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Optimierte Reaktionsverfolgung
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Anwendungsbereich © Situation
# UberwaClitiu Online-Messmethoden ermaglichen zuverlassige Reaktionsverfolgung
Aufreinigungsprozessen in Echtzeit

# Herstellung von Wirkstoffen

# Chermict iR = Die Analyse von Stoffgemischen unter Einsatz spektroskopischer Mess-

# Pharros e o o i methoden ist unter anderem in Anwendungen der chemischen und phar-

mazeutischen Industrie weit verbreitet. Die wesentlichen Vorteile liegen
in der quantitativen und qualitativen Bestimmung eines definierten Stof-

Verfahren

# Prozessanalysentechnik

fes oder Parameters mit hoher Prazision und Reproduzierbarkeit und da-
mit einer optimalen Prozesskontrolle und Prozesssicherheit. Konventio-

# SpekilEEiEES nelle Methoden, wie die Gaschromatographie (GC), sind dagegen bei be-

# Echizeligee stimmten Prozesstypen, bei denen eine genaue Reaktionsendpunktbe-

# Online-SEEGEIES LR stimmung entscheidend ist, vor allem aufgrund des Zeitverzugs der Mes-
sergebnisse problematisch. Dies ist unter anderem bei Aufreinigungs-

prozessen der Fall.

Um den strengen Anforderungen der chemischen, Lebensmittel-, und
Pharmaindustrie hinsichtlich Reinheit gerecht zu werden, wird oft ein zu-
satzlicher Reinigungsschritt wahrend dem Herstellprozess durchgefiihrt.
Ein gangiger Aufreinigungsprozess ist die Auswaschung von Verunreini-
gungen aus einem System durch Zugabe einer Waschldsung.
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o Herausforderung

Bei der Herstellung einer organischen Verbindung soll
das Auswaschen einer Verunreinigung dadurch nach-
gewiesen werden, dass das Waschlosungsmittel am
Ende des Waschprozesses eine genau definierte Menge
dieser Verunreinigung enthalt. Die auszuwaschende
Verunreinigung ist nicht spektroskopisch nachweisbar
und kann nur Uber Gaschromatographie erfasst wer-
den. Dies erschwert die Online-Prozessiberwachung
da bei Prozessmessungen wie dieser, die eine kontinu-
ierliche Analyse oder sehr schnelle Analysenzeiten er-
fordern, ein chromatographisches Trennverfahren eine
technische Limitierung darstellen.

° Applikation

Bei einem Aufreinigungsprozess muss aus dem sich
bei dem Waschprozess bildenden Filterkuchen eine
Verunreinigung  herausgewaschen werden. Das
Waschlosungsmittel nach dem Reaktor soll tberwacht
werden und nach Unterschreiten eines zu definieren-
den Wertes soll der Waschvorgang abgebrochen wer-

den.

Waschlosung

Filtermedium

KKK

Filtrat
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° Losung

Verwendung eines spektroskopisch nachweisbaren
Bestandteils als Marker

Aus dem Filterkuchen wird ebenfalls eine andere Ver-
unreinigung ausgewaschen, die in viel geringeren Men-
genvorhanden ist, aber im ultravioletten Spektrum (UV)
spektroskopisch gut nachgewiesen werden kann.

Durch Verfolgung der Abnahme dieses detektierbaren
Reaktanten ist es mdglich, den Umsatz der Reaktion
online zu bestimmen, obwohl der eigentliche Parame-
ter spektroskopisch nicht nachweisbar ist.

Je nach Prozessumgebung wird hierfiir eine Transmis-
sionssonde oder - messzelle Uber einen Bypass oder
inline direkt im Reaktor installiert. Die von der opti-
schen Sonde oder Messzelle aufgenommenen Mess-
signale werden uber Lichtleiter an ein Spektrometer
weitergeleitet und ausgewertet.

Filtrat

Waschlosung Waschlosung

Schematische Darstelluna einer Filterkuchenwasche
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Verfolgung des Reaktionsfortschrittes bei der Auswaschung einer Verunreinigung aus einem Filterkuchen
Aufgrund ihrer Kompaktheit und Flexibilitat ist fiir An- Aufwendige Probenentnahmen und Analysen im Labor

wendungen dieser Art besonders die Hellma Trans- entfallen und fUhren zu einer erheblichen Kostener-

missionmesszelle Excalibur Lab FFV geeignet. sparnis.

Konforme und sichere Produktion

Online-Messmethoden ermaglichen eine sehr prazise
und engmaschige Prozessiuberwachung und damit die
zur Einhaltung regulatorischer Vorschriften (GMP) not-
wendige Qualitatssicherung der Herstellungsablaufe
und -umgebung.

Hellma Messzelle « Excalibur Lab FFV »

° Vorteile

Optimale Prozesskontrolle durch kontinuierliche
Echtzeitmessungen

Der Status der ausgewaschenen Kontamination kann
auf diesem Wege online und damit in Echtzeit verflighar
gemacht werden. Eine genaue Reaktionsendpunktbe-
stimmung ist somit maoglich.
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https://www.hellma.com/de/laborprodukte/labor-messzellen/uvvisnir-produkte/excalibur-lab-ffv-messzelle/
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