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Abstract:

In dieser Arbeit wurde eine Rektifikationssdule mit unendlichem und endlichem Riicklauf betrieben.
Aus den gemessenen Werten fiir Temperatur, Volumenstrome und Zusammensetzung konnten
charakteristische Kennzahlen fiir die Kolonne ermittelt werden wie theoretische Trennstufenzahl,
thermischer Wirkungsgrad, minimales Riicklaufverhiltnis, Riicklaufstrom und Stufenwirkungsgrad.
Neben einer graphischen Darstellung der Trennstufenanzahl und des minimalen Riicklaufverhiltnisses
im McCabe-Thiele-Diagramm wurden auch die Gleichungen nach Fenske und Underwood zur

Berechnung dieser Groflen verwendet.
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1  Aufgabenstellung

Die spezifischen Kennwerte einer Rektifikationskolonne sollten fiir die Trennung von Ethanol /

Butanol ermittelt werden.

Eine Glockenbodenkolonne aus 10 Boden wurde mit unendlichem und endlichem Riicklauf betrieben.

Fiir das Ethanol / Butanol Gemisch sollten anhand der Messwerte (Temperatur, Brechungsindex,

Volumenstréme) die theoretische Trennstufenzahl, das Mindestriicklaufverhiltnis und der theoretische

Stufenwirkungsgrad grafisch nach McCabe — Thiele und rechnerisch nach Fenske — Underwood
bestimmt und die Ergebnisse untereinander verglichen werden. Der thermische Wirkungsgrad der

Anlage sollte mithilfe der Wiarmebilanz ermittelt werden. Das Kopfprodukt sollte > 90 mol % Ethanol

enthalten.
2 Versuchsdurchfiihrung
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B3... Destillatbehalter R3... Rotameter - Sumpfstrom
R4... Rotameter - Kondensator
V1... Ventil fir Feedstromeinstellung
V2... Ventil fir Feedprobenahme W1... Feedvorwarmer
V3... Ventil fir die Sumpfbeflllung W2... Kondensator
V4... Ventil fir Destillatprobenahme W3... Umlaufverdampfer
V5... Ventil fir Sumpfentleerung und
Probennahme Tl... Thermoelemente

Abbildung 1: Anlagenschema
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2.2 Vorbereitungen
2.2.1 Erstellung der Kalibrationsgerade

Um die Zusammensetzung des Ethanol / Butanol Gemisches zu ermitteln wurde eine
Kalibrationsgerade erstellt. Dazu wurden die Brechungsindices der beiden Reinsubtanzen und vier
weiterer Mischungen mit definierten Volumenverhéltnissen mithilfe eines Abbé’schen Refraktometers
gemessen.

2.2.2 Herstellung der Vorlage

Die gesamte Rektifikationskolonne wurde in einen Kanister entleert und der Brechungsindex des
homogenisierten Gemisches bestimmt. Die Zusammensetzung in Vol % konnte durch Einsetzen in
Geradengleichung der Kalibrationsgerade des Gemisches bestimmt werden. AnschlieBend wurden die
Vol % in Mol % umgerechnet, da laut Angabe ein 45 — 55 Mol % Ethanol / Butanol Gemisch
hergestellt werden sollte. Da in dem entleerten Gemisch zuwenig Ethanol vorhanden war wurde mehr
Ethanol zugesetzt, homogenisiert, der Brechungsindex gemessen und die Zusammensetzung bestimmt.
Dieser Vorgang wurde sooft wiederholt bis die vorgegebene Mischungszusammensetzung erreicht
war.

Der Sumpf und das Feed — Vorratsgefils wurden bis zur jeweiligen Markierung befiillt, der
Kiihlwasserstrom auf 48 L h' eingestellt und das Thermostat fiir die Feedheizung (60°C) Betrieb
genommen.

2.3 Durchfiihrung der Rektifikation
2.3.1 Rektifikation mit unendlichem Riicklaufverhiltnis

Fiir die Rektifikation mit unendlichem Riicklaufverhiltnis waren folgende Heizleistungen vorgegeben:
40 %, 45 %, 50 % der maximalen Heizleistung von 3000 W.

Zu Beginn wurde die geringste der angegebenen Heizleistungen, 40%, eingestellt. Nachdem alle
Temperaturen konstant waren, wurden die Temperaturen im Sumpf, im Kiihlwasserstrom vor und
nach dem Eintritt in den Kondensor und im Kopf notiert. Zur gleichen Zeit wurde jeweils eine Probe
aus dem Sumpf und dem Kopf gezogen und der jeweilige Brechungsindex bestimmt. Nach 10
Minuten wurde der gesamte Messvorgang wiederholt und nach weiteren 10 Minuten wurde er ein
drittes mal durchgefiihrt.

Im Anschluss wurde eine Heizleistung von 45 % bzw. 50 % eingestellt und die bereits beschriebenen
Messungen durchgefiihrt.

2.3.2 Rektifikation mit endlichem Riicklauf

Fiir die Rektifikation mit endlichem Riicklauf wurde eine Heizleistung von 40 % der maximalen
Heizleistung eingestellt. Der Feedstrom wurde mithilfe eines Thermostates, laut Angaben, auf 60 °C
erhitzt. Wie bereits erwéihnt, wurde mit der Erwiarmung bereits beim Beginn des Versuches mit
unendlichem Riicklauf begonnen.

Das Verhiltnis der Volumenstrome Kopf : Sumpf wurde mithilfe von Rotametern auf etwa 1:2,5
eingestellt. Beim Kopfprodukt waren einzelne Tropfen zu erkennen, der Sumpf war jedoch ein
kontinuierlicher Strom. Der Volumenstrom des Feeds wurde so reguliert, dass die Fliissigkeitsmenge
im Sumpf annidhrend konstant blieb.

Nachdem die Temperaturkonstanz abgewartet worden war, wurden in 10 Minutenabstinden alle
Temperaturen (Feed, Sumpf, Kopf, Kiihlwasser vor und nach dem Kondensor) gemessen, jeweils eine
Probe aus dem Kopf und aus dem Sumpf gezogen, der Brechungsindex und die Zusammensetzung
bestimmt. Dies wurde durchgefiihrt um gewéhrleisten zu kdnnen, dass das Mischungsverhiltnis im
Kopf und Sumpf konstant und somit auch im Kopfprodukt > 90 Mol % Ethanol vorhanden waren.
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Da die Rotameter auf Wasser bei 20 °C geeicht waren wurde der tatsdchliche Volumenstrom durch
Auslitern bestimmt. Dazu wurde nach genau 30 Minuten die Abnahme des Kopf- bzw.
Sumpfproduktes gestoppt und das Volumen gemessen.

3  Messwerte

3.1 Erstellung einer Kalibrationsgerade

20

Ethanol Butanol np
[Vol %] [Vol %]

0% 100% 1,3952
20% 80% 1,3878
40% 60% 1,3816
60% 40% 1,3750
80% 20% 1,3690
100% 0% 1,3615

Tabelle 1: Messwerte fiir die Kalibrationsgerade

Mit diesen Daten  wurde eine  Kalibrationsgerade  zur  Bestimmung  anderer
Mischungszusammensetzungen erstellt. Das Refraktometer war bei allen Messungen auf 20°C
eingestellt:

Regressionsgerade

1,4000

1,3950 ¢

1,3900 - y = -0,0331x + 1,3949

2
1,3850 - R®=0,999

1,3800 -

20
Np

1,3750 ¢ Ethanol (Vol%)
= Linear (Ethanol (Vol%))

1,3700 -
1,3650 -

1,3600 -

1,3550 ‘ ‘ ‘ ‘
0% 20% 40% 60% 80% 100%

Vol% Ethanol

Somit konnte die aufzugebende Anfangssumpf- und Feedkonzentration an Ethanol und Butanol
eingestellt werden.

20 Mol %
np Vol % Ethanol Ethanol Mol % Butanol

1,3811 41,68% 52,79% 47.21%
Tabelle 2: Zusammensetzung des urspriingl. Gemisches
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3.2 Unendliches Riicklaufverhiltnis

Die erhaltenen Werte ergeben sich aus dem Mittelwert der drei letzten nahezu konstanten Messwerte:

o 20
Heizleistung Kiihlung;r : C]Kiihlung =
[%] Sumpf Eintritt Austritt Kopf Kopf Sumpf
40 90,2 16,2 32,7 80 1,3655 1,3841
45 90,9 14,7 34,2 80 1,3630 1,3853
50 91,7 15,6 37,6 79 1,3622 1,3861
Tabelle 3: Messwerte unendlicher Riicklauf
Heizleistung .20 Zusammensetzung von Kopf- und Sumpfprodukt
[W] ° EtOH [vol%] | BuOH [vol%] | EtOH [mol%] | BuOH [mol%]
1200 Kopf |1,3655 88,86 11,14 92,57 7,43
Sumpf | 1,3841 32,61 67,39 43,09 56,91
1350 Kopf |1,3630 96,31 3,69 97,61 2,39
Sumpf | 1,3853 28,88 71,12 38,85 61,15
1500 Kopf | 1,3622 98,93 1,07 99,32 0,68
Sumpf | 1,3861 26,47 73,53 36,02 63,98
Tabelle 4: Umgerechnete Werte aus Tabelle 3
4  Endliches Riicklaufverhiltnis
o 20
HL |- Zeit E[ hclj]ng Kiihlung n
. tihlu ithlu
[%] | [min] Feed Sumpf Binitt | Austritt Kopf Kopf Sumpf
50 61,9 92,9 15,9 31,9 80 1,3640 1,3880
40 60 60,7 93,1 15,9 31,9 80 1,3638 1,3880
70 60,5 93,3 16 32,3 80 1,3639 1,3880

Tabelle 5: Messwerte fiir endlichen Riicklauf

Heizleistung thit o EZth;lImmenSEtjglll{g von Kopf- und Sumpfprodukt

[W] [min] [vol %] [vol %] EtOH [mol %] | BuOH [mol %]

Kopf | 1,3640 93,39 6,61 95,67 4,33

50 Sumpf | 1,3880 20,82 79,18 29,15 70,85

Feed |1,3811 41,68 58,32 52,79 47,21

Kopf |1,3638 94,00 6,00 96,08 3,92

1200 60 Sumpf | 1,3880 20,82 79,18 29,15 70,85

Feed |1,3811 41,68 58,32 52,79 47,21

Kopf |1,3639 93,69 6,31 95,87 4,13

70 Sumpf | 1,3880 20,82 79,18 29,15 70,85

Feed |1,3811 41,68 58,32 52,79 47,21

Tabelle 6: Umgerechnete Werte aus Tabelle 5
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Uber diese 30 Minuten wurde das arithmetische Mittel gebildet:

Heizleistung 20 Zusammensetzung von Kopf- und Sumpfprodukt
[W] b EtOH [vol%] | BuOH [vol %] | EtOH [mol %] | BuOH [mol %]
Kopf |1,3639 93,69 6,31 95,87 4,13
1200 Sumpf | 1,3880 20,82 79,18 29,15 70,85
Feed |1,3811 41,68 58,32 52,79 47,21
Tabelle 7: Arithmetisches Mittel der Werte aus Tabelle 6
Volumenstrome:

Da die eingesetzten Rotameter auf Wasser und 20°C geeicht waren, konnten die abgelesenen Werte
nicht zur Berechnung herangezogen werden. Es musste daher ausgelitert werden. Uber einen Zeitraum
von 30 Minuten wurde sowohl der Sumpf- als auch der Kopfstrom aufgefangen und das Volumen
bestimmt.

[ml/30
min] [L/h]
Kopfstrom 290 0,58
Sumpfstrom 574 1,148
Feedstrom 864 1,728
Kiihlwasserstrom 24500 49

Tabelle 8: Gemessene Volumenstrome
5 Auswertung
5.1 Unendliches Riicklaufverhiltnis
5.1.1 Wairmebilanz
Im Allgemeinen kann die Wirmebilanz fiir eine Rektifikationssédule wie folgt aufgestellt werden:
Qr +Qy =Qy +Qy +Q, +0
QF ......... Wirmestrom durch Feedstrom [kJ/h]

QH ........ erforderliche Heizleistung [kJ/h]

QK ........ Kondensationswirme [kJ/h]

QV ........ Wirmeverluste [kJ/h]

QE ........ Wirmestrom durch Kopfstrom [kJ/h]
Qs

......... Wirmestrom durch Sumpfstrom [kJ/h]

Nachdem im Fall des unendlichen Riicklaufs Q: , Qe und Qs gleich null sind und die Annahme
gemacht wird, dass keine Wirmeverluste auftreten, kann die Warmebilanz fiir unendlichen Riickfluss
vereinfacht zu oben aufgestellt werden:

Qpmin =Qx = Vio " Cono 'AT'szo

VHZO ......... Kiihlwasservolumenstrom [49 1/h]
Com,0 e spezifische Wirmekapazitit von Wasser [4,18 kJ/(kg-K)]
25.06.2008 Seite 7/18



S26

Marion Pucher Rektifikation
529

Matthias Steiger

Dichte von Wasser [1 kg/1]

AT ........... Temperaturdifferenz zwischen Kiihlwasserzu- und -ablauf [K]
5.1.2 Thermischer Wirkungsgrad der Kolonne

Der Quotient aus ab- und zugefiihrter Wirmemenge ist der thermische Wirkungsgrad 1., :

Qg
n therm QH
Heizleistung Hf}f}?ﬁ?tng AT Q [kJ/h] = .
[%] Q - [K] QK therm
H min
40 4320 16,5 3455,47 79,99%
45 4860 19,5 4075,50 83,86%
50 5400 22,0 4591,03 85,02%

5.1.3  Riicklaufstrom
Der durch den Kondensator zuriickgefiihrte Riicklaufstrom R kann iiber die Wirmebilanz am

Kondensator berechnet werden:

Qq =(E+R)-AH,,

QK ............... Kondensationswéarmestrom [kJ/h]
R, Riicklaufstrom [kg/h]

| R Entnahmestrom [kg/h]

AHyg .......... Verdampfungsenthalpie [kJ/kg]

Bei unendlichem Riicklaufverhiltnis ist E gleich 0 und daher folgt:

Qu
AH,

R=

Die Verdampfungsenthalpie l&sst sich unter Beriicksichtigung der Massenanteile der Komponenten im
Kondensat berechnen:

AHV =Wg - AHV,E(OH + (1 - WE) ’ AHV,BuOH

WE oo Massenanteil an EtOH in der fliissigen Phase der Entnahme

TAY 5 EUT Verdampfungsenthalpie von EtOH (38,56 kJ/mol = 836,99 kl/kg)

AHy pioy oeeeen Verdampfungsenthalpie von BuOH (40,75 kJ/mol = 549,56 kJ/kg)
mit Molmasse Ethanol = 46,07 g/mol und Momasse Butanol = 74,15 g/mol

Um den Volumenstrom von den erhaltenen kg/h in 1/h umrechnen zu kénnen, muss noch die Dichte
des Gemisches errechnet werden. Dies geschieht nach folgender Formel:

Pe =Wg  Pron T (1= Wg) Prion
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[ Dichte des Riicklaufes

WE oo Massenanteil an EtOH in der fliissigen Phase der Entnahme

PROH e Dichte von EtOH (0,7873 kg/l)

PBuOH oo Dichte von BuOH (0,810 kg/l)

Heizleistung Vol% Masse% AH, Dichte QK
[W] Ethanol Ethanol [kJ/kg] [ke/l] [kJ/h] Rikg/h] | Ril/n]
40 88,86% 88,57% 804,14 0,7899 3455,47 | 4,2971 | 5,4401
45 96,31% 96,21% 826,10 0,7882 4075,50 | 4,9334 | 6,2594
50 98,93% 98,90% 833,84 0,7875 4591,03 | 5,5059 | 6,9912

5.1.4 Theoretische Trennstufenanzahl
Die Ermittlung der theoretischen (=minimalen) Trennstufenanzahl erfolgte fiir die Heizleistung von
40% = 1200 W.

5.1.4.1 Trennstufenzahl nach McCabe Thiele
Die Daten fiir die Gleichgewichtskurve eines Ethanol/Butanol-Gemisches wurden aus dem
Laborskriptum iibernommen. Bei der Arbeitsgerade handelt es sich um die 45° Gerade.
Fir die Kopf- (92,57 mol%) und die Sumpfzusammensetzung (43,09 mol%) wurden jeweils eine
Gerade parallel zur y-Achse eingezeichnet.
Anschliefend wurde, beginnend bei der Kopfzusammensetzung, die Treppenfunktion eingezeichnet.

Die theoretische Trennstufenzahl entspricht der Anzahl an bendtigten Treppen zwischen Kopf- und

Sumpfzusammensetzung zwischen der Gleichgewichtskurve und der Bilanzgeraden.

Abgelesene Trennstufenzahl: n, = 4

Diagramm siehe Anhang

5.1.4.2 Minimale Trennstufenzahl nach Fenske
Die Fenske-Gleichung fiir die minimale Trennstufenzahl lautet:

1

xe - (1—xs)
(1—-
P xs-(1—xk) 3

loge,

Nigig eeeeeeees minimale Trennstufenzahl

XE veerereenns Molanteil EtOH im Kopfprodukt

XS vevvrvnnnns Molanteil EtOH im Sumpf

(s P mittlere relative Fliichtigkeit

Die mittlere Fliichtigkeit a kann iiber die Antoine-Konstanten iiber folgende Formeln berechnet

werden:
Antoine-Konstante Ethanol Butanol
A 8,1122 7,47429
B 1592,864 1314,188
C 226,184 186,5
logp, = A ———
gD; i C+T
Piveeveennens Partialdruck der Komponente i
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T, absolute mittlere Kolonnentemperatur [K]

_ p leichterfliichtigeKomponente

o =
p schwererfliicktigeKomponente
Komponente i log p P
Ethanol 5,3879 24427778
Butanol 5,0629 115594,15

T, . +T
mit Txolonne = w =358,5K

Daraus ergibt sich fiir a = 2,11 und fiir die Trennstufenzahl nach Fenske n,;, = 2,74.
Wobei hier die Annahme getroffen wird, dass sich sowohl Ethanol als auch Butanol ideal verhalten.

5.1.4.3 Stufenwirkungsgrad
Der Stufenwirkungsgrad lésst sich wie folgt berechnen:

E — n theoretisch

g
n tatsidchlich

Die verwendete Rektifikationssidule besitzt 10 Trennboden (n (ichiich = 10).

Unter Verwendung der tatsdchlichen Trennstufenanzahl laut McCabe-Thiele-Diagramm errechnet sich
ein Stufenwirkungsgrad von E,=0,4.

Rechnet man den Stufenwirkungsgrad mit der minimalen Trennstufenzahl nach Fenske ergibt sich: mit
a aus den Antoine-Konstanten E,=0,25.

5.2 Endliches Riicklaufverhéltnis

5.2.1 Wairmebilanz
Die Allgemeine Wirmebilanz fiir die Kolonne wird wie folgt aufgestellt:

QF+QHmin :QK+QV+QE+QS

QF ......... Wirmestrom durch Feedstrom [kJ/h]
QH ........ erforderliche Heizleistung [kJ/h]

QK ........ Kondensationswiarme [kJ/h]

QV ........ Wirmeverluste [kJ/h]

QE ........ Wirmestrom durch Kopfstrom [kJ/h]
QS ......... Wirmestrom durch Sumpfstrom [kJ/h]

Unter Vernachlissigung der auftretenden Warmeverluste konnen die einzelnen Wirmemengen nach
folgenden Formeln bilanziert werden:

Qk = VHZO “Pu,o "Cpmo AT
Qg = Vg pg Cop T
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QF :VF'pF'Cp,F'T

Qs = Vs psCps-T

Um diese Formeln benutzen zu kdnnen, miissen zuerst die benotigten Dichten und Wirmekapazititen
berechnet werden:

P =W, Pron T(1=W ) Pyion

Cp,x = Wx .Cp,ElOH +(1 _Wx).cp,BuOH

AT fiir die Kondensationswérme wird wieder die Temperaturdifferenz zwischen dem Kiihlwasserzu-
und —ablauf verwendet.

V | Dichte | C, |AT/T| Q,
[(/h] | [kg/M] | [kI/kg*K]| [K] | [k)/h]

Kondensator 49 1,0000 4,18 16,1 3297.6

Kopf 0,5800 | 0,7888 2,45 353,2 | 396,1
Sumpf 1,1480 | 0,8054 2,61 366,3 | 884,2
Feed 1,7280 | 0,8007 2,57 3342 | 1186,5

Tabelle 11: Warmebilanz bei endlichem Riicklauf
Q, =Qy +Q; +Qg —Q; =3391.4kI/h
5.2.2 Thermischer Wirkungsgrad der Kolonne

Der thermische Wirkungsgrad berechnet sich analog zum unendlichen Riicklaufverhiltnis:

H

n herm
t Q Hzu
Nierm -~ thermischer Wirkungsgrad der Kolonne
Q o - 2ugefiihrte Wirmemenge (40% Heizleistung) ........... 4320,00 kl/h
QH ..... erforderliche Warmemenge .........c.cccocceeveeneenecnnncnne 3391,4 kJ/h

T]therm = 0’785

5.2.3 Riicklaufstrom

Der durch den Kondensator zuriickgefiihrte Riicklaufstrom R kann iiber die Wirmebilanz am
Kondensator berechnet werden:

Qx =(E+R)-AH,

QK ............ Kondensationswirmestrom: 3297,6 ki/h (aus Q =V 55" Proo €, ma0 -AT)
R, Riicklaufstrom [kg/h]
E.... Entnahmestrom (aus Vg.): 0,4575 kg/h

AH g ...... Verdampfungsenthalpie des Riicklaufs: 818,37 kJ/kg
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Die Verdampfungsenthalpie errechnet sich unter Beriicksichtigung der Massenanteile der einzelnen
Komponenten im Kondensat:

AHV,R =Wg 'AHV,EtOH +(1 _WE)'AHV,BuOH

WE oo Massenanteil an EtOH in der fliissigen Phase der Entnahme: 0,9352
AH, gy - Verdampfungsenthalpie von EtOH 38,56 kJ/mol = 836,99 kl/kg

AH, g oy -- Verdampfungsenthalpie von BuOH 40,75 klJ/mol = 549,56 kJ/kg

Um den Volumenstrom von den erhaltenen kg/h in 1/h umrechnen zu kénnen, muss noch die Dichte
des Gemisches errechnet werden. Dies geschieht nach folgender Formel:

P=Wg Prog T(1=Wg) Ppion

WE oo Massenanteil an EtOH in der fliissigen Phase der Entnahme: 0,9352
PEOH e Dichte von Ethanol 0,7873 kg/l
PRUOH e Dichte von Butanol 0,8100 kg/1

Qe g 3,5719 kg/h = 4,53 /h
AH,

Somit errechnet sich das Riicklaufverhiltnis zu:

R
V:f:7,81
E

5.2.4 Thermischer Faktor
Formel zur Berechnung des thermischen Faktors:

c, AT
f=l+——
AH, ¢
Cpevrrerreeneennes Wirmekapazitit des Feeds: 2,5661 kJ/kg-K
AT Differenz von Siedetemperatur des Feeds und tatsdchlicher Feedtemperatur [K]

AHyp ... Verdampfungsenthalpie des Feeds [kJ/kg]

Die fiir die Temperaturdifferenz bendtigte Siedetemperatur des Feedstroms musst durch lineare
Interpolation aus der Zusammensetzung des Feeds und den Siedetemperaturen der Reinstoffe ermittelt
werden.

Die interpolierte Siedetemperatur betrigt 87,9 °C. Bei einer Feedtemperatur von 61,0°C ergibt dies
eine Temperaturdifferenz von 26,9 °C.

AHV,F =Wg 'AHV,ELOH +(1 _WF)'AHV,BuOH

WE oo Massenanteil an EtOH im Feed: 0,41
AH, gy - Verdampfungsenthalpie von EtOH 38,56 kJ/mol = 836,99 kl/kg

AH, 5,0y -- Verdampfungsenthalpie von BuOH 40,75 kJ/mol = 549,56 kJ/kg
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AH, . =793,09 kl/kg

Die Wirmekapazitit des Feeds wurde bereits fiir die Wirmebilanz berechnet. Somit ergibt sich ein
thermischer Faktor von:

f=1,08

5.2.5 Trennstufenanzahl und minimales Riicklaufverhiltnis

5.2.5.1 Bestimmung nach McCabe-Thiele

Konstruktion der einzelnen Geraden:

Gleichgewichtskurve und Bilanzgerade entsprechen dem McCabe Thiele Diagramm fiir unendlichen

Riicklauf

Parallelen zur Ordinate:

xg: 0,2915
xg: 0,5279
xg: 0,9587
Verstirkungsgerade:
Yveg = _v cx+—E£— mit V= £
TS | v+1 E
Vorereennn, Riicklaufverhiltnis: 7,808

Die daraus erhaltene Geradengleichung lautet:
y =0,8865-x + 0,1089

Schnittpunktsgerade:
f Xp
= . x —
Vs -1 -1
| SOTTTRO thermischer Faktor: 1,08
Die daraus erhaltene Geradengleichung lautet:
y =12,5082-x - 6,0754
Abtriebsgerade:
V' X
y AG = 4 X— ' s . . .
v'—1 v'—1 Vo Riicklaufverhiltnis fiir Abtriebsteil

Die Abtriebsgerade kann rechnerisch nicht ermittelt werden, da v’ nicht bekannt ist.. Sie wird grafisch
mittels der Verstirkungs- und der Schnittpunktsgerade bestimmt. Sie ist die Verbindungslinie
zwischen dem Schnittpunkt der Arbeitsgerade= Bilanzgerade mit der Parallele zur Ordinate bei xs und
dem Schnittpunkt der Schnittpunktsgeraden mit der Verstirkungsgeraden.

Nun zeichnet man den Treppenverlauf zwischen den Schnittpunkten der Parallelen zur Ordinate bei xg
und Xg ein.
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Begrenzt wird die Treppenfunktion durch folgende Funktionen: Gleichgewichtskurve,
Verstirkungsgerade und Abtriebsgerade.

Anzahl der eingezeichneten Stufen: 7

McCabe-Thiele Diagramm: Npin =7

Das minimale Riicklaufverhiltnis ergibt sich nach:
V, = —E
min y(O)
y(0) Ordinatenabschnitt der Geraden (y = 0,5747-x + 0,4078), die durch den Schnittpunkt der

Bilanzlinie mit der Parallelen zur Ordinate bei xg und den Schnittpunkt der Abtriebs- und
Verstirkungsgerade geht.

y(0) =0,4078

Vinin = 1,35

5.2.5.2 Bestimmung nach Fenske / Underwood
Minimales Riicklaufverhiltnis

Die Underwood-Gleichung lautet:

XE veeenveeennens Molanteil an Ethanol im Kopfproduktstrom: 0,9588
XE vevevevernnnnns Molanteil an Ethanol im Feedstrom: 0,5279
(o mittlere relative Fliichtigkeit

Berechnet man o wieder mit den Antoine-Konstanten (siehe vorherige Abschnitt), so ergibt sich mit

Tiopr + Tsumyr  353,15+366,25

TKolonne = Ko 2 S = . ’ = 359’7K :

a=2,11

Vimin = 1946

Minimale Trennstufenanzahl:
xe-(1—xs)

(1-
noo wsd=xe)

loga,

Nigig eeeeeeees minimale Trennstufenzahl

XE covveenvens Molanteil EtOH im Kopfprodukt

) R Molanteil EtOH im Sumpf

Ol eeeevneenns mittlere relative Fliichtigkeit

a=2,11

Npyin= 4,39

5.2.5.3 Stufenwirkungsgrad
Die Berechnung erfolgt analog zur Berechnung fiir unendliches Riicklaufverhéltnis
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E — n theoretisch

g
n tatsidchlich

Die verwendete Rektifikationssidule besitzt 10 Trennboden (n (sichiich = 10).

Unter Verwendung der tatsdchlichen Trennstufenanzahl laut McCabe-Thiele-Diagramm errechnet sich
ein Stufenwirkungsgrad von E, = 0,7.

Aus der erhaltenen Trennstufenanzahl nach Fenske ergibt sich ein Stufenwirkungsgrad von Eg=0,44.
6  Zusammenfassung der Ergebnisse

6.1 Unendlicher Riicklauf

(lf)lg :;lg’s;:)l(l)l‘gv) Nererm. Riicklaufstrom [L/h]
40 79,99 5,44
45 83,86 6,26
50 85,02 6,99
Heizl. 40 % Npin E,
McCabe Thiele 4 0,4
Fenske/Underwood 2,74 0,25

6.2 Endlicher Riicklauf

Strome v Q,
[(Vh] | [kJ/n]
Kondensator 49 3297,6
Kopf 0,5800 396,1
Sumpf 1,1480 884,2
Feed 1,7280 | 1186,5
Heizl. 40 % Dyin Vinin E, Neherm. Riicklaufstrom [L/h]
McCabe Thiele 7 1,35 0,7
2 2 0,785 4,53
Fenske/Underwood 4,39 1,46 0,44 ’ ’
Verstirkungsgerade:

y = 0,8865-x + 0,1089

Schnittpunktsgerade:
y = 12,5082 x - 6,0754

Thermischer Faktor f
f=1,08

Riicklaufverhaltnis v
v=7,807
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7  Diskussion

7.1  Qualitative Fehlerbetrachtung
7.1.1 Rotameter

Wie bereits im Durchfithrungsteil erwdhnt wurde, waren die verwendeten Rotameter auf Wasser bei
20 °C geeicht und konnten somit nicht zur direkten Messung der Volumenstrome verwendet werden.
Folglich wurden diese Werte nur zur Abschidtzung der Volumenstrome verwendet. Dieser Fehler
wurde durch Auslitern des abdestillierten Kopfes bzw. des Sumpfes behoben.

Es konnte jedoch der Feedstrom nur iiber die Summe von Kopf und Sumpfstrom berechnet werden.
Die Regelung dieses Stromes erfolgte also indirekt iiber die Steuerung dieser beiden Strome. Bei den
Messungen musste daher auf einen konstanten Fliissigkeitsspiegel im Sumpf geachtet werden. Diese
Beobachtung erlaubte aber nur sehr grobe Abschédtzungen.

7.1.2 Messung der Temperatur

Im Verlauf der Durchfiihrung sank zuerst die Temperatur des zustromenden Kiihlwassers ab, spéiter
stieg sie wieder etwas an. Gleichzeitig sank bzw. stieg die Temperatur des ausstromenden
Kiihlwassers an. Da der Temperaturanstieg bzw. —abfall des ein- bzw. ausstromenden Kiihlwassers
gleich war, sollte der FEinfluss dieses Fehlers gering sein, obwohl eine geringe einseitige
Temperaturschwankung einen groBen Einfluss auf die Berechnung der abgefiihrten Wirmemenge
gehabt hiitte.

(Das grofite Problem an den ungenauen Daten bestand darin, dass sich dieser Fehler bei den weiteren
Berechnungen (Riicklaufstrom, Riicklaufverhiltnis, McCabe — Thiele Diagramm) fortpflanzte. )

7.1.3 Probenentnahme inklusive Brechungsindex

Das Probenziehen erfolgte bei sehr hohen Temperaturen, deswegen bestand die Moglichkeit, dass ein
Teil des leichter siedenden Ethanols vor dem Aufziehen in die Spritze bereits verdampfte.

Da die beiden Proben nicht zeitgleich entnommen werden konnten, wurde die Probe des Kopfes
immer 5 Minuten nach dem Sumpf genommen. Da die Zusammensetzung des Gemisches ohnehin
nahezu konstant war, ist dieser Fehler vernachlissigbar.

Der Brechungsindex konnte auf drei Kommastellen genau abgelesen werden, d.h. die vierte
Kommastelle wurde abgeschitzt. Eine kleine Ungenauigkeit beim Ablesen des Brechungsindex wirkte
sich jedoch duflerst stark auf die Bestimmung der Zusammensetzung der Mischung aus.

7.1.4  Ermittlung der Wirmebilanzen

Fiir die Ermittlung der Wirmebilanzen und des Wirkungsgrades wurde die Annahme getroffen, dass
die Wirmeverluste vernachlidssigbar gewesen wiren. Dies widerspricht jedoch der realen
Versuchsdurchfiithrung, da vor allem iiber den nicht verspiegelten Sumpf Wirme verloren ging.

Eine weitere Annahme die getroffen worden war, war, dass das Kiihlwasser die Kondensationswirme
vollstindig abgefithrt und dass das Kondensat und der in den Kiihler stromende Gasstrom
Siedetemperatur gehabt hitten. Weiters wurde angenommen, dass die Dichten und Wirmekapazititen
tiber die Temperatur konstant gewesen wiren. Dies widersprach jedoch ebenfalls der realen
Durchfiihrung.
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7.2 Interpretation

Gut zu beobachten war der Zusammenhang zwischen Heizleistung, thermischen Wirkungsgrades und
Riicklaufstrom. Bei steigender Heizleistung stieg sowohl der Wirkungsgrad als auch der
Riicklaufstrom an, was insofern verstidndlich ist, da mehr Teilchen in die Gasphase iibergehen und
somit auch wieder kondensieren und den Strom erhéhen.

Mithilfe des unendlichen Riicklaufs konnte fiir dieses Trennproblem auch die minimale
Trennstufenanzahl ermittelt werden. Mangels Vergleichsdaten kann keine quantitative Aussage iiber
den ermittelten Wert gemacht werden. Qualitativ ldsst sich aber gut erkennen, dass die theoretische
Trennstufenzahl deutlich unter der praktischen liegt. Diese Erkenntnis trifft auch auf den Versuch mit
endlichem Riicklauf zu.

Die ermittelten Werte nach der Fenske Gleichung weichen deutlich von jenen Werten aus dem
McCabe Thiele Diagramm ab. Moglicherweise ist das auf den Parameter der relativen Fliichtigkeit
zuriickzufiihren. In den Berechnungen wurde dieser fiir eine mittlere Kolonnentemperatur ermittelt,
praktisch weichen die Werte vor allem an den Extrempunkten, Kopf und Sumpf, der Kolonne von
diesem Wert ab.

Der ermittelte thermische Faktor f liegt mit einem Wert >1 im erwarteten Bereich, da der Feedstrom
als unterkiihlte Fliissigkeit ins System eingebracht wurde.

Das minimale Riicklaufverhiltnis ermittelt aus der Underwoodgleichung stimmt gut mit dem Wert
erhalten aus dem McCabe Thiele Diagramm {iiberein.

8 Anhang

McCabe-Thiele-Diagramm fiir unendlichen Rickfluss

0.9 A

08 +

Gleichgewichtskurve

0,7

0,6

0,5

y Ethanol

04 - Bilanzgerade

03 +

02 +

0,1

Xe

0 0,1 0,2 03 04 05 0,6 0,7 0.8 09

x Ethanol

Abbildung 2: Unendlicher Riicklauf McCabe-Thiele-Diagramm
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McCabe-Thiele-Diagramm fiir endlichen Riickfluss
1
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Abbildung 3: Endlicher Riicklauf McCabe-Thiele-Diagramm
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