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109. Uber einige Untersuchungen an Extraktionskolonnen.
2. Mitteilung?!)
von A. Guyer, A. Guyer jr. und K. Meuli.
(27. V. 55.)

In einer fritheren Verdffentlichung?!) wurde iiber Untersuchungen
verschiedener Typen von Extraktionskolonnen berichtet, wobei ihre
Charakterisierung durch den Zusammenhang zwischen Wirksamkeit,
Stromungsgeschwindigkeit und Betriebsinhalt (Hold-up) erfolgte. Be-
sonders bei der Priifung von Kolonnen mit innerer Riihrung hat
es sich dabei gezeigt, dass eine hohe Extraktionswirksamkeit meist
nur auf Kosten des Durchsatzes erreicht werden kann. Es ist daher
naheliegend, fiir einen praktischen Vergleich einen Zusammenhang
zwischen Extraktionswirksamkeit und Durchsatz heranzuziehen.

Es soll im nachfolgenden eine Methode beschrieben werden, die
es ermoglicht, fiir verschiedene praktische Probleme einen Vergleich
zwischen verschiedenen Kolonnentypen anzustellen.

Der durch Reman?) definierte Wirksamkeitsindex ist propor-
tional dem Produkt aus Losungsmittelgeschwindigkeit und Anzahl
Gleichgewichtsstufen pro Kolonnenlinge. Das Gewicht, welches den
beiden eine praktische Wirksamkeit bestimmenden Grossen gegeben
werden muss, hingt nun aber sehr von wirtschaftlichen Uberlegungen
ab und ist nur im Spezialfall fiir die beiden Grossen gleich. Man kann
sich diesbeziiglich leicht zwei Extremfille vorstellen. Soll ein Stoff
aus einer in beliebigen Mengen vorhandenen Fliissigkeit extrahiert
werden, so wird die pro Kolonnenvolumen und Zeiteinheit iiberfiihrte
Stoffmenge vor allem durch eine Erhéhung des Durchsatzes ver-
grossert. Demgegeniiber wird bei der Aufarbeitung eines kostbaren
Produktes vor allem eine moglichst vollkommene Anniherung an den
Gleichgewichtszustand angestrebt werden miissen.

Wird fiir Kolonnen é#hnlicher Fillung, z.B. Raschig-Ring-
Kolonnen oder Scheibel-Kolonnen mit verschiedener Riihrgeschwin-
digkeit fiir eine gegebene Gruppierung konstant gehaltener Variablen
der maximal mégliche Durchsatz pro Kolonnenquerschnitt gegen-
iiber der pro Kolonnenlinge erreichbaren Anndherung an den Gleich-
gewichtszustand aufgetragen, so wird man innerhalb eines bestimmten
Bereiches einen hyperbeldhnlichen Verlauf der Kurve erwarten
diirfen. In diesem Bereich besteht zwischen der Extraktionswirk-
samkeit und dem maximalen Durchsatz der folgende Zusammenhang:

1) A. Guyer, A. Guyer jr. & K. Meuli, Helv. 38, 790 (1953).
%) @. H. Reman, Proceedings of the Third World Petroleum Congress ITI, 121 (1951).
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Mit einer Herabsetzung der Tropfengrosse durch Erhéhung der Riihr-
geschwindigkeit oder durch Verfeinerung der Packung wichst die
Grenzfliche und gleichzeitig wird die Kontaktzeit vergrossert. Der
Grad der Anndherung an das Gleichgewicht nimmt zu, die maximale
Belastbarkeit wegen der verminderten Fallgeschwindigkeit der
Tropfen aber ab. Mittels der dimensionslosen Beziehung N = (ha) (k/w’),
die zwischen der Zahl der Uberfilhrungseinheiten N, der Aus-
tauschflichenkenngrosse (ha) und dem Verhiltnis von Stoffiiber-
gangsgeschwindigkeit (k) zu Lingsgeschwindigkeit (w’') besteht, kann
die besprochene Abhingigkeit N = f(w) diskutiert werden. Unter
der Annahme, dass die Léingsgeschwindigkeit w’ proportional zur
Stromungsgeschwindigkeit w ist, gilt:
N/h = c-k-a-(w)"L

Die Kurve N/h = f(w) ist demnach eine Hyperbel. Der Ausdruck
N-w/h, wie er von Reman als Wirksamkeitsindex definiert wurde,
erscheint als Rechteck zwischen den Koordinatenachsen und einem
eine bestimmte Packung darstellenden Punkt und ist dimensions-
missig gleich dem bekannten Ausdruck k-a.

Der postulierte funktionale Zusammenhang zwischen Extrak-
tionswirksamkeit und maximalem Durchsatz ist naturgemiss von
samtlichen, einen Extraktionsvorgang beeinflussenden Variablen ab-
hingig. Fiir einen praktischen Fall ist jedoch eine Grosszahl dieser
Variablen schon durch das Problem und dann aber auch durch 6ko-
nomische Bedingungen festgelegt.

Praktischer Teil. Fir die vorliegenden Untersuchungen wurden einerseits das
Fliissigkeitssystem (Methylisobutylketon [MIBK]/Essigsiure/Wasser), darin auch die
dispergierte Phase (Wasser) und andererseits die Anfangskonzentration beider Phasen
(1,76 g Essigsaure in 100 cm® MIBK und 0,04 g Essigsdure in 100 cm? Wasser), sowie das
Verhiltnis der beiden Losungsmittelgeschwindigkeiten (MIBK/Wasser = 2) konstant ge-
halten. Es gelangten drei verschiedene Typen von Kolonnen zur Anwendung, wobei die
wirksame Extraktionshéhe (1,5 m), sowie der Kolonnendurchmesser (49,6 mm) beibehalten
wurden. Zur Beschreibung eines Extraktionsvorganges wurde die Extraktionswirksamkeit
durch die Anzahl der Gleichgewichtsstufen und die Stromungsverhéaltnisse durch den
Betriebsinhalt (Hold-up) und den Druckabfall charakterisiert. Bekannte Betriebsinhalts-
und Druckabfall-Werte fiir verschiedene Belastungen ermoglichten die Festlegung der
Aufstau-(Flooding-) Geschwindigkeit. Die Arbeitslinie kann durch eine zur Gleich-
gewichtslinie parallele Gerade angenihert werden, weil einerseits das Losungsmittelver-
héltnis entsprechend der Steigung der Gleichgewichtslinie gewihlt wurde und andererseits
die sich &ndernde Konzentration auf eine iiber die ganze Kolonnenlange praktisch konstant
bleibende Grosse auf die Menge des reinen Losungsmittels bezogen wurde. Dadurch wird
nicht nur die Ermittlung der Stufenzahl genauer, sondern diese lasst sich dadurch auch
einfach mit den Uberfiihrungseinheiten in Beziehung bringen. Es wird die gewihlte Grosse
der Stufen pro Meter Kolonnenliange (St/h) gleich dem reziproken Wert der Hohe einer
Uberfiihrungseinheit (1/HTU).

Die praktischen Versuche wurden so angelegt, dass die Abhangigkeit des Druckab-
falles und des Betriebsinhaltes von der Belastung der Kolonne fiir verschiedene Kolonnen-
fiillungen bzw. Mischintensititen bestimmt werden konnten. Die erhaltenen Resultate
sind graphisch in Fig. 1, 2 und 3 zusammengestellt.



Fig. 1.
Schetbel-
Kolonne.

Fig. 2.
Vibro-
Kolonne.

Fig. 3.
Raschig-Ring-
Kolonnen.
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Die Bestimmung und Festlegung der Aufstaubedingung kann bei der Extraktion im
Gegensatz zur Absorption, wo der Druckabfall in Funktion der Belastung beim Aufstau
eine deutliche Zunahme erfiahrt, nicht eindeutig erfolgen. Die priméare Ermittlung der Be-
dingungen beim Flooding-Punkt, d. h. der Geschwindigkeit der kontinuierlichen Phase,
bei der die auf die dispergierte Phase wirkenden Schwere- und Reibungskrifte einander
aufheben, erfolgte demgemaéss visuell. Eine Kontrolle der festgestellten Werte bietet das
Kurvenbild, in welchem der Druckabfall gegeniiber der Belastung aufgetragen ist. Die bei
den verschiedenen Flooding-Punkten herrschenden Fliissigkeitsgeschwindigkeiten ergeben
fiir jeden Kolonnentyp und jede Mischintensitat die entsprechende maximale Belastung.
Wird nun diese maximale Belastbarkeit gegeniiber der entsprechenden Extraktionswirk-
samkeit aufgetragen, so stellt das erhaltene Bild (Fig. 4) den eingangs besprochenen Zu-
sammenhang fiir verschiedene Kolonnenarten dar.
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Stufenzahl/Meter Kolonnenlinge in Abhéngigkeit vom maximalen Durchsatz vp,,, fir
verschiedene Extraktions-Kolonnen und Riihrintensitaten bzw. Fiillkorpergrossen.

Es ist aus dieser Darstellung ersichtlich, dass jedem Kolonnentyp
bei gleichbleibender Grosse ein ganz bestimmter Arbeitsbereich mit
dem darin erreichbaren Wirkungsgrad in bezug auf den Stoffaus-
tausch zugeordnet werden kann. So besitzt die Fiillkérperkolonne
mit Raschig-Ringfiilllung je nach Packungsgrosse einen Arbeits-
bereich von ca. 35—75 cm3/min.cm? und eine Wirksamkeit von ca.
1 Stufe/m Kolonnenlinge, die Scheibel-Kolonne hingegen je nach
Riihrgeschwindigkeit eine Belastung von ca. 90 bis 150 cm3/min. ¢m?
bei einer Extraktionswirksamkeit von 6,5 bis 1 Stufe/m Kolonnen-
linge. Es ist ferner ersichtlich, dass fiir die gegebenen Bedingungen



Volumen xxxvin, Fasciculus 1v (1955) — No. 109. 959

ein Arbeiten bei Riihrgeschwindigkeiten iiber 900 UPM keine Vor-
teile bietet, da nicht nur die Belastung, sondern auch die Wirksamkeit
abnimmt. Fiir die in der ersten Mitteilung beschriebene Vibrokolonne
herrschen analoge Verhiiltnisse. Die Werte fiir die Rotating-dise
column (RDC), welche aus der Literatur entnommen wurden?),
zeigen, dass mit diesem Kolonnentyp eine griossere Wirksamkeit er-
reicht werden kann, dass aber gleichzeitig die Leistung bedeutend
tiefer liegt als z. B. bei der Scheibel-Kolonne. Die hier verwendeten
Literaturwerte stammen von Untersuchungen, bei denen nicht vollig
gleiche Verhiltnisse wie bei unseren eigenen Versuchen herrschten.
Zur Ermittlung genauer Vergleichswerte sind entsprechende Versuche
noch im Gang.

Wie erwidhnt, haben die Vergleiche anhand der ermittelten
Kurvenbilder nur Giiltigkeit fiir ein bestimmtes Fliissigkeitssystem
und schliessen ein festgelegtes Ldsungsmittelverhiltnis, die Wahl der
dispergierten Phase, die Anfangskonzentration beider Phasen und
eine bestimmte Temperatur ein. Anderungen in diesen Bedingungen
konnen gewisse quantitative Verschiebungen der Kurven hervor-
rufen; die grundlegenden Unterschiede zwischen den Kolonnentypen
werden sich, abgesehen von Spezialfillen, jedoch kaum &ndern.

Allgemein kann festgestellt werden, dass eine Steigerung des
maximalen Durchsatzes nur erreicht werden kann, wenn gleichzeitig
eine Verminderung der Wirksamkeit in Kauf genommen wird. Eine
Erhohung der Stufenzahl bei gleichem Durchsatz kann nur durch
zusitzlichen apparativen Aufwand erreicht werden, wobei aber auch
bereits die untersuchten Kolonnen einen deuflichen Grenzwert in
bezug auf Wirksamkeit in Erscheinung treten lassen.

Zusammenfassung.

Anhand des Systems Methylisobutylketon/Wasser/Essigsdure
wurden die Wirksamkeit und der maximale Durchsatz von drei
Typen von Extraktionskolonnen untersucht, wobei auch der Ein-
fluss der Mischintensitidt beriicksichtigt wurde.

Anhand einer neuartigen Darstellungsart erfolgte eine Charak-
terisierung der verschiedenen Apparatetypen und ihrer Arbeitsweise.
Es wurde dabei vor allem auf den Zusammenhang zwischen Extrak-
tionswirksamkeit und maximaler Leistung bei gleichbleibenden ap-
parativen Gréssen und Mengenverhiltnissen Wert gelegt.

Technisch-chemisches Laboratorium
der Eidg. Techn. Hochschule, Ziirich.

1) H.J. Vermijs & H. Kramers, Chem. Eng. Sci. 3, 55 (1954).





