PRODUKTION

Mit UV-Licht oxidiert

TOC-Messung in
Reinstwasser

Die Stabilisierung der thermischen Bedingungen, die Erhohung der Strah-
lungsdichte bei der Oxidation und die Optimierung des Medienflusses im

System standen bei der Weiterentwicklung des TOC-Analysators von Swan
im Fokus. Die vorgestellten technischen Losungen haben die Prazision und
die Genauigkeit der direkten UV-Oxidation nachweislich verbessert.

m die Qualitat des verwendeten Reinst-
wassers jederzeit zu garantieren, setzen immer
mehr Arzneimittelhersteller auf eine auto-
matisierte und kontinuierliche Uberpriifung
der Aufbereitungsanlagen und der Reinstwas-
serkreislaufe. Als Mal} flir die organische Ver-
unreinigung im Wasser dient dabei der Sum-
menparameter TOC (Total Organic Carbon). Es
existieren verschiedene Verfahren, um den or-
ganisch vorliegenden Kohlenstoff zu oxidieren
und das dabei entstehende Kohlenstoffdioxid
zu messen. Swan setzte dabei von Beginn an
auf die Methode der direkten UV-Oxidation.
Heute sind auf dem Markt hauptsachlich fol-
gende Methoden zur TOC-Bestimmung zu fin-
den: thermische Zersetzung mit NDIR Detekti-
on, UV-Persulfat-Aufschluss mit NDIR Detekti-
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on, UV-Persulfat-Aufschluss mit Leitfahigkeits-
detektion und direkte UV-Oxidation mit Leit-
fahigkeitsdetektion. Jedes dieser Verfahren be-
ruht auf der Oxidation des im Wasser vorhan-
denen organischen Kohlenstoffs und der an-
schlieBenden Messung des durch die Oxidati-
on entstandenen Kohlenstoffdioxids. Dabei
weist jede Methode spezifische Vor- und Nach-
teile auf, abhdngig davon, wie die Oxidation
und Messung technisch umgesetzt wird.

__Direkte UV-Oxidation

Im Reinstwasserbereich der Pharmaindustrie
kann die direkte UV-Oxidation eingesetzt wer-
den, da die moglichen organischen Verunrei-
nigungen nur in kleinsten Konzentrationen
auftreten. Voraussetzung fur die vollstandige
Oxidation des vorhandenen organischen Koh-
lenstoffs durch die UV-Strahlung sind aber ein
optimierter UV-Reaktor und die Gewabhrleis-
tung der bendtigten Messumgebung.

Nach der ersten Leitfahigkeitsmessung (Total
Inorganic Carbon; TIC) gelangt die Probe in den
UV-Reaktor. Darin wird der im Wasser vorhan-
dene organische Kohlenstoff oxidiert und zur
zweiten Leitfahigkeitsmessung (Total Carbon;
TC) geleitet. Aus der Differenz zwischen den
beiden Sensoren wird der TOC-Gehalt berech-

net (TOC = TC—TIC). Wie jede andere Methode

hat auch die direkte UV-Oxidation systembe-

dingte Nachteile:

e eingeschrankter Messbereich <2 uS/cm bei
20°Cund <1 ppmTOC

e thermische Effekte beeinflussen die Mes-
sung

e ungenugende Reproduzierbarkeit der UV-
Oxidation

Um diese systembedingten Nachteile zu ver-

meiden oder zu minimieren, standen bei der

Weiterentwicklung des Messgerats eine Stabi-

lisierung der thermischen Bedingungen im Ge-

rat, die Erhohung der Strahlungsdichte bei der

Oxidation und die Optimierung des Medien-

flusses im System im Vordergrund.

__Temperatur konstant gehalten

Bei der direkten UV-Oxidation hat die Tempera-
tur einen sehr groen Einfluss auf das Mess-
ergebnis. Bedingt durch die Energieabgabe der
UV-Lampe wird die Temperatur des Proben-
wassers, je nach Konstruktion um mehr als
10 °Caufgeheizt. Diese Differenz zwischen den
beiden Leitfahigkeitssensoren muss kompen-
siert werden. Jede Kompensation stellt aber
nur eine Naherung dar. Um die Abweichung
moglichst klein zu halten, ist beim AMI Line
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TOC dem Reaktor deshalb ein Warmetauscher
vorgeschaltet. Mit dieser MaRnahme kann der
Temperaturunterschied zwischen den beiden
Messungen bei <0,2°C gehalten werden. Be-
sonders bei Proben mit tiefen TOC-Werten
wirkt sich diese MaBnahme sehr positiv aus.

Die verwendeten UV-Lampen (Hg-Niederdruck
Quarzlampen) haben einen engen Temperatur-
bereich bei dem sie die volle Leistung erbrin-
gen. Dieser liegt meistens zwischen 40 bis
50°C. Eine Anderung der Betriebstemperatur

Ubersichtlicher
und bedienungs-
freundlicher Auf-
bau des AMI Line
TOC

um 10 °C kann einen Leistungsverlust von bis
zu 20 % ergeben. Es ist daher sehr wichtig, die
Lampentemperatur im optimalen Bereich zu
halten. Zusatzliche Heizpatronen oder Kiihl-
aggregate (je nach Anwendung) erméglichen
es, eine Zieltemperatur von 42 °C sehr genau
einzuhalten. So wird eine maximale Strah-
lungsleistung und damit eine optimale und
gleichmaRige Oxidation erreicht.

In der klassischen Anordnung von UV-Lampe
und Medienfluss wird die Probe um eine Licht-

quelle herumgefiihrt. Streuverluste und Refle-
xionen sind kaum vermeidbar. Zudem kann im
Langzeitbetrieb die Bildung von Ablagerungen
(und damit eine Reduktion der Strahlungsdich-
te) an der direkt bestrahlten Seite nicht aus-
geschlossen werden. Erst durch das direkte Zu-
sammenbringen von UV-Lampe und Probe las-
sen sich diese Nebeneffekte vermeiden. Im UV-
Reaktor des AMI Line TOC wird die Probe direkt
an der Lampe entlanggefuhrt. Der maximale
Abstand zur Lampenmitte betragt 8 mm, die
Schichtdicke betragt nur 0,5 mm. Durch die ge-
schlossene Konstruktion werden Streuverluste
und die Produktion von Ozon verhindert.

— Automatischer Funktionstest
Gerate, die in Pharmaapplikationen eingesetzt
werden, miissen einen Eignungstest (System
Suitability Test; SST) gemaR den malkgebenden
Pharmakopden bestehen (USP 643 / EP 2.2.24).
Bei Geraten mit direkter UV-Oxidation haben
die aktuell verwendeten UV-Lampen eine Le-
bensdauer von sechs Monaten. Jeder Lampen-
wechsel erfordert zwingend einen SST, somit
werden also mindestens zwei Tests pro Jahr be-
notigt.
Zusatzlich zum aufwendigen SST besteht aber
Bedarf nach regelmaRigen Uberprifungen des
Messgerats. Deshalb verfiigt der AMI Line TOC
uber einen automatischen Funktionstest. Die-
ser ist im Ablauf dem bekannten SST angegli-
chen und ermoglicht die Validierung des Mess-
gerats in frei bestimmbaren Intervallen. Es wer-
den hochkonzentrierte Lésungen (Saccharose
und Benzochinon) verwendet, die bis zu drei
Monate haltbar sind. Die Losungen werden
erstzum Zeitpunkt des Tests mit Probenwasser
uber die eingebaute Peristaltik-Pumpe ver-
diinnt. Die grundsatzliche Funktion des Instru-
ments kann damit, ohne Eingriff oder Verande-
rung von aulen, sehr einfach lberprift wer-
den.
Eine zusatzliche Erleichterung im Betriebs-
ablauf ergibt sich durch die Moglichkeit, auch
Handproben durch das Messgerat lberpriifen
zu lassen. Beim AMI Line TOC wird die Probe
von einer Peristaltik-Pumpe durch das Gerat
gesogen. Handproben kénnen dadurch sehr
einfach angeschlossen und sogleich per Knopf-
druck vermessen werden.
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