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DESIGN DATA, LIQUID DISTRIBUTORS AND CONDENSER
FOR A DISTILLATION COLUMN TO ENRICH
TRITIUM IN METALLIC LITHIUM

by

Eike Barnert

ABSTRACT

Tritium, one fuel component of the fusion reactor is bred from
the reactors blanket material lithium. Before extracting the
tritium from, for instance, metallic lithium by permeation it
has to be enriched in the lithium by high temperature

distillation.

In this report design data for a column for high temperature

distillation are given.

About the testing of two distributors for small liquid quantities

and of a condenser is reported.
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AUSLEGUNGSDATEN, KONDENSATVERTEILER UND KONDENSATOR
FUR EINE DESTILLATIONSKOLONNE ZUR ANREICHERUNG
VON TRITIUM IN METALLISCHEM LITHIUM

von

Eike Barnert

KURZFASSUNG

Die Brennstoffkomponente Tritium fir den Fusionsreakter wird
aus Lithium, dem Blanketmaterial des Reaktors, erbritet. Zur
Abtrennung des Tritiums aus metallischem Lithium durch einen
Permeationsschritt ist eine vorherige Anreicherung des Tritiums

im Lithium mittels Hochtemperaturdestillation erforderlich.

In der vorliegenden Arbeit werden Auslegungsdaten fir eine
Kolonne zur Hochtemperaturdestillation mitgeteilt, iber Ver-
suche mit zwei Kondensatverteilern fir geringe Flissigkeits-
mengen berichtet sowie ein Kondensator vorgestellt, der gleich-

zeitig als Verteiler dient.






Ich danke Herrn Hans-Dieter Hausmann fir die Durchfihrung

der Versuche sowie fir die Anfertigung der Zeichnungen.
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1. EINLEITUNG

Von den vorgeschlagenen Kernfussionsreaktionen zur Energie-

gewvinnung hat die Reaktion zwischen Deuterium und Tritium

T > YHe + n + 17,6 MeV (1.1)

2 3
1+
die beste Aussicht auf Verwirklichung, da ihre Durchfihrung die

niedrigste Plasmatemperatur erfordert /1/.

Das fiir diese Reaktion bendtigte Deuterium ist in der Natur in
genligenden Mengen vorhanden. Es wird durch destillative Isoctopen-

anreicherungsverfahren gewonnen.

Vom auBerdem bendtigten radioaktiven Tritium gibt es auf der

Erde keine natiirlichen Vorrite, da seine Halbwertszeit ledig-
lich 12,3 Jahre betri@gt. Es wird daher aus dem Blanketmaterial
Lithium durch Bestrahlung mit thermischen Neutronen gem&aB der

Gleichungen

W

gLi + n > He + lT + 4,8 MeV

N &~

(1.2)

;Li + n >

N &

He + 7T + n - 2,5 MeV

erbriitet.

Fiir jedes der bei der Reaktion (1.1) verbrannten Tritiumatome
muB aus dem Lithium, das je nach Konzept als Metall, Verbindung
oder Legierung vorliegt, mindestens ein neues Tritiumatom ent-

sprechend Gleichungen (1.2) erbritet werden.

Das erbritete Tritium wird aus dem Brutmaterial extrahiert und

steht so als eine Brennstoffstoffkomponente fir die Kernfussions-

reaktion (1.1) zur Verfigung.

Fiir die Extraktion des Tritiums aus dem Brutstoff gibt es ver-
schiedene Mdglichkeiten /2/. Eine dieser Mdglichkeiten ist die
Anreicherung von Tritium in metallischem Lithium durch eine
Hochtemperaturdestillation mit der anschlieBenden Abtrennung

des Tritiums unter Anwendung eines Permeationsschrittes /2/.



Im Institut fir Chemische Technologie der Nuklearen Entsorgung
der Kernforschungsanlage Jilich, Jilich, wird am Bau einer An-
lage gearbeitet, mit der die Mdglichkeit der Anreicherung von
Tritium in metallischem Lithium auf destillativem Wege demon-
striert werden soll. Aus praktischen Grinden soll jedoch das

Tritium vorerst durch Deuterium ersetzt werden.

2. DATEN FUR DIE HOCHTEMPERATURDESTILLATION

2.1 Allgemeines

Untersuchungen von H.R., IHLE und C.H. WU /3/ mit dem System
Lithium - Deuterium haben gezeigt, daB eine Anreicherung von
Tritium in metallischem Lithium auf destillativem Wege grund-
sdtzlich méglich ist. Allerdings sind hierzu hohe Temperaturen

erforderlich,

Nach IHLE und WU ist der Anreicherungsfaktor R

X
. -Dba _
"%, T (17 - 1240 K, (2.1)
vobei ng und Xp1 die Konzentrationen des Deuteriums in der

flissigen bzw. in der gasfiormigen Phase des Lithium-Deuterium-
Systems darstellen. Fir R 2 1, d. h. zur Anreicherung von
Deuterium in Lithium auf destillativem Wege ist eine Temperatur
erforderlich, die mindestens Ulber T = 1240 K liegt. R steigt
jedoch mit der Temperatur exponentiell an, so daB eine geringe
Temperaturerhdhung Uber T = 1240 K hinaus eine entsprechende

VergréBerung des Anreicherungsfaktors ergibt /3/.

2.2 Auslegung der Destillationskolonne

Nach C.H. WU /4/ kann davon ausgegangen werden, daB im System
Lithium - Deuterium bei einer Temperatur von T = 1273 K und

einer Konzentration des Deuteriums in metallischem Lithium von



100 ppm, Lithium und Lithiumdeuterid in folgender Form vorlie-

gen.

In der fliissigen Phase:

Lithium als Li
Lithiumdeuterid als LiD

In der gasférmigen Phase:

Lithium als Li, Liz, Li}’ vobei der Anteil von Li, ver-

3
nachldssigbar gering ist.

Lithiumdeuterid als LiD, LizD, vobei mit steigender Tempe-
ratur der Anteil von Li2D iberviegt.
Fir die Auslegungsrechnung wird vereinfachend angenommen, daB
die flissige bzw., die gasfdormige Phase des Li-D-Systems in der

oben durch unterstreichen gekennzeichneten Form vorliegt, d. h.

flissige Phase: nur Li

gasformige Phase: nur Li und LiZD.

Die Anreicherung von Litiumdeuterid im metallischen Lithium soll,
ausgehend von einer Konzentration von 10 ppm LiZD im Lithium,

um den Faktor 100, auf 1000 ppm erfolgen. Der Abreicherungsfaktor
ist 10, d., h. von 10 ppm auf 1 ppm.

Die Kolonne soll als FiUllkorperkolonne ausgelegt werden.

Der Anreicherungsfaktor (Gleichung (2.1)) ist definiert als

R . 1

(2.1a)
Pxp ’

vobei p, die Dampfdricke der einzelnen Komponenten bei gegebener

Temperatur sind.

Zwischen Dampfdruck p, und Partialdruck p gilt das Raoultsche



Gesetz.

P1
I
2.2
b, ( )
Pxy, = To
2 2
Dies in Gleichung (2.la) eingesetzt, ergibt
P
R = i
X1 Px2
(2.3)
Xo P
R = 271
P2

Abhiangig von der Temperatur ergeben sich z.

(2.1) angegebenen Anreicherungsfaktoren.

die in Tabelle

T XLiZD p*Li/S/ lnPLiZD/B/ R

K - Torr atm -
1273 1077 40 - 15 1,043
1323 1077 68 - 13,5 1,564
1373 1077 110 - 12,8 1,907

Tabelle (2.1)
Anreicherungsfaktor der Komponente LiZD in der Gasphase in Ab-
hdngigkeit von der Temperatur

Fir die kontinuierliche Destillation ergeben sich laut Abb. 2.1

folgende Massenbilanzen

D + S
R + D

(2.4)
(2.5)
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Abb. 2.1

Massenstrdme bei der kontinuierlichen Destillation (Rektifi-

kation)

Hierbei bedeuten

Z ~ Zulauf

D - Destillat

S - Sumpfprodukt
V. - Dampf

R - Ricklauf

Die bei bind@ren Systemen zur Bestimmung der theoretischen Trenn-
stufen einer Kolonne praktischerweise verwvendete Methode von
McCabe-Thiele versagt in ihrer urspriinglichen Form fir Systeme
mit sehr geringer oder sehr hoher Produktkonzentration. Eine
Alternative fiir diese Falle geben P.J. HORVATH und R.F. SCHUBERT
an, indem sie die Darstellung eines McCabe-Thiele-Diagramms

mit logarithmischen Koordinaten vorschlagen /6/.

Ausgehend von den vorgeschlagenen Konzentrationen

- Konzentration von LizD in

der Fliissigphase des Zulaufs X, o= 1077
- Konzentration von LizD in

der Fliissigphase des Kopfprodukts Xy = 107>
- Konzentration von LizD in

der Flissigphase des Sumpfprodukts X = 10_6
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einem Ricklaufverhdltnis von
v = 2 v _. ,

min

sowie einem Anreicherungsfaktor von
R = 1,56 (Siehe Tabo 2.1),

erhdlt man mit einer vorgegebenen Zulaufmenge des Feedprodukts
Z = 144,09 mol/h

folgende Produktstrome

Destillationsmenge D = 0,673 mol/h
Ricklaufmenge R = 250,149 mol/h
S = 143,417 mol/h
v = 250,822 mol/h

Sumpfproduktmenge

Dampfmenge

Das entsprechend erstellte modifizierte MacCabe-Thiele-Dia-

gramm zeigt Abb. 2.2,

1073

Theoretische Stufen

107
Gleichgewichtskurve

Arbeitskurve

107°

x = y-Linie

1078 ,// T = 1323K

R = 1,56
V=2 Vg
n =21 Stufen

y . Konzentration Li,D in der Dampfphase [ Molenbruch ]

7(5 XZ Xd
| | |

1077 S— : —
10°* 1073

1077 1076 | b*
x,Konzentration Li,D in der Flissigphase [Molenbruch ]

McCabe-Thiele-Diagramm mit logarithmischen Koordinaten.
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Im modifizierten McCabe-Thiele-Diagramm der Abb., 2.2 stellt
sich die Gleichgewichtskurve im Gegensatz zum konventionellen
McCabe-Thiele-Diagramm mit linearer Teilung nicht als Kurve,
sonder als Gerade mit der Steigung 1 dar. Die Arbeitskurve, im
konventionellen Diagramm eine Gerade, besteht hier aus einem
konvex und einem konkav verlaufenden Kurvenast mit gemeinsamem
Schnittpunkt bei x, = 1077,

Der konvexe Teil repradsentiert die Arbeitskurve der Abtriebs-

s = 107%. Die Arbeits-

kurve der Verstdrkersdule ndhert sich mit steigender Konzen-

sdule. Sie schneidet die x = y-lLinie bei x
tration x assymptotisch der Linie x = y.

Die mittels Abb. 2.2 ermittelte theoretische Stufenzahl fir die
Kolonne betrédgt n = 21. Sie teilt sich auf in 12 Stufen fir den

Verstarkerteil und 9 Stufen fiur den Abtriebsteil der Kolonne.

2.2.4____Flutgeschwindigkeit, Kolonnendurchmesser

Der erforderliche Kolonnendurchmesser ergibt sich aus der in
der Kolonne aufsteigenden Dampfmenge V und der Flutgeschwindig-
keit u, zu

. Y, a1
d° = = =S > (2.6)

wvobei k eine Konstante ist, die die Maximalbelastung der Kolonne
angibt. Zur Bestimmung der Flutgeschwindigkeit haben SHERWO0OD,
SHIPLEY und HOLLOWAY /7/ zahlreiche Laborversuche ausgewertet
und die folgende Beziehung graphisch dargestellt.

2
Yt 8, Pg 0,2 L g
L. Sy = F g/ ) (2.7)
g € L L
Hierbei sind
U, - Flutgeschwindigkeit, bezogen auf den leeren Kolonnen-

querschnitt, ft./sec.
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a - Spezifische Oberflache der Fillkérper, sq.ft./cu.ft.

P
€ - Lickenvolumen der trockenen FlUllkdrper
g - Erdbeschleunigung, (32,3 Ft./secz.)
pg - Dampfdichte, lb./cu.ft.
oL - Fliussigkeitsdichte, 1b./cu.ft.
L - Ricklauf, 1lb./(sec.)(sq.ft.)
G - Dampfmenge, 1lb./(sec.)(sq.ft.)
b - Viskositat des Riicklaufs, cp.
Legt man folgende Werte zugrunde
ap = 946 m2/m3 (6 mm Blechringe /8/)
€ = 0,811 (6 mm Blechringe /8/)
g = 5,72 + 1077 g/em’ (Li /9/)
o, = 0,43 g/cm’ (Li /9/)
Ly = 250,149 mol/h (Verstédrkersdule, Kap. 2.2.3)
Ly = 394,239 mol/h (Abtriebsdule, Kap. 2.2.3)
G = 250,822 mol/h (Kap. 2.2.3)
W = 0,16 cp (Li /9/),

erhdlt man mit Gleichung (2.7)

u, = 15,49 m/s (Verstdrkersiule)
u, = 14,49 m/s (Abtriebssidule)
Beachtet man, daB eine Destillationskolonne i. a. mit maximal

70 % der Flutgeschwindigkeit belastet wird /8/, erhdlt man mit

k = 0,7 aus Gleichung (2.6) die Kolonnendurchmesser
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992 mm (Verstérkers#ule)

o
1

1029 mm (Abtriebssidule)

Da sich dV und dA nur geringfiigig unterscheiden, wird der Durch-

messer der gesamten Kolonne mit d = 100 mm festgelegt.
3. KONDENSATVERTEILER
3.1 Allgemeines

Voraussetzung fur die gute Trennwirkung einer Kolonne ist eine
moglichst gleichmé&Bige radiale Verteilung der in der Kolonne
aufsteigenden Dampf- und der Uber die Kolonneneinbauten herab-

rieselnden Flissigkeitsphase.

Bei Bodenkolonnen erfolgt diese Verteilung durch die einzelnen
Btden, indem die Flissigkeitsphase Uber jedem Boden von mehr
oder weniger zerteilten Gasblasen durchdrungen wird, die sich

tiber dem Fliissigkeitsspiegel jedes Bodens wieder vereinen.

Die Packungskolonne besteht aus geometrisch geordneten Einsatzen,
in denen die Stoffstréme in geordneten Stromungskandlen gefihrt
verden. Hier ist zur gleichm&Bigen Beaufschlagung der Stromungs-
kandle mit der flﬁssigen Phase eine gleichmaBige radiale Ver-

teilung des Kondensats am Kopf der Kolonne erforderlich,

Im Gegensatz zu den oben genannten Kolonnentypen liegen bei der
Fillkoérperkolonne keine geordneten Stromungsverhdltnisse vor.
Die willkiirliche Lage der Fullkorper fiihrt zu ungleichm&Bigem,
vechselhaftem Strémungsverlauf beider fluider Phasen. Neben
einer gleichmdBigen radialen Verteilung des Kondensats am Kopf
der Kolonne, ist hier zur Vermeidung der Fehlverteilung
(Maldistribution), die sich bei der flissigen Phase vor allem
in Bachbildung und Randgdngikeit duBert, der Einsatz spezieller

Zwvischenverteiler erforderlich. Anzahl und axiale Aufteilung



der Verteiler h&dngen von der Maldistribution, die u. a. eine

Funktion der Kolonnenlange ist, ab.

Ein wichtiger Parameter tei der Auswahl eines zu verwendenden
Fliissigkeitsverteilers ist die spezifische Flissigkeitsstrom-
dichte der Kolonne. Wahrend bei einer spezifischen Stromdichte
f 2 0,75 m3/m2h die Fliissigkeitsverteilung problemlos mit
Kasten-, Sieb-, Tlllen-, oder Rohrverteilern erfolgen kann,
sind fir spezifische Stromdichten f £ 0,75 m3/m2h Spezialver-

teiler wie der Kapillarverteiler erforderlich /10/.

Laut Auslegungsdaten der Kapitel 2,2.3 und 2,2.4 dieses Berichtes
betrigt die maximale spezifische Fliissigkeitsstromdichte der
Kolonne zur Anreicherung von Tritium in metallischem Lithium

f = 0,5 mz/mzh. Fiir diese Belastung wurden Untersuchungen mit
einem Kapillarverteiler durchgefiihrt. AuBerdem wurde ein neuer
Verteiler (Schwerkraftverteiler) fir geringe FlUssigkeitsmengen

entwvickelt.

3.2 Kapillarverteiler

- - —— - ——— - —— - —— o -

Das Prinzip des Kapillarverteilers als Verteiler flr geringe
Flissigkeitsmengen wurde von D, MONTZ und H.-J. KLOSS 1960 in
einer Patentschrift /11/ beschrieben. Eine Weiterentwicklung
bzw. Anwvendung des Prinzips wurde von H.-J. KLOSS 1974 ver-

5ffentlicht /12/. Das Prinzip beruht auf der Kapillarwirkung

benetzender Flissigkeiten.

Wird z. B. ein zylindrisches Kapillarrohr vom Radius R in eine
benetzende Fliissigkeit getaucht, so steigt die Flissigkeit im
Rohr erfahrungsgemdB um ein gewisses MaB in die Hohe. Die Ober-
flache der Fliissigkeit im Rohrinneren bildet dabei eine nach
innen konkav gewdlbte Rotationsfldche, die man néherungsveise

als kugelférmig annehmen kann /3/.



Siehe hierzu Abb. 3.1.

Abb, 3.1

In benetzende Fliissigkeit getauchtes Kapillarrohr

Der Druck Py: an der Stelle A' in Abb. 3.1 ergibt sich mit dem
Umgebungs-Luftdruck Po und der Dichte p der Flissigkeit zu

Par = Py + P =g 7+ p. (3.1)

e}

Py ist der Kapillardruck und betrédgt

N

+ 0

p = —— ] (3.2)
K Tr
mit
7= =R /13/ (3.3)
r -~ cosd * :

In Gleichung (3.2) ist o die Grenzfl&dchenspannung oder Kapillar-

konstante.

Mit

pAl = pol R pO (3.4)
erhalt man durch Einsetzen in Gleichung (3.1)

7 = 2:0-cosd . (3.5)

p.g.R



Vernachlédssigt man die geringen Hohenunterschiede der Punkte A
gegeniber ihrem Mittelwert Zm und nimmt ndherungsweise an, dal
in engen Rohren die Oberfldche des Fliissigkeitsspiegels eine
Halbkugel bildet, d. h, & = 0 ist, so wird

. (3.6)

Aus Gleichung (3.6) geht hervor, daB die Steighdhe Zm umgekehrt

proportional dem Radius R des Kapillarrohres ist.

Als Beispiel ergibt sich die Steighdhe in einem Kapillarrohr von

1 mm Durchmesser, das in Wasser getaucht wird, zu Zm = 30 mm,.

Beim Flissigkeitsverteiler nach MONTZ und KLOSS finden Kapillar-
elemente aus Draht, die in eine bestimmte Form gebogen werden,
Verwendung. Die Elemente werden auf die Wehr- bzw, Kaminwé&nde
des Verteilers aufgesteckt und bilden mit den W&anden Kapillar-
spalte, in denen die zu verteilende Flissigkeit Uber die Kamin-
kanten gehoben und so beim Einsatz einer Vielzahl von Kapillar-
elementen gleichmdBig tropfenfdormig verteilt wird. Siehe hierzu
Abb. 3.2.

q Flissigkeitsspiegel
Kapillarelement

SSSOINNY
|
l|
||
l][

AVAAN SO b ]

Verteilerboden /
i “\Wehrwandung

Kapillarspalt

Abb. 3.2
Kapillarverteilerprinzip nach MONTZ und KLOSS.
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Der Aufbau des Verteilers ist in Abb. 3.3 gezeigt.

Der Verteiler besteht aus einem zylindrischen, oben offenem Be-
halter, durch dessen Boden eine bestimmte Anzahl sogenannter
Kamine geflhrt ist. Diese Kamine geben den offenen Querschnitt
fiir das Aufsteigen des Dampfes in der Kolonne, lber den Ver-
teiler hinveg, frei. Ihr Querschnitt ist hier rechteckig, kann

aber jede beliebige Form, z. B. auch Kreisform haben.

Die Kaminwdnde sind durch den Behdlterboden hindurchgefiihrt

und enden mit einer bestimmten L&nge unterhalb des Bodens. Ihre
Oberkanten sind mit Dreieckausfrédsungen versehen, in die die
Kapillarheber einge€setzt werden. An den Unterkanten der Kamin-
védnde befinden sich aneinandergereihte kreisbogenfdrmige Aus-
frasungen. Die zwischen den Ausfradsungen stehengebliebenen
Stege oder Spitzen liegen genau unterhalb des tiefsten Punktes

der oberen Dreieckausfridsungen.

Abb., 3.3

Aufbau des Kapillarverteilers



- 14 -

Die Kapillarheber bestehen aus Stahldrahlt mit einem Durch-
messer von 1 mm. Sie liegen, aufgesteckt auf die Kaminwénde,
mit ihrer Oberfladche linienformig an der Oberfldche der Kamin-
vande an, so daB der in Abb. 3.2 dargestellte Kapillarspalt
entsteht. Ihre langen, an der Innenseite der Kaminw@nde an-
liegenden Schenkel verlaufen mittig auf den durch die unteren

kreisférmigen Ausfrdsungen stehengebliebenen Stege.

Die in Abb, 3.4 dargestellten Ausfrédsungen in den Oberkanten

der Kaminwinde haben zwei Aufgaben. Die eine ist die Justierung
der Kapillarheber auf der Kaminwand. Die andere und weitaus
vichtigere Aufgabe ist das Verhindern des AbreiBlens des Kapillar-

flissigkeitsfadens an der Oberkante der Kaminwand.

Abb. 3.4

Darstellung einer Dreieck- bzw. einer Rechteckausfrasung in
der Oberkante einer Kaminwand des Verteilers. (Die jeweilige
Draufsicht wurde der Deutlichkeit halber nicht normgerecht

gezeichnet).

Der Grund fir den Abrifl des Kapillarfadens ist bei scharfer
Oberkante der Kaminwand in der sich ergebenden starken Um-
lenkung (zweimalige scharfe 90°-Umlenkung) des Fadens iiber die
Oberkante hinweg zu sehen. Bei abgerundeter Oberkante ergeben
sich Schwierigkeiten bei der Anpassung der Heber an den Ab-

rundungsradius.

Die Ausfrasungen ergeben in Verbindung mit den Hebern unterhalb



der Heber die in Abb. 3.4 gezeigten Kapillardffnungen, die ein-
mal benetzt, immer mit Fliussigkeit gefillt sind und somit auch
bei fallendem Fliissigkeitsstand eine sichere Verbindung zwischen
den Kapillarflissigkeitsfdaden auf beiden Seiten der Kaminwdnde

ergeben,

Durch die Stege der unteren kreisbogenformigen Ausfridsungen wird
ein definiertes Abtropfen der iiber die Kaminwinde gehobenen

Fliissigkeit an den Heberenden erreicht.

Abb. 3.5 zeigt ein Photo des Verteilers mit abtropfender Flissig-
keit.

Abb. 3.5

Der Kapillarverteiler mit 50 Hebern.



Nach Sduberung aller mit der Meffliissigkeit in Kontakt kommen-
den Oberfl&dchen wurde der Verteiler aus Plexiglas mit 50 Stahl-
drahthebern (1.4571) bestiickt., Wichtig dabei ist, daB alle
Heber, mdoglichst mit einer geringen Vorspannung, auf ihrer ge-
samten L&nge an den Kaminwidnden anliegen. Fir eine bestimmte
Fiillstandshthe wurde die pro Zeiteinheit iUber die Kaminw#nde
gehobene und an den Heberenden abtropfende Menge der MeB8fliissig-
keit mittels eines MeBzylinders gemessen, Wahrend der MeBzeit
wurde die Hohe des Fliissigkeitsspiegels im Verteiler durch
kontinuierliche Zufuhr einér entsprechenden Flissigkeitsmenge

aus einem Reservoir konstant gehalten,

Die Versuche wurden mit von Messung zu Messung steigendem und

von Messung zu Messung fallendem Fliissigkeitsstand durchgefiihrt.

Die Abb. 3.6 bis 3.9 zeigen die von einem Verteiler mit 50
Kapillarhebern - das entspricht 50 Tropfstellen - stindlich
verteilten Fliissigkeitsmengen 5 bestimmter Flissigkeiten in
Abhangigkeit der Hebehthe h. Dabei ist h definiert als die

Hoéhe zwischen dem Stand des Flissigkeitsspiegels und dem untersten
Punkt der Dreieckausfrdsung in der Oberkante der Kaminwand. h

ist also die Linge des Kapillarfadens auf der Fliissigkeitsseite

der Kaminwand.

Die Abb, 36 bis 39 zeigen lbereinstimmend einen meBbaren Forder-
beginn bei einer Hebehdhe h von 15 mm bis 20 mm. Zwar haben
Versuche gezeigt, daB eine Forderung schon bei Hebehdhen von

h = 30 mm und mehr erfolgte, doch war die Forderung bei diesen
Hohen so gering, daB sie im Bereich der wdhrend der Messungen
verdampfenden Fliissigkeitsmengen lagen, so daB eine Mengen-

bilanzierung sehr ungenau wurde.

]
In allen vier Fallen steigt die gehobene Fliissigkeitsmenge Q

mit kleiner werdender Hebehdhe h exponentiell an, um bei
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h = 0 mm einen Maximalwert zu erreichen. Bei Dodekan, HZD +
Spiritus und HZO + Risol als MeBflissigkeiten ergibt sich,
abhangig davon, ob der Fliissigkeitsspiegel von Messung zu

Messung steigt oder f&allt, je ein Kurvenzug (Hysterese).

Die bei einer bestimmten Hebehdhe h gefdrderte Fliissigkeits-
menge 6 ist, wie die Diagramme zeigen, fir die vier MeBflissig-
keiten verschieden. Erinnert man sich der Gleichung 3.6 aus
Kapitel 3.2.1, so liegt der SchluB nahe, bei einem vorgegebe-
nem h sei die gefdrderte Flissigkeitsmenge umso groBer, je
groBer die Oberfléachenspannung der MeBflissigkeit ist, da

laut Gleichung 3.6 die SteighGhe Zm im Kapillarrohr proportional
mit der Oberflachenspannung der MeBflilissigkeit ansteigt. Ver-
gleicht man jedoch die Oberfl&dchenspannungen der vier MeB-
flissigkeiten, so ergibt sich eher eine umgekehrte Tendenz.

Bei einer Oberflachenspannung von ¢ = 26,2 dyn/cm* fir Dodekan
z. B. erhalt man 6(h = 0) = 2460 ml/h (fallender Fliissigkeits-
s 20 + Spiritus (o = 48,8 dyn/cm¥)

Q(h = 0) =~ 1000 ml/h betriagt.

spiegel), wdhrend fir H

Dieser Unterschied zu Gleichung 3.6 188t sich dadurch erkléren,
daB mit Gleichung 3.6 ein statisches Problem behandelt wird,
vahrend in den Versuchen ein dynamisches Problem vorliegt. In
Gleichung 3.6 ist z., B. der Durchmesser des Kapillarfadens

durch Vorgabe des Innendurchmessers des Kapillarrohres bestimmt.
Beim Kapillarheber aus Draht bildet sich der Kapillarfaden
dagegen im Kapillarspalt zwischen Heber und Kaminwand aus. Mit
steigender Oberflachenspannung der MeBfliissigkeit ergibt das
Bestreben der Flissigkeit eine m&glichst kleine freie Ober-
flache zu bilden, eine Verringerung der Querschnittsflache

des Kapillarfadens. Setzt man nun fir verschiedene Flissigkeiten
gleiche Strdmungsgeschwindigkeiten einzelner gedachter Strom-
faden voraus, so muB bei kleinerem Kapillarfadenquerschnitt
(Flussigkeit groBerer Oberfl&dchenspannung) die gefdrderte

Flissigkeitsmenge geringer sein als bei groBerem.

Vergleicht man Abb., 3.6 und Abb., 3.7 so erkennt man, daB die

*gemessen mit Fisher Surface Tensiometer, Modell 20



gehobene Fliissigkeitsmenge Oktanol bei h = 0 um den Faktor 5
kleiner ist als die des Dodekans, obwohl die Oberflédchenspannungen
mit o = 28,0 dyn/cm* fdr Oktanol und o = 26,2 dyn/cm fir Dodecan
nur geringfiigig differieren. Dieser Effekt 148t sich mit der

um den Faktor 6 hoheren Viskositdt des Oktanols gegeniiber der

des Dodekans /14/ erklaren. Infolge der hoheren Viskositat

setzt das Oktanol dem FlieBen einen hoheren Widerstand entgegen
als z. B. das Dodekan mit einer viel geringeren Viskositat., Das
resultiert bei etwagﬁeichenKapillarFadenquerschnitten in einer
sehr viel geringeren stromungsgeschwindigkeit und damit in einer
sehr viel geringeren gehobenen Fliissigkeitsmenge an Oktanol gegen-
iiber der von Dodekan. Das gleiche gilt fir den Vergleich HZD +
Risol und Dodekan. Wahrend die Oberflichenspannung von Dodekan

mit o = 26,2 dyn/cm gegeniber der von H20 + Risql mit ¢ = 31,2 dyn/cm¥
um etwa 20 % kleiner ist, ist die Viskositat des Dodekans mit

n 149,9 - 10—5 Ns/m2 /14/ gegeniiber der des HZO + Risol mit

n = 100,2 - 10_5 Ns/m2 /14/ um etwa 50 % groBer.

Als veiterer Parameter, der die gehobene Flissigkeitsmenge beein-
fluBt, sei hier noch die Dichte der Fliussigkeit genannt. Bei
gleicher Oberflachenspannung und gleicher Viskosit#dt zweier Flissig-
keiten wird die zeitlich gehobene Menge der Flissigkeit hoher

Dichte geringer sein als die der Fliissigkeit geringerer Dichte.

Die GroBe der oben bereits ervihnten Hysteresen ist abhdngig von

der Oberflachenspannung und der Viskositat der MeBflissigkeit.

Wihrend mit wachsender Oberfldchenspannung die Hysterese infolge
des Bestrebens der Fliissigkeit eine moglichst kleine freie Ober-
fliche des Kapillarfadens zu bilden, vergréBert wird, virkt die
Viskositdt in genau entgegengesetzter Richtung. So sind z. B.
die Hysteresen bei den Messungen mit Dodekan und HZU + Risol
etwa gleich, da der FinfluB der hoheren Oberflachenspannung des
Gemisches HZO + Risol gegeniiber dem der hoheren Viskositat des
Dodekans in etwa ausgeglichen vird. Vergleicht man die Messung
H,0 + Spiritus mit der von H20 + Risol, so macht sich bei etva

2
gleicher Viskositit beider MeBfliissigkeiten die um etwa 56 %

*gemessen mit Fisher Surface Tensiometer, Modell 20



hdhere Oberfl&dchenspannung des Gemisches HZO + Spiritus gegen-
Uber dem von H20 + Risol in der stéarker ausgeprédgten Hysterese

bei der Messung H,0 + Spiritus bemerkbar.

2

Die Anpassung des Verteilers an einen vorgegebenen Kondensat-
strom erfolgt grundsadtzlich lUber die Anzahl der verwendeten

Kapillarheber.

Schwankungen der Kondensatstrommenge bis zu einer bestimmten
Bandbreite fangt der Verteiler entsprechend der fir eine be-
stimmte Flissigkeit vorgegebenen Fordercharakteristik (siehe
Abb. 3.6 bis 3.9) durch Variation der Hdhe des Fliissigkeits-
spiegels im Verteiler und damit durch entsprechende Anderung

der gefdorderten Kondensatmengen von selbst auf,

Bei grdBeren Schwankungen kann eine Anpassung des Verteilers
durch den Einsatz von Hebern mit unterschiedlicher Schenkel-
ldnge auf der Flissigkeitsseite der Kaminwdnde erfolgen, die

dann je nach Flissigkeitsstand fordern oder nicht.

3.3 Schwerkraftverteiler

3.3.1 Grundlagen

Das Prinzip des Schwerkraftverteilers beruht auf der Aufteilung
eines gegebenen Flissigkeitsstromes in eine groBe Anzahl sehr
kleiner Stréme. Das Prinzip 1&8t sich bei der Verteilung grofBer
anfallender Flissigkeitsmengen ohne Probleme verwirklichen. Als
Beispiele seien hier der Lochboden einer Destillationskolonne

oder einfach die Brause genannt.

Die Aufteilung sehr geringer zeitlicher Fliissigkeitsmengen in
eine groBe Anzahl kleiner Strodme 1aBt sich dagegen nur dann

verwvirklichen, wenn dabei zwei Bedingungen erfillt werden.



- Die Summe der den Verteilerbeh&dlter verlassenden Volumen-
strome a mu3 geringer gehalten werden konnen als die Summe
der infolge Schwerkraft aus dem gleichen Beh&dlter flie@en-
den Volumenstrome as’ oder

0 [0}
9 < qg

- Der negative Einflufl der Oberflachenspannung der Flissig-

keit auf den AusflieBvorgang muB verhindert werden.

3.3.2 Aufbau des Verteilers

Abb. 3.10 zeigt eine zeichnerische Darstellung des Schwer-

kraftverteilers.

Der Schwerkraftverteiler besteht aus einem zylindrischen, oben
geschlossenen Gef&dl, das in axialer Richtung von mehreren Kamin-
rohren, die als Durchlédsse fiir die in der Kolonne aufsteigende

dampfformige Phase dienen, durchdrungen wird.

Abb. 3.10

Aufbau des Schwerkraftverteilers



In den Boden des Gef&aBes sind, mdglichst gleichm&Big Uber den
Querschnitt verteilt, 25 Verteilerrdhrchen mit einem Innen-
durchmesser von d = 0,6 mm eingesetzt., Die oberen Enden der
Réhrchen ragen etwa 5 mm in das VerteilergefdB hinein, um
negative Einflisse, die vom GefaBboden herrihren, auf das Ein-
stromen der Flissigkeit in die Verteilerrdhrchen auszuschalten.
Die unteren Enden der ROhrchen enden etwa 10 mm unterhalb des
GefdBbodens, um an ihnen ein defniertes Abtropfen der Flissig-

keit zu garantieren.

In den oberen Teil des VerteilergefdBes miinden zwei Leitungen
mit Ventilen, eine Zufihrungsleitung fir das Kondensat und
eine Entliftungs- bzw. Saugleitung.

Abb. 3.11 zeigt ein Photo des Schwerkraftverteilers mit ab-
tropfender Flissigkeit.

Abb, 3.11
Schwerkraftverteiler mit 25 Verteilerrdhrchen.



Das VerteilergefdB wurde iber die Zufihrungsleitung mit der

zu verteilenden Flissigkeit, die einem Vorratsbehdlter ent-
~nommen wurde, gefillt. Dabei wurde bei gedffneter Entliftungs-
leitung entweder durch die Zufilihrungsleitung mehr Flissigkeit
zugefihrt, als durch die Verteilerrdhrchen nach unten abflieBen
konnte, oder an die Entliftungsleitung wurde ein solcher Unter-
druck angelegt, daB trotz Flissigkeitszufuhr in das Gef&B,
keine Flissigkeit abflo@.

Der Fidllvorgang ist beendet, wenn der Fliissigkeitsspiegel defi-
niert Uber den oberen Enden der Verteilerrdohrchen liegt. Die
oberen Rohrchenenden sind dann gdnzlich in die Fliissigkeit ein-
getaucht und der in Kapitel 3.3.1 ervahnte negative EinfluB auf
das FlieBverhalten ist beim Einstrdmen der Fliissigkeit in die

Rohrechen ausgeschaltet.,

Nach SchlieBen der Ventile in Zufiihrungs- und Entliiftungsleitung
stellt sich im Raum oberhalb des Fliissigkeitsspiegels ein
Unterdruck ein, so daB die Summe aller auf die Flissigkeitssdule
virkenden Krafte gleich Null ist., Es flieBt keine Fliissigkeit

Uiber die Verteilerrodohrchen ab.

Wird das Ventil in der Zufilihrungsleitung wieder gedffnet, tropft
genau die durch das Ventil zuflieBende Flissigkeitsmenge, gleich-
mdBig auf alle Rohrchen verteilt, aus dem Behidlter ab (Bedingung
2, Kapitel 3.3,1). Je wveiter das Ventil ge&ffnet wird, umso
groBer ist die Tropffrequenz und umgekehrt, Die Hohe des Flissig-

keitsspiegels im Behdlter bleibt dabei konstant,

Die abtropfende Flissigkeit wurde iUber einen Trichter in einen

MeBzylinder geleitet und die Menge pro Zeiteinheit bestimmt.

Abb., 3.11 zeigt die Versuchsanordnung.
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Abb. 3.11

Versuchsanordnung zur Bestimmung des minimalen Durchflusses

des Schwerkraftverteilers.,

Eine charakteristische GréBe fir die Abgrenzung des Einsatz-
profiles eines Kondensatverteilers ist der mit ihm erreichbare

minimale Kondensatdurchsatz,

Entsprechend dem Funktionsprinzip ist der minimale Durchsatz

des Schvwerkraftverteilers abhidngig von der Herstellungsgenauig-
keit der verwendeten Verteilerrdhrchen. Er erreicht gleich Null,
venn fir jeden Strdmungszustand der Druckverlust iber jedes
einzelne Verteilerrdhrchen exakt der gleiche ist, d. h. wenn
jedes Rdhrchen den gleichen Innendurchmesser und eine gleiche
Oberfldachenqualitdat der Innenwand aufweist und wenn an allen

Réhrchen gleiche Ein- und Auslaufbedingungen fir die Flissig-
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keit herrschen.

In der Praxis sind die oben genannten Bedingungen kaum zu reali-
sieren, Es wird daher der Druckverlust Uber ein bzw. mehrere
Verteilerrdhrchen immer grdBer sein als der ilber die restlichen
Rohrchen. Der minimale Durchsatz ist daher fir den Schwerkraft-
verteiler in der Praxis nie gleich Null und muB definiert wer-

den.

Bei den durchgefihrten Versuchen wurde der Durchsatz als minimal
erreichbarer angesetzt, bei dem eines der 25 Rdhrchen des Ver-
teilers gerade aufhorte zu tropfen. Es ist selbstverstandlich,
daB mit dieser Definition der minimale Durchsatz eine Funktion
der verwendeten Rdhrchenqualitdt ist, und nur fir den getesteten
Verteiler Gultigkeit hat,

In Tabelle 3.1 ist der gemessene minimale Durchsatz des Ver-

teilers filr verschiedene Fliissigkeiten angegeben.

min., Durchsatz a .
min
(ml/h)
Messung H20+Spiritus H20+Risol Dodekan Oktanol

4 1 200 : 1

1 468 138 162 36

2 480 132 174 36

3 462 144 168 36

Tab. 3.1

Fir verschiedene Flissigkeiten ermittelter minimaler Durchsatz
des Schwerkraftverteilers mit 25 Verteilerrdhrchen. Innendurch-

messer der Verteilerrdhrchen d = 0,6 mm,.

Der bei den Messungen ermittelte minimale Durchsatz fir den

o
Schwverkraftverteiler liegt fir H_,0 + Spiritus mit Qmin = 480 ml/h

2



8]
(Messung 2) am hdchsten und fir Oktanol mit Qmin = 36 ml/h am
niedrigsten.

Vergleicht man die Durchsédtze der einzelnen Flissigkeiten mit

ihren spezifischen Eigenschaften, so kann gesagt werden, daB
0

a .
min
(siehe Kapitel 3.2.4) ansteigt. Umgekehrt f&llt er mit steigen-
der Viskositdt n (siehe Kapitel 3.2.4).

mit grdBer werdender Oberflachenspannung o der Flissigkeit

Die Abweichungen zwischen den fiir eine MeBflissigkeit ermittel-
ten drei Werte betragen bei HZO + Risol maximal 8,3 % und sind
bei allen anderen Messungen niedriger, so daB sich eine gute

Reproduzierbarkeit ergibt.

Die Anpassung des Verteilers an einen vorgegebenen Kondensat-
strom erfolgt lUber den Durchmesser und die Anzahl der Verteiler-
rohrchen. Dabei wird von der minimalen, gleichmaflig zu ver-
teilenden Flissigkeitsmenge ausgegangen, so daB Schwankungen zu
kleiner werdenden Kondensatstromen sicher aufgefangen werden

konnen.

Eine Regelung des Kondensatstromes erfolgt iiber das Feinventil

in der Zufihrungsleitung.

4. KONDENSATOR

4.1 Allgemeines

Betrachtet man den Fluidstrom im Kopfende einer Destillations-
kolonne, so fallt auf, daB das Fluid, das als Gasphase i. a.
relativ gleichmdBig Uber den Querschnitt der Kolonne verteilt
ist, durch die Kondensation am Kondensator auf einen bestimmten
Raum konzentriert wird, um dann mittels des Verteilers wieder
gleichmdBig verteilt zu werden., Diese zwei hintereinander ge-

schalteten Verfahrensschritte k&nnen praktisch zu einem Schritt



zusammengefaBt werden, wenn z. B. der Kondensator gleichzeitig
als Verteiler arbeitet, bzw. wenn der Kondensator so gestaltet
vird, daB sich das Kondensat auf seiner Oberfléache moglichst
gleichm@Big, bezogen auf den Kolonnenquerschnitt, niederschléagt.
Es muB dann nur noch genau so gleichmd&Big vom Kondensator ab- -

tropfen.

Die sich hierbei ergebenden Vorteile sind u. a.

- Einsparung einer Komponente; namlich des Verteilers,
- Verringerung des Druckverlustes lber die Kolonne und

- garantierte Funktionstiichtigkeit auch bei kleinsten Flissig-

keitsmengen.

Im folgenden Kapitel wird ein solcher Kondensator vorgestellt.

4.2 Aufbau des Kondensators

Abb. 4.1 zeigt eine schematische Darstellung des Kondensators.

Sieben gleichm#Big auf den Kolonnenquerschnitt verteilte Kon-
densatorrohre werden vom Kiihlmedium, das ilber eine Verteiler-
kammer in die Kondensatorrohre gelangt, axial durchstromt. Am
unteren Ende der Kondensatorrohre wird das Kihlmedium radial
nach innen umgelenkt und lber koaxial in den Kondensatorrohren
angeordnete Flihrungsrohre, die in einer Sammelkammer minden,

vieder abgefihrt.

Am unteren Ende eines jeden Kondensatorrohres befinden sich
sieben Abtropfspitzen, von denen das gleichmé&Big auf der Ober-
fliche der Rohre verteilte Kondensat abtropft. Die L&nge der
Abtropfspitzen betrdgt etwa 15 mm, so daB der Abtropfvorgang
an einer Spitze nicht durch einen Rickstau von Kondensat an

einer benachbarten Spitze beeinfluBt werden kann,

Die Abnahme des Destillates erfolgt mit Hilfe eines Saugrohres

aus einem kleinen Auffangbeh#@lter, der durch Drehen um die
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Abb. 4.1

Schematische Darstellung des Kondensators

Saugrohrachse zum Auffangen des Kondensats unter das Ende

eines Kondensatorrohres gebracht werden kann.



4,3 Versuchsdurchfihrung und Ergebnisse

Die Oberflichen der Kondensatorrohre mit Kreisquerschnitt aus
Stahl wurden durch Beizen in Salzsédure gereinigt und der Kon-
densator auf eine Glaskolonne aufgesetzt. Die Glaskolonne besa@
einen Vakuummantel, so daB sich wahrend der Versuche kein Kon-
densat auf der Innenwand der Kolonne niederschlug und so der

Kondensator jederzeit beobachtet werden konnte.

Das Kiihlmedium fir den Kondensator war Wasser. Als Heizung wur-
de eine Labor-Heizhaube mit einer Leistung von 450 W verwendet.

Das Arbeitsmedium war ebenfalls Wasser.

In Versuchen konnte eine gleichmdBige Kondensation von Wasser-
dampf auf den Kondensatorrohren festgestellt werden. Das kon-
densierte Wasser lief auf den Kondensatorrohren axial nach

unten und tropfte gleichmdBig an den Abtropfspitzen ab.

Voraussetzung hierfir war eine genaue, lotrechte lLage der runden
Kondensatorrohre. Bei einer Abweichung von der Lotrechten schon
um 2° bis 3° konnte ein ungleichmdBiges Abtropfen des Wassers
beobachtet werden. In diesem Falle beschreibt ein gedachtes ab-
flieBendes Wasserpartikel einen Weg, der sich aus einer axialen
und einer abwidrtsgerichteten Komponente in Umfangsrichtung des
Kondensatorrohres zusammensetzt, Hierdurch kommt es zu einer
Haufung von abflieBendem Kondensat an der "Unterseite" des

Rohres und den entsprechenden Abtropfspitzen.

Neben den Kondensatorrohren mit Kreisquerschnitt wurden Rohre
mit sechseckigem Querschnitt, einmal mit planen und einmal mit
konkav ausgearbeiteten Mantelfl&dchen untersucht. Siehe hierzu
Abb. 4.2.

Es zeigte sich, daB bei Verwendung dieser Querschnitte eine
Abweichung der Lage der Rohre von der Lotrechten bis zu einer
bestimmten Grenze keinen EinfluB auf das gleichmé@Bige Abtropfen
des Kondensats hat. Die Kanten der Rohre bilden eine Barriere

fiir die in Umfangsrichtung flieBende Flissigkeit. So konnte die
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a) plane Mantelflichen b) konkave Mantelflichen

Abb. 4.2

Kondensatorrohre mit Sechseckquerschnitt,

Abwveichung der Rohrachse von der Lotrechten bei planem Sechs-
eckquerschnitt bis zu 10° und beim Querschnitt mit sechs kon-
kaven Flachen bis zu 20° betragen, ohne daB das gleichmidBige

Abtropfen des Kondensats nachteilig beeinfluBt wurde.

Abb. 4.3 zeigt ein Photo des Versuchsaufbaus.
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Abb. 4.3

Versuchsaufbau zum Testen

des Kondensators.
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5. ZUSAMMENFASSUNG

Eine Mdglichkeit der Extraktion der aus dem Blanketmaterial
eines Fusionsreaktors, z. B. metallischem Lithium, erbriiteten
Brennstoffkomponente Tritium, ist die Anreicherung des Tritiums
im metallischen Lithium durch eine Hochtemperaturdestillation
mit einer anschlieBenden Abtrennung des Tritiums unter Anwven-

dung eines Permeationsschrittes,

In der vorliegenden Arbeit werden Auslegungsdaten fir eine
Kolonne zur Hochtemperaturdestillation gegeben. Charakteristisch
fir die Hochtemperaturdestillation ist das groBe Dampf- zu Kon-

densatverhaltnis.

Ein Kondensatverteiler fiir geringe Flissigkeitsmengen, der auf
der Flissigkeitsforderung durch die Kapillarwirkung benetzender

Flissigkeiten beruht, wird untersucht.

Weiterhin wird ilber die Entwicklung eines Kondensatverteilers
fir geringe Flissigkeitsmengen berichtet, der nach dem Prinzip
der Aufteilung eines bestimmten Flissigkeitsstromes in eine

Vielzahl kleiner Strome infolge Schwerkraft arbeitet.

AbschlieBend wird ein Kondensator vorgestellt, von dessen Rohr-
enden das Kondensat kontrolliert abtropft und somit gleich-

maBig auf den Kolonnenquerschnitt verteilt wird.
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