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Patentanspruch:

1.

10.

1.

Verfahren zur Trennung von Fliissigkeiten hoher Temperatur verschiedener Viskositét, bestehend

aus den Verfahrenskomponenten mechanische Trennung der Fliissigkeiten, Kreislaufsystemen

zur regenerativen Abkiihlung und Wiederaufwéarmung der zu trennenden Fliissigkeiten und

thermischer Trennung von Gasen, Losungsmitteln und abgetrennter Fliissigkeit, dadurch

gekennzeichnet, dal

- mindestens zwei Filterapparate (1) und (2) wechselseitig als Filter zur mechanischen Trennung
von Flissigkeiten arbeiten oder im Ricksptlbetrieb mit Lésungsmittel ausgewaschen und von
der im Filtermaterial akkumulierten abgetrennten Fliissigkeit befreit werden

- das Gemisch aus Losungsmittelfilissigkeit und die aus einem der beiden Filterapparate (1) oder
(2) ausgewaschene abgetrennte Fllssigkeit in einem Verdampfer (7) unter Abkiihlung der zu
trennenden Flu..sigkeit thermisch getrennt und anschlieBend der dum Verdampfer (7)
entweichende reine Lésungsmitteldampf im Verfilissiger (5) unter Abgabe von Warme an die
die Filterapparate (1) oder (2) nacli dem Trennen passierende Fliissigkeit verfliissigt wird, um
die Fliissigkeit Gber eine Pumpe (17) kontinuierlich dem Losungsmittelkreislauf zuzufiihren

- die vor dem Verdampfer (7) anfallende Temperatur der zu trennenden Fliissigkeit hoher als die
Siedetemperatur des :m Verdampfer 7 wahrend des Riickspiilprozesses kontinuierlich zu
verdampfenden Lésungsmittels ist

- die Umschaltfrequenz beider Filterapparate (1 und 2) zueinander von der Sattigung des
Filtermaterials mit abgetrennter, akkumulierter Fllissigkeit des im Filterbetrieb arbeitenden
Filterapparates (1) oder (2) abhéngig ist

- das Losungsmittel unter den Betriebsbedingungen im Verdampfer 7 eine kleinere
Siedetemperatur als die Siedetemperatur der zu trennenden Fliissigkeiten aufweist.

. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf? die zu trennende Fliissigkeit durch die

Filterapparate (1) und (2) aus abgedichteten Behaltern mitinnenliegenden Filterrohren aus festem,
porésem Material geleitet wird.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeicanet, daR die Filterrohre bei der Betriebsart
Filtern von auf3en nach innen durchstréomt und be' der Betriebsart Riicksptilen von innen nach
aulRen durchstromt werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR der regenerative Warmetragerkreislauf
Gber Pumpe (16), Kithler (6) und Vorwarmer (8) nur zeitweise oder nicht betrieben wird.
Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daf’ der regenerative Warmetragerkreislauf
uber Pumpe (16), Kiihler (6) und Vorwarmer (8) zur Regelung der Temperatur der zu trennenden
Flissigkeit vor dem Verdampfer (7) betrieben wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf die die Filterapparate (1) oder (2)
wéhrend des Filterbetriebes passierende Fliissigkeit und das zum Rickspulen verwendete
Losungsmittel stofflich identisch sind.

. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal3 bei stofflich unterschiedlichem

Losungsmittel und den Filterapparaten (1) oder (2) wéihrend des Filterbetriebes passierende
Flussigkeit vor Umstelluna der Filterbetriebsart nach Entleerung mit vorgewarmten reinem Gas
durchstrémt und getrocknet wird.

. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dal? bei stofflicher Identitat von

Lésungsmittel und passierender Fllissigkeit auf das Entleeren und Trocknen verzichtet werden
kann.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB Filter- und Losungsmittelkreislauf
regelungstechnisch so gegeneinander verriegelt werden, daf} bei allen Verfahrensschritten die
gegenseitige Vermischung der unterschiedlichen Flissigkeiten ausgeschlossen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeic!.~et, da3 das sich im Verdampfer (7) bildende
Konzentrat aus in den Apparaten (1) oder (2) abgetrennter Fliissigkeit und unverdampftem
Lésungsmittel kontinuierlich oder unterbrochen abgezogen, im Trennbehalter (10) gravimetrisch
getrennt und das abgetrennte Lodsungsmittel in den Verdampfer (7) mittels Pumpe (20)
zurlckgefithrt und die reine abgetrennte Fliissigkeit aus dem Behalter {10)
fliissigkeitsstandsgeregelt abgelassen wird.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, da3 der Inhalt der Filterapparate (1) und (2)
bei der Betriebsart Filtern in den Behalter {11} und bei der Betriebsart Riickspulen in den

Behalter (13) zuriickgefiihrt wird.
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12. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daR3 das Trocknungsgas mittels
Geblése (21) Gber Vorwarmer (9), Filterapparat (1) oder {2} und Kihler (3) in geschlossenem
Kreislauf stromt, wobei im Kiihler (3) die aus den Filterapnaraten (1) oder (2) ausgetriebene
Losungsmittelfliissigkeit aus dem Gas abgeschieden und in den Behélter 13 zuriickgefiihrt wird.

13. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sich die Rdume vor und nach Filter der
Filterapparate {1) und (2) getrennt entleeren lassen.

13. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf sich die Rdume vor und nach Filter der
Filterapparate (1) und (2) getrennt entleeren lassen.

14. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB die zu trennende Flissigkeit durch
pordses Material aus gesintertem Quarzsand der Hauptkornfraktion 5 bis 25 Mikrometer geleitet
wiril,

15. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf das verwendets Losungsmittel aus
Dichlormethan besteht.

Hierzu 1 Seite Zeichnung

Awendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Trennung von Fliissigkeiten hoher Temperatur und verschiedener Viskositat,
insbesondere auf dem Gebiet der Reinhaltung bzw. Reinigung von Wasser-Ol-Suspensionen oder -Emulsionen, in der
Wiarmetechnik und Stoffwirtschaft.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Es sind bereits eine Reihe von mecharischen Trennverfahren bekannt, die auf der Basis der Fiitration im Kiesfilter, im
Anschwemmfilter ode- im Filter mit wasserabweisendem Materia' beruhen.

Mit den Verfahren nach DD 48573, DD 96693, DD 60836, DD 120590, DD 152733, DD 76467, DD 111516, DD 148859, DD 153465,
DD 142269 sind bei der Trennung von Wasser-Ol-Emulsionen zwar Restolgehaite von durchschnittlizh kleiner 30 mg/l erreichbar,
jedoch wird mitkeinem dieser Verfahren bei kontinuierlicher Arbeitsweise und hoher anfallender Temperatur der zu trennenden
Flissigkeiten, ohne vorherige Eindickung der Emulsion, ein Wert von kleiner als 1mg OI/| Wasser erreicht, wie es fur
Speisewasser bei Hochdruckkesseln erforderlich ist. Speziell die Membran- oder Ultrafiltrationsverfahren haben den Nachteil,
dal die abzutrennenden Stoffe zwar zuriickgehalten werden, die Filtermaterialien aber relativ ziigig und schlecht regenerierbar
verbraucht sind. Diese Verfahren sind daher fur relativ groRe Trennleistungen wenig geeignet. Der manuelle standige
Wartungsaufwand ist relativ hoch.

Ziel der Ertindung

Der Erfindung liegt das Ziel zugrunde, ein Verfahren zu entwickeln, mit dem die Trennung bzw. Reinigung von hochtemperierten
Flassigkeiten unterschiedlicher Viskositat, auch bei kleinsten Restbestandteilen der abzutrennenden Fliissigkeit, 6konomisch
und energetisch rentabel, mit geringem Wartungsaufwand umweitfreundlich gestaltet werden kann.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein kontinuierliches Verfahren zur Trennung von mit hoher Temperatur anfallenden
Fliissigkeiten unterschiedlicher Viskositat zu entwickeln, mit dem, insbesondere bei Ol-in Wasser-Suspensionen oder
-Emulsionen, Restdlmengen von kleiner als 1mg O/l Wasser (wie es fiir Speisewasser bei Hochdruckkesseln erforderlich ist),
kentinuierliche Arbeitsweise ohne vorherige Eindickung der Emulsion, relativ hohe Trennleistungen, geringer
Wartungsaufwand, geringe Temperaturdifferenz zwischen Fliissigkeitseingang und -Ausgang des Prozesses ohne Energiezufuhr
sind.

Erfindungsgemal wird die Aufgabe dadurch geldst, da8 die zu trennenden Fliissigkeiten im Hauptkreistauf kontinuierlich,
nacheinander durch Kihler, Losungsmittelverdampfer, auch in Kaskadenschaltung, mindestens einen von mindestens zwei
abwechselnd zu betreibenden Filterappe- aten, durch Losungsmittelverfliissiger, ggf. mit Zusatzkihler, und Vorwarmer geleitet
warden.

Als Filterapparate werden abgedichtete Behilter benutzt, in deren Innerem Filterrohre aus porésem, festem Material, die beim
Filtarn von Aulien nach Innen durchstromt werden, angeordnet sind. Durch die Abkiihlung der zu trennenden Fliissigkeiten in
Vuerdampfor und/oder Kithter wird ihr Viskositatsunterschied zur Verstirkung der Filterwirkung bzw. des Trenneffektes in
Abhiingigkeit von der Flussigkeitstemperatur erhoht. Lésungsmittelverfliissiger und/oder Vorwarmer bringen die den
Filterapparat passiorende Fliissigkeit ohne zusatzliche Energiezufubr wieder auf ein anndhernd gleiches Temperaturniveau wie
vor der Kiihlung. Dazu sind Kiihler und Vorwiarmer tiber einen geschlossenen, regenerativen Warmetrigerkreislauf miteinander
verbunden. In Abhingigkeit von der Siedetemperatur des verwendeten Losungsmittels kann dieser Warmetragerkreislauf auch
zeitweise oder vollstandig unnotig worden.
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Wihrend ein Filterapparat, von oben nach unten durchstromt, im Hauptkreislauf als Filter arbeitet und die abzutrennende
Flissigkeit akkumuliert, wird der andere mit Lasungsmittel aus dem Verfliissiger kontinuierlich riickwirts {von unten nach oben)
durchstromt, um die im Filtermaterial auszuspiilen und kontinuierlich 2um Yerdampfer zu leiten. Im Verdampfer wird die
Lésungsmittelfliissigkeit kontinuierlich verdampft und dadurch thermisch gereinigt dem Verfliissiger zugeleitet, von wo der
Lésungsmittelkreislauf von vorn beginnt. Bedingung dafiir ist eine hohere Siedetemperatur der im Filter abgetrennten
Fliissigkeit gegeniiber der des Lésungsmittels. Die den Filter passierende Flissigkeit und Lésungsmittel kénnen stofflich
identisch sein. Andernfalls sind Filter- und Losungsmittelkreislauf regeltechnisch so gegeneinander zu verriegeln, daB bei allan
Verfahrensschritten ein Eindringen von Lésungsmittel in den Hauptkreislauf ausgeschlossen wird.

Nach einer gewissen Betriebszeit erhéht sich im Verdampfer die Konzentration von abgetrennter Fliissigkeit aus dem Filter.
Dieses Konzentrat kann je nach Bedarf kontinuierlich oder unterbrochen abgeleitet und gravimetrisch oder durch Impulskrifte
und Lésungsmittelresten getrennt werden. Durch die hohe erreichbare Konzentration der am Verdampfer anfallende
abgetrennten Flilssigkeit wird der technische Aufwand im Vergleich zu anderen Verfahren klein. Die abgetrennte Fliissigkeit
stehtin Reinform zur Verfiigung. Das abgetrennte Losungsmittel wird in den Verdampfer zuriickgefiihrt, was eine sofortige
Trennung von Lésungsmittel und ungewollt aus dem Trennappart ausgetragener Fliissigkeit gewihrleistet.

Die mindestens zwei Filterapparate arbeiten wechselseitig als Filter, bzw. werden mit Losungsmittel riickgespiilt. Bei
Umschaltung der Filterbetriebsart wird der mit Losunigsmittel riickgespiilte Filterapparat iiber unten angeordnete
Entleerungsoffnungen, die sich in den Rdumen vor und nach den Filterrohren befinden, entleert, wenn sich Ldsungsmittel und
die den Filterapparat wihrend des Filterbetriebes passierende Flissigkeit stofflich unterscheiden. Das Losungsmittel wird in
einen Vorratsbehiilter geleitet. Um den gesamten Filterapparat von Lésungsmittelrasten befreien zu kénnen, kann mit 6lfreiem
Druckgas, welches das Losungsmittel aufnimmt, getrocknet werden. Dann wird der Hauptkreislauf ohne Unterbrechung des
Fliissigkeitsstromes iiber den eben gereinigten Filter geleitet. Danach wid der nun fiir den Riickspiilbetrieb vorbereitete
Filterapparat iiber wie bereits genannt liegende Entleerungséfinungen geleert. Dabei muB die ungefilterte Restflissigkeitin den
Hauptkreislauf zur Filterung zurtckgeleitet werden. Die gefilterte Resflissigkeit kann dem Hauptkreislauf nach dem Filterapparat
zugeleitet werden. Dann beginnen das Riickspiilen und Trocknen wie bereits erlautert.

Die beim Trocknungsvorgang im Gas geldsten Losungsmittelreste konnen in einemn gesonderten Kihler niedergeschlagen, also
vom Gas getrennt werden. Das Trocknungsgas kann zur Verbesserung des Effektes vorgewirmt werden. Es kann ain
geschlossener Trocknungsgaskreislauf eingerichtet werden, um zu vermeiden, daf} I6sungsmittelhaltiges Gas frei wird.

Die Umschaitfrequenz beider Filterapparate zueinander ist von der Sattigung des Filtermaterials mit abgetrennter, akkumulierter
Fliissigkeit abhéngig. Sie wird, wie bereits bekannt, in Abhéngigkeit vom Cruckverlust Giber den Filter geregelt. In Abhangigkeit
von der Umschaltfrequenz lassen sich mit diesem kontinuierlichen, mechanischen Trennver{ahre. bisher nicht erreichte
Trennwirkungen realisieren.

Ausfithrungsbeispiel

GamiéR Zeichnung wird im Hauptkreislauf 6lhaltiges Kondensat, das mit wesentlich héherer Temperatur als die Siedetemperatur
des Losungsmittels, Dichlormethan, anfallt, mittels Pumpe 16 Giber den Ausgleichsbehilter 11, Kihler 6,
Losungsmittelverdampfer 7, Filterapparat 1, der z.Z. als Filter arbeitet, Lésungsmittelverfliissiger 5, Vorwarmer 8 und
Ausgleichsbehalter 12 zum NutzprozeR (2. B. Speisewasserzufihrung fiir Dampfkessel) geleitet, um esim Filterapparat 1vom 01
zu trennen. Die Filterapparate 1 und 2 bestehen aus gas- und wasserdichten Behiltern, in deren Inneren Rohre aus qesintertem
Quarzsand mit einer Hauptkornfraktion von 5 bis 25 Mikrometer, angeordnet sinu. Diese Rohre werdan von zur VergroRerung
der Filteroberflache wahrend des Filterhetriebes von aulen nach innen durchstrémt. Am Filterapparat 1 sind nur die
Absperrorgane 23 und 32 geéffnet.

Wahrend im Filterapparat 1im gesinterten Quarzsand das abzutrennende Ol akkumuliert wird, wird es im Filterapparat 2 durch
Rickwartsspulen mittels Dichlormethan und Pumpe 17 wieder aus dem Filter ausgewaschen. Beim Ricksptilvorgang sind am
Apparat Z nur die Absperrorgane 38 und 28 gedfinet. Das 6lhaltige Dichlormethan wird dem Verdampfer 7 zugeleitet, wo es
unter Abkithlung des 6thaltigen Kondensates aus dem Hauptkreislauf thermisch vom héher siedendem 01 getrenntwird. Derso
entstehende Dichlormethandampf wird dem Verfliissiger 5 zugeloitet, wo er unter Erwdrmung des entélten Kondensates
teilweise wieder verfliissigt wird. Uber der: Verfitssiger 4 mii Fremdkihlung wird der restliche Dampf niedergeschlagen. Das
flissige Dichlormethan wird tiber Pumpe 17 erneut und kontinuierlich dem Kreislauf 2ugefuhrt, bis aus dem Apparat 2 das 0|
herausgewaschen ist.

Die Apparate t und 2 werden ohne Unterbrechung des Hauptkreislaufes wechselseitig in ihrer Funktion umgeschaltet, wenn der
Riickspulvorgang in einem Apparat beendet ist und im anderen Apparat der Filtervorgang aufgrund des Erreichens eines
Druckverlustgrenzweries tiber den Filter abgebrochen werden muR.

Dazu wird 2unachst die Pumpe 17 auBer Betrieb genommen. Am Apparat 2 bleiben nur die Organe 29, 35 und 36 gedffnet. Mit
Hilfe der Pumpe 19 und durch Offrien des Organs 41 {42 ist geschlossen) wird das Dichlormethan in den Vorrats- und
Auflastdruckbehaiter 13 geleitet. Beim néchsten Schriic bleiben am Apparat 2 nur die Organe 26 tind 39 geoffnet. Der Apparat 2
wird mitim Luftvorwirmer 9 vorgewirmter, oifreier Luft getrocknet. Die Luft wird im Kiihier 3 thermisch vom Dichlormethan
getrenntund in geschlossenem Kreislauf wieder dem Geliso 21 zugefihrt. Wenn sich im Kiihler 3 gentgend Dichlormethan
gesammelt hat, wird es aber Pumpe 19 und Organ 42 dem Behilter 13 zugefiihrt (Organ 41 geschlossen). Nach SchiieRRen der
Organe 26 und 39 werden die Organe 27, 29 und 37 gedcffnet. Das Organ 29 bleibt nur so lange offen, bis der Apparat 2 entliiftet
ist. Dor Hauptkreislauf beginnt iiber Apparat 2 zu flieBen, weil der Druckverlust im gereinigten Filter wesentlich geringer als im
Apparat 11st. Am Apparat 1 bleiben dann nur die Organe 25, 30 und 31 geoffnat, um ihn Gber Pumpe 18in den Behalter 11 zu
antleeron. Der Ruickspiilvorgang beginnt dann analog Apparat 2.

Kiihlor 6 und Vorwirmor 8 sind mittels Pumpe 16 Giber einon Wasserkreislauf miteinander verbunden. Der Behilter 14 dient als
Vorrats- und Auflastdruckbehéiter fiir diesen Kreislauf. Dioser Kreislauf gewiihrleistot eine fast verlustireie Abkiihlung und
Wiedaraufwirmung sowie Regelung der Temperatur des Glhaltigen Kondensates vor dem Filterapparat Lei Anderung der
Botriebsvieise des Verdampfers 7. Die Abkiihlung des dlhaltigen Kondensates im Kihler 6 und Verdampfer 7 ist notwendig, um
den Trenneffokt im Filterapparat zu verbessern. Die Wiederaufwirmung ohne zusitzliche Energie im Verfliissiger 5 und
Vorwiirmer 8 wird aus Grinden der Energiecinsparung realisiert.
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Im Trennbehalter 10 wird das aus dem Verdampfer kontinuierlich oder unterbrochen abgelassene Fliissigkeitsgemisch, hohe
Olkonzentration im Lésungsmittel, gravimetrisch getrennt. Das sich im Behilter 10 oben anschwemmende lsichtere
Dichlormgthan wird bei Erreichen eines auf der Basis des Dichteunterschiedes der beiden Flissigkeiten abgetasteten
Schichtdickensollwertes mittels Pumpe 20 in den Verdampfer 7 zuriickgefiihrt, um es dort sofort von ausgetragenen Olresten
thermisch zu trennen. Das sich im Behalter 10 unten absetzende O wird mit dem Absperrorgan mit Schwimmerbetitigung 43
entsprechend der Zulaufmenge an Fliissigkeitsgemisch zum Verbrauch fiir stoffwirtschaftliche oder energetische Zwecke
abgelassen.
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