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crste multiple
Trennwandkolonne weltwert

Vierstoffgemische in einer einzigen Destillationskolonne trennen

X
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Die Destillation ist das wichtigste thermische Trennverfahren in der che-
mischen Industrie. Ihr Energieverbrauch trégt daher auch signifikant zum
Gesamtenergieverbrauch bei — Schatzungen liegen bei etwa 3 %. Ent-
sprechend hoch ist die Motivation, diesen groBen Hebel als Beitrag zum
Klimaschutz zu nutzen. Daher wird seit einigen Jahren weltweit an Trenn-
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Im November 2021 wurde an der Universitat Uim erfolgreich die weltweit
erste multiple Trennwandkolonne in Betrieb genommen. Die Anlage kann
zur Trennung von quaterndren Mischungen im Vergleich zu konventionellen
Destillationssequenzen bis zu 50 % Betriebs- und Investitionskosten einspa-
ren. Somit haben sich nun vier Jahren der Planung in der Arbeitsgruppe von
Prof. Dr.-Ing. GrUtzner in Uim und bei lludest in WaldbUttelbrunn ausgezahit.

wandkolonnen geforscht, unter anderem am Institut fir Chemieingenieur-
wesen der Universitat Ulm.

Trennwandkolonnen sind spezielle intensivierte Destillationskolonnen.
Sie kbnnen Mehrstoffgemische, die normalerweise in mehreren aufeinan-
der folgenden Kolonnen getrennt werden, innerhalb nur eines Kolonnen-



mantels mit einem Verdampfer und einem Kondensator trennen. Hierfur
wird im Inneren der Kolonne eine Trennwand verbaut, welche Ruckver-
mischungseffekte verringert. Hierdurch sinkt der Energiebedarf im Ver-
gleich zu der konventionellen Destillationsvarianten aus mehreren ver-
schalteten Kolonnen.

Zur Aufreinigung von ternéren, also aus drei Komponenten bestehenden,
Mischungen, kénnen Trennwandkolonnen mit nur einer internen Trennwand
eingesetzt werden. Diese kdnnen ca. 30 % Energie- sowie auch Investiti-
onskosten einsparen. Daher werden einfache Trennwandkolonnen bereits
seit vielen Jahren in der chemischen Industrie eingesetzt.

Die Erweiterung dieses Konzepts auf Gemische bestehend aus mehr
als drei Komponenten flhrt zur multiplen Trennwandkolonne, die wie der
Name bereits andeutet, mehrere Trennwande besitzt. Zur Trennung von
Vierstoffgemische werden drei Trennwande benétigt, hierdurch kdnnen bis
zu 50 % des Energiebedarfs eingespart werden. Nichtsdestotrotz wurde
eine solche multiple Trennwandkolonne bisher nicht gebaut, was gréi-
tenteils auf die erhdhte Komplexitat im Betrieb zurlickzuflihren ist. Glick-
licherweise ist aber fur einen Grof3teil in Frage kommender Vierstoffge-
mische auch eine multiple Trennwandkolonne mit nur zwei Trennwanden
(auch genannt vereinfachte multiple Trennwandkolonne) geeignet, wel-
che weiterhin die gleichen Energieeinsparungen erzielen kann. Solch eine
Anlage mit zwei Trennwanden, die erste weltweit ihrer Art, steht nun an
der Universitat Ulm. Ziel des Kolonnendesigns war eine mdaglichst flexible
Apparatur zu bauen, die zur Trennung vieler unterschiedlicher Stoffgemi-
sche geeignet ist. Im Folgenden werden die baulichen Spezifikationen der
Anlage kurz vorgestellt.

Anlagenspezifikationen

Ein Schema der 9,8 m hohen und sich Uber drei Stockwerke erstrecken-
den Anlage ist in Bild 1 gezeigt. Aufgrund des geringen Durchmessers von
80 mm ist eine Implementierung mit tatséchlichen Trennwanden erschwert,
daher wurde eine fur Trennwandkolonnen im PilotmaBstab tbliche Bau-
weise auf die multiple Trennwandkolonne Ubertragen. Dabei werden Seg-
mente links und rechts von Trennwanden als parallel geflhrte Schisse
mit kleineren Durchmessern umgesetzt. Die parallel betriebenen Schiisse
haben jeweils einen Durchmesser von 50 mm sind Uber Y-Bauteile mit-
einander verbunden.

Die Schisse selbst sind aus Borosilikatglas gefertigt. Um Warmeverluste
moglichst gering zu halten, sind die Méantel einerseits aus doppelwandig
evakuiertem und verspiegeltem Glas gefertigt worden. AuBerdem gibt es
eine auBere, temperaturgeregelte Begleitheizung, die fir jeden Schuss
separat geregelt werden kann. Um einen mdglichst guten Stofflbergang
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Vereinfachtes FlieBbild der multiplen Trennwandkolonne in Ulm

zu erreichen und damit viele theoretische Stufen in der begrenzten Bau-
hohe unterzubringen, findet die Sulzer-DX Packung Anwendung.

Zur ProzessUberwachung ist die Anlage mit umfangreicher Messtech-
nik ausgestattet. Dies beinhaltet Coriolis-Durchflussmesser zur Bestim-
mung der ein- und austretenden Massenstréme, Temperatursensoren
alle 25 cm innerhalb der Kolonne und Druckverlustmessungen Uber jeden
Kolonnenschuss. Alle Daten werden in einem Prozessleitsystem (lludest
[DC/MoS}?) erfasst. In dem Leitsystem lassen sich auBerdem die Flissig-
keitsaufteilung an den Trennwénden und die Produktabziige einstellen,
diese sind anlagentechnisch Uber Schwenktrichter realisiert. Des Weite-
ren kann die Anlage sowohl im Vakuum als auch bei Umgebungsdruck
betrieben werden.

Von der Idee bis zur Fertigstellung

Temperaturverlauf wahrend des Kolonnenbetriebs
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Die Planung der Anlage begann Ende 2017 in
der Arbeitsgruppe von Prof. Dr.-Ing. Thomas
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GrUtzner an der Universitat Ulm. Zun&chst wur-
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den umfangreiche Simulationsstudien durch-
geflhrt, deren Ergebnisse als Rahmenbedin-
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gung fur die bauliche Umsetzung fungierten.
Ab Anfang 2019 konkretisierten sich die Planun-
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gen und eine offizielle Ausschreibung zur Suche
nach einem geeigneten Unternehmen fUr den
Bau der Anlage wurde veroffentlicht. Die offizielle
Auftragserteilung erfolgte im November 2020 an
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die Firma lludest aus Waldbuttelbrunn, die lang-
jahrigen Erfahrungen beim Bau von Sonderan-
lagen fur die thermische Verfahrenstechnik vor-
weisen konnte.

Im engen Austausch wurde gemeinsam ein
technisches als auch kommerzielles Konzept fur
ein ,schlUsselfertiges” System erarbeitet. Wie bei
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Sobald eine zuverldssige Versuchsroutine zur Ver-
fiigung steht, konnen an der Anlage Industriepro-
jekte bearbeitet werden.

vielen Sonderanlagen Ublich, mussten im Zuge
der Projektierung, abweichend zur urspring-
lichen Auslegung, Adaptionen vorgenommen
werden. In regelmaBigen Meetings unter Betei-
ligung beider Teams wurde der erreichte Status
reflektiert und erforderliche Anpassungen erar-
beitet. Dies betrifft auch den Explosionsschutz
der Anlage, dem bei der baulichen Planung eine
besondere Beachtung galt. Um einen sicheren
Betrieb gewahrleisten zu kénnen, wurden Anla-
genkomponenten konstruktiv angepasst und in
Zusammenarbeit mit dem TUV Std die Doku-
mentation stetig aktualisiert. AuBerdem wurde
die oben erwahnte Option zum Vakuumbetrieb
abweichend zur urspringlichen Planung erganzt.

Erfolgreich abgeschlossen auf Seiten des
Anlagenbauers wurde das Projekt ,Verein-
fachte multiple Trennwand-Destillationsko-
lonne im LabormaBstab® mit deren Lieferung,
Montage und Inbetriebnahme im eigens daftir
umgebauten Technikum der Universitat Ulm im
September 2021. AbschlieBend unterstitzte das
Unternehmen das Team der Universitat Ulm bei
der Abnahme der Anlage durch den TUV Stid
vor Ort.

Erste Ergebnisse: Proof-of-concept

Seit der Inbetriebnahme wird die Kolonne regel-
maBig mit dem Ziel betrieben, erste Erfahrun-
gen Uber deren Betriebsverhalten zu sammeln.
AuBerdem soll erstmalig gezeigt werden, dass
das Konzept der ,multiplen Trennwandkolonne*
nicht nur in der Theorie, sondern auch in der
Praxis funktioniert. Die ersten Ergebnisse sind
vielversprechend und werden im Folgenden kurz
vorgestellt.
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Zusammensetzung der Ausgangsmischung und der Produktstrome

Strom Absolutstrom [kg/h] | Massenanteile [wi%]

Ethanol + MEK Propanol | Isobutanol | Butanol
Feed 6.40 17.7 23.2 28.7 30.3
Kopfprodukt 1.22 89.3 10.7 0.0 0.0
Oberes 1.44 0.6 87.3 12.1 0.1
Seitenprodukt
Unteres 1.83 0.0 3.0 91.0 6.0
Seitenprodukt
Sumpfprodukt 1.91 0.0 0.0 2.8 97.2

Als Beispielsystem fur die ersten Versuche
wird eine &quimolare Mischung aus Ethanol, Pro-
panoal, Isobutanol und Butanol verwendet. Der
Leichtsieder Ethanol ist auBerdem zu 1 % mit
dem Vergallungsmittel Methylethylketon (MEK)
versetzt. Der zu trennende Zulaufstrom betragt
100 mol/h bzw. 6,4 kg/h im annéhernd flissig
siedenden Zustand.

Zum Anfahren der Kolonne wird im Verdamp-
fer der Schwersieder (Butanol) vorgelegt und bei
7 kW erwérmt. Dieses Vorgehen wird aufgrund
von dynamischen Simulationsstudien gewahilt,
auf die an dieser Stelle nicht ndher eingegan-
gen wird. Kurz vor Siedebeginn wird der Feed-
zulauf gestartet und die Leistung des Verdamp-
fers auf 4 KW reduziert. AuBerdem werden die
Schwenktrichter zur Flussigkeitsaufteilung an der
Trennwand eingeschaltet, wobei das Verhaltnis
fur den im folgenden gezeigten Versuch an der
oberen Trennwand 0.49 und an der unteren 0.46
auf die rechte Seite betragen haben. Das sich
ergebene Temperaturprofil an den vier Produkt-
strdmen ist in Abbildung 2 zu sehen, Tabelle
1 fasst die resultierenden Produktstrome und
deren Zusammensetzung zusammen.

Etwa 60 Minuten nach Start des Feedzulaufs
sind die Temperaturen der Produktstrome annéa-
hernd konstant. Entsprechend wird angenom-
men, dass die Anlage in relativ kurzer Zeit einen
stationdren Zustand erreichen kann. Etwa zwei
Stunden nach Start des Feedzulaufs werden
Proben der Produkte genommen und mittels
Gaschromatograph analysiert. Die Reinheiten
aller Produkte sind tber 87 wt% bzw. 90 mol%.
Dieses Ergebnis belegt, dass das Prinzip der
multiplen Trennwandkolonne auch praktisch
umsetzbar ist.

Ausblick

In naher Zukunft sind umfangreiche experimen-
telle Studien an der Anlage geplant. Zunachst
sollen hdhere Reinheiten erzielt und die Kolonne
nahe dem dazugehdrigen energetischen Opti-
mum betrieben werden. AuBerdem soll das
Stationaritatsverhalten quantifiziert und des-

sen Anfélligkeit auf Stdérungen ohne aktive
Regelung untersucht werden. AnschlieBend
sollen Regelstrukturen entwickelt werden, die
die Auswirkungen der betrachteten Stérungen
maoglichst gering halten kénnen. Hierfur soll die
OPC Schnittstelle verwendet werden, um einen
eigens implementierten Labview Code mit dem
aktuellen Prozessleitsystem zu koppeln. Paral-
lel soll auBerdem die Flexibilitat der Dampf- und
Flussigkeitssplits untersucht werden. Laut der
Theorie kdnnen mit mehreren Kombinationen
der Dampf- und FlUssigkeitsaufteilung an den
Trennwéanden dieselben Reinheiten erzielt wer-
den. Diese These gilt es nun, in der Praxis zu
Uberprufen.

Des Weiteren sollen, sobald eine zuverlas-
sige Versuchsroutine entwickelt wurde, an der
Anlage Industrieprojekte bearbeitet werden.
Infrage kommende quaternére Stoffsysteme sol-
len hierfUr zun&chst simulativ untersucht und die
Daten anschlieBend in der Praxis Uberprift wer-
den. Dies soll méglichst schnell den Ubergang
der multiplen Trennwandkolonne in die indust-
rielle Anwendung ermdglichen.
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