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1 Einleitung und Aufgabenstellung

Die Firma REMONDIS Industrie Service GmbH & Co. KG betreibt an ihrem Standort in Leu-
na eine Eindampfanlage zur Behandlung von flissigen Abfallen. Die Anlage wird zur Reini-
gung von schwermetall- und I6sungsmittelbelasteten wassrigen Abfallen genutzt. Die Be-
handlung beruht auf einer thermischen Trennung des Abfallstroms in zwei Fraktionen. Die
erste Fraktion ist ein Destillat, welches aus Wasser besteht und organische Verunreinigun-
gen unterschiedlicher Konzentrationen enthalt. Das Destillat durchlauft anschlieliend eine
biologische Behandlung. Ziel dieser Vorgehensweise ist es, Wasser in den Wasserkreislauf
zurtckzufuhren. Die zweite Fraktion ist das Konzentrat. Dabei handelt es sich um eine
pumpfahige, schwermetallbelastete Flissigkeit. Aktuell wird das Konzentrat im Untertage-
versatz verwertet. Hinsichtlich der zunehmenden Notwendigkeit der Schlielung von Stoff-
kreislaufen ist es denkbar, das Konzentrat in Zukunft wiederaufzubereiten und die enthalte-

nen Stoffe wie Kupfer, Zink und Blei zurlickzugewinnen.

Das Ziel der Bachelorarbeit ist es, zu untersuchen, ob mit Hilfe von Vorversuchen an einem
Rotationsverdampfer das Verhalten der Abfalle in der Eindampfanlage besser abgeschatzt
werden kann. Dafiir werden Realproben im Labormalstab behandelt und so die Anlagenleis-
tung des Rotationsverdampfers ermittelt. Anschlie’end werden die Ergebnisse mit den Anla-
genleistungsdaten aus der Eindampfanlage verglichen und auf einen Zusammenhang unter-

sucht.

Bei Feststellen eines Zusammenhangs soll es in Zukunft méglich sein, die Eindampfanlage
effizienter zu nutzen. Bei unbekannten Abfallen kann ein Vorversuch im Labor durchgefiihrt
und das Materialverhalten beobachtet werden. Durch den gefundenen Zusammenhang ist es
dann mdaglich, die Ergebnisse auf die Eindampfanlage zu uUbertragen und das Verhalten der
Vorlage dort abzuschatzen. Dadurch lassen sich die Betriebsparameter - Temperatur und

Druck - im Vorfeld optimieren und die Anlage energie- und ressourceneffizient nutzen.



2 Theorie

2.1 Warmeubertragungsprozesse

Die Warmeiibertragung ist in drei Kategorien einteilbar. Die Vorgéange sind die Ubertragung
durch Warmeleitung, der konvektive Warmeubergang und die Warmestrahlung, die hier nur
eine untergeordnete Rolle spielt.” Die Kombination aus Warmeleitung und konvektivem

Warmeulbergang, der Warmedurchgang, ist ebenfalls wichtig.

Die Warmeleitung ist der Transport zwischen den Molekilen eines Stoffes2. Wie effizient ein
Stoff Warme leitet, sagt die Warmeleitfahigkeit 2 [W*m™K™'] aus. Stoffe, die besonders gut
Warme leiten, sind beispielsweise Metalle. Die Warmeleitfahigkeit von Kupfer unter Stan-
dardbedingungen (T=20 °C, p=1 bar) betragt 372 W*m"*K"; zum Vergleich: die Warmeleit-
fahigkeit unter gleichen Bedingungen von Kork betragt 0,041 W*m"*K-".2 Stoffe mit niedrigen
Warmeleitfahigkeiten sind effiziente Warmeisolatoren. Um den Warmestrom zu berechnen,
der durch eine ebene Wand durch Warmeleitung tbertragen wird, kann die folgende Formel
2.1* angewendet werden.

0= AéAT (2.1)

Der konvektive Warmeulbergang ist eine Art der Warmeubertragung, bei der Warme nicht nur
durch Leitung, sondern auch durch die Bewegung eines Fluids Ubertragen wird.® Ein praxis-
relevantes Beispiel ist die Stromung eines Fluids innerhalb eines Rohrs. Die Temperatur des
Fluids und des Rohrs haben einen Einfluss auf die transportierte Warme durch das Fluid. Flr
die Berechnung eines konvektiven Warmeubergangs an einer ebenen Wand wird die folgen-
de Formel 2.2 herangezogen. Zur Beschreibung der Qualitat des Warmeubergangs wird der
Warmeubergangskoeffizient a [W*m?2*K™"] eingefiihrt. Dieser ist von Stoffeigenschaften und
Stromungsgeschwindigkeiten abhangig. Je grofRer der Warmelbergangskoeffizient ist, desto

grofder ist die Warmelbertragung.

0 = aAAT (2.2)

" Herwig und Moschallski 2019 vgl. S. 27
2 Baehr und Stephan 2019 vgl. S. 2

3 Herwig und Moschallski 2019 vgl. S. 33
4 Langeheinecke et al. 2020 S. 338

5 Baehr und Stephan 2019 vgl. S. 11



Wichtig ist hier auBerdem, um welche Form der Konvektion es sich handelt. Bei der freien
Konvektion stromt das Fluid ohne auflere Einflisse, also durch einen Temperaturgradienten.
Eine erzwungene Konvektion macht aus, dass das Fluid durch einen Energieeintrag zum

Stromen gebracht wird. Das kann beispielsweise durch eine Pumpe erfolgen.

Als Kombination der Warmeleitung und dem konvektiven Warmeubergang ist der Warme-
durchgang definiert. Dieser tritt auf, wenn zwei Fluide, von dem mindestens eins stromt,
durch eine oder mehrere Wande voneinander getrennt sind und durch diese Schichten
Warme transportiert wird. In der Praxis spielt der Warmedurchgang beispielsweise bei War-
medlbertragern eine groRe Rolle. Hier ist auf der einen Rohrseite ein stromendes Fluid mit
hoherer Temperatur und auf der anderen Seite der Rohrwand, befindet sich ein strémendes
Fluid mit niedrigerer Temperatur. Der dabei Ubertragene Warmestrom errechnet sich mit Hil-
fe des Warmedurchgangskoeffizienten k [W*m2*K-"] (in der Literatur auch synonym: U). In
der Formel 2.3 wird die Berechnung eines Warmedurchgangs flir eine ebene Wand darge-
stellt.®

Q = kAAT (2.3)

Der Warmedurchgangskoeffizient setzt sich aus dem Warmeubergangskoeffizienten und der
Warmeleitfahigkeit zusammen, da es sich um eine Mischform der beiden Warmetransportar-
ten handelt. Dabei kann, je nach Anwendung, der Warmedurchgangskoeffizient mehr als
eine Warmeleitfahigkeit enthalten. In der Formel 2.4 wird die Berechnung des Warmedurch-

gangskoeffizienten aufgeschlisselt.

1.1 1 (2.4)

Bei allen Warmetbertragungsarten beziehen sich die Formeln (2.1, 2.2, 2.3) auf eine ebene
Wand. Es gibt, je nach Anwendungsfall, modifizierte Formeln fur unterschiedliche Geomet-
rien. Damit kénnen beispielsweise gekrimmte Wande wie Rohrwande, Hohlzylinder oder

ahnliches berechnet werden.

Fur die genannten Warmetransporte gilt grundsatzlich der zweite Hauptsatz der Thermody-

namik: die Warmeubertragung findet freiwillig nur vom Medium hoherer Temperatur auf das

6 Baehr und Stephan 2019 vgl. S. 35



Medium niedrigerer Temperatur statt. Dieses Temperaturgefalle ist fir die Warmetransporte
die Triebkraft des Warmestroms.” Mit diesen Temperaturen werden in den gegebenen War-

mestromberechnungsformeln (2.1, 2.2, 2.3) die Temperaturanderungen berechnet.

2.2 Temperaturverhalten eines Stoffes wahrend Phasenwechsel

Durch Warmeubertragung kann der Aggregatzustand eines Stoffes geandert werden. In der
nachfolgenden Abbildung 1 ist ein Diagramm dargestellt, in dem der Temperaturverlauf ber
die Zeit wahrend der Phasenubergange von Wasser zu erkennen ist. Dabei handelt es sich

um eine konstante Warmezufuhr unter isobaren Bedingungen bei 1 bar Druck.

Temperaturverhalten bei Phasenwechsel von Wasser

120
o [
100 7 " — 1 .
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- ()]
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Abbildung 1: Diagramm Temperaturverlauf wéhrend Phasenwechsel von Wasser

In dem Diagramm der Abbildung 1 ist der Temperaturverlauf von -10 °C bis 110 °C darge-
stellt. Beginnend bei der Ausgangstemperatur erwarmt sich das Wasser, hier vorliegend als
Feststoff, als Eis, bis zum Schmelzpunkt von 0 °C. Bei weiterer Warmezufuhr steigt die
Temperatur nicht an und die eingetragene Energie wird zum Phasenibergang, in diesem

Fall zum Schmelzen des Eises genutzt. Wenn das gesamte Eis geschmolzen ist, fihrt die

7 Baehr und Stephan 2019 vgl. S. 1



zugefuhrte Warme wieder zu einer Temperaturerhéhung, bis die Siedetemperatur des Was-
sers von 100 °C erreicht ist. Anschlielend geht erneut die gesamte zugefiihrte Warmeener-
gie in den Phasenubergang. Wenn das gesamte Wasser in Dampf, also als Gas vorliegt,

erhoht sich die Temperatur des Dampfes wieder durch die Warmezufuhr.

Die Stagnation der Temperaturkurve beim Phasenwechsel steht fur die latente Warme oder
auch Umwandlungswarme. Die eingetragene Warme entspricht der Schmelz- bzw. Ver-
dampfungsenthalpie, die die Teilchen bendtigen, um aus der einen Phase in die andere

Phase (iberzugehen.®

2.3 Destillation

Die Destillation ist die physikalische Trennung eines Stoffgemischs unter Ausnutzung der
unterschiedlichen Siedepunkte der Komponenten. Hierfir werden keine Hilfsstoffe benétigt.
Es ist ein ausschlieRlich thermischer Trennvorgang, flir den ein geeigneter Apparat und
Warme notwendig sind.®

Kondensator

(

Abtrennung

Flussigkeit

Gasphase

v \

Flussigphase Destillatvorlage

85

Destillierblase

Verdampfung

Warmezufuhr

Abbildung 2: Schematische Darstellung einer Destillation?

8 Liidecke und Liidecke 2020, vgl. S. 216
9 Lohrengel 2012 vgl. S. 48
10 | ohrengel 2012 S. 49



In der Abbildung 2 ist eine Destillation schematisch dargestellt. Das zu trennende Flissig-
keitsgemisch befindet sich in der Destillierblase. Dort wird es durch Warmezufuhr auf Destil-
lationstemperatur erhitzt. Die Warmezufuhr wird hier exemplarisch mit einer Heizwendel dar-
gestellt. Angenommen, es handelt sich um ein binares Stoffgemisch, ist die Destillationstem-
peratur der niedrigere Siedepunkt der beiden Komponenten bei vorherrschendem Druck im
System. Die Komponente mit der geringeren Siedetemperatur ist der Leichtsieder. Durch die
Warmezufuhr und das Erreichen des Siedepunkts des Leichtsieders beginnt dieser in die
Gasphase uUberzugehen. Die andere Komponente, dessen Siedepunkt nicht erreicht ist, ist
der Schwersieder und liegt weiterhin als Flissigphase in der Destillierblase vor. Der gasfor-
mige Leichtsieder wird abseits der Destillierblase durch eine Kondensation wieder verflis-
sigt. Der zurtckbleibende Schwersiederanteil ist das Konzentrat. Der abgetrennte Leichtsie-

der ist das Destillat. Die Stoffe sind voneinander getrennt.

In der Realitat ist die Trennung eines binaren Stoffgemisches nie rein. Es verbleibt immer ein
geringer Teil des Leichtsieders im Konzentrat und ein Teil des Schwersieders im Destillat.
Die Trennung von Stoffgemischen wird umso effizienter, je weiter die Siedepunkte der Kom-
ponenten voneinander entfernt sind. Daher wird meist das Destillat oder das Konzentrat
nach der ersten Trennung noch mehrmals destilliert, um einen mdglichst hohen Reinheits-
grad zu erzeugen. AulRerdem kénnen und werden in der Praxis auch Stoffgemische mit mehr
als zwei Komponenten getrennt. Je nach Ziel der Destillation kann der Aufbau der Destillati-
onsanlage variieren und den Gegebenheiten angepasst sein. Beispielsweise wird mit Frakti-
onierbdden gearbeitet, die mehrere Glockenbdden haben, mit denen es maoglich ist, Destil-
latstrome seitlich bei unterschiedlichen Temperaturen oberhalb der Destillierblase abzuzie-
hen."" Auch kann eine Destillation genutzt werden, um eine Losung aufzukonzentrieren, in-
dem der Wasseranteil abdestilliert wird. Die Anwendungen der Destillation in der Praxis sind

sehr vielseitig.

1 Martens 2010 vgl. S. 61



3 Aufbau und Funktionsweise

3.1 Eindampfanlage
3.1.1 Aufbau der Eindampfanlage

Abscheider
e ~< == Rohrbiindel-
H warmeibertrager
— e —
__________ Kopf
@ < op o= Destillat
1
Verdichter \/ i
! N2 A
1
I 1
I_ _____ > ______ A | >. _____ 1
1
______ 1
————
Vorlage :
————— Destillat :
N
--------- Konzentrat :

Err i

Abbildung 3: Schematische Darstellung der Eindampfanlage

In der Abbildung 3 sind die wesentlichen Bestandteile der Eindampfanlage (EDA) dargestellt.
Dazu gehdren der Rohrbindelwarmetbertrager (RBW), der Zyklonabscheider und der Ver-
dichter.

Der Rohrbindelwarmetbertrager besteht aus 1.500 Rohren, Mantelraum, Sumpf und Kopf.
Im Mantelraum ist das Destillat und die Vorlage befindet sich im Sumpf, den Rohren bis in
den Kopf. Die Warmeulbertragung findet vom Mantelraum in die Rohre statt. Der Sumpf des
RBW hat einen Zulauf aus dem Abscheider. Aus dem Sumpf kann das Konzentrat tber ei-
nen Hahn abgelassen werden. Aus dem Kopf des RBW flihrt ein Rohr zum Abscheider. Der
RBW und der Abscheider sind kommunizierende Gefale. Der Mantel hat einen Zulauf vom

Verdichter und einen Ablauf in Richtung Destillatbehalter.

Der Doppelzyklonabscheider hat eine Kondensationshilfe. Der Fillstand der Flissigkeit im
Abscheider ist durch die Rohrleitung auf einem Flissigkeitslevel mit dem RBW-Kopf. Ober-

halb der Kondensationshilfe wird der Dampf dem Verdichter zugefuhrt.

Der Dampf wird im Verdichter komprimiert und in den Mantelraum des RBW eingeleitet.



Die Anlage ist umfangreich mit Mess-, Steuer- und Regelungstechnik ausgestattet. Die wich-
tigsten Sensoren sind die Fillstands-, Temperatur- und Drucksensoren. Auflerdem gibt es

Einrichtungen fiir das automatisierte Einflillen von Entschaumungsmittel und Antiscalant.

3.1.2 Funktionsweise der Eindampfanlage

Der Prozess der Eindampfung lasst sich in vier Phasen unterteilen: das Fiillen (1), das Auf-
warmen (2), die Konzentrierung (3) und den Konzentrataustrag (4). Die vier Phasen bilden
zusammen einen Zyklus. In der Abbildung 4 sind die vier Phasen des Prozesses sowie die

Ubergangskriterien zwischen den Phasen dargestellt.
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Abbildung 4: Schematische Darstellung des Zyklus der EDA




(1) Der Fullvorgang beginnt damit, dass der Verdichter in der EDA einen Unterdruck
(pabs=500...600 mbar) erzeugt. Durch den Unterdruck wird die Vorlage in die Anlage ge-
saugt. Wie in der Abbildung 4 zu erkennen ist, beginnt die nichste Phase, wenn das Uber-
gangskriterium Sollhohe erflllt ist, d. h., dass die Vorlage den Soll-Fillstand im RBW erreicht
hat.

(2) Um die Vorlage in der Aufwarmphase zu erhitzen, nimmt der Verdichter Umgebungsluft
auf und komprimiert diese. Durch das Einblasen der komprimierten Luft in den Mantelraum
des RBW wird die Vorlage in den Rohren erwarmt. Das Ubergangskriterium ist hier die Soll-

temperatur (8s0=80 °C), die erreicht werden muss, um die Aufwarmphase zu beenden.

(3) In der Konzentrierungsphase findet die Destillation statt. Im RBW entsteht Dampf, der im
Abscheider von Flissigkeitspartikeln getrennt wird. Dadurch, dass im RBW eine Aufwarts-
stromung durch die unterschiedlichen Temperaturen entsteht, bildet sich ein Naturumlauf
zwischen Abscheider und RBW aus. So wird die abgeschiedene Flissigkeit wieder in den
RBW gefiuhrt. Der Dampf aus dem Abscheider wird im Verdichter komprimiert und in den
Mantelraum des RBW geleitet. Dort kondensiert der Dampf an den Rohren. Die latente
Warme der Kondensation des Destillats und der Unterdruck im System fiihren dazu, dass die
Vorlage in den Rohren siedet. Da bei dem Phasenubergang der Fullstand sinkt, zieht die
Anlage automatisch Material nach, wenn die Fullstandssensoren eine Unterschreitung der

Sollhéhe messen. Hier wird deutlich, dass die EDA im semi-kontinuierlichen Betrieb arbeitet.

Wie in der Abbildung 4 sichtbar, wird die Konzentrierungsphase durch eins von drei Uber-
gangskriterien beendet. Ein Kriterium ist dabei das Erreichen des definierten Zeitlimits zur
Destillation. Ebenfalls wird die Konzentrierung abgeschlossen, wenn die Mindestwerte des

vorher definierten Drucks oder der Anlagenleistung unterschritten werden.

(4) In der vierten Phase wird das Konzentrat aus der Anlage gefordert. Daflir schaltet sich
der Verdichter ab. Durch den mit Druckluft erzeugten Uberdruck gelangt anschlieRend das

Konzentrat aus der Anlage in den externen Konzentratbehalter.

Danach kann entweder ein Reinigungsprogramm oder ein neuer Zyklus gefahren werden.
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3.2 Rotationsverdampfer

3.2.1 Aufbau des Rotationsverdampfers

Abbildung 5: Rotationsverdampfer mit Vakuumpumpe

In der Abbildung 5 ist der Rotationsverdampfer mit Vakuumpumpe (RV) dargestellt. An dem
hdhenverstellbaren Arm ist auf der rechten Seite der Verdampferkolben (A) zu sehen. Durch
die Héhenverstellung kann der Verdampferkolben in ein Heizbad (B), in diesem Fall mit Ol
beflllt, eingetaucht und temperiert werden. Das Heizbad ist einstellbar auf eine Temperatur
von bis zu 99 °C. Auf der linken Seite des Arms befindet sich der Kuhler (D), welcher mit
Leitungswasser betrieben wird. Unterhalb des Kuhlers befindet sich der Auffangkolben (C).

Am oberen Ende des Kihlers verbindet ein Stutzen (E) mit einem Schlauch den RV mit der
11



Vakuumpumpe (F). Diese ist steuer- und regelbar und kann Absolutdriicke bis zwei Millibar

erzeugen.

3.2.2 Funktionsweise des Rotationsverdampfers

Der Prozess des RV lasst sich analog zur EDA ebenfalls in vier Phasen einteilen. Die erste
Phase, die des Fillvorgangs, erfolgt handisch. Die zu destillierende Probe wird in den Ver-
dampferkolben geflllt und am RV montiert. Fir die Aufwarmphase (2. Phase) wird als erstes
das Heizbad auf Solltemperatur erwarmt. Dann wird der rotierende Verdampferkolben einge-
taucht und auf Destillationstemperatur erwarmt. Die Destillationsphase beginnt damit, dass
die Vakuumpumpe Unterdruck erzeugt. Durch die vorherrschenden Bedingungen beginnt die
Flissigkeit zu sieden. Dabei fiihrt die Rotation zu einer permanenten Durchmischung der
Vorlage und zu einem Film an der Verdampferkolbeninnenwand. Die unterschiedlichen Sie-
depunkte der Bestandteile des Gemischs haben zur Folge, dass das Destillat aus der Vorla-
ge in die Gasphase ubergeht und das Konzentrat im Verdampferkolben zurlckbleibt. Der
Dampf kondensiert an der Oberflache der Kihlspirale und tropft in den darunter befindlichen
Auffangkolben. Nach Beendigung der Destillation durch vorher festgelegte Abbruchkriterien
definiert, beginnt die letzte Phase. Daflr wird die Vakuumpumpe abgeschaltet und es stellt
sich atmospharischer Druck ein. Durch die Hohenverstellung wird der Verdampferkolben aus

dem Heizbad gehoben und der Auffangkolben kann abgenommen und entleert werden.

3.3 Vergleichbarkeit der Anlagen

Um die Ergebnisse des Versuches spater mit der Anlagenleistung in Zusammenhang setzen

zu kdnnen, mussen die Anlagen miteinander verglichen werden.

Die grofdte und wichtigste Gemeinsamkeit ist, dass in beiden Anlagen der Prozess einer
Destillation ablauft. Da das Destillat das zu gewinnende Produkt ist und es bei beiden Anla-
gen annahernd nur in der Konzentrierungsphase anfallt, wird auch nur diese zum Vergleich
herangezogen. Die ausschlaggebenden Parameter in beiden Prozessen sind der Druck und
die Temperatur. AuRerdem werden die Geometrie und die Betriebsart betrachtet. Die festge-

stellten Unterschiede der Parameter werden in der Auswertung bericksichtigt.

3.3.1 Druck

In der nachfolgenden Abbildung 6 ist beispielhaft das Druckverhalten der beiden Anlagen

dargestellt. Wie erkennbar, sinkt wahrend der Destillation in der EDA der Druck. Mit zuneh-

12



mender Zeit in der 3. Phase des EDA-Zyklus nimmt eine Aufkonzentrierung an Schadstoffen
des Materials im RBW immer weiter zu. Da es sich dabei um Schwermetalle und Schwerme-
tallsalze in Losung handelt, steigt dabei, durch die Wasserstoffbriickenbindungen zwischen
den einzelnen Molekiilen, der Siedepunkt’?. Die EDA muss den Druck folglich mit der Zeit
verringern, um weiter den Siedepunkt zu erreichen, damit der Destillataustrag moglichst kon-
stant bleibt und die Destillation nicht allm&hlich abbricht. Mit der Zeit sinkt der Druck in der
EDA.

Im Rotationsverdampfer entsteht der gleiche Effekt. Mit Hilfe der Vakuumpumpe wird der
Druck manuell nach festgelegten Zeitintervallen in definierten Schritten reduziert. Damit wird
die Siedepunkterhéhung ausgeglichen. Es entsteht, wie in der Abbildung 6 zu sehen ist, eine

stufenartige Druckkurve fir den Rotationsverdampfer. Die Kurven in der Abbildung 6 sind

beispielhaft.
Druckverhalten (beispielhaft)
1000
g
£
________________ .
S .
> ]
& Tt T HE
0
0 1
Zeit [h]
----- RV EDA

Abbildung 6: Diagramm Druckverhalten (beispielhaft)

2 Latscha et al. 2011a vgl. S. 115
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3.3.2 Temperatur

Das beispielhafte Temperaturverhalten ist in der Abbildung 7 dargestellt. Wie zu sehen ist,
steigt die Temperatur in der EDA mit zunehmender Zeit. Mit Abdestillieren des Wassers (und
der restlichen Destillatkomponenten) kommt es zu einer Schadstoffaufkonzentrierung, die
eine Siedepunkterhdhung nach sich zieht. Durch die Siedepunkterhéhung kann das Material
mehr Warmeenergie aufnehmen als am Anfang, ohne dass ein Phasenlibergang stattfindet.
Das bedeutet, dass die Temperatur im RBW wahrend der Destillation steigt. AuRerdem
kommt immer weniger kiihlere Vorlage nach, was eine verlangerte Aufenthaltszeit des Mate-

rials im RBW nach sich zieht. Das unterstitzt diesen Effekt ebenfalls.

Durch den Versuchsaufbau bleibt die Temperatur wahrend der Destillation im Verdampfer-
kolben des RV konstant. Da das Heizbad auf eine definierte Temperatur eingestellt wird,
liefert es konstant Gber die Nutzung diese Temperatur. Das Verhalten aus der EDA lasst sich
im RV nicht nachstellen, da es mit dem Aufbau nicht méglich ist, die genaue Temperatur der
Vorlage im Verdampferkolben zu bestimmen. Damit ist es auch nicht mdglich, den Tempera-
turverlauf aus der EDA nachzustellen. Die Temperatur bleibt, wie in der Abbildung 7 zu se-

hen ist, konstant.

Temperaturverhalten (bespielhaft)

95

85

Temperatur [°C]

75

Zeit [h]

RV EDA

Abbildung 7: Diagramm Temperaturverhalten (beispielhaft)
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3.3.3 Betriebsart und Geometrie

Betriebsart

Die EDA arbeitet im Semi-Batchbetrieb. Der Batchbetrieb entsteht durch die zyklische Fahr-
weise der Anlage. Durch das Nachziehen der Vorlage in der kontinuierlichen Konzentrie-

rungsphase kommt der semi-kontinuierliche Betrieb zustande.

Der RV arbeitet im Batchbetrieb. Die Probe wird in den Kolben gefillt, behandelt und wieder

entnommen.

Werden nur die Destillationsphasen betrachtet, arbeiten beide Anlagen im kontinuierlichen
Betrieb. Es ist allerdings trotz dessen mit unterschiedlichen Anlagenleistungen zu rechnen,
da die Laboranlage fir die qualitative Nutzung und die EDA fiir den industriellen, also quanti-

tativen Betrieb ausgelegt ist.

Geometrie

Die Unterschiede in der Geometrie lassen sich hinsichtlich der Dimensionierung und den
Aufbau unterscheiden. Aufgebaut sind die Anlagen wie in 3.1.1 und 3.2.1 beschrieben. Der
Aufbau hat einen Einfluss auf die Warmeulbertragung. Diese findet in der EDA Uber das
Rohrblndel statt, welches eine sehr grofle Oberflache im Verhaltnis zum Volumen des zu
erwadrmenden Mediums hat. Im RV steht die Flache des Verdampferkolbens, der in das Ol-
bad getaucht ist, fiir die Warmeubertragung zur Verfigung. Das Flachen-Volumen-Verhaltnis

istim RBW durch die Rohre sehr viel grofier als im RV.

AuRerdem ist bei der Destillation im RBW eine effizientere Warmeulbertragung moglich. Auf
der AulRenseite der Rohre befindet sich der kondensierende Dampf und auf der Innenseite
der Rohre die siedende Vorlage. Es findet auf beiden Seiten ein Phasenlbergang statt, der
zur Folge hat, dass die Warmeubergangskoeffizienten und damit der Warmedurchgangsko-
effizient sehr grof} ist. Im RV befindet sich im Kolben ein siedendes Medium und auf der Au-
Renseite Ol mit konstanter Temperatur und konstantem Aggregatszustand. Hier kénnen die
Warmeubergangskoeffizienten nicht so grof3 wie beim RBW werden. Fur den Warmedurch-
gang ist es ebenso von Interesse, durch welches Material die Warmeleitung stattfindet. Die
Warmeleitfahigkeit von Edelstahl (Werkstoffnummer 1.4571) betragt 15 W*m™K™' (bei
100 °C"™) und die Warmeleitfahigkeit dieses Laborglases™ liegt laut Hersteller bei
1,2 W*m ™K', Damit ist die Warmeleitung im RBW effizienter (15 W*m K" > 1,2 W*m*K™).

'3 Springer-Verlag GmbH 2013 S. 637
4 SCHOTT AG 2022
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4 Versuchsdurchfuhrung

4.1 \Vorversuche

Fur die Konzeptionierung der Versuche der Bachelorarbeit ist es notwendig, einen Vorver-

such durchzufiihren.

Ziel des Vorversuchs ist es festzustellen, wie lange die Vorlage im Heizbad vorgewarmt wer-
den muss, bis die Solltemperatur zum Destillieren erreicht ist. Zu Beginn der Destillation
herrschen im RBW der EDA etwa 80 °C, die im RV ebenfalls erreicht werden sollen. Die
Temperatur des Heizbads wird auf 85 °C eingestellt. Damit verkirzt sich zum einen die Auf-
warmzeit, weil die Temperaturdifferenz grof3er ist als bei einer Heizbadtemperatur von 80 °C.
Zum anderen erhoht sich die Temperatur wahrend der Destillation in der EDA mit zuneh-

mender Zeit ebenfalls Gber die anfanglichen 80 °C.

Wahrend des Erwarmens kann die Temperatur im Verdampferkolben nicht direkt gemessen
werden. Siedepunkte setzen sich aus Siededruck und -temperatur'® zusammen. Durch die-
sen Zusammenhang lassen sich beim Sieden bei definierten Driicken Rickschlisse auf die
Temperatur ziehen. Fir die Vorversuche wird Leitungswasser auf 30 °C temperiert. Nach
Aufheizen des Olbads werden 200 g des Leitungswassers im Verdampferkolben fiir finf Mi-
nuten im Heizbad bei atmospharischem Druck erwarmt. Anschliel3end wird ein Absolutdruck
von 500 mbar erzeugt und fur 30 s gehalten. Dann wird der Druck erst auf 450 mbar und
danach auf 400 mbar reduziert und auch fiir je 30 s gehalten. Wahrend dieser Phasen wird
beobachtet, ob das Wasser im Verdampferkolben zu sieden beginnt. AnschlielRend wird wie-
der atmospharischer Druck hergestellt und der Vorgang wiederholt. Dieser Ablauf wird

sechsmal wiederholt. In der Tabelle 1 sind die Beobachtungen des Vorversuchs dargestellt.

5 Latscha et al. 2011b, vgl. S. 169
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Tabelle 1: Beobachtungen des Vorversuchs

akkumulierte Zeit Beobachtung bei Beobachtung bei Beobachtung bei

[min] 500 mbar 450 mbar 400 mbar

5 siedet nicht siedet nicht siedet nicht

10 siedet nicht leichte Blasenbil- starke Blasenbil-
dung, siedet dung, siedet

15 siedet nicht leichte Blasenbil- starke Blasenbil-
dung, siedet dung, siedet

20 siedet nicht leichte Blasenbil- starke Blasenbil-
dung, siedet dung, siedet

25 siedet nicht starke Blasenbil- starke Blasenbil-
dung, siedet dung, siedet

30 siedet nicht starke Blasenbil- starke Blasenbil-
dung, siedet dung, siedet

Wie in der Tabelle 1 zu erkennen ist, siedet das Wasser bei 500 mbar im Heizbad nicht. Das
bedeutet, dass die 85 °C zu keinem Zeitpunkt erreicht werden. Um Wasser bei 85 °C zu sie-
den, braucht es einen Druck von 579 mbar'. Bei 450 mbar beginnt das Wasser ab zehn
Minuten Aufwarmzeit zu sieden. Zur selben Zeit, bei 400 mbar, siedet das Wasser ebenfalls.
Dementsprechend wird zu jedem spateren Zeitpunkt bei 450 mbar und 400 mbar ebenfalls
ein Sieden des Wassers beobachtet. Es ist anzunehmen, dass die Vorlage nach zehn Minu-
ten eine Temperatur zwischen 75 °C und 80 °C erreicht, da der Druck zum Sieden an diesen

Punkten zwischen 386 mbar und 474 mbar'’ liegt.

Aus dem Vorversuch lasst sich schlussfolgern, dass das Sieden nach zehn Minuten Auf-
warmzeit beginnt, allerdings 15 min Vorwarmen sinnvoll sind. Die Vorlage hat aufgrund der
gelosten Stoffe eine andere Warmekapazitat als Wasser. Da diese nicht genau bestimmt
werden kann, aufgrund der unterschiedlichen und schwankenden Zusammensetzungen der
Vorlagen, ist es sinnvoll, die Aufwarmzeit zu verlangern, um sicher sein zu kénnen, dass die
Destillationstemperatur erreicht ist. So werden auRerdem auch groRere Temperaturanderun-
gen wahrend der Destillation vermieden, die sonst einen Einfluss auf die Destillation haben

konnten.

'6 Springer-Verlag GmbH 2013. S. 177
7 Springer-Verlag GmbH 2013 S. 177
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4.2 Versuchsdurchflhrung
4.2.1 Versuchskonzept
Fir die Versuchsdurchflihrung erfolgt eine Orientierung an den vier Phasen der EDA. In der

nachfolgenden Abbildung 8 ist die Durchfiihrung schematisch aufgeschlisselt. Jede Real-

probe wird mindestens doppelt bestimmt.

Filllen: Vorlage (200 g, 30 °C) in Verdampferkolben; Olbad auf Destillatiosntemperatur

—

Aufwirmen: Vorlage rotierend im Olbad aufwérmen lassen ]

Konzentrierung: Kiihler einschalten; 450 mbar (abs.) erzeugen; alle 15 min Druck um 20
mbar senken und Destillatmasse wiegen

Konzentrataustrag: Vakuumpumpe und Kihlung ausschalten; Destillat und Konzentrat
RS wiegen

Abbildung 8: Schema Versuchsdurchfiihrung

1. Phase: Flllen
Die vorher im Wasserbad erwarmte Vorlage wird auf 200 g (x 2 g) abgewogen und die Tem-
peratur wird noch einmal kontrolliert (3s0i=30 °C) und ggf. angepasst. Beide Daten werden

protokolliert. Parallel wird das Heizbad auf 85 °C vorgewarmt. Die Vorlage wird in den Ver-
dampferkolben gefillt.

2. Phase: Aufwarmen
Der Verdampferkolben wird am RV montiert und in Rotation gebracht. Dabei wird darauf ge-
achtet, dass bei allen Proben die gleiche Stufe des Motors am Antrieb eingestellt wird (in
diesem Fall: Stufe 3 von 10). Sobald der Kolben in das Olbad getaucht wird, beginnt die
Aufwérmzeit. Nach 15 min Rotation im Olbad bei atmosphéarischem Druck ist die Aufwérm-

phase abgeschlossen.
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3. Phase: Konzentrierung
Die dritte Phase beginnt mit Einschalten des Kuhlers. Dabei wird darauf geachtet, dass sich
keine Luftblasen mehr in der Kihlispirale befinden, was gelegentlich nach dem Aufdrehen
des Kihlwassers passieren kann. Der Startdruck von 450 mbar wird erzeugt und die Zeit-
messung gestartet. Nach 15 min wird atmospharischer Druck hergestellt und es kann das
erste Mal die Destillatmasse aus dem Auffangkolben bestimmt werden. Die Masse wird pro-
tokolliert und der Auffangkolben wieder am RV befestigt. Danach wird wieder Unterdruck
erzeugt, dabei wird der Druck um 20 mbar mehr abgesenkt als zuvor, also auf 430 mbar.
Nach 15 min kann mit der Verfahrensweise analog vorgegangen werden. Nach Einsetzen
eines oder mehrerer Abbruchkriterien (siehe Kapitel 4.2.2) wird die Destillationsphase mit

atmospharischem Druck beendet.

4. Phase: Konzentrataustrag
Nach Beendigung der Konzentrierungsphase wird abschlielend die Masse des Konzentrats,
welches sich im Verdampferkolben befindet, gemessen. Das Destillat und das Konzentrat

werden in separate Probenflaschen abgefiilit.

Der Verdampfer- und Auffangkolben wird gereinigt. Danach kann ein neuer Versuch gestar-

tet werden.

4.2.2 Abbruchkriterien der Konzentrierungsphase im RV

Wie in Kapitel 4.2.1 erwahnt, muss die Destillationsphase definiert beendet werden. In der
EDA gibt es drei Abbruchkriterien, die die Beendigung der Konzentrierungsphase einleiten.
Das erste Kriterium ist die Zeit. Wenn vorher manuell ein Zeitlimit fur die Destillation festge-
legt wird, beendet die EDA automatisch nach Vorgabe die dritte Phase. Die Konzentrierung
wird ebenfalls beendet, wenn der Druck zu weit abgesenkt werden muss, um weiter ausrei-
chend Destillat zu férdern. Der Minimaldruck liegt dabei bei 500 mbar Absolutdruck. Des
Weiteren wird die Destillation beendet, wenn der Destillatstrom unter eine Grenze von 80 %

des maximalen Austragstroms fallt.

Bei den Versuchen im RV gelten angepasste Kriterien aus der EDA. Aus der Praxis ist be-
kannt, dass bei den zu untersuchenden Inputstoffen im Maximalfall die Vorlage in 90 % Des-
tillat und zehn Prozent Konzentrat getrennt wird, d. h. fir die Destillation im RV, dass bei
einer Destillatmasse von 180 g abgebrochen werden kann, weil davon auszugehen ist, dass

das Maximum erreicht ist. Das ist das erste Abbruchkriterium.
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Des Weiteren wird die Destillation beendet, wenn in zwei aufeinanderfolgenden Stufen des
Destillataustrags zu mehr als 50 % der jeweiligen Vorstufe sinkt. Damit gibt es eine Analogie

zu dem Kriterium der sich verringernden Destillatleistung aus der EDA. Das ist das Abbruch-

kriterium 2.
Das dritte Abbruchkriterium sind die Feststoffe. Flocken zusatzlich Stoffe aus, kristallisieren

oder lagern sich Feststoffe an die Verdampferkolbenwand an und sinkt gleichzeitig die Des-

tillataustragsleistung der beiden nachfolgenden Stufen, kann die Destillation ebenfalls been-

det werden.

In der nachfolgenden Abbildung 9 sind die drei Abbruchkriterien noch einmal schematisch

dargestellt.

I\

Destillation

]SQGUJV

MaZAMa+q
AAMAZAMpa2
+ Ausfl.

ja

Ende der Destillation

Abbildung 9: Schematische Darstellung der Abbruchkriterien der 3. Phase im RV
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4.3 Analysen und Probenherkunft

4.3.1 Analyse der einzelnen Komponenten

Bei einer Destillation soll das Destillat mdglichst rein vom Konzentrat getrennt werden. Um
zu Uberprufen, ob die Destillationen in den beiden Anlagen madglichst reine Destillate hervor-

bringen, werden Proben vor und nach der Destillation qualitativ geprift.

Realproben aus dem EDA-Prozess, die auch die Vorlagen fir die Untersuchungen im RV
sind, werden in einem Labor auf den Gehalt von Kohlenstoff, genauer TOC (total organic
carbon), Blei, Zink und Kupfer analysiert. Die Schwermetalle werden dabei mittels eines ICP-
OES nach der DIN EN ISO 11885 untersucht. Die Analyse des TOC erfolgt nach der
DIN EN 1484. Erfahrungsgemal sind diese Schwermetalle aufgrund ihrer Herkunft enthal-
ten. Die Bestimmungen sollen einen Uberblick dariiber geben, wie belastet die Ausgangs-

stoffe vor der Destillation sind.

Die zu den Realproben gehdrigen Destillate aus der EDA und dem RV werden ebenfalls
nach den DIN-Normen auf die gleichen Schwermetalle untersucht. Damit kann im Anschluss
verglichen werden, wie stark das Destillat belastet ist und damit, ob die Auftrennung durch
die Destillation auch qualitativ erfolgreich ist. Ziel ist es, ein unbelastetes Destillat zu erhal-

ten.

Auch sollen die Analyseergebnisse der Destillate aus der EDA und dem RV miteinander ver-
glichen werden. Das soll Aufschluss darliber geben, ob die Destillationsphasen gleiche Er-

gebnisse liefern und die beiden Anlagen qualitativ ahnlich arbeiten.

4.3.2 Probenherkunft und erwartete Ergebnisse

Im RV werden Proben untersucht, die aus der Vorlage der EDA stammen. Damit wird eine

gemeinsame Grundlage fur die Untersuchung zwischen den Anlagen hergestellt.

Die Proben sind unterschiedlicher Beschaffenheit und Herkunft. Sie stammen aus unter-
schiedlichen Spulwassern aus der chemischen Industrie. Zum einen betrifft das eine Firma,
die Lohnarbeit im Trocknungsbereich durchfuhrt, was bedeutet, dass die Zusammensetzung
dieser Spullwasser variieren kann. Zum anderen handelt es sich um einen Betrieb, der im
Bereich der Laborchemie tatig ist. Eine Probe enthalt zusatzlich alkalische Bestandteile. In
der nachfolgenden Tabelle 2 ist die Herkunft und die Beschaffenheit der einzelnen Proben

dokumentiert.
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Einige Proben ahneln sich, da sie aus aufeinanderfolgenden EDA-Zyklen enthommen wur-
den und/oder die Vorlage im gleichen Tank gelagert wurde. Bei diesen Proben wird erwartet,

dass sie sich ahnlich verhalten.

Tabelle 2: Beschaffenheit und Herkunft der Proben

Farbe/Tribung Schwebstoffe | Herkunft Bemerkung

Probe 1 Dunkel- Ja Laborchemie/Lohnarbeit | Wie Probe 6
granlich/trib

Probe 2 Dunkel/klar Keine Laborchemie Wie Probe 3

Probe 3 Braunlich- Vereinzelt Laborchemie Wie Probe 2
golden/klar

Probe 4 Braunlich- Keine Laborchemie Wie Probe 5 und 10
golden/klar

Probe 5 Braunlich- Keine Laborchemie Wie Probe 4 und 10
golden/klar

Probe 6 Braunlich/klar Vereinzelt Laborchemie/Lohnarbeit | Wie Probe 1

Probe 7 Braunlich/trib Wenig Laborchemie/Lohnarbeit | Vergorener Geruch

Probe 8 Braunlich- Keine Laborchemie/Lohnarbeit/ | Hustensaftahnlicher
gelblich/triib Alkalische Materialien Geruch

Probe 9 Dunkelbraun/klar | Vereinzelt Laborchemie/Lohnarbeit | -

Probe 10 | Rehbraun/klar Keine Laborchemie Wie Probe 4 und 5

Fir die Proben werden unterschiedliche Ergebnisse erwartet.

Zum einen besteht die Erwartungshaltung, dass ahnliche Ergebnisse bei einer Doppelbe-
stimmung erzielt werden. Da es sich um das gleiche Material und die gleiche Vorgehenswei-
se handelt, sollten zwischen den Ergebnissen einer Doppelbestimmung keine auffalligen

Abweichungen liegen.

Des Weiteren wird erwartet, dass zwischen den unterschiedlichen Vorlageproben die Destil-
lationskurven unterschiedlich ausfallen. Da bereits einige Proben in der Vorlage Tribungen
und Schwebstoffe aufweisen, ist zu erwarten, dass das Abbruchkriterium 3 einige Destillatio-

nen beendet.
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Proben, die stark mit Kohlenstoffverbindungen belastet sind, kénnten auch kohlenstoffbelas-
tete Destillate erzeugen. Flichtige Kohlenwasserstoffe, beispielsweise Lésungsmittel wie
Aceton, haben oft einen niedrigeren Siedepunkt als Wasser (9sA:=56,1 °C<9s wasser=100,0 °C
bei 1,013 bar)'®'® was zur Folge hat, dass diese ebenfalls mit abdestilliert werden und als

organischen Belastungen im Destillat enthalten sein kdnnen.

8 Springer-Verlag GmbH 2013 S. 363
19 Springer-Verlag GmbH 2013 S. 358
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5 Versuchsauswertung

5.1

Ergebnisse der qualitativen Analyse

Die Proben 4, 6, 8 und 10 wurden auf den Gehalt von Blei, Kupfer, Zink und den TOC unter-

sucht. Die Ergebnisse der Analyse sind in der nachfolgenden Tabelle 3 aufgelistet. Gleich-

zeitig sind Analyseergebnisse realer EDA-Destillate dargestellt. Die Destillate aus der EDA

werden in der Regel in die Zentrale Abwasserbehandlungsanlage (ZAB) der InfraLeuna ge-

geben. Durch die Abwasserverordnung, Anhang 27 (AbwV, Anh. 27)?°, werden die Einleit-

grenzwerte fur solche Falle festgelegt. Diese sind ebenfalls mit dargestellit.

Tabelle 3: Ergebnisse der qualitativen Analyse aus RV und EDA

Pb-Gehalt [mg/l] | Cu-Gehalt [mg/l] | Zn-Gehalt [mg/l] | TOC [mg/l]
Grenzwert nach 0,5 0,5 2 -
AbwV, Anh. 27
Pr.4 | Vorlage 440 4,2 85 14.000
Destillat RV | <0,01 0,03 0,031 4.900
Pr.6 | Vorlage 150 59 530 8.700
Destillat RV | <0,01 0,019 0,014 6.100
Pr.8 | Vorlage 170 91 1.100 4.300
Destillat RV | 0,78 0,27 2,9 1.800
Pr. 10 | Vorlage 380 3,5 91 17.000
Destillat RV | 0,04 0,026 0,032 5.300
Destillat KW 9 0,03 0,1 0,077 -
Destillat KW 20 <0,01 0,015 0,027 -
Destillat KW 27 0,16 0,029 0,11 -

Probe 4 und 6 haben nach der Destillation einen Bleigehalt unterhalb der Messgrenze. Es ist

davon auszugehen, dass diese beiden Destillate frei von Blei sind. Den groften Bleigehalt in

20 Bundesministerium fir Justiz, S. 54
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der Vorlage hat Probe 4. Den gréfliten Bleigehalt im Destillat hat Probe 8. Dieser Wert liegt

Uber dem erlaubten Grenzwert.

Die Gehalte an Kupfer liegen weit auseinander. Probe 4 und 10, bei denen die Vorlagen aus
dem gleichen Prozess stammen, haben niedrige Gehalte. Die Kupferkonzentration von Pro-
be 6 und 8 sind um ein Vielfaches héher, was sich auch mit der Herkunft begriinden Iasst.
Hier handelt es sich um Mischungen aus unterschiedlichen Prozesswassern. Die Destillate
weisen keine Grenzlberschreitung beim Kupfer auf. Hier fallt auf, dass Probe 8 ermeut auch

im Destillat den groRten Kupfergehalt aufweist.

Die Zinkgehalte sind ahnlich verteilt. Probe 4 und 10 haben vergleichsweise niedrige Gehalte
und Probe 6 und 8 héhere Konzentrationen. Nach der Destillation hat Probe 8 den grofiten

Zinkgehalt von den verglichenen Proben und lberschreitet auch hier die Grenzwerte.

Wahrend der Destillation ist organischer Kohlenstoff mit abdestilliert worden. Die Erwartung
mit TOC belasteter Destillate bestatigt sich somit. Probe 8 fallt hier erneut auf mit dem ge-
ringsten TOC-Gehalt in der Vorlage. Beim Vergleich zwischen dem TOC und den Schwer-
metallen wird deutlich, dass nach der Destillation anteilig mehr Kohlenstoff im Destillat ent-
halten ist, als Schwermetalle in das Destillat ibergehen. Das lasst sich mit dem oft niedrige-
ren Siedepunkt von organischen Kohlenwasserstoffen als Wasser begrinden. Durch die
Destillation werden die Verbindungen ebenfalls gasformig und werden, wie das abdestillierte
Wasser, Teil des Destillats. Die Schwermetalle liegen in Losung vor. Unter den Bedingungen
im RV oder in der EDA gehen sie nicht in die Gasphase Uber (3sp,=1.740 °C; 95 ¢,=1.083 °C;
95,20=906 °C bei 101,3 kPa)?', sondern werden geldst als Teil von Trépfchen wahrend des

Siedens mitgerissen und kénnen so in das Destillat gelangen.

Aus den Kalenderwochen 9, 20 und 27 von 2022 liegen Wochenmischproben vor. Die Belas-
tung des Destillats in der EDA ist ebenfalls darauf zurickzuflhren, dass beim Sieden Trop-
fen mitgerissen werden. Der Abscheider und die Kondensationshilfe trennen die Tropfen
vom Dampfstrom ab, allerdings lasst sich eine 100 %-ige Trennung nicht garantieren. Die
Proben aus der EDA entsprechen den Einleitbedingungen nach der Abwasserverordnung.
Die Destillate aus der EDA sind weniger mit Schwermetallen belastet, was sich mit der Kon-
densationshilfe begriinden Iasst. In der EDA wird folglich das Destillat besser von der Vorla-
ge getrennt als im RV. Da die Einleitbedingungen bis auf Probe 8 eingehalten werden, sind

die Ergebnisse der aus der EDA und dem RV als ahnlich zu betrachten.

21 Formelsammlung 2014, S. 114ff
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5.2 Datenauswertung Rotationsverdampfer

Alle Einzeldaten sind im Anhang hinterlegt. In diesem Kapitel werden exemplarisch Daten
ausgewertet.

5.2.1 Typischer Verlauf

Die Erwartungshaltung, dass die Doppelbestimmungen sehr ahnliche Ergebnisse erzeugen,
wurden zum Teil erflillt. Sechs der zehn getesteten Proben haben ahnliche Destillatkurven
ergeben. In der nachfolgenden Abbildung 10 ist die Doppelbestimmung der Probe 1 exemp-

larisch dargestellt.

Destillatkurven - Probe 1

Druck [mbar]

450 430 410 390 370 350 330 310 290 270 250 230 210 190 170
180,0

160,0
140,0
120,0
100,0

80,0

Masse [g]

60,0

40,0

20,0

0,0
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195 210
Zeit [min]

—O— V1 —-@=-V2 eeeenns Poly. (V1)

Abbildung 10: Diagramm Destillatkurven Probe 1, RV

Das in der Abbildung 10 dargestellte Diagramm zeigt die aufsummierte Destillatmasse Uber
die Zeit. Wie zu sehen ist, liegen die beiden Versuche der Probe 1 sehr nah beieinander. Die

Abweichung, abgesehen vom Ende der Destillation, betrdgt maximal 4,2 g. Das entspricht
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etwa 2,5 % des Durchschnitts der Gesamtdestillatmenge. Uber eine Zeit von 180 min wurde

eine Menge von 163 g bzw. 170 g Destillat erzeugt.

Die Kurven zeigen beide einen leichten s-férmigen Verlauf. Das zeigt sich bei den Destillat-
kurven aller anderen Proben auch. Bis zum Wendepunkt der Kurve steigt der Anstieg der
Kurve mit der Zeit. Nach dem Wendepunkt nimmt der Anstieg ab und die Kurve verlauft fla-
cher. Das bedeutet flr die Destillation, dass bis zum Wendepunkt in einer Druckstufe immer
mehr Destillat als in der Vorstufe entsteht. Ab dem Wendepunkt entsteht weniger Destillat als
in den Vorstufen. Wird eine Trendlinie in den ersten Versuch in Abbildung 10 gelegt und der
Wendepunkt mit der angegebenen Formel berechnet, liegt dieser bei 173 min. Das erscheint

unrealistisch, wie auch die nachfolgende Abbildung 11 bestatigt.

Anderung der Destillatmasse - Probe 1

Druck [mbar]
450 430 410 390 370 350 330 310 290 270 250 230 210 190 170
25,0
8 20,0
(]
a
©
S 15,0
3
©
2 10,0
2
(]
©
£ 50
0,0 o M W o M W o W . 4 W .
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195 210
Zeit [min]
mV1l BV2

Abbildung 11: Diagramm Anderung der Destillatmasse Messungen im RV, Pr. 1

In der Abbildung 11 ist die Anderung der Destillatmasse, also zwischen den Messungen (iber
die Zeit bzw. den Druck dargestellt. Damit wird verdeutlicht, wie viel Destillat je Druckstufe
mehr oder weniger entstanden ist. Grundsatzlich zeigt sich mit zunehmender Zeit bzw. ab-

nehmendem Druck ein steigender Destillatstrom, bis ein Abbruchkriterium greift.

Es wird deutlich, dass der Versuch 1 bei 135 min den groften Destillatstrom erzeugt. Bei

Versuch 2 entspricht das dem Zeitpunkt bei 150 min. An diesen Punkten entsteht wahrend
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des Versuchs das meiste Destillat im RV; der Destillatstrom ist am gré3ten. Das deckt sich
nicht mit dem berechneten Wendepunkt bei 173 min von Versuch 1. Diese Abweichung lasst
sich darauf zurlckfiihren, dass die Datenpunkte mit 15 min Abstand weit auseinanderliegen.
Damit wird der Verlauf der Kurve aus der Abbildung 10 zwischen den Datenpunkten nur an-
genommen und ist nicht ausreichend genau, um den Wendepunkt zu berechnen. Die Abbil-

dung 11 zeigt deshalb realistischer an, wo der maximale Volumenstrom liegt.

Die Abweichung zwischen den Versuchen ist ebenfalls darauf zurtickzufiihren, dass die Da-
ten in 15 min-Abstdnden genommen wurden. Es ist moglich, dass die Hohepunkte zwischen

diesen Punkten dichter zusammenliegen, als es sich im Diagramm darstellt.

5.2.2 Abweichende Probenergebnisse

Vier der zehn Doppelbestimmungen waren nicht eindeutig, sodass mit dem restlichen Mate-
rial eine Drittbestimmung durchgefuhrt worden ist. Hier wurde ein dritter Versuch vorgenom-
men, wenn die Abweichung zwischen den Kurven gréRer als zehn Prozent des Gesamt-
destillatmassenmittels der beiden Kurven vorlag. Bei ausreichend Material wurden erneut
200 g zur Destillation genutzt; bei weniger Ausgangsmaterial 100 g. Eine Drittbestimmung
musste mit den Proben 2, 5, 7 und 8 durchgefihrt werden. In der folgenden Abbildung 12 ist

exemplarisch das Diagramm der Probe 5 mit den Destillationsergebnissen zu sehen.

28



Destillatkurven - Probe 5

Druck [mbar]
450 430 410 390 370 350 330 310 290 270 250 230 210 190 170
180,0
9
160,0 >
/’.’
140,0 e

y 3
/ el
120,0 ’
/ z',.
100,0 s

=)
Sn) | /‘
3 80,0 / Jad
E ’ / ,,

60,0 y .«"

40,0 -9

4.’
20,0
0,0
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195 210
Zeit [min]
——V1l --@--\2 V3

Abbildung 12: Diagramm Destillatkurven Probe 5, RV

Der Drittversuch bestatigt die Ergebnisse des ersten Versuchs, da die Abweichung zwischen
diesen Kurven sehr gering ist. Beide Kurven liegen sehr nah aneinander und die Massen

weichen nicht weiter als 2,2 g voneinander ab.

Bei allen abweichenden Doppelbestimmungen hat die Drittbestimmung zu einer eindeutige-

ren Bestatigung einer der vorhandenen Destillatkurven gefihrt.

Grund fir die Abweichungen kénnte sein, dass in der Probenvorbereitung die Behalter nicht
ausreichend geschiittelt worden sind und sich so Schichten innerhalb des Behalters ausge-
bildet haben. Dabei kdnnte es zum Beispiel dazu kommen, dass Schwebstoffe und Material
mit hoher Dichte sich am Boden des Behalters sammeln und so eine Doppelbestimmung
voneinander abweichen. Das gleiche gilt auch fur Proben mit ahnlicher Herkunft. Hier hat
sich nicht bestatig, dass immer ahnliche Ergebnisse generiert werden. Die Abweichungen

kénnen sich ebenfalls mit Schichtbildung in den Lagerungstanks erklaren.
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Probe 8

In der quantitativen Analyse ist die Probe 8 bereits durch hohe Schwermetallgehalte aufge-
fallen. In der Versuchsdurchfihrung und in der Versuchsauswertung ist diese Probe eben-

falls herausgestochen.

Destillatkurven - Probe 8

Druck [mbar]

450 430 410 390 370 350 330 310 290 270 250 230 210 190 170
180,0

160,0
140,0
120,0

100,0

Masse [g]

80,0

60,0

40,0

20,0

0,0
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195 210

Zeit [min]

—— V]l --@--V2 V3

Abbildung 13: Diagramm Destillatkurve Probe 8, RV

In der vorangegangenen Abbildung 13 ist in einem Diagramm die Destillatmasse tUber die

Zeit der Probe 8 dargestellt.

Probe 8 ist die Probe mit der gréRten Abweichung zwischen Versuch 1 und 2. Der grofite
Unterschied zum gleichen Zeitpunkt ist die Abweichung bei 150 min. Dort haben die Kurven
eine Differenz von 54,8 g, das entspricht etwa einem Drittel des Mittels der Gesamtdestillat-
menge aus den Versuchen 1 und 2. Da nicht geniigend Material zur Verfigung stand, um die
dritte Bestimmung mit 200 g durchzufihren, wurde sie mit 100 g durchgefiihrt. Dabei besta-
tigt die Drittbestimmung den zweiten Versuch.
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Bei dieser Probe lasst sich nicht mit Sicherheit sagen, wie die Destillatkurve ohne Fehler
aussehen wirde. Ausgehend von der Annahme, es haben sich im Behaltnis der Vorlage
Schichten ausgebildet, ist es logisch, dass der Drittversuch den Zweitversuch bestatigt. Da in
der Durchfiihrung der erste Versuch als Erstes durchgefiihrt wird, wurde das Material mit
geringer Dichte bereits aus dem Behalter entnommen, bevor die Zweitbestimmung durchge-
fuhrt worden ist. Dazu kommt die hohe Schwermetallbelastung der Vorlage (wie in Kapitel
5.1 erlautert), die vermutlich dazu beigetragen hat, dass sich Schichten ausbilden. Die
Schwermetalle besitzen definitionsgemal eine hohe Dichte. Angenommen, sie liegen als
geloste Salze vor und die Probe 8 wurde vor dem ersten Versuch nicht ausreichend durch
Schitteln homogenisiert, ist es denkbar, dass sich durch den hohen Schwermetallgehalt
Schichten ausgebildet haben. Dann ware nach dem Erstversuch anteilig mehr schweres Ma-
terial in der Vorlage als nach dem Erstversuch. Dementsprechend kann die Drittbestimmung

nur ahnliche Ergebnisse wie die Zweitbestimmung liefern.

Die Ergebnisse dieser Probe sind uneindeutig und mit Ricksicht zu interpretieren.

5.2.3 Bilanz der Destillationen

Die Vorlage wird durch die Destillation in das Konzentrat und das Destillat aufgetrennt. Wah-
rend der Versuchsdurchfuhrung ist aufgefallen, dass sich bei allen Versuchen Ablagerungen

an der Verdampferkolbeninnenwand abgesetzt haben.

In der nachfolgenden Abbildung 14 sind die Massen der einzelnen Proben dargestellt. Pro-
be 8 wird dabei nicht beriicksichtigt, so wie Probe 7-V3, weil dafir nur 100 g Vorlage zur Ver-

fligung standen. Probe 7-V3 bestatigt die Kurve der Probe 7-V2.
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Bilanzierung der Vorlage

Pr. 10-V2
Pr.10-V1
Pr.9-v2
Pr.9-v1
Pr.7-v1
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Pr.6-V1
Pr.5-V3
Pr.5-V1
Pr.4-v2
Pr.4-vV1

Probenbezeichnung

Pr.3-v2
Pr.3-V1
Pr.2-V3
Pr.2-V1
Pr.1-V2
Pr.1-V1

0

©

20,0 40,0 60,0 80,0 100,0 120,0 140,0 160,0 180,0 200,0
Massen [g]

B Masse D[g] M Masse K[g] mVerlust[g]

Abbildung 14: Diagramm Bilanzierung der Vorlage im RV

Die Abbildung 14 zeigt in einem Balkendiagramm, wie sich die Vorlage in Destillat, Konzent-
rat und Verlust durch die Destillation aufgeteilt hat. Der grofite Anteil liegt dabei immer beim
Destillat. Es ergeben sich etwa zwischen 140 g und 170 g Destillat aus der Vorlage. Das
entspricht der Erfahrung aus der EDA, bei der in der Regel etwa 80 % (entsprechen 160 g

Destillat bei 200 g Vorlage) der Vorlage zu Destillat getrennt werden.

Im Diagramm wird sichtbar, dass der Verlustanteil ebenfalls eine Rolle spielt. Da in allen Fal-
len der Destillationen Ablagerungen an der Innenwand des Verdampferkolbens entstanden
sind, kann davon ausgegangen werden, dass es sich bei der Verlustmasse um die Ablage-
rungen handelt. Menschliche Fehler, die zu Verlusten flhren, lassen sich hier nicht aus-
schlielen, allerdings sollten diese Abweichungen vernachlassigbar gering sein. Je nach
Probe schwankt die Masse der Ablagerungen. Auch das Erscheinungsbild kann dabei sehr
variieren. In der nachfolgenden Abbildung 15 ist ein Bild von Ablagerungen nach der Destilla-
tion von Probe 2-V2 dargestellt. Das Bild in Abbildung 16 zeigt die gleiche Probe nach Ent-

leeren des Kolbens. Groftenteils wirken die Ablagerungen wie Salzkristalle. In der Abbildung
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17 ist ein Bild des Verdampferkolbens mit Ablagerungen und Konzentrat nach Beendigung
der Destillationen der Probe 9-V1 dargestellt. Die Ablagerungen hier entsprechen nicht den

salzartigen Ablagerungen wie bei Probe 2.

Abbildung 15: Verdampferkolben mit Konzentrat und Ablagerungen, Pr. 2-2
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Abbildung 16: Verdampferkolben mit Ablagerungen des Konzentrats, Pr. 2-2

Abbildung 17: Verdampferkolben mit Ablagerungen und Konzentrat der Probe 9-V1
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Im Balkendiagramm ist der Verlust der Probe 5-V1 am hdchsten. Probe 5 ist eine Probe mit
abweichender Destillatkurve des Versuchs 2. Versuch 3 liegt der Kurve von Versuch 1 sehr
nahe, ist allerdings nach 180 min beendet worden; der Versuch 1 nach 195 min. Bei Betrach-
tung der Anderung der Destillatkurven (in Abbildung 18) fallt auf, dass der Versuch 1 einen
ungleichméaBigen Verlauf hat. Die Anderung des Destillats stagniert, bevor bei Minute 165
einen Hohepunkt erreicht und schlieBlich stark fallt, bis das Abbruchkriterium 3 greift. Es ist
unklar, wodurch dieses Verhalten ausgeldst worden ist. Denkbar ist, dass dadurch die lange-
re Destillationszeit im Vergleich zu Versuch 3 entstanden ist und dadurch mehr Zeit zur Ent-

stehung von Ablagerungen an der Verdampferkolbeninnenwand vorhanden war.

Probe 5
Druck [mbar]
450 430 410 390 370 350 330 310 290 270 250 230 210 190 170

25,0

EOZO,O

(]

wv

©

S 15,0

9]

©

2 10,0

c

Q

©

oy
o I I I |

0,0 I

0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195 210
Zeit [min]
mV1 EV3

Abbildung 18: Diagramm Anderung der Destillatmassen im RV, Pr. 5

Die Ablagerungen sind zu unterschiedlichen Zeiten entstanden. Es lasst sich generell kein
konkretes Muster erkennen, wann sich Ablagerungen bilden. Auffallig ist, dass der Zeitpunkt
variieren kann. Dokumentiert sind Ablagerungen in einem Zeitraum von 15 min bis 165 min.

Der Zeitpunkt ist vermutlich abhangig vom Material der Vorlage.
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5.2.4 Abbruchkriterien

Die in Kapitel 4.2.2 festgelegten Abbruchkriterien sind in der Durchfihrung zum Teil zum

Tragen gekommen.

Das Abbruchkriterium 1 beendet eine Destillation, wenn das Destillat mehr als 180 g wiegt.
Wie in Kapitel 5.2.3 festgestellt, ist das Erreichen von 180 g Destillat nicht eingetreten. Auf-
grund der Beobachtung, dass sich bei allen Proben Feststoffe an der Verdampferkolben-
wand abgelagert haben und diese eine Masse haben, wurde das Kriterium auf 160 g Destill-
atmasse angepasst. Die Destillatmassen der einzelnen Versuche bestatigen die Anpassung
des ersten Abbruchkriteriums. Die meisten Destillatmassen liegen in einem Bereich von etwa
140 g bis 170 g.

In der nachfolgenden Tabelle 4 wird sichtbar, durch welche Kategorien welche Destillationen
und nach welcher Zeit beendet wurden. Beriicksichtigt werden alle Versuche, bei denen
200 g Vorlage zur Verfugung standen. Abweichungen sind nicht dargestellt und Drittversu-

che gekennzeichnet.

Tabelle 4: Abbruchkriterien im RV und Parameter zum Abbruchzeitpunkt

Abbruchkriterium | Zeit bei Been- | Druck bei Been-
den [min] den [mbar]

VA1 V2 VA1 V2 VA1 V2
Probe 1 1;3 1;3 180 180 230 230
Probe 2* 1;3 3 180 165 230 250
Probe 3 3 3 195 195 210 210
Probe 4 1;3 3 210 195 190 210
Probe 5* 1;3 3 195 180 210 230
Probe 6 1;3 1 195 195 210 210
Probe 9 1;3 3 195 195 210 210
Probe 10 1;3 1;3 210 210 190 190

*bei den Proben 2 und 5 handelt es sich jeweils nicht um Versuch 2, sondern um Versuch 3
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In der Tabelle 4 wird sichtbar, dass zu keinem Zeitpunkt das Abbruchkriterium 2 zum Tragen
gekommen ist. Da sich bei jeder Destillation Ablagerungen gebildet haben, kann das Kriteri-

um nicht greifen.

Auffallig ist hier auch, dass in neun von den 16 Versuchen, die Kriterien 1 und 3 die Destilla-
tion beendet haben. Zum Zeitpunkt der wiederholten Verminderung des Destillataustrags
stieg gleichzeitig die Destillatmasse Uber 160 g. Die ausgepragte Bildung von Ablagerungen

steht scheinbar im Zusammenhang mit sinkendem Destillataustrag.

Alle Destillationen verliefen innerhalb eines Zeitrahmens von 165 min bis 210 min. Dabei
betragt der Absolutdruck zum Ende der Destillationen zwischen 250 mbar und 190 mbar. Es
lasst sich kein Zusammenhang zwischen dem Abbruchkriterium und der Zeit bzw. dem
Druck erkennen. Das lasst die Vermutung zu, dass das Beenden der Konzentrierungsphase
materialabhangig ist und es sich keine generelle Aussage zu einem Zusammenhang treffen

lasst.

5.3 Datenauswertung Eindampfanlage

Aus der EDA stehen Daten zu den einzelnen Proben zur Verfigung. Es liegen die Daten
zum Druckverlauf, dem Volumenstrom des Destillats und der Temperatur von Medium,
Kompressor und Dampf vor. Dabei haben die jeweiligen Messeinrichtungen zu jeder Minute
einen Wert aufgenommen. Alle Einzeldaten sind im digitalen Anhang hinterlegt. In diesem

Kapitel werden exemplarisch Daten ausgewertet.

5.3.1 Typischer Verlauf

Druck

In der nachfolgenden Abbildung 19 ist ein Diagramm mit einem typischen Druckverlauf eines

Zyklus der EDA dargestellt. In diesem Fall handelt es sich um den Zyklus der Probe 6.
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Probe 6 - Druckverlauf
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Abbildung 19: Diagramm Druckverlauf der Probe 6, EDA

In dem Diagramm ist der Differenzdruck Uber die Zeit dargestellt. Anhand des Verlaufs kon-
nen die einzelnen Phasen abgeschatzt werden. Zum Zeitpunkt null ist der Druck atmospha-
risch. Der Zyklus wird gestartet und in der ersten Phase wird ein Unterdruck erzeugt, um die
Vorlage in die Anlage zu saugen. Im Ubergang zur zweiten Phase wird der Unterdruck von
der Anlage gehalten. Die Druckkurve lasst den Ubergang zwischen der ersten und zweiten
Phase nicht erkennen. Nach Betriebserfahrung beginnt die zweite Phase etwa innerhalb der
ersten zehn Minuten. Der Beginn der dritten Phase ist nach etwa einer Stunde sichtbar. Hier
steigt der Absolutdruck kurzzeitig an, der Unterdruck nimmt ab. Anschlielend wird der Abso-
lutdruck wieder tiefer. Dieser Verlauf ist charakteristisch fiir den Ubergang der Phasen. Hier
entsteht das erste Destillat, welches an der AulRenseite der Rohre kondensiert. Gleichzeitig
fehlt nicht genligend Material im RBW, um neue kuhlere Vorlage nachzuziehen. Infolgedes-
sen erwarmt sich die Vorlage in den Rohren, wodurch der Druck steigt. Da dieser Vorgang
im Unterdruck stattfindet, bedeutet das, dass der Differenzdruck sinkt. Im Anschluss daran
ist erkennbar, wenn der Absolutdruck wieder sinkt, dass neue, kihlere Vorlage nachgezogen

wird.

Mit zunehmender Zeit senkt sich der Druck in der Destillationsphase ab. Das lasst sich an

der Trendlinie durch den negativen Anstieg erkennen. Der Druck muss in der EDA durch die
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Aufkonzentrierung, wie in Kapitel 3.3.1 erlautert, immer weiter abgesenkt werden, um an den

Siedepunkt angepasst zu sein.

Nach Beenden der Phase stellt sich erst atmospharischer Druck ein und anschlieRend wird
die letzte Phase, die des Konzentrataustrags, begonnen. Dafiir wird mit Druckluft ein Uber-
druck erzeugt und das Konzentrat aus dem Sumpf des RBW aus der Anlage geférdert. Wie
im Diagramm zu sehen ist, steigt der Druck dabei auf 400 mbar Uberdruck. Dann 6ffnet sich
eine Klappe am Sumpf des RBW und das Konzentrat wird aus der Anlage getragen. Wenn
der Druck dabei 300 mbar erreicht, schliel3t sich die Klappe kurzzeitig und der Druck wird
erneut auf 400 mbar erhdht und der Rest des Konzentrats wird aus der Anlage gedrickt.

Danach endet der Zyklus mit Erreichen des atmospharischen Drucks.

Destillatstrom

In der nachfolgenden Abbildung 20 ist das Diagramm des Destillatstroms der Probe 6 darge-

stellt. FUr die eindeutigere Einordnung der Phasen ist der Druckverlauf ebenfalls dargestellt.
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Abbildung 20: Diagramm Destillatstrom/Druckverlauf Probe 6, EDA
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In dem Diagramm ist der Volumenstrom des Destillats, der Destillatstrom, Uber die Zeit dar-
gestellt. Auf der sekundaren y-Achse ist der Differenzdruck angezeichnet. Es ist sichtbar,
dass wahrend der ersten und zweiten Phase kein Destillat aus der Anlage geférdert wird.
Das liegt daran, dass wahrend dieser Phasen keines entsteht. Ein erster Anstieg der Destil-
latstromkurve wird bei 1:05 h sichtbar. Hier zeigt sich, dass das erste Destillat nicht gleichzei-
tig mit Beginn der dritten Phase anfallt. Nach etwa zwei bis drei Minuten steigt die Kurve des
Destillatstroms. Diese Zeitverschiebung lasst sich damit erklaren, dass es ein paar Minuten

dauert, bis das erste entstandene Destillat in die Destillatbehalter geférdert wird.

Der lokale Peak vor dem starken Anstieg lasst sich auf die Methode der Destillatstrommes-
sung zurtckfihren. Der Volumenstrom der Anlage wird nicht direkt gemessen, sondern tber
die Entleerungen der Destillatbehalter berechnet. Die Berechnung setzt sich aus den letzten
drei Entleerungen der Destillatbehalter und der Zeit zwischen den Entleerungen zusammen.
Zu Beginn der Konzentrierungsphase liegt kein Destillat vor. Nach der ersten Entleerung wird
der Destillatstrom aus den letzten drei Entleerungen (von denen nur eine real nicht null ist)
der Volumenstrom ermittelt. Das bedeutet, die Daten des Destillatstroms werden erst realis-
tisch, wenn die dritte Entleerung abgelaufen ist. Dieser Peak ist bei einigen Kurven aus der
EDA zu sehen.

Wahrend der dritten Phase wird sichtbar, dass sich die Kurve des Destillatstroms mit einem
zeitlichen Verzug von 2 bis 3 min dhnlich verhalt wie die Kurve des Drucks. Sinkt der Druck,
sinkt der Destillataustrag und umgekehrt. Zu Beginn der Destillation entsteht Dampf,
wodurch der Druck steigt. Dann zieht die Anlage neue Vorlage nach, da durch den Phasen-
wechsel der Fillstand sinkt. Durch die neue Vorlage muss der Druck abgesenkt werden, um
weiter Destillat zu férdern. Zum einen, weil die Temperatur der Vorlage sinkt und die Anlage
mehr Energie aufwenden muss, damit der Destillatstrom aufrechterhalten wird. Zum ande-
ren, weil sich der Siedepunkt durch die Aufkonzentration verschiebt und der Druck daran

angepasst werden muss.

Dass sich die Kurve wahrend der gesamten Destillation stark wellenformig verhalt, ist ver-
mutlich auf die Zusammensetzung zurtckzufuhren. Das Material der Probe 6 ist nach der
Destillation vergleichsweise stark mit TOC belastet (siehe Tabelle 4). Das lasst den Schluss
zu, dass flichtige Kohlenwasserstoffverbindungen zusammen mit dem Wasser ebenfalls
destilliert werden. Das fihrt zu einer Verstarkung der grundsatzlichen Schwankung der Kur-
ve und damit moglicherweise zu dieser Wellenform. Andere Proben zeigen weniger ausge-

pragtes wellenformiges Verhalten.
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Temperaturverlaufe

In der nachfolgenden Abbildung 21: Diagramm Temperaturverlauf Medium Probe 6,
EDAADbbildung 21 ist ein Diagramm mit dem Temperaturverlauf des Mediums und in der Ab-
bildung 22 die Temperaturverlaufe des Kompressors und des Dampfes Uber den gesamten
Zyklus der Probe 6 dargestellt. Grundsatzlich lasst sich Uber alle Temperaturmessungen

sagen, dass sie unscharf sind und es zu Abweichungen von der Realitat kommt.
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Abbildung 21: Diagramm Temperaturverlauf Medium Probe 6, EDA

Die Temperatur des Mediums liegt zu Beginn bei etwa 90 °C und sinkt innerhalb der ersten
10 min auf unter 40 °C ab. Grund dafir ist, dass die Temperatur des Mediums im Sumpf des
RBW gemessen wird. Wenn direkt nach einem Zyklus ein weiterer Zyklus gefahren wird, ist
die Anlage noch warm. Mit Fillen der Anlage in der ersten Phase kihlt sich der RBW ab und
die Vorlage wird zusatzlich vorgewarmt. Der Temperatursensor misst ab der zweiten Phase
realistisch die Temperatur des Mediums. Mit Beginn der zweiten Phase erwarmt sich das
Medium auf Destillationstemperatur. Diese ist nach etwa einer Stunde erreicht und die dritte
Phase beginnt. Der Peak auf etwa 110 °C ist vermutlich ein Ausreiler, der nicht reprasenta-
tiv fir die Mediumstemperatur ist. Mit Zunahme des Drucks in den folgenden Minuten steigt

auch die Temperatur im RBW. AnschlieRend zieht die Anlage kuhlere Vorlage nach und die
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Temperatur des Mediums sinkt wieder. Uber die Zeit der dritten Phase steigt die Temperatur
an, wie anhand des positiven Anstiegs der Trendlinie erkennbar ist. Im Laufe der Zeit steigt
der Siedepunkt durch die Aufkonzentrierung, was zum Anstieg der Temperatur Gber den ge-
samten Destillationsverlauf bedeutet. Des Weiteren wird bei Auswertung der Temperaturver-
ldufe deutlich, dass Vorlagen, die sich schlecht destillieren lassen, durch den von vornherein
hohen Schadstoffanteil, bei hoherer Temperatur destilliert werden als Vorlagen mit hohem
Wasseranteil.
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Abbildung 22: Diagramm Temperaturverldufe Kompressor und Dampf der Pr. 6, EDA

Das Diagramm zeigt die Kurve der Kompressor- und Dampftemperatur. Die Kompressor-
temperatur steigt am Anfang an und schwankt zwischen einer Temperatur von 110 °C bis
120 °C. Der Kompressor arbeitet wahrend der ersten beiden Zyklen. Zu Beginn der Destilla-
tion sinkt die Temperatur ab und steigt anschliefend wieder an. Hier durchlauft das erste
Destillat den Kompressor und kiihlt diesen ab. Dieser Effekt tritt im Laufe der Destillation in
abgeschwachter Form immer wieder auf. Zusatzlich wird der Kompressor durch Einspritzen
fliussigen Destillats in den Dampfstrom gekihlt. Tendenziell ist eine leichte Zunahme der

Temperatur des Kompressors, an dem positiven Anstieg des Graphen, erkennbar. Am Ende
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der Destillationsphase schaltet sich der Kompressor ab, dementsprechend sinkt die Tempe-

ratur.

Die Dampftemperatur ist zu Beginn, innerhalb der ersten und zweiten Phase, noch nicht
aussagekraftig. Es liegt kein Destillatdampf vor, also wird die Temperatur im Kopf des RBW
gemessen. Mit Beginn der Destillationsphase wird die Temperatur des Dampfes protokolliert.
Hier wird sichtbar, dass die Temperatur des Dampfes um 84 °C liegt. Das erklart sich
dadurch, dass der Siedepunkt, je nach Vorlage, in diesem Bereich liegt und der Dampf zum
Phasenlbergang Siedetemperatur hat. In der vierten Phase steigt die Temperatur kurzzeitig
an, da es einen Druckanstieg gibt. Mit Einstellen des atmosphérischen Drucks sinkt auch die

Temperatur.

5.3.2 Stdérungen und abweichende Zyklen

Schaumbildung

Eine haufig auftretende Abweichung vom typischen Verlauf eines Zyklus der EDA ist die
Schaumbildung. Das Auftreten von Schaumbildung ist materialabhangig. Ein Sensor im
RBW registriert den Schaum und kann eine automatisierte Dosierung von Entschaumungs-

mittel und einen kurzzeitigen Druckanstieg auslosen.

Schaumbildung lasst sich an dem Verlauf des Drucks wahrend einer Destillation erkennen.

In der nachfolgenden Abbildung 23 ist der Druckverlauf der Probe 9 dargestellt.
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Druckverlauf - Probe 9
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Abbildung 23: Diagramm Druckverlauf Probe 9, EDA

Die dritte Phase beginnt nach 1:06 h. Ein bis zwei Minuten nach Beginn bildet sich Schaum
im RBW. Die Schaumbildung findet erfahrungsgemafl® meist zu Beginn der dritten Phase
statt, da dort das erste Mal in groRerem Malte Dampf entsteht. Das Entschaumungsmittel
wird dosiert und die Anlage regelt den Druck fur eine kurze Zeit auf etwa 180 mbar Unter-
druck. Durch den verringerten Unterdruck wirkt auf die Blasen des Schaums ein Uberdruck,
wodurch sie platzen. Das zudosierte Entschaumungsmittel verhindert zu dem, dass sich
wahrend der weiteren Destillation Schaum bildet. Anschlieend wird der Druck in der EDA

verringert und die Destillation lauft weiter wie geplant.

Storungen des Ablaufs

Stoérungsfalle kdnnen wahrend des gesamten Zyklus auftreten. In der nachfolgenden Abbil-

dung 24 ist der Druckverlauf der Probe 5 dargestellt.
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Probe 5
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Abbildung 24: Diagramm Druckverlauf und Destillatstrom Probe 5, EDA

Wie in dem Diagramm erkennbar ist, verhalt sich der Druck nicht wie vorgesehen. Zweimal
tritt eine Storung auf, in deren Folge der Druck auf atmospharisches Level steigt. Die Feh-
lermeldung zum Zeitpunkt 1:42 h gibt zwei Stérungen zu Protokoll: zum einen, dass die Fiill-
standsanzeigen im Destillatbehalter 1 widersprichlich sind und zum anderen die Meldung,
dass die maximale Fullhéhe des Destillatbehalters 1 Uberschritten wurde. Die gleichen Feh-
lermeldungen liegen auch fiir den Zeitpunkt 1:54 h vor. Als Konsequenz dieser Fehlermel-
dung stellt die Anlage atmospharischen Druck her. Das hat zur Folge, dass kein weiteres
Destillat anfallt. Das Anlagenpersonal sucht nach der Problemquelle, beispielsweise ein nicht
geodffneter Hahn zum Tanklager, behebt das Problem und fiihrt anschlieend ein Alarmreset
durch, wodurch die Anlage anschlieRend weiterarbeitet. Die EDA geht wieder in die zweite
Phase Uber und erwarmt die Vorlage bei 400 mbar Unterdruck. Nach 2:15 h wird die dritte
Phase erreicht und die Anlage destilliert bei dem Druck vor der Stérung weiter. Das bestatigt

der Graph des Destillatstroms, welcher einen Anstieg ab 2:18 h zeigt.

Die zweite Storung tritt nach 2:51 h mit der Fehlermeldung ,Verdampfer: kurzer Zyklus“ auf.
Die gleiche Fehlermeldung wiederholt sich bei 3:02 h. Diese Fehlermeldung tritt auf, wenn
die Anlage die Destillation unter 90 min Zykluszeit beenden muss. Es ist mdglich, dass ein
Fullstandssensor im Destillatbehalter nicht korrekt funktioniert hat und deswegen mehr fri-
sche Vorlage in den RBW gezogen wurde als Ublich. Das hat zur Folge, dass die Temperatur

sinkt und die Anlage den Druck herunterregeln muss, damit die Destillation weiterlauft. Dabei
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kann es zur Unterschreitung von 500 mbar Absolutdruck gekommen sein, was eine Beendi-
gung der Destillationsphase nach sich zieht. Infolgedessen meldet die Anlage die Fehlermel-
dung ,kurzer Zyklus®, da die Destillationsphase ein bestimmtes Zeitintervall unterschritten
hat. Nach Alarmreset der Stérungsmeldung durch das Anlagenpersonal beginnt erneut die
zweite Phase, was der Destillatstrom wieder bestatigt. Am Ende der Aufwarmphase ftritt
Schaumbildung auf. Nach erfolgter Reaktion auf die Stérung wird die Destillation auf dem

Niveau vor der Stérung fortgesetzt, bevor sie beendet wird.

5.4 Datenvergleich Eindampfanlage und Rotationsverdampfer

5.4.1 Warmeubertragungen

Die Warmeubertragung wahrend der Destillation ist die Triebkraft des gesamten Prozesses.
Wie in Kapitel 2.1 beschrieben, ist der Warmeulbergang in diesen Fallen der Warmedurch-
gang. Diesen fiir die beiden Anlagen zu beschreiben, gibt einen Uberblick Uber die War-

metransportprozessen.

Die ubertragene Warme kann mit der angegebenen Formel (2.3) in diesen beiden Fallen
nicht errechnet werden. Einerseits handelt es sich bei dieser Formel um den Warmedurch-
gang fur eine plane Wand. Zum anderen ist es schwierig die einzelnen Variablen der Formel

Zu bestimmen.

Eindampfanlage

Die nachfolgende Formel (5.1) ist eine an Rohre angepasste Formel zur Berechnung eines

Warmedurchgangs.

QRohr = kponr * T * L % ATy, (5'1)

Es ergeben sich unterschiedliche Schwierigkeiten bei der Anwendung dieser Formel fur die
EDA. Fur die Berechnung mussen die Temperaturen im Mantelraum und in den Rohren be-
kannt sein. Fur die EDA ist die Ermittlung der Temperatur im Mantelraum nicht moéglich, da
diese des komprimierten Dampfes nach dem Verdichter nicht gemessen wird. Die Tempera-
tur in den Rohren ist ebenfalls nicht ausreichend genau bestimmbar. Die Mediumstemperatur
ist bekannt und wird am Ubergang des Einlaufs des Abscheiders in den Sumpf des RBW

gemessen. Da sich durch die Hohe des RBW ein Temperaturgradient ausbildet, kann nicht
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davon ausgegangen werden, dass diese Temperatur reprasentativ ist. Was zusatzlich zur
Folge hatte, dass abschnittsweise entlang der Hohe der Rohre gerechnet werden misste.
Aulierdem sind die Temperaturkurven, die vorliegen, zu unscharf und zu fehlerbehaftet. Des
Weiteren kommt dazu, dass der Warmeulbergang mit dieser Formel nur bei stabilen Phasen
angewendet werden kann. Da hier auf beiden Seiten des Rohrs ein Phasenwechsel stattfin-
det, ist die Anwendung der Formel ebenfalls nicht moglich. Zudem wird der Destillatstrom
seitlich in den Mantel eingeflhrt, was zur Folge hat, dass der Warmedurchgang nicht Gberall

im RBW gleichmalRig ist.

Theoretisch kann der Warmedurchgangskoeffizient mit Hilfe der nachfolgenden Formel (5.2)

berechnet werden.

1 (5.2)

Dieser Ansatz wirde einen ungefahren Einblick in den Warmedurchgang geben. Allerdings
sind auch hier die Gegebenheiten der Formel unbrauchbar. Die Durchmesser und die War-
meleitfahigkeit sind ermittelbar, allerdings mussten die Warmeubertragungskoeffizienten mit
Hilfe von empirischen Ansatzen geschatzt werden, da es fir die spezielle Zusammensetzung

der Vorlage keine Stoffwerte existieren.

Der Warmedurchgang fur die EDA ist mit den gegebenen Daten nicht bestimmbar. Der VDI-
Warmeatlas?? gibt fiir unterschiedliche Warmeilibertrager iberschlagige Warmedurchgangs-
koeffizienten an. Fir den Fall eines RBW mit Flussigkeit auf der Innenseite und Heizdampf
auf der Aulenseite der Rohre gibt die Literatur einen Warmedurchgangskoeffizienten von
300 W*m2*K! bis 1.200 W*m2*K™" an. Fir den Fall eines Verdampfers mit nattrlichem Um-
lauf und dinnen Fliissigkeiten wird ein Warmedurchgangskoeffizient von 600 W*m2*K™" bis
1.700 W*m2*K™" angegeben.

Rotationsverdampfer

Fir den Rotationsverdampfer ergeben sich dhnliche Probleme in der Berechnung wie bei der
EDA. In den nachfolgenden Formeln (5.3) und (5.4) sind die Formeln des Warmedurchgangs

und des zugehdérigen Warmedurchgangskoeffizient fir eine Kugel angegeben.

22 Springer-Verlag GmbH 2013, S. 85
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QKugel = kKugel * 70 x ATy (5.3)

[EN

(5.4)

kKugel = 1 1
2 +5*
dinain

NS,

11 1
*<d_in_d_a>+ d2a,

Hier kénnen die Temperaturen ebenfalls nicht eindeutig bestimmt werden. Die Temperatur
fur das Heizbad lasst sich eindeutig bis auf eine Kommastelle bestimmen. Allerdings kann
die Temperatur im Verdampferkolben nur geschatzt werden. Der Riickschluss durch das
Sieden lasst sich nur grob ziehen. Aulerdem muss zusatzlich berticksichtigt werden, dass
der Kolben keine ideale Kugel ist und nur zum Teil in das Olbad getaucht wird. Ferner dreht
sich der Kolben, was einen Einfluss auf die Warmeubergangskoeffizienten hat. Dadurch ist

es nicht moglich, die Warmedurchgangskoeffizienten ohne empirische Mittel zu bestimmen.

Auch hier lasst sich die Menge der ibertragenen Warme und der Warmedurchgangskoeffi-

zient nicht bestimmen.

Aus den Betrachtungen lasst sich schlussfolgern, dass ein Vergleich der Warmedurchgange
in diesem Rahmen zwischen den beiden Anlagen nicht mdglich ist. Es lasst sich dennoch
eine Aussage zur Effizienz der Warmeulbertragung treffen. Wird das Verhaltnis zwischen
dem erwarmten Volumen und der Flache, die zur Warmeubertragung vorhanden ist, betrach-
tet, lasst sich feststellen, dass die EDA einen besseren Warmedurchgang haben muss. In
der EDA steht zur Erwarmung von 1 ml eine Flache von etwa 2,7 cm? zur Verfigung (Be-
rechnungsgrundlage: 1 m lange Rohre; 16 mm Innendurchmesser; 17 mm AulRendurchmes-
ser). Im RV ist eine Flache von etwa 0,9 cm? fir die Warmelbertragung vorhanden (Annah-
me: 14 cm AuBendurchmesser; 30 % der Kugel tauchen ins Olbad). Da bei den Warmeiiber-
tragungen die Flache immer eine entscheidende Rolle spielt, ist der Warmedurchgang in der
EDA mit dem gréReren Flachen-Volumen-Verhaltnis vorteilhafter fir die Warmeubertragung
als im RV. Dazu kommt, dass die Phasenlbergange, wie sie in der EDA auf beiden Seiten
stattfinden, sehr energiereich sind; Wasser hat eine spezifische Kondensationsenthalpie?
von 2.256 kJ*kg™, welche zur Verdampfung des Destillats in den Rohren genutzt wird. Das
entspricht bei 5.000 kg entstandenem Destillat einer Leistung von 3.133 kWh. Hier wird deut-

lich, wie viel Energie wahrend der Destillation Ubertragen wird.

23 Formelsammlung 2014, S. 78

48



5.4.2 Druckunterschiede

Die EDA destilliert bei einem Druck um etwa 600 mbar Absolutdruck. Im RV beginnt die Des-
tillation ab 450 mbar Absolutdruck und sinkt Uber die Destillation weiter ab. Beide Anlagen

destillieren bei etwa 85 °C. Hier liegt ein Unterschied vor.

Um weniger Warmeenergie bereitstellen zu missen und fur die Siedepunkterniedrigung wird
Unterdruck erzeugt, da die Siedetemperatur bei abnehmendem Druck sinkt?*. Bei gleichen
Dricken wirde in der Laboranlage nur wenig bis kein Destillat anfallen. Das liegt an der Bau-
und Funktionsweise der EDA. In der Konzentrierungsphase wird die Vorlage in den RBW
gesogen. Dabei gibt es eine Querschnittsverkleinerung vom Sumpf auf die einzelnen Rohre.
Nach der Kontinuitatsgleichung?® (Formel (5.5)) hat das zur Folge, dass die Strdmungsge-

schwindigkeit der Vorlage in den Rohren steigt.

Ay x vy = A, x v, = konst. (5.5)

Hier greift die Bernoulli'sche Gleichung?® (Formel (5.6)) fiir nicht horizontale Strémungen.
Diese besagt, dass der statische Druck einer Flissigkeit und der dynamische Druck der
Flissigkeit in Summe immer konstant ist. VergrofRert sich der dynamische Druck, muss sich

im gleichen Zuge der statische Druck verandern.

@ 0
p1+oghs + 5”12 =p, +ogh, + 5”22 (5.6)

Fir die Vorlage bedeutet die GeschwindigkeitsvergroRerung, ein steigender dynamischer
Druck. Mit Zunahme der Hohe steigt ebenfalls der geodatische Druck. Das hat zur Folge,
dass der statische Druck sinken muss. Der statische Druck ist in den Rohren des RBW klei-
ner als der vom Verdichter erzeugte Druck im Rest der Anlage, was das Sieden begunstigt.
Damit kann unter den gleichen Bedingungen im RV kein oder weniger Leichtsieder in die

Gasphase Ubergehen.

24 ygl. Dehli 2021, S. 54
25 Boge und Boge 2021, S. 469
26 Boge und Boge 2021, S. 471
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5.4.3 Betriebsparameter

Das Verhalten der Betriebsparameter soll Aufschluss dariber geben, ob sich die Vorlage im
Rotationsverdampfer ahnlich verhalt wie in der Eindampfanlage, um bei einem Zusammen-
hang die Anlage besser nutzen zu kénnen. Dabei wird auf die Temperatur, den Druck und

den Destillatstrom eingegangen.

Temperatur

Die Temperatur kann nicht verglichen werden. Zum einen sind die Temperaturen aus der
EDA grundsatzlich zu unscharf, um aussagekraftig genug zu sein. Zum anderen ist die Tem-
peratur wahrend der Destillation im RV nahezu stabil und wird auch nicht gemessen. Es

kénnen keine Aussagen zur Temperatur getroffen werden.

Druck

Bei Vergleich des Drucks fallt auf, dass der Destillatstrom im RV mit zunehmender Zeit und
abnehmendem Absolutdruck, steigt, bis die Vorlage zu auftkonzentriert ist. In der EDA ist das
Verhalten umgekehrt. Hier entsteht zu Beginn der Konzentrierungsphase am meisten Destil-
lat. Der Destillatstrom nimmt mit zunehmender Zeit und abnehmendem Druck ab. Das ist auf
das Druckverhalten zurtickzufiihren. Im RV wird der Druck linear abgesenkt und ist nicht ma-
terialabhangig. Dabei wird der Siedepunkt der Vorlage mit abnehmendem Absolutdruck im-
mer weiter unterschritten, was zu einem Anstieg des Destillatstroms flhrt. In der EDA wird
der Druck nicht so weit unter den Siedepunkt abgesenkt, sondern an die Vorlage angepasst.
Die Betriebsparameter Druck und Temperatur sind im Vergleich zum RV konstant dichter an
den Siedepunkt angepasst. Damit wirde bei einem vollstandig kontinuierlichen Betrieb in der
EDA ein konstanter Destillatstrom erzeugt werden. Da das Konzentrat wahrend der Konzent-
rierungsphase nicht abgelassen, sondern gesammelt wird, fihrt das zu einem mit der Zeit
wachsenden Konzentratanteil in der Vorlage im RBW. Dadurch kommt es zu einer Abnahme

des Destillatstroms in der Konzentrierungsphase, weil der Destillatanteil in der Vorlage sinkt.

Der Druck in den beiden Anlagen hat in diesem Fall keinen Zusammenhang. Zur Auswertung
wird der Anstieg jeder Druckkurve in der EDA ermittelt. Daflir werden Peaks durch Schau-
men entfernt. Der Anstieg der linearen Kurve sagt aus, wie stark der Druck wahrend der
Destillation abgesenkt wurde. Falls ein Zusammenhang besteht, sollten die Punkte in einem
Diagramm so zueinander liegen, dass sich ein Muster erkennen Iasst. In der nachfolgenden

Abbildung 25 ist dieses Diagramm dargestellt.
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150
-0,9 -0,8 -0,7 -0,6 -0,5 -0,4 -0,3 -0,2 -0,1 0

Ansteig Druckgerade EDA

Mittelwert

Abbildung 25: Diagramm Druckanstieg EDA und Druck RV

In dem Diagramm sind die Proben in der Reihenfolge 10, 4, 2, 3, 6, 1 und 9 (von links nach
rechts) dargestellt. Probe 5, 7 und 8 wurde nicht berucksichtigt, da diese keine eindeutigen
Ergebnisse hervorgebracht haben, welche das Endergebnis verfalschen kdnnten. Es zeigt
sich kein Zusammenhang, da die Driicke aus dem RV in keinem Muster zum Anstieg der
Druckkurve in der EDA stehen. Erwartet wurde, dass von links nach oben rechts laufend
eine Gerade entsteht. Diese wiirde bedeuten, dass sich mit einem starken Anstieg der
Druckkurve in der EDA auch niedrigerer Druck im RV-Versuch zeigen wirde. Das ist nicht
der Fall. Es ist auch kein anderes Muster zu erkennen. Es lassen sich aufgrund der vorge-
nommenen Versuche keine Erkenntnisse bezlglich des Drucks vom RV auf die EDA (ber-

tragen.

Destillatstrom

Der letzte zu betrachtende Parameter ist das angefallene Destillat. In der nachfolgenden
Tabelle 5 ist das Destillat aus der EDA und dem RV aufgelistet.
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Tabelle 5: Destillatmengen EDA/RV

EDAI] Volu- RV V1 [g] | Masse/Zeit | RVV2[g] | Masse/Zeit

men/Zeit [g/min] [g/min]

[I/min]
Probe 1 5340 35,13 163,8 0,910 174,3 0,949
Probe 2 3823 34,13 162,4 0,902 155,8* 0,944
Probe 3 2840 33,03 148,3 0,761 148,5 0,761
Probe 4 3428 34,28 163,4 0,778 152,8 0,783
Probe 5 2859 20,57 150,8 0,838 166,3* 0,850
Probe 6 5207 34,25 171,6 0,880 166,9 0,856
Probe 7° 5609 36,90 171,6 0,880 166,6 0,926
Probe 8° 5441 36,27 172,0 1,042 165,2 0,847
Probe 9 5287 35,25 175,3 0,899 170,7 0,876
Probe 10 3573 36,09 162,7 0,775 162,7 0,775

*bei den gekennzeichneten Daten handelt es sich um die jeweilige Drittbestimmung und nicht den Erst- oder

Zweitversuch

?die Ergebnisse der Proben 7 und 8 sind nicht aussagekraftig (siehe Kapitel 5.2.2); sie werden nicht berlicksich-

tigt

In absoluten Zahlen hat die EDA etwa zwischen 2.800 | und 5.600 | Destillat erzeugt. Dabei
fallen vorallem die Proben 2, 3, 4, 5 und 10 auf, die deutlich unter 5.000 | Destillat im Gegen-
satz zu den restlichen Zyklen liegen. Es lasst sich annehmen, dass die verarbeiteten Vorla-
gen einen geringeren Anteil an Destillat hatten. Mit Hilfe der Zeit der Konzentrierungsphase
kann ein Verhaltnis zwischen Volumen und Zeit berechnet werden. Dabei wurden die Sto-
rungen in den Konzentrierungsphasen abgezogen. Die Destillatleistung sagt aus, wie viel
Volumen pro Minute im Durchschnitt von der Anlage produziert wurde. Hier fallt die Probe 5
unter den Proben, die weniger als 5.000 | Destillat produziert haben, auf. Probe 5 hat im
Schnitt eine Destillatleistung von 20,6 I/min. Alle anderen Proben bewegen sich in einem
Rahmen von etwa 33 I/min bis 36 I/min. Probe 5 ist bereits im Kapitel 5.3.2 durch mehrere
Stérungsmeldungen auffallig gewesen. Die EDA konnte das Material der Vorlage 5 schlecht

verarbeiten.
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Im RV sind im Schnitt etwa zwischen 0,7 g/l und 0,9 g/l Destillat angefallen. Die Daten der
Doppelbestimmungen liegen alle sehr nah aneinander. Es lasst sich zwischen dem Volu-
men-Zeit-Verhaltnis der EDA und dem Masse-Zeit-Verhaltnis des RV kein Zusammenhang

finden.

In der nachfolgenden Abbildung 26 sind die Anteile des Destillats gemessen an dem Aus-
gangsvolumen bzw. -masse vergleichend dargestellt. Zur Vereinfachung wird mit einem Mit-
telwert zwischen den Doppelbestimmungsergebnissen gerechnet. Ausgelassen wurden die
Ergebnisse der Probe 5, 7 und 8, da diese nicht reprasentativ flr die Messungen in der EDA
bzw. RV stehen.

Anteil des Destillats an Gesamtmasse/-volumen

100%

90%

80%
70%
X
— 60%
K9]
=
S 50%
o
2 40%
(0]
[a]
30%
20%
10%
0%
Probe Probe Probe Probe Probe Probe Probe
H Anteilig RV 84% 80% 74% 79% 84% 87% 81%
M Anteilig EDA 86% 81% 76% 79% 85% 85% 80%

Abbildung 26: Diagramm Anteil Destillatmenge RV und EDA

In dem Diagramm der Abbildung 26 zeigt sich ein Zusammenhang zwischen den Ergebnis-
sen der EDA und des RV. Die Daten unterscheiden sich maximal um zwei Prozentpunkte.
Daraus lasst sich der Rilickschluss ziehen, dass das Verhéaltnis des Destillats zum Aus-

gangsvolumen sich im RV annahernd so verhalt wie in der EDA. Es zeigt sich, dass die Vor-
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lage unbekannter Proben auf das Destillatverhaltnis im Vorhinein im RV getestet werden

kann.
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6 Fazit und Ausblick

Mit dieser Arbeit wurde der Prozess einer industriellen Eindampfanlage im Labormalistab
nachempfunden. Dabei hat sich gezeigt, dass die Nachstellung des Prozesses der Ein-

dampfanlage mit Hilfe eines Rotationsverdampfers nur mit Einschrankungen maoglich ist.

Nach Auswertung der entstandenen Daten kann gesagt werden, dass sich bei dem gegebe-
nen Versuchsaufbau und -durchfihrung kein Zusammenhang beziiglich des Betriebspara-
meter Druck finden lasst. Fir einen Zusammenhang im Temperaturverhalten zwischen den
Anlagen war die Datenlage nicht ausreichend. Es zeigt sich ein Zusammenhang im Destilla-
taustrag. Eine unbekannte Probe kann im Rotationsverdampfer auf den Destillatgehalt unter-
sucht werden. Um die Anlagen auf weitere Zusammenhange zu testen, missten mehr quali-
tativ hochwertige Daten erhoben werden. Beispielsweise ist es denkbar, dass die Tempera-
tur der Vorlage im Verdampferkolben gemessen wird, um den genauen Siedepunkt zu be-
stimmen. Damit kdnnte eine bessere zeitliche Einteilung der Druckstufen erreicht werden
und somit der Prozess aus der Eindampfanlage besser nachvollzogen werden. Damit kann
nach einem Zusammenhang zwischen den Temperaturverhalten gesucht werden. Eine wei-
tere Mdglichkeit ware die gewonnen Erkenntnisse in einen Zusammenhang mit der Zusam-
mensetzung der Materialien zu stellen. Mit einer genauen Analyse der Inhaltsstoffe und aus-

reichend Daten kdnnte hier ebenfalls ein Zusammenhang festgestellt werden.

Der gefundene Zusammenhang kann fur das erfahrene Anlagen- und Laborpersonal eine
Stltze in der Verarbeitung von Flissigabfallen sein. Unbekannte Proben kénnen im Rotati-
onsverdampfer getestet und ausgewertet werden. Damit ist es mdglich abzuschatzen, wie
weit sich ein Material eindampfen lasst und bestimmen, wie viel Destillat einer Vorlage anfal-
len kann. Das ist hilfreich in der Logistik und in der Annahme neuer Materialien in die Dienst-
leistungen der Eindampfanlage.
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8 Anhang und Anhangsverzeichnis

Hier sind die Daten aus den versuchen mit dem Rotationsverdampfer aufgefiihrt. Die Daten

aus der Eindampfanlage befinden sich auf der beigelegten CD-ROM.

Daten Rotationsverdampfer. ... ... 55
P IO . 55
IO . 56
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Probe 1

Pr.1-V1 Pr.1-V2
Temperatur [°C] 30,1 29,6
Masse Vorlage [g] 199,0 199,9

Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat [g] Masse Destillat [g]
0 450 0,0 0,0
15 450 4,8 54
30 430 11,5 11,8
45 410 20,0 19,3
60 390 31,7 28,8
75 370 45,2 41,0
90 350 58,5 55,5
105 330 73,5 72,0
120 310 91,1 91,2
135 290 110,7 112,0
150 270 130,0 133,6
165 250 148,8 153,8
180 230 163,8 170,8
195 210

210 190

Masse Konzentrat [g] 20,0 20,03
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Probe 2

Pr.2-V1 Pr.2-V2 Pr.2-V3
Temperatur [°C] 30,3 199,6 30,4
Masse Vorlage [g] 199,0 30,0 2004
Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat | Masse Destillat | Masse Destillat

[9] [9] (9]
0 450 0,0 0,0 0,0
15 450 7.4 3,5 6,0
30 430 14,6 6,7 12,5
45 410 23,5 11,7 21,7
60 390 35,1 18,8 33,0
75 370 48,2 27,7 46,2
90 350 63,7 39,0 62,0
105 330 81,8 52,6 80,1
120 310 99,2 68,9 99,1
135 290 116,6 87,1 120,7
150 270 136,1 106,5 140,0
165 250 152,3 126,1 155,8
180 230 162,4 144.,6
195 210 158,5
210 190
Masse Konzentrat [g] 22,9 28,0 37,8
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Probe 3

Pr.3 -V1 Pr.3-V2
Temperatur [°C] 29,8 29,7
Masse Vorlage [g] 200,5 200,9

Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat [g] Masse Destillat [g]
0 450 0,0 0,0
15 450 2,3 0,5
30 430 5,1 2,3
45 410 9,1 5,9
60 390 15,2 11,3
75 370 22,8 18,5
90 350 32,3 28,0
105 330 43,5 42,4
120 310 57,1 59,8
135 290 73,2 76,4
150 270 91,2 94,6
165 250 111,2 113,9
180 230 130,7 132,6
195 210 148,3 148,5
210 190

Masse Konzentrat [g] 43,1 45,1
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Probe 4

Pr.4 - V1 Pr.4-V2
Temperatur [°C] 29,5 29,5
Masse Vorlage [g] 200,1 200,8

Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat [g] Masse Destillat [g]
0 450 0,0 0,0
15 450 1,2 3,0
30 430 2,8 5,9
45 410 6,2 10,7
60 390 11,6 17,0
75 370 18,5 24,7
90 350 27,4 35,2
105 330 38,8 47,5
120 310 52,0 61,9
135 290 68,1 78,8
150 270 87,3 97,4
165 250 108,3 117,7
180 230 130,4 137,0
195 210 149,1 152,8
210 190 163,4

Masse Konzentrat [g] 18,2 37,6
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Probe 5

Pr.5-V1 Pr.5-V2 Pr.5-V3
Temperatur [°C] 29,4 30,4 30,3
Masse Vorlage [g] 200,1 201,5 200,7
Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat | Masse Destillat | Masse Destillat

[9] [9] (9]
0 450 0,0 0,0 0,0
15 450 3,6 1,8 2,9
30 430 8,6 4,4 7,2
45 410 15,3 8,7 13,7
60 390 23,7 14,4 22,2
75 370 34,1 22,2 32,8
90 350 46,5 32,6 45,4
105 330 60,7 447 60,2
120 310 76,1 58,9 77,3
135 290 95,3 75,6 95,7
150 270 114,5 94,5 116,3
165 250 134,5 115,0 136,3
180 230 150,8 135,8 153,0
195 210 163,5 153,3
210 190 166,3
Masse Konzentrat [g] 18,8 17,6 38,7
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Probe 6

Pr.6 - V1 Pr.6 -V2
Temperatur [°C] 30,2 29,7
Masse Vorlage [g] 2021 199,9

Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat [g] Masse Destillat [g]
0 450 0,0 0,0
15 450 3,3 2,7
30 430 6,8 52
45 410 11,9 9,8
60 390 19,3 16,2
75 370 28,6 25,0
90 350 40,1 36,3
105 330 54,0 49,9
120 310 70,3 66,0
135 290 90,4 84,3
150 270 112,3 104,7
165 250 135,3 126,9
180 230 156,4 149,0
195 210 171,6 166,9
210 190

Masse Konzentrat [g] 19,3 23,6
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Probe 7

Pr.7 -V1 Pr.7-V2 Pr.7-V3
Temperatur [°C] 29,7 29,4 29,7
Masse Vorlage [g] 200,9 200,9 99,5
Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat | Masse Destillat | Masse Destillat

[9] [9] (9]
0 450 0,0 0,0 0,0
15 450 0,5 0,6 0,5
30 430 1,4 3,3 2,7
45 410 5,2 9,1 7.4
60 390 12,2 17,3 14,6
75 370 21,1 27,9 23,9
90 350 33,0 41,9 34,7
105 330 47,0 58,3 47,2
120 310 63,1 76,1 60,8
135 290 81,7 97,2 75,2
150 270 102,5 120,0 85,3
165 250 125,2 143,5
180 230 149,3 166,6
195 210 171,6
210 190
Masse Konzentrat [g] 19,0 23,6 4.3
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Probe 8

Pr.8 - V1 Pr.8 -V2 Pr.8-V3
Temperatur [°C] 30,5 29,8 30,6
Masse Vorlage [g] 200,1 200,0 100,1
Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat | Masse Destillat | Masse Destillat

[9] [9] (9]
0 450 0,0 0,0 0,0
15 450 3,2 0,1 0,4
30 430 9,2 0,6 2,5
45 410 19,1 3,6 7,8
60 390 30,6 9,2 14,8
75 370 45,2 17,2 244
90 350 61,5 27,7 36,2
105 330 81,6 40,5 49,3
120 310 103,2 56,3 64,0
135 290 126,1 73,7 78,8
150 270 149,4 94,6 90,3
165 250 172,0 117,8
180 230 141,5
195 210 165,2
210 190
Masse Konzentrat [g] 17,8 23,4 5,0
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Probe 9

Pr.9 -V1 Pr.9-V2
Temperatur [°C] 30,0 29,8
Masse Vorlage [g] 201,0 199,4

Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat [g] Masse Destillat [g]
0 450 0,0 0,0
15 450 3,1 3,0
30 430 6,5 5,1
45 410 10,4 9,1
60 390 16,7 15,6
75 370 25,7 242
90 350 36,6 35,5
105 330 49,9 48,6
120 310 64,6 65,3
135 290 82,6 84,2
150 270 104,9 105,2
165 250 130,1 126,8
180 230 154,2 150,0
195 210 175,3 170,7
210 190

Masse Konzentrat [g] 16,2 18,3
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Probe 10

Pr.10 — V1 Pr.10 - V2
Temperatur [°C] 30,1 29,9
Masse Vorlage [g] 200,5 201,0

Zeit [min] Druck [mbar] Masse Destillat [g] Masse Destillat [g]
0 450 0,0 0,0
15 450 1,5 2,0
30 430 3,5 3,5
45 410 6,4 6,2
60 390 11,5 10,7
75 370 19,2 17,3
90 350 28,2 25,8
105 330 40,1 36,9
120 310 54,0 50,4
135 290 70,7 66,4
150 270 89,4 84,3
165 250 110,2 105,1
180 230 131,0 126,6
195 210 148,3 146,6
210 190 162,7 162,7
Masse Konzentrat [g] 18,6 24,3
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