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1 Einleitung

Fliissig/Flissig-Extraktion: Abtrennung (z.B. Anreicherung oder Ge-

od. L&sungsmittel- winnung) einer oder mehrerer Komponen-
Extraktion ten (Extraktstoff E) aus Flussigkeits-

gemischen (Abgeber, Feed, Extraktionsgut)} mit

Hilfe eines mdglichst selektiven, nichtmischbaren Lésungsmittels 5
(Solvent, Aufnehmer, Extraktionsmittel)}), in dem der abzutrennende

Stoff (Extraktstoff) besser léslich ist als der Abgeber. Der Abge-
ber ist fliissig, besteht also aus einer Trigerfliussigkeit, die den

Extraktstoff geldst enthidlt. Im Idealfall sind Abgeber und Aufnehmer

ineinander v$llig unléslich. Der Aufnehmer muB jedoch fiur den Ex-

trakt eine gute Léslichkeit besitzen:

1. Schritt
LA 1 der von § nicht <]
o Extraktion . geléste Stoff
) + 3 ——————fgm ( E + S ) + R (1)
Extrakt- Trigerfl.
stoff | T k——*v”““ v
\__u__vﬂ___wuml
Abgeber{phase) Aufnehmer(phase} Solvat Raffinat-Flassigk.
{Feed, F) {(Lésungsmittel)

(Extraktgemisch) (reiner Rickstand)}

Solven
Selvent {verarmte Abgeberphase)

vorliegt:

2. Schritt
Destillation
E + § —— E + s {2)
Solvat reiner reines
Extraktstoff Selvent

Addition von Gln. (1) und (2} ergibt:

{(Losungsmittel)}

( E + R o E + R
Abgeber(phase) Extrakt- Raffinat

Stoff



Vergleich mit Destillation und Absorption

1. Destillation:

Bildung der 2. Phase bei Flissig/Flissig Extraktion durch Zusatzstoff

(Lésungsmittel). Er geht in die Stoffmengenbilanz ein und bestimmt

die Extraktion.

Analogie mit der Destillation mit Hilfsstoffen: Azeotropdestilla-

tion und Extraktivdestillation (—& TC (I/10/11)

Zahl der realen Stufen bei Extraktion schwerer zu berechnen. Ab-

2. Absorption__(Gas-Fliissig-Extraktion)’

G O LSOt tay ! ) )
Lésungsmittel wird im Kreislauf gefihrt und nimmt die gewiinschte

Komponente (Extraktstoff bzw. Absorptiv) selektiv auf. ==3» Aus-
wahl der L&sungsmittel sehr wichtig (—® TC II1/12)

Feststoff-Extraktion : Fest/Fllissig-Extraktion

Abgeber Aufnehmer

Der Abgeber ist ein Feststoffgemisch. Der Extraktstoff E ist fest

oder flissig und wird mit dem (fliussigen) Lésungsmittel (Aufnehmer)
selektiv herausgeldst.

Auslaugen: als Losungsmittel wird Wasser eingesetzt

- Flissigk.gemischen mit kleinen Differenzen der Siedetemp.,

so daf destillative Trennung unwirtschaftlich
— azeotropen Gemischen
—~ temperaturempfindlichen Gemischen

— gleichzeitiger Entfernung mehrerer Komponenten mit weit ausein-
anderliegenden Siedetemp.: z.B. Gewinnung vieler Komponenten
aus Erdol

— hohen Kosten fir die Verdampfungswdrme, die den Wert der

Produkte weit (ibersteigen.



2 Verfahrenstechnische Gesichtspunkte

2.1 Anwendungsbeispiele

Typische Anwendungsbeispiele sind:

— Gewinnung von Aromastoffen, Vitaminen, Antibiotika und sonstigen pflanzlichen
und tierischen Wirkstotten aus wiifiriger Ldsung mit organischen Lésungsmitteln wie
Diethyliither, Peptan und niedrig siedenden Estern und Ketonen,

— Aromatengéwinnung aus Benzinfrakiionen mut cinem Glykoi- Wasser-Gemisch oder
N-Methylpyrrofidon,

~ Abtrennung von Essigsiure aus einem Essigsiure-Wasser-Gemisch mit Diethyliither,

-~ Abirennung von Butadien mit Kupferammoniumacerat-f 8sung oder von Isobutylen
mit verdiinnter Schwefelsdure aus Kohlenwassersioffgemischen,

— Befreiung des Schmierols von Aromaten und Olefinen mit Furfurol,

- Extraktion von Mercaptanen aus Erdotfraktionen mit Natronlauge,

~ Gewinnung von Caprotaciam aus ammoniumsulfathaltiger wiBriger L8sung mit Ben-
zol oder Trichlorethylen und anschlieBender Reextraktion mit Wasser,

~ Gewinnung von Uran-, Plutonium- und Thoriumsalzen mit Tributylphosphat,

- Aufbereitung von Kernbrennstoffen sowie

~ Reinigung von Abwassern.

2.2 Auswahl des Losungsmittels

Das optimale Losungsmittel zu finden ist das schwierigste Problem
bei der Extraktion und wird meistens Chemikern dbertragen. Das

Lésungsmittel bestimmt die Wirtschaftlichkeit der gesamten Extraktion:

- Mischbarkeit

Abgeber und Aufnehmer miissen — in einem wirtschaftlichen Temp.-

bereich — eine Mischungsliicke aufweisen,

— Selektivitéit

Lésungsmittel soll fir E mdglichst hoch selektiv und mdgl. um
einen hohen Faktor besser l6slich sein als das Raffinat in S
(hohe relative Léslichkeit),

— Polaritéat

je grofer der Polaritétsunterschied zwischen Abgeber und Auf-
nehmer umso gréser ist die Wahrscheinlichkeit einer Mischungs-
licke. Dabei wird die Lo&slichkeit von E in der Fliussigkeit hoher

sein, deren Polarit#dt am &hnlichsten mit der des Extraktes ist.



Phasendichteunterschied

Dichtedifferenz der beiden Phasen (Abgeber, Aufnehmer) sollte
mégl. groBf sein, um eine gute Phasentrennung unter Schwerkraft zu
erhalten. L&sungsmittel mit hohen Dichten sind chlorierte Ver-
bindungen, L®sungsmittel fir geringere Dichten sind paraffinische
KW und Ether,

Kapazitéat KN {—#= Abschnitt 3.1)

Ky bestimmt die Menge des umlaufenden Lésungsmittels 5:

je gréBer die Kapazitét KN des L&sungsmittels (hohe Absclutléds-
lichkeit) umso weniger S wird bendtigt. Dann ist allerdings auch
die Selektivit&t von S niedrig. Bei hohen Durchsétzen wird KN
entscheidend fir die Wirtschaftlichkeit

Regeneration (Rickgewinnung von 5)

Siedetemperaturen zwischen S und E sollen geniigend weit ausein-
anderliegen und es darf sich bei der Rektifikation kein Azeotrop

zwischen S und E bilden.

PR R —————

An = kg =k A (X%, - %) at (4)

kc: Stoffdurchgangskoeff.
At: Kontaktzeit der beiden Phasen
¥ : Beladung an Extraktstoff



Da der Stoffdurchgang zwischen flissig/flissig i.a. schlecht ist

(z.B. ist n,, =10 bei Extraktion bereits eine gute Leistung}, kann

th

entsprechend Gl.(4) die ausgetauschte Stoffmenge A n erhdht werden

durch folgende MaBnahmen:

1.

Erhdhung der Austauschfliche (Phasengrenzflache) A

eine der beiden Fliissigkeiten wird dispergiert (Tr&pfchenbildung)

bewegte Einbauten (z.B. RUhrer) zur Erzeugung neuer Phasen-

grenzfléiche

bei Fillkérperkolonnen: die Phase soll dispergiert sein, die

die Fillkérper am schwersten benetzt.

Erhdhung von kc

infolge VergrdBerung der Oberfléchenspannung durch Stoffiibergang
(Filmbildung auf Phasengrenzfldche) tritt eine Grenzflidchen-

Turbulenz (Marangoni-Instabilita&t)} auf, welche kc betrédchtlich
erhdht.

hohe Strémungsgeschw. u der Phasen.

Optimale Mischintensitdt

durch RGhren wird neue Grenzfliche erzeugt, allerdings nimmt

auch die Riuckvermischung zu: kleine Tfépfchen in der gerihrten

Phase werden von der anderen Phase nur konvektiv mitgerissen,
gehen aber nicht in diese Phase Uber z==3» gptimale Mischinten-

sitat Ioptzf (Durchsatz)y I ist jedoch meist unbekannt.

opt

Erhthung der treibenden Beladungsdifferenz Ygl—x

bei Gegenstrom-Extraktion bleibt eine rel. groBSe Beladungs-

differenz im gesamten Apparat erhalten.

Kontaktzeiten A t

sollen moglichst grof sein.



2.4 Extraktionsapparate

2.4.1 Prinzip

Abgeber (Feed) und Aufnehmer S werden hadufig im Gegenstrom, mit

mégl. groBer Oberfldche kontaktiert. Eine der beiden Phasen wird
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Abb.‘q Lage der Phasengrenze in einem Extraktor wenn (a) die

Les
(dkpﬂmg‘ rf-%s:

disperse Phase von unten nach oben stréomt und (b) disperse

Phase wvon oben nach unten stromt

gegeben : meist die Beladung des Feeds mit E
gesucht : Extrakt E oder Mindestreinheit des Raffinats R:

mit mégl. wenig LOsungsmittel in einer modgl. einfachen

Apparatur.

Da sich E nur bis zum Verteilungsgleichgew. anreichert,sind i.a.
mehrere Extraktionsstufen erforderlich.
Jeder Extraktonsapparat hat zwei Funktionen zu erfillen:

— Kontaktieren der beiden flissigen Phasen zum Stoffaustausch

— Phasentrennung nach einer bestimmten Kontaktzeit



2.4,2 Bauarten

2.4.2.1 Finstufige Apparate (Mischer-Abscheider-Batterien)
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scheiben; i)} Drahtgewebe-~Packung



(:) einfachstes Konzept einer Extraktionsvorrichtung: fir das Mischen

einen dafiir geeigneten Apparat, z.B. einen Riihrkessel (mixer) und

fitr die Phasentrennung ebenfalls einen dafiir geeigneten Apparat, z.
einer theoret. Trennstufe.
Im Mischer stellt sich das Fliussig/Fliussig-Gleichgewicht ein, 4.h.

es findet der Extraktaustausch statt. Im Abscheider findet eine
méglichst vollstdndige Phasentrennung statt, mégl. ohne RiUckver-
mischung.

Hintereinanderschaltung mehrerer mixer-settler zu einer Gegenstrom-

kaskade:

mixer—-settler-Batterien :

— fiir beliebig groBen Durchsatz
— MaBstabsvergréBerung (Scale up) macht keine Schwierigkeiten
— Stufenzahl unabhéngig von Apparategrtfe und auf praktisch

jeden gewiinschten Wert zu dimensionieren

Nachteile:

— in jeder Stufe muB Trennschichtregler eingebaut sein

— groBe Zahl von Pumpen, die férdern und mischen (Stodran-
falligkeit)

~ Pumpenleistung muf den oft unbekannten und unterschiedlichen

Stoffmengenstrimen angepaBt werden.

(:) die kiirzeren Riaume enthalten schnellaufende Rilhrer zur Mischung,
die langeren Riume sind die Absetzzonen 1,2,3. In der 1. Absetzzone
wird die obere, leichtere Phase in den anschliefenden Mischraum
der 2. Absetzzone schridg nach oben abgepumpt. In der Pumpe der 2.
Absetzzone wird diese leichtere Phase gemischt mit der schwereren

Phase, die unten aus der 3. Absetzkammer — im Gegenstrom — abgezogen
wird. Die gleiche Pumpe zwischen der 1. und 2. Absetzphase pumpt das

Phasengemisch nach oben in die 2. Absetzphase;

groBer Grundfldchenbedarf



(:) Turmform, um Grundfliche zu reduzieren: 4 Stufen I, II, III, IV.
Die leichtere Phase kommt von rechts unten in den Mischraum 1 und
wird mit schwerer Phase die von oben rechts einfliepBt, kontaktiert.

In der Absetzphase 2 tritt die Phasentrennung ein, wobei die leichtere

Phase in den Mischraum 3 gelangt. Bis zu 40 Stufen.

Nachteil: sowohl die von unten kommende leichtere Phase als auch
die von oben kommende schwerere Phase gelangen teilweise
in die ndchste Stufe ohne die Absetzzone zu passieren

=>» keine definierte Phasentrennung

(:) eindeutige Fihrung der Phasen durch Mischer und Abscheider. Trenn-
schichtregelung erfolgt nach dem Prinzip der kommunizierenden R&hren.
Pumpenleistung wird dadurch angepafBit, daB eine der beiden Phasen

ber eine Stufe im Kreislauf gefithrt wird.

2.4.2.2 Extraktionskolonnen

Arbeiten nach dem Prinzip der Gegenstromkolonnen der Rektifikation.
Jedoch Probleme mit der MaRstabsvergréBerung (Scale up) und bei der

Optimierung.

(:) die schwerere Phase ist hier kontinuierlich und l&uft iber Ab-
laufrohre nach unten. Sie drickt die leichtere, dispergierte Phase
nach oben durch die L&cher des Siebbodens. Der Wirkungsgrad von

Siebbbdden bei Extraktionskolonnen ist & 303,

(:) gehért zu den Kolonnen mit bewegten Einbauten. Zur Verbesserung
der Trennwirkung auf ca. 70 % Wirkungsgrad entsteht durch Pulsation

(1 bis 4 Hz, Amplitude & 5mm) des Kolonneninhalts eine erhdhte, Uber

den gesamten Kolonnenquerschnitt gleichméfiige Mischwirkung.

(:) es werden auch Fillkérper- und Spriihkolonnen eingesetzt. Als

Fiillkdrper eignen sich Berl-S&ttel oder Pall-Ringe, die mégl. gut
von der kontinuierl. Phase benetzt werden sollten. Durch Pulsation

ebenfalls starke Erhdhung der Trennwirkung.

am weitesten verbreiteter Extraktortyp: auch viele wissenschaftl.

Untersuchungen durchgefiithrt; Durchsédtze bis &% 100 m3/h, Durchmesser

einige Meter.



Nachteil: Riickvermischung tritt guf durch Dispergierung der schwereren

Phase an den Rotorscheiben zu kleineren Trépfchen, die dam-— wie

die leichtere Phase - ebenfalls nach oben steigen.

@ bessere Phasentrennung als bei infolge geringerer Rickver-

mischung durch Drahtgewebe-Packungen.

2.4.2.3 Zentrifugalextraktionen

Mischen und Phasentrennung im Zentrifugalfeld erfolgt in weni-
gen Sekunden === hoher Durchsatz, kleiner Betriebsinhalt =3
fiir Extraktion wertvoller Produkte (Pharmazeutika) sowie bei teuren

Lésungsmitteln.

3 Gleichgewichte zwischen flissigen Phasen

3.1 Nernst'scherverteilungssatz: véllige Unléslichkeit
zwischen Abgeber und Aufnehmer

Ein Stoff (z.B. Extraktstoff) der sich in zwei miteinander v&llig
unléslichen (Idealfall) Flissigkeiten {(z.B. Abgeber und Aufnehmer)
nach den Gesetzen von Henry und Dalton 1lédst, verteilt sich zwischen

solchen Flissigkeiten so, daB8 der Nernst'sche Verteilungssatz gilt:

allgemein: Cg XE = CR_Yﬁ oder
Cs .gﬁ
== = G- = K, |Gleichgew.kurve (5a)
R ¥s
e o 3

gﬁ,gé : Aktivitdtskoeff. des Extrakt-
stoffs E im Raffinat R bzw. im
Aufnehmer S

Bemerkungen zu Gl.(5a)

1. Ky, t £ (Gesamtmasse von E,S,R),wenn Ky =const. : Nernst

2, KN,zconst. :  nuUr wenn iﬁ/igzconst., d.h. bei kleinen Konz. bzw.

Nernst'scher ideal verdiinnter L&sung ==3 lineare

Verteilungssatz Gleichgewichtskurve : po
giiltig 'E§ = K (5b)

3. i.a. ist Ky, =f(Konz.), d.h.‘gR/8S+const. == Gleichgew.kurve



4. da fi=f('l‘,px,

xi) ist natirlich auch K

N|= f(Trpzrxi)

cg: Stoffmengenkonz. des Extraktstoffs E im
Aufnehmer S

Cpt Stoffmengenkonz. des Extraktstoffs E im
Abgeber R

KN,: Nernst'scher Verteilungskoeff.

Fihrt man anstelle der Konz. ¢ die Beladungen ¥ ein, so folgt mit

Gl.{1llb) (TC 1I/1

2) aus Gl.(5b):

*g
== KN
%R
worin ?R/'ﬁfi
K = KN
N oy ¥
S’sms
'S
Hg
rI1R
ﬁ;

Gleichgew.kurve {5c)

{im rechtwinkligen Beladungsdiagramm)

Massenbeladung des Aufnehmers S
mit Extraktstoff E

Massenbeladung des Abgebers R

mit Extraktstoff E

Massenstrom
Masse}des Extraktstoffs E im

Aufnehmer S und im AbgeFer R{ kg

Hassescivroms kg/s]
Massefdes reinen Aufnehmers S

————— — —

und des reinen Abgebers R kgl
kg/s) d

mittlere Dichten bzw. mittlere
molare Massen von R und S.

3.2 Dreiecksdiagramme (ternére Loslichkeitsdiagramme): teilweise

L&slichkeit von Abgeber und Aufnehmer

Dreiecksdiagramme:

tejilweise Loslichkeit von R und S.

BeeinfluBt der Extraktstoff E die gegenseitige L&slichkeit von, Ab-

geber R und Aufnehmer S, d.h. sind R und S nicht mehr v6llig unlés-

lich ineinander,

dann wird die Gleichgewichtszusammensetzung von

allen 3 Stoffen R,S und E bestimmt. Dies 1l&8t sich grafisch nur in

einem Dreiecksdiagramm darstellen:



homogam -

(LosLich kei¥s-
frent kurve) Binocle

0@ 60 80 % 100
Anitin —sm

69
Diisopropylether —e

Terndres Loslichkeitsdiagramm

Terndres Laslichkeitsdiagramm

mit ginet biné’u‘cn Mischungsliicke, System "‘QJ\'Q“‘OSQ‘* mit zwei bindren Mischungsliicken (durch-
Wasserffsmgsiiure,f[)iisoproperther wneg gehende mchungs[ﬁcke:), System n-
(T=23"C) .?;w 24 ]0\4. Ol Heptan/Cyclohexan/Anilin
Cwasse! [Diisopropylether] geloiel L 4. Aunilin [ n- leptom
(Evduwisduugs = 2. Cyclokexam [ Auilin ]
bereid)

Abb. & : Haufigste Typen (in der Extraktion) terndrer

Léslichkeitsdiagramme

Wichtigste Eigenschaften von Dreiecksdiagrammen:




for M

Aufgetragen sind die Molanteile:

n i
s .5
XS = "‘N‘ = [;] (6a)
n 1
R R
XR = ‘ﬁ— - ‘E:TI— (6b)
n n
. B __E
Xp = [ =% (6c)
N= ng + ng + nE und N= nS + nR + nE {6d}
Xor Rps Xpd Mclanteile von 8,R,E
ﬁS’ ﬁR' ﬁE: Stoffmengenanteile von S,R,E
N Stoffmengenstrom der Mischung
xR=l
Eckpunkte: reine Komponenten: S,R,E; z2.B. R: xE=O
xS=O
Seiten : Zweistoffgemische: (S,R); (R,E) und (S,E)
Punkt Ml : Dreistoffsystem: (XR'l; xE,l; XS,l)

deren Konz. (Molanteil) Null : auf Seite SE ist xp=0

aus 3. folgt: das Ablesen des Molanteils, z.B. Xp 1 des Gemisches

Ml ergibt sich, wenn eine Gerade durch M1 gezogen wird, die paral-

lel zur 0% Seite von R (d.h. zu SE) ist

gilt: x + X + X = 1 oder allgemein

1 R,1 E, 1 5,1

X, + X, + X, = 1 (7)

Hebelgesetz:

ny €1 = Py o | (8a)




n,, .n molare Mengen der Gemische
M M
1 2 M, M,
folgt:
R
n = = —— ¢ Berechnung der Gemischzusammensetzung Mmi (8b)

1

=
=
=
Fase

rvhq+ My = Ny
a. wird zum Gemisch Ml das Gemisch M2 hinzugefigt, liegt die

Mischung Mmi auf einer Geraden zwischen M. und M

~~~~~~~~ 1 2
Mm; —H4) = Mo
b. Entzug von Ml aus Gemisc Mmi liefert M2, ebenfalls auf einer
Geraden M. M jedoch auBerhalb von M.M_.
17mi 77777 ==ssmesss 1 mi

€

bei Zugabe von S zum Gemisch F (Feed) liegen

die neuen Gemische auf FS in Richtung §

I: jeweils: xE/xR = const.
f*’ff?; bei Wegnahme von S aus Gemisch F liegen die
[ 2. neuen Gemische auf SF in Richtung F

7. Mischungsliicke (—~» Abb. 3 )

Wasser und Diisopropylether sind ohne Zusatz von Essigsiure nahezu
unléslich, d.h. sie bilden eine Mischungsliicke. So zerf#llt =z.B.

das Dreistoffgemisch M, das sich innerhalb der Mischungsliicke befin-
det, entlang einer Konode durch M, in 2 stabile Phééén'der Zﬁéaﬁmeﬁ»
setzung P'', P'. Die Dreistoffsysteme P'", P' liegen auf der Binode,
d.h. sie stehen miteinander im Verteilungsgleichgewicht.

Bei weiterer Zugabe von Essigsdure zum Gemisch nimmt die gegensei-

tige Léslichkeit von Wasser und Diisopropylether so zu, dafB die



Konoden immer kirzer werden bis die Tangente im Punkt K (kritischer
Punkt} erreicht ist. In K gibt es keinen Zerfall mehr in 2 Phasen,
d.h. es liegt ein homogenes, einphasiges Gemisch ohne Mischungs-
ldcke vor.

Folgerung:

— eine Extraktion ist also nur innerhalb einer Mischungsliicke

méglich, also unterhalb {(innerhalb) der Binode:

— je flacher die Binode verl&duft, umso kleiner ist die Mi-

schungslﬁcke?d.h. umso schwieriger wird die Solvent-Extraktion

Die Zusammensetzungen der beiden Phasen P" ,P' und entsprechend
weitere Punktepaare an den Schnittpunkten von Konoden und Binode
liegen auf der Gleichgew.kurve Gl.(5b), die sich in ein rechtwink-
liges Diagramm einzeichnen 1d8t. Sie schneidet bei der Zusammen-
setzung des Punktes K die Diagonale des rechtwinkligen Gleichgew.-

diagramms .

4 Absatzweise (diskontinuierliche) Extraktion

Bei teilweiser L&slichkeit von Abgeber R und Aufnehmer S sind Drei-

ecksdiagramme zu verwenden:

€

X
Mischiuugs -~
Litclkke

() (b)

Abb.Y Absatzweise Extraktion (a) einstufig und

(b) dreistufig, wenn §; und E; gegeben sind.
in .



Der Abgebexr mit der Zus.setzung Xp wird mit dem Solvent (Aufnehmer)

der Zus.setzung Ko gemischt. Der Gemischpunkt M. liegt auf

. 1
einer Geraden (Mis%ﬁungsgeraden) und innerhalb der Mischungs-

licke. Gemisch M, (d.h. mit der Zus.setzung le) zerfallt in die
beiden Phasen Sl’ R1 entlang einer Konode.

Nach der 1. Extraktionsstufe liegt also bereits ein an Extrakt-
stoff E verarmtes Raffinat Rlvor, das weniger E enthdlt als der
urspringliche Feed F. D.h. der Feed wird also mit einer hotheren

Reinheit — etwas befreit von E — als Raffinat R1 gewonnen.

Gleichzeitig ist nach der 1. Stufe das mit E angereicherte
Solvent Sl entstanden, das mehr Extraktstoff E enthdlt als das
eingesetzte Solvent Sin'

das nach der 1. Stufe entstandene Raffinat Ry wird mit frischem
Solvent Sin gemischt, wobei auf der Mischungsgeraden Sian der
Mischpunkt M2 — entsprechend dem Hebelgesetz — liegt. Das Gemisch
M2 zerfallt ebenfalls in zwei Phasen — entlang der durch M2 ge-
henden Xonode — mit den Zus.setzungen 52, Rz.

das nach der 2. Stufe entstandene Raffinat R, wird 'mit frischem
Sin gemischt, wobei der Mischpunkt M3 entsteht. M3 zerfdllt ent-

lang der Konode durch M3 zu den beiden Phasen 53, R3.

die diskontinuierl. Extraktion wird solange fortgesetzt bis das
gewiinschte Raffinat (hier R3) erreicht ist und zwar immer erneut

durch Extraktion mit frischem Sin'

nach 3 Stufen wird also der urspringliche Feed F als E-verarmtes

Raffinat R3 gewonner.,

Gleichzeitig sind nach 3 Stufen die E-angereicherten Solvente
81,52,83 entstanden. Sié enthalten den gesamten Extrakt E der
vom Feed abgegeben wurde in dieser Reihenfolge jeweils abnehmend
in der Konzentration. Der gesamte Extraktstoff E kann aus Sl,Sz,

53 gewonnen werden (z.B. destillativ).



5.1 Trennaufwand bei vollst&ndiger Unl&slichkeit der beiden Phasen

5.1.1 Bilanzlinie

Abgeber (Feed) :

MR - - MS o= Solvaf
XR“IH R-G',EX
(?.ohsmisd«)
32.
R za
r
1
|
|
i
1
|
| —
Mg Mg

' oty
arﬁ'sfwdd) * e ex Xg,in Solveuwd € Afhehwer)

Abb.E;: Zur Berechnung der Bilanzlinien bei Gegenstrom-Extraktion

nach der Trennstufenmethode. Jede Stufe soll der Funktion

nach aus einem Mischer und einem Abscheider (Phasentrennung)
bestehen.

Die Massenbilanz fir den Extraktstoff E ist im Bilanzgebiet am

Kolonnengggg bei stationdrem Betrieb:

- w y - 4 M + T, M 9a)
X Mg + Fg 4o Mg *R,ex 'R s Mg (
w — o

~v b g

EIN ins Bilanzgebiet AUS Bilanzgebiet



Mg Mp
Xg (Rg) = M_ xR~ M 35R,ex T X5 in (3b)
5 S
Bilanzlinie_
Bemerkungen zu Gl1.{9b):
1. fur ﬁR/MS =const.: Bilanzgerade
2. he i i ¥, . = .h, ®_= i % mar
hdufig ist xs'ln 0, d.h Rg 0 bei Xp XR,ex

5.1.2 Beladungsdiagramme zur Ermitlung der theor. Stufenzahl

r—

Xs i
[ kg /Kq] T= consh GL(SE)~
al (9b)
T
( Y A
% ? xS,S """ """"""A :
3 I
:3 <5 v i PR, ) 1
S 3 Xep o |
~S§ S < ;
f§§ <é'qm ;E 1 : B
= Xe.ex X2,z Xos Rpyg=Xp; %
ng)( f-,z 2.'3 2_“{' == XR‘ m XR

Beladuug (Abgeberplose)  Llglkgl
Abb.é: Ermittlung der theor. Trennstufen bei der Gegenstrom-

il o—n — — v—

lich sind
1. I,II,IITI bedeuten die Gleichgew.zusammensetzungen auf den ein-

zelnen Stufen der Extraktionskolonnen &—h-Abb.S;)

2. 1,2,3,4 bedeuten die Zusammensetzung zwischen den einzelnen

Stufen



M M
3. fir die maximale Steigung TS = T§ benbdtigt man
““““““““ M M .
5 /max R ‘min
bereits Dy (e i
=> das Mindestlosungsmittelverhdltnis ( = darf nicht
R{ min

erreicht werden, sondern es mufl entsprechend mehr L&sungsmittel
{Solvent) eingesetzt werden.

Aus der Abb. & folgt, daB gilt:

M .-
S XR,ln XR'eX

—_— =

M

— (10a)
R { min Xs,ex,min* XS,in

X .3 ist die X .
S,ex,min zu R,in

rende Gleichgewichtsbeladung des Sol-
vats =» die Beladung des Solvats an

{Rohgemisch) gehd-

Extraktstoff muB also gréBer sein als

diese Gleichgewichtsheladung
in der Praxis:

S .
S, real ~ 0.5 MS,min (10Db)

_____________________________ gt
zusdtzlich zu beachten ist:

— Kosten fir die Rickgewinnung des Solvents S

— Kosten fir Aufarbeitung des Raffinats

4. der Trennaufwand wird bei Gegenstrom-Extraktionskolonnen hdufig
auch nach der HTU-Methode (=#=TC II/12) berechnet. Allerdings treten
bei der Extraktion auch hier gréBere Unsicherheiten auf, im Ver-
gleich zur Absorption oder Rektifikation. Insbesondere machen die
Abhdngigkeit des Wirkungsgrades von Eigenschaften des Stoffsystems
sowie die Riickvermischung Probleme. Versuche im TechnikumsmaBstab
sind daher unerl&g@lich.



5.2 Trennaufwand bei teilweiser Loslichkeit der beiden Phasen

5.2.1 Querschnittsgeraden (Geradenbiischel durch Pol p)

Ratfivat, Ri.ckstond %%?nehmu- Solveunt (), L1,
XWolk CHLSMA!WE _

(om E verarwncder Abgeber)
Mlaﬁ ex"' hsz ex"" "‘ER ex .c in Mss*, in"’”HR.S,in"' MES‘, in

n “““““““ “—# T e e — n
. ] o y
-.-_ M, ot Fe ot M, e @‘ Mot Htas"L Hes
me
&
Moo cblofr . ur . . : o
@in=HE=Fee intHep int Heg,in Meex = Mes,ex *“Rs,e.x"'”"’Es,ex
Abgeber (R) Solvat, Extolet
Feed, Tf;ajtzf-ftmfgk.
Pohgeunisel, | Extrolchousg wi |
Abgelerphagce |(R) Autnebhmerphase | (S)

Abb. F! Zu den Massenstrombilanzen bei der kontinuierl. Gegen-

stromextraktion, wenn sich Abgeberphase und Aufnehmerphase

teilweise ineinander l#&sen



SR ..... Losungsmittelgehalt S in der R-Phase

ER ..... Extraktstoffgehalt E in der R-Phase /Hoéjeéaeu’

RR ..... Raffinatgehalt R in der R-Phase

SS ..... Losungsmittelgehalt S in der S-Phase

ES ..... Extraktstoffgehalt E in der S-Phase | quﬁ, e
RS ..... Raffinatgehalt R in der S5-Phase

Fiir den Fall der teilweise gegenseitigen Léslichkeit sind fir alle

3 Komponenten S, R und E Massenstrombilanzen aufzustellen, die bei

stationdrem Betrieb lauten:

fur §: y . _ .
2 MSS,in + &§R M§§ + MSR ex (lla)
' - & - -
EIN AUS
fir R:
Mer ¥ Mps.in T MRr,ex ' Mgs (11b)
| Sen N - . _
EIN AUS
fur E :
gQR * nES,in N MgR,ex * MES {1lic)
- i -— =
Ml I
EIN AUS

Sﬂh b?ﬂd FqS’QI }‘ﬂqex

Die 4 Stréme V dle in das Bllanzgeblet %&ntreten {Abb. + ) sind
P g —
durch die 3 Bilanzgln. (11) miteinander gekoppelt. Jeder

Massenstrom Menthdlt i.a. 3 Komponenten. Ausnahmen sind der Feed-

strom MF der kein Solvent 5 enthalten sollte (d.h. M =(} und

SR,in

der Solventstrom Mg . der kein Raffinat enthalten sollte (d.h.

M .
RS,in=0): ==%>ZustandSPUnkte von F und Sin liegen im Dreiecks-~

diagramm (——a= Abb. 9) auf den Seiten ER und SE.

Die Zusammensetzungen aller anderen Stoffstréme liegen mit ihren
Zustandspunkten auf der Binode (—® Abb. 9), da vorausgesetzt wird,

daB Aufnehmer und Abgeberphase sich bis zum L&slichkeitsgleichge-

wicht ineinander gel&ést haben (nattrlich muB eine Mischungsliicke

vorliegen, die von der Binode begrenzt wird).



SchlieBlich wird vorausgeéetzt, da8 in keinem Kolonnenguerschnitt,
die beiden Phasen bezlglich Extraktstoff E im Gleichgewicht stehen
(selbstverstandlich, sonst keine Trennung erforderlich) == Zustands-
punkte, die zum gleichen Kolonnenquerschnitt (also zwischen den

Stufen) gehdéren, liegen demnach nicht auf der gleichen Konode
(—a 2bb. 9) .

Gln.(1l1l) lassen sich umformen zy :

Msp = Mss = Msgr,ex ~ Mss,in (12a)
Mrr " Mrs © gRR,ex " Mg, in (12b)
"er " Mss = Mer,ex T Mgs,in (12c)
Urid
Durch Addition der Gln.{(12) sowielden Beziehungen in Abb. 7 folgt:
MS,n N MR,n = Ms,in - MR,ex = Mg (13)

Querschnittsgeraden

(Bilanzgeraden) |

Bemerkungen zu Gl.(13):

1. G1.(13) folgt auch sofort aus einer Massenstrombilanz der 4

Massenstrime: MR,ex' MR,n' MS,in und Ms,n {~———bm Abb. 7.

2. die linke Seite von Gl.(13) ist die Diffexrenz von Massen
strémen, die durch denselben Querschnitt n....n der Kolonne

flieBen === die Zusammensetzungen Sn....Rn die auf demselben

f-gwigunipenipuiinipriguiupnupidphaipiui = e LAgRE Y

(Bilanzgeraden).

3. die rechte Seite von G1.(13) bezieht sich auf Massenstrodme

die i.a. bei einer bestimmten Extraktionsaufgabe konstant bleiben

und die ebenfalls durch denselben Kolonnengquerschnitt flieBen
==%; (a) auch die Zustandpunkte Sin und Rex liegen auf einer

S e i w2 ] v bl m— —

(b} Die Konstante Differenz wird mit MP bezeichnet und entspricht
einem imaginfiren Restgemisch P{Pol), das entsteht, wenn dem

Gemisch Sn das Gemisch K, entfernt wird:



S - R =P oger P + = o— -
n n d RD Sn m=€} P s R
n n

Da der Pol P fir jede beliebige Querschnittsgerade g R
ettt st nt‘i-n

sich folglich alle Querschnittsgeraden im Pol P ===

Die Bilanzgeraden (z.B. bei Rektifikation und Absorption) sind

bei der Extraktion durch ein gpggge§p§§g§g1_das sich im Pol P

schneidet, ersetzt zu denken

Pol. Quer sehung #sga.mdw

Abb.g Bilanzgeraden bei der Extraktion stellen ein

Geradenbischel durch den Pol P dar.

5.2.2 Ermittlung der theoretischen Stufenzahl nach Hunter u. Nash

i

1. die Zustandspunkte der Zus.setzungen'Rn....Sn zwischen den Trenn-
stufen I bis IV und auBerhalb der I. und IV. Stufe liegen auf
den Querschnittsgeraden (entsprechen Bilanzgeraden) und schnei-
den sich alle in Pol P.

2. die Zustandspunkte der Zus.setzungen, die im Verteilungsgleich-
gewicht (auf den Stufen) miteinander stehen und die aus den
Stufen paarweise austreten, liegen auf der Binode und sind durch

die Konoden verbunden:



0 2.R.
belkomn -

tunahme au ~ Abnoahwme o
e Extolt<offE
’;‘e‘ex.""’;'e.tr F’s,in = F’s,‘f'
- - 2
Roffinod Solvent
s Gt (RN
v . Shfe -
e I 10 -

Abb.fa Ermittlung der theor. Trennstufenzahl nach Hunter und
Nash bei der Gegenstrom-Extraktion, wenn sich Abgeber

u. Aufnehmer teilweise ineinander lésen.



S ...R, : wverlassen die Trennstufe I

ex 1
Sl""Rz : wverlassen die Trennstufe II
2....R3 : verlassen die Trennstufe IIX
S3 ..Rex: verlassen die Trennstufe IV

e

aus den Eusténd Sex' F und Sin' Rex an den be;den Kolonnen-

enden lassen sich die beiden Querschnittsgeraden 0 und 4 =zeich-

nen, deren Schnittpunkt zu Pol P fihrt.

bekannt: Binode,  Konoden
z.B. F als Abgeber; Sin als Aufnehmer; Rex als gewlnschtes
Raffinat

1. SinF schneidet Konode I in M1

2, Gemisch M1 trennt sich — entlang der Konode — in die beiden

‘Phasen mit den Zustandspunkten S ex’ R

1°

3. aus den Querschnittsgeraden Se F und SlnRex ergibt sich Pol P

4, R1P liefert Sl (Rl und Sl missen auf Querschnittsgerade 1

liegen)

5. Konode I1 durch Sl liefert R2

6. REP fihrt zu 82

7. wird analog fortgesetzt bis im letzten Schritt die Konode IV
durch S3, naherungsweise (od. genau) R ex schneidet. Die Zahl

gggggg ergibt die Zahl L der theor. Trennstufen

-Brgebnis: durch 4-stufige Extraktion wurde der Feed der Zusammen-
setzung F vom Extraktstoff E getrennt bis auf die Raffinatzu-
sammensatzung Rex‘

Gleichzeitig wurde der Extraktstoff E im Ldsungsmittel S ange-
reichert von der Zus.setzung 5, in bis zur Solvat-Zus.setzung Sex'

Die erhaltene Extraktstoffkonz. ist XE'

Bemerkung: selbstverstdndlich 1&Bt sich diese Grundkonstruktion

variieren:
z.B. bekannt: Mg F)Sin

gesucht : Raffinat Rex



die durch Destillation der Gemische Sl' 82, S3 und Sex erhal-

tene Konz. an E 148t sich grafisch ermitteln:

Tangente Ssex schneidet ER in Xp -

Mischpunkt M: Schnittpunkt aus S; F und S__R__ .

ex ex
MS in
Lésungsmittelverhdltnis .
' M
F
der fUr die Extraktionsaufgabe erforderliche Lésungsmittelstrom
L)
MS in ergibt sich nach dem Hebelgesetz:
Ms,in » S, M = Mg - MF =l
S,in MF . —
o S , d.h. M., ~WF ... (14a)
F SinM ’
Mindestlésungsmittelverhdltnis: MS in
) '
MF min

Abb.‘101Zur Ermittlung des Mindestldsungsmittelverhdltnisses

(M, . /™ aus dem Gemi
S, in F)min ischpunkt MMax



wird ES in verkleinert, dann wird auch - entspr. Gl.{l1l4a) — die

Strecke MF kirzer (Entnahme von 8 aus Gemisch M), d.h. der Ge-

mischpunkt M wandert auf SinF in Richtung F, z.B. zu Mm' . Die

zum Gemischpunkt Mmax gehdrige Losungsmittelzusammensetzung Sex,Max

groBer ist, als die Masse FE im Lésungsmittel der Zus.setzung

Sex,M' Dies bedeutet gleichzeitig, daB Rmax die maximal erreich-

bare Endkonz. an Raffinat darstellt, da ja der gesamte Extrakt-
stoff E in S ist. Folglich muB die Konode

s durch F

R
) ex,Max max
gehe;% SchlieBlich ist aus Abb.40 zu erkennen, daB diese
Konode mit der Querschnittsgeraden a zusammenf&llt, d4.h. Konode

und a haben die gleiche Steigung LS 4 n., ™ 90 bei Myane

Also 1&Bt sich der Lésungsmittelmassenstrom ﬁs in nicht so stark

verkleinern bis M_ erreicht ist,|d.h. M. . sondern er
n * Max 1 [ ( S,ln)min]
mufil grﬁBer Sein als (ﬁ . ) das Sich ergibt aus:
5,10 min

i . M F

S,in

o = _Max (14b)

Fodmin My..Sin

—— b it b W e b ik A e . o e o e o —

Aus dem Gemischpdnkt M folgt — nach dem Hehelgesetz - das
Produkt (Raffinat)~mengenverhdltnis:

w0
=

R,ex _ ex

(15)

»

s
=

5,ex ex

X)d.lh die mamnale Menge an E- Sie st uat
von T ig fus Losungswikl § wbegegamgen



