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16hen, Ressourcen sparen: LiquiSonic®.
ertiger, innovativer Sensortechnologie.

razise, bedienerfreundlich.

LiquiSonic® ist ein Inline-Analysesystem, das
direkt im Prozess ohne Zeitverzug die Konzen-
tration einer FlUssigkeit bestimmt.

Das Gerat basiert auf der hochprazisen Mes-
sung der absoluten Schallgeschwindigkeit und

Prozesstemperatur und erlaubt so die Verfolgung

von Prozessen und komplexen Reaktionen.

Der Nutzen fur den Anwender sind:

- optimale Anlagensteuerung durch
Online-Information Uber den Prozesszustand

- maximaler Wirkungsgrad der Prozesse

- Erhdhung der Produktqualitat

- Abbau aufwendiger Labormessungen

- Einsparung von Energie- und Materialkosten
- verbesserte Anlagenauslastung

- reproduzierbare Prozessfuhrung durch
Lfingerprint“-Funktion

Die Verwendung modernster digitaler Signalver-
arbeitungstechnologien garantiert eine auBerst
genaue sowie storsichere Messung der abso-
luten Schallgeschwindigkeit und Konzentration.
Zusétzlich sichern integrierte Temperatursenso-
ren, die ausgefeilte Sensorkonstruktion und ein

in unzahligen Messreihen und vielen Anwendun-
gen gewachsenes Know-How eine hohe Zuver-
lassigkeit des Systems mit langen Standzeiten.

Die Vorteile des Messverfahrens sind:

- absolute Schallgeschwindigkeit als eindeutige
und ruckfihrbare physikalische GroRe

- unabhangig von Farbe, Leitfahigkeit und
Transparenz der Prozessfllssigkeit

- Einbau direkt in Rohrleitungen und Behéalter

- robuste Sensorkonstruktion in komplett
metallischer Ausfiihrung ohne Dichtungen
oder bewegliche Teile

- wartungsfrei

- Korrosionsbestandigkeit durch Verwendung
von Sondermaterialien

- Einsatz bei Temperaturen bis 200 °C

- hohe, driftfreie Messgenauigkeit auch bei
hohem Gasblasenanteil

- Anschluss von bis zu vier Sensoren pro
Controller

- Weiterleitung der Messergebnisse Uber Feld-
bus (Profibus DP, Modbus), analoge Aus-
gange, serielle Schnittstelle oder Ethernet



Inline-Prozessanalyse
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1 Grundlagen der
Kristallisation




Zur Bestimmung von Kristallisationsparametern und
zur Steuerung von Kiristallisationsvorgangen wird
die Schallgeschwindigkeitsmessung eingesetzt. Mit
diesem Messverfahren lasst sich der Nukleations-
und Sattigungspunkt und somit der metastabile
Bereich ermitteln.

Im Prozess kann wahrend der Kristallisation die
Differenz zur Sattigung (Sattigungsgrad), der Grad
der Uberséattigung oder der Kristallgehalt gemessen
und als SteuergrdBe zur gezielten Beeinflussung
der Kristallisation abgeleitet werden.

Wird in einer FlUssigkeit eine feste Substanz geldst,
ist die Flussigkeit bis zu einer bestimmten Konzen-
tration aufnahmefahig. Wird weiterhin mehr von der
Substanz in die Flissigkeit gegeben, wird diese
nicht mehr geldst, denn die Losung ist geséattigt.
Dadurch bleibt die Substanz in fester Form.

Diese ,maximale“ Konzentration einer Lésung wird
als Loslichkeits- oder als Sattigungskonzentration
bezeichnet. Die Sattigungskonzentration ist von der
Temperatur der FlUssigkeit abhangig. Die Tempe-
ratur, bei der die Losung in Sattigung geht, wird als
Sattigungstemperatur bezeichnet. Wird die Tem-
peratur erhdht, kann mehr Substanz geldst werden
(auBer bei negativer Loslichkeit). Dementsprechend
nimmt die Sattigungskonzentration zu.

Ist die Konzentration kleiner als die Sattigungskon-
zentration, spricht man von einer ungesattigten
Losung.

Bei konstanter Temperatur gilt:

S _Cges —C§
Cges
S = Sattigung

C,., = Gesamtkonzentration
c, = Sattigungskonzentration

Wird die Temperatur einer ungesattigten Losung
verringert, kann sie bei vielen Lésungen auf einen
niedrigeren Wert als die Sattigungstemperatur
abgekuhlt werden, ohne dass die feste Substanz
auskristallisiert. Die Losung ist dann Ubersattigt.
Wird sie weiter abgekuhlt, kommt es bei einer
bestimmten Temperatur, der Keimbildungstempe-
ratur, zu einer spontanen Keim- bzw. Kristallbildung
(Nukleation).

Wird die Suspension daraufhin erwarmt, I6sen
sich die Kristalle wieder. Mit dem Erreichen der
Sattigungstemperatur sind schlieBlich alle Kristalle
geldst. Die Sattigungstemperatur ist in der Regel
groBer als die Keimbildungstemperatur.

Der Ubersattigte Bereich zwischen der Sattigungs-
temperatur und der Keimbildungstemperatur wird
als metastabiler Bereich bezeichnet.

Durch Einsatz von LiquiSonic® Systemen in Kristal-
lisationsprozessen ergeben sich fur den Anwender
die folgenden Vorteile:

- verbesserte Anlagenausnutzung durch
- kontinuierliche Anzeige der Unter- und Uber-
sattigung
- Steuerung des Prozess Uber die Kristallisati-
onsparameter
- Vermeidung spontaner Keimbildung

- Energieeinsparung durch
- schnelle Ansteuerung des gewlnschten
Impfzeitpunktes
- kontinuierliche Ermittlung des Kristallgehaltes
- optimales Anfahren des Prozessendpunktes

- Rohstoffeinsparung durch
- optimale Einstellung der gewlnschten Pro-
duktqualitat
- reproduzierbares Anfahren des Impfzeitpunk-
tes



2 Prozesse




Uber die kontinuierliche Messung der Schallge-
schwindigkeit mittels LiquiSonic® Messtechnik
konnen die Kristallisationsvorgange sowohl im
Konti- als auch im Batch-Prozess Uberwacht
werden. Bei Stérungen oder Abweichungen vom
idealen Prozessverlauf kann sofort reagiert werden,
um die gewulnschte Produktqualitat zu erzielen.

Die folgende Abbildung beinhaltet die Auswertung
dreier unterschiedlicher Chargendurchlaufe hin-
sichtlich Temperatur, Schallgeschwindigkeit und
Standardabweichung.

In den meisten Fallen wird durch eine Voruntersu-
chung das charakteristische Prozessband ermittelt,
welches zu einem optimalen Reaktionsverlauf und
damit zu den gewUnschten Eigenschaften des
Endproduktes flhrt.

Geringe Abweichungen von dem idealen Ablauf
werden dem Bediener oder der Prozesssteuerung
durch typische analoge oder digitale Schnittstellen
zur Verflgung gestellt, um zum Beispiel Uber die
Temperaturregelung die Kristallisation wieder in den
|dealverlauf zu steuern.

Statistische Auswertung mehrerer Schallmessungen pro Sekunde
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3 Anwendungen




3.1

FUr die Aufnahme der im Prozess relevanten Para-
meter wird wahrend der AbkUhlung und Erwarmung
einer L6sung die Schallgeschwindigkeit und die
Temperatur gemessen. Bei einer Darstellung der
Schallgeschwindigkeit als Funktion der Temperatur
kdnnen direkt wichtige Kristallisationsparameter wie
Sattigungstemperatur, Keimbildungstemperatur und
Lage im metastabilen Bereich bestimmt werden.
Die folgende Abbildung beschreibt die Kristallisa-
tionscharakteristik von 42,6 m% Ammoniumsulfat
wahrend des Aufheizens und Abkuhlens bei unter-
schiedlichen Temperaturrampen.

Kristallisationsparameter

Die Abbildung erklart die Bestimmung der Kristalli-
sationsparameter: Wird die Losung langsam abge-
kUhit, andert sich die Schallgeschwindigkeit mit ei-
nem bestimmten Temperaturkoeffizienten. Ab einer
bestimmten Temperatur andert sich schlief3lich die
Schallgeschwindigkeit aufgrund der Kristallbildung
und des Abbaus der Ubersattigung stérker. Diese
Temperatur stellt die Keimbildungstemperatur dar.
Wird daraufhin die Losung wieder erwarmt, weist
sie einen anderen Schallgeschwindigkeitsverlauf als
bei der AbkUhlung auf. Bei der Sattigungstempera-
tur treffen sich dann beide Kurven wieder.

Folglich lassen sich Uber die Schallgeschwindigkeit
der metastabile Bereich und die Loslichkeitskurve
ermitteln. Der metastabile Bereich ist von der che-
mischen Zusammensetzung der L&sung und von
der Abkuhlgeschwindigkeit abhangig.

Mit der Schallgeschwindigkeit als Funktion der
Temperatur kann der metastabile Bereich jeder
beliebigen Losung bestimmt werden.

Kristallisationsvorgang in Ammoniumsulfat bei einer Konzentration von 42,6 m%
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3.2

Die Online-Messung des Sattigungsgrades beruht
auf den veranderlichen Sattigungskonzentrationen
bei unterschiedlichen Temperaturen. Die folgende
Abbildung zeigt exemplarisch das Sattigungsverhal-
ten eines groBtechnischen Kristallisationsprozesses.

Sattigungsgrad

Durch die Schallgeschwindigkeits- und Temperatur-
messung wird die aktuelle Konzentration ermittelt.
Weiterhin kann die Differenz zur Sattigung (Satti-
gungsgrad) der nachgeschalteten Prozesssteue-
rung bei Bedarf zur Verflugung gestellt werden. Mit
dieser Information ist es Uber die Prozesstempe-
ratur moglich, optimal an die Sattigungskurve zu
fahren. Dies fuUhrt zu Zeit- und Energieeinsparun-
gen. Auch bei Konzentrationsschwankungen in der
Ausgangslésung wird dadurch der Prozess repro-
duzierbar gesteuert.

Auf der Keimbildungslinie kommt es schlieBlich zur
spontanen Keimbildung.

Der Bereich zwischen der Sattigung und Keimbil-
dung wird als metastabiler (Ubersattigter) Bereich
bezeichnet. Die Uberséttigung dient bei der gesteu-
erten Keimbildung als Indikator flr den perfekten
Impfzeitpunkt.

Sattigung in Abhdngigkeit von Konzentration, Temperatur & Schallgeschwindigkeit
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3.3

Mit der Schallgeschwindigkeit als Funktion der Tem-
peratur kann ebenfalls der Grad der Uberséttigung
bestimmt werden. Wie in der folgenden Abbildung
ersichtlich, spiegelt der Grad der Uberséttigung ei-
nen Punkt im metastabilen Bereich wieder. Je néher
sich dieser Punkt an der Nukleationslinie befindet,
desto gréBer ist der Grad der Ubersattigung.

Ubersattigung

Mit der Annaherung an die obere Grenze des
metastabilen Bereichs (Ubersattigung 2) wachst die
Gefahr der spontanen Keimbildung eines zu feinen
Endproduktes. Findet die Kristallisation wiederum
zu nahe an der Sattigungskurve (Ubersattigung 1)
statt, gibt es nur sehr wenige und groB3e Kristalle.

Waéhrend der Kristallisation verandert sich durch
das Kristallwachstum die Ubersattigung der
L6sung. Mit dem Wachstum wird der Grad der
Ubersattigung abgebaut. Verringert sich die Tem-
peratur der Mutterlésung oder das Lésungsmittel
verdampft, nimmt die Ubersattigung wieder zu.

Durch die Messung der Schallgeschwindigkeit und
der Temperatur in der Mutterlésung wahrend der
Kristallisation, lasst sich der Kristallisationsvorgang
optimal im metastabilen Bereich fihren. Dies er-
moglicht einen direkten Einfluss auf das Wachstum
und somit auf die Morphologie der Kristalle.

Uberséttigung in Abhangigkeit von Konzentration, Temperatur & Schallgeschwindigkeit
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3.4  Ubersattigungsabbau und

Kristallwachstumskinetik

Der Grad des Abbaus der Uberséttigung wahrend
der Kristallisation kann als Funktion der Zeit darge-
stellt werden (Ubersattigungsabbaukurve). In der
folgenden Abbildung sind unterschiedliche Wachs-
tumskinetiken dargestellt, die durch Abnahme

der Schallgeschwindigkeit und der Ubersattigung
detektiert wurden.

Es zeigt sich, dass der zeitliche Verlauf der Schall-
geschwindigkeit wahrend der Kristallisation das
gleiche Verhalten wie die bekannten Ubersatti-
gungsabbaukurven aufweist. In der Abbildung wird
die Ubersattigungsabbaukurve berechnet aus der
Schallgeschwindigkeit, verglichen mit der Chemie-
analyse nach Tavare und Chivate.

Ubersattigungsabbau als Funktion der Zeit

Uberséttigung [g/1]

Aus der Uberséttigungsabbaukurve kann die Kris-
tallwachstumskinetik bestimmt werden. Diese sagt
aus, wie schnell die Kristalle in der Mutterldsung
wachsen und ist somit eine wichtige GroBe zur
Auslegung und Dimensionierung von Kristallisato-
ren.

Durch den Zusammenhang von Uberséttiggng und
Schallgeschwindigkeit lasst sich direkt die Ubersét-
tigungsabbaukurve messen.
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3.5 Kristallgehalt

Jede Suspension ist durch einen von Temperatur
und Konzentration abhangigen Verlauf der Schall-
geschwindigkeit gekennzeichnet. Die entsprechen-
den Kennlinienfelder sind ebenfalls im LiquiSonic®
System hinterlegt, was somit die direkte
Inline-Messung der Feststoffkonzentration bzw. des
Kristallgehalts oder TS-Gehalts ermoglicht.

Bei kontinuierlichen Kristallisationsverfahren ist
durch die Ermittlung des Kristallgehalts die Uberwa-
chung und Steuerung der Separation maglich. Bei
Batch-Prozessen kann der Endpunkt der Kristal-
lisation und das Kristallwachstum bestimmt und
Uberwacht werden.

Abhangigkeit der Schallgeschwindigkeit von der Konzentration bei NaCl in Wasser, 25 °C
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4 Qualitat und Service




Begeisterung fur technologischen Fortschritt ist
unsere treibende Kraft, den Markt von morgen
mitzugestalten. Dabei stehen Sie, unsere Kunden,
im Mittelpunkt. lhnen gegentber fuhlen wir uns zu
Hochstleistung verpflichtet.

In enger Zusammenarbeit mit Ihnen gehen wir

den Weg der Innovation — indem wir die passen-
de Antwort auf lhre anspruchsvolle Messaufgabe
entwickeln oder individuelle Systemanpassungen
durchftihren. Die steigende Komplexitat der appli-
kationsspezifischen Anforderungen macht dabei ein
umfassendes Verstandnis fUr Zusammenhange und
Wechselwirkungen unerlasslich.

Kreative Forschung ist eine weitere, tragende Saule
unseres Unternehmens. So leisten die Spezialisten
unseres Forschungs- und Entwicklungsteams Wert-
volles zur Optimierung von Produkteigenschaften

— wie die Erprobung neuartiger Sensordesigns und
Materialien oder die durchdachte Funktionalitat von
Elektronik, Hard- und Softwarekomponenten.

Unser SensoTech-Qualitdtsmanagement akzeptiert
auch in der Produktion nur Bestleistungen. Seit
1995 sind wir nach ISO 9001 zertifiziert. Alle Gera-
tekomponenten durchlaufen in den verschiedenen
Fertigungsstufen vielféltige Prifprozeduren; die Sys-
teme werden bereits in unserem Hause einer Burn-
in-Prozedur unterzogen. Unsere Maxime: hochste
Funktionalitat, Belastbarkeit und Sicherheit.

All dies ist nur mdglich durch den Einsatz und das
ausgepragte Qualitatsbewusstsein unserer Mitar-
beiter. Inrem ausgezeichneten Fachwissen und ihrer
Motivation verdanken wir unseren Erfolg. Zusam-
men, mit Leidenschaft und Uberzeugung, arbeiten
wir mit Exzellenz, die ihresgleichen sucht.

Wir pflegen die Beziehungen zu unseren Kunden.
Sie grunden auf Partnerschaft und gewachsenes
Vertrauen.

Da unsere Gerate wartungsfrei arbeiten, kdnnen wir
uns in puncto Service ganz auf Ihre Anliegen kon-
zentrieren und unterstltzen Sie aktiv durch profes-
sionelle Beratung, komfortable Inhouse-Installation
sowie Kundenschulungen.

In der Konzeptionsphase analysieren wir lhre Situa-
tionsbedingungen direkt vor Ort und fUhren gege-
benenfalls Testmessungen durch. Unsere Mess-
geréte sind in der Lage, auch unter ungunstigen
Konditionen héchste Genauigkeit und Zuverlassig-
keit zu erzielen. Auch nach der Installation: Wir sind
flr Sie da, unsere Reaktionszeiten sind kurz —
dank spezifisch auf Sie abgestimmter Fernzugriffs-
optionen.

Im Zuge unserer internationalen Kooperationen
bilden wir ein global vernetztes Team flr unsere
Kunden, das optimale Beratung und Service lande-
rUbergreifend sicherstellt.

Wir legen deshalb Wert auf effektives Wissens- und
Qualifikationsmanagement. Unsere zahlreichen
internationalen Vertretungen in allen wichtigen
geografischen Markten der Welt kdnnen auf das
Expertenwissen innerhalb des Unternehmens
zurlickgreifen und aktualisieren kontinuierlich, in
applikations- und praxisbezogenen Weiterbildungs-
programmen, ihre Kompetenz.

Die N&he zum Kunden, rund um den Globus:
neben der umfassenden Branchenerfahrung ein
Schlusselfaktor fUr unsere erfolgreiche Prasenz
weltweit.
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N geh!t, setzen wir MaBstabe.

vativer Sensortechnologie.

razise, bedienerfreundlich.

SensoTech ist der Spezialist fur die Analyse und
Optimierung verfahrenstechnischer Prozesse in
FlUssigkeiten. Seit der Grindung 1990 haben wir
uns zum fuhrenden Unternehmen fUr Messgera-
te zur Inline-Bestimmung von Konzentrationen in
Flissigkeiten entwickelt. Unsere Analysesysteme
bestimmen den Trend — weltweit.

Innovatives Engineering made in Germany, des-
sen Prinzip die Messung der absoluten Schall-
geschwindigkeit im laufenden Prozess ist. Eine
Methode, die wir zu einer hdchst prazisen und
auBergewodhnlich bedienerfreundlichen Sensor-
technologie perfektioniert haben.

Typische Anwendungen neben der Konzentra-
tions- und Dichtemessung sind die Phasende-
tektion oder die Verfolgung von komplexen Re-
aktionen wie Polymerisation und Kristallisation.
Unsere LiquiSonic® Mess- und Analysesysteme
sorgen fur optimale Produktqualitat, fur hdchste
Anlagensicherheit oder senken durch effizien-
tes Ressourcenmanagement die Kosten in den
unterschiedlichsten Branchen, wie chemische
und pharmazeutische Industrie, Stahlindustrie,
Lebensmitteltechnologie, Maschinen- und Anla-
genbau, Fahrzeugtechnik und weiteren.

Wir wollen, dass Sie die Potenziale lhrer Produk-
tionsanlagen zu jedem Zeitpunkt voll ausschdp-
fen. Systeme von SensoTech liefern hochge-
naue Messergebnisse auch unter schwierigen
Prozessbedingungen, exakt und reproduzierbar.
Und dies Inline und ohne sicherheitskritische
Probenentnahmen, sofort verflgbar fur Ihr
Automatisierungssystem. Alle Systemparame-
ter lassen sich auBerdem mit leistungsstarken
Konfigurationstools anpassen, damit Sie sofort
und unkompliziert auf Veranderungen reagieren
koénnen.

Wir bieten damit exzellente, ausgereifte Tech-
nologie zur Verbesserung lhrer Herstellungspro-
zesse und sind Partner fur anspruchsvolle, oft
ungeahnte Ldsungsansatze in lhrer Branche, fur
Ihre Anwendungen — seien sie noch so spezi-
fisch. Wenn es um Flussigkeiten geht, setzen wir
die MaBstébe.
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