PARTIKELANALYSE
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In- und Online-
PartikelgroBenanalyse

® Fiir die In- und Online-
Produktionssteuerung kann
nun die PartikelgroBenver-
teilung uneingeschréinkt ein-
gesetzt werden. Dank eines
neuartigen Probenahme-
systems, in Kombination
mit einem Partikelanalyse-
Gerdt, gelingt auch bei
schwierigen ProzeBverhilt-
nissen eine reprdsentative
Probenahme.

ivielfach das entscheidende MaB

fiir die Qualitiit eines Prozesses,
wenn es um disperse Produkte geht. Dies
kann man sich zunutze machen, indem
man den ProzeB iiber die Partikel-
groBenanalyse steuert, d.h. die Analy-
senergebnisse werden sofort in eingrei-
fende Reaktionen umgesetzt, um den
ProzeB in vorgegebenen Grenzen ablau-
fen zu lassen. Ein Trend in aussagekraf-
tigen MeBwerten kann individuell mit ei-
ner Antwort belegt werden, angefangen
mit einer einfachen, aber deutlichen
Warnung bis hin zu einem direkten, au-

Die PartikelgroBenverteilung  ist
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I Prinzipdarstellung der Inline-Probenah-
me und Partikelana mittels Mytos
und Twister.

tomatischen Eingriff {iber eine komple-
xe speicherprogrammierbare Steuerung
(SPS).

Herausforderungen
der Inline-Techni

Im normalen industriellen Einsatz
begegnet man zwangsldufig einer Reihe
von Herausforderungen:
® Ohne Probenahme ist PartikelgriBen-
analyse in trockenen Produktionspro-
zessen nur in Ausnahmefillen moglich.
In der Regel muB eine Probe aus einem
Rohr mit einem Durchsatz entnommen
werden, der sehr viel hoher ist, als fir
das Mefsystem benétigt wird.

8 Die Probenahme muB reprasentativ

sein, um eine aussagekriftige Informa-
tion {iber den ProzeB und nicht eine Zu-
fallszahl zu erhalten. Aus demselben
Grund ist eine kontinuierliche Probe-
nahme dabei einer Stichprobenahme
vorzuziehen.

¥ Die Probenvorbereitung muf sorgfal-
tig und dem zu messenden Material an-
gepaBt erfolgen. Die Probe ist reprodu-
zierbar zu dispergieren, aber vor Ein-
fliissen von auBen zu schiitzen. Das gilt
insbesondere auch in Druckleitungen
oder bei hoheren ProzeBtemperaturen,
wo drastischer Druck- oder Temperatu-
rabfall die Ergebnisse beeinflussen
kann.

¥ Die PartikelgroBenanalyse muB iiber-
priifbare Ergebnisse liefern. Das heifit,
in der Anlage muB, etwa mittels Refe-
renzmaterialien, die einwandfreie Funk-
tion iiberpriift werden konnen. Das be-
deutet aber auch, daB die Ergebnisse
beispielsweise im Labor mit einem an-
deren System verifizierbar sein sollen.
® Nicht nur wegen eines hohen Pro-
duktpreises sollte die vermessene Probe
im ProzeBstrom bleiben konnen, son-
dern auch VerschleiB- und Verschmut-
zungsaspekte sind im ProzeBrohr am be-
sten zu beherrschen. Andererseits kann
eine entnommene reprisentative Probe
aber auch erwiinscht sein, um fiir wei-
tere Analysen darauf zuriickgreifen zu
konnen.

® SchlieBlich sollte die Analyse schnell
und die Pridsentation der Ergebnisse so
sein, daB Konsequenzen sofort ergriffen
werden konnen, z.B. auch durch eine
benutzerunabhdngige,  automatische
Reaktion.

Représentative Probenahme -

auch bei Problemfillen

Nur wenn das Transportmedium eine
gewisse Viskositat besitzt und sich das
Material turbulent im Rohr bewegt,
geniigt eine einfache Sonde oder ein
WandauslaBl zur Gewinnung einer re-
prisentativen Teilprobe. Gerade in gas-
formigen Medien findet aber schon im
Rohr eine Zufallsklassierung von Parti-
kelfraktionen statt.

Die Probenahme iiber ein rotierendes
Kreissegment ist zwar représentativ,
aber wegen des beschriankten Teilungs-
faktors und des Funktionsprinzips nicht
universell einsetzbar, da die entnomme-
ne Probenmenge abhingig vom Off-
nungswinkel des Segments ist und die
Entnahme in einem Fallrohr erfolgt [1].

Ein wesentlich flexibleres Einsatz-
spektrum erreicht man mit einer kleinen
kreisformigen Probenahmedffnung, die
iiber die gesamte Querschnittfliche des
ProzeBrohres systematisch bewegt wird.
Dank isokinetischer Absaugung ergibt
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2 Die zeitaufgeloste Darstellung belegt die Notwendigkeit reprasentativer

Probenahme.

sich ein représentatives Bild des Parti-
kelstromes, auch unter extremen Rand-
bedingungen, etwa in Druckleitungen
oder hinter Kriimmern und sogar in
schriig gefiihrten Leitungen (Abb. 1). Zu-
dem ist die Probenmenge auf einfachste
Art iiber den Durchmesser der Entnah-
meibffnung einzustellen.

Mit der Konstruktionslosung des Twi-
ster konnten diese Anforderungen ideal
in die Realitiit umgesetzt werden. Auf ei-
ner Spiralbahn, deren Ursprung sich an
der Rohrwand befindet, fihrt das Ent-
nahmerohr den Rohrquerschnitt ab. Die
geschiitzte Start- und Parkposition er-
moglicht partikelfreie Referenzmessun-
gen und reduziert den VerschleiB auf die
tatsichlichen Einsatzzeiten wihrend
der Rohrbeprobung. Die Projektions-
flaichendnderung auf der Spiralbahn

3 Mytos
und Twi-
ster 200
inline im
ProzeB-
rohr inte-
griert.

wird durch eine angepaBte Rotations-
geschwindigkeit ausgeglichen [2], [3].

Da sich nur der Entnahmefinger im
Rohr bewegt, sind die bewegten Massen
klein. Zudem ist eine Fertigung der pro-
duktberiihrten Teile aus fast allen Mate-
rialien méoglich. Die Verwendung eines
Metallbalgs, gegen stirkeren VerschleiB
geschiitzt von einer Kappe, ermoglicht
den Einsatz auch unter Ex-Schutz-
Bedingungen.

Die Installation erfolgt durch einen
Flansch, an dem auBen der Antrieb an-
gebracht ist. Der AuslaB der entnomme-
nen Probe befindet sich in der Rohrmit-
te, so daB es nahe liegt, den Sensor zur
PartikelgroBenanalyse direkt nachge-
schaltet im Symmetriezentrum zu in-
stallieren.

Wie wichtig die représentative Ent-
nahme ist, zeigt Abbildung 2: Beim zwei-
fachen Scannen des gesamten Quer-
schnitts werden an den verschiedenen
Positionen innerhalb des Rohres stark
abweichende PartikelgroBenverteilun-
gen festgestellt. Eine fiir die ProzeB-
steuerung sinnvolle Interpretation einer
hieraus zufillig ausgewihlten Stichpro-
be ist praktisch ausgeschlossen. Erst die
Integration ergibt die angestrebte repra-
sentative Information iiber den gesam-
ten Partikelstrom.

Kombination mit einem

Partikelanalyse-System

Das PartikelgroBenanalyse-Gerit
Mytos kann dem Twister direkt im Pro-
zeBrohr nachgeschaltet werden. Alter-
nativ ist die Herausfiihrung der entnom-
menen Probe auBerhalb des Prozesses
moglich. Letzteres bietet die Moglichkeit,
die reprasentative Probe zu weiteren
Analysen zu verwenden. Wenn Mytos im
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4 Finf-Wochen-Produktionskontrolle auf einen Blick.

ProzeBrohr integriert bleibt, kann dage-
gen die Probe direkt wieder in den Pro-
zeBstrom cingeblasen werden.

Das Mytos ist ein PartikelgroBenana-
lyse-Gerit, das vom selben Hersteller
stammt wie Twister. Das System arbei-
tet mit Trockendispergierung und besitzt
die erforderlichen optischen Komponen-
ten des klassischen Laserbeugungssen-
sors Helos. Die schlanke Dispergier-
strecke des bewiihrten Rodos ist direkt
im Rohr, der He-Ne-Laser und die Fou-
rier-Optik mit Strahlaufweitung, Linsen-
system und Multielementdetektor mit
Autofokuseinheit in zwei wartungs-
freundliche, auBenliegende Gehé&use in-
tegriert. Den Ansaugstrom fiir die isoki-
netische Probennahme erzeugt die Dis-
pergierung, die den zu vermessenden
Partikelstrom auch durch den Laser-
strahl bldst. Ein Hiillstrom verhindert
dabei eine Kontamination der optischen
Komponenten.

Die Aufbereitung der MeBwerte erfolgt
unter der datenbankbasierten Windox-
Software, die mit der Menii-Technologie
nicht nur einfache Bedienung sicher-
stellt, sondern auch leistungsfahige gra-
fische und statistische Auswertefunktio-
nen bereitstellt.

Beispiel-Installation

Eine der ersten industriellen Installa-
tionen bewéhrte sich in der Produktion
von Polymeradditiven. Durch héufige
Anderung des Produkts ist nicht nur die
Qualitdtssicherung bedeutsam, sondern
auch das schnelle Erreichen der ange-
strebten Produktspezifikationen. Die In-

stallation erfolgte inline direkt nach ei-
ner Luftstrahlmiihle (Abb. 3). Die Erfah-
rungen mit dem System sind durchweg
positiv: nicht nur, daB die MeBeinrich-
tung zuverldssig und nahezu wartungs-
frei arbeitet, auch die Ergebnisse spie-
geln sehr genau die Produktionssituati-
on wieder [4]. Hohe Reproduzierbarkeit
und systemiibergreifende Ergebnis-
vergleichbarkeit sind bemerkenswerte
Eigenschaften. So konnten im Labor
Ergebnisse mit einem Laserbeugungs-
spektrometer verifiziert werden, was fiir
ein international an verschiedenen
Standorten produzierendes Unterneh-
men von hoher Bedeutung ist. In Abbil-
dung 4 sind die Ergebnisse der ersten
fiinf Wochen nach der Installation dar-
gestellt, an denen man deutlich Ruhe-
zeiten und Produktumstellungen erken-
nen kann.

Der MeBbereich von 0,5 bis 1750 mm
erlaubt den Einsatz in Rohren von 50 bis
500 mm Durchmesser fiir nahezu alle
trockenen Prozesse der mechanischen
Verfahrentechnik, Zerkleinern und Klas-
sieren ebenso wie Granulieren und Mi-
schen.

Auch Online-Betrieb méglich

Eine modifizierte Installation zeigt Ab-
bildung 5. Der Sensor des Mytos ist hier-
bei online, d.h. auBerhalb des Prozef}-
rohrs angeordnet; die notwendige Ein-
bauhthe in der ProzeBleitung ist damit
deutlich reduziert. Twister flihrt die ent-
nommene Probe aus dem ProzeB heraus:
und mift ihre PartikelgréBenverteilung
im nachgeschalteten Mytos. Die repri-
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sentative Probe steht dann fiir weitere
Analysen zur Verfiigung. Eine derartige
Installation eignet sich z.B. fiir die Ana-
lyse seltener Erden. AuBer den hier auf-
gezeigten Anwendungen gibt es inzwi-
schen Erfahrungen mit Zement, Gips,
Metallpulvern, Mineralstoffen und ande-
ren mehr.

Fazit

Nur mit reprisentativer Probenahme
kann ein realistisches Bild von der Par-
tikelgroBenverteilung eines trockenen
Prozesses gewonnen werden. Das Inli-
ne-Partikelanalysesystem Mytos, kombi-
niert mit der neuartigen Probenahme-
technik des Twister, realisiert moderne
In- und Online-PartikelgriBenanalyse.
Verschiedene Installationen zeigen bei-
spielhaft, daB diese Systemkombination
den Anforderungen moderner Produk-
tionsprozesse entspricht.

Uberdies hat sich die Systemkombina-
tion Mytos und Twister fiir Produktions-
anlagen in der Pharmazie bewihrt. Die
hier bedeutsamen GMP(Good Manufac-
turing Practice)-Regeln lassen sich in
einfacher Weise erfiillen.
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