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Motivation

Stofftrennverfahren sind fir die belebte Natur "Grundoperationen” um den Stoffwechsel in
der notwendigen Weise zu vollziehen. Diese Stofftrennprozesse laufen meistens tber die
Verwendung von Membranen, die selektiv arbeiten, ab. Solche Membrane auch fur techni-
sche Zwecke umfassend zu verwenden scheitert sehr oft an der Herstellung sowie der noch
beschrankten Einsatzmaglichkeiten. Ein technisch wichtiger Trennprozess ist das Uberwin-
den von azeotropen Punkten, was z. B. mit einer Pervaporation mdglich ist. Aufgrund der
relativ geringen Permeatflisse ist fur die Wirtschaftlichkeit eines solchen Verfahrens die
notwendige Stoffubertragungsflache entscheidend. Mit der vorliegenden Versuchsanord-
nung soll daher vor allen Dingen die Abhangigkeit des Permeatflusses in Abh&ngigkeit von
dem Stoffgemisch, der Zusammensetzung des Gemisches sowie der zu variierenden
Permeationstemperatur verdeutlicht werden.
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1 Einleitung
Unter Pervaporation versteht man das Aufkonzentrieren von Flissigkeitsgemischen unter

Zuhilfenahme einer Membran als Trennschicht zwischen der zugefiihrten fllissigen Phase
und der abgefihrten dampfférmigen Phase. Das wesentliche Merkmal ist, daf3 sich infolge
der Trennschicht nicht das thermische Gleichgewicht einstellen kann, sondern infolge der
porenfreien Polymerschicht die unterschiedliche Loslichkeit der Gemisch-Komponenten im
wesentlichen den Trenneffekt bestimmt. Pervaporationsverfahren gewinnen dort an Bedeu-
tung, wo zur Uberwindung eines Azeotrops, geringer Siedepunktsunterschiede oder Ent-
fernung geringer Mengen aus einem Mehr-komponentengemisch herkémmliche Verfahren
zu sehr aufwendigen Apparaturen fuhren. Oft wird das Verfahren in Kombination mit einer
Rektifikation durchgefthrt.

1.1 Bezeichnungen

Symbol Dimension Bedeutung

A m2 Membranflache

CF 1 Massenanteil des Feedstromes

Cp 1 Massenanteil des Permeatstromes

nJ 1 Brechungsindex bei der Temperatur 9
t S Zeit

mp gm2s1 spezifischer Permeat-Massenstrom

m g Permeatmasse

g °C Temperatur

2 Grundlagen

2.1 Allgemeine Beschreibung

Bei der Pervaporation wird ein homogenes Flissigkeitsgemisch (Feed) bei normalem oder
erhohtem Druck mit moglichst hoher Temperatur einer mit einer Membran unterteilten Kam-
mer zugefuhrt und in ein Flissigkeitsgemisch anderer Konzentration (Retentat) auf der glei-
chen Kammerseite und ein Gasgemisch (Permeat) auf der 2. Kammerseite aufgetrennt.
Infolge der unterschiedlichen Durchlassigkeit (Permeation) = Ldslichkeit + Diffusion in der
Membran permeiert bevorzugt Wasser durch hydrophile Membranen oder organischer
Stoff durch organophile Membranen; der Flissigkeitsstrom wird durch eine Flissigkeits-
pumpe aufrecht erhalten, der Gasstrom durch Anlegen eines Vakuums. Zur Riuckgewin-
nung und um gegebenenfalls mehrere Stufen hintereinander-schalten zu kénnen, mufl3 das
Permeat kondensiert werden. Da beim Austritt aus der Membran das Permeat verdampft,
mul3 entsprechend der erforderlichen Verdampfungsenthalpie die Energie mit dem Flis-
sigkeitsstrom zugefthrt werden.



Versuch D: Pervaporation Blatt 3

Prof. Dr.-Ing. S. Mall-Gleif3le / Dipl.-Ing. (FH) J. Zimmer TVT-Technikum

2.2 Die Membran
Zur Herstellung von Membranen eignen sich prinzipiell alle Polymere aus denen sich auch

Folien herstellen lassen, mit der zusatzliche Forderung, daf3 ein diffusiver, selektiver Stoff-
austausch mdoglich ist. An die Membran sind folgende generelle Anforderungen zu stellen:

- mechanische Bestandigkeit,

- chemische Bestandigkeit,

- thermische Bestandigkeit,

- grol3er, spezifischer Permeatflul3,

- reproduzierbare, hohe Selektivitat,

- hohe Standzeit,

- gute Reinigungsmadglichkeit und

- geringe Kosten.

2.2.1 Membranwerkstoffe, -arten und -module
- Bei den Membranwerkstoffen unterscheidet man im wesentlichen in:
e naturliche und
e synthetische Materialien.
Wichtige Kriterien sind die Hydrophilie, die Temperaturstabilitat sowie die chemische

Bestandigkeit.
- Bei den Membranarten unterscheidet man nach:
e Der Oberflache in: - pordse und
- dichte Membranen.
e Dem Aufbau in: - symmetrische und

- asymmetrische Membranen.
homogene und
- inhomogene Membranen.
Von technischer Bedeutung bei der Pervaporation sind zusammengesetzte Membranen,

e Der Zusammensetzung in:

sogenannte Composite-Membranen, bei denen durch getrennte Herstellung der ver-
schiedenen Schichten ggf. verschiedene Eigenschaften kombiniert werden kénnen.
- Beiden Membranmodulen unterscheidet man in:

e Plattenmodule,

e Rohrmodule,

e Wickelmodule und

e Hohlfaser- bzw. Kapillarmodule.
Charakteristische, unterschiedliche Merkmale sind dabei die Packungsdichte und die
Reinigungsfahigkeit.
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2.3 OQualitative Beschreibung der Transportvorgédnge

Der fur die Trennaufgabe entscheidende Stofftransport ist der Transport durch die
Membran. Dabei sind folgende Mechanismen zu betrachten:

- Aufnahme der Molekile aus der Flussigkeit an die Oberflache der aktiven Schicht.
- Diffusion der Molekile durch die Membran.
- Abgabe der Molekiile an die Gasphase.

Es sind jedoch weiterhin noch die Transportmechanismen in der Flussigkeitschicht zu be-
achten, da sich im Retentat infolge der Permeation eine Konzentrationsverschiebung langs
der angestromten Membran ergibt. In der Versuchsapparatur ist durch einen hohen
Feedstrom dafir gesorgt, dal? die Konzentrationsverschiebung gering ist, zusatzlich macht
sich dabei die erforderliche zuzufilhrende Energie zur Verdampfung des Permeats kaum
bemerkbar.

Wegen der relativ komplizierten Zusammenhange des Gesamtstofftransportes soll hier auf
die quantitative Darstellung der Transportvorgange verzichtet werden, da sie dartber hin-
aus fur jeden Modul gesondert zu betrachten sind. In der Regel werden bei Pervapo-
rationsverfahren die ereichbaren Permeatfliisse fiir eine bestimmte Konfiguration (Werk-
stoff, Art und Modul sowie Gemischkombination) experimentell ermittelt und durch geeig-
nete Scale-up-Verfahren auf Produktionsanlagen tbertragen.

2.3.1 EinfluBparameter
Um Pervaporationsanlagen optimal zu gestalten, ist die Kenntnis der EinfluBparameter von
erheblicher Bedeutung; dabei nimmt der Permeatstrom zu mit:
- der angelegten Druckdifferenz,
- zunehmender Temperatur (infolge der gréf3eren Diffusion) und,
- abnehmender Membrandicke.
2.3.2 _Konditionieren der Membran
Vor jedem Versuch mit einer neuen Membran, bzw. einer neuen Feedzusammensetzung

mul3 die Membran konditioniert werden, um die Membran langsam den neuen Bedingun-
gen anzupassen und somit ein Zerstoren zu verhindern und zu gewahrleisten, dal3 statio-
nare Transporteigenschaften erreicht werden. Dazu muf3 die Membran im "kalten" Zustand
ca. 8 Stunden, bei permeatseitigem Vakuum, mit der zu bearbeitenden Losung umspdilt
werden.
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3 Versuchsaufbau
3.1 Apparative Ausstattung
Zur Durchfuihrung der Pervaporationsversuche stehen folgende Apparate und Geréte zur

Verfiigung:

e Pervaporations-Versuchsapparatur mit Vorlagebehalter, Flussigkeitsumwalz-
pumpe, Thermostat zur Temperaturfihrung des Feedstromes, Plattenmembran-
modul, Membran-Vakuumpumpe, Vakuum-Manometer, und Kondensator mit Mel3-
burette fir das Permeat.

e Tieftemperaturthermostat zur Einstellung der Kondensationstemperatur.

e Refraktometer mit Thermostat zur Bestimmung der Gemischzusammensetzung.

e Stoppuhr zur Versuchszeitbestimmung.

e Laborwaage zur Bestimmung der Permeatmenge

3.2 Versuchsaufbau

Der prinzipielle Versuchsaufbau ist dem im Anhang angeflgten RI-FlieRbild zu entnehmen:
Dem thermostatisierten Vorlagebehalter B 1 wird mit der regelbaren Flissigkeitspumpe
P 1 der Feedstrom entnommen und dem Plattenmembranmodul F 1 zentral zugefihrt. Der
Retentatstrom wird Gber einen ringférmigen Kanal am Umfang des Moduls gesammelt und
in den Vorlagebehalter zurtickgefuhrt. Das Vakuum in der Permeatkammer wird mittels
einer Membranvakuumpumpe aufrechterhalten und das anfallende Permeat im
Warmetauscher W 1 kondensiert und in der MeRRburette X 1 aufgefangen. Die Ein- und
Austrittstemperatur des Fllssigkeitsstromes an der Membran sowie der Druck des
eingestellten Vakuums werden mit dem Industrieschreiber registriert.




Versuch D: Pervaporation Blatt 6

Prof. Dr.-Ing. S. Mall-Gleif3le / Dipl.-Ing. (FH) J. Zimmer TVT-Technikum

4 Versuchsdurchfihrung und Auswertung
4.1 Versuchsdurchfihrung
Folgende Vorbereitungen werden vom Laborpersonal getroffen:
- Einfullen des Gemisches (Stoffkombination wird angegeben).
- Konditionierung der Membran, inklusive Einstellung des Feed-Volumenstromes.
- Einstellen des Feedstroms.
- Einstellung des Tieftemperaturthermostaten.
Die Versuchsdurchfihrung umfafit:
- Einstellen der Versuchstemperatur und Aufnahme des zeitlichen Temperatur-
verlaufes von Feed- und Retentatstrom.
- Bestimmung des Permeatflusses bei zwei Temperaturen pro Gruppe.
Temperaturbereich: 65 °C bis 90 °C.
- Einstellen des Drucks (PIR 003) mit dem Ventil V11 auf 15 mbar bzw. 30 mbar.

4.2 Versuchsauswertung

Folgende Daten sind auszuwerten bzw. zu bestimmen:
e Graphische Darstellung des zeitichen Temperaturverlaufes von Feed- und
Retentatstrom.
e Tabellarische und graphische Darstellung des Permeatflusses mp (9p, cp) als
Funktion der Temperatur des Feeds mit der Feed-Konzentration cr als Parameter.
e Tabellarische und grafische Darstellung der Permeatkonzentration cp als Funktion
der Temperatur des Feeds mit der Feed-Konzentration cr als Parameter.
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6 Anhang: RI-FlieRbild
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