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Vorwort

Mit dem Begriff Miniplant-Technik verbindet sich die Vorstellung, eine geplante
technische Grof3anlage im kleinstmoglichen Mafdstab mit allen verfahrenstech-
nischen Grundoperationen funktionsfihig aufzubauen und mit Originalprodukt
zu betreiben. Mithilfe der so gewonnenen experimentellen Daten wird ein di-
rektes Scale-up auf die technische GroRe erméglicht, wodurch Versuche im
Technikumsmafistab entbehrlich werden.

Die Miniplant-Technik ist aus den Entwicklungslabors der Verfahrenstechnik
und der Chemie hervorgegangen. Dabei wurde der Begriff Miniplant-Technik
erst vor einigen Jahren geprigt. Aus diesem Grund existiert bisher nur wenig
an Literatur zu diesem weiten Arbeitsgebiet, und wir haben uns das Ziel ge-
setzt, diese Liicke mit dem vorliegenden Buch zu schliefRen.

Das Buch richtet sich sowohl an Ingenieure und Chemiker, deren Arbeits-
gebiet die Planung, den Aufbau und den Betrieb von Miniplant-Anlagen und
das Scale-up der Versuchsergebnisse auf die technische Anlage beinhaltet, als
auch an Studenten der Bereiche Verfahrenstechnik und Chemie, die sich wih-
rend des Studiums mit diesen Aufgabenstellungen befassen.

Das Buch ist in acht Kapitel gegliedert, die in ihrer Reihenfolge in groben
Zugen der Vorgehensweise des Betreibers einer Miniplant-Anlage folgen. Dieser
priift zuerst, ob Versuche erforderlich sind, sucht sich den dafiir geeigneten La-
borplatz, plant die Miniplant-Anlage, baut sie mit allen verfahrenstechnischen
Grundoperationen und Verbindungsleitungen auf und fiithrt schlielich die Ver-
suche durch. So wird im Einleitungskapitel 1 zunichst der geschichtlichen Ent-
wicklung der Labortechnik nachgegangen und gezeigt, wie sich der Begriff Mi-
niplant-Technik entwickelt hat. In Kapitel 2 werden die Fragen aufgeworfen, wa-
rum und wozu heute Laborversuche erforderlich sind und wie ihre Ergebnisse
auf einen technischen Mafstab iibertragen werden kénnen. Kapitel 3 geht so-
wohl auf die Bauteile der Miniplant-Technik als auch auf die Werkstoffe der Ap-
paraturen ein, zeigt den Mess- und Regelaufwand bei diesem Anlagenmafistab
und gibt Hinweise auf Sicherheitstechnik. Kapitel 4 befasst sich mit der Pla-
nung der Miniplant-Anlage, wobei auf die Ermittlung der Stoffdaten besonderes
Augenmerk gelegt wird.

Miniplant-Technik. Ludwig Deibele und Ralf Dohrn (Hrsg.)
Copyright © 2006 WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim
ISBN: 3-527-30739-7
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Vorwort

In Kapitel 5, dem umfangreichsten, wird der Stand der Miniplant-Technik in
der Reaktionstechnik und bei den Verfahren der Fluid- und Feststoffverfahrens-
technik beschrieben. Dabei zeigt sich der unterschiedliche Stand der Miniplant-
Technik bei den verschiedenen Grundoperationen. In der Destillationstechnik
ist die Miniplant-Technik beispielsweise schon sehr weit entwickelt. Es existiert
ein gesichertes Vorgehen fiir das Scale-up, und es liegt bereits eine langjihrige
Erfahrung vor. Bei der Zerkleinerung gibt es dagegen nur erste Uberlegungen
zu kleineren Apparaturen und zum Scale-up. Hauptgrund hierfiir sind verfah-
renstechnische und apparative Probleme bei der Mafstabsverkleinerung. Hier
will das vorliegende Buch zeigen, inwieweit heute ein Scale-up bei den verschie-
denen Grundoperationen moglich ist, und Hinweise geben, wo weiterer For-
schungsaufwand sinnvoll und nétig ist.

In Kapitel 6 wird das Anfahren von Miniplant-Anlagen beschrieben und die
Versuchsdauer diskutiert. In Kapitel 7 werden einige Miniplant-Anlagen mit un-
terschiedlichen Grundoperationen vorgestellt und damit gezeigt, was heute
machbar ist. Das Abschlusskapitel 8 geht der Frage nach, ob und bei welchen
Verfahren eine weitere Verkleinerung méglich und sinnvoll ist.

Die Herausgeber hoffen, mit diesem Buch eine Bestandsaufnahme des heuti-
gen Wissens der Miniplant-Technik geliefert und einen Anstof zum weiteren
Vorgehen in dieser interessanten Technik gegeben zu haben. Da speziell das
Wissen tiiber die einzelnen Grundoperationen sehr vielschichtig und komplex
ist, wurden 14 Koautoren gewonnen, die ausgewiesene Spezialisten auf ihrem
Fachgebiet sind. Thnen mochten die Herausgeber an dieser Stelle fiir die erfolg-
reiche Mitarbeit herzlich danken. Das gleiche Dankeschén gilt auch dem Verlag
fur die gute Zusammenarbeit.

Miinchen und Leverkusen Ludwig Deibele
Dezember 2005 Ralf Dohrn
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]
Der Weg zur Miniplant-Technik — ein historischer Uberblick

Mithilfe der Miniplant-Technik wird versucht, eine technische Anlage mit all ih-
ren verfahrenstechnischen Schritten voll funktionsfihig im kleinstméglichen
Mafstab nachzubilden. Hierzu bieten sich die im chemischen Labor vorhande-
nen Apparate und die iber Jahrhunderte angesammelte experimentelle Erfah-
rung an. Somit stellen die Miniplant-Technik und die mit ihr aufgebauten Mini-
plants nichts grundsitzlich Neues dar, sondern basieren auf vorhandenem Wis-
sen. Deshalb ist es interessant, in diesem Einleitungskapitel auf die historische
Entwicklung der Labortechnik einzugehen und damit die Wurzeln und den
Weg zur Miniplant-Technik aufzuzeigen. Das soll am Beispiel der Destillation
und Rektifikation erfolgen [1-2], da sich auf diesem verfahrenstechnischen Ge-
biet das grofte experimentelle Wissen angesammelt hat, wie auch in weiteren
Kapiteln gezeigt wird.

Erste konkrete Abbildungen zu Destillationsapparaturen finden sich bereits bei
den alexandrinischen Alchemisten im 1. und 2. Jahrhundert nach Christus. So
sind in Abb. 1.1 bereits Destillationskolben zu erkennen, die mit Ofen beheizt
werden. Die Dampfe steigen durch ein Rohr aufwirts und kondensieren in einem
kugelférmigen Aufsatz, dem Alembik, wobei die Umgebungsluft als Kiihlmittel
dient. Das Kondensat sammelt sich in einer Rinne und wird durch ein oder meh-
rere Rohrchen in Flischchen abgefiillt [3]. Mit diesen Apparaturen wurden wahr-
scheinlich héher siedende itherische Ole fiir die Parfiimherstellung destilliert.

In den nichsten Jahrhunderten inderte sich grundsitzlich nur wenig am
Aufbau der Destillationsapparatur. Erst um etwa 1200 wurde die Effektivitit der
Kondensation durch die Einfithrung von Wasser als Kiithlmittel entscheidend
gesteigert. Dadurch gelangen auch die Destillation und Kondensation von Ethyl-
alkohol, der bis zum Ende des 19. Jahrhunderts das wichtigste Destillationspro-
dukt darstellt. Abb. 1.2 zeigt eine Destillationsapparatur vom Ende des 16. Jahr-
hunderts von Conrad Gesner [4]. Deutlich sind der Herd mit eingebauter Heiz-
blase und die fallende Kiihlschlange im mit Wasser befiillten Kiihlfass zu erken-
nen. Auflerdem erreicht die Apparatur bereits technische Dimensionen.

Bis zu diesem Zeitpunkt hat die Destillationsapparatur nur Labordimensio-
nen. Groflere Anlagen mit Technikums oder technischen Dimensionen tauchen
erst im 15. Jahrhundert auf. Eine eigenstindige Entwicklung von Laborappa-
raturen wird jedoch erst moglich, nachdem Johann Kunckel (1630-1702), Leiter
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Abb. 1.1 Destillationsgerate der alexandrinischen Alchemisten
aus dem 1. und 2. Jahrhundert nach Christus.

des kurfiirstlichen Labors in Berlin, durch Einfithrung des sog. Blasens vor der
Lampe mit der Glasmacherpfeife, Glas ausreichender Qualitit herstellen konnte
und damit Glas zum Hauptwerkstoff im Labor wurde. Schone Beispiele der
Glasbliserkunst des 18. Jahrhunderts zeigen Laborapparaturen aus dem Deut-
schen Museum in Miinchen (Abb. 1.3). Mit beiden Apparaturen sollten Gemi-
sche in mehrere Fraktionen zerlegt werden, was aber ohne Einbauten zur Erho-
hung der Trennleistung nur unzureichend gelingen diirfte.

Abb. 1.4 zeigt gliserne Laborgerite des franzosischen Apothekers Antoine
Baumé (1728-1804) aus seinem Werk Chimie expérimentale et raisonnée [5]. Be-
achtenswert sind die Destilliergerite mit Tubus und Stopfen, die gliserne

Abb. 1.2 Destillationsapparatur aus dem
16. Jahrhundert nach Conrad Gesner.
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Abb. 1.3 Glasapparatur fiir das Labor aus dem 18. Jahrhundert.
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Abb. 1.4 Gliserne Laborgerite von Antoine
Baumé aus dem 18. Jahrhundert.
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Kiihlschlange und die sog. Florentinerflaschen zur Trennung zweier fliissiger
Phasen, zuerst in Florenz zur Trennung itherischer Ole von Wasser eingesetzt.

Zur selben Zeit wurde bereits die Gegenstromkiihlung im Labor eingefiihrt,
wie ADbD. 1.5 aus der Dissertation Observationes chemicae et mineralogicae [6] von
Christian Ehrenfried von Weigel (1748-1831) zeigt. Der Gegenstromkiihler, der
sog. Liebig-Kiihler, bestand aus zwei ineinander gesteckten Rohren, von denen
das Innere als Glasrohr und das AuRere als WeiRblechrohr ausgefithrt wurden.
Auch die Haltevorrichtungen fiir den Kiihler wurden von Weigel entwickelt und
sind Vorlidufer unserer heutigen Stativklammern.

Bis zur Mitte des 19. Jahrhunderts unterschieden sich die Destillationsappa-
raturen im Labor und in der Technik nur in den Dimensionen. Erst mit der
stiirmischen Entwicklung der organischen Chemie ab 1850 entstanden eigen-
stindige Destilliergerite, die vollig auf die Belange der Experimentalchemie zu-
geschnitten waren. Deshalb sind die Laborapparaturen des 19. und frithen 20.
Jahrhunderts hiufig mit den Namen bedeutender Chemiker verbunden.

Zunichst versuchte man durch sog. Destillationsaufsitze die Trennleistung
der Destillationskolonnen zu verbessern. Den ersten Schritt stellen die Kugel-
aufsitze (Abb. 1.6) nach Charles Adolphe Wurtz (1817-1884) von 1854 dar, Pro-
fessor an der Sorbonne in Paris und Entdecker der nach ihm benannten Wurtz-
Synthese zur Herstellung langkettiger Alkane aus den entsprechenden Alkylha-
logenen. Aus den Kugelaufsitzen entwickelte sich im 20. Jahrhundert die Vi-
greux-Kolonne (Abb. 1.7), hier bereits mit einem mit Luft gefiilltem Mantel zur
besseren Isolierung.

Die Siebbodenaufsitze in Abb. 1.8 von Linnemann von 1871 und von Glinsky
von 1875 sind Vorstufen der Laborsiebbodenkolonne.

1881 wurde von Walter Hempel (1851-1916), Professor an der TH Dresden
mit der Gasanalyse als Spezialgebiet, die Fiillkérperkolonne mit Glaskugeln im
Labor eingefiihrt. Abb. 1.9 zeigt den Gesamtaufbau einer Vakuumdestillieranla-
ge von 1910 nach einer Abb. von Carl von Rechenberg aus seinem Standard-
werk Einfache und fraktionierte Destillation in Theorie und Praxis [7] mit Hempel-

Abb. 1.5 Laborapparatur
mit Liebigkihler nach
Weigel.
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Abb. 1.6 Destillations- Abb. 1.7 Vigreux-Kolonne
aufsatz nach Wurtz in mit Luftisolationsmantel
Kugelform von 1854. von 1930.
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Abb. 1.8 Siebbodenaufsitze nach Linnemann (links) von
~— 1871 und nach Glinsky (rechts) von 1875.
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Abb. 1.9 Gesamtaufbau einer Va-
kuumdestillationsapparatur nach
Rechenberg [7] von 1910.

D

Kolonne und Vakuumschleuse. Dieses wichtige Bauteil von Vakuumanlagen
wurde um 1900 von Gabriel Emile Bertrand (1867-1962) erstmals eingesetzt,
Professor am Pasteur-Institut in Paris und Verfasser wichtiger Arbeiten iiber
Koffein und koffeinfreien Kaffee. Bei der abgebildeten Laboranlage erfolgt die
Beheizung der Kolonne mit einem Bunsenbrenner. Die Dimpfe werden zwei-
stufig kondensiert. Das im unisolierten Bereich oberhalb der Kolonne anfallen-
de Kondensat flieft als Riicklauf im Gegenstrom zu den aufsteigenden Dimp-
fen direkt zur Kolonne zuriick. Die verbleibenden Dimpfe werden in einem fal-
lenden Schlangenrohrkiihler vollstindig kondensiert und flieRen dann tiber die
Vakuumschleuse in das Abnahmegefifl. Mit dieser Apparatur kann natiirlich
die Riicklaufmenge nicht mengenmifig erfasst werden.

Die meisten der bisher aufgefiihrten Kolonnen und Kolonnenaufsitze folgen
dem Prinzip der Fiillkrperkolonne; durch Einbauten wird eine méglichst grofRe
Oberfliche geschaffen, an der Dampf und Fliissigkeit aneinander vorbeistromen.
Dagegen perlt bei den Bodenkolonnen der Dampf auf den Boden durch auf-
gestaute Flussigkeitsschichten, und zwischen den Béden werden beide Phasen ge-
trennt gefithrt. Dabei wurde die Fliissigkeit zunichst meist auerhalb, heute in-
nerhalb des Kolonnenmantels zum nichst tiefer liegenden Boden gefiihrt.

Beispiele fiir frithe Siebbodenkolonnen sind die Kolonnen von Oldershaw von
1941 mit innen liegender Fliissigkeitsfithrung (Abb. 1.10) und von Karl Sigwart
(1906-1990) von 1950 mit aufsen liegender Fliissigkeitsfithrung (Abb. 1.11). Bei
der Kolonne von Oldershaw wird durch die senkrecht angeordneten Sieblécher
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Abb. 1.10 Laborkolonne mit Abb. 1.11 Laborkolonne
Siebbéden nach Oldershaw mit Siebbéden
von 1941. nach Sigwart von 1950.

verhiltnismiRig viel Flussigkeit auf den dariiber liegenden Boden mitgerissen,
was seine Wirksamkeit vermindert. Bei Sigwart sind deshalb die Locher seitlich
in vertieften Boden angeordnet, und die Dimpfe werden umgelenkt.

Eine der ersten Glockenbodenkolonnen fiir das Labor konstruierte Bruun
1931 mit aulen liegender Fliissigkeitsfithrung (Abb. 1.12), wobei jedoch zur
besseren Isolierung ein zweiter Kolonnenmantel um die Glockenbodenkolonne
und die Flussigkeitsfithrung gelegt wurde. Bei dieser Konstruktion liegen Zu-
und Ablaufrohr einander gegeniiber, sodass nur der halbe Glockenumfang als
Fliissigkeitsweg zur Verfligung steht. Damit halbiert sich die Verweilzeit der

Abb. 1.12 Laborkolonne mit Glockenb&den
nach Bruun von 1931.
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Fliissigkeit auf dem Boden, und seine Wirksamkeit nimmt ab. Diesen Nachteil
vermeidet der Glockenboden nach Schmickler-Fritz mit seiner Kreisstromfiih-
rung, auferdem besitzt er eine innen liegende Flussigkeitsfithrung (Abb. 1.13).
Mit diesem um 1970 entwickelten Bodentyp diirfte eine auch nach heutigen Ge-
sichtspunkten optimale Laborglockenbodenkolonne vorliegen. Sie wurde zu-
nichst von der Firma Normag produziert, und heute wird sie von der Firma
QVF hergestellt.

Mit Karl Sigwart, einem Ingenieur und Begriinder der verfahrenstechnischen
Abteilung der Firma Bayer, treten etwa ab 1940 Verfahrensingenieure in dem
bisher von Chemikern dominierten Laborbereich in Erscheinung. Thr Ziel ist
es, die Laborapparaturen fiir die verfahrenstechnischen Grundoperationen zu
optimieren und schlieRlich ein direktes Ubertragen der Laborversuchsergebnis-

Schlitze am Umfang verteilt
2,5 mm breit, 5 mm hoch

Kreisstromboden
Ablaufrohr

silberverspiegelter
HV-Mantel

Glocke, geschlitzt

Zulaufrohr
Kamin

Abb. 1.13 Laborkolonne mit Glockenbéden in Kreisstromfiihrung
von Schmickler-Fritz von 1970.
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se auf technische Groflanlagen ohne aufwendige Zwischenschritte im Tech-
nikum zu erméglichen.

Bis 1960 wurden die Laborkolonnen weit gehend diskontinuierlich betrieben
und fur die Siedeanalyse eingesetzt. Die Anlage bestand aus elektrisch beheizter
Blase, Kolonne und Kondensationssystem, wobei die Riicklaufmenge durch Ab-
zihlen von Tropfen ermittelt und {iber Ventile dosiert wurde. Ab 1965 wurden
bereits viele Laborkolonnen kontinuierlich betrieben, was zur Entwicklung von
Pumpen fiir den Zulauf, speziellen Verdampfern mit Sumpfentnahme und
Kondensatoren mit geregelter Fliissigkeits- oder Dampfteilung fithrte. Auch
wurde jetzt verstirkt die Wirksamkeit der Laborkolonnen mithilfe von Testmes-
sungen ermittelt, um ein direktes Scale-up auf technische Anlagen zu ermog-
lichen, wobei im Labor und in der Technik das gleiche Testsystem verwendet
wurde.

Bald wurden nicht nur einzelne Kolonnen, sondern mehrere Kolonnen zu
ganzen Anlagen verschaltet, die ein Abbild der geplanten technischen Anlage
ergaben. Zum Betrieb dieser komplexen Anlagen ist eine den Labormengen an-
gepasste Mess- und Regeltechnik erforderlich. Um 1990 fithrte man fiir diese
Laboranlagen den Begriff Miniplants und fiir die hierzu speziell benétigte Tech-
nik den Begriff Miniplant-Technik ein. Heute beschrinkt sich eine in Mini-
plant-Technik ausgefiihrte Laboranlage nicht nur auf die Destillation und Rekti-
fikation, sondern enthilt auch Apparate anderer verfahrenstechnischer Grund-
operationen.
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Grundsitze der Miniplant-Technik

2.1
Griinde fiir Laborversuche

Ziel der chemischen, pharmazeutischen und petrochemischen Industrie ist es,
aus Naturstoffen, heute meist Erdél, zunidchst Grundchemikalien und weiterhin
immer komplexere chemische Verbindungen herzustellen. Die Auswahl des er-
forderlichen Reaktionsweges, die Aufarbeitungsverfahren und die Festlegung ih-
rer Reihenfolge erfolgen in enger Zusammenarbeit von Chemiker und Verfah-
rensingenieur. Thnen stehen dazu der Stand des Wissens in der einschligigen
Literatur und die Erfahrungen aus bereits ausgefithrten technischen Anlagen
zur Verfligung. Die physikalischen und chemischen Stoffdaten koénnen sie um-
fangreichen Datenbinken entnehmen [1]. Fehlende Daten miissen je nach er-
forderlicher Genauigkeit geschitzt, berechnet oder gemessen werden (Abschnitt
4.).

Nach der Festlegung der einzelnen Verfahrensschritte erfolgen die Auswahl
der erforderlichen Apparate und schliellich ihre Dimensionierung fiir die tech-
nische Anlage. Diese Arbeiten werden heute durch verschiedene Hilfsmittel
erleichtert, die in den letzten Jahren entwickelt wurden. Hierzu zihlen Pro-
gramme zur Auswahl der Apparate, Simulationsprogramme zur Erstellung der
Mengen- und Wirmebilanzen des Gesamtverfahrens und Programme zur Be-
schreibung der thermodynamischen und hydrodynamischen Vorginge in den
einzelnen Apparaten.

Bei bereits vorhandenen Anlagen im technischen Mafistab geniigen deren
Abmessungen und Betriebsdaten, um das Gesamtverfahren zu modellieren und
Neuanlagen anderer Kapazitit auszulegen. Bei neuen Verfahren oder Verfah-
rensinderungen von bekannten Verfahren reichen dagegen rein rechnerische
Ansitze nicht aus, um eine funktionssichere technische Anlage zu dimensionie-
ren. Auch groRere Sicherheitszuschlige sind keine Garantie fiir das Funktionie-
ren der Anlage. Hier bleibt nur das Experiment, um verlissliche Ausgangsdaten
fur die Rechnung zu liefern [2]. Versuche sind zwingend erforderlich, wenn
modellmifRig nicht fassbare Anforderungen gestellt werden. Bei den Produkten
sind dies extreme Reinheitsforderungen im ppm- und ppb-Bereich oder speziel-
le Reinheitsforderungen wie beispielsweise Farbzahlen nach Hazen und beim
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Abwasser TOC-, CSB- und AOX-Werte [3]. AuRerdem wird hiufig erst durch Ex-

perimente das Vorhandensein unerwiinschter Komponenten festgestellt, die

durch Neben- oder Zerfallsreaktionen entstehen oder durch Aufarbeitungsver-

fahren und Riickfithrungen stark angereichert werden. Weiterhin geben Ver-

suche auch uiber lingere Zeitriume Auskunft Giber

o die thermische Stabilitit der Stoffe,

¢ Hinweise zum Schaumverhalten von Fluissigkeiten,

e das Fouling an den Wandflichen von Wirmetauschern,

e das Korrosionsverhalten der hier eingesetzten Materialien oder mithilfe von
Werkstoffproben anderer Materialien, die in der technischen Anlage einge-
setzt werden sollen.

An das Experiment sind dabei folgende Anforderungen zu stellen:

o Als Einsatzprodukt sollte nur ein Originalprodukt verwendet werden.

e Jeder Verfahrensschritt sollte einem Versuchsapparat zugeordnet werden
kénnen.

e Der Versuchsapparat sollte die gleiche Funktion wie die geplante technische
Apparatur besitzen.

¢ Die Versuchsbedingungen sollten denen der spiteren technischen Anlage ent-
sprechen.

Bei ersten Verfahrensstudien wird im Labor zunichst experimentell die Mach-
barkeit der einzelnen Verfahrensschritte erprobt. Zur Auslegung technischer
Anlagen sind jedoch gezielte Experimente erforderlich. Sie miissen Daten fiir
ein sicheres Scale-up auf die spitere technische Anlage liefern. Dabei wird aus
Kostengriinden eine mdglichst kleine Versuchsanlage angestrebt und damit ein
moglichst grofRer Ubertragungsfaktor zur technischen Anlage.

2.2
Anforderungen an die Miniplant-Technik

Frither erfolgten nach dem Versuch in einer Laboranlage weitere Untersuchun-
gen im Technikumsmafistab in einer Technikumsanlage. Dabei wurde beispiels-
weise fiir den Durchmesser von Destillationskolonnen ein Ubertragungsfaktor
zwischen 3 und 10 sowohl vom Labor zum Technikum als auch vom Tech-
nikum zur Technik erreicht. Heute entfillt weitestgehend der Schritt tiber das
Technikum bzw. den Pilotplant, und der Weg erfolgt direkt von der Laboranlage
bzw. dem Miniplant zur Technik. Dann liegt der Ubertragungsfaktor fiir den
Durchmesser von Destillationskolonnen zwischen 10 und 100.

Voraussetzung fur ein sicheres Scale-up ist, dass der untersuchte Verfahrens-
schritt in der Miniplant-Apparatur nicht durch zusitzliche Einfliisse verdndert
wird und somit nicht mehr dem auszulegenden technischen Verfahren ent-
spricht. Zu den Einfliissen zidhlen beispielsweise Wandeinfliisse, die ja durch
das mit abnehmenden Apparatedimensionen ansteigende Verhiltnis von Appa-
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rateoberfliche zu Volumen zunehmen, oder katalytische Wirkungen der ver-
wendeten Materialien. Weitere Uberlegungen zum Grad der Miniaturisierung
enthilt Kapitel 8.

Der Ubertragungsfaktor vom Miniplant zur Technik unterscheidet sich bei
den verschiedenen Grundoperationen. Bei den Fluidverfahren (Abschnitt 5.2),
wozu Destillation, Rektifikation, Eindampfung, Kondensation, Fliissig/Fliissig-
Extration und Membrantechnik zihlen, werden, wie gezeigt, problemlos Uber-
tragungsfaktoren von 100 erreicht. Bei den Feststoffverfahren (Abschnitt 5.2),
wie Filtration, Kristallisation, Trocknung, Mischen und Zerkleinern, sind die
Ubertragungsfaktoren viel kleiner. Grundsitzlich gilt, dass ein gréRerer Ubertra-
gungsfaktor ein tieferes theoretisches Verstindnis der Vorginge der untersuch-
ten Grundoperation erfordert, was wiederum zu einer genaueren Modellierung
fithrt. Dieses Phinomen wird bei den Fluidverfahren im Vergleich zu den Fest-
stoffverfahren bestitigt.

Unterschiedliche Ubertragungsfaktoren erschweren den Betrieb von Mini-
plants mit verschiedenen Grundoperationen. Wihrend fiir Miniplant-Anlagen
der Fluidverfahrenstechnik Durchsitze zwischen 1kg/h und 10kg/h ausrei-
chen, benodtigen Anlagen der Feststoffverfahrenstechnik hiufig 100 kg/h Min-
destdurchsatz, um eine sichere Aussage zum Scale-up treffen zu kénnen. Hier
hilft die Tatsache, dass die Aufarbeitungsverfahren der Feststoffverfahrenstech-
nik meist End- oder Anfangsstufen des Gesamtverfahrens sind. So kénnen sie
durch einen Pufferbehilter von den anderen Stufen getrennt und sporadisch be-
trieben werden, ohne die Stoffstrome in kontinuierlich betriebenen Anlagen zu
unterbrechen. Befindet sich die Feststoffstufe jedoch im Zuge des Gesamtver-
fahrens, so sind zwei Zwischenpuffer erforderlich.

Wichtige Anforderungen an die Miniplant-Technik sind
e die Moglichkeit eines schnellen Aufbaus der Versuchanlage;

e ihre hohe Flexibilitit bei Umbauten, die ja durch Anderungen der Versuchs-
bedingungen hiufig auftreten;
e ein problemloser Betrieb iiber lingere Zeitriume, der beispielsweise zur Kli-

rung von Fragen zur Anreicherung von Nebenprodukten erforderlich ist [4].

Aus diesen Griinden sollten fiir die einzelnen Verfahrensschritte moglichst kei-
ne Neukonstruktionen zum Einsatz kommen, sondern die einzelnen Bauteile
der Anlage sollten erprobt, funktionssicher und moglichst als Normbauteile mit
genormten Anschliissen und Verbindungen greifbar sein. Fir die Fluidverfah-
ren ist die Entwicklung dieses ,Baukastens“ schon weit fortgeschritten; hier ste-
hen die Normbauteile der verschiedenen Glashersteller zur Verfiigung. Fiir die
Miniplant-Anlagen hat der Werkstoff Glas verschiedene Vorteile. Er zeichnet
sich durch eine grofle Chemikalienbestindigkeit aus und erlaubt auflerdem, die
Vorginge im Inneren der Apparatur zu beobachten. Bei den Feststoffverfahren
ist die Entwicklung des ,Baukastens“ noch nicht so weit fortgeschritten, und
man ist hiufig auf Eigenentwicklungen angewiesen.

Bei den einzelnen Bauteilen im Labormafistab ist die Abstufung gréber als in
einer technischen Anlage. Deshalb miissen die Apparate einen weiten Belas-
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tungsbereich besitzen, um grofle Mengeninderungen bei gleicher Wirksamkeit
problemlos verarbeiten zu konnen.

Hiufig haben Miniplant-Anlagen nicht nur die Aufgabe, Daten fiir ein Scale-
up zu liefern, sondern man stellt mit ihnen auch Bemusterungsmengen her.
Speziell bei teuren Produkten, von denen nur kleine Mengen bendétigt werden,
erfolgt die Produktion in Miniplant-Anlagen. Auflerdem koénnen Miniplant-An-
lagen zum Trainieren der Fahrmannschaft fiir die spitere technische Anlage
eingesetzt und Ab- und Anfahrvorginge oder Stérfille studiert werden. Auch
Analyseverfahren lassen sich mit den anfallenden End- und Zwischenpro-
duktstromen testen. All diese Arbeiten sind zeitaufwendig und verlingern die
Anfahrphase der technischen Anlage.

23
Vorteile von Miniplant-Anlagen gegeniiber Technikumsanlagen

Mitentscheidend fiir den wirtschaftlichen Erfolg eines neuen Produkts ist seine
moglichst schnelle Markteinfithrung. Dabei ist zu beriicksichtigen, dass von der
Idee bis zum wirtschaftlichen Betrieb der technischen Groflanlage Zeitriume
von bis zu zehn Jahren vergehen und Entwicklungskosten von bis zu 25 Millio-
nen Euro anfallen konnen [5]. Diese Kosten werden erst mit dem wirtschaftli-
chen Betrieb der technischen Anlage wieder eingespielt. Deshalb verschaftt ein
kiirzerer Entwicklungszeitraum Kostenvorteile und einen Zeitvorsprung vor der
Konkurrenz.

Einen grofen Teil der Entwicklungszeit eines neuen Produkts nehmen der
Bau und Betrieb der Pilot- bzw. Miniplant-Anlage ein. Tabelle 1 zeigt einen gro-
ben Vergleich des Zeitbedarfs fiir beide Typen von Versuchsanlagen. Danach
konnen durch Einsatz einer Miniplant-Anlage bis zu zwei Jahre an Entwick-
lungszeit bei etwa einem Zehntel der Kosten eingespart werden. Das verdeut-
licht auch Abb. 1, wo die Summe der anfallenden Kosten wihrend des Entwick-
lungsverlaufs iiber der Zeit fiir Pilot- und Miniplant-Anlage aufgetragen sind.

Neben diesen Kosten- und Zeitvorteilen haben die folgenden Vorteile zur weit
gehenden Verdringung der Pilotanlagen durch die Miniplants gefiihrt:

Tabelle 2.1 Vergleich des Zeitbedarfs zwischen Pilotanlage
und Miniplant nach [2]

Pilotanlage Miniplant
Planungszeit 1 Jahr 3—4 Monate
Bestell-/Aufbauzeit 1 Jahr max. 3 Monate
(inkl. Bestellung Sonderteile)
Anfahrzeit 3 Monate 1 Monat
Versuchsdauer 6-9 Monate 6-9 Monate

Gesamtdauer 3 Jahre 1-1,5 Jahre




