Temperieren

Wie werden Reaktionen optimal temperiert?

© Daderot

ie wichtigste Operation der Chemie
Dist wohl das Temperieren. Was im

kleinen MaBstab noch mit Heizplat-
ten temperiert wird, benétigt im gréBeren
Ansatz meist andere Methoden. Bei den
Labor- und Technikumsanlagen fiir Batch-
und Semi-Batch-Reaktionen hat sich der
Doppelmantelreaktor mit Beheizung durch
einen Fliissigkeitsthermostaten als Stan-
dard durchgesetzt

Fliissigthermostate sind zum Standardheiz-
gerdt fiir Reaktoren im Labor geworden.
Sie sind recht preisgiinstig, prézise und
problemlos zu betreiben. Die Wéarmeiiber-
tragung ist gut. Die Aufgabe eines solchen
Thermostaten ist es, die Warmetragerfliis-
sigkeit einerseits auf eine bestimmte Tem-
peratur zu bringen und dort méglichst
exakt zu halten. Andererseits muss er die
temperierte Fliissigkeit zum Reaktor for-
dern, moglichst ohne dabei die Temperatur
zu verdndern.

Burkhard Kusserow

Unterschiedliche Bauarten

Im Handel sind zwei unterschiedliche Ther-
mostattypen: Badthermostate mit Umwalz-
pumpe fiir die Versorgung externer Systeme
und hochdynamische Umwailzthermostate.

Ein Badthermostat hat ein temperier-
tes und geriihrtes BadgefiaB sowie, je nach
Modell, eine nach auBen férdernde Umwilz-
pumpe. Das BadgefaB dient auch als Expan-
sionsgefal fiir die thermische Ausdehnung
der Temperierfliissigkeit.

Ein reiner Umwélzthermostat hat kein tem-
periertes Bad. Die Fliissigkeit wird ununterbro-
chen tiber den Verbraucher umgepumpt, die
Wirmetauscher fiir Heizen und Kiihlen sind
im Kreislauf verbaut. Das Expansionsvolumen
wird von einem nicht temperierten externen
ExpansionsgefaB aufgenommen.

Fiir die Praxis sind zwei Aspekte wichtig:
Das im Kreislauf befindliche Volumen rei-
ner Umwilzthermostate ist erheblich kleiner
als das von Badthermostaten vergleichba-
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rer Leistung und die temperierte Fliissigkeit
hat keinen direkten Kontakt zur AuBenluft.
Das macht Umwélzthermostate schneller und
schont das Temperiermedium.

Notige Leistung und Warmetransport

Auf den ersten Blick wird bei der Bewer-
tung der Eignung eines Thermostaten oft
nur seine Heizleistung betrachtet. Das ist
grundfalsch. Probleme liegen eigentlich
immer im Wéirmetransport, nicht in der
Wirmeerzeugung. Die Wiarme wird erheb-
lich schneller erzeugt, als sie auf die im
Inneren des Rektors befindliche Fliissigkeit
ibertragen werden kann. Betrachten wir
einmal den Warmetransport von den Heiz-
stdben eines Thermostaten bis ins Innere
des Reaktors.

Als erstes muss die Warme vom Heizstab
auf das Temperierfluid {ibertragen werden.
Sowohl der Heizstab als auch das Tempe-
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riermedium haben eine maxi-
male Einsatztemperatur, ober-
halb derer sie zerstort werden.
Die Leistung muss also bei
Problemen mit der Wirmeab-
fuhr begrenzt werden. Da es
technisch kaum moglich ist,
die Temperatur des Fluids nahe
der Oberfliche des Heizstabs
zu messen um das Temperier-
medium zu schiitzen, wird vor
allem der Heizstab durch Tem-
peraturbegrenzung geschiitzt.

Das Ol wird nur erst einmal
in einer diinnen Schicht um den
Heizstab stark erhitzt. Warmelei-
tung in einer stehenden Fliissig-
keit ist ein ausgesprochen lang-
samer Prozess, daher wird das 01
umgepumpt um die Wirme zu
verteilen. Die nichste Frage ist die
nach der Menge des Temperier-
mediums. Je mehr, desto langsa-
mer steigt die Temperatur. Daher
sind hochdynamische Thermo-
state mit geringem Innenvolu-
men auch bei kleinerer Leistung
schneller als Badthermostate mit
ihrem voluminosen Bad.

Umwalzung statt Leistung

Als nichstes muss die erhitz-
te Flissigkeit tiber Leitungen
zum Reaktor und wieder zu-
riick gefordert werden. Resul-
tat ist ein vom Forderstrom,
dem Leitungsquerschnitt und
der Leitungsldnge abhéngiger
Flusswiderstand. Steht der Re-
aktor hoher als der Thermostat,
was meistens der Fall ist, kommt
noch ein hydrostatischer Wider-

stand dazu. Diese Widerstinde
muss die Pumpe {iberwinden.
Die in Thermostaten einge-
setzten Umwdilzpumpen sind
meistens Kreiselpumpen. Deren
Forderstrom nimmt mit zuneh-
mendem Forderdruck immer
mehr ab. Beim nominellen Ma-
ximaldruck ist der Férderstrom
dann null.

Ein Beispiel: Ein kleiner
Kiihlthermostat soll einen Kon-
denser einer Destillationsanlage
versorgen. Die Forderleistung
des Thermostaten ist mit maxi-
mal 20 L/min. bei maximal 0,2
bar angegeben. Temperiermedium
ist Wasser, der Kiihler ist in 2 m
Hohe montiert.

Steht der Thermostat am
Boden, muss er das Kiihlwasser
in 2 m Hohe heben. 2 m Wasser-
sdule verursachen 0,2 bar Druck
-> in 2 m Hohe flieBt also kein
Wasser mehr, der Thermostat ist
fur diesen Zweck nicht geeig-
net. Wenn man ihn aber einen
Meter hoher stellt, ist er even-
tuell noch verwendbar.

Zu dem durch den normaler-
weise hoher stehenden Verbrau-
cher erzeugten hydrostatischen
Druck kommt noch der Flusswi-
derstand der zum Verbraucher
(dem Reaktor) fithrenden Leitun-
gen. Warme kann aber nur dann
auf den Verbraucher tibertragen
werden, wenn eine ausreichende
Menge Temperierfluid durch die-
sen Verbraucher gefordert wird.
Daran sieht man, dass kriftige
Pumpen sowie mdglichst weite
Leitungen sinnvoller sind als
hohe Heizleistungen.
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Abb. 1: Prinzip von a) Bad und b) Umwdlzthermostat.



6 Abb. 2: Exemplarische
Kennlinie einer Kreisel-
5 pumpe. Bei Maximal-
[ druck ist der Forderstrom
E 4 e gleich 0. Die maximale
& Farderleistung bleibt
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Temperierleitungen

Kunststoffschlauche sind preisgiinstig.
Durch die glatte Oberfliche haben sie zudem
einen geringen Flusswiderstand. Nachteilig
ist, dass sie bei tiefen Temperaturen immer
steifer und bei hohen immer schlapper wer-
den. Sie rutschen auch gerne von den An-
schliissen ab und sind daher unbedingt mit
Schlauchschellen zu sichern. Ein ausgelau-
fener Thermostat mit Temperierol ergibt eine
schwer zu beseitigende Sauerei.

Solider sind Stahlwellschlduche. Sie wer-
den fest verschraubt und verdndern ihre
Eigenschaften auch bei hohen Temperatu-
runterschieden kaum. Nachteilig sind ihr
hoherer Flusswiderstand und der hohe Preis.

Idealerweise isoliert man die Schlduche.
Bei sehr hohen und vor allem bei sehr tie-
fen Temperaturen ist das zwingend, man ver-
schwendet sonst die Leistung des Thermos-
taten an die Umgebung.

Anschliisse am Reaktor

Eine schlecht geplante Fluidfithrung kann
dazu fiihren, dass das Thermofluid auf dem
kiirzesten Weg in den Thermostaten zurtick-
lauft und nur ein Teil des Reaktormantels
wirklich temperiert wird. Ideal sind eine
tangentiale Einleitung von unten und eine
eingelegte Leitwendel. Die Leitwendel ist
eher bei groBeren Reaktoren tiblich, kleine
Laborreaktoren sind meist mit der tangenti-
alen Einleitung ausreichend gespiilt.

Abschatzung der bendtigten Leistung
Zur Abschitzung des Warmebedarfs kann

eine einfache Rechnung verwendet werden,
die allerdings keine Wérmetransporthem-

mungen berlicksichtig. Sie geht von Wasser
als zu temperierendem Medium und Tempe-
rierfluid aus.

Als erstes benotigt man die aufzuhei-
zende Menge an Medium, also Reaktorinhalt
+ Thermostatinnenvolumen + Schlauchvo-
lumen + Mantelvolumen. Die beiden letz-
ten Werte kann man oft nur abschétzen, ich
gehe bei einen 2 L Glasreaktor von jeweils
0,5 L aus. Das Ergebnis multipliziert man
mit der Warmekapazitit von Wasser (~4,2
kJ/(kg*K)) sowie der gewiinschten Tempera-
turdifferenz und erhilt die nétige Gesamt-
energie in kJ.

ClkJ/(kg x K)] x AT[K] x M[kg] = Q [kJ]
Das Ergebnis wird durch die gewiinschte
Aufheizzeit in Sekunden dividiert:

Q[kJ]/t[s] = P[kW]

Fiir einen 2 L Reaktor, einen Badthermosta-
ten von 5 L Innenvolumen von 20 auf 80°C
und eine gewiinschte Aufheizzeit von 15 min
(=900s) ergibt sich eine nétige Leistung von:

(4,2 [kJ/(kg x K)] x 60[K] x (5 + 1 + 2)
[kg))/900[s] = 2,24 kW

Beriicksichtigt man Wiarmetransporthem-
mungen, Warmeverluste und Reglerverhal-
ten wird klar, dass diese Aufgabe mit den
tiblichen Leistungen von etwa 2 kW nicht
zu bewiltigen ist.

Dasselbe gerechnet fiir einen hochdynami-
schen Thermostaten mit 0,5 L Innenvolumen
ergibt:

(4,2 [kJ/(kg x K)] x 60[K] x (0,5 + 1 + 2)
[kg])/900[s] = 0,98 kW

Der Vorteil des hochdynamischen Thermos-
taten kommt also im Wesentlichen dadurch

zustande, dass er weniger Masse aufzuheizen
hat.

Die Ergebnisse taugen nur zur Abschit-
zung, da wie bereits erwdhnt, der Warme-
transport ein wichtigerer Faktor als die Leis-
tung ist. Hier gehen wir davon aus, dass bei
beiden derselbe Verbraucher vorliegt. Ich
rechne fiir das reale System normalerweise
mit einem Aufschlag von 50 %.

Will man umgekehrt aus der Thermostat-
leistung die Aufheizzeit bestimmen, gilt:
t[s] = Q[kJ]/P[kW]

P ist dabei die Nominalleistung des Thermo-
staten. Bei den obigen Beispielen ergeben
sich als theoretische Werte 16,8 min und 7,35
min. In der Praxis erreiche ich mit einem
gut, aber nicht perfekt eingestellten Regler
etwa 25 und 13 Minuten. Der hochdynami-
sche Thermostat hat in diesem Fall nur 1,5
kW (Theor. Aufheizdauer dann 9, 8 min!), der
Badthermostat 2 kW. Dass der hochdynami-
sche Thermostat in den Praxis damit noch
besser als in der Theorie abschneidet, ist im
Wesentlichen der hoheren Forderleistung sei-
ner Pumpe zu verdanken.

Organische Losemittel haben eigentlich
alle eine geringere Wéarmekapazitit als Was-
ser. Daher verschitzt man sich, wenn man
von Wasser ausgeht, nur in eine Richtung die
nicht wirklich schadet.

Warmetrager

Das héaufigste Temperierfluid ist Wasser. Es
ist preiswert, ungiftig, nicht brennbar und
hat eine hohe Warmekapazitat. Nachteil ist
der geringe Einsatzbereich, etwa 10...80°C
sind realistisch. Darunter droht Eisbildung
am Kiihler, dariiber zu hohe Verdampfung.
Der Bereich ldsst sich durch Zumischung
beispielsweise von Diethylenglycol etwas er-
weitern. Weiterer Nachteil ist, dass sich gern
Algen und Bakterien ansiedeln.

Einen groBeren Bereich haben organische
Wirmetriger. Gangig sind Silikone, Mine-
ralole und aromatische Ole. Bei der Auswahl
eines geeigneten Fluids sind zu beachten:

Temperaturbereich, kann sich fiir Bad- und

Umwalzthermostate unterscheiden

Viskositit, die Pumpen haben ihre Grenzen

Gefahren, vor allem durch Entflammbar-

keit. Crackprodukte durch Uberhitzung und

Oxidation in offenen Biadern kdnnen den

Flammpunkt erheblich absenken

Weiter zu beriicksichtigen ist das notwendige
Expansionsvolumen. Wenn eine Fliissigkeit
erwarmt wird, dehnt sie sich aus, und dieses
zusatzliche Volumen muss irgendwo hin. Da-
mit das ,Irgendwo* nicht der Boden Thres La-
bors ist, muss der Thermostat dieses zusatzli-
che Volumen aufnehmen konnen. Das kann,



Abb. 3: Verschiedene Einleitungen von Tem-
perierfluid. a und noch mehr b haben unge-
spiilte Bereiche. c und d mit tangentialer Zu-
und Ableitung.

je nach Fluid, zwischen 0 und 100°C gut 30%
des Anfangsvolumens sein. Den genauen
Ausdehnungskoeffizienten Thres Warmetra-
gers konnen Sie vom Hersteller erfragen.

Thermostate mit
Kiihlung heizen schneller

Das klingt auf den ersten Blick widersin-
nig. Es stimmt aber. Stellen Sie sich vor, Sie
wollen einen Reaktor aufheizen. Um eine
Temperatur von X°C zu erreichen, muss die
Thermostattemperatur X + Y°C betragen.
Steigt die Innentemperatur auf X°C, darf
aber der Thermostat nicht mehr wéirmer
sein, sonst tiberheizt er. Wenn Sie den Ther-
mostaten kiihlen kénnen, kann Ihr Y gro-
Ber sein und ldnger anstehen als bei einem
ungekiihlten, der seine Ubertemperatur nur
iiber die Oberfldche loswerden kann.
Kiithlen kann man den Thermostaten
mittels Durchleiten von Kiihlwasser durch
eine Kiihlschlange oder einen Plattenwér-
metauscher. Das ist eine einfache, aber auf
Dauer teure Methode. Preisgiinstiger, nicht

in der Beschaffung aber im Betrieb, sind

Kéltemaschinen. Auch Kiltemaschinen
missen ihre Wiarme loswerden. Man hat
die Wahl zwischen luft- und wassergekiihl-
ten Kiltemaschinen. Ich bevorzuge Was-
serkiihlung. Luftgekiihlte Kiltemaschinen
benotigen ungestorte Luftzu- und abfuhr,
Sie konnen sie also nicht in eine Wand-
nische stopfen und hoffen, dass sie dann
korrekt arbeiten. Ich hatte in meiner Praxis
einen Fall, in dem ein Anwender vier luft-
gekiihlte Thermostate hintereinander auf-
stellte. Der erste arbeitete einwandfrei -
und blies seine warme Abluft dem zweiten
als Kiihlluft zu. Der Kunde beklagte sich,
von den vier gelieferten Thermostaten seien
drei defekt. Eine Neupositionierung neben-
einander erledigte den Fall. Luftgekiihlte
Modelle sind auBerdem ziemlich laut.
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