OTTO VON GUERICKE
UNIVERSITAT

MAGDEBURG

LEHRSTUHL FUR
CHEMISCHE VERFAHRENSTECHNIK

Diplom- und Studienarbeiten

() Zu verschiedenen Gebieten werden standig sowohl experimentell als auch theoretisch ausgerichtete Aufgabenstellungen zu
verschiedenen modernen verfahrenstechnischen Problemstellungen angeboten.

Anfragen an: > Prof. Dr.-Ing. habil. Andreas Seidel-Morgenstern (htips:/www.cvt.ovgu.de/seidelmorgenstern.html)

» Stofftransport durch Membranen und ihr Einsatz in Membranreaktoren

» Experimentelle und theoretische Untersuchung der Gradientenchromatographie von Proteinen

» Messung von Adsorptionsisothermen geldster Substanzen auf Chromatographietrdgern mittels einer Perturbationsmethode
» Zur Enantiomerentrennung mittels chiraler Membranen

» Zum EinfluB der Reaktionskinetik auf das Betriebsverhalten eines chromatographischen Reaktors

Seit einigen Jahren ist sowohl in der Forschung als auch in der Industrie ein zunehmendes Interesse an sogenannten
multifunktionalen Reaktoren zu beobachten. Darunter versteht man die Integration mehrerer Funktionen in einem Apparat. Von
besonderem Interesse ist dabei die Kopplung von Reaktion und Stofftrennung. Insbesondere katalytische Membranreaktoren
stellen eine attraktive Méglichkeit dar, den Ablauf einer chemischen Reaktion mit der Stofftrennung Uber eine Membran zu
koppeln. Durch eine selektive Produktausschleusung lassen sich, verglichen mit konventionellen Reaktoren, hdhere Umsatze
erzielen.

Im Rahmen einer theoretischen und experimentellen Untersuchung soll der Stofftransport von Wasserstoff und Suaerstoff durch
verschiedene Membranen untersucht werden. Hierflr sollen Permeations-Experimente in einer vorhandenen Apparatur in
Abhangigkeit des transmembranen Druckunterschiedes und der Temperatur durchgefiihrt werden. Anhand der experimentell
ermittelten Daten sollen die Parameter von allgemeinglltigen Stofftransportgleichungen bestimmt werden.

Die erzielten Ergebnisse sollen zur quantitativen Beschreibung des Verhaltens von Membranreaktoren, in den selektiv Produkte
abgezogen bzw. Edukte dosiert werden, verwendet werden.

nach oben

Fur die praparative Trennung von Proteinen eignen sich chromatographische Methoden. Fur die Auftrennnung komplexer
Gemische ist zur Reduktion der Elutionszeiten in der Regel eine Variation der Losungsmittelzusammensetzung erforderlich
(Gradientenchromatographie). Dieses Verfahren wird bisher weitgehend empirisch ausgelegt.

Zielstellung der Diplomarbeit ist es zum einen fiir zwei ausgewahlte Modellproteine experimentelle Untersuchungen zum
Elutionsverhalten auf einem lonenaustauschtréger durchzufliihren. In einem theoretischen Teil soll geprift werden, inwieweit es
mdglich ist, die gemessenen Chromatogramme zu berechnen.

Teilaufgaben:

1. Zunéchst soll eine Trennsaule (lonenaustauscher SP-Sepharose HP) zum Studium der Nichtlinearitat der
Verteilungsgleichgewichte fur verschiedene jeweils konstante Lésungsmittelzusammensetzungen (isokratisch)
systematisch Uberladen werden.

2. Aus den Messungen sollen die Verteilungsgleichgewichte (Adsorptionsisothermen) fir jede
Lésungsmittelzusammensetzung bestimmt und mit einem Isothermenmodell ausgewertet werden. Die
Chromatogramme sind unter Verwendung der ermittelten Isothermenparameter mit einem Zellenmodell zu simulieren
Die Ergebnisse sind mit experimentell zu bestimmenden Chromatogrammen zu vergleichen.
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3. AnschlieBend soll eine Uberladungsreihe unter Verwendung eines linearen Gradienten experimentell aufgenommen
werden. Dabei soll der Gradient den Bereich der isokratisch untersuchten Lésungsmittelzusammensetzungen
Uberstreichen.

4. Die gemessenen Chromatogramme sollen unter Berlicksichtigung sich veradndernder Verteilungsgleichgewichte
berechnet werden. Dabei sind in geeigneter Weise die unter isokratischen Bedingungen ermittelten thermodynamisct
Daten zu verwenden. Die Ergebnisse sind mit den Messungen zu vergleichen und das eingeschlagene Vorgehen ist
verallgemeinernd zu bewerten.

nach oben

Aufgabe ist die Weiterentwicklung einer Methode zur Bestimmung von thermodynamischen Daten (Adsorptionsisothermen), die
zur quantitativen Beschreibung eines chromatographischen Trennprozesses bendétigt werden. Die Ergebnisse sollen zur
rechnerischen Simulation des Trennprozesses mit Hilfe eines mathematischen Modells, sowie zur vergleichenden Bewertung
verschiedener verfahrenstechnischer Konzepte der praparativen Chromatographie genutzt werden.

Teilaufgaben:

1. Die Perturbationsmethode ist eine elegante Methode zur Bestimmung von Adsorptionsisothermen fiir Einzelstoffe unc
Gemische. Das Prinzip basiert darauf, eine Chromatographiesaule stufenweise bei verschiedenen Konzentrationen
einer Substanz oder eines Substanzgemisches in einen Gleichgewichtszustand zu bringen und dann diesen Zustand
storen. Die Antwort des Systems auf diese Stérung wird beobachtet und kann zur Berechnung der
Adsorptionsisothermen genutzt werden. Die Methode und eine vorhandene Versuchsapparatur sollen anhand von
Messungen mit einem Modellsubstanzgemisch optimiert werden.

2. Die experimentell ermittelten Adsorptionsisothermen sollen anschlieBend mit einer geeigneten thermodynamischen
Modellgleichung beschrieben und in einem vorhandenen Simulationsprogramm zur Vorhersage chromatographischer
Profile genutzt werden.
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Die effiziente Auftrennung von racemischen Mischungen in die einzelnen Enantiomeren besitzt fir die pharmazeutische Industri
und in der Biotechnologie eine wachsende Bedeutung. Auf Grund der Ahnlichkeit der zu trennenden Komponenten sind derartig
Trennaufgaben nicht einfach. In den letzten Jahren wurden insbesondere chromatographische Trennverfahren unter Verwendur
chiraler stationarer Phasen entwickelt und erfolgreich eingesetzt. Ein Nachteil dieser Verfahren ist ihr haufig diskontinuierlicher
Charakter. Ein attraktive Méglichkeit flr eine kontinuierliche Enantiomerentrennung eréffnen unter Umstanden chirale
Membranen. Gegenwartig sind verschiedene Untersuchungen zur Entwicklung entsprechender Trennverfahren zu beobachten.
Auf Grund der begrenzten Anzahl systematischer experimenteller Untersuchungen sowie fehlender theoretischer Konzepte zur
Beschreibung der selektiv und unselektiv wirkenden Transportmechanismen ist der Entwicklungstand von Membranverfahren
jedoch als bescheiden einzuschatzen. Zielstellung der Diplomarbeit ist es deshalb, verschiedene Beitrage zur Entwicklung chira
Membranen sowie zur Bewertung von Membranverfahren fiir die Enantiomerentrennung zu erarbeiten.

Fir die Trennung einer racemischen Mischung der Mandelsaure sind folgende Untersuchungen durchzufihren:

1. In systematischen Vorversuchen ist zunachst die chromatographische Trennung unter Verwendung einer kommerziel
erhéltlichen Cyclodextrin-Phase zu analysieren. Aus den Versuchsergebnissen sollen neben den Strandardparamete
der anlytischen Chromatographie als wesentliche Informationen die Adsorptionsisothermen fiir die beiden Enantiome:
ermittelt werden.

2. Das in der chromatographischen Saule eingesetzte Material soll anschlieBend zwischen zwei pordse
Tragermembranen als diinne Schicht eingebracht und durch Einbau in eine aufzubauende Diffusionszelle
verkompaktiert werden. Damit soll eine chirale Modellmembran zur Verfigung stehen, deren Potential zur Trennung
der Enantiomeren der Mandelsaure sowohl im diskontinuierlichen als auch im kontinuierlichen Betrieb getestet werde
soll.

3. Neben dem Einsatz der zuganglichen Chromatographieteilchen sollen eigene Versuche zur Immobilisierung von B-
Cyclodextrin durchgefiihrt werden. Falls geeignete Partikel hergestellt werden kdnnen, sollen auch diese hinsichtlich
ihrer Trenneigenschaften bewertet werden.

4. Die bei der Enantiomerentrennung wirksam werdenden Stofftransportmechanismen sind theoretisch zu untersuchen.



Dabei ist insbesondere der selektiv wirkende Mechanismus der Oberflachendiffusion zu analysieren.. Die erhaltenen
experimentellen Ergebnisse sollen in die Betrachtungen einbezogen werden.

nach oben

Multifunktionale Reaktoren stellen ein attraktives Konzept dar, um eine chemische Reaktion mit einem Stofftrennproze3 zu
koppeln. Derartige Kopplungen kénnen bei gleichgewichtslimitierten Reaktionen zu erhéhten Umséatzen fihren und u.U. die
Selektivitat glinstig beeinflussen. Trotz dieser Vorteile sind bislang nur wenige groBtechnische Anwendungen dieses Konzeptes
bekannt.

Am Lehrstuhl fir Chemische Verfahrenstechnik wird derzeit die Kopplung einer Reaktion mit einem Adsorptionsproze 3 untersuc
Neben der begrenzten Verfugbarkeit aufeinander abgestimmter Katalysatoren fir die Reaktion und Adsorbentien fur die
Separation der Produkte besteht Forschungsbedarf bei der quantitativen Analyse der gleichzeitig ablaufenden Reaktions- und
Adsorptionsschritte. Besonders der EinfluB der Reaktionskinetik auf das Verhalten chromatographischer Reaktoren ist derzeit ni
unzureichend untersucht.

Im Rahmen der Diplomarbeit sollen experimentelle Untersuchungen fir die Modellreaktion von Methylformiat und Wasser zu
Ameisensaure und Methanol durchgefihrt werden. Fir diese Aufgabe stehen ein adiabater Batchreaktor und ein isotherm
betreibbarer kontinuierlicher Riihrkesselreaktor zur Verfligung. Zur Analytik ist ein Leitfahigkeitsdetektor flr die Bestimmung der
Ameisensaurekonzentration in der Lésung einzusetzen. Die Konzentrationen der anderen Komponenten sollen Gber
stéchiometrische Bilanzen berechnet werden. Auf der Basis der experimentell ermittelten kinetischen Daten sind
Modellvorstellungen zur Quantifizierung der Reaktionsgeschwindigkeiten zu entwickeln.

Im weiteren Verlauf der Arbeiten sollen Elutionsprofile mit einem mit dem lonentauscher geflllten Festbettreaktor ermittelt werde
Dazu steht eine HPLC-Anlage zur Verfligung. Zum Vergleich mit den experimentellen Ergebnissen soll der chromatographische
Reaktor mit einem im Arbeitskreis vorhandenen Zellenmodell simuliert werden. Dabei kann auf Literaturdaten zum Trennverhalt
zuriickgegriffen werden. Insbesondere sollen relative Einflisse der homogen und heterogen katalysierten Reaktion sowie das
Gesamtkonzept bewertet werden.

nach oben
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