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€9 Verfahren und Vorrichtung zum Destillieren von Fliissigkeiten.

@ Das Einsetzen der Verdampfung am Kiihler (3) wird

mit einem ersten Sensor (5) ermittelt. Darauf wird die
Druckabsenkung mit der Vakuumpumpe (4) so lange fort-
gesetzt, bis auch an einem zweiten Sensor (6) das Vorhan-
densein von Dampf festgestellt wird. Daraufhin wird der
Systemdruck derart konstant gehalten, dass die Kondensa-
tionsfront im Kiihler (3) immer in einem gewiinschten
Bereich bleibt. Dies erlaubt eine Optimierung des Destil-
liervorgangs und eine Ausniitzung der maximalen Kiihler-
leistung unabhingig von der Kiihlmitteltemperatur und
unabhiingig vom absoluten Druck und von der absoluten
Temperatur.,
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PATENTANSPRUCHE )

1. Verfahren zum Destillieren von Fliissigkeiten unter
Vakuum mittels Verdampfen in einer Heizzone und Kon-
densieren des Dampfes in einer Kiihlzone, wobei zuerst der
Druck iiber der Flissigkeit abgesenkt wird und die Druck-
absenkung bei Einsetzen der Verdampfung der F lissigkeit
unterbrochen und der Druck etwa konstant gehalten wird,
dadurch gekennzeichnet,

dass das Einsetzen der Verdampfung mit einem ersten
Sensor (5) ermittelt wird, der am Anfang (13) der Kiihlzone
angeordnet ist,

dass der Betriebszustand zwischen dem ersten Sensor ®)
und dem Ende (12) der Kiihlzone mit einem zweiten Sensor
(6) ermittelt wird,

und dass der mit dem zweiten Sensor (6) ermittelte Wert
in einer Steuervorrichtung (16) mit einem Sollwert verglichen
wird, welche bei Abweichungen vom Sollwert den Druck
derart verdndert, dass die Kondensation des Dampfes in ei-
nem vorbestimmbaren Bereich der Kiihlzone abgeschlossen
ist.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass beim Ermitteln des Verdampfungsbeginns mit dem er-
sten Sensor (5) die Druckabsenkung stufenweise so lange
fortgesetzt wird, oder der Druck wieder angehoben wird, bis
am zweiten Sensor (6) ein bestimmter Betriebszustand ge-
messen wird.

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, da-
durch gekennzeichnet, dass am ersten und zweiten Sensor
die Temperaturverdnderungen pro Zeiteinheit gemessen wer-

-den, und dass die Verinderung vom Druck bei einem be-
stimmten Temperatur/Zeit-Gradienten als Vergleichsgrosse
zum gemessenen Istwert erfolgt.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
dass beim Ermitteln eines bestimmten Temperatur/Zeit-
Gradienten mit sinkender Temperatur am ersten Sensor ©)
die Steuervorrichtung ein Signal zum Unterbrechen des De-
stilliervorgangs abgibt.

5. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
dass die absolute Temperatur-Differenz bei sinkender Tem-
peratur am ersten Sensor ermittelt wird, und dass die Steuer-
vorrichtung beim Erreichen einer vorbestimmbaren Tempe-
ratur-Differenz ein Signal zum Unterbrechen des Destillier-
vorgangs abgibt.

6. Vorrichtung zum Destillieren von Fliissigkeiten unter
Vakuum zur Durchfithrung des Verfahrens nach Anspruch 1
mit einem Destilliergeféss (2), einem Kiihler (3) zum Kon-
densieren des Dampfes und mit einer Vakuumpumpe (4)
zum Absenken des Druckes iiber der Fliissigkeit, sowie mit
einem Sensor zum Ermitteln des Einsetzens der Verdamp-
fung, dadurch gekennzeichnet, dass ein erster Sensor (5) zum
Ermitteln des Einsetzens der Verdampfung am Anfang (13)
des Kiihlers (3) angeordnet ist, und dass zwischen dem ersten
Sensor (5) und dem Ende (12) des Kiihlers (3) ein zweiter
Sensor (6) angeordnet ist, mit dem der dort herrschende Be-
triebszustand messbar ist, wobei beide Sensoren iiber eine
Steuereinrichtung (16) in Steuerverbindung zur Vakuum-
pumpe (4) und/oder einer Heizeinrichtung (37) am Destillier-
gefdss stehen.

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeich-
net, dass der erste und zweite Sensor Temperatursensoren
sind, mit denen die Temperaturverdnderungen pro Zeitein-
heit messbar sind, und dass die Steuervorrichtung (16) einen
Soll-Istwert-Vergleicher aufweist, in dem die gemessenen
Werte zur Bildung eines Steuersignals mit einem vorbe-
stimmbaren Temperatur/Zeit-Gradienten vergleichbar sind.

8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeich-
net, dass die Steuervorrichtung (16) eine Zeitverzogerungs-
einrichtung aufweist, mit der beim Ermitteln des Einsetzens
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der Verdampfung am ersten Sensor (5) die Vakuumpumpe
(4) zur stufenweisen Fortsetzung der Druckabsenkung oder
ein Beliiftungsventil zur stufenweisen Anhebung des Druk-
kes intervallweise ansteuerbar ist, bis am zweiten Sensor ein
bestimmter Temperatur/Zeit-Gradient ermittelt wird.

9. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 8, da-
durch gekennzeichnet, dass die Steuervorrichtung eine Ab-
schalteinrichtung aufweist, welche mit dem ersten Sensor (5
in Verbindung steht und mit der die Vakuumpumpe (4)
und/oder die Heizeinrichtung (37). abschaltbar ist, wenn we-
nigstens bei einem bestimmten Druck im System kein Einset-
zen der Verdampfung oder ein Aussetzen der Verdampfung
ermittelt wird.

10. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 9, da-
durch gekennzeichnet, dass die Sensoren innerhalb des Kiih-
lers (3) angeordnet sind.

11. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 9, da-
durch gekennzeichnet, dass die Sensoren auf der Aussenseite
des Kiihlers (3) angeordnet sind.

12. Vorrichtung nach Anspruch 10 oder 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Sensoren in Durchflussrichtung des
Kiihlers (3) verstellbar angeordnet sind.

13. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 12, da-
durch gekennzeichnet, dass der zweite Sensor in Durchfluss-
richtung des Kiihlers (3) vor dessen Ende (12) angeordnet
ist.

14. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 13, da-
durch gekennzeichnet, dass sie an einem Rotationsverdamp-
fer (1) angeordnet ist, und dass mit der Steuereinrichtung
(16) neben der Vakuumpumpe (4) und/oder der Heizeinrich-
tung (37) auch der Antriebsmotor (10) und/oder die Schnell-
hebevorrichtung (11) des Rotationsverdampfers ansteuerbar
ist.

15. Verfahren zum Destillieren von Fliissigkeiten unter
Vakuum mittels Verdampfen in einer Heizzone und Kon-
densieren des Dampfes in einer Kiihlzone, wobei zuerst der
Druck iiber der Fliissigkeit abgesenkt wird und die Druck-
absenkung bei Einsetzen der Verdampfung der Fliissigkeit
unterbrochen und der Druck etwa konstant gehalten wird,
dadurch gekennzeichnet, dass das Einsetzen und Aussetzen
der Verdampfung mit einem Temperatursensor ermittelt
wird, der am Anfang der Kiihlzone angeordnet ist, wobei die
Temperaturverdnderung pro Zeiteinheit gemessen wird und
der ermittelte Wert in einer Steuereinrichtung (16) mit einem
Temperatur/Zeit-Gradienten als Sollwert verglichen wird,
und dass bei einem bestimmten Gradienten mit steigender
Temperatur die Druckabsenkung unterbrochen und bei ei-
nem bestimmten Gradienten mit sinkender Temperatur die
Vakuumpumpe abgeschaltet wird.

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeich-
net, dass bei einem bestimmten Gradienten mit sinkender
Temperatur noch weitere Hilfseinrichtungen fiir das Durch-
fiihren der Destillation abgeschaltet werden.

BESCHREIBUNG

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren gemiiss dem
Oberbegriff von Anspruch 1 sowie auf eine Vorrichtung ge-
mass dem Oberbegriff von Anspruch 6. Mit derartigen Ver-
fahren bzw. Vorrichtungen kann das Durchfiihren eines De-
stillationsvorgangs bis zu einem gewissen Grad optimiert
und automatisiert werden, so dass Bedienungs- und Korrek-
tureingriffe von aussen nur noch beschréinkt erforderlich
sind.

Ein derartiges Verfahren mit der dazu benétigten Vor-
richtung ist beispielsweise durch die DE-A-3 413 385 be-



kannt geworden. Dabei wird wihrend der Druckabsenkung
{iber der Fliissigkeit die Druckabnahme pro Zeiteinheit im
System gemessen und laufend mit einem Sollwert verglichen.
Beim Erreichen eines abstimmbaren Differentialquotienten
aus Druckabnahme pro Zeiteinheit wird die Druckreduzie-
rung abgeschaltet und nachher nur noch kurzzeitig zur
Uberpriifung des Istwertes eingeschaltet. Damit wird eine
gewisse Automatisierung erreicht. da die Bedienungsperson
nicht mehr den Beginn der Destillation beobachten muss,
um dann die Vakuumpumpe manuell auf konstanten Druck
umzuschalten. Ausserdem erfolgt eine Anpassung an Siede-
punktverinderungen der zu destillierenden Fliissigkeit. Die
Einstellung des Sollwerts fiir den genannten Differentialquo-
tienten wird einmal in Abstimmung auf die Grossenverhélt-
nisse des Verdampfungssystems abgestimmt. '

Fin Nachteil der bekannten Vorrichtung besteht jedoch
darin, dass nicht alle mdglichen Parameter beriicksichtigt
werden, welche den Destilliervorgang beeinflussen kénnten.
So weist beispielsweise bereits die Kiihlwassertemperatur in
europiischen Breitengraden zwischen Sommer und Winter
starke Schwankungen auf. So kann beispielsweise im Som-
mer die Kithlerleistung ungeniigend sein, so dass im Kiihler
keine vollstindige Kondensation mehr stattfindet und Lo-
sungsmittel {iber die Wasserstrahlpumpe ins Abwasser ge-
langen kann. Ausserdem ist es oft ndtig, die gleiche Ver-
dampferanlage mit verschiedenen Kiihlertypen auszuriisten,
die méglicherweise auch verschiedene Kiihlerleistungen auf-
weisen.

Es ist daher eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren
und eine Vorrichtung der eingangs genannten Art zu schaf-
fen, bei denen unabhiingig von Kiihlertyp und Kiihlerlei-
stung und bei beliebigen Siedetemperaturen eine vollstindige
Kondensation des Dampfes im Kiihler erzielt wird, wobei
das Destillierverfahren derart optimiert werden soll, dass die
zu jedem Zeitpunkt zur Verfiigung stehende Kiihlerleistung
jeweils optimal ausgeniitzt wird. Ausserdem sollen die Hilfs-
einrichtungen automatisch abgeschaltet werden, wenn der
Destilliervorgang beendet ist, so dass Wasser und elektrische
Energie eingespart werden konnen. Eine Stillegung der
Hilfseinrichtungen soll auch bei Fehlmanipulationen oder
beim Auftreten von Stérungen automatisch erfolgen. Diese
Aufgabe wird erfindungsgeméss mit einem Verfahren mit
den Merkmalen gemiss Anspruch 1 und mit einer Vorrich-
tung mit den Merkmalen geméss Anspruch 6 gelost.

Wihrend der erste Sensor am Anfang der Kiihlzone den
Beginn der Verdampfung ermittelt, dient der zweite Sensor
dazu. den Kondensationsprozess in der Kithlzone zu opti-
mieren. Dabei spielen die absoluten Driicke und Temperatu-
ren innerhalb des Systems keine Rolle. Auch Schwankungen
in der Kiihlerleistung, beispielsweise durch sich verindernde
KiihImitteltemperatur, bleiben ohne nachteilige Wirkung
auf den Destillationsprozess, da die beiden korrespondieren-
den Grossen Druck und Siedetemperatur in Abhéngigkeit
von der gerade herrschenden Kiihlerleistung gebracht wer-
den. Je nach der Plazierung der zweiten Sonde und je nach
der Festlegung des Sollwerts in der Steuervorrichtung kann
die Kondensationsfront in der Kiihlzone verédndert werden.
Dabei wird man bestrebt sein, jeweils die gesamte zur Verfii-
gung stehende Kiihlerleistung voll auszuniitzen, so dass die
Kondensation unabhéingig von allen anderen Parametern je-
weils unmittelbar vor dem Ende der Kiihlzone abgeschlossen
ist. Ersichtlicherweise wird so zuverléssig verhindert, dass
beispielsweise Losungsmittelddmpfe iiber die Vakuumpum-
pe aus dem System entweichen konnen. Auch die effektive
Aussentemperatur und die Temperatur des Kiihimittels
braucht bei der Durchfiihrung der Destillation nicht mehr
speziell berticksichtigt zu werden. Das Nachschlagen und
Heraussuchen von Siedetemperaturen und Driicken sowie
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das Lesen von Siedediagrammen entféllt vollig. Das Einstel-
len eines bestimmten Druckes am Gerdt ist ebenso wenig
notwendig wie das Vorwihlen eines bestimmten Destillier-
programmes. Auch die Art der Vakuumerzeugung ist frei
wihlbar, so dass ersichtlicherweise in jedem Fall automa-
tisch eine Optimierung der Destillation bei den jeweils vor-
handenen Gegebenheiten erfolgt.

Vorzugsweise wird die Druckabsenkung beim Ermitteln
des Verdampfungsbeginns mit dem ersten Sensor so lange
fortgesetzt, bis am zweiten Sensor ein bestimmter Betriebs-
zustand gemessen wird. Auf diese Weise tastet sich das Sy-
stem an den optimalen Betriebszustand heran, bei dem die
gewiinschte Kiihlerleistung erreicht wird. Mit der Méglich-
keit der stufenweisen Erhéhung des Druckes wird verhin-

s dert, dass in der Optimierungsphase sich die Kondensations-

front iiber den gewiinschten Bereich hinaus verschieben
kann.

Vorzugsweise werden am ersten und zweiten Sensor die
Temperaturverinderungen pro Zeiteinheit gemessen, wobei
die Verdnderung vom Druck bei einem bestimmten Tempe-
raturjZeit-Gradienten als Vergleichsgrdsse zum gemessenen
Istwert erfolgt. Mit der Temperaturmessung kann relativ
exakt festgestellt werden, ob an einem bestimmten Punkt im
Kiihlsystem Dampf vorhanden ist oder nicht. Wird ein be-
stimmter Temperatur Zeit-Gradient fiir die Bildung eines
Steuersignals ermittelt. so spielt die absolut gemessene Tem-
peratur keine Rolle. Entscheidend ist lediglich eine spezifi-
sche Temperaturverinderung, welche anzeigt, wann das
Vorbeistrdmen von Dampf am Sensor ein- bzw. aussetzt.

Besonders vorteilhaft arbeitet das System, wenn beim Er-
mitteln eines bestimmten Temperatur;Zeit-Gradienten mit
sinkender Temperatur am ersten Sensor die Steuervorrich-
tung ein Signal zum Unterbrechen des Destilliervorgangs ab-
gibt. Die sinkende Temperatur zeigt an. dass am Kiihlerein-
gang kein Dampf mehr eintritt und dass somit der Destilla-
tionsprozess beendet ist. Die Abschalteinrichtung kann da-
bei so beschaffen sein, dass sie auch ohne vorheriges Anstei-
gen der Temperatur bei einem bestimmten Druck aktiviert
wird, so dass die Vorrichtung auch bei irrtimlich leer ange-
schlossenem Destilliergefiiss wieder abgeschaltet wird, so-
bald nach einer bestimmten Druckabsenkung keine Tempe-
raturverinderung erfolgt. Alternativ kann ein Abschalten
der Vorrichtung auch iiber die Ermittlung einer absoluten
Temperaturdifferenz am ersten Sensor erfolgen.

Selbstverstindlich konnten alternativ zu den beiden
Temperatursensoren auch andere Sensorsysteme wie z. B.
Dampfsensoren oder Tropfenzéhler eingebaut werden. Auch
die Anordnung von Druckfiihlern wére denkbar. falls in der
Kiihlzone eine messbare Druckdifferenz vorliegt, welche
Riickschliisse auf einen bestimmten Betriebszustand erlaubt.

Die Sensoren werden vorzugsweise innerhalb des Kiih-
lers angeordnet, um eine Beeintrichtigung des Messergebnis-
ses zu vermeiden. Je nach Kiihlertyp kdnnen die Sensoren
aber auch auf der Aussenseite des Kiihlers angeordnet sein.
Dabei kann es sich im Einzelfall als besonders vorteilbaft er-
weisen, wenn die Sensoren in Durchflussrichtung des Kiih-
lers verstellbar angeordnet sind. Durch Verschieben der Sen-
soren, insbesondere des zweiten Sensors, kann so auf beson-
ders einfache Weise eine Verschiebung der Kondensations-
front am Kiihler erreicht werden. So kdnnte beispielsweise
bei einem besonders giftigen Losungsmittel die zweite Sonde
relativ nahe zur ersten Sonde geschoben werden, um eine ge-
wisse Sicherheitszone zwischen zweiter Sonde und Kiihleren-
de zu erzielen. in der eine restlose Kondensation erfolgt.

In bestimmten Anwendungsfillen geniigt ein einziger
Temperatursensor am Kiihleranfang. Ein derartiges Verfah-
ren ist gekennzeichnet durch die Merkmale im Anspruch 15.
Dieses Verfahren ist angezeigt, wenn nur ein einziger Sensor
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zur Verfligung steht oder wenn in einem bekannten System
unter vorgegebenen, nicht optimierten Bedingungen destil-
liert werden soll.

Ein Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung wird in den
Zeichnungen dargestellt und nachstehend genauer beschrie-
ben. Es zeigen:

Figur 1 eine schematische Darstellung einer erfindungs-
gemdssen Vorrichtung an einem Rotationsverdampfer.

Figur 2 ein Diagramm mit den Funktionen Druck und
Temperatur in Abhéngigkeit von der Zeit beim Beginn des
Destilliervorgangs,

Figur 3 ein Diagramm mit der Temperatur pro Zeitein-
heit an der zweiten Sonde wihrend des Destilliervorgangs.
und

Figur 4 ein Ausfithrungsbeispiel eines Kiihlers mit ver-
stellbarer Sonde.

Wie in Figur 1 dargestellt, lisst sich das erfindungsge-
mésse Verfahren besonders vorteilhaft an einem Rotations-
verdamplfer realisieren. Bei Rotationsverdampfern lassen
sich bereits bestimmte Vorgéinge weitgehend automatisieren,
womit das erfindungsgemésse Destillierverfahren noch ratio-
neller gestaltet werden kann. Figur [ zeigt einen Rotations-
verdampfer | mit einem antreibbaren héhenverstellbaren
Stativ 11. wie es beispielsweise durch die EP-A-149 972 der
Anmelderin bekannt geworden ist. Das Destilliergefiss 2,
welches die zu destillierende Fliissigkeit aufnimmt, ist in ein
Wasserbad 8 eingetaucht, das mit Hilfe einer Heizeinrich-
tung 37 erhitzt werden kann. Der Antriebsmotor 10 versetzt
das Destilliergefiss 2 wihrend der Destillation in eine dau-
ernde Drehbewegung um die eigene Achse. Das verdampfte
Loésungsmittel gelangt in den Kiihler 3, in dem eine Kiihl-
schlange 7 angeordnet ist. Die Kiihlschlange 7 wird iiber eine
Kihlwasserzufuhr 14 mit Kiihlwasser versorgt. Selbstver-
sténdlich wire auch ein anderes Kiihlmedium denkbar, Das
Destillat fliesst vom Kithler 3 nach unten in die Vorlage 9.
Um die Siedetemperatur zu reduzieren, erfolgt die Verdamp-
fung unter Vakuum, wobei iiber eine Vakuumleitung 15 ein
Unterdruck an den Kiihler 3 angelegt wird. Zur Vakuumer-
zeugung dient eine Vakuumpumpe 4. die im dargestellten
Ausfiihrungsbeispiel eine Wasserstrahlpumpe ist. Auch hier
wiren beliebige andere Vakuumpumpen denkbar.

Am Kiihleranfang 13 ist ein erster Sensor 5 angeordnet.
der beim dargestellten Ausfithrungsbeispiel ein Temperatur-
sensor ist. Zwischen dem ersten Sensor 5 und dem Kiihleren-
de 12 ist ein zweiter Sensor 6 angeordnet, welcher ebenfalls
ein Temperatursensor ist. Beide Sensoren 5 und 6 sind itber
Messleitungen 18 mit einer Steuervorrichtung 16 verbunden.
Die Steuervorrichtung 16 registriert die Temperaturdnderun-
gen pro Zeiteinheit an den beiden Sonden 5 und 6 und ver-
gleicht sie mit einem Temperatur:Zeit-Gradienten als Soll-
wert. Uber eine Druckmessleitung 17 ermittelt die Steuervor-
richtung auch den jeweiligen Systemdruck.

Die Kithlwasserzufuhr 14 ist mit einem Absperrventil 21
versehen. welches iiber eine Kithlwassersteuerleitung 20 in
- Steuerverbindung mit der Stevervorrichtung 16 steht. Auch
die Wasserzufuhr fiir die Vakuumpumpe 4 kann iiber eine
Pumpensteuerleitung 23 ein- oder ausgeschaltet werden.
Schliesslich ist die Wasserstrahlpumpe 4 mit einem Vakuum-
ventil 19 versehen. das von der Steuervorrichtung 16 her
tiber eine Drucksteuerleitung 22 aktivierbar ist. Ein Beliif-
tungsventil 40 zur Druckregulierung ist in die Druckmesslei-
tung 17 integriert und befindet sich vorzugsweise direkt in-
nerhalb der Steuervorrichtung 16, Die Steuervorrichtung 16
steht iiber eine Rotationsverdampfer-Steuerleitung 24 auch
in Wirkverbindung mit dem Rotationsverdampfer 1 bzw.
mit dem Schnellheberstativ 11 und der Heizeinrichtung 37.

Der Ablauf eines erfindungsgemissen Verfahrens bzw.
die Funktion der Vorrichtung wird nachstehend anhand ei-
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nes konkreten Beispiels beschrieben. Dabei treten am An-
fang des Destilliervorgangs die in Figur 2 dargestellten
Driicke und Temperaturen auf. Auf der oberen Ordinate 25
ist der Systemdruck in Millibar eingetragen. Die untere Or-
dinate 26 zeigt die Temperatur in Grad Celsius, wobei die
Kurve 31 der Temperatur an der ersten Sonde und die Kurve
32 der Temperatur an der zweiten Sonde entspricht. Auf der
Abszisse 27 ist die Zeit in Sekunden eingetragen.

Beim nachstehend beschriebenen Beispiel ist die kristalli-
ne Substanz X in einem Gemisch aus Wasser und Methanol
geldst. Das Losungsmittelgemisch soll abdestilliert werden,
um die reine Substanz X zuriickzugewinnen. Dabei wird an-
genommen. dass sich die Substanz X oberhalb 70 “C zersetzt,
so dass eine Siedetemperatur von 60 °C unter keinen Um-
stédnden iiberschritten werden darf,

Zur Vorbereitung des Destilliervorgangs wird die Bad-
temperatur am Wasserbad 8 an der Heizeinrichtung 37 auf
maximal 60 “C eingestellt. Darauf wird das Destilliergefiiss 2
mit der zu destillierenden Lésung an den Rotationsverdamp-
fer 1 angeschlossen und mit Hilfe des Stativs 11 in das Was-
serbad 8 abgesenkt. Die Bedienungsperson hat darauf nur
noch die Starttaste zu driicken, um den automatischen De-
stilliervorgang in Gang zu setzen. Die Steuervorrichtung 16
offnet das Absperrventil 21 fiir die Kiihimittelzufuhr 14 und
setzt die Wasserstrahlpumpe 4 in Betrieb. Mit einer definier-
ten Rate von ca. 2 mbar/s wird der Druck im System so lan-
ge abgesenkt, bis an der ersten Sonde 5 ein Temperatur/Zeit-
Gradient von ca. 0,3 “C/s ermittelt wird. Dieser Messwert
signalisiert das Vorhandensein von Dampf am ersten Sensor
5, woraus auf den Beginn des Destilliervorgangs geschlossen
werden kann. Dieser Betriebszustand, der nach ca. 80 Se-
kunden eintritt, ist in Figur 2 mit der Linie 30 dargestellt.
Diese erste Zeitspanne entspricht der Startphase 28, wih-
rend der im Kiihler 3 noch keine Kondensation stattfindet.

Wiire im Destilliergeféss 2 irrtiimlich keine Fliissigkeit
enthalten, so wiirde die Vakuumpumpe 4 den Druck bis zum
Erreichen der maximalen Pumpenleistung absenken, wie mit
der Kurve 34 angedeutet ist. Dabei wiirde jedoch der erste
Sensor 5 keine relevante Temperaturerhohung feststellen, so
dass die Steuervorrichtung 16 den Prozess automatisch wie-
der stoppen wiirde.

Beim Einsetzen des Verdampfungsprozesses bzw. beim
Beginn der Kondensation am ersten Sensor 5 betrigt der Sy-
stemdruck ca. 320 mbar. Die Steuervorrichtung 16 steuert
nun die Vakuumpumpe 4 derart an, dass der Druck wihrend
ca. 15 Sekunden auf diesem Niveau gehalten wird. Wird in-
nerhalb dieser 15 Sekunden am zweiten Sensor 6 kein rele-
vanter Temperaturanstieg ermittelt, so wird die Druckabsen-
kung weiter fortgesetzt. um nach einem bestimmten Zeitab-
schnitt abermals den Druck auf einem konstanten Niveau zu
halten. Die mit der Position 33 dargestellte stufenweise
Druckabsenkung wird so lange fortgesetzt. bis auch an der
zweiten Sonde 6 ein relevanter Temperaturanstieg ermittelt
wird. Die Zeitspanne, wihrend der der Druck stufenweise

s abgesenkt wird, kann als Optimierungsphase 29 bezeichnet

werden. In dieser Zeitspanne steigt die Temperatur an der
ersten Sonde 5 kontinuierlich weiter, wie die Kurve 31 zeigt.
Bis zum Erreichen der Kondensationsfront an der zweiten
Sonde 6 sinkt die Temperatur an dieser Sonde geringfiigig.
was mit der Einwirkung des Kiihlmediums zusammenhéngt,
Sobald die Sonde 6 den relevanten Temperatur/Zeit-
Gradienten ermittelt. wird iiber die Steuervorrichtung 16 der
Druck im System konstant gehalten. der im Ausfiihrungsbei-
spiel jetzt ca. 200 mbar betrdgt. Dies ist der optimale Sy-

s stemdruck. der bis zur Beendigung des Destilliervorgangs

beibehalten wird,. Die Temperatur an der ersten Sonde 5 ist
inzwischen auf ca. 33 “C angestiegen und erreicht nach ein
bis zwei Minuten das Gleichgewichtsniveau von ca. 35 'C.



Alternativ zur Verdnderung des Druckes kdnnte die Steuer-
vorrichtung selbstverstindlich auch die Heizleistung an der
Heizeinrichtung 37 beeinflussen. Eine Regelung iiber die
Temperatur wire jedoch relativ trdge und im iibrigen sind
durch die maximal zuldssigen Siedetemperaturen bestimmte
Grenzen gesetzt, welche auf keinen Fall tiberschritten wer-
den diirfen.

Wie Figur 3 zeigt, wird iiber die Steuervorrichtung 16 der
Druck derart geregelt, dass die Temperatur an der zweiten
Sonde 6 immer etwa in einem Toleranzbereich 35 konstant
gehalten wird. Steigt die Temperatur an, wie mit der Kurve
38 angedeutet, so bedeutet dies, dass die Kondensationsfront
sich iiber den zweiten Sensor 6 hinaus verschiebt und der
Kiihler 3 keine geniigende Kiihlerleistung mehr erbringt.
Dabei besteht die Gefahr, dass Losungsmittelddmpfe iiber
die Vakuumpumpe ins Abwasser gelangen. Um dies zu ver-
hindern betitigt die Steuervorrichtung 16 automatisch das
Beliiftungsventil 40, womit ein Druckanstieg bewirkt wird.
Das Beliiftungsventil 40 beliiftet das System so lange, bis die
Temperatur an der Sonde 6 absinkt, was auf vollstindige
Kondensation der Dampfe an dieser Stelle hinweist. Der
sinkende Temperatur/Zeit-Gradient, wie mit der Position 39
angedeutet, bewirkt ein Schliessen des Beliiftungsventils 40
und ein Halten dieses optimierten Druckes.

Bei den genannten optimierten Gleichgewichtsbedingun-
gen von ca. 200 mbar Systemdruck und 35 °C an der ersten
Sonde 5 wird so lange weiter destilliert, bis im Destillierge-
fass 2 kein Methanol mehr vorhanden ist. Dies hat zur Fol-
ge. dass zuerst an der zweiten Sonde 6 und dann auch an der
ersten Sonde 5 die Temperatur sinkt. Sobald an der ersten
Sonde 5 ein bestimmter Temperatur/Zeit-Gradient mit sin-
kender Temperatur oder aber auch eine bestimmte absolute
Temperatur erreicht wird, 6ffnet die Steuervorrichtung 16
das Beliiftungsventil 40 und schliesst das Absperrventil 21.
Gleichzeitig werden die Wasserstrahlpumpe 4, der Antriebs-
motor 10 und die Heizeinrichtung 37 abgeschaltet. Bei einem
mit Automatik ausgeriisteten Schnellheberstativ 11 hebt das
Stativ das Destilliergefiss 2 automatisch aus dem Wasserbad
8. Gleichzeitig kann ein akustisches Signal ausgel6st werden,
das dem im Labor anwesenden Bedienungspersonal anzeigt,
dass der Destilliervorgang abgeschlossen ist.

Da im vorliegenden Beispiel die zu destillierende Fliissig-
keit ein Ldsungsmittelgemisch ist, kann dieses nicht in einem
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einzigen Arbeitsgang abgetrennt werden. Vielmehr ist es né-
tig, nach dem Abtrennen des Methanols die Vorlage zu
wechseln. Danach wird das Destilliergefass 2 wiederum ab-
gesenkt und die Starttaste erneut gedriickt. Da im Destillier-
gefiiss 2 nun praktisch eine rein wéssrige Losung der Sub-
stanz X vorhanden ist, sinkt der Druck beim zweiten Ar-
beitsgang in der Startphase 28 auf ein tieferes Niveau von ca.
110 mbar, bevor die Temperatur an der ersten Sonde 5 an-
steigt. In der Optimierungsphase 29 wird der Druck wieder-
um stufenweise so lange abgesenkt, bis an der zweiten Sonde
6 der gewiinschte Temperatur/Zeit-Gradient ermittelt wird.
Die Temperatur an der ersten Sonde 5 betrégt nun ca. 35°C
und der Systemdruck betrégt ca. 50 mbar. Bei diesen Bedin-
gungen wird die Destillation auf die gleiche Weise automa-
tisch zu Ende gefiihrt, bis an der ersten Sonde 5 nach dem
vollstindigen Verdampfen der Losung wiederum ein Tempe-
raturriickgang festgestellt wird.

In Figur 4 ist ein Ausfithrungsbeispiel eines Kiihlers 3
mit verstellbaren Sensoren dargestellt. Die Sensoren sind da-
bei an einer Sensorenhalterung 36 befestigt, die in Pfeilrich-
tung A parallel zur Kiihlerschlange 7 verschiebbar ist. So
konnen auf besonders einfache Weise die Messpunkte ver-
schoben werden. Der zweite Sensor 6 wird vorteilhaft immer
so angeordnet, dass bis zum Kiihlerende 12 noch ein oder
mehrere Kiihlschlangenwindungen folgen, so dass bei einem
plétzlich auftretenden Temperaturanstieg bzw. bei eineni ra-
schen Fortschreiten der Kondensationsfront die Trigheit
des Regelsystems kompensiert werden kann. Damit wird
verhindert, dass auch bei einem raschen Temperaturanstieg
Losungsmitteldimpfe in die Vakuumpumpe gelangen kén-
nen.

Selbstverstindlich ist das erfindungsgemésse Verfahren
nicht auf Rotationsverdampfer oder laborméssige Destillier-
anlagen beschrinkt. Es kann auch bei grosstechnischen De-
stillieranlagen eingesetzt werden. Ersichtlicherweise konnen
dabei die iiber die Sensoren 5 und 6 erzeugten Steuersignale
auch noch fiir weitere, hier nicht erwdhnte Prozesssteuerun-
gen eingesetzt werden. Das erfindungsgemésse Verfahren
ldsst sich auch bei extremen Temperatursituationen mit sehr
tiefen Siedetemperaturen und einem tiefen Systemdruck rea-
lisieren.
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