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(57)【要約】
【解決手段】本発明は、熱交換器(2,17,18) が内蔵され
た蒸留塔(1) の塔頂部、排液溜又は側部の排出口から回
収される一又は複数の生成物の成分又は質を手動又は自
動的に制御する方法に関する。該方法は、生成物回収領
域で蒸留塔(1) 内の圧力を変更することにより、生成物
の新たな沸騰温度が、前記圧力で生成物の蒸気圧曲線か
ら決定されて、蒸留液の回収温度が、熱交換器(2,17,18
) を通って好ましくは逆方向に流れる調整された冷却媒
体により前記新たな沸騰温度に調節されることを特徴と
する。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　熱交換器(2,17,18) が内蔵された蒸留塔(1) の塔頂部から回収される一又は複数の生成
物の組成及び／又は質を手動又は自動的に制御する方法であり、前記蒸留塔(1) 内の圧力
が生成物回収領域で変化したとき、前記圧力における生成物の新たな沸騰温度が前記生成
物の蒸気圧曲線から決定されて、蒸留液回収の温度が、前記新たな沸騰温度に設定される
前記方法において、
　前記熱交換器(17,18) は、前記蒸留塔内に設けられており、
　前記蒸留塔の生成物回収領域の温度が、前記蒸気圧曲線から決定された前記新たな沸騰
温度である設定値に達するまで、前記熱交換器(2,17,18) を通る冷却媒体の好ましくは逆
方向の流れを変更することにより、前記蒸留液回収の温度は前記新たな沸騰温度に設定さ
れることを特徴とする方法。
【請求項２】
　非共沸性混合物、アルコール混合物又はプロパンジオールの蒸留、或いは、工業用水又
は海水を精製するための蒸留に適用されることを特徴とする請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　熱回収が凝縮点制御なしで確実に行われるように、蒸留液の排出蒸気が逆方向に冷却管
を通って流れることを特徴とする請求項１に記載の方法。
【請求項４】
　前記冷却媒体の出口が底部領域にあるか、又は前記冷却媒体が底部媒体を介して導かれ
ることを特徴とする請求項１に記載の方法。
【請求項５】
　蒸留が、圧力を増加して行なわれることを特徴とする請求項１に記載の方法。
【請求項６】
　前記制御は、熱力学的状態変数の関数として回収量又は還流を変更することにより行わ
れており、
　前記蒸留塔(101) 内の圧力が前記生成物回収領域で変化したとき、前記圧力の変化から
必要とされる温度の変化が前記生成物の蒸気圧曲線から決定されて、前記蒸留塔の生成物
回収領域の温度が前記蒸気圧曲線から決定された前記新たな設定値に達するまで、還流比
及び／又は蒸留液回収速度が短い期間毎に変更されて、その後、前記還流比及び／又は蒸
留液回収速度が元の値に再設定されることを特徴とする請求項１に記載の方法。
【請求項７】
　前記生成物回収領域以外の位置で温度が付加的に監視されており、得られた測定値が制
御のために用いられることを特徴とする請求項６に記載の方法。
【請求項８】
　１つの定常状態条件から別の定常状態条件までの移行中に、前記生成物の蒸気圧曲線か
ら決定された前記新たな設定値を超えるか又は該設定値に達しないことが、限界モニター
によって検出されて、光学的及び／又は音響的信号が送られることを特徴とする請求項６
又は７に記載の方法。
【請求項９】
　圧力損失が指定された構造化又は非構造化されたパッキン(201,202,203) 、パッキング
体又はトレイのような内蔵された機構が、前記蒸留塔(K1)の所定の液体及び蒸気の負荷の
ために設けられており、
　絞り要素(212) が、底部より上に、特に供給口の内蔵された機構より下に設けられ、最
も高い圧力損失が前記絞り要素(212) で生じる構成を有しており、
　前記絞り要素における圧力損失が、残りの前記内蔵された機構全体に亘る総圧力損失よ
り高いことを特徴とする請求項１に記載の方法。
【請求項１０】
　前記絞り要素全体に亘る圧力損失が、該絞り要素全体に亘る圧力損失を含まない前記蒸
留塔全体の圧力損失全体より高いことを特徴とする請求項９に記載の方法。
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【請求項１１】
　供給原料が、前記絞り要素と前記塔頂部又は底部との間で横方向に供給されており、供
給温度が、前記蒸留塔の供給口内の圧力に相当する圧力で所望の塔頂生成物の最も高い沸
騰成分の沸騰温度より高く、前記底部領域内の圧力に相当する圧力で底部における所望の
生成物の最も低い沸騰成分の沸騰温度より低いことを特徴とする請求項９に記載の方法。
【請求項１２】
　底部温度が、前記絞り要素より上の圧力を考慮に入れて、前記絞り要素より上で測定さ
れた底部における所望の生成物の最も低い沸騰成分の沸騰温度より低く、所望の塔頂生成
物の最も高い沸騰成分の沸騰温度より高く、前記沸騰温度は、夫々前記底部領域の圧力に
相当する圧力における温度であることを特徴とする請求項９に記載の方法。
【請求項１３】
　前記蒸留塔(K1)の高さが、塔頂生成物が前記蒸留塔内で気体／蒸気のままであり、前記
蒸留塔内で凝縮しないように、選択されるか又は低減されることを特徴とする請求項９に
記載の方法。

【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、熱交換器が内蔵された蒸留塔の塔頂部、底部又は側部の排出口から回収され
る一又は複数の生成物の成分及び／又は質を手動又は自動的に制御する方法に関する。該
方法は、表面熱交換による熱回収に有用である。
【背景技術】
【０００２】
　実際には、蒸留塔の塔頂部における減圧が、例えば、一番上の凝縮器の障害、真空ポン
プの性能のばらつき、又は原料の供給が変更されたときの原料の成分の変化等の様々な理
由のために短い期間毎に変化する場合がある。この場合、塔頂部、及び任意に備えられる
側部の排出口における濃度が変化し、これらの生成物の所定の仕様がもはや達成されない
。
【０００３】
　先行技術は、精密な蒸留液質量制御及び可変還流制御（設定値が蒸留液回収速度である
）、又は精密な還流制御及び可変蒸留液質量制御（設定値が還流比である）を用いている
。この制御は、単に蒸留塔の塔頂部における蒸留液収量に対応して、質量流量を分配して
いるに過ぎない。熱力学的に引き起こされる質量変化に対する不十分な対応である。真空
の変化により生じる沸点の変化が、蒸留塔内の質量流量の変化につながる。手動による介
入がないとき、工程解析により表される濃度が変化する。設定された濃度が、操作パラメ
ータを手動で変更することにより再度達成される。
【０００４】
　更に、先行技術は底部の温度制御を用いている。
【０００５】
　最大５時間続くかもしれない延長された移行時間の後でのみ、塔頂生成物又は副生成物
が再度所望の仕様を有する新たな定常状態条件が達成される。塔頂生成物の濃度は移行期
間中のように低過ぎることはなく、更に側部の排出口では、塔頂生成物に意図された成分
の留分がもはや含まれていない。
【０００６】
　塔頂部で測定される温度の関数として塔頂部における還流比を調節して蒸留塔を制御す
る方法が知られている。この方法では、還流比が、２つの温度計で測定された温度の差の
関数として予め設定された２つ値の内の１つに調節される（ジャーマン　オースレゲシュ
リフト（German Auslegeschrift）、独国特許出願公開第１０５９４１０号明細書、ファ
ーベンファブリケン　ベイヤー　エージー（Farbenfabriken Bayer AG）、1959年6 月18
日）。従って、蒸留塔の塔頂部における圧力の関数ではなく、蒸留塔の上端部に垂直方向
に離隔して配置された２つの温度計の温度差の関数を用いて制御が行われている。更に、
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還流比は、連続的ではなく、不連続な２ステップでのみ設定される。
【０００７】
　冷却用蒸留塔の塔頂部内の熱交換器が、先行技術、例えばジャーマン　オフェンルガン
グシュリフテン（German Offenlegungsschriften）、独国特許出願公開第３４１６５１９
号明細書、独国特許出願公開第３４３６０２１号明細書、独国特許出願公開第３５０５５
９０号明細書及び独国特許出願公開第３５１００９７号明細書（リンデ　エージー（Lind
e AG）1984年乃至1986年）から公知である。
【０００８】
　更に、好ましくはオレオケミカル混合物、特には脂肪アルコールの混合物を塔内で蒸留
／精留する方法が公知であり、塔は、塔頂部及び底部を含んでおり、塔の所定の液体及び
蒸気の負荷のために圧力損失が指定されている構造化又は非構造化されたパッキン、パッ
キング体又はトレイのような内蔵された機構を有しているか又は有していない。
【０００９】
　このような方法は、論文、ジョアニスバウアー（Johannisbauer）、ポーケルト（Peuke
rt）及びスクロベック（Skrobek）共著、1997年、デュッセルドルフ、ザ　ヘンケル　ケ
ーガーアー（the Henkel KGaA）によって発行された論文「ディー　デスティレイティブ
　オーファーベイタング　オレオケミシャール　ストフ（Die destillative Aufarbeitun
g oleochemischer Stoffe）」ヘンケル－レファレイト（Henkel-Referate）33/1997、ｐ
．14－21 に述べられている。この論文は、その当時のオレオケミカル工業における蒸留
及び精留装置の実際の使用状態に関する調査を含んでおり、この調査は全体として未だ有
効である。
【００１０】
　オレオケミカル物質の蒸留処理では、このような物質が特に高い温度感度を有するので
、可能な限り低温で用いることが重要である。従って、圧力損失が増大すると、高い底部
温度が必要とされるので、蒸留塔の内蔵された機構全体に亘って圧力損失を可能な限り低
減することも通常求められる。従って、オレオケミカル物質を蒸留及び精留する際、分離
段階毎の圧力損失が低い通常の塔のパッキンが用いられる。
【００１１】
　精留塔の技術的な設計が以下の２つの目的によって決定される。１つ目は、可能な限り
多くの分離段階を実現することであり、２つ目は、圧力損失ひいては底部温度を可能な限
り低くすることである。
【００１２】
　分離段階の数、及び１塔の高さ当たりの圧力損失は、通常、液体負荷に左右され、更に
蒸留塔の蒸気負荷に左右される。蒸気負荷の基準として、「比較可能な気流速度」が導入
されている。比較可能な気流速度は、ベルヌーイ方程式によって必要とされる圧力損失に
対する蒸気密度の影響が考慮されており、更に、英語表記の文献に用いられるF 要因より
明瞭である。
【００１３】
　約20年前に、オレオケミカル工業におけるほとんどの塔は、未だ陶器のパッキング体又
はバブルキャップを備えており、1.5m/sの比較可能な気流速度について、せいぜい高さ１
ｍ当り１分離段階、及び高さ１ｍ当り５mbarの圧力損失に達しているに過ぎなかった。水
平なバブルキャップ及び金属パッキン体は既に大幅に改良なされており、基本的に、より
高い純度の生成物を調製すべく用いられていた。
【００１４】
　その後、精留技術が、会社スルツァー（Sulzer）による規則的な形状の塔のパッキンの
開発により1970年代の半ばに大きく向上した。パッキンは、始めにワイヤーメッシュから
作製されて、その後金属薄板から作製された。2m/sの比較可能な気流速度における１ｍ当
り３以上の分離段階及び１ｍ当り１mbarの圧力損失により、既存のプラントで実質的によ
り高い処理能力が突然達成されるか、又は完全に新しい分離概念が実現され得る。
【先行技術文献】
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【特許文献】
【００１５】
【特許文献１】独国特許出願公開第１０５９４１０号明細書
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１６】
　バブルキャップ、パッキンのような塔に内蔵された機構の一般的に均一な配置が、先行
技術において通常行われている。従って、圧力は、内蔵された機構の圧力損失に応じて塔
の塔頂部から塔の塔頂部まで基本的に直線的に増加する。上述されたような現在の塔に内
蔵された機構では、圧力損失が比較的小さいため、底部領域の圧力が塔頂部領域の圧力よ
りわずかに高いだけである。そのため、高沸騰成分の望ましくない蒸発が付加的に生じて
、蒸留液が回収されることになる。別の欠点は、塔の底部から塔頂部領域に到達した高沸
騰成分の留分が、塔頂部領域で冷却されて、底部まで流れた後に再度熱を奪うため、この
ような処理によりエネルギー消費が増大されることにある。
【００１７】
　本発明の目的は、塔頂生成物の質が前の条件と同様に良質である一方、塔の塔頂部の圧
力が短い期間毎に変更されるとき、上述された種類の方法による１つの定常状態条件から
新たな定常状態条件への塔の状態の非常に早い安定を達成することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【００１８】
　上述された種類の方法では、この目的は、以下に示す通り本発明によって達成される。
蒸留塔の圧力が生成物回収領域で変化したとき、前記圧力における生成物の新たな沸騰温
度が、前記生成物の蒸気圧曲線から決定され、熱交換器を通って流れる冷媒媒体の温度が
、前記新たな沸騰温度に設定される。
【００１９】
　前記方法は、蒸留されるべき組成の成分が、蒸気圧曲線に応じて所定の圧力における沸
騰温度又は凝縮温度を有するという事実に基づいている。蒸留塔内で圧力が変化するとき
、混合物の成分の沸騰温度が同様に変化する。
【００２０】
　塔頂凝縮液の一部を蒸留塔内に再循環することにより、蒸留液の純度を上げることが知
られている。再循環により、蒸留塔の塔頂部における冷却が同時に引き起こされる。
【００２１】
　本発明によれば、蒸気／液体熱交換器が蒸留塔内に設けられており、熱交換器内では、
蒸留排気蒸気が、上昇段階で及び／又は排気蒸気管から上流の凝縮領域でのみ冷却媒体に
よって冷却される。凝縮温度又は沸騰温度が、成分の蒸気圧曲線に基づき蒸留制御手段に
より計算されて、冷却媒体が、圧力の状態における凝縮／沸騰温度に設定される。この方
法では、再循環が、還流マニホールドを介して塔頂部凝縮器内に向けて行われて、及び／
又は、上昇部分の排気蒸気管に注入される。
【００２２】
　蒸留塔の入り口では、冷却媒体が、蒸留液の凝縮温度に達しておらず、排気蒸気を効果
的且つ確実に凝縮する。
【００２３】
　蒸留制御ループのための温度が、上昇部分より上の第１蒸留液回収で測定される。測定
センサが、冷却媒体の流れを制御し、従って蒸留液の凝縮点を調節する。冷却媒体は、上
昇部分を通って逆方向に流れており、底方向の温度上昇、ひいては熱還流を提供する。
【００２４】
　底部より上の蒸留塔の最も熱い領域には、冷却媒体出口（又は図面における冷却媒体出
口）が設けられている。冷却媒体の流れに関する（更に、蒸留制御ループと組み合わせた
）この構成により、非常に効率的な熱回収が可能になる。
【００２５】
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　更に、以下が提案されている。
・方法が、非共沸性混合物、アルコール混合物又はプロパンジオールの蒸留、或いは、工
業用水又は海水を精製するための蒸留に適用される。
・所望の冷却媒体の出口温度を達成するために、熱回収が凝縮点制御なしで行われる。
・冷却媒体出口が底部領域にあるか、又は、冷却媒体が底部媒体を介して導かれる。
・蒸留が、圧力を増加して、例えば２乃至３バールで行われる。
【００２６】
　熱交換器が内蔵された蒸留塔の塔頂部、底部又は側部の排出口から回収される一又は複
数の生成物の組成及び／又は質を手動又は自動的に制御する本発明に係る方法は、前記蒸
留塔内の圧力が生成物回収領域で変化したとき、前記圧力における生成物の新たな沸騰温
度が前記生成物の蒸気圧曲線から決定されて、前記温度は、前記冷却媒体の流れを変更す
ることにより前記新たな沸騰温度に設定される。
【００２７】
　従って、蒸留塔の塔頂部の圧力が短い期間毎に変化するとき、塔頂生成物の質が前の状
態における質と同様のままで、１つの定常状態条件から新たな定常状態条件への蒸留塔の
条件への非常に速い安定を達成することが可能である。更に、冷却により、冷却媒体の流
れの制御に関連した表面熱交換によって効率的な熱回収が可能になる。
【００２８】
　混合物が、非常に濃縮された塔頂生成物を得るために蒸留されるか又は分留される場合
、蒸留塔の塔頂部の圧力が短い期間毎に変化するとき、塔頂生成物の質が前の状態におけ
る質と同様のままで、１つの定常状態条件から新たな定常状態条件への蒸留塔の条件の非
常に速い安定が達成される。
【００２９】
　これは、熱力学的状態変数の関数として回収量又は還流を変更することにより制御が行
われて、蒸留塔内の圧力が生成物回収領域で変化したとき、圧力の変化から必要とされる
温度変化が、生成物の蒸気圧曲線から決定されて、蒸留塔の生成物回収領域の温度が蒸気
圧曲線から決定された新たな設定値に達するまで、還流比及び／又は蒸留液回収速度は短
い期間毎に変更されて、その後、還流比及び／又は蒸留液回収速度が元の値に再設定され
ることにより達成される。
【００３０】
　更に、前記方法は、原料の組成が変わるとき、制御ループが、原料の成分の変化から生
じる温度変化に応じて蒸留液回収速度を調節することを特徴とする。
【００３１】
　上述されたジャーマン　オースレゲシュリフト（German Auslegeschrift）、独国特許
出願公開第１０５９４１０号明細書による先行技術とは対照的に、ここでは制御が、温度
差の関数としてではなく、蒸留塔の生成物回収領域の圧力、例えば蒸留塔の塔頂部の圧力
の関数として行われる。このパラメータに応じて、蒸留液回収速度又は還流比が変更され
る。それにより、移行期間を１時間未満に、特には15乃至20分程短縮することが可能にな
り、沸点の変化の自動化及び視覚化によって蒸留液の純度を確保することが可能になる。
【００３２】
　従って、本発明によれば、蒸留塔内の圧力の変化が生じたとき、蒸留塔の温度が、新た
な前記圧力における蒸気圧曲線によって決定された新たな値に達するまで、蒸留液回収速
度又は還流比が短い期間毎に変更される。
【００３３】
　温度が生成物の回収以外の位置で更に監視され、得られた測定値も、制御のために用い
られることが更に提案されている。
【００３４】
　塔頂部の温度測定より下で行われる第２の温度測定を含めると、濃度変化がそこでより
早く検出されるので、蒸留の制御がそこで更に弱められ得る。同時に、回復の向上が、（
異なる沸点による混合物のエネルギー容量から計算され得る）決定されるべき蒸留液濃度
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に温度値を設定することにより達成され得る。しかしながら、臨界量が、独国特許出願公
開第１０５９４１０号明細書のような２つの測定点間の温度差ではない。
【００３５】
　更に、１つの定常状態条件から別の条件までの移行中に、生成物の蒸気圧曲線から決定
された設定値である温度を超えるか又は該温度に達しないことが、限界モニターによって
検出されており、光学的及び／又は音響的信号が送られることが更に提案されている。
【００３６】
　以下では、本発明は、工程の具体的な流れにより更に説明される。真空が短い期間毎に
低下する場合、つまり、蒸留塔内の増加が増加する場合、沸点が、所望の生成物、例えば
C12 の鎖長を有する脂肪アルコールのための蒸気圧曲線に応じて増加する。従って、C12 
脂肪アルコールの蒸発が減少する。本発明によれば、回収位置での温度、つまり塔頂部で
の温度が、新しい圧力値における沸点に相当する値に達するまで上昇するように、蒸留液
回収速度が増加されて還流比が減少する。その後、蒸留液回収速度又は還流比が前回の値
に再設定される。しかしながら、蒸留塔の塔頂部の温度は、新たに設定された値のままで
ある。
【００３７】
　反対に、真空が蒸留塔の塔頂部で改善された場合、つまり圧力が低下した場合、蒸留塔
の塔頂部で回収される生成物、例えばC12 の脂肪アルコールの沸点も低下する。しかしな
がら、大量の高沸騰成分も蒸発するので、生成物の純度がもはや所望の値を有さない。本
発明に係る制御によれば、蒸留液回収速度が弁で抑制されて、還流比が増加する。従って
、蒸留塔の塔頂部の温度が低下する。特にその後、温度が、蒸気圧曲線から決定された、
対応する減少された圧力における新たな沸点に達したとき、蒸留液回収速度及び還流比が
古い値に再設定される。蒸留塔の塔頂部における生成物の濃度、ひいては生成物の純度が
、圧力が変化する前と同一の値又は類似した値を再度有する。新たに設定された温度は、
同一の還流比及び同一の蒸留液回収速度にもかかわらず保持される。言うまでもなく、還
流比が、真空の変化及びその結果生じる介入中に著しく変化する。しかしながら、操作が
定常状態条件で行われているとき、操作自体が略再調整される。正確な調節が、エネルギ
ー入力を変更するだけで可能である。
【００３８】
　更に、オレオケミカル物質が蒸留によって処理されるとき、一方ではエネルギーが蓄え
られ、他方では選択性が増加する。更に、蒸留塔の構造上の高さの低減が、容量はそのま
まで達成される。
【００３９】
　本発明に係る別の実施形態では、これは、蒸留塔の所定の液体及び蒸気の負荷のために
、圧力損失が指定された構造化又は非構造化されたパッキン、パッキング体又はトレイの
ような内蔵された機構を設けて、底部より上に、特には供給入口の内蔵された機構より下
に、絞り要素を、該絞り要素で最も高い圧力損失が生じるように設計して設けることによ
り達成される。
【００４０】
　本発明によれば、高沸騰成分の底部からの蒸発を著しく減少させるように、底部より上
の空間の限定された領域で圧力が、蒸留塔の残りの領域と比較して相当に高い。所望量の
中沸騰成分及び低沸騰成分が圧力を増加したにもかかわらず蒸発するためには、底部温度
の僅かな上昇だけが必要とされ、それにより、熱感応性オレオケミカル物質の質に悪影響
を及ぼさない。
【００４１】
　絞り要素を介して蒸発する高沸騰成分がかなり減少し、蒸留塔の塔頂部領域にもはや到
達しないので、蒸留塔の選択性が著しく増加し、エネルギー需要が実質的に低減される。
更に、従来の蒸留塔と比較して、構造上の高さの明確な低減が可能である。
【００４２】
　上昇速度の減少を防ぐために、蒸留塔の高さの低減が、蒸留塔内での蒸留液の排気蒸気
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のための滞留時間を短縮することに役立つ。これは、蒸留塔内の蒸留液の凝縮につながる
。
【００４３】
　更に、低沸騰成分が、高沸騰成分から分離される必要がもはやないので、還流比を介し
てエネルギー平衡を調整するための以前は必要だった費用が、限定的にのみ必要である。
【００４４】
　蒸留塔の高さが低減されたので、建設のための投資支出が減少する。運転実験では、本
発明に係る工程が適用されると、エネルギー需要が20%以上減少することが実証されてい
る。
【００４５】
　更に、絞り要素の圧力損失が、残りの内蔵された機構全体に亘る総圧力損失より高いこ
とが提案されている。言い換えれば、絞り要素の領域の圧力損失が、蒸留塔の残りの領域
全体に亘る総圧力損失より高いことが提案されている。
【００４６】
　供給原料が、絞り要素と塔頂部又は底部との間で横方向に供給されて、供給温度が、蒸
留塔の供給口内の圧力に相当する圧力における所望の塔頂生成物の最も高い沸騰成分の沸
騰温度より高く、底部領域の圧力に相当する圧力における所望の底部の生成物の最も低い
沸騰成分の沸騰温度より低いことが提案されている。
【００４７】
　絞り要素より上での前記温度における原料（供給原料）の横方向の供給が、所望の塔頂
生成物、つまり蒸留液の成分の予備分離を引き起こす。残る液体の留分が、蓄積された液
体及び強度に加熱された絞り要素に接して、所望の蒸留液の成分の場合にはそこで蒸発し
、又は所望の底部の生成物の成分の場合には底部へ向けて下流に流れる。
【００４８】
　供給原料が、絞り要素に直接供給されるか、又は、供給原料が絞り要素より上及び下に
分離して供給されることが更に提案されている。
【００４９】
　更に、底部温度が、絞り要素より上の圧力を考慮に入れて、絞り要素より上で測定され
る底部における所望の生成物の最も低い沸騰成分の沸騰温度より低く、所望の塔頂生成物
の最も高い沸騰成分の沸騰温度より高く、前記沸騰温度は、夫々前記底部領域の圧力に相
当する圧力における温度であることが提案されている。
【００５０】
　意図された底部温度が、所望の底部の生成物の成分の僅かな部分のみが、絞り要素と該
絞り要素に蓄積された液体を介して気体状に流れるか又は全く流れないように選択されて
おり、このようにして前記生成物の成分の流れの問題を克服している。
【００５１】
　塔頂生成物が蒸留塔内に気体／蒸気状に維持されており、蒸留塔内で凝縮しないように
、蒸留塔の高さが選択又は低減されることが更に提案されている。
【００５２】
　本発明に係る方法は、夫々の沸点が10℃より高い異なる液体の全ての蒸留可能な均一な
混合物に適用可能である。このような混合物の例として、例えば、脂肪酸、メチルエステ
ル、炭化水素、植物油、ベンゼン、アルコール、グリセリン、ペトロケミカル系原料、及
び上述されたグループの物質の誘導体があるが、更に無機化学製品、海水及び他の水溶液
がある。
【００５３】
　以下では、本発明の実施例及び比較例を、図面を参照して更に詳細に説明する。
【図面の簡単な説明】
【００５４】
【図１】本発明に係る方法が行われる装置の第１実施例を示す概略図である。
【図２】本発明の第２実施例に係る還流がある制御ループを備えた蒸留プラントを示す流
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れ図である。
【図３】図２と同様であるが、本発明に係る還流のない制御ループを備えた蒸留プラント
を示す流れ図である。
【図４】本発明の第３実施例に係る方法を行なうためのプラントを示す流れ図である。
【図５】以下に述べる本発明及び第３実施例に応じた実験が行われたプラントを示す流れ
図である。
【図６】図５の蒸留塔K1,K2 の構成を示す略断面図である。
【発明を実施するための形態】
【００５５】
　全ての図面において、同一の参照番号は同一の意味を有しており、従って、繰り返し用
いられる場合は一度だけ説明されている。
【００５６】
第１実施例
　図１は、熱交換器2 を備えた蒸留塔1 を示しており、本実施例では、熱交換器は、蒸気
排気管に微細格子パッキンが充填されているジャケット付熱交換器（ジャケット付管）で
ある。代わりに、平面設計における管束熱交換器が採用されてもよく、管束熱交換器では
、排気蒸気が冷却コイルを通って流れる。更に、真空部4 に接続された後段凝縮器3 と、
熱交換器2 のための冷却媒体入口5 及び冷却媒体出口6 とが図１に示されている。また、
供給原料のための入口7 、底加熱器のための蒸気入口8 、及び前記底加熱器のための凝縮
液出口9 が図１に示されており、更に、蒸留液を底部に再循環するための蒸留液再循環導
管10、及び蒸留液受け部11が図１に示されている。底加熱器のための蒸気供給が、底部の
過熱防止のために制限されており、本発明に係る制御手段12が底部温度を計算しているた
め、底部に蒸留液が含まれることを確実に防ぐ。蒸留塔の塔頂部領域のための更なる制御
手段13が、図１に更に示されており、制御手段13は、計算した蒸留液の沸騰温度により冷
却媒体の流れを制御し、従って蒸留液の凝縮点を調節している。導管16を介して底部は下
流の蒸留塔（図示せず）に導かれることが可能である。更に、塔頂部凝縮器17,18 が示さ
れている。還流が、還流導管19及び環流凝縮器20を介して還流マニホールド21,22 に向け
て行われている。
【００５７】
　蒸留塔は以下に示すように機能する。蒸留液が、上昇段階の凝縮器2 の塔頂部、及び塔
頂部凝縮器17,18 で凝縮して流れる。温度が逸脱する場合、蒸留液は、例えば三方弁14を
介して蒸留塔へ再循環されるか、又は原料タンク（図示せず）に導かれることが可能であ
る。原料は、この蒸留塔の最低液位に応じた液面制御により再循環される。現蒸留塔で蒸
留される必要がある底部の媒体の内、低沸騰成分が確実になくなるように、蒸気圧曲線に
基づき制御する制御手段12により、現蒸留塔から次の蒸留塔へ底部の媒体が移される。底
部の媒体の過熱を防ぐために、加熱媒体、本実施例では蒸気が、温度を制御して供給され
る必要がある。代わりに、言うまでもなく、一定の供給量と、蒸留塔の液面制御された底
部からの排出量とによる従来の操作モードを用いることも可能である。
【００５８】
　このプラント及び工程設計のために、所望の数のこのような蒸留塔が直列に接続され得
る。例えば、最後の蒸留塔が可能な限り高い収量を達成するために機能するので、最後の
蒸留塔は圧力差が低い従来の設計で構成され得るが、プロパンジオールの蒸留にはエネル
ギーの理由により合理的ではない。
【００５９】
　様々な液体、気体又は融解塩が、熱交換器2,17,18 のための冷却媒体として機能するこ
とが可能である。しかしながら、供給原料及び／又は給水が冷却媒体として用いられるこ
とが好ましい。融解塩（液状塩）は、もはや蒸気の生成を可能としない非常に高い温度で
の蒸留のために用いられ得る。
【００６０】
　熱交換器として、管束熱交換器、ジャケット付熱交換器、スクリーン熱交換器等が用い



(10) JP 2010-533578 A 2010.10.28

10

20

30

40

50

られ得る。塔頂部の凝縮のために、例えば、蒸留液の排出蒸気が逆方向に冷却管を通って
流れて凝縮するコイル型熱交換器又は管束熱交換器が用いられ得る。
【００６１】
　更に、重要且つ有利なことは以下の通りである。
・所望の蒸留液のための冷却媒体の凝縮点設定
・冷却媒体の出口温度を制御するために可逆的モードで代替的に適用される制御
・蒸留制御ループ13と組み合わされた表面熱交換器2,17,18 により効果的に実現される蒸
留のために供給されるエネルギーの回復、及び底部より上での冷却媒体の回収
・仕様が逸脱する場合、蒸留塔1 又は代替タンクに再循環するための蒸留液再循環導管14
・（特に、分留のために重要である）蒸留液の含有を確実に防ぐための底部からの排出／
底部の加熱の制御
・各排出蒸気管への還流液の注入
【００６２】
第２実施例
　図２は、蒸留塔101 を示しており、蒸留塔101 では塔頂生成物が、導管102 を介して回
収され、凝縮器103 で凝縮した後、導管104 を介して蒸留液受け部105 に導かれる。蒸留
液ポンプ106 が、弁107 及び流量計122 を介して生成物出口に蒸留液を送る。回収されな
い蒸留液は、還流導管108 と蒸留液受け部105 内の液面によって制御される弁109 とを介
して蒸留塔101 の塔頂部で蒸留塔101 内に流れる。
【００６３】
　弁111 を介して塔頂部の凝縮器103 と接続された真空部110 が、凝縮器103 内の圧力、
及び蒸留塔101 の塔頂部内の圧力を減少する。弁111 は、蒸留塔の塔頂部の圧力によって
制御される。
【００６４】
　本発明によれば、蒸気圧曲線から得られた沸点基準に応じて温度及び圧力を制御する制
御手段112 により比率制御が行われる。これが、いわゆる比率制御であり、制御が、圧力
変化の関数として沸点変化の比率に基づいていることを意味する。
【００６５】
　２つの温度測定ポイント113,114 で、蒸留塔の塔頂部の温度が、塔頂部の最先端と、こ
の頂点より下に少し離れた点との両方で監視され、制御手段112 に送られる。更に、蒸留
塔の塔頂部の圧力が圧力測定ポイント115 によって監視され、制御手段112 に送られる。
これらの値から、制御手段は、蒸気圧曲線に基づいて弁107 のための操作量を計算し、回
収される蒸留液の量を制御し、ひいては間接的に還流を同様に制御し、従って還流比を制
御する。蒸留液受け部105 の液面によって制御される弁109 は、単に蒸留液受け部105 の
所定の液面を維持すべく機能しているだけであり、このために、決して空になるまで汲み
上げられない。
【００６６】
　本発明によれば、還流のない塔を制御するために用いることが可能である。その実施例
が図３に示されている。図２に示された蒸留液を受け取るための手段に加えて、凝縮器11
6 が、蒸留塔101 の塔頂部に更に設けられている。蒸留塔101 は、液状の蒸留液を回収す
べく設計されている。排出蒸気が、凝縮器116 で凝縮し、直接蒸留塔101 に戻される。凝
縮器116 で凝縮しなかった排出蒸気が、導管117 を通って、真空部110 と接続された別の
凝縮器118 に流れる。凝縮器118 で凝縮された凝縮液が、代替タンク又は収集タンクに再
循環される。これは、供給された原料を蒸留塔に供給する供給タンクである。
【００６７】
　蒸留塔の塔頂部の温度測定ポイント119 及び圧力測定ポイント120 から得られた測定値
が、制御手段112 による計算に用いられて、制御手段112 は、弁121 が操作される操作量
を求めるために、処理されるべき混合物の成分の蒸気圧曲線を考慮する。弁121 は、蒸留
液の回収量を決定する。流量計122 は、蒸留液の瞬間流量を監視する。
【００６８】
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　以下では、実験結果が表により示されており、実験は図２に示されたプラントを用いて
行なわれた。
【００６９】
第２実施例からの実験結果
　実験は蒸留塔を用いて行なわれて、蒸留塔に、供給原料、すなわちC8乃至C16 の鎖長を
有する脂肪アルコール混合物が供給された。蒸留塔の塔頂部で、可能な限り純粋なC8脂肪
アルコールを得るべく行われた。塔頂生成物の一部が再循環（還流）された。C10 脂肪ア
ルコールが、供給口より上で横方向に少し離れた側部の排出口で得られた。底部の媒体は
、基本的にC12 乃至C16 のアルコールから構成されている。
【００７０】
【表１】

 
【００７１】
【表２】

 
【００７２】
表１の解説
　本発明に係る方法を検査するために、減少された圧力が、30mbarから50mbarまで均一に
増加され、つまり、真空が午前７時26分に低下された。同時に、蒸留液回収速度が最大75
0kg/h まで増加された。温度が、１mbarの圧力変化当たり摂氏温度で約0.5 度上昇した。
沸騰温度、つまり114 ℃に達した後、蒸留液回収速度が1800kg/hまで再度減少された。制
御が過剰調整され、蒸留液回収速度が少し増加され過ぎたので、これは必要であった。最
後に、蒸留液回収速度が制御されて4400kg/hの古い値に戻され、塔頂部における所望の設
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定値であるC8脂肪アルコールの約99%の濃度が再度得られた。温度は、その後増加された1
14 ℃に維持された。
【００７３】
表２の解説
　この場合、65mbarの減圧が30mbarに減少されて、つまり、真空が著しく改善された。補
償のために、蒸留液回収速度が０に設定され、つまり、還流比が100 %に増加された。そ
の後、蒸留液回収速度は再度4600kg/hの設定値に徐々に増加されて、塔頂部における所望
の設定値である約99%のC8脂肪アルコールの濃度、及び側部の排出口における所望の設定
値である約95%のC10脂肪アルコールの対応する濃度が再度得られた。この移行期間の後、
温度が105 ℃で一定になった。全体の移行時間は約30分だけであった。
【００７４】
　表１及び表２では、試料が約15乃至20分毎にのみ（ガスクロマトグラフによって）得ら
れて検査されるので、濃度が毎回記載されてはいない。これらの実験は、真空に変化があ
るとき、塔頂部及び側部の排出口で生成物の所望の濃度を有する新たな安定した定常状態
条件を得るために非常に短い期間のみが必要とされることが実例として明示している。
【００７５】
　更に、本発明に係る制御が、エネルギー入力の変化に起因する底部温度又は還流比を制
御するために適用可能である。
【００７６】
　本発明に係る制御概念は、自己制御する蒸留プラントが可能であるという利点を有する
。塔頂領域における圧力及び温度の変化に直接的に反応する制御により、塔頂蒸留液の質
の改良が達成される。制御原理は原料組成の変化に対して平衡を保つ効果を有する。オン
ライン解析を省くことが可能である。計算された沸騰温度又は凝縮温度を超えるとき、或
いは該沸騰温度又は凝縮温度に達しないとき、限界モニターにより視覚的及び／又は音響
的に監視され得る。
【００７７】
第３実施例
　図４は、本発明の第３実施例に係る工程を行なうことが可能なプラントを示す流れ図で
ある。第１の蒸留塔K1がパッキン201,202,203 を含んでおり、パッキン201,202,203 によ
り、第１の蒸留塔K1が通常通り操作されるとき、３つのパッキン全てに対して８mbarの圧
力損失が引き起こされる。第１の蒸留塔K1及び下流の第２の蒸留塔K2（図５参照）では、
C6乃至C18 の炭素鎖長を有する脂肪アルコール混合物が蒸留によって処理される。供給原
料が、供給加熱器204 （図４）を通って第１の蒸留塔K1に横方向に供給される。C6乃至C1
0 の鎖長を有する脂肪アルコール混合物から構成される塔頂生成物が、ポンプ207 により
凝縮器205 及び蒸留液受け部206 を通って回収される。更に、底加熱器208 及びポンプ20
9 が図４に示されており、ポンプ209 により、底部の媒体が汲み出されて、底加熱器208 
を介して再循環されるか、又は導管210 を通って第２の蒸留塔K2の底部領域に供給される
（図５参照）。
【００７８】
　本発明によれば、絞り要素212 が底部211 と最も下にあるパッキン203 との間に設けら
れており、絞り要素212 によりパッキン201,202,203 の圧力損失全体より高い圧力損失が
引き起こされる。前記絞り要素212 には、様々な技術的設計が採用され得る。絞り要素21
2 は、例えば、先行技術にかかるバブルキャップ板、有孔板又はパッキンであってもよい
が、前記板又はパッキンが所望の圧力損失を引き起こすように本発明に従って修正されて
もよい。絞り要素212 により、絞り要素212 より上では105 mbar の圧力が確立されるだ
けであるが、底部211 より上の圧力は220 mbarである。絞り要素が内蔵される位置は、蒸
留塔の蒸留液負荷に左右され、図４では、位置は低割合の蒸留液のために選定されている
。
【００７９】
　運転実験が、15％の蒸留液のより高い蒸留液負荷を有する図５及び図６に示されたプラ
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ントで行なわれた。図６は、図５に示された第１及び第２の蒸留塔K1,K2 を詳細に示して
いる。
【００８０】
　第１及び第２の蒸留塔K1,K2 は、14のトレイを含んでおり、14のトレイは上から下に番
号が付けられている。第１乃至第４のトレイは夫々有孔板である。第５乃至第14のトレイ
はバブルキャップ板として構成されている。
【００８１】
　第１の蒸留塔K1内に本発明に係る絞り要素を備えない操作では、46mbarの圧力損失が、
塔頂部213 と底部211 との間で測定された。底部211 の温度は198 ℃であった。
【００８２】
　追加の流れ抵抗、つまり絞り要素を、この場合も上から数えて第４乃至第８のトレイの
領域に備えた運転実験が、以下に示す結果をもたらした。
【００８３】
　塔頂部と底部との間の圧力損失が、100 mbar であり、底部の測定温度が207 ℃であっ
た。意外にも、エネルギー消費、つまり高温蒸気の消費が、第１の蒸留塔K1で約20%減少
され、更に第２の蒸留塔K2で約20%減少された。第２の蒸留塔K2がこの実験では変更され
ておらず、特に、追加の絞り要素を含んでいなかったので、第２の蒸留塔K2に関する結果
は一層驚くべきことである。これは、第１蒸留塔K1の底部の温度が上昇して、その結果、
より高温の生成物が第２の蒸留塔K2に供給され、次に第２の蒸留塔K2でより高い予備分離
が引き起こされているためである。
【００８４】
　得られた脂肪アルコール生成物の質は、絞り要素が内蔵される前と略同一であり、「質
」という文言は、生成物の純度と、望ましくない成分が存在していないこととを意味する
。
【符号の説明】
【００８５】
1 蒸留塔
2 熱交換器
3 後段凝縮器
4 真空部
5 冷却媒体入口
6 冷却媒体出口
7 供給原料のための入口
8 底加熱器15のための蒸気入口
9 底加熱器15のための凝縮液出口
10  蒸留液還流導管
11  蒸留液受け部
12  制御手段
13  制御手段
14  三方弁
15  底加熱器
16  底出口
17  塔頂部凝縮器1
18  塔頂部凝縮器2
19  還流導管
20  環流凝縮器
21  還流マニホールド
22  還流マニホールド
101 蒸留塔
102 導管
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103 凝縮器
104 導管
105 蒸留液受け部
106 蒸留液ポンプ
107 弁
108 還流導管
109 弁
110 真空部
111 弁
112 制御手段
113 温度測定ポイント
114 温度測定ポイント
115 圧力測定ポイント
116 凝縮器
117 導管
118 凝縮器
119 温度測定ポイント
120 圧力測定ポイント
121 弁
122 流量計
K1  第１の蒸留塔
K2  第２の蒸留塔
201 パッキン
202 パッキン
203 パッキン
204 供給加熱器
205 凝縮器
206 蒸留液受け部
207 ポンプ
208 底加熱器
209 ポンプ
210 導管
211 底部
212 絞り要素
213 塔頂部
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