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Online-NMR-Spektroskopie

Grundlagen und Vorteile für die Prozessanalytik
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• Signalfläche direkt proportional zur Anzahl der 

Kerne im Messvolumen

• Relativquantifizierung ohne Kalibrierung möglich

• Physikalische Auswertungsmodelle erlauben 

schnelle Anpassung an Prozessänderungen ohne 

aufwändige Kalibriervorgänge

• Prozessintegration mit kompakten 

Permanentmagnetgeräten möglich



NMR-Prozessanalysator

Betriebs- und Sicherheitsfunktionen
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NMR-Prozessanalysator

Zertifizierung und Dokumentation

NMR Sensor

ATEX Zertifikat

II 2 G Ex pxb db ib IIB T3 Gb 
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EG/CE Konformitätserklärung

EG Niederspannungsrichtlinie

Betriebsanleitung

Stromversorgung:
100–240 VAC, 10 A 
Vorsicherung

Vorlauf Kühlmedium: 
1–5 °C

Probenbedingungen: 
28 °C, 10 bar 
(Durchflusszelle bis 50 bar, 
100 bar in Planung)

Stickstoffspülung:
6–7 bar, min. 140 L/min für
Inertisierung (~ 2 min)
Durchfluss im Betrieb bei
1.9 mbar: 35 L/min



Ein Laborgerät im Prozesseinsatz

Modularer NMR-Prozessanalysator

Speicherprogrammierbare
Steuerung (SPS)

 Sensordatenerfassung

 Triggern des NMR-
Spektrometers

 OPC-UA Kommunikation

 4–20 mA 

4–20 mA
Analog 
Ausgänge 

WAGO
Codesys 3
WebVisu

OPC UA Clients

Access Point

Stickstoff-
Spüleinheit: 
Sicherheitsfunktionen
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Abmessungen: 
57 x 57 x 85 cm

TCP/ My SQL
Verbindung

Ethernet-
Verbindung
(ATEX-konform)

Integrierter Windows PC:

- Automatisierte Spektren-
auswertung (Matlab)

- Software des NMR-
Spektrometers



NMR-Prozessanalysator

Web-Interface für Visualisierung und Steuerung
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CONSENS: Case Study 1 

Intensivierte Produktion von organischen Verbindungen
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Reaktionsgleichung:

ATEX-konformer

NMR-Prozessanalysator

Modulare
Produktionsanlage
Source: INVITE GmbH



konstante
Produktqualität

Energieeffizienz/
Nachhaltigkeit

Schnelle Reaktion
auf Marktsituation

Innovative
Produkte

Vorteile

NMR-Prozessanalysator

Integration in eine modulare Produktionsanlage (CONSENS)
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Flexible intensivierte kontinuierliche Produktion

Modulare Produktionsanlage; Source: INVITE GmbH
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Automatisierte Spektrenauswertung

Indirect Hard Modeling (IHM)

Reinstoffmodelle Ergebnis des Modells

Analyse “component fitting”

Spektrum aus dem Prozess



R = H, CH3, F
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• Verschiedene Substituenten

• Schnelle Anpassung der modellbasierten 

Auswertung

• Keine Kalibrierung erforderlich

Überwachung kontinuierlicher Reaktionen

Beispiel: Aromatische Substitution



Vom Labor in die Produktion

Erster Feldversuch an der Pilotanlage (INVITE, Leverkusen)
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Containerized modular plant 
Source: INVITE GmbH

Validierung an 

der Pilotanlage

(Keramik-

Durchflusszelle)

Experimente im

Labor (PTFE 

Schlauchzelle)

12



Vom Labor in die Produktion

Herausforderungen – “unbekannte Komponenten”
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Containerized modular plant 
Source: INVITE GmbH

• Auftreten einer weiteren Komponente –

Stabilisator des Li-HMDS

• Schnelle Erweiterung des IHM-Modells erfolgreich

Modell aus dem Labor Erweitertes Modell im Prozess



• Anlagenbetrieb über mehr als 6 

Stunden

• Modellbasierte Auswertung für 5 

Komponenten erfolgreich

• Gute Übereinstimmung von 

erwarteter und gemessener

Konzentration

• Direkte Rückkopplung zur

Optimierung des Betriebs der 

Anlage mittels Regelalgorithmus

(TU Dortmund)

• Schnelle Einstellung eines

stabilen Betriebszustandes
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Vom Labor in die Produktion

Feldversuch an der Pilotanlage (INVITE, Leverkusen)



Katalyse:

Hydroformylierung v. C12-Alkenen

in Mikroemulsionen

Arzneimittel:

Freisetzungs-Kinetik 
CO2 scrubbing

Reaktions-Engineering:

Lithiierungs-Reaktionen

Methodenentwicklung:

Esterifizierungen

(Modellreaktionen)

Prozessanalytik für Intensivierte

Prozesse

Beispiele der BAM, Berlin
qNMR (Metrologie):

Gase und 

kondens. Phasen 

bis 1000 bar

Reaktions-Engineering:

Photoreaktionen („click chemistry“)
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Katalyse:

Hydrogenierungen
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Online-NMR-Spektroskopie

Weiteres Beispiel: Katalytische Hydrogenierung

Reaktionsgleichung

• Kopplung des Reaktionsaufbaus an 

Hochfeld-, Niederfeld-NMR- und Raman-

Spektroskopie

• Steuerung der Durchflussrate für optimale 

Bedingungen hinsichtlich Messung/Totzeit

• Verfolgung von Isomeren und Intermediaten



www.bam.de

CONSENS – Integrated Control and Sensing for Sustainable 
Operation of Flexible Intensified Processes, funded by the 
European Union’s Horizon 2020 research and innovation 
programme under grant agreement N° 636942. 
www.consens-spire.eu
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