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1. Einleitung

Membranen spielen eine wichtige Rolle in unserem taglichen Leben. Menschliches, tierisches
oder pflanzliches Leben ware ohne semipermeable (Zell-)Membranen nicht moglich. Diese
‘natdrlichen” Membranen werden in industriellen Prozessen allerdings bisher nicht eingesetzt.
Synthetische Membranen finden hingegen im zunehmenden Male Verwendung in den
unterschiedlichsten Anwendungen.

Als Membranen (lat.: membrana = Hautchen) werden allgemein flachige Gebilde bezeichnet,
die eine Barriere zwischen zwei fluiden Phasen bilden und die einen selektiven
Stoffaustausch zwischen beiden Seiten ermdglichen. Die Einteilung synthetischer Membranen
in verschiedene Klassen erfolgt anhand ihrer Strukturen, Aggregatzustande und des elektro-
chemischen Verhaltens.

Pordése Membranen haben Offnungen (,,L6cher”), die einen Durchmesser von mindestens
2 nm haben. Anderenfalls handelt es sich um dichte Membranen.

Symmetrische Membranen weisen ber den gesamten Querschnitt einen konstanten Poren-
durchmesser auf. Einen entscheidenden Schritt zum 6konomischen Einsatz von Membranen
stellte die Entwicklung asymetrischer Membranstrukturen dar. Dabei wird eine diinne, dichte
Haut auf einer portsen Stltzschicht aufgebracht. Somit wird die hohe Selektivitat einer
dichten Membran mit der hohen Durchflulrate einer diinnen Membran kombiniert. Die
pordse Stltzschicht dient bei diesen asymmetrischen Strukturen lediglich zur mechanischen
Stabilisierung der Membran.

Neben festen Membranen gibt es auch flussige Membranen, deren Handhabung sich
allerdings aufwendiger gestaltet, so daR von ihren Einsatz haufig abgesehen wird.

Fur die Elektrodialyse werden ionische Membranen benétigt, bei denen in die Polymermatrix
ionische Gruppen eingebaut werden. Fir andere Membranprozesse kdnnen zwar auch
nichtionische Materialien eingesetzt werden, da aber polare Gruppen die Wasseraufnahme der
Membran verbessern, werden auch bei den druckgetriebenen Prozessen teilweise ionische
Membranen verwendet.
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Praktikum TC 4 - Grundoperationen: Ultrafiltration

2. Theoretische Grundlagen

2.1 Druckgetriebene Membranverfahren

Zu den druckgetriebenen Membranprozessen werden die Mikrofiltration (MF), die Ultra-
filtration (UF), die Nanofiltration (NF) und die Umkehrosmose (UO bzw. engl.: RO) gezéhlt.
In der hier genannten Reihenfolge nimmt die Porengrofie der jeweiligen Membranen ab und
dementsprechend konnen zunehmend Kkleinere Partikel bzw. Molekile zuriickgehalten
werden. Parallel zu dieser Verbesserung der Trennleistung erhoht sich aber auch der benétigte
Betriebsdruck der Membranen, da kleinere Poren auch einen erhdhten Stofftransport-
widerstand aufweisen. Obwohl die Ubergange zwischen den einzelnen Verfahren flieRend
sind, wird haufig die in Tab. 1 wiedergegebene Einteilung vorgenommen.

Verfahren Porengrofle Ap Hauptanwendungsgebiete

Mikrofiltration  0,05-10 um < 2 bar — Sterilisierung
— Abtrennung von Triibstoffen aus Getranken
— Abtrennung von Kolloiden

Ultrafiltration 1-100nm 1-10 bar

Molkereibereich (z.B. Késeherstellung)
— Aufkonzentrierung von Emulsionen
— Abwasserbehandlung

Nanofiltration <2 nm 10-25bar — Textilindustrie (Farbstoffentfernung)
— Wasserenthértung
— Entsalzung von Brackwasser

Umkehrosmose <2 nm 20 - 100 bar - Entsalzung von Meerwasser
— Herstellung von Fruchtsaftkonzentraten
— Produktion von ultrareinem Wasser fiir die
Halbleiterindustrie

Tab. 1: Klassifizierung druckgetriebener Membranverfahren

Im Folgenden wird néher auf die Ultrafiltration eingegangen, welche grundsatzlich nach dem
Prinzip der Querstromfiltration (engl.: cross-flow) durchgefiihrt wird, bei der im Gegensatz
zur konventionellen (engl.: dead-end) Filtration die Membranen tangential angestromt
werden. Der Zulaufstrom wird dabei in ein filtriertes Permeat und ein aufkonzentriertes
Retentat aufgespalten. Durch diese Stromungsfihrung wird ein Ricktransport der
zurlickgehaltenen Komponente von der Membranoberflache in die Bulkphase des
Retentatstroms ermdglicht. Somit wird die Bildung von Ablagerungen bzw. Deckschichten
auf der Membran vermindert. Mittels der UF kann keine vollstdndige Entwasserung der
zurlickgehaltenen Komponente erfolgen, da sonst die tangentiale Anstromung nicht mehr
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aufrecht erhalten werden koénnte. Bei der Filtration feststoffhaltiger Edukte werden z. B.
maximal Aufkonzentrierungen bis zu 40% Trockensubstanz erreicht.

2.2 Stofftransport durch Membranen

2.2.1 Membrankontrollierter Stofftransport

Der Transport des Permeates durch eine Ultrafiltrationsmembran 148t sich allgemein durch
die Hagen-Poiseuille-Gleichung fiir den FluR Jy [m® m? s?] durch porése Medien
beschreiben:

5 V.  r’eAp
VAt 87z

Gl 1

Dabei wird mit r der Porenradius, mit z die Dicke und mit ¢ die Porgsitat der Membran
bezeichnet. Durch den Umwegfaktor t werden unterschiedliche Porenformen beschrieben.
Fur zylindrische, senkrecht zur Membranoberflache verlaufende Poren ergibt sich ein Wert
vont=1.

Neben Membranen mit zylindrischen Poren, bei denen zur Charakterisierung des FluRes die
Hagen-Poiseuillesche Gleichung herangezogen werden kann, existieren auch Membranen,
deren Struktur durch eine dichte Kugelpackung beschrieben werden kann. Gesinterte anorga-
nische Membranen zéhlen zu dieser Gruppe, deren Permeatflu besser durch die Carman-
Kozeny-Gleichung (GlI. 2) beschrieben wird.

B 53-Ap
KA -(1-¢) 2

v Gl. 2

Neben der auch in die Hagen-Pouiseuilleschen Gleichung eingehenden Porésitat € werden
hier auch die innere Oberflache der Membran Ay und eine sogenannte Carman-Kozeny
Konstante K zur Berechnung des FluRRes benétigt.

Wenn die die Membranstruktur betreffenden Terme mit der dynamischen Viskositat n der
permeierenden Komponente zu einer Membrankonstante Lp zusammenfal3t werden, wird
deutlich, dalR der FluR bei beiden Modellen zur angelegten Druckdifferenz Ap proportional ist.
Die Beschreibung des FluRRes durch die Carman-Kozeny Gleichung unterscheidet sich also
lediglich in der abweichenden Definition der Membrankonstante L, vom Modell der Hagen-
Poiseuilleschen Gleichung.

J, =L,-Ap Gl.3
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Praktikum TC 4 - Grundoperationen: Ultrafiltration
Héaufig werden Abweichungen von diesem linearen Zusammenhang, der einen membran-

kontrollierten Stofftransport beschreibt, beobachtet. In diesen Féllen erfolgt vielmehr eine
asymptotische Anndherung an einen begrenzten FluR J., (Abb. 1).

Jy membrankontrolliert

deckschichtkontrolliert

v

Ap
Abb. 1: Druckabhéngigkeit des Permeatflul3es

Zuriickgefuhrt wird diese Begrenzung des PermeatfluRes auf die Bildung einer Deckschicht
an der Membranoberflache. Mit steigendem Druck wird diese Deckschicht dicker bzw.
zunehmend kompakter. Der so steigende Transportwiderstand dieser Schicht kompensiert die
durch die Druckerhdhung zu erwartende Flul3steigerung. Bei diesem Verhalten des Systems
wird von deckschichtkontrolliertem Stofftransport gesprochen. In der Praxis kommt es durch
die Kompaktion der Deckschicht und eine Verblockung der Membran bei héheren Driicken
sogar zu einem Ruckgang des Permeatfluf3es.

2.2.2 Stofftransportmodell

Da der deckschichtkontrollierte Stofftransport im Gegensatz zum membrankontrollierten
Stofftransport nicht druckabhangig ist, muB hierflr ein anderes Modell entwickelt werden.
Eine der einfachsten und gebrauchlichsten Theorien fir die sog. ,,Flux“-Modelle im druck-
unabhéngigen, stoffubergangskontrollierten Bereich ist die Filmtheorie. Der Transport des ge-
|osten Stoffes zur Membranoberflache erfolgt durch einen konvektiven Flug Jx [mol m?s™].

Je=N/A=1J, -C Gl. 4
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Praktikum TC 4 - Grundoperationen: Ultrafiltration

In der Grenzschicht flhrt der VolumenfluR Jy zu einer Verarmung an Losungsmittel. Dadurch
steigt die Konzentration der gelésten Komponente in der direkt an die Membran
angrenzenden Gelschicht gegentber derjenigen in der Bulk-Phase an (Abb. 2).

Zulauf > Jv

schicht UF-Membran

@

laminare Grenzschicht G
Abb. 2: Konzentrationspolarisation durch Gel- bzw. Deckschichtbildung

Dem dadurch entstehenden Konzentrationsgradienten dc/dx folgend, verursacht der Konzen-
trationsanstieg an der Membranoberflédche eine Rickdiffusion aus der Grenzschicht zurtick in
die Hauptstrémung. Dieser diffusive FluB Jp [mol m? s] kann durch das erste Fick’sche
Gesetz beschrieben werden.

D dc

— Gl.5
dx

Im stationdren Zustand, der sich meistens nach kurzer Zeit einstellt, liegt ein Gleichgewicht
zwischen konvektiven und diffusiven Stoffstrom vor.

Jo=J, Gl.6

Somit konnen in diesem Fall Gl. 4 und GI. 5 gleichgesetzt werden. Nach anschlieRender
Integration in den Grenzen von ¢ = ¢, (Konzentration in der Bulk-Phase) bis ¢ = ¢4 (Konzen-
tration in der Gelschicht) ergibt sich folgender Zusammenhang fur den PermeatfluR3:
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D C C
J,=—InL=k-In2t
Cy Cy GL7

=k-Inc, —k-Inc,

Der Quotient cy/cy, in Gl. 7 wird als Konzentrationspolarisationsmodul bezeichnet. Analog
zum Stofflibergang zwischen zwei flussigen Phasen kann der Quotient D/6 durch einen
Stoffiibergangskoeffizienten k [m s™] ersetzt werden, der den Ubergang des Substrates aus
der Grenzschicht in die Kernstrdmung beschreibt.

Anhand von GI. 7 kann die Gelkonzentration cy als Achsenabschnitt des Graphen J, = f(In cp)
extrapoliert werden. Der Betrag der Geradensteigung entspricht dem Stoffubergangs-
koeffizienten k.

v

In (c,) In (c,)
Abb. 3: Stoffiibergangskontrollierter Permatfluf? als
Funktion der Bulkphasenkonzentration

Das Stofftransportmodell, das hdufig auch als Gel-Polarisations-Modell bezeichnet wird, geht
also von den im Folgenden zusammengefaliten Sachverhalten aus:

Der Permeatfluf? ist unabhéngig vom Transmembrandruck.

Der Permeatfluf} nimmt proportional zum Logarithmus der Konzentration der
zurlickgehaltenen Komponente ab.

Eine Aufkonzentrierung ist maximal bis zur Gelkonzentration cy moglich.

Der Stofflibergangskoeffizient k ist durch die Stromungsverhéltnisse beeinfluBbar.

2.2.3 Berechnung des Stoffuibergangskoeffizienten k aus hydrodynamischen GrofRen

Wie im vorherigen Abschnitt bereits erwahnt, ist der Stofflibergangskoeffizient von den
Stromungsverhéltnissen an der Membran abhangig. Die Strdmung 1aBt sich allgemein durch
folgende dimensionslose Gleichung beschreiben.
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Sh = C Re® Sc” Gl.8

Die Sherwoodzahl Sh, die das Verhaltnis von konvektiven zu diffusiven Stofflibergang
darstellt (Sh = k d/D), ist also eine Funktion der Reynolds- und der Schmidtzahl. Durch die
Reynoldszahl Re = u d p/n wird das Verhéltnis der Tragheitskraft zur Reibungskraft ange-
geben. Demgegeniiber beschreibt die Schmidtzahl den Impulstransport im Vergleich zum
Stofftransport (Sc = n/p D).

Fur die Ultrafiltration werden meistens Platten- oder Rohrmodule verwendet. An dieser Stelle
werden nur letztere betrachtet, da Plattenmodule in der zur Verfligung stehenden Praktikums-
apparatur nicht einsetzbar sind.

In Rohrmodulen wird in der Regel eine turbulente Stromung vorliegen. In diesem Fall
ergeben sich fur die in Gl. 8 auftretenden Koeffizienten und Exponenten folgende, empirisch
bestimmte Werte:

Sh = 0,023 Re*® S¢** Gl.9

Nach dem Ersetzen der dimensionslosen Kennzahlen durch deren Definitionen kann diese
Gleichung nach dem Stoffuibergangskoeffizienten k aufgeldst werden.

0,80,66 0,47
u’bD

k = QOZ:SW Gl. 10

Das Ersetzen der Lineargeschwindigkeit u durch den Volumenstrom V fiihrt schlieRlich zu
folgender Beziehung:

\/' 0,8 D0,66p0,47

k =0,028 die 1’]0‘47

Gl. 11

Da der in diese Berechnung eingehende Diffusionskoeffizient haufig nicht genau bekannt ist
und abgeschéatzt werden muR, liefert auch diese Berechnung nur einen ungeféhren Wert des
Stoffiibergangskoeffizienten.

2.3 Bestimmung des Leistungsbedarfs

Im Gegensatz zu laminaren Stromungen, die sich aufgrund ihres parabolischen Geschwindig-
keitsprofils exakt berechnen lassen, sind turbulente Stromungen nur durch Né&herungen zu
beschreiben. Aus dem steileren Geschwindigkeitsabfall in Wandnéhe ergibt sich eine im
Vergleich zur laminaren Stromung hohere Wandschubspannung. Durch Reibungsverluste
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entsteht in Rohren ein Druckverlust Apy, der nach Blasius durch folgende Beziehung
beschrieben werden kann:

) . 0,3164

Ap, =X mit A, = W Gl. 12

o|r
N
c

Die hier angegebene Beziehung fur den turbulenten Rohrreibungskoeffizienten Ay gilt nur
bei glatten Rohrwandungen. Diese Bedingung kann bei UF-Rohrmodulen als erfullt
angesehen werden, da diese keine Einbauten enthalten und im normalen Betrieb auch keine
Verkrustungen aufweisen sollten.

Der Leistungsbedarf fiir den Betrieb eines UF-Moduls berechnet sich unter Vernachlassigung
der am Moduleinlauf und in den Zu- bzw. Ableitungen auftretenden Druckverluste aus dem
Transmembrandruck Apans Und dem gemald Gl. 12 berechneten Druckverlust Apy wie folgt:

P =V (AP +0,54p, ) Gl 13
ot
mit APyrans = % ~ Mrermeat Gl. 14
0,3164 L 025,075 ||L75
nd - W.E.%uz =0,1582 L Pd 1,25 Gl. 15

Die Stromungsgeschwindigkeit u und die Gesamtmembranfliche Ay lassen sich anhand
einfacher geometrischer Uberlegungen aus der Anzahl der Einzelréhren Ng berechnen.

u= Ve _ 4V Gl. 16
_Aquer_ﬂdZNR l
A, =mn-d-L-Ng Gl. 17

Unter Verwendung von Gl. 16 und Gl. 17 kann somit ein auf die Membranflache bezogener,
spezifischer Leistungseintrag berechnet werden.

p A u-d 0,25 075,275
po—— PP UC 5h9gn P_U
Y 4L d4°

Gl. 18
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3. Aufgabenstellung

Im Rahmen dieses Praktikumversuches soll die Ultrafiltration einer Ol-in-Wasser-Emulsion
untersucht werden. Zur Charakterisierung dieses auch grofRtechnisch eingesetzten Prozesses
werden folgende MeRreihen aufgenommen.

1. Es ist als erstes die Zeit zu ermitteln, die nach Inbetriebnahme der Anlage bzw. nach der
Einstellung eines anderen Druckes bendtigt wird, bis ein stationédrer Zustand erreicht wird.
Dazu wird ein vom Assistenten vorgegebener Druck eingestellt und der zeitliche Verlauf
des Permeatflules registriert.

2. Im zweiten Aufgabenteil sollen die Membrankonstante Lp und der Grenzfluf? J., bestimmt
werden. Zu diesem Zweck wird der Druck im Bereich von 1,5 bar bis 5,5 bar variiert und
die sich dabei jeweils einstellenden Fliisse gemessen.

3. Zur Berechnung des spezifischen Leistungseintrags Pspe, und des Stoffubergangskoef-
fizienten k wird der Volumenstrom des Zulaufs V_bendtigt. Dieser ist ebenfalls zu
ermitteln.

4. AnschlieBend soll der Stofflibergangskoeffizient k im Druckbereich des deckschichtkon-
trolliertem Stoffaustausches (Jy = J.) berechnet werden. Durch kontinuierlichen Abzug
des Permeates wird eine langsame Aufkonzentrierung des Zulaufs erreicht. In festgelegten
Abstanden werden Proben genommen von denen die Olkonzentration bestimmt wird.
AuBerdem wird bei jeder dieser Konzentrationen der entsprechende Permeatflul3
gemessen.

4. Versuchsaufbau und -durchflihrung

Die Versuchsanlage, die in Abb. 4 dargestellt ist, besteht im wesentlichen aus folgenden
Komponenten. Die Ol-Wasser-Emulsion wird aus einem der beiden Vorratsbehalter B1 bzw.
B2 durch die Hochdruckpumpe P1 in die beiden Rohrmembranmodule M1 und M2 befordert
und dort in einen Permeat- und einen Retentatstrom getrennt. Das im Retentatstrom
angebrachte Ventil V ermdglicht die Einstellung des Arbeitsdruckes in den Modulen. Da
innerhalb der Module ein nicht in allen Féllen zu vernachléssigender Druckabfall auftritt, ist
sowohl vor als auch nach den UF-Modulen jeweils ein Manometer Pl angebracht.

Am DurchfluBmesser R kann der Permeatvolumenstrom bestimmt werden. Um eine
Erwéarmung der Flissigkeit durch den Energieeintrag der Hochdruckpumpe P1 zu vermeiden,
ist es moglich den Inhalt von B1 mittels des Wéarmetauscher WT zu thermostatisieren. Eine
Temperaturkontrolle kann tber das Thermometer TI erfolgen.
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Abb. 4: Aufbau der Ultrafiltrationsapparatur

4.1 Inbetriebnahme der Anlage

H5

Vor dem Befiillen der Anlage sind die Hahne H2, H3, H5, H8 und H9 zu schlielen. H1 ist so
zu stellen, daB die Hochdruckpumpe P1 mit dem Vorratstank B1lverbunden ist. Fir den ersten
Aufgabenteil ist eine Kreislauffiihrung von Retentat und Permeat beabsichtigt. Folglich muf3
H4 in die Position gebracht werden, in der der vom Ventil V kommende Retentatstrom nur in

Richtung B1 flieRen kann. Zur Permeatableitung wird H6 gedffnet und H7 geschlossen.

Der Vorratsbehalter B1 wird anschlieBend mit 20 | der bereitstehenden Emulsion befullt.
Danach wird der Tank B1 bis zur 100 I-Marke mit Leitungswasser aufgefullt.
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Praktikum TC 4 - Grundoperationen: Ultrafiltration

Der Wéarmetauscher WT wird durch Einschalten der Pumpe P2 und der Kihlwasserversor-
gung in Betrieb genommen. Falls wéhrend der folgenden Versuche am Thermometer TI
Temperaturen > 20°C gemessen werden, ist das Kuhlwasser des Wéarmetauschers weiter
aufzudrehen.

Vor dem Einschalten der Hochdruckpumpe P1 ist das Ventil V ganz zu 6ffnen. AnschlieRend
wird der Hauptschalter auf ,,Ein“ gedreht. Erst dann kann die Pumpe durch Driicken des
Knopfes ,,Pumpe ein* gestartet werden.

4.2 Messung der Einlaufzeit bis zum Erreichen stationdrer Verhaltnisse

Nach dem Einschalten der Pumpe P1 sind die Hahne H2 und H3 langsam zu 6ffnen. Der am
Rotameter angezeigte VVolumenstrom sollte dabei moglichst nicht tber 90 I/h steigen. Nach
vollstandiger Offnung der Hahne ist durch teilweises SchlieRen des Ventils V der Druck so
einzustellen, daR der Mittelwert der beiden Manometer dem vom Assistenten angegebenen
Druck entspricht.

Nun ist die Stoppuhr zu starten und es wird der aktuelle FIuR als Startwert am Rotameter
abgelesen. Der Fluf® wird in der darauf folgenden Zeit in Minutenabstanden notiert. Stationare
Verhaltnisse haben sich eingestellt, wenn der FIuR fur mindestens 10 Minuten konstant bleibt.
Nach der Messung ist V zu 6ffnen und die Hahne H2 und H3 zu schliefen, bevor durch
Betétigung des Knopfes ,,Pumpe aus* die Hochdruckpumpe abgeschaltet wird.

4.3 Bestimmung der Druckabhangigkeit des Fluf3es

Nach dem, wie unter 4.2 beschriebenen, Anfahren der Anlage wird mit V ein Druck pein Von
1,75 bar eingestellt. Da sich gemaR 4.2 die grofiten Veranderungen des Flu3es innerhalb der
ersten 10 Minuten nach Einstellung eines neuen Drucks ergeben, genlgt es fur diesen
Aufgabenteil, sich neben pein und paws den Volumenstrom zu notieren, der sich nach 10
Minuten ergibt. AnschlieRend ist pein um 0,25 bar zu erhéhen. Nach 10 Minuten sind wieder
Pein, Paus UNd der Permeatvolumenstrom zu notieren. Dieser Zyklus ist solange zu durchlaufen,
bis ein Eingangsdruck von pein = 5,5 bar erreicht ist. Die Anlage ist nach der Messung wie
unter 4.2 beschrieben abzustellen.

4.4 Ermittlung des Zulaufvolumenstroms

Zur Ermittlung des Zulaufvolumenstroms bleiben die Hahne H2 und H3 wéhrend der
gesamten Messung geschlossen, da in diesem Fall kein Permeat abgefuhrt werden soll. Die
Pumpe P2 des Wéarmetauscherkreislaufs ist wahrend dieser Messungen ebenfalls abzustellen.
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Das Ventil V wird vollstdndig gedffnet und ebenfalls wahrend der gesamten MeRreihe nicht
verstellt.

Fur die ersten Messung ist H4 so einzustellen, dal das Retentat nicht wieder in Bl
zurlickgefordert , sondern in B2 gepumpt wird. Nach dem Starten der Pumpe P1 ist die Zeit
zu stoppen, in der 50 | aus B1 entnommen werden. Zu diesem Zwecke sind im Inneren der
Behalter Markierungen angebracht, die den jeweiligen Fillstand anzeigen. Beim Erreichen
der roten Markierung im Behélter B1 ist P1 sofort auszuschalten, da ein Trockenlaufen der
Pumpe diese beschadigen kann. Nun werden H1 und H4 so eingestellt, dal} die Pumpe den
Zulauf von B2 nach B1 fordert. Die Messung des Volumenstroms ist analog zur eben
genannten Vorgehensweise durchzufiihren. Insgesamt ist die Messung viermal zu
wiederholen. Nach der letzten Messung sollte sich die Emulsion zum grofiten Teil in Bl
befinden, da fir die abschlieBend unter 4.5 aufzunehmende MeRreihe erneut die Kihlung
durch den Wéarmetauscher bendétigt wird.

4.5 Bestimmung des Stofflibergangskoeffizienten

Als letzte MeRreihe wird die Abhingigkeit des PermeatfluBes von der Olkonzentration
aufgenommen. Durch Abfuhr des Permeates aus dem Filtrationskreislauf wird eine konti-
nuierliche Aufkonzentrierung der Ol/Wasser-Emulsion erreicht.

H1 wird so eingestellt, da die Hochdruckpumpe die Emulsion aus dem Behalter B1 zu den
Membranen fordert. Der Retentatstrom wird durch H4 zurtick in diesen Vorratstank gefihrt.
Zum Anfahren der Anlage wird zunédchst auch das Permeat im Kreis gefiihrt, d. h. H6 ist
gedffnet und H 7 geschlossen.

Um die Olkonzentration der Ausgangsemulsion zu messen, wird eine aus dem Behalter B1
entnommene Probe 1:100 verdunnt und zur spateren Bestimmung des organische
Kohlenstoffgehaltes (,,TOC**: total organic carbon) zurlickgestellt.

Das Anfahren der Anlage erfolgt wiederum wie unter 4.2 beschrieben. Fir diese Melreihe ist
auch die Kreiselpumpe P2 im Warmetauscherkreislauf wieder in Betrieb zu nehmen. Nach
dem Starten der Hochdruckpumpe P1 wird mit dem Ventil V ein Transmembrandruck von
5,0 bar eingestellt. Um naherungsweise stationdre Verhéltnisse zu erreichen, wird das
Permeat fur 10 Minuten in B1 zuriickgefordert. Nach dieser Zeitspanne wird das Permeat in
B2 gesammelt. Dazu wird zuerst H7 gedffnet und erst danach H6 geschlossen. AnschlieRend
wird der aktuelle Permeatvolumenstrom am Rotameter abgelesen.

Nachdem der Emulsion 20 Liter Permeat entzogen wurden, ist eine Probe des Retentats zu
nehmen und ebenfalls 1:100 zu verdiinnen. Zugleich ist der zu diesem Zeitpunkt gemessene
Permeatvolumenstrom zu notieren. Auch nach einer Reduktion des Emulsionsvolumens um
40, 60 und 80 Liter sind Proben zu nehmen und die entsprechenden Volumenstrome zu
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notieren. Nach der letzten Probenahme ist das Ventil V zu 6ffnen und beide Pumpen
abzuschalten.

AbschlieRend erfolgt in Absprache mit dem Assistenten die TOC-Bestimmung der flnf
gesammelten Proben.

5. Auswertung

5.1 Bestimmung der Einlaufzeit bis zum Erreichen stationarer Verhaltnisse

Die am Rotameter abgelesenen Volumenstrome kdnnen mittels GI. 17 und der Beziehung
J, =V /A, in Permeatfliisse umgerechnet werden. Die Membranmodule enthalten insgesamt
14 Einzelrdhren, die einen Durchmesser von 6 mm und eine Lénge von 1200 mm aufweisen.
Aus der Darstellung Jy = f(t) kann die Einlaufzeit ermittelt werden.

5.2 Bestimmung von Lp und J,

Aus der Austragung Jv = f (prrans) kGnnen analog zur Abb. 1 die Membrankonstante Lp und
der Grenzflul J., bestimmt werden. Die transmembrane Druckdifferenz prrans Wird unter der
Annahme ppermear = 0 bar gemédR GI. 14 durch Mittelwertbildung des Eingangs- und
Ausgangsdruckes berechnet. Eventuell auftretende Abweichungen des Kurvenverlaufs vom in
Abb. 1 wiedergegebenen Idealverhalten sind zu diskutieren.

5.3 Berechnung des Stoffiibergangskoeffizienten k

Der Stofflibergangskoeffizient kann experimentell aus der Steigung der Auftragung
In(cy) = f(Jv) ermittelt werden. Die hierfiir bendtigte Olkonzentration in der Bulkphase cy, ist
proportional dem sich aus den TOC-Messungen ergebenden Kohlenstoffgehalten. ¢, wird in
diesem Fall als Massenkonzentration in g/l angegeben.

c, ~125-TOC  [g/l]

Gemal Gl. 11 kann ein theoretischer Wert von k berechnet werden, falls neben der Modul-
geometrie auch die Stoffparameter D, n und p bekannt sind. Dieser theoretische Wert ist unter
der Annahme folgender Werte zu berechnen:

D=1*10"%m?s* (Schatzwert)

1 =1,046 * 10° Pa s

p=993kgm?
Abweichungen der beiden Werte voneinander sind zu diskutieren.
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5.4 Berechnung des spezifischen Leistungseintrags

Die Berechnung des spezifischen Leistungsbedarfs Pg., Erfolgt mittels Gl. 18. Dariiber
hinaus soll auch der durch GI. 15 berechenbare Druckverlust Apy angegeben werden.

Stand: Sommersemester 2004
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6. Symbolverzeichnis

A [m?] Flache
Aw [m?] Mantelflache
Av [m? m™] spezifische innere Oberflache
c [mol m™] Konzentration
Co [mol m™] Konzentration in der Bulkphase
Cq [mol m™] Konzentration in der Gelschicht
d [m] Rohrdurchmesser
[m?s] Diffusionskoeffizient
Jo [mol m?s?]  diffusiver FluR
Ik [mol m?s?]  konvektiver FluR
Jv [m®*m?s?] VolumenfluR
k [ms?] Stoffiibergangskoeffizient
K [-] Carman-Kozeny-Konstante
L [m] Rohrléange
Lp [mstPa’] Membrankonstante
Nr [-] Anzahl der Membranrohre
p [Pa] Druck
Pein [Pa] Druck an Eingang eines Membranrohres
Paus [Pa] Druck an Ausgang eines Membranrohres
Apy [Pa] Druckverlust
P [W] Leistung
Pspez [Wm?] spezifische Leistung
r [m] Porenradius
t [s] Zeit
u [ms?] Stromungsgeschwindigkeit
Y% [m?] Volumen
Y% [m3s™] Volumenstrom
z [m] Membrandicke
) [m] Grenzschichtdicke
€ [-] Pordsitat
n [Pas] dynamische Viskositat
A [-] Rohrreibungskoeffizient
p [kg m™] Dichte
T [-] Umwegfaktor
Stand: Sommersemester
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Re = ”—np [] Reynoldszahl
" .
Sc=—— [-] Schmidtzahl
pD
kd
Sh= Y [-] Sherwoodzahl
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