Geeignete Messstellen fur
NIRS Prozess-Spektrometer

Finden Sie die beste Losung fir Ihre Probe
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24/7 Uberwachun@
lhres Prozesses

Die richtige Entscheidung
flihrt zum Erfolg

Nahinfrarot (NIR)-spektroskopische Verfahren
zeichnen sich dadurch aus, schnelle und prazise
Informationen aus hochaufgelosten Spektren
von festen, gasformigen und fliissigen Proben
ohne vorherige Probenvorbereitung oder
chemische Reagenzien gewinnen zu kénnen.
Sie sind kostenglinstig, nicht-invasiv sowie
zerstorungsfrei und ermoglichen eine qualita-
tive und quantitative Analyse. Daher sind
spektroskopische Verfahren fiir die industrielle
Qualitatskontrolle und Prozessiiberwachung
ideal geeignet.

Rentabilitat steigern,
behordliche Vorschriften
einhalten und Sicherheit
garantieren
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Die Bestimmung mehrerer Parameter in einer
einzigen Messung und die Moéglichkeit der Imple-
mentierung von Lichtwellenleitern zur Trennung
von Messstelle und Analysator haben die NIR-
Spektroskopie zu einem unschatzbaren Werkzeug
flr Forschung und industrielle Qualitatskontrolle
gemacht. Metrohm Process Analytics bietet
verschiedene NIRS-Prozessanalysatoren an, die
zerstérungsfreie und genaue Messungen direkt in
Prozessstromen ermoglichen.

In der Industrie sind Online- und Inline-Analysen

die bevorzugten Losungen fur eine storungsfreie
Prozesstiberwachung in ,Echtzeit”. Der Einsatz faser-
optischer Sonden und Durchflusszellen ist ein wirt-
schaftliches Mittel, um automatisierte und unbeauf-
sichtigte Analysen durchzufiihren, die Betriebs-
kosten zu senken und die Produktivitat zu steigern.



Bei beengten Platzverhaltnissen kénnen NIRS-
Prozessanalysatoren mithilfe von Glasfaserkabeln
abseits der Messstelle platziert werden. Die Aus-
wahl und Implementierung der richtigen optischen
Sonden und Durchflusszellen ist entscheidend, um
erfolgreiche "Echtzeit"-Ergebnisse aus einem
Prozess zu erhalten.

Mit mehr als 45 Jahren Erfahrung kann Metrohm
Process Analytics die besten Losungen fir lhren
Prozess entwickeln. Bei Bedarf kdnnen mit jedem
Analysator bis zu 16 Messstellen abgedeckt werden
- das liefert noch mehr Informationen tber Ihren
Prozess und dessen Qualitat. Jede Messstelle wird
individuell ausgelegt und kann unterschiedlichen
Anforderungen gerecht werden.

Die Identifizierung und Implementierung der
richtigen Fasern und Sonden war noch nie so
einfach. Unsere Vertriebsspezialisten arbeiten eng
mit lhnen zusammen, um sicherzustellen, dass das
ausgewahlte System die zuverlassigsten Daten
liefert. Eine robuste und verlassliche Prozess-
integration wird durch die Zusammenarbeit aller
Beteiligten erreicht. Sie unterstitzen uns, lhre
Prozesse und Anforderungen zu verstehen und wir
finden fir Sie die beste Losung flr lhren Prozess -
von der Hardware, Gber die Prozessintegration bis
hin zur Ausarbeitung der gesamten Applikation.



ANALYSENSYSTEM

Die Gesamtlosung fur

lhren Prozess

NIRS ist eine schnelle, chemikalien- und zer-
storungsfreie Analysentechnik, die in vielen
Branchen zur Inline-Prozesskontrolle von
Fertigungsprozessen und zur Bestimmung der
Produktqualitat eingesetzt wird. Metrohm
Process Analytics bietet zwei Versionen von
NIRS-Prozessanalysatoren an: den NIRS Analyzer
PRO (rechts, Bild unten) und den NIRS XDS
Process Analyzer (rechts, Bild oben).

Zusatzlich zu den Prozessanalysatoren sind kom-
plette Losungspakete flr eine nahtlose Integration
verflgbar: Lichtleiter, Durchflusszellen und Sonden,
Industrie-PCs, Prozesskommunikationsprotokolle
(digital und/oder analog) sowie Sonderkonstruk-
tionen. Die Implementierung von Online- und In-
line-Prozessanalysatoren erfordert Erfahrung in
vielen technischen Bereichen, die wir in Uber 45
Jahren entwickelt haben.

Multiplexing Fahig-
keit von NIR-
Systemen — mehr Ein-
sparungen pro Mess-
punkt und Ergebnis

Reagenzienfrei -
keine Chemikalienab-
falle

GroBer Scanbereich
(800 bis 2200 nm) fur
eine breite Palette von
Anwendungen

Schnelle Analysen-
ergebisse — Rund um
die Uhr (24/7) fur jede
Probenart

Robustes Industrie-
design fur den Betrieb
in rauen und gefahr-
lichen Umgebungen

MOGLICHE MESSSTELLEN FUR DIE REAKTIONSUBERWACHUNG MIT NIRS-PROZESSANALYSATOREN

LICHTWELLENLEITER

PROZESS

LEITSTELLE

- e as s d

"""" 0/0

PLC

Direkte Ruckmeldung tber

o Lichtleiter (Einzelfaser oder MicroBundle) 0 Sonde/Durchflusszelle (Inline-Analyse)
industrielle Kommunikations-

° 2060 Human Interface (HI)

o Anschluss Messkopf / Messfenster protokolle («PLC» oder DCS»)

9 NIRS XDS Process Analyzer ;
(Inline-Analyse)

e Bypass-Sonde / Durchflusszelle
(Online-Analyse)

e NIRS Analyzer PRO
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MESSSTELLENLOSUNGEN

Hochprazise Messungen hangen nicht nur vom
Prozessanalysator ab. Vielmehr ist die Art und Form
der Probenprasentation an der Sonde oder Durch-
flusszelle wichtig, um qualitativ hochwertige Ergeb-
nisse zu erhalten. Je nach Anwendung ist jede
Probe anderen Bedingungen ausgesetzt, wie z. B.
Temperatur und Druck. DarUber hinaus werden die
chemische Zusammensetzung und die physika-
lischen Eigenschaften berlcksichtigt, da sie eben-
falls die bendtigte Sonde beeinflussen.

Der Schlisselfaktor bei der Prozessanalytik ist es,
reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten. Dies setzt
letztlich voraus, dass sich jederzeit eine reprasen-
tative Probe von gleicher Qualitat vor der Sonde
befindet. Metrohm Process Analytics verflgt Gber
jahrzehntelange Erfahrung in der Auswahl der
besten Messstellenldsung fur eine Vielzahl an
Applikationen. Fragen Sie unsere Experten!

VORTEILE DER VERWENDUNG VON
SONDEN UND FASERN MIT NIRS-
PROZESSANALYSATOREN

= Kundenspezifisch angepasste
Messsysteme je nach Art der Probe.
Feste, flissige und gasférmige Proben
kdnnen mit demselben Gerat gemessen
werden.

= Beste analytische Performance fir [hren
Prozess. Jede Messstelle hat einzigartige
Prozessbedingungen.

= Messen Sie auch an unzulanglichen
Orten. Die Messstellen kénnen Hunderte
von Metern voneinander entfernt sein.



Vielseitigkeit von faser-
optischen Sonden fur die
Prozessuberwachung

Die chemische Analyse im Prozess ist nicht immer
eine einfache Aufgabe. Chemische und physika-
lische Eigenschaften wie Viskositat und Ent-
flammbarkeit der Probe kdnnen die Analysen be-
einflussen. Einige industrielle Prozesse sind sehr
empfindlich - selbst kleinste Anderungen der

Prozessparameter kénnen zu erheblichen
Schwankungen in den Eigenschaften der End-
produkte flihren. Zur Sicherstellung der Produkt-
qualitat und -konsistenz ist es unerlasslich, die
Probeneigenschaften kontinuierlich zu messen
und die Qualitatsparameter Uber eine schnelle
Rickmeldung der Ergebnisse anzupassen.

Die NIR-Spektroskopie ist bestens fiir solche
Aufgaben geeignet und liefert strukturelle und
chemische Prozessdaten in "Echtzeit". Sie ist
schnell und erfordert wenig oder keine Proben-
vorbereitung sowie nur minimale technische
Erfahrungen im Prozessalltag. Viele dieser Vor-
teile sind nicht zuletzt auf eine faseroptische
Sonde zurlckzufuhren, die direkt in die Prozess-
leitung implementiert wird. Dadurch entfallt die
Notwendigkeit der manuellen Probenvorberei-
tung, was wiederum den Zeitaufwand und die
damit verbundenen experimentellen Fehler
reduziert.

VORTEILE VON FASEROPTISCHEN SONDEN
Der Einsatz von faseroptischen Sonden fir die NIRS-
Prozessanalysatoren hat neue Perspektiven fur die
Prozessliberwachung eroffnet. Eine NIR-Sonde, die
Uber einen Lichtwellenleiter mit einem Spektro-
meter verbunden ist, ermdglicht eine direkte On-
line- oder Inline-Uberwachung, ohne in den Produk-
tionsprozess einzugreifen. Faseroptische Sonden
kénnen in sehr rauen Arbeitsumgebungen platziert
werden, wahrend das Spektrometer und der Analy-
senrechner in einem sicheren Raum untergebracht
sind. GroBe Entfernungen zwischen Analysator und
Messstelle haben keine signifikanten Auswirkun-
gen auf das Signal-Rausch-Verhaltnis.

Heutzutage ist eine grofBe Vielfalt an optischen NIR-
Sonden verfligbar.

Die Vielfalt erstreckt sich von Transmissionssonden-
paaren Uber Tauchsonden bis hin zu Reflexions-
sonden, die flr berthrende und berthrungslose
Messungen geeignet sind. Dank dieser Auswahl
kann die NIR-Spektroskopie flr nahezu jede Art von
Probenzusammensetzung angewendet werden -
einschlieBlich Schmelzen, Losungen, Emulsionen,
Suspensionen, Gasen und Pulvern.




DIE RICHTIGE KONFIGURATION FINDEN

Die Auswahl der richtigen Sonde bzw. Proben-
schnittstelle flr die Verwendung mit einem NIRS-
Prozessanalysator ist entscheidend fir eine erfolg-
reiche Prozessimplementierung zur Inline- oder
Online-Prozessliberwachung. Damit das System
optimal funktioniert, muss die Sonde optisch auf
das Spektrometer und auf die optische Faser,
welche die Spektraldaten Ubertragt, abgestimmt
sein.

Einige der Herausforderungen, denen man sich bei
einer ProzesslUiberwachung stellt, sind anhaltend
hohe Temperaturen, plotzliche Temperaturande-
rungen, extreme Dricke, turbulente Stromungsver-
haltnisse und Verschmutzung der Sonden. Um
diesen Herausforderungen gerecht zu werden,
muss die Sonde entsprechend der Anwendung und
der Umgebung, in der sie eingesetzt werden soll,
ausgewahlt werden. Das Material der Sonde muss
gegenltber den Chemikalien / Materialien, mit
denen sie in Kontakt kommt, inert sein und allen
extremen Prozessbedingungen standhalten.




Messprinzipien

Die NIR-Spektroskopie wird zur Analyse unter-
schiedlicher Probenarten verwendet. Die Aus-
wahl der richtigen Messmethode und des ge-
samten Setups ist der wichtigste Schritt zur
Entwicklung robuster NIR-Methoden.

| Lichtquelle
| Wechselwirkung Licht-Molekdl
| Gesammeltes Licht

Probe

iy
S84

Transmission

-~ Probenart: klare Flissigkeiten, Suspensionen
und Lésungen

Die Probe wird zwischen der NIR-Lichtquelle und
dem Detektor platziert. NIR-Licht wird durch die

Probe geleitet. Die nicht absorbierte NIR-Energie
gelangt weiter zum Detektor.

Detektor
Lichtquelle

Innn

Reflexion

—~ Probenart: flache Oberflachen, Pulver, Polymer
Granulate, flockige Materialien

Das NIR-Licht wird auf die Probe gerichtet, die mit
dem Licht interagiert und das nicht absorbierte
Licht wird zurtick zum Detektor reflektiert. Die
Probe kann sich in einem Abstand von wenigen
Millimetern bis 30 cm von der Lichtquelle entfernt
befinden.

Lichtquelle

\ S
Diffuse Transmission
-~ Probenart: feste Darreichungsformen ohne
Probenaufbereitung (z.B. Tabletten und Kapseln)
NIR-Licht dringt in die Probe ein und wechselwirkt
mit der Probe. Aufgrund der Partikel wird das Licht

an der Probe gestreut. Das nicht absorbierte NIR-
Licht wird durch die Probe Ubertragen und erreicht

den Detektor.
Lichtquelle
111

s

Diffuse Reflexion

— Probenart: feste Proben ohne Probenvorbe-
reitung (z. B. Cremes, Pasten, Granulate, grobe
oder feine Pulver)

NIR-Licht dringt in die Probe ein und interagiert mit
ihr. Die NIR-Energie, die nicht absorbiert wird, wird
zum Detektor zurlckreflektiert.

Detektor
Lichtquelle

BB
NN
QA

-~ Probenart: Fltissigkeiten, Suspensionen und
Gele

Diese Messmethode ist eine Kombination aus Trans-
mission und Reflexion. Ein Reflektor wird hinter der
Probe platziert, um das nicht absorbierte NIR-Licht
zurtck zum Detektor zu reflektieren.



Dedizierte Fasern fur

optimale Leistung

LICHTLEITERANBINDUNG

Im Allgemeinen wird das NIR-Licht vom Gerat
Uber Lichtwellenleiter zur Prozesssonde Uber-
tragen. Wenn die Lichtstreueigenschaften der
Prozessprobe zunehmen, wird die Zahl der im
Lichtleiter verwendeten Fasern erhéht, um die
maximale Lichtausbeute zu erzielen. Alle Fasern
sind aus einem Material mit geringer Dispersion
gefertigt, um die NIR-Absorption der Faser selbst
zu minimieren. In Verbindung mit den NIRS Pro-
zessanalysatoren lassen sich im NIR-Bereich bis
2200 nm Wegléngen bis tiber 300 m zurticklegen.

MicroBundle (Biindel-)Fasern werden zur Uber-
wachung von leicht streuenden fllssigen Medien,
Suspensionen und Trocknungsprozessen eingesetzt.
Es gibt zwei Arten von MicroBundle-Fasern: Einfach-
und Doppel-Bundel.

—= Einfache MicroBundle-Fasern bestehen aus 37
Fasern mit einem Quarzkern von 200 pum Durch-
messer. Der Anschluss am Gerat ist ein SMA
905-Stecker, wahrend der Anschluss auf der
Sondenseite ein Metallmantel ist, der in eine
Sonde geschoben wird. Die Sonde kann so selbst
fur Kalibrierzwecke immer im Prozess verbleiben.

-~ Doppel MicroBundle-Fasern bestehen aus
zwei Blndeln von je 37 Fasern. Auch hier ist der
gerateseitige Anschluss ein SMA 905-Stecker,
wahrend sondenseitig ein Metallmantel vorhan-
den ist, der in die Sonde eingeschoben wird. Das
Beleuchtungsbindel ist ringférmig angeordnet,
um diffuse Beleuchtung zu erzeugen. Die Detek-
tion erfolgt an dem Blindel, das in der Mitte an-
geordnet wird.

Einzelfasern werden typischerweise zur Analyse
von klaren Flussigkeiten eingesetzt. Einzelfasern
haben einen 600 um Quarzkern, der mit einem
ETFE-/Kevlarmantel als Zug- und Knickschutz um-
mantelt ist. Der Lichtleiteranschluss erfolgt beid-
seitig Uber SMA 905-Stecker, die auf jede universelle
oder kundenspezifisch gefertigte Sonde passen. Die
Verwendung gréBerer Lichtwellenleiterlangen kann
es ermdglichen, einen Prozessanalysator auBerhalb
von elektrisch oder sicherheitstechnisch klassifi-
zierten Bereichen zu platzieren und ihn von rauen
Betriebsbedingungen wie groBen Temperatur-
schwankungen zu isolieren.




FlUssige Proben

im Fast Loop, Bypass
und Tank

KLARE UND TRANSPARENTE FLUSSIGKEITEN

Klare und transparente Fliissigkeiten sind einfach zu messende Proben, da das Licht leicht und ohne
Storungen durch die Probe gelangt. Fiir diese Proben empfehlen wir die Verwendung von Durch-

flusszellen oder Transmissionssonden.

Proben in einem Fast Loop oder einem Bypass
Durchflusszellen kénnen in eine Bypass-Leitung
oder ein Probenvorbereitungspanel zur Messung
von flissigen Proben eingebaut werden.

Die Vorteile liegen auf der Hand:

-~ Um eine turbulente Stromung zu vermeiden,
kann die Durchflussrate angepasst werden. Fir
reproduzierbare Messungen wird eine laminare
Stromung bevorzugt.

- Luftblasen sind kein Problem, sie konnen elimi-
niert werden.

-~ Mit der Durchflusszelle lasst sich ein Probenvor-
bereitungspanel mit Filtern oder Ventilen imple-
mentieren. Dadurch werden Partikel eliminiert, die
die Messungen stéren kdnnten.

- Einfacher Zugang zur Durchflusszelle (falls eine
Reinigung erforderlich ist).

-~ Proben kénnen an der gleichen Stelle entnom-
men werden, wo die NIR-Analytik stattfindet, um
eine Modellbildung und/oder Validierung durchzu-
fuhren.

Industrielle Durchflusszelle fur Fast Loop und Bypass Leitungen
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Industrielle Durchflusszellen fiir raue Prozessumgebungen

Durchflusszellen arbeiten perfekt mit Einzelfasern.
Die optische Pfadlange (OPL) ist fest, kann aber bei
einigen Durchflusszellen eingestellt werden. Flr
protische Losungsmittel (z. B. Alkohole, Amine) wird
eine optische Weglange von 4 mm empfohlen, fur
aprotische Losungsmittel (z. B. Alkane, DMF, DMSO)
werden 5 mm empfohlen.

Flr wassrige Proben mit einem Wassergehalt Gber
95 Gew.-% wird eine OPL von 0,5 mm empfohlen.
Welche optische Pfadlange genau fir Ihre An-
wendung verwendet wird, stellen wir im Vorfeld mit
Ihnen zusammen wahrend einer Applikationsbear-
beitung bzw. Demo fest oder schopfen dieses
Know-how aus unserem Pool an bereits umge-
setzten Applikationen.

Je nach Anforderung sind verschiedene Durch-
flusszellen mit unterschiedlichen Optionen,
wie z. B. mit Temperaturfiihler oder verschie-
denen Materialien erhaltlich. Durchflusszellen

werden meist liber libliche Rohrverbindungs-
stiicke und Rohrverschraubungen an den
Prozess angeschlossen.




Proben in Reaktoren, Rohrleitungen und Tanks
Einige chemische Prozesse bestehen aus mehreren
Reaktorbehaltern, langen Rohrleitungen und Tanks,
in denen Durchflusszellen nur schwer zu installieren
sind.

Um die NIR-Messung durchflihren zu kénnen, sind
in solchen Fallen industrielle Tauchsonden die rich-
tige Wahl. Es gibt zwei Arten von Messprinzipien,
die fur die Messung von flUssigen Proben ver-
wendet werden konnen: Transmission (wie bei
Durchflusszellen) oder Transflexion.

Oben: Einzelfaser-Transflexionssonde mit einem Satz von
Spiegeln fur definierte OPL (von links nach rechts): 0,5 mm,

1 mm, 2 mm, 5 mm, 10 mm. Unten: MicroBundle-Transflexions-
sonde mit einstellbarem Spiegel

Fiir Einzelfasern gibt es Spiegel mit voreinge-
stellter OPL. Fiir MicroBundle-Fasern gleitet
dagegen ein Spiegel entlang der Sondenachse
und definiert die OPL. Wenn eine Anwendung
hochprazise Messungen erfordert, sind Micro-

Bundle-Fasern die bevorzugte Wahl. Ahnlich
wie bei den Durchflusszellen kénnen die
Sonden liber Rohrverschraubung oder Flansch
an den Prozessstrom angeschlossen werden.

Transmissionssonde, links: Faseranschluss; rechts: Messspalt mit
2 mm OPL

Transmissionssonden arbeiten mit Einzelfasern
und echter Transmissionsmessung. Die Bestimmung
der OPL ist identisch mit der von Durchflusszellen
und ist bei diesem Sondentyp fest vorgegeben.
Transmissionssonden werden auch als "Single-Pass"-
Sonden bezeichnet.

Bei Transflexionssonden' geht das Licht zweimal
durch die Probe, daher ist der gemessene Spalt in
der Sonde tatsachlich die Halfte der OPL. Die Probe
befindet sich zwischen einer Linse und einem kon-
kaven, goldbeschichteten Spiegel. Daher wird das
Licht auf die Probe fokussiert und die Lichtausbeute
bzw. das Signal-Rausch-Verhaltnis ist hoher als bei
Transmissionsmessungen.

b
|
!

Beispiel fur Prozessanschlisse: links: Transmissionssonde mit
angeschwei3tem Flansch; rechts: Transflexionssonde mit ange-
schweif3tem Flansch

" Beachten Sie, dass bei gleicher Probe und OPL das Spektrum einer Transflexionssonde bis zu 25 % mehr Signal aufweist als das in Transmission gemessene Spektrum. Transflexions-

sonden arbeiten mit Einzelfasern oder MicroBundle-Fasern.
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FlGssige Proben

In Fast Loop, Bypass, Reaktor
und Tank

KLARE UND TRANSPARENTE FLUSSIGKEITEN - AGGRESSIVE CHEMIKALIEN

Sonden und Durchflusszellen aus Edelstahl sind nicht immer fiir alle Anwendungen geeignet. In Féllen,
in denen anorganische Sauren wie Schwefelsaure (H,50,) oder Flusssaure (HF) im Probenstrom vor-
handen sind, werden andere Materialien fiir die Messungen benétigt. Perfluorierte Polymere sind mit
solchen Substanzen kompatibel. Hier beschreiben wir einige Durchflusszellen aus Polytetrafluor-
ethylen (PTFE). Beachten Sie, dass auch andere Arten von perfluorierten Polymeren verwendet werden
kénnen (z. B. Perfluoralkoxyalkane, PFA; oder Polyvinylidenfluorid, PVDF).

Einzelfaser-Durchflusszelle (einstellbare OPL mit
Abstandshaltern)

Transmissionsmessungen konnen mit einer Durch-
flusszelle aus PTFE durchgefiihrt werden. Diese
PTFE-Konfiguration ermdglicht den Probenkontakt
mit einem Saphirfenster, das gegentiber den
meisten Chemikalien inert ist. Optional kann eine
dinne PTFE-Schicht auf das Fenster aufgebracht
werden, sodass die Probe nur mit PTFE in Kontakt
kommt.

Transparente Prozessleitungen (PTFE-Clamp-on-
Durchflusszelle)

Wenn Modifikationen an der Prozessleitung nicht
maoglich sind (z. B. Gber einen Bypass) oder der
Probenstrom nicht mit dem Sondenmaterial in
Kontakt kommen darf, ist eine PTFE-Clamp-On-
Durchflusszelle die richtige Losung. Diese arbeitet
mit Einzelfasern und ist einfach zu implementieren.
Sie wird an eine bereits vorhandene Rohrleitung am
Probenstrom angeklemmt. Die OPL ist abhangig
von der GroB3e des Probenschlauchs.

PTFE Einzelfaser-Durchflusszelle

Bei der Prozessleitung handelt es sich meist um
Standard-PFA-Material, das sehr transparent ist.
Dadurch erhéalt man ausgezeichnete Ergebnisse.

PTFE Einzelfaser-Clamp-On-Durchflusszelle

12



PTFE-Transflexionssonde

Die Sonden sind in Kontakt mit dem Probenstrom.
Daher ist es wichtig, die chemische Bestandigkeit zu
beachten. Diese Sonden arbeiten perfekt mit Micro-
Bundle-Fasern und die OPL ist durch Verschieben
der Spiegelposition einstellbar.

KLARE UND TRANSPARENTE FLUSSIGKEITEN
— ANSPRUCHSVOLLE PROZESSE
Transmissionssondenpaare

Einige Anwendungen sind recht anspruchsvoll und
erfordern spezielle Losungen flr eine zuverlassige
Analyse. Probenstrome bei erhdhten Temperaturen
und Drtcken sind fiir normale Durchflusszellen eine
besondere Herausforderung. Eine alternative L6-
sung sind Transmissionssondenpaare von Metrohm
Process Analytics, die bis zu 250 °C und 345 bar
standhalten kdnnen. Transmissionssondenpaare
arbeiten mit Einzelfasern oder MicroBundle-
Fasern, wobei Letztere bei gleicher Probe und OPL
etwa 20 % mehr Signal liefern.

Transmissionssondenpaare sind auch mit Einschrau-
bern erhaltlich, wodurch sie sich besonders flr Poly-
merextrusionsanwendungen oder fir Anwendungen
mit einem Druck von bis zu 30.000 psi eignen.

Hochtemperatursonden

FUr Probentemperaturen tUber 250 °C enthalt das
Sondendesign einen Einlass fur Druckluft oder Stick-
stoff, um die Spitze der internen Faser zu kihlen
und die Lebensdauer der Faser zu erhéhen. Trans-
missions- und MicroBundle-Sonden sind flr Hoch-
temperaturprozesse geeignet.

Die Implementierung dieser Sonden ist ex-
trem einfach und geradlinig. Transmissions-
sondenpaare konnen direkt in einen Quer-
schnitt einer Rohrleitung eingesetzt, liber
einen Flansch, eine Rohrverschraubung oder

eine Kombination aus beidem angeschlossen
werden. Fiir die Installation an kleineren
Rohrleitungen sind Durchflusszellen erhalt-
lich, in die Sonden eingesetzt werden konnen.
(Gleiches gilt flir Transmissionssonden).

PTFE Eigenschaften:
Hydrophob
Chemisch inert
Nicht reaktiv gegentber
fast allen bekannten
Chemikalien

Ausgezeichnete

thermische Bestandigkeit
Nicht adhasiv

Oben/Mitte: Transmissionssondenpaar mit Abstandshalter und
Einzelfaser/MicroBundle-Faser. Unten:Transmissionssonde mit
Gewinde fir den Einsatz im Extruder

Tieftemperatursonden

Flr Temperaturen von 0 °C bis -110 °C verflgt die
Sondenkonstruktion Uber einen Einlass fur trocke-
nen Stickstoff, um Kondensation und die Bildung
von Eiskristallen im Inneren der Sonde zu verhin-
dern. AuBerdem werden spezielle O-Ringe ver-
wendet.

=

» s@

Oben links: Durchflusszelle fur Transmissionssonden

Oben rechts: Durchflusszelle fir Transmissionssondenpaare.
Unten: Beispiel flr die Implementierung eines Transmissions-
sondenpaares direkt in eine Prozessrohrleitung
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Feste Proben

Pulver, Kristalle, Tabletten
und mehr

FEINE PULVER

Reflexionssonden fiir feine Pulver

Bei Messungen von feinen Pulvern wird das Refle-
xionsvermogen der Probe selbst zu unserem Vorteil
genutzt. Die Partikel konnen wie kleine Reflektoren
wirken, daher sind Reflexionssonden die beste
Losung fir die Messung von Feststoffen. Die che-
mische Information Uber die Feststoffpartikel erfolgt
Uber die Detektion des nicht absorbierten Lichts.
Zusatzlich wird auch das Streulicht gemessen, das
Einfluss auf die Basislinie im Spektrum nimmt. Daher
ist es moglich, die PartikelgréBe zu bestimmen,
indem der Verlauf der Basislinie analysiert wird.
Andere physikalische Parameter von Feststoffen wie
Schmelzindex oder intrinsische Viskositat konnen
ebenfalls gemessen werden.

Die Reflexionssonde besitzt eine Saphirlinse, die
direkt mit dem Sondenrohr im Kontakt ist, sodass
kein Epoxid oder O-Ring eingesetzt werden muss.
Diese Sonde kann unter Bedingungen bis zu 250 °C
und 345 bar oder mit zusatzlichen Optionen auch
bis zu 400 °C eingesetzt werden. Die Linse fokussiert
das Licht auf die AuBBenflache des Saphirs. Daher
muss die Probe in Kontakt mit der Saphiroptik sein,
um prazise und reproduzierbare Spektren zu er-
halten.

Die Farbe der Probe ist ebenfalls wichtig, insbe-
sondere bei schwarzen Pulvern. Schwarze Pulver
reduzieren die Menge des reflektierten Lichts und
kdnnen daher sehr oft nicht gemessen werden. Es
kann jedoch sein, dass das Pulver zwar schwarz ist,
aber aus metallischen Partikeln bestehen, die in
diesem Fall tatsachlich als Reflektor wirken und
somit wiederum analysiert werden kdnnen.
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Beispiel fur Reflexionssonden von oben nach unten: normale
Sonde, 45°-Winkel-Sonde, 316L-L6ffel-Sonde und PTFE-Loffel-
sonde



Das Fenster der Sonde besitzt einen kleinen
Durchmesser. Um den besten Kontakt zu
gewadhrleisten, kdnnen einige Tricks ange-
wendet werden:

= Wenn der Probenstrom vertikal verlauft (z. B. |‘ l
wenn die Probe in eine Rohrleitung oder in einen

Trockner fallt), sind Loffelsonden die beste Losung.

Die Messung wird durchgefuhrt, sobald gentigend

Probe auf den Loffel fallt. Nach Beendigung der
Messung wird Druckluft eingeblasen, um die Probe
zu entfernen, sodass als nachstes eine frische Probe
aufgefangen werden kann. Diese Loffelsonde ist in
Edelstahl 316 L oder alternativ in PTFE erhaltlich.
Die Kontaktflache mit der Probe besteht dann aus-
schlieBlich aus PTFE, da eine dlinne PTFE-Schicht,
die Linse bedeckt. Das Licht passiert diese Schicht
ungestort.

; Lichtstrahl

Reflektierende
Probe

Linse

Schema verschiedener Typen von Reflexionssonden

Dies ist besonders nitzlich, wenn die Probe atzende
Eigenschaften besitzt oder wenn Glas, Linsen oder
Fenster in einem Prozess verboten sind.

= 45°-Sonden werden fur Pulver verwendet, die in
einer horizontalen Rohrleitung oder in einem Mi-
scher mit einem mechanischen Rihrer flieBen. Da
die Probe in verschiedene Richtungen flieBen kann,
sorgt der 45°-Winkel an der Sondenspitze flr einen
guten Kontakt zwischen der Probe und der Optik.

OPAKE PROBEN

Messungen mithilfe von diffuser Reflexion und
diffuser Transmission

Einige Proben, wie beispielsweise Tabletten oder
Polymerfolien sind undurchsichtig, aber das Licht
kann trotzdem passieren. Sie erscheinen aufgrund
der Streuung des Lichts innerhalb der Probe un-
durchsichtig, milchig oder weil3. Fur diese Proben
wird eine Messung in diffuser Reflexion verwendet.
Wir empfehlen die Verwendung der MicroBundle-
Transmissionssondenpaare fur Polymerfilme und
undurchsichtige Proben, eine diffuse Reflexions-
sonde fUr Tabletten und pordse Proben.

Implementierung einer Loffelsonde in einen Trockner Diffuse Reflexionssonde
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Feste Proben

Granulate, Kristalle, Erze
und vieles mehr

MAKROSKOPISCHE PARTIKEL

Beriihrungslose Sonde fiir groBe Partikel
Aufgrund ihrer groBeren Form und UngleichmaBig-
keit ist es fast unmaoglich, normale Tauchsonden zur
Messung makroskopischer Feststoffpartikel wie u. a.
Polymergranulate, Holzspane und Kristalle zu ver-
wenden.

Fur solche Proben wird vorzugsweise eine bertih-
rungslose Sonde zur Analyse verwendet. Diese
Sonde ist einzigartig, da die Fasern fest mit ihr ver-
bunden sind. Die Faserbtndel bestehen aus

6 x 15 Fasern fur die Beleuchtung und 1 x 91 Fasern
fur die Detektion.

Die Beleuchtungsfasern bilden eine Fokusebene,
die etwa 8 mm von der Oberflache der Sonde ent-
fernt ist. Alle Partikel, die sich zwischen der Fokuse-
bene und der Sonde befinden, wirken wie ein diffu-
ser Reflektor und reflektieren das Licht zurtick zum
Detektor.

Auch wenn das Prinzip als beriihrungslos be-
zeichnet wird, ist die Sonde noch immer in
Kontakt mit der Probe. Diese kann im beriih-

rungslosen Modus durch ein Fenster verwen-
det werden, wenn die Probe in standigem
Kontakt mit dem Fenster ist.

1 Lichtstrahl
I Linse
mmm Saphirfenster

Beleuchtungs-

- fokusebene ,
[ Detektionsfasern u

Berlhrungslose Sonde fur die Analyse groB3er, ungleichméaBiger
Partikel

Bei sehr weichen Proben, wie z. B. Wolle kann eine
Loffelhtlse zum Sammeln der Probe verwendet
werden, um sie dann mit Druckluft zu entfernen,
wie es dhnlich bei feinen Pulvern gemacht wird.

Beispiel flr eine berihrungslose Sonde, die in eine AuBBenhilse
fir flockige Proben eingesetzt wird

Die Probe im
Beleuchtungs-
kegel reflektiert
das Licht zum
Detektor

Veranschaulichung des Prinzips der beriihrungslosen Messung
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FLACHIGE, FESTE PROBEN VERHALTNIS VON ABSTAND UND SPOTGROSSE
Mit dem NIRS Analyzer PRO ist es mdglich, Proben
aus der Ferne zu messen. Dies ist ideal, wenn Abstand zur Probe [mm] MessfleckgréBe [mm]
Probgn: | ) 50 55
= sich auf einem Férderband bewegen
- aus Rollen von Polymerfolien bestehen 100 50
- aus einfachen festen Substraten (z. B. Papier) 150 70
bestehen.
200 90

Der Abstand zwischen dem NIRS Analyzer PRO und 250 100
der Probe definiert die MessfleckgroBe. Flr repro-

. . S . 300 120
duzierbare Messungen ist es wichtig, dass dieser

Abstand moglichst konstant gehalten wird. Bei
heterogenen Proben wird eine gréBere Messfleck-
groBe empfohlen, um einen Mittelwert der Probe
zu erfassen. Alternativ kann der NIRS Analyzer PRO
auch selbst in Bewegung gesetzt werden, um eine
moglichst groBe Flache abzudecken.

Kontaktlose Sonde fiir flache Proben

Um aus kurzer Entfernung (10 mm) mit einem
kleinen Messfleck (15 mm) zu messen, kdnnen
beriihrungslose Sonden verwendet werden, wie
im Beispiel unten abgebildet.

Abbildung eines NIRS Analyzer PRO Uber einem Foérderband Veranschaulichung des SpotgroBenunterschieds zwischen
einem NIRS Analyzer PRO und einer beriihrungslosen Sonde

17



Suspensionen und Slurries —

Feststoff oder FlUssigkeit?

SUSPENSIONEN ANALYSIEREN

> 30 Gew% Feststoffgehalt

Probenstréome mit einem relativ groen Feststoff-
anteil konnen eine Herausforderung flr die Quan-
tifizierung darstellen. Um den Feststoffanteil messen
zu kdénnen, sollten diese im Reflexionsmodus durch-
gefuhrt werden. Fur den fllssigen Teil des Proben-
stroms hangt die Messung von seinen Eigenschaften
ab. Handelt es sich um eine wassrige Probe, missen
die Feststoffpartikel vor der Analyse entfernt werden.
Handelt es sich um eine nichtwassrige Probe, kann
der Flussigkeitsanteil gleichzeitig mit dem Feststoff-
anteil quantifiziert werden.

< 30 Gew% Feststoffgehalt

Probenstrome mit geringem Feststoffgehalt konnen
meistens mit einer Transmissionssonde gemessen
werden. Bessere Ergebnisse erhalt man sogar bei
Verwendung einer MicroBundle-Transflexionssonde.
Da der Feststoff nur die Basislinie und die Peakbreite
beeinflusst, kann der Feststoffanteil zusammen mit
der flissigen Losung quantifiziert werden. Wassrige
Lésungen kénnen aufgrund der kleinen OPL und
der Gefahr von Sondenverschmutzung eine Heraus-
forderung darstellen.

Metallische Partikel

Probenstréme, die metallische Partikel enthalten,
sind gute Reflektoren und daher leicht zu quanti-
fizieren. Aufgrund ihres Reflexionsvermdgens hat
die Flussrate jedoch einen groBBen Einfluss auf die
NIR-Spektren. Fir moglichst reproduzierbare Mes-
sungen sollte die Durchflussrate konstant gehalten
werden.
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Gasproben

Kontinuierliche und
Batch-Prozesse

Es gibt verschiedene Méglichkeiten, wie man mit Gasproben fiir die Analyse umgeht. Fliissiggase
konnen sehr einfach wie Flussigkeiten behandelt werden. Bleiben sie gasformig, gibt es zwei Ansatze,
die je nach Prozessaufbau angewendet werden kéonnen:

- Bei der kontinuierlichen Analyse wird der Gas-
probenstrom mit einer konstanten Flussrate und
Temperatur durch eine Durchflusszelle geleitet.
Die Messung erfolgt wie bei klaren, transparen-
ten FlUssigkeiten im Transmissionsmodus, sodass
absolute Konzentrationswerte ermittelt werden
kénnen.

—= Batch-Analysen sind eine zweite Moglichkeit,
Gasstrome mit niedriger Konzentration zu mes-
sen. Das Ausgangsventil der Durchflusszelle wird
zunachst geschlossen, sodass sich der Proben-
druck innerhalb der Durchflusszelle aufbaut.
Wenn der vordefinierte Druck erreicht ist, wird
das Ventil am Eingang der Durchflusszelle eben-
falls geschlossen, um die eigentliche Analyse zu
starten. Die Messung erfolgt im Transmissions-
modus bei konstantem Druck und konstanter
Temperatur, sodass relative Konzentrationen er-
halten bleiben.

Wichtig - Gasproben folgen dem idealen Gasgesetz:
Die Konzentration ist direkt proportional zum Druck
und umgekehrt proportional zur Temperatur.

OPL:5cm-1m

T Gasprobe

Abbildung: Implementierung einer Gasmesszelle

Beide Parameter mussen daher prazise Uberwacht
und konstant gehalten werden.

In Gasproben ist die Molekildichte ein wichtiger
Parameter. Die Dichte der Molekdile in einer Gas-
probe ist geringer als in flissigen Proben, daher
werden langere OPL verwendet, die von einigen
Zentimetern bis zu Metern reichen. Die OPL hangt
von der erforderlichen Prazision und den Konzen-
trationsbereichen ab.

Die Nahinfrarotspektroskopie ist eine Sekundar-
methode, wodurch zur Quantifizierung ein Vorher-
sagemodell ben&tigt wird. Dies wird durch eine
primare Referenzmethode (z. B. Titration / HPLC)
gewonnen. FUr Gasproben ist die Gaschromato-
graphie die bevorzugte Referenzmethode. Fur Gas-
anwendungen kann ein Einzelfaser-Transmissions-
sondenpaar oder ein MicroBundle-Transmissions-
sondenpaar verwendet werden. Die MicroBundle-
versionen bieten eine héhere Genauigkeit aufgrund
des besseren Signal-Rausch-Verhaltnisses.

i Lichtstrahl

1 Detektiertes Licht

l [ Einfaser- oder MicroBundle-Faser

w Rohrverschraubung
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Die perfekte
PAT-Messstelle

Da jede Produktionsanlage, jeder Prozess und jede Probe einzigartig ist, gibt es keine allgemein-
gultige Regel fiir die Auswahl der idealen Sonde. Die richtige Auslegung der PAT-Messstelle ist

genauso wichtig wie die Technologie selbst. Eine geeignete Messstelle fiihrt zu einer guten Repro-
duzierbarkeit und Prazision. Hier finden Sie einen Leitfaden fiir die perfekte Auslegung lhrer Messstelle:

MESSUNGEN

Berlicksichtigen Sie zunachst den Aggregatzustand, der bestimmt, welches

Messprinzip zu wahlen ist:

= Transmission (Transflexion) fur Flussigkeiten, Gase und einige
Suspensionen

- (Diffuse) Reflexion fur Pulver und einige Suspensionen

- Berlhrungslose Messung fir flache Feststoffe und grobe Kérner

VERFEINERUNG DES MESSPRINZIPS

Betrachten Sie im zweiten Schritt, welche Parameter mit welcher Konzentration und

Genauigkeit gemessen werden sollen. Diese Parameter geben Aufschluss tber die zu
wahlende optische Weglange bei Transmissions-/Transflexionsmessungen oder lber
den Messabstand bei bertihrungslosen Messungen.

ROBUSTHEIT / BESTANDIGKEIT

Nachdem das Messprinzip definiert ist, muss der Sondentyp oder die Durch-
flusszelle ausgewahlt werden. Die Eigenschaften der Probe (korrosiv, abrasiv)
und die Bedingungen (Temperatur/Druck/Viskositat/Durchfluss) missen
berlcksichtigt werden, um das richtige Setup und Material auszuwahlen. Zu
den verwendeten Standardmaterialien gehoren SS316, Hastelloy C, Titan 6,
Monel und Nickel.

LICHTWELLENLEITER

Die Art der zu verwendenden Faser wird aus den oben genannten Schritten abgeleitet. Es ist
wichtig, einen Schutz flr die Fasern zu bertcksichtigen, z. B. mit einem PVC-Schlauch, um me-
chanische und/oder chemische Beschadigungen zu verhindern. Ublicherweise werden Micro-
Bundle-Fasern verwendet, um das Signal-Rausch-Verhaltnis und die Prazision zu verbessern.
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Implementierung der

PAT-Messstelle

Die Platzierung einer Sonde oder einer Durchflusszelle ist nicht trivial. Sehr oft existieren limitierende
Vorgaben wie Platzmangel oder Sicherheitsvorschriften, die eingehalten werden miissen. Hier sind
einige Empfehlungen fiir die Implementierung der Sonde oder Durchflusszelle in den Prozess:

SONDEN

Sonden, die in-situ messen, werden tber Flansche
und/oder Rohrverschraubungen direkt an den
Prozess angeschlossen. Solche Tauchsonden sind
fest installiert und meist wartungsfrei. Wird eine
Reinigung bendtigt, geschieht dies in der Regel
durch Zuflihrung einer Reinigungslésung oder
Dampf.

Die Reinigung mit Dampf wird aufgrund der Tem-
peratur bereits bei der Sondenauslegung berdck-
sichtigt. Wenn die Sonde nur durch Entnahme ge-
reinigt werden kann, empfiehlt sich die Integration
in einen Bypass oder eine Durchflusszelle. Dabei
wird die Durchflusszelle vom Hauptprozessstrom
getrennt, wodurch eine Stérung des normalen Pro-
zessbetriebs wahrend der Reinigung der Sonde
vermieden wird. Lésungen fur die Sondenentnahme
sind bei Bedarf erhaltlich.

Die Eintauchtiefe der Sonden hangt von der Pro-
zessstromung ab. Die ideale Eintauchtiefe sollte
dort liegen, wo die Probe am repradsentativsten ist.

DURCHFLUSSZELLEN

Durchflusszellen werden normalerweise in ein Bypass
installiert. Unterschiede in den Flussraten und der
Rohrleitungsquerschnitt mussen bericksichtigt
werden, um turbulente Strdomungen oder das Vor-
handensein von Luftblasen zu vermeiden. Vor der
Durchflusszelle bietet sich die Moglichkeit, Proben-
panels einzusetzen, um die Probe vorzubereiten

(z. B. Filtration, Extraktion) und eine gute Reprodu-
zierbarkeit der Messung zu erreichen. Ein weiterer
Vorteil der Integration von Durchflusszellen in Pro-
benpanels ist, dass die Kalibrierung und Valdierung
gezielt erfolgen kann: Bekannte Probenkonzentra-
tionen kénnen direkt injiziert werden, wahrend
Proben an der gleichen Stelle fir Labormessungen
gesammelt werden kénnen. Auch die Temperatur-
kontrolle ist mit Durchflusszellen einfacher. Es wird
empfohlen, die Probe nach oben flieBen zu lassen,
um Schwerkraft- oder Absetzungseffekte bei der
Messung von Suspensionen zu vermeiden.




Zeitplan fur die Integration
der PAT-Messstelle

Einige Sonden sind Standardartikel, aber in mehr als 90 % der Féille wird das Setup genau an die
Prozessanforderungen angepasst. Die Auswahl und Bestellung des Equipments ist ein mehrstufiger
Prozess, an dem viele Parteien beteiligt sind. Dieser Prozess sollte nicht Gibersehen werden, sondern
von Beginn eines Projekts an gemeinsam angegangen werden.

1

APPLIKATIONSFRAGEBOGEN

Metrohm Process Analytics ist ein Losungs-
anbieter und unterstUtzt Sie bei der Auswahl
der besten Technologie fir Ihre Anwendung.

Die Auswahl des NIRS-Setup erfolgt auf
Basis des vom Anwender ausgefillten
Anforderungsprofils.

2

SONDENANFORDERUNG

Die Anforderungen an die PAT-Messstelle
werden definiert, um die beste Sondenlésung
zu erhalten.

Die geeignete Losung wird ausgewahlt und
Ihnen gemeinsam mit einem Budgetange-
bot prasentiert.




3

TECHNISCHE DISKUSSION

Die Losung wird zwischen Metrohm Process
Analytics und Ihnen besprochen, wobei alle
Beteiligten von den Verfahrenstechnikern bis
zum IT-Spezialisten einbezogen werden.

Die Entscheidung basiert auf der besten
Probendarstellung und Integrationsmaoglich-
keit. Zeichnungen werden freigegeben.

Die ideale Messstelle:

A

PREISKALKULATIONEN - LIEFERZEITEN

Sie erhalten ein komplettes Projektangebot
(inkl. Inbetriebnahme, Schulungen und Sonder-
konstruktionen), das auf Ihre Anwendung
zugeschnitten ist.

Metrohm Process Analytics ist weltweit lokal
vertreten und hat mehr als 10.000 industrielle
Prozesslosungen installiert.
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