Reinstwasser

Viele Betreiber von Reinstmedienanlagen sehen
in wahrstem Sinne rot, wenn sie an die roten
und braunen Korrosionsprodukte in Destillati-
onsanlagen bzw. schwarzen in Reinstdampf-
Erzeugern denken. Das Rouging entsteht in
erster Linie in den Erzeugeranlagen, von wo

aus es in das Verteilernetz getragen wird.
Mit einem intelligenten Anlagendesign las-
sen sich diese Verfarbungen jedoch wir-
kungsvoll minimieren.

Integrierte

Mafinahmen

Wirksame Anti-Rouging-Konzepte fiir Pharmawasser- und Pharmadampfanlagen

HaNs HERMANN LETZNER

Das Rouging in Destillationsanlagen
und Reinstdampf-Erzeugern hat in
aller Regel keinen Einfluss auf die analy-
tische Qualitit des produzierten Pharma-
wassers oder des Reinstdampfkondensates.
Die Grenzwerte der Arzneibiicher fiir
Schwermetalle werden eingehalten. Den-
noch fordern Vertreter der Aufsichtsbehor-
den aktive MafSnahmen zur Verhinderung
bzw. Minimierung von Rouging. Im Hin-
blick auf die Arzneimittelsicherheit muss
im Rahmen einer Risikoanalyse der Eintrag
von Schwermetallpartikel ins Endproduke
bewertet werden. Im Rahmen eines umfas-
senden GMP-Konzeptes werde folgende
Forderungen gestellt:

M Beriicksichtigung im Lastenheft, bei der
Planung einer Neuanlage,

B Risikoanalyse,

M regelmifige Inspektionen,

B De-Rouging-Mafinahmen bei Befund,
W konkrete Mafinahmenpline und betriebs-
spezifische Strategien.

Zudem ist der Einfluss der Belige auf
qualititsrelevante Messwertaufnehmer wie
Leitfahigkeits- und TOC-Messung im Rah-
men der PQ und iiber den Lebenszyklus zu
berticksichtigen.

Die Korrosionsform Rouging ist auch ein
Kostenaspekt. So miissen Destillationsko-
lonnen und Wirmetauscher, aber auch
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Pumpen, Behilter, Rohrleitungen usw. mit
erhshtem Aufwand gereinigt werden. Uber-
dies entsteht ein erheblicher Wartungsauf-
wand durch den Austausch von Dichtungen
und Ventilmembranen in den Ringlei-
tungen. Bei Messstellen, wie etwa zur Leit-
fihigkeitsmessung oder TOC-Uberwa-
chung kommt iiberdies noch ein erhohter
Kalibrieraufwand hinzu. Weitere Nachteile
sind Ausfallzeiten der Erzeuger und der
Versorgungssysteme, die Reduzierung der
Lebensdauer der Erzeugeranlagen sowie die
Ablagerungen auf Wirmetauscheroberfli-
chen, auch in Verbindung mit Kieselsiure-
ablagerungen, die den Wirmeaustausch
reduzieren.

Rouging in Erzeugeranlagen

Beim Rouging-Workshop der ISPE (Inter-
national Society For Pharmaceutical Engi-
neering) nannten 50 Fachleute im Septem-
ber 2006 Faktoren fiir Rouging: CO,,
Temperatur, Stickstoff, Sauerstoff, Partikel-
verschleppung, Ozon, Speisewasser, Material-
auswahl sowie das Sanitisierungsverfahren.

Der Autor macht mit etwa 300 Destilla-
tionsanlagen und Reinstdampferzeugern die
Erfahrung, dass die Faktoren CO, und
Temperatur sehr groffen Einfluss in den
Erzeugeranlagen haben. Da bei einer Stick-
stofftiberlagerung im WFI-Ringleitungsnetz
kein Sauerstoff fiir den Erhalt der Passiv-
schicht zur Verfiigung steht, sind solche
Systeme in aller Regel besonders stark be-
troffen. Kohlensiure ist trotz einer CO,-
Falle auf dem Speichertank und weiterer

entsprechender Maffnahmen im gereinigten
Wasser in Spuren enthalten und verursacht
eine weitere pH-Wert-Absenkung. Sie fithrt
so zu einer weiteren Depassivierung und
erhoht die Metallloslichkeit.

Hohere Temperaturen beschleunigen die
Diffusion von Eisen in Richtung Passiv-
schicht, Wasser wirkt mit zunehmender
Temperatur immer mehr als Sdure. Das
Rouging und die Gefahr anderer Korrosi-
onserscheinungen nimmt in Abhingigkeit
von der Temperatur zu. In Destillationsan-
lagen ist die erste Stufe, aufgrund der Tem-
peratur von bis zu 180 °C, immer am stirks-
ten betroffen. Die letzte Stufe sieht immer
besser aus, hier betragen die Temperaturen

100 bis 105°C.
Wichtige Gegenmafinahmen

Zunichst miissen eisenhaltige oder ande-
re korrosionsférdernde Verunreinigungen
ausgeschlossen sein, denn sie sind lokale
Schwachstellen. Ebenfalls entscheidend ist
der Einsatz der richtigen Werkstoffe, fach-
minnisch ausgefithrte Schweiffinihte und
die griindliche Reinigung. Beim SchweifSen
wandert Eisen im Schmelzbad bei Tempe-
raturen von 1200 °C an die Oberfliche. Das
richtige Ausgangsmaterial, die Auswahl des
Schweifigases und die Temperaturfithrung
des Schweifigerites konnen hohe Delta-Fer-
rit-Werte verhindern. Schweifinihte sollten
einen Delta-Ferrit-Wert kleiner drei Prozent
haben.

Oberflichen von Naturumlauf-Verdamp-
fern zeigen weniger Ablagerungen als Fall-
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film-Verdampfer. Deren Wirmetauscher-
flichen stehen stindig unter dem Fliissig-
keitsspiegel, sodass die Inhaltsstoffe im
Spurenbereich gleichmiflig im Speisewasser
verteilt sind. Dagegen stehen Fallfilm-Ver-
dampfer in der Stillstandzeit trocken. So
werden Spuren im Wasserfilm in die Ober-
fliche gebrannt.

Demister werden bei manchen Herstel-
lern zur Trépfchenabscheidung eingesetzt,
obwohl die FDA seit Jahren deren Einsatz
kritisiert. Spuren der Inhaltsstoffe des Was-
sertropfens bleiben im Demister zuriick.
Uber Monate und Jahre reichern sich die
Ionen hier an und bilden ein Korrosions-
potenzial.

Dariiber hinaus gibt es weitere Mafinah-
men, mit deren Hilfe sich das Rouging re-
duzieren lidsst. Dazu zihlt:

B Dic Reduzierung der Verdampfertempe-
ratur auf der ersten Kolonne (Destillations-
anlagen mit maximal 145 °C statt 180°C,
Reinstdampferzeuger mit maximal 125°C
bis 135 °C statt 150°C. Anmerkung: Die
Anlagen werden grofler, um die gleiche
Leistung zu erzielen.

B Die quantitative Entfernung von Koh-
lendioxid-Spuren vor der ersten Verdamp-
ferstufe. Das bedeutet die thermische Ent-
gasung vor der Einspeisung in den Reinst-
dampferzeuger bzw. vor der Einspeisung in
die erste Kolonne der Destillationsanlage.
Anmerkung: Die thermische Entgasung ist
einer Membranentgasung vorzuziehen. Bei
der thermischen Entgasung fallen keine
zusitzlichen Betriebskosten an. Testanlagen
basierend auf Membranentgasung zeigen
keine ausreichende Effektivitit.

M Der Verzicht auf Stickstoff—Uberlagerung
im WEFI-Verteilsystem und Ozon im Spei-
sewasser sowie die

WISSENSWERTES
» Was ist Rouging?

Rouging ist eine Form von Korrosion. Die beim
Abwischen mit einem weiBen Tuch gefunde-
nen Partikel sind Eisenoxide, u.a. Hamatit und
Magnetit. Neue Anlagen kénnen bereits nach
wenigen Wochen starke Verfarbungen zeigen.
Diese sind erkennbar an Komponenten, wie:
M Schauglaser der Destillationskolonnen,

M Leitfahigkeitsmesssonden,

M Teflonschlauch zur Versorgung des TOC-
Gerates,

B Speisewasseraufbereitung durch Umkehr-
osmose- und Elektrodeionisationsanlagen
mit hoher Riickhalterate, auch fiir kolloi-
dales Eisen und Mangan.

De-Rouging-Mafinahmen

Die De-Rouging-Mafinahme hat in Ab-
hingigkeit von den Monitoring- oder War-
tungs-/Inspektionsergebnissen zu erfolgen.
Sehr hilfreich ist es, wenn bereits im Las-
tenheft fiir die notwendigen Anschliisse z.B.
am Reinstdampferzeuger gesorgt wurde.

Die Gesamtkonstruktion sollte das Flu-
ten mit Sduren gestatten. Ein leichtes Aus-
spilen der Chemikalien ist tiber totraum-
arme Komponenten zu erméglichen. Mit
Inspektionsrohren sollte im Labortest die
Basis fiir die richtige Prozedur erarbeitet
werden. Typische Beizverfahren basieren auf
HF und HNOj; in Abhingigkeit vom Ei-
sengehalt, der Konzentration, Temperaturen
und der Zeit. Alternativ werden H;POy,
H,SO, mit Chelatzusitzen und Inhibitoren
bei 60 °C eingesetzt.

Eine Anlagen-Konstruktion, die eine
leichte Demontage der Kolonne und der
Wirmetauscher ermdoglicht, gestattet die

W TOC-Gerat (UV-Bestrahlungskammer),

M Ventil-Membranen,

M Ringleitungspumpen,

M Spriihkugeln,

M Rouging-Inspektionsrohre.

Erkennbar werden sie auch, wenn der so
genannte WeiBtuchtest bereits beim Durch-
flieBen von wenigen Litern Destillat durch ein
vor eine Zapfstelle gehaltenes Tuch eine rote
Verfarbung zeigt.

Durchfiihrung der Mafinahme im Beizbe-
cken des Herstellers. Die Chemikalien
kommen somit beim Betreiber nicht zum
Einsatz. Auch ein integrierter Rouge-Sensor
nach dem LPR-Verfahren (Linearer Polari-
sationswiderstand) ist sinnvoll. Der Sensor
gestattet die Steuerung des Anlagenbetriebes
bei einer Temperatur, bei dem die Passiv-
schicht nicht abgebaut wird.

Fazit

Rouging lasst sich nicht immer verhin-
dern, aber erheblich minimieren. Auch die
Hiufigkeit von aufwindigen De-Rouging-
Mafinahmen kann erheblich minimiert
werden — vorausgesetzt, es wurde bereits bei
der Planung der Destillationsanlage oder
des Reinstdampferzeugers diese Art der
Korrosion beriicksichtigt und wirkungsvolle
GegenmafSnahmen integriert. Eine Nach-
riistung ist zum Teil auch bei bestehenden
Anlagen maéglich [ |
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