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1. Einleitung und

Zielstellung

2. Aufbau der
Technikumsanlage und

technische Beschreibung

Abgas vorgesehen.
Zur Gewährteistung ~nes eilfachen Trans-
portes wude ein modularer Aufbau der
Tecl'V\ikumsanlage gewählt. Drei ModJIe
bilden den Kern der Anlage:
. Voriagebehälter mit Spei~ und

Gasdosierung
. Rühr1<esseIreaktor mit äußerem Kl8s1auf
. Behälter zur ~skreisung ~d

Temperierung.
Die drei Module sind für den Einsatz im Ex-
B8eich der Zone 1 ausgelegt.
Die Steueru'lg der /J.riage erfolgt Cber das
Prozfi3Ieitsystern (PlS) Freeiance ~.
Der BedlensctYank. der MSR-Schrati< und
der 8ektroschrank sind aueeInai) des Ex-
8erek::hes 8ufgestSIt.
~ Anlage ist für Versuche im TemperatlN'-
bereich von -80 °C Ds 250 °C ood bis zu
einem Druck von 1 00 bar einsetzbar.
~ ReakOOnsfühn.l1g81 Batch-, Semi-
batch- und kontlnlierficher 8etriOO sind
mögIch. BikJ 2 zeigt die Gesamta1Sidrt
der Anlage.

Der ~Me oder neue 8nsatz tean-
sch8" Gase in Verfahrensschritt~ der che-
mischs1 Reaktionstecmik erfOfc8't um-
fangreiche experi~eIIe UnterSt.K:hungen
im ~ - lX1d Technikumsmaßstab. beo.'CX'
das Verfahren in den ted1nischen ~
umgesetzt werden kann. [)e technischen
Gase. (je f(r Reaktk)rW3n zum 8nsatz
kommen. sioo z. B. Salsstoff, Wasser-
stoff. Kohlenroono>cid ~ KohIerxjmid.
Mit der -.00 Urxie entworfenen und gebau-
ten mobilen Technikumsaniage könn~
Gas-FJjssig-Reaktionen. (je f(r die chemi-
sche oder phamlazeutische I ndustrIe -.00 .
Bedeutung siOO. ausführlich ~ .

werden. Aus den gewonnenen Dat~ zur
Kineti< und Hydrodyriamik lassen sich (j)er
Prograrrme zur Prozeßsimulation Aus-
sagen rt>er das V9t\a1ten arler gtJBtechnl-
schen Mlage treffen.
Werden bereits bestehende prozesse ~
terSl.:ht. sind hier vor allem die 8'höhung
der Kapazität. dieVer'bessen.l'IQ der Aus-
beute und die Reduzierung der N8Jenpro-
duktbidung von Interesse.

In Bild 1 ist das Sd1ema der Anlage dage-
stellt.
Der Reaktor wird mit einer HochdnJd<do-
sierpumpe nVt flüssigem Edukt beschK;kt.
Die Reaktioosgase werden über Massen-
durch1lußmesser und Stellventile dosiert.
Um den Aufbau eir&" expk>smsfahigen
Atmosphäre Im Kopfraum zu verhindern,
wird dieser mit Stickstoff inertisiert. Die
notwendige Stlckstoffma1ge wird über die
onIine gßme5sene Sauerstofn<onzentration
im Abgas geregelt. Eil externer Kreislauf
ermöglicht eine stärkere Dl..avnischung
und die Abfuhr ~ Reaktionswäm'le. Zu-
dern ist es m~ich. in ~ Kreislauf
aud1 Reaktlonsgase zu dosjerg1.
[je Temperaturfüh~ im Reaktor erfolgt
mit ei1er Temperieranhelt. die den Mantel
und eine Spirale im 1nnenral8T1 des ReaI<-
tors heizt bzw. kühlt. W~ ist in exter-
nen Kreislauf zum Reaktor ein zusatzict'«
Wännetauscher eingOOaut.
Als Option ist eine Kryd<ondensatk:x1 zur
Rückgewinnung organischer Stoffe im
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3. Beschreibung der
Hauptkomponenten

Realisierung des weiten Einsatzbereiches.
Es kämen gleichzeitig zwei Gase dosiert
werden. Die Gasdosierung erfolgt über
pneumatisch angesteuerte Reggyentile,
wobei der Massenstrom jeweils durdl ei-
nen MasSEMldurchflussmesser erlaßt wird.
Zur lnertisierung wird Stickstoff in den
Kopfraum des Reaktors mittels Massen-
durchflussmesser und RegeIvent—l dosiert.
Ein SauerstOffanalysator mit Dosierpumpe,
Fdter und Durchflussmesser (siehe Bild 4)
rmwacht die Sauerstoffkonzentration.

3.1 Reaktor

Der Reaktor das Herzstück der Anlage ist
In BIo' 3 zu sehen. Er ist für einen ~
tjs zu 100 bar ausgelegt und für Tempe-
raturen zwischen -BQ °C lf)d +250 °C. Zur
Temperierung hat da' Reaktor einen Tem-
periEWTnantellf)d zusätzlk:h eine Spirale im
Innemn, ~ Reaktionswärme sicher ab-
führen ~ Temperaturen genau einhalten
zu können.

3.3 Mess-, Steuer- und
Regelungstechnik

fest in einem Rahmen montiert werden, so
dass das Öffnen und Schließen des Reak-
tOl'S durch Absenken und Herauffahren des
unteren Reaktorteils mit minimalem Auf-
wand erfolgen kann.
Im Reaktorkopf sind folgende 11 Anschlüs-
se angebracht:. Manometer. ThEm1ofi:d'1ler. Fljlstandsmessung. Heizspirale Bn- l61d Austritt. Reaktionsgas-Lanze. Begasungsring

.Abgas. Kreislauf Rücklauf. Kopfrauminertisierung und. ein zusätzlicher Dosierstutzen.
Weiterhin ist der Antrieb für den Rührw M1
Reaktorkopf angeordnet.

Weiterhi1 enthält der Reaktor einen Rührer
mit stufenloser Drehzahlregeiung. Auf die
Rührerwelle können unterschiedliche
Rührer aufgesetzt werden. Dadurch ist es
möglich. die beste Rührerart und -anord-
nung zur ~eikJng des Reaktionsgases im
Reaktor zu ermtteln. Der Gaseintrag i1 den
Reaktor ist über einen Ringvefteiler über
dem Reaktorboda1 oder eine Lanze mög-
lich. Des weita'en kann das Reaktionsgas
im externen Kreislauf zum Reaktor vor ei-
nem statischen Mischer eingetragM WS'-
den. Zur visuellen VeranschauBchung dEM"
Gasverteilung ist ein Schauglas installiert.
Alle wesentlichen Anschlüsse, (je zum
Betreiben des Rührkesselreaktors notWEW1-
dig sind. wlIden im Reaktorkopf ange-
bracht. Dadurch komte der Reaktorkopf'

3.2 Peripherie

Zur Versorgung des Reaktors mit Aüssig-
produkt dient eine Hochdruckdosier-
pumpe, die in einem VoIurTl9'\Strom von
5 bis 50 I/h geregelt ~ kann, und die
einen maximaJoo DnJd< von 100 bar er-
racht. Das Bnsatzprodukt liegt in einem
50 I ~er vor, der isoliert und über den
Mantel beheizbar ist. Die Kreislaufpumpe
kam ebenfaHs im Bereid1 von 5 I/h bis
50 I/h geregelt werden. Bei den Pumpen
handelt es sid1 um MembranpurT1pen mit
Verstellgetriebe und Freql81Zumformer ZtX

Die RegellJ1Q der Anlage erfolgt über das
PlS FreeIance 2000. Die Durchführung
von Versuchen kann prinzipiell über zwei
~ geschehen. Es stehen hierfür zwei
Bedienoberflächen zur Verfügung,.
Die erste zeigt das Sd1ema de!;MIage mit
allen Stellgliedem. An den einzelnen Stell-
gliedern kronen über ein Einblendmenü die
Sollwerte vorgegeben oder es kann von
Automatikbetrieb auf Handbetrieb umge.;
schaltet werden. Diese Fahrweise ennÖQr
licht sehr viele Eingriffe durch den Betrei-:
her. Das setzt aber voraus, dass sich detj
Bediener der Anlage genau Üb91egt hat. :
wie er die Anlage fahren wiR und welche i
Betriebszustände erreicht werden m~.
Er startet die Anlage sm Bildschirm und
muß die richtige Abfolge dEW' Befehle ~
festgelegt haben.
Die zweite Bedienoberfläche ist eine Ab-
laufkette. Der Beäener wird Schritt für
Schritt durch den Versuch geführt und muß
bei jedem SchrItt eine vorgeschriebene
Handlung quittieren (z. B. Reaktionsgas
angeschlossen?). entscheiden zwischen
zwei Alternativen (z. B. Batch oder kontinu-
Ierlich) oder einen Sollwert vorgeben (z. B.
Durchfluß, Druck, Temperatur, EXehzahQ.

3.4 Erfassung der Betriebszustände
und Messwerte

~ MessW91e von 22 9nzelnoo Mess-
stellen werden vom PLS kontinuierich er.
f~ und kOOnen sm Bildschirm oder über
9«)en Farbdrucker in Grafikfonn als
Fooktion der Zeit angezeigt werden. Ober
00 ZUsatzmodul werden alle 1 0 s von den
22 MesssteIlen Archivwerte abgespeichert.
[Aese ArctVvwEM'te stehen zur weiteren
Beameitung und Versuchsauswertung zur
VerfüglJ'lg.

Bild 1 Schema der Technikumsanlage
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4. Erfahrungen bei der
Inbetriebnahme

Bei der Inbetriebnahme traten neben eini-
gen fertigungsbedingten Mängeln im we-
sentlichen folgende zwei Probleme auf.
Es hat sich gezeigt, dass rm die Abgas-
leitung Aüssigkeit aus dem Reaktor ausge-
tragen wird, die zu einem Ausfall des
Sauerstoffanaiysators führte und zudem
die Massenbilanz verfälschte. Mit anem
Aüssigkeitsabscheider nach ~ Abgas-
kühler und eins- separaten leitung zurück
in den Reaktor koonte dieses Problem be-
hoben werden.
Weiterhin war eine stabile Regelung der
Gasdosierung nicht möglich. Deshalb wur-
den die Messbereiche der Durchflussmes-
ser nach unten erweitert und bei den
Ventilen der kv-Wert angepaßt. Nach die-
sen Maßnahmen war von Beginn an eine
stabile Regelung möglich.
Durch (je Automatisierung und Messwer1-
erfassung kann der Bedenaufwand für die
VersuchsdlJ'ChfOhfUlg gering gehalten
werden.

Bild 2 - Gesamtansicht der TechnikumsanJage

5. Einsatzgebiete

Die Versud'lsaniage ist zur Untersuchung
von homogen und heterogen- katalyti-
schen Gas- Rüsslg- Reaktionen geeignet.
Vorrangig wird sie für folgende Reaktionen
eingesetzt:

. Oxid8tlonsreaktionen mit Sauerstoff an-
gereid1erter Luft oder Sau~off. HydriertM1gen

. Reaktionen mit Kohlendioxid und in
überkritischem KohIerxioxid

. Tieftemperatursynthesen.

Sie ermöglk;ht sowohl grundsätzliche
Unterslx:hungeri als auch die En11itt1ung
der KInetik und Untersuch..-,gen zum &1-
fluß des Stofftl'ansportes auf den Reak-
tionsatiauf .
Vielfältig md die Möglichkeiten des Gas-
eintrages und der Durchmischl6\Q:

Biki 3 - Reaktor mit
Bnbautenvorder
Bnbindung in die
Technikumsanlage

. Gaseintrag car Gasverteilungseinrich-
tungen (Begasungsianze. Begas~S-
ring) i1 der flüssIgen Phase unterhalb
des Rührers

. Gaselntrag i1 den Gasraum oberhalb
der ftüssigen Phase ood über eine Hohl-
~Ie des R\:tvers
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BIld 4 - Sauer-
stoffanalysator für
Ex-Zone 1 mit Da-
sierpumpe, Alter
und Durchflußmes-
ser; daneben hinter
der Leiste die Gas-
dosielVenüle; unten
die Rüssigprodukt-
pumpen

Selektivität dieser Reaktion untersucht ,
werden. Die Cumoloxidation ist ein Teilprcl>-
zess des Herstellungsverfahrens für Phe-:
not. Sie wurde im Temperaturbereich von i
110 °C bis 130 °C und bei einem Druck
von 3 bar bis 5 bar untersucht.
Nach den beschriebenen Änderungen an
der Abgasleitung und bei der Sauerstoff-
dosierung gelang es. gut reproduzierbare
Verslx:hsergebnisse zu erzielen. Typische
Konzentrationsver1äufe zeigt Bild 5. Auf
Bild 5 ist die Cumolhyd~xidkonzen-
tration als Fu~n der Reaktionszeit für ei-
nen Sauerstoffgehalt der Oxidationsluft von
21 Vol.-%, 24 VoI.-% und 27 VoI.-% darge-
stellt. Man erkennt, dass je nach Reak-
tionszeit bis zu 20% höhere Konzentra-
tionen an Cumolhydroperoxid bei einem
Sauerstoffgehalt von 27 VoI.-% möglich
sind. Aufgrund der interessanten Versuchs-
ergebnisse soll der Einfluß des ~erstoff-
gehaltes detaillierter untersucht werden.

7. Zusammenfassung

. Gaseintrag VOr dem statischen Mischer

im äußeren Kreislauf.

Es wurde eine mobile Technikumsanlage
zur komplexen Untersuchung von Gas-
Aüssig- Reaktionen konzipiert und reali-
siert. Die wid1tigsten technischen Daten
sind:. Druck: s 1 00 bar. TemperatlJ': -80 °C bis 250 °C
. N~umen des Reaktors: 1 0 I.

Weiterhin können folgende Rührer einge-
setzt werden:. Impeller- Rührer
. Turbinenrührer
. Scheibenrührer
. Wendekührer. PropeIlerrührer.

6. Untersuchung von
Oxidationsreaktionen

. Höherer Durchsatz bei gleicher Anlagen-
größe durch Verringerung des inerten
Stickstoffdurchsatzes

. Höhere Temperaturen in der Reaktions-
masse oda: gleicher Umsatz bei niedri-

geroo Temperaturen
. Höhere Reaktionsgeschwindigkeiten in-

folge der höheren Sauerstoffkonzentra-
tion

. Teilw9se höhere Selektivität des Oxida-

tionsprozesses. Senkung dEr' Abgasmengen. VerringelU'lg des 81erg~uchs.

Diese V~chsanlage ist breit einsetzbar.
Sie kann sowohl für Qxidationsreaktionen
als auch bei Hydrierungen und Reaktionen
mit Kohlenmonoxid und Kohlendioxid für
Grundsatzuntersuchungen. zur Ermittlu~
der Ki1etik und zur Bestimmung des Bn-
flusses des Stomransportes zur Anwen-
dung komm91. Da es sich um eine mobile
Anlage handelt. kann sie auch im Bypass-
Betrieb ~r technischen Anlage betrieQen
werden.
~ Versuchsanlage wurde zur Untersu-
chung des Bnflusses der Sauerstoffanrei-
cherung der Qxidationsluft auf die Oxida-
tion von Cumol zu Cumolhydroperoxid Ein-
gesetzt. Erste Versuchsergebnisse zeigoo.
daß durch die Sauerstoffanreicherung der
Umsatz erhöht werden kann.

WEMterhin kann Sauerstoff zunehmend be-
darfsgerochter und preiswerter zur Vetfü-
gung gestellt werden.
Auf G~ d~ Entwicklung wird die
Technikumsanlage zuerst zur Untersu-
chung von homogen-katalytischen Oxi-
dationsreaktionen, die auch eine große
technische Bedeutung haben. eingesetzt.
Die T estung der Versuchsanlage erfolgte
zunächst im Batch- Betrieb mit der Oxi-
dation von Cumol zu Cumolhydroperoxid.
Mit diesen Untersuchungen saiten aber
auch die Effekte der Sauerstoffanreiche-
rung der Oxidationsluft auf Umsatz und

Mit dieser TectV1ikumsanlage hat die
Werksgruppe Technische Gase an wk::hti-
ges WerkZ.eug geschaffen. um mit Kunden
und gegebenenfalls auch direkt bei Kun-
den neue Gaseanwendungen zu 9I'SChl'i$-

Der Einsatz von Sauerstoff für Oxidations-
reaktionen erfreut sich zunehmender An-
wendung. Die Hauptgründe sind die Mög-
lichkeiten dfM" Erhöhung des Durchsatzes
und der Ausbeute bei Oxidationsprozessen
OOrch Sauerstoffanreicher\Jng der Oxida-
tionskJft sowie die Ent\NickJung, dass für
neue Prozesse zunehmend Sauerstoff an-
stelle von Luft oder auch anderg, Oxida-
tionsmitteln eingesetzt wird.
Die mit dem Sauerstoffeinsatz allgemein
erreichbaren Effekte können wie folgt zu-
sarrvnengefaßt werden:
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Ben und in einem Maßstab VOfZuführen,
von dem aus die Übertragung auf Anlagen
technischEI" Größe unter Nutzung der Pro-
zesssinulation erfolgen kam.
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Wir danken der CHEMTEC LEUNA GmbH
für die Unterstützung bei der DurchtütYUng
der Arbeiten.
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BnfluB des Sauerstoffgehalt6S auf die Konzentration des Cumolhydroperoxids
bei 120 OC

Bild 5
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