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(67) Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren und eine
Vorrichtung zur Beurteilung der Fraktionierbarkeit von
Stcffgemischen durch Kristallisation, anwendbar in
Industrie- und Forschungslabors fiir eine schnelle,
6konomische und zuverlissige Testung der
Kristaliisierbarkeit im Handbetrieb. Kernstiick der Erfindung
ist eine temperierbare Handkristallisiereinrichtung mit
drehbarer Kristallisierwalze, die in eine temperierbare,
rechteckige Aufschmelzeinrichtung niedriger Hohe mit
Seitbordfiihrung, in die das zu testende Stoffgemisch
eingebracht und temperiert ist, getaucht und abgerollt und
anschlieBend in einer in gleicher Weiss aufgebauten und
temperierten nachgeordneten AbpreBeinrichtung
aufgedriickt und abgerolit wird, wobei der Gesamtvorgang
mehrfach wiederholt wird zur Intensivierung des
Kristallisationsvorganges und zur Erhdhung der
Produktqualitat. Die Temperierung erfolgt mittels
Thermostatiereinrichtung. Die erfindungsgeméaRe
Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens ist in Fig. 1
dargestellt. Fig. 1
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Patentanspriicha:

1. Verfahre': . ! weurteilung der Fraktionierbarkeit von Stoffgemischen mit einem
Walzenkristallisator, bestehend aus einer temperierbaren Schmelzwanne fiir die Aufnahme des zu
fraktionierenden Stoffgemisches und einer temperierbaren drehbaren Walze, die in das
Stoffgemisch der Schimelzwanne eintaucht, wobei auf der Walze eine Kristallproduktschicht
gebildet wird, gekennzeichnet dadurch, daf eine temperierbare, flache und rechteckige
Aufschmelzeinrichtung mit einem Stoffgemisch in fester oder fliissiger Form geftillt und dieses
aufgeschmolzen wird, wobei seine Temperatur stwas oberhalb der Liquidustemperatur eingeregelt
wird, da® eine temperierbare Kristallisierwalze einer Handkristallisiereinrichtung auf eine
Temperatur unterhalb der Liquidustemperatur eingeregelt wird und in das temperierte
Stoffgemisch in der Aufschmelzeinrichtung getaucht und mehrmals in Langsrichtung der
Aufschmelzeinrichtung abgerollt wird, wobei die Kristallisierwalze mehrfach um ihre Langsachse

. gedreht wird, daR die Handkristallisiereinrichtung mit ihrer Kristallisierwalze aus dem
Feststoffgemisch der Aufschmelzeinrichtung entnommen wird und die Kristallisierwalze auf einer
mit Filterpapier belegten, nachgeordneten, auf eine mittlere Temperatur oberhalb der
Liquidustemperatur einregulierten, temperierbaren AbpreReinrichtung aufgedriickt und mehrfach
abgerolit wird und daR die Kristalle von der Kristallisierwalze der Handkristallisiereinrichtung
mechanisch abgestreift werden.

2. Verfahren zur Beurteilung der Frakti: nierbarkeit von Stoffgeniischen nach Anspruch 1,
gekennzeichnet dadurch, dal die Handkristallisiereinrichtung mit ihrer Kristallisierwalze
nacheinander wiederholt in das Stoffgemisch der Aufschmelzeinrichtung getaucht, abgerollt und
auf der nachgeschalteten AbpreReinrichtung aufgedriickt und wiederholt abgerolit wird.

3. Verfahren zur Beurteilung der Fraktionierbarkeit von Stoffgemischen nach den Anspriichen 1und 2,
gekennzeichnet dadurch, da3 zum Temperieren der Aufschmelz- und Abpref3einrichtung und der
Kristallisierwalze der Handkristallisiereinrichtung auf Temperaturen oberhalb bzw. unterhalb der
Liquidustemperatur jeweils ein Therm.o- oder Kryostat und eine elektrische Zusatzheizung
angeschlossen wird oder daf3 zum gleichzeitigen Temperieren von Aufschmelz-, AbpreBeinrichtung
und Kristallisierwalze jewsils der Auflen- bzw. Innenkreislauf eines Thermo- oder Kryostaten und
jeweils eine elektrische Zusatzheizung angeschlossen wird.

4. Vorrichtung zur Durchflihrung des Verfahrens nach den Anspriichen 1 bis 3, gekennzeichnet
dadurch, daR die nacheinander angeordneten Aufschmelz- und AbpreReinrichtungen (7.1, 7.2)
jeweils aus einem rechteckigen Beh’ilter niedriger H6he mit oben abgewinkelten Seitborden (8) mit
Zahnstangenprofil auf den oberen Flachen der abgewinkelten Seitbordteile bestehen, daR im
unteren Teil der Einrichtungen (7.1, 7.2) jeweils in einem Material hoher Warmeleitfahigkeit ein
Rohrheizkdrper {3) mit dem EinlaBstutzen (10) und dem AuslaBstutzen (11) an der Frontseite
angeordnet ist, da zwischen den Windungen des Robrheizkdrpers (9) zusatzliche elektrische
Heizeinrichtungen (12) eingsbracht sind, da3 die Handkristallisiereinrichtung aus einem oben
gebogenen Hohlrohrbligel (3) mit langgestreckter Zuflihrung (5) und Abfiihrung (6) besteht, der
drehbar dicht mit der Kristallisierwalze {1) mit abgesetzten mit einem Zahnprofil versehenen
Auflagesinrichtungen (2) gekoppelt ist und im langgsstreckten Zu- und Abflikrungsteil einen
Handisolierschutzgriff (4) aufweist.

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, gekennzeichnet dadurch, da3 die Héhe der Seitbordteile (8) mittels
Teleskop- oder Federeinrichtung (13) variier- und arretierbar angeordnet ist.

Hierzu 2 Seiten Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens zur Beurteilung der Fraktiorierbarkeit
von Stoffgemischen durch Kristailisation in Industrie- und Forschungslabors, anwendbar in der chemischen. pharmazeutischen
und Lebensmittelindustrie sowie in anderen mit Kristallisationsvorgédngen befa3ten Zweigen.
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Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist bekannt, daB zur kontinuierlichen Kristallisation von Stoffgemischen unterschiedlicher Art Walzen- oder
Trommelkristallisatoren eingesetzt werden, die in der Regel aus einem Grundkérper fiir die Aufnahme einer beheizbaren
Schmelzwanne, siner temperierbaren Walze, konstruktiven Vorrichtungen verschiedenster Art zum Abschaben der Kristalle von
der Walze sow ie peripheren Einrichtungen zur Schmelzgutaufgabe, dem Eintrag von Inhibitoren, zusétzlichen
HilfsanpreBwalzen, Vibratoren u. . bestehen.

So wird in der SU-OS 1,294.363 sine Vorrichtung vorgeschlagen, wo durch eine exzentrische Aufhdngung der Kristallisierwalze
gegeniiber der Schmelzwanne eine Verinderung der Spaltweite zwischen Walze und Wannenboden hervargerufen wird, mit
Folgerungen auf eine automatische Korrektur der Schmelzschicht auf der Walze. In der SU-OS 1.122.333 erfolgt diese
Besinflussung der Schmelzschicht durch eine zusitzliche profilierte AnpreBwalze bzw. in der SU-0S 1.122.332 wird zur
Verbesserung der Produktqualitit die Eingabe von Inhibitoren und Einpressen derselben auf die Walze vorgeschlagen.

Zum Einbringen der Inhibitoren werden verschiedene Vorrichtungen, u.a. auch Diisen (SU-OS 1.085.612) eingesetzt.
Anprewalzen, in der Regel im Durchmesser wesentlich kleiner als die eigentliche Kristallisierwalze, werden sowohl innerhalb
der Schmelzwanne (SU-0S 1.087.148, 806.054) als auch auBerhalb derselben {SU-OS 1.122.333, 1.122.332) angeordnet.

Zur Abtrennung des Kristallisates von der Kristallisierwalze sind kammartige Abstreifmesser (SU-0S 971,396) starr angeordnet
baw. auch hydromechanisch bewegliche Vorrichtungen {SU-0S 965.449) ader auch sogenannte zusétzliche Messerwellen
{SU-0S 780.847) und vibrierende Messer {SU-OS 656.636) bekannt, weiterhin wird vorgeschlagen, statt Abstreifmessern
Vibratoren {SU-OS 917.194, 980,748) und Endlosband um die Kristallisierwalze (SU-OS 939.030) zu verwenden.

Zur Temperierung des Lchmelzgutes werden sowohl Varrichtungen mit unterschiedlichen Wiarmetibertragerkonstruktionen in
der Schmelzwanne (SU-0S 741.902, 625.731), {SU-0S 1.044.304, SU-0S 1.018.675) als auch eine thermische Vorbehandlung
desselben bereits auBerhalb der Wanne {SU-0S 674.755) vorgeschlagen.

Nachteiligist, daB diese bekannten technischen Lésungen technisch aufwendig sind und deshalbinsbesondere fiir eine schnelle
und sichere Beurteilung der Fraktionierbarkeit von Teststoffgemischen durch Kristallisation im industriellen und
Forschungslaborbereich nicht geeignet erscheinen.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Schaffung eines Verfahrens und einer Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens fiir eine schnelle,
dkonomische und zuveriédssige Beurteilung der Fraktionierbarkeit von Stoffgemischen durch Kristallisation.

Waesean der Erfindung

Der Erfindung liegt die technische Aufgabe zu Grunde, ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens zu
schaffen, das es gestattet, in einfachster Form im: Handbetrieb billig, sicher, zuverlissig und schnell Aussagen tiber die
Fraktionierbarkeit von Stoffgemischen durch Kristallisation zu treffen.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemiR dahingehend geldst, daB eine temperierbare, flache und rechteckige
Aufschmelzeinrichtung mit dem zu untersuchenden Stoffgemisch in der jeweils vorlieganden festen oder fliissigen Form gefilit
und aufgeschmolzen wird, wobei eine Temperatur etwas oberhalb der Liquidustemperatur eingeragelt und gehalten wird.
Gleichzeitig wird eine temperierbare Kristallisierwalze einer Handkristallisiereinrichtung auf eine Temperatur unterhalb der
Liquidustemperatur eingeregelt, in das temperierte Stoffgemisch der Aufschmelzeinrichtung getaucht und mehrmals in
Langsrichtung dieser Ein' ichtung unter Aufdruck abgerolit, wobei die Kristallisierwalze mehrfach um ihre Langsachse gedreht
wird. Anschlief2end wird dis Kristallisierwalze der Handkristallisiereinrichtung aus dem Stoffgemisch der Aufsthmelzeinrichtung
entnommen und auf einer der Aufschmelzeinrichtung nachgeordneten, auf eine Temperatur oberhalb der Liquidustemperatur
eingeregelten, mit Filterpapier belegten temperierbaren AbpreBeinrichtung aufgedriickt und mehrmals abgerollt. Der Vorgang
des Eintauchens in din Aufschmelzeinrichtung, Heraushebens aus dieser sowie des Aufdriickens und Abrollens auf dem
Filterpapier der AbpreBeinrichtung wird erfindungsgemaR mehrfach wisderholt. Das Aufdriicken ders Kristallisierwalze beim
Abrollvorgang in der Aufschmelzeinrichtung besinfluBt die Spaltweite zwischen Walze und Boden der Aufschmelzeinrichtung
und erhdht den Turbulenzgrad im Spalt, was mit einer Verbesserung des Stoffiiberganges verbunden ist. Zum anderen bewirkt
das Aufdriicken der Kristallisierwalze in der AbpreBeinrichtung eine Verdichtung des Kristallhettes auf der Walze bei
gleichzeitiger Verminderung des Verunreinigungsgrades durch intensives Abtrennsn der vorwiegend Verunreinigungen
enthaltende. Fliissigkeitsschicht.

Das Abstreifen der Kristalle von der Walze erfolgt in Uiblicher Weise mechanisch.

Zur Temperierung der Aufschmelz-, AbpreBeinrichtung und der Kristallisiarwalze wird der AuRen- bzw. Innenkreisiauf eines
Thermo- bzw. Kryostaten und eine leicht regelbare eiektrische Zusatzheizung verwendat.

Die nacheinander angeardneten Aufschmelz- und AbpreBeinrichtungen bestehen jeweils aus einem flachen, rechteckigem
Behilter mit aufgesetzten und oben abgewinkelten Seitborden mit einem jewsils harizontalen, oben auf den abgewinkelten
Bordteilen aufgebrachtem Zahnstangenprofi. Die Seithordteile sind dabei mittels Teleskop- oder Federeinrichtung in der Héhe
verstell- und arretierbar.

Im unteren Teil der Einrichtungen ist jeweils in einem Material hoher Warmeleitfihigkeit ein Rohrheizkdrper mit Ein- und
AuslaBstutzen schlangenférmig angeordnet, wobei zur Feinregelung der Temperatur zwischen den Windungen zusitzlich
elektrische Heizeinrichtungen eingebracht sind.

Die Handkristallisiereinrichtung besteht aus einem gebogenen Hohlrohrbiigel mit langgestreckter Zu.- und Abfithrung, di. Jurch
einen Isolierhandschutzgriff gefiihrt sind.

Der Hohlrohrbiigel ist drehbar dicht mit einer Kristallisierwalze mit abgesetzter, an den Seitflichen der Walze anschlieRenden,
mit einem Zahnprofil versehenen Auflageeinrichtung gekoppelt, wobei das Profil mit dem Zahnstangenprofil der abgewinkelten
oberen Seitbordteile der Aufschmelz- bzw. AbpreBeinrichtung abgestimmt ist.
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Ausfiihrungsbeisplel
Die Erfindung soll nachstehend an einem Ausfilhrungsbeispiel niher erldutert werden, und zwar zeigen

Fig.1: eine Darstellung der erfindungsgeméBen Vorrichtung zur Durchflihrung des Verfahrens zur Beurteilung der
Fraktionierbarkeit von Stoffgemischen ir Form einar temperierbaren Handkrlstallisiereinrichtung
und _

Fig.2: eine Darstellung der Vorrichtung zur Durchfiihrung des erfindungsgeméRen Verfahrens in Form der Aufschmelz- baw.
AbpreBeinrichtung. i

Eingesetzt wird die Vorrichtung zur Trennung eines Phenol/Naphtosalol-Gemisches mit einem Anfangsphenolgehalt von
40Ma.-%. Nach dem Einfiillen des Stoffgemisches in die Aufschmelzeinrichtung 7.1 erfolgt das Aufschmelzen und die
Einregelung der Temperatur des Stoffgemisches auf 65°C mittels Temperierflissigkeit aus einem Thermostatenkreistauf (ber
die Rohrschlange 9 der Einrichtung 7.1 und die elektrische Heizeinrichtung 12. Dabei wird die Zirkulation des Heizmediums liber
die Stutzen 10, 11 realisiert. Gleichzeitig wird ber den gleichen Thermostaten die Kristallisierwalze 1 der
Handkristallisiereinrichtung iiber die Stutzen 5, 6 und den Hohlrohrbiigel 3 auf eine Temperatur von 25°C eingeregelt. Der
Hohlrohrbiigel 3 ist mit der Kristallisierwalze 1 iiber die seitlich angeordneten, abgesetzten und mit einem Zahnprofil
ausgestatteten Auflagesinrichtungen 2 drehbar und abgedichtet gekoppelt. Uber den Isolierhandschutzgriff 4, durch den die
Langsrohre des Hohlrohrbiigels 3 gefiihrt sind, wird die Handkristallisiersinrichtung aufgenommen und mit der Walze 1in das
tempaerierte Phenol/Naphtosalol-Gemisch der Aufschmelzeinrichtung 7.1 getaucht, wobei die Zahnflanken der
Auflagesinrichtungen 2 in das Zahnstangenprofil des abgewinkelten Seitbordes 8 der Aufschmelzeinrichtung 7.1 eingreifenund
eine kraft- und formschliissige Bindung beim mehrmaligen Abrollvorgang in dieser gewéhrleisten. Die Héhe der Seitborde 8 ist
iiber eine Federeinrichtung 13 mit Arretierung so eingestellt, daB im Spalt zwischen Kristallisierwalze 1 und Boden der
Aufschmelzeinrichtung 7.1 ein hoher Turbulenzgrad zur Intensivierung des Stoffiberganges gewihrleistet ist.

Nach der Entnahme aus der Aufschmelzeinrichtung 7.1 wird die Kristallisierwalze 1 auf eine nachgeordnete AbpreBeinrichtung
7.2, die in gleicher Weise wie die Aufschmealzeinrichtung 7.1 aufgebaut ist und temperiert, sowie zusétzlich mit Filterpapier belegt
ist, aufgedriickt und abgerolit. Die verstellbare Seitbordhéhe garantiert ein intensives Abpressen durch das Abrolien der
Kristallisierwalze 1 auf dem auf dem Boden der AbpreReinrichtung 7.2 ausgelegten ilterpapier.

Der Vorgang des Eintauchens der Kristallisierwalze 1 in die Aufschmelzeinrichtung 7.1, das Herausheben, Abdrdcken und
Abrolien auf der Abpre8einrichtung 7.2 wird fiinfmal wiederholt, anschlieBend werden die Kristalle von der verchromten
Kristallisierwalze 1 mechanisch abgestreift.

Nach der einmaligen Durchfilhrung des Vorganges betrug die Kristallkonzentration auf der Kristallisierwalze 1 75% und nach
der fiinfmaligen Durchfiihrung 99,5Ma.-% Naphtosalol.
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