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Cleaning in Place Konzept zum Dauerbetrieb
optischer Sonden in der Prozessanalytik der
Polymerextrusion

Die kontinuierliche Erfassung von Qualitdtsparametern ist eine zunehmende Anforderung in der
Polymerextrusion. Die optische Spektroskopie kann diese Anforderung erfillen, da sie neben der
Farbe weitere Parameter wie beispielsweise chemische Eigenschaften, Tribungsgrad oder
PartikelgroRe erfasst. Dabei werden fir Inline-Messungen im Extruder optische Sonden eingesetzt.
Im laufenden Betrieb bilden sich Ablagerungen auf den Sondenfenstern. Dieser Beitrag prasentiert
ein neues Cleaning in Place Konzept, mit dessen Hilfe die Fenster auch wahrend der Produktion ohne
Unterbrechung gereinigt werden koénnen. Auch die Kalibrierung der Messtechnik ist dabei méglich.
Das verhindert Ristzeiten und sichert eine kontinuierliche Inline-Messung.

Cleaning in place concept for continuous
operation of optical probes in process
analytics of polymer extrusion

The continuous monitoring of quality parameters is an increasing requirement in polymer extrusion.
Optical spectroscopy can fulfill this requirement as it detects other parameters besides color, such as
chemical properties, turbidity or particle size. Here, optical probes are used for inline measurements in
the extruder. During operation, material can accumulate on the probe windows (window fouling). This
article presents a new cleaning in place concept that allows windows to be cleaned without
interruption during production. Additionally, the calibration of the measurement system is possible.
This prevents set-up times and ensures a continuous inline measurement.
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Cleaning in Place Konzept zum Dauerbetrieb
optischer Sonden in der Prozessanalytik der
Polymerextrusion

T. Bauerle, E. Ostertag, T. Drieschner, A. Lorenz, J. Mannhardt, G. Lorenz,
K. Rebner

1 EINLEITUNG

Jedes Jahr werden weltweit mehrere Millionen Tonnen Kunststoff produziert. Im
Jahr 2015 lag die Weltproduktion bei rund 269 Millionen Tonnen [1]. Allein in
Deutschland wurden im Jahr 2016 in 2906 Kunststoff verarbeitenden Betrieben
rund 60,8 Milliarden Euro erwirtschaftet [2]. Die Kunststoffindustrie ist somit
nicht nur in Deutschland, sondern auch weltweit einer der bedeutendsten
Industriezweige fur die Wirtschaft. Stetig zunehmender Wettbewerb, hdhere
Qualitatsanforderungen und der Druck zur Kostenreduktion zwingen die
Kunststoff verarbeitenden Betriebe immer mehr, ihre Prozessanlagen
kontinuierlich zu Uberwachen. Prozessanalytische Werkzeuge helfen,
Fehlproduktionen zu vermeiden, wodurch Betriebe effektiver produzieren.
Neben dem Preis ist die Produktqualitat wettbewerblich hoch relevant. Fir die
Qualitatsuberwachung stellt die Inline-Prozessanalytik empfindliche und
zeitaufgeloste Messtechniken zur Verfigung. Die Weiterentwicklung dieses
Technologiefeldes wird vor allem durch Verarbeiter hochwertiger Polymere
vorangetrieben, die haufig im pharmazeutischen und medizintechnischen
Bereich angesiedelt sind [3-5].

Eine verbreitete Technik der Polymerverarbeitung ist die Extrusion. Je nach
Anwendung mussen dabei unterschiedliche Qualitatsparameter erfasst werden.
Bei der Verarbeitung von Massenpolymeren wie Polyethylen oder Polypropylen
zu Rohren, Verpackungen, Gebrauchsgegenstanden und Textilien sind die
Hauptthemen die Messung der Farbe und der Transparenz (Tribungswert,
Haze). Weiter wird die Charakterisierung von modifizierten und
funktionalisierten Kunststoffen, beispielsweise aus der reaktiven Extrusion,
zunehmend nachgefragt [6, 7]. Bei der reaktiven Extrusion ist neben der
Schmelzetemperatur die Verweilzeit der wichtigste Faktor fur eine erfolgreiche
Reaktion im Extruder [8]. Ebenso steigt die Nachfrage fir das Monitoring von
Additiven und Fiullstoffen in Compounds [9]. Gerade bei der Compoundierung
ist eine hohe Mischgtite unerlasslich. Diese ist stark abhangig vom Prozess und
beeinflusst in hohem Malle die Eigenschaften des Produkts [10]. In
Spezialanwendungen wie der Pharmaproduktion bestehen noch weitergehende
Anforderungen: Chemische und physikalische Eigenschaften muissen im
Hinblick auf die Freisetzungskinetik der Wirkstoffe Uberwacht werden. Dazu
gehoren Konzentrationen und morphologische Eigenschaften von Wirkstoffen
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wie kristalline und amorphe Anteile [11]. Mit Hilfe der Heif3schmelz-Extrusion
(Hot Melt Extrusion, HME) werden Wirkstoffe in eine Polymermatrix
eincompoundiert und anschlielend zu Tabletten weiterverarbeitet. Auch in der
Lebensmittelherstellung wird die Extrusion als Verarbeitungstechnik sehr haufig
angewandt [12]. Neben der Farbe werden Qualitatsmerkmale wie Rostgrad
oder Wassergehalt beispielsweise bei Lebensmitteln aus Cerealien Uberwacht
[13].

Aktuell werden in der taglichen Praxis einige Parameter noch immer offline
gemessen. Dabei kommen neben thermischen und mechanischen
Analysenmethoden auch optische Messtechniken zum Einsatz [14]. Mit der
optischen Spektroskopie werden Qualitatsmerkmale wie die Farbe, die
Tribung, die Konzentration eines bestimmten Stoffes im Polymer oder auch die
gewiinschte chemische Struktur analysiert. Die optische Spektroskopie bietet
den Vorteil, dass sie nicht nur offline als Labormethode zur Verfligung steht,
sondern mittels Prozessspektrometer auch direkt in die Verfahrensstrecke
eingekoppelt werden kann. Die zeitlich und haufig auch ortlich vom eigentlichen
Produktionsprozess entkoppelten Offline-Laboranalysen einzelner Stichproben
sind dem Anspruch einer kontinuierlichen Prozessiberwachung mit
idealerweise darauf basierender Prozessregelung nicht gewachsen [15]. Bis
zum Vorliegen des Analysenergebnisses kann viel Zeit vergehen, im Extremfall
bis zu mehreren Tagen. Die Nutzung des Ergebnisses als Feedback zur
Prozesssteuerung wird dadurch erheblich erschwert. Eine nicht rechtzeitig
erkannte Qualitats-abweichung kann dabei eine groRe Menge Ausschuss
bedeuten. AulRerdem werden Qualitdtsschwankungen innerhalb eines Batches
mitunter unzureichend erfasst, da die Offline-Analytik es aus Zeit und
Kostengrinden nicht erlaubt, jede Teilmenge zu charakterisieren.

2 INLINE-MONITORING VON EXTRUSIONSPROZESSEN
IN ECHTZEIT MIT HILFE DER OPTISCHEN
SPEKTROSKOPIE

Die Extrusion ist ein kontinuierliches Verarbeitungsverfahren, bei dem
Rohmaterialien Uber ein Feed-System in den Extruder gespeist werden und
wahrend der Extrusion mit Hilfe einer oder mehrerer rotierender Schnecken
gefordert, plastifiziert, homogenisiert, verdichtet und anschlieend durch eine
Duse gedrangt werden, Bild 1 a).

In der Regel werden in der Extrusion lediglich die Parameter Druck, Temperatur
und Drehmoment in Echtzeit erfasst. Korrelationen dieser Parameter zu
Produktqualitaten sind nur selten direkt etablierbar. An dieser Stelle bietet sich
die Nutzung der optischen Spektroskopie an. Sie erméglicht ein nicht-invasives
Messen und ist dabei nicht destruktiv. Hoch empfindlich, selektiv, schnell und
kostengunstig sind weitere Attribute, weshalb sich die Spektroskopie bereits in
der Prozessanalytik der chemischen Industrie durchgesetzt hat.
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Ein fir Kunststoffhersteller sehr wichtiges asthetisches Qualitdtsmerkmal ist die
Farbe, da diese direkt den Verbraucher anspricht [16]. Die in der Extrusion
derzeit am weitesten verbreitete Nutzung der optischen Spektroskopie fur die
Messung der Farbe findet im sichtbaren Spektralbereich statt (VIS) [17]. Aus
den VIS-Spektren wird anhand der Absorption einer Probe die Farbe derselben
abgeleitet [18]. Die Erweiterung des sichtbaren Spektralbereiches um den
ultravioletten (UV) Bereich ermdglicht die Bestimmung chemischer
Komponenten [19]. Auch Tribungsmessungen anhand des Transmissions-
oder Reflexionsgrades sind mit dieser Technik moglich. Darliber hinaus kdnnen
Verweilzeiten durch Detektion von Tracern mit der optischen Spektroskopie
gemessen werden [20-22]. Weitere spektroskopische Verfahren, wie die
Nahinfrarot, die Mittel- und Ferninfrarot- sowie die Raman-Spektroskopie
erlauben Aussagen uber die molekulare bzw. chemische Struktur einer Probe
[23]. Neben  qualitativer  Identifizierung  sind auch  quantitative
Konzentrationsbestimmungen eines bestimmten Stoffes in der Probe mdglich.
Einen Uberblick Uber die Nutzung der optischen Spektroskopie in der Extrusion
geben [24] und [11].

Feedback Control
System

a)

Optischer

Sensor _I
= b)

Produktanpassung

Chemische
Struktur

Bild 1: Feedback Control System bei Extrusionsprozessen mit der optischen
Spektroskopie als prozessanalytischer Sensor. a) Integration eines
optischen Sensors in den Extruder. b) Spektroskopische Messung in
Echtzeit. ¢) Qualitatsparameter werden aus spektralen Signaturen
abgeleitet. d) Einspeisung der Messwerte in Prozess-Regelkreise.
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Mit Hilfe von speziellen optischen Sonden, die in die Prozesslinie integriert
werden, kdnnen relevante Prozessparameter direkt am Ort des Geschehens
gemessen werden, Bild 1 a). Die Aufnahme der spektralen Signaturen findet in
Echtzeit statt, Bild 1b). Anhand der spektralen Echtzeitinformationen sind
Farbe, Tribung, chemische Zusammensetzung und damit Qualitatsparameter
zeitaufgelost verfugbar, Bild 1 c). Durch die Einbindung der Messwerte in
Regelkreise sind sofortige Produktionsanpassungen bei Prozessabweichungen
maoglich, was ein wichtiges Kriterium flr eine kontinuierliche Produktion
darstellt, Bild 1d). Perspektivisch konnte sogar auf eine Echtzeit-
Produktfreigabe umgestellt werden (Real-Time Release) [25].

Die Integration der spektroskopischen Sonden kann bei der Extrusion an
unterschiedlichen Positionen erfolgen. Entweder entlang der Kompressions-
oder Meteringzone auf Hohe der Schnecken, Bild 2 a), mit Position |, oder in
der Duse, Position Il. Durch den Einsatz eines speziellen Messmoduls, das
zwischen dem Ende der Meteringzone und vor der Diise eingebaut wird,
kénnen ebenfalls Sonden integriert werden, Position .

Der Einbau der Sonden auf H6he der Schnecken ist insbesondere bei der
reaktiven Extrusion interessant, da so der Verlauf der Reaktion direkt inline im
Prozess verfolgt werden kann [26]. Diese Position | hat jedoch auch gewisse
Nachteile:

1. Es kann mit vertretbarem Aufwand nur in Reflexion gemessen werden, da die
Schnecken eine Messung in Transmission erschweren.

2. Die Schnecke selbst reflektiert ebenfalls das Licht, was die Interpretation der
Messdaten erschwert.

3. Der Extruder sollte an der Messposition immer vollstandig gefillt sein, da es
sonst zu Messungenauigkeiten kommen kann.

4. Das Sondenfenster muss mit der Wandung des Schmelzekanals biindig
abschlieBen, um mdgliche Beschadigungen durch die rotierenden Schnecken
zu vermeiden und den Materialstrom nicht negativ zu beeinflussen.

Vorteilhafter hingegen ist die Messung in einem anschlieenden Messmodul
oder in der Duse. An diesen Positionen ist gewahrleistet, dass das komplette
Messvolumen gefullt ist und die Sonde in die Schmelze hineinragen kann. Es
sind Messungen sowohl in Reflexion als auch in Transmission mdglich. Auch
winkelaufgeltste Messungen sind an dieser Position realisierbar. Bild 2 b) zeigt
eine spektroskopische Sonde. In Bild 2c) ist ein Messmodul mit zwei
eingeschraubten Sonden in Transmission dargestellt.
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a)
Feeder I I

A“‘ I Sonde

A

Sonde I II
Sonde
f o= |
exruder V////INTITTTNITTTINITTT

b) Sonde c)

Spektrometer

Bild 2: a) Schematische Darstellung eines Extruders mit Positionen fur die
Sondenintegration. Position I: Auf der Verfahrensstrecke. Position II:
In der Duse. Position 1ll: Nach der Meteringzone und vor der Dise in
einer Prozess-Schnittstelle. b) Beispiel einer spektroskopischen
Sonde mit Standardgewinde und Sondenfenster an der
Sondenspitze. ¢) Aufbau mit zwei Sonden in Transmission.

3 DAUERBETRIEB ALS HERAUSFORDERUNG BEI
SPEKTROSKOPISCHEN SONDEN IN DER EXTRUSION

Wahrend des Extrusionsprozesses treten hohe Temperaturen, hohe Dricke
und starke mechanische Belastungen auf. Online- und Inline-Messgerate
mussen diesen rauen Prozessbedingungen standhalten. Aus diesem Grund ist
eine hohe Robustheit unerlasslich. Eine grof3e Herausforderung, die bei
kontinuierlich laufenden Prozessen immer wieder auftritt, stellt die Reinigung
der Messsonden sowie die Kalibrierung dar. Insbesondere bei optischen
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Sonden konnen Materialablagerungen auf Fenstern (Window Fouling) zu
Verfalschungen des Messsignals oder sogar zum Ausfall des Sensors fiihren
[27, 28]. Bild 3 zeigt eine festhaftende Polymerablagerung auf dem
Sondenfenster nach einer Extrusion. Zur Reinigung und Wartung der Sonden,
genauer gesagt der optischen Fenster, muss der Prozess in der Regel gestoppt
werden, da die Sonden nicht ohne weiteres dem laufenden Prozess
entnommen werden konnen. Die Schmelze wirde beim Ausbau aus den
Bohrungen flieRen. Die Kalibrierung der Sonden kann bislang entweder nur
aul3erhalb der Messstelle oder im abgeschalteten Betrieb durchgefuhrt werden.
Spezifische Prozess-Schnittstellen fir den genannten Zweck werden bislang
nicht flr die Extrusion angeboten. Dieser Beitrag stellt einen Lésungsansatz
vor, der die Inline-Echtzeit-Uberwachung von kunststoffverarbeitenden
Prozessen, wie Extrusion, Spritzguss oder Schmelzspinnverfahren, im
Dauerbetrieb erméglicht.

a)

Beleuchtung

Detektion S AT
i S
Be

Bild 3: Festhaftende Polymerablagerung auf dem optischen Fenster einer
spektroskopischen Sonde (Window Fouling). a) Schmelzekanal mit
optischen Sonden in Transmission. b) Fenster mit
Materialablagerung.

4 CLEANING IN PLACE KONZEPT FUR DEN
DAUERBETRIEB

Im Dauerbetrieb spektroskopischer Sonden in der Extrusion lagert sich
sukzessive Material auf den optischen Fenstern ab. Die Ablagerungen
beeinflussen die spektroskopische Messtechnik und missen regelméaRig
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entfernt werden. Zusatzlich erfordern optische Messsysteme in festgelegten
Intervallen eine Kalibrierung (Wellenlange, Intensitat) und eine Referenzierung
(Abgleich auf eine bekannte Referenz). Wir stellen ein Konzept vor, das die
Reinigung, Kalibrierung und Referenzierung wahrend des laufenden Betriebs
ermdglicht (Cleaning in Place, CIP).

Das Konzept besteht aus einer Prozess-Schnittstelle, welche einen Zugang zur
Messkammer im Extruder im laufenden Betrieb bereitstellt. Sie wird nach der
Meteringzone und vor der Dise in die Prozessstrecke integriert gemafd Bild
4 a). Die Schnittstelle verfugt Uber eine Kammer, in welcher die Messung mit
Hilfe der spektroskopischen Inline-Sonden erfolgt. Sie kann zusatzlich
temperiert werden. Durch den Schub der sich drehenden Schnecken passiert
die Schmelze die Schnittstelle in Richtung Duse.

Die Schnittstelle ist mit zwei drehbaren Schaltzylindern ausgestattet, welche
den Schmelzestrom innerhalb der Schnittstelle steuern. In Bild 4 b) ist der
Schaltzustand des reguléaren Prozess- und Messbetriebs dargestellt. Hier behélt
die Schmelze die Flie3richtung der Prozessstrecke bei. Die spektroskopische
Inline-Messung findet in der Messkammer der Prozess-Schnittstelle statt. Dabei
wird Licht Uber die optischen Sonden in den Materialstrom geleitet. Auf
physikalischer Ebene kdnnen Absorption, Transmission, Reflexion, Fluoreszenz
oder Streuung auftreten. Das mit dem Schmelzestrom in Wechselwirkung
getretene Licht wird anschlielend wieder Uber optische Sonden aus dem
Prozess zum Spektrometer geleitet und dort analysiert. Bild 4 c) zeigt den
linken Drehzylinder in der Schaltstellung fiir den regularen Messbetrieb.

Bild 4 d) demonstriert den Wartungsmodus fiur die Reinigung und Kalibrierung.
Zunachst wird durch Drehen der beiden Zylinder in der Prozess-Schnittstelle
der Schmelzestrom Uber einen Bypass, der in die Schnittstelle integriert ist,
umgeleitet. Gleichzeitig 6ffnet sich ein weiterer Kanal als Zugang zur
Messkammer. Dariiber werden Spiil- und Reinigungsflissigkeiten zugefihrt, die
enthaltenes Material inklusive Rickstande auf den Sondenfenstern entfernen.
Verbrauchte Losungen werden in einen Abfallbehélter ausgeleitet.

Bild 4 e) erlautert das Umschaltsystem anhand des linken Drehzylinders der
Prozess-Schnittstelle. Die Schmelze wird dabei Gber einen Bypass zur Dise
umgeleitet. Die Messkammer ist nun vom Materialstrom abgetrennt und fur die
Reinigung und Kalibrierung Uber Bohrungen zuganglich. Dadurch kdnnen
folgende Wartungsaufgaben der Referenzierung und Kalibrierung des
Messsystems umgesetzt werden:

e Geratefunktion in festgelegten Intervallen kalibrieren
e Referenzierung auf einen Standard bei der Primarlichtspektroskopie

e Kalibrierung fur Quantifizierung von Komponenten in der Schmelze
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Dieses Vorgehen ist notwendig, da zur Sicherstellung der Geratefunktion das
gesamte Messsystem einbezogen werden muss. Das umfasst nicht nur den
Detektor des Spektrometers, sondern auch die Lichtquelle, die Lichtwellenleiter
mit ihren Anschlissen und die Sonden in der Messkammer. Die
Wellenlangengenauigkeit muss ebenso gewéahrleistet sein wie die ausreichende
Intensitat von Beleuchtung und detektiertem Signal (Response).

Bei der Primarlichtspektroskopie muss die Dynamik des Messsystems mit Hilfe
einer Referenz auf die Messaufgabe abgeglichen werden. Fur Transmissions-
messungen wird Ublicherweise ein Abgleich auf die leere Messkammer
durchgefiihrt. Es werden Beleuchtungsintensitat und Integrationszeit ermittelt.
Der Messkanal kann hier je nach Messaufgabe mit Luft oder einer geeigneten
Flissigkeit gefillt sein. Soll dagegen die Tribung der Schmelze inline
gemessen werden, konnen der Messkammer Tribungsstandards zugefihrt
werden, auf welche bei der Extrusion referenziert wird. Fir Reflexions- und
Streulicht-messungen werden Referenzen verwendet, die das eingestrahlte
Licht winkelabhangig streuen. Dies ist in der Praxis bei stark streuenden
Materialien relevant wie beispielsweise Compounds mit partikularen Fullstoffen
wie Kreide, Talkum oder Siliziumdioxid. Diese Fullstoffe streuen das uber die
Sonden eingestrahlte Licht in verschiedene Richtungen relativ zur Einstrahlung.
Um die Streueigenschaften von gefillten Formmassen zu bestimmen, kann der
Sensor auf Dispersionen klar definierter Partikel referenziert werden. Eine
Dispersion aus Bariumsulfat in Losungsmittel stellt ein mdogliches, klar
definiertes Streusystem dar. Nach dem Abgleich der Messtechnik auf ein
Referenzsystem fur Streuung konnen wahrend der Kunststoffextrusion
Ruckschlisse auf Partikelform, -grof3e und -konzentration gezogen werden.

Fur Quantifizierungen von Komponenten in der Schmelze werden fir
Kalibrierungen Losungen verwendet, bei denen eine Komponente in bekannten
Konzentrationen vorliegt. Anhand von spektroskopischen Messungen werden
Kalibrierfunktionen fur diese Komponenten erstellt, die anschlieend
Konzentrationsbestimmungen in der Schmelze ermdglichen.

Die neu konzipierte Prozess-Schnittstelle ermdglicht es, die Sondenfenster zu
reinigen, das Messsystem inklusive der Sonden inline zu kalibrieren und mit
bestimmten Referenzlésungen die Dynamik des Messsystems einzustellen. Die
Schritte Reinigung, Kalibrierung und Referenzierung kénnen mit geeigneten
Pumpsystemen  vollautomatisch ~ durchgefihrt  werden, ohne  den
Extrusionsprozess zu unterbrechen. Dadurch gibt es keine wartungsbedingten
Stillstand- beziehungsweise Rustzeiten in der Extrusion.
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a) Integration der Prozess-Schnittstelle fuir Cleaning in Place

W S7hnecken Prozessschnittstelle
¥
Extruder [//2¥, //71// NI <— Diise

Zylinderblock/

Reinigungs- und I Abfall

Kalibrierlosungen

b) Messbetrieb c) Linker Drehzylinder
P s fo.'.'f:.-.'f.:“-i‘\:\: im Messbetrieb

>

Schmelzestrom
Normalbetrieb

Schmelzestrom
Normalbetrieb

Wechsel
eebsmodi

Messkammer Sonden

d) Wartungsbetrieb

Schmelzestrom im Bypass

e) Linker Drehzylinder
im Wartungsbetrieb

Schmelzestrom
wahrend
Reinigung

Strom
Reinigungs-
I6sung

MS-tvrom
Reinigungslosung

Bild 4: Cleaning in Place Konzept fur eine kontinuierliche Inline-Messung mit
spektroskopischen Sonden im Extruder. a) Integration der Prozess-
Schnittstelle. b) Prozess-Schnittstelle mit zwei Drehzylindern in
Stellung Messbetrieb. c) Linker Zylinder im Messbetrieb. d) Prozess-

Schnittstelle mit zwei Drehzylindern in Stellung Wartungsbetrieb
e) Linker Zylinder im Wartungsbetrieb.
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5 DISKUSSION

Fur die technische Realisierung des vorgestellten Cleaning in Place Konzepts
werden im Folgenden noch einige umsetzungsrelevante verfahrenstechnische
Punkte kritisch beleuchtet.

Die Prozess-Schnittstelle verlangert den FlieBweg der Schmelze zwischen
Schneckenende und Dise. Damit erhoht sich die Verweilzeit im Extruder. Sie
hat den grof3ten Einfluss auf die Degradation des Polymers [29]. Der erhéhten
Verweilzeit kann entgegengewirkt werden mit einer Anpassung der
Schneckenkonfiguration. Bei einem schnellen Umstellvorgang vom regularen
Messbetrieb zum Wartungsmodus andert sich kurzzeitig der Materialdruck, da
das freie Volumen im Bypass geflllt werden muss. Dadurch tritt flr einen
kurzen Moment kein Extrudat durch die Dise. Das vorgestellte CIP-Konzept
sieht dagegen eine langsame Umschaltung zwischen den Schaltmodi des
Drehzylinders vor: Der Bypass fullt sich sukzessive in dem Mal3e, in dem der
Hauptstrom reduziert wird. Dadurch befindet sich stets ausreichend Polymer vor
der Duse, wodurch eine mogliche Unterbrechung des Materialstroms nach der
Diuse minimiert wird.

Durch Umschalten zwischen Mess- und Wartungsbetrieb verbleiben mit
Polymer gefillite Totvolumina. Nach Umschalten vom Mess- in den
Wartungsbetrieb verbleibt Schmelze sowohl in der Messkammer als auch
innerhalb des um 90° gedrehten Kanals im Drehzylinders, Bild 4 d) und e).
Nach Umschalten vom Wartungs- in den Messbetrieb verbleibt Schmelze im
Bypass und in den Zuleitungen zum Bypass im Drehzylinder, Bild 4 b) und c).
Das CIP-Konzept sieht daher vor, diese Polymerrickstande im Schmelzzustand
mit Hilfe von Spullésungen auszutragen. Die Spullésungen kdnnen
beispielsweise organische Loésemittel sein, die unter Druck Uber integrierte
Zuleitungen zugefihrt werden. Eine Zersetzung von Polymer durch lange
Verweilzeit wird damit vermieden.

Die Schmelzetemperaturfihrung in einem Extruder ist haufig nicht exakt und
weicht meist signifikant von den Temperiereinrichtungen ab. Dies liegt an der im
Prozess zugefihrten Scherenergie. Da diese Energie nicht auf die
Kalibrierlosung wirkt, ist davon auszugehen, dass keine Temperaturgleichheit
zwischen Polymerschmelze und Kalibrierlésung vorliegt. Messtechnisch ist eine
Temperaturgleichheit keine Voraussetzung fur eine erfolgreiche Kalibrierung
bzw. Referenzierung. Bei einer Kalibrierung wird zum Beispiel in Form eines
Nullpunktabgleichs in Luft oder mit Kalibrierlosung festgestellt, ob die
Sondenfenster sauber oder mit Material belegt sind. Differenzen zwischen
Kalibriertemperatur und regularer Messtemperatur im Prozess dirfen
vernachlassigt werden. Fur den Fall, dass keine Prozess-Schnittstelle vorliegt,
wird Ublicherweise auf herkbmmlichem Wege die Sonde extern bei
Zimmertemperatur kalibriert. Die Referenzierung dagegen erfordert geringere
Temperaturdifferenzen als die Kalibrierung. Daher verfigt die Prozess-
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Schnittstelle Uber eine eingebaute Temperiereinheit, um die auftretenden
Differenzen so gering wie moglich zu halten (in Bild 4 nicht dargestellt).

Bei der in Bild 4 prasentierten Ausfuhrungsform der Prozess-Schnittstelle wird
Uber den Zeitraum der Reinigung und Kalibrierung der Produktstrom, welcher
im Bypass um die Messkammer herumgeleitet wird, nicht analysiert. Fir eine
100 %-Prozesskontrolle ist es jedoch erforderlich, auch dieses Material zu
messen. Durch die Einfihrung einer zweiten Messkammer wird ein Monitoring
des Materialstroms zu jedem Zeitpunkt moglich: wahrend in der ersten
Messkammer die Wartung stattfindet, wird die Schmelze in die zweite Kammer
zur Messung geleitet. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit ist die Ausfiihrung mit
der zweiten Messkammer nicht im Bild enthalten.

Der praktische Mehrwert durch das CIP-Konzept kann aktuell nur grob
abgeschétzt werden: Die Einsparung hangt direkt mit der Stillstandzeit
zusammen, welche ohne das CIP-Modul fur die Sondenreinigung und -
kalibrierung vorliegt. Hinzu kommt die Zeit fur das erneute Anfahren bis zum
stabilen Prozess. Aus Diskussionen mit Herstellern und Verarbeitern von
Polymeren ist bekannt, dass der Zeit-, Kosten- und im Pharmabereich auch der
regulatorische Aufwand bei solchen Produktionsunterbrechungen als immens
hoch bewertet wird [30]. Mit dem vorgeschlagenen CIP-Konzept werden solche
Produktionsunterbrechungen hinfallig. Dadurch besitzt die Prozess-Schnittstelle
das Potential, die Prozessanalytik im Bereich Extrusion und Compoundierung
voranzutreiben.

6 ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

Die optische Spektroskopie als Werkzeug der Prozessanalytik wird im Bereich
der Polymerextrusion zunehmend eingesetzt. Die UV/VIS-, Raman- und
Fluoreszenzspektroskopie eignen sich zur Bestimmung von Farbe, Tribung
und chemischer Zusammensetzung von Polymeren. Fir Messungen im
Extruder wird unabhangig von der eingesetzten Messtechnik der optischen
Spektroskopie ein Messzugang zur Schmelze mit mindestens einem Fenster
bendotigt. Ein solcher Zugang wird in der Regel mit mindestens einer optischen
Sonde bereitgestellt.

Sondenfenster neigen im Dauerbetrieb zur Verschmutzung durch Ablagerungen
an der Oberflache. Dadurch wird das Messsignal beeintrachtigt und kann unter
Umstdnden nicht mehr ausgewertet werden. Daneben missen optische
Spektrometer regelmalig kalibriert und referenziert werden. Aktuell missen
sowohl fur die Reinigung als auch fir die Kalibrierung optische Sonden aus
dem Extruder ausgebaut werden. Dies fuhrt zu Produktionsunterbrechungen
und zusatzlichen Rustzeiten. Mit Hilfe einer neuartigen Prozess-Schnittstelle
wird ein Zugang zu den optischen Sonden bei laufender Extrusion ermdglicht.
Der in diesem Beitrag vorgestellte Ansatz erlaubt eine kontinuierliche
Produktion und bietet der Kunststoffindustrie die Mdglichkeit eines Inline-
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Echtzeit-Monitorings der Produktionslinie. Die Messdaten liegen in Echtzeit vor
und kénnen damit direkt zur Prozessregelung eingesetzt werden. Damit wird ein
genaueres Einhalten spezifizierter Qualitatsparameter moglich. Im Sinne der
PAT-Initiative der FDA [31] wird dadurch ein besseres Verstandnis der
Produktionsprozesse erreicht. Nicht nur fur die Pharmaindustrie wird mit dem
vorgestellten Ansatz die Echtzeitfreigabe von Produkten ermdglicht (Real-Time
Release) [25]. Daneben erfullt eine auf Kennzahlen basierte digitale
Prozessregelung eine Anforderung des Konzepts Industrie 4.0 [32,33].
Allgemein werden durch Kosteneinsparungen bei der Produktion und der
Qualitatssicherung héhere Margen mdglich. Schliel3lich kann das gréf3te Ziel,
die Kundenzufriedenheit, durch klare Spezifikationseinhaltung gesteigert
werden.
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