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Eine kontinuierliche Uberwachung des Produktionsprozesses in der chemischen In-
dustrie gewéhrleistet einen sicheren Anlagenbetrieb, eine hohe Auslastung und eine
hohe gleichbleibende Produktqualitdt. Fur Isocyanate, die als Grundstoffe fur
Polyurethanprodukte in grofen Mengen hergestellt werden, ist das essentiell. Eine
sichere automatisierte Prozessanalytik wird bendtigt. Optische Messverfahren besit-
zen daflir ein hohes Potential, da sie auch fur den inline-Einsatz ausgelegt werden
konnen.
Im Labor ist die Analytik mittels abgeschwachter Totalreflexions (ATR) -
Spektroskopie im Infrarotbereich ein etabliertes Verfahren. Fir den Einsatz im Pro-
zess bestehen jedoch erhebliche Schwierigkeiten, da der Stoffaustausch an der
Oberflache des ATR-Elements nicht durch Verschmutzung und Beldge beeintréachtigt
werden darf. Das bedingt hohe Anforderungen an die Materialien und Reinigbarkeit
eines ATR-Prozesssensors. Aus diesem Grund wird im BMBF-Forschungsvorhaben
ZYRAT ein Messverfahren untersucht, das im Gegensatz zu Ublicherweise verwen-
deten ATR-Elementen mit planaren Oberflachen eine hohlzylinderférmige Geometrie
aufweist. Damit lassen sich Tauchsonden mit glatter zylindrischer Oberflache reali-
sieren, die Uber eine Flanschverbindung selbstdichtend in einen Prozessstrom einge-
fuhrt und automatisch gereinigt werden konnen. Als erste Anwendung sollen
Isocyanatlésungen mit der neuartigen Prozesssonde charakterisiert werden.
Die Grundlage dafir lieferten erste Laboruntersuchungen mit einem planaren ATR-
Photometersystem zur Bestimmung von Isocyanatkonzentrationen in Prozessan-
wendungen [1]. Konzentrationen von Toluoldiisocyanat (TDI) in Monochlorbenzol
(MCB) zwischen 0 und 1000 ppm konnten mit einem kompakten Zweikanal-
Filterphotometeraufbau mit einer Nachweisgrenze < 100 ppm bestimmt werden.
Optische Simulationen fir ATR- Hohlzylindersegmente aus Saphir zeigen, dass der
erreichbare Lichtdurchsatz mit ca. 8% etwa so grol3 ist wie der eines planaren ATR-
Elements. Daher wurden systematische Versuche zur Konzentrationsbestimmung

von Isocyanatlésungen mit einem neuen planaren Sensoraufbau durchgefihrt. Eine



entscheidende Verbesserung besteht darin, dass an Stelle des Zweikanal-
Photometers ein spektral durchstimmbarer Fabry-Pérot-Interferometer (FPI) -
Detektor (Infratec LFP-3850C-337) eingesetzt wird. Damit ist die Aufnahme eines
Infrarotspektrums von 3.8 pum bis 5.0 um mdglich. So kénnen neben unterschiedli-
chen Isocyanatldsungen und Lésungsmitteln auch weitere Flissigkeiten untersucht

werden.

Abbildung 1: ATR-Prozesssensor mit planarem Saphir- Element und FPI- Detektor.

Es werden Ergebnisse zu Konzentrationsmessungen von TDI in MCB, des BASF
Produkts Basonat® HI 100 (trimerisiertes HDI) in Propylencarbonat (PC) [1] sowie
von wassrigen Acetonitril-Mischungen gezeigt. Fur die ATR-Spektroskopie kann
Acetonitril als Ersatzstoff fur die toxischen Isocyanatlosungen verwendet werden. Die
Versuche wurden mit ZnSe- und Saphir-Kristallen durchgefiihrt. Vergleichend dazu
wurden Messungen mit einem kompakten FTIR-Spektrometer (Bruker Alpha) durch-
gefuhrt und mit den FPI-Messungen verglichen. Die Empfindlichkeit des ATR-
Messverfahrens ist nicht allein von der Starke der stoffspezifischen IR-Bande abhan-
gig, sondern wird stark durch den Brechungsindex des Lésungsmittels — in Relation
zum ATR-Kristallmaterial - bestimmt. Sowohl fir TDI in MCB als auch fiir Basonat in
PC wurden Nachweisgrenzen < 20 ppm mit dem FPI erreicht. Auf Grund der opti-
schen Simulationen ist zu erwarten, dass nach Bereitstellung eines Funktionsmodel-
les durch die ZYRAT-Verbundpartner diese Ergebnisse auch in Zylindergeometrie
reproduziert werden kénnen.
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