G1.(3.4.18) berechnen.

h=cpg B +Y (Ahyg +cpy D) (3.4.18)
Unter Einsetzen von Gl.(3.4.14)

Ahy B¢} = Ahyg - (¢] - Cpy) Vs (3.4.14)

ergibt sich fiir die Kiihlgrenztemperatur

_Ahy B (Y*-Y)
B-9s = Cpg + Y Cpy

r.S.
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Firr Y* gilt nach den Gleichungen (3.4.7) und (3.4.9)
Y*=0622p, /[(Ppy) .
Weiterhin gilt:
Ahyq = 2500 k)/kg; ¢, = 4,187 kJ/(kg K)
cpv = 1,842 kJ/(kg K); cpg = 1,005 kJ/(kg K)

Die weitere Rechnung erfolgt tabellarisch

B°C| -0 | py*@Og)/mbar | Y*®¢) | Ah, 59 | r. S.

45 |155 95,85 0,0659 | 2394,1 | 130,7
46 |154 | 100,89 0,0698 | 2391,6 | 139,7
47 |153 | 106,15 0,0739 | 2389,5 | 149,12
48 |152 | 111,66 0,0781 | 2387,0 | 159,03
49 151 | 1174 0,0827 | 2384,5 | 169,47
50 {150 | 1234 0,0876 | 2382,4 | 180,55

Aus dem Schnittpunkt der iiber 9 aufgetragenen Linien fiir (9-8,) und der rechten Seite (r.S.)
der Gleichung ergibt sich eine Kiihlgrenztemperatur von 8¢ = 47,4 °C (siehe Abb. 3.4.9).
Gleiches kann aus einem h-Y-Diagramm abgelesen werden.

180 T
9-9 inRpan
K o
170 of
BY
Q\
oA
e 4
160 A
<&/
r—__ ‘V
150 - ——
A
A
l'
140 4 .
1
47,4 °C
130 L
45 6 47 48 49 ¥ 50
wC

Abb. 3.4.9: Graphische Ermittlung der Kiihlgrenztemperatur fiir das Beispiel

3.4.3 Der RandmaBstab des h-Y-Diagramms

Nimmt man an, wie vorher geschildert, dal die Luft, in die das Wasser verdunstet, vom Um-
gebungszustand 9y, Y, auf die Temperatur 9, aufgeheizt wurde und nach der Befeuchtung mit
B,, h,, Y, wieder aus dem Apparat austritt, so ergibt sich der Energieverbrauch je kg ver-
dunsteten Wassers aus
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Qg =M (he - hy) (3.4.42)

und My =M, (Y,- Yy) (3.4.43)
Qe _he-hy

m Y Ye (3.4.44)

gt = 0, (3.4.45)
und mit Y, =Y, ergibt sich
%: {}: h‘; -c V. (3.4.46)

Meist kann man den zweiten Summanden in G1.(3.4.46) vernachlissigen, dann stellt die Nei-
gung der Verbindungslinie durch den Ansaug- und Austrittszustand ein MaB fiir den Energie-
verbrauch pro kg verdunsteten Wassers dar.

Das Molliersche h-Y-Diagramm enthilt, wie in Abb. 3.4.10 gezeigt, einen RandmaBstab, in
dem auf einen Pol (h=0, Y=0) bezogene Werte von Ah/AY aufgetragen sind. Man erhilt den
bei der adiabaten Oberflichenverdunstung auftretenden Energieverbrauch aus dem Strahl des
RandmaBstabs, der zur Verbindungslinie zwischen Ansaug- und Austrittszustand parallel ist.

[ / /

I 4 ! 500

Abb. 3.4.10: Der RandmaBstab im Mollierschen h-Y-Diagramm
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Beispiel 3.4-4: .

In einen Konvektionstrockner wird ein Frischluftmassenstrom Mg = 10 kg tr. Luft/s, der eine
Temperatur von 20 °C und eine Wasserdampfbeladung von Y = 10 g/kg tr. Luft besitzt, auf
200 °C aufgeheizt. Am Austritt des Trockners wird eine Lufttemperatur von 60°C bei einer Be-
ladung von 60 g/kg tr. Luft gemessen. Wie groB ist der Wirmeverbrauch pro kg
ausgetriebenen Wassers?

Lésung:
Nach dem Beispiel in Abschnitt 3.4.2 a) werden zur Aufheizung der Luft & =1842 kW
bendtigt. Nach Gl.(3.4.43) betriigt die ausgetriebene Wassermasse

M, = 10 (0,06-0,01) = 0,5 kg/s
Der Wiirmeverbrauch pro kg ausgetriebenes Wasser betridgt demnach

Q _1842 _
5" 05 = 3684 ki/kg ,

also das 1,5-fache der Verdampfungsenthalpie nach GI.(3.4.14) von

Ah,, = 2500 - (4,187 - 1,842)-0
Ah, = 2388,5 ki/kg

bei der Kiihlgrenztemperatur U = 47,4 °C, wie sie fiir den hier vorgegebenen Luftzustand im
Beispiel 3.4-3 berechnet wurde.

3.5 Konvektionstrocknung

Heifles Gas, meist Luft, wird mit dem zu trocknenden Stoff in Beriihrung gebracht. Es iiber-
stromt oder durchstrdmt das Gut, nimmt Feuchte auf und gibt Wirme ab. Der iiberwiegende
Teil der Giiter wird auf diese Weise getrocknet. Hier soll exemplarisch die Trocknung wasser-
feuchter Giiter mit Luft behandelt werden. Die Trocknung l6sungsmittelfeuchter Giiter u.U.
mit anderen heilen Gasen, z.B. wegen Explosionsgefahr, verlduft analog, sofern es sich um
Einzelstoffe handelt. Bei der Trocknung von Giitern, die mit Lsungsmittelgemischen beladen
sind, treten auBer der Frage des Trocknungsverlaufs und der damit verbundenen Frage der
Geschwindigkeit der Trocknung zusitzlich Fragen nach der Zusammensetzung der
verdunstenden Feuchte auf.

3.5.1 Trocknungsverlauf bei Wirmezufuhr durch Konvektion

Beobachtet man die Masse eines wasserfeuchten porgsen Korpers, der in einem Trockner von
einem heiBen Luftstrom iiberstromt wird, und wihlt dabei einen so groBen Luftstrom, daB sich
dessen Zustand durch die Wasseraufnahme nicht merklich éndert, so ergibt sich der in Abb.
3.5.1 gezeigte Verlauf der um die Trockenmasse My reduzierten Masse M des Korpers iiber

der Zeit.
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Abb. 3.5.1: Gewichtsabnahme und Temperaturverlauf im Gut bei der Trocknung

An einen Abschnitt, in dem sich die Masse der Probe linear mit der Zeit dndert, schlieBt sich
ein Abschnitt an, in dem sich die Massenédnderung stindig vermindert. Am Ende wird die
Trockenmasse der Probe nicht erreicht. Beobachtet man gleichzeitig, z.B. iiber ein in der
Probe eingebettetes Thermoelement, die Temperatur der Probe, so stellt man fest, daB sie nach
kurzer Zeit einen Wert erreicht, auf dem sie wihrend der ganzen Zeit des linearen
Massenabfalls beharrt. Diese Temperatur heilt daher auch Beharrungstemperatur. Danach
steigt die Temperatur mit zunehmender Austrocknung der Probe stetig an und erreicht
schlieBlich asymptotisch die Lufttemperatur 3... Die Grof3e

M-M
x=—mﬂm (3.5.1)

ist die jeweilige Gutsfeuchte oder die "Beladung" der Trockenmasse mit Wasser.

Aus der Steigung des zeitlichen Verlaufs der Gutsfeuchte ergibt sich unter Bezug auf die Ober-
fliche A der Probe die Geschwindigkeit des Feuchteentzugs oder die sog. Trocknungsge-
schwindigkeit m,, zu

Iﬁv:TE . (3.5.2)

Trigt man die Trocknungsgeschwindigkeit m, iiber der jeweiligen Gutsfeuchte X auf, so er-
gibt sich der in Abb. 3.5.2 gezeigte typische Verlauf. Mit eingezeichnet ist wieder der
Temperaturverlauf der Probe. Deutlich sind drei unterschiedlich verlaufende Abschnitte der
Trocknungskurve zu erkennen:

n Tr hnitt” bleibt die Trocknungsgeschwindigkeit nach einer
kurzen Anlaufphase von der Anfangsgutsfeuchte X, an ebenso wie die Temperatur
praktisch konstant.

Nach Unterschreiten einer "1. kritische Gutsfeuchte” genannten Gutsfeuchte Xy 1
vermindert sich die Trocknungsgeschwindigkeit stindig, die Temperatur der Probe
steigt an. Bis zum Erreichen eines weiteren Knickpunktes X,y wird dieser Abschnitt

der "zweiten Trocknungsabschnitt" genannt.
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- Im darauffolgenden "dritten Trocknungsabschnitt” fallt die Trocknungsgeschwindig-
keit noch steiler ab, die Temperatur steigt weiter an bis sie die Lufttemperatur erreicht.

- Die Endfeuchte des Gutes ist die hygroskopische Gleichgewichtsfeuchte Xnyg G1.

Trocknung aus

dem Gutsinnern Oberflachenverdunstung
[
3., 2. 1. Abschnitt
th, = %
ofims) |t 7Y% m,
| , \
0.10 1 I | 40
DA
|
0054| | 30
| |
I 3
0 Xerm | N
ol | o5 1.0 X
Xny. 61 Xur,

Abb. 3.5.2: Trocknungskurve und Verlauf der Temperatur im Gut bei konvektiver
Trocknung eines hygroskopischen kapillarpordsen Materials bei konstanten &ufleren
Trocknungsbedingungen (Druck, Lufttemperatur, Luftfeuchte, Luftgeschwindigkeit)

3.5.2 Der erste Trocknungsabschnitt

a) Di

Im ersten Trocknungsabschnitt verdunstet die Feuchte an der Oberfldche des Gutes. Das Gut
verhilt sich wie eine freie Fliissigkeitsoberfliche, die Gutseigenschaften spielen im Hinblick
auf die Trocknungsgeschwindigkeit keine Rolle. Die verdunstende Fliissigkeit wird durch
kapillare Fliissigkeitsleitung aus dem Gutsinnern an die Oberfliche gesaugt. An der Oberfliche
hsrrscht der zur Oberflichentemperatur gehorende Gleichgewichts-Sattdampfdruck pj, =
Pv(ﬂo)-

Die Trocknungsgeschwindigkeit 148t sich aus den Gesetzen des Stoffaustausches berechnen,
wobei zu beriicksichtigen ist, daB hier die Stoffaustauschfliche eine semipermeable Wand ist
(fiir Wasser durchlissig, fiir Luft undurchlissig). Es gilt:
.  PMy, | P-pvoo}
My]=x In > .
T, PP - P 00

(3.5.3)

Darin ist P der Gesamtdruck in N/m2, I\71v die Molmasse des verdunstenden Stoffes in g/mol,
R die universelle Gaskonstante in J/(mol K), Ty, die mittlere Temperatur zwischen der
Oberfléche und der vorbeistrdmenden Luft in K, B der Stoffiibergangskoeffizient in m/s, py e
der Partialdruck des verdunstenden Stoffes in der vorbeistromenden Luft.
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Den Stoffiibergangskoeffizienten B erhilt man unter Anwendung der Analogie zwischen
Wirme- und Stoffiibertragung, indem man in den entsprechenden Gleichungen zur Berech-
nung des Wirmeiibergangskoeffizienten aus der NuBeltzahl Nu = Nu (Re, Pr, ...) die Kenn-
groBe Nu durch die KenngroBe Sh = B-L/3, die Sherwoodzahl, und die Prandtlzahl Pr durch
die Kennzahl Sc = v/8, die Schmidtzahl, ersetzt. Darin sind 8 der Diffusionskoeffizient
Wasser-Luft und v die kinematische Viskositit des Wasserdampf-Luft-Gemisches.

Unter der Einfiihrung der sog. "Stefan-Korrektur" K , die den EinfluB der semipermeablen
Wand wiedergibt, kann G1.(3.5.3) auch geschrieben werden

~

o M,
By = =B Ksp (py €90} - Pv,00) (3.5.4)
RTn

(P-Pveo }

P
= 1 .5.
P=5T 00 P PP Y ®0) (3.5.5)

mit Ks
Sind die Partialdriicke p, des Dampfes klein gegen den Gesamtdruck P, so geht K¢, — 1. In
der Trocknungstechnik wird gern das Molliersche h-Y-Diagramm verwendet. Dann wird zur

Berechnung des Verdunstungsstromes die Beladung Y des Luftstromes mit Wasserdampf be-
nutzt. Anstelle von Gl.(3.5.3) erhilt man

thy 1 2 Mg Ks,y (Y* (00} - Yeo) (3.5.6)
RTn .
i KsY = (1‘}10) - Yeo) {Hlf c Y(zo)} ’ @37
Darin ist C das Verhéltnis der Molmasse der Luft zu der des Wassers:
C= ﬁg/f\"dv . (3.5.8)
Es ergibt sich fiir Wasser-Luft C = 1/0,622 und damit
Y =0,622 p,/(P - py) . (3.5.9)

Berechnet man die Stefan-Korrektur nach den GIn.(3.5.5) und (3.5.7) z.B. firden Fall P = 1
bar und Verdunstung in trockene Luft py,co = 0, Yoo = O fiir verschiedene Temperaturen 9,
der Verdunstungsfliche, so ergeben sich die in Abb. 3.5.3 dargestellten Werte.

Man erkennt, da bei Anniiherung des Wasserdampfpartialdruckes an den Gesamtdruck K,
gegen oo, dagegen K y gegen null strebt. Betréigt der Dampfpartialdruck weniger als 10 % des
Gesamtdruckes, so ist die Stefan- Korrektur ebenfalls kleiner als 10 %.

Bei der reinen Konvektionstrocknung wird die gesamte zur Verdunstung benétigte Energie aus
der Luft genommen. Beriicksichtigt man, da3 der Dampf an der Verdunstungsoberfliche die
Temperatur 9 besitzt und auf die Temperatur o der vorbeistromenden Luft aufgeheizt
werden muB und daB die dafiir verbrauchte Energie nicht mehr fiir die Verdampfung zur
Verfiigung steht, so erhilt man
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§= a-A———ln (1+~L(ﬁm ﬁo)) (3.5.10)
Ahy

Um den Anteil der zur Dampfiiberhit-

20 ] l zung notwendigen Energie an der ge-
Ks.p Pyco® pv samten aus der Luft entnommenen
|| Energie deutlich zu machen, definiert

18 | man ebenfalls einen Korrekturfaktor.

Es gilt:
Pyoo= 0

1 0'—<4 V.]m .

' S qd=0Kj (Ve - Bp) (3.5.11)
‘s' Y >\ mit der sog. "Ackermann-Korrektur"
05 I Yoo ¥ —
Kp =0 (LPh) (3.5.12)
0
0 20 Lo 0 80 _?_g 100 in der Ph die sog. Phasenumwand-
' ; 9 lungszahl
7.6 86.3 * 13953 Yoo - O
. - Ph =3m’—(3—h——i) (3.5.13)
1227 12335 . 70053 v
v
Pa ist. Fiir geringe Temperaturunter-

schiede geht Kpo — 1.
Abb. 3.5.3: Stefan-Korrektur bei der Verdunstung
von Wasser in Luft bei P = 1 bar.

In den GIn.(3.5.10) und (3.5.11) ist o der Wirmeiibergangskoeffizient, Cpv ist die spezifische
Wirme des Dampfes bei 9, = (80+9g)/2 und Ah, die Verdampfungsenthalpie bei der
Temperatur 9. Bei Verdunstungsvorgéngen ist Ky < 1.

b) Die adiabatische Gutsbeharrungstemperatur

An der Verdunstungsoberfliche gilt,
sofern die Gutstemperatur 9 konstant

ist, wie Abb. 3.5.4 zeigt, die Energie-
bilanz

§ =rh, 1 Ah, (3.5.14)

Abb. 3.5.4: Verdunstung an einer iiberstromten
nassen Oberfliche
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Einsetzen der GIn.(3.5.3) und (3.5.10) in (3.5.14) ergibt

Ahv C P M P - Pv,oo
o In{1+ - (Yoo - ¥ = Ah ¥ B8 In 2 3.5.15
e (1% B (0en - 90))= Ahug B {P = wo)} (3.5.15)

Ahy P-pve Y
oder (Voo - V) = o — -1 (3.5.16)
pv P - p, B0}
. P

mit ’Y=5mmv Cpv - (3.5.17)

Fiir das Verhiltnis von Wirme- zu Stoffaustauschkoeffizienten o/f folgt aus der Analogie
zwischen Wirme- und Stoffaustausch:

%: o] cp Le(l'n) . (3.518)

Darin sind p die Dichte, c,, die spez. Wirmekapazitit und Le = (a/8) = M(p cp, ) die Lewis-Zahl
des Wasserdampf-Luft-Gemisches (A = Wirmeleitfahigkeit des Gemisches, 8 = Diffusions-
koeffizient Wasser-Luft). Die Lewis-Zahl Le liegt fiir Wasserdampf-Luftgemische in der Nihe
von 1. Es ist daher nicht sehr erheblich, welchen Wert man dem Exponenten n, von der
Herleitung her der Exponent der Prandtl- bzw. Schmidtzahl in den Gleichungen Nu = Nu (Re,
Pr, ...) und Sh = Sh (Re,Sc,...), gibt. Fiir laminare Stromung gilt n = 1/3 fiir turbulente n =
0,4. Setzt man die entsprechenden Werte in die G1.(3.5.18) und (3.5.17) ein, so findet man
fiir Wasserdampf-Luft-Gemische in einem weiten Temperatur- und Partialdruckbereich

Yy=13 . (3.5.19)

Aus G1.(3.5.16) kann damit iterativ die Oberflichentemperatur 3 bestimmt werden. Die Ver-
dampfungsenthalpie Ah, ist bei g, ¢y v als mittlere spezifische Wérme des Dampfes bei der
mittleren Temperatur ¥, = (39+80)/2 einzusetzen . Abb. 3.5.5 enthilt bei einem Gesamt-
druck P = 1 bar fiir unterschiedliche Partialdriicke und Temperaturen in der iiberstrémenden
Luft die berechneten Gutsbeharrungstemperaturen 9.

Bei vielen Trocknungsprozessen ist das Verhiltnis (p:/P) << 1, dann kann die rechte Seite von
G1.(3.5.16) in eine Taylorreihe entwickelt und nach dem linearen Glied abgebrochen werden,
so daf3 man erhlt

*

Ahy - Pyv.oo
Voo - =Yy — - . 3.5.20
o0=1 g (PLP—__ - (130)) (3.5.20)

Die das Trocknungsgut umgebenden Winde eines Konvektionstrockners werden durch die
vorbeistromende heile Luft auf Temperaturen bis zur Lufttemperatur erwérmt. Dadurch ergibt
sich ein zusitzlicher WirmefluB auf das Gut, der hier mit der Wirmestromdichte durch Strah-
lung Gr bezeichnet werden soll. Durch §g wird die Gutsbeharrungstemperatur 9, beeinfluft.
Fiihrt man ﬁR in die Energiebilanz in G1.(3.5.14) ein, so erhélt man:

§+&r =ty Ahy . (3.5.21)
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Abb. 3.5.5: Die Gutsbeharrungstemperatur $¢ bei verschiedenen Lufttemperaturen Yoo und
verschiedenen Dampfteildriicken py oo in der Luft, P = 1 bar. (An Stelle der Lufttemperatur e, kann
auch die dquivalente Lufttemperatur Ooo,R Nach G1.(3.5.22) eingesetzt werden).

In G1.(3.5.20) kann diese zusitzliche Energie durch Einfiihrung einer fiktiven Gastemperatur

B g = Vo + R (3.5.22)

beriicksichtigt werden. Dabei ist o der Wirmeiibergangskoeffizient zwischen dem Gut und der
vorbeistromenden Luft.
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Fiir Wasser-Luft ist die Lewiszahl Le nicht sehr verschieden von 1. Man kann zeigen (siche
z.B. [3,4]), daB fiir diesen Fall die adiabatische Gutsbeharrungstemperatur 9 bei Werten 9q <
40°C mit fiir technische Zwecke ausreichender Genauigkeit mit der in Abschnitt 3.4 hergelei-
teten "Kiihlgrenztemperatur" oder "adiabaten Sittigungstemperatur” 9 iibereinstimmt. Abb.
3.5.6 zeigt einen Vergleich zwischen 8 und 9 fiir verschiedene Lufttemperaturen bei pyoo =0
und P = 1 bar.

50
0 % / Abb. 3.5.6:
3 / 3 Vergleich zwischen der adiabatischen
°030 4 Gutsbeharrungstemperatur g und der

20 adiabatischen Sittigungstemperatur ¥

/ Py, =0 bei verschiedenen Lufttemperaturen,
10 / Pveo=0,P=1bar.
0
0 100 200% /°C300

Beispiel 3.5-1:
a) Wie groB ist die adiabatische Gutsbeharrungstemperatur bei einem Luftzustand deo =
200 °C, Yoo = 10 g/kg, P = 1 bar?

b) Auf welchen Wert éndert sich die Gutsbeharrungstemperatur, wenn an das Gut bei einem
Wirmeiibergangskoeffizienten o = 30 W/(m2K) zusitzlich durch Strahlung eine Wirme-
stromdichte von 3000 W/m? iibertragen wird?

Losungen:
a) Die Gutsbeharrungstemperatur wird iterativ nach G1.(3.5.16) mit y = 1,3 ermittelt
Ah P - yo0 1,
(Deo - D) = 20 (B0) { LAZ 3-1} (3.5.16)
cp,v (¥m) P-p,
S Y

r.S. (rechte Seite)

Nach GIn.(3.4.3) und (3.4.9) ergibt sich der Partialdruck des Wasserdampfes beim vorge-

gebenen Luftzustand zu
=P __L
Pveo =10,622 + Yoo

0,01
Pv,e0 = 100 0.622+001" 15,82 mbar

Fiir die Beharrungstemperatur wird ein Wert zwischen 45 °C und 50 °C .angenommen. Dann
betrigt die mittlere Temperatur 9, bei der die spezifische Wirme des Wasserdampfes
einzusetzen ist, 9y, = 122,5 bis 125 °C. Dazu ergibt sich aus Tabellen eine mittlere spezifische
Wirme cpy (9) = 1,95 kJ/(kg K). Die weitere Rechnung erfolgt tabellarisch.
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Tabelle 3.5.1: Ermittlung der Zahlenwerte zu Abb. 3.5.7

% | 9 | D, | ABy®Q)| S r.S
°c K mbar kl/kg | GL(3.5.16) | GL(3.5.20)

45 155 95,85 | 2394,1 143,8 141,9
46 154 | 100,89 | 2391,6 153,7 151,6
47 153 | 106,15 2389,5 164,2 161,7
48 152 | 111,66 { 2387,0 175,1 172,6
49 151 {117,4 2384,5 186,9 183,8
50 150 | 123,4 2382,4 199,4 194,9

Die grafische Ermittlung der Gutsbeharrungstemperatur mit Hilfe der in Tabelle 3.5.1 enthal-
tenen Werte ist in Abb. 3.5.7 dargestell:. Es ergibt sich 9¢= 46,0 °C. Damit ist p:/P =
100,9/1000 = 0,101. Fiir (p:/P) << 1 kann die Beharrungstemperatur auch nach G1.(3.5.20)
berechnet werden.

Ahy (§0) (py - Py o)

Voo - 90 =1,3 (3.5.20)
 opy ®m) (P-py)
4
r.S.

In der Tabelle sind die Zahlenwerte der rechten Seite von Gl.(3.5.20) angegeben. Ihre
Eintragung in Abb. 3.5.7 ergibt eine Gutsbeharrungstemperatur von 46,25 °C, also keinen
erheblichen Unterschied.

Yo~ 95
180 7

0.
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<
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N
»
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NN

140

45 46 47 48 49

Abb. 3.5.7: Grafische Darstellung der adiabatischen Gutsbeharrungstemperatur 9g

b) Die zusitzliche Energiezufuhr durch Strahlung kann bei der Berechnung der Gutsbehar-
rungstemperatur durch Einfiihrung einer fiktiven Gastemperatur nach G1.(3.5.22)

BeoR = Voo + 2 (3.5.22)

beriicksichtigt werden. Es ist Seo,r = 200 + 3000/30 = 300 °C. Die analoge Vorgehens-
weise wie unter a) fiihrt auf eine Gutsbeharrungstemperatur von 9g g = 53,7 °C.
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Beispiel 3.5-2:

In einem Kammertrockner wird eine L = 2 m lange, B = 1 m breite feuchte Platte von Luft mit
1 m/s Geschwindigkeit iiberstrémt. Wie groB ist die Trocknungsgeschwindigkeit im 1.
Trocknungsabschnitt, wenn die Lufttemperatur 9o, = 200 °C und die Feuchtebeladung der Luft
Y. = 0,01 betrigt? Der Luftmassenstrom sei so groB, daB sich der Luftzustand beim
Uberstrémen der Platte nicht éindert. Die zur Verdunstung erforderliche Wirme soll allein
durch die Luft iibertragen werden (adiabate Trocknung), Gesamtdruck P = 1 bar.

Losung:
Die adiabatische Beharrungstemperatur wird aus Beispiel 3.5-1 zu 46,0 °C iibernommen. Der

Wasserdampfpartialdruck an der Plattenoberfliche betrigt also pi = 100,9 mbar, der in der
iberstrdmenden Luft bei Y = 0,01 Py,eo = 15,8 mbar.

Zunichst soll der mittlere Stoffiibergangskoeffizient B der iiberstromten Platte nach [5] aus der
Sherwoodzahl Sh = BL/8 nach folgender Gleichung berechnet werden:

Sh=Vshl_+sh?2
mit Shjam = 0,664 (Sc)1/3 (Re)1/2

Sh, . — 0,037 Ref8 Sc
turb =1757443 (Re)-0-1 (Sc2B - 1) °

Die Stoffwerte bei der Berechnung von Re, Pr und P sind bei der mittleren Temperatur 9y, =
(8g+900)/2 und pyy = (p; + Pyoo)/2 einzusetzen.

B = (46 +200)/2 = 123 °C
Dym = (100,9 + 15,8)/2 = 58,4 mbar
Pym = 5840 N/m2

Stoffwerte:
Dynamische Viskositit der feuchten Luft

N = P-pvm) Mg N I’\‘;Ig"‘Pvm nv 'V Mv
(P-pvm)N Mg*'Pvm N My

~

- Molekulargewichte:  Luft Mg = 28,96 kg/kmol
Wasser 1\7[v = 18,02 kg/kmol

Viskosititen bei 123 °C:
Luft Mg =22,93-106 kg/(ms)
Wasserdampf 1y = 13,05-10-6 kg/(ms) .

Damit ergibt sich Nm=22,47-10-6 kg/(ms) .
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Dichte der feuchten Luft:

Pm

"RTm P
Universelle Gaskonstante R = 8314 J/kmol K .
Damit ergibt sich Pm = 0,86 kg/m3 .

Diffusionskoeffizient nach Schirmer:

1 /K\1,81
= 22,610-6 m2/s (<) (/K
§ = 22,610-6 m2/s (P/bar) 273,1)

8 = 44,3106 m2/s

Dimensionslose Kennzahlen:

Schmidtzahl: ~ Sc = NR/(3pyy)
= 22,47-10-6/(44,3-10-6.0,86)
Sc = 0,59
X _ wLlpm
Reynoldszahl: Re = Tim

Uberstrémliinge: L

Plattenlinge =2 m

1-2.0.86
Re = 247 106 = 76547

Shiam = 0,664 (0,59)1/3 (76547)1/2
Shjgm = 154,08
She s = 0,037 (76547)0.8 0,59
rb = 17 443 (76547)0.1 (0,5923 - 1)
Shturb = 230752
Sh = V154,082 + 230,522
Sh = 2773

Stoffiibergangskoeffizient: = Sh-8/L

277,3-44,3-10-6
B=—""F—"—

B = 0,00614 m/s.

P (P 'Pvm)'ﬁg"'Pvm I\”/‘[v

Mittlere Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Abschnitt nach G1.(3.5.3)

o M P-Py oo 5.18,
mv,1=vaﬁln Pveo _ 102-18,02

RTn P-p, ~ 8314-396,1

0,00614 In

1000 - 15,8

1000 - 100,9
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my = 3,04-10~4 kg/(m2/s) .
Bei einer Plattenfliche von 2 m? ergibt das eine stiindliche Trocknungsrate von

My =219 kg/h .

Gleiches ergibt sich, wenn man die Trocknungsgeschwindigkeit nach G1.(3.5.4) mit dem
linearen Gefille (p: - Pv,co) unter Beriicksichtigung der Stefan-Korrektur K, nach G1.(3.5.5)
berechnet.

Beispiel 3.5-3:

Die im Beispiel 3.5-2 beschriebene Platte wird in einem Kammertrockner getrocknet, bei dem
jedoch zwischen Plattenoberfliche und Wand nur ein Abstand von H = 5 cm bleibt. Die
Stromungsgeschwindigkeit der Luft und der Luftzustand am Eintritt bleiben wie beim vorigen
Beispiel. Wegen des begrenzten Volumens der iiberstromenden Luft dndert sich jetzt der
Luftzustand zwischen Anfang und Ende der Platte.

Wie groB ist die Trocknungsgeschwindigkeit im 1. Abschnitt, wenn wiederum adiabat bei ei-
nem Gesamtdruck von 1 bar getrocknet wird?

Losung:
Fiir die lokale Trocknungsgeschwindigkeit an jeder Stelle der Platte gilt G1.(3.5.6), wenn man
jetzt einmal mit Beladungen Y des Luftstromes rechnet:

. _PM
ty1=x—LBKsy (Y* @0} - Y) .
RTn
Fiir die mittlere Trocknungsgeschwindigkeit bei sich inderndem Beladungspotential (Y*-Y)

iiber der Plattenldnge gilt analog zur Wérmeiibertragung

(¥¥e) - (YY)
Y -Y,
Y*-Ya

5 P Mg
Myl == K,
v RTmﬁ s,Y

In

Mit der Wasserdampfbeladung Y, am Ein- und Y, am Austritt. Beim ersten Iterationsschritt
soll angenommen werden, daf die Beharrungstemperatur iiber der gesamten Plattenlédnge bei
dem im Beispiel 3.5-1 berechneten Wert von ¥ = 46,0 °C bleibt. (Anmerkung: Je stirker sich
die Luft beim Uberstrémen der Platte mit Wasserdampf absittigt, um so mehr nihert sich die
Oberflichentemperatur der Platte der Kiihlgrenztemperatur, die im Beispiel 3.4-3 zu 9 = 47,4
°C berechnet wurde). Die Beladung an der Plattenoberfliche bei ¢ = 46,0 °C und p; = 100,9
mbar ist dann nach G1.(3.4.3)

100,9

* —— —_—
Y =0.622 1550~ 1009

=0,0698 .

Fiir den ersten Iterationsschritt soll weiterhin fiir den Stoffiibergangskoeffizienten B der im
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Beispiel 3.5-2 berechnete Wert von B = 0,00614 m/s beibehalten werden. Unter der gleichen
Annahme gilt fiir die "Stefan-Korrektur" nach G1.(3.5.7) mit der Wasserdampfbeladung Y, =

0,01 am Eintritt:

Koy = 1 ln{1+CY}
STTe(Yt-Y,) U+CYe

Mit C=My/M, =28,96/18,02
C=1,607

o 1 1+1,607 - 0,0698
ergibt sich  Ks,y =1,607 (0,0698 -0,01)1“{ 1+1,607 - 0,01 }

Kiy=094 .

Zur Berechnung der mittleren Trocknungsgeschwindigkeit ~1161_v 1 fehlt jetzt noch Y, .
Fiir den Strémungskanal gilt die Bilanz

Mg (Y- Y)=my1- A
Darin ist A = B-L die Stoffaustauschfliiche der Platte.

Vernachlissigt man den geringen Wasserdampfanteil der Luft am Eintritt und setzt py =P, so

gilt:
PM PM Y*Y.) - (Y'Y,
:_g‘\c}g (Ya- Ye) =~_& B'A'KS,Y ( e) * ( a)
RTn RTn In - Ye
*
Y - Ya
Es gilt also
In 'YC B A KS Y
YY, Vg
oder
z: Y, =exp (- NTU)
B AKsy
mit NTU = S
Vg

Fiir die Beladung der Luft am Austritt ergibt sich:

Ya = Y* (Y*-Ye) exp ( BBLKs Y)

u-B-H

Y4 =0,0698 - (0,0698 - 0,01) exp ( 0,00614 - 2 - 0,9 4)

1-0,05
Y,=0,0223 .

Damit ergibt sich fiir die mittlere Trocknungsgeschwindigkeit im 1. Iterationsschritt:
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= _ 105.28,96 0,0223 - 0,01
= 8314 - 396.1 0,00614 '0‘941 0,0698- 0,01

1-5,0698 - 0,0223

Ty = 2,711074 ke/(m2s) .
Die lokale Trocknungsgeschwindigkeit am Austritt betragt:

m, Y*-Y
Bolt= ey =exp (NTU)

Mit der im Beispiel 3.5-2 berechneten Trocknungsgeschwindigkeit beim Eintrittszustand von
hy 1,0 = 3,04-104 kg/(m2s) ergibt sich

0,0698 - 0,0223

o - . -4
my e =304 -10% 55658-0.01

fhy 10 = 2,379 - 104 kg/(m2s)

In Kenntnis der Beladung der Luft am Austritt kann ein zweiter Iterationsschritt unter Berech-
nung neuer Mittelwerte fiir die Stoffdaten durchgefiihrt werden.

3.5.3 Trocknung aus dem Gutsinnern

a) Der zweite und dritte Trocknungsabschnitt

Wie in Abb. 3.5.2 gezeigt, nimmt die Trocknungsgeschwindigkeit nach Unterschreiten der
ersten kritischen Gutsfeuchte Xy, ; stetig ab. Die Kapillarkréfte sind nicht mehr in der Lage,
die Feuchte bis an die Oberfliche des Gutes zu ziehen, die Phasenumwandlung von
Flissigkeit in Dampf muB im Innern des Gutes stattfinden. Diesen Teil des
Trocknungsvorganges nennt man den "zweiten Trocknungsabschnitt".
Die Energie, die zur Verdunstung bendtigt
wird, muB - wie in Abb. 3.5.8 dargestellt -
durch die bereits ausgetrocknete Schicht an
die Phasenumwandlungsstelle, die haufig
auch als "Trocknungsspiegel” bezeichnet
wird, transportiert werden. MaBgebend fiir
den Energietransport ist nicht mehr allein der
duBere Wirmeiibergangskoeffizient a, son-
dern zusatzlich die Warmeleitfahigkeit der
mehr oder weniger stark ausgetrockneten
Gutsschicht vor dem Trocknungsspiegel.
Dem Abtransport des Dampfes vom Trock-
Abb. 3.5.8: Verdunstung aus dem Guts- nungsspiegel stellt sich der Diffusions-
inneren widerstand der trockenen Gutsschicht entge-
gen, die in Abschnitt 3.3.3,b beschriebenen
GesetzmiBigkeiten {iber die Dampfbewegung in Poren mit dem Diffusionswiderstandsbeiwert
u kommen zum Tragen.
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Der wachsende Diffusionswiderstand der trockenen Schicht verursacht ein Ansteigen des
Dampfpartialdrucks und damit der Temperatur am Trocknungsspiegel.

Am Ende des zweiten Trocknungsabschnitts ist ein nicht hygroskopisches kapillarpordses Gut
vollkommen trocken, wenn die das Gut iiberstromende Luft nicht mit Feuchte beladen ist. Ein
plattenférmiges Gut dieser Art wird mit der endlichen Trocknungsgeschwindigkeit rﬁv,E
trocken, die Verdunstung der letzten Feuchte findet in der Tiefe s statt (bei einseitiger
Trocknung ist s gleich der Dicke, bei zweiseitiger gleich der halben Dicke der Platte). Abb.
3.5.9 zeigt schematisch die Trocknungskurve einer solchen Platte. Bei kugeligen und
zylindrischen Giitern ist I?IV’E = 0, weil die Fliche, an der die Verdunstung stattfindet, am

Ende gegen Null geht.

Bei kapillarporésen hygroskopischen
Giitern tritt infolge der Hygroskopizitit

von einer bestimmten Feuchte des Gutes
an eine mit abnehmender Gutsfeuchte
immer stdrkere Absenkung des

|
1
!
|
t
|
]

vE 1 Dampfdruckes an der Verdunstungsstelle
0 X 1 X gegeniiber dem Sattdampfdruck auf.
) Dadurch tritt in der Trocknungskurve ein
Abb. 3.5.9: Trocknungskurve eines platten- weiterer Knickpunkt bei der sog. zweiten
formigen kapillarporosen nichthygroskopischen  kritischen Gutsfeuchte Xk, in Erschei-
Gutes nung. Der Dampfdruck an der Verdun-

stungsstelle erreicht schlieBlich den
Dampfdruck der am Gut vorbeistromenden Luft, die Trocknung endet, die hygroskopische
Gleichgewichtsfeuchte Xy G ist erreicht. Die von der Gutsfeuchte abhéngige Dampfdruck-
erniedrigung wird durch die in Abschnitt 3.3.2 beschriebenen Sorptionsisothermen bestimmit.

b) Abhingigkeit der Trocknungskurve von unterschiedlichen Trocknungsbedingungen

Die Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Trocknungsabschnitt hdngt nur von den dufieren
Bedingungen, also von der Temperatur, der Feuchte, dem Gesamtdruck der Luft und dem
Stoffiibergangskoeffizienten Luft/Trocknungsgut ab, wie dies durch G1.(3.5.3) beschrieben
wird. Der Stoffiibergangskoeffizient B hiingt im wesentlichen von der Form des Gutes und der
Luftgeschwindigkeit ab.

Im zweiten und dritten Trocknungsabschnitt sind die Gutseigenschaften von dominierendem
EinfluB. Den EinfluB unterschiedlicher Lufttemperaturen auf den Verlauf der Trocknungskurve
bei sonst konstanten Bedingungen zeigt Abb. 3.5.10, den EinfluB unterschiedlicher Luftge-
schwindigkeiten Abb. 3.5.11 und den EinfluB unterschiedlicher Wasserdampfpartialdriicke in
der iiberstromenden Luft Abb. 3.5.12.
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Knickpunkts -
kurve

'aco,:i > a'a.':,z > 02::’.1
Yoo ™ Py,c0” const

g = const
04 X
U
Xpy.01
Y.
™ By -uy
Yoo P oo const
0;0 = const
0 - X
0X

hy,Gl

Abb. 3.5.10:
Abhingigkeit der Trock-
nungsgeschwindigkeit von
der Lufttemperatur,

800,3 > 80092 > 800,1

Abb. 3.5.11:
Abhingigkeit der Trock-
nungsgeschwindigkeit von
der Luftgeschwindigkeit,
u3>uz>uy

Abb. 3.5.12:
Abhingigkeit der Trock-
nungsgeschwindigkeit vom
Wasserdampfpartialdruck
der Luft (Luftfeuchte)
Pvoo,3 < PVoo,2 < PVeo,1
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¢) Normierte D llung von T n rven

Da sich in einem technischen Trockner der Luftzustand beim Uber- oder Durchstrémen des
Trocknungsgutes dndert, wird zur Dimensionierung, d.h. zur Berechnung der notwendigen
Verweilzeit zur Erlangung eines bestimmten Endzustandes, die Trocknungsgeschwindigkeit in
Abhingigkeit vom jeweiligen Zustand der Luft, vom Stoffiibergangskoeffizienten und von der
Gutsfeuchte benotigt. Gesucht werden also Trocknungskurven fiir einen weiten Bereich von
Luftzustinden, Luftfeuchten und Luftgeschwindigkeiten. Man hat sich daher bemiiht, Gesetz-
miBigkeiten zu finden, nach denen Trocknungskurven vorausberechnet werden kdnnen.

Fiir den ersten Trocknungsabschnitt ist das, wie vorher gezeigt, gelungen. Fiir den zweiten
und dritten Trocknungsabschnitt, die in den meisten Fillen die Groe des Trockners bzw. die
Aufenthaltszeit des Gutes im Trockner bestimmen, ist dies jedoch bis heute nicht gelungen: Die
die Trocknungsgeschwindigkeit im zweiten und dritten Trocknungsabschnitt bestimmenden
Eigenschaften des Gutes sind nicht sicher genug vorausberechenbar, auBerdem @ndern sie sich
wihrend des Trocknungsvorganges. Man hat daher versucht, wenigstens Gesetzmifigkeiten
zu finden, nach denen experimentell festgestellte Trocknungskurven fiir ein bestimmtes Gut
auf andere Trocknungsbedingungen umgerechnet werden konnen. Die im wesentlichen
dhnliche Form der Trocknungskurven bei unterschiedlichen Trocknungsbedingungen legte
eine auf bestimmte vorausberechenbare oder aus anderen Experimenten zu ermittelnde Grofen
bezogene Darstellung - eine Normierung - nahe.

Vorausberechenbar ist, wie gesagt, die Trocknungsgeschwindigkeit rfxv’l im ersten
Trocknungsabschnitt fiir bekannte Umgebungsbedingungen. Halt man wihrend des gesamten
Versuchs, in dem eine Trocknungskurve aufgenommen wird, die Umgebungsbedingungen
konstant, so bietet sich die Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Trocknungsabschnitt als
BezugsgroBe fiir die jeweilige Trocknungsgeschwindigkeit m,, (X) an. Definiert ist damit eine
dimensionslose Trocknungsgeschwindigkeit

v =my (X)/my 1 (3.5.23)

Dabei ist m, (X) die Trocknungsgeschwindigkeit bei der jeweiligen Gutsfeuchte X.

Bei den meisten Trocknungsgiitern ist die erste kritische Gutsfeuchte, das Ende des ersten
Trocknungsabschnittes also, nur wenig von der Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Trock-
nungsabschnitt abhingig (siehe [4]). Die hygroskopische Gleichgewichtsfeuchte X}y ) kann
aus einer Sorptionsisothermen entnommen werden, die ohnehin bekannt sein muB}, wenn das
Gut bis in den hygroskopischen Bereich hinein getrocknet werden soll. Als normierte Grofie
fiir die Gutsfeuchte bietet sich daher die dimensionslose Gutsfeuchte

X - Xhy.Gl
-2 Ahy.Gl
1S Xkrd - Xhy Gl (3.5.24)
an.

Trigt man auf diese Weise, v = f (§), experimentell bei verschiedenen Luftzustinden und
Stoffiibergangskoeffizienten (Luftgeschwindigkeiten) ermittelte Trocknungskurven dimen-
sionslos auf, so lassen sich zwei Gruppen von Trocknungsgiitern unterscheiden:

- Trocknungskurven von stark hygroskopischen Giitern fallen in einer Kurve zusammen.
Dies zeigt Abb. 3.5.13.
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vi

1+ Abb. 3.5.13:
Normierte Trocknungskurve
eines stark hygroskopischen
Gutes

' -t

1 gein
Trocknungskurven von schwach hygroskopischen Giitern spreizen im zweiten und dritten
Trocknungsabschnitt auseinander, wie Abb. 3.5.14 zeigt. Die bei den mildesten Trocknungs-
bedingungen, also beim geringsten m,, 1 gemessene Trocknungskurve bildet die Begrenzung
nach unten.

vi
Tt Abb. 3.5.14:
Normierte Trocknungskurven
&‘G > eines schwach hygroskopischen
) (o Gutes
3
Bt —

! gein

Die Entscheidung dariiber, ob ein - im Sinne dieser Normierung - stark oder schwach hygros-
kopisches Gut vorliegt, kann beim Vorliegen von mindestens zwei Trocknungskurven
getroffen werden, die unter moglichst verschiedenen, konstanten Bedingungen aufgenommen
worden sind. Trocknungskurven nach Abb. 3.5.13 kénnen unmittelbar zur Dimensionierung
von Trocknern verwendet werden. Dies wird im nichsten Abschnitt gezeigt.

Zur Beschreibung der Zusammenhinge zwischen den Trocknungskurven nach Abb. 3.5.14 ist
das "Modell des wandernden Trocknungsspiegels" aufgestellt worden, das von E.-U. Schliin-
der in [6] ausfiihrlich dargestellt wurde. Die Anwendung dieses Modells bei der Dimensionie-
rung von Trocknern ist sehr aufwendig.

In erster Ndherung konnen Trockner fiir Giiter nach Abb. 3.5.14 mit der untersten, der fiir die

mildesten vorkommenden Trocknungsbedingungen bestimmten, Kurve dimensioniert werden.
Damit ergibt sich die Lingste Aufenthaltszeit bzw. der groBte Trockner.

3.5.4 Berechnung der in Konvektionstrocknern nétigen Verweilzeit
a) EinfluB der Trocknerbauart

Die Auswahl eines Trockners, in dem eine bestimmte Trocknungsaufgabe gelost werden soll,
héingt von der Menge, die getrocknet werden soll, von den Eigenschaften des Gutes vor und
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withrend des Trocknens sowie von den Eigenschaften ab, die das Gut nach dem Trocknen be-
sitzen soll. Die Menge des in einem bestimmten Zeitraum zu trocknenden Gutes bestimmt, ob
ein diskontinuierlich oder ein kontinuierlich arbeitender Trockner gewihlt wird.

Diskontinuierlich arbeitende Trockner verursachen einen hohen Personal- und Energieaufwand
je durchgesetzter Mengeneinheit, aber bei einfacher Bauweise nur geringe Anlagekosten. Eine
Verminderung des Energieaufwandes, z.B. durch Wirmeriickgewinnung, ist zu Lasten hohe-
rer Anlagekosten moglich. Diskontinuierlich arbeitende Trockner, auch Chargentrockner ge-
nannt, bieten sich an, wenn nur kleine Mengen derselben Art unter denselben Bedingungen zu
trocknen sind.

Fiir die Trocknung groBer Mengen pro Zeiteinheit von einheitlichen Stoffen sind dagegen kon-
tinuierlich arbeitende Anlagen vorzuziehen. Zwar sind die Anlagekosten hoch, gleichbleibende
Gutseigenschaften gestatten aber eine optimale Energieausnutzung bei geringem Personalauf-
wand. Im wesentlichen von den Gutseigenschaften abhingig ist die Art der Luftfiihrung im
Trockner.

Bei ruhendem Gut wird die Luft meist parallel zur Gutsoberfliiche gefiihrt. Bei Schiittgiitern,
die durchstrémungsfihige Schichten bilden, kann sie auch durch die Schicht geblasen werden,
was zwar einen erh8hten Druckverlust zur Folge hat, andererseits aber zu kiirzeren Trock-
nungszeiten fiihrt. Sonderfille von durchstrémten Schichten stellen diskontinuierlich trock-
nende Wirbelschichten oder mechanisch bewegte Schichten dar.

Aus wirtschaftlichen Griinden, das heiBt zur Erzielung groBer Wirme- und Stoffiibergangsko-
effizienten durch groBie Stromungsgeschwindigkeiten bei gleichzeitiger Vermeidung hoher
Kosten fiir die Erwirmung groBer Frischluftmengen, fiihrt man den gréB8ten Teil der Luft im
Kreislauf iiber oder durch das Gut und ersetzt nur einen kleinen Teil durch Frischluft. Mit
Hilfe eines solchen Umluftbetriebs 148t sich auch ein Ubertrocknen oder Uberhitzen des Gutes
an den Eintrittsstellen der Luft vermeiden, kann der Trocknungsverlauf durch Anpassen von
Temperatur und Luftgeschwindigkeit an die Gutseigenschaften in gewiinschter Weise be-
einflut werden und lassen sich Witterungseinfliisse auf den Zustand der Frischluft aus-
gleichen.

Bei bewegten Giitern 148t sich die Luft, bezogen auf die Bewegungsrichtung des Gutes, im
Gleich- , Gegen- oder Kreuzstrom fithren. Beim Gleichstromverfahren trifft die heif3e trockene
Luft am Trockneranfang auf das frische NaBgut. Infolge des groBen Temperatur- und
Feuchteunterschiedes wird am Trocknereintritt eine hohe Trocknungsgeschwindigkeit erzielt,
die jedoch gegen das Trocknerende hin stark abnimmt, da die Temperatur der Luft beim
Durchgang durch den Trockner unter stindiger Feuchtigkeitszunahme sinkt. Geringe
Endfeuchten des Gutes werden daher mit dem Gleichstromverfahren bei wirtschaftlichen
Luftmengen nicht erreicht. Das Verfahren wird zweckmiBigerweise dann angewendet, wenn
das getrocknete Gut gegeniiber hohen Temperaturen empfindlich ist, der Feuchtigkeitsentzug
nicht oder nicht sehr weit in den hygroskopischen Bereich ausgedehnt werden muB und die
anfinglich hohe Trocknungsgeschwindigkeit sich nicht nachteilig auf die Qualitiit des Gutes
auswirkt.
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Beim Gegenstromverfahren kommt die heie Frischluft mit dem austretenden getrockneten Gut
in Beriihrung, wihrend das feuchte Gut beim Eintritt in den Trockner auf bereits abgekiihlte
und befeuchtete Luft trifft. Das Gut wird daher zunichst nur langsam angetrocknet, was z.B.
fiir schwindungsanfillige Tonformlinge von Vorteil ist, und wird am Trocknerende sehr hohen
Temperaturen ausgesetzt. Fiir temperaturempfindliche Giiter eignet sich die Gegenstrom-
trocknung nicht. Wie spiter noch im einzelnen gezeigt werden wird, ist die erforderliche Ver-
weilzeit bei Gegenstromfiithrung kiirzer als bei Gleichstromfiihrung, wenn das Gut nicht nur
im 1. Trocknungsabschnitt getrocknet wird.

Beim Kreuzstromverfahren trifft an jeder Stelle iiber der Trocknerlidnge heiBe Frischluft auf
das Trocknungsgut, daher muB das Trocknungsgut in diesem Fall unempfindlich gegen hohe
Temperaturen sein. Der Vorteil der Kreuzstromfiihrung liegt in den kiirzeren Trocknungszeiten
gegeniiber dem Gleich- oder Gegenstrom.

Ebenso wie beim ruhenden Gut 148t sich auch beim bewegten Gut durch das Umluftverfahren
die Wirtschaftlichkeit verbessern und eine gleichmiBigere Trocknung erreichen. Der Trockner
wird in seiner Linge in mehrere Zonen aufgeteilt. In den einzelnen Zonen wird dem Umluft-
strom immer wieder Wirme und ein geringer Frischluftanteil zugefiihrt.

b) Yoraussetzungen fiir die Verwendung einer normierten Trocknungskurve
ei der Berechnun,

Waihrend des Trocknungsvorganges sind in einem technischen Trockner die Trocknungsbedin-
gungen nicht konstant.

In einem diskontinuierlich arbeitenden Trockner éndern sich die Trocknungsbedingungen beim
Uberstrdmen oder Durchstromen des feuchten Gutes 6rtlich durch Abkiihlung und Feuchte-
aufnahme der Luft. Sie &ndern sich auBerdem zeitlich, weil das Gut immer trockener wird.

Beim kontinuierlich arbeitenden Trockner &ndern sich die Trocknungsbedingungen iiber der
Laufldnge des Gutes, bei der Kreuzstromfiihrung iiber der Hohe der durchstromten Schicht.

Bei einem Bandtrockner mit z.B.
Gleichstromfiihrung ist die Temperatur
der Luft 8 am Eintritt hoher und die
Feuchte Y niedriger als am Trockneraus-
tritt. Das bedeutet, daf3 auch die Trock-
nungsgeschwindigkeit am Trocknerein-
tritt hoher ist als am Trockneraustritt.
Dariiber hinaus ist die zum Eintrittszu-
stand der Luft gehdrende hygroskopi-
sche Gleichgewichtsfeuchte kleiner als

kr, I (ein)

xkr,I (aus)

aus

X

Xhy. 61 diejenige, die dem Austrittszustand der
! Luft entspricht.
Abb. 3.5.15: Trocknungskurven bei Ein- und Auch die kritische Gutsfeuchte X 1
Austrittszustand der Luft in einem Gleichstrom- hingt von den duBeren Trocknungsbe-

trockner bedingungen, namentlich von der
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Anfangstrocknungsgeschwindigkeit ab. Mit zunehmender Trocknungsgeschwindigkeit im
ersten Abschnitt wird die kritische Gutsfeuchte in der Regel groBer. Die Zusammenhinge zeigt
Abb. 3.5.15.

In Abschnitt 3.5.3 wurde gezeigt, daB Trocknungskurven bei Normierung unter Verwendung
der - bei unterschiedlichen Trocknungsbedingungen jeweils unterschiedlichen - GréBen X, 1,
Xhny,c1, und I?lv'[ bei stark hygroskopischen Giitern in einer Kurve zusammenfallen, sie also
durch eine einzige Kurve ¥ = vV (§) beschrieben werden kénnen. Bei schwach hygros-
kopischen Giitern bietet sich fiir die Berechnung von Verweilzeiten die unter der mildesten - im
praktischen Betrieb vorkommenden - Trocknungsbedingung gemessene normierte
Trocknungskurve an. Die Berechnung von Verweilzeiten, also die trocknungstechnische
Dimensionierung von Apparaten, wird sehr erleichtert, wenn man sowohl die kritische
Gutsfeuchte Xy 1 als auch die hygroskopische Gleichgewichtsfeuchte Xpy 1 ndherungsweise
als von den Trocknungsbedingungen unabhéingig, also als konstant bleibend, ansehen darf.

Dies ist in praktischen Fillen zumindest bereichsweise immer moglich, ohne da8 die Genauig-
keit des Rechenergebnisses zu sehr darunter leidet. Im weiteren wird also davon ausgegangen,
daB sich die abhingig vom Umgebungszustand und der Gutsfeuchte einstellende jeweilige
Trocknungsgeschwindigkeit m,, (X) berechnen 18t aus dem Zusammenhang

m, (X) =y ; () V &), (3.5.25)

in dem der Faktor t, | (9), d.h. die Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Abschnitt, nur von
den #uBeren Bedingungen (9, Y, o, B, P) und der Faktor V (§) nur von den inneren
Bedingungen, also den Produkteigenschaften, die als gleichbleibend angesehen werden,
abhingt. Fir §> 1istV =1 und fir§ < 1 istv < 1.

Nimmt man an, daB die vorkommenden Wasserdampfpartialdriicke klein sind gegeniiber dem
Gesamtdruck (py << P), so ist der in G1.(3.5.7) definierte Korrekturfaktor Ky zur Beriick-
sichtigung des Einflusses der einseitigen Diffusion nicht sehr verschieden von 1. Dann ist auch
der Partialdruck der Luft praktisch gleich dem Gesamtdruck und es darf gesetzt werden
P Mg
RTp

so daB anstelle von Gl. (3.5.6) geschrieben werden kann

=pg., (3.5.26)

my1=pg B (Y ®o)-Y) , (3.5.27)

worin ¥ die Gutsbeharrungstemperatur im ersten Trocknungsabschnitt ist.

1 Ortlich und zeitlich kon

Uber das Gl{t in einem Trockner wird eine so groBe Luftmenge gefiihrt, daB sich der Luftzu-
stand beim Uberstrémen des Gutes zeitlich und ortlich nicht #ndert, so wie dies in Abb. 3.5.16
dargestellt ist.
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Im Trockner befindet sich ein
feuchtes Gut mit der Trocken-
substanzmasse Mg, mit der
anfinglichen Gutsfeuchte Xo
—— kg Wasser/kg Trockenmasse
Mg.Ya und der Austauschfliche A
zwischen Luft und Gut. Es
soll die Zeit t berechnet wer-
den, in der das Gut von X
Abb. 3.5.16: Kanaltrockner auf Xg trocknet.

“g,Ye

R ———

Die Wasserbilanz lautet -Mg % =Amy (3.5.28)

Fiir die Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Trocknungsabschnitt gilt:

thy1 = pg B (Y*-Y) (3.5.29)
und fiir den gesamten Trocknungsverlauf:
my=my1-V (&) . (3.5.30)

Da sowohl Y* als auch Y konstant sind, ist rh, | konstant.

Definiert man eine dimensionslose Verweilzeit T = t/tmin, in der tyin die Zeit wiedergibt, die
benotigt wiirde, um das Gut auch im zweiten und dritten Trocknungsabschnitt - also von Xir 1
auf Xpy,G1 mit der maximalen - also der Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Trock-
nungsabschnitt zu trocknen, so gilt

_ myj: A
1 M; Rir1 - Xhy,GD t. (3.5.31)
. dX d
Mit &T = (Xkr,1 - Xny,GD a% (3.5.32)

folgt aus G1.(3.5.28) und Gl1.(3.5.31) die Differentialgleichung zur Berechnung der Trock-
nungszeit:

®iv@=0. (3.5.33)
dt
Die Integration liefert:
T §E
g
- ldr=| < (3.5.34
J J ) )
0 g
&
g
od 1= . 3.5.35
« f V) 3.39)

53
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Aus der dimensionslosen Trocknungszeit T 148t sich fiir einen bestimmten Fall mit Hilfe von
G1.(3.5.31) die Trocknungszeit t berechnen. Sehr vereinfacht 148t sich eine experimentell
bestimmte, dimensionslose Trocknungskurve mit Hilfe von zwei Geraden wiedergeben.

Fiir den ersten Trocknungsabschnitt soll gelten
E2821;v=1
und fiir den zweiten und dritten Trocknungsabschnitt
12£20;V=¢

Damit ergibt sich fiir die dimensionslose Trocknungszeit:

€0 1
= Jd& + jd—i (3.5.36)
g
1 tg

tg=E-1-In&g . (3.5.37)

Fiir die Trocknungszeit t ergibt sich

o My Xy - X ){XQ-Xm!Q] Coln XE-XMQI}
- fgv,l A Xkr,1 - Xhy,Gl Xkr,I - Xny, 6l ~

Beispiel 3.5-4:

Eine Platte mit der Linge L = 2 m, der Breite B = 1 m und der Dicke S = 3 cm wiegt im nassen
Zustand 126 kg. Die Dichte des trockenen Plattenmaterials wurde zu ps= 1865 kg/m3
bestimmt. Die Platte soll auf eine Restfeuchtebeladung von 3 g Wasser/kg Trockensubstanz
getrocknet werden. Zur Verfligung steht ein Kanaltrockner, der mit so groem Luftiiberschufl
betrieben werden kann, daB die Austrittsfeuchte der Luft praktisch gleich der Eintrittsfeuchte
bleibt. Luftgeschwindigkeit u = 1 m/s, Beladung der Luft am Eintritt Y= 0,01,
Lufttemperatur 200 °C, adiabate Trocknung bei P = 1 bar.

In einem Vorversuch wurde die hygroskopische Gleichgewichtsfeuchte des Plattenmaterials
bei diesem Luftzustand zu XpyG1 = 0,001 bestimmt. Von einer Probe des Plattenmaterials
wurden auBerdem Trocknungskurven gemessen, die in Abb. 3.5.17 normiert dargestellt sind.
Die kritische Gutsfeuchte wurde zu X1 = 0,051 bestimmt. Wie lange dauert es, bis die Platte
bei Trocknung von beiden Seiten auf die gewiinschte Restfeuchte getrocknet ist?




226 3 Trocknung

Losung:
Trocknung bei konstantem Luftzustand: Die gesuchte Trocknungszeit ergibt sich in dimen-
sionsloser Form aus G1.(3.5.35)

%

T= o—dé— ) (3.5.35)
v (&)
53]
die Trocknungszeit schlieBlich nach G1.(3.5.31) zu

t = ¢ Ms Kir1 - Xhy,GD)
fﬁv,I - A

Das Gewicht der vollkommen trockenen Platte betrégt
MS = L.B.S.ps
Mg=1-2-0,03-1865=111,9 kg

My _126-111,9

Anfangsfeuchte Xo = Mg = 111,0

=0,126 .

Die Trocknungskurve in Abb. 3.5.17 wird durch drei Geraden von der Form
@=q+@§
approximiert. Es werden dabei ermittelt:

Gerade 1: a;=-096; b; =196
Gerade 2: ap = 0,01 by =0,12

Gerade 3: a3=0 b3 =0,26.
1.0
v v | E

1,000 |1,00

0,84 |o.s500 |0,75
0,100 |0,50
0,030 {0,25

0,6- 0,015 |0,10
0,010 |0,05
0,0075}0,025
0 0

0,44

0,2

3 2 1
0

1
0 02 04 . 06 08 y 10
€ £, g

Abb. 3.5.17: Normierte Trocknungskurve fiir das Plattenmaterial in Beispiel 3.5.-4
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Die Schnittpunkte der Geraden werden bestimmt durch Gleichsetzen von ¥
ap+b1&2=a+b2&12

_aj-ay -0,96-0,02
§12—b2 -b; . 0,12-1,96

€12 =0,527

~a3 001
£ =5 =076~ 0.2
23 =0,071

Die G1.(3.5.35) lautet nach Einsetzen der Geraden v = aj + bj 1S

812 23
dg dg
= ﬁé + J a1+b1§ J a2+b2§ az+b3 &
1 €12 €23 €E

_ 1, aj+by 1 axtbp&rp 1. a3z+b3€os
T=8-1+ by M ay+b; élZ * by P ay+by E23 * b3 In53+b3 EE °

Aus den gegebenen Daten wird bestimmt:

£ - Xhy.G1 _ 0,126 - 0,002
0= xk,I Xhy,Gl 0,051 - 0,001

éo = 2,5
g --0,003 - 0,001
E™ 0,051 - 0,001

&E = 0,04

Nach Einsetzen aller GroBen ergibt sich
1T=25-1+139+ 11,46 + 2,21
1=16,5

In Beispiel 3.5-2 wurde fiir die hier vorliegenden Bedingungen eine Trocknungsgeschwin-

digkeit im ersten Abschnitt
thy, 1 = 3,04 - 10-4 kg/(m?2s)
ermittelt.

Bei zweiseitiger Trocknung ergibt sich somit die notwendige Trocknungszeit zu

111,9 (0,051 - 0,001)
3,04-104.2.2-1

t=16,5 =7,592-10# s

t=21,09h
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Zur Trocknung des im ersten Trocknungsabschnitts zu entfernenden Wassers wird nur eine
Trocknungszeit von

T =§p-1
_ 111,9 (0,051 - 0,001) _
tt =15 3.04.104 4 =6902 s
tt =192h
benétigt.
kons j h zeitlich verdnderlichem L

Das Trocknungsgut befindet
sich in einer Trockenkam-
mer, wie sie in Abb. 3.5.18
dargestellt ist. Der Ventilator
sorgt fiir eine hinreichend
grofle Umwiilzluftmenge 1\7[u
im Vergleich zur Frischluft-
menge I\O'Ig, so da8 der Luft-
zustand im gesamten Trock-

Abb. 3.5.18: Umluft-Kammertrockner ner an jeder Stelle der gleiche

ist.
Die Abluftfeuchte Y, ist jeweils gleich der Luftfeuchte Y im Trockner. Die Feuchtebilanz fiir

den Luftraum im Trockner lautet

Mg (Y- Yo =My . (3.5.38)

Man erkennt hieraus, daB die Abluftfeuchte Y, nur so lange zeitlich konstant ist, wie auch die
Trocknungsgeschwindigkeit I\O/Iv zeitlich konstant ist. Dies ist der Fall, solange das Gut im
ersten Trocknungsabschnitt trocknet. Zunichst miissen die Trocknungsbedingungen, d.h. die
Lufttemperatur 9 und die Luftfeuchte Y im Trockner fiir diesen Abschnitt festgelegt werden.
Bei dieser Festlegung muB auf zwei Dinge geachtet werden. Zum einen soll der
Energieverbrauch nicht zu hoch sein, zum anderen soll der Trockner nicht zu gro werden.
Beide Forderungen sind gegenldufig und fithren durch Minimierung der Summe von Energie-
und Investitionskosten zu einem optimalen Luftzustand. Dies 148t sich anhand des Mollier-
Diagramms, Abb. 3.5.19, anschaulich zeigen.

Da am Ende der Trocknung das Produkt die Lufttemperatur annimmt, wird mit Riicksicht auf
das trockene Produkt eine Temperaturobergrenze existieren. Nachdem man daraufhin die
Lufttemperatur 4 festgelegt hat, besteht eine eindeutige Kopplung zwischen dem spezifischen
Energieverbrauch je kg Wasserverdampfung, d.h. dh/dY = const. und der Triebkraft AYj, die
die Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Trocknungsabschnitt bestimmt.
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Abb. 3.5.19: Festlegung des Luftzustandes im Umlufttrockner

MabBgeblich ist die Lage des Schnittpunktes S der Linie dh/dY = const mit der Linie konstanter
Kiihlgrenztemperatur Og = const auf der Isothermen ¥ = const. Legt man diesen Schnittpunkt
auf eine niedrige Luftfeuchte Y, so ist der Energieverbrauch hoch und der Trockner klein
(dh/dY groB, AY groB); legt man den Schnittpunkt auf eine hohe Luftfeuchte Y, so ist der
Energieverbrauch niedrig, der Trockner jedoch groB (dh/dY klein, AY7 Klein).

Im ersten Trocknungsabschnitt ist die Luftfeuchte Y im Trockner entsprechend der gewihlten
Lage des Schnittpunktes S gleich Yy. Sie ist wihrend des ersten Abschnitts zeitlich konstant,
da die Trocknungsgeschwindigkeit My ebenfalls zeitlich konstant ist. Fiir My in GL(3.5.38)
gilt zu dieser Zeit die Kinetik nach G1.(3.5.27)

MS,I =pgBA Y1 -YD. (3.5.39)

Gegen Ende der Trocknung geht 1\°/IV — 0. Daraus folgt fiir die Luftfeuchte im Trockner Y =
Y., und es gilt fiir die Trocknungsgeschwindigkeit, die bei diesem Luftzustand im ersten
Trocknungsabschnitt gelten wiirde:

o *

M1=PgBA (Yoo - Yo). (3.5.40)
Fiir dazwischenliegende Luftzustéinde gilt entsprechend:

My1=pgBA (Y- Ye). (3.5.41)

Dividiert man Gl.(3.5.41) durch G1.(3.5.39), so folgt

& *
My XY (3.5.42)
I Y1 - Y1
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und durch Division von G1.(3.5.39) durch Gl1.(3.5.40)

MOI Y[-YI

3.5.43
Yo Y. - Ye ( )

Linearisiert man - wie in Abb. 3.5.20 gezeigt - innerhalb des durch Yj und Y, vorgegebenen
Y-Bereichs im h,Y-Diagramm die Sittigungslinie @ = 1, so gelten folgende Proportionalititen:

Myr_Yo-¥1 (3.5.44)
wl Yp - Ye ey

Myi_Yp-Y
W, Yp- Y1 (3.5.45)

St

@ Isotherme @

*
Y, Y Y

Abb. 3.5.20: Darstellung des zeitlich verinderlichen Luftzustandes im Umlufttrockner

Aus GL(3.5.44) folgt
y, = Y1 Ye (valM"" D (3.5.46)
1- (Mv I/W D
Daraus ergibt sich mit
C= MYV D) (3.5.47)
CYi-Y
Yo=¢-1°- (3.5.48)

Einsetzen von G1.(3.5.48) in G1.(3.5.45) ergibt:

I-c-(c- 1)YI—_SL . (3.5.49)

&

Ersetzt man in dieser Gleichung Y durch die Trocknungsgeschwindigkeit aus der Feuchte-
bilanz nach Gl1.(3.5.38) mit

o

Y= MM—;' +Ye, (3.5.50)
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so erhilt man fiir Gl. (3.5.49)

Mi_ oy My

W;—C CD ™Yy (3.5.51)
Nach GL(3.5.38) gilt fiir MO | auch

M2 | = Mg (Y1~ Yo) (3.5.52)
Dies in GL.(3.5.51) eingesetzt, liefert

Mu_c.cne (3.5.53)

M, My

A I

Die Trocknungsgeschwindigkeit 1\7IV 148t sich nun wieder mit der normierten Trocknungs-
verlaufskurve nach G1.(3.5.25) ausdriicken, die jetzt lautet:

M, =M1V €) (3.5.54)
oder .
o M
Myp=7"+ (3.5.55)
AR
Setzt man G1.(3.5.55) in G1.(3.5.53) ein, so erhilt man
Mo L cocny (3.5.56)
M © M,
und schlieBlich .
My & (3.5.57)
I 3 +C-1
v &

Diese Gleichung beschreibt die Trocknungsgeschwindigkeit M, als Funktion der Gutsfeuchte
€ auch fiir einen zeitlich verinderlichen Luftzustand.

Die Bestimmungsgleichung fiir die Gutsfeuchte X (bzw. &) als Funktion der Zeit folgt nun aus
der Kopplung der Wasserbilanz um das Trocknungsgut

My =- M X (35.58)
‘ dg
bzw. My = - Ms (Xkr.[ - Xhy,GD @ (3.5.59)

mit der dimensionslosen Gutsfeuchte & nach G1.(3.5.24). Definiert man, wie schon im vorigen
Abschnitt ¢), eine dimensionslose Trocknungszeit

Mo
. "= M Kiry1 - Xhy,G1) ts (3.5.60)
so gilt: oo
de= o dt (3.5.61)

M (Xkr,1 - Xhy,GD) ~ °
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Nach Einsetzen in G1.(3.5.57) und Trennung der Variablen ergibt sich

1 1
dt== C - 1)d 3.5.62
c(FptC Y% (3362

und fiir die dimensionslose Trocknungszeit von t=0,§ =&y bist=1, =E&g

&

_1 1 (L .

T—C,; f 6@‘1& (c 1)(50 EE). (3.5.63)
E

Setzt man im einfachsten Fall fiir die normierte Trocknungskurve
V€ =1 fiir Eg2E>1
VE =& fir 12£20,

so ergibt die Integration
1 &y
d
=4 Jz’h Jd& (é ER- (3.5.64)
E 1
und damit
1 1
T=-§ (14In &p) + &o - €€ (1 - E) (3.5.65)

Beispiel 3.5-5:

Ein Produkt soll in einem Umluft-Kammertrockner von einer dimensionslosen Anfangsfeuchte
Eo= 2,5 auf eine dimensionslose Endfeuchte &g = 0,04 getrocknet werden. Der Luft-
eintrittszustand sei 9 = 20 °C; Y, = 10-10-3. Als Lufttemperatur werden © = 80 °C zuge-

lassen. Bei einem spezifischen Energieverbrauch von Ah/AY = 3580 kJ/kg Wasserverdamp-
fung ergeben sich im Mollierschen h-Y-Diagramm

Y;=86-103 und Yy =100-103.
Wie gro8 ist
- die dimensionslose Trocknungszeit T,
- die dimensionslose Trocknungszeit Ty, , Wenn man annimmt, daB die Trocknungs-
geschwindigkeit im ersten Abschnitt am Ende genauso gro wiire wie am Anfang?

Losung:

- Der Schnittpunkt der auf den Punkt Y = 10-10-3, 9 = 80 °C verldngerten Nebelisothermen
mit der Sittigungslinie ¢ = 1 ergibt Yf =31.10-3. Damit erhlt man nach G1.(3.5.47) mit
Gl1.(3.5.43)

EETTI
_1‘\’481_100-86_ >

Die dimensionslose Trocknungszeit T nach G1.(3.5.65) ist also
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15(1+1noo4)+25 004( 5)

1=397.

- Wire die Trocknungszeit im ersten Abschnitt My 1am Ende der Trocknung, v J,
nur genauso grof3 wie am Anfang, Mg I dann ist C = 1 und man erhilt erwartungs-
gemif die lingere Trocknungszeit

T=-(1+In&g)+ & =472 .

e) Kontinuierliche Trocknung bei értlich veréinderlichem, jedoch zeitlich
konstantem Luftzustand

Auf einem Band wird Gut durch einen Trockner gefordert. Die Luft stromt im Gleich- oder im
Gegenstrom zum Gut. Beim Uberstrémen des Gutes kiihlt sich die Luft ab und nimmt Feuchte
auf. Der Luftzustand ist also nicht konstant, sondern vom jeweiligen Ort z im Trockner
abhiingig. Der Massenstrom M an trockenem Gut hat die Eintrittsbeladung Xp und bewegt
sich mit der Geschwindigkeit ug durch den Trockner. In den Trockner tritt der Massenstrom
Mg trockene Luft ein, der mit der Feuchte Y, beladen ist. Er tritt nach der Lange L mit der
Feuchte Y, beladen aus dem Trockner aus. Abb. 3.5.21 zeigt eine Prinzipskizze des
Trockners.

MQBYQ_’

Abb. 3.5.21: Gleich- oder Gegenstrombandtrockner; + ug = Gleichstrom, - ug = Gegenstrom

Die Trocknungsgeschwindigkeit ist hier wegen der Zunahme der Luftfeuchte ebenso wie die
Feuchte des Gutes vom Weg abhingig. Unbekannt sind die beiden Funktionen Y{z) und Xz},
deren Abhingigkeiten von zwei Grundgleichungen beschrieben werden. Die Wasserbilanz um
ein Volumenelement des ganzen Trockners (Bilanzraum "T") liefert:

Mg S+ Mg =0 (3.5.66)

(+ Mg = Gleichstrom; - Mg = Gegenstrom)

Die Wasserbilanz um ein Volumenelement des Trocknungsgutes lautet bei einer Breite b des
Trockners und einer Hohe h des Trocknungsgutes auf dem Band (Bilanzraum "S"):

+ M, %X 4z + 1y bz =0 (3.5.67)
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Ms=psbhus . (3.5.68)
Dabei ist ps die Dichte des trockenen Gutes. G1.(3.5.68) in G1.(3.5.67) eingesetzt und mit der
Linge L des Trockners multipliziert ergibt:

£ ugMy S+ thy A= 0 (3.5.69)

In G1.(3.5.69) bezeichnet My die sich im Trockner befindende Masse an Trockengut und A die
gesamte Stoffaustauschflidche im Trockner. An jedem Ort im Trockner gilt

my =y 1V €) (3.5.70)
und 1 =pg B (Y*-Y) (3.5.71)

mit dem vom Ort abhéngigen treibenden Potential (Y*- Y). Am Eintritt in den Trockner, bei z
=0, ist das treibende Potential bekannt, dort gilt

my 140} =pg B (Y*- Ye). (3.5.72)

Mit Y* ist die zum Lufteintrittszustand gehorende Sittigungsbeladung bei der Kiihlgrenz-
temperatur der Luft bezeichnet. Definiert man ein dimensionsloses Trocknungspotential der
Luft

Y*-Y
n= Y -Y, (3.5.73)
so ergibt sich
my =my N VE) . (3.5.74)
Mit G1.(3.5.73) 148t sich G1.(3.5.69) umschreiben in
dx o o
+ug Msﬁz—+AmV'I OnveEy=0. (3.5.75)
Fiihrt man wieder eine dimensionslose Verweilzeit
my 1 0) A
= M Xkr,I - Xny,GD | (3.5.76)
ein und ersetzt dz durch dz = dt/ug, so geht G1.(3.5.75) iiber in
£ 0.
TNV = (3.5.77)
In G1.(3.5.66) konnen nun Y durch 1 und X durch & ersetzt werden. Man erhélt
+de-L dn=0 (3.5.78)
K
worin
O *
1__ My (Y7 -Ye) (3.5.79)

K M (Xkr,I - Xny,G1)
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ein Kapazititsverhiltnis darstellt, in dem die maximale Wasseraufnahmeféhigkeit der Luft
lf/Ig (Y*- Ye) ins Verhiltnis gesetzt ist zur maximal mdglichen Wasserabgabe im zweiten und
dritten Trocknungsabschnitt. Die Integration der G1.(3.5.78) liefert

fiir Gleichstrom E-E,- -I}E(n 1)=0 (3.5.80)

und fiir den Gegenstrom Eg-§- %IE Mm-1)=0. (3.5.81)

Setzt man dies in G1.(3.5.77) ein, so ergeben sich die Grundgleichungen zur Berechnung der
erforderlichen Verweilzeit

im Falle des Gleichstroms % +[1-K(p-8)]V€) =0 (3.5.82)

und im Fall des Gegenstroms %+ [1 +KEg-8)]vE=0. (3.5.83)

Beide Differentialgleichungen lassen sich durch Trennung der Variablen integrieren, und man
erhilt

%o
" . _ dg
fiir den Gleichstrom ‘t—j (l X o - §)) vV E (3.5.84)
Sg
und fiir den Gegenstrom 1:=j - f((};d}; D) © (3.5.85)
E -

Im ersten Trocknungsabschnitt 1 <& < &g gilt
Ve =1.

Soll im zweiten und dritten Trocknungsabschnitt &g < € < 1 wieder durch eine einzige Gerade
v {€) = £ angenihert werden, so ergeben sich folgende dimensionslose Verweilzeiten:

Fiir den Gleichstrom

rs,cm—%ln[l - K[&p - 1]]+1 olé ln[ 1K (S0 - &e) ] (3.5.86)

Keo &g (1-K (80 - 1))
und fiir den Gegenstrom
1, [1+K Gk - aw] 1 .
TEGG=-35 In s -— In 1+K -1 . 3.5.87
K [1+K (tg - 1) 14K &g [2e (1+Ke - 1)] ( )
Wiihlt man z.B. K=04, =2 und E=0,1 ,

so erhélt man im Fall des Gleichstroms  Tg,GL = 8,2
und im Falle des Gegenstroms TE,GG =5,1.

Daraus folgt, daB die Gegenstromfiihrung giinstiger ist.
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Im Falle des Gleichstroms ist am Trocknerende die Trocknungsgeschwindigkeit My nach
GL.(3.5.74) sehr gering, da sowohl 1 < 1 als auch v €) < 1 ist und damitnV ) << 1 ist.

Im Falle des Gegenstroms ist am Luftaustritt 1| < 1, jedoch V €) =1 und am Lufteintritt ) = 1,
jedoch V €) < 1. Im Fall der Gegenstromfiihrung ist das Produkt NV {€) ausgeglichener.
Entscheidend fiir die Wahl der Stromfiihrung bleiben jedoch in jedem Fall die Eigenschaften
des Produktes.

Beispiel 3.5-6:

Platten von der Breite B = 1 m und der Dicke S = 1 cm, einer Dichte des trockenen Materials
von pg = 1865 kg/m3 und einer Anfangsfeuchte Xo = 0,25 werden in einem Bandtrockner
getrocknet. Sie bewegen sich mit ug = 1 mm/s durch den Trockner und trocknen nur von einer
Seite.

Luft mit einer Anfangstemperatur von 200 °C, einer Eintrittsfeuchtebeladung Ye = 0,01 und
einer Geschwindigkeit von u = 1 m/s strémt iiber die Platten, wobei zwischen Platten-
oberfliche und Kanalwand ein Abstand von h = 15 c¢m bleibt. Die Platten sollen auf eine
Restfeuchte von Xg = 0,01 getrocknet werden. Die hygroskopische Gleichgewichtsfeuchte
des Gutes sei vernachléssigbar klein, die kritische Gutsfeuchte Xgr1 =0,1.

Fiir die Trocknungskurve des Gutes soll gelten

vEy=1 fir g2Ex>1
vE)y =¢E fir 12E2&g .

Wie lang muB der Trockner bei Gleichstromfiihrung von Luft und Platten und wie lang bei
Gegenstromfiihrung werden?

Losung:
Die dimensionslosen Trocknungszeiten tg L und Tg,GG lassen sich nach G1.(3.5.86) und
Gl.(3.5.87) berechnen. Dazu werden die dimensionslosen Gutsfeuchten &g und &g benotigt:

Eo= %k% = %’%lé
E0=25
Eg = yxlf; = %’?1—1
Ee=0,1.
Das Kapazititsverhiltnis K ist:
o Mg Xird  B-S-ugpsXirl

K=

Mg (Y* - Ye)  B-hupg (Y* - Ye)
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_PMg _ 105.28,56

Pe=Rr, 8314473

pg = 0,736 kg/m3 .

Die Sittigungsbeladung Y* zum Lufteintrittszustand wird aus Beispiel 3.5.-3 zu Y* = 0,0698
iibernommen. Damit ergibt sich fiir K:

k= 0,01 - 0,001 - 1865-0,1
~-0,15-1.0,736 (0,0698 - 0,01)
K=0282 .
Fiir Gleichstrom erhilt man

1 1 1-0,282 (2,5 - 0,1)
TEGL =gz !n(1 - 0,282 [2,5 - 1)+~ 0,282-2,51“[0,1(1 20,282 (2.5 - 1))]

TEGL = 1,95+ 5,84
TEGL=779

und fiir den Gegenstrom

1 [1 +0,282(0,1- 2,5) In[0,1(1 + 0,282(0,1 - 1))]

1
TEGG="0282 1" T+0,282(0,1- 1) ] "1+0,2820,1
TE,GG = 2,967 + 2,524

TE,GG =549 .

Die dimensionslose Verweilzeit 1 ist in G1.(3.5.76) definiert zu

T= my 10 A )
Mg (Xkr,I - Xhy,G1)

Die notwendige Liange des Trockners ergibt sich daraus zu

_ M (Xkr - Xny.GD

L=""510 - B

T .
Die Trocknungsgeschwindigkeit my 1 0} am Eintritt ist fiir den gleichen Luftzustand im
Beispiel 3.5-2 zu
my 1 = 3,04-104 kg/(m?/s)
berechnet worden.

Die notwendigen Trocknerlingen sind fiir den Gleichstrom

1-0,01-0,001-1865-0,1
3,04 - 104 . 1

Lol = 7,79

LgL = 47,8 m
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und fiir den Gegenstrom
Lgg = 47,8522
GG = ’ 7,79
Lgg=337m .

Die Aufenthaltszeit jeder Platte im Trockner t = L/ug betrdgt bei Gleichstrom 12,5 Stunden und
bei Gegenstrom 8,8 Stunden.

f) Absatzweise Trocknung einer Wirbelschicht mit ideal durchmischten Partikeln

Rieselfdhige feuchte Schiittgiiter lassen sich in einer gasdurchstromten Schiittschicht trocknen.
Wird dabei die Gasgeschwindigkeit weit genug iiber den Lockerungspunkt eines
durchstrémten Festbettes hinaus gesteigert, so bildet sich eine mehr oder weniger homogene
Wirbelschicht, in der die Partikeln in der Regel so gut durchmischt sind, daB deren
Gutsfeuchte X an jeder Stelle der Wirbelschicht die gleiche ist.

Betrachtet werden soll die absatzweise Trocknung feuchter Partikeln in einer solchen Wirbel-
schicht, in der die Gutsfeuchte X lediglich eine Funktion der Zeit t, aber keine Funktion des
Ortes ist. Dagegen wird das Gas beim Durchstromen der Wirbelschicht kaum riickvermischt,
so dafl die Beladung des Gases mit Feuchte sowohl eine Funktion der Zeit als auch eine
Funktion des Strémungsweges ist. In dem in Abb.3.5.22 dargestellten Wirbelschichttrockner
befindet sich die Trockengutmasse Mg mit einer Anfangsbeladung Xy, die sich nach einer Zeit
tg auf die Endfeuchte Xg éndert. Die Wirbelschicht wird von dem trockenen Luftmassenstrom
Mg durchstromt, der mit der gleichbleibenden Feuchtebeladung Ye ein- und mit der vom
Fortgang der Trocknung, also der Zeit abhéngigen Beladung Y, (t) austritt. Die Feuchtebilanz

fiir den gesamten Trockner lautet:

Mo S 4 Mg (Ya @) - Yo) =0 . (3.5.88)

Da die Feuchtebeladung der Luft vom Stré-
mungsweg, also von der Entfernung z vom Luft-

eintritt in die Wirbelschicht, und von der Zeit t
abhingig ist, muB die Bilanz zur Bestimmung der
Luftfeuchte Y{z;t) fiir ein Volumenelement der
Mg gttt Hohe dz gemacht werden. Sie lautet zu jeder Zeit
PRI t
dz e T
.- ° . : ol . . O, aY o
< Mg, Xttrel L -Mga—zdz+mvdA=0 . (3.5.89)
3 N PR
L gl Hierin ist dA die im Volumenelement von der
Mg. Ye Hohe dz enthaltene Trockengutoberfliche. Fiir
die Trocknungsgeschwindigkeit gilt wieder Gl.
(3.5.25)
thy =ty U €) (3525),

Abb. 3.5.22: Skizze eines Wirbelschicht- und mit den bereits in Abschnitt b) beschriebenen
trockners zur Erlduterung der Bilanzen Einschrinkungen kann geschrieben werden:
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By =pgBY -V)VE) . (3.5.90)

Ist A die gesamte Oberfliche aller Partikeln in der Wirbelschicht von der Hohe L, so gilt bei
gleichmiBiger Verteilung der Partikeln in der Schicht:

“h_s (3.5.91)
Damit wird aus Gl. (3.5.89)
ML+ pgB(Y*- V) €y A=0 (3.5.92)
oder umgeformt
JY pg B A aZ o
- + TVvE€=0. 3.5.93
(Y*-Y) Mg L (g) ( )
Fiihrt man wieder das dimensionslose Trocknungspotential
Y*-Y
n= Y - Y, (3.5.73)
und eine dimensionslose Wirbelschichthéhe
gJJE%é 2_NTUZ (3.5.94)
ein, so geht damit GI.(3.5.93) iiber in
%+1’] vEy=0 . (3.5.95)

Die G1.(3.5.95) kann durch Trennung der Variablen unmittelbar integriert werden, weil X
keine Funktion von z, also & keine Funktion von { ist. Umformen ergibt

%‘]l»fe@ a=0 . (3.5.96)
Beim Durchstromen der Wirbelschicht dndert sich die Beladung der Luft von Y. auf Y, d.h.,
das dimensionslose Trocknungspotential dndert sich von 1 =1 bis 1. Die dimensionslose

Wirbelschichthohe éndert sich von z = 0 bis zu einer Stelle z, also von { =0 bis {. G1.(3.5.96)

kann damit integriert werden:
n

4
: an= V€ Ofdc (3.5.97)

Inn=-vE&){ (3.5.98)
oder

n=exp (v €) () . (3.5.99)

Wihrend des Trocknungsvorganges ist das dimensionslose Trocknungspotential 1| auerdem
von der normierten Trocknungskurve v ) abhingig. Im ersten Trocknungsabschnitt ist V )
= 1. Im zweiten und dritten Trocknungsabschnitt ist V €} < 1, und bei Erreichen der hygros-
kopischen Gleichgewichtsfeuchte Xhy g1 gilt V €) = 0.
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Abhingig von der zu jedem Zeitpunkt sich einstellenden dimensionslosen Trocknungs-
geschwindigkeit ergeben sich die in Abb. 3.5.23 dargestellten Verldufe des dimensionslosen
Trocknungspotentials iiber der dimensionslosen WirbelschichthShe.

10 vkt =0 Abb. 3.5.23:
1 0.2 Verlauf des dimensions-

losen Trocknungspotentials

0.5 s iiber der dimensionslosen

Lo Wirbelschichthshe in
Abhingigkeit vom Trock-
0+ T T T T nungsverlauf
0 0.5 1.0 1.5 2,0 C 25

Will man die Zeit ermitteln, die beim Trocknen der Partikeln in einer solchen Wirbelschicht bis
zu einer Endfeuchte Xg notwendig ist, so kann das mit Hilfe von GI. (3.5.88) geschehen.
Ersetzt man in G1.(3.5.88) X durch & und Y durch m, so geht diese iiber in

d& o
- Ms Xkr - Xhy,GD a% +Mg (Y*-Ye)(Ma-1) =0. (3.5.100)
Fiihrt man wieder eine dimensionslose Trocknungszeit 1 ein, fiir die gilt

_PeB YY) A
"= Ms Kir - Xny,6D ' (3.5.101)

so wird aus G1.(3.5.100)
dg
CLgr="a-1, (3.5.102)

worin {L=pgPA/Mg st . (3.5.103)

Fiir den Austritt des Gases aus der Wirbelschicht gilt nach G1.(3.5.99)
ma=exp (¥ € {L) . (3.5.104)

Die dimensionslose Gasaustrittsbeladung 1, ist also lediglich eine Funktion von &. Daher kann
G1.(3.5.102) durch Trennung der Variablen gelost werden. Man erhilt

dg
= —_. 3.5.105
. CLJC_CLM)_ ; (3.5.105)

)

Die Trocknungszeit 148t sich damit bei Kenntnis der Trocknungsverlaufskurve v )
berechnen. L#Bt sich die Trocknungsverlaufskurve im zweiten und dritten
Trocknungsabschnitt wieder durch eine einzige Gerade v €) = £ approximieren, so da8 gilt

vEy=1 fir £>1
vEy=¢ fur £<1,
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dann lautet G1.(3.5.105):

& 1
49 dg

Tg= d€ + ¢ . (3.5.106)
= 1-¢ CLJ " J 1 5L

1 EE

Integriert erhiilt man
G
=L o)+ L (1 £ + TS (35.107)

l-e™oL l-e_CLEJE

MuB, wie im Beispiel 3.5-5, die Trocknungskurve durch mehrere Geradenstiicke von der
Form V ) = aj + bj § approximiert werden, so ergibt die Integration der G1.(3.5.105)

._ 3oL Lexp(-[ajrbiE]Cr)
= {(E"é’) YTy " Texp(Lajb; &,-]CL)} ' (3109

Beispiel 3.5-7:

In einem absatzweise arbeitenden Wirbelschichttrockner sollen Mg = 30 kg feuchte Keramik-
partikeln getrocknet werden. Der Durchmesser des lichten Querschnitts des Apparates betrage
0,5 m. Die Keramikpartikeln haben einen Durchmesser von 3 mm, ihre Dichte im trockenen
Zustand betrage ps = 1200 kg/m3. Sie sollen von einer Anfangsfeuchtebeladung Xg = 0,12
auf eine Restfeuchtebeladung von Xg = 0,005 getrocknet werden. Die kritische Beladung der
Partikeln ist Xyr 1 = 0,05, ihre hygroskopische Gleichgewichtsfeuchte praktisch Null.

Die Trocknungskurve der Partikeln kann durch zwei Geraden approximiert werden. Es gilt
V€)= 1fiir &y > & > 1 und V(€) = & fiir 1 2& > 0. Zum Trocknen stehen V = 2 m3/s Luft mit
einer Feuchtebeladung Ye = 0,01, einer Temperatur ¥, = 200°C und einem Druck von P = 1
bar zur Verfiigung. Fiir den Stoffiibergangskoeffizienten zwischen den Partikeln und der Luft
in der Wirbelschicht wurde nach einschligigen Korrelationen ein Wert von § = 0,34 m/s
berechnet. Wie lange dauert es, bis die Partikeln auf die gewiinschte Restfeuchte getrocknet
sind?

Loésung:
Die dimensionslose Trocknungszeit 1, fiir diesen Vorgang kann nach G1.(3.5.107) berechnet
werden. Dazu werden {; , &g, Eg und 7 bendtigt. Fiir {; gilt nach G1.(3.5.103)

g =PePA_BA
M Vg

Der Volumenstrom \olg an trockener Luft ist

Die Trockengutmasse der zu trocknenden Keramikpartikeln betriigt
M;s = Mt /(1 + Xo) .
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Mit der Anzahl n an Partikeln von d mm Durchmesser gilt
Ms=npsnd3/6 .
Die Austauschfliche dieser Partikeln ist
A=nmd?.
Damit erhélt man fiir die Austauschfliche

__Mf_ 6 _3 6 __ 5
(1+XQ) psd 1,12 1200.0,003 - 446 m*.

Die dimensionslose Wirbelschichthohe (;  ist also

0,34 - 44,6 _
(L= — 198 - 7,659 .

Die dimensionslosen Gutsfeuchten sind

0,12
So= xk,I 0,05 =24
E _0,005 _
und &E—Xkﬂ 0,05 =0,1.

Die dimensionslose Trocknungszeit 7 ist nach G1.(3.5.101)

t= pe B (Y*-Ye) A
M; (Xkr,1 - Xhy,GD

Zur Bestimmung der Sittigungsbeladung Y* und der mittleren Temperatur T,,, die zur
Berechnung der mittleren Gasdichte pg bendtigt wird, ist die Kenntnis der Gutsbeharrungs-
temperatur erforderlich. Zum gegebenen Luftzustand ¥¢ = 200°C; Ye = 0,01; P = 1 bar ergibt
sich im Beispiel 3.5-1 eine Gutsbeharrungstemperatur von ¥¢ = 46,0°C und dazu im Beispiel

3.5-3 ein Y*=0,0698.

Unter Vernachlissigung des geringen Teildrucks des Wasserdampfes in der eintretenden Luft

ergibt sich bei einer mittleren Lufttemperatur

200+46

273,1 + —F— D)

Tm =396,1 K
fiir die Dichte

_ PMg _ 105-28,96

Pe = R,  8314-396,1

Fiir die Masse an trockenen Partikeln erhilt man
M = M¢/(1+X0)

M = 30/1,12=26,8 kg .

= 0,88 kg/m3.
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So ergibt sich fiir die dimensionslose Trocknungszeit in diesem Fall

0,88 - 0,34 (0,0698 - 0,01) 44,6
26,8 (0,05-0)

0,6 - t / Sekunden

- t / Sekunden

1

Nach Gl1.(3.5.107) ergibt sich fiir Tg

7,659 Lexp (-1,352)
B = Toexp (-7,659) (&4 "1 +7.659 (1- O.1) + In -5 .51 352.0,1)

1 =18,25. Es gilt 75 = 0,6 - tg / Sekunden .

Die Trocknungszeit betréigt demnach

g

Luftzustand

In einem Kammer- oder Chargentrockner wird ruhendes Gut von Luft iiber- oder
durchstrémt. Dabei nimmt die Luft Feuchte auf und kiihlt sich ab, entlang des
Strémungsweges 4ndert sich damit das die Trocknung bewirkende Potential. Soll z.B. ein
Schiittgut durch hindurchstrémende warme Luft getrocknet werden, so wird sich, wie in Abb.
3.5.24 dargestellt ist, vom Lufteintritt her eine Zone ausbilden, in der die Luft Feuchte bis zur
Sittigung aufnimmt.

In dieser Zone trocknet das Gut, die dahinter liegende Zone bleibt unveréndert. Mit der Zeit
wird das Gut am Lufteintritt trocken, und die Trocknungszone wandert in der Schiittung
weiter. Nachdem die Trocknungszone die gesamte Schiittung durchlaufen hat, ist der
Trocknungsvorgang beendet, der Trockner kann entleert und mit neuem Feuchtgut gefiillt
werden. Bei diesem Trocknungsvorgang sind also der Zustand der Luft und die Feuchte des
Gutes vom Ort und von der Zeit abhéngig.

Van Meel [7] hat fiir den Fall, daB das Trocknungsverhalten des betrachteten Produktes durch
eine normierte Trocknungsverlaufskurve der Art beschrieben werden kann, wie es in
Abschnitt 3.5.3 c) erldutert wurde, eine Losung angegeben. In dem in Abb. 3.5.25
dargestellten Chargentrockner mit der Querschnittsfliche F befindet sich eine Schiittgutmasse
M; mit der gleichmiiBigen Anfangsfeuchte Xo. Der Hohlraumanteil der Schiittung ist . In die
Schiittung tritt der Luftmassenstrom I\o/lg mit der Feuchtebeladung Y ein. Da die Beladung Y
der Luft stromabwiirts zunimmt, nimmt die Trocknungsgeschwindigkeit my in dieser Richtung
ab. Die Feuchtebilanz am Trocknungsgut lautet:

-dMs%(dtﬂfxvdAdt. (3.5.109)
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trocknet
trocknet nicht dz
nicht
- — L
- — — ] trocknet
z
trocknet Tr;k:n_ __F_
. . M. Ye
? MQ ’ M9 0!
Abb. 3.5.24: Absatzweise Trocknung eines Abb. 3.5.25: Skizze eines Chargentrock-
durchstromten Schiittgutes ners fuir Schiittgiiter zur Erlduterung der
Bilanzen
Mit der Dichte pg der Schiittgutpartikeln gilt
dMg =ps (1-y) Fdz (3.5.110)

und mit der auf die Volumeneinheit der Schiittung bezogenen Oberflidche a der Schiittgut-
partikeln ergibt sich
dA=aFdz (3.5.111)

Fiir die Trocknungsgeschwindigkeit gilt wieder G1.(3.5.25)

my =y VE) . (3.5.25)
Mit der bezogenen Gutsfeuchte
E= Y):TIY_?(YE% (3.5.24)
wird aus G1.(3.5.109)
(Xke.1 - Xny.cD) 2 ( W) ag My 1VE) =0. (3.5.112)

Die lokale Trocknungsgeschwindigkeit im ersten Trocknungsabschnitt Iflv’l ist mit der am
Trocknereintritt verkniipft durch die Beziehung

va—mVI(O}XYYe (3.5.113)

Setzt man dies in G1.(3.5.112) ein, so erhilt man

Ky - Xnyon B2V L 5 0) Y..‘Y . (3.5.114)

Die Feuchtebilanz fiir Luft und Trocknungsgut im Lingenelement dz des Trockners lautet
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Mg%%ddedMs-a%dt:O (3.5.115)
oder
o (Y™ d
Vg TN o (1) F (it - Xy, 60 J2=0. (3.5.116)

Die Gleichungen (3.5.114) und (3.5.116) sind zwei Gleichungen fiir die beiden Unbekannten
Y (z,t) und X {z,t).

Die Luftfeuchte Y 14Bt sich eliminieren, indem man Gl.(3.5.114) nach z ableitet, die dabei
auftretende Ableitung von Y nach z mit Hilfe von G1.(3.5.116) und die ebenfalls auftretende
GroBe Y selbst wieder mit Hilfe von Gl.(3.5.114) eliminiert.

1-y) 32 .

(3.5.117)

1-y) 92 1-yFX
(XkrI'thGl)pS( -y) 9 §+r(1¥,§;(:)} {Ps( ¥) (Ml:xxhyel)ai VE) -

Y*-Y 1- V) 9
(Th—l (0“;) (Xkr,1 - Xhy,G1) P aw) vig) ;?T%%E}:O' (3.5.118)

Der Faktor (X - th,Gl) ps (1-y) /a 14Bt sich herausdividieren. Es ergibt sich dann

928 1 d\?(é)aéaé va(O)Faa§
THVG E xR vy Fe o V€ =0. (3.5.119)

Mit der in Abschnitt b) bereits eingefiihrten Gleichung zur Beschreibung der Trocknungs-
kinetik am Trocknereintritt

i1 0} = pg B (Y*-Ye) (3.5.120)
und FaL =A , (3.5.121)

der Austauschfliche A der Schiittung im Trockner, ergibt sich

mhy my1{0) Fa BA 1

T 3.5.122
Yo Mg~ Vg L 35122
Fiihrt man jetzt wieder - wie im vorigen Abschnitt bei der Wirbelschicht - eine dimensionslose
Schiittungshéhe

¢ =33\;/B—A = (3.5.123)

ein dimensionsloses Trocknungspotential
Y'Y
Y*-Ye

(3.5.124)
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und eine dimensionslose Trocknungszeit

Pg BA (Y*-Ye) e my 1 0)
= Ms(Xkr,1 - Xny,GL) M(Xkr,1 - Xhy,GL)

(3.5.125)

ein, dann lassen sich die Gleichungen (3.5.114),(3.5.116) und (3.5.119) folgendermafBen
schreiben:

98

5 SNE (3.5.114a)
ot
0§ _on
It ot 5.11
at o (3.5.116a)
928 1 dM) KA o 0
1o % & oo V@O0 (3.5.119)

GL1.(3.5.119a) 14Bt sich unmittelbar iiber T integrieren und ergibt unter der Annahme, da8 die
Schiittung am Anfang gleichmiBig feucht ist, also & ,0) = &g,
1 9§

3.5.126
W ot +&=80 . ( )
Gl.(3.5.126) 14Bt sich nach Trennung der Variablen ebenfalls integrieren:
. 3.5.127
Jv@ EoE) J c=t-5 ( )
§ gj o

Da V {€) keine stetige Funktion von & ist, muB die Integration in zwei getrennten Bereichen
ausgefiihrt werden.

Solange die gesamte Schiittung im ersten Trocknungsabschnitt trocknet, ist V €} = 1. Die Inte-
gration der G1.(3.5.127) liefert mit den Grenzen

E1=840;1 und {1=0 fir E¢y21

L 50-86D
. (3.5.128)
%0 (X5 =¢
Nun ist aber nach G1.(3.5.114a)
@= 1 fir £0021 . (3.5.129)
T

Die Integration der G1.(3.5.129) liefert
E-E0;D=1. (3.5.130)

Setzt man dies in G1.(3.5.128) ein, so folgt

Eo-ECn=1e"5. (3.5.131)
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Die Gutsfeuchte éndert sich also linear mit der Zeit und exponentiell mit dem Ort. Das Ende
dieses ersten Bereichs ist erreicht, wenn das Gut am Eintritt der Luft in die Schiittung z = 0 die
kritische Gutsfeuchte X | erreicht. Dann ist § {0, T1)} = 1 und die bis dahin benttigte
dimensionslose Trocknungszeit

T1=§p-1. (3.5.132)

Im 2. Bereich der Trocknung ist die Gutsfeuchte am Eintritt z = O geringer als die kritische, der
Ort des Erreichens der kritischen Gutsfeuchte hat sich ins Schiittungsinnere verlagert. Im
vorderen Teil trocknet das Gut im zweiten Trocknungsabschnitt, im hinteren noch im ersten.
Die jeweilige Lage der Stelle, an der die kritische Gutsfeuchte § = 1 erreicht wird, soll mit
bezeichnet werden. Diese Stelle wandert mit der Geschwindigkeit (d{y;/dt) durch den Trock-
ner. Am Ende des 2. Bereichs erreicht die kritische Gutsfeuchte das Ende der Schiittung. Im
Bereich { > §y ist V €) = 1. Die Integration der G1.(3.5.127) liefert mit den Grenzen &) = 1

und {1 = Gir

R
E_,g()g(c } ol . (3.5.133)
Im Bereich { < (i, in dem das Gut bereits im 2. Abschnitt trocknet, lautet das entsprechende
Integral

I
J &) (Eo-E¢C.T)) £l ® - (3.5.134)

1

Den Gleichungen (3.5.133) und (3.5.134) entnimmt man, daB die Gutsfeuchte &({,7) im
gesamten Trockner allein eine Funktion des Argumentes (- €t} ist. In diesem Argument ist
Cxr allein eine noch unbekannte Funktion der Zeit 7.

Es existiert demnach im gesamten Trockner eine bestimmte Grundkurve der Feuchtigkeits-
verteilung & ({-{ir 1) ), deren Form von der Zeit unabhingig ist. Diese Grundkurve ist durch
die G1.(3.5.133) und Gl.(3.5.134) bestimmt. Gesucht ist also nunmehr die Zeitfunktion
Cxr {v), die diese Grundkurve fiir alle Feuchtigkeitsgehalte & in bestimmten Zeitintervallen in -
Richtung verschiebt. Zur Bestimmung der Zeitfunktion it} wird G1.(3.5.126) in folgenden
Grenzen integriert:

1 & ckr
di
sz Jag : (3.5.135)
&(0,1) 0

AnschlieBend werden die Grenzen nach der Zeit T differenziert.
dE 0D 1 _d

dt V€ Eo-E O dr (3.5.136)
Nun ist nach G1.(3.5.114a)
a€ 0,1 1
it V(E O ! (3.5.137)
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und man erhilt aus G1.(3.5.136)
d Ckr - 1
drt &0'& (09t) ’

(3.5.138)

Demnach ist die Wanderungsgeschwindigkeit der kritischen Gutsfeuchte allein durch den
zeitlichen Verlauf der Gutsfeuchte am Trocknereintritt bestimmt:

e = Cr € O T)) (3.5.139)
oder £0,7) =6 L) - (3.5.140)
So kann dann Gl1.(3.5.138) integriert werden

[ar= [ €00 ) dlier- (3.5.141)
Tkr 0

Damit kann die gesamte zeitliche und ortliche Feuchteverteilung im Trockner berechnet
werden.

Fiir den einfachen Fall, da8 sich die Trocknungskurve durch die beiden Geraden v €} = 1 fiir
E>1und v €) =& fiir § < 1 wiedergeben 148t, kann die 6rtliche und zeitliche Verteilung der
Feuchte im Trocknungsgut & {{,7} durch analytische Ausdriicke beschrieben werden. Man
erhilt fiir diesen Fall, wenn man nach G1.(3.5.130) mit § (0,7} = 1

Eo-1="1k (3.5.142)
setzt, im Bereich

{2l und 0< % < oo
fiir die Feuchteverteilung aus G1.(3.5.133)

LD =& - &-De © 0 (3.5.143)
Im Bereich {2l und os%i—rso

erhlt man mit V €) =& fiir & < 1 aus der Integration der G1.(3.5.134)

_ %o
€0y = 1+(80-1) exp (-Eo (§-Ckr))

(3.5.144)

Feuchtigkeitsprofile im Trockner ergeben sich aus dieser Losung fiir Exr 2 0 und damit fiir
Y2 1.

Abb. 3.5.26 zeigt die so berechneten Feuchtigkeitsprofile in einem Trockner von der
dimensionslosen Linge { = 6, fiir ein Produkt mit der Anfangsfeuchte o = 2 und der
Trocknungskurve V€) = 1 fir E>1und V) =€ fir§ < 1.
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dimensionslose

Trocknerldnge

Abb. 3.5.26: Feuchtigkeitsprofile in einem Chargentrockner

Durch Einsetzen von { = {1 in GL.(3.5.143) bzw. {kr = 0 in G1.(3.5.144) kénnen auch fiir die
Werte von { > {1, bzw. { <0 Feuchtigkeitsprofile zur Vervollstindigung des Bildes berechnet
und gezeichnet werden.

Die Lage (i der kritischen Gutsfeuchte & = = 1 zu jedem dimensionslosen Zeitpunkt 1
ergibt sich aus der Integration der G1.(3.5.138)

dlkr 1
& "B E 0D (3.5.138)

unter Einsetzen von G1.(3.5.144) an der Stelle & {0,7), fiir die gilt

E0,1) =Eof{ 1+(Eo-1) exp (B0 Ckn) } - (3.5.145)
Damit wird aus G1.(3.5.138)
T
1
dt = 1- D,
Jer=to J ( T+(o-1) exp (Bo §kr))d§‘“ (3.5.146)
Tkr 0
und schlieBlich
1. [Eoexp{Eo- 1) [(t/1kr) - 1]}}
Ch—go ln{ T 1 . (3.5.147)

Mit Hilfe der Gleichungen (3.5.143),(3.5.144) und (3.5.147) ist die Gutsfeuchte zu jeder Zeit
an jedem Ort im Trockner berechenbar.
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Die Berechnung des Verlaufs der Gutsfeuchte in Abhédngigkeit von Ort und Zeit ist etwas
einfacher, wenn das Gut nur im zweiten und dritten Trocknungsabschnitt trocknet, also &g < 1
ist. Die Feuchteverteilung im Trockner ergibt sich bei gleichmiBig verteilter Anfangsfeuchte &g
aus der Integration von G1.(3.5.127) in den Grenzen von &40,t) bis §<C,t) und £ =0 bis
€ =C. Aus G1.(3.5.127) erhilt man dann:

(437 2t
,[ &) (&o £) .P ¢ (3.5.148)
£Q0,7)

Fiir den vorher schon betrachteten einfachen Fall einer linearen Trocknungskurve im zweiten.
und dritten. Trocknungsabschnitt, V ) = &, ergibt sich aus G1.(3.5.148)

1, &9[80- 0]

*)
= . 3.5.149
& "0 0lE0 - ECD] (3.5.149)

Die Abhiingigkeit der Gutsfeuchte am Trocknereintritt, { = 0, von der Zeit, &Q,t), erhdlt man
aus der Integration von G1.(3.5.114a). An dieser Stelle gilt | =1; und damit ergibt sich

9500 _ (3.5.150)
V<§(0 t})
Fiir den Trocknereintritt gilt also
30D _ (3.5.151)
€o

Setzt man &(0,7) nach G1.(3.5.151) in G1.(3.5.149) ein und 16st nach £(,t) auf, so erhilt man

fiir den Verlauf der Gutsfeuchte
exp {&0 L +1n __C_X_Piﬂ__}

ECT) = &o L °XP((';) (3.5.152)
1+exp {E_,o € +1In P Y }
1-exp (-1)
oder umgeformt
&
T} = . 3.5.153
AN S Y ) (3:3.153)
*) Mathematische Anmerkung:

5(&0&) éoj(& éoi)g
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Aus G1.(3.5.152) ist zu erkennen, daB die Feuchtigkeitsverteilung &(C,t) wieder durch eine
einzige Grundkurve mit dem Argument dargestellt wird

Z=( ¢+, (3.5.154)

die fiir bestimmte Zeitintervalle um #quidistante Betrige in {-Richtung verschoben wird.
Abb. 3.5.27 zeigt ein solches Feuchtigkeitsprofil in Abhingigkeit von Z nach G1.(3.5.154).

E/E,
1
0,54
T T T T o T T T T Z
-4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4

Abb. 3.5.27: Feuchtigkeitsprofil in einem Chargentrockner, in dem ein Gut mit
einer Anfangsfeuchte &g < 1 getrocknet wird.
Fiir Z = 0 hat die Gutsfeuchte & gerade noch den halben Anfangswert. Definiert man

& §L=—]n%, (3.5.155)

SO ist C;T gerade die Koordinate, bei der die Gutsfeuchte den halben Anfangswert besitzt.
Man kann mit G1.(3.5.155) die G1.(3.5.152) auch in der folgenden Weise schreiben:

&ty exp Eo (C-Cyp)
= ¥ - 3.5.156
&  1+exp o (C-Cyp) ( )

Aus G1.(3.5.153) bzw. G1.(3.5.156) ist das Feuchteprofil im Trockner zu jeder Zeit und an
jedem Ort berechenbar.

Beispiel 3.5-8:

Mit Hilfe einer Schiittung aus Kieselgel wird Luft getrocknet. Die mit Wasser beladene Schiit-
tung soll anschlieBend mit vorgewirmter Frischluft regeneriert werden. Die H = 0,2 m hohe
Schiittung besteht aus Kieselgelperlen, die einen Durchmesser von dp = 4 mm haben. Die
Dichte der trockenen Kieselgelperlen ist pp = 720 kg/m3. Die Feuchtebeladung der Perlen vor
der Regeneration ist Xg = 0,2, die kritische Feuchtebeladung liegt bei Xyr 1 = 0,2, die Schiit-
tung trocknet demnach nur im zweiten und dritten Trocknungsabschnitt. Die hygroskopische
Gleichgewichtsbeladung der Kieselgelperlen beim vorgegebenen Luftzustand ist Xhy,G1 =
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0,01. Die Porositit der Schiittung betréigt y = 0,4. Zur Regeneration wird die Schiittung von
Luft mit einer Eintrittstemperatur von ¢ = 200 °C durchstrémt. Die Eintrittsfeuchte der Luft
betrigt Ye = 0,01. Die Geschwindigkeit der Luft im leer gedachten Querschnitt des
Schiittungsbehiilters ist ug = 0,2 m/s. Der Gesamtdruck bei der Regeneration betréigt P = 1 bar.
Die Trocknungskurve der Kieselgelperlen im zweiten und dritten Trocknungsabschnitt kann
durch die Gerade WE) = £ wiedergegeben werden.

a) Wie lange dauert es, bis der integrale Mittelwert der Feuchtebeladung der Schiittung noch
Xg = 0,015 betriigt ?

b) Welche Feuchtebeladung des Gutes herrscht dann am Eintritt bzw. am Austritt der
Kieselgelschiittung?

Losung:

a) Zur Emittlung der Zeit, die notig ist, um in der Schiittung einen integralen Mittelwert der
Feuchtebeladung X zu erreichen, muB die lokale dimensionslose Feuchtebeladung £,t)
iiber der dimensionslosen Schiittungshhe { integriert werden. Dazu geht man von
GL.(3.5.156) aus. Es gilt:

ECD  exp Eo (G-Lx)

= 2 (3.5.156)
&  1+exp &o (§-Gyp
. * exp (-1)
mit &0 Gy = -mﬁm : (3.5.155)
Dies gilt fiir g < 1.
3
Mit G} =EIL- f&(i,t) dg (3.5.157)
0
und der neuen Integrationsvariablen
2= (§- L) (3.5.158)
Eo(CL-Gi)
< 1
folgt & “EolL f T dz (3.5.159)
z = - §olkr
z 1 Eo(SL - Lxp)
=——[In (1+e2 3.5.160
&@ Fo lL [In (1+e )]_&0 . ( )
_ ol GOLL
Eoy= L lte e (3.5.161)
o CL 1 +e-Eolke
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Die G1.(3.5.161) kann nun mit Hilfe von G1.(3.5.155) nach der dimensionslosen Zeit t
aufgelost werden. Es ergibt sich

(B0 L E [ 1,80 8k] _ q eb0 Gir B0 L

o EoCi B0t E Bolr] g BolLE

Aus G1.(3.5.155) folgt:

*
50 Gkr _ T
let’

Damit erhélt man:

ot [0 CLE BolL] . (1-e-1)[1-e§° (L]

LBt BotLE | EolLE

el= = :
1505 SolL 1.e-50 6L
- 1-E)+1 100 3.5.162
T_EOCL( -§)+nl_e'€0CLE . (" )

Fiir den angegebenen Luftzustand am Eintritt O = 200 °C, Y, = 0,01, P=1 bar kann aus Bei-
spiel 3.5-1 eine Gutsbeharrungstemperatur 99 = 46,0 °C und dazu aus dem Beispiel 3.5.-3
ein Y* = 0,0698 iibernommen werden. Es ergibt sich wieder eine mittlere absolute Temperatur
der Luft von Ty, = 396,1 K und damit eine Dichte der Luft - wie im Beispiel 3.5 -7 berechnet -
von pg = 0,88 kg/m3. Der Stoffiibergangskoeffizient fiir die durchstrémte Schiittung wird
nach [5] berechnet zu B = 0,17 m/s.

Fiir die dimensionslose Schiittungshohe {1 ergibt sich

_BA _Ba"Hf
CL \Olg ug.f *

Darin ist f die freie Querschnittsfliche des Schiittungsbehilters. Die volumenspezifische
Austauschfliche a* ist dabei

6
o= &
a _dp(l V)
und damit
0,17 - 6-0,6 - 0,2 _
SL=""0002-02 -1

Fiir die mittlere dimensionslose Feuchtebeladung der Partikeln erhilt man

£-Xe-Xnyal _0,015-0,01

Xkr,I - Xny,G1~ 0,2-0,01 = 0,0263 .
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Fiir © gilt nach G1.(3.5.125)

r=-P& BA(Y™-Ye)
Ms(Xkr,1 - Xny,GD)

Die Austauschfliche A der Schiittung 148t sich aus folgendem Zusammenhang, der auch schon
weiter oben verwendet wurde, berechnen

6
A= d_p (1-y) f-H
und die Masse der Kieselgelperlen
Ms =pp (1-y)fH .
Damit ergibt sich:

e 0.8 0,17 6 (0,0698 - 0,01)
E=""720- 0,004 (0,2 - 0,01)

tg = 0,0981 - tg/Sekunden .

Fiir 1g ergibt sich aus G1.(3.5.162) mit g = 1, & = 0,0263 und {3 =153 :

l-exp (-1 153)

5= 1- 153 (1-0,0263) + In =P 153~ 5.076%)

Tg =149 .

Damit ergibt sich fiir die notwendige Regenerationszeit
=5 = aasor = 1519 Sekunden
tg = 25,3 Minuten .

Es dauert also 25,3 Minuten bis die Schiittung die gewtinschte mittlere Endfeuchte erreicht hat.

b) Die Feuchtebeladung des Gutes am Ein- und Austritt der Schiittung bei Erreichen der
Regenerationszeit ergibt sich aus G1.(3.5.153). Die Feuchte am Eintritt ist

1 -
&©;149) =i—+m-9'=e 149=-0,

das heif}t, am Eintritt ist die hygroskopische Gleichgewichtsfeuchte erreicht. Am Austritt

dagegen ist
1
EE(153;149) = o153 4 o-(155-149) = 0,982

Xg = Eg (0,2 - 0,01) + 0,01
Xg =0,197 .

Die Feuchtebeladung des Gutes am Austritt ist noch fast gleich der Beladung zu Anfang
des Regenerationsvorganges.
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h) Kontinuierliche Trocknung von durchstrémtem Gut im Kreuzstrom

Die Abb. 3.5.28 zeigt einen Bandtrockner, bei dem das Gut von unten nach oben von Luft
durchstromt wird. Das Schiittgut wandert auf dem Forderband mit der Geschwindigkeit ug
durch den Trockner. Die unteren Partikellagen trocknen schneller als die oberen, d.h. die
Gutsfeuchte X ist sowohl in z-Richtung als auch in s-Richtung verdnderlich. Die Berechnung
der Verteilung der Gutsfeuchte X lings der beiden Ortskoordinaten z und s 148t sich zuriick-
fithren auf die im vorigen Kapitel behandelte Berechnung der Gutsfeuchte als Funktion von
Ort und Zeit, wenn man das Koordinatensystem mit dem Band mitlaufen 1i8t. Die
Ortskoordinate s geht dann iiber in die Zeitkoordinate t durch den Zusammenhang

=3, (3.5.163)

Us

Hran

0 9000 P0G, o, CO0, o
ovfrocknungs- 9’4 . %-"f}‘:.‘;ﬁ?,é,;f%’z z I

o 0

‘M
L)
Us f o 9”':’;3 f;] :,’"‘.‘oﬁ"’:"f:f-‘;’-t
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Abb. 3.5.28: Kreuzstrom-Bandtrockner
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Symbeolverzeichnis

a Aktivitit -

a Temperaturleitfihigkeit m2/s

a spezifische Oberfliche m?/m3

A Oberfliche m?2

b Langmuirscher Adsorptionskoeffizient -

B Keimbildungsrate 1/(m3s)

c spezifische Wirmekapazitiit J/(kg K)

c Massenkonzentration kg/m?3

(] molare Konzentration kmol/m3

d,D Durchmesser m

dm  Molekiildurchmesser m

Dap Diffusionskoeffizient m?/s
zwischen den Komponenten A und B

f Faktor -

f Querschnittsfliche m?2

gA freie Enthalpie der Oberfliche J

gc freie Keimbildungsenthalpie eines kritischen Clusters J

gv freie Enthalpie des Volumens J

G Wachstumsgeschwindigkeit m/s

G,  Abriebsgeschwindigkeit m/s

h,H Hohe m

h spezifische Enthalpie J/kg

h molare spez. Enthalpie J/kmol

Ah  Umwandlungsenthalpie J/kg

AR Enthalpiedifferenz J/kmol

AR*  Kiistallisationsenthalpie J/kmol

H Enthalpie J

H Enthalpiestrom J/s

ic Anzahl der Elementarbausteine eines Clusters -

k Boltzmannkonstante = 1,381-10-23 JK

k Wirmedurchgangskoeffizient W/(m2K)

kps Koeffizient im Wachstumsmodell J/K

kpcr Koeffizient im Wachstumsmodell m/(sK)

kg  Stoffiibergangskoeffizient m/s
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kah

ke
Kss
KBCF

Ho Bo B [ L
2

G

Soi:
4

< E " U e v OO S Y TUT

Stoffiibergangskoeffizient an halbdurchléssiger
Grenzfliche

Reaktionskoeffizient

Koeffizient im Wachstumsmodell
Koeffizient im Wachstumsmodell
Linge

Partikeldurchmesser
Massenstrom

Masse

Massenstromdichte
Kiristallwachstumsrate
Suspensionsdichte

Molmasse

Massenstrom

Stoffmenge

Stoffstromdichte
Partikelanzahldichte

Anzahl der kritischen Cluster
Stoffstrom

Avogadrozahl = 6,02252-1026
Gesamtpartikelanzahl
Séttigungsdruck

Partialdruck

Gesamtdruck

Leistung

spezifische Wirmemenge
Wirmestromdichte
Wirmemenge

Wiirmestrom

individuelle Gaskonstante
allgemeine Gaskonstante = 8,314
Wandstirke

StoBfaktor

relative Ubersittigung
Massenstrom des Kristallisats
Zeit

absolute Temperatur
Geschwindigkeit
Wachstumsgeschwindigkeit

var.

K2

K

m

m

kg/s

kg
kg/(mZs)
kg/(mZs)
kg/m3
kg/kmol
kg/s

kmol
kmol/(m2s)
1/m*
kmol/s
1/kmol

Pa

bar (od. Pa)
bar (od. Pa)
w

J/kg

W/m2

J (od. Ws)
w
kJ/(kgK)
kJ/(kmol K)
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v Volumenstromdichte m3/(m?2s)

v Volumen m3

¥ Volumenstrom m3/s

wgs  Partikelschwarmsinkgeschwindigkeit m/s

W Arbeit J

W  Massenbeladung fluide/feste Phase kg/kg

w Leistung w

Xs mittlerer Diffusionsweg einer Wachstumseinheit m/s
auf der Kristalloberfliche

X,y Massenanteil kg/kg

X, ¥ Molanteil kmol/kmol

X,Y Massenbeladung kg/kg

X, ¥ Molbeladung kmol/kmol

X,y,z Koordinaten m

z Ungleichgewichtsfaktor -

Griechische Buchstat

o Volumenformfaktor eines Partikels -

o Wirmeiibergangskoeffizient W/(m?K)

B Flichenformfaktor eines Partikels -

B Stoffiibergangskoeffizient m/s

Y Aktivititskoeffizient -

Yor,  Grenzflichenspannung J/m?2

r dimensionsloser Stoffparameter -

3 Diffusionskoeffizient m2/s

A Differenz -

€ spezifische Leistung Wikg

13 dimensionslose Wirbelschichthéhe -
(Definition S. 239)

n dimensionsloses Trocknungspotential -

< <EF o3

(Definition S. 234)
dynamische Viskositiit
Temperatur
Randwinkel
Wirmeleitfihigkeit
chemisches Potential
Standardpotential
Querkontraktionszahl
Zahl der Ionen

Pas oder kg/(ms)
°C

grad

W/mK

kJ/kmol

kJ/kmol
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kinematische Viskositit

dimensionslose Trocknungsgeschwindigkeit
dimensionslose Gutsfeuchte (Definition S. 219)
Dichte

Ubersiittigung

Standardabweichung

dimensionslose Zeit (Definition S. 224)
Verweilzeit

Feststoffvolumenanteil

dimensionslose Rate der homogenen Keimbildung

€ © 6 A4 a4 Q9 QO It <<

Porositit

Dimensionslose Kennzahlen

Le  Lewiszahl

Ne  Newtonzahl

Nu  Nusseltzahl

P*  Kristallisationsparameter
Pe  Pecletzahl

Pr  Prandtlzahl

Re  Reynoldszahl

Sc Schmidtzahl

Sh  Sherwoodzahl

ndiz

A Flache

a Abrieb (attrition)
ab abgefiihrt

anh  Anhydrat

aus  Ausgang

B Briiden

c Cluster

C Kiristall, Kristallisator
D Dampf

ein Eingang

f Feed (Zulauf)

F fluide Phase

g gasformig

G Gas
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het heterogen

hom homogen

H Heizung

I Grenzfliche (interface)
i Komponente i, innen
id ideal

K Anhydrat

k Anzahl der Komponenten
krit  kritisch

hyd  Hydrat

L,1 fliissig (liquidus)

lam  laminar

met  metastabel

M Mischung

P Partikel

prim  priméir

r rein

S Impfen (seed)

s Feststoff (solidus)

S Sieden

sec sekundir

susp  Suspension

T Total

turb  turbulent

\% Verlust

w Wand

z zugefiihrt

* Sittigungs- oder Gleichgewichtszustand
(] reine Komponente

— Mittelwert

o Anfang

0] Ende





