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Die Prozessanalytik spielt zusammen mit einer ausgekliigelten Systeminte-
gration eine wichtige Rolle flr den effizienten Betrieb chemischer Produk-
tionsanlagen. Ein praktisches Beispiel eines Destillationsprozesses liefert
Einblicke in wichtige Aspekte der Planung und Umsetzung.

Welche Griinde gibt es, in einer Prozessanlage
zusatzliche kostspielige Gerate zu installieren?
Der Marktdruck ist heute sowohl fur Anlagen-
betreiber als auch Analysengeratehersteller
enorm. Teure Energie muss zwingend einge-
spart werden. Ein passendes Instrument daflr
ist Advanced Process Control. Zur Realisie-
rung einer solchen erweiterten Prozesssteu-
erung mussen die Daten vom Analysator so
bereitgestellt werden, dass der Anlagenbetreiber
rechtzeitig auf Prozessverédnderungen reagieren
kann. Manchmal genligen schon geringe Spu-

ren eines schéadlichen Prozessstoffs, um das
Katalysatormaterial zu zerstéren. Die Analyse
von Spurenkomponenten wie Arsin in G,- oder
Ammoniak in C,-Produkten wird immer wichti-
ger, um die Qualitédtsstandards erfiillen zu kdn-
nen. Die Hersteller méchten vermeiden, dass
Produktchargen auBerhalb der Spezifikation
liegen und dadurch im schlimmsten Fall eine
erhebliche Menge der Probensubstanz neu ver-
arbeitet werden musste. Die Losung besteht
in einer effizienten Prozessoptimierung durch
Online-Analysen.




Ein hervorragender Einsatzbereich fir den Ana-
lysator ist die Uberwachung einer Destillations-
kolonne. Zur Optimierung der Anlage werden
verschiedene GréBen wie Durchfluss oder Tem-
peratur bendtigt. Darlber hinaus sind auch Kon-
trollanalysen wichtig, um die Reinigungswirkung
in der Destillationskolonne zu messen. Weisen
aus der Kolonne austretende Substanzen den
richtigen Reinheitsgrad auf? Ein fir den Anwen-
der wichtiger Parameter beim Einsatz von Pro-
zessgaschromatographen (Prozess-GCs) ist
insbesondere die Anndherung an den maximal
zulassigen Reinheitsgrad der Proben und damit
an die jeweilige Produktspezifikation. Ohne Pro-
zess-GCs mussen die Betreiber einen wesentlich
konservativeren Sollwert fur die Rickflussrate mit
deutlich geringeren Schwankungen ansetzen.

Ungunstigerweise erhdhen sich bei diesem
groBeren Ruckfluss bzw. der Recyclingrate die
Energiekosten, da mehr Heiz- und Kuhlleistung
als nétig erforderlich ist. Zusatzlich verringert sich
durch die hohe Recyclingrate auch der Durch-
satz. Letztendlich kann der Bediener mithilfe des
Prozess-GC auch bei sich &ndernden Bedingun-
gen genau beurteilen, wie hoch die Ruckfluss-
rate sein wird. So kdnnen die Energiekosten
bei maximaler Produktionsrate minimiert wer-
den. Ein in einer Destillationskolonne integrier-
ter Prozess-GC kann dem Anwender enorme
Vorteile bieten. Er konnte den Durchsatz einer
Destillation in einer GréBenordnung von 5 bis
15 % erhdhen und den Energieverbrauch ent-
sprechend senken. Entscheidend ist, dass die
Prozesssteuerung durch den Einsatz von Pro-
zessanalytik so unterstitzt wird, dass sie den
Prozess beim wirtschaftlichen Optimum betreibt.
Daher betragt die Amortisationsdauer oft weni-
ger als ein Jahr, und nur eine Analyse pro Tag
kann bereits rentabel sein.

Prozessgaschromatographen sind in der Prozess-
industrie seit Jahrzehnten etabliert, und zwar ins-
besondere in Anwendungen zur Optimierung von
Destillationskolonnen. Die Anwender schatzen
diese Technologie, auch wenn sie manchmal
komplex erscheint, denn:

die Messung hat sich in der Praxis bewahrt

und das Analysensystem lasst sich leicht

automatisieren;

eine Vielzahl von Komponenten kann

gleichzeitig gemessen werden und

die Analyse ist in der Regel frei von

Storeinflissen, da das Prinzip der

Chromatographie auf der physikalischen

Trennung einer beliebigen Substanz

beruht — entweder eines Gas- oder eines

Flissigkeitsgemisches —, solange dieses

ohne Ruckstande verdampft werden kann.
Es gibt mehrere Moglichkeiten, um die erforder-
lichen Messungen fiir eine bestimmte Anwen-

—

Fluissigkeitseinspritzung

Riickspiilung
vor der Trennung

stra ng 1 Fliissigkeitseinspritzung, Isothermalofen (luftlos, Luftbad optional), Kapillarsiulen, FID-Detektor
Probe 1
Trager-
gas > LIV (m Live W E'—

Saulen-
schaltung

Trennung Detektion

* Doppelofen-Konfiguration
e 2 Strange pro Ofen moglich

* Detektion von Nicht-Kohlenwasserstoffen mit TCD
Detektion von Schwefelkomponenten mit FPD

e - gy

Typische GC-Konfiguration fiir fliissige Proben mit den wichtigsten Komponenten fiir die Analyse und
Standard-Design eines Gaschromatographen mit Optionen zur Integration mehrerer Analysenstrecken.

dung durchzufuhren. Fur komplexe, flussige Pro-
benstrdbme werden analytische Trennstrecken
h&ufig mit einem Flussigdosierventil, Kapillar-
trennsdulen — vorzugsweise mit ventilloser
Séulenschaltung — und, je nach Messaufgabe,
einem Flammenionisations- (FID), Warmeleitfa-
higkeits- (WLD) oder Flammenphotometerdetek-
tor (FPD) kombiniert. Aufgrund der hohen ana-
lytischen Flexibilitat lassen sich sogar mehrere
Trennstrecken in einem Prozess-GC integrieren.
Die Kombination von Kapillarsdulen mit einer
ventillosen Schaltvorrichtung ermdéglicht eine
bessere Trennleistung als bei gepackten Sau-
len und einer Ventilschaltung. Der FID von Sie-
mens bietet den Vorteil, dass sich der Detek-
tor auBerhalb des Analysenofens befindet und
separat beheizt wird. Dies tragt zur hohen Ver-
fugbarkeit des GC bei, da eine Korrosion des
Detektors aufgrund von Kondensationseffekten
vermieden wird.

Die Prozess-GC ist ein Uberzeugendes
Analysenverfahren, um neben gasférmigen

Proben auch Flussigkeitsgemische Uber
einen weiten Siedebereich zu messen.
Methodenentwicklung und Anwendungs-
Know-how sind fur anspruchsvolle Anwen-
dungen von entscheidender Bedeutung,
insbesondere bei flissigen Prozessstromen.
Der Gaschromatograph Maxum Ed. Il stellt
flexible Analysewerkzeuge zur Verfigung,
wie verschiedene Dosierventile oder Trenn-
verfahren fUr die Analyse von einfachen bis
komplexen Probengemischen.

Aufgrund der hohen Anwendungsflexibilitat eines
Prozess-GC sind das Design, die Planung und
die Fertigung eines Probenaufbereitungssystems
von entscheidender Bedeutung fUr den Betrieb
eines Analysators.

Um verschiedene Probenstréme mit nur
einem Gaschromatographen zu analysieren,
mUssen haufig groBe Entfernungen zwischen
Entnahmestelle und Installationsort mit Hilfe
eines Fast-Loop Uberbrickt werden. Dieser
gewahrleistet, dass die unterschiedlichen Pro-
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Systemintegration: Analysenhaus mit zwei Prozessgaschromatographen -
optimiert fiir hdchste Zuverlassigkeit bei fliissigen Probenstromen.

ben zum Zeitpunkt der Dosierung aktuell und
représentativ sind. Bei der Auslegung des Fast-
Loop ist darauf zu achten, dass neben der gefor-
derten Analysenzeit auch die Druck- und Tempe-
raturniveaus am Entnahme- und RuckfUhrpunkt
bericksichtigt werden, sodass ein ausreichen-
der Fluss sichergesellt und die Probe sorgfal-
tig zurtick in den Prozess oder in eine Fackel
gefuhrt werden kann.

In der Prozessindustrie sind Probenmedien in
Ihrer Zusammensetzung oft komplex, brennbar,
explosiv oder neigen zur Polymerisation. Unter
Berucksichtigung von Gesundheits-, Brand- und
Explosionsschutzaspekten wird der Fast-Loop
daher meist auBerhalb des Analysenraums direkt
im Feld installiert, sodass nur geringe Mengen
der Probe gezielt in den Analysenraum einge-
leitet werden. Durch die Integration eines intel-

Varianten des Probenahmesystems fiir fliissige Proben — beheizt im
Schrank (rechts) und unbeheizt auf Edelstahlplatten (links).
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ligenten und durchflussgesteuertes Probenauf-
bereitungssystem wurde im Projekt der Kuraray
dartber hinaus auch der flissige Probenstrom
wieder zurtick in den Prozess gefahren. Durch
die Implementierung dieses Closed-Loop-Ver-
fahrens ging weder Produkt verloren noch
wurde fUr die Entsorgung der Probenaufbe-
reitung zusatzliche Energie aufgewendet bzw.
Abgase emittiert.

Auf Grund der in den Analysenraum einge-
leiteten brennbaren Medien wurde im Projekt
der Kuraray ein Analysenraum durch die AGT-
PSG errichtet, welcher unter anderem durch ein
BelUftungskonzept mit integrierter Durchfluss-
Uberwachung, sowie zusatzlichen Sicherheits-
maBnahmen, wie der Uberwachung auf UEG
(Untere Explosionsgrenze) und Toxitat und bei
Alarm gleichzeitiger Absperrung der Probe einen
sicheren und zuverlassigen Betrieb des Pro-
zess-GCs gewahrleistet.

Bei dem Anwendungsfall war eine gute und
vertrauensvolle Zusammenarbeit zwischen den
Prozessexperten der Kuraray, den GC-Experten
von Siemens und den Systemintegrationsexper-
ten von AGT-PSG fir die erfolgreiche Umsetzung
des GC-Projekts entscheidend.

Nachdem die Kuraray die optimalen Probe-
nahme- und Ruckflihrungspunkte sowie Mess-
komponenten spezifiziert hatte, wurden diese
auf Grund der Komplexitat der Messaufgabe
im Rahmen einer Machbarkeitsstudie auf Trenn-
verhalten und Wiederholbarkeit von Siemens
gepruft. Im Rahmen der Studie wurde heraus-
gefunden, dass die Performance des GC's trotz
der stark unterschiedlichen Temperaturniveaus
auch bei einem Airless-GC exzellent waren.

Neben der Konzeption und dem Ausbau
eines sicheren Analysengerdteraumes lieferte
die AGT-PSG auch eine zuverléssige Proben-
aufbereitung, die Medienversorgung und die voll-
standige Integration des Gaschromatographen
Maxum Ed. II. Durch die hervorragende Zusam-
menarbeit aller Projektpartner konnte das Projekt
erfolgreich abgeschlossen und die Effizienz der
Anlage deutlich gesteigert werden.
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