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Online-NMR-Spektroskopie bei der BAM ; BAM

Reaktionsverfolgung im Labormafistab
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Online-NMR-Spektroskopie < BAM

Grundlagen und Vorteile fiir die Prozessanalytik

W Radiofrequenz-
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excited st ?} lh ‘ - "
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energy chemical shift &/ppm
Signalflache direkt proportional zur Anzahl der |
Kerne im Messvolumen

« Relativquantifizierung ohne Kalibrierung moglich

» Physikalische Auswertungsmodelle erlauben
schnelle Anpassung an Prozessanderungen ohne
aufwandige Kalibriervorgange

* Prozessintegration mit kompakten
Permanentmagnetgeraten maoglich
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NMR-Prozessanalysator < BAM

Betriebs- und Sicherheitsfunktionen
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NMR-Prozessanalysator ; BAM

Zertifizierung und Dokumentation

NMR Sensor
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Stromversorgung: EG Niederspannungsrichtlinie
100-240 VAC, 10 A
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Ein Laborgerit im Prozesseinsatz ; BAM
Modularer NMR-Prozessanalysator
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NMR-Prozessanalysator < BAM

Web-Interface fiir Visualisierung und Steuerung

10:00 11:00 12:00 13:00 14:00 15:00 16:00 17:00
Time, ¢t/ hh:mm
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CONSENS: Case Study 1 < BAM

Intensivierte Produktion von organischen Verbindungen

Regelung Uberwachung Sensoren
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NMR-Prozessanalysator

Flexible intensivierte kontinuierliche Produktion

Merkmale

Miniaturisiertes
Equipment

Intensivierter
Warme- und
Stofftransfer

Modularer
Aufbau

22.11.2017

Vorteile

< BAM

Integration in eine modulare Produktionsanlage (CONSENS)

konstante
Produktqualita

Energieeffizie

v

Kontrollraum

2/

Nachhaltigkeit

Advanced Sensor Online
Process Failure Performance
b Control Detection Monitoring

Modulare Produktionsanlage; Source: INVITE GmbH A
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Automatisierte Spektrenauswertung ; BAM
Indirect Hard Modeling (IHM)

Reinstoffmodelle Ergebnis des Modells
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Uberwachung kontinuierlicher Reaktionen; BAM

Beispiel: Aromatische Substitution

« Verschiedene Substituenten

« Schnelle Anpassung der modellbasierten
Auswertung

« Keine Kalibrierung erforderlich
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Vom Labor in die Produktion < BAM

Erster Feldversuch an der Pilotanlage (INVITE, Leverkusen)

Validierung an
der Pilotanlage
(Keramik-
Durchflusszelle)

Experimente im
Labor (PTFE
Schlauchzelle)

Contairieriz d Y
Source: INMITESG
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Vom Labor in die Produktion < BAM

Herausforderungen - “unbekannte Komponenten”

« Auftreten einer weiteren Komponente -
Stabilisator des Li-HMDS

« Schnelle Erweiterung des IHM-Modells erfolgreich

Modell aus dem Labor Erweitertes Modell im Prozess
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Vom Labor in die Produktion < BAM

Feldversuch an der Pilotanlage (INVITE, Leverkusen)
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Prozessanalytik fiir Intensivierte ; BAM
Prozesse o

Beispiele der BAM, Berlin 83 (2015) 55752
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Online-NMR-Spektroskopie

Weiteres Beispiel: Katalytische Hydrogenierung

« Kopplung des Reaktionsaufbaus an
Hochfeld-, Niederfeld-NMR- und Raman-

Spektroskopie

« Steuerung der Durchflussrate flir optimale
Bedingungen hinsichtlich Messung/Totzeit

« Verfolgung von Isomeren und Intermediaten
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