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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.
Zusatzlich 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
Polymerisation




1.1

Die Umsatzbestimmungen bei chemischen Reak-
tionen besitzen allgemein und insbesondere bei
Polymerisationsreaktionen eine hohe Notwendigkeit
hinsichtlich Prozessverfolgung, Prozesskontrolle
sowie Prozesssteuerung.

Einleitung

Ebenso wie die Konzentrationsmessung steigt
gerade in der gegenwaértigen Zeit inre Bedeutung
in allen Bereichen der Wirtschaft enorm. Hohe
wirtschaftliche Effekte, wie Material- und Energie-
einsparungen sowie Qualitatsverbesserungen sind
maoglich.

Flr Konzentrations- und Umsatzmessungen exis-
tiert eine Reihe von Messverfahren, wie z.B. die
Dichtemessung, Brechungsindexmessung, Leitfa-
higkeitsmessung, die Messung von Farbe, Tribung
und Viskositat, die alle ihre physikalischen und
technologischen Einsatzgrenzen haben.

Die Moglichkeit, Konzentrationen durch die Mes-
sung der Schallgeschwindigkeit zu bestimmen,
ist bereits seit langerem bekannt und hat sich als
Standardmessverfahren durchgesetzt.

1.2

Die Ausbreitungsgeschwindigkeit v des Ultraschalls
in Flussigkeiten hangt von deren Dichte und adia-
batischer Kompressibilitat Gber folgende Beziehung
ab:

Physikalische Grundlagen

v = Schallgeschwindigkeit
p = Dichte
B,, = adiabatische Kompressibilitat

Eine bestimmende GréBe fur die Schallgeschwin-
digkeit ist die Kompressibilitat. Das hat zur Fol-

ge, dass bei steigender Schallgeschwindigkeit,

die Dichte und Kompressibilitat gegenlaufig sein
kdnnen. Das hat die Konsequenz, dass u.U. bei
geringen oder kleinen Dichteunterschieden gro3e
Schallgeschwindigkeitsunterschiede auftreten kén-
nen. Der umgekehrte Fall tritt sehr selten ein.

Die Schallgeschwindigkeit wird durch die Struktur
des Stoffes bestimmt, d.h. durch Atom- und Mo-
lekulgruppen, Isomerien oder Kettenlangen. Dieser
Zusammenhang bietet damit die Mdglichkeit, Stoffe
mittels Ultraschall zu charakterisieren.

Die Schallgeschwindigkeit v einiger ausgewahlter
Monomere und Polymere bei 20 °C ist in der nach-
folgenden Tabelle dargestellt.

Far Monomer-Polymersysteme gilt ganz allgemein,
dass die auftretenden Unterschiede der Schallge-
schwindigkeit zwischen Monomer und Polymer in
erster Linie durch die Kettenldange und den Grad
von Verzweigungen und Vernetzungen bestimmt
werden. Die Tabelle zeigt bereits deutlich, dass die
auftretenden Unterschiede zwischen Monomer und
Polymer und damit zwischen Start und Ende der
Polymerisationsreaktion z.T. sehr groB sind.

Styren 1.354
Vinylchlorid 897
Vinylacetat 1.150
Butylacrylat 1.233
Butadien 961

Polystyren fest 2.330
Polyvinylchlorid fest 2.260
Polyvinylacetat, Dispersion 50 m% 1.940
Polybutylacrylat, Dispersion 50 m% 1.375
Polybutadien, Lésung 20 m% 1.373



2 Prozesse




Die Polymerisationen werden je nach Reaktionsme-
chanismus eingeteilt in:

- Lésungspolymerisation

- Emulsionspolymerisation

- Suspensionspolymerisation
- Polykondensation

Je nach Anzahl der Copolymere und der pro-
duktverandernden Additive zeigt die Schallge-
schwindigkeitsédnderung einen charakteristischen
Verlauf. Typischerweise wird die Schallgeschwindig-
keit aller beteiligten Komponenten in Abhangigkeit
von der Temperatur bestimmt, um dies dann spéater
zu kompensieren. Aus dem zeitlichen Verlauf der
Schallgeschwindigkeit lasst sich dann der Reakti-
onsverlauf ableiten und der Stoffumsatz berechnen.

In der nachfolgenden Beschreibung ist dies exemp-
larisch fUr die Emulsionspolymerisation von Styren-
Butadien-Latex erldutert. Die Bestimmung der
Parameter wie Konzentration, Polymerisationsgrad
etc. erfolgt analog in den anderen Polymerisations-
typen.

Emulsionspolymerisation von Styren-Butadien-
Latex

FUr das Reaktionssystem Emulsionspolymerisation
Butadien-Styren wurden die Einzelkomponenten
und die Latices untersucht.

In der folgenden Abbildung zeigt sich, dass sich die
Schallgeschwindigkeit der Monomere deutlich von
der der Polymere unterscheidet.

Schallgeschwindigkeit der Komponenten der Butadien-Styren-Polymerisation
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Die Schallgeschwindigkeit und die Konzentration
stehen im direkten Zusammenhang. Des Weite-

ren korreliert der Polymerisationsgrad, welcher

den Anteil des Polymers im Monomer wiedergibt,
mit der Konzentration. Daher ist es moglich, die
Konzentration und den Polymerisationsgrad mit der
Ultraschallmesstechnik zu bestimmen. Die folgende
Abbildung verdeutlicht diesen Zusammenhang bei
einer Polymerisation von Butadien-Styren.

Im Falle der Emulsionspolymerisation von Butadien
und Styren I8sst sich der Polymerisationsgrad mit
einer Genauigkeit von 0,1 % bestimmen.

Anderung von Schallgeschwindigkeit, Konzentration und Polymerisationsgrad
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3 Anwendungen




Aufgrund unserer Erfahrungen von Uber 20 Jahren
hat sich viel Wissen im Bereich der Polymerisati-
on angesammelt, welches durch Anwendungen
beim Kunden und im firmeneigenen Technikum
aufgenommen wurde. Dieses Wissen flie3t in neue
Projekte ein, wobei Kundendaten immer vertraulich
behandelt werden.

Bei Polymerisationen treten nicht nur die Polymere
in den Fokus der Uberwachung, sondern auch die
Vielzahl von Monomeren und Additiven, Lésungs-
mitteln sowie Ruckgewinnungsprozessen.

Zu unterschiedlichen Herstellungsprozessen ist

folgende Sekundérliteratur bei SensoTech erhaltlich:

- Optimierung der Polyamid-Produktion
- Optimierung der Polyurethan-Produktion

- Styrol-Butadien-Latex (SBR) Produktion sicher
und effizient

Zu den bislang untersuchten Applikationen
gehoren:

- Caprolactam-Polymerisation

- Styren-Butadien-Latex

- Phenol-Formaldehyd-Harz

- Poly-Methyl-Meta-Acrylat PMMA
- Polyvinylacetat PVA

- Polyvinylchlorid PVC

- Polyamid PA

- Polyvinylidenchlorid PVdC

- Epoxidharz

- Polystyrol PS

- Polycarbonat PC

- Polyester PE

- Polyethylen

- Formaldehyd-Harnstoff-Harz

- Elastan

- Aldol in Acetaldehyd

- Polyurethan PU

- Polysiloxan

- Isopren-Kautschuk IR

- Methylsiliconharz

- Siliconacrylat

- Kaliummethylsiliconat

- Siliconharz

- Polysulfidpolymer

- Paraphenylen Terephtalamiden PPTA
- Hindered Amine Light Stabilizers HALS
- Methacrylamid MAA

- kundenspezifische Kompositionen

Das Messgerat LiquiSonic® ermdglicht die Uberwa-
chung und Steuerung von unterschiedlichen Reakti-
onen, speziell im Batch-Prozess.Je nach Verfahren
und Prozessfllssigkeit kdnnen katalytische und
enzymatische Reaktionen sowie Polymerisationen,
Kristallisation aber auch Mischprozesse optimiert
und die Qualitat des Endproduktes gewahrleistet
werden.

Far Monomer-Polymersysteme gilt ganz allgemein,
dass die auftretenden Unterschiede der Schallge-
schwindigkeit zwischen Monomer und Polymer in
erster Linie durch die Kettenlange und den Grad
von Verzweigungen und Vernetzungen bestimmt
werden.

Die Tabelle zeigt, dass die in der Schallgeschwin-
digkeit auftretenden Unterschiede zwischen Mo-
nomer und Polymer und damit zwischen Start und
Ende der Polymerisationsreaktion sehr grof3 sind.

Styren 1354 m/s
Polystyren 2330 m/s
Vinylchlorid 897 m/s

Polyvinylchlorid 2260 m/s

Die Schallgeschwindigkeit und Konzentration
stehen im direkten Zusammenhang. Des Weiteren
korreliert der Polymerisationsgrad, der den Poly-
meranteil im Monomer wiedergibt, mit der Konzen-
tration. Aus diesem Grund kann die Konzentration
und der Polymerisationsgrad mit der LiquiSonic®
Messtechnik ermittelt werden.



Anwendungsbeispiel Caprolactam-Herstellung

Eines der weltweit wichtigsten Polyamide ist das als
Perlon bekannte PAB, das durch die Polymerisation
des Monomers Caprolactam (CPL) hergestellt wird.
Aufgrund der Komplexitat des Herstellungsprozes-

ses wird dieser in 4 Bereiche geteilt:

- Synthese von Rohcaprolactam
- Trennung und Kristallisation von Ammoniumsulfat

- Reinigung und Aufbereitung des Rohcaprolac-
tams

- Polymerisation zu PA6

Bei der Caprolactam-Herstellung wird zunachst aus
Cyclohexanon, Hydroxylamin und H,SO, der Basis-
stoff Cylohexanonoxim hergestellt. Durch Zusatz
von Oleum und Ammoniak wird Rohcaprolactam
erzeugt, welches von der Ammoniumsulfat-Phase
getrennt wird. AnschlieBend erfolgt die Reinigung
und Aufkonzentrierung des Monomers Caprolac-
tam durch Extraktion und Kristallisation. Nach der
Polymerisation wird das Polymer abschlieBend vom
Restmonomeren getrennt und aufgereinigt.

Cyclohexanon- >
oxim a Roh-Caprolactam
Schwefelsaure
(Oleum) ’ @
Ammonium-
sulfat
Reinigung

Kristallisation

l@

Ammoniumsulfat

Messstelle Einbau

é’ 3 £35S Zulauf- und Transportleitung
8 Transportleitung

9 Kristaller

Das robuste inline Messsystem LiquiSonic® Uber-
zeugt im Rahmen der Qualitatstberwachung und
einer optimalen Prozesssteuerung gleich bei mehre-
ren Messaufgaben:

- Wareneingangskontrolle

- Beckmann-Prozess (Synthese): H2S04 / Oleum

- Phasentrennung von CPL und Ammoniumsulfat

- Kristallisationstiberwachung von Ammoniumsulfat
- Extraktion: Konzentration CPL in Lésungsmittel

- Destillation: Konzentration Caprolactam in Wasser
- Reaktorwasser: Wasser in Caprolactam

Das LiquiSonic® System kann demnach sowohl in
der hochprézisen Konzentrationsbestimmung, als
auch bei der Phasendetektion und dem Prozess-
monitoring (Kristallisation) genutzt werden. Eine
interne Grenzwertiiberwachung signalisiert Uber-
und Unterschreitungen und sendet die Echtzeit-
Informationen an das Prozessleitsystem.

Reinigung

Extraktion

Destillation
Kristallisation

Reaktorwasser

(4]

Caprolactam

olymerisatic

@ ( Reinigung
wiedergewonnenes Verdunstung
Caprolactam Extraktion

le

Polyamid (PAG)

Messaufgabe

Konzentrations- und Qualitatstiberwachung (Rohware bzw. Caprolactam)

Steuerung der Phasentrennung
Steuerung der Ammoniumsulfat-Kristallisation



LiquiSonic® sichert eine hochprézise Analyse der
Caprolactam-Konzentration mit permanenter
Datenaufzeichnung. Das Messsystem wird zudem
erfolgreich bei der sekundenschnellen Phasentren-
nung zwischen Caprolactam und Ammoniumsulfat
genutzt.

Die robuste Sensorkonstruktion und die Wahl von
Sonderwerkstoffen, wie HC2000 oder PFA, sichern
lange Prozessstandzeiten des Systems. Zudem
bietet SensoTech Sensoren mit entsprechender
ATEX-, IECEx und FM-Zertifizierung.

Durch LiquiSonic® wird die Konzentration an Rick-
Caprolactam (Restmonomer) auf ein Minimum
gesenkt und so die Anlagenproduktivitat optimiert.

Die LiquiSonic® Tauchsensoren kénnen leicht in den
Zulauf- und Transportleitungen installiert werden.
Bei der Installation der LiquiSonic® Sensoren ist
kein Bypass notwendig und Totrdume werden
vermieden.

Der LiquiSonic® Controller 30 kann mit bis zu 4
Sensoren verbunden werden. So ist es mdglich
zeitgleich mehrere Messstellen zu Uberwachen.

Typische Messbereiche:

Konzentrationsbereich Caprolactam: 70 bis 100
Mm%

Temperaturbereich: 80 bis 130 °C

Konzentrationsbereich Caprolactam: 0 bis 10 m%
Temperaturbereich: 20 bis 70 °C

Im Wareneingang:
Konzentrationsbereich Oleum : 0 bis 30 m%
Temperaturbereich: 10 bis 60 °C

LiquiSonic® Schallgeschwindigkeitsmessung in Caprolactam
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3 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 hdchste 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 fur 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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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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SensoTech GmbH
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+49 39203 514 100
info@sensotech.com
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SensoTech Inc.

69 Montgomery Street, Unit 13218
Jersey City, NJ 07303

USA

+1 973 832 4575
sales-usa@sensotech.com
www.sensotech.com

SensoTech (Shanghai) Co., Ltd.

Room 609, Bldg.1, No.778, Jingji Road.
Pilot Free Trade Zone, 201206 Shanghai
China
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