Systemes standard

Les installations HiClave™ sont modulaires. Les composants

décrits ci-dessous constituent la base pour les systemes de

réaction sous pression pouvant étre utilisés a des fins variées.

lls peuvent étre adaptés a chaque exigence et étre équipés

avec les modules complémentaires et composants propo-

Sés.

Réacteurs 10 ml et 20 ml

Les réacteurs 10 ml et 20 ml sont équipés
d'un couvercle avec écrou de raccordement
et d'un raccordement de fluides central avec
un croisillon. Le raccord médian du croisil-
lon est par la sonde au coeur, les raccords
latéraux normalement avec le raccordement

de fluides central et le manomeétre.

Les réacteurs sont tempérés grace a un
agitateur magnétique équipé d'un bloc
chauffant. Les réacteurs sont agités a l'aide
d’'un agitateur aimanté gisant sur un bloc
chauffant qui est équipé d'un dispositif

d'agitation magnétique.

Equipement

» Chauffage et agitation simple a l'aide
d'un agitateur magnétique chauffant avec
embout de bloc chauffant

> Capteur de température (Pt100)

Possibilités de raccordement
> 1x capteur de température
> 1x indicateur de pression

» 1x raccordement de fluides

Options
» Autres affectations des raccordements

Réacteur 50 ml

Les réacteurs sont chauffés a l'aide
d‘une manchette chauffante et agités
par le haut. Dans ce cas, le refroidisse-
ment peut seffectuer par une plaque
de refroidissement. Alternativement
on chauffe et on agite avec un agita-
teur magnétique chauffant et un bloc

chauffant.

Le réacteur 50 ml dispose d'un cou-
vercle avec écrou de raccordement

et 3 raccords. Lun d'entre eux peut
étre muni d'un agitateur d'induction a
entrainement magnétique. L'agitateur
est placé de maniere excentrée. Les
deux autres raccords sont prévus pour
le capteur thermique et I'alimentation
fluides. Sil'on renonce a l'agitateur
dinduction au profit d'un agitateur
magnétique, le raccord dorénavant

libre peut étre laissé libre.

Equipement

» Chauffage par manchette chauffante
» Agitateur avec téte d'agitateur
magnétique

» Capteur de température (Pt100)

Manchon de raccordement
> 1x capteur de température
» 1x agitateur par le haut, variante libre

» 1x raccordement de fluides

Options

> Plaque de refroidissement pour un
refroidissement controlé

> Autres affectations des raccorde-
ments

» Bloc ou manchette chauffantes

JUCHHEIM Laborgerdate GmbH | Handwerkstrae 3-7 | 54470 Bernkastel-Kues | Allemagne | www.juchheim-gmbh.com

Code produit
HA-HICLAVE-SC-n

Description

Support pour réacteurs sous pression HiClave™, tuyauterie, cablage, capteur de pression

HA-HICLAVE-ws-vol-p Réacteur sous pression HiClave™, manometre, capteur de température Pt100, disque de rupture

Manchette chauffante pour réacteurs < 250 ml, 230V AC 700 W, capteur de température double, moniteur de tempé-

HA-HICLAVE-HEABAN-250
rature

Manchette chauffante pour réacteurs < 50 ml, 230V AC 320 W, capteur de température double, moniteur de tempéra-

HA-HICLAVE-HEABAN-50
ture

HA-HICLAVE-COOLP Plaque de refroidissement pour eau courante ou raccord de thermostat, avec électrovanne 24V

HA-HICLAVE-STIRR-40-rf Agitateur par le haut a entrainement magnétique, 40 Ncm avec entrainement

HA-HICLAVE-STIRR-80-rf Agitateur par le haut a entrainement magnétique, 80 Ncm avec entrainement

HA-HICLAVE-RPMMON Controleur de vitesse a I'axe d'agitateur, niveau NAMUR

HA-HICLAVE-MAGHEAT Controleur de vitesse avec plaque chauffante

HA-HICLAVE-HYDR Module d'hydrogénation et de gazage réacteurs sous pression HiClave™ avec Contréleur de débit massique

HA-HICLAVE-GRAVI150 Unité de dosage gravimétrique 150 ml pour réacteurs sous pression HiClave™

Unité d'automatisation avec station de commande et SL-LABVIPEASY pack logiciel 100 points de données, pour une

HA-HICLAVE-ABKPNK1 D o oo ) . . -
unité HiClave™ avec dosage gravimétrique, régulation de température, hydrogénation

Unité d'automatisation avec station de commande et SL-LABVIPEASY pack logiciel 180 points de données, pour deux

HA-HICLAVE-ABKPNK2 unités HiClave™ avec chacune un dosage gravimétrique, régulation de température, hydrogénation

Unité d'automatisation avec station de commande SL-LABVIPEASY pack logiciel 300 points de données, pour quatre

HA-HICLAVE-ABKPNK4 o o e ) ) ) s
unités HiClave™ avec chacune un dosage gravimétrique, régulation de température, hydrogénation

n (= nombre de réacteurs): 1a8
ws (= Matériau) : Acier inoxydable 1.4571 (SS 316Tl): e, Hastelloy® C4: h, matériau spécial
vol (= volume de travail) : 10, 20, 50, 100, 150, 250 respectivement 10, 20, 50, 100, 150 ou 250 ml

pression de travail) : 100, 200, 300 respectivement 100, 200, 300 bar (350 et 400 bar sur demande)

p(=
rf (= forme d'agitateur) : br, pr, an respectivement agitateur a lame, a hélice, a ancre

Des modeéles spéciaux (autres volumes, raccords, matériaux etc.) sont disponibles sur demande

JUCHHEIM Laborgerdte GmbH
Handwerkstr. 3-7

54470 Bernkastel-Kues

Allemagne

Tel..  +49(0)6531 / 964 - 400
Fax:  +49 (0)6531 / 964 - 415

info@juchheim-gmbh.com
www.juchheim-gmbh.com
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| Autoclaves agitateurs haute pression HiClave™

-

Pour les réactions haute pression, en particulier dans les sys-
temes a phases multiples, les autoclaves agitateurs HiClave™

haute pression représentent une solution éprouvée et solide.

Les unités sont livrable a partir d‘un volume de 10 a 250 ml
(volumes plus élevés en option), avec une pression maximale
jusqu‘a 350 bar (400 bar en option) et une température
maximale de 350 °C (400 °C en option). Grace a la haute
étanchéité du couvercle purement métallique, le systéeme
atteint un degré d‘étanchéité qui permet de mesurer avec
haute précision la consommation de gaz pendant la réaction
en cours. Le couvercle peut étre équipé de jusqu’a 7 raccords

pour liquides, sondes etc.

Pour les réacteurs a partir d'un volume 100 ml, les raccords
peuvent étre affectés totalement ou partiellement a la sur-

face enveloppante du couvercle.

Cela permet une meilleure prise en main et crée plus d'es-
pace pour les appareils périphériques. Différents systemes de
chauffage/de refroidissement, agitateurs magnétiques ou a
entralnement magnétique, ainsi que des apports de gaz et

de liquide volumétriques et gravimétriques.

Les systemes HiClave™ peuvent étre congus en tant qu‘ins-
tallations de réacteur unique et parallele. Outre les configu-
rations standard, des installations spécialement adaptées aux

exigences des clients peuvent également étre fabriquées.

Les atouts

» Couvercle a étanchéité métallique

(sans joint d’étanchéité)
» Systéme ouvert, possibilités d’extension
» Facile a nettoyer (Ra < 0,8 pm)

» Option de refroidissement
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Systéme d‘hydrogénation HiClave™

Les autoclaves haute pression HiClave™ conviennent aux
processus suivants

» Hydrogénations

» Oxydations

» Carbonylation

» Polymérisation

> Etc.
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Réacteur 100...250 ml

Les réacteurs 100 ml a 250 ml ont un
couvercle de bride vissé avec des vis a
expansion avec jusqu‘a 7 raccords. Trois
de ces raccords sont déplacés pour une
meilleure accessibilité du coté extérieur
du couvercle. Lembout central est occu-
pé par la téte d'agitateur a entrainement
magnétique. Le réacteur peut étre en
acier inoxydable 1.4571 (SS 316Tl) ou en

Hastelloy®.

Les réacteurs sont chauffés par une man-

chette chauffante électrique et peuvent
étre refroidis soit a l'aide d'une plaque de
refroidissement soit a l'aide d'une boucle
de refroidissement interne. On agite a
l'aide d'une téte d'agitateur magnétique,
avec un couple maximal de 40 Ncm

ou de 80 Ncm. Les armatures adaptées
existent en acier inoxydable 1.4571(SS
316Tl) ou en Hastelloy® C4.

Equipement

» Chauffage par manchette chauffante électrique
» Agiter avec téte d'agitateur magnétique

» Capteur de température (Pt100)

Possibilités de raccordement

» 1x procédé d‘agitation

» 1 x tube plongeur pour capteur de température

» 1 x disque de rupture pour garantir la limite de sécurité de la
pression maximale

» 1x indicateur de pression

> 1x vanne pour la décompression

» 2 x librement utilisable, p. ex. pour le dosage de gaz ou de

liquide et le prélevement déchantillons

Options

» Module d'hydrogénation / gazage

» Prélevement d'échantillons de liquide et/ou de gaz

> Refroidissement par plaque de refroidissement ou boucle de
refroidissement

» Modele en Hastelloy® et autres alliages spéciaux

Module d’hydrogénation
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Tableau dutilisation d'une
unité d'hydrogénation
HiClave™
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Le module d’hydrogénation HA-HICLAVE-HYDR permet

deffectuer 'ensemble du processus d'hydrogénation compre-

L]

nant une purge de gaz inertes et le contréle détanchéité du
réacteur sans intervention manuelle. Lavantage est que durant
la période ouU le réacteur se trouve sous pression, personne

n'a besoin de rester dans la zone dangereuse. Le réacteur est
pressurisé pour cela jusqu‘a une pression réglable avec du gaz
inerte puis de nouveau ventilé. Ce cycle de purge peut étre
répété aussi souvent que souhaité. Ensuite un contrdle de
pression avec gaz inerte prend place. La durée du test et les
marges de tolérance sont configurable indépendamment affin

de garantir un bon déroulement du test détanchéité.

x|
HYDROGENATION e I

Inert gas rinsing

Setpointinert gas|s50,00  bar Cwlesh
Pressure test
Pmcessingtlrr‘elclu:clcl:SEl Tolerance|1,00  bar

Hydrogen rinsing

Cycles[1

SetpaintH2 |20,00  bar

Reaction
@®bytime, Reactionime [00.05{00
(Caccording to consumption, cancel when<|E|.E|E| mlimin

End

' Ok | X cancel |

Masque de parametres pour réactions sous pression
Ce n'est que lorsque le test de pression est réussi que le gaz de
réaction — dans l'exemple ci-dessus de I'nydrogene — est libéré,
sinon le réacteur est ventilé. Ensuite on purge avec le gaz de
réaction et on établie la pression de consigne pour finalement

démarrer le processus.
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Une mesure de consommation de gaz est intégrée pour la
saisie de données cinétiques. La consommation de gaz peut
aussi étre utilisée comme critére de rupture, cela signifie que
la réaction est interrompue, si la consommation est tombée

sous un débit prédéterminé.

Linstallation est surveillée et commandée par un interface

utilisateur entierement intuitif.
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Surface utilisateur LabVision®

Les données de mesure sont saisies automatiquement et
enregistrées dans un protocole. Si une mesure de consom-
mation de gaz est effectuée, une évaluation cinétique de la

courbe de consommation peut aussi avoir lieu.

B Protocol =[Ol x|
Pressure drop bar

Reaction
Defaults

Satpoint H2 |50.00 bar
by time, Reactiontime [00:10:00]
E accarding to consurrption, cancel when< [0.00|mlimin
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Resuits
Balance Kinetic analysis
Balance period |00:02:03 From start time: |00:00:00
Balance volume |4797,11 |Nml H2 To end time: | 00:00:00|
Balance amount [0,2123 [mol H2 k|0,00000 | s

Save |

Print | Ok |

Protocole d'une réaction sous pression, évaluation daprés une cinétique dite de premier

ordre
Versions
Support Profilé carré en aluminium anodisé, plateforme inox pour le réacteur
Réacteur 10...250 ml- réacteur inox (Hastelloy® en option), 350 bar (400 bar en option), 350 °C (400 °C en option),
Ra < 0,8 um, disque de rupture
Agitateur avec entrainement magnétique, vitesse de rotation 200...1.500 U/min, couple max. 40/80 Ncm, interface
analogique incluse pour le contréle de la vitesse de rotation (réacteurs 50 ml), ou : Agitateur chauffant magnétique
Agitateur avec bloc chauffant et agitateur magnétique (réacteurs 50 ml)
Formes d'agitateurs disponibles : agitateur a lame, a hélice, a ancre et autres formes sur demande.
Systéme de Manchette chauffante/plaque de refroidissement (ou boucle de refroidissement), plage de température de travail

chauffage/refroidissement magnétique avec bloc chauffant

40...350 °C (400 °C en option) dans la gaine, puissance de chauffage jusqu’a 700 W, alternative : Agitateur chauffant

Prélevement d‘échantillons

Manuellement avec canne de prélevement

Gazage

Gaz de réaction réglable en pression par MFC, y compris mesure de consommation de gaz, soupape de dérivation

Inertage

Gaz inerte réglé en pression, gaz déchappement par électrovanne haute pression

Systeme de dosage
de fluide systéeme

Dosage haute pression GraviDos® jusqu‘a 400 bar, alternative/en option pompe haute pression

Capteurs

Température interne du réacteur, température de la gaine, pression interne du réacteur, vitesse de rotation, ATR-FTIR

Exemple pour deux autoclaves agitateurs :

HiTec Zang LabManager® 2 avec I'équipement suivant : 4 entrées de mesure de température Pt100, 4 entrée
analogiques (courant et tension), 4 interfaces RS-232 (agitateur, modules d’hydrogénation), 4 raccords HiTec Zang

Automatisation

GraviDos®, 8 sorties numériques, 2 moniteurs de température de sécurité

HiTec Zang ABK avec moniteur TFT et alimentation sans interruption, pack logiciel HiTec Zang LabVision® avec
bibliotheque de modules de projet et EasyBatch™. Ce systeme d'automatisation peut controler 2 réacteurs, Lexten-

sion sur 4 réacteurs est possible

Matériaux

Produit matériaux d'agitation : Acier inoxydable 1.4571, autres sortes d'acier inoxydable, Hastelloy®
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