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Die GEFRIERTOCKNUNG, auch LYOPHILIZATION genannt, wird
angewendet um einer wassrigen Losung das Wasser zu entziehen

—20
N\ Hohe Haltbarkeit

und Qualitat des
Produkts

Was st
Gefriertrocknung?

wissrige Losung  —iii

srinininiie trockenes Produkt
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Ziel i

Produkt zu erhalten, das nach langerer : ‘
Lagerzeit gut wasserloslich ist und i H
nach Auflésung wieder seine e
Herstellungsqualitat aufweist.
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Prinzipieller Aufbau eines Gefriertrockners:

Vakuumregelung
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: %; :Alplatten /
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Prinzipieller Aufbau eines Gefriertrockners:
Stellplatten

T alqu!t o g th‘-’m
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Was st
Gefriertrocknung?
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Was st
Gefriertrocknung?

(4)

11/4/2022

Die Physik der Gefriertrocknung:

Druck

220,6 bar

1 bar

0,006 bar

Eis \\ Wasser
1. Einfrieren
c
g
(]
S
_________ SR _
e ' Tripelpunkt
e |
o :
i Wasser-
]
I

/ 3. Sublimieren
|

dampf i

Kritischer Punkt

] |
0°C 100°C 374°C

Temperatur

1. Einfrieren:
Das Produkt wird
unterhalb des
Glaspunktes abgekihlt

2. Evakuieren:
Die Produktkammer
Produkt wird evakuiert.
Typischer Druckbereich 1
bis 103 mbar (Feinvakuum)

3. Sublimieren:
Durch Warmezufuhr in den
Stellplatten wird das Eis
sublimiert.

Bei der Gefriertrocknung wird der Tripelpunkt ,,umfahren”
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Ein typischer
Gefriertrocknungs-
prozess:

Was ist fur die
Kaltetechnik zu
beachten?
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Prozessschritte in der Gefriertrocknung:

Hauptschritte:

P

Nebenschritte:

<«

&

Vorkuhlen

Beladen

Einfrieren

Beladeposition anfahren

Vakuum anfahren/

P
<«

Haupttrocknung

Nachtrocknung

Evakuieren

Verschlief3druck und

&
<«

Temperatur anfahren
Stellplatten heben (Vials

P
<«

verschlieRen)
Belliften

Entladen
CIP (cleaning in place)

SIP (sterilization in place)
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Ein typischer
Gefriertrocknungs-
prozess:

Was ist fur die
Kaltetechnik zu
beachten?
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Temperaturverlaufe in der Gefriertrocknung: Das Rezept

Haufig ca. -45°C aber bis
-60 °C
Trocknung:

Erwarmung bis auf +40 °C
REFOLUTION INDUSTRIEKALTE GMBH
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-60,0
70,0
-80,0 — —_—
90,0 'Beladen| Einfrieren Haupttrocknung Nach-
trocknung
-100,0
Rezeptverlauf inh
Ste' I platte n . Eiskondensator Produkt/Stellplatten Vakuum
Beladen:
HaUﬁg ZW'SChen 5°C Und Eiskondensatoru
Umgebungstemperatur,
Einfrieren: Vakuum:

100,00

10,00

Druck in mbar

1,00

0,10

Entladen

0,01

Haufig zwischen -60°C und
-90 °C, selten -150 °C
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Ein typischer
Gefriertrocknungs-
prozess:

Was ist fur die
Kaltetechnik zu
beachten?
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Leistung und Arbeit der Kaltetechnik in der Gefriertrocknung:

. shelf cooling/
loading freezing
>te

Energy distribution of lyophilization process
Upto 10 %_

~10- 30 % @ -30 to -70 °C shelf

Der groRte Anteil der
Prozessarbeit wird wahrend den
Trocknungsphasen geleistet.

= Freezing = Drying - Other
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State-Of-The-Art:
Wie wird die

Mehrheit der
Gefriertrockner mit
Kalte versorgt?
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Gangigste Kaltebereitstellung: Zweistufige Kalteanlagen

eingesetzte Kaltemittel:

R404A, R410A, R452A

> b )
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Stellplattenkihlung
Kondensatorkiihlung
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Gangigste Kaltebereitstellung: Zweistufige Kalteanlagen

State-Of-The-Art: :
Wie wird die : RS

I\/I e h I h e |t d er Ejm Offizielle Einsatzgrenzen von
52A . .. . ege
Bitzer fiir 2 stage Semi-hermitic

G efﬂ e rt roC k ner m |t 001 _ _ _ _ _ _ _ . | | Reciprqcating Cqmpressqrs [1]
Kalte versorgt?

Taupunkttemperatur in °C
50 f : /

Saugdrucke bis von 70 bis
90 mbar(a) fir
Kondensatorkihlung

0

\t\[:]

10 _ : : _ toh=20°C
-90 -80 -70 -60 -50 -40 -30 -20
o [°’C]
[1] BITZER Soft BITZERhttps://www.bitzer.de/websoftware/Calculate.aspx?cid=1667377902726&mod=SHK Software ware
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https://www.bitzer.de/websoftware/Calculate.aspx?cid=1667377902726&mod=SHK

Haufige Kaltebereitstellung: flussiger Stickstoff

Kamin R Warmetragerkuhlung bei -60 °C
L mit flissigen Stickstoff
Z'ifiiﬁirff Verfllissigungsarbeit:
State-Of-The-Art: ca.-196 °C . e

W ? 1 d d 1 ~— spezifische Exergie zur Verfllissigung 663,19kl/kg
I e W I r | e Effizienz von Verflissigungsanlagen 0,41
Verflissigerarbeit 1617,53 |kl/kg

I\/I e h r h e |t d e r XD XD Verflissigunsarbeit bei Nm? |1| 0,55|kWh/Nm?

Gefriertrockner mit
Kalte versorgt? @ Hﬂ Kondensatortemperaturen

bis -150 °C realisierbar

Warmetrager- Kondensator- | Aber wirklich notwendig?
kiihlung kihlung

[1] ProBas - Prozessdetails ProBas - Prozessdetails: Xtra-generischN2 (flissig) (umweltbundesamt.de) : Xtra-
generischN2 (flussig) (umweltbundesamt.de)
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https://www.probas.umweltbundesamt.de/php/prozessdetails.php?id=%7B0E0B2E00-9043-11D3-B2C8-0080C8941B49%7D

State-Of-The-Art:
Wie wird die

Mehrheit der
Gefriertrockner mit
Kalte versorgt?
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Haufige Kaltebereitstellung: flussiger Stickstoff

0,45 4
0,4 -
R290-R23
/ A 2
0,35
NH3 two stage —h
03 \ LS
= R507-R23
S
w
T 025 4
o A
[}
5 A
0]
A
0,2 1 f
R290-R170——— ‘\_
1 RI2R23 NH3 single economizer
0,15 1
507-R23-R14
LN2
0,1
0,05 T T T T T T T
-125 -115 -105 -95 -85 -75 -65 -55

Verdampfungstemperatur in °C

Der Einfrierprozess mit Stickstoff ist sehr ineffizient
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Herausforderungen

an den Markt

04.11.2022

‘//’ Markt Regulierungen

‘\é’/ Umweltbewusstein

@ Zukunftssicherheit

Refolution Industriekdalte GmbH

F-GasV, Montreal
Protokoll, REACH
> Verflgbarkeit
und Preise

Nachhaltige
Produkte immer
mehr im
Vordergrund

Lebensdauer von
Gefriertrocknern
teilweise 30+
Jahre
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Aktuelle Trends in

der
Gefriertrocknung
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Treibender Faktor fiir Neuinvestitionen in
der Gefriertrocknung:

() Zukunftssicherheit

&, Ausfallsicherheit

Die grofSten Kosten entstehen durch den
Ausfall der Produktion!

Amortisationszeiten von Gefriertrocknern Energieeffizienz eher

sind wenige Monate bis wenige Wochen zweitrangig

‘ Zuverlassige Alternativen sind auf dem
Markt gefordert
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Das natiirliche Kaltemittel Luft

L o Stellplattenkreislauf
Zwischenkreis

HOF CryoBlizzard

|

/
. -
Aktuelle Trends in o —
der .::tlwasser

Gefriertrocknung

Gefriertrockner

Stellplattenkreislauf

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
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» Zukunftsicher  Einsatz von
» Umweltfreundlich Luftlagerung
> Langlebig + Keine Kontaktflachen
» Ausfallsicher « Olfrei
+ Kein Vi hleif3
> Sicher fiir Menschen €in verschiel
Aktue”e Trends in » Wartungsfreundlich
der > Flexibel
Gefriertrocknung » Effizient

COMPRESSOR OUTLET MOTOR EXPANDER OUTLET

high pressure low pressure

high temperature ultra-low temperature
¢ - | N

N\

low pressure

/

i/,/} g EXPANDER INLET
high pressure

low temperature

low temperature

11/4/2022 REFOLUTION INDUSTRIEKALTE GMBH 17



Aktuelle Trends in

der
Gefriertrocknung
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Kaskadentechnologien mit natiirlichen Kaltemitteln

N =«

P

=« N

Verfllssiger

Kaskaden- ()

Warmetauscher

N =«

P

=« N

L O

Natiirliche Kaltemittel:
Hochtemperaturstufe mit R1270
und Tieftemperaturstufe R170

Macht nur einen geringen Anteil
der Neuinvestitionen aus

Stellplattenkiihlung

Kondensator-
kiihlung
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Kamin

Aktuelle Trends in
der

Gefriertrocknung

Stickstoffsysteme mit indirekt gekiihitem Kondensator

R Y Stickstoff ist zukunftssicher aber
ca. 100 °C Betreiber befiirchten hohe
Russiger Betriebskosten durch
ca. -196 °C kurzfristigen glinstigen Invest
~— Abhilfe?
Durch
Warmetragersytem
-100 °C bis -150 °C ersetzt
Warmetrager- Konden r-
kiihlung kihlung

Hintergedanke ist der mogliche
Retrofit mit alternativer
Kalteerzeugung
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Dampfkalte mit indirekt gekiihltem Kondensator

Fluorierte Kaltemittel werden
immer starker reguliert

— Betreiber beflrchten

0 Einschrankung oder Verbot

Abhilfe?

Aktuelle Trends in (

der
Gefriertrocknung

-100 °C bis -150 °C
Warmetrg
kiih g
P
Kondensator- Durch Hintergedanke ist der mogliche
kihlung Waérmetragersytem Retrofit mit alternativer

ersetzt —)

Kalteerzeugung und
Fillmengenreduzierung
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Stickstoffsysteme mit indirekt gekiihlten Kondensator

08 ,
0,7 REFOI—U]ION

DAS INGENIEURBURD FUR NACHHALTIGE KALTET EBHN[K
0,6

' Big optimized cascade
‘ system |

Medium sized optimized
cascade system

Future developement of ——
air cycle |

o
&

Aktuelle Trends in

der
Gefriertrocknung

COP system*
nominated on 30°C
o
N

0,3 1 Small air cycle !

_______ Not optimized cascade ‘

it system
0,2 ‘

LN2 directly from | LN2 transport and - LN2 transport not frequent
0,1 ‘poduction site frequent use ] uses
0
-110 -100 -90 -80 -70 -60 -50
Usable coolant temperature in °C *EER
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Aktuelle Trends in
der
Gefriertrocknung
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Zukunftssicher

Betriebskosten

\Wartungsintensitat

Sicherheits-
vorkehrungen

Platzbedarf

Investitionskosten
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Hohe Qualitat, Hoher

[ | G efr| e rt roc k nun g Energieaufwand, groBte Kosten bei

- Produktverlust

Gangigste:

2-stufige Systeme mit fluorierten
- Kaltemitteln

Haufige:

< State-of-the-art

Flussig Stickstoffsysteme

Zusammengefasst

Selten:

Kaskadensysteme

Zukunftssicher:
Betriebserlaubnis +30 Jahre

- natirliche Kéltemittel oder Retrofit
Moglichkeit

T d Ausfallsicher:
re n Robuste Technologien
Technologien:

Luft als Kaltemittel auch kombiniert mit
anderen

Flissiger Stickstoff
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Yannick Pruf3

Projektleiter

Wingertgasse 56; 76228 Karlsruhe
Yannick.Pruss@refolution.de

+49 176 34389674
www.refolution.de

't’s time for your questions
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