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(57) Abstract

The vacuum-distillation apparatus disclosed has a container designed to hold a liquid and
connected to a vacuum pump, a heater unit for heating the container in orger to evaporate the li-
quid, a condenser for condensing the vapour and a receiver for the condensate. In order to make
the apparatus simpler, more rapid and more economic to use, as well as ensuring that the design
meets the requirements for continuous distillation, the invention proposes that the heater unit
comprises a vacuum-tight chamber (1), designed to hold the container (2), and a microwave
source (13, 13.1) designed to generate microwaves and feed them into the vacuum-tight chamber
(1). The chamber (1) is fitted with a connection (38) to the condenser (8) and the vactum pump
(36). Located at the bottom of the chamber (1) is an access port (6) with a door (4, 5) which can
be moved vertically by a drive unit (7) in order to close the access port (6) and hold the container
(2) in place. The chamber (1) and/or door (4, 5) are fitted with a seal (19, 19.1) to ensure a vacu-
um-tight seal round the access port (6).

(57) Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Destillieren von Fliissigkeiten im Vakuum, mit einem an eine Vakuumpumpe
anschlieBbarenAufnahmebehilter fiir eine Fliissigkeit, eine Heizanordnung zum Erwérmen des Aufnahmebehilters zwecks Ver-
dampfung der Fliissigkeit, einem Kiihler zum Kondensieren des Dampfes, und einem Auffangbehélter fiir das Kondensat. Um
die Vorrichtung schneller und einfacher handhaben zu kénnen und sie insgesamt wirtschaftlicher zu gestalten sowie die Voraus-
setzungen zur Durchfiihrung kontinuierlicher Destillationen zu schaffen, wird erfindungsgemaR vorgeschlagen, daR die Heizan-
ordnung eine vakuumfeste Aufnahmekammer (1) fiir den Aufnahmebehilter (2) und einen Mikrowellengenerator (13, 13.1) zum
Erzeugen von Mikrowellen und zum Einkoppeln derselben in die Aufnahmekammer (1) umfagt, dak die Aufnahmekammer (1) ei-
nen an den Kiihler (8) und die Vakuumpumpe (36) anschlieRbaren Anschlu (38) aufweist, daB die Aufnahmekammer (1) an ihrer
Unterseite eine Zugangsoffnung (6) und eine mittels einer Antriebseinrichtung (7) vertikal verfahrbare Tiiranordnung (4, 5) zum
VerschlieBen der Zugangsoffnung (6) und Halten des Aufnahmebehélters (2) aufweist, und daB eine Dichtungsanordnung (19,
19.1) an der Aufnahmekammer (1) und/oder an der Tiiranordnung (4, 5) zum vakuumdichten VerschlieBen der Zugangsoéffnung
(6) vorgesehen ist.
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Vorrichtung zum Destillieren von Fliissigkeiten im Vakuum

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung nach Anspruch 1 zum
Destillieren von Flissigkeiten im Vakuum.

Aus der Praxis ist eine derartige Vorrichtung bekannt, die
gemeinhin als Rotationsverdampfer bezeichnet wird und zum Ein-
satz in Laboratorien vorgesehen ist. Der Aufnahmebehdlter die-
ses Rotationsverdampfers ist als Destillierkolben aus Glas
ausgebildet, der wdhrend der Destillation mittels eines Motors
um seine Achse gedreht wird und iiber den sog. Destillations-
aufsatz mit dem Kiihler, z.B. einem Produktkiihler, wie etwa dem
Liebig-Kiihler, verbunden ist. Der sog. DestiliationsvorstoB
stellt die Verbindung zwischen dem Kiihler und dem Auffangbe-
hdlter, der sog. Vorlage, her. Die Vakuumquelle, beispielswei-
se eine Wasserstrahlpumpe, ist an den Kiihler, im unteren Be-
reich desselben, angeschlossen. Als Heizanordnung wird das
sog. Heizbad verwendet, vorzugsweise mit einem fliissigen War-
meilibertragungsmedium, das mittels Tauchsieder, Gasbrenner oder
elektrischer Kochplatte erwarmt wird,

Das Einrichten des Rotationsverdampfers, d.h. das Befiillen des
Destillierkolbens mit der zu desti]]ierenaen Flissigkeit und
das Verbinden desselben mit dem Destillationsaufsatz ist zeit-
aufwendig und unhandlich, wobei insbesondere auf die Genauig-
keit der Verbindungsteile, d.h. der Glasschliffe, und sorgfdl-
tiges Einschmieren derselben mit Vakuumfett zu achten ist. Die
Destillierkolben gehen, da sie aus Glas bestehen, wiahrend der
Destillation hdufiger zu Bruch, so daB der Destillationsvor-
gang wiederholt werden muB. Die vergleichsweise hohe Trigheit
der verschiedenen, im Heizbad verwendeten fTUssigen Warmeiiber-
tragungsmittel erlaubt einerseits eine entsprechend genaue
Temperatureinstellung, erfordert andererseits jedoch einen
relativ hohen Zeitaufwand fiir die Einstellung auf unterschied-
liche Temperaturen. Der Rotationsverdampfer ist weiterhin
nicht zur Durchfihrung von kontinuierlichen Destillationsvor-
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gingen geeignet.

Es ist Aufgabe der Erfindung, die Vorrichtung der eingangs
genannten Art so weiterzubilden, daB sie nicht nur einfacher
und schneller zu handhaben und insgesamt wirtschaftlicher ist,
sondern auch die Voraussetzung bietet, kontinuierliche Destil-

lationsvorgdnge durchzufiihren.
Diese Aufgabe wird durch die kennzeichnenden Merkmale des An-
spruches 1 geldst. '

Je nach den Mikrowellen-Absorptionseigenschaften der fiir die
Aufnahmebehdlter verwendeten Materialien kdnnen mit der erfin-
dungsgemédBen Vorrichtung sowohl polare als auch unpolare Flis-
sigkeiten duBerst schnell auf ihre jeweiligen Siedetemperatu-
ren erwarmt werden; dies gilt insbesondere fiir polare Fliissig-
keiten, in denen die Wdrme direkt erzeugt wird, ohne daB eine
Wirmeiibertragung vom Aufnahmebehdlter erforderlich ist.

Die erfindungsgemdBe Vorrichtung kann beispielsweise durch
einfaches Ein- und Ausschalten des Mikrowellengenerators oder
durch Unterbrechen der Einkoppelung der Mikrowellen in die
Aufnahmekammer #uBerst schnell auf unterschiedliche Temperatu-
ingestelit werden, so daB der Zeitverlust beim Umstellen
der Vorrichtung auf die Destillation von Fliissigkeiten unter-

‘schiedlicher Siedepunkte vernachldssigbar klein ist.

Die Wirtschaftlichkeit der erfindungsgemdBen Vorrichtung kann
bei Verwendung eines jeistungsgesteuerten oder -geregelten
Mikrowellengenerators dadurch gesteigert werden, daB die Fliis-
sigkeit mit einer hdheren als zur Einhaltung der Siedetempera-
tur erforderlichen Mikrowellen-Strahlungsleistung beschleunigt
bis zum Siedepunkt erwdrmt wird. Die. Aufnahmekammer der erfin-
dungsgemdBen Vorrichtung ist wdhrend der Destillation allsei-
tig geschlossen. Sie weist somit keine freien Oberfldchen wie
die im Stand der Technik verwendeten Heizbdder auf, so daB



WO 92/09351 PCT/EP91/02255

10

15

20

25

30

35

ihre Warmeabstrahlung bei entsprechend gesteigerter Wirt-
schaftlichkeit der Vorrichtung verringert ist. Die Wirtschaft-
lichkeit wird auch dadurch verbessert, daB die Aufnahmebehdl-
ter bei Verwendung der erfindungsgemédBen Vorrichtung nicht
zwangslaufig aus Glas bestehen miissen, so daB Glasbruch und
damit die Notwendigkeit zur Wiederholung der jeweiligen De-
stillation entsprechend weniger haufig auftritt.

Die erfindungsgemédBe Vorrichtung kann ferner schnell und ein-
fach fiir die Destillation hergerichtet werden: Der Aufnahmebe-
hdalter wird von Hand oder beispielsweise mittels einer Lade-
und Entladeeinrichtung automatisch auf die in der Offenstel-

Jung befindliche Tiiranordnung ilibertragen, die sodann mittels

der Antriebseinrichtung in die SchlieBstellung verfahren wird,
in der der Aufnahmebehdlter sich im Inneren der nunmehr ver-
schlossenen Aufnahmekammer befindet. Ebenso automatisch kann
das Entladen der Aufnahmekammer erfolgen. Da der zum Kiihler
fiihrende AnschluB an der Aufnahmekammer angebracht ist, ent-
fdl1lt das im Stand der Technik erforderliche manuelle Verbin-
den des Aufnahmebehdlters mit dem KiihleranschluB, d.h. mit dem

Destillationsaufsatz.

Die Ausriistung der Aufnahmekammer mit einem weiteren AnschluB,
der zur Zufiihrung zu destillierender Fliissigkeiten vorgesehen
ist, ermdglicht die Durchfiihrung kontinuierlicher De-
stillationsvorgdnge. Hierbei ist es vorteilhaft, ein Ventil
zur Steuerung der Fliissigkeitszufuhr vorzusehen. Nach Beendi-
gung der Destillation moglicherweise erhaltene feste Riickstin-
de im Aufnahmebeh&lter kdonnen durch Zufuhr eines entsprechen-
den Losungsmittels bei Uberdruck sehr schnell in Lgsung ge-
bracht werden. Fiir diesen Fall ist die Aufnahmekammer unter
Verwendung einer druckfesten Dichtungsanordnung entsprechend
druckfest ausgebildet und mit einem Druckanch1uB versehen,

Um bei einer kontinuierlichen Zufiihrung der zu destillierenden
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Flissigkeiten deren Oberflédche im Aufnahmebehdlter zu ver-

_groBern und dadurch einen besseren Verdampfungseffekt zu er-

zielen, ist gemdB einer Weiterbildung der Erfindung die Tiran-
ordnung in ihrer Ebene mittels eines Motors drehbar; die auf
den Boden des sich gemeinsam mit der Tiranordnung drehenden
Aufnahmebehilters auftreffenden Flissigkeitsteilchen werden
durch die infolge der Drehung auftretende Zentrifugalkraft
nach auBen bewegt. Unter dem EinfluB entsprechend hoher Zen-
trifugalkrdfte kann das iberschiumen von zur Schaumbildung
neigenden Flissigkeiten verhindert werden.

Als Alternative zur drehbaren Tiiranordnung kann eine solche

verwendet werden, die aus einem nicht drehbaren Tirelement zum
VerschlieBen der Zugangsdffnung und einer drehbaren Stiitzplat-

te fiir den Aufnahmebehdlter besteht.

Um wahrend der Destillation Kondensationseffekte innerhalb der
Aufnahmekammer zu vermeiden, ist innerhalb derselben eine Hau-
be aus mikrowellenabsorbierendem Material im Bereich oberhalb

des Aufnahmebehilters angeordnet.

GemiB einer Weiterbildung der Erfindung ist eine Steuer- und

Regeleinheit zur Steuerung und Regelung wenigstens eines der

folgenden Bauteile vorgesehen: Antriebseinrichtung, Mikrowel-
1engenerator; Motor, Vakuumpumpe, Druckluftpumpe, Ventil sowie
Lade- und Entladeeinrichtung. Wenn samtliche dieser Bauteile
gestéuert bzw. geregelt werden, sind vollautomatische Ablaufe
sowohl kontinuierlicher als auch diskontinuierlicher Destil-
lationen moglich. Dabei ist es giinstig, einen Temperatur-
und/oder DrucksensoranschluB an der Aufnahmekammer vorzusehen,
der zur Steuer- und Regeleinheit fiihrt und eine Regelung des
Mikrowellengenerators und/oder der Vakuumpumpe sowie der

Druckluftpumpe ermdglicht. .

Nachstehend ist die Erfindung anhand zweier Ausfiihrungsbei -
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spiele unter Bezugnahme auf die Zeichnung ndher beschrieben. Es

zeigen:

Fig. 1 eine schematische, nicht maBstabsgerechte Schnittdar-
stellung des ersten Ausfiihrungsbeispiels der erfin-
dungsgemdBen Vorrichtung,

Fig. 2 eine schematische, nicht maBstabsgerechte Schnittdar-
stellung des zweiten Ausfiihrungsbeispiels der erfin-
dungsgemdBen Vorrichtung,

Fig. 3 eine praktische Ausfiihrung der Vorrichtung nach Figur
2 in perspektivischer Darstellung mit freigelegter Auf-
nahmekammer, jedoch ohne Kiihler, und

Fig. 4 die Vorrichtung nach Figur 3 in gleicher Darstellung
mit freigelegter Tilranordnung mit Antriebseinrichtung.

Die in der Zeichnung dargestellte Vorrichtung ist zum kontinu-
jerlichen Destillieren von Fliissigkeiten im Vakuum vorgesehen
und umfaBt eine druck- und vakuumfeste, mikrowellenreflektie-
rende Aufnahmekammer 1 fiir Aufnahmebehdlter 2 fiir die zu de-
stillierenden Fliissigkeiten 3, eine Tiranordnung 4 (Figur 1)
bzw. 5 (Figur 2 bis 4), die sowohl zum VerschlieBen einer Zu-
gangs6ffnung 6 der Aufnahmekammer 1 als auch als Trédger fir
die Aufnahmebehdlter 2 dient, eine Antriebseinrichtung 7 zum
Verfahren der Tiiranordnung 4 bzw. 5 von einer von der Auf-
nahmekammer 1 entfernten Offenstellung (gestrichelte Linien in
Figur 1 und 2) in eine SchlieBstellung (durchgezogene Linien
in Figur 1 und 2) und zuriick, einen an die Aufnahmekammer T
angeschlossenen Kiihler 8 und eine Steuer- und Regeleinheit 9
zum Steuern und Regeln der Funktionen der erfindungsgemiRen

Vorrichtung.

Die Aufnahmekammer 1 ist als ein senkrecht stehender, ledig-
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lich an seiner Oberseite mit einer Stirnwand 10 verschlossener
Hohlzylinder 11 von kreisrundem Querschnitt ausgebildet. Der
Zugang zum Innenraum 12 der Aufnahmekammer 1 erfolgt durch die
der Stirnwand 10 gegeniiberliegende Zugangsdffnung 6, die den
gleichen Querschnitt wie der Hohlzylinder 11 aufweist.

Im Ausfiihrungsbeispiel nach Figur 1 ist ein herkémmlicher, in
r Leistung regelbarer Mikrowellengenerator 13 an der
AuBenseite des Hohlzylinders 11 angebracht. Er umfaBt als
Hauptbestandteile (nicht gezeigt) eine iiber einen Transforma-
tor 14 (siehe Figur 3) an eine Stromversorgung angeschlossene
Magnetronrghre zum Erzeugen von Mikrowellen und eine Wellen-
fiihrung zum Einkoppeln der Mikrowellen in den Innenraum 12-der
Aufnahmekammer 1. Die Ahmessungen der Wellenfiihrung sind in
bekannter Weise auf die F}equenz der Mikrowellen abgestimmt.

GemiB den Figuren 2 bis 4 ist der mit dem Bezugszeichen 13.1
bezeichnete, ebenfalls herkdmmliche und in seiner Leistung
regelbare Mikrowellengenerator entfernt von der Aufnahmekammer
1 angebracht; seine Wellenfiihrung ist als Hohlleiter 15 mit
rechteckigem QuerschnTtt ausgebildet, der seitlich in den

Hohlzylinder 11 einmiindet.

Durch Wahl entsprechender Abmessungen ist die Aufnahmekammer
1 in bekannter Weise als Resonator ausgebildet, desseﬁ Innen-
raum 12 somit einen Resonanzraum darstellt, in dem die einge-
koppelten Mikrowellen total reflektiert werden. Die Aufnahme-
kammer 1 ist innenseitig mit Teflon beschichtet. In ihrem In-

-nenraum 12 ist eine nach unten offene Haube 16 aus mikrowel-

lenabsorbierendem Material an der Stirnwand 10 im Bereich
oberhalb des oder der Aufnahmebehdlter 2 befestigt.

Die Tiiranordnung 4 nach Figur 1 besteht aus einem mit gleichem
Bezugszeichen 4 bezeichneten plattenformigen Tiirelement mit
kreisrundem Querschnitt, dessen Durchmesser etwas kleiner als
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der der Zugangsdffnung 6 ist. Das Tirelement 4 ist in seiner
Ebene drehbar und zu diesem Zweck mit der Antriebswelle 17
eines der Antriebseinrichtung 7 zugeordneten Motors 18 verbun-
den. Eine druck- und vakuumfeste Dichtungsanordnung 19 ist am
Innenumfang der Aufnahmekammer 1 im Bereich der Zugangstffnung
6 angeordnet und so ausgebildet, daB sie die Drehung des Tir-
elementes 4 erlaubt, wenn dieses sich in seiner SchlieBstel-
lung innerhalb der Aufnahmekammer 1 befindet. Die Oberseite
des Tiirelements 4 dient als Standflédche fiir Aufnahmebehdlter

2 und ist mit Teflon beschichtet.

Die Tiranordnung 5 nach den Figuren 2 bis 4 besteht aus einem
Tiirelement 4.1 und einer Stitzplatte 20. Das Tirelement 4.1
unterscheidet sich vom Tirelement 4 nach Figur 1 durch einen
derart groBeren Durchmesser, daB es in seiner SchlieBstellung
iber die hier mit dem Bezugszeichen 19.1 bezeichnete druck-
und vakuumfeste Dichtungsanordnung am unteren Rand der Aufnah-
mekammer 1 anliegt und nicht drehbar ist. Die StUtzp]atte 18
ist von kreisrundem Querschnitt und mit Abstand oberhalb des
Tiirelementes 4.1 angeordnet. Ihr Durchmesser ist kleiner als
der Innendurchmesser der Aufnahmekammer 1; ihre Oberseite
dient als Standfldche fiir Aufnahmebehdlter 2 und ist mit Tef-
Ton beschithtet. Sie ist ferner in ihrer Ebene drehbar und zu
diesem Zweck mit der Antriebswelle 17.1 des hier mit dem Be-
zugszeichen 18.1 bezeichneten Motors verbunden, der an der Un-
terseite des Tiirelementes 4.1 befestigt ist. Die Antriebswelle
17.1 durchsetzt, entsprechend abgedichtet, das Tiirelement 4.1.
Beﬁde Motoren 18 und 18.1 sind iiber je eine Steuerleitung 66
mit der Steuer- und Regeleinheit 9 verbunden.

Die Antriebseinrichtung 7 besteht aus einer doppeltwirkenden
pneumatischen Kolben/Zylinder-Einheit, die gemdB den Figuren
1 und 2 in einer Ebene parallel zur Langsachse der Aufnahme-
kammer 1 angeordnet ist und an deren Kolbenstange 21 eine
horizontal verlaufende Querverbindung 22 angreift, an deren
freien Ende der Motor 18 gemdB Figur 1 befestigt ist. GemdB
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Figur 2 stellt eine Hubstange 23 die Verbindung zwischen dem
freien Ende der Querverbindung 22 und dem an der Unterse1te
des Tiirelementes 4.1 befestigten Motor 18.1 her. GemdB Figur

3 und 4 ist die Kolben/Zylinder- Finheit unterhalb der Aufnah-
mekammer 1 gemeinsam mit dieser in einer Verkleidung 24 (siehe
Fig. 4) angeordnet, so daB ihre Kolbenstange in nicht gezeig-
ter Weise direkt am Motor 18 bzw. 18.1 angreift.

Der Kolben/Zylinder-Einheit 7 ist ein Steuerventil 25 in Form
eines 4/2-Wegeventils mit elektromagnetischer Betdtigung zuge-
ordnet und iiber je eine Druckluftverbindungsleitung 26, 27 an
beide Druckriume (nicht gezeigt) der Kolben/Zylinder-Einheit
7 angeschlossen. Die beiden verbleibenden Anschliisse sind ein
zZuluftanschluB P und ein EntliiftungsanschluB R. Das Steuerven-

- ti]1 25 steuert in der in den Figuren 1 und 2 gezeigten ersten

Schaltstellung die Zuluft derart, daB der Kolben der Kolben/
Zylinder-Einheit 7 iber die Druckluftverbindungsieitung 26 in
Richtung SchlieBstellung der Tiranordnung 4 bzw. 5 beauf-
schlagt wird. In der zweiten Schaltstellung wird der Kolben
iber die Druckluftverbindungsteitung 27 in entgegengesetzter
Richtung, d.h. in Richtung 0ffenstellung der Tiiranordnung 4
bzw. 5, beaufschlagt. Der Elektromagnet 28 des Steuerventils
25 ist iiber eine eine Steuerleitung 29 an die Steuer- und Re-

- geleinheit 9 angeschlossen, die zur Steuerung und Regelung des

kont1nu1er11chen Ablaufs der Destillation vorgesehen ist.

Der Kiihler 8 jst ein Produktkiihler von herkommlicher Konstruk-
tion und umfaBt ein andensationsrohr 30, das einen senkrecht
stehenden Kiihlzylinder 31 durchsetzt, der iiber eine Vorlauf-
leitung 32 und eine Riicklaufleitung 33 an einen nicht gezeig-
ten Kihlwasservorrat angeschlossen jst. Das am unteren Ende
des Kiihlzylinders 31 herausragende freie Ende des Kondensa-
tionsrohres 30 miindet in einer sogen. Vorlage 35, einen Ver-
schluBstopfen 34 derselben durchsetzend, aus, die die Form
eines Rundkolbens aufweist und zum Auffangen des aus dem Kon-
densationsrohr 30 abtropfenden Kondensats vorgesehen ist. Das
Kondensationsrohr 30 ist im Bereich zwischen dem Kiihlzylinder
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31 und der Vorlage 35 lher eine Vakuumleitung an eine Vakuum-
pumpe 36 angeschlossen, die iiber eine Steuerleitung 37 mit der
Steuer- und Regeleinheit 9 verbunden ist.

In der Stirnwand 10 der Aufnahmekammer 1 sind fiinf Anschliisse
38 bis 42 ausgebildet. Der AnschluB 38 ist iiber eine Verbin-
dungsleitung 43 an das Kondensationsrohr 30 und der AnschluB
39 i(iber eine Druckluftleitung 44 an eine Druckluftpumpe 45
angeschlossen, die liber eine Steuerleitung 46 mit der Steuer-
und Regeleinheit 9 verbunden ist. Der AnschluB 40 fihrt iiber
eine Versorgungsleitung 47 zu einem Stromteilerventil 48 mit
wenigstens zwei Schaltstellungen und verdnderlichem DurchfluB-

‘querschnitt, das iliber wenigstens zwei Zweigleitungen an zwei

Vorratsbehdlter 49, 50 angeschlossen ist. Das Stromteilerven-
til 48 wird iiber eine Steuerleitung 51 von der Steuer- und
Regeleinheit 9 angesteuert. Die Anschliisse 41 und 42 sind Sen-
soranschliisse fiir einen Drucksensor 52 bzw. einen Temperatur-
sensor 53. Der Drucksensor 52 schlieBt bilindig mit der Innen-
fliche der Stirnwand 10 ab und kann somit aus Metall herge-
stellt sein. Der metallfreie Temperatursensor 53 ragt in den
Innenraum 12 der Aufnahmekammer 1 hinein. Beide Sensoren 52,
53 sind iliber je eine Sensorleitung 54 bzw. 55 mit der Steuer-
und Regeleinheit 9 verbunden. Eine weitere Steuerieitung 56
verbindet den Mikrowellengenerator 13 bzw. 13.1 mit der
Steuer- und Regeleinheit 9.

Durch Wahl entsprechende Abmessungen und/oder Verwendung von
reflexionsfreien Abschliissen, Stiften, Blenden etc. ist
sichergestellt, daB keine Mikrowellen durch die Anschliisse 38,

39, 40 austreten.

Die Vorrichtung nach den Figuren 3 und 4 umfaBt ein U-formig
ausgebildetes Gehduse, dessen Schenkel von einem oberen und
einem unteren Gehduseteil 57 bzw. 58 gebildet und horizontal
ausgerichtet sind. Der freie Raum 59 zwischen den beiden Ge-
hduseteilen 57, 58 miindet an der Gehdusevorderseite frei zu-
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ginglich aus.’
Im oberen Gehduseteil 57 ist die Aufnahmekammer 1 gemdB Figur
2 und im unteren Gehiuseteil 58 die in den F1guren 1 und 2

e Ko]ben/Zyl1nder Einheit 7 innerhalb der Verkleidung

gezeigt
Deren Stiutzplatte

24 sowie die Tiranordnung 5 untergebracht.
20 ragt in der 0ffenstellung etwas iiber die Oberseite 60 des

unteren Gehduseteils 58 in den freien Raum 59 hinein. Der Mi-

krowellengenerator 13.1 im oberen Gehduseteil 57 und der

Transformator 14 im unteren Gehiuseteil 58 sind iber Kabel 61

miteinander verbunden. Die mit den Anschliissen 38, 39 und 40

verbundenen Leitungen 43, 44 und 47 sind aus einer Offnung an
der Oberseite des oberen Gehduseteils 57 herausgefuhrt (Figur
4). Im unteren Gehduseteil 58 sind die Druckverbindungsiei-
tungen 26, 27, das Steuerventil 25 sowie dessen Zu- und Ab-

luftleitung P bzw. R angedeutet.

Figur 4 zeigt weiterhin in schematischer Darstellung eine
Lade- und Entladeeinrichtung 62 und ein Transportband 63.
Erstere ist mit einem schwenkbaren sowie heb- und senkbaren
Greifarm 64 ausgerustet und iiber eine Steuerleitung 65 an die
Steuer- und Regeleinheit 9 angeschlossen Mit dem Transport-

band 63 werden die in die Aufnahmekammer 1 zu ladenden sowie

aus dieser nach Beendigung der jeweils durchgefiihrten Destil-
lation zu entfernenden Aufnahmebehdlter 2 zur Lade- und Ent-
ladeeinrichtung 62 transportiert und von dieser abtranspor-

tiert.

Nachstehend ist die Funktion der erfindungsgemdBen Vorrichtung
beschrieben:

Zu Beginn der kontinuierlichen Destillation wird die Aufnahme-
kammer 1 mit einem oder mehreren Teerer Aufnahmebehdltern 2
beschickt. Zu diesem Zweck wird die La.2- und Entladeeinrich-
tung 62 von der Steuer- und Regeleinheit 9 iber die Steuerlei-

tung 65 angesteuert und ibernimmt dementsprechend mit ihrem
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Greifarm 64 einen leeren Aufnahmebehdlter 2 vom Transportband
63 und libertrdgt diesen durch entsprechende Hub- und Schwenk-
bewegungen des Greifarmes 64 auf die Stiitzplatte 20 der in der
Offenstellung befindlichen Tiranordnung 5. Sobald der Greifarm
64 in seine in Figur 4 gezeigte Ausgangsstellung zurlickge-
schwenkt ist, wird der Elektromagnet 28 von der Steuer- und
Regeleinheit 9 iiber die Steuerleitung 29 angesteuert und damit
das Steuerventil 25 von der zweiten Schaltstellung in die in

 Figur 2 gezeigte erste Schaltstellung geschaltet. Dadurch wird

der Kolben der Kolben/Zylinder-Einheit 7 zusammen mit der mit
dem Aufnahmebehdlter 2 beladenen Tiranordnung 5 nach oben ver-
fahren, bis letztere in die SchlieBstellung gelangt, in der

der Aufnahmebehdlter 2 sich im druck- und vakuumdicht ver-

schlossenen Innenraum 12 der Aufnahmekammer 1 befindet.

Fiir die Destillation polarer Flissigkeiten konnen die Aufnah-
mebehdlter aus mikrowellendurchldssigem oder mikrowellenun-
durchldssigem Material verwendet werden. Im ersteren Fall er-
folgt die Erwdrmung der Flissigkeit direkt durch den unmittel-
baren EinfluB der Mikrowellen und im letzteren Fall indirekt
durch Warmeiibertragung von dem durch die Mikrowellen erwdrmten-
Aufnahmebehdlter. Selbstverstédndlich kann auch mikrowellen-
teildurchldssiges Material verwendet werden. Fiir die Destil-
lation unpolarer Flissigkeiten ist die indirekte Erwdrmung

notwendig.

Nun steuert die Steuer- und Regeleinheit 9 iiber die Steueriei-
tung 51 das Stromteilerventil 48 an, das dadurch so geschaltet
und in seinem DurchfluBquerschnitt eingestellt wird, daB Fliis-
sigkeit 3 vom Vorratsbehdlter 49 iiber die Versorgungsleitung
47 und den AnschluB 40 dem Innenraum 12 der Aufnahmekammer 1
und damit dem Aufnahmebehdlter 2 stetig, vorzugsweise tropfen-

weise, zugefiihrt wird.

Nahezu gleichzeitig werden der Motor 18.1, die Vakuumpumpe 36



WO 92/09351

10

15

20

- 25

30 .

35

PCT/EP91/02255
12

und der Mikrowellengenerator 13.1 von der Steuer- und Regel-
einheit 9 iliber die Steuerleitungen 66, 37 und 56 angesteuert
und dadurch eingeschaltet. Der eingeschaltete Mikrowellengene-
rator 13.1 erzeugt Mikrowellen, die durch den Hohlleiter 15 in
die Aufnahmekammer 1 eingekoppelt werden und die durch den An-
schluB 40 eingetropfte Fliissigkeit direkt oder indirekt (je
nach deren Polaritdt und der Mikrowellenabsorptionseigenschaf-
ten des Aufnahmebehdlters) erwirmen. Dabei dreht der einge-
schaltete Motor 18.1 die Stiitzplatte 20 und damit den Aufnah-
mebehilter 2, so daB die durch den AnschluB 40 zugefiihrte
Fliissigkeit 3 auf dem Boden des Aufnahmebehlter 2 radial nach
auBen bewegt und somit verteilt wird. Die dabei erzielte groBe
Flissigkeitsoberfldche fiihrt in Verbindung mit der Herab-
setzung des Siedepunktes durch das von der Vakuumpumpe 36 er-
zeugte Vakuum in der Aufnahmekammer 1 zu einer sehr schnellen
Erwirmung und Verdampfung. Die durch die eingekoppelten Mikro-
wellen erwdrmte Haube 16 verhindert Kondensatbildung im auf-
steigenden Flissigkeitsdampf, der durch den AnschluB 38 und
die Versorgungsleitung 43 dem Kihler 8 zugefiihrt wird, dort in
bekannter Weise an der Innenfldche deé Kondensatrohres 30 kon-

densiert und sodann.in die Vorlage 35 tropft.

Wihrend der Destillation erzeugen die Sensoren 52, 53 dem
Druck und der Temperatur 1nnerha1b'def Aufnahmekammer 1 pro-
portionale Signale, die liber die Sensorleitungen 54 bzw. 55
der Steuer- und Regeleinheit 9 zugefiihrt werden, die durch -
Ausgabe entsprechehder Steuersignale iiber die Steuerleitungen
37, 56 die Vakuumpumpe'36 und den Mikrowellengenerator 13.1

_auf die zur Aufrechterhaltung der vorgegebenen Druck- und Tem-

peraturwerte innerhalb der Aufnahmekammer 1 erforderlichen

Leistung regelt.

Die Destillation kann in.der vorbeschriebenen Weise kontinu-
jerlich so lange durchgefiihrt werden, bis die Fliissigkeit 3 im
Vorratsbehdlter 49 aufgebraucht ist oder bis beispielsweise
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eine bestimmte Menge Riickstand sich im Aufnahmebehdliter 2 an-
gesammelt hat. In letzterem Fall werden von der Steuer- und
Regeleinheit 9 iiber die entsprechenden Steuerleitungen 56, 37
der Mikrowellengenerator 13.1 sowie die Vakuumpumpe 36 ausge-
schaltet und das Stromteilerventil 48 so geschaltet, daB ein
Ldungsmittel 67 fiir den Riickstand im Vorratsbehdlter 50 dem
Aufnahmebehdlter 2 zugefiihrt wird. Gleichzeitig steuert die
Steuer- und Regeleinheit 9 iiber die Steuerleitung 46 die
Druckluftpumpe 45 an, so daB diese einschaltet und den Innen-
raum 12 der Aufnahmekammer 1 unter entsprechenden Druck setzt.
Dieser Druck fiihrt in Verbindung mit einer gleichzeitigen
Drehung der Stiitzplatte 20 und damit des Aufnahmebehdlters 2
zur raschen Aufldsung des Riickstandes im Losungsmittel 67.
AnschlieBend schaltet die Steuer- und Regeleinheit 9 den Motor
18.1-und die Druckluftpumpe 45 aus, betdtigt das Stromteiler-
ventil 48 in seine SchlieBstellung sowie das Steuerventil 25
in seine zweite Schaltstellung, in der die Kolben/
Zylinder-Einheit 7 und damit die Tiliranordnung 5 mitsamt dem
Aufnahmebehdlter 2 in die Offenstellung verfahren wird. Der
Greifarm 64 iibertradgt dann den Aufnahmebehdlter 2 mit dem ge-
16sten Rilickstand auf das Transportband 63.

Wenn die Bestandteile der Fliissigkeit weit auseihander]iegende
Siedepunkte haben, kann das im Kiihler 8 kondensierte Destillat
mit mehreren Vorlagen, die iiber eine sogen. Spinne mit dem
Kihler 8 verbunden sind, aufgefangen werden. Auch eine Rekti-
fikation ist mit der erfindungsgemdBen Vorrichtung moglich.

Soll eine Destillation diskontinuieriich durchgefiihrt werden,
wird die Aufnahmekammer 1 mit Hilfe der Lade- und Entladeein-
richtung 62 oder manuell mit einem mit der zu destillierenden
Fliissigkeit gefiillten Aufnahmebehdlter 2 beschickt. Die De-
stillation wird bei in der SchlieBstellung befindlichen Strom-
teilerventil 48 durchgefiihrt und ist beendet, wenn die gesamte
Fllissigkeit im Aufnahmebehd@lter 2 verdampft ist.
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Vorrichtung zum Destillieren von Flissigkeiten im Vakuum,

wenigstens einem an eine Vakuumpumpe anschlieBbaren Aufnah-
mebehilter fir eine zu destillierende Flussigkeit,
einer Heizanordnung zum Erwidrmen des Aufnahmebehdlters

_ zwecks Verdampfung der Fliissigkeit,

einem an den Aufnahmebehdlter ansch11e8baren Kiihler zum Kon-

densieren des Dampfes, und

‘wenigstens einem an den Kiihler anschiieBbaren Auffangbehdl-

ter fir das Kondensat,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Heizanordnung wenigstens eine vakuumfeste und mikro-
wellenreflektierende Aufnahmekammer (1) fiir den Aufnahmebe-
hilter (2) und wenigstens einen an die Aufnahmekammer (1)
anschlieBbaren Mikrowellengenerator (13, 13. 1) zum Erzeugen
von Mikrowellen und zum Einkoppeln derselben in die Aufnah-
mekammer (1) umfaBt, ’

daB die Aufnahmekammer (1) wenigstens einen AnschluB (38)
aufweist, der an den Kiihler (8) und die Vakuumpumpe (36)

ansch}ieBbar ist,
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- daB die Aufnahmekammer (1) an ihrer Unterseite eine Zugangs-
6ffnung (6) und eine mittels einer Antriebseinrichtung (7)
zwischen einer O0ffen- und einer SchlieBstellung im wesent-
lichen vertikal verfahrbare Tiiranordnung (4, 5) zum Ver-
schlieBen der Zugangsoffnung (6) und zum Halten des Aufnah-
mebehdlters (2) aufweist, und

- daB eine Dichtungsanordnung (19, 19.1) an der Aufnahmekammer
(1) und/oder an der Tiiranordnung (4, 5) zum vakuumdichten
VerschlieBen der Zugangsdoffnung (6) vorgesehen ist.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1,
gekennzeichnet durch eine in der Aufnahmekammer (1) im Bereich

oberhalb des Aufnahmebehdlters (2) angeordnete Haube (16) aus

mikrowellenabsorbierendem Material.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet, 7
daB die Tiiranordnung (4) in ihrer Ebene mittels eines Motors
(18) drehbar ist.

4, Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Tiiranordnung (5) ein Tirelement (4.1) zum VerschlieBen
der Zugangsdffnung (6) und wenigstens eine Stitzplatte (20)
fiir den Aufnahmebehdlter (2) umfaBt.

5. Vorrichtung nach Anspruch 4,

dadurch gekennzeichnet,
daB die Stiitzplatte (20) in ihrer Ebene mittels eines Motors

(18.1) drehbar ist.

6. Vorrichtung nach wenigstens einem der vorhergehenden An-
spriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Aufnahmekammer (1) druckfest und die Dichtungsanord-
nung (19, 19.1) zum druckdichten VerschlieBen der Zugangsoff-
nung (6) ausgebildet ist.
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7. Vorrichtung nach wenigstens einem der vorhergehenden An-

spriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Aufnahmekammer (1) einen DruckanschiuB (39) an eine
Druckluftpumpe (45) aufweist.

8. Vorrichtung nach wenigstens einem der vorhergehenden An-

spriiche,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Aufnahmekammer (1) einen weiteren AnschluB (40) zur

Zufiihrung zu destillierender Flissigkeiten (3) aufweist.

9. Vorrichtung nach Anspruch 8,
gekennzeichnet‘durch ein Ventil (48) zur Steuerung der Flis-

sigkeitszufuhr.

.10. Vorrichtung nach wenigstens einem der vorhergehenden An-

spriiche,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Aufnahmekammer (1) einen Temperatur- und/oder Druck-

sensoranschiuB (42, 41) aufweist.

11. Vorrichtung nach wenigstens einem der vorhergehenden An-

spriiche, i _
gekennzeichnet durch eine Lade- und Entladeeinrichtung¥¥ﬁ%4)

Beladen der Aufnahmekammer (1) mit Aufnahmebehdltern (2) und

zum Entladen derselben.

12. Vorrichtung nach wenigstens einem der vorhergehenden An-

spriiche,
gekennzeichnet durch eine Steuer- und Regeleinheit (9) zur

Steuerung bzw. Regelung wenigstens eires der folgenden Bautei-

le: Antriebseinrichtung (7), Mikrowellengenerator (13, 13.1),
Motor (18, 18.1), Vakuumpumpe (36), Druckluftpumpe (45), Ven-
ti1 (48) sowie Lade- und Entladeeinrichtung (62). '

»
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