Vakuummuveletek

Székely Edit

BME Kéemiai és Kornyezeti
Folyamatmernoki Tanszek



Tematika

Miveletek vakuumban:

» Vakuumbeparlas

» Rovidutas desztillacio
» Molekularis desztillacio
» Szublimacio

» Fagyasztva szaritas (jégszublimacio)



Vakuumbeparlas

» Vakuumban alacsonyabb a hdmérséklet.
» A hore érzékeny anyagok nem karosodnak.
» Kisebb lehet a flitdgdz nyomasa.

» Kisebb a hoveszteség a kornyezet felé.

» Hdintegracid lehetdsége.

Véakuum beparlas



Esofilmes beparlo

A: Betaplalas 1:Fe]

B: Para 2: CsOkoteges hdcsereld

3: Tomény oldat

C: Beparolt oldat . h .
levalaszto, also része

5. Para-folyadék

D: FUt6g6z . .
elvalasztd

E: Kondenzatum
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-+ Kuszofilmes beparlo

A: Betaplalas

B: Para

C: Beparolt oldat
D: Futogoz

E: Kondenzatum

Véakuum beparlas



Termeszetes keringesu kulso
futokamras beparlo

e » Vapours

Heating
steam " >

Concentrated
liquor
Condensate «—

Thin
liquor
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Beparlo-rendszer az ¢tolajgyartasban

O
®

Desztillaturm
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GoOzsugar-szivattyu

Steam jet vacuum ejector
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GOzsugar-szivattyu

Steam jet

process- vacuum ejector
flow scharge
side

Steam jet vacuum pump
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Kavaros filmbeparlo

Feed product

Vapor outlet

Heating cycle inlet

. Heating cycle outlet

Residue

!

Véakuum beparlés
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Kavaros filmbeparld (Luwa)
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Tartozkodasi-1do eloszlas

Konzentration

f

Ciunnschicht-
Verdampfer

/ Fallfilm-
/ \ verdampfer
/
/
!
/ \“\
/ o
/ “ |
|
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Kavaros filmbeparlo (Sambay)

Véakuum beparlés 13



Rovidutas desztillacio

» Beparlas: P.;,.=100 — 200 Pa
* Valtoztatas: belsd kondenzator
 Rovidutas desztillacio: P=0,1 — 100 Pa

Rovidutas desztillacio
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Rovidutas desztillacio

“"l ‘ -
"“@‘J o =5 4

=06 |
; 1feed
\I{ ua 2 distillate
1 -4 3 residue
s 4 heating
1 fgec_l 3 o= 5 cooling
2 distillate =» 6 Hvacuum
3 residue
4 heating
5 cooling § 0t
6 vacuum 5 2 5
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= Rovidutas desztillacio

Fead

Low-boiling Components
High-bailing Components
Heating hadium

Coaoling hdedium
Mon-Condensables
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Scale up process steps:

Laboratory Pilot
* After computer * Stainless steel
simulation

* 0,06 m?evaporator

* Borosilicate glass
surface

* Visual observation

* Feasibility studies

* 0,02 m?evaporator
surface

* 0,1-0,8 kg/h feed rate

Computer aided

* Feed rate: 3-9 kg/h

* Often took over by
manufacturer

Industrial:

e Residence time:
maximum 20 s

* Evaporator
surface: 50 m?

* 11,6 m high2m
diameter

* 5000kg/h
capacity




Rovidutas desztillacio elonyel

»egységes film
» horizontalis keverés

» kis filmvastagsag (0,05-0,5 mm) — kis
nold-up

> Oontisztito

» kicsi a mechanikai kopas

Rovidutas desztillacio 18



Jellemzo0 adatok

> elparologtato6 feliilet: 0,3-50 m?

» becsiilt kapacitas: 30-5000 kg/h
» max. fajlagos kapacitas: 300 kg/m?h
> a késziilék ara: 50000 EUR/ m?

Rovidutas desztillacio
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Rovidutas desztillacio alkalmazasa 1.
Vegyiparban:

Gyogyszeriparban:

> savkloridok »>alkoholok
> glikol-észterek

»novényveédo-szerek

> aminosav észterek

» glilk6z szarmazékok ] |
> indolok Muanyagipar:

»szilikon olajok

» szintetikus és |
természetes vitaminok » ©poxigyantak

» terpén-¢szterek » izocianatok
» muanyag stabilizalok

Rovidutas desztillacio 20



Rovidutas desztillacio alkalmazasa 2.

Elelmiszeripar:

» zsirsavak ¢és szarmazékai

» halolajok

»tokoferolok

> Va|

» paprikaolaj (oldoszer-mentesités)
Kozmetika ipar:

» gyapjuzsir tisztitas (lanolin)

» alga, moszatkivonat tisztitasa
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Molekularis desztillacio

Bronsted ¢s Hevesi (1924): Hg 1zotopok
dusitasa

Burch (1928): asvanyolajak elvalasztasa

Alapelv:

» a desztillaland6 anyagot nem forraljuk,
hanem parologtatjuk

»a parolo feliilet és a kondenzalo6 feliilet
kozott a molekulak nem tuitkoznek
egymassal (p=101-103 Pa)
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A molekularis desztillacio készuleke

External g e?’r =
Condenser [

Feed to

Still
o
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A molekularis desztillacio készileke 2

Fesidue nozzle
Heating jackest

Eoller wiper system

ER W [

Vacnum chamber

5 Imner condenser

6 Feed nozzle

7  Motor

8 Shaft with distmbution plate
9 Hot ol (in)

10 Hot ol (out)
11 Vacuum nozzle
12 Cooling media {out)

13 Destillate nozzle
14 Cocling media {in)
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Molekularis desztillacio alkalmazasa

Etolaj feldolgozas

» zsirsavak elvalasztasa

» monogliceridek kinyerése
» vitaminok dusitasa

» szinezékek elvalasztasa
Vakuumtechnika:

» vakuum olaj (asvanyi- és szilikonolaj), vakuum
ZSir

Miianyagiparban:
» muanyaglagyitok (ftalsav-észterek)

Molekularis desztillacio 25



A beparlo ¢s a desztillalo
készulekek 0sszehasonlitasa

Nyomas, P Tartézkodasi id6, _

, %
Miivelet Pal] t rs] P* 1

Szakaszos deszt.

(atmoszférikus) 10° 4000 4*108
Szakaszos deszt.

(vakuum) 2,5*103 3000 7,5*106
Filmbeparlo 2,5*102 25 6,3*103
Rovidutas deszt. 0,1 10 1

Molekularis deszt. 10-2 1 10-2
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Atm Vacuum Film Short-path Molecular

Operation distillation distillation evaporator distillation distillation
Pressure
(Pa) 10° 103 107 0,1 10 -
Residence
time (s) 4000 3000 25 10 1
Petroleum Petroleum Pharmaceutical Lanolin Plastic
Use cases industry industry Industry cleaning softeners
Laboratory Laboratory Oil production Fish oil Vacuum oil
Separation of
Industry Industry Food industry Butter fatty acids
Heat sensitive Chemical Separation of
materials industry Pepper oil dyes
Vitamins

Silicone oils
Alcohols



Szublimacio
* Alternativ tisztito eljaras

e ElOnyok:
— Kozvetlen elvalasztas (nincs adalek)
— Alacsony homérséklet
— Nincs folyadék fazis
— A kristalyforma €s méret szabalyozhato

Szublimacio
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Solid-Liquid P--T Surface
( for water)

Tnple Li
npie Lne Liquid-Yapor
Modures

Sold-Yapor
Modures
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nyomas

szilard

szublimacio

olvadas

szuperkritikus
folyadék

h6mérséklgt

Liofilizacid
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Muveleti korlatok

Hatranyok:
> T ..=3500C
» Prin= 9-100 mbar

»nem szelektiv elvalasztas ( p;= 0,01 P)

Szublimacio
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Ipar1 peldak Qj
»szalicilsav T

QO
>benzoesav @OH o
> antrakinon 7 .
»naftalin I O
»pirogallol é/
»ammonium-klorid
» fémorganikus-vegytletek (komplexek)

Szublimacio 32



rr’s

A szublimaci0s nyomas eloallitasa

e Vakuum- szublimacio

* Szublimacio nert kozegben (parcialis
nyomas)

Szublimacio
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Folyamatos vakuum- szublimacio

YA CLILIMm

Il

‘ DISCOTHERM E COMNTI
YA CLILIM —
DESUELIMATOR

— -

venting

purge sublimnate

f

coling

1_49.2{ heatirg

raw product

solvent "'l_l 1

pre dryer

(J;:L.

i

T L

sublirmator
LT

==l

Irpurities

LEADERS IM HIGH WISCOSITY
PAOCESSING TECHMOLOG ¥
DIRECT WaACUUR SUBLIMATION

Szublimacio
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Discotherm B szublimator

Vtéltet:6o'80%

n= 10-30 1/min
t.+=0,9-3 h

| Fajlagos kapacitas:
szublimator:  5-20 kg/ m?h
deszublimator: 10-40 kg/ m?h

Szublimacio 35



Kevero szerkezet

Szublimacid 36



Inert kozeges szublimacio

Atmoszfeérikus nyomason uzemel

Szakaszos vagy folyamatos 1s lehetséges

Termek parcialis nyomasa 1-10% —nagy
mennyisegu inert gaz sziikséges

Sok a hozzaadott ¢s elvont ho

Nagy a keésziilek- térfogat

A falon keresztiili hGatadas nagyon rossz

A regeneralt 1nert gazt hocseréloben melegitik fel
Rossz gaz- szilard anyag hoatadas

Apro tikristalyok keletkeznek

Szublimacio 37



Inert kozeges szublimacio

Szublimacio

38



Liofilizalas v. jegszublimacio

« Altman, 1890
« II.vilaghaboru alatt fejlesztettek ki

« Miuveleti Iépesek
— Fagyasztas
— Elsodleges szaritas (szublimacio)
— Masodlagos szaritas (deszorpcio)

Liofilizacid
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Liofilizalas v. jégszublimacio

Liofilizacio
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Fagyasztas

Lassu fagyasztva szaritas roncsolja az
anyagot -gyorsan nagy AT hatasara
kell végezni.

Hités: -40°C  alkohol

-80°C  propan
Apro kristalyok keletkeznek, konzervalodik
a harmadlagos szerkezet.

Nagy felulet, vekony réteg kialakitasa.

Liofilizacid
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Onfagyasztas

Nagy vakuumban (5-25 Pa).

Parolog az anyag —  felforr——a
visszamarado anyag lefagy.

Osszetett kristalytani szerkezet, eutektikum

keletkezik.
Eutektikus pont ala kell hutena.

Liofilizacid
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Elsodleges szaritas (szublimacio)

« Homérseklet (eutektikus olvadaspont alatt)
-20-(-30) °C

* Nyomas 5-25 Pa

« HOkoOzlés (viz szublimacios hd: 2840 kJ/kg)
— hdsugarzas
— hdvezetes
— mikrohullamu fhtés

Liofilizacid 43



Masodlagos szaritas (deszorpcio)

Kotott viz (5-20 %)

— fizika1 adszorpcio

— kémia1 adszorpcio

— szerkezeti viz (kristalyviz)

e HoOmérseklet< 50 °C

* Nyomas

« Maradek nedvesseg (termek fliggo)
« Kavé: 3 %

« antibiotikumok: 0,1 %

Liofilizacid 44



A folyamat diagramon

{

Magyarazat:

1. Hul, mert fagyasztjuk
zaras, vakuum ala helyezes,
fagyasztas

2. Felmelegités (allando
szublimaciod)

3. Csokkend szublimaci6, szabad
nedvesség elfogy, eleri a
- végsOnedvesseg tartalmat. (1-

t 5%)

Liofilizacid 45



Para kifagyasztasa

Nagy térfogat (vizgéz: 1 Pa; 98110 m3/kg)

Kifagyasztas

— homérséklet: -50 °C

—nyomas: 4 Pa

Jégkamrak (parhuzamosan kotve)

Kiolvasztas
— meleg viz
— Vizg0z

Liofilizacid
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Relative

Reaction
e

Vizaktivitas hatasa

Relative Stability Map

Lipid oxidation

\

Vitamin loss

Bacteria

Liofilizacid

47



o Miért j6? 1.
o Sterilizalas

(0,7 alatt mar alig ndnek a
mikrobak, 0,6 alatt mar

abSZOhlt nem nonek. P Relative Stability Map
. . .. 7 .o Lipid oxidation

Enzimaktivitas csokken a \

vizaktivitassal. N

rate Vitamin loss

MOISIUNe =

*Maillard, €s mas barnulasi
reakci0k vizet 1igényelnek.

*Oxidativ reakcioknak kedvez
a vizmentes kozeg.

Liofilizacid

Bacteria
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Miért j6? I1.

Megmarad az eredi iz, fehérje, vitamin.

A termék megtartja eredet1 formajat, szinet,
allagat.

A rehidratacio teljes €s gyors.

Tartos termek.

Nincs sziikseg hiitve szallitasra.

Alacsony szallitas1 koltség.

Elhanyagolhatoan kicsi termékveszteseg.
Megbizhato késziilékek.

Liofilizacid
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Hatranyok

—nagyon draga
— sok energiat 1gényel
—1z ¢s allagvaltozas lehetseges

—a viz eltavolitasa nem 100%-0s, 90-95%

Liofilizacid
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Mire hasznaljak?

» Vérkészitmeények eloallitasa

» Szervek atmeneti tarolasa

« Anyate]

» Mikroorganizmusok tarolasa

e Kave

* Gyumolcsok, huskeszitmeények

* Gyogynovenykivonatok

Liofilizacid
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Laboratoriumi liofilizalo keszilek

Yacuum

. wacuum
f chamber
f

. valve to
release vacuum

<
:

cooling
[:l]ilﬁ‘\

ice ice
condenser
on
walls
drain

Qﬂugﬂ““‘\@

material frozen
%f”'ﬁs shell in flask

vacuum
Fgauge

|

condenses
vacuum

pump

refrigerator

Liofilizacio



RAY™ 75,100, 125, 150

Liofilizalo keszulekek

Liofilizacid
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Kapacitas

Ray™ 75 | Ray™ 100 Ray™ 125 Ray™ 150
Effektiv talca feliilet (m?) | 68 91 114 136
Névleges szublimacios 160 200 250 300
kapacitas (kg viz/24
ora)
Toltd (Input) kapacitas 1780 2375 2965 3560
(kg/24 ora)
Termék (output) kapacitas | 275 370 460 550

(kg/24 ora)

Liofilizacid
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Liofilizalo keszulekek

Liofilizacid
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Liofilizalo keszulékek

1. Aluminum 4. Inlet elevator 7. Emptying

tray 5. Exit elevator station

2. Filling station 6. Exit airlock Continuous

3. Inlet airlock Radiation Freeze
Drying Plant

Liofilizacid 56



Lloﬁhzalo kesz 1lekek
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