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gungsstrategien durch Mikroproduktionstechnologie*

(AZ 25833)
Berichtszeitraum: 01.01.2008 — 31.12.2010

1. Zusammenfassung

In dem durchgefiihrten Projekt war es das Ziel, ein kontinuierliches Herstellungsverfahren fir
Schreibfarben zu entwickeln und im Hinblick auf die 6kologische Vorteilhaftigkeit zu bewer-
ten. Nach Auswahl eines geeigneten Modellsystems wurde die Rezeptur an eine kontinuierli-
che Fahrweise angepasst. Darauf aufbauend wurde eine Mikrokontianlage entworfen, be-
schafft und aufgebaut.

Mikroverfahrenstechnische Komponenten wurden zur Intensivierung des Misch- und Heiz-
schrittes eingesetzt. Beim Mischerscreening zeigte sich, dass Glaskomponenten flr die
Vermischung der viskosen und partikelhaltigen Edukte aufgrund des entstehenden Druckver-
lustes eher ungeeignet sind. Zudem konnte bei Komponenten mit einfachen Geometrien eine
geringere Ablagerungsneigung von Agglomeraten beobachtet werden. Sie waren aufl’erdem
deutlich reinigungsfreundlicher als Komponenten mit komplizierten internen Strukturen zur
Verwirbelung der Fluide. AuRerdem zeigte sich, dass ein hoher Energieeintrag fur eine aus-
reichende Vermischung und agglomeratfreie Produktion benétigt wird. Das schrittweise Mi-
schen und Erhitzen der Farbe in separaten Komponenten erwies sich als vorteilhaft. Bei al-
len anderen Einstellungen bildeten sich bei der Vermischung Agglomerate. Ein
Mikrowarmeubertrager konnte so zur Warmeintegration eingesetzt werden.

Auf der Mikrokontianlage sollen mehrere Farben in Kampagnenfahrweise produziert werden.
Die Flexibilitat und Wirtschaftlichkeit der Kampagnenfertigung wird dabei im Wesentlichen
durch eine optimale Kampagnenplanung bestimmt. Wesentliche Parameter sind die Kam-
pagnenlange und Produktionsreihenfolge. In diesem Projekt wurden daher zunachst alle
moglichen Reihenfolgekombinationen im Rahmen von Kontaminationsuntersuchungen be-
wertet und die optimale Reihenfolge im Hinblick auf eine Produktion ohne Zwischenreinigung
identifiziert. Auf Basis von Produktwechseln an der Anlage konnte die Mindestproduktions-
menge zur reinigungsfreien Produktion bei optimaler Produktionsreihenfolge zu 101 be-
stimmt werden. Wird der Verschnitt auf die vorhergehende und nachfolgende Farbe mit Hilfe
einer in-line Farbwertmessung aufgeteilt, so ist bei einer Produktionsmenge von 50 | sogar
bei beliebiger Reihenfolge keine Zwischenreinigung nétig. Lediglich vor einem Abfahrvor-
gang bei Produktionsende sollte die Anlage gereinigt werden. Aufgrund des geringen Anla-
genhold-Up kann die dazu bendtigte Reinigungsmittelmenge im Vergleich zum Batch dras-
tisch reduziert werden. Die Ergebnisse flossen in die Aufstellung eines Produktionsplans fur
ein Jahr ein. Auflerdem wurde die Anlage mit Hilfe einer mit der Software LabVIEW erstellten
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Ablaufsteuerung automatisiert. Ein automatischer Produktwechsel konnte erfolgreich de-
monstriert werden.

Nach den Laboruntersuchungen wurde unter Einbindung der IPRO Industrieprojekt GmbH
eine Implementierungsstudie durchgefiuihrt. Dazu wurde eine Anlage fiir den Produktions-
malstab projektiert. Aullerdem wurde ein Mess-, Steuer- und Regelungstechnikkonzept fur
eine kontinuierliche Produktion entwickelt. Zudem wurden Malnahmen zur Integration der
kontinuierlichen Anlage in eine vom Batchbetrieb gepragte Produktion aufgezeigt.

Zur Quantifizierung des Umwelteinflusses beider Produktionsvarianten wurde eine 6kologi-
sche Bewertung durchgefihrt. Dabei wurden die Programme Sabento und Umberto der ifu
Hamburg GmbH zur Modellierung und Analyse der Stoff- und Materialflisse eingesetzt. Der
vereinfachte Prozessvergleich ergab, dass der Mikrokontiprozess dkologisch vorteilhafter als
der Batchprozess ist. Haupteinflussfaktor dabei ist die durch Warmeintegration erzielte Re-
duktion der benétigten Prozessenergie. Die Umstellung einer batchweisen Mehrprodukt-
fertigung auf eine kontinuierliche Kampagnenfertigung fihrt damit zu Produkten mit hoher
und konstanter Qualitat bei gleichzeitig umweltschonenderen Herstellungsverfahren.

ICTV -2- TU Braunschweig
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2. Anlass und Zielstellung

In der chemischen und pharmazeutischen Industrie werden die meisten Prozesse absatz-
weise betrieben. Diese Produktionsweise ist besonders vorteilhaft bei kleinen bis mittleren
Produktionsmengen mit kurzen Lebenszyklen. Haufig besteht das Verfahren nur aus weni-
gen Produktionsschritten wie Mischen, Heizen, Reaktion, Abkihlen, Nachbehandlung. Diese
werden in mehreren, ggf. sogar in einem einzigen Rihrkessel durchgefihrt. Meist dienen sie
als Mehrproduktanlagen. In ihnen sind ebenfalls Edukte mit schwierigen Eigenschaften wie
einem hohen Feststoffgehalt, oder der Neigung zum Schaumen und Fouling problemlos
handhabbar. Die Feststoffe konnen mit Hilfe der anderen Edukte vorgeldst, Foulingschichten
nach der Produktion abgespiilt, notfalls manuell entfernt werden. Ubliche AnsatzgroRen lie-
gen zwischen 10 L und 1 m3. Zudem lassen sich zur Rickverfolgbarkeit die Chargen den
einzelnen Batchansatzen zuordnen.

Jedoch ist diese Verfahrensweise mit einem hohen Energieaufwand zur Erwarmung des
Kesselinhaltes verbunden. Eine Warmeintegration ist nur Gber einen Warmespeicher mog-
lich, was zumeist unwirtschaftlich ist. Lange Prozesszeiten resultieren aus den Prozess-
schritten Mischen, Erwarmen und Reaktion bei erhdhter Temperatur. Bei der Batchbetriebs-
weise konnen diese nicht verklrzt werden. Eine hohere Heiztemperatur wirde bei den
bendtigten Verweilzeiten zu einer Produktschadigung fuhren. Aufgrund der manuellen Be-
triebsweise treten Qualitdtsschwankungen von Batch zu Batch auf. Im schlimmsten Fall fin-
den Nebenproduktbildungen statt, so dass der Ansatz verworfen werden muss. Nach jedem
Batch werden die Kessel gereinigt, wozu sie zunachst mit einer Blrste manuell gesaubert
und mit Reinigungsmitteln mehrfach geflutet werden. Dabei fallt Gblicherweise das Ein- bis
Zweifache des Kesselvolumens an Spul- und Reinigungsabwassern an, d.h. 1-2 m*® Abwas-
ser pro t Produkt.

Die genannten Nachteile kdnnen durch die Umstellung auf eine kontinuierliche Produktion
unter Nutzung von mikroverfahrenstechnischen Komponenten getilgt werden. Insbesondere
eine Reduzierung der Reinigungsmittelmengen ist aufgrund des geringen internen Anlagevo-
lumens zu erwarten. Bei der Machbarkeitsuntersuchung dieser Produktionsumstellung soll
der Fokus auf Verfahren gelegt werden, bei denen bislang vermeintliche oder tatsachliche
Technologiehurden fir den Einsatz der Mikroverfahrenstechnik vorliegen. Dazu gehdren
Prozesse mit Feststoffen und viskosen Medien sowie solche, bei denen eine Vielzahl von
ahnlichen Produkten in geringen bis mittleren Produktionsmengen auf derselben Anlage her-
gestellt wird. Aufbauend auf eigenen viel versprechenden Vorarbeiten wird dafir die Pro-
duktgruppe der Schreibfarben ausgewahlt. Erste Vorversuche zur Farbenherstellung sowie
eine technische Plausibilitatsstudie haben gezeigt, dass eine kontinuierliche Mikroproduktion
sowie Produktionskontrolle moéglich sind. Wahrend des Projektes dient die Produktgruppe
der Schreibfarben dabei sowohl als Beispielverfahren mit den zuvor beschriebenen Charak-
teristika als auch als konkretes Produktionsverfahren. Im Erfolgsfall soll eine Umstellung auf
kontinuierliche Betriebsweise beim Industriepartner Pelikan erfolgen. Ziel des Forschungs-
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vorhabens ist die Entwicklung und Bereitstellung eines kontinuierlichen, umweltfreundlichen
Produktionsverfahrens mit

Kampagnenfahrweise.
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3. Darstellung der Arbeitspakete

Das Projekt gliedert sich in zwei Hauptbereiche. Im ersten besteht die Hauptaufgabe zu-
nachst darin, ein kontinuierliches Verfahren zur Herstellung von Schreibfarben unter Nutzung
von mikroverfahrenstechnischen Komponenten zu entwickeln. Zudem sollen alle entschei-
dungsrelevanten Informationen fir eine unternehmerische Entscheidung zur Einflhrung ei-
nes solchen kontinuierlichen Verfahrens am Standort Peine der Pelikan GmbH zusammen-
gestellt werden. Im zweiten Teil soll untersucht werden, inwieweit sich die Projektergebnisse
auf andere Produkte und Stoffsysteme Ubertragen lassen.

Der gesamte Projektablaufplan sowie die Zustandigkeiten flr die einzelnen Arbeitsgebiete
sind in Tab. 1 dargestellt. Im Folgenden werden die einzelnen Arbeitspakete kurz beschrie-
ben. Die Ergebnisse, die im Rahmen der einzelnen Arbeitspakete erzielt wurden, sind im
Kapitel 4 dargestellt.

3.1. Arbeitspakete zur Farbenherstellung

Zuerst soll eine geeignete Laboranlage zur kontinuierlichen Produktion aufgebaut werden.
Wahrend bei der diskontinuierlichen Herstellung alle Produktionsschritte zeitlich nacheinan-
der in zwei Kesseln durchgefihrt werden, finden diese bei der Mikro-Konti Produktion in kon-
tinuierlich durchflossenen Apparaten statt. Es ist darauf zu achten, dass die Anlage mdg-
lichst modular aufgebaut ist, so dass verschiedene mikrostrukturierte Komponenten in
unterschiedlichen Reihenfolgen getestet werden kdnnen.

Danach sollen die stofflich und kapazitatsmaRig geeigneten Produkte identifiziert werden.
Fur die ausgewahlten Produkte sowie ggf. Produktgruppen soll im Anschluss eine Rezep-
turadaption durchgefiihrt werden. Dabei missen die bislang in einer bestimmten Reihenfolge
dem Kessel zugegebenen Edukte auf einzelne, pumpbare Edukistrome aufgeteilt werden.
Die Loslichkeiten der Farbstoffe und Pigmente sind zu beachten. Es ist auRerdem zu klaren,
in wieweit die viskosen Edukte fur eine effektive Vermischung verdiinnt werden mussen.

Zur Einleitung der Farbreaktion muss die Gesamtmischung auf Reaktionstemperatur er-
warmt werden. Es ist in den nachsten Arbeitspaketen zu untersuchen, ob die beiden Prozes-
se Mischen und Erwdarmung gemeinsam in einem Bauteil oder nacheinander erfolgen soll.
Dabei sollen die folgenden drei Ausflihrungsweisen miteinander verglichen werden:

1) Vorheizen eines oder mehrerer Eduktstrome,
so dass in der Mischung die gewtinschte Temperatur eingestellt wird,

2) Beheizung des Mischelementes selbst, oder

3) Mischung aller Edukte und anschlielende

Aufheizung der Mischung.

Alle drei Gestaltungsarten sollen im Hinblick auf die mdglichen Mengenstromverhaltnisse,
der Belagbildungs- und Verblockungsneigung sowie des Reaktionsverhaltens und damit der
Produktqualitat hin untersucht werden.

ICTV -5- TU Braunschweig
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Zusatzlich ist fir jede Fahrweise ein Spul- und Reinigungszyklus zu entwerfen. Da der hohe
Anfall von Spll- und Reinigungsabwassern ein gravierender Nachteil bei dem traditionellen
Verfahren sind, stellt die Untersuchung und Optimierung des Spull- und Reinigungszyklus
einen zentralen Erfolgsfaktor fur das kontinuierliche Produktionsverfahren dar. Ggf. sollen
aus den Untersuchungen Hinweise fur besonders reinigungsfreundliche Bauweisen abgelei-
tet werden. Der Reinigungserfolg soll optisch kontrolliert werden.

Auf der Mikro-Konti Anlage sollen mehrere ahnliche Produkte nacheinander hergestellt wer-
den. Dazu ist eine sogenannte Kampagnenfahrweise zu etablieren. Entscheidend fur die
Wirtschaftlichkeit und Flexibilitat des neuen Verfahrens sind die optimale Kampagnenlange
sowie Produktabfolge. Diese beiden Parameter sollen auf Basis von Kontaminationsuntersu-
chungen, des zuvor bestimmten erforderlichen Reinigungsaufwands bei Produktumstellung,
der moglichen Produktkapazitat sowie der wirtschaftlichen Bewertung unter Einbezug von
Investitionen und Betriebskosten bestimmt werden. Am Beispiel eines typischen Produkti-
ons- und Absatzjahres soll daraufhin ein Produktionsschema fir ein Jahr erstellt werden.
Zudem soll die Technikumsanlage automatisiert werden, um einen automatischen Produkt-
wechsel demonstrieren zu kénnen.

Ist die technische Machbarkeit einer kontinuierlichen Farbenherstellung gezeigt worden (Mei-
lenstein 1), soll eine Implementierungsstudie am Standort der Pelikan GmbH in Peine durch-
gefuhrt werden. Fir ein umsetzungsreifes Verfahren sollen Konzepte zur Einbindung in die
technische und organisatorische Infrastruktur vor Ort sowie ein konkretes Anlagenkonzept
fur den Produktionsmalstab entwickelt werden. Zudem mussen die sicherheitstechnischen
Einrichtungen auf ihre Eignung fur eine kontinuierliche, mehrtatige Produktion tberpruft so-
wie geeignete Mess-, Steuer- und Regelungstechnik ausgewahlt werden. Die Implementie-
rungsstudie soll unter Einbindung des Ingenieurbliros IPRO Industrieprojekt GmbH, Braun-
schweig, erstellt werden.

Als Meilenstein 2 wird das Vorliegen aller entscheidungsrelevanten Informationen fur eine
unternehmerische Entscheidung definiert.

3.2. Arbeitspakete zur Erweiterung fir andere Produktgruppen

Die kontinuierliche Herstellungsweise unter Verwendung von mikroverfahrenstechnischen
Komponenten wird in der ersten Projekthalfte am Beispiel von Schreibfarben entwickelt. Auf
Basis von weiteren Untersuchungen, die Uber die fir Schreibfarben sinnvollen Parameter-
fenster hinausgehen, sollen die Projektergebnisse auch fur andere Produktgruppen verwertet
werden.

Dazu sollen in einem Arbeitspaket die Parameter Viskositat, Feststoffgehalt und Mengenver-
haltnisse der Eduktstrome in einem technisch sinnvollen Bereich variiert werden. Dies soll
durch Variation der entsprechenden Eduktmengen auf Basis des urspriinglichen Stoffsys-
tems aus wassriger Farbstofflésung, Glycerin und Bindemittel geschehen. So kann die auf-
tretende Farbreaktion weiterhin als Indikator fir die Mischgite genutzt werden. Zusatzlich
kdnnen inerte Glaskugeln zugegeben werden, um den Einfluss des Feststoffgehaltes sowie
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der PartikelgréRe auf die Vermischung zu untersuchen. Auch fir diese Fahrweisen soll der
Produktions- und Reinigungsbetrieb untersucht werden.

AulRerdem soll fir Produkte, die eine Kreuzvermischung tolerieren, ein Produktwechsel ohne
Zwischenreinigung durchgefliihrt werden. Auf Basis unterschiedlicher Reihenfolgekonstellati-
onen soll die jeweilige Verschnittmenge gemessen und ihr Einfluss auf den Farbwert des
Endproduktes bestimmt werden. Ggf. kann eine Produktionsreihenfolge gefunden werden,
bei der eine Zwischenreinigung nicht notwendig ist.

Die Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen sollen mit denen von numerischen
Stromungssimulationen verglichen werden. Dabei sollen wiederum der Einfluss von Viskosi-
tatsanderungen, Feststoffgehalt und Mengenverhaltnisse auf Stromung und Vermischung in
den eingesetzten Mikrokomponenten untersucht werden.

Die Erfahrungen bei den genannten Arbeiten sollen in die Formulierung einer optimalen Vor-
gehensweise zur Ubertragung einer Makrobatchfertigung in eine kontinuierliche Produktion
einflieRen. Dabei sollen ebenfalls Grenzkriterien fir stoffliche und prozessliche Parameter
definiert werden. Zudem kann dies Auswahl- und Designkriterien flr die benétigten Kompo-
nenten umfassen.

In einem weiteren Arbeitspaket soll ein Werkzeug zur Planung einer Mehrproduktfertigung
entwickelt werden. Dies kann z.B. mit Hilfe von MS Excel programmiert werden und soll u.a.
die Kampagnenlange sowie die Produktionsmenge pro Kampagne bertcksichtigen. Fur ei-
nen prognostizierten Jahresabsatz kann so ein Produktionsplan erstellt werden.

Des Weiteren soll das traditionelle Herstellungsverfahren mit dem neu entwickelten Verfah-
ren im Hinblick auf die Umweltbelastung verglichen werden. Dies kann auf Basis von Materi-
alflussanalysen mit Hilfe eines vereinfachten Prozessvergleichs geschehen.

ICTV -7- TU Braunschweig
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Tabelle 1: Projektablauf und Verantwortlichkeiten
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Ergebnisse

4.1. Modellsystem fiir die Mikrokontiproduktion

Zunachst musste ein Modellsystem fur die Mikrokontiproduktion definiert werden. Eine Pro-
duktgruppe mit funf unterschiedlichen Schreibfarben wurde aus den folgenden Griinden
ausgewahlt und im Rahmen des Projektes exemplarisch untersucht:

Die Produktionsmengen der einzelnen Farben
liegen zwischen 5 und 100 t/a. Diese Grélenordnung ist ideal flr eine kontinuierliche
Produktion unter Verwendung von mikroverfahrenstechnischen Komponenten.

Die ausgewahlten Farben bestehen jeweils
aus 10-15 Edukten. Sie unterscheiden sich im Wesentlichen durch die Mengen der zu-
gegebenen Pigmente und Farbstoffe. Vier Farben werden einzeln hergestellt, wahrend
die flunfte Farbe durch Vermischung von zwei der vier anderen Farben gewonnen wird.
Die Herstellungsprozesse der einzelnen hergestellten Farben ahneln sich sehr stark, so
dass ihre Produktion auf einer einzigen Anlage voraussichtlich lediglich den Austausch
der Eduktvorlagen, die Einstellung einer anderen Reaktionstemperatur sowie das Laden
der zugehdrigen Fertigungsvorschrift des Automatisierungsprogramms bedingt. Dies
wirde eine kontinuierliche Kampagenenfertigung mit kurzen UmrUstzeiten ermdglichen.

Die zur Herstellung verwendeten Edukte wei-
sen gunstige Stoffeigenschaften in Bezug auf eine Umstellung auf. So kénnen Pramixe
mit den pulverformig vorliegenden Pigmenten und Farbstoffen erstellt werden. Erweisen
sich die Viskositaten einzelner Edukte als zu hoch, kdnnen diese verdinnt, die entspre-
chenden Vorlagegefale geheizt bzw. der Zulaufstrom mittels eines Warmeubertragers
erhitzt werden. Daruber hinaus besitzen die Stoffe kein oder nur ein sehr geringes Ge-
fahrdungspotential, so dass zur Untersuchung im Labormafistab keine zusatzlichen Si-
cherheitsvorkehrungen im Hinblick auf Laborausstattung und Apparatewahl getroffen
werden mussen.

Der Prozess zur Herstellung dieser Farben
wird aufgrund der Edukteigenschaften sowie der bendtigten Prozessschritte wie Heizen,
Konserviererzugabe und Nachbehandlung im Vergleich zum Herstellungsprozess ande-
rer Schreibfarben als besonders aufwendig bewertet. Daraus folgen die héchsten Anfor-
derungen an eine Anlage zur Mikrokontiproduktion. Gelingt die Umstellung bei der aus-
gewahlten Produktgruppe, so ist ebenfalls die kontinuierliche Fertigung der restlichen
zum Produktspektrum Schreibfarben gehdérenden Tinten mit mikroverfahrenstechni-
schen Komponenten maéglich.

Die Qualitdt der hergestellten Farben lasst
sich anhand des gebildeten Farbkomplexes optisch beurteilen. Bei der kontinuierlichen
Produktion kdnnte dieses Merkmal zur in-line Kontrolle dienen.
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4.2. Beschaffung, Aufbau und Inbetriebnahme der Versuchsanlage

Fur die Versuche wurde eine Technikumsanlage aufgebaut, deren Kapazitat bei max. 13 I/h
liegt. Das Fliel3bild unter Einsatz eines 2-Komponentenmischers ist in Abbildung 1 darge-
stellt.

Sl FarbisioH-
mndivem Bindaméttel pramix
® 5
- B1 - B2 [ B3 ¥
| _\I ' . i @ Varweilzeil-
H1 Thermostal siracke
S HZ o
- Thermoatat Q FAAA
W HRY -_@
| Vi
h Produkt
H *
e
Off-Spec,
Spullasung

Abbildung 1: FlieRbild der Versuchsanlage zur kontinuierlichen Schreibfarbenproduktion unter Ver-
wendung eines 2-Komponenten Mischers

Die Anlage ist mit einer temperierbaren Vorlage flr den Farbstoffpramix B3 sowie weiteren
Vorlagen fur das Bindemittel B2 und Spllmedium B1 ausgestattet. Zusatzlich kann ein weite-
rer Farbvorlagebehalter parallel zum Behalter B3 fir Produktwechselversuche angeschlos-
sen werden. Die Edukte werden mit Hilfe der Exzenterschneckenpumpen P1 und P2 zu-
nachst in den Mikromischer beférdert, wo sie vermischt werden. Rickschlagventile sorgen
dafur, dass bei einem Druckanstieg aufgrund einer Verblockung des Mischers durch Agglo-
merate keine Edukte in die Zufuhrungsleitung zurtick gedriickt werden kdnnen. Bei einem zu
hohen Druckaufbau im Mischer fihren Sicherheitsventile die Edukte in den Abfallbehalter B4
ab. Fur die Vermischung stehen mehrere Mikromischer zur Verfigung, siehe Kapitel 4.4, die
durch Eintauchen in einen Thermostaten erhitzt bzw. gekuhlt werden konnen. Die Mischung
wird in einem Mikrowarmeubertrager W1 im Gegenstrom zur heil3en Tinte erwarmt und flie3t
danach durch eine Verweilzeitstrecke, in der der Farbkomplex gebildet wird. Die Verweilzeit-
strecke ist als Schlauch ausgefuhrt, der in das Bad eines Thermostaten eingetaucht ist. Die
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reagierte Farbe wird im Mikrowarmeubertrager abgekihlt und im Produktbehalter BS zwi-
schengelagert, bevor sie in die Stiftkartuschen eingeflllt wird.

Zur Produktionsuberwachung sind Drucksensoren an allen Ein- und Auslassen des Mischers
angebracht. Zudem steht ein Drucksensor zur Verfigung, der nach dem ersten Durchlauf
des Mikrowarmeubertragers eingesetzt werden kann. An den Ein- und Auslassen des Mik-
rowadrmedibertragers sind zudem drei Thermoelemente Typ K angebracht, mit deren Hilfe die
Ein- und Auslasstemperatur der Schreibfarbe bestimmt wird. Der Einlass zum zweiten
Durchgang ist mit einem pt100-Widerstandsthermometer ausgestattet. Die gemessene Tem-
peratur dient als RegelgroRe fur den Thermostaten, in dem die Verweilzeitstrecke einge-
bracht ist.

Der Hold-Up der Gesamtanlage betragt 0,93 I. Fir die Reinigungsversuche ist das wahrend
der Reinigung ausgetauschte Volumen von 0,6 | relevant. Bei den Versuchen zum Produkt-
wechsel hingegen wird nur die Zufuhrungsleitung des Farbstoffpramixes betrachtet, da das
Bindemittel bei allen Produkten zum Einsatz kommt. In diesem Fall wird ein ausgetauschtes
Volumen von 0,43 | betrachtet.

4.3. Qualitatsbeurteilung der Schreibfarben

Als Mal} fur die Qualitat von Schreibfarben gilt sowohl der Farbwert als auch die Flie3fahig-
keit, die u.a. eine Funktion der GréRRe der enthaltenen Partikeln ist. Weiterhin werden zur
Produktionskontrolle im Batchbetrieb die Dichte, Oberflachenspannung sowie der pH-Wert
bestimmt. Vorversuche haben allerdings gezeigt, dass der Farbwert und die PartikelgrofRe
die entscheidenden Parameter bei der kontinuierlichen Produktion darstellen und zur Beur-
teilung der Ausbildung des Farbkomplexes bzw. der Vermischung herangezogen werden
koénnen.

Die Farbwertmessungen wurden mit dem in Abbildung 2 gezeigten Spektralphotometer
spectro-color LMV 170 der Firma Hach Lange durchgefuhrt. Das Farbmesssystem CIE wur-
de flr die Spezifikation von Standards eingesetzt. Es wurde 1931 von der Commision Inter-
nationale de |I" Eclairage (CIE) veréffentlicht und ist das heutzutage am meisten verwendete
Farbmesssystem [3].

Wie in Abbildung 2 dargestellt, wird der Farbeindruck bei dem Farbsystem CIE Lab aus den
drei Parametern L, a und b zusammengesetzt. Dabei kennzeichnet L den Helligkeitswert, a
den Rot-Grin Anteil und b den Gelb-Blau Anteil einer Farbprobe. Zum Vergleich zweier Far-
ben im CIE Lab-Farbraum wird der Farbabstand AE verwendet. Dieser ist definiert als

€y

Fur spezifikationsgerechte Farbe, die Definition der Mindestproduktionsmenge bei Produkt-
wechsel ohne Zwischenreinigung sowie die Definition der Mindestreinigungsmenge mussen
die Werte AE, AL, Aa und Ab in einem bestimmten, festgelegten Bereich liegen.
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Anhand von batchweise hergestellter Farbe wurde zunachst die Genauigkeit und Wiederhol-
barkeit der Farbwertmessungen untersucht. Bei regelmaRiger Kalibrierung mit den Kalibrie-
rungsstandards sowie mit Standardfarben kdnnen die Farbwertmessungen als gut reprodu-
zierbar eingestuft werden. Eine Probe wurde daraufhin stets dreimal vermessen, um den
Mittelwert der L-, a- und b-Werte zu bestimmen.

L
Grin Gelb
-a +b
Blau Rot
-b +a
Schwarz

Abbildung 2: Spektralphotometer spectro-color LMV 170 der Firma Hach Lange (links), CIELab Far-
braum (rechts) (vgl. [2])

Zur Definition von spezifikationsgerechten Farben wurden Aufstriche von batchweise herge-
stellten Proben optisch beurteilt und in spezifikationsgerechte und nicht-spezifikations-
gerechte Proben unterteilt. Die Proben wurden mit dem Spektralphotometer vermessen, um
Sollwerte und Toleranzbereiche zu definieren, die schliellich der Beurteilung von kontinuier-
lich hergestellten Farben dienten. Zur Beurteilung von Versuchseinstellungen wurden jeweils
Proben der hergestellten Tinte genommen und off-line vermessen. Farbwertmessungen
wurden auferdem zur Auswertung von Produktwechsel- und Reinigungsversuchen einge-
setzt.

Zudem wurde die PartikelgréRe der Farbproben bei 25 °C mit einem Zetasizer Nano ZS der
Firma Malvern Instruments gemessen. Das Gerat arbeitet auf Basis der Photonen-
korrelationsspektroskopie. Die Proben mussten aufgrund des hohen Feststoffgehalts in der
Farbe vor der Messung mit VE-Wasser verdiinnt werden. Der mittlere Z-average Durchmes-
ser sowie der Polydispersitatsindex wurden auf Basis von je sieben Messdurchlaufen je Pro-
be berechnet. Mit dem Gerat kann auRerdem das Zetapotential, ein Mal fur die Stabilitat
einer Suspension, bestimmt werden.

4.4. Rezepturadaption

Die Umstellung auf eine kontinuierliche Produktion erfordert Anpassungen an den Rezeptu-
ren der zu produzierenden Farben. Diese Adaption zielt auf vier Aspekte ab. Erstens sind die
Edukte dahingehend vorzubereiten, dass sie dem Prozess kontinuierlich zugefuhrt werden
kénnen. In Mikrokomponenten ist es bislang nicht mdglich, pulverférmige Edukte kontinuier-
lich hinzuzugeben. Daher missen Vorlosungen erstellt werden. Zweitens mussen die Vorla-
gen eine Mindesthaltbarkeit aufweisen, in der ihre Qualitat unverandert bleibt. Die anvisierte
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wochentliche Produktionszeit belauft sich auf 100 Stunden, d.h. die Vorlagen sollten mog-
lichst lange, zumindest jedoch Uber einen Zeitraum von 24 Stunden stabil sein. So kénnen
die Vormischungen innerhalb der normalen Betriebszeiten erstellt werden. Drittens wurde
untersucht, inwieweit bei der Rezepturadaption auch eine Viskositatseinstellung notwendig
ist. Zudem wurde geprift, ob beim kontinuierlichen Verfahren theoretisch auf die bislang zur
Erhohung der Stabilitat zugesetzten Additive verzichtet werden kann.

Die Farben der ausgewahlten Produktgruppe enthalten 10-15 unterschiedliche Edukte. Dazu
gehoren Glycerin, Bindemittel, deionisiertes Wasser, Farbstoffe, Pigmente, Hilfsstoffe, Stabi-
lisatoren und Additive. Einige der Farbstoffe und Pigmente liegen pulverférmig vor. Auler-
dem unterscheiden sich die flissigen Komponenten deutlich in ihrer Viskositat. Zudem ent-
halt das Bindemittel Partikeln, welche nach dem Auftrag der Farbe auf den Untergrund den
eigentlichen Farbfilm bilden.

Zur kontinuierlichen Zufuhrung muissen insbesondere die Farbstoffe und Pigmente in den
flissigen Rezepturkomponenten vorgelost werden. Ein limitierender Faktor ist die Ldslichkeit
der Farbstoffe und Pigmente. Als Losungsmittel kommen insbesondere Wasser und Glycerin
aufgrund des hohen Mengenanteils an der Rezeptur in Betracht. Die Farbstoffe kbnnen theo-
retisch sowohl in den reinen Medien als auch in Mischungen aus Beiden geldst werden. Zur
Untersuchung der Ldslichkeit der Farbstoffe sowie der Vorlagenqualitat bei langerer Lager-
zeit wurden daher unterschiedliche Mischungen aus Wasser, Glycerin, Farbstoffen und Pig-
menten herstellt und die Pramixe bis zu einer Woche gelagert.

Es zeigte sich zunachst, dass selbst bei einer Vorlésung in der gesamten Menge Wasser
und Glycerin keine stabile Vorlage erzielt werden konnte. Nach wenigen Stunden bildeten
sich erneut Farbkristalle. Dies flhrte zur Einplanung einer temperierten, gerthrten Vorlage
fur die Farbvormischung.

Die Versuche wurden mit einer weiteren Farbstoffcharge wiederholt. Nun waren unterschied-
liche Kombinationen mdglich, die alle zu einer Haltbarkeit der Vorldsung von mindestens
sieben Tagen fuhrten. Es zeigte sich im Verlauf des Projektes, dass eine Mischung aus der
gesamten Menge Wasser, Glycerin sowie den Farbstoffen und Pigmenten sogar Gber meh-
rere Monate ohne QualitatseinbufRen in verschlossenen Behaltern gelagerte werden konnte.
Hohere Anforderungen an die Reinheit und Homogenitat der Edukte sowie an die Warenein-
gangskontrollen ergeben sich somit im Vergleich zur Batchfahrweise.

Die vielen mdglichen Kombinationen erlaubten ein flexibles Zufuhrungskonzept mit zwei, drei
oder vier Eduktstromen. Ein mdgliches Beispiel fur jedes Zufuhrungskonzept ist im Folgen-
den aufgefihrt:

- Zwei Eduktstrome: Bindemittelvormischung,
Farbvormischung

- Drei Eduktstrome: Bindemittelvormischung,
Farbvormischung mit Teil des Glycerins, restliches Glycerin
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Vier Eduktstrome: Bindemittelvormischung,
Farbvormischung mit Glycerin, zwei Wasserstrome

Alle moglichen Eduktstrome wurden im Hinblick auf die sich einstellenden Dichten und Vis-
kositaten bei den wahrend des Prozesses auftretenden Temperaturen charakterisiert. Ob
diese Stoffeigenschaften eine ausreichende Vermischung zulassen oder ob die Anzahl der
moglichen Zufuhrungskonzepte durch eine maximal erlaubte Viskositat beschrankt wird, wird
in Kapitel 4.4 im Rahmen des Mischerscreenings untersucht.

Beim Batchverfahren wurden bislang mehrere Additive und Stabilisatoren zugesetzt, um die
Stabilitdt des Bindemittels zu erhdhen. So kann die Entstehung von Agglomeraten bei der
Vermischung der unterschiedlich geladenen FlUssigkeiten, Bindemittel und Farbvormi-
schung, vermieden werden. In Mikromischern besteht jedoch die Chance, dass bei genu-
gend hoher eingetragener Mischenergie auf diese Additive und Stabilisatoren verzichtet wer-
den kann. Daher wurde die Stabilitat des reinen Bindemittels als Funktion des Zetapotentials
sowie der intensitatsgewichteten PartikelgroRe Z-Average in Abhangigkeit vom pH-Wert be-
stimmt. Je gréRer der Betrag des Zetapotentials, desto geringer ist die Agglomerationsnei-
gung des Bindemittels. Auflerdem muss die Partikelgrofde unterhalb eines bestimmten
Grenzwertes liegen. Die Ergebnisse der Messungen sind in Abbildung 3 aufgetragen.
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Abbildung 3: Zetapotential und PartikelgréRe in Abhangigkeit vom pH-Wert des reinen Bindemittels

Es ist zu erkennen, dass es bei einem pH-Wert von 3,5 oder niedrigeren Werten zur Agglo-
meration des Bindemittels kommt. Die Partikelgrof3en steigen bis zu einem Wert von 40 pm
bei einem pH-Wert von 1,5 an. Das Zetapotential hingegen gibt keinen Hinweis auf die Ag-
glomerationsneigung bei unterschiedlichen pH-Werten. Laut Kittel [1] kann dies darauf zu-
rickzufiihren sein, dass Bindemittel, die sowohl elektrostatisch als auch sterisch stabilisiert
sind, nur unzureichend mit der dem Zetapotential zugrunde liegenden DLVO-Theorie be-
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schrieben werden kdnnen. Die unterschiedlichen Farbvormischungen weisen einen pH-Wert
von 4-5 auf. In diesem Bereich ist das Bindemittel stabil. Auf Basis der Partikelgrétenmes-
sungen kann daher auf die Zumischung von Additiven und Stabilisatoren zum Bindemittel

verzichtet werden. Voraussetzung dafir ist allerdings, dass ein Mikromischer gefunden wird,
der far eine ausreichende Mischenergie am Mischungspunkt sorgt.
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4.5. Mischerscreening und Untersuchung unterschiedlicher Fahrweisen

Auswahl der Mischkomponenten

Aufbauend auf Vorarbeiten zu diesem Projekt wurde beschlossen, statische Mikromischer flr
die Vermischung der Edukte zu verwenden. Im Gegensatz zu Mikromischern mit einem akti-
ven Mischelement erfolgt in diesen die Vermischung auf Basis der durch Pumpen eingetra-
genen Energie.

Eine Vielzahl von Mischergeometrien mit KanalgroRen von 20 um bis hin zu wenigen mm ist
kommerziell erhaltlich. Haufig zeigen die Mikrokomponenten mit kleineren internen Abmes-
sungen aufgrund der geringen Transportwege eine bessere Mischwirkung als solche mit
grolReren Kanalen. Inwieweit dies auch bei viskosen Edukten zutrifft, sollte anhand des Bei-
spiels Schreibfarben untersucht werden. Dazu werden Mischer mit unterschiedlichen Kanal-
grélien sowie Mischprinzipien bendtigt.

Es sollten auRerdem die in Kapitel 4.4 beschriebenen Zufiuihrungskonzepte im Hinblick auf
die erzielte Produktqualitat praktisch untersucht werden. Auf Basis der unterschiedlichen
Zusammensetzung und Mengen der jeweiligen Eduktstrome kann so der Einfluss der Visko-
sitat, der Partikelgrofie, des Feststoffgehaltes sowie der Mengenstromverhaltnisse auf die
Vermischung bestimmt werden. Dazu missen Mischer mit einer unterschiedlichen Anzahl an
Einlassen zur Verfliigung stehen.

Folgende Merkmale spielten bei der Auswahl der Mikromischer fir das Screening eine wich-
tige Rolle:

- Anzahl an vermischbaren Komponenten
- Unterschiedliche Mischprinzipien

- Unterschiedliche Kanalgrofien

- Handhabbarkeit

- Mechanische und thermische Stabilitat
- Verfugbarkeit

- Preis

Fur die Fertigung von Schreibfarben wurden schlie3lich finf Mikromischer ausgewahlt und
auf ihre Eignung hin untersucht. Es handelt sich dabei um ein Swagelok T-Stlck, einen Rau-
penmischer von IMM, einen Schikanenmischer von LTF, einen MicroJetReactor von Synthe-
sechemie sowie zwei Bauformen eines Interdigitalmischers von mikroglas. Letztere unter-
scheiden sich im Hinblick auf die Mischraumgestaltung. Wahrend der eine Mischraum
rechteckig ist, weist der andere eine Fokussierung in Form eines Dreiecks auf. Eine Darstel-
lung der Mischer findet sich in Abbildung 4, ihre Eigenschaften sowie die wesentlichen Ab-
messungen sind in Tabelle 2 aufgefihrt.
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Abbildung 4: Getestete Mikromischer, im Uhrzeigersinn von links oben: Swagelok T-Stlck, IMM
Raupenmischer, LTF Schikanenmischer, mikroglas Interdigitalmischer, Synthesechemie
MicroJetReactor

Tabelle 2: Getestete Mikromischer

Mischer Material Interne Ab- Misch- Andere Eigenschaften
messungen prinzip
[um]
Swagelok T-Stlick Stahl d=1270 Bi- Zwei gegeniberliegende
(SS- 100- 3) 1.4401 Lamination  Einlass6ffnungen, rechtwink-
liger Auslass
IMM Raupenmischer Stahl hxb Split-and- Vier Einlassoffnungen, bis zu
(4CCPMM-R600/ 1.4435/ =600 x 600 Recombine 10 bar, 3 Mischbereiche, 12
12.3-ss-wt) CcocC Mischelemente pro Bereich
Mikroglas Interdigital- Foturan hxb Multi- Zwei Einlassoffnungen, drei-
mischer Glas =150 x 50 lamination eckige oder rechteckige
Mischkammer, bis zu 3 bar
LTF Schikanenmischer  Borosili- di= 1000-4000 / Drei Einlassoffnungen, bis zu
(XXXL-S-01) katglas 7 bar, 80 Mischelemente im
ersten und 33 im zweiten
Mischbereich
Synthesechemie Micro-  Stahl Dusen: Kollidierende Zwei gegeniberliegende
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JetReactor 1.4301 d;= 600 Flussigkeit- Einlassdisen, dazu recht-

strahlen winkliger Auslass

Screening der Mikromischer

Fir das Mischerscreening wurden zunachst Volumenstréme im Bereich von 0,2 -6,8 I/h ein-
gestellt. Der maximal erlaubte Druckverlust Uber den Mischern definierte den jeweils maxi-
mal moglichen Volumenstrom.

Bei Vorarbeiten wurde festgestellt, dass eine Blindschaltung von Mischereingangen zur Ver-
blockung der Kanale und schliellich des gesamten Mischers fihrt. Wahrend des Screenings
wurde daher die Anzahl der Eduktstrome entsprechend der Anzahl der Einlasséffnungen
gewahilt.

Auf Basis der batchweisen Herstellung von Schreibfarben ist bislang nicht bekannt, welcher
Energieeintrag fur eine ausreichende Vermischung genau bendtigt wird. Es konnte lediglich
festgestellt werden, dass Agglomerate bei sehr geringer eingetragener Energie gebildet wer-
den. Ein wichtiger Aspekt beim Mischerscreening ist daher die Berechnung der jeweils ein-
getragenen Energie. In Verbindung mit der Bewertung der erzielten Produktqualitdt kann
daraufhin die mindestens bendtigte Energie bestimmt werden.

Zur Bewertung der Produktqualitdt wiederum wurden die Farbwerte sowie PartikelgroRen
heran gezogen. PartikelgroRen unterhalb eines bestimmten Wertes weisen auf eine ausrei-
chende eingetragene Mischenergie und damit gute Vermischung hin. Auflerdem liegt der
Farbwert bei ausreichender Vermischung der Edukte in einem definierten Bereich.

Als MafR fur die Betriebsstabilitdt wurde die Druckdifferenz zwischen Mischerein- und auslass
genutzt. Steigt diese im Verlauf eines Versuches an, so deutet dies auf die Bildung und Ab-
lagerung von Agglomeraten und damit eine schlechte Vermischung hin. Auf3erdem sollen
An- und Abfahrprozeduren problemlos durchfiihrbar sein.

Zur Bewertung der Mischer wurden schlielich die folgenden Kriterien heran gezogen:
- Eingetragene Mischenergie

- Qualitat der Vermischung als Faktor der Vis-
kositat, PartikelgroRe, Feststoffgehalt, Mengenstromverhaltnisse

- Betriebsstabilitat (Betriebsverhalten, An- und
Abfahrverhalten, Foulingneigung etc.)

- Produktqualitat
- Handhabbarkeit

Im Folgenden werden die Ergebnisse der Mischversuche fur die einzelnen Bauformen vor-
gestellt.

Interdigitalmischer
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Das Prinzip der Multilaminationsmischer beruht auf der Erzeugung von lamellenartigen
Schichten mit mdglichst geringer Breite, um so den Diffusionsweg zu verringern. Fur die
Produktion wurden die beiden Interdigitalmischer hintereinander geschaltet, so dass drei
Edukteinlasse zur Verfigung standen.

Diese drei Eduktstrdme kénnen durch die folgenden Kombinationen gebildet werden:

- Bindemittelvormischung, Farbvormischung mit
Wasser und Teil des Glycerins, restliches Glycerin

- Bindemittelvormischung, Farbvormischung mit
Glycerin, Gesamtmenge Wasser

Aufgrund des mengenmalig hohen Wasseranteils an der Rezeptur wurde zunachst mit der
zweiten Kombination gearbeitet. Auf deren Basis sind verschiedene Mischreihenfolgen még-
lich:

1) 1. Mischer:  Bindemittelvormischung &
Farbvormischung mit Glycerin; 2. Mischer: Vormischung & Wasser

2) 1. Mischer: Bindemittelvormischung & Was-
ser; 2. Mischer: Vormischung & Farbvormischung mit Glycerin

3) 1. Mischer: Farbvormischung mit Glycerin &
Wasser; 2. Mischer: Vormischung & Bindemittelvormischung

Die Reihenfolgen 2 und 3 wurden weiter verfolgt, da in diesem Fall die kritischen Komponen-
ten Bindemittel und Farbvormischung erst nach Verdinnung durch Wasser im zweiten Mi-
scher aufeinander treffen. Dies verringert das Risiko, dass sich Agglomerate bilden.

Fur den ersten Mischschritt wurden mehrere Versuche zur Vermischung des Bindemittels
und Wasser bzw. der Farbvormischung und Wasser bei Gesamtvolumenstrdbmen von
0,15-0,5 I/h durchgefuhrt. Beide Mischertypen verblockten bei diesen Versuchseinstellungen.
Der maximal erlaubte Druck wurde bei Forderung der viskosen Farbvormischung sowie
durch die im Bindemittel enthaltenen Polymerpartikeln bereits kurz nach Versuchsbeginn
erreicht. Obwohl die Partikeln im Vergleich zur Kanalgrof3e sehr klein sind, lagerten sie sich
bevorzugt an der Umlenkung in die kleinen Kanale ab (Abb. 5). Mdglicherweise fuhrten auch
einzelne groRRere Polymerpartikeln die Verblockung herbei.
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Abbildung 5: Interdigitalmischer mit abgelagerten Polymerpartikeln

Eine Farbenproduktion, d. h. Vermischung aller drei Eduktstrome, konnte mit den Interdigi-
talmischern ebenfalls nicht realisiert werden. In Abbildung 6 ist beispielhaft der Druckverlust
im zweiten Mischer bei Mischreihenfolge 3 dargestellt. Die aufgeflihrten Druckdifferenzen
kennzeichnen jeweils den Unterschied zwischen dem gemessenen Druck am Mischerein-
und —auslass. Bei einem Gesamtvolumenstrom von 1 I/h wurde bereits nach wenigen Minu-
ten der maximal erlaubte Druck von 3 bar erzielt. Agglomerate wurden bei diesem entschei-

denden Mischschritt produziert. Bei beiden Mischkammergeometrien kam es daraufhin zur
sofortigen Verstopfung.
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Abbildung 6: Gesamtdruck sowie Differenzdriicke bei Vermischung von Bindemittel und Farbstofflo-
sung in einem Interdigitalmischer bei einem Gesamtvolumenstrom von 1 I/h

Aufgrund der hohen erzielten Differenzdriicke am Mischer wurde weiterhin versucht, die Vis-
kositat durch Erhitzung der Farbvormischung zu verringern. Zudem wurden die Versuche bei
geringeren Volumenstromen wiederholt. Eine Verbesserung lie} sich allerdings nicht herbei-
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fuhren. Versuche bei héheren Volumenstromen konnten aufgrund des maximal erlaubten
Drucks von 3 bar nicht durchgefiihrt werden.

Die Mischer mussten schlie3lich ausgebaut und zur Abreinigung der Agglomerate gespult
werden. Die Reinigung der kleinen Strukturen erwies sich als sehr aufwendig. In der Vergan-
genheit wurde gezeigt, dass Ultraschall die Reinigung von Mikrostrukturen unterstutzt [4].
Auch in diesem Fall erwies sich Spulen mit Aceton sowie einer HCI-Stammldsung unter Ein-
wirkung von Ultraschall als erfolgreich.

Das Multilaminationsprinzip ist somit fur die Farbenherstellung aufgrund der geringen Ab-
messungen der Kanale nicht geeignet. Diese feinen Kanale werden zwar flr die Erzeugung
der lamellenférmigen Strémung und damit fur die Vermischung bendtigt, ziehen aber einen
hohen Differenzdruck Uber dem Mischer nach sich und neigen zur Verblockung durch das
partikelhaltige Bindemittel. Es sollten daher Mischer mit groReren Kanalen eingesetzt wer-
den.

Schikanenmischer

Beim Schikanenmischer erfolgt die Vermischung aufgrund von Verwirbelungen in den ein-
zelnen Mischkammern, die durch den tangentialen Einlauf des Fluides hervorgerufen wer-
den. Es stehen ebenfalls drei Edukteinlasse zur Verfiigung. Damit sind theoretisch dieselben
Eduktzufuhrungskombinationen und Mischreihenfolgen wie bei den Multilaminationsmischern
moglich. Wie im vorherigen Abschnitt erlautert, sollte die kritische Vermischung von Binde-
mittel und Farbstoffvormischung jedoch erst nach Vermischung mit Wasser durchgefiihrt
werden. Daher wurden die Untersuchungen auf die Mischreihenfolgen 2 und 3 beschrankt.

In allen Fallen wurde spezifikationsgerechte Tinte hergestellt. Allerdings zeigten sich wah-
rend der Versuche uber 8 h sehr schwankende Verlaufe des Differenzdrucks Uber dem Mi-
scher. Beispielhaft ist dies in der Abbildung 7 anhand eines Versuchs bei einem Gesamtvo-
lumenstrom von 0,9 I/h dargestellt. In diesem Fall wird zunachst ein reiner Wasserstrom mit
der Farbstofflésung vermischt, die Mischung wiederum mit dem Bindemittelstrom vermengt.
Die Schwankungen deuten daraufhin, dass bei dem Versuch aufgrund von unzureichender
Vermischung Agglomerate gebildet und wieder weggespult werden. Da bei der Partikelgro-
Renmessung an der hergestellten Farbe Werte im normalen Standardbereich ermittelt wur-
den, scheinen diese Agglomerate in den folgenden Mischelementen wieder zerschlagen und
aufgeldst zu werden.
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Abbildung 7: Prozessdriicke bei Vermischung von Bindemittelstrom, Wasser und Farbstoffvormi-
schung in einem Schikanenmischer bei einem Gesamtvolumenstrom von 0,9 I/h

Bei Volumenstromen von Uber 4 I/h wurde allerdings der maximal erlaubte Druck von 7 bar
erzielt. Auch bei Erwarmung der Farbvormischung auf 50 °C und der dadurch erzielten Vis-
kositatsreduzierung wurde diese Betriebsgrenze erreicht.

Nach den Versuchen wurde der Mischer mit unterschiedlichen Chemikalien (Wasser, Was-
ser-Ethanol Mischungen, Ethanol und Aceton) gespdilt. Der Mischer zeigte eine mittlere Rei-
nigbarkeit. In mehreren Schikanen blieben Farbreste an den Wanden zurtick, wie im folgen-
den Bild zu erkennen ist. Erst durch langwieriges Spulen sowie dem Einsatz von Ultraschall
konnten alle Schikanen wieder gesaubert werden.

Abbildung 8: Nach Spilvorgangen zuriickbleibende Ablagerungen im Schikanenmischer

Der Schikanenmischer eignet sich aufgrund der hohen erzielten Druckverluste nur bedingt
fur die Herstellung von Schreibfarben. Um eine Farbherstellung auf Produktionsmafistab zu
realisieren, missten mehrere Mischer parallel geschaltet oder ein Glasmischer hergestellt
werden, welcher deutlich hdheren Dricken standhalt. Wahrend des Betriebs scheinen zu-
dem Agglomerate gebildet, angelagert und teilweise wieder weggespilt zu werden. Es
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scheint auf Basis der Versuche nicht moglich zu sein, den Mischer in kurzen Spulzyklen wie-
der komplett zu reinigen, um dann erneut mit der Farbherstellung zu beginnen. Zudem wird
die Handhabung von Glaskomponenten flr einen Anlagenbediener als schwieriger einge-
schatzt als die von Metallkomponenten.

Raupenmischer

Beim Raupenmischer werden die Einlassstrome nach dem Aufeinandertreffen in den
Mischelementen geteilt, zueinander verschoben und schliellich wieder vereinigt, bis sie in
das nachste Mischelement eintreten. Im ersten Mischschritt werden jeweils zwei der vier
Eduktstrdme miteinander vermischt. Wie in Abbildung 9 gezeigt ist, treffen diese Mischungen
dann aufeinander, um im darauffolgenden Mischschritt vermischt zu werden.

| Einlhss 4

Abbildung 9: Aufbau des IMM Raupenmischers

Aufgrund der vier Edukteinlasse kénnen unterschiedliche Zufuhrungskonzepte, Mischreihen-
folgen und damit Mengenverhaltnisse an den Mischungspunkten beim Raupenmischer reali-
siert werden. Die folgenden beiden Konzepte zur Bildung der vier Eduktstréme wurden ge-
testet:

- Bindemittelvormischung, Farbvormischung mit
Teil des Wassers und Teil des Glycerins, restliches Glycerin, restliches Wasser

- Bindemittelvormischung, Farbvormischung mit
Glycerin, Teilmenge Wasser, Teilmenge Wasser

Beispielhaft fir das erste Konzept sind in Abbildung 10 die drei mdglichen Mischreihenfolgen
dargestellt.
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Abbildung 10: Mdogliche Mischreihenfolgen beim IMM Raupenmischer

Im ersten Fall treffen die beiden kritischen Komponenten Bindemittelvormischung und Farb-
stoffsuspension bereits wahrend der ersten Mischstrecke aufeinander und werden auf der
zweiten Mischstrecke dem mit Wasser verdinnten Glycerin zugefihrt. Diese Kombination
birgt das Risiko, dass eine Agglomeration bereits im ersten Mischungsabschnitt auftritt, da
geringe Schwankungen im System zu veranderten Mischungsverhaltnissen fihren kénnen.
AulRerdem sind die Fluidkanale im Mischer so ausgearbeitet, dass zwei zu mischende Fluide
bereits vor Eintritt in die Mischzellen miteinander in Kontakt kommen. Diese Mischergeomet-
rie konnte eine Durchmischung der moéglicherweise dann bereits agglomerathaltigen Stréme
beim Zusammentreffen womaoglich nicht gewahrleisten.

Fall 2 ist dem bisherigen Batch-Prozess am ahnlichsten. Bei dieser Kombination treten die
Farbstoffvorlésung und das Wasser in benachbarten Kanalen ein und werden zuerst mitei-
nander gemischt. Parallel dazu werden die Bindemittelvormischung und das Glycerin den
anderen beiden Kanalen zugefuhrt. Die verdinnte Farbstofflésung wird in der folgenden
zweiten Mischstrecke mit dem Dispersion-Glycerin-Gemisch vereint. Die Anordnung bedingt,
dass jeweils zuerst die beiden hochviskosen Medien auf der einen und die beiden niedrigvis-
kosen Fluide auf der anderen Mischstrecke miteinander gemischt werden. Eine Vereinheitli-
chung der Viskositat findet erst in der letzten Mischstrecke statt.

Bei Fall 3 treffen Strome mit unterschiedlicher Viskositat in der ersten Mischstrecke aufei-
nander. Das Wasser wird mit der héher viskosen Bindemittelvormischung sowie die Farb-
stoffldsung mit dem viskosen Glycerin gemischt.

Sowohl in Fall 2 als auch in Fall 3 ist das System weniger anféllig gegenuber Verstopfungen
als in Fall 1, da in beiden Fallen die kritischen Fluide mit den beiden anderen Medien vorge-
mischt werden. Dadurch reduziert sich die Wahrscheinlichkeit, dass Agglomerate gebildet
werden. Daruber hinaus gilt grundsatzlich, dass eine hohere Anzahl an Mischzellen und da-
mit eine langere Mischstrecke zur Vermischung von unterschiedlich viskosen als zur Vermi-
schung von ahnlich viskosen Fluiden bendtigt wird. Folglich konnte sich bei Fall 3 eine hohe-
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re Mischglte ergeben als in Fall 2, da bereits in der ersten Mischstrecke die stark unter-
schiedlich viskosen Medien aufeinandertreffen.

Die oben genannten Uberlegungen wurden in Versuchen bei Volumenstrémen von 0,8 bis
6,8 I/h Uberprift. Bei Fall 1 wurde spezifikationsgerechte Tinte produziert. Allerdings wurden
bereits nach einer Betriebszeit von 1-2 h stark erhdhte Druckverluste registriert, so dass die
Versuche abgebrochen werden mussten. Nach Auseinanderbau des Mischers waren sowohl
im Auslass des Mischers als auch in den Mischstrecken Verstopfungen und Belage erkenn-
bar. Aullerdem wurde Farbe aus den Kanalen in die Zwischenrdume der beiden Mischerhalf-
ten gedrickt.

Die besten Mischresultate wurden im Fall 3 erzielt. Allerdings stieg der Druck Gber dem Mi-
scher wahrend der Versuche in dem genannten Volumenstrombereich bis 6,8 I/h stetig an,
was auf die Bildung von Agglomeraten und ihre zunehmende Ablagerung im Mischer hindeu-
tet. Nach Produktionsunterbrechungen wurden deutlich hdhere Dricke als vorher registriert.
Zudem wurde versucht, die Agglomerate bei beginnendem Druckanstieg durch einen Spil-
vorgang aus dem Mischer zu spllen. Sie verhakten sich jedoch in den Kanalen und sammel-
ten sich dort und insbesondere im Auslass an (siehe Abb. 11).

Abbildung 11: Nach Spilzyklus sich im Auslass ansammelnde Agglomerate

Insgesamt wurde deutlich, dass in dem getesteten Volumenstrombereich bei keiner der Ein-
gangsbelegungen die Edukte ohne Agglomeratbildung vermischt werden konnten. Nach ei-
ner gewissen Produktionszeit stieg bei allen Kombinationen der Druckverlust Gber dem Mi-
scher deutlich an, was auf eine zunehmende Verstopfung des Mischers hindeutet. Bei den
Versuchen bestatigt sich jedoch die Vermutung, dass die Agglomerate bei den Eingangsbe-
legungen 2 und 3 weniger stark auftreten als bei der Eingangsbelegung 1.

Nach den Versuchen musste der Mischer auseinander gebaut und manuell mit Blrsten ge-
reinigt werden. Eine Reinigung aller Mischelemente per CIP-Reinigung war nicht moglich.

Grundsatzlich kann der Raupenmischer bei deutlich hdheren Volumenstromen und Driicken
eingesetzt werden als in den Versuchen untersucht wurde. Unter Umstanden ist die Vermi-
schung bei dem projektierten Produktionsvolumenstrom mit dieser Mischerart ohne Agglo-
meratbildung mdglich. Jedoch wurde dies aufgrund der schlechten Reinigbarkeit im Fall von
Schreibfarben, u.a. im Hinblick auf mdgliche Produktionsunterbrechungen sowie An- und
Abfahrprozessen, im Rahmen des Projektes nicht weiterverfolgt.
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T-Mischer

Sehr gute Mischergebnisse wurden beim Einsatz eines T-Stiicks von Swagelok erzielt. Die-
ses weist keine internen Geometrien zur Unterstutzung einer Vermischung auf. Der Misch-
vorgang wird durch die Erzeugung von Wirbeln beim Aufeinandertreffen der beiden Edukt-
strome und der damit erzielten Verklrzung des Transportweges beschleunigt [5]. Zur Pro-
Produktion wurde auf der einen Seite der Bindemittelmix und auf der gegenuberliegenden
Seite die Farbstofflésung inklusive der gesamten Wasser- und Glycerinmenge zugefihrt,
wahrend das Produkt senkrecht zu den Einlassen herausfloss. Die Viskositat der Eduktstro-
me lag ungefahr in derselben Grélenordnung. Das Volumenstromverhaltnis betrug 1:1,5.
Der Druckverlust Uber dem Mischer ist fur unterschiedliche Reynolds-Zahlen in Abbildung 12
aufgezeigt. Die Reynolds-Zahlen wurden auf Basis des Gesamtstroms berechnet.

—— = 54

—o—Re =373

1,0 5 Auslass Auslass

1 ReAusIass = 135 ReAusIass = 428
o9 _- ReAusIass = 214 ReAusIass = 540
0,8 - —v—Re =294

Auslass

Druckverlust tiber dem T-Mischer
(pFarbstofﬂbsung—pGesamt) [bar]

Zeit []

Abbildung 12: Druckverlust tber T-Mischer bei unterschiedlichen Reynoldszahlen

Bei geringen Reynolds-Zahlen wurden Druckverlustschwankungen registriert, wohingegen
fur Reynolds-Zahlen Uber 294 stabile Druckverlaufe beobachtet werden konnten. Dies deutet
auf die Entwicklung des sogenannten 'Engulfment flow™ hin, bei dem ein Doppelwirbel ent-
steht und die Edukte jeweils auf die gegenuberliegenden Seiten schwappen [6]. Dadurch
ergeben sich kurze Diffusionswege.

Spezifikationsgerechte Tinte wurde bei allen Durchlaufen bis auf die Versuche bei Re=54
produziert. Die Farbe erwies sich als langzeitstabil und im Hinblick auf die PartikelgréoRen
deutlich homogener als die im Batch hergestellte Schreibfarbe. Auf Basis der Masse der ge-
bildeten Agglomerate konnte ein optimaler Re-Bereich identifiziert werden. Dieser liegt zwi-
schen Re=294 und Re=428. Auch nach Produktionsunterbrechungen sowie An- und Abfahr-
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vorgangen wurde ein stabiler Betrieb ohne zusatzliche Erhdhung des Druckverlustes reali-
siert. Zwei Langzeitversuche Uber 48 h wurden erfolgreich durchgeflihrt.

Im nachsten Schritt wurde untersucht, inwieweit auf Additive verzichtet werden kann, die der
Farbe im Batch u.a. zur Steigerung der Stabilitdt des Bindemittels zugesetzt werden. Zudem
wurde normales Leitungswasser anstelle von deionisiertem Wasser als Edukt eingesetzt.
Dieses weist lonen auf, die sich negativ auf die Stabilitat des Bindemittels auswirken kdnnen.
Diese Versuchseinstellungen flhrten allerdings zur Bildung von Agglomeraten und ihrer Ab-
lagerung in den nachfolgenden Komponenten. Eine ausreichend lange Produktionszeit wird
bei diesen umweltfreundlicheren Herstellungsbedingungen nicht realisiert.
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MicroJetReactor

Daher wurde ein weiterer Mischer, ein sogenannter MicroJetReactor, untersucht. Dieser
stellt eine Weiterentwicklung des T-Mischers dar, bei dem die beiden senkrecht aufeinander-
prallenden Strome in Disen mit je 600 um Durchmesser beschleunigt werden und schliel3-
lich in einer Mischzone aufeinanderprallen. Dort wird nahezu die gesamte kinetische Energie
der Strome in Mischenergie umgewandelt. Von dort wird die Mischung mit einem Transport-
gas aus dem Mischer beférdert. Der Vorteil gegeniber dem T-Mischer liegt u.a. darin, dass
die eingetragene Mischenergie deutlich hoher ist. Aulierdem hat die Mischung keinerlei Kon-
takt zu den Wanden im Inneren des Mischers, was die Ablagerungswahrscheinlichkeit deut-
lich mindert. Die dissipierte Energie € kann mit folgender Formel berechnet werden:

()

Darin steht v fur den Volumenstrom, AP fir den Druckverlust, p fur die Dichte des Fluids so-
wie V flr das Volumen des Fluids zwischen den beiden Punkten der Druckmessung.

Der Mischer wurde bei Volumenstromen von 6,5 bis 13 I/h getestet, wobei wiederum auf der
einen Seite der Bindemittelmix und auf der gegeniberliegenden Seite die Farbstofflésung
inklusive der gesamten Wasser- und Glycerinmenge zugefihrt wurde. Aufgrund der Anord-
nung der Edukteinlasse ist es notwendig, zunachst Gber beide Einldsse Wasser zu férdern
und erst nach und nach auf die Edukte umzuschalten. Ansonsten droht eine Verstopfung der
Dusen. Nachdem stabile Driicke erzielt wurden, kénnen Produktumstellungen bei laufendem
Betrieb der Pumpen ohne Probleme erfolgen. Fir das Abfahren der Anlage sollte diese Pro-
zedur in umgekehrter Reihenfolge durchgefihrt werden.

Die ersten Versuche wurden mit Transportgas zum Ausschleusen der Mischung durchge-
fuhrt. Allerdings zeigte sich, dass dieses ein Schaumen der Tinte hervorruft. Der Schaum
legte sich erst nach mehr als 48 Stunden, so dass eine Abfillung der Tinte direkt nach Pro-
duktion nicht mdglich ist. Wie in Abbildung 13 zu erkennen ist, kbnnen jedoch bei einem Vo-
lumenstrom von 13 I/h auch ohne Transportgas eine ausreichende Vermischung sowie stabi-
le Druckverlaufe erzielt werden.
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Abbildung 13: Druckverlust tiber MicroJetReactor bei einem Produktionsvolumenstrom von 13 I/h

PartikelgréRenmessungen der produzierten Tinte zeigten, dass in den ersten drei Minuten
nach Anfahren aufgrund der nicht optimalen Mischungsverhaltnisse agglomerathaltige Tinte
hergestellt wird. Bis zur funften Minute nach Umschaltung auf die Edukte liegen auflerdem
die Farbwerte aulerhalb des Sollwertbereiches, so dass diese Menge Farbe direkt nach
dem Mischer ausgeschleust und verworfen werden sollte. Die danach produzierte Tinte ist
jedoch spezifikationsgerecht. Aufgrund der Korrelation der beiden Messparameter kann die
Farbwertmessung zur in-line Produktionskontrolle eingesetzt werden.

Zur Untersuchung des mdglichen Betriebsfensters wurde der Volumenstrom schrittweise
abgesenkt und die jeweilige eingetragene Energie bestimmt. Bei geringeren Volumenstro-
men als 7,8 I/h traten Druckschwankungen insbesondere auf der Zufihrungsseite des Bin-
demittels auf. Anscheinend war der durch die Pumpen aufgebrachte Druck nicht hoch genug,
um die sporadisch auftretenden gréReren Bindemittelpartikeln durch die Disen zu férdern.
Die Duse verblockte, so dass der Farbstofflosungsstrom kurzzeitig bis zur Bindemitteldise
stromte, bis die Duse wieder freigefordert war. Dadurch wurden kurzzeitig Agglomerate ge-
bildet. Fur alle Volumenstréme oberhalb dieses Grenzwertes konnte jedoch spezifikationsge-
rechte Tinte produziert werden. Aufgrund der hohen eingetragenen Mischenergie konnte bei
diesen Einstellungen ebenfalls auf die umweltschadlichen Additive sowie das VE-Wasser
verzichtet werden. Das Bindemittel kann dem Prozess daher rein zugefihrt werden, so dass
nur noch eine Vormischung, die Farbvormischung, erstellt werden muss.

Ein Scale-Up auf Produktionsmalstab kann laut Falk und Commenge [7] auf Basis einer
konstanten dissipierten Energie durchgefuhrt werden. So kdnnte beispielsweise ein Micro-
JetReactor mit groReren Dlsen bei der berechneten, mindestens bendtigten Mischenergie
eingesetzt werden. Mdglicherweise kann auch derselbe Mischer bei hoheren Volumenstro-
men verwendet werden, da sich die Partikeln als sehr scherstabil erwiesen haben.
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Die Reinigungsversuche mit dem Colliding Jet Mischer sind in Kapitel 4.9 beschrieben.

Ausfiihrungsweisen zur Vermischung und Erwarmung

Zusatzlich sollte untersucht werden, in wieweit die beiden Prozesse Mischen und Reaktion in
einem Bauteil oder nacheinander erfolgen sollen. Folgende Ergebnisse wurden bei den Un-
tersuchungen erzielt:

1) Vorheizen eines oder mehrerer Eduktstrome,
so dass in der Mischung die gewiinschte Temperatur eingestellt wird

Bei Vorversuchen im Becherglas stellte sich heraus, dass ein blolkes Verriihren von
Edukten unterschiedlicher Temperatur zur Einstellung der gewlnschten Temperatur
nicht ausreicht, um den Farbkomplex zu bilden. Eine langere Haltezeit auf Reaktions-
temperatur ist von Néten. Diese Variante zieht somit zwei Heizschritte, zum Vorheizen
sowie zur Reaktion, nach sich und ist dadurch apparativ sehr aufwendig. Zusatzlich fihr-
te die Erhitzung der Edukte zu einer héheren Agglomeratneigung der Farbe und damit
zu einer hoéheren bendtigten Mischenergie. Ein Vorheizen zur Einstellung der gewunsch-
ten Temperatur ist damit nicht zweckmaRig.

2) Beheizung des Mischelementes selbst, oder

Fur die Versuche an der Mikrokontianlage wurden die Mikromischer in einen Thermosta-
ten eingelassen, dessen Badtemperatur variiert wurde. Dabei stellte sich heraus, dass
die Beheizung des Mischelementes selbst ebenfalls nicht ausreichend ist, um die Mi-
schung in der kurzen Verweilzeit im Mischer auf Reaktionstemperatur zu erhitzen sowie
die vollstandige Bildung des Farbkomplexes herbeizufihren. Auch in diesem Fall sind
daher zwei Heizschritte bzw. ein kombiniertes, komplett beheiztes Misch-und Verweil-
zeitmodul notig. Allerdings wurde auch bei diesen Untersuchungen eine erhéhte Agglo-
meratneigung durch die eingebrachte Heizenergie beim Mischen beobachtet.

3) Mischung aller Edukte und anschlielende
Aufheizung der Mischung.

Diese Gestaltungsart fuhrte zu den besten Mischergebnissen und damit der héchsten
Produktqualitadt. Durch die Ausfuhrung in getrennten, aufeinanderfolgenden Apparaten
kann eine optimale Einstellung der beiden Prozessschritte erfolgen. Alternativ kdnnte ein
kombiniertes Misch- und Verweilzeitstreckenmodul mit gezielter Beheizung der Verweil-
zeitstrecke eingesetzt werden. Die Vermischung wird bei dieser Einstellung nicht von
zusatzlicher Heizenergie negativ beeinflusst. Diese Einstellung wurde daher flr die wei-
teren Versuche beibehalten. Die Versuche zur Einleitung der Reaktion sowie zur beno-
tigten Haltezeit auf Reaktionstemperatur im kontinuierlichen Betrieb werden im folgen-
den Kapitel beschrieben.
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4.6. Einleitung der Farbreaktion

Fir den Batchbetrieb ist bislang nicht quantifiziert worden, wieviel Energie der Mischung zu-
gefuhrt werden muss, bis die Farbherstellung abgeschlossen ist. Die Mischung wird daher so
lange erhitzt, bis der Anlagenbediener die Farbe auf Basis einer optischen Prufung fur gut
befindet. Vorsichtshalber wird in den meisten Fallen die Heizphase dariber hinaus ausge-
dehnt.

Bei der kontinuierlichen Herstellung ist zur Durchfuhrung der Farbreaktion das Einfugen ei-
ner Verweilzeitstrecke von Noten. Wie im vorigen Kapitel beschrieben wurde, sollte zunachst
die Mischung aller Edukte erfolgen und erst danach die Erhitzung auf Reaktionstemperatur.
Die Verweilzeitstrecke kann sowohl als temperierte Komponente mit Mikrokanalen als auch
als Schlauchstiick ausgefiihrt sein, welches innerhalb eines Thermostaten erwarmt wird. Das
erlaubte Parameterfenster, welches von der Fluidtemperatur und der Verweilzeit in Abhan-
gigkeit von der Lange der Verweilzeitstrecke aufgespannt wird, war jedoch bei Projektbeginn
unbekannt. Aufgrund der hoheren Flexibilitat im Hinblick auf eine Veranderung dieser Para-
meter wurde die Verweilzeitstrecke fur die Laboruntersuchungen als PTFE-Schlauch mit
einem Innendurchmesser von 1,6 mm ausgefuhrt, welches zur Erwarmung in das Bad eines
Thermostaten eingebracht wurde (siehe Abbildung 14).

Abbildung 14: Zur Farbreaktion ins Bad eines Thermostaten eingelegte Verweilzeitstrecke

Unterschiedliche Schlauchlangen und Badtemperaturen konnten auf diese Weise realisiert
werden. Wahrend der Messungen wurden die Temperaturen am Ein- und Auslass der Ver-
weilzeitstrecke sowie im Thermostatbad gemessen. Die Messung der Farbwerte ergab
schlieRBlich den Zusammenhang zwischen Verweilzeit und Temperatur. Die Ergebnisse von
vier unterschiedlichen Verweilzeiten sind in Abbildung 15 dargestellt. Beginnend mit VWZ1
erfolgte die Nummerierung mit aufsteigender Verweilzeit im Schlauch.
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Abbildung 15:  Einfluss von Temperatur und Verweilzeit (VWZ) auf den Abschluss der Farbreaktion,
Nummerierung erfolgte mit aufsteigender Verweilzeit im Schlauch

Bei allen Verweilzeiten konnte bei einer bestimmten Temperatur spezifikationsgerechte Tinte
hergestellt werden. Im Vergleich zur batchweisen Herstellung konnte die Gesamtreaktions-
zeit aus Aufheizung, Halten bei Reaktionstemperatur und anschlielende Abkihlung um
rund 95 % gesenkt werden. Dies wird hauptsachlich durch die verringerten Transportlangen
und den dadurch verbesserten Warmeubergang ermdglicht.

Zudem konnte mit Hilfe der Temperaturmessungen beim Ein- und Austritt in die Verweilzeit-
strecke sowie der Warmekapazitat der minimal bendtigte Warmestrom zur Abschluss der
Farbreaktion mit folgender Formel bestimmt werden:

(3)

Auf Basis dieser Ergebnisse kann fur den Produktionsmalfstab die Auslegung einer Verweil-
zeitkomponente mit Mikrokanalen erfolgen. Ebenso ist es mdglich, weiterhin einen Schlauch
mit einer entsprechenden Verweilzeitstrecke in das Bad eines Thermostaten einzubringen.

4.7. Warmeintegration durch Mikrowarmeiuibertrager

Bei den unterschiedlichen Mischerfahrweisen hat sich gezeigt, dass die Edukte zunachst
gemischt und danach erst erhitzt werden sollten. Dies erlaubt eine Warmeintegration. Dabei
wird die kalte Tinte im Gegenstrom zur bereits reagierten Tinte aufgeheizt. Zur Warmein-
tegration wurde ein Folienwarmeubertrager des Instituts flir Mikroverfahrenstechnik am
Karlsruher Institut fir Technologie eingesetzt, sieche Abbildung 16. Der Folienwarmeulbertra-
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ger besteht aus zwei Gehausehalften, zwischen die eine Folie mit Mikrokanalen eingelegt
wird. Die Zerlegbarkeit ist vorteilhaft flr die Demontage, Reinigung sowie fir den Austausch
der Folien.

Austritt kalte Tinte Eintritt warme Tinte

Folie mit
Mikrokanalen

Eintritt kalte Tinte Austritt warme Tinte

Abbildung 16: Zur Warmeintegration eingesetzter Folienwarmeubertrager des Karlsruher Institut fir
Technologie

Mehrere Folien mit einer unterschiedlichen Anzahl an Kanalen sowie unterschiedlicher Ka-

nalgeometrie standen zur Verfugung. Es wurden zwei unterschiedliche Folien experimentell
untersucht:

1) Folie, die beidseitig 8 parallele Kandle a 400
um x 400 um aufweist

2) Folie, die beidseitig 34 parallele Kanéle a 200
pm x 200 um aufweist

Bei den Versuchen wurde die Temperatur des eintretenden warmen Stromes per Regelung
des Thermostaten konstant gehalten. Die sich einstellenden Reynoldszahlen lagen alle im
laminaren Bereich.

Zur Berechnung des Warmedurchgangskoeffizienten k wird die effektive Warmeulbertra-
gungsflache Az verwendet. Diese ist nach Brandner et al [8] definiert als

4)
mit

(5)
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Darin entspricht np der Anzahl von Warmeubertragerfolien pro Passage, ng der Anzahl von
Kanalen pro Folie, Cx des benetzten Umfangs der rechteckigen Kanale, Ik der effektiven
Lange eines Kanals, sowie B und H der Breite sowie Hohe der Kanale. Zur Bestimmung des
Wirkungsgrads wird der experimentell ermittelte Warmestrom auf der kalten und heil3en Sei-
te miteinander verglichen. So ergibt sich:

(6)

Auf Basis des Warmestroms auf der kalten Seite I8sst sich der Warmedurchgangskoeffiizient
bestimmen zu

()

wobei die mittlere logarithmische Temperaturdifferenz T,, definiert ist als

(8)

Hierin steht der Index 1 fir den Einlassstutzen am Warmeubertrager und der Index 2 fir den
Auslass.

In Abbildung 17 sind die Ergebnisse des Wirkungsgrads sowie des erzielten Warmedurch-
gangskoeffizienten bei der Warmeulbertragung als Mittelwert aus drei Messreihen dargestellt.
Bei beiden Platten konnte ein Wirkungsgrad von 97-100 % festgestellt werden. Der maxima-
le Warmedurchgangskoeffizient konnte zu k= 2.100 Qm?K" bestimmt werden. Allerdings
wird dieser fur einen Wirkungsgrad von 100 % wahrscheinlich unterschatzt, da der Warme-
ubertrager fur den vorliegenden Fall Gberdimensioniert ist.
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Abbildung 17: Wirkungsgrad und Warmedurchgangskoeffizient des eingesetzten Folienwarmedibertra-
gers bei verschiedenen Folien

Die Warmeubertragerfolie mit den kleinen Kanalen wies eine deutlich hdhere Verblockungs-
neigung auf als die Folie mit den breiteren Kanalen. Insbesondere am Ort der Umlenkung
des Stroms in die Mikrokanale kénnen sich Partikeln und Agglomerate ablagern. Daher wur-
den in den nachfolgenden Versuchen sowie den Langzeitversuchen die Folie mit den gréfe-
ren Kanalen eingesetzt. Auf Basis der in Kapitel 4.5 beschriebenen An- und Abfahrvorgan-
gen inklusive Ausschleusung der agglomerathaltigen Tinte zu Produktionsbeginn traten
keine Ablagerungen oder Verblockungen des Mikrowarmeubertragers mehr auf. Eine Pro-
duktion Uber 48 h konnte erfolgreich betrieben werden.

Insgesamt zeigte der Folienwarmeulbertrager exzellente Warmeubertragungseigenschaften
und erlaubt eine Warmeintegration. In Kapitel 4.14 wird betrachtet, inwieweit die Warmein-
tegration zu einer dkologischen Verbesserung des Prozesses fiihrt.

4.8. Produktwechsel

Auf der Mikrokontianlage sollen mehrere ahnliche Produkte in Kampagnenfahrweise herge-
stellt werden. Dabei wird eine Farbe kontinuierlich auf der Anlage produziert, bis die ge-
wunschte Produktionsmenge erreicht ist. Dann wird ein Produktwechsel eingeleitet, bei dem
die Anlage gereinigt wird, um Uberreste und ggf. Ablagerungen der vorherigen Farbe aus ihr
zu entfernen. Bei der Kampagnenplanung sind die beiden Parameter Produktabfolge sowie
optimale Kampagnenlange zu betrachten. Die Produktabfolge wiederum beeinflusst den
Produktverlust, den Reinigungsaufwand bei Produktumstellung sowie die Stillstands- und
Rustzeiten der Anlage.

Auf Basis von Kontaminationsuntersuchungen werden in diesem Kapitel sowohl die optimale
Produktabfolge als auch die optimale Kampagnenlange mit dem Ziel bestimmt, den benétig-
ten Reinigungsaufwand bei Produktumstellungen soweit wie méglich zu verringern. Der idea-
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le Fall besteht dabei in einem Produktwechsel ohne Zwischenreinigung. Wie in Abbildung 18
dargestellt, wird dabei ein Verschnitt erzeugt. Dessen Menge wird bestimmt durch den Zeit-
raum zwischen Umschaltung auf die nachste Farbvormischung (1) und dem Zeitpunkt, an
dem die nachfolgende Farbe zum ersten Mal spezifikationsgerecht im Produktbehalter an-
kommt (t;). Aufgrund des geringen Anlagenhold-Up wird nur eine sehr geringe Verschnitt-
menge erwartet. Dennoch ist die Betrachtung fur die Herstellung von Spezialitaten mit einer
sehr geringen Produktionsmenge von grofier Bedeutung.

Farbe A

Abbildung 18: Verschnitt bei Umstellung von Farbe A auf Farbe B, t; kennzeichnet den Zeitpunkt, an
dem auf die Farbvormischung B umgeschaltet wird, wohingegen bei t, die erste spezifi-
kationsgerechte Farbe B im Produktbehalter ist

Der Verschnitt kann auf vier Arten verwendet werden. Erstens kann er als Abfall verworfen
werden. AuRerdem kann er entweder zur vorherigen oder zur nachfolgenden Farbe hinzuge-
geben werden. Viertens besteht die Méglichkeit, den Verschnitt entsprechend seines Farb-
wertes aufzuteilen.

Zur |dentifikation der optimalen Produktionsreihenfolge ist es zunachst wichtig, die Farb-
eigenschaften des Verschnitts bei unterschiedlichen Kombinationen festzustellen. Dazu wur-
den Farbmessungen an Tinten mit unterschiedlichen Anteilen von einer weiteren Tinte
durchgeflihrt. Die Paare wurden entsprechend des gemessenen Farbabstandes zwischen
kontaminierter und Standardfarbe kategorisiert und in einer Kontaminationsmatrix aufgefihrt,
die in Tabelle 3 dargestellt ist. Dabei deuten Farbabstande bis zu einem Wert von 2 auf sehr
gute Farbeigenschaften trotz Kontamination hin. Werte zwischen 2 und 5 kennzeichnen Far-
be mit mittleren Farbeigenschaften, wohingegen Farbabstande Uber einem Wert von 5 auf
eine hohe Sensitivitat gegenuber Kontamination hindeuten. Obwohl die betrachtete Produkt-
gruppe funf Farben umfasst, wurden bei diesen Versuchen nur diejenigen vier Farben be-
ricksichtigt, die auch kontinuierlich auf der Anlage produziert werden. Die funfte Farbe ist
eine Mischung aus zwei weiteren Farben.

Tabelle 3: Qualitat der Originalfarbe nach Verunreinigung durch eine weitere Farbe (+ hohe, ~ mittle-
re, - schlechte Qualitat)

verunreinigt durch

A B C D

Originalfarbe A /
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Danach ist Farbe A die kontaminationssensitivste Farbe. Sie sollte entweder vor der Farbe B
oder D hergestellt werden. Ob vor Produktion von A gereinigt werden muss, hangt von der
Produktionsmenge ab, was im nachsten Abschnitt untersucht wird. Die Farbe D hingegen
kann als sehr wenig sensitiv charakterisiert werden. Sie kann daher entweder nach der Far-
be B oder C produziert werden, sollte aber von Farbe C gefolgt werden. Auf Basis der Matrix
ergibt sich als optimale Produktionsreihenfolge, die alle vier Farben umfasst, die Sequenz A,
B, C, D. Weiterhin bietet sich die Reihenfolge (A), D, C, D an. Auf Basis dieser Untersuchun-
gen wurde auRerdem fir jede Kombination die maximal erlaubte Kontamination definiert.

Zur Bestimmung der Mindestproduktionsmengen ohne Zwischenreinigungsschritt wurden im
nachsten Schritt Produktwechsel an der Mikrokontianlage durchgefihrt. Dabei werden die
vier Farben in optimaler Produktionsreihenfolge direkt nacheinander produziert. Der dabei
entstehende Verschnitt wird jeweils zur nachfolgenden Farbe hinzugegeben. Bei dieser Op-
tion kann der Einfluss der maximalen Kontamination der nachfolgenden Farbe untersucht
werden. Aullerdem entsteht kein Produktverlust. Nach bestimmten Zeiten wurden Farbpro-
ben genommen und auf ihren Farbabstand zum jeweiligen Standard hin untersucht. Auler-
dem wurde das Gesamtproduktionsvolumen vermessen, um die Mindestproduktionsmenge
zu identifizieren, bei der ohne Zwischenreinigung produziert werden kann. In Abbildung 19 ist
beispielhaft der Umstellvorgang von Farbe A auf Farbe B dargestellt. Bei den Produkt-
wechselversuchen ist ein Anlagenteilinhalt von 0,43 | relevant, da lediglich das ausgetausch-
te Volumen betrachtet wird. Da bei allen Farben derselbe Bindemittelmix zum Einsatz
kommt, muss das Volumen dieser Zuflihrungsleitungen nicht mit einbezogen werden.
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Abbildung 19: Farbabstand bei Produktwechsel von Farbe A zu Farbe B, der relevante Anlagenteilin-
halt betragt 0,43 |

Die Farbmessungen zeigen, dass bereits nach Austausch des vierfachen Anlagenteilinhaltes
spezifikationsgerechte Tinte hergestellt wird. Der Trend der integralen Messungen deutet
darauf hin, dass der Anlagenteilinhalt weniger als 20 mal ausgetauscht werden muss, damit
das gesamte Produktionsvolumen spezifikationsgerechte Farbeigenschaften aufweist. Bei
den anderen Kombinationen ergab sich ebenfalls, dass 20 Austauschvorgadnge ausreichen.
Lediglich bei dem Produktwechsel zur kontaminationssensitiven Farbe A sollte ein Reini-
gungsvorgang durchgefuhrt werden. Eine weitere Moglichkeit ware die Aufteilung des Ver-
schnitts entsprechend des Farbwertes.

Fir die Laboranlage bedeutet dies, dass bei Einhaltung der optimalen Produktionsreihenfol-
ge Farbe mit Produktionsmengen von weniger als 10 | ohne Zwischenreinigung nacheinan-
der produziert werden kénnen. Bei Ubergang zum ProduktionsmaRstab wird sich der Anla-
genhold-Up evtl. geringfugig andern. Selbst bei einer zehnfachen VergréRerung des Hold-Up
reichen allerdings immer noch weniger als 50| aus, um bei der optimalen Produktions-
reihenfolge ohne Zwischenreinigung zu fertigen. Diese Produktionsmengen kdnnen auch bei
beliebiger Produktionsreihenfolge durch Aufteilung des Verschnitts mit Hilfe einer on-line
Farbwertmessung realisiert werden.

Aufgrund des geringen Anlagenhold-Up sowie der Kampagnenplanung kann so auf Reini-
gungsschritte wahrend der Produktion verzichtet werden. Neue Produkte kénnen auf Basis
der verwendeten Farbstoffe und Pigmente in die Produktionsreihenfolge integriert werden.
Eine Reinigung der Anlage ist so lediglich einmal pro Woche als Teil des Abfahrprozesses
vor dem Wochenende von Noten.

4.9. Spiil- und Reinigungsverhalten
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Fur die Reinigung der Anlage soll eine CIP-Prozedur entwickelt werden. Dafiir ist es notwen-
dig, einen Reinigungsendpunkt zu definieren sowie geeignete Sensoren fiir die Uberwa-
chung zu finden [9]. Beim Reinigungsendpunkt sollten zwei Falle unterschieden werden.
Beim regularen Abfahrvorgang reicht es, wenn das Fluid in der Anlage einen Farbwert auf-
weist, der unterhalb der erlaubten Kontamination in Bezug auf die nachfolgende Farbe liegt.
Vor Wartungsvorgangen oder zum Austausch von einzelnen Anlagenkomponenten sollte
hingegen sehr griindlich gereinigt werden, um eine Verunreinigung der Anlage selbst durch
die herausflieRenden Farbreste zu vermeiden. Der Reinigungsvorgang selbst wird durch
mehrere Faktoren beeinflusst, die im erweiterten Sinnerkreis zusammengefasst sind [10].
Dazu gehéren die Art und Menge der Ablagerungen, das Design der Anlage, Mechanik wah-
rend der Reinigung sowie die Temperatur und Art des Reinigungsmittels.

Zur |dentifikation geeigneter Reinigungsmittel wurden nach einer sechsstiindigen Farbpro-
duktion Reinigungsexperimente auf der Mikrokontianlage durchgefiihrt. Dabei sollte auch
untersucht werden, ob Farbwertmessungen zur Definition des Reinigungsendpunktes und
zur Uberwachung des Reinigungsvorgangs eingesetzt werden kénnen. Die hier vorgestellten
Versuche wurden bei den 2-Komponentenmischern, dem T-Mischer als auch dem MicroJet-
Reactor, durchgefiihrt. Nachdem die Produktionszeit abgelaufen war, wurde das zu testende
Reinigungsmittel Uber beide Zufiuihrungsleitungen in den Prozess eingebracht. Wahrend der
Versuche wurde in regelmafligen Abstanden Proben der Reinigungsfliissigkeit genommen
und mit dem Farbmessgerat analysiert. Aulerdem wurde der Mikrowarmeubertrager mit ei-
nem Digitalmikroskop auf Rlckstande hin untersucht. Fir die Reinigungsversuche wird der
ausgetauschte Teilanlageninhalt von 0,6 | betrachtet.

Bei der Auswahl der zu testenden Medien wurde auf die moéglichen Wechselwirkungen mit
den Edukten geachtet. Sowohl Sauren als auch Laugen kdnnen zu einer Destabilisierung
des Bindemittels fihren und bedingen daher eine sehr grindliche Nachspulung mit Wasser.
Daher wurden zunachst diejenigen Reinigungsmedien getestet, die auch im Batch Anwen-
dung finden. Dazu gehdéren Wasser und eine 10 % ige wassrige Natriumcarbonatlésung.
Ethanol wurde aufgrund der hohen Fluchtigkeit nicht eingesetzt. Stattdessen kam Ethyl-
englykol zum Einsatz. Die Ergebnisse von Versuchen bei einem Volumenstrom von 2 I/h sind
fur alle drei Medien in Abbildung 20 dargestellt. Bei diesen Versuchen betrug die Temperatur
des Reinigungsmittels jeweils 20 °C.
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Abbildung 20: Farbabstand wahrend des Reinigungszyklus unter Variation des Reinigungsmittels, der
relevante Anlagenteilinhalt betragt 0,43 |

Es ist zu erkennen, dass die Art des Reinigungsmittels wenig Einfluss auf die Dauer des
Reinigungsprozesses hat. Bei allen drei Medien wird die maximal erlaubte Kontamination
bereits nach dem zweifachen Austausch des Anlagenteilinhaltes unterschritten. Nach funf-
maligem Austausch werden Farbabstande von unter 1 gemessen. Allerdings zeigten sich
Unterschiede zwischen den Reinigungsmitteln im Hinblick auf den Austrag der etwas visko-
seren Farbstoffvormischung. Ethylenglykol bewirkte aufgrund seiner hdheren Viskositat ein
schnelleres Ausspllen als die anderen Medien. Der Bindemittelzulauf hingegen wurde am
besten mit Wasser gereinigt. Das Medium Wasser wurde schlieRlich aufgrund seiner ékolo-
gischen Unbedenklichkeit ausgewahilt.

In weiteren Versuchen wurde sowohl der Einfluss einer Temperatur- als auch einer Volu-
menstromanderung untersucht. Die Ergebnisse zur Temperaturvariation zeigen, dass eine
Temperatur von 20 °C am besten zur Reinigung geeignet ist. Bei hoheren Temperaturen
flockte das in der Anlage, insbesondere in den Pumpen enthaltene Bindemittel aus und liel3
sich schlechter ausspulen. Bei Variation des Volumenstroms konnte kein Einfluss festgestellt
werden. Es handelt sich bei der Reinigung damit um reine Ausspulvorgange. Hohe Volu-
menstrome kdnnen daher gewahlt werden, um die Reinigungszeit gering zu halten. Bei ei-
nem Volumenstrom von 13 I/h wird nach einer halben Stunde der Farbabstandswert von 1
unterschritten. Beim normalen Abfahrvorgang wurde es reichen, die maximal erlaubte Kon-
tamination zu erreichen. Dies erfolgt bereits nach einer Spulzeit von 12 Minuten mit
2,6 | Wasser.

Allerdings wird eine weitaus gréRere Reinigungsmittelmenge fir die Reinigung der Vorlage-
kessel flr den Farbvorlagemix bendétigt. Um diese Menge zu reduzieren, sollte pro Farbvor-
mischung je ein Vorlagenkessel zur Verfiigung stehen. So kénnen die Kessel nach Entlee-
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rung mehrfach wieder aufgefillt werden und nur bei starker Verunreinigung gespult werden.
Die Spulwassermenge kann voraussichtlich durch den Einsatz eines Hochdruckreinigers
weiter reduziert werden.

Um die beiden Produktionsweisen im Hinblick auf die benétigten Reinigungsmittelmengen
miteinander zu vergleichen, soll eine Ansatzmenge von 1000 | betrachtet werden. Bei der
batchweisen Produktion fallen pro Ansatz bis zu 4000 | Wasser sowie jeweils 1 | Ethanol und
Natriumcarbonatlésung an. Dieselbe Menge kann auf der Mikrokontianlage bei einem Volu-
menstrom von 13 I/h in 76 Betriebsstunden hergestellt werden. Ein Reinigungsschritt ist nach
Erreichen der Produktionsmenge erforderlich, bei der 6,5 | Wasser anfallen. Zusatzlich wird
angenommen, dass bei der Reinigung des Farbvorlagekessel mit einem Hochdruckreiniger
200 | Wasser anfallen. Die gesamte Menge betragt bei der kontinuierlichen Fahrweise damit
lediglich 206,5 I. Damit kdnnen bei der Umstellung auf eine kontinuierliche Betriebsweise bis
zu 95 % der Reinigungsmittelmenge eingespart werden.

4.10. Produktionsplanung und Produktionsschema fur ein Jahr

Bei der Definition der optimalen Kampagnenlange kommen jedoch nicht nur die genannten
Okologischen Aspekte zum Tragen. Zusatzlich missen ékonomische Aspekte wie die Lager-
und Materialkosten, die produktspezifische Kapazitat, die resultierenden Standzeiten der
Anlage, die Personal-, Rust- und Energiekosten betrachtet werden. Als die beiden Haupt-
ziele bei der Produktionsplanung wurden die Minimierung des Reinigungsaufwandes sowie
die Reduzierung der Herstellkosten definiert.

Drei MaRnahmen bieten sich zur Minimierung des Reinigungsaufwandes an:

1) Produktion einer einzigen Produktgruppe/
Woche

Auf der Mikrokontianlage sollte mdglichst nur eine Produktgruppe in der Woche produ-
ziert werden. Auf diese Weise ist keine Umrustung und damit auch kein Reinigungsvor-
gang vor Umrtstung von Néten.

2) Produktionsmengen sollten oberhalb der Min-
destmenge liegen

Die auf der Anlage gefertigten Produkte sollten mdglichst bei Produktionsmengen gefer-
tigt werden, die oberhalb der in Kapitel 4.8 definierten Mindestmenge liegen. Die Anlage
muss so nur einmal pro Woche vor dem Abfahrvorgang gereinigt werden. Zusatzlich
sollte eine in-line Farbwertmessung zur Produktionskontrolle und Aufteilung des Ver-
schnitts vorgesehen werden.

3) Einordnen von Spezialitdten in optimale Pro-
duktionsreihenfolge

Spezialfarben, die speziell auf Wunsche von Kunden in Kleinmengen gefertigt werden,
sollten in die optimale Produktionsreihenfolge eingeordnet werden. Dies kann auf Basis
der Art und Menge der zugesetzten Farbstoffe und Pigmente geschehen. Auf diese
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Weise kann selbst bei Fertigung von Spezialprodukten auf einen zusatzlichen Reini-
gungsschritt verzichtet werden. Bei sehr geringen Produktionsmengen setzt dies aller-
dings die Kalibrierung der Farbwertmessung voraus. Nur so kann eine Aufteilung des
Verschnitts erfolgen.

FUr eine Reduzierung der Herstellkosten missen u.a. folgende Aspekte betrachtet werden:

—

) Materialkosten

Wie oben beschrieben, kann durch eine geschickte Produktionsplanung der Reini-
gungsaufwand minimiert werden. Dadurch werden ebenfalls die Material- und Entsor-
gungskosten fur die eingesetzten Reinigungsmittel gesenkt.

2) Personalkosten

Durch die Umstellung auf eine kontinuierliche Produktion auf einer automatisierten Anla-
ge fallen viele manuelle Prozessschritte weg. Allerdings bedarf die Mikrokontiproduktion
weiterhin der Erstellung von Farbvormischungen. Diese sollten trotz kontinuierlicher Pro-
duktion wahrend der normalen Betriebszeiten hergestellt werden. Sonst sind Zuschlage
fur Nacht- bzw. Wochenendarbeit erforderlich.

3) Lagerkosten

Die Produktionsplanung kann durch eine geschickte Wahl der Produktionsreihenfolge zu
einer Minimierung des Lagerbestandes fuhren. Dazu ist eine auf die Produktion stark
abgestimmte An- und Ablieferung von Néten. Dabei muss eine Abwagung zwischen den
gesenkten Lagerkosten und den damit verbundenen erhdhten Kosten im Einkauf auf-
grund einer erhéhten Vorgangszahl geschehen.

4) Standzeiten und Ruistkosten

Eine Reduzierung der Standzeiten und Rustkosten ist direkt mit den oben angeflhrten
MaRnahmen zur Reduzierung des Reinigungsaufwandes verbunden.

Unter Beachtung der oben genannten Ziele ist zur Definition der optimalen Kampagnenlange
damit eine simultane Losgréfien- und Reihefolgeplanung durchzufihren. Aufgrund der vielen
zu beachtenden Parameter und mdglichen Optimierungsziele werden solche Problemstel-
lungen derzeit noch stark beforscht. Es wurde daher beschlossen, fir die Schreibfarben das
Modell des Economic Lot Scheduling Problem (ELSP) anzuwenden. Dieses nimmt einen
statischen Nachfrageverlauf an. Die Lésung des ELSP ist daher ein zyklischer Plan, der die
Losgréfien und Reihenfolge festlegt. Fir die Schreibfarbenproduktion wurden drei Losungs-
ansatze herangezogen. Dazu gehoéren die unabhangige Losung als untere Schranke, der
Ansatz des gemeinsamen Produktzyklus sowie der Ansatz der gemeinsamen Basisperiode.
In MS Excel konnte auf diese Weise jeweils die optimale Zykluslange als Faktor der Lager-
kosten und Rustkosten unter Einbezug der Fertigungs- und Absatzgeschwindigkeit bestimmt
werden. AuRerdem wurden die Kosten pro Zeiteinheit sowie die Netto- und Bruttoauslastung
(Nettoauslastung plus Rustzeit) berechnet. Dabei ergab einzig der Ansatz des gemeinsamen
Produktzyklus eine gultige Losung. Die Produktionsanlage steht bei dieser Losung wahrend
eines Zyklus nur an 1,3 Tagen still.
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4.11. Automatisierung der Versuchsanlage

Die Mikrokontianlage wurde nach dem Mischerscreening automatisiert. Dazu wurde auf Ba-
sis der Software LabVIEW eine Ablaufsteuerung programmiert. Zu Beginn der Produktion
missen lediglich die Produktionszeit (wahlweise die Produktionsmenge) der zu produzieren-
den Farben sowie die Reihenfolge vom Anlagenbediener auf der Bedieneroberflache einge-
tragen werden. Auf Basis der hinterlegten Ventil- und Pumpensteuerung werden diese so-
dann automatisch hintereinander hergestellt. AuRerdem werden zwischen den einzelnen
Farbproduktionsschritten automatisch Reinigungsvorgange gestartet. Darlber hinaus kann
der Anlagenbediener neben einer automatisierten auch eine manuelle Betriebsweise wahlen.
Die Bedieneroberflache der Produktionssteuerung ist in Abbildung 21 gezeigt.
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Abbildung 21: Bedieneroberflache zur Produktionstiberwachung

Wahrend der Produktion kénnen anhand eines FlieRRbildes die Werte an den einzelnen
Messstellen verfolgt werden. Die gemessenen Driicke und Temperaturen werden zusatzlich

in einzelnen Diagrammen aufgezeichnet. Zudem werden die Messwerte vom Programm in
eine Excel-Datei geschrieben und gespeichert.

Zum Schutz einzelner Anlagekomponenten wurden zusatzliche Sensoren eingebaut. Die
Messwerte an diesen Sensoren werden bei jeder Datenabfrage mit in der Software hinterleg-
ten Grenzwerten verglichen. Bei Uberschreitung des Grenzwertes erfolgt eine automatische
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Notabschaltung. Dazu gehort eine automatische Abschaltung bei erhéhtem Druck (> 17 bar),
der zu einem Pumpenschaden sowie zum Platzen der Schlauche und damit zum Farbaustritt
fuhren kéonnte. AuRerdem kann durch in den Pumpenzulaufleitungen installierten Sensoren
ein Trockenlaufen der Pumpen verhindert werden.

Auf Basis dieser Automatisierungssoftware konnte ein automatischer Produktwechsel erfolg-
reich durchgeflihrt werden.

4.12. Implementierungsstudie am Standort Pelikan

Nachdem die technische Machbarkeit der kontinuierlichen Schreibfarbenproduktion demons-
triert worden war, wurde mit der Implementierungsstudie bei Pelikan begonnen. Zunachst
erfolgte die Konzeptionierung der Anlage flr den Produktionsmafstab. Dazu wurden auf
Basis der wahrend der Laboruntersuchungen gewonnenen Erkenntnisse ein FlieRschema
sowie eine Liste aller bendtigten Komponenten aufgestellt. Danach konnten die Investitionen
sowie erwarteten Betriebskosten aufgelistet werden. Das Ingenieurbiro IPRO Industriepro-
jekt GmbH, Braunschweig, wurde bei der Implementierungsstudie eingebunden. Es entwi-
ckelte u.a. den in Abbildung 22 dargestellten Aufstellungsplan.

i

Abbildung 22: Aufstellungsplan der Produktionsanlage am Standort Peine

In Zusammenarbeit mit der IPRO wurde zudem wurde ein Mess-, Steuer- und Regelungs-
technikkonzept fur eine kontinuierliche Rund-um-die-Uhr Produktion entwickelt. Fir einen
automatisierten Prozess ist ein Prozessleitsystem mit Bedieneroberflache aufzusetzen. Wie
bei der Laboranlage soll eine Auswahl zwischen einem automatischen und einem manuellen
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Modus ermdglicht werden. Zur Kontrolle der Produktion und Reinigungszyklen sowie zur
Steuerung der Ventile bei Produktumstellungen soll ein in-line Farbwertmesssystem imple-
mentiert werden. Das Farbmesssystem muss vor der ersten Produktion zunachst mit allen
Farben kalibriert werden. Dariiber hinaus sind Durchflussregler, Uberdruckventile, Fuill-
stands-, Druck- und Temperatursensoren sowie Sensoren zur Vermeidung eines Pumpen-
trockenlaufs einzubauen. Geeignete Grenzwerte sowie entsprechende Alarme und Aktionen
sind festzulegen und in der Ablaufsteuerung zu hinterlegen. Dazu gehdren zu hohe oder zu
niedrige Drucke und Temperaturen, abweichende Farbwerte, abweichende Fullstande, Aus-
fall von Komponenten, etc. Zudem ist eine Uberlaufwanne zu installieren. Da die Produkti-
onsanlage auch nachts durchgangig produzieren soll, ist ein Verantwortlicher zu benennen,
der bei schwerwiegenden Produktionsstérungen zum Standort kommt und die Produktion

ggf. stoppt.

DarUber hinaus sind einige interne Kommunikations- und Arbeitsablaufe an eine kontinuierli-
che Produktion anzupassen. Dies betrifft z.B. die kontinuierliche Bereitstellung von Edukten.

4.13. Numerische Stromungssimulation von Stromung und Mischung

Im Rahmen dieses Projektes wurden umfangreiche experimentelle Arbeiten zur Rezep-
turadaption sowie zum Mischen in Mikrokomponenten durchgefiihrt. Diese waren nétig, da
auf Basis des bisherigen Batchprozesses keine Informationen in Bezug auf gunstige Misch-
reihenfolgen und die mindestens bendtigte Mischenergie zur Verfigung standen. Vielmehr
wurden die Prozessparameter an die Produktion in Batchkesseln angepasst.

Zudem wurde eine ausfihrliche ékologische Prozessbewertung inklusive der Betrachtung
von Vorketten und Entsorgungsstufen durchgefuhrt. Diese Betrachtung erwies sich als sehr
vielversprechend, da im Gegensatz zu dem geplanten, rein auf den Prozess fokussierten
Vergleich auch der Einfluss der Anlagenbereitstellung untersucht werden konnte. Insbeson-
dere die Datensammlung fur alle eingesetzten Stoffe und Materialen beider Anlagenalterna-
tiven war sehr zeitintensiv.

Aufgrund dieser umfangreichen Arbeiten konnten numerische Strémungssimulationen im
Berichtzeitraum nicht durchgefihrt werden. Im Projekt ‘Neue Wege in der Darstellung orga-
nischer Halbleitermaterialien” (AZ 25671-31) wurden allerdings zwei der in diesem Projekt
eingesetzten Mikromischer mittels numerischer Simulation auf ihre Mischgite untersucht.
Die Ergebnisse fir den LTF Mischer zeigen dabei eine gute Korrelation zu den in diesem
Projekt erzielten experimentellen Ergebnissen. So konnten in den Schikanen Zonen mit einer
sehr geringen Strémungsgeschwindigkeit identifiziert werden. Dort basiert die Vermischung
lediglich auf Diffusion und wird nicht durch konvektive Effekte unterstitzt. Damit kdnnen die
in Kapitel 4.5 beschriebenen, wahrscheinlich durch Agglomeratbildung verursachten Druck-
schwankungen sowie die in Abbildung 8 dargestellten Verunreinigungen erklart werden.

4.14. Okologische Bewertung der beiden Prozessvarianten

Zur Quantifizierung des Umwelteinflusses beider Prozessalternativen wurde eine 6kologi-
sche Bewertung durchgefiihrt. Beide Prozesse wurden dazu zunachst in der Software
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Sabento, spater in Umberto der ifu Hamburg GmbH modelliert. Die Software erlaubt die Ana-
lyse von Material- und Stofffllissen hinsichtlich ihrer Umweltwirkungen. Dabei wurde eine
jahrliche Produktionskapazitat von 30 t/a angenommen. Die Anlagenlebensdauer wurde bei
beiden Varianten auf 20 Jahre festgelegt.

Mit Hilfe der Software wurde ein vereinfachter Prozessvergleich durchgefiihrt. Im Gegensatz
zu einer vollstandigen Okobilanz wurden die Vorketten aller Edukte auRer Wasser, Glycerin
und den Reinigungsmitteln nicht berlcksichtigt, da keine Informationen bezlglich der genau-
en Inhaltsstoffe vorlagen. Dasselbe gilt fur die Produktionsprozesse der einzelnen Anlage-
komponenten. Bei diesen wurden lediglich die Vorketten der eingesetzten Materialmengen
betrachtet. AuRerdem wurde keine Veranderung der Transportstrecke oder —frequenz ange-
nommen.

Fur den Batchbetrieb wurden die Daten anhand des derzeitigen Prozesses bei einer Ansatz-
grolRe von 1000 I aufgenommen. Wahrend der Produktion werden zwei Vormischungen in
zwei separaten Kesseln hergestellt, die danach miteinander vermischt werden. Zur Ausbil-
dung des Farbkomplexes wird die Mischung erhitzt und bei Reaktionstemperatur fir eine
bestimmte Zeit gehalten. Nachdem die Mischung auf Raumtemperatur abgekunhlt ist, wird ein
Nachbehandlungsschritt durchgeflihrt. Schliel3lich wird die Farbe in Zwischenbehalter abge-
fullt. Zur Kesselreinigung werden durchschnittlich 1,5 m®* Wasser sowie je 1| Ethanol und
Natriumcarbonatlésung pro Kessel eingesetzt.

Die Modellierung fur den kontinuierlichen Prozess erfolgte auf Basis von Datensatzen fir die
Laboranlage, die auf den Maldstab der projektierten Anlage extrapoliert wurden. Im Gegen-
satz zum Batchbetrieb sind zumindest zwei Kessel fur die Vormischung und Vorlage der
Farbstofflésungen vorzusehen, um einen Produktwechsel zu erméglichen. Einer der Kessel
wird zur Produktion verwendet, wahrend in dem anderen die ndchste Farbvormischung pro-
duziert oder gelagert wird. Nach der Produktion werden ein Vorlagekessel sowie die kontinu-
ierlich durchflossene Anlage gereinigt.

Im ersten Schritt wurde der reine Farbherstellungsprozess in Sabento modelliert. Das Pro-
gramm erlaubt eine Prozessbewertung auf Basis einer Umweltbewertungszahl sowie des
Energieindices, d.h. der bendtigten Energiemenge pro kg Produkt. Die Ergebnisse fur den
Basisfall, bei dem der Kessel mit 1,5 m® Wasser sowie die kontinuierlich durchflossene Anla-
ge mit 10 | Ethylenglykol und 12,5 | Wasser gereinigt werden, sind in Tabelle 4 aufgefihrt.

Im zweiten Schritt wurden die beiden Modelle um die Vorketten und Entsorgungsstufen er-
weitert, um den Einfluss von Rezepturanderungen bei der Umstellung, der Anlagekomponen-
ten sowie der Gestaltung des Reinigungszyklus auf die dkologische Prozessbewertung zu
untersuchen. Das in Umberto erstellte Hauptnetz ist in Abbildung 23 dargestellt. Als Bewer-
tungsmodelle wurden der Eco-indicator 99 sowie die CML-Methode eingesetzt, die Daten fir
die Vorketten der Materialien und Utilities entstammen der Datenbank Ecoinvent 2.2.
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Abbildung 23: In Umberto erstelltes Hauptnetz fiir den Batchprozess

In Tabelle 4 sind auszugsweise die Ergebnisse des Eco-Indicator 99 fiur den Basisfall aufge-
fuhrt. Dabei ist zu beachten, dass nicht alle Vorketten betrachtet werden konnten. Wirde
z.B. die energieintensive Produktion des Bindemittels, der Farbstoffe und Pigmente mit ein-
bezogen, so wirden sich wesentlich héhere Werte ergeben. Die Ergebnisse sind daher nur
fur den Prozessvergleich zwischen den beiden Anlagenalternativen gultig.

Tabelle 4: Ergebnisse des vereinfachten Prozessvergleichs fur den Basisfall

Mikrokonti- Verdnderung in Bezug
Batchprozess
Prozess zum Batchprozess [%]

Umweltbewertungszahl 1,14 1,09 4
(Sabento) [UBZ/ kg Produkt]
Energieindex (Sabento) 473.5 63.82 .85
[kJ/ kgProdukt] ’ ’
Schadenspunkte
(Eco-Indicator 99) 0,073 0,055 -25
[Punkte/kg Produkt]

Bei allen Bewertungsmethoden zeigt sich, dass der Mikrokontiprozess im Vergleich zum
Batchprozess 6kologisch vorteilhaft ist. Er ist deutlich energieeffizienter. So reduziert sich der
Energieindex um 85 %, was hauptsachlich durch die Warmeintegration mittels Mikrowarme-
ubertrager bewirkt wird. Aulerdem werden wesentlich geringere Abfallstrdme produziert.
Auch unter Einbezug der Vorketten und Entsorgungsstufen zeigt die Bewertung mittels Eco-
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Indicator 99, dass der Mikrokontiprozess trotz der aufwendigeren Anlagenkomponenten 6ko-
logisch vorteilhaft ist.

Im Rahmen von Fallstudien wurden die Ergebnisse der Reinigungs- und Produktwechsel-
versuche mit betrachtet. Bei Einhaltung der Mindestproduktionsmenge sowie der optimalen
Reihenfolge bzw. unter Nutzung eines on-line Farbmesssystems kann die Reinigungsfre-
quenz auf ein Mal pro Woche reduziert werden. Zudem muss bei Einsatz eines Hochdruck-
reinigers deutlich weniger Abwasser zur Kesselreinigung eingesetzt werden. Trotz zusatzli-
chem Energieverbrauch fuhrt dies zu einer weiteren Minimierung der Umweltbelastung.

Auf der anderen Seite kann auch das Batchverfahren optimiert werden. So ist z.B. der Ein-
satz eines Warmespeichers denkbar. Auch in diesem Fall kann ein Hochdruckgerat zur Kes-
selreinigung eingesetzt werden.

4.15. Vorgehensweise zur Ubertragung von Prozessen von Batch nach Mikrokonti

Die Umstellung von diskontinuierlichen Herstellungsverfahren auf eine kontinuierliche Ferti-
gung unter Nutzung mikroverfahrenstechnischer Komponenten stellt eine Mdéglichkeit der
Prozessintensivierung dar. Neben der Miniaturisierung kdnnen darUber hinaus neuartige
Lésungsmittel wie ionische Flussigkeiten, strukturierte Katalysatoren und Tragermaterialen,
neue Energieformen sowie Produktionsprozesse wie z.B. reaktive Trennverfahren zur Pro-
zessintensivierung genutzt werden [11].

Die Haupttreiber zur Implementierung der unterschiedlichen Prozessintensivierungsmetho-
den auf Seiten der Prozessbetreiber werden in der "European Roadmap for Process Intensi-
fication™ aufgeflihrt [12]. Danach haben die erhdhte Selektivitdt von Reaktionen, die Nachhal-
tigkeit, die Durchlaufzeit sowie die Wettbewerbsfahigkeit in Bezug auf Kosten die héchste
Bedeutung fur die pharmazeutische Industrie sowie Feinchemikalienhersteller. Daneben wird
die Energieeinsparung als weiteres Ziel genannt. Aul’erdem mussen die Mindestanforderun-
gen an Sicherheit und Verlasslichkeit erfullt werden.

Im Folgenden wird eine Vorgehensweise zur Ubertragung von Prozessen von Batch nach
Mikrokonti beschrieben.

Zunachst sollte eine Laborstudie mit kontinuierlich durchflossenen Mikrokomponenten
durchgeflhrt werden, um zu evaluieren, welche der oben genannten Ziele zu welchem Grad
erfullt werden kann. Dabei ist es wichtig, den traditionellen Herstellungsprozess im Hinblick
auf die Rezepturen und Prozessbedingungen zu hinterfragen. Oftmals wurden die Prozesse
uber Jahrzehnte an die Produktion in Batchkesseln angepasst. Bei der batchweisen Herstel-
lung von Schreibfarben wurden beispielsweise Additive und Stabilisatoren hinzugefiigt, um
die Stabilitat des Bindemittels zu erhéhen und auf diese Weise eine gute Produktqualitat zu
erzielen.

Bei der Ubertragung auf kontinuierlich arbeitende Produktionsanlagen ergeben sich jedoch
im Hinblick auf die Parameter Verweilzeit, Druck und Temperatur neue Moglichkeiten. So
kénnen die Parameter und das Komponentendesign an die Erfordernisse eines bestimmten
Prozesses angepasst werden. Haufig werden deutlich aggressivere Bedingungen als im
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Batch gewahlt [13]. Bei den Schreibfarben konnte durch geschickte Wahl der eingesetzten
Mikrokomponenten auf den Zusatz der Additive und Stabilisatoren verzichtet werden. Auf-
grund der geringen Transportwege wurde aullerdem die Verweilzeit von mehreren Stunden
auf wenige Minuten verkirzt. Durch die neuen Prozessfenster kdnnen dariber hinaus eine
Erhéhung der Raum-Zeit-Ausbeute sowie der Reinheit erzielt werden wie llig et al. [14] und
Hessel [15] anflhren. Weiterhin kann bei héheren Konzentrationen der Reaktanden oder
sogar ganz lésemittelfrei gearbeitet werden. Aulierdem konnten kryogene Prozessbedingun-
gen durch den Einsatz von Mikrokomponenten vermieden werden, was sowohl zu einer Ver-
ringerung des technischen Aufwandes sowie der bendtigten Prozessenergie flhrt.

Wahrend der Laborstudie sollten alle Stoffdaten aufgenommen sowie geeignete mikro- oder
millistrukturierte Komponenten ausgewahlt bzw. entwickelt werden. Gegebenenfalls kdnnen
Stromungssimulationen Hinweise auf wichtige Designkriterien geben. Eine Laboranlage ist
aufzubauen, geeignete Sensoren zur Charakterisierung einzelner Komponenten sind zu im-
plementieren. Darlber hinaus sollten die Anlagenreinigung sowie bei Mehrproduktanlagen
die Produktionsplanung Gegenstand der Untersuchungen sein.

Die Laborstudie sollte bereits von einer wirtschaftlichen und 6kologischen Bewertung beglei-
tet werden. Auch wenn die zur Verfigung stehende Datenmenge sowie Datenqualitat zu
Beginn eines Projektes noch recht gering sind, kdnnen wertvolle Hinweise auf lohnende For-
schungsrichtungen im Projekt abgeleitet werden. Zudem kann evaluiert werden, ob der neu
entwickelte Prozess technisch, 6kologisch und dkonomisch vorteilhaft gegenliiber dem tradi-
tionellen Herstellungsprozess ist. Auf Basis dieser Bewertung kann Uber die Fortfihrung des
Projektes entschieden werden.

Fallt die Entscheidung positiv aus, kann eine Pilotanlage projektiert werden. Diese kann je
nach Scale-Up Faktor entweder fUr einen mittleren oder bereits fir den angestrebtem Pro-
duktionsvolumenstrom entworfen werden. Dazu missen Scale-Up Kriterien fir die Mikro-
komponenten aufgestellt werden. Die Produktion sollte bei Produktionsbedingungen dann
auf die erzielte Produktqualitat, die Funktion aller Komponenten sowie auf Langzeitstabilitat
hin Uberprift werden. In der Feinchemie kann die Mikrokontianlage der erste kontinuierlich
betriebene Prozess am Standort sein. Daher ist die Anlage im Rahmen einer Implementie-
rungsstudie in die technische und organisatorische Infrastruktur einzubinden. Mdglicherweise
missen Sicherheitsbestimmungen an die gednderte Betriebsweise angepasst werden. Wird
zunachst eine Anlage bei einem mittleren Produktionsvolumenstrom betrieben, kdnnen die
gewonnen Erkenntnisse in die technische und 6kologische Bewertung einflieen.

Grundsatzlich kann eine Vielzahl von Prozessen von einer Umstellung auf die kontinuierliche
Betriebsweise profitieren. So veroffentlichte beispielsweise die Lonza AG, Visp, Schweiz,
Ergebnisse, nach denen 50 % ihrer Prozesse durch eine solche Umstellung verbessert wer-
den kénnten [16].

Als Grenzkriterium ist jedoch ein zu hoher Anteil von Feststoffen an der Rezeptur zu nennen.
Liegen Edukte als Feststoffe vor, missen sie in den flissigen Edukten vorgelést bzw. dis-
pergiert werden. Nur so kdnnen sie dem Prozess kontinuierlich zugefuhrt werden. Dies ist
nicht mdglich, wenn der Anteil der partikelférmigen Edukte einen bestimmten Wert Uber-
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steigt, so dass die Vormischungen nicht mehr stabil sind bzw. die Loslichkeitsgrenze Uber-
schritten wird. Bei den Farben war der Anteil der zugegebenen pulverformigen Pigmente und
Farbstoffe gering genug, als dass sie in den flissigen Komponenten vorgelést werden konn-
ten. Auch der Feststoffanteil des Bindemittels stellte sich als unproblematisch heraus.

Eine Umstellung kann sich bei Prozessen mit Feststoffen als Zielprodukt schwierig gestalten.
Solche Prozesse treten insbesondere in der Pharmaindustrie auf. Fir die kontinuierliche
Verarbeitung ist es notwendig, dass die Feststoffe von den anderen Phasen abgetrennt wer-
den kénnen. Die Gestaltung von Separationsprozessen in mikrostrukturierten Komponenten
ist derzeit noch Gegenstand der Forschung.

Edukte mit relativ hohen Viskositaten hingegen lassen sich vergleichsweise gut verarbeiten.
Die KanalgroRen sind den Viskositaten und maximal erlaubten Druckverlusten anzupassen.
So setzt beispielsweise die Firma Lonza Komponenten mit internen Kanalen von 0,1-1,5 mm
[17] und mit grélReren Abmessungen erfolgreich ein. Fur die Herstellung von Schreibfarben
wurde ein hochenergetisch arbeitender Mischer ausgewahlt. Dabei fihrte die Beschleuni-
gung der Stréme in Dusen, das Aufeinanderprallen und die dadurch erzielte Turbulenz zu
einer hohen Mischglite.
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5. Veroffentlichungen und Danksagung

Auf dem Process-Net Fachausschuss Kristallisation und Fluidverfahrenstechnik 2009 wurde
ein Poster mit Ergebnissen aus dem Berichtszeitraum prasentiert [18]. Des Weiteren wurde
auf der IMRET-11 in Kyoto [19] und auf der ProcessNet-Jahrestagung 2010 [20, 21] Uber
das Projekt berichtet.

AulRerdem wurde das Produktionsschema Mikrokonti sowie die erzielten Ergebnisse bei Um-
stellung im Rahmen des SusChem Workshops ,Energieeffiziente Prozesse durch Mikrover-
fahrenstechnik® [22], des Umberto User Workshops [23] und auf dem European Coatings
Congress [24] vorgestellt.

Das Paper ,Using ecological assessment during the conceptual design of chemical process-
es- a case study” wird im Mai auf der LCE 2011 prasentiert [25]. Aulderdem wird die dkologi-
sche und 6konomische Bewertung im Juli auf der ISIE 2011 veroffentlicht [26].

Innerhalb des Berichtszeitraums erfolgte aulerdem eine Verodffentlichung in der Zeitschrift
,Chemical Engineering & Technology* [27]. Weitere Verdffentlichungen sind in Vorbereitung.

Innerhalb des Projektes wurden sechs Studienarbeiten [28—-33] angefertigt. Allen studenti-
schen Hilfskraften und Studienarbeitern sei an dieser Stelle herzlichst gedankt. Ohne ihre
Mithilfe hatte die groBe Anzahl an Experimenten nicht durchgefihrt werden kdnnen.
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