02 12 Ruhrwerksmahlung OPUS; Schiittgut 2003 - 1 -

Einsatz der Ultraschall Extinktion fur die in-line Partikelgréf3en-Messung von
Pigmenten zur Regelung einer Ruhrwerkskugelmihle und Optimierung des Pro-
zesses

Wolfgang F. Hess*, Axel Pankewitz**

1. Einfuhrung

In der chemisch-pharmazeutischen, der keramischen oder der Farb- und Lack-Industrie
werden haufig Materialien mit Feinheiten deutlich unter 1 um eingesetzt. Dabei sind die
Produkte durch hohe Homogenitét, Loslichkeit oder Festigkeit gekennzeichnet. Diese
Feinheit kann mittels Nassmahlung in Ruhrwerkskugelmuihlen erreicht werden, da hierin
hohe Leistungsdichten umgesetzt werden. Aus prinzipiellen Griinden besitzen solche
Muhlen eine relativ niedrige Effektivitat, sie arbeiten aber energetisch oft gtinstiger als
alternative Zerkleinerungsmaschinen [1]. Zudem werden Nasszerkleinerungsverfahren
dann bevorzugt, wenn die Produkte bereits nass vorliegen, nass weiter verarbeitet wer-
den oder nur eine geringe Erwarmung erlauben. Bei trockener Verarbeitung kénnten
Forder- oder Dosierprobleme vorliegen und Staubemissionen evtl. problematisch sein.

Damit die gewiinschte Produktqualitat bei der Rihrwerksmahlung erzeugt werden kann,
missen die Moglichkeiten zu deren Beeinflussung beachtet werden. Die Komplexitét
solch eines Prozesses wird durch die Liste der wesentlichen Einflussgré3en offensicht-
lich (Tab. 1).

1 Mahle Konstruktive Gestaltung, Anordnung der Bauteile; Werkstoffeigen-
und Mahlraum schaften, wie Oberflache, Harte; Eintrag und Austrag des Produkts

Form und Abmessungen; Abstande der Elemente und zur Wand;

2 Rahrelemente Werkstoffeigenschaften; Drehzahl und Laufruhe

Form, Oberflache, Grol3e und Gattierung; Werkstoffeigenschaften,

3 Mahlkorper wie Dichte, Harte; Fiillungsgrad im Mahlraum

Partikelgréf3e und -form; zerkleinerungstechnische Stoffeigenschaf-
ten; Abrieb- und Temperaturfestigkeit; Zusammensetzung, Eigen-
schaften Suspension; Durchsatz, Verweilzeit; Enddispersitét

4 Mahlgut, Produkt

5 Abtrennen Mahl- |Prinzip der Trennvorrichtung, Trennflache; bei Sieben: Art und
gut / Mahlkérper | Form, Porenweite und -form; Materialeigenschaften

Tab. 1 Wesentliche Einflussgréf3en bei der Zerkleinerung in Rihrwerkskugelmuhlen

Die Einflussgrof3en sind in zwei Kategorien aufteilbar:

- In die konstruktiven Parameter des Mahlraumes, wie die Gestaltung des Mahlraums,
der Einbauten und der Mahlgut/ Mahlkdrper-Trennvorrichtung und

- in die Prozessparameter, wie Drehzahl des Ruhrers und Verweilzeit des Mahlgutes.
Far die konstruktive Gestaltung des Mahlraumes und der Rihrereinbauten liegen um-
fangreiche Erfahrungen von Forschung, Entwicklung und Praxis vor.

Das Prozessverhalten kann durch die Auswahl der Mahlkdrper als hochfeste Mahlku-
geln, deren Durchmesser, Gattierung und Fullgrad, durch den Volumenstrom der Sus-
pension und durch die Rihrerdrehzahl maf3geblich beeinflusst und optimiert werden [2],
[3]. Fur den Prozess sind die beiden letzten Einflussgréf3en als SteuergrofR3en nutzbar,
da sie wahrend des Betriebs einstellbar sind.
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Diejenigen Grol3en, die fur eine technische Beurteilung der Effektivitat des Prozesses
als ausreichend angesehen werden, sind in der Tab. 2 aufgelistet.

Der Bezug auf das Volumen ist bei der

Der Energieaufwand bei der Wy in J/cm?® e .
. Untersuchung von Einfliissen sinnvall,
Mahlung wird durch Angabe spe- |oder = : .
e . : derjenige auf die Masse flr eine Beur-
zifischer Werte beschrieben. Evin KWh/t : . )
teilung bei der Produktion.
Zur Kennzeichnung der Produkt- Die spezifische Oberflache Sy kann
feinheit werden mittlere Partikel- |[Xxsin um aus der PartikelgroRen-Messung be-
gréRen genutzt, hierbei der ober- |xso,3in pm |rechnet werden [4], mit Sy =6-¢/Xs
flachenbezogene Wert x s , haufig dann auch der Wert von Xs ;
wird auch der Medianwert X so, 3 X 50, 3 ist diejenige PartikelgroRe, bei
eingesetzt. der Q3 (x) =50 % ist.
Mit der Energieausnutzung . . o
AS W kann die Effektivitat .AS vIW v Die Energ.l.eal_anutzun_g ergibt sich aus
. in cm 2/J dem Verhaltnis von Wirkung (ASv)
einer Mahlung pauschal .
: und Ursache (W y) bei der Mahlung.
beschrieben werden.
Als Betriebsparameter konnen die| =~ =~ Durch Einstellen der Drehzahl n bzw.
Drehzahl des Rilhrers oder der |1 N Min der Ruhrer-Umfangsgeschwindigkeit u
Suspensionsvolumenstrom (die |4 N m/s_ec ist es moglich, den Betrieb der Anlage
Verweilzeit) betrachtet werden. Vsusp iNl/h | zu optimieren.

Tab. 2 Erklarung technisch relevanter Betriebs- und Produktdaten
(Anm.: Eine Liste der Formelzeichen befindet sich am Ende des Beitrags.)

Das Ziel dieser Arbeit war es, einen Rihrwerksmahlprozess als konkretes Beispiel der
Feinstmahlung von anorganischen Pigmenten mit einer Labor-Ruhrwerksmuhle zu un-
tersuchen. Dabei konnte der Prozess mittels einer in-line Partikelgro3en-Messung lau-
fend bewertet und durch Nachstellen von Betriebswerten wéhrend des Prozesses ge-
steuert werden. Durch Aufstellen von Regelungsparametern sollte dann der zeitliche
Ablauf des Mahlvorgangs im Rechner simuliert werden.

Fur die Vorgehensweise bei der Auslegung und Dimensionierung der Regelung wird
eine experimentelle Analyse gewéhlt. Fir die eingesetzte Labor-Ruhrwerkskugelmuhle
kénnen dann, wahrend des Prozesses, aus der mathematischen Beschreibung des Zu-
sammenhangs zwischen Eingangs- und AusgangsgroRen (der Drehzahl n und Ande-
rung der spezifischen Oberflache AS y), Regelstreckenmodelle abgeleitet werden. Die
einzelnen Arbeitsschritte sollen hier nur prinzipiell beschrieben werden; die Methode,
die Auswertegleichungen und der Weg zur Ermittlung der Kennwerte sind in dem Hand-
buch von Lutz und Wendt [5] detailliert beschrieben.

Die Kennwerte der Regelkreiselemente und die Struktur des Reglers werden bei Auf-
schaltung von Testfunktionen aus den Anwortfunktionen ermittelt, wobei die Funktionen
als technische Signale vorliegen. Der Vorgang gliedert sich in die Teilschritte:

1. Aufschalten der Testfunktion als Sprung der Drehzahl im Arbeitsbereich,
Messen der Antwortfunktion als Partikelgrof3enverteilung und daraus Bestimmen der
spezifischen Oberflache,

2. Auswertung von Test- und Antwortfunktion, dabei Festlegen eines allgemeinen
Modells fur das Regelkreiselement und Ermitteln der Kennwerte hierfir. Durch
Vergleich mit Sprungantworten von bekannten Ubertragungselementen wird die
Struktur des zu identifizierenden Ubertragungselements bestimmit.

3. Berechnen der Kennwerte als Koeffizienten eines parametrischen Modells.
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2. Konzept des Laborversuchs, in-line Messtechnik

Als Mahlgut wird ein anorganisches gelbes Pigment eingesetzt [6]. Bisher wurde das
Pigment in der letzten Prozess-Stufe in einer Hochgeschwindigkeits-Prallmihle trocken
gemahlen, dies wird als Mikronisierung bezeichnet. Die zugehdrige PartikelgroRenver-
teilung war aus Messungen mit einem Laserbeugungs-Messverfahren [7] bekannt, vor
und nach der Mikronisierung in Abb.1 als Grafik und durch REM-Aufnahmen [8] prasen-
tiert. Da man das Pigment u.a. zum Einfarben von Zement nass verarbeitet, wird z.Zt.
Uberlegt, den Prozess in eine Ruhrwerkskugelmuihle zu verlagern. Deswegen wurde
das Pigment in einer Labor-Ruhrwerkskugelmuihle in VE-Wasser gemahlen.

0,1 1 10

(M) 80 Tfach

Abb. 1 Partikelgrof3en-Verteilungen und
REM-Aufnahmen des eingesetzten Pigments, vor (V) und nach (M) der Mikronisierung

% - Der zylindrische, horizontal ange-
<18 ordnete Mahlraum der Labor-
| @5 gﬁ Ruhrwerkskugelmihle besteht aus

§%(\m & 7 ‘ ] Stahl und hat netto 0,5 | Volumen, s.
L

Abb. 2;
- } o }59 Zusammenstellung der Daten, siehe
g Tab. 3.
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Das Rihrwerk ist eine 20 mm Welle, an der drei zylindrische, jeweils um 60° gegenein-
ander versetzte Ruhrstifte angebracht sind und dieses mit einer handelstblichen Bohr-
maschine bei Drehzahlen von 150 bis 2.000 Min ~* stufenlos einstellbar angetrieben
wird. Der Mahlraum wurde mit hochfesten, etwa 0,7 mm grof3en SAZ-Mahlperlen gefullt

Mahlraum; Fullgrad Vum;oe|051 06 —0,8|Ruhrerdurchmesser |d>| 0,07 mm
Mahlkoérper SAZ-Perlen |d vk 0,6 - 0,8 mm | Antriebsleistung P,| 0,75 kW
Schuttdichte Mahlkorper | p 2,43 kgl Antriebsdrehzahl bis [n [2.000 Min

Tab. 3 Daten der Versuchsvorrichtung
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Oben am linken Stirndeckel wird die Suspension zugefihrt. Austreten kann sie am an-
deren Ende im Zentrum durch ein Sieb, das die Mahlkugeln in der Muhle zurtickhalt.
Alle Bauteile waren aus Niro-Stahl gefertigt; auch nach langerem Betrieb war kein Ver-
schleil3 an den Bauteilen feststellbar. Die Mihle wurde in einem Temperaturbereich be-
trieben, in dem keine Anderung der zerkleinerungstechnischen Stoffeigenschaften des
Pigments zu erwarten war; somit konnte auf Kiihlung verzichtet werden.

Den Versuchsaufbau zeigt die Abb. 3 in den zwei eingesetzten Versionen:

In der ersten Gruppe der Versuche, hier als ,Recycling-batch®-Betriebsweise gekenn-
zeichnet, wird ein stetiger Volumenstrom der Rohsuspension mit der Schlauchpumpe
P1 aus dem Vorratsbehélter B1 in die Mihle gepumpt, stromt von dort aus durch das in-
line Partikelgrél3en-Messgerat OPUS [7] und in denselben Behalter zurtick. Hier wird
der vorgemahlene Anteil intensiv mit der restlichen Rohsuspension vermischt und wie-
der der Muhle zugefiihrt. Das OPUS-Messgerat am Ausfluss der Mihle ermittelt dort
laufend die aktuelle Partikelgro3enverteilung in der austretenden Suspension. Um eine
Entmischung in den Verbindungen zu vermeiden, wurden alle Verbindungsschlauche
kurz gehalten und hierfur ein geringer Durchmesser gewabhilt.

In der zweiten Gruppe der Versuche wurde der Vorratsbehalter mit der Rohsuspension
leer gefahren und das gemahlene Pigment im Behdlter B2 als Fertigprodukt gesammelt.
Diese Betriebsweise wird hier als ,kontinuierlich* bezeichnet.

Fertig-
3.1 Produktl 3.2

PGV& PGV
______________ »

g mC S E
. usp.
(e)e—— (rr)e——

In der Abb. 4 ist der Arbeits-
platz mit der Versuchsvorrich-
tung und dem OPUS Partikel-
grolRen-Messgerat sowie der
Auswerte-Einheit fur die Ver-
suchsdaten gezeigt.

Abb. 4
Labor-Arbeitsplatz mit Ver-
suchsvorrichtung
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Die Partikelgrof3enanalyse wurde mit einem Ultraschallspektroskopie-Verfahren, dem
OPUS-Gerat der Fa. Sympatec, durchgefuhrt [7]. Die primare Messinformation ist hier-
bei die frequenzabhéngige Extinktion des Signals, aus der sich die Grol3enverteilung
von Partikeln in Suspensionen (und auch in Emulsionen) errechnen lasst [9].

Mit Ultraschall ist es moglich, die Informationen aus dem gesamt durchstrahlten Volu-
men der Suspension zu verwenden. Ultraschall bietet eine Reihe von Vorteilen: So sind
Analysen an Suspensionen sehr schnell (d.h. in-line) und bei hoher Konzentration (bis
zu 70 Vol%) mdglich. Auf dieser Basis existieren inzwischen robuste Sensoren, die
auch bei den in technischen Prozessen Ublichen Dricken und Temperaturen sicher
funktionieren.

HF Generator HF Detektor
e A Das Messprinzip zur Bestimmung der frequenz-
__ | Mitfuhrung abhangigen Ultraschallextinktion ist in Abb. 5
w gezeigt.
B | “ \ Abb. 5:
= A Sﬁ;fmg Prinzip-Darstellung der Ultraschallextinktion [10]
= MeBzone

Hierbei ist ein elektrischer Hochfrequenz (HF)-Generator mit einem piezoelektrischen
Wandler fir das Ultraschallsignal verbunden. Die Ultraschallwellen werden in die Sus-
pension eingekoppelt und treten dort mit den Partikeln in Wechselwirkung. Die Art der
Wechselwirkung ist vom Verhaltnis der Partikelgro3e x und der Wellenlange A abhangig
und fUhrt zu einer frequenzabhéngigen Schwachung des Signals. Nach dem Durchlau-
fen der Messzone werden die Wellen von einem zweiten Wandler mit einem HF-
Empfanger detektiert. Die Extinktion wird dann aus dem Verhaltnis der Signalamplitu-
den auf der Empfanger- und auf der Generatorseite berechnet.

Zur Auswertung eines durch Extinktion verursachten Ultraschall-Dampfungsspektrums
sind zwei Ansatze moglich: Beim theoretischen Ansatz werden umfangreiche Stoffdaten
bendtigt, die haufig schwer bzw. nicht vollstandig zuganglich sind. Eine Alternative hier-
zu ist der zweite Ansatz, bei dem die Extinktionsfunktion aus der Wechselwirkung der
Partikeln mit den Ultraschallwellen berechnet wird; hierfir werden real gemessene
Dampfungsspektren der PartikelgroRen-Verteilungen des Produkts genutzt. Als weitere
Information gehen die Partikelgrof3en-Verteilungen ein, gemessen mit einem Referenz-
verfahren, z.B. der Laserbeugung. Aus diesen Informationen wird dann mit einer spe-
ziellen Software die Extinktionsfunktion fir das Produkt berechnet. Ist diese einmal be-
stimmt, ist sie fur alle Analysen dieses Materials innerhalb dieses Bereichs giltig.

Fur die eigentliche Partikelgré3enanalyse mit OPUS wird zunachst das Dampfungs-
spektrum des Suspensions-Fluids ohne die Partikeln als Referenzmessung aufgenom-
men. Anschlie3end erfolgt die Normalmessung, bei der die Partikeln in der Suspension
enthalten sind. Die technischen Daten des OPUS-Systems sind in Tab. 4 aufgelistet.

Messbereich 0,01pm bis 3000 um bei 31 Grolienklassen

Lange der Sonde 330 bis 3.500 mm

Konzentration in der Dispersion |1 bis 70 Vol% geeignet flr Suspensionen, Emulsionen

Druck, Temperatur, pH Bereich | Prozesse bei 0 bis 40 bar, 0 bis 120°C, pH 1 bis 14

Probenkopplung FT-Adapter fir Rohre bis DN 25, SB-Rack fir at-line Einsatz

Tab. 4 Daten des Opus-Messgerats, Fa. Sympatec [7]
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Die Versuche wurden mit der Windox-Software der Fa. Sympatec ausgewertet. Alle zur
Ausflhrung von Messroutinen gewinschten Programmfunktionen sind Ment geftihrt
und per Mausklick abrufbar. Die grafische Auswertung der Messergebnisse erfolgt tber
die Verteilungsgrafiken, die Protokollierung tabellarisch. Durch die Datenbankunterstit-
zung ist der Aufbau als Instrument zur Qualitatskontrolle routinemaf3ig angelegt. Die
Software ist voll multitasking und netzwerkfahig. Der Signalverlauf fur das anorganische
Pigment wurde bei einem kontinuierlichen Volumenstrom von 7,5 I/h durch das Messge-
rat ermittelt.

Die Schallgeschwindigkeit im Dis-
pergiermittel VE-Wasser ergab bei
ca. 20°C 1.440 m/s. Es wurden 1. bei
reiner Flissigkeit eine Referenzmes-
sung und 2. die Messkurven mit dem
o Pigment aufgenommen. Bei der De-
P finition des Frequenzbereichs wird
fur die Kurven eine sog. ,Badewan-
nenform* erwartet. Dabei muss ein
ausreichender Abstand delta D zwi-
Frequenzinbg schen der Referenz- und der Mess-
kurve bestehen (Abb. 6).

Dampfung in dB

=

58 88 388868

g
5

100000

Abb. 6 Signalverlauf fir die Pigment-Suspension vor (V) und nach (M) der Mikronisierung
mit Referenz-Messung

Die Auswertung dieser Einstellungen als Ultraschall-Messung (OPUS) und der Ver-
gleich mit der Laserbeugungsanalyse (HelosR) des Pigments vor (V) und nach (M) der
Mikronisierung ergab gut vergleichbare Werte fur die Partikelgrof3en (Tab. 5). Bei Wie-
derholungsmessungen lag die Abweichung jeweils unter 2 %.

X 10/ UM X 16 / UM X0 / UM Xgq / UM Xgo / UM X g9 / UM
OPUS V 0,27 0,38 0,91 1,50 1,65 2,07
HelosR V 0,35 0,43 0,90 1,69 1,96 2,98
OPUS M 0,26 0,36 0,83 1,38 1,52 1,96
HelosR M 0,33 0,41 0,84 1,55 1,80 2,93

Tab. 5 Vergleich der Probemessungen des Pigments mittels OPUS und Helos
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3. Experimentelle Ergebnisse

Unter Bertcksichtigung der Untersuchungen von Palme [11] wurden Vorversuche mit
der Zielsetzung durchgefihrt, eine sinnvolle Reduzierung der zu variierenden Einfluss-
grofRen und eine Abgrenzung der Bereiche in einem gewahlten Arbeitsbereich durchzu-
fuhren. Dazu wurde zunéchst der Einfluss der Ruhrer-Umfangsgeschwindigkeit, des
Suspensionsvolumenstromes und der Feststoff-Volumenkonzentration auf die Qualitat
des Zerkleinerungsproduktes gepruft. Mit diesen Ergebnissen wurden geeignete Be-
triebsbedingungen fur die dann folgenden Laborversuche festgelegt.

Fur die Rahmenbedingungen aus der Konstruktion der Mihle und der Partikelgré3e des
zu mahlenden Pigments von X 5 3 von 0,91 um ergab sich ein optimaler Mahlkdrper-
Durchmesser d uk = 0,6 bis 0,8 mm bei einem Filigrad in der Muhle von ouk = 63 %
und einer Feststoffvolumenkonzentration ¢y = 16 % bei einem Suspensionsvolumen-
strom V = 7,5 I/h. Hierfiir konnte der Arbeitsbereich fiir die Umfangsgeschwindigkeit
des Ruhrers eingegrenzt werden (Tab. 6).

Aufgabe Partikelgrof3e xs0,3 = 0,91 um vol.bez. spez. Oberflache Sy =11,4 m®/cm®

Mahlkugeln Durchmesser dyx =0,7 cm

Ruhrwerksmahlung Variationsbereich gewabhlter Arbeitsbereich
Ruhrer-Umfangsgeschwindigkeit u 1,2 bis 5,2 m/s 1,4..51m/s
Suspensionsvolumenstrom V 3,5bis 12,5 1/h 7,51/
Mahlkugel-Fiillgrad ¢ wk 40 bis 80 % 63 %
Feststoffvolumenkonzentration c v 5 bis 20 % 16 %

Tab. 6 Einflussgrof3en mit Variationsbereich und gewahltem Arbeitsbereich

Innerhalb des Arbeitsbereichs wird nun das Zerkleinerungsergebnis der Riuhrwerksku-
gelmuhle allein in Abhangigkeit von der Rihrerdrehzahl beurteilt.

Zunachst wurde das statische Verhalten der Rihrwerkskugelmuihle im Recycling-batch
Betrieb untersucht (s. Abb. 3).

Aus der Entwicklung der spezifi-

13,5 3,5 m/sec

@ T schen Oberflache bei zur]eh-_
1343 Y ﬂw 2 0 misbe men_qler Mahldauer und_ fur die
125 13 %" alalie el " 1% gewéhlten Drehzahlen im Ar-
Cu 16 % beitsbereich (Abb. 7) wird er-
12 e ss 2 uh kennbar, dass die Zerkleinerung
11,5 | Verweilzeit ca. 2 min in den ersten drei bis vier Minu-

Mahldauer 74 Min

ten sehr effektiv ist, anschlie-
Rend langsam ansteigt und sich
105 innerhalb von 70 Minuten z.T.
1 zeit/Min auf einen Endwert einstellt.
0,0 20,0 40,0 60,0 80,0 100,0
Abb. 7 Oberflachenveranderung tber der Mahldauer bei Recycling-batch Betrieb und
bei den Drehzahlen im Arbeitsbereich

11 4

10

Der Kurvenverlauf zeigt ein ,unruhiges” Verhalten, was durch Drehzahlschwankungen
sowie durch einen Druckanstieg in der Ruhrwerkskugelmuhle begrindet sein kann. Zu-
dem wurde jeder Einzelwert fur die spezifische Oberflache aus der Partikelgrof3en-
Verteilung berechnet und dieser reagiert sehr empfindlich auch auf geringe Anderungen
im Feinen. Diese Oberflachenvergrol3erung mit wachsender Mahldauer lasst sich fiir die
Identifikation der Regelparameter nutzen und damit das Streckenverhalten bestimmen.
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Anschlie3end wurde das Zerkleinerungsergebnis der Rihrwerkskugelmuhle bei Variati-
on der Umfangsgeschwindigkeit u des Ruhrers bei kontinuierlichem Betrieb beurteilt. In
der Abb. 8 wird die Entwicklung der spezifischen Oberflache wéhrend der ersten 20 Mi-
nuten Mahldauer Gber der Mahldauer bei drei als reprasentativ ausgewahlten Werten
von u im Arbeitsbereich gezeigt. Im Vergleich zum Recycling-batch Betrieb verandern
sich die Werte nicht so stark, sie laufen auch hier jeweils auf einen Endwert hinaus.

12,6

Isec
12,4 4

Sv/m2/cm3

12,2 4 /sec

Abb. 8
Oberflachenveranderung
116 1 Uber der Mahldauer bei
11.4 N kontinuierlichem Betrieb

112 - W und bei drei Drehzahlen
‘ | ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ Z‘eit /‘Min‘ ‘ ‘

11 im Arbeitsbereich

12 A
Isec

11,8

Q & & A & & 2 & A& & & & 9 A& D D o»
NS I COIN K S R SR SR SRR S S

Tragt man nun die im Versuch erreichbaren Endwerte fur die spezifische Oberflache Sy
fur beide Betriebsarten in Abhangigkeit von der Rihrer-Umfangsgeschwindigkeit auf,
erhalt man Abb. 9. Der Zuwachs an spezifischer Oberflache AS y ist fur die Beurteilung
des Mahlprozesses wichtig und fur jede Betriebsart ebenfalls gezeigt.

Es ergeben sich generell Verlaufe, die sich in drei Bereiche einteilen lassen. Bei gerin-
ger Ruhrerdrehzahl werden die Mahlkérper fur einen Zerkleinerungseffekt nicht ausrei-
chend intensiv bewegt. Bei hoher Drehzahl verschlechtert sich die Mahlwirkung wieder.
Der mittlere Bereich lasst sich aber fir die weitere Auswertung nutzen.

Im Recycling-batch Betrieb und bei Variation der Rihrer-Umfangsgeschwindigkeiten u
von 1,4 bis 3,5 m/sec ist erkennbar, dass sich zwischen 1,6 und 2,8 m/sec ein anna-
hernd linearer Bezug zwischen u und AS y approximieren lasst, der Arbeitspunkt soll
sich bei dieser Betriebsart also innerhalb dieses Bereichs befinden.

135 { Sv ASy 2
/ m?cm® / miem?
S rec.batcl
18 18 Abb. 9
statische Kennlinie der
12,5 ; RS 1 Ruhrwerkskugelmihle Sy
ASV rec.batcl ///;/;’ \ A Und AS V = f (U)
12 \ﬁ — o5 bei recycling-batch und bei
- -~ —— kontinuierlichem Betrieb der
o o u/mls \\\ Muhle

11,5 T T T T T T T \\ O

1,0 15 2,0 25 3,0 35 4,0 4,5 5,0

Bei kontinuierlichem Betrieb ergibt sich ein &hnlicher Verlauf, wobei die Endwerte der
spezifischen Oberflache erwartungsgemal kleiner als beim Recycling-batch Betrieb
ausfallen und der Effekt ungtinstiger Mahlwirkung erst bei hoheren Drehzahlen auftritt.
Zwischen 1,6 m/s und 3,8 m/s stellt sich ein annahernd linearer Bezug zwischen u und
A Sy ein. Das bedeutet, dass fur kontinuierlichen Betrieb der Arbeitspunkt in diesem
Bereich liegen soll. Fir die Auslegung der Regelung und Ableitung der Regelparameter
wurde der kontinuierliche Betrieb simuliert; die Antwort auf einen Sprung in der Dreh-
zahl muss dann in diesem Bereich aufgenommen werden.
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4. Simulation der Regelung des Prozesses am PC

Zum Entwurf einer Regelung wird bei der experimentellen Analyse das Modell einer
Regelstrecke aus real gemessenen Ein- und Ausgangsgrof3en ermittelt. Durch den hier
erfolgten experimentellen Aufbau der Labor-Ruhrwerkskugelmihle kénnen die Regel-
streckenmodelle aus der mathematischen Beschreibung des gemessenen Zusammen-
hangs zwischen Eingangsgrof3e (Drehzahl n) und Ausgangsgrol3e (spez. Oberflachen-
zuwachs ASy) abgeleitet werden.

Far die kontinuierliche Fahrweise der Rihrwerkskugelmiihle und mit dem gemessenen
Eingangs- und Ausgangsverhalten wird die statische Kennlinie der Regelstrecke abge-
leitet. In dem etwa linearen Teil des Anstiegs von ASy = f (u) der Abb. 9 als Arbeitsbe-
reich, wird die Streckenverstarkung K p bestimmt. Der fur K p relevante Arbeitsbereich
ist fur die Ruhrer-Umfangsgeschwindigkeit u von 1,6 bis 3,8 m/s und fir die Anderung
der spezifischen Oberflache AS von 0,5 bis 1,4 m%cm®. Um K p zu bestimmen, wur-
den die Messwerte innerhalb des Arbeitsbereichs, wie in der Abb. 10 gezeigt, als nor-
mierte Darstellung aufgetragen. Die Grof3en des Regelungssystems sind hier auf cha-
rakteristische Werte bezogen und somit dimensionslos. Als charakteristische Grol3en
werden im Allgemeinen Nenngrol3en verwendet, gewéhlt wurden jeweils die oberen
Grenzwerte des Arbeitsbereichs (gekennzeichnet mit *).

1 Aus der Abb. 10 wurde mittels der [i-
X _ nearen Regression die Steigung der
S stelgung Ausgleichs-Geraden bestimmt; diese
i T ist gleich die Streckenverstarkung K p

5 der Regelstrecke. Es ergibt sich fur Kp

1 ein Wert von 1,23.

1 Abb. 10
Bestimmung der Streckenverstarkung
o 02 o4 o6 o8 U K p im Arbeitsbereich 1,6 bis 3,8 m/s
und bei kontinuierlichem Betrieb
Bei der Analyse des dynamischen Verhaltens wird die Struktur der Regelstrecke im Ar-
beitspunkt ermittelt. Hierbei wird folgender Ansatz gemacht:
Die Anlage befindet sich im Ruhezustand, die Ruhrer-Umfangsgeschwindigkeit u ist
Null und der Suspensionsvolumenstrom ist konstant auf 6 I/h eingestellt. Zum Zeitpunkt
t = 0 wird die Sprungeingangsfunktion u von Null auf 2,6 m/s erhoht, was dem Arbeits-
punkt bei n = 1.000 Min ~* entspricht. Der zeitliche Verlauf der Antwortfunktion als Aus-
gangsgrof3e AS vy (t) wird gemessen. Dieser Vorgang ist in der Abb. 11 in der normierten
Darstellung gezeigt; die gemessenen Werte wurden durch einen stetigen Kurvenverlauf
approximiert. Die Messwerte von AS y (t) zeigen zuerst einen starken Anstieg und dann
wieder eine schwache Reduzierung mit einem konstanten Endwert.

Abb. 11

Sprung u und Sprungantwort ASy *, ge-
messene und berechneter Verlauf der
Werte, Modell der Strecke

Eingangssignal Ruhrer:

[ vemsmaman + sworseme = emsanpsesanner| M= 1.000 Min T, u = 2,6 m/sec
Durchflussrate 6 I/h, Verweildauer 3 Min

) 2 ) : : 10 - W .« bei kontinuierlichem Betrieb
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Durch Vergleich mit Sprungantworten von bekannten Ubertragungselementen kann die
Struktur des zu identifizierenden Ubertragungselements (Strecke) bestimmt werden [5].
In diesem Fall steigt die Sprungantwort konstant an und lauft ohne Uberschwingen auf
einen Endwert zu. Das Ubertragungselement setzt sich aus einem Proportionalteil P
und einem Verzogerungsteil erster Ordnung T 1 zusammen, ist also ein PT ; -Element.

Die Ubertragungsfunktion fir ein PT; - Mit dem Sprung
Element (Strecke) wird beschrieben X e (t) =X o -E(t) folgt die Antwortfunktion
Kp _
durch: Ge)=——— (L1  x,()=Kp-@-e ') xe-E() (Gl2)
1+T 1°S

Die Verzogerungszeitkonstante T ; kann durch Anlegen einer Tangente an die Antwort-
funktion bei t = 0 bestimmt werden. Der Schnittpunkt mit der Parallelen zur Zeitachse,
bei dem x5 (t) den Endwert erreicht hat, wird auf die Zeitachse projiziert und die Zeit-
konstante T ; dort abgelesen. Zur Ermittlung von T ; kann man auch diejenige Zeit able-
sen, nach der die Funktion 63 % ihres Endwertes erreicht hat, was in der Abb. 11 eben-
falls eingezeichnet ist.

Die hieraus ermittelten Parameter des Ubertragungselements der Strecke sind:

Proportionalverstarkung, aus der statischen Kennlinie (Abb. 10) ermittelt Kp = 1,23
Verzogerungszeitkonstante, aus der Sprungantwort (Abb. 11) ermittelt T, =2 Min.

Mit diesen Werten, eingesetzt in Gl. 2, errechnet sich der zeitliche Verlauf der Sprung-
antwort X 5 (t) der Regelstrecke, hier bei kontinuierlicher Fahrweise.

Vergleicht man den berechneten und den gemessenen Kurvenverlauf in Abb. 11 mit-
einander, kann man feststellen, dass das ermittelte mathematische Model den gemes-
senen Werten annéhernd und ausreichend gut entspricht.

Nach der Strecke wird im Folgenden nun die Struktur des Reglers ermittelt.

Viele Regelstrecken der Verfahrenstechnik lassen sich gut durch ein Verzdgerungsele-
ment 1.0rdnung mit der Streckenverstarkung K und die Verzégerungszeit T 1 darstel-
len; das Verzégerungselement beschreibt dabei ndherungsweise das Verhalten von
Energie- oder Materiespeichern. Dies wird fur den vorliegenden Fall der Regelung der
Ruhrwerksmahlung auch angesetzt (s. Schema des Signalflussplans Abb. 12).

K, T,
PI-Regl >
Messglied Abb. 12
OPUS-System Signalflussplan

Sind die Daten der Regelungsstrecke bekannt, ergeben sich die optimalen Einstellwerte
nach der T-Summen-Einstellung von Kuhn (siehe in [5]).

Die Dynamik solcher Regelstrecken kann mit der Summenzeitkonstanten T symme be-
wertet werden. Sie wird aus der gemessenen Sprungantwort abgeschatzt (s. Abb. 11),
indem man in der Sprungantwortfunktion eine Parallele zur x-Achse solange verschiebt,
bis zwei gleich grol3e Flachen entstehen.

In dem vorliegenden Fall entspricht die Summenzeitkonstante der Verzogerungszeit

T summe = T 1 . Damit bei der Mahlung keine bleibende Regeldifferenz auftritt, muss der
Regler einen Integralanteil haben, also als PI-Regler mit einer Streckenverstarkung K g
und einer Nachstellzeit T \ wirken.
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Die Ubertragungsfunktion G g fiir einen Mit dem Sprung
Pl -Regler wird beschrieben durch: X o (t) =X gg -E(t) folgt die Antwortfunktion

GR(S):KR[]-"' 1} (Gl. 3) xa(t)zKR-(1+i)-xeo-E(t) (GI. 4)
S'TN TN

Fur die Berechnung der Regelparameter nach der T-Summen-Regel werden die Stre-
ckenverstarkung K g und die Summenzeitkonstante T symme benotigt.

Fir einen PI-Regler wurden diese Werte, wie im Folgenden angegeben, berechnet:
Regler-Proportionalverstarkung Kg 0,5/Kp 0,5/1,23 0,41
Nachstellzeit Ty 0,5 - T summe 0,5 -2 Min 1 Min

Mit diesen Werten, eingesetzt in Gl. 4, errechnet sich der zeitliche Verlauf der Sprung-
antwort X 5 (t) des Reglers, hier bei kontinuierlicher Fahrweise.

Zur Simulation des Mahlprozesses am PC wurde ein Controller Development System
(CoDeSys) eingesetzt. CoDeSys ist eine Entwicklungsumgebung fir Steuerungen und
ermaoglicht den Entwurf einer SPS-Programmierung mit Hilfe verschiedener Program-
miersprachen. Durch die Simulation kann herausgefunden werden, ob die errechneten
Strecken- und Regler-Parameter passend ermittelt wurden und, ob sich die Regelstre-
cke im Arbeitspunkt stabil verhalt. In der Abb. 15 wird das Ergebnis der Simulation des
Regelkreises fur die Rihrwerksmuhle als Bildschirmausdruck gezeigt.

Beim Anfahren der Muhle wird die Streckenverstarkung als Sollwert mit Sy son * = 1,23
(rote Kurve) vorgegeben. Als Fihrungsverhalten wird gewtinscht, dass der tatsachliche
Wert von Sy * (griine Kurve) mdglichst schnell und ohne stéarkeres Uberschwingen an
den Sollwert heran gefiihrt wird. Dies wird durch die Anderung der StellgréRe Drehzahl-
anderung des Antriebs (blaue Kurve) erreicht.

4 CoDeSys - 22diplom.pro - [Traceaufzeichnung]

[y Datei Bearbeitern Projekt Einfiigen Extras  Orline  Ferster  Hife —lm] x|
e EINE = R e I B StellgréRenénderung
' n* oder u* I
Sollwert V| - =l
Sv*=1,23 |
war g =
ar B -
War 7 =
Bei diesem Beispiel erreicht die Fihrungsgré3e den
Sollwert nach 13,5 Minuten. Das heil3t fir den Mahl-
prozess, dass nach dieser Zeit das fertige Produkt
entnommen werden kann.
|

s ot
—J] % 0 ms 80000 m=180000 ms270000 m=360000 m=450000 m=540000 msE30000 ms7 20000 me810000 mea00000 ms990000 ms

[ [Status: Traceaufzeichung Iauft (98] [ONLINE [SM [CAUFT [BF |[FORCE [0 [LESEN

Abb. 13 Simulation des Mahlprozesses in der Labor-Rihrwerkskugelmuhle
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5. Interpretation und Ausblick

Der Zerkleinerungsfortschritt bei der Mahlung eines anorganischen Pigments in einer
Labor-Ruhrwerkskugelmuhle kann durch eine in-line Partikelgrél3en-Messung mittels
des OPUS-Systems als Ultraschall-Extinktionsverfahren sehr gut erfasst werden. Ob-
wohl der Zerkleinerungseffekt bzgl. der absoluten Partikelgréf3en in recht engen Gren-
zen lag, konnte das Analysen-System Anderungen ausreichend schnell aufnehmen und
verarbeiten. Die ermittelten Strecken- und Regelparameter bestatigen, dass die OPUS-
Sonde fur diesen Prozess ,echtzeitfahig” ist.

Negative Einflisse beim Prozess, wie Mahlkorperverpressung und Lufteinschliisse
wurden sicher erkannt.

Zudem ist inzwischen eine weiterentwickelte Version des Analysensystems OPUS auf
dem Markt, bei der es, als Erweiterung des hier eingesetzten, moglich ist, innerhalb ei-
ner Minute zwei bis drei Partikelgré3en-Verteilungen als Messwerte aufzunehmen. Da-
durch wird die Auswertung des Verlaufs der Ausgangsgrof3e, bspw. des Zuwachses der
spezifischen Oberflache, weniger stark vom aktuellen Mittelwert abweichen. Der in den
Abb. 7 und 8 ,unruhige” Verlauf wird sich angleichen und die Auswertung der Regelpa-
rameter damit sicherer.

Um die vorgeschlagene Regelung in der Praxis zu Uberprifen, misste man die OPUS-
Sonde an eine SPS Steuerung koppeln. Dabei kann man sich vorstellen, zusatzlich zur
spezifischen Oberflache auch noch weitere Messgrol3en zu erfassen. Eine Regelung ist
maoglich, bei dem unerwinschte Betriebszustande, wie Mahlkdrperverpressung und Er-
warmung des Produkts nicht nur festgestellt, sondern auch verhindert werden.

Daflr ist es dann erforderlich, noch zusétzliche Werte zu erfassen, wie die Leistungs-
aufnahme des Ruhrers, den Pumpendruck in der Produktzufuhr, die Temperatur des
aus der Muhle austretenden Mahlgutes und den Suspensionsvolumenstrom. Alle diese
Messwerte werden im Steuerungssystem zusammenlaufen und ausgewertet. Von dort
aus werden die Steuerimpulse fir die Stellgro3en Ruhrerdrehzahl, Pumpen-
Antriebsdrehzahl und Stellung des Regelventils fir das Kiihimedium ausgegeben.

Da alle Einflisse on-line und in Echtzeit messbar sind, kdnnen Energie optionale, Mo-
dell gestiitzte Steuerungskonzepte erstellt werden. Diese Steuerungsaufgabe kann mit
einer Fuzzy-Regelung realisiert werden, deren Grundgedanke die Nachbildung des
Verhaltens eines erfahrenen Prozess-Bedieners ist, wobei dessen Wissen beim Entwurf
in die Struktur des Reglers integriert werden kann.

Mit dieser Darstellung sollte an Hand eines konkreten Beispiels prinzipiell die Moglich-
keit umgesetzt werden, Mahlprozesse mit Pigmenten durch Einsatz von in-line Mess-
technik zu regeln und damit den Ablauf in der Praxis zu optimieren. Dabei ware es fur
den Verfahrenstechniker besonders reizvoll, diese Messtechnik evtl. sogar schon bei
der eigentlichen Erzeugung der Pigmente einzusetzen, also z.B. beim Kristallisations-
prozess.
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Liste der Formelzeichen

Cv Feststoffvolumenkonzentration | %

d,, duk |Durchmesser des Rihrer-Elements, der Mahlkugeln / mm

Em, Wy |Masse, volumenbezogener Energieaufwand bei Mahlung | kWhft, / Jlcm®
n,u Ruhrer-Drehzahl, Ruhrer-Umfangsgeschwindigkeit=r -n-d |/ Min™", / m/sec
s (X) |Massenverteilungsdichte als Funktion d. PartikelgréRe x (Ig) [/ 107

P, Antriebsleistung des Rihrers | KW

Qs (x) Massenverteilungssumme als Funktion der PartikelgroRe x |/ %

Sy, ASy |volumenbezogene spezifische Oberflache, Zunahme /ecm?/cm?
vV, Vy Suspensionsvolumenstrom, Mahlraumvolumen [h, /1]

X, X 50,3 Partikelgrol3e allgemein, Partikelgré3e bei Q 3 (x) =50 % / um

Xs Sauter-Durchmesser, berechnet aus xs =6-¢/ Sy / pm

A Wellenlénge Ultraschall / mm

0, P Mk Mahlkugelfullgrad, Schittdichte /1, kgl

E (1) Einheitsprungfunktion

G (s) Ubertragungsfunktion Strecke (kein Index), Regler (Index R)

Kp, Krg |Proportionalverstarkung Strecke (P), Regler (R) /1

T1, T Zeitkonstante, Nachstellzeit / sec

Xe, Xa (1) | Sprungeingangsfunktion, -antwortfunktion
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