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Ausgangssituation:

Die Ubersattigung einer Lésung ist die treibende
Kraft fir Wachstum und Keimbildung bei der L6-
sungskristallisation. Sie stellt somit eine wichti-
ge GroRe fir die Steuerung von Kristallisations-
prozessen dar. lhre Ermittlung im Betrieb ist eine
bis heute jedoch weitgehend ungeléste Aufgabe.
In der Literatur werden als geeignete Messme-
thoden zur Messung der Ubersattigung zum Bei-
spiel die Dichtemessung mittels "Biegeschwin-
ger", die Refraktometrie, die Messung der Ultra-
schallgeschwindigkeit und die ATR-FTIR-
Spektroskopie angefihrt. Keine dieser Messme-
thoden ist bisher Uber den Einsatz im Labormaf3-
stab herausgekommen. Folgende Griinde sind
hierfiir verantwortlich:

e FEine genaue Kenntnis der Sattigungskurve
ist notwendig; ihre Bestimmung ist jedoch
aufwandig.

e Vielfach wird die Messung durch anwesende
Kristalle gestort, d.h. eine Abtrennung der
Kristalle ist vor der Messung notwendig.

e Die notwendige Messempfindlichkeit wird
nicht erreicht.

Die beschriebenen Nachteile dieser Methoden
kénnen umgangen werden, wenn es gelingt, ei-
nen hochempfindlichen Sensor zu entwickeln,
der in Kristallsuspensionen neben einem Mess-
wert fir die Ubersattigte Lésung gleichzeitig

auch einen Messwert fiir die gesattigte Lésung
ermittelt. Die Differenz dieser Messwerte stellt
ein Mal} fir die Ubersattigung dar.

Der von der Forschungsstelle verfolgte Lésungs-
ansatz erfordert die Messung von Konzentratio-
nen. Notwendig hierflr ist es, ein geeignetes
Messverfahren zu entwickeln, mit welchem die
Konzentration von Lésungen ohne vorherige Ab-
trennung der suspendierten Kristalle gemessen
werden kann. Die bei der Messung erreichte
Empfindlichkeit muss ausreichen, um daraus die
Ubersattigung der Lésung ermitteln zu kénnen.

Ziel des Forschungsvorhabens war es, die Eig-
nung der Totalreflektionsmethode, die eine Mes-
sung des Brechungsindexes der zu untersuchen-
den Loésung ermdoglicht, fir die Entwicklung
eines In-line Sensors zur Messung der Ubersatti-
gung einer Lésung zu Uberprifen.

Forschungsergebnis:

Um die Empfindlichkeit des Verfahrens zu Uber-
prifen, wurde zunachst der Brechungsindex ei-
ner klaren wassrigen Lactoselésung bei unter-
schiedlichen Konzentrationen Xi [g geldster
Stoff/g Wasser] (X1=0, X2=0,013, X3=0,026)
ermittelt. Dazu wurde Wasser bei einer konstan-
ten Temperatur von 20° C unterschiedliche
Mengen von Lactose zugegeben und der Bre-
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chungsindex der resultierenden Losung gemes-
sen. Diese Messungen zeigen, dass sich die Me-
thode fir die Messung von Brechungsindizes
und somit auch fiir die Messung von Konzentra-
tionen klarer Lésungen eignet.

Entscheidend fir die Verwendbarkeit dieses Ver-
fahrens in der Kristallisation war aber der Ein-
fluss von suspendierten Kristallen auf die Mes-
sung des Brechungsindexes der Lésung. Daher
wurde der Brechungsindex der Lésung einer kris-
tallhaltigen Suspension bei unterschiedlichen
Kristallanteile (~20 % und ~5 %) gemessen.
Die Ergebnisse zeigen, dass der Brechungsindex
der geséttigten Lésung einer Suspension bei un-
terschiedlichen Kristallanteilen keinen Einfluss
auf die Messwerte hat. Daher scheint diese Me-
thode flr die Messung in Suspensionen geeignet
zu sein. Dieser Sachverhalt ist dadurch zu erkla-
ren, dass die Eindringtiefe des Lichtstrahls in der
Suspension sehr klein ist (~300 nm). Dadurch
bleibt die Messung des Brechungsindexes auf
die partikelfreie Lésung begrenzt.

Wirtschaftliche Bedeutung:

Die Untersuchungen dienten zur Vorbereitung
eines AiF/FEI-Gemeinschaftsforschungsvor-
habens zur Entwicklung eines In-line Sensors zur
Messung der Ubersattigung in  Suspensi-
onskristallisatoren.

Die Totalreflektionsmethode ermdglicht sowohl
die Entwicklung eines Ubersattigungssensors als
auch die Entwicklung von Prozessmessgeraten
zur  Konzentrationsbestimmung. Zuverlassige,

unempfindliche und einfache Messmethoden
sind Voraussetzung fiir die exakte Flhrung von
industriellen Prozessen. Durch das Vorhaben be-
steht die Chance, dass die Fihrung von Kristalli-
sationsprozessen in der Lebensmittelindustrie
und anderen Industriezweigen verbessert und
darliber hinaus die Grundlage fir die Entwick-
lung neuer Prozessmessgerdte gelegt werden
kann.

Allein in Deutschland gibt es ca. 30 und welt-
weit etwa 1.000 Zuckerfabriken mit jeweils
mehreren Kristallisatoren, die vom Einsatz eines
solchen Sensors profitieren wirden. Des Weite-
ren werden Kristallisatoren bei einer Vielzahl von
Prozessen in der Lebensmittelindustrie sowie in
der pharmazeutischen und chemischen Industrie
eingesetzt.
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