Slephan Rdéthele

On-line-Parlilelgrifenanatyse

Produkte, die der Fachmann als Partikelkollektive oder disperse Mate-
rie bezeichnet und derén Qualitiit man init der Feststellung der Partikel-
gréBenverteilung charaklerisiert, sind z. 3. Lebensmit_tel \.:vie Mehl, Kal-
fee oder Kakaopulver, mineralische Rohstoffe wie Zement oder
Kalkstein, zahlreiche Grundstofle der Chemie und Pharmazie usw. tns-
gesam! kannt man wellweil ca. 40 000 verschiedane Produktain disper-
ser Erscheinungsform,

Die klassische PartikelmeBtechnik zur Charakteristarung solcher Pro-
dukte hal sich seit mehr als 50 Jahren enlwickelt und in der Bundesre-
publik in den letzten 30 Jahren insbesondere im Bareich der qu]iléls-
kontrolle im Labor (auch ,off-line” genannt) eine starke Ausprégung
erfahren.

Waihrend mit den fritheren Verfahren bei der Analyse von Partikeln um
1/1000 mm (= 1 pm) Analysenzeiten von bis zu 60 Stunden i]t_Jlich wa-
ren, erledigl man heuwte mit halbautomatischen Geréten dienglelche Auf-
gabensteliung einschlieBlich der Préaparation in knapp einem halben
Tag, glinstigenfalls in einer Stunde, wenn man moderr]e. sogen_:ann!e
Laser-Beugungsmethoden im Labor einsetzt. Dieser Zenpedarf fihrtin
der Regel dazu, daB man die wichlige Qualitdisinformation erst lange
nach der Produkilon im Herstellungsbetrieb zur Verfligung hat. Im Ta-
gesgeschift hal man dann die unbafriedigende Wahi, eventuelle‘ouall-
tatselnschrankungan mit Preisabschldgen oder Zusatzkosten flr Pro-
duktionskorrekturen in Kauf zu nehmen.

Zur On-line-Analyse von PartikelgréBanvarteilungen mit dem Zlel der
Echtzelt-Qualititskontrolle, Produktionssleuerung oder Prozef-Fege-
lung muB man den Minulen-Barelch beharrschan, Dabel sind aine_ﬁalhe
von Teilschritien abgastimml hinterelnandar bzw, parallel auszutuhrqn.
In der Regel sind Messungen im Produklionsproze nicht direkt mog-
lich, sa daf eine volistindige On-line-Messung folgende fellschritte um-
fafdl: Probenatime, Probenleilung, Melbergichsbegrenzung, Konzen-
trationsanpassung, Dispergierung, schnelie Messung, malhiemalische
Auswertung, Datenverdichlung, Optimierungsstralegie, Slreckenmao-
dellierung, Informationsvernetzung.
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Die ersten fiinf Schritte dienen dahei ausschlieflich der Varbereilung
der schnellen Messung. Die Qualititdt der Messung und ihre Aussage-
kraftim Hinblick auf die zu kennzeichnende Grund-Operation hingt ent-
scheidend von der Zuverliissigkeil der Probenahme und der nachfal-
genden Préparation der Analysenprobe ab.

Bisherige Losungsansitze Drilter konzenlrieren sich auf einzelne Teil-
aspekle wie z. B. die schielle Messung und Auswerlung mittels Laser-
Beugung und vernachlissigen die problemorientierte, verfahrenstech-
nische Einbindung. Dies flhrt unvermeidiich dazu, daB der
hochgenauen, schnellen Messung kelne adéqual genauen Proben zur
Verliigung stehen und die Ableitung van Regel- bzw. ProzeAsteuergré-
Ben nur zufdllig, {iberwiegend aber jedach nicht gelingt,

Wahrend vergleichbare Entwicklungen in USA, GroBbritannien und
Frankreich aus den klassischen MeBtechnik-Branchen bzw. aus der La-
ser-Verwartung entstanden sind und damit die verfahrenstechnlsche
Aulgabenstellung von vornherein methodisch eher ausgegrenzt war,
tberwindet unsere L.osung im Rahmen des Technologie-Transfers die
interdiszipliniren Hilrden, da sie aus dem polentiellen verfahrenstech-
nischen Anwendungsbereich selbst kommt und insbesondere die Parli-
keltechnik init ginem groBen Know-how-Reservoir eingebunden ist. Die
hochmaderne MeBtechnik und vor- bzw. nachgeschallete Prabenah-
me- bzw. Etektronikperipherie werden dadurch Mitlel zum Zweck ver-
tahrenstechnischer Aulgabenstellungen.

Echtzeit-Qualititskantrolle ist hereils verwirklicht, wenn dia Optimie-
rungsstrategie als vinfache Vergleichsmethode in den Arbailszyklus
eingeschlossen wird.

Nimmi! man dle Streckenmodellierung hinzu, dann hal man den ent-
scheldenden Schrilt zur Produktions-Steuerung gelan. Streckenmodel-
lerung selbst ist der noch am wenigsten entwickelte Teitbereich in die-
sem Aulgabenkatalog. Deshalb kann Streckenmodsllierung heute auch
bedeuten, daB der Balrlehsmelster, als intimer i{enner der Produklions-
antage, weil, bei welchen Ergebnissen ar an welchem Rad wieviel bzw,
wie wenlg in die eine oder andere Richtung drehen mu8, Der Unter-
schied zur Echtzeit-Qualitdiskontrolie tiegt dann darin, daB die Ergeb-
nisse nicht mehr im Labor, sondarn im Betrieb baim Melster direkt anlia-
gen milssen.

Wihrend bhei der Sleuerung der Mensch den Inlormalionsireis
geschlossen hal, wird durch die Hinzunahme des hier als Informations-
vernelzung bezeichneten letzlen Schiittes die Riickkopplung mit techyu-
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schen Mitteln vollzagen. Fiir eine Automalisierung mit reproduzierba-
rem Zeitverhalten ist dies sicherlich die attraktivste Anwendungsform
der On-line-PartikelgréBenanalyse.

Die neuen Geriite, mit denen On-line-ParlikelgréBenanalyse beispiels-
weise bei lrockenen Produktions-Verfahren ausgefiihrt werden kann,
sollen kurz vorgestellt werden.

Als Grundoperation wird ein Mahl-Sicht-Kreislauf, also eine Kambina-
lion aus einer Zerkleinerungsmaschine mit einem Windsichter ange-
nommen, aus dem hinter einem Fallschacht die Analysenprobe zu ent-
nehmen ist. Dies gelingt mit dem als ROPRON bezeichnelen
Produktionsprobenehmer und In-stream Probenteiler. Dieses Geriit ist
so konzipierl, daB es die ersten drei Teilschritle in einer Baueinheil aus-
tihren kann.

Das Gerét wird in den erwéhnten Fallschacht eingellanscht, und der ge-
samte Produktstrom durchlauft die drei Baustulen, die zur Probenah-
me, Probenleilung und MeBbereichs-Begrenzung hinlereinander mon-
Hert werden.

Durch die zweislufige Probenteilung gelingt eine zuvertissige Reduzie-
rung aus dem Tonnen- in den Grammbereich. Die so aus dem Produkt-
strom rusgekoppelte Analysenprobe wird zu dem nichsten Gerét wel-
lergeleilet.

Das Dosiar- und Dispergiersystem RODOS verwirkiicht die Konzentra-
lionsanpassung an das nachfolgende MeBgerél und die trockena Dis-
pergierung in zwel Slufen.

Hohe Schergeschwindigkelten In einem Ringspalt bewirken elne scho-
nende, gezieite Varainzelung der Partikel. In der zwelten Stufe wird der
Gas-Feststoff-Strah! (iber eine Prallfiichenkaskade geflihrt, wobet mit
gezielten Wandkontaklen such die klelnsten Partikel um etwa 1/1000
Millimeter disperglert, d. h. vonainander getrennt wesrden.

Danach verld3t das Gas-Festsloff-Gemlisch das Disperglergerit als
medntdhiger Frelstrahi, In dem alte Partikel als Einzeltelichen enthaiten
sind. Dleser Frelstrahl wird direkt durch die MeBzone eines gesignetan
schnallen optischen Analysengeriites geblasen.

Mit RODOS Ist es zum ersten Mal gelungen, dle trockene Disperglerung
fir Partikel bis zu 1/1000 mm durchzufiihren. Nur so gelingt fiir etwa
60 % der Produkte eine prozeBgerechte Bestimmung der Primargro-
fenvertallung.

Das dazu passend entwickelle Laser-Beugungsgerit HELOS verelnigt
die Teilschritle schnelle Messung und mathemalische Auswertung.
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Abb.: Trocken-Dispergiereinheit AODOS in MeBpasition vor dem Laser-
Bougungsgeriit HEL.OS

Im Bild steht das Dispergiersystem RODOS vor der langsn Bauart mit
einem MaBbereich van bis zu 2 mm PartikelgriBe. Dis gedfinsle rechite
Seite gibt den Blick auf das optische Banksystem mit aufgesetziem
Sensor frei.

Wenn der aus dem Dipergiersystem auslretende Partikelfreistrahi im
MeRquerschnitl den Laserstrahl kreuzt, entstehen sogenannte Fraun-
holersche Beugungs-Erscheinungen. Diese verdndern die Lichtinfor-
mationen des Laserstrahls so, daf man daraus die Gréfenverteilung
der im Freistrahl enthallenen Partikel berechnen kann.

Dazu werden die radialsymmetrischen Beugungsbilder von einem
Multielementdetektor erfaBt, an ein leistungsiéhiges Mikrocomputersy-
stemn dbermitiell und von speziell fiir diese Aufgabensieliung entwicket-
ten elektronischen Karten verarbeilel. Mit einer besonderen malhemati-
schen Methode werden anschiiefend die MeBsignale zur Ldsung aines
komplexen Gleichungssylems softwaremaBig verarbeitet.

Daraus sind geeignele Qualitilskriterien wia gréfte Haufigkeitl eines
Parlikelmerkmals und z. B. die Steigung der Summenkurve als Hinweis
auf die gewiinschle Breile des Karnspektruims ableilhar, Diese wieder-
um sind Schllisssiinformationen, um mit Produllions-Vergleichsdaten
dis Oplimierungssirategle zu entwickeln.

Am Enda erhiill man dann Steuer- bzw. Regelinformatlonen, die mit den
Grundoperationan zu verknilpfen sind. Speziell entwickelte Elektronik-
karten, sogenannte Prozeflinterfaces, (ibernehmen die Umwandiung
digser Informalion in Signale und Botschaflen, die das Prozef-
Leitsystem dar Produktionsantage verstehen und verarbeilen kann.
Der Wirkungszyklus einer On-line-ParlikelgriBenanalyse ist damit ge-
schlossen.
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