Exakte

Synthese und Kristallisation

Fiir viele Synthesen oder Kristallisati-

onen in der chemischen oder pharma-
zeutischen Industrie ist ein genau
definierter Temperaturbereich ent-
scheidend fiir eine effiziente Reaktion.
Lauda bietet Thermostate, die

sowohl im Tiefkdlte- als auch im obe-
ren Temperaturbereich zuverldssig und
mit hoher Kdlte- und Heizleistung die
optimale Reaktionstemperatur sichern.
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logie vereinfachen Syntheseverfahren

in der chemischen und pharmazeu-
tischen Industrie deutlich. Eine Vielzahl
von Reaktionen oder Kristallisationen in
der Feinchemie finden heute bei vergleichs-
weise niedrigen Temperaturen statt. Dies
gilt auch fiir den Produktionsmal3stab. Der
entscheidende Vorteil besteht in der hohen
Selektivitdt der entstehenden Reaktions-
produkte. Bei tiefen Temperaturen fallen
deutlich weniger Nebenprodukte an - die
Ausbeute an Reinsubstanz steigt. Durch
die Wahl des geeigneten Temperaturbe-
reichs wird es moglich, die Qualitdt und
Quantitdt der Synthesen gegeniiber kon-
ventionellen Verfahren deutlich zu opti-
mieren. So lassen sich Effizienzen steigern
und Kosten einsparen. Moderne Prozess-
technik ermdglicht auch komplexe Synthe-
sen von besonders temperatursensitiven
Produkten bei exo- oder endothermen Re-
aktionsschritten. Voraussetzung hierfiir ist
die dynamische Temperaturfithrung. Vor-
gegebene Zieltemperaturen sind wahrend
der gesamten Reaktion prazise einzuhal-
ten, um das Produkt zu schonen. Bei der
Kristallisation von Reinsubstanzen bei-
spielsweise sorgen genau vorgegebene Ab-
kiihlraten fiir eine maximale Produktaus-
beute und hohe Qualitét (s. Abb. 2).

Fortschritte in der Katalysatortechno-
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Das passende Thermostatenkonzept

Fiir anspruchsvolle chemische Verfah-
rensprozesse ist auch die Qualitdt des Ther-
mostaten von entscheidender Bedeutung.
Fiir den Tiefkdltebereich bis -90 °C bietet
Lauda den neuen Modelltyp Integral XT
1590 W (s.Abb.1). Der wassergekiihlte
Thermostat verfiigt noch bei Temperaturen
von -60 °C {iber eine thermische Kilteleis-
tung von 3,7 kW. Im oberen Temperaturbe-
reich erreicht der Thermostat bis zu 200 °C.
Fiir Anwender mit niedrigerem Leistungs-
bedarf wird in Kiirze ein kleineres Modell
in der Klasse -90°C eingefiihrt: der was-
sergekiihlte Thermostat XT 490 W mit einer
Kalteleistung von 4kW (bei 20 °C).

Dariiber hinaus zeichnen sich die Pro-
zessthermostate Integral XT neben ihrer
Kdlte- bzw. Heizleistung auch durch das
sehr gute thermische Regelverhalten per
Selbstadaption aus. Die adaptive Regelung
erkennt wahrend des automatischen Ab-
laufs eines Testprogramms selbstdndig die

fiir die Applikation optimalen Regelpara-
meter.

Schnelle Temperaturkompensation

Um qualitativ hochwertige Reaktions-
produkte zu erzeugen, miissen Thermosta-
te den Prozessverlauf in einem externen
Reaktor sicher kontrollieren - das gilt ins-
besondere auch fiir stark exo- und endo-
therme Reaktionen. Hohe Leistungsreser-
ven sind aber in der Prozesstechnik nur
ein wichtiger Aspekt. Der andere, ebenso
relevante Faktor, ist die Langzeitzuverlds-
sigkeit - gerade auch bei Routineanwen-
dungen im tiefen Temperaturbereich. Nur
unter konstanten Arbeitsbedingungen sind
Verfahrenssimulationen und nachfolgende
Synthesen reproduzierbar und erlauben
verldssliche Aussagen fiir das Scale-up zum
Produktionsmafstab. Als das Herzstiick des
Integral XT 1590 W bietet Lauda eine ro-
buste und prdzise geregelte Kdltemaschine
mit zweistufigem Kaskadensystem. Die ers-
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2 Konstante Abkihlung: Die vorgegebene Rampe von 0,5 K/min »
wird iiber einen Zeitraum von drei Stunden prizise eingehalten. . /“1

3 Einregelverhalten bei moderaten Temperaturspriingen: Tempe-
raturverlauf im Reaktor (blave Linie) bei Sollwert-Absenkung

bzw. Erhghung um 40 °C.

4 Simulation einer stark exothermen Reaktion anhand eines
Temperatursprungs von -80 auf -50 °C. Die Einregelung erfolgt
sehr schnell, die kurzzeitigen minimalen Abweichungen vom

Zielwert liegen im Toleranzbereich.

te Stufe der Kaskade dient dabei nicht nur
zur Kiihlung der zweiten, sondern wird
bereits zur Prozesskiihlung verwendet. Die
Abkiihlung startet also nicht erst nach
Zuschaltung der zweiten Stufe, sondern
sofort, und die Abkiihlung wird somit be-
schleunigt. Auch die entsprechenden Leis-
tungskennlinien fiir das Einregelverhalten
bei definierten Temperaturspriingen ver-
deutlichen die Leistungsfahigkeit des Pro-
zessthermostaten (s. Abb. 3 und 4).

Leistung und Sicherheit

Zahlreiche Zusatzfunktionen der Gera-
telinie Integral XT machen den Temperier-
prozess sicher. Der Selfcheck-Assistent
erkennt automatisch Fehler und zeigt
diese auf dem Display an. Neben wichtigen
Grundfunktionen wie Ubertemperatur-,
Pumpeniiberlast-, Unter- und Uberniveau-
schutz verfiigen die Prozessthermostate
iiber ein Durchflussiiberwachungssystem.
Dies ist wichtig, um ein Einfrieren oder
Uberhitzen des Temperierkreises zu ver-
hindern. Die Variopumpe ist in ihrer Klas-
se die druckstdrkste. Die Kraftiibertragung
zwischen Motor und Pumpe erfolgt magne-
tisch. Hierdurch entsteht ein hermetisch
geschlossenes, dauerhaft dichtes Vorlauf-
system. Die Pumpenleistung ldsst sich in
acht Stufen variieren und individuellen
Erfordernissen anpassen. Das ermdglicht
die optimale Durchstromung unterschied-
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lichster Verbraucher - auch bei rdumlich
getrennter Versuchanordnung mit langen
Leitungswegen. Alternativ zur Regelung
der Leistung der Pumpe, ist auch ein Be-
trieb mit Druckregelung mdglich. Das ther-
misch aktive Warmetrdgermedium kommt
im Integral XT nicht direkt mit der Umge-
bungsluft in Kontakt. Fiir den Volumen-
ausgleich bei Temperaturdnderungen sorgt
ein thermisch entkoppeltes Ausdehnungs-
gefdR. Bei tiefen Temperaturen wird so das

5 Die Command Console mit Grafik-LCD fiir
komfortable Bedienung und optimale Prozess-
kontrolle.
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Einkondensieren von Luftfeuchtigkeit mi-
nimiert, ebenso wie die Geruchsbeldstigung
bei hohen Temperaturen. Geringe Verdamp-
fung und Oxidation gewdhrleisten lange
Standzeiten der Temperierfliissigkeit.

Bedienkomfort und Datenmanagement

Das hochauflosende Grafikdisplay der
Command-Konsole ermoglicht die {iber-
sichtliche, logisch strukturierte Datenein-
gabe und das Online-Monitoring der wich-
tigsten Prozessparameter (s.Abb.5). Bei
Bedarf ist das gesamte Bedienpanel auch
abnehmbar und als Fernbedienung einzu-
setzen. Der Anschluss an bestehende Netz-
werke mittels verschiedener Schnittstel-
lenmodule ist mdglich. Neben der serien-
maRig in der Bedienkonsole vorhandenen
RS-232/485-Schnittstelle ist auch ein An-
schluss fiir einen Pt-100-Fiihler standard-
madlig vorhanden. Weiterhin konnen zwei
weitere Module per Plug and Play einge-
baut werden. Als Schnittstellenmodule
sind verfiighar: Ein Profibusmodul zur
Einbindung in ein Profibus-Netzwerk mit
bis zu 126 Gerdten, zwei Kontaktmodule
(SUB-D oder NAMUR), sowie ein Analog-
modul.
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