wO 2007/107260 A1 |10 0 00O 0 O 0

(12) NACH DEM VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES
PATENTWESENS (PCT) VEROFFENTLICHTE INTERNATIONALE ANMELDUNG

(19) Weltorganisation fiir geistiges Eigentum
Internationales Biiro

(43) Internationales Veroffentlichungsdatum
27. September 2007 (27.09.2007)

‘ﬂb’ A0 0000 O

(10) Internationale Veroiffentlichungsnummer

WO 2007/107260 Al

(51) Internationale Patentklassifikation:
BOID 1/22 (2006.01) C11B 3/12 (2006.01)
BO1D 5/00 (2006.01)

(21) Internationales Aktenzeichen: PCT/EP2007/002174

(22) Internationales Anmeldedatum:
13. Mirz 2007 (13.03.2007)

(25) Einreichungssprache: Deutsch

(26) Verotfentlichungssprache: Deutsch

(30) Angaben zur Prioritét:

102006 012 866.4 19. Mirz 2006 (19.03.2006) DE

(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten mit Ausnahme von
US): UIC GMBH [DE/DE]; Am Neuen Berg 4, 63755
Alzenau-Hoérstein (DE).

(72)
(75)

(74)

(81)

Erfinder; und

Erfinder/Anmelder (nur fiir US): ALBERS, Michael
[DE/DE]; Kollwitzweg 38, 64291 Darmstadt (DE).
SCHARDT, Stefan [DE/DE]; Babenhiduser Strasse 7,
64839 Miinster (DE).

Anwalt: LEINEWEBER, Jiirgen; Aggerstrasse 24,
50859 Kéln (DE).

Bestimmungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fiir
Jede verfiighare nationale Schutzrechtsart): AE, AG, AL,
AM, AT, AU, AZ,BA, BB, BG, BR, BW, BY, BZ, CA, CH,
CN, CO, CR, CU, CZ, DK, DM, DZ, EC, EE, EG, ES, FI,
GB, GD, GE, GH, GM, GT, HN, HR, HU, ID, IL, IN, IS,
JP, KE, KG, KM, KN, KP, KR, KZ, LA, LC, LK, LR, LS,
LT, LU, LY, MA, MD, MG, MK, MN, MW, MX, MY, MZ,
NA, NG, NI, NO, NZ, OM, PG, PH, PL, PT, RO, RS, RU,

[Fortsetzung auf der néichsten Seite]

(54) Title: PROCESS FOR REMOVING VOLATILE COMPONENTS FROM A SUBSTANCE MIXTURE AND APPARATUS

FOR PERFORMING THIS PROCESS

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR ABTRENNUNG LEICHTFLUCHTIGER KOMPONENTEN AUS EINEM STOFFGE-
MISCH SOWIE VORRICHTUNG ZUR DURCHFUHRUNG DIESES VERFAHRENS

(57) Abstract: The invention relates to a process and to an apparatus for

separating a volatile component from a substance mixture, in which the
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substance mixture is heated, the volatile component is at least partly evap-
orated and then the vapor formed is condensed; to improve the separating
action, it is proposed that the condensate, in the region of the point of con-
densation, is contacted with a liquid in which the condensate dissolves.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren
und eine Vorrichtung zur Trennung einer leichtfliichtigen Komponente
aus einem Stoffgemisch, bei dem das Stoffgemisch beheizt wird,
die leichtfliichtige Komponente zumindest teilweise verdampft und
danach der entstandene Dampf kondensiert wird; zur Verbesserung der
Trennwirkung wird vorgeschlagen, da} das Kondensat im Bereich des
Ortes der Kondensation mit einer Fliissigkeit in Berithrung gebracht
wird, in der sich das Kondensat 16st.
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Verfahren zur Abtrennung leichtfliichtiger Komponenten aus einem
Stoffgemisch sowie Vorrichtung zur Durchfiihrung dieses Verfahrens

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Abtrennung einer oder mehrerer
leichtfliichtiger Komponente(n) aus einem Stoffgemisch, bei dem das Stoffgemisch
beheizt, die leichtfliichtige(n) Komponente(n) zumindest teilweise verdampft und
danach der entstandene Dampf kondensiert wird. AuBerdem betrifft die Erfindung eine
fir die Durchfiihrung dieses Verfahrens geeignete Vorrichtung.

Voraussetzungen fiir Destillationsverfahren der erwihnten Art sind, daB die abzutren-
nende(n) Komponente(n) einen niedrigeren Siedepunkt hat/haben als die tibrige(n)
Komponente(n) des Stoffgemisches, und daB in Bezug auf die abzutrennende(n)
Komponente(n) ein Dampfdruckgefille zwischen dem Ort der Verdampfung und dem
Ort der Kondensation aufrechterhalten wird.

Unter Kurzwegdestillation versteht man im allgemeinen eine Vakuumdestillations-
technik, bei der Verdampfer und Kondensator in ein und demselben Behilter so
angeordnet sind, da} die Dampfmolekiile einen kurzen Weg vom Ort der
Verdampfung zum Ort der Kondensation zuriicklegen. Ublicherweise betriigt der Ab-
stand zwischen Verdampfer und Kondensatorfliche bei den industriellen Kurzwegde-
stillationsapparaten wenige Zentimeter bis einige Dezimeter. Ist der Abstand zwischen
Verdampferfliache und Kondensatorfliche kleiner als die freie mittlere Weglinge der
Dampfmolekiile, so spricht man von Molekulardestillation.

Aufgrund der niedrigen Betriebsdriicke sind Kurzweg- und Molekulardestillation u.a.
ausgezeichnete Methoden zur destillativen Abtrennung von einer oder mehreren
leichtfliichtigen Komponenten aus Zwei- und Mehrstoffgemischen bei niedri gen Ar-
beitstemperaturen. Die Methode st68t jedoch immer dann an ihre Grenzen, wenn der
Dampfdruck der abdestillierten Komponente oder Komponenten auf der Kondensati-
onsflache den Partialdruck der entsprechenden Komponte(n) in der Mischung auf der
beheizten Verdampferwand erreicht. Dann niamlich ist keine weitere Abtrennung der
leichtfliichtigen Komponente(n) mehr méglich, da nach dem Verstindnis der
Kurzwegdestillation die treibende Kraft, namlich die Druckdifferenz, fehlt, oder nach
dem Verstdndnis der Molekulardestillation, die Vedampfungsrate an der Verdampfer-
flache der Verdampfungsrate der betreffenden Komponente(n) auf dem Innenkonden-
sator entspricht. Ein weiteres Absenken der Innenkondensatortemperatur zur
Erniedrigung des Dampfdruckes der leichtfliichtigen Komponente(n) iiber dem
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Kondensatstrom auf dem Innenkondensator ist oft nicht moglich, beispielsweise weil
das Kondensat erstarren wiirde.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Destillationsverfaliren mit
den Merkmalen des Oberbegriffs des Patentanspruchs 1 sowie eine Vorrichtung mit
den Merkmalen des Oberbegriffs des Patentanspruchs 13 in Bezug auf die Trennwir-
kung zu verbessern.

ErfindungsgemiB wird diese Aufgabe beziiglich des Verfahrens durch die kennzeich-
nenden Merkmale der Patentanspriiche 1 bis 12 und beziiglich der Vorrichtung durch
die kennzeichnenden Merkmale der Anspriiche 13 bis 19 gelost.

Das Kondensat wird im Sinne der Erfindung mit einer Fliissigkeit in Beriihrung
gebracht, in der es sich 16st. Somit werden Konzentration und Dampfdruck der zu
kondensierenden Komponente im Bereich des Ortes der Kondensation abgesenkt. Das
Dampfdruckgefille zwischen dem Ort der Verdampfung und dem Ort der
Kondensation wird hierdurch erhoht und mithin eine Verbesserung des Abtren-
nungsgrades erreicht.

Besonders vorteilhaft ist es, das erfindungsgeméfe Verfahren unter den Bedingungen
der Kurzweg- oder Molekulardestillation auszufithren bzw. zur Durchfiihrung des er-
findungsgemifen Verfahrens eine Kurzweg- oder Molekulardestillationsvorrichtung
einzusetzen, die mit Mitteln der Zufiihrung und Ausschleusung derjenigen Fliissigkeit
ausgeriistet ist, die der Losung des Kondensats dient. Da diese Flitssigkeit die Wirkung
hat, die Absenkung der Konzentration der leichtfliissigen Komponente durch
Verdiinnung des Kondensats zu erreichen, wird sie im weiteren auch Waschfliissigkeit
genannt.

Bei dem erfindungsgemiBen Verfahren spielt es keine Rolle, ob die Verdampfung aus
einem mechanisch gewischten Film erfolgt oder aber aus einem ungewischten, laminar
oder turbulent auf der beheizten Verdampferfliche flieBenden Film. Ebenso spielt es
keine Rolle, ob die Verdampfung wie beim klassischen Kurzwegverdampfer von einer
den Kondensator umgebenden beheizten Verdampferfliache auf einen im Innenraum
des Apparates erzeugten Waschfliissigkeits-Rieselfilm erfolgt oder aber umgekehrt,
von einer im Apparat angeordneten Verdampferfliche in einen an der inneren
Apparatewand herunter flieBenden Rieselfilm. Prinzipiell sind alle Anordnungen von
Verdampferflichen und Kondensatorfldchen moglich, bei denen z.B. die
Randbedingungen der Kurzwegdestillation oder Molekulardestillation eingehalten
werden.
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Die Waschfliissigkeit muB zum einen die Eigenschaft haben, daf sie die
abzutrennende leichtfliichtige Komponente 16st. Weiterhin muf} die Waschfliissigkeit
einen hinreichend niedrigen Dampfdruck haben. Fiir den Fall, daB es sich bei der
Waschfliissigkeit um ein Stoffgemisch handelt und/oder dafl ein leichtfliichtiges
Stoffgemisch abgetrennt werden soll, miissen alle Komponenten der jeweiligen

Stoffgemische die erwdhnten Eigenschaften haben.

Bei einer vorteilhaften Ausfiihrung des erfindungsgemiBen Verfahrens wird mit Hilfe
der Waschfliissigkeit ein Rieselfilm erzeugt, der auf der Oberfliche eines gekiihlten
Kondensators stromt und aufrechterhalten wird. Auf einen extern gekiihlten
Kondensator kann verzichtet werden, wenn die Waschfliissigkeit selbst derart
ausreichend gekiihlt ist, daB ihre Oberfliche die Kondensationsflache bildet. Im
letzteren Fall kann selbst auf eine Oberfliche, auf der die Waschfliissigkeit herabflieft,
verzichtet werden. Es reicht aus, wenn die Waschfliissigkeit, beispielsweise in Form
von Tropfchen, in der Néhe der Verdampferfldchen stromt.

Wird ein Einbau verwendet, auf dem die Waschfliissigkeit herabrieselt, dann ist es
zweckmiBig, seine Oberfliche mit Unebenheiten zu versehen, die eine Verwirbelung
der Waschfliissigkeit bewirken. Als Einbau kann auch ein vorzugsweise aus Metall
bestehendes Geflecht verwendet werden.

Der zur Rieselfilmerzeugung aufgebrachte Stoff oder das Stoffgemisch kann im
einmaligen Durchlauf durch den Apparat geschleust oder auch bis zu einer
erwiinschten Anreicherung mit der/den leichtfliichtigen Komponente(n) im Kreislauf
geflihrt werden.

Weitere Vorteile und Einzelheiten der Erfindung sollen anhand von in den Figuren 1
bis 9 schematisch dargestellten Ausfilhrungsbeispielen erldutert werden. Es zeigen

- Figuren 1 bis 3 Schnitte durch eine Destillationseinrichtung nach der Erfindung,
- Figuren 4 und 5 ein Ausflihrungsbeispiel nach der Erfindung, bei dem die
Temperierung der Kondensationsflache durch ein Heiz-/Kithimedium erfolgt,

das von der verwendeten Waschfliissigkeit unabhéngig ist,

- Figuren 6, 7 ein Ausflihrungsbeispiel, bei dem die Temperierung der
Kondensationsfliche durch die Waschfliissigkeit selbst geleistet wird,

- Figur 8 ein Ausfithrungsbeispiel, bei dem gekiihite Waschfliissigkeit entlang
eines Drahtgeflechts gefithrt wird, und

- Figur 9 Ergebnisse von Destillationsverfahren betreffend die Abtrennung von
Caprylsédure aus Sonnenblumendl..
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Bei der Einrichtung 1 nach Figur 1 sind der Behilter mit 2, der Heizmantel mit 3, die
Verdampferfliche mit 4 und der Kondensator mit 5 bezeichnet. Der Kondensator 5 ist
gestrichelt dargestellt. Dadurch soll angedeutct werden, dab er fir den Fali, daB die
Waschfliissigkeit selbst gekiihlt ist, nicht vorhanden sein muB. Auf diese Variante wird
unten noch naher eingegangen. Der Verdampferraum ist mit 6 bezeichnet und wie

iiblich im wesentlichen zylindrisch ausgebildet.

Die Zugabe des Rohprodukts erfolgt iiber die Leitung 7 auf einen im oberen Bereich
des Behilters 2 angeordneten, meist rotierend betriebenen Teller 8, der die Aufgabe
hat, das Rohprodukt den Wandungen des Behilters 2 bzw. der Verdampferflache 4
derart zuzufithren, dass es als Rieselfilm 9 die Verdampferfliache herabstromt. Der die
Verdampferfliche 4 verlassende Fliissigkeitsfilm 9 sammelt sich in der &uferen Rinne
10 und wird iiber die Leitung 11 ausgeschleust. Uber die Leitungen 12 und 13 erfolgt
die Zu- bzw. Abfiihrung des Heizmediums in den Heizmantel 3.

Der als Rohrschlange ausgebildete Kondensator 5 ist extern gekiihlt. Zu- und
Abfithrung des Kiihlmittels/Warmetrdgers erfolgen iiber die Leitungen 14 bzw. 15.

Oberhalb des Kondensators 5 befindet sich ein weiterer Teller 16, der mit einem Wehr
17 ausgeriistet ist (siehe auch Figuren 2 und 3). Das Wehr 17 befindet sich oberhalb
der Rohrschlange 5 und ist mit Durchtrittsoffnungen 18 sowie mit einer nach unten
gerichteten, der oberen Rohrschlange zugewandten Kante 19 ausgeriistet.

~ Uber den Teller 16 erfolgt die Zufithrung der Waschfliissigkeit zum Kondensator 5. Im
Zentrum des Tellers 16 befindet sich eine Offnung 20, in die ein Steigrohr 22 miindet.
Dieses wird von unten iiber die AnschluBleitung 23 mit Waschfliissigkeit versorgt. Die
innere Wandung des Ringraumes 10 bildet einen zentral gelegenen Raum 24, in dem
sich die vom Kondensator 5 nach unten strémende Waschfliissigkeit sammelt und tiber
die Leitung 25 ausgeschleust wird. Eine an den Behilter 2 angeschlossene
Evakuierungseinrichtung ist nur schematisch dargestellt und mit 26 bezeichnet.

- Wihrend des Betriebs verdampfen die Leichtsieder von der Verdampferfldche 4. Der
Dampf strémt in Richtung Kondensator 5. Uber die Steigleitung 22 gelangt
Waschfliissigkeit zum Teller 16, stromt durch die Offnungen 18 nach aufien und unten.
Entlang der Tropfkante 19 stromende Waschfliissigkeit benetzt die Oberfléche des
Kondensators 5. Dort 16st die Waschfliissigkeit die Kondensate des Leichtsieders, die
zusammen mit der Waschfliissigkeit in den Raum 24 gelangen und iiber die Leitung 25
abgefithrt werden. Das Losen und Abfiihren des Kondensats der leichtsiedenden
Substanz mit der Waschfliissigkeit hat — wie oben beschrieben — eine Absenkung des
Dampfdruckes des Leichtsieders im Bereich der Kondensationsflache und damit die
gewiinschte Erhohung des Dampfdruckgefilles von der Verdampferfliche 4 zum.
Kondensator 5 zur Folge.
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Mit einem (oder mehreren) Ventil(en) kann ein Austausch der Waschfliissigkeit in
kontinuierlicher oder diskontinuierlicher Weise erfolgen. Falls wiinschenswert, kann
die Waschfliissigkeit in einem nachgeschalteten Prozess aufbereitet und erncut
eingesetzt werden. Es ist auch denkbar, vom Zulauf der zu behandelnden Substanz
kontinuierlich oder diskontinuierlich einen Teil abzuzweigen und als Waschfliissigkeit
zu verwenden.

Im Sinne der Erfindung sind auch andere Ausfiihrungen von Verteilerplatte 16 und
Wehr 17, z.B. mit gekriimmten Flachen oder strukturierter Oberfliache, Leitblechen zur
Fliissigkeitslenkung, Fliissigkeitsabldufen usw. denkbar. Ebenso gut kann die
Waschfliissigkeit von einem Fliissigkeitszulauf- oder Einspritzsystem anderer Bauart
auf die Kondensatorfldche aufgebracht werden. :

Die Figuren 4 und 5 zeigen mehr schematisch ein weiteres Ausfiihrungsbeispiel fiir
eine Destillationseinrichtung nach der Erfindung, bei der der Kondensator 5 die
Waschfliissigkeit kiihlt. Das Rohprodukt wird oberhalb des Heizmantels 3 zugefuhrt
und flieBt als Film 9 auf der Verdampferflidche 4 nach unten. Der Rohproduktfilm
kann als Fallfilm frei flieBen oder mechanisch gewischt sein. Leichtsiedende
Komponenten verdampfen und strémen zur Oberfliche des Kondensators 5. Im Film 9
verbliebener, nicht verdampfter Riickstand gelangt in den Sammelraum 10 und
verldsst den Behilter iiber die Leitung 11.

Der Kondensator ist schematisch als Einheit mit einer integrierten
Wirmetauschvorrichtung 28 dargestellt. Von unten erfolgt die Versorgung dieser
Vorrichtung mit einer Kithlfliissigkeit (Leitungen 14,15).

Aus der Offnung 20 auf der oberen Seite des Kondensators 5 tritt die Waschfliissigkeit
aus. Bereits wihrend des Durchstromens der Steigleitung 22 wird sie gekiihlt. Die
Kondensation und Lésung der auf der Verdampferfliache 4 verdampften Leichtsieder
erfolgt in dem frei flieBenden oder auch gewischten Waschfliissigkeitsfilm, der auf der
Oberfliche des Kondensators 5 herabflieft. Die Waschfliissigkeit gelangt in den
Sammelraum 24 und verlédsst den Behilter tiber die Leitung 25.

Bei dem in Figur 4 dargestellten Ausfiihrungsbeispiel wird die Waschfliissigkeit im
Kreislauf gefiihrt. Im Leitungsabschnitt 31, der die Austrittsleitung 25 mit der
Eintrittsleitung 22 verbindet, befindet sich eine Férderpumpe 32. Uber
Abzweigleitungen 33 und 34 mit jeweils einem Ventil 35, 36 kann ein Austausch der
Waschfliissigkeit in kontinuierlicher oder diskontinuierlicher Weise erfolgen.

Bei den vorstehend beschriebenen Ausfiihrungsbeispielen iibernimmt der Kondensator
5 die notwendige Kithlung der Waschfliissigkeit. Wird die Waschfliissigkeit selbst
ausreichend tief gekiihlt zugefuhrt, kann die Versorgung des Kondensators 5 mit
KihIfliissigkeit entfallen. Seine Oberfléche dient zusammen mit der Waschfliissigkeit
als Kondensationsfliche. Letztlich kénnen auch beides, Kondensator 5 und
Waschfliissigkeit, gekiihlt sein.
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Die Figuren 6 bis 8 zeigen Ausflihrungsbeispiele nach der Erfindung, bei denen die
Waschfliissigkeit gleichzeitig als Kiihlmedium fiir den Kondensationsprozess und als
Losungsmittel fiir die kondensierenden Leichtsieder dient.

Das Ausfihrungsbeispiel nach den Figuren 6 und 7 entspricht den Figuren 4 und 5.
Die Kondensatoreinheit 5 ist hierbei nicht gekiihlt. Im Leitungsabschnitt 31, der die
Austrittsleitung 25 der Waschfliissigkeit mit der Eintrittsleitung 22 verbindet, befindet
sich neben der Pumpe 32 ein Wirmetauscher 37. ZweckmiBig sind Pumpe 32 und
Wirmetauscher 37 geregelt, so daB die Waschfliissigkeit laufend mit einer ausreichend
tiefen Temperatur iiber die Leitung 22 bei 20 in den Verdampferraum 6 eintritt. Die
Kondensation der Leichtsieder erfolgt in den auf der Oberfliche der Kondensator-
einheit 5 herabflieBenden Film der Waschfliissigkeit.

Bei einer besonders vorteilhaften Ausfiihrung kann eine solide Kondensatoreinheit 5
vollig entfallen. Die selbst gekiihlte Waschfliissigkeit kann z.B. in der beschriebenen
Weise zugefiihrt und von einem Teller 16, wie er zu Figur 1 beschrieben ist, frei
herabrieseln. Auch ein Einsprithen der Waschfliissigkeit in den Verdampferraum ist
moglich.

Das Beispiel nach Figur 8, das der Ausfithrung nach Figur | entspricht, zeigt eine
Variante ohne Kondensator 5. An den Teller 16 schlieBt sich nach unten in Hohe der
Verdampferflache 4 ein Einbau 38 an, der den Waschfliissigkeits-Rieselfilm turbulent
fuhrt und beispielsweise aus einem im wesentlichen zylindrisch gestalteten
Drahtgeflecht besteht. Der Einbau 38 erstreckt sich bis in den unteren Sammelraum
24,

Die Erfindung soll nicht auf die offenbarten Vorrichtungsbeispiele beschrénkt sein.
Das beschriebene Verfahren kann in nahezu allen, geeignet gestalteten Destillations-
einrichtungen ausgefithrt werden. Diese konnen aus Metall, Glas und/oder anderen
Werkstoffen bestehen.

Generelle Verfahrensbeispiele sind:

Adestillieren von Fettsduren aus pflanzlichen oder tierischen Olen; Terpene, Steroide
und Alkaloide aus pflanzlichen und tierischen Naturstoffen,; Pestizide, Herbizide oder
Fungizide sowie deren Abbauprodukte aus pflanzlichen und tierischen Olen und
Fetten; dazu gehoren Verfahren, wie sie in den internationalen Anmeldungen WO
2004/007 654 A1 und WO 2004/007 655 Al offenbart sind. Abtrennung von Farb-
und Aromastoffen, Vitaminen, (Co-)Enzymen, Tetrapyrrolen, Polyphenolen oder
Fettsdureestern aus pflanzlichen und tierischen Naturstoffprodukten; Abtrennung von
Monomeren aus Di-, Tri- und Polymeren; von Monoestern aus Di-, Tri- und
Polyestern; allgemein mono- oder dimere Kopplungskomponenten aus Polymeren oder
Prepolymeren, die durch Addition oder Kondensation hergestellt werden.
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Als weiteres Beispiel soll die destillative Abtrennung von Caprylséure aus einer
Triglyceridmischung (Sonnenblumendl) beschrieben werden. Ausgangsprodukt ist
eine 0,5%ige Losung der Caprylsdure im Sonnenblumendl. Das genannie Gemisch
steht exemplarisch fiir eine in der industriellen Anwendung der Kurzwegdestillation
hiufig anzutreffende Trennaufgabe: Moglichst weitgehendes Reduzieren der

" Restkonzentrationen von Leichtsiedern aus einem schwersiedenden Substrat. Dabei
kann die Temperatur des Innenkondensators aus verschiedenen Griinden oft nicht
beliebig niedrig gewihlt werden, was zu der eingangs beschriebenen verminderten
Abreicherungsleistung des Verdampfers fiihrt. Die Verwendung des erfindungs-
gemiBen Waschkondensators fiihrt unter diesen Bedingungen zu einer markanten
Verbesserung der Strippleistung, d.h. Erniedrigung der erreichbaren Restgehalte an
Leichtsiedern im Destillationsriickstand. Fiir die Ermittlung der experimentellen Daten
wurde ein Waschkondensator in der Ausfithrung nach Figur 1 eingesetzt, der sowohl
als konventioneller Innenkondensator (keine Waschfliissigkeits-Einspeisung) als auch
als Waschkondensator mit regelbarem Waschfliissigkeits-Strom verwendet werden
kann. Als Waschfliissigkeit wurde Sonnenblumendl eingesetzt. In Destillations-
versuchen mit unterschiedlichen Kondensator-Temperaturen und konstant gehaltenen
iibrigen Parametern zeigte sich, da im betrachteten Temperaturbereich die
erfindungsgemife Berieselung des Kondensators mit Waschfliissigkeit eine
Erniedrigung der Riickstandsgehalte um bis zu 60% im Vergleich zur gewdhnlichen
Kondensation erbringt. Der Mengenstrom sowie die Beladung der im Kreis geflihrten
Waschfliissigkeit mit einkondensierten Leichtsiedern konnen iiber einen groferen
Bereich variieren, ohne die Abreicherung negativ zu beeinflussen. In Figur 9 sind
exemplarisch Ergebnisse von Testdestillationen abgebildet. Die Figur zeigt den
Riickstandsgehalt (y-Achse) bei unterschiedlichen Kondensatortemperaturen (x-
Achse).
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Patentanspriiche

1) Verfahren zur Trennung einer leichtfliichtigen Komponente aus einem Stoffge-
misch, bei dem das Stoffgemisch beheizt wird, die leichtfliichtige Komponente
zumindest teilweise verdampft und danach der entstandene Dampf kondensiert
wird, dadurch gekennzeichnet, dal das Kondensat im Bereich des Ortes der
Kondensation mit einer Fliissigkeit in Berithrung gebracht wird, in der sich das
Kondensat 16st.

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB es unter den Bedin-
gungen der Kurzweg- oder Molekulardestillation ausgefiihrt wird.

3) Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf eine
Verdampferfliche (4) und ein gekiihlter Kondensator (5) vorgesehen sind und
daB ein Waschmittel-Rieselfilm auf der Oberfliache des Kondensators (5) erzeugt
wird.

4) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafi die
Waschfliissigkeit derart tief gekiihlt wird, daB ihre Oberfldche selbst die Funktion
eines Kondensators hat.

5) Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daf die Waschfliissigkeit
in Hohe der Verdampferfliche (4) als von Einbauten unabhéngiger Strom frei
herabrieselt.

6) Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, da zur Filhrung der
gekiihlten Waschfliissigkeit ein passiver (ungekiihlter) Einbau verwendet wird,
der beispielsweise aus einem Drahtgeflecht besteht.

7)  Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
daB ein Austausch der Waschfliissigkeit in kontinuierlicher oder
diskontinuierlicher Weise erfolgt.

8) Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
daB die Waschfliissigkeit in einem nachgeschalteten Prozess aufbereitet und
erneut eingesetzt wird.

9) Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
daB das Rohprodukt auch als Waschfliissigkeit verwendet wird.

10) Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dal vom Zulauf des
Rohprodukts kontinuierlich oder diskontinuierlich ein Teil abgezweigt und als
Waschfliissigkeit verwendet wird.



11)

12)

13)

14)

15)

16)

17)

18)

19)

20)
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Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
daB der Waschmittelstrom in Bezug auf Menge und Temperatur geregelt wird.

Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daf der
Waschmittelstrom diskontinulerhch zugefiihrt wird.

Destillationsvorrichtung zur Durchfithrung eines Verfahrens nach einem der
Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB sie mit einem gekiihlten
Kondensator (5) ausgeriistet ist, der der Kiihldung der zugefiihrten
Waschfliissigkeit dient.

Destillationsvorrichtung zur Durchfithrung eines Verfahrens nach einem der
Anspriiche 1, 2 oder 4, dadurch gekennzeichnet, daB sich in der
Zufuhrungsleitung fir die Waschfliissigkeit ein Kiihler (37) befindet.

Destillationsvorrichtung nach Anspruch 13 oder 14, dadurch gekennzeichnet, daf3
die Fithrung der Waschfliissigkeit im Kreislauf erfolgt und dafB sich in diesem
Kreislauf eine vorzugsweise geregelte Pumpe (32) und — fiir den Fall, daB die
Waschfliissigkeit gekiihlt wird — ein Kiihler (37) befindet.

Destillationsvorrichtung nach einem der Anspriiche 13 bis 15, dadurch
gekennzeichnet, daB die Zufuhr der Waschfliissigkeit iber einen Teller (16)
erfolgt, der im wesentlichen oberhalb der Verdampfungsflichen (4) angeordnet
ist.

Destillationsvorrichtung nach den Anspriichen 13 und 16, dadurch
gekennzeichnet, daB sich unterhalb des Tellers (16) der gekiihlte Kondensator (5)
befindet.

Destillationsvorrichtung nach den Anspriichen 14 und 16, dadurch
gekennzeichnet, daB der Raum unterhalb des Tellers (16) entweder frei von
Einbauten ist oder daB sich in diesem Raum Einbauten (5, 38) zur Fiihrung des
Waschmittelstromes befinden.

Destillationsvorrichtung nach Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet, dal sich
unterhalb des Tellers (16) ein aus einem Drahtgeflecht bestehender Einbau
befindet.

Anwendung der Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12 auf:
Adestillieren von Fettsduren aus pflanzlichen oder tierischen Olen; Terpene,

* Steroide und Alkaloide aus pflanzlichen und tierischen Naturstoffen; Pestizide,

Herbizide oder Fungizide aus pflanzlichen und tierischen Olen und Fetten; dazu
gehdren Verfahren, wie sie in den internationalen Anmeldungen WO 2004/007
654 A1 und WO 2004/007 655 Al offenbart sind. Abtrennung von Farb- und
Aromastoffen, Vitaminen, (Co-)Enzymen, Tetrapyrrolen, Polyphenolen oder
Fettsdureestern aus pflanzlichen und tierischen Naturstoffprodukten; Abtrennung
von Monomeren aus Di-, Tri- und Polymeren; von Monoestern aus Di-, Tri- und
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Polyestern; allgemein mono- oder dimere Kopplungskomponenten aus
Polymeren oder Prepolymeren, die durch Addition oder Kondensation hergestellt

werden.

21) Anwendung der Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12 auf die destillative
Abtrennung von Caprylsiure einer aus einer Triglyceridmischung (Sonnenblumendl).
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