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Prozessanalysen in Echtzeit

Mit einem von Fraunhofer-Wissenschaftlern entwickelten Echtzeit-Massen-
spektrometer ist es erstmals moglich, bis zu 30 Bestandteile gleichzeitig aus der
Gasphase und einer Fliissigkeit zu analysieren — auch in situ. Das empfindliche
Messsystem eignet sich damit auch fiir die automatisierte Uberwachung und
Steuerung von chemischen Reaktionen und biotechnologischen Prozessen. Vom
10. bis 13. Mai 2016 stellt das Entwicklerteam sein neues Messsystem auf der
Analytica in Miinchen vor.

Fir die Uberwachung von Herstellungsverfahren ist der automatisierte Nachweis von
Produkten oder Nebenprodukten direkt im Prozess nicht mehr wegzudenken. Ein
schnelles und selektives Verfahren, um Verbindungen in technischen, chemischen und
biotechnischen Anwendungen sehr empfindlich und gleichzeitig Gber einen extrem
groBBen Messbereich zu analysieren, ist die Massenspektrometrie. Neben der Identifizie-
rung von Verbindungen ist es mit dieser Methode auch maoglich, die lonenstrome
quantitativ auszuwerten. Uber eine integrierte Datenauswertung kdnnen so Konzentra-
tionen der zu Uberwachenden Stoffe ermittelt und Konzentrationsanderungen, bei-
spielsweise bei chemischen oder biochemischen Reaktionen, erfasst werden.

Bisher war in der Prozess-Massenspektrometrie der Nachweis allerdings auf Verbindun-
gen aus der Gasphase beschrankt. Nun haben Forscher der Fraunhofer-Institute fir
Chemische Technologie ICT, Pfinztal, und Grenzflachen- und Bioverfahrenstechnik 1GB,
Stuttgart, ein Massenspektrometer entwickelt, mit dem gleichzeitig sowohl Gase als
auch FlUssigkeiten in Echtzeit Gberwacht werden kénnen.

Multi-Einlass mit Membran

Kernstlick des neuartigen, patentierten Messsystems foxySPEC ist ein modifizierter, als
Bypass angelegter Einlass zur Analysatoreinheit, mit dem auch Komponenten aus der
Flissigphase analysiert werden kénnen. An diesem Einlass ist eine mikroporose Mem-
bran angebracht. » Angetrieben durch den Unterdruck auf der Permeatseite verdamp-
fen flichtige Substanzen aus der fllissigen Probe und passieren die Membran, erldu-
tert Martin Joos vom Fraunhofer ICT. Fir polare, wassrige Losungen dagegen ist die
Membran undurchlassig. lhre spezielle raumliche Struktur macht sie zudem unempfind-
lich gegen Verstopfung durch Feststoffe.

Daruber hinaus wird mit einem neu entwickelten Messflhler sogar die In-situ-Analyse
von Flussigkeiten, beispielsweise in Fermentern bei biotechnologischen Herstellungs-
prozessen moglich. »In diesem Fall befindet sich die Membran, in den Messflhler inte-
griert, direkt im Inneren des zu Uberwachenden Reaktors«, beschreibt der Verfah-
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rensingenieur Matthias Stier vom Fraunhofer IGB den Vorteil. Aufgrund des physikali-
schen Phasentransfers in der chemisch inerten Membran zeigen beide Membran-
Einlasssysteme keine Querempfindlichkeit und sind sehr langzeitstabil. Die neuen
Membran-Einlasse sind zusatzlich zu herkdmmlichen Gaseinlassen installiert.

Automatisierte Steuerung fiir Analysen in Echtzeit

Welcher Einlass vom Probennehmer angesteuert wird, kann der Anwender an der
Steuerungseinheit einstellen. »Die von uns entwickelte Siemens-Programmierung er-
laubt, die Probenflihrung Uber entsprechende Ventile innerhalb von Sekunden beliebig
zwischen Gas-, Flissig- und In-situ-Analyse umzuschalten und liefert damit Ergebnisse
in Echtzeit«, fhrt IGB-Ingenieur Stephan Scherle aus. Zudem ist das verwendete
Quadrupol-Massenspektrometer mit einer Auto-Kalibrierung ausgestattet, sodass si-
multan bis zu 30 Komponenten im Stoffgemisch — ohne vorherige Trennung — be-
stimmt werden konnen.

Vielféltige Einsatzgebiete

Die Nachweisgrenzen des foxySPEC liegen dabei unter 10 ug Substanz pro Liter und
somit im unteren ppm-Bereich. Da die Gase Uber Edelstahlleitungen in das Vakuumsys-
tem der Nachweiseinheit angesaugt werden, sind Entfernungen von tber 10 Metern
zur Probenahmestelle moglich, ein aufwandiges Pumpen der Proben entfallt. Je nach
Auslegung von Lange und Durchmesser der Edelstahlkapillaren konnen Gase in Echtzeit
im Vakuum bis zu 1 mbar oder bei Uberdruck bis zu 100 bar gemessen werden.

Das Echtzeit-Massenspektrometer ist fir den vielfaltigen Einsatz in Chemie und Bio-
technologie, Pharmazie und Lebensmittelherstellung geeignet und soll branchenspezi-
fisch weiterentwickelt werden.

Geeignet fir Industrie 4.0

Die niedrige Nachweisgrenze, die Moglichkeit mehrere Komponenten gleichzeitig zu
messen und die hohe Geschwindigkeit, mit der Daten erzeugt werden, bieten ideale
Voraussetzungen, um auf der Grundlage einer kontinuierlichen Uberwachung Prozesse
effizienterer zu gestalten. Im Sinne der Plattform »Industrie 4.0« kdnnen die Daten in
Echtzeit Uber intelligente Programme ausgewertet werden, um auf weitere, bisher
nicht beachtete Parameter in Prozessen zu schlieBen und damit die Produktion weiter
zu optimieren und zu beschleunigen. Da das foxySPEC alle Massen detektiert, die in die
Messeinheit gelangen, ist das Gerat nicht nur auf einen Stoff beschrankt, wie es bei
den meisten Sensoren der Fall ist. Damit lasst sich das foxySPEC flexibel einsetzen und
ist das ideale Messgerat fur eine nachfrageorientierte Produktion. »Werden in einer
Anlage je nach Kundenwunsch verschiedene Produkte hergestellt, kann das foxySPEC
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ohne jeglichen Umbau oder Anpassung direkt als Messgerat weiterverwendet wer-
den«, so Matthias Stier.

Ausgriindung und Vertriebsidee

Fraunhofer Venture fordert die Vorbereitung einer Ausgriindung fir die Herstellung,
den Vertrieb und die Fernwartung des Echtzeit-Prozessmassenspektrometers foxySPEC
mit Geldern aus dem Programm »Fraunhofer fordert Entrepreneure«. Das in diesem
Rahmen erstellte Verwertungskonzept sieht vor, dass foxySPEC eine selbstentwickelte
Connect-Box erhalt, das die Fernwartung des Gerats ermdglicht. Der Anwender muss
somit kein Experte im Bereich der Massenspektrometrie sein.

foxySPEC soll Uber ein B2B-Modell vertrieben werden. Derzeit suchen die Fraunhofer-
Entwickler Distributionspartner, die foxySPEC als Teil ihres eigenen Systems — in einer
sogenannten OEM-Version (Original Equipment Manufacturer) an die Anwender wei-
tergeben. Ab August 2017 soll foxySPEC auf dem Markt erhaltlich sein.

Demonstration auf Analytica
Wie empfindlich und selektiv das Massenspektrometer funktioniert, demonstrieren die

Fraunhofer-Forscher an einem ersten kompakten Prototyp auf der Analytica, Minchen,
vom 10. bis 13. Mai 2016 am Fraunhofer-Gemeinschaftsstand in Halle A1, Stand 526.
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Mit diesem kompakten Massenspektrometer
kdnnen bis zu 30 Komponenten gleichzeitig in der
Gasphase und einer Fliissigkeit analysiert werden.
(© Fraunhofer IGB) |
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Die Fraunhofer-Gesellschaft ist die fiihrende Organisation fir angewandte Forschung in Europa. Unter ihrem Dach arbeiten 67 Institute und
Forschungseinrichtungen an Standorten in ganz Deutschland. 24 000 Mitarbeiterinnen und Mitarbeiter erzielen das jahrliche Forschungsvolumen
von 2,1 Milliarden Euro. Davon fallen Gber 1,8 Milliarden Euro auf den Leistungsbereich Vertragsforschung. Uber 70 Prozent dieses Leistungsbe-
reichs erwirtschaftet die Fraunhofer-Gesellschaft mit Auftrédgen aus der Industrie und mit 6ffentlich finanzierten Forschungsprojekten. Internationa-
le Kooperationen mit exzellenten Forschungspartnern und innovativen Unternehmen weltweit sorgen fur einen direkten Zugang zu den wichtigsten
gegenwartigen und zuklnftigen Wissenschafts- und Wirtschaftsraumen.

.Das Fraunhofer-Institut fiir Grenzflachen- und Bioverfahrenstechnik 1GB entwickelt und optimiert Verfahren und Produkte fir die Geschafts-
felder Gesundheit, Chemie und Prozessindustrie sowie Umwelt und Energie. Das Institut verbindet hochste wissenschaftliche Qualitat mit professi-
onellem Know-how in seinen Kompetenzfeldern — stets mit Blick auf Wirtschaftlichkeit und Nachhaltigkeit. Komplettldsungen vom Labor- bis zum
PilotmaBstab gehdren dabei zu den Starken des Instituts. Das konstruktive Zusammenspiel der verschiedenen Disziplinen am Fraunhofer IGB er&ff-
net neue Ansatze in Bereichen wie Medizintechnik, Nanotechnologie, industrieller Biotechnologie oder Umwelttechnologie.



