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8. Herstellung reiner Flussigkeiten
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Lernziele zu Kapitel 8

 Wissen:
- Spektrum der Reinheitsanforderungen fur FlUssigkeiten
- Spezifizierung von sauberen Wasser
- Grundprozesse zur Erzeugung von Reinstwasser
- Anlagenkonzepte
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8.1 Herstellung reiner Flussigkeiten
- Uberblick -
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Unreinheit und Reinheit von Flussigkeiten

« Verunreinigungen in FluUssigkeiten
- Partikel > Kratzer, EinschlUsse
- geldste Salze &> Adsorption und Dotierung, Gifte

- geloste organische Substanzen - Nahrstoffe oder Zellgifte, Adsorption
(DOC = dissolved organic carbon, z.T. TOC = total organic carbon)

- gel6ste Gase - Oxidation, Kalkbildung
- mikrobielle Verunreinigungen (Mikroorganismen, Endotoxine)

« Reinheitsanforderungen

- in Mikroelektronik: an Wasser und Prozesschemikalien
(sehr hohe Reinheit bzgl. Partikeln, lonen, Gasen, organischen Molekulen)

— in Pharmaindustrie und Medizintechnik: an Wasser
(hohe Reinheit bzgl. Partikeln, organischen Stoffen, Keimen und Endotoxinen)

- in Lebensmittelindustrie; an Wasser
- in Kosmetikindustrie: an Wasser

- in chemischer Industrie: Wasser und Losemittel
(Reinheit bzgl. chem. Zusammensetzung, ggf. auch bzgl. inerter Partikel)
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Gereinigtes Wasser, reines Wasser, Reinstwasser & Co.

» Begriffe abh. von Branchen und landerspezifischen Regelungen z.T. mehrdeutige
« Grundprinzip: Anforderungen werden von Anwendung bestimmt

» physikal.-chemische Labore

- Trinkwasser: Reinheit bzgl. Schadstoffen und Mikroorganismen, zugleich
Mindestkonzentration an Mineralien

- destilliertes Wasser: reduzierte Salzfracht, kaum DOM, kaum Mikroorganismen
— deionisiertes Wasser (auch: vollentsalztes oder demineralisiertes Wasser):
erhebliche Absenkung der Salzfracht in verschiedenen Reinheitsgraden

* Pharmabranche:
- Regelwerke beachten, z.B. Europaisches Arzneibuch (Pharmacopoea Europaea)
- gereinigtes Wasser (PW): geringe Salzfracht, keine Partikel > 0.2pum
- hochgereinigtes Wasser (HPW): sehr geringe Salzfracht, kaum Keime
- Wasser zur Injektion (WFI): sehr geringe Salzfracht, kaum Keime

e Halbleiterbranche

- Anstieg der Reinheitsanforderungen parallel zur Absenkung der Strukturbreiten
- hochreines Wasser: lonen, Gase, Organik, SiO,, Bor in ppb; kaum Partikel
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Gereinigtes Wasser, reines Wasser, Reinstwasser & Co.
Salzfracht quantifiziert mittels Leitfahigkeit

e Trinkwasser:  300...800 uS/cm
 destilliertes Wasser: 0.5..5uS/cm (acqua destillata)

« deionisiertes Wasser
- gereinigtes Wasser: 1..5uS/cm (purified water)
- Reinstwasser: 0.1...1uS/cm (pure water)
- hochreines Wasser: <0.1uS/cm (ultrapure water)

» gereinigtes Wasser: <5uS/cm
» hochgereinigtes Wasser: < 1.3 uS/cm (highly purified water)
« Wasser zur Injektion: < 1.3 yS/cm (acqua ad iniectabile, water for injection)

* hochreines Wasser fur Halbleiterfertigung: 0.055 pS/cm bzw. 18.2 MQ-cm (25 °C)

« chemisches reines Wasser: 0.055 pS/cm bzw. 18.2 MQ-cm (25 °C)

TECHNISCHE LV: Reine Technologien S
UNIVERSITAT Folie 233 prespen & N
DRESDEN Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024 concept B 4



8.2 Herstellung reiner Flussigkeiten
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Grundprozesse zur Erzeugung reiner Flussigkeiten

« fur Vorbehandlung:

Anschwemmfiltration, Mikro-/Ultrafiltration (= Ruckhalt von Partikeln & Keimen)
Enthartung, Entkarbonisierung (zur Vermeidung von Kalkablagerungen)
Deionisierung (Reduzierung der gesamten Salzfracht)

Adsorption (organischer Stoffe)

Ozonisierung (= Abbau organischer Stoffe)

Rieselentgaser (u.a. fur gelostes CO,)

e Membranverfahren

e |Jonenaustausch

e elektrochemische Verfahren

« (strahlungsunterstltzte) Oxidationsverfahren

e Be-und Entgasung
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Membranverfahren
tabellarischer Uberblick

Membranverfahren Mikrofiltration Ultrafiltration Nanofiltration | Umkehrosmose
(MF) (UF) (NF) (3{0)]

Porengrof3e >0.1um 2nm ...0.17 pm 1Tnm...2nm
Molekulargewicht > 5000 kDa 5 ... 5000 kDa 100 Da ... 5 kDa <100 Da
Trenngiite

Partikel 0.1Tpm-1pm gut sehr gut gut gut
Partikel 1Tnm-0.1pm schlecht gut gut gut
di+multivalente lonen nicht nicht gut sehr gut
monovalenten lonen Nicht Nivht teilweise gut
geloste organ. Stoffe nicht hochmolekul teilweise teilweise
Bakterien gut, abh. sehr gut, abh gut gut
Betrieb

Anstromung CF & DE CF & DE CF CF
Druck <2 bar 1 bar ... 20 bar 3 bar ... 20 bar 10 bar ... 80 bar

PP, PVDF, PTFE,  Polysulfon, PVDF,
Keramik, Carbid Keramik, PP, PAN

CF = cross flow, DE = dead end, CA Zelluloseacetat, PP = Polypropylen, PA Polyamid, PAN Polyacrylnitril PTFE
Polytetrafluorethylen PVDF Polyvinylidenfluorid,

PA-Komposite,

Materialien Polysulfon, CA

PA-Komposite
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Membranverfahren
illustrativer Uberblick

Wasser  kleine Partikel groRe Partikel Wasser lonen Partikel und groBe Molekiile

Feed /Konzentrat Feed /'Kanzentrat
L / P P —

—_— _—
Filtrat

Ultrafiltration

Mikrofiltration

Wasser Einwertige lonen Mehrwertige lonen + Molekile Wasser Einwertige lonen Mehrwertige lonen + Molekile

/ Konzentrat

Konzentrat

Feed

Permeat

Permeat

Nanofiltration Umkehrosmose

Bildquelle: https://www.osmota.de/de/technology/verfahrens%C3%BCbersicht
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TECHNISCHE LV: Reine Technologien
UNIVERSITAT Folie 237 prespen N
DRESDEN Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024 concept B 4



lonenaustausch

* Prinzip e @
- Kationenaustausch: R-XH + Ka* <> R-XKa + H* ‘
mit R-X~ = Gerust des sauren lonenaustauschers

- Anionenaustausch: R-XOH + An— < R-XAn + OH- ‘

* Mechanismen ° °
- Austauschreaktion ist eine Gleichgewichtsreaktion
L3RR SRS g O
< An”

[RXH] ) [Ka'] "

[RXOH]
- Gleichgewicht bestimmt durch Selektivitat und Konzentrationsverhaltnis
- ionenspezif. Selektivitat: je groller der lonenradius, desto hoher die Selektivitat
- Einfluss: Konzentration an Anionen/Kationen und pH-Wert

®

* hoher pH-Wert begunstigt Kationenaustausch
« niedriger pH-Wert begunstigt Anionenaustausch

- Regeneration durch Spulung mit konzentrierter Saure/Lauge
(= Desorption der gebundenen Kationen/Anionen)
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lonenaustauscher

e |onenaustauscher

schwachsaure Kationenaustauscher (WAC): -XH = -COOH

starksaure Kationenaustauscher (SAC): -XH = -SO,-OH

schwachbasische Anionenaustauscher (WBA): Aminogruppen (-NH, -NHR, -NR,)
starkbasische Anionenaustauscher (SBA): quartare Ammoniumverbindung
aullerdem: amphotere Austauscher mit sauren und basischen Gruppen
Materialien: PVC-Basis, Kunstharze, faules Holz, Zeolithe, Alumiumoxid

« Konfektionierung

Festbetten aus Granulaten, Pulvern
makroporose Gelharze
lonenaustauschermembran

« Betrieb
- selektiver Kationenaustauscher - Enthartung
- schwachsaure Kationenaustauscher (WAC) - Entkarbonisierung
- Reihenschaltung aus SAC und SBA - Vollentsalzung
- Mischbettionenaustauscher - Vollentsalzung hoher Gute

TECHNISCHE LV: Reine Technologien
UNIVERSITAT Folie 239 DRESDEN
DRESDEN Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024 concept

rA

\

~4



Elektrodeionisation (EDI)

basierend auf Elektrodialyse:
lonentransport im elektr.
Feld durch eine lonenaus-
tauschermembran

kontin. Elektrodeionisation:
Diluatkammern sind mit
lonenaustauscherharz gefullt
- lonentransport uber Harz
und nicht im Diluat;
ionenselektive Membranen
zur Kontrolle des lonenfluss

Leistungsdaten:
- 0.055...0.2 yS/cm
- Wasserausbeute: bis 95%
- Strom: 0.3...0.5 kWh/m3
- chemikalienfreier Betrieb

- aber H, und O, Bildung
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Zulauf Zulauf Zulauf
CEM =
Kationen- CEM AEM CEM AEM
austauscher
Membrane CrI
AEM = Na*
Anionen- er
austauscher
Membrane
Na* 4 Na'%
Anode
Kathode s I L oI
] cNa+ +
Na* ¢ Na
e CI™ =» CI
& e M ion
Kationenharz H* o
OH~ OH T OH"
O Anionenharz @ @ @
Diluat Konzentrat Diluat
Bildquelle: VDI-Richtlinie 2083, Bl. 13.1, 2009; Bild 3
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UV-Bestrahlung

Emissionsspektrum eines UV-Niederdruckstrahlers Absorptionsspektrum der DNA

* Anwendungen

- Entkeimung " TS AT 2y 780 nm
- TOC'AbbaU 0,9 )
(uCO,&H,0) s
- Ozonabbau . der DNA =5
« Betrieb %06
_ uvC 3
a 05
(1 80 / 254 nm) E 254 nm - UV-Desinfektion
- Energie: E 0.4 -— UV-Strahler
= s
400...1200)/m2? % o3

| 435 nm - hellblaues Licht |
« Reaktoren 02 /

- Rohrreaktoren mit ox A
axialem UV-Strahler L \
200 300 400 500 600 700 800
hd NaChbehanC“Ung Wellenldnge [nm]

- Entgasung des gebildeten CO, oder O,

Bildquelle: https://www.uv-el.de/de/uv-technologie/uv-desinfektion
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Entgasung

Rieselentgasung
- im Rieselbett bei Ubersattigter LOosung
- fur Reinstwasser unter Atmospharen

Vakuumentgasung
- Gasaustrag durch Unterdruck im Druckbehalter
- kalt oder heil3, einstufig oder mehrstufig

Membranentgasung

- Stoffubergang aus Flussigphase in
Gasphase durch lyophobe Membran

- auch zur Begasung nutzbar
N,-Strippentgasung

4 ]\
From cation _ Dispersion
exchanger . header
Packing
Air Blower
with filter
" Degassed To anion
Over flow water sump exchanger
I_[‘;;ain

- Absorption von O, & CO, aus Wasser o o o
in reinen N,-Gasblasen o N9 N9
| 2 oty W o
« katalytische O,-Entfernung WW%
r 9,
e chemische Verfahren w v W
- z.B. mit Hydrazin (irrelevant fur Reinstwasser)
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Vorführender
Präsentationsnotizen
Bildquellen:
http://kisgroup.net/dm-plant.html
(C) Frank Babick, 2025
https://www.siad.com/documents/261083/395783/azoto_strippaggio_uk.pdf/999ff4e8-9a69-1037-a156-96028242dace


8.3 Herstellung reiner Flussigkeiten

- Reinstwasseranlagen -
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Reinstwasseranlagen - Teilprozesse (1)

e Grundelemente « optionale Elemente
- Vorbehandlung - Feinreinigung
- Umkehrosmose - Erzeugung von heillem Reinstwasser
- Entsalzung - Prozesswasseraufbereitung

« Vorbehandlung

- Abtrennung kolloid-, fein- und grobdisperser Verunreinigungen:
- Mikrofiltration, Ultrafiltration, Mehrschichtfilter mit Flockung
- ggf. Enthartung, Entkarbonisierung oder Vollentsalzung
- (Kat-)lonenaustauscher
- Entfernung von freiem Chlor
—> Aktivkohleadsorber, Dosierung von SO, oder NaHSO4
- Entgasung
- Rieselentgaser
- Temperierung
-> Warmetauscher
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Reinstwasseranlagen - Teilprozesse (2)

* Umkehrosmose
- Abtrennung von nano- und kolloiddispersen Verunreinigungen
- Abtrennung von grof3en organischen Molekulen
- Barriere fur Mikroorganismen
- jerfordert Vorbehandlung und Schutz gegen Fouling und Oxidation!

« Entsalzung
- Mischbettionenaustauscher (sehr effektiv)
- Elektrodeionisation
- lonenaustauscher mit borselektiven Harzen

» Feinreinigung
- UVC-Bestrahlung (oxidiert organ. Substanzen, inaktiviert Mikroorganismen)
- Vakuum- und Membranentgasung (entfernt CO,, N,, O,)
- lonenaustausch (u.a. organische lonen nach UVC)

.
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Reinstwasseranlagen - Planung

« Anforderungen
- Reinstwasserqualitat
- Reinstwassermenge

» Aspekte

- Kosten und Verfugbarkeit des Rohwassers
ggf. Qualitat des Rohwassers
Kosten der Regenerationschemikalien
Betriebskosten
Investitionskosten

« Uberlegungen
- kontinuierliche Grundprozesse sind langfristig stabiler und gunstiger als
Chargenprozesse
- speziell: Umkehrosmose und lonenaustausch sind sehr ,empfindlich” >
moglichst keine Unterbrechung - Ruckfuhrung
- Reinstwasserbedarf kann Uber Zeit variieren = Planung von Uberkapazitaten
(teurer im Betrieb) oder modularen Anlagen (teurer beim Bau) > Optimierung
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Reinstwasseranlagen fur die Halbleiterfertigung

typisches Schema fir Europa und USA

Rohwasser
: Umkehrosmose Umkehrosmose Vorbehandlung
Vorbehandlung ——»{Warmetauscher |——p/ 1 2 (optional) + Umkehrosmose
Permeattank [—»| Ent - »| UV 185/254 bt Mak
ermeattan nigasung nm PR, ake-up
I Polishing
- Polisher- Endfiltration,
UPW tank p| UV 185/254 nm p| Warmetauscher TR » 2B. UE
Fab (Verbraucher)

Bildquelle: VDI 2083, Bl. 13.2 - Reinraumtechnik. Qualitdt Qualitat, Erzeugung und Verteilung von Reinstwasser, 2009; Bild 1
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Anlagen zur Erzeugung von gereinigtem Wasser
maogliche Varianten fir Pharmabereich

Anionen-, Kationen-

Filtration
austauscher Umkehrosmose |.
Vorbeh}andlung (Optional)
Speisewasser ¢
[ Gereinigtes
........... : Wasser Zum Tank
. >
b - — S —— _I‘_"-u
1
1
__________ ul
% ;
A - Abwasser
V E”t}:aﬂzT Enthartung  Umkehrosmose ~_ Kontinuierliche
orbehandiung Elektrodeionisation
Speisewasser w \L
----- r\-\- ::) - Zum Tank
1’)’\‘\ -h_h-h_h-h_h-h )‘
""""" Gereinigtes
Y ‘|f Wasser
Y Y > Abwasser
Bildquelle: L. Gail & U. Gommel (Hrsg.): Reinraumtechnik, 4. Aufl., Springer, Heidelberg, 2018; Abb. 9.11a & 9.12a
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8.4 Herstellung reiner Flussigkeiten

- Literaturverweise -
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Literatur zum Kapitel 8

Blicher und Buchkapitel:

« L. Gail & U. Gommel (Hrsg.): Reinraumtechnik, 4. Auflage, Springer, Heidelberg, 2018;
doi:10.1007/978-3-662-54915-5
- Kap. 9

Normen / Richtlinien:

« VDI 2083-13.1:2009 Qualitat, Erzeugung und Verteilung von Reinstwasser -
Grundlagen

« VDI 2083-13.2:2009 Qualitat, Erzeugung und Verteilung von Reinstwasser -
Mikroelektronik und andere technische Anwendungen

VDI 2083-13.3:2010 Qualitat, Erzeugung und Verteilung von Reinstwasser - Pharmazie
und andere Life-Science-Anwendungen (plus Anderung VDI 2083-13.3A:2020)
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