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 SAMENVATTIN G VOOR NIET 
INGEWIJDEN * * 
Eenn groot aantal producten die worden gebruikt in het dagelijkse leven (bijvoorbeeld 

plastics,, antibiotica of bier) zijn afkomstig uit de chemische, farmaceutische of 

voedingsmiddelenindustrie.. Deze producten kunnen op twee manieren worden 

geproduceerd,, continue of batch. Een continue productie houdt in dat er dag en nacht 

reactantenn in een reactor bij elkaar worden gevoegd om tot het gewenste product te 

reageren.. Een batch productie houdt in dat er een vooraf vastgestelde hoeveelheid 

reactantenn in een reactor worden gedaan en deze onder vastgestelde proces condities 

tee laten reageren tot het eindproduct. 

Inn dit proefschrift staat het batchgewijs produceren centraal. Een 

batchreactorr is in wezen een uit de kluiten gewassen pan, vaak uitgerust met een 

roerderr en een koel-verwarmingsmantel om de reactor te verwarmen of te koelen. Het 

batchgewijss produceren gaat volgens een recept. De reactor wordt gevuld met 

reactanten.. Daarna wordt de reactor gesloten en de roerder wordt aangezet. 

Vervolgenss ontstaat er een chemische reactie waarna het uiteindelijke product 

ontstaat.. De duur van zo'n batch reactie hangt af van het type product en kan 

uiteenlopenn van enkele minuten tot enkele dagen. Als alle reactanten omgezet zijn tot 

hett gewenste eindproduct, wordt de batch gestopt en de reactor geleegd. Vervolgens 

kann de volgende batch reactie worden gestart. 

Eenn belangrijk kenmerk van een batchproces is dat dit proces volgens een 

receptt uitgevoerd wordt. De proces operator heeft een recept van bijvoorbeeld 

temperaturenn en drukken die gedurende de reactie nauwkeurig moet worden 

uitgevoerd.. Hoe nauwkeuriger de procesoperator dit recept navolgt, hoe zekerder het 

iss dat er een kwalitatief goed eindproduct zal zijn. Er bestaan echter altijd bronnen 

vann variatie in een proces die ervoor zorgen dat de uiteindelijke kwaliteit van het 

eindproductt zal verschillen van batch tot batch. Denk hierbij bijvoorbeeld aan een 

plotselingee verstoring van de hoeveelheid koelwater naar de reactor toe. Door een 

dergelijkee proces fout loopt de chemische reactie niet meer volgens het recept en 

kunnenn er ongewenste bijproducten worden gevormd. Het is echter belangrijk voor 
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dee producent om de spreiding in de productkwaliteit zo klein mogelijk te houden 

teneindee een zekere kwaliteit van het eindproduct te kunnen garanderen. Echter, er 

zijnn andere redenen dan alleen de productkwaliteit om een batch gedurende de reactie 

tee bewaken. Een processtoring kan namelijk ook tot gevaarlijke situaties leiden. In dat 

gevall  is een tijdige detectie van een temperatuurverstoring gewenst in verband met de 

veiligheid.. Ook kan de productie van ongewenste bijproducten kan om 

milieutechnischee redenen ongewenst zijn. Kortom, batchbewaking is wenselijk om 

verschillendee redenen waaronder veiligheid, milieu en productkwaliteit. 

Dee traditionele manier van batchbewaking gaat meestal aan de hand van het 

volgenn van belangrijke procesparameters, zoals de druk en temperatuur. Deze 

procesvariabelenn worden gemeten door middel van sensoren die in de reactor zijn 

geplaatst.. De uitkomst van elke afzonderlijke meting wordt weergegeven in een 

zogehetenn univariate controlekaart. De uitkomst van elke meting mag een bepaalde 

limietwaardee niet overschrijden. Is dit wel het geval, dan volgt er een waarschuwing in 

dee desbetreffende controlekaart. In dit geval is er hoogstwaarschijnlijk een 

procesverstoringg aanwezig. 

Echter,, deze manier van monitoren heeft nadelen. Zo moet er voor elk 

gemetenn procesparameter een univariate kaart worden bewaakt. Als er bijvoorbeeld 

meerr dan twintig van deze procesparameters worden bewaakt, is het bijna al een 

ondoenlijkee zaak om al deze kaarten afzonderlijk te bewaken. Verder hebben 

univariatee controlekaarten de eigenschap om valse signalen te genereren, dit wil 

zeggen,, een procesparameter overschrijdt zijn controlelimiet maar in werkelijkheid is 

err niets aan de hand. Een ander belangrijk punt is dat procesparameters vaak een 

onderlingg verband hebben. Bijvoorbeeld, als de druk in de reactor omhoog gaat, dan 

gaatt de temperatuur vaak ook omhoog. Als nu door een procesverstoring dit verband, 

off  deze correlatie, verbroken wordt, dan gaat dit onopgemerkt in univariate 

controlekaarten. . 

Dee aanpak die in dit proefschrift beschreven staat, houdt rekening met het 

verbandd tussen de procesparameters en heeft veel minder last van deze nadelen. Om 

eenn batch te bewaken worden zogeheten multivariate kaarten gebruikt. In tegenstelling 

tott de univariate kaarten zijn er nu slechts twee controlekaarten nodig. 

Omm deze multivariate kaarten te kunnen construeren, is een model nodig. Dit 

modell  vormt de basis van de controlekaarten. Een statistisch batchbewakingsmodel 

wordtt in grote lijnen als volgt verkregen. Allereerst moeten er data worden verzameld. 
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Hett idee achter statistische batchbewaking is dat er wordt geluisterd naar wat de 

reactorr te vertellen heeft door simpelweg procesparameters te meten. Een ander 

alternatieff  zou zijn om fysische modellen van de reactor te ontwikkelen waarmee het 

tijdsverloopp van de procesparameters kan worden voorspeld. 

Dee chemie van een batchreactor is echter vaak dusdanig complex dat deze 

fysischee modellen geen betrouwbare resultaten opleveren. Hoe gaat het verzamelen 

vann de data in zijn werk? Stel nu dat er methyl-methacrylaat (polymeer) wordt gemaakt 

inn een batchreactor. Van deze batchreactie worden elke tien seconden twintig 

procesparameterss gemeten. Het batchproces zelf duurt 3 uur. Aan het einde van de 

batchh is een grote hoeveelheid aan data verzameld. Een extra kwaliteitsmeting aan het 

eindee van deze batch vertelt dat het eindproduct van een goede kwaliteit is. Dit 

betekentt dat het recept correct is uitgevoerd door de procesoperator, ook al zijn er 

hierr en daar wat variaties opgetreden ten opzichte van het recept. Deze variaties zijn 

onvermijdbaar,, maar klaarblijkelijk toegestaan om toch nog een product af te leveren 

vann een voldoende kwaliteit. Het is deze variatie in de gemeten procesdata waar het 

omm draait als er een statistisch model wordt gebouwd. Omdat we nu weten hoeveel 

variatiee er is toegestaan om een goed eindproduct af te leveren, kunnen we net als bij 

dee univariate kaarten controle limieten berekenen. Omdat er gebruik wordt gemaakt 

vann statistiek, is het belangrijk om zoveel mogelijk data te gebruiken. Dus procesdata 

vann slechts 1 batch is niet voldoende. Daarom worden de data van meerder batches 

verzameldd (> 30) om de zogeheten referentiedistributie van mogelijke procesvariatie 

zoo groot mogelijk te maken. Hoe meer procesdata er verzameld wordt, des te 

betrouwbaarderr de controlelimieten worden. Als er eenmaal genoeg procesdata zijn 

verzameld,, dan wordt de procesvariatie in kaart gebracht met een model. Met behulp 

vann dit model kunnen er er twee controlekaarten worden geconstrueerd. Het proces 

kann nu worden bewaakt aan de hand van deze controlekaarten. Het verloop van een 

nieuwee batch wordt gevolgd en samengevat in twee teststatistieken, die op hun beurt 

wordenn weergegeven in de twee controlekaarten. Blijf t de teststatistiek binnen de 

controlelimieten,, dan opereert het proces volgens wens. Is dit niet het geval, dan is er 

eenn procesverstoring aanwezig. 

Err bestaat een ruime keus aan modellen, in dit proefschrift wordt een aantal 

vann deze modellen vergeleken en getoetst aan de hand van industriële procesdata. Er 

wordtt onder andere getoetst hoe vaak een vals alarm wordt gegenereerd in de 

controlekaartenn voor een specifiek model. Verder wordt er getoetst hoe snel een 
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modell  in staat is om een proces fout te detecteren in deze controlekaarten. De 

controlekaartenn zelf en de statistiek die erachter zit worden aan de tand gevoeld. 

Traditioneell  worden drukken en temperaturen gemeten aan batchprocessen. Deze 

procesvariabelenn meten de fysische eigenschappen van een proces, maar geven weinig 

inzichtt in de onderliggende chemie. De onderliggende chemie is veel beter te meten 

doorr gebruik te maken van spectroscopische instrumenten zoals nabij-

infraroodinstrumentenn (NIR). Een bundel licht met een bepaalde golflengte wordt 

dann door het reactiemengsel gestuurd met behulp van een speciale probe. Dit licht 

heeftt een bepaalde energie, en moleculen in het reactiemengsel absorberen een 

gedeeltee van deze energie. De bundel licht wordt vervolgens weer gedetecteerd. De 

hoeveell  energie die is geabsorbeerd door de moleculen is een maat voor de 

hoeveelheidd van een bepaalde component. Hiermee kan de conversie in de reactor 

wordenn gevolgd. Deze metingen zijn dus rijk aan chemische informatie en maken het 

batchbewakingsmodell  een stuk krachtiger. Immers, nu kunnen ook chemische 

veranderingenn worden gedetecteerd. Dit proefschrift beschrijft hoe batchprocessen 

diee zijn uitgerust met NIR-apparatuur kunnen worden bewaakt. 

Uiteindelijkk is het de bedoeling dat de procesoperator in de controle kamer 

slechtss twee controle kaarten hoeft te bewaken. Vroegtijdige en betrouwbare detectie 

vann procesverstoringen is indirect een kostenbesparing op het proces. Het is daarom 

zaakk een zo goed mogelijk model te kiezen in combinatie met de juiste statistiek. 

Uiteindelijkk is het de bedoeling dat de procesoperator in de controle kamer 

slechtss twee controle kaarten hoeft te bewaken. Vroegtijdige en betrouwbare detectie 

vann proces verstoringen is indirect een kostenbesparing op het proces. Het is daarom 

zaakk een zo goed mogelijk model te kiezen in combinatie met de juiste statistiek. 
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