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Die Prozessentwicklung ist in der chemischen Industrie ein Standard-
Verfahren. Dabei ist das Batch-Verfahren historisch weiterverbreitet und
langer im Einsatz als kontinuierliche Verfahren [1], [2] [3]. Ein kontinuierlicher
Prozess eignet sich besonders fur grosse Produktionsvolumen, bel denen
das Produkt moglichst konstant und gleichbleibend hergestellt werden muss
[4]. Zur Nutzung von kontinuierlichen Prozessen und lhren Vorteilen, konnen
Flussreaktoren Anwendung finden. Bei der Entwicklung neuer Prozesse
werden immer haufiger Mikroflussreaktoren eingesetzt [5], [6].

Der Entwicklungsablauf eines kontinuierlichen und eines Batchprozesses ist
unterschiedlich, eine Herausforderung ist es zu wissen ob und wann der
Einsatz von Flussreaktoren von Vorteil ist. Durch die Charakterisierung des
Mikroflussreaktors kann fundierter eine Entscheidung zur Entwicklungs-
richtung getroffen werden. Ein Flussreaktor kann durch den Massentransfer,
der Verwellzeit und dem Warmetransfer charakterisiert werden [13]. Fur die
Bestimmung des Warmetransfer kann der Warmedurchgangskoeffizient des
Reaktors ermittelt werden.

Ziel ist es die experimentelle Bestimmung des Warmedurchgangskoef-
fizienten eines Mikroflussreaktors und der Anpassung eines Rechenmodells
zur Modellierung des Mikroflussreaktors unter verschiedenen Betriebsbe-
dingungen. .
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Abbildung 1: Darstellung des in dieser Arbeit eingesetzten Mikroflussreaktors; Advanced-Flow™ LF-Reactor von Corning [18].

Einleitung & Ziel Messapparatur

Methode

Es wurde eine automatisierte Messapparatur entwickelt, die wahrend der
Versuche Gleichgewichtszustande erkennt und Messungen selbstandig
steuert. Zur Charakterisierung des Warmetransfer wurden Messungen bei
unterschiedlichen Bedingungen durchgefuhrt. Aus den Messwerten wurde
der Warmedurchgangskoeffizient (k, [W/m?%*K]) jedes Messpunkts mittels der

LMTD-Methode bestimmt. Zur Charakterisierung des Warmetransfers
wurden Variablen einer Nusselt-Korrelation (Nu = Cyy, * Re? * Prf) an die
Messresultaten gefittet. Durch Erweiterung des Rechenmodells mit der NTU-
Methode ermoglicht es die Vorhersage von Austrittstemperaturen bei
unbekannten Parametern.

Entwicklung einer automatisierten
Messapparatur

|

Experimente mit unterschiedlichen
Prozessflussigkeiten

}

Datenaufarbeitung und Auswertung
der Messwerte

|

Rechenmodell zur Bestimmung von
Warmedurchgangskoeffizienten

}

Erweiterung des Rechenmodells
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Abbildung 2: Schema der entwickelten Messapparatur. Prozessstrom ist blau und der Mantelkreislauf ist rot dargestellt. Gepunktete
Linie sind Gerate und Sensoren, welche mit dem Steuerungsprogramm verbunden sind. Rechts-oben Abbildung des Messaufbaus.

Wahrend einer Messreihe wurde die Temperatur auf der Mantelseite und die
Flussrate auf der Prozessseite abgeandert. Als Warmetragerfluid wurde
Wasser bei allen Experimenten mit konstanten Stromungs-bedingungen
benutzt. Der Warmedurchgangs-koeffizient steigt mit der Massenflussrate
deutlich an, wahrend der Einfluss der Manteltemperatur im untersuchten
Bereich geringer ist (Abbildung 3). Darstellung der Messresultate gegenuber
Reynoldszahlen, zeigt die Abhangigkeit des Warmetransfer von der
Prozessflussigkeit. Die Streuung der Resultate ist ersichtlich und verstarkt
sich bei hoheren Reynoldszahlen. Die Aufteilung der Flussigkeiten kann
besser erkannt werden und einen steileren Anstieg ist bei Flussigkeiten mit
hoheren Viskositaten vorhanden.

Kontur des Warmedurchgangskoeffizienten einer Messreihe
In Abhangigkeit von Manteltemperatur und Massenflussrate auf Prozessseite

Streudiagramm des Warmedurchgangskoeffizienten gegeniiber Reynoldszahl
Vergleich unterschiedlicher Prozessflissigkeiten
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Abbildung 3: Links: Konturgrafik der Resultate einer Messreihe mit Wasser. Rechts: Vergleichsgrafik der Messreihen gegeniiber Re

Im Rechenmodell wurden der Warmewiderstand der Prozessseite durch die
Variablen der Nusselt-Korrelation an die Messresultate gefittet. Der Wand-
und Mantelwiderstande wurde als Konstante gefittet. Des untersuchten
Arbeits-bereich ergab sich folgende Korrelationsgleichung:
Nup = 4.52 * 107> * Re1?% « py118

So liegen die k-Vorhersagen ab 400 W/m2*K bei +20 % (mittlere Abweichung:
42W/m#*K). Durch die Erweiterung mittels der NTU-Methode kdnnen
Austrittstemperaturen mit einer Abweichung von 0.9 °C prognostiziert werden
(durchschnittliche Abweichung von 1.6%). ,essen e erecmstenn exermenteter ststemperauren aner essrene

Vergleich der berechneten und experimentellen Resultate
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Abbildung 4: Vergleichsgrafiken zwischen experimentellen und mit dem Rechenmodell ermittelten Resultaten

Schlussfolgerung

Mit der entwickelten Messapparatur konnte der Warmedurchgangskoeffizient (k) des Mikroflussreaktors automatisiert und reproduzierbar charakterisiert
werden. Die Reproduzierbarkeit der Messapparatur wurde anhand einer dreimal wiederholten Messreihe mit \WWasser bestatigt. Der beobachtete Wertebereich
liegt zwischen 50 und 1200 W/m?-K. Der Warmedurchgangskoeffizient steigt mit der Massenflussrate und zeigt bei hoheren Flussraten ein asymptotisches
\erhalten, was auf einen zunehmenden Einfluss des konduktiven Wandwiderstands hindeutet. Uber den Einfluss der Mantelseite kann keine Aussage
getroffen werden. Fir Warmedurchgangskoeffizienten > 400 W/m#*K betragt die Modellgenauigkeit £20 %. Durch die Erweiterung des Rechenmodell ist es

moglich von unbekannten Parametern im untersuchten Arbeitsbereich die Austrittstemperatur

Uberschatzungstendenz zu bestimmen.
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