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Inline-Ubersattigungsbestimmung in Kristallisatoren
mittels Differenzrefraktometrie

Anwendungsgebiet

Die Kristallisation aus Lésungen findet vielfaltige An-
wendung in der Ernahrungs-, der chemischen-,
pharmazeutischen und in der Grundstoffindustrie. Bei
der Kristallisation wird aus einer zwei- oder mehr-
komponentigen Lésung (wéassrig oder organisch) eine
Komponente kristallisiert, die dann beispielsweise
durch Filtration mit mdglichst hoher Ausbeute und
Reinheit gewonnen werden kann. Das Kristallisat soll
in der Regel bestimmte Qualitdtsanforderungen hin-
sichtlich KristallgréRenverteilung, Reinheit und Kris-
tallform erfullen. Bisher werden Kristallisationspro-
zesse nicht anhand der Ubersattigung gefiihrt, da
keine geeigneten Inline-Sensoren zur Verfligung
stehen.

Stand der Technik

Als geeignete Messmethoden zur Messung der
Ubersattigung werden u.a. die Dichtemessung mittels
"Biegeschwinger”, die Refraktometrie, die Messung
der Ultraschallgeschwindigkeit sowie die ATR-FTIR-
Spektroskopie angefiihrt. Alle beschriebenen Metho-
den sind aus verschiedenen Grinden wie schlecht
definierte Losungen oder vorhandene Kristalle nicht
Uber den Labormalf3stab hinausgekommen.

Erfindung

Die Erfindung umfasst einen Sensor, der die oben
beschriebenen Hindernisse umgeht und sowohl ro-
bust als auch mdglichst universell einsetzbar ist. Der
Sensor ist in der Lage, uUber Differenzialrefraktometrie
mittel polarisiertem Licht im Reaktor die Ubersatti-
gungskonzentration zeitnah zu messen. Die Abtren-
nung der Kristalle ist dazu nicht erforderlich, da der
Brechungsindex uiber die Anderung der Totalreflexion
vom Mess- und Referenzzelle jeweils an der Grenz-
flache der Losung zu einem Prisma bzw. einer Linse
gemessen wird. Dazu liegt eine geséttigte Losung in
der Referenzzelle vor, die ungeldste Kristalle enthalt
und Uber eine fur Kristalle undurchlassige Membran
mit dem Kristallisator verbunden ist. Das Gleichge-
wicht zwischen Referenzlésung und Messlésung
stellt sich in der Regel innerhalb von 30 Sekunden
ein.
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lhre Vorteile auf einen Blick:

e Messung des Ubersattigungsgrads einer Losung in
ca. 30 Sekunden.

o Exakte Steuerung des Kristallisationsprozesses.

¢ Qualitatssteigerung der kristallinen Produkte
hinsichtlich Homogenitéat und Reinheit.
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Abb. 1: Schema des Inline-Sensors zur Uber-
sattigungsmessung.
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