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Bayer-Niederrheinwerke: Sensorstatistik

Druck :
Temperatur [
Fillstand :
Durchfluss
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Uberblick tber die Aufgaben der Prozessanalysentechnik in
der Prozessindustrie

Technology Services
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Uberblick tiber die Methodenvielfalt in der Prozessanalytik

. . Prozent
Vethoden hier verdichiet dargestellt % S 0% 1S 2% 25% 30
pH-Wert 27,5
sonstige elektrochemische Zellen 15,8
Optische Verfahren 14,6
elektrische Leitfahigkeit | 13,8
Dichte (einschl. radiometrische Best.) | ‘ 1 6,0
Paramagnetismus (Sauerstoff) 7— 3,8
Kalorimetrie (Warmeténung) 7:| 3,7
FID, lonisation 7:I 3,4
TOC und andere Summenparameter 7:| 3,3
Sonstige | 12,6
Feuchte 7:I 1,8
Chromatographische Verfahren [ 11,6
Warmeleitfahigkeit 7- 1,3
Titratoren, Verfahren mit Hilfsreaktion 7:| 0,9 QU§||93 Bayer AG
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Gesetzlicher Rahmen fir den Betrieb

*Normen und Regelwerk zur Elektrotechnik (international, national nach IEC, CENELEC

und VDE, EG-RL und DIN-Normen, NAMUR Empfehlungen)
- z.B. Normen der Reihe DIN VDE 100 bis 900 (Errichten und Betreiben elektr. Anlagen...)
- z.B. IEC 61508/61511 (Funktionale Sicherheit/Anwendung in der Prozessindustrie)

ewichtige ,andere” Gesetze, Verordnungen, Normen, Regeln

- EMV-Gesetz EMVG
- Gerate- und Produktsicherheitsgestz GPSG
@ Maschinenverordnung (CE-Kennz.) 9.GPSGV
@ Explosionsschutz-Verordnung (ExVO) 11.GPSGV
@ Druckgerate-Verordnung (DrvVO) 14.GPSGV
*Betriebsicherheitverordnung BetrSichV
* Arbeitsstattenverordnung ArbStattVv
*Arbeitsschutzgesetz ArbSchG
» Gefahrstoffverordnung GefStoffV
*Bundes-Immissionsschutzgesetzes BImSchG
mit 13. und 17. BiImschV, TA-Luft
*Wasserhaushaltsgesetz WHG und UChem § 19i
s Atomgesetz AtG mit Strahlenschutzverordnung StrISchVv

*Unfallverhitungsvorschrift , Elektr. Anlagen und Betriebsmittel BGV A3
* GMP-Richtlinien (cGMP, 21 CFR 11, EU-GMP-Leitfaden, GAMPS5 etc.)
*TRDF - Technische Regeln fir brennbare Flissigkeiten

*TRGS - Technische Regeln fir Gefahrstoffe
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Anforderungen an industrielle PAT

PAT-Systeme flur den industriellen Einsatz

I muUssen betriebstauglich und verfligbar sein (24h
pro Tag, 365 Tage im Jahr);

I muUssen prazise Daten moglichst in Echtzeit und
mit ausreichender Frequenz liefern;

I mussen aktuellen Entwicklungen und Trends der

Verfahrenstechnik Rechnung tragen
Beispiel: Miniaturisierung

I mUssen zur betrieblichen Effizienz beitragen
Total cost of ownership, Ausbeute, Energiekosten etc.
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Prozessanalysensysteme sind deshalb oft sehr komplex

Blick in einen
Analysengerateraum

- 3 i | .
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Stoffflussplan eines Analysensystems (PAT- R&l)
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Industrielles Umfeld - Polymere

~

Strahlungsquelle
und Detektor fur
NIR-Reflexionsmessung

. 2 : .'-..__. # PL.‘-V =7 & I
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Industrielles Umfeld - Chemie
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Onlinemessungen Pharmaproduktion (GMP)
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Typischer Herstellungsprozess API

—| Kristallisation |—>| Filtration {—*| Trocknung r—>| Mahlung ——

5 Online- - .
roduktfeuchte PartikelgroRen- Mlschgute
Restfeuchte Verteilung Verteilung

— Mischen »| Agglomerieren Tablettieren Lackieren }——

@ — @0 @ @

Typischer Konfektionierungsprozess Tablettenherstellung

A 4
A 4
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Industrielles Umfeld — API Trocknung Pharma (GMP)

Inline NIR-Spektrum bei der [m I
Trocknung .
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Instandhaltung in der Prozessanalysentechnik

Geplante Instandhaltung
Inspektion, Wartung, Kalibrierung / Justierung
nach festgelegtem Wartungsplan

Instandsetzung nach Stérung
- Tagdienst
- Rufbereitschaft / Diskonti

Zusatzleistungen
- Ertiichtigung / Anderung vorhandener Messstellen
- Je nach Kundenwunsch auch Consulting, Reporting, ...
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Instandhaltung von PAT-Messeinrichtungen

Was alles passieren kann:
(auch nachts und am

Wochenende)

U  &aul3eres Entnahmesystem

verstopft
U Schlauche verstopfen
iU  Dichtungen werden leck
U  Spritze verstopft
U  Ofen setzt sich zu
U  Katalysator ist inaktiv
U  Ventile sind defekt
U  Messzelle verschmutzt
U Elektronik ist defekt
u ...

2006/ B
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Instandhaltung von PAT-Messeinrichtungen

Geplante Instandhaltung: Zeit vor Ort: Preis
Sichtkontrolle (incl. Beobachtung eines Messzyklus) 52x 3 min
LiOH-Absorber erneuern 52 x 10 min
Saure auffullen, Probenaufbereitung reinigen 13 x 30 min
Reaktor tauschen incl. Kalibration/Justierung 9 x 70 min
Spritzenkolben wechseln 2 x 30 min

Katalysator, Halogenscrubber, Schlauche, Spritzen

etc. tauschen 1 x 60 min
Instandsetzungen 30 x 60 min
Materialverbrauch pro Jahr ca. 3500 €
Summe Personal: ca. 60 Std.
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Total cost of ownership:
Betriebskosten sind keine “Peanuts”

(€] 16000+
14000+ Faustregel: Betriebskosten p.a.
12000+ = 0.15 x Investitionskosten
10000

00)

o

o

o
|

10 Jahre Betrieb erfordern 150 %

der Investitionsaufwendungen

4000+
2000+
O_
Q’&\'\/\q’ \(b \b‘ \% \(o &/\ \Cb &O) &'\’Qr\;\’g
S 187 (&° 1@° 4&° (& (& (& (e° (&° 4&° &
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Spektroskopie in der Prozessanalysentechnik

Diodenlaser-Spektroskopie
UV/VIS-Spektroskopie
Nahinfrarot-Spektroskopie (NIR)
Mittelinfrarot-Spektroskopie (MIR)
Raman-Spektroskopie
Fluoreszenz-Spektroskopie

Wellenlangen [nm]

200 400 800 1000 2000 10000
‘ I i| ﬁ.‘ |
| Il I | | |
Uberginge: Elektronen in Atomen Oberton-/Kombinations- Grundschwingungen
schwingungen
Absorption: stark schwach stark

Gruppen: Aromaten, Chromophore ~ CH/OH/NH-Bindungen  Organika
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Beispiel NIR-Messung an einer Kollonne

manuelle
Probenahme

Messzelle mit
Gasbhlasenabscheider
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Beispiel NIR an einer Kollonne

O
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NIR-Installation mit sehr vielen Messstellen
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NIR-Messung mit ausgefallener Sonde

Reflexionsmesskopf

.';

A

e ")

KoIIimatQ-"Ff -
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NIR-Messung mit ausgefallener Sonde

Transmissionsmesskopf

Reflexionsmesskopf

Diskontinuierliche '
Messung

" s
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Online-Zellanalyse in der Biotechnologie (GMP)

£ Sampling Valve
(sterilized with steam)

Control Unit (to trigger
the Sampling YValve)

e

Fraction collector
(sample storage in a fridge)

BaychroMAT (automation,
Cedex, Y51 2700)
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Automatisierung von Anlagen - systematische

Vorgehensweise

I Betriebserfahrung Prozessmodelle

I Sensitivitatsanalyse
I Erstellung von dynamischen Prozessmodellen aus Analyse der Betriebsdaten
I Validierung des Prozessmodells
I Erstellung Konzept fur Prozessfihrung (Regelung) der angestrebten Fahrweise

(Lastwechsel, Reinheit etc.)
I Festlegung der PLT- und PAT-Instrumentierung I@ .
I welche Sensoren/Aktoren
I an welcher Stelle im Prozess erfolgen die Messung und der Eingriff _ Regler
‘_.L.Ih

I Betriebliche Kosten/Nutzen Betrachtung
Ilmplementierung an der Anlage el

IInbetriebnahme Wartung u. Instandhaltung L i !
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Automatisierung am Beispiel einer Kolonne
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Konzentration [%)]
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%
Zulaufmenge [t/h]

mit autdmatischer
Fahrweise von Hand Regelung

<4 e \ P
—— Konzentration - l
— Zulaufmenge

| Zeit [h]l
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Nutzen Automatisierung von chemischen Anlagen

Produktqualitat

» Verbesserung des Eigenschaftsprofils
(Reinheit, physikalische Eigenschaften etc.)

« HOohere Prozesskonstanz
» Basis fur zeitnahe Beeinflussung des Reaktionsverlaufs

Wirtschaftlichkeit
e Verkurzung von Anfahr- und Produktwechselzeiten
 Reduktion von Ausschuss- und Verschnittmengen

 Durchsatzerhohung durch Optimierung der Reaktionszeit,
Verringerung von Umlaufmengen

* Verbesserte Ausnutzung von Spezifikationsgrenzen
« Entfall kostenintensiver Laboranalytik
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Zusammenfassung

Mehr als 70 verschiedene analytische Verfahren werden in der
Prozessanalysentechnik in der Prozessindustrie eingesetzt.

*FUr deren Planung und Betrieb sind je nach Einsatzbereich eine Vielzahl
von gesetzlichen Regelungen und Richtlinien zu beachten.

Moderne Prozessanalysentechnik entwickelt sich mehr und mehr von
, extraktiv® zu ,inline* und ist damit zunehmend fur die automatisierte
Prozessfuhrung einsetzbar

Mehr und mehr innovative Laborverfahren werden prozesstauglich.

Der kombinierte Einsatz von Expertise aus der chemischen Produktion,
der Prozessflihrung und der Prozessanalysentechnik fahrt zu
hochwertigen Prozessflihrungskonzepten.

*Prozessanalysentechnik nutzende Konzepte der automatisierten
Prozessfuhrung haben einen hohen Return on Investment.
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