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Um den Forderungen nach hohen Abkiihlgeschwindigkeiten und tiefen
Temperaturen nachkommen zu kénnen, kann man mitunter von der
konventionellen Thermostatenkiihlung auf eine fiir diese Aufgabe entwickelte
Flissiggaskiihlung wechseln. Fiir diesen Anwendungsfall hat KGW-ISOTHERM
eine neue KALTGAS-Applikation konzipiert. Hierbei wird der Reaktor mittels
tiefkaltem Stickstoffgas gekiihlt und erméglicht somit eine hohe
Abkiihlgeschwindigkeit. Die einfache Handhabung und hohe Betriebssicherheit
vereinfachen den Einstieg in diese Kiihitechnologie.
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KALTGAS ist ein Temperierungssystem, das auf der tiefen Temperatur des flissigen Stickstoffes als Kaltemittel aufbaut.
Der flussige Stickstoff wird in einem Kryobehélter mittels einer Heizung (Jet) verdampft. Hierdurch wird ein konstanter,
tiefkalter Gasstrom erzeugt. Durch Variieren der Heizung (Jet) am Sicherheits-Controller (SC5) kann sowohl die
Kuhlleistung, als auch das Gasstromvolumen veradndert werden , ebenso kann man durch Variieren der Jet-Leistung der
LN2-Verbrauch auf ein Minimum reduzieren. Der tiefkalte Gasstrom wird anschlieend durch eine vakuumisolierte,
flexible Metallleitung zu einem Warmetauscher (Heater) gefiihrt. Der Warmetauscher hat die Aufgabe, den kalten
Gasstrom auf die gewlinschte Temperatur zu erwdrmen. Somit steht am Ausgang des Warmetauschers ein fest definierter
Gasstrom mit einer fest definierten Temperatur als Kuhimittel zur Verfligung. Dieser konstante Gasstrom wird durch den
Temperiermantel des Reaktionsgefélles geleitet und kihlt das im Gefal befindliche Medium ab. Dieses KALTGAS-
System bezeichnet man als eine indirekte Temperierung von Reaktionsgeféafien.

Bei diesem KALTGAS-System erreicht man die hohe Abkihlgeschwindigkeit des Mediums im Reaktionsgefal durch die
groRen Temperaturunterschiede zwischen dem kalten Gas und dem zu temperierenden Medium.

Eine KALTGAS-Anlage erzeugt innerhalb von wenigen Minuten einen —170°C kalten Gasstrom. Dieser extrem kalte
Gasstrom ermdglicht eine schnelle Abkiihlung des Mediums im Reaktionsgefals. Mit dem Standard Sicherheits-Controller
(SC5) wird eine Temperaturstabilitdt des Gasstromes kleiner +/-0,2°C im ausgeregelten Zustand erreicht .

Durch den Einsatz eines Kaskadenreglers, kann nicht nur die Gastemperatur, sondern auch die Mediumtemperatur im
Reaktionsgefall geregelt werden. Bei Annaherung der Ist- zur Sollwerttemperatur wird diese Temperaturdifferenz durch
den Temperaturregler kontinuierlich verringert, so dass im ausgeregelten Zustand eine Temperaturstabilitdt von ca. +/-
0,1°C erreicht werden kann.

Neben der hohen Abkuhlgeschwindigkeit und der guten Regelstabilitat, ist ein weiterer wesentlicher Vorteil von KALTGAS-
Anlagen der modulare Aufbau. Durch Austauschen einzelner Bauteile wie z.B. der Gasleitung, des Jet oder des Heater,
kann die Kuhlleistung wie auch die Abkihlgeschwindigkeit verdndert werden. Die Grundmodule, wie LN2-Behélter,
Vakuumpumpe oder Temperaturregelung, bleiben unverandert.

Ein weiterer Vorteil liegt im Kaltemittel selbst. Das Stickstoffgas ist innert und somit ist ein Wechseln des
ReaktionsgefélRes ohne den blichen Problemen des Thermostatendls moéglich. Auch die Reinigung des
Reaktionsgefalies beschréankt sich nur noch auf den Reaktionsraum des GefalRes und nicht mehr die auf zusétzliche
Reinigung des Temperiermantels.
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In einem Reaktionsgefall werden 1,5 Liter Methanol innerhalb von ca. 60 Minuten von +20°C auf -95°C
abgekiihit. Der LN2-Verbrauch wahrend der Abkiihlphase liegt bei 5 — 6 Liter LN2. Um das Methanol auf einer
Temperatur von —95°C zu halten, werden nur noch ca. 1,2 Liter LN2 pro Stunde benétigt.

Technische Daten fiur Typ TG-RID
Jet = 500 Watt
Heater = 630Watt
Reaktor = 2 Liter Volumen vakuumisoliert mit einem Sichtstreifen
Deckel = 3 x NS 29/32 seitlich /mittig 1 x NS 29/32 ; vakuumisoliert
Gestell aus Aluminium
Rohrleitung aus V2A , Lange 1,5 Meter, evacuierbar mit Vak. Pumpe
Heber fir LN2-Behalter mit KF NW 50
Best. Nr:TG-RID 63/50

Zubehor LN2-Behélter von 20 Liter bis 300 Liter Volumen
Ruhrer , Rihrwerk und Rihrverschlufy
Reaktoren mit gréferen Volumen

Weitere Gr6Ben von Reaktoren und Kiihlleistungen auf Anfrage
Technische Anderungen vorbehalten
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Software zur Regelung von

Die Programmoberflache ist in
der folgenden Grafik dargestellt:
Datei Extras Hilfe
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Reglemprogramm Protokoll
g Laden @ Speichen | | [5¢ Loschen B Stat g Speichem | | [y Lischen
Befehl Temp ['C] Zeit [s] Jet [ Zeitstempel Heater Kammer Sollwen Ausgang Jet
Setze absolut Heater ~ |50 600 50 05/07/2019 10:15:47 440 420 40 0 53
Setze absolut Heater v (120 600 5 05/07/2019 10:19:57 440 420 440 0 53
Setze absolut Heater ~|150 12000 E AL W07 440 20 40 0 =
Cp——————— ~ o /07/2019 10:20:18 0 %
Warten v 600 50
Setze absolut Heater ~ | 5 600 E
Raumtemperatur Heater ~ L
Warten w 300 5
Stop -
Protokollaufzeichnung lauft...
Geriteeinstellungen. Anzeige _ Allgemein
Fiihlertyp und einstellen Ober Anzeige des Reglers einstellen Sollwertgrenzen festlegen und
Uber Anzeige des Reglers einstellen einstellen.

a) Linearisierung
b) Offset: “0” Punktverschiebung

c) Fihlerart

Einheit °C oder K
Nachkommastelle der Temperaturanzeige

Maximaler unterer Sollwert einstellen
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Fuhlerart: | Widerstandsthermometer in Dreileite ~
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Linearisieung: | Pt100 w
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Flhlerart: | Widerstandsthermometerin Dreileite ~
Anzeige
Obere Anzeige: | Analogeingang 1 ~
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Autotune Heater Autotune Kammer Schliessen
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Software zur Regelung von

Kaltgasanlagen

. * Optionen X
Optionen —
Hier hat man die Md&glichkeit, den
seriellen Port auszuwahlen. Protokclier-terva s
Vergewissern Sie sich, an Serele Schnitstelle: [COM3 5
welchem Port Sie Ihren Regler —
. iteinhett: | Sekunden
angeschlossen haben und wahlen
Sie diesen in der Software aus
Zusatzlich kann der Interval der Arfatven Kammerschatpunkt /'Cl [ 60)
Protokollierdaten vorgegeben werden.
Abbrechen
Beispielprogramm Regerprogramm: Test 18.02.2019
@ Speichen | | |34 Loschen B Stet
Befehl Temp [C] Zeit [s] Jet [%] A
» Setze absolut Heater ~ 120 _400 _50
Setze absolut Heater ~ |-80 13800 50
Anfahren Kammer w |-80 _300 _50
Setze absolut Kammer ~|-80 1800 50
Setze absolut Heater ~|[-195 800 80
Setze absolut Heater ~|[-120 600 50
Setze absolut Heater w |-80 lSDO _50
Raumtemperatur Heater v 40
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Sicherheits-Controller fur Tieftemperatur-

Kiihlsysteme mit zwei Temperaturfiihler-

anschliissen fiir einen Temperaturbereich
von +100°C bis -196°C
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Sicherheits-Controller SC 5

Der Sicherheits-Controller SC 5 besteht aus drei Funktionskomponenten.

Die erste Komponente ist die Temperaturregelung. Der Temperaturregler ermdglicht dem
Anwender, die von ihm gewiinschte Sollwert-Temperatur des Gasstromes an der Frontseite
oder Uber die Software des Reglers einzustellen. Der Regler zeigt dann entweder die Ist- und
Sollwerttemperatur getrennt oder die beiden Temperaturen des Regel - und des externen
Temperaturanzeigefuhlers an. Zusétzlich besitzt der Sicherheits-Controller eine RS-485
Schnittstelle, die es dem Anwender ermdglicht den Regler per Software anzusprechen und
Temperaturrampen vorzugeben. Zusatzlich hat der Regler eine “Autotuning” Funktion, mit der
sich der Regler automatisch die notwendigen Regelungsparameter sucht und einliest, um eine
hohe Regelstabilitéat zu erreichen. Der Regler hat die Méglichkeit, mit dem internen
Temperaturfihler die Kaltgasanlage zu regeln und mit einem zweiten externen Temperaurfiihler
die Temperatur an der zu temperierenden Probe zu erfassen und anzuzeigen.

Die zweite Komponente ist die Sicherheitstiberwachung der Heizstébe. Hierbei werden die
beiden Heizstébe auf die fest eingestellte Sicherheitsgrenztemperatur Gberwacht. Sollte die
interne Temperatur eines der beiden Heizstabe ( Jet und Heater) Uber die eingestellte
Sicherheitsgrenztemperatur ansteigen, so schaltet die Sicherheitseinrichtung die Kaltgasanlage
aus und gibt Alarm. Die Anlage kann nur manuell wieder eingeschaltet werden.

Die dritte Komponente ist der LN2-Verdampfer. Durch einen Drehknopf wird die Gasleistung
eingestellt. Diese Gasleistung kann zwischen 0 und 100% manuell ausgewahlt werden. Die
erzeugte kalte N2-Gasmenge ist abhangig von der Leistung des Jet (LN2-Verdampfer) und der

KGW - ISOTHERM eingestellten Verdampferleistung. Den LN2 Verdampfer (Jet) gibt es in Leistungsgréfien von
T e e a0, 100 bis 1000 Watt. Hat ein LN2-Verdampfer eine Leistung von 1000 Watt, entspricht dieses
E.mail: info@kgw-isotherm.de einer maximalen N2-Gaserzeugung von mehr als 14000 Liter kaltes Gas pro Stunde. (Jet- 100

Internet: www.kgw-isotherm.de Watt verdampfen ca. 2 Liter LN2 pro Stunde, 1 Liter LN2 ergeben ca. 700 Liter N2-Gas)
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