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(57) Abstract: The present invention relates to a process for quantitative monitoring of the composition of an oligomer/monomer
mixture containing a plurality of mixture components. The process according to the invention is characterized in that the quantitative
composition of the oligomer/monomer mixture is measured by means of an NIR spectroscopy measuring unit (7) under the application
of a chemometric method, wherein the liquid pressure in the quantitatively monitored oligomer/monomer mixture py, > 3 bar. Further,
the invention relates to an apparatus for quantitative monitoring of the composition of an oligomer/monomer mixture containing a
o plurality of mixture components, and an installation (100) for producing a polymer product.
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(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur quantitativen Uberwachung der Zusammensetzung
einer Oligomer-/Monomermischung enthaltend eine Mehrzahl von Mischungskomponenten. Das erfindungsgemifie Verfahren ist
dadurch gekennzeichnet, dass mittels einer NIR-Spektroskopiemesseinheit (7) unter Anwendung einer chemometrischen Methode
die quantitative Zusammensetzung der Oligomer-’/Monomermischung gemessen wird, wobei der Flussigkeitsdruck in der quantitativ
iiberwachten Oligomer-/Monomermischung py, > 3 bar ist. Ferner betrifft die Erfindung eine Vorrichtung zur quantitativen Uberwachung
der Zusammensetzung einer Oligomer-'Monomermischung enthaltend eine Mehrzahl von Mischungskomponenten sowie eine Anlage
(100) zur Produktion eines Polymerproduktes.
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Verfahren und Vorrichtung zur quantitativen Uberwachung der

Zusammensetzung einer Oliscomer-/Monomermischung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur quantitativen Uberwachung der
Zusammensetzung einer Oligomer-/Monomermischung enthaltend eine Mehrzahl
von Mischungskomponenten, insbesondere einer Polyolmischung oder einer
Isocyanatmischung. Ferner betrifft die Erfindung eine Vorrichtung zur quantitativen
Uberwachung der Zusammensetzung einer Oligomer-/Monomermischung sowie

einer Anlage zur Produktion eines Polymerproduktes.

Bei der Herstellung verschiedenster Produkte in der industriellen Chemie,
insbesondere in der Produktion polymerer Werkstoffe ist das Einhalten einer
definierten Stochiometrie der Reaktanten von entscheidender Bedeutung fiir eine
gleichbleibende Produktqualitit und -ausbeute. So ist beispielsweise bei der
Herstellung von Polyurethanwerkstoffen eine definierte Stochiometrie der beteiligten
Polyole, lsocyanate, Aktivatoren, Stabilisatoren, Treibmittel usw. in exakt
vorgegebener Menge einzuhalten, um eine ausreichend gut und vor allem
reproduzierbare Produktqualitit zu gewihrleisten. Gleichwohl wird in der
betrieblichen Praxis héufig auf eine kontinuierliche Qualitdtskontrolle wihrend der

Verarbeitung verzichtet.

Der Verarbeiter vertraut im Regelfall den Produktspezifikationen des Herstellers der
Rohstoffe und der Dosiergenauigkeit der eigenen Anlagen. Abweichungen vom
Sollwert durch fehlerhafte Abmischung, Lagerung oder Zudosierung einzelner
Komponenten bleiben hiufig unentdeckt und fithren im negativen Fall zu

Materialausschuss oder Schwankungen der Produktqualitit.

Es besteht daher Bedarf an einem Verfahren zur Uberwachung der
Zusammensetzung einer Oligomer-/Monomermischung enthaltend eine Mehrzahl
von Mischungskomponenten, welches eine prizise quantitative Analyse der
Zusammensetzung ermoglicht und sich ferner durch eine universelle Einsetzbarkeit

zur Qualititskontrolle in der Produktion auszeichnet.
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Die Aufgabe wird mit einem Verfahren zur quantitativen Uberwachung der
Zusammensetzung einer Oligomer-/Monomermischung enthaltend eine Mehrzahl
von Mischungskomponenten, insbesondere einer Polyolmischung oder -einer
Isocyanatmischung, dadurch gelost, dass mittels einer NIR-
Spektroskopiemesseinheit unter Anwendung einer chemometrischen Methode die
quantitative Zusammensetzung der Polymermischung gemessen wird, wobei der
Fliissigkeitsdruck in der quantitativ iiberwachten Oligomer-/Monomermischung pr >

3 bar ist.

Eine Oligomer-/Monomermischung im Sinne der vorliegenden Erfindung kann ganz
tiberwiegend Oligomere (daneben auch Reste von Monomeren), ein Gemisch aus
Oligomeren und Monomeren in unterschiedlichem Verhiltnis oder ganz
tiberwiegend Monomere (daneben aber auch Reste von Oligomeren) jeweils nebst
Zusatzstoffen (Additive) enthalten. Insofern handelt es sich nicht um reine Oligomer-
bzw. Monomermischungen. In jedem Falle sind die Komponenten der Oligomer-
/Monomermischung ausgewdhlt, um an einer Polymerisationsreaktion, insbesondere
einer Polyadditions- oder Polykondensationsreaktion, teilzunehmen. Beispielsweise
kann es sich bei einer Oligomer-/Monomermischung im Sinne der Erfindung um eine
durch ein Polyol mit Zusatzstoffen gebildete Oligomermischung handeln, welche mit
einem Isocyanat oder einer Isocyanatmischung in einer Polyadditionsreaktion zu
einem Polyurethanwerkstoff reagiert. Gleichermalien kann es sich bei der Oligomer-
/Monomermischung im Sinne der Erfindung um eine durch oligomeres Isocyanat,
beispielsweise oligomeres MDI, nebst Zusatzstoffen gebildete Oligomermischung
handeln, welches mit einem Polyol oder einer Polyolmischung zu einem
Polyurethanwerkstoff reagiert. Bei einer Oligomer-/Monomermischung im Sinne der
Erfindung kann es sich auch um eine durch ein monomeres Isocyanat, wie TDI oder
monomeres MDI, nebst Zusatzstoffen gebildete Monomermischung handeln. Ebenso

ist die sind Mischungen aus monomerem und oligomerem MDI moglich.

Der besondere Vorteil des Einsatzes der NIR-Spektroskopie bei der quantitativen
Uberwachung der Zusammensetzung einer Oligomer-/Monomermischung besteht
darin, dass die Messung hochpriizise im laufenden Betrieb einer Produktionsanlage
durchgefiihrt werden kann. Insbesondere kann die Messung bei Driicken > 3 bar

durchgefiihrt werden, so dass sie sich u.a. auch fiir die quantitative Uberwachung von
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Oligomer-/Monomermischungen in unter Druck stehenden GefidBen oder Leitungen
eignet. Bei diesen Driicken ist u.a. das Auftreten von Gasblasen in der zu
untersuchenden Oligomer-/Monomermischung, welche zu einem verstirkten
Signalrauschen fithren, minimiert. Dies wirkt sich insbesondere dann vorteilhaft aus,
wenn beispielsweise iiber das Rithrwerk Gas in die Oligomer-/Monomermischung
eingetragen wird oder die Oligomer-/Monomermischungen unter Anwendung einer
sogenannten Gasbeladung verarbeitet werden, wie dies teilweise bei der Produktion

von Polyurethanwerkstoffen erfolgt.

Die Nahinfrarot-(NIR-)Spektroskopie ist als analytisches Verfahren eine weit
verbreitete Technik, die sowohl im Labor als auch im Online-Betrieb eingesetzt wird.
Einsatzgebiete sind beispielsweise die kontinuierliche Analyse von Wein
(W02007/006099A1), Bitumen (US 7067811B2) oder Insulin (US7755051B2).
Dariiber hinaus wird die NIR-Spektroskopie eingesetzt, um PartikelgroBen
(US2015/0293005) oder OH-Zahlen (EP 3 179 232 Al) zu bestimmen. Die
Verwendung von NIR-Techniken fiir spezielle Messaufgaben ist ferner bekannt aus:
WO 00/02035 (Bestimmung von organischer Sdure in organischem Polymer), US
005717209 (Spektralanalyse von Kohlenwasserstoffen), US 006228650; WO
99/31485 (Kontrolle der Trennung von chemischen Komponenten in einem
Alkylierprozess mit Séurekatalysator), US 6339222; WO 00/68664 (Bestimmung
von Jonischen Spezies in Pulp Liquor), DE 10005130A1 (Kontrolle von

Polymerprozessen, Bestimmung von NCO in PU)

Die Kombination von NIR-Spektroskopie mit chemometrischen Auswerteverfahren
fiir spezielle Messaufgaben ist ebenfalls an sich aus dem Stand der Technik bekannt,
z. B. DE 21 39 269, WO 97/41420, WO 98/29787, WO 99/31485, JP 11350368, JP
2000146835, JP 2000298512, WO 2002/04394, WO 2002/12969, U.S. Patent
5,707,870, U.S. Patent 5,712,481, und WO 2000/68664.

Chemometrischen Auswertemethoden beruhen beispielsweise auf dem Partial Least
Square-Verfahren (PLS), wie z. B. in Raphael Vieira "In-line and In Situ Monitoring
of Semi-Batch Emulsion Copolymerizations Using Near-Infrared Spectroscopy" J
Applied Polymer Science, Vol. 84, 2 670-2 682 (2002) beschrieben. Weiteres zu
chemometrischen Auswerteverfahren findet sich in T. Rohe "Near Infrared (NIR)
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spectroscopy for inline monitoring of polymer extrusion processes” Talanta 50
(1999) 283-290 bzw. C. Miller "Chemometrics for on-line spectroscopy applications
- theory and practice”, J Chemometrics 2000; 14: 513-528 bzw. "Multivariate
Analysis of Near-Infrared Spectra Using G-Programming Language” J. Chem.
Inf.Comput. Sci. 2000, 40, 1 093-1 100.

Einen Uberblick iiber die Verwendung von multivariaten chemometrischen
Kalibrationsmodellen in der analytischen Chemie gibt ferner "Multivariate

Kalibration", Jorg-Peter Conzen, 2001, ISBN 3-929431-13-0.

Wie erwihnt, ist erfindungsgemill vorgesehen, dass der Fliissigkeitsdruck in der
quantitativ iiberwachten Oligomer-/Monomermischung pr > 3 bar ist. Nach einer
ersten weitergehenden Ausgestaltung der Erfindung ist vorgesehen, dass der
Fliissigkeitsdruck in der quantitativ iiberwachten Oligomer-/Monomermischung pr >
20 bar und besonders bevorzugt > 120 bar ist. Derartig hohe Driicke kommen
beispielsweise bei der Polyurethanherstellung zur Anwendung, bei der eine

Vermischung der Reaktanten mittels Gegenstrominjektion erfolgt.

Nach einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung der Erfindung wird die NIR-
Spektroskopie in einem Wellenldngenbereich von 700 — 3000 nm, bevorzugt 780 —
2500 nm und besonders bevorzugt 1000 nm — 2250 nm durchgefiihrt.

Nach einer vorteilhaften Ausgestaltung der Erfindung kann die NIR-Spektroskopie
als Transmissionsmessung, insbesondere als Online-Transmissionsmessung,
durchgefiihrt werden, wobei die Strahlquelle und das Detektorelement einander
gegeniiberliegend angeordnet sind. In diesem Fall kann der Abstand zwischen
Strahlquelle und Detektorelement 1 bis 20 mm betragen. Hierdurch ist sichergestellt,
dass einerseits eine hinreichende Menge der Oligomer-/Monomermischung
durchstrahlt wird, um ein ausreichendes Signal-zu-Rausch-Verhiltnis zu erhalten.
Andererseits wird eine zu starke Abschwichung der Intensitdt der NIR-Strahlung
vermieden. Als ,,Online-Transmissionsmessung® im Sinne der vorliegenden
Erfindung wird verstanden, dass die Messung online, d.h. ohne Probenentnahme,
sondern beispielsweise in einem laufenden Prozess, insbesondere einem

Produktionsprozess, durchgefiihrt werden kann. Bevorzugt kann eine NIR-Messzelle
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in eine Leitung integriert werden, mit welcher das Oligomer-/Monomermischung
einem Reaktor zugefithrt wird. Alternativ kann eine Messsonde in den

Vorlagebehilter der Anlage integriert werden.

Alternativ zur Transmissionsmessung kann die Messung mittels NIR-Spektroskopie
auch als Transflexionsmessung erfolgen, wobei die Oligomer-/Monomermischung
durch Reflexion des Messstrahls an einer reflektierenden Oberfliche zweifach im

Ergebnis durchstrahlt wird.

Fiir die NIR-Spektroskopiemesseinheit konnen unterschiedliche Messaufbauten
eingesetzt werden. So ist nach einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung der
Erfindung vorgesehen, dass die NIR-Spektroskopiemesseinheit ein Dioden-Array-

Spektrometer oder ein FT-IR-Spektrometer ist.

Besonders bevorzugt wird ein FT-Spektrometer als NIR-Spektroskopiemesseinheit,
wobel die quantitative Zusammensetzung der Oligomer-/Monomermischung quasi-
kontinuierlich gemessen wird. Durch eine quasi-kontinuierliche Messung kann eine
besonders engmaschige Uberwachung der Zusammensetzung der Oligomer-
/Monomermischung erreicht werden, so dass anndhernd Echtzeitinformationen zur
quantitativen Zusammensetzung der iiberwachten Oligomer-/Monomermischung zur

Verfiigung stehen.

Das erfindungsgemidfe Verfahren kann an unterschiedlichen Positionen
beispielsweise in einer Produktionslinie oder auch in einem Laborumfeld zur
Anwendung kommen. So ist nach einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung der
Erfindung vorgesehen, dass die Oligomer-/Monomermischung in einem unter Druck
stehenden GefdB gelagert wird oder in einer unter Druck stehenden Leitung,
bevorzugt in einer Zirkulationsleitung, gefithrt wird, wobei die einzelnen
Mischungskomponenten  der  Oligomer-/Monomermischung  jeweils  iiber

Zufithrungsleitungen dem Gefd3 oder der Leitung zugefiihrt werden.

Besonders eignen sich die Messwerte der quantitativen Uberwachung der
Zusammensetzung der Oligomer-/Monomermischung fiir eine Regelung der

Zusammensetzung. So konnen nach einer weiteren Ausgestaltung der Erfindung die
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Messwerte der NIR-Spektroskopiemesseinheit an eine Regeleinheit {ibermittelt
werden, wobei bei einem Abweichen von einer Sollzusammensetzung der Oligomer-
/Monomermischung die Regeleinheit ein Regelsignal an eine in wenigstens einer

Zufiihrungsleitung angeordnete Dosiereinheit iibermittelt.

Eine besonders vorteilhafte Anwendung des erfindungsgeméfen Verfahrens besteht
in der quantitativen Uberwachung der Zusammensetzung von mehreren Oligomer-
/Monomermischungen, welche miteinander gemischt werden und dabei zwecks
Produktion beispielsweise eines bestimmten Polymerproduktes miteinander
reagieren. Insbesondere kann eine erste Oligomer-/Monomermischung und
wenigstens eine zweite Oligomer-/Monomermischung vorgesehen sein, wobei die
erste Oligomer-/Monomermischung iiber eine erste Leitung in eine Mischungs- und
Reaktionseinheit eingeleitet wird und die wenigstens eine zweite Oligomer-
/Monomermischung iiber wenigstens eine zweite Leitung in die Mischungs- und
Reaktionseinheit eingeleitet wird, wobei die erste Oligomer-/Monomermischung und
die wenigstens eine zweite Oligomer-/Monomermischung dort gemischt werden und
miteinander zu einem Polymerprodukt reagieren, wobei die Zusammensetzung der
ersten Oligomer-/Monomermischung und/oder  die die  quantitative
Zusammensetzung der zweiten Oligomer-/Monomermischung mittels der NIR-

Spektroskopiemesseinheit quantitativ iiberwacht wird/werden.

Als besonders geeignet erweist es sich, wenn dabei die NIR-Spektroskopie zur
Uberwachung der quantitativen Zusammensetzung der ersten Oligomer-
/Monomermischung in der ersten Leitung und/oder der quantitativen
Zusammensetzung der Oligomer-/Monomermischung in der wenigstens einen
zweiten Leitung im Bereich des Anschlusses der ersten Leitung und/oder der
wenigstens einen zweiten Leitung an die Mischungs- und Reaktionseinheit

durchgefiihrt wird.

Ein weiterer Aspekt der vorliegenden Erfindung betrifft ein Verfahren zur
Produktion eines Polymerproduktes, insbesondere eines Polyurethanproduktes, aus
einer ersten Oligomer-/Monomermischung und wenigstens einer zweiten Oligomer-
/Monomermischung nach einem der Anspriiche 10 oder 11. Fiir die Vorteile dieses

Verfahrens gelten die vorstehend genannten Vorteile entsprechend.
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Ein weiterer Aspekt der vorliegenden Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur
quantitativen =~ Uberwachung  der  Zusammensetzung  einer  Oligomer-
/Monomermischung enthaltend eine Mehrzahl von Mischungskomponenten, wobei
die Vorrichtung wenigstens einen Behilter oder wenigstens eine Leitung zur
Speicherung oder Fiihrung der Oligomer-/Monomermischung bei einem
Fliissigkeitsdruck von pL > 3 bar umfasst, wobei die Vorrichtung ferner eine NIR-
Spektroskopiemesseinheit umfasst, wobei die Vorrichtung eingerichtet ist zur
quantitativen Uberwachung der Zusammensetzung der Oligomer-

/Monomermischung gemif dem Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12.

Fiir die Vorteile dieses Verfahrens gelten die vorstehend genannten Vorteile

wiederum entsprechend.

Nach einer vorteilhaften Ausgestaltung der Erfindung ist bei der Vorrichtung eine
Regeleinheit vorgesehen, wobei die Regeleinheit derart ausgebildet ist, dass sie bei
einem quantitativen Abweichen der Zusammensetzung der in dem Behilter oder der
wenigstens  einen  Leitung  gespeicherten  oder  gefilhrten  Oligomer-
/Monomermischung von einer Sollzusammensetzung ein Regelsignal an eine in
wenigstens einer Zufithrungsleitung zu dem Behilter oder zu der Leitung

angeordnete Dosiereinheit iibermittelt.

Ein weiterer Aspekt der vorliegenden Erfindung betrifft eine Anlage zur Produktion

eines Polymerproduktes, insbesondere eines Poylurethanwerkstoffes, umfassend:

- eine Mischungs- und Reaktionseinheit zur Mischung einer ersten Oligomer-
/Monomermischung und wenigstens einer zweiten Oligomer-
/Monomermischung,

- eine an die Mischungs- und Reaktionseinheit fliissigkeitsleitend angeschlossene
erste Leitung und wenigstens eine an die Mischungs- und Reaktionseinheit
fliissigkeitsleitend angeschlossene zweite Leitung,

wobel die erste Leitung ausgebildet ist, um die erste Oligomer-/Monomermischung

bei einem Fliissigkeitsdruck pr > 3 bar in die Mischungs- und Reaktionseinheit

einzuleiten und/oder die wenigstens eine zweite Leitung ausgebildet ist, um die

wenigstens eine zweite Oligomer-/Monomermischung bei einem Fliissigkeitsdruck
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pL > 3 bar in die Mischungs- und Reaktionseinheit einzuleiten, wobei wenigstens
eine NIR-Spektroskopiemesseinheit vorgesehen ist, wobei die wenigstens eine NIR-
Spektroskopiemesseinheit ausgebildet ist, um die quantitative Zusammensetzung der
ersten Oligomer-/Monomermischung in der ersten Leitung und/oder die quantitative
Zusammensetzung der wenigstens einen zweiten Oligomer-/Monomermischung in
der wenigstens einen zweiten Leitung gemidf dem Verfahren nach einem der

Anspriiche 1 bis 12 zu iiberwachen.

Ein  weiterer Aspekt betrifft ein Verfahren zur Bestimmung der
Treibmittelkonzentration in einer Oligomer-/Monomermischung. Hierzu wird
vorgeschlagen, ein NIR-Spektrum einer Referenzmischung, beispielsweise eines
Systems umfassend ein Polyol, Aktivatoren, Katalysatoren und ggf. weitere
Komponente, jedoch ohne Treibmittel aufzunehmen. Dieses NIR-Spektrum kann als
Grundspektrum bezeichnet werden. Sodann wird der Referenzmischung ein
definierter Treibmittelgehalt zugegeben (beispielsweise. 2 Gew.-%) und erneut ein
NIR-Spektrum aufgenommen. Sukzessive wird der Treibmittelgehalt gesteigert (2 %,

4 %, 6 %, ...)und es werden weitere NIR-Spektren aufgenommen.

Von jedem einzelnen Spektrum der Mischung mit definiertem, steigendem
Treibmittelgehalt wird das Grundspektrum unter Bildung jeweils eines
Differenzspektrums oder Residuums subtrahiert, welches den spektralen Einfluss des

Treibmittels zeigt.

Aus diesen Differenzspektren kann sodann eine spezialisierte chemometrische
Methode entwickelt werden, die zur Bestimmung unbekannter Treibmittelgehalte
eingesetzt werden kann. Hierzu wird von einer Mischung unbekannter
Zusammensetzung zunichst das NIR-Spektrum ohne Treibmittel bestimmt und
beispielsweise in einem Auswerterechner hinterlegt. Liegt diese Mischung sodann
beispielsweise in einer Anlage oder einem Behilter mit unbekanntem
Treibmittelgehalt vor, so kann von dieser Mischung ebenfalls ein NIR-Spektrum
aufgenommen werden. Wiederum wird von dem NIR-Spektrum, welches die
Mischung mit unbekannter Treibmittelkonzentration charakterisiert, das
Grundspektrum dieser Mischung (d.h. ohne Treibmittel), beispielsweise mithilfe des

Auswerterechners, subtrahiert. und die spezialisierte chemometrische Methode kann



10

15

20

25

30

WO 2020/188116 PCT/EP2020/058008

-9.

auf das Differenzspektrum zwecks priziser Bestimmung des Treibmittelgehaltes in

der Mischung unbekannter Zusammensetzung angewandt werden.

Als Treibmittel kommen beispielsweise Cyclopentan oder Mischungen aus
Cyclopentan und Isopentan ebenso wie n-Pentan oder die Klasse der

Hydrofluorolefine in Betracht.

Mit dem vorstehend beschriebenen Verfahren ist es somit mdéglich, mithilfe einer
einfachen spezialisierten chemometrischen Methode die Treibmittelkonzentration in

einer Mischung unbekannter Zusammensetzung prizise zu bestimmen.

Im Folgenden wir die vorliegende Erfindung anhand einer ein Ausfithrungsbeispiel

der Erfindung darstellenden Zeichnung erldutert. Es zeigen:

Fig. 1 eine Anlage zur Produktion eines Polyurethanwerkstoffes in einer

stark schematisierten Darstellung und

Fig. 2 Teile einer Vorrichtung zur quantitativen Uberwachung der Zusam-

mensetzung einer Polyolmischung in stark schematisierter Ansicht.

Fig. 1 zeigt eine Anlage 1 zur Produktion eines Polyurethan-Hartschaums in einer
stark schematisierten Darstellung. Die Anlage 100 umfasst zwei Behilter 1, 2, in
welchen ein Polyol (Behilter 1) nebst Zusatzstoffen, wie Aktivator, Katalysator oder
weitere und ein Isocyanat (Behilter 2) nebst Zusatzstoffen als Rohstoffe des
Polyurethanwerkstoffes gelagert sind. Behilter 1 ist iiber eine erste Leitung la mit
einer Mischungs- und Reaktionseinheit 3 verbunden. Ebenso ist Behilter 2 iiber eine
zweite Leitung 2a mit der Mischungs- und Reaktionseinheit 3 verbunden. In der
Mischungs- und Reaktionseinheit 3 reagieren die beiden Raktantenstréme und das
Reaktionsgemisch wird iiber ein Auslaufrohr 3a in eine (nicht dargestellte) Form

geleitet, wo es den gewliinschten Polyurethan-Hartschaum bildet.

In der ersten Leitung la und der zweiten Leitung 2a ist jeweils eine Pumpeneinheit
11a, 21a zur Foérderung der jeweiligen Stoffstrome angeordnet. Ferner sind die erste

und die zweite Leitung la, 2a jeweils als Zirkulationsleitung mit jeweils einem
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Riicklauf 1b, 2b von der Mischungs- und Reaktionseinheit 3 zu den Behiltern 1, 2
ausgebildet. In beiden Leitungen la, 1b herrscht ein Druck von pL > 3 bar,

vorliegend 130 bar (Gegenstrominjektion).

Wie in Fig. 1 weiter erkennbar, miinden zwei weitere Leitungen lc, 1d in die den
Behilter 1 mit der Mischungs- und Reaktionseinheit 3 verbindende erste Leitung 1la.
Uber diese Leitungen 1c, 1d werden aus Behiltern 4, 5 notwendige
Additive/Treibmittel zur Herstellung des Polyurethan-Hartschaums dem in der
Leitung la transportierten Polyol zugegeben. Hierbei kann es sich beispielsweise um
Treibmittel oder Katalysatoren handeln. Die von den Behiltern 4, 5 gespeisten
Leitungen lc, 1d, die jeweils ebenfalls Pumpeneinheiten 11c, 11d umfassen, sind
hier exemplarisch aufgefiihrt. Es versteht sich, dass je nach Anwendung auch eine
deutlich groBere Zahl an Additiven dem Polyol und/oder dem Isocyanat zugefiigt

werden konnen.

Unmittelbar an der Mischungs- und Reaktionseinheit 3ist auf der Seite der
Polyolzufiihrung, d.h. auf der Druckseite der Pumpeneinheit 11a, die Testzelle 72
einer NIR-Spektroskopiemesseinheit 7 (s. Fig. 2) in die Leitung la integriert. Nicht
dargestellt sind weitere Varianten, in denen die NIR-Spektroskopiemesseinheit nur
auf der Isocyanatseite (Leitung 2a) oder auf beiden Seiten der Mischungs- und
Reaktionseinheit vorgesehen sind. Wie im Zusammenhang mit Fig. 2 noch im Detail
erldutert wird, kann mit der NIR-Spektroskopiemesseinheit 7 die Zusammensetzung
der Polyolmischung unmittelbar am Eingang zur Mischungs- und Reaktionseinheit 3
quantitativ iiberwacht und das Ausgangssignal der NIR-Spektroskopiemesseinheit 7
iber eine (nicht dargestellte) Regeleinheit zur Konstanthaltung Zusammensetzung
der Polyolmischung verwendet werden. In einer alternativen / batchweisen
Betriebsweise kann das Material aus den Behiltern 1, 2 so lange iiber die Leitungen
la, 1b, 2a, 2b rezirkuliert und mit Additiven wie bspw. iiber Leitung 1c, 1d versehen

werden, bis die gewlinschte Zusammensetzung in Behiltern 1, 2 eingestellt ist.

In Fig. 2 sind Teile einer Vorrichtung zur quantitativen Uberwachung der
Zusammensetzung einer Polyolmischung in stark schematisierter Ansicht dargestellt.
Im Einzelnen zeigt Fig. 2 die Testzelle 72 einer NIR-Spektroskopiemesseinheit 7 mit

einer vergroBerten Einzelheit X. Die Testzelle 72 umfasst den Abschnitt der Leitung
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la aus Fig. 1 sowie daran angeschlossen zwei sich gegeniiberliegende Sonden 72a,
72b. Sonde 72a fungiert als Strahlquelle, mittels derer ein NIR-Messsignal in die
durch die Leitung la stromende Polyolmischung eingestrahlt wird. Das NIR-
Messsignal wird von einer entsprechenden NIR-Strahlungsquelle erzeugt und iiber

eine Optik in ein Lichtleiterkabel geleitet, iiber welches zur Messsonde 72a gelangt.

Das in die von der Polyolmischung durchstromte Leitung la eingestrahlte NIR-
Messsignal wird durch Absorption und ggf. auch Streuung (vgl. Einzelheit X)
wellenldngenabhingig abgeschwicht. Das abgeschwichte Signal wird sodann von
der fiir NIR-Strahlung empfindlichen Messsonde 72b als Detektorelement detektiert
und beispielsweise iiber ein weiteres Lichtleiterkabel zu einem Spektrometeraufbau
73, beispielsweise in Form eines Interferometers geleitet. Der Abstand zwischen der
Sonde 72a (Strahlquelle) und der Sonde 72b (Detektorelement) kann je nach
Absorptions- und Streuverhalten der durch die Leitung la stromenden Mischung in

einem weiten Bereich eingestellt werden, beispielsweise zwischen 1 und 20 mm.

Das im Spektrometeraufbau 73 erhaltene Spektrum 74 kann sodann an eine
elektronische Auswerte- und Anzeigeeinheit (nicht dargestellt) geleitet werden.
Besonders eignet sich das mittels der NIR-Spektroskopiemesseinheit 7
aufgenommene Messsignal fiir einen Regelkreis, bei dem die quantitative
Zusammensetzung des Polyolgemisches der Leitung la, 1b iiberwacht wird. Stellt
beispielsweise die NIR-Spektroskopiemesseinheit 7 einen zu geringen Anteil einer
Mischungskomponente, beispielsweise des Additivs aus dem Behilter 4, fest, so wird
ein Regelsignal an die entsprechende Pumpeneinheit 11c geleitet, welche eine
Hoherdosierung dieses Additivs veranlasst, bis der korrekte Anteil des Additivs in
der Polyolmischung durch die NIR-Spektroskopiemesseinheit 7 wieder gemessen

wird.

Der besondere Vorteil des Messverfahrens besteht auch darin, dass die Messungen
quasi-kontinuierlich erfolgen konnen, so dass entsprechende Abweichungen von der
Sollzusammensetzung durch das Regelsystem sehr schnell kompensiert werden

konnen.
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Patentanspriiche

Verfahren zur quantitativen Uberwachung der Zusammensetzung einer
Oligomer-/Monomermischung enthaltend eine Mehrzahl von
Mischungskomponenten, insbesondere einer Polyolmischung oder einer
Isocyanatmischung,

dadurch gekennzeichnet, dass

mittels einer NIR-Spektroskopiemesseinheit (7) unter Anwendung einer
chemometrischen Methode die quantitative Zusammensetzung der Oligomer-
/Monomermischung gemessen wird, wobei der Fliissigkeitsdruck in der

quantitativ iiberwachten Oligomer-/Monomermischung pr > 3 bar ist.

Verfahren nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass
der Fliissigkeitsdruck in der quantitativ iiberwachten Oligomer-

/Monomermischung pr. > 20 bar und besonders bevorzugt > 120 bar ist.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet, dass

die NIR-Spektroskopie in einem Wellenldngenbereich von 700 — 3000 nm,
bevorzugt 780 — 2500 nm und besonders bevorzugt 1000 nm — 2250 nm
durchgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,

dadurch gekennzeichnet, dass

die NIR-Spektroskopie als Transmissionsmessung, insbesondere als Online-
Transmissionsmessung, durchgefiihrt wird, wobei die Strahlquelle (72a) und das

Detektorelement (72b) einander gegeniiberliegend angeordnet sind.

Verfahren nach Anspruch 4,
dadurch gekennzeichnet, dass

der Abstand zwischen Strahlquelle (72a) und Detektorelement (72b) 1 bis 20
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mm betrigt.

Nach einem der Anspriiche 1 bis 5,

dadurch gekennzeichnet, dass

die NIR-Spektroskopiemesseinheit (7) ein Dioden-Array-Spektrometer oder ein
FT-IR-Spektrometer ist.

Verfahren nach Anspruch 6,

dadurch gekennzeichnet, dass

die NIR-Spektroskopiemesseinheit (7) ein FT-Spektrometer ist und die
quantitative Zusammensetzung der Oligomer-/Monomermischung quasi-

kontinuierlich gemessen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Oligomer-/Monomermischung in einem unter Druck stehenden GefaB (1, 2)
gelagert wird oder in einer unter Druck stehenden Leitung (1a, 2a) , bevorzugt in
einer Zirkulationsleitung (1a, 1b, 2a, 2b), gefiihrt wird, wobei die einzelnen
Mischungskomponenten der Oligomer-/Monomermischung jeweils iiber
Zufiihrungsleitungen (1c, 1d) dem GefdB oder der Leitung (1a) zugefiihrt

werden.

Verfahren nach Anspruch 8,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Messwerte der NIR-Spektroskopiemesseinheit (7) an eine Regeleinheit
iibermittelt werden, wobei bei einem Abweichen von einer
Sollzusammensetzung der Oligomer-/Monomermischung die Regeleinheit ein
Regelsignal an eine in wenigstens einer Zufithrungsleitung angeordnete

Dosiereinheit ibermittelt.

Verfahren nach Anspruch 8 oder 9,
dadurch gekennzeichnet, dass
eine erste Oligomer-/Monomermischung und wenigstens eine zweite Oligomer-

/Monomermischung vorgesehen sind, wobei die erste Oligomer-
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/Monomermischung iiber eine erste Leitung (1a) in eine Mischungs- und
Reaktionseinheit (3) eingeleitet wird und die wenigstens eine zweite Oligomer-
/Monomermischung liber wenigstens eine zweite Leitung (2a) in die Mischungs-
und Reaktionseinheit eingeleitet (3) wird, wobei die erste Oligomer-
/Monomermischung und die wenigstens eine zweite Oligomer-
/Monomermischung dort gemischt werden und miteinander zu einem
Polymerprodukt reagieren, wobei die Zusammensetzung der ersten Oligomer-
/Monomermischung und/oder die Zusammensetzung der zweiten Oligomer-
/Monomermischung mittels der NIR-Spektroskopiemesseinheit (7) quantitativ

iiberwacht wird/werden.

Verfahren nach Anspruch 10,

dadurch gekennzeichnet, dass

die NIR-Spektroskopie zur Uberwachung der quantitativen Zusammensetzung
der ersten Oligomer-/Monomermischung in der ersten Leitung (1a) und/oder der
quantitativen Zusammensetzung der Oligomer-/Monomermischung in der
wenigstens einen zweiten Leitung (2a) im Bereich des Anschlusses der ersten
Leitung und/oder der wenigstens einen zweiten Leitung an die Mischungs- und

Reaktionseinheit (3) durchgefiihrt wird.

Verfahren zur Produktion eines Polymerproduktes, insbesondere eines
Polyurethanproduktes, aus einer ersten Oligomer-/Monomermischung und
wenigstens einer zweiten Oligomer-/Monomermischung nach einem der

Anspriiche 10 oder 11.

Vorrichtung zur quantitativen Uberwachung der Zusammensetzung einer
Oligomer-/Monomermischung enthaltend eine Mehrzahl von
Mischungskomponenten,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Vorrichtung wenigstens einen Behiilter (1) oder wenigstens eine Leitung (1a)
zur Speicherung oder Fiihrung der Oligomer-/Monomermischung bei einem
Fliissigkeitsdruck von pL > 3 bar umfasst, wobei die Vorrichtung ferner eine
NIR-Spektroskopiemesseinheit (3) umfasst, wobei die Vorrichtung eingerichtet

ist zur quantitativen Uberwachung der Zusammensetzung der Oligomer-
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/Monomermischung gemél dem Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12.

Vorrichtung nach Anspruch 13,

dadurch gekennzeichnet, dass

eine Regeleinheit vorgesehen ist, wobei die Regeleinheit derart ausgebildet ist,
dass sie bei einem quantitativen Abweichen der Zusammensetzung der in dem
Behilter oder der wenigstens einen Leitung gespeicherten oder gefiihrten
Oligomer-/Monomermischung von einer Sollzusammensetzung ein Regelsignal
an eine in wenigstens einer Zufiihrungsleitung (1la, 2a, 1c, 1d) zu dem Behilter

oder zu der Leitung angeordnete Dosiereinheit (11a, 21a, 11c, 11d) tibermittelt.

Anlage (100) zur Produktion eines Polymerproduktes, umfassend:

- eine Mischungs- und Reaktionseinheit zur Mischung einer ersten Oligomer-
/Monomermischung und wenigstens einer zweiten Oligomer-
/Monomermischung,

- eine an die Mischungs- und Reaktionseinheit (3) fliissigkeitsleitend
angeschlossene erste Leitung (1a) und wenigstens eine an die Mischungs-
und Reaktionseinheit (3) fliissigkeitsleitend angeschlossene zweite Leitung,

wobei die erste Leitung (1a) ausgebildet ist, um die erste Oligomer-

/Monomermischung bei einem Fliissigkeitsdruck pr > 3 bar in die Mischungs-

und Reaktionseinheit (3) einzuleiten und/oder die wenigstens eine zweite

Leitung (2a) ausgebildet ist, um die wenigstens eine zweite Oligomer-

/Monomermischung bei einem Fliissigkeitsdruck pr > 3 bar in die Mischungs-

und Reaktionseinheit (3) einzuleiten, wobei wenigstens eine NIR-

Spektroskopiemesseinheit (7) vorgesehen ist, wobei die wenigstens eine NIR-

Spektroskopiemesseinheit (7) ausgebildet ist, um die quantitative

Zusammensetzung der ersten Oligomer-/Monomermischung in der ersten

Leitung (1a) und/oder die quantitative Zusammensetzung der wenigstens einen

zweiten Oligomer-/Monomermischung in der wenigstens einen zweiten Leitung

(2a) gemilh dem Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12 zu iiberwachen.
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