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Kurzfassung

Diese Diplomarbeit beschéftigt sich mit dem Trocknungsverhalten von Polymerfilmen,
die auf Stahlbénder aufgegossen werden. Um die Trocknung zu beschreiben, existieren
etablierte theoretische Modelle. Die exakte Bestimmung der Stoffdaten ist eine Voraus-
setzung fiir eine genaue Beschreibung des Trocknungsverhaltens. Das Institut fiir ther-
mische Verfahrenstechnik am KIT in Karlsruher (Karlsruhe Institut fir Technologie) hat
Messapparaturen und Simulationsmodelle entwickelt, mit denen man den Trocknungs-
prozess exakt wiedergeben kann. Die Berechnung ist aufwendig und daher ungeeignet
fiir Echtzeit-Simulationen.

Im Rahmen dieser Arbeit soll ein Algorithmus entwickelt werden, der es ermoglicht,
aus einer Schar von Offline-Simulationsrechnungen den aktuellen Anlagenzustand zu be-
stimmen. Neben der Ermittlung von passenden Interpolationsfunktionen ist es notwen-
dig, eine geeignete Wahl der offline zu berechnenden Simulationen (Parameter-Matrix)
zu treffen, um sicherzustellen, dass alle real auftretenden Parameterkombinationen ab-
gedeckt sind. Die Gesamtzahl der Simulationsrechnungen muss tiberschaubar bleiben,
um in weiterer Folge eine Echtzeit-Regelung mit diesem Modell zu ermoglichen.

Inhalt dieser Diplomarbeit ist einerseits die mathematische Interpolation zwischen den
bereits existierenden offline gerechneten Simulationsdaten. Andererseits soll der theore-
tisch ermittelte Algorithmus mit Hilfe der Pilotanlage (LabCaster) der Berndorf Band
GmbH experimentell validiert werden. Ziel ist es, einen geeigneten Interpolationsalgo-
rithmus zu finden, der es erlaubt das aktuelle Trocknungsverhalten, aus einer Schar
offline gerechneter Simulationen, zu ermitteln.

Das entwickelte Interpolationstool bedient sich im ersten Teil fundierter mathema-
tischer Formeln aus der Literatur und erzielt beim Vergleich mit der Simulation gute
Ergebnisse. Der zweite Teil wird durch eine lineare Interpolation der Parametermatrix
realisiert. Unter Beriicksichtung, dass reale Experimente eine Abweichung von der idea-
len Simulation aufweisen, konnte mit Hilfe der Versuche die Interpolation tiberpriift und
validiert werden. Das im Rahmen dieser Arbeit entstandene Matlab-Skript kann das rea-
le Verhalten des Films in guter Ndherung voraussagen. Der nachste Schritt wird sein, das
bestehende Matlab-Skript in den VirtualCaster, eine virtuelle Bandanlage einzupflegen
und dadurch eine Echtzeit-Prozesssteuerung zu ermoglichen.
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Abstract

This diploma thesis deals with the drying behaviour of polymer films cast onto steel
strips. Established theoretical models exist to describe the drying process. The exact
determination of the material data is a prerequisite for an exact description of the dry-
ing behaviour. The Institute of Thermal Process Engineering at the KIT in Karlsruher
(Karlsruhe Institute of Technology) has developed measuring apparatus and simulation
models with which the drying process can be accurately reproduced. The calculation is
complex and therefore unsuitable for real-time simulations.

In the context of this work an algorithm is to be developed, which makes it possible to
determine the current plant condition from a group of off-line simulation computations.
In addition to determining suitable interpolation functions, it is necessary to make a
suitable selection of the simulations to be calculated offline (parameter matrix) in order
to ensure that all real parameter combinations are covered. The total number of simula-
tion calculations must remain manageable in order to enable real-time control with this
model.

The content of this diploma thesis is on the one hand the mathematical interpolati-
on between the already existing offline calculated simulation data. On the other hand,
the theoretically determined algorithm is to be validated experimentally with the help
of the pilot plant (LabCaster) of Berndorf Band GmbH. The goal is to find a suitable
interpolation algorithm that allows the current drying behavior to be determined from
a host of offline simulations.

In the first part, the developed interpolation tool uses well-founded mathematical
formulas from the literature and achieves good results in comparison with the simu-
lation. The second part is realized by a linear interpolation of the parameter matrix.
Considering that real experiments show a deviation from the ideal simulation, the inter-
polation could be checked and validated with the help of the experiments. The Matlab
script developed in the context of this work can predict the real behavior of the film
in good approximation. The next step will be to add the existing Matlab script to the
VirtualCaster, a virtual tape system, thus enabling real-time process control.

I1I
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1 Einleitung

1.1 Motivation

Edelstahlbénder finden in der Industrie ein breites Feld an Verwendungsmoglichkeiten.

Sie sind aus der heutigen Industrie nicht mehr wegzudenken und weit iiber die urspriing-
liche Nutzung als Forderbander hinausgewachsen. Die hochentwickelten Prozess-béander
werden z.B. in Durchlauféfen fiir Lebensmittel oder auch in Doppelbandpressen, in de-
nen das Produkt zwischen zwei iibereinanderlaufenden Edelstahlbénder gepresst wird,
eingesetzt.
Aus dem breiten Anwendungsfeld fiir endlose Stahlbénder sind in dieser Arbeit vor allem
die Verwendung in der Film- und Folienindustrie von vorrangigem Interesse. Insbesonde-
re geht es um die Trocknung von Filmen, die auf Edelstahlbandern aufgegossen werden.
Anhand der Untersuchung von Polyvinylalkohol (PVOH), sollen mathematische Mo-
delle zur Beschreibung der Trocknung aufgestellt werden. PVOH findet weitreichende
Anwendungen z.B. in der Waschmittelindustrie, bei Gespirrspiihltabs oder auch beim
Fischerzubehor, da es sich um eine wasserlosliche Folie handelt.

1.2 Aufgabenstellung

Es existieren bereits etablierte Modelle zur Beschreibung der Trocknungskinetik im

Bereich Film- und Folientechnologie. Der langjahrige Partner der Firma Berndorf Band
GmbH (https://www.berndorfband-group.com), das KIT- Karlsruher Institut fiir Tech-
nologie (http://www.kit.edu), hat bereits an der Entwicklung eines Simulationstools
geforscht und dieses erfolgreich in Verwendung. Die Methode der Berechnung ist sehr
zeitaufwendig und daher nicht fiir eine Echtzeit-Prozesssteuerung geeignet.
In der Literatur existieren mathematische Modelle, die es ermdglichen, das Zusammen-
spiel der fir die Trocknung relevanten Parameter zu beschreiben. Anhand dieser Formeln
soll ein Modell erstellt werden, welches zwischen bereits existierenden Simulationen in-
terpoliert. Dadurch soll eine schnelle und einfache Variation der Parameter ermoglicht
werden.

1.3 Ziel

Ziel der Arbeit ist es, ein mathematisches Modell zu erstellen, welches zwischen den
einzelnen Trocknungskurven interpoliert. Das Modell soll im ersten Schritt als Matlab-
Code realisiert werden, um die Richtigkeit zu priifen. Weiter soll anhand von Versuchen
an der Berndorf Band Pilotanlage LabCaster tiberpriift werden, ob die Simulationen und
Interpolationen eine hohe Ubereinstimmung mit der Realitit aufweisen.

In Zukunft soll das mathematische Modell in den bereits existierenden VirtualCaster
eingebunden werden. Dieser wird einerseits als Prasentationstool und andererseits zur
Echtzeit-Prozesssteuerung verwendet werden.


https://www.berndorfband-group.com
http://www.kit.edu
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1.4 Uberblick iiber Herstellungsverfahren von Polymerfilmen

Diinne Polymerfilme kénnen mit vielen Methoden hergestellt werden. Die Hauptan-
wendungsgebiete sind einerseits die Beschichtung diverser Substrate und andererseits die
Erzeugung einer Polymerfolie. Der Vollstandigkeit halber wird im Folgenden zunéchst
kurz auf einige Beschichtungsmehtoden eingegangen, anschliefend werden die wichtigs-
ten Verfahren zur Folienerzeugung vorgestellt.

Zur Verarbeitung von niedermolekularen, amphiphilen Substanzen oder auch Makromo-
lekiilen wird die Langmuir-Blodgett-Technik verwendet. Hierbei wird die Substanz auf
eine Flissigkeitsoberfliche aufgebracht und anschliefend an der Oberfliche zusammen-
geschoben, sodass der Flachenbedarf minimal wird. Das zu beschichtende Substrat wird
in die Fliissigkeit getaucht und langsam durch die Schicht gefahren. Je nachdem wie
stark der Polymerfilm sein soll, kann die Prozedur wiederholt werden.|[!]

Das Schleuder-Beschichten arbeitet mit einem Drehteller, auf dem der Tréger fixiert wird.
Auf diesem wird die Losung aufgebraucht und durch das Drehen gleichméafig verteilt.
Das in der aufgebrachten Substanz befindliche Losungsmittel verdampft anschlieSend
und es bleibt ein fester Film. Das Verfahren hat allerdings Grenzen, da bei zu hohem
Losungsmittelgehalt eine gleichméfiige Verteilung nicht mehr moglich ist. Daher kénnen
nur mittlere Dicken von 3 nm bis 30 pum erzeugt werden.[2]

Die beiden oben genannten Verfahren sind sehr aufwendig und kommen daher oft nur im
Labormafistab zur Anwendung. Im Gegensatz dazu stehen die Beschichtungsverfahren
der physikalischen bzw. chemischen Gasphasenabscheidung. Diese sind in der Industrie
weit verbreitet. Bei der physikalischen Methode liegt das beschichtende Material in ei-
ner Beschichtungskammer in fester Form vor. Durch physikalische Methoden wird der
Feststoff verdampft (Laserstrahl, Magnetismus, abgelenkte Tonen oder Elektronen). Der
Dampf wird durch ein elektrisches oder ballistisches Feld gefithrt und trifft so auf die zu
beschichtenden Substrate. Die chemische Methode beruht darauf, dass aufgrund einer
chemischen Reaktion Feststoffkomponenten aus der Gasphase abgeschieden werden und
dadurch die Oberfliche des Substrats beschichten. [3]

Bedeutender fiir die im Rahmen dieser Arbeit angestellten Untersuchungen sind Ver-
fahren zur Polymerfolienherstellung. Ein Verfahren zum Herstellen von Polymerfolien
ist das Kalander-Verfahren. In Abbildung 1 ist das Grundprinzip der Kalanderbauar-
ten dargestellt. Das System besteht aus mehreren tibereinander angeordneten Rollen.
Die zu verarbeitende Polymerlosung wird oben aufgegeben und durch die speziell an-
geordnenten Walzen zu einer Folie geformt. Mit den Bauarten I-; S-, und F-Kalander
werden meist Gummi-Teile hergestellt. Die L-Kalanderbauart ist hauptsachlich bei der
PVC-Verarbeitung in Verwendung. Fiir die Produktion von Polymerfilmen werden die 4-
Walzen-Kalander eingesetzt. Mit Hilfe dieses Verfahrens kénnen dicke Folien hergestellt
werden, die z.B. in der Pharmaindustrie als Blister Verwendung finden. Grundsétzlich
gilt, je mehr Walzen zum Einsatz kommen, desto schonender ist die Verarbeitung fiir
das Polymer. Um diinnere Folien herzustellen, sind die beiden folgenden Verfahren ge-
eigneter. [4]
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Abbildung 1: Darstellung des Grundprinzips der verschiedenen Kalanderbauarten. Es
wird zwischen den Zwei-, Drei-, und Vierwalzenanordnungen unterschie-

den. [4]

Eines der meist verbreitendsten Verfahren ist die sogenannte Extrusion. Hierbei wird
die Polymerlésung mit Druck durch eine formgebende Offnung gepresst. Theoretisch
kann dem aus dem Querschnitt austretenden Extrudat eine beliebige Form und Léange
gegeben werden. Die Extrusion kommt bei der Formgebung vieler verschiedener Materia-
lien zum Einsatz, daher gibt es auch viele verschiedene Bauformen. Beispiele wéren der
Kolbenextruder, bei dem das Dope mittels Kolben durch eine formgebende Offnung ge-
presst wird. Beim Schneckenextruder wird der Druck durch die Schnecke erzeugt, welche
das Ausgangsmaterial durch den Schneckenzylinder und schlieBlich durch die Offnung
fordert. Bei der Folienextrusion (sieche Abbildung 2) wird nicht wie im klassischen Sinn
die Ausgangslosung durch eine Offnung gepresst. In Abbildung 2 ist das Grundprinzip
der Blasextrusion dargestellt. Das Polymer wird tiber die Extruderdiise und dem Kiihl-
luftring nach auflen geférdert. Dort bildet sich durch Luftzufuhr ein Folienschlauch mit
hauchdiinnen Wanden. Anschliefend wird iiber die Schlauchzusammenfithrung und die
Abquetschwalzen die Polymerfolie umgelenkt. Am Ende des Vorgangs wird die Folie auf
der Wickelstation aufgerollt. Durch die Anordnung mehrerer Extruder hintereinander
konnen auch mehrschichtige Folien erzeugt werden. Die Schlauche werden durch das
Einblasen von Luft in Lings- und Querrichtung verstreckt, es kommt zu einer Kiihlung
und die Form wird fixiert. [5]

Zur Herstellung von Folien, an die hohe optische Anforderungen gestellt werden oder
wenn eine hohe Gleichméafigkeit gefordert wird, ist das Verfahren der Extrusion oft unge-
eignet. Hier kommt das fir diese Arbeit relevante Verfahren zum Einsatz, das Losungs-
mittelgieBen. Prinzipiell kann die Losung auf jedes beliebige Substrat gegossen werden.
Um jedoch hochprézise Folien herzustellen, wird eine besonders exakte Oberflache beno-
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Abbildung 2: Darstellung des Prinzips der Herstellung von Folien mit Hilfe der Blasex-
trusion [0]

tigt. Beim Gieflen von Polymerfilmen auf ein endloses hochpoliertes Stahlband werden
genau diese Rahmenbedingungen erfillt. In Abbildung 3 ist die Pilotanlage LabCaster
der Berndorf Band GmbH dargestellt. Auf der linken Seite ist iiber der Antriebstrom-
mel die Schlitzdiise angeordnet. Aus dieser wird die Polymerlosung auf das Stahlband
aufgegossen. Dieses fordert die Giellosung in den Trocknungskanal. Am rechten Ende
wird der nun trockene Film an der Umlenktrommel abgezogen. Anschlielend kann der
Film mit Hilfe einer Rollenkonstruktion langs- und querverstreckt werden, weiter dient
das zur Reduktion des Losungsmittelgehalts. Am Schluss kann der Film mit Hilfe einer
Aufwickelvorrichtung aufgerollt werden. Es ist moglich, eine definierte Breite und Dicke
einzustellen. Da es sich um einen kontinuierlichen Prozess handelt, sind der Lénge keine
Grenzen gesetzt.
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Abbildung 3: Bild des LabCasters im Testcenter mit der Schlitzdiise und der Antrieb-
strommel links, dem Trocknungkanal mit Stahlband mittig und der Um-
lenktrommel rechts
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2 Grundlagen

2.1 Modell zur Filmtrocknung

Bei der Trocknung losemittelhaltiger Polymerfilme spielen sowohl Wérme- als auch
Stofftransport eine wesentliche Rolle. Prinzipiell konnen diese Phdnomene in allen drei
Raumrichtungen auftreten, allerdings ist hier eine eindimensionale Betrachtung gerecht-
fertigt. Im Rahmen der Arbeit werden in einem diinnen auf ein endloses Stahlband
aufgegossenen Film Transportvorgdnge untersucht. Aufgrund dieser Betrachtungsweise
konnen Wérme- und Stoffstrome parallel zur Filmoberflache vernachléssigt werden.
Stoffstrome kénnen aufgrund von Konzentrations-, Dichte-, oder Oberflichenspannungs-
gradienten auftreten, wobei hier die beiden Letzteren vernachléssigt werden. Der Wérme-
transport ist getrieben von einer Temperaturdifferenz zwischen dem aufgetragenen Film,
dem Substrat und der Gasphase. Eine weitere Vereinfachung der theoretischen Betrach-
tung besteht darin, dass die Schrumpfung des Films aufgrund des verdunstenden Lo-
sungsmittels nicht berticksichtigt wird. In Abbildung 4 ist das zugrundeliegende Modell
unter Berticksichtigung aller oben getroffenen Vereinfachungen, dargestellt. [7]

_ M Yieo

—— _
——
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—_ =
E—

Substrat

Abbildung 4: Darstellung eines Polymerfilms auf einer tiberstromten Platte mit z; als
Losungsmittelgehalt im Film und y; als Losungsmittelgehalt in der Gas-
phase [5]

In Abbildung 5 kann man die Phasen der Filmtrocknung gut unterscheiden. Hierbei
handelt es sich um die Trocknungskurve einer PVOH-Probe mit einer Grundfliche von
100 x 100 mm und einer Nassdicke von 0,4 mm. Die Trocknung wurde bei Umgebungs-
temperatur und einer Umstromungsgeschwindigkeit von u = 0 “* durchgefiihrt.
Abbildung 5 entnommen werden, dass der Trocknungsprozess mit dem Stofftransport in
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der Gasphase beginnt. Nach etwa 5 Stunden geht die gasseitig kontrollierte, in die durch
Diffusion gesteuerte Trocknung iiber. Die Diffusion des Losungsmittels im Film ist der
geschwindigkeitsbestimmende Schritt des gesamten Trocknungsprozesses.

Im Folgenden wird naher auf den Stofftransport in der Gasphase, das Phasengleichge-
wicht und die Diffusion im Film eingegegangen. [3]
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Abbildung 5: Die verschiedenen Phasen der Trocknung eines PVOH-Films, zu Beginn
der Stofftransport in der Gasphase, anschlieBend die Ubergangsphase und
als letztes das Diffusionsplatteau

2.1.1 Stofftransport in der Gasphase

Beim stofftransport in der Gasphase, im Englischen auch ,Constant Rate Period“,
kurz ,,CRP“genannt, handelt es sich um den ersten Abschnitt der Trocknung. Der Film
wird mit einem hohen Loésungsmittelgehalt auf das Substrat aufgebracht. AnschlieSend
startet die Trocknung, wobei sich ein Gleichgewicht zwischen dem Massestrom des ver-
dunstenden Losemittels und der von auflen eingebrachten Warme einstellt. Solange aus-
reichend Fliissigkeit vorhanden ist, kann in guter Néherung angenommen werden, dass
das zu trocknende Gut aus reinem Losemittel besteht. Der geschwindigkeitsbestimmen-
de Schritt in diesem Abschnitt ist die Aufnahme von Fliissigkeit durch die Gasphase.
Der Stofftransport in dieser Phase kann mit Hilfe der Maxwell-Stefan-Gleichung be-
schrieben werden, die sich auf eine molekulare Reibungs- und Stofitherorie eines n-
Komponen-tensystems bezieht:[3]

TMS)'(yi'hj_yj'ni) (1)
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Yi Molenbruch der Komponente i in der Gasphase

z Wegkoordinate

Pg molare Dichte der Gasphase

D% S Maxwell-Stefan-Diffusionskoeffizient
n; Stoffstrom der Komponente i

Man kann Gleichung 1 fiir ein bindres Stoffsystem mit einseitiger Diffusion auflosen
und erhalt so fiir den flachenbezogenen Stoffstrom der Komponente i:

. 1 - Yi, o0
i = g g - Il &)
— Yi,rh
. 1— Yi, o
iy = My - Big - pg - In(3— ) (3)
— Yi,Ph
bing Stoffiitb koeffizient Df;-fs _ Dif fusionskoef fizient
By indrer Stoffiibergangskoeffizient —f— = =22rrommret
M; molare Masse der Komponente i
Yiroo Molenbruch der Komponente i in der Gasphase
Ui Ph Molenbruch der Komponente i an der Phasengrenze

2.1.2 Das Phasengleichgewicht

Um das Polymer-Losungsmittel Gleichgewicht an der Phasengrenze zu beschreiben,
stehen in der Literatur zwei verschiedene Methoden zur Verfiigung. Die Polymerlosung
kann einseits als hochkomprimiertes Gas angesehen. Bei dieser Methode werden Zu-
standsgleichungen verwendet, um beide Phasen (Polymerlésung und Gasphase) darzu-
stellen und die Eigenschaften der Polymerlosung werden als Abweichung vom idealen
Gas beschreiben. Beim Gittermodell werden fiir die Polymerlésung keine Zustandsglei-
chungen verwendet, sondern diese wird als festes Gitter betrachtet. Zur Beschreibung
der Gasphase kommen erneut Zustandsgleichungen zum Einsatz.

Es gibt einige bereits existierende Modelle in der Literatur, wobei auch hier wieder un-
terschieden wird zwischen den pradikativen Gruppenbeitragsmethoden und dem korre-
lativen Flory-Huggins Aktivitatskoeffizientenmodell. Die pradikativen Methoden haben
den Vorteil, dass der Aktivitdtskoeffizient aufgrund der Kenntnis der Molekiihlstruk-
tur vorausberechnen werden kann, allerdings ergeben sich bei Polymerlosungen oft zu
niedrige Werte. Beispiele fiir solche Modelle wiaren UNIFAC oder UNIFAC-FV. Das
Flory-Huggins Modell muss allerdings mit experimentellen Daten angepasst werden. [8]

Flory-Huggins Modell

Im Modell Flory-Huggins wird das Phasengleichgewicht von Polymerlésungen be-
schrieben. Hierbei wird die fliissige Phase als quasi-kristallines Raumgitter, dessen Git-
terplatze mit Kugeln gleicher Grofie besetzt sind, betrachtet. Das Polymer wird ebenfalls
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als Kugeln dargestellt, allerdings sind hier die einzelnen Elemente miteinander verbun-
den, wie bei einer Perlenkette. Fiir das thermodynamische Gleichgewicht an der Pha-
sengrenzflidche gilt:

pi pi (T pi(T

Yi = =% Ui ():ai' @) (4)
ngS pges pg@S

Yi Molenbruch der Komponente i in der Gasphase

Di, i Partialdruck bzw. Sattdampfdruck der Komponente i in der Gasphase
Dges Gesamtdruck in der Gasphase

Vi Aktivitdtskoeffizient der Komponente i

Uu; Molenbruch der Komponente i in der Fliissigphase

Aus der Literatur lésst sich fiir die Berechnung der Aktivitét eines bindren Stoffsys-
tems folgender Zusammenhang entnehmen:

ln(ai) = ln(@) + ¢p + X1P - QS?: (5)

o1, ¢p  Volumenanteil an Losungsmittel bzw. Polymer
Xip Wechselwirkungsparameter

Es hat sich gezeigt, dass der in Gleichung 5 verwendete Wechselwirkungsparameter
xip fiur viele Stoffsysteme abhéngig von der Zusammensetzung der Polymerlosung ist.
Daraus lasst sich schlieBen, dass dieser Parameter wahrscheinlich nicht nur enthalpische,
sondern auch entropische Anteile hat, weshalb ein Vorausberechnen dieses Koeffizienten
unmoglich ist. Daher ist es notwendig, den Wechselwirkungsparameter an Messwerte
anzupassen. [J]

2.1.3 Diffusion im Film

Nach einiger Zeit ist ausreichend Losemittel im Polymerfilm verdampft und jenes im
Inneren des Filmes kann nicht mehr sofort nachgeliefert werden. Der geschwindigkeits-
bestimmende Schritt ist nicht mehr der Abtransport des Losemittels in der Gasphase,
sondern die Diffusion des Losemittels im Film. Um diesen Schritt der Trocknung zu
beschreiben, wird der Fick’schen Ansatz verwendet:

. dp;
Ji=—D;- 7 (6)

Der Koeffizient D; in Gleichung 6 ist der Fick’sche Diffusionskoeffizient, der fiir je-
des Stoffsystem bestimmt werden muss. Der Diffusionskoeffizient ist stark abhéngig von
der Zusammensetzung der Losung und von der Temperatur und somit wéahrend der
Trocknung des Filmes keine Konstante. Der etablierteste Ansatz zur Bestimmung des
Diffusionskoeffizientens ist die Freie Volumen Theorie, welche schematisch in Abbildung
6 dargestellt ist.
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In Abbildung 6 ist die Freie Volumen Theorie schematisch dargestellt. Hierbei wird da-
von ausgegangen, dass sich das Volumen in einer Fliissigkeit, in einen von Molekiilen
besetzten Teil und in die dazwischen befindlichen Liicken aufteilt. Diese Liicken ver-
teilen sich aufgrund von thermischen Schwankungen standig neu. Bei Polymeren wird
allerdings davon ausgegangen, dass sich nicht das gesamte freie Liickenvolumen durch
die thermischen Schwankungen neu verteilt. Das freie Zwischenraumvolumen kann nur
durch hohe Aktivierungsenergien zur Umverteilung gezwungen werden. Bei Polymeren
ist daher nur das freie Liickenvolumen fir die Diffusion eine mafigebliche Grofle. Befin-
det sich nun ein gentigend grofes freies Volumen neben einem Molekiil, kommt es zum
Sprung. Fiir Flissigkeiten lasst sich dies durch Gleichung 6 beschreiben. [3]

Gleichgewichtsvolumen

zusitzliches des Polymers

freies Liickenvolumen

fretes Liickenvolumen

Polymervolumen

freies Zwischenraumvolimen

besetztes Volumen

I

|

|

1

T

|

i

1
Temperatur T,

Abbildung 6: Skizze der Freien Volumen Theorie, mit grafischer Darstellung der ver-
schiedenen Volumina und deren Anderung mit der Temperatur. [3]

V*
. __ Aexp | e
D; = A% . exp( Vf) (7)
Aerp vorexponentieller Faktor
13 Uberlappungsfaktor
% Molekiilvolumen bei 0K
%) mittleres freies Volumen pro Molekiil

Gleichung 7 gibt die Wahrscheinlichkeit an, ob ein freies Volumen V7, das gréfer ist als
das Molekiihl V* neben diesem ist. [10] Dieses Konzept ergibt angewandt auf Polymere,
dass nicht nur ganze Molekiile einen Diffusionsschritt vollfithren konnen, sondern auch
Teile. Gleichung 8 gibt den Diffusionskoeffizienten eines Losungsmittel im Polymer an.

w; - Vi + Gp - wp - Vp

D= Do eop(———"ym e

) (8)

10
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Dy; vorexponentieller Faktor

w; Massenbruch der Komponente i
Vr benotigtes Liickenvolumen der Komponente i
Gip Verhaltnis molarer Volumina
Ve vorhandenes mittleres Liickenvolumen
&p Uberlappungsfaktor
Das Verhaltnis der molaren Volumina (;p ist definiert als:
CGip = V*iM] (9)
P p

wobei M;; und M;p die Molmassen der "jumping units”der Komponeten sind.
Oberhalb der in Abbildung 6 dargestellten Glastibergangstemperatur 7, gilt folgender
Zusammenhang:

Vi = w;-Vegi+wp- Ve, = wi- K- (K —Ty+1T)+wp-Kr p- (K p—T,+1) (10)

Ty Glastibergangstemperatur der Komponente i
T Temperatur der Polymerlosung

Hierbei sind K; und Ky ; freie Volumen Parameter, die das Expansionsverhalten der
Komponente i beschreiben. [10]

2.2 VirtualCaster

In Abbildung 7 ist die grafische Benutzeroberfliche des VirtualCasters abgebildet. Die-

ser ist ein modellbasiertes Simulations- und Steuerungssystem, das mit zuvor durchge-
fithrten Trocknungssimulationen arbeitet. Dem linken Teil von Abbildung 7 kann jeweils
das Temperaturprofil und der Wassergehalt iiber die gesamte Trocknerldnge entnommen
werden. Auf der rechten Seite ist die Eingabe der gewiinschten Parameter zu tatigen.
Weiter findet sich eine schematische Darstellung der konkreten Anlage als Skizze in der
Mitte.
Die Simulation verwendet Labormessungen der tatsiachlich verwendeten Rezeptur (Do-
pe) und kann an reale Anlagen angepasst werden. Basierend auf den aktuellen Prozesspa-
rametern (Temperatur, FlieBgeschwindigkeit, Filmgeschwindigkeit,...) prognostiziert die
Simulation die Losungsmittelkonzentration entlang der gesamten Linie. Dariiber hin-
aus werden die Temperaturen von Folie, Stahlband und Maschinenkomponenten (z.B.
Kiihl-/Heiztrommeln) dynamisch berechnet. Ein wichtiges Merkmal ist die Méglichkeit,
das Maschinenverhalten in Bezug auf Filmlosungsmittelkonzentration und -temperatur
vorherzusagen - bevor ein Geschwindigkeitswechsel oder eine Anderung der Maschinen-
parameter versucht wird. Der VirtualCaster kann auch fiir erweiterte Steuerungsstra-
tegien verwendet werden. So kann z.B. zusammen mit einer Losungsmittelkonzentrati-
onsmessung der Folie der Zustand an einem bestimmten Punkt innerhalb der Anlage
im gewiinschten Parameterbereich (z.B. Losungsmittelkonzentration und Temperatur
innerhalb der ersten Zone) gehalten werden.

11
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3 Virtual Caster
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Abbildung 7: Der VirtualCaster mit einer Eingabemaske fiir Parameter, rechts oben
im Bild die Eingabemaske fiir die Parameter und auf der linken Seite
Diagramme, die die Auswirkungen darstellen.

2.3 LabCaster

In Abbildung 8 ist die Pilotanlage LabCaster der Berndorf Band GmbH abgebildet.
Diese dient dazu, theoretische Uberlegungen experimentell nachzupriifen und zu validie-
ren.

Die Hauptkomponenten der Anlage sind in Abbildung 8 beschrieben. Die zu trock-
nende Losung wird iiber die Schlitzdiise auf das Endlosstahlband aufgegeben. Dieses ist
9 Meter lang, 0,5 Meter breit und die beiden Enden sind in der Anlage miteinander ver-
schweifit. Die Losung trifft kurz nach der Antriebstrommel auf das Band und wird dann
mit der eingestellten Geschwindigkeit in Richtung Trockner geférdert. Die Antriebstrom-
mel kann mittels definierter Rohrfithrung in der Trommel gekiihlt oder geheizt werden.
Nach ca. 1 m gelangt die Losung in den Trocknungskanal, in dem voreingestellte Be-
dinungen herrschen. Der Druckventilator féordert am vorderen Ende firsche Luft in den
Trockner. Am Ende des Kanals wird die gebrauchte Luft mittels Saugventilator wieder
abgezogen. Die Frischluft wird in zwei Volumenstrome aufgeteilt, die separat geheizt
werden konnen. Ein Strom geht als Kanalstromung in den Trocknungskanal und tiber-
stromt den Film, der andere wird in den Diisenkasten geleitet, der mittels Prallstromung
das Band von unten heizt. Der Diisenkasten hat ein Schlitzdisenfeld mit 10 Diisen, wel-
che Luft auf die Bandunterseite fordern. Nach dem Kanal kann der Film, falls er bereits

12
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Abbildung 8: Bild des LabCaster im Testcenter mit der Schlitzdiise und der Antriebst-
rommel links im Bild, dem Trocknungskanal mit Stahlband in der Mitte
und die Umlenktrommel auf der rechten Seite.

getrocknet ist, an der Umlenktrommel abgezogen werden. Die hintere Trommel ist mit
der sogenannten ,,Bernmatic“ausgestattet. Diese regelt mittels Hydraulik, dass das Band
immer mittig iiber die beiden Trommeln gefiihrt wird. Weiter gibt es die Moglichkeit,
sollte der Film nicht trocken sein, wenn er an der Umlenktrommel angekommen ist,
diesen durch das Unterdrum unter dem Trocknungskanal zuriick zur Antriebstrommel
zu fiihren. Die Bedingung hierfiir ist, dass der Film eine ausreichende Trockenheit und
Haftung am Band besitzt, da er unter dem Band zurtickgefordert wird. Der Film kann
anschliefend an der Antriebstrommel abgezogen werden.

Um den Film nun wahrend und nach der Trocknung charakterisieren zu konnen, wurden
einige Messsysteme implementiert. Im Folgenden wird das Grundprinzip der einzelnen
Systeme genauer erlautert.

2.3.1 NIR-Spektroskopie

Die NIR-Spektroskopie ist ein physikalisches Analyseverfahren, die mit Licht im in-
fraroten Wellenléngenbereich arbeitet (800 - 500000 Nanometer). Drei Infrarotbreiche
werden aufgrund der Wellenlénge unterschieden, der Nah-, der Mittel- und der Fern-
infratrotbreich. In dieser Arbeit wird insbesondere der Nahinfrarotbreich (kurz: NIR)
behandelt. Das Messprinzip beruht darauf, dass Molekiile oder auch Molekiilgruppen
durch die Strahlung zu Schwingugszustinden angeregt werden. Aufgrund von physika-
lischen Begebenheiten konnen die Molekiile nur mit einem diskreten Energieeintrag in
Schwingung bzw. in Rotation versetzen werden. Jede zu dedektierende Gruppe wird

13
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durch eine andere Wellenldnge in Rotation versetzt, weshalb verschiedene Molekiile im
Spektrum unterscheiden werden. Im NIR-Bereich werden lediglich die C-H-, N-H-, C-O-
und O-H-Bindungen angeregt. Das bedeutet, dass nur diese Gruppen mit der Messme-
thode erfasst werden konnen. In der Infrarotspektroskopie wird mit Transmissionsmes-
sung gearbeitet - man misst, welche Wellenlange aus dem Spektrum der eingebrachten
Strahlung transmittiert. Jene Wellenldnge, die nicht mehr dedektiert werden kann, ist
von der Probe absorbiert worden. Aus dem Transmissionsspektrum lasst sich schlielen,
welche Verbindungen in der Probe vorhanden sind. [11]
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Abbildung 9: Darstellung der Absorbanz iiber der Wellenzahl, aufgenommen mit der
NIR-Messoptik der Firma i-Red. Die Probe ist ein aufgegossener PVOH-
Film

In Abbildung 9 ist die Absorbanz bzw. die Extinktion iiber der Wellenldnge aufge-
tragen. Die Darstellung entspricht dem Lambert-Beer’schen Gesetz (vgl. Gl. (11)), tiber
welches auch auf die Stoffmengenkonzentration des Losungsmittelsg geschlossen werden
kann. [12]

By = log(22) = y-c-d (11)
I
E, Extinktion oder Absorbanz
Iy Intensitat des gesamt eingestrahlten Lichts
I Intensitat des transmittierten Lichts
c Stoffmengenkonzentration der absorbierenden Substanz
€ Extinktionskoeffizient - stoffspezifische Grofie
d Schichtdicke des durchstrahlten Korpers

2.3.2 Erweiterung des IR-Messsystems

In Abbidlung 10 ist eine von Berndorf Band implementierte Erweiterung des NIR-
Messsystems abgebildet. Rechts im Bild befindet sich eine Waage, tiber der ein NIR-

14
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Spektrometer angebracht ist. Fiir jedes neue Stoffsystem wird eine 100 x 100 mm grofe
Probenplatte mit dem aufgetragen Film fiir einen 24 Stunden Trocknungsversuch auf
die Waage gelegt. Im Versuch wird die Verdnderung des Spektrums in Korrelation zur
Gewichtsabnahme der Probe aufgezeichnet. Das Ergebnis ist, dass von der Hohe des
charakteristischen Maximums (Peak) in der Absorbanz auf den Losungsmittelgehalt in
der Probe geschlossen werden kann.

Abbildung 10: Bild des erweiterten NIR-Messsystems, rechts die Messoptik, die iiber ei-
ner Kern-Prazisionswaage angebracht ist und links im Bild die Hardware
zur Datenverarbeitung und eine Echtzeit-Visualisierung der aufgenom-
men Daten

Am Ende des LabCasters ist ein zweites Spektrometer angebracht, womit der Peak
des Films nach dem Trocknungskanal aufgenommen werden kann. Anhand der zuvor
durchgefiithrten Kalibration fiir das Stoffsystems kann nun auf den Losungsmittelgehalt
des Films nach der Trocknung geschlossen werden.

15
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3 Modellbildung

3.1 Auswahl der Versuchssubstanz

Im Rahmen dieser Arbeit wurde Polyvenylalkohol, kurz PVAL oder PVOH als Ver-
suchssubstanz ausgewéahlt. In Abbidlung 11 ist das Monomer Vinylalkohol, aus dem die
Polymerkette aufgebaut ist, dargestellt. PVOH ist ein thermoplastischer Kunststoff, der
meist durch Verseifung, das bezeichnet die Spaltung chemischer Verbindungen durch
Wasser, von Polyvinylacetat hergestellt wird.

Abbildung 11: Darstellung Vinylalkohol - das Monomer von Polyvinylalkohol

Auf dem Markt sind viele verschiedenen Sorten von PVOH erhéltlich. Ein Anbieter

von verschiedenen Sorten PVOH ist das Chemieunternehmen Kuraray (https://www.
kuraray.eu). Die erste im Rahmen dieser Arbeit verwendete Versuchssubstanz ist das
Kuraray Pvoal 28-99, welches als weifles Granulat geliefert wird. Das Poval 28-99 ist ein
vollverseiftes PVOH. Die erste Zahl des Typennamens gibt die Viskositit einer 4%igen
wassrigen Losung bei 20°C an und ist als relative Grofe stellvertretend fiir das Moleku-
largewicht zu verstehen. Die zweite Zahl gibt den Hydrolysegrad des Polyvinylacetats an.
Kuraray Poval hat ausgezeichnete Filmeigenschaften, wie hohe Kohéasion und Zahigkeit.
Die geringe elektrostatische Aufladung und die Wiederauflosbarkeit des getrockneten
Films machen es zum optimalen Filmgiematerial.
Da das PVOH als weifles Granulat angeliefert wird, muss es vor der Verwendung auf-
gelost werden. Dazu wird die gewiinschte Menge eingewogen und anschliefend unter
stdndigem Riihren eines Blattrithreres eingearbeitet. Anschliefend wird das Wasser auf
90-95 °C erhitzt, wobei der Riihrer bei einer Drehzahl von 350 upm betrieben wird. Nach
etwa zwei Stunden beginnt der Abkiihlprozess bei Umgebungsbedinungen, wobei auch
hier stédndiges Riithren eine Voraussetzung ist. Tritt eine Verfarbung von durchsichtig
hin zu michig-weif§ auf, ist das Filmgiefmaterial fertig. Durch den Herstellungsprozess
gelangen sehr viele Luftblasen in das Fluid, daher muss es vor dem eigentlichen Gief3-
prozess meherere Stunden entgast werden. Aus dem Granulat Poval 28-99 wurden zwei
GieBlosungen hergestellt. Die erste hat einen 7Twt-% Feststoffgehalt und die zweite hat
10wt-%.
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Die dritte verwendete Giellosung ist ,Ampalaca Gum®. Dieses wird als fertige Gief3-
16sung von Berndorf Band gekauft und hat einen Feststoffgehalt von 13wt-%. Das bei
,2Ampalaca Gum"“verwendete PVOH ist ein teilverseiftes Poval ebenfalls von Kuraray.
Es enthélt zusitzlich ein Polyethylenglycol, um eine bessere Ablésung vom Band zu
gewéhrleisten. [13]

3.2 Trocknungssimulationen

Schabel und sein Team am KIT entwickeleten die Inverse-Raman-Spektroskopie, wel-
che es ermoglicht, den tiber die Dicke des Films verdnderlichen Diffusionskoeffizienten zu
bestimmen. Weiter wurde ein Simulationstool entworfen, das es ermoglichen soll, Trock-
nungsprozesse ohne experimentellen Aufwand nachzustellen. Im Rahmen seiner Arbeit
war es Schabel moglich, die theoretischen Simulationen mit praktisch durchgefithrten
Experimenten zu vergleichen und somit eine Validierung des Tools durchzufiihren. In
Abbildung 12 ist der experimentelle Aufbau dargestellt. [3]

Trocknungskanal

[—l

I I
Fokuspunkt Polymerfilm <+—

Glasplatte~__—><—— ~—u
\.\ ~ -
] || w7
A =i U |
o Olimmersionsobjektiv
Piezofokus mmcs konfokales Pinhole
Not.c/h-FiIter
f\
Spiegel ! CCD
Pies T ! Detektor,

Inverses Mikroskop Laser
konfokales Raman-Spektrometer

Abbildung 12: Darstellung des konfokalen Raman-Systems - bestehend aus einem inver-
sen Mikroskop, einem Notch-Filter mit Spiegelsystem und einem konfo-
kalen Pinhole (Lochblende) mit anschlieBendem CCD Detektor [¢]

Der in Abbildung 12 dargestellte Messaufbau besteht aus einem eingebauten Helium-
Neon- und einem externen Argon-Laser. Ein Laserstrahl wird bei der Messung tiber einen
Notch-Filter (filtert Frequenzen in einem engen Frequenzbereich heraus) und ein System
aus Spiegeln in das Objektiv geleitet, welches auf ein Messvolumen in der Probe fokusiert.
Der monochromatische Laserstrahl wird bei der Wechselwirkung mit Molekiilschwingun-
gen gestreut. Er teilt sich in die elastische gestreute Rayleigh- und in die inelastische
gestreute Raman-Strahlung auf. Der Notch-Filter besteht aus einer Tragerplatte mit ho-
lographischem Muster zur Interferenzerzeugung, auf der ein Gel aufgebracht wird. Er
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hat die Eigenschaft, Licht einer definierten Wellenlénge unter einem bestimmten Ein-
fallswinkel zu reflektieren. Diese Eigenschaft hat zur Folge, dass die zum eintreffenden
Laserstrahl frequenzverschobene Raman-Strahlung transmittiert wird und die elastische
Rayleigh-Strahlung fast vollstandig reflektiert wird. Diese wird anschliefend durch ei-
ne konfokale Lochblende mittels Gitter spektral zerlegt und dann von einem ,Charge
Coupled Device Detector “erfasst. Die Photonen werden von dotierten Siliziumkristallen
absorbiert und durch den Photoeffekt wird elektrische Ladung frei. Im Rahmen die-
ser Untersuchungen ist es von wesentlicher Bedeutung, Informationen in verschiedenen
Probentiefen zu erhalten. Hier wurde dies mittels Positionierung des Laserfokuspunktes
durch ein Piezo-Nano-Positionierungssystem realisiert. Dieses Verfahren ermoglicht die
Position der Probe, wahrend der Trocknungsbedingten Schrumpfung des Filmes zu hal-
ten. [8]

20 |
+ 4 % 4 =00 —t=0s

18 ' ——300s

600 s

16 — % 4 - > 900 s
gﬂ 14 ——1200s
S | ——1500s
® 12 ——1800's
T —=2100 s
=2 i ——2400 s
2 = 2700s
E 8 3000s
n GGty +> P, 3300s
2 6 3600 s
2 IS o 3900 s
Q4 4200 s
2 i 4500 s
==4800 s
N —=5100s
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 |~ gggg:

Dicke in pm

Abbildung 13: Darstellung der Losungsmittelbeladung von Wasser iiber die Filmdicke;
Versuchsbdinungen waren T = 55°C, Bandgeschwindigkeit v = 10 -2

min
_ w
und o =10 —55

Ein Ausschnitt der Ergebnisse der Trocknungssimulationen sind Abbildung 13 und 14
zu entnehmen. Die Eingabeparameter entsprechen einer Temperatur von 55°C | einem
Wairmetibergangskoeffizient von o = 10 mVQVK einem Wassergehalt von 95% und einer
Nassfilmdicke von 0,7 mm. Der Wassergehalt, der iiber den Film stromenden Luft liegt
bei y = 0,0043.

In Abbildung 13 ist die Losungsmittelbeladung tiber die Dicke des Films dargestellt. Die
unterschiedlich gefidrbten Kurven definieren die Messzeitpunkte. Der Legende rechts im
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Bild kann entnommen werden, dass die maximale Messzeit im konkreten Fall 100 Mi-
nuten betragt. Deutlich zu sehen ist, dass der Film wahrend der Trocknung schrumpft.
Zum Zeitpunkt t = 5100 s betragt die Dicke nur noch um die 50 gm und am Ende hat
der Film eine Starke von 29,59 pm erreicht.

Abbildung 14 sind weitere Parameter, die die Trocknung charakterisieren zu entneh-
men. Die rote Kurve beschreibt die mittlere Temperatur im Film. In dieser Simulation
wird angenommen, dass die Temperatur tiber die Filmstéarke homogen ist. In Abbildung
14 sind die drei Temperaturkurven daher deckungsgleich. Nach dem virtuellen Einlauf
des Polymerfilms in den Trockner sinkt die Temperatur aufgrund der Verdunstungskél-
te stark ab. Nach kurzer Zeit ist die sogenannte Beharrungstemperatur erreicht, jene
Temperatur bei der sich ein Gleichgewicht zwischen dem Verdunstungsmassenstrom des
Wassers und der eingebrachten Wérme einstellt. Bei einer Trocknerlénge von ca. 400
m ist das gesamte Wasser verdunstet, die Temperatur steigt rasch an und pendelt sich
bei den voreingestellten 55°C ein. In Abbildung 14 ist zusétzlich zur Temperatur der
Massenanteil des verdunstenden Wassers im Film dargestellt. Zu Beginn der Simulation
startet der Film mit einem Wassergehalt von x = 0,95 in den virtuellen Trockner. Der
Wassergehalt fallt schnell ab, bei 400 m kennzeichnet der schnelle Temperaturanstieg die
vollstandige Verdampfung des Losungsmittels. Die obere Schicht des Films ist merklich
schneller trocken als die untere. [14]

100% 100
90% \\ 90
80% \ 80
70% 70
G \ X Wasser mittel
x 60% \ 60 OLJ = = sy Wasser unten
'EJ 50% N i 50 5 = my Wasseroben.
- ‘ / + |7 T Temperatur mitrel
g 40% 40 g = = = +T Temperatur unten
Q \ . |== ==T Temperatur oben
[%2]
@ 30% 30 E
= =
20% 20
10% !* 10
{
0% \ — \ 0
0 200 400 600 800 1000

Trocknerldnge (m)

Abbildung 14: Massenanteil x von Wasser und die Filmtemperatur aufgetragen iiber die
Trocknerldnge; Versuchsbdinungen waren T = 55°C, Bandgeschwindig-
keit v = 10 ™ und o = 10 %

min m2K
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3.3 Darstellung der HaupteinflussgroBen

In Abschnitt 2 Grundlagen, wurde bereits eine Unterteilung fiir die verschiedenen
Trocknungsphasen getroffen, diese soll nun beibehalten werden. Zunéchst werden die
relevanten Parameter, die in Abschnitt 2.1.1 Stofftransport in der Gasphase (auch CRP)
beschriebenen Vorgéange, behandelt. Der Ausgangspunkt ist in dem Fall die Gleichung
12: [7]

: 1 —y;
m; = M; - Big - pg - ln(l—iﬁl) (12)
9
A . . DMS Dif fusionskoef fizient
Big bindrer Stoffitbergangskoeffizient —g— = =5 =>2men -2
M; molare Masse der Komponente i
Yiroo Molenbruch der Komponente i in der Gasphase

Ui Ph Molenbruch der Komponente i an der Phasengrenze

Der Massenstrom 7 an verdunstendem Wasser wird bestimmt tiber den bindren Stoff-
tibergangskoeffizienten (3;, und einen logarithmischen Ausdruck mit dem Molenbruch.
Der binare Stoffiibergangskoeffizient 3, in der Gleichung 12 kann durch den Wéarmetiber-
gangskoeffizienten «;, ersetzt werden. Gleichung 14 gibt den Zusammenhang zwischen
den beiden Stoffparametern wieder. [17]

= CPg " Py - Le*? (13)

MS
Oéig _ )\g ) (DZg . Cpg . pg
Big DS g

)3 (14)

Qg Wiérmeiibergangskoeffizient

Big Stoffiibergangskoeffizient

CPg Wiérmekapazitiat der Gasphase

Pq Dichte der Gasphase

Le Lewis Zahl

Di‘g o Maxwell-Stefan-Diffusionskoeffizient
Ag Wiérmeleitfahigkeit der Gasphase

Die Diffusion in der Gasphase wird mit dem Maxwell-Stefan-Diffusionskoeffizienten
D} beschrieben: [10]

1073 7575 (M7 + M)z
p- (ZUZ]'/:S + ZU;/3)2

MS __
g

(15)
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M;, M;  molare Masse von Wasser bzw. Luft
> v;, >_v; Diffusionsvolumen von Wasser bzw. Luft

Der Ausdruck y;s in Gleichung 12 bezeichnet den Wassergehalt der Luft im Trock-
nungsraum. Der Molenbruch der Komponente i an der Phasengrenze wird mit Hilfe des
Gesetzes von Dalton und dem Raoult’schen Gesetz beschrieben. [17]

Durch folgenden Zusammenhang (siche Gleichung 16) wird der Zustand des Phasen-

gleichgewichts beschrieben, wodurch die zweite der in Abschnitt 2 Grundlagen definierten

Trocknungsphasen erreicht ist. Die Aktivitéit eines Polymeres in Wasser kann prinzipiell
mittels Sorptionswaage bestimmt werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurde allerdings
das Flory-Huggins Modell verwendet. Wie bereits in  Abschnitt 2.1.2 Das Phasengleich-
gewicht beschrieben, wird das thermodynamische Gleichgewicht durch Gleichung 16 be-
stimmt. [9]

pges pges pges
Yi Molenbruch der Komponente i in der Gasphase
pi, pi (T') Partialdruck bzw. Sattdampfdruck der Komponente i in der Gasphase
Dyes Gesamtdruck in der Gasphase
Vi Aktivitatskoeffizient der Komponente i
U; Molenbruch der Komponente i in der Fliissigphase

Der Sattdampfdruck kann mit der Gleichung von Antoine bestimmt werden: [17]

B

log(p;) = A — OxT (17)

A, B,C empirische stoffspezifische Parameter

Die Aktivitat kann tiber folgenden Zusammenhang errechnet werden: [1]
In(a;) = In(ér) + ép + xip - O (18)

¢1,op  Volumenanteil an Losungsmittel bzw. Polymer
XiP Wechselwirkungsparameter

Hierbei ist der Wechselwirkungsparameter jener experimentell zu bestimmende Wert.
Anstelle der experimentellen Bestimmung wird im Rahmen dieser Arbeit ein Zusam-
menhang aus der Literatur verwendet. [13]

Xip = 5,9340 — 5,4556 - (1 — ¢p)*0"™ (19)
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op Volumenanteil an Polymer

Wenn alle Annahmen und Vereinfachungen in Gleichung 12 eingefiigt werden, ergibt
sich folgenden Ausdruck:

. 1 - yi,oo
mi = M; - g - pg(T) - In( o (1) ) (20)
1 —a Ph - Zi, PR 7
% Pges
;. ph Aktivitat der Komponente i an der Phasengrenzflache

pi pn(T) Sattdampfdruck an der Phasengrenze

Mit Hilfe von Gleichung 20 kénnen die Haupteinflussgrofien auf die zwei wesentlichen
reduzieren werden: Der verdunstende Massenstrom an Wasser héangt in erster Linie vom
Warmetibergangskoeffizienten o, und von der Temperatur ab.

Die letzte Phase der Trocknung eines Polymerfilms wird im Abschnitte 2.1.3 Diffusion
im Film beschrieben. Ausgehend von der Fick’schen Diffusion muss der Diffusionskoef-
fizient bestimmt werden. [10]

dp;
“dz
Dazu ist in Abschnitt 2.1.3 Diffusion im Film die freie Volumen Therorie vorgestellt.
Am Ende ergibt sich der Ausdruck in Gleichung 22 fiir den Diffusionskoeffizienten. [10]
Die sinnvolle Anwendung der Freien Volumen Theorie wird in der Literatur als nicht
zweckmafBig angesehen. Die durch Experimente zu bestimmenden Unbekannten weichen
in den diversen Quellen stark voneinander ab. Es hat sich auch herauskristallisiert, dass
die einzig relevante Grofle das freie Liickenvolumen ist. Dieses hangt wieder von der

Ji=—D (21)

Temperatur und der Stérke des zu trocknenden Films ab. [¢], [19]
w; - Vi + Gp-wp - Vi
Di =D i c €TP(— u 22
0 p( VFH/glP ( )

Dy; vorexponentieller Faktor
w; Massenbruch der Komponente i
% benotigtes Liickenvolumen der Komponente i
Cip Verhéltnis molarer Volumina
yia vorhandenes mittleres Liickenvolumen
Sip Uberlappungsfaktor
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3.3.1 Wahl der Parameter-Matrix

Im vorherigen Abschnitt wurden die Haupteinflussgréfien bei der Trocknung von Po-
lymerfilmen dargestellt. Im Wesentlichen kénnen diese auf drei Parameter reduziert wer-
den: die Temperatur, die Starke des Films und den Warmeiibergangskoeffizienten. Wie
bereits in Abschnitt 3.2 Trocknungssimulationen erwéhnt, ist der Ausgangspunkt fiir die
Interpolation die vom KIT durchgefiithrten Simulationen. Im ersten Schritt wird eine Va-
riation von zwei der drei wesentlichen Parameter in Auftrag gegeben. Vorrangiges Ziel
ist es hier, den Stofftransport in der Gasphase und das Phasengleichgewicht mit Hilfe
der Interpolation nachzustellen:

Tabelle 1: Parametermatrix des ersten Simulationsdurchlaufs; angegeben sind die im
vorherigen Kapitel definierten Hauptparameter: der Warmetiberganskoeffizi-
ent, die Temperatur und die Nassfilmdicke

Nr. Qpandseitg Ay ftseitig Tbandseitg Euftseitig Nassfilm—
(z2x (z2x (K) (K) dicke(pm)
Sim 1 | 10 10 20 20 700
Sim 2 | 10 10 95 95 700
Sim 3 | 10 10 90 90 700
Sim4 |1 1 95 95 700
Sim 5 | 10 10 95 95 700
Sim 6 | 50 20 95 95 700

Aus Tabelle 1 kann die Wahl der Parameter entnommen werden. Es werden zunéchst
nur die Temperatur und der Warmetibergangskoeffizient variiert. Diese zwei Parameter
sind jene, die den gréfiten Einfluss auf den Stofftransport in der Gasphase und das Pha-
sengleichgewicht haben.

Der zweite Schritt der Interpolation soll sich auf die Diffusion im Film konzentrieren.
Hier haben alle drei Parameter, die oben als die Haupteinflussgrofien definiert sind, ei-
nen wesentlichen Einfluss auf die Trocknung. Daher kann Tabelle 2 nun 12 Simulationen
entnommen werden.

Fiir beide Simulationszyklen mit einer Linge von je 1000 m in 100 Minuten wurde ei-
ne relative Luftfeuchtigkeit von 30% bei 20°C angenommen. Das fiir die Simulationen
gewahlte Stoffsystem besteht aus 95% Wasser. Der geringe Gehalt an Polymer ist fiir
die Simulation gezielt gewéhlt, da man dadurch auch Stoffsysteme mit einem geringeren
Wassergehalt interpolieren kann.
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Tabelle 2: Parametermatrix des zweiten Simulationsdurchlaufs; angegeben sind die im
vorherigen Kapitel definierten Hauptparameter: der Warmeiibergangskoeffi-
zient, die Temperatur und die Nassfilmdicke

Nr. Obandseitg Al ftseitig Tbandseitg Euftseitig Nassfz'lm—
(e (h (K) (K) dicke(jm)

Sim 1 | 10 10 55 55 300

Sim 2 | 18 18 95 95 300

Sim 3 | 50 20 95 95 300

Sim 4 | 10 10 90 90 300

Sim 5 | 18 18 90 90 300

Sim 6 | 50 20 90 90 300

Sim 7 | 18 18 30 30 1500

Sim 8 | 50 50 30 30 1500

Sim 9 | 18 18 95 95 1500

Sim 10 | 50 20 95 25 1500

Sim 11 | 18 18 90 90 1500

Sim 12 | 50 20 90 90 1500

Ziel der Ausweitung der Parameter (vgl. von Tabelle 1 zu Tabelle 2) ist die Ermittlung
einer grofferen Parametermatrix, in der die Interpolation erfolgen kann. Dartiber hinaus
kommen die Parameter der Tabelle 2 denen der Experimente am LabCaster naher.
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4 Interpolation

Ausgangspunkt der theoretischen Uberlegung fiir die Interpolation ist ein infinitesimal
kleines Volumselement, iiber welches eine thermische Bilanz gezogen wird. Ein Simula-
tionsschritt als ausreichend klein angesehen.

) AmLo(i)
ring™ (i) TS (j 4 1)
— Film —>
g™ (i) Band rhﬁ“ss i+1)
Al

Abbildung 15: Bilanz iiber ein Volumselement der Simulation mit allen ein- und ausge-
henden Massenstromen

In Abbildung 15 ist die Massenbilanz aufgestellte und liefert den folgenden Ausdruck:
g (i) + " (i) = 1mE (i + 1) + G (i + 1) + Drivgao (i) (23)

mp,mp Massenstrom Film,Band
Ampgso Massenstrom an verdunstendem Wasser

Die Masse des Stahlbandes ist fiir jedes Volumenelement gleich, die des Filmes soll fiir
jeweils ein Element in guter Naherung als konstant angenommen werden. Aus der Bilanz
aus Abbildung 16 folgt nun Gleichung 24 als thermische Bilanz tiber das Volumselement.
Die Gleichungen 25 und 26 beschreiben die Anderung des Wirmeinhalts der jeweils be-
trachteten Band- und Filmelemente. Hier wird angenommen, dass der Film und das
Band immer dieselbe Temperatur haben, also sich im thermischen Gleichgewicht befin-
den. Die Therme P,/ P, stehen fiir den Warmeeintrag von aufien, einerseits durch
Strahlung andererseits durch Konvektion (siche Gleichung 27 und 28).

(0) + Q)+ Ph(i) + Pt = P00 g 4 1)+ QG ) (20)
Qr(i) = Q" (i + 1) — QE"(i) = 1 - cpr - AT (i) (25)
Qw(i) = Qi+ 1) — Q5°(0) = 1y - cp - AT() (26)
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Qp, Qp Wirmeinhalt Film, Band

i Nettoeintrag Wérme durch Strahlung und Konvektion luftseitig
ppet, Nettoeintrag Wéarme durch Strahlung und Konvektion bandseitig
cpr Wiérmekapazitat vom Film
cpB Wiérmekapazitdt vom Band
P iﬁ?’tlfeitig @ I AH (i)

Aein s At : X

Qfipn (O — Oftin i +1)

Ofina (D Band 08U (1 + 1)

— —
Pglgﬁleitig(i)
Al

Abbildung 16: Globale Bilanz iiber ein Volumselement der Simulation mit allen ein- und
ausgehenden Warmestromen

Pishy = 0 A () (B = T + cvuge- A+ (Tage = TE@) (20
ew er
Pyng =0 - AL (l_i_ll_l) (Thyumag — T(0)*) + bana - A+ (Toana — T()) (28)
ew e
o Stefan-Boltzmann-Konstante
ew,er,ep Emissionsgrad Wand, Film, Band
Al Lange des Volumselements
Qufty Cpana Warmeiibergangskoeffizient luftseitig bzw. bandseitig
A Flache
Thust, Thana Temperatur luftseitig/bandseitig
T aktuelle Temperatur von Film und Band

Der Ausdruck ﬁ ist der sogenannte Strahlungsaustauschterm. Ausgehend von

der Annahme, dass zwei parallele Platten mit unterschiedlichen Oberflichen betrachtet
werden, beriicksichtigt der Term das unterschiedliche Absorptions- und Reflexionsver-
halten dieser parallelen Flédchen. Durch die Entwicklung einer unendlichen geometrischen
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Reihe wird die Vielfachreflexion der Flachen beriicksichtigt und man erhélt den in Glei-
chung 27 und Gleichung 28 verwendeten Ausdruck.

Die Bilanz der Warmestrome inklusive der Enthalpiednderung fiihrt zu einer Tempe-
raturdnderung des betrachteten Band- und Filmelements (siche Gleichung 30). Durch
schrittweise Berechnung der Filmtemperatur wird das Temperaturprofil entlang der
Bandanlage ermittelt.

net (; ne . ANH(i
fute (1) + Pyana(i) — T()

mg - cpp +Mmp - cpp

(29)

AT(i) =

Die Anderung der Enthalpie in jedem Zeitschritt ist in Gleichung 30 als Differential-
gleichung angeschrieben. Fiir die numerische Losung der Differentialgleichung wird das
explizite Eulerverfahren verwendet.

dH(t) deQO (t)
— = t).——=-H 30
7 forp(t) il (30)
% Anderung der Enthalpie nach der Zeit
forp aktueller Interpolationsfaktor
dmd%w Anderung der Wassermenge nach der Zeit
H Verdampfungsenthalpie

Ziel der Interpolation ist es, bei gegebenen Parametern die Temperatur und den Lo-
sungsmittelgehalt entlang der Bandanlage moglichst genau vorherzusagen. Zunéchst
muss dafiir die Verdunstungsrate fiir das erste Volumselement ermittelt werden. An-
schlieBend kann bei gegebener Verdampfung die Temperaturdnderung fiir dieses Ele-
ment berechnet werden. Daraus ergibt sich die Temperatur des néchsten Elements und
aus den dort herrschenden Prozessparametern, kann die Verdunstungsrate fiir eben-
dieses nachste Element ermittelt werden. Im néachsten Schritt kann durch die vorher
berechnete Verdunstungsrate und Temperatur wieder auf das néchste Element gerech-
net werden usw. Der genaue Wert der Verdunstungsrate hangt von vielen Faktoren ab
(sieche Abschnitt 4.3 Darstellung der Haupteinflussgréfien). Hier soll ausgehend von der
Verdunstungsrate in der Referenzsimulatiton, mit Hilfe eines Korrekturfaktors der die
neuen Prozessparameter beriicksichtigt, auf die aktuelle Verdunstungsrate geschlossen
werden (siehe Gleichung 31).

dmiifso (i) _ dmigso(i)

dt - dt ’ fCRP(i) (31)

Um den Algorithmus zur schrittweisen Losung der Energiebilanz zu testen, soll ei-
ne bekannte Temperaturkurve nachgestellt werden. In Abbildung 17 ist mit Hilfe der
Formel aus Gleichung 29 die Temperaturkurve aus der Simulation Sim 2 (siehe Tabelle
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1) nachgestellt. Die blaue Kurve stellt die vorgegebene Simulation dar und die orange
die unter thermischen Randbedingungen schrittweise errechnete Temperaturkurve. Der
eigentliche Schritt zur Interpolation ist hier allerdings noch nicht getan, da der aktuelle
Wassergehalt und die Verdunstungsrate aus der Simulation verwendet wird. Die Tatsa-
che, dass beide Kurven ahnlich sind, zeigt allerdings den Erfolg der Nachrechnung.

+— Simulation
——Nachrechnung|
55 g |

50 f; .

o
o
T

L

Temperature(°C)

L

w
o
T
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w
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L
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Abbildung 17: Nachrechnung der Temperatur im Film bei einem konstanten o = 1OmV2VK

iiber die gesamte Trocknerldnge mit blau als Simulationskurve und orange
als Nachrechnung.

In einem weiteren Schritt soll von einer simulierten auf eine neue Temperaturkurve
extrapoliert werden. Um die Richtigkeit der Extrapolation zu iiberpriifen, soll von einer
detaillierten Simulation mit bekannten Randbedinungen (Sim 5) auf eine andere (Sim
6) gerechnet werden (siche Tabelle 1). Hierbei werden alle Temperaturwerte und der
Wassergehalt an jeder Stelle von Sim 5 als gegeben angenommen. Fiir Sim 6 werden der
Startwert fiir die Temperatur von T = 55°C und die beiden Warmeiibergangskoeffizien-
ten (pana/ e = 50 %) vorgegeben. In der Referenzsimulation wird die Bandposition
betrachtet, an der der Film denselben Wassergehalt hat. Die an der Stelle herrschende
Verdunstungsrate wird als Basis verwendet und mit dem in Gleichung 32 vorgestellten
Faktor beaufschlagt. Beim Stofftransport in der Gasphase ist der Faktor im wesentlichen
durch die bereits vorgestellten Groflen Warmetibergangskoeffizient und Filmtemperatur
beeinflusst (siehe Abschnitt 4.3 Darstellung der Haupteinflussgroffen). Mit Hilfe der zuvor
angefithrten Formeln aus der Literatur soll der Faktor wie folgt berechnet werden:

1— 7,00
Qpey, Tnelu(i) ’ ln( y P (d) )
, i
fCRP(Z) = o 1 1—¥i 00 ) (32)
ref T’ref(i) I,Gtih(i) pZ‘TEf(i)
i, P
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In Abbildung 18 sind die Temperaturverldufe der Extrapolation von Sim 5 auf Sim
6 (siehe Tabelle 1) zu sehen. Die Berechnung verwendet die oben angefithrten Interpo-
lationsformeln, um von den Referenzdaten (durch die blaue Kurve dargestellt) auf den
Zustand von Sim 6 zu rechnen (durch die gelbe Kurve dargestellt). Die orange Kurve
stellt die Extrapolation dar - es ergibt sich eine gute Ubereinstimmung der Kurven. In
Abbildung 18 wird von einem niedrigeren auf einen héheren Wéarmetibergangskoeffizien-

ten (10 auf 50

50

Temperatur(°C)
B e
o (4]

(%]
(4]

30

25

w

) extrapoliert, wahrend alle anderen Parameter gleich bleiben.

m2K
m(i + 1) = m(i) — f(i) - Do i) (33)
+ 1
2(i+1) = "D (34)
Myges
/ l I ! — TReferenz
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Abbildung 18: Darstellung der Temperatur iiber die Trocknerlange: die blaue Kurve be-
zeichnet die Referenzkurve, die orange die Extrapolation der Daten von
der Referenzkurve und die gelbe die Simulationskurve
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Abbildung 19: Darstellung des Grundprinzips der Extrapolation anhand der Kurven des Wassergehalts, der Temperatur und
des Wérmeiibergangskoeffizienten jeweils iiber die Trocknerlange von Sim 5 als Referenz und der Interpolation
von Sim 6
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Durch Einfiihrung des Faktors forp und der Berechnung nach Gleichung 32 kann
mittels Gleichung 29 die Temperatur fiir jedes Volumenelement berechnet werden. Vor-
zugeben ist hierbei wieder ein Startwert fiir die Temperatur und der gewiinschte War-
meiibergangskoeffizient (v, ft/Qpand)-

In Abbildung 19 ist die Vorgehensweise der Extrapolation grafisch dargestellt. An der ak-
tuellen Bandposition wird der Wassergehalt und die Verdunstungsrate fiir den néchsten
Schritt berechnet. Die Referenzwerte fiir die Verdunstungsrate, den luftseitigen Warme-
tiberganskoeffizienten o und die Filmtemperatur werden bei demselben aktuellen Was-
sergehalt aus der Referenztabelle interpoliert. Anhand der gegebenen Verdunstungsrate
wird, wie in Gleichung 33 und 34 gezeigt, der Wassergehalt fiir den néchsten Zustand
errechnet. Die Temperatur und der luftseitige Wérmeiibergangskoeffizient a fliefit nun
wiederum, wie in Gleichung 32 gezeigt in den Faktor ein. In Abschnitt 2 Grundlagen sind
bereits die drei Phasen der Trocknung vorgestellt. Die angewendeten Formeln beschrei-
ben die ersten Phasen (siche Abschnitt 2.1.1 Stofftransport in der Gasphase) und be-
riicksichtigen das Phasengleichgewicht (siehe Abschnitt 2.1.2 Das Phasengleichgewicht).

T T T T
—xReferenz
—xNeu M
|~ xVergleich
06 ] N 1
Zos- ‘ .
bd | \
0.4 < 8
0.3F ? 4
0.2 ' 1
01 - k
0 I\V¥ + I [ I [
50 100 150 200 250 300 350 400 450
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Abbildung 20: Darstellung des Wassergehalts iiber die Trocknerldnge: die blaue Kurve
bezeichnet die Referenzkurve, die orange die Extrapolation der Daten von
der Referenzkurve und die gelbe die Simulationskurve.

In Abbildung 18 wird allerdings nur den ersten zwei Phasen der Trocknung Rechnung
getragen. Auf den ersten Blick sieht man eine sehr gute Ubereinstimmung, ohne die Dif-
fusion im Film zu beriicksichtigen. Um diesen Sachverhalt ndher zu untersuchen, ist die
relevante Zone in Abbildung 20 dargestellt. Hier ist die Abweichung der extrapolierten
Wassergehaltskurve von der Simulation deutlich zu erkennen. Wie bereits in Abschnitt
4.8 Darstellung der Haupteinflussgrifsen erlautert, sind die Haupteinflussgrofien fiir die
diffusionskontrollierte Trocknung die Schichtdicke und die Temperatur. Aufgrund der
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Abbildung 21: Darstellung von Sim 6 aus Tabelle 1. Hier ist der komplexe Zusam-
menhang zwischen dem Wassergehalt, der Dicke und der Temperatur
dargestellt.

Hautbildung an der Filmoberfliche ist die Verdunstung des Wassers eingeschrankt. Aus
diesem Grund spielt der Warmeiibergangskoeffizient in dieser Trocknungsphase eine un-
tergeordnete Rolle. In Abbildung 21 ist der Trocknungsverlauf von Sim 6 als Funktion
von Temperatur und aktuellen Filmdicke raumlich dargestellt. Auf der x-Achse ist die
Temperatur dargestellt, auf der y-Achse die sich wiahrend des Trocknungsprozesses verin-
dernde Filmdicke und auf der z-Achse ist der Wassergehalt aufgetragen. Die dargestellte
Grafik gibt Einblicke in das komplexe Zusammenspiel der Parameter.

In Abbildung 22 ist die Anderung der Dicke iiber die Temperatur dargestellt. Hierbei
werden verschiedene Nassfilmdicken und verschiedene Trocknertemperaturen abgebil-
det. Die Herausforderung eine einheitliche Fitting-Funktion zu finden soll durch diese
Darstellung verdeutlicht werden. In Abbildung 22 ist der fiir die diffusionskontrollierte
Trocknung relevante Teil vergrofert dargestellt. Die Kurven werden jeweils mit unter-
schiedlichem Anfangswassergehalt simuliert, der sich wéhrend der Trocknung bis auf
nahezu 0% reduziert. Die blaue Kurve hat eine Anfangsdicke von 300 pm, die rote eine
von 700 pum und die gelbe eine von 1500 pm. Auf den ersten Blick ist kein einfacher fiir
alle drei Kurven giiltiger funktioneller Zusammenhang erkennbar.

Im Rahmen der Forschungsarbeit wird aufgrund von Parametervariationen ein geeigne-
ter Zusammenhang gesucht. Da die Temperatur eine der beiden Haupteinflussgrofien ist,
wird versucht einen funktionellen Zusammenhang, der fiir alle Temperaturkurven giiltig
ist, zu finden. Hierbei sollte jede Temperaturkurve durch dieselbe Funktion beschreib-
bar sein. Die Koeffizienten dieser Funktionen sollen in weiterer Folge fiir verschiedene
Wiérmeiibergangskoeffizienten geplottet werden, um erneut einen funktionellen Zusam-
menhang zu finden. Die Herausforderung liegt darin, einen allgemeinen Zusammenhang
zu finden, durch den sich alle Temperaturkurven beschreiben lassen. In den relevanten
Kurvenbereichen - jene die die diffusionskontrollierte Trocknung beschreiben - kénnen
kleine Abweichungen zu groflen Fehlern fiithren. Leider ist es mit den verwendeten Mit-
teln nicht gelungen, einen fiir alle Kurven geeigneten Zusammenhang zu finden.
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Abbildung 22: Darstellung von Sim 6 aus Tabelle 1, Sim 6 und Sim 7 aus Tabelle 2;

abgebildet ist die Anderung der Dicke iiber die Temperatur, bei allen Si-

mulationen ist derselbe Warmeiibergangskoeffizient von 50 mVQVK gewahlt.

Nach Ausschlielen einer Kurven-Fitting-Methode als Losung ist eine lineare Interpo-

lation zwischen zwei Kurven die naheliegendste Methode. Hierfiir wird von zwei Rand-
kurven auf eine mittlere interpoliert. Zu diesem Zweck sind die Simulationen Sim6 aus
Tabelle 1, Sim 3 und Sim 10 aus Tabelle 2 in Abbildung 23 dargestellt.Die Variation
der Dicke wird bewusst gewéhlt, da diese vermutlich den grofiten Einfluss auf die diffu-
sionskontrollierte Trocknung hat. Die beiden dufleren Kurven (violett und gelb) sind die
Referenz. Beim Stofftransport in der Gasphase wird der gleiche Rechenschritt wie bereits
bei der Extrapolation vorgenommen. Fiir jeden Teilschritt wird eine Bilanz aufgestellt,
die Differentialgleichung gelost und ein Faktor, mit dem die Referenzverdunstungsrate
beaufschlagt wird, ermittelt. Anschliefend wird die resultierende Temperatur und der
ermittelte Wassergehalt zwischen den zwei Referenzkurven interpoliert.
Im Bereich der diffusionskontrollierten Trocknung wird die Temperatur fiir jedes Ele-
ment, wie in den ersten beiden Trocknungsphasen, iiber die zugrundeliegende Differen-
tialgleichung ermittelt. Der Unterschied zum Stofftransport in der Gasphase ist, dass
hier kein Faktor verwendet wird. Die Verdunstungsraten werden zwischen den beiden
Kurven interpoliert.
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Abbildung 23: Ergebnisdarstellung der Interpolation mit den Simulationen Sim 3 und Sim 10 aus der Tabelle 2 als Referenz
und der Simulation Sim6 aus Tabelle 1 als Interpolationskurve.
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Die Interpolation des gesamten Trocknungsverlaufs liefert gute Ergebnisse. Im Fol-
genden wird ein relativer Fehler defniert, der eine Aussage iiber die Giite der Rechnung
treffen soll:

Fehler(%) _ xVergleich(Z.) - x]nte'rpolation(i) . 100 (35)
xVergleich(z)

Fir jedes Volumselement wird die Differenz zwischen dem Wassergehalt der Ver-
gleichssimulation und der Interpolation auf den der Vergleichsimulation bezogen. Das
zeigt fir jedes Element die prozentuale Abweichung des Ist- vom Sollwert. Zu beachten
ist, dass bei einem niedrigen Wassergehalt am Ende der Trocknung, der relative Fehler
grofl werden kann, auch wenn der absolute Fehler sehr gering ist.
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Abbildung 24: Darstellung des Fehlers der Interpolation; bis zur Trocknerlange von L =
116m wird die Interpolation mit dem Faktor forp gerechnet und danach
folgt die diffusionskontrollierte Trocknung und die lineare Interpolation.

In Abbildung 24 ist der relative Fehler iiber die Trocknerlidnge aufgetragen. Erneut ist
nur der fiir die diffusionskontrollierte Trocknung relevante Bereich dargestellt. Der Um-
schwung vom Stofftransport in der Gasphase zur diffusionskontrollierten Trocknung ist
hier bei einer Trocknerlange von L = 116 m angenommen. Der maximale Fehler der sich
aufgrund der Literaturformeln (Extrapolation der gasseitig kontrollierten Trocknung)
im ersten Teil der Trocknung einstellt, wird auch im zweiten Teil nicht tiberschritten.
Weitere Verbesserungen konnen moglicherweise durch eine engere Parametermatrix er-
zielt werden. Die verwendeten Nassfilmdicken unterscheiden sich wesentlich voneinander
(300 pm, 700 pm, 1500 pm). In der Industrie wird eine so grofie Spanne vermutlich nicht
relevant sein.

35



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

[ 3ibliothek,
Your knowledge hub

5 Durchfiihrung und Ergebnisse der Trocknungsversuche
am LabCaster

5.1 Versuchsaufbau und -vorbereitung

In Abbildung 25 ist eine 3D-Zeichnung der Pilotanlage LabCaster der Berndorf Band
GmbH zu sehen. Das 9 m lange Endlosstahlband ist auf zwei beheizte Trommeln ge-
spannt, zwischen denen sich der Trocknungskanal befindet. Eine genaue Beschreibung
der Anlage ist in Abschnitt 2.3 LabCaster zu finden.

Abbildung 25: 3D-Zeichnung der Pilotanlage "LabCaster”’der Berndorf Band GmbH.
Links befindet sich der Einlauf mit der Antriebstrommel,in der Mitte
der Trocknungskanal, der als Einhausung des Stahlbandes zu sehen ist
und am rechten Ende die Umlenktrommel, welche das Band durch das
Unterdrum zurtick zur Antriebstrommel fiihrt.

Bevor die Versuche durchgefithrt werden, wird das Band zunéchst mit Aceton ge-
reinigt. Die Versuchssubstanz (siche Abschnitt 3.1 Auswahl der Versuchssubstanz) hat
schaumbildende Eigenschaften und wird daher entgast. Die Experimente werden mit-
tels Schlitzduse (siche Abbildung 26), welche tiber der Antriebstrommel montiert wird,
durchgefiihrt. Es wird ein Abstand zwischen den Austrittslippen der Diise von 0,2 mm
eingestellt. Die Nassfilmdicke wird mittels Nassfilmkamm bestimmt. Kurz vor der Um-
lenktrommel ist das [R-System montiert, das den Wassergehalt nach dem Trockner misst.
Weiter wird mittels Mikrometerschraube zusatzlich die trockene Dicke des Films gemes-
sen.

In Tabelle 1 und Tabelle 2 (siche Kapitel 3.3.1 Wahl der Parameter-Matriz) sind die
Parameter fiir die Simualtionen zu sehen. Einer der drei Haupteinflussgroflen ist der

36



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thel,

o

o
|
led:;

3ibl
Your know

Warmetbergangskoeffizient . Am LabCaster kann allerdings nur den Volumenstrom
und die Temperatur vorgegeben werden, daher wird mit folgenden Formeln von einem
gegebenen « auf einen Volumenstrom gerechnet. Diese Rechnung muss sowohl fiir die
Stromung im Diisenkasten, als auch fiir den Kanal iiber dem Band durchgefithrt werden.

e

Abbildung 26: Bild der verwendeten Schlitzdiise iiber dem Stahlband

Fiir die Ermittlung des benotigten Volumenstroms bei einem gegebenen Warmeiiber-
gangskoeffizienten werden die dimensionslosen Kennzahlen Reynoldszahl (Re), Prandt-
Izahl (Pr) und Nusseltzahl (Nu) verwendet.

pr =L (36)
AL
cvr - L
Re— PL VL % (37)
nL
L
Nu= 2L (38)
AL

dynamische Viskositat

spezifische Wéarmekapazitat
Warmeleitfahigkeit
Stromungsgeschwindigkeit des Fluids
charakteristische Lange
Warmeitibergangskoeffizient

SN >g S

Uber einen fiir die Stromungsverhéltnisse charakteristischen Zusammenhang zwischen
der Nusselt-, der Prandtl- und der Reynoldszahl wird letztere bestimmt. Aus der be-
kannten Reynoldszahl kann durch Umformen der benotigte Fluidvolumenstrom ermit-
telt werden.
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Fiir das Schlitzdiisenfeld gilt folgender Zusammenhang der dimensionslosen Kennzahlen:
[16]

Nu = g N (ff?o)i . o2 (39)
fo f
fo stromungscharakterisierender Faktor fo = (60 +4 - (555 — 2)2)~z
H Abstand zwischen Schlitzdiise und Band
B Breite der Schlitzdiise
f stromungscharakterisierender Faktor f = %
Lo Abstand der einzelnen Schlitzdiisen

Die Kanalstromung wird durch die Gleichungen 40, 41 und 42 beschreiben.

Nurg = N+ \/Nufy + Ny, (40)

Nt = 0,664 - v/ Re/ Pr (41)
0,037 - Re®® - Pr
142,443 - Re=01 - (Pr?/3 — 1)

Nuturb -

Nugm Nusseltzahl im laminaren Stromungsbereich
Nugurp Nusseltzahl im turbulenten Stromungsbereich

5.2 Versuchsdurchfiihrung

Zur Auswertung mittels NIR-System miissen zuerst Versuche mit der Waage, aus Ab-
schnitt2.3.2 Erweiterung des NIR-Messystems, durchgefithrt werden. Dazu wird eine 100
x 100 mm grofle Probenplatte vorbereitet und das Leergewicht bestimmt. Die Versuchs-
substanz wird anschliefend mittels Rakel auf die Platte aufgebracht und auf die Waage
gelegt. In Abbildung 27 ist die Anordnung wihrend einer Messung zu sehen. Die Messop-
tik besteht aus drei Halogenlampen und einem Detektor. Aufgrund der Lampen kommt
es zu einer hohen Warmeentwicklung wiahrend der Messung. Einerseits kann die Waage
bei zu hohen Temperaturen Schaden nehmen und andererseits wird das Versuchsergebnis
verfalscht. Um die Warmeentwicklung zu reduzieren, wird die Messung alle 5 Minuten
fir in etwa 3 Sekunden gestartet. In der Messzeit werden 3 Spektren aufgenommen.
Durch diese Vorgehensweise kann angenommen werden, dass die Versuche bei Raum-
temperatur und keiner gezielten Luftfiihrung tiber die Platte durchgefithrt werden. Fiir
jede der verwendeten Versuchssubstanzen wurde dieser Versuch durchgefithrt, wobei die
Versuchszeit jeweils leicht variierte.

Nachdem die Probe so weit wie moglich getrocknet ist, muss die restliche Feuchtigkeit
entfernt werden. Die Probe wird fiir mehrere Stunden in einem Trockenschrank bei T =
80°C gelegt und einer relativen Luftfeuchtigkeit von 0% getrocknet. Hierbei ist es nicht
moglich die Gewichtsabnahme mit Hilfe der Waage kontinuierlich mitzumessen. Nach
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einigen Stunden wird die Probe wieder aus dem Trockenschrank genommen und fiir eine
letzte Messung auf die Waage unter die Messoptik gelegt. Hier werden wieder Spektren
und Gewicht aufgezeichnet.

Abbildung 27: Darstellung der Waage wéihrend einer Messung. Die Probenplatte ist mit-
tig platziert und 10 cm dariiber befindet sich die Messoptik.

Mit Hilfe der aufgezeichneten Daten kann die Gewichtsabnahme iiber die beiden de-
finierten Wasserpeaks bei 6800 cm ™! und 8330 cm ™! aufgetragen werden. Wihrend des
Trocknungsprozesses nimmt der Wassergehalt stetig ab. Zu Beginn wird die Strahlung
bei den Wellenzahlen 6800 crn ! und 8330 em~! komplett absorbiert, im Laufe der Trock-
nung wird immer weniger dieser absorbiert. Durch die Aufnahme der Gewichtsabnahme
kann eine Kurve erstellt werden, die den direkten Zusammenhang von Peakhthe und
Wassergehalt darstellt.

Zu Beginn der Versuche am LabCaster, wird die jeweils verwendete Versuchssubstanz
(siche Kapitel 3.1 Auswahl der Versuchssubstanz) in den Entgaser gegeben. Das PVOH
befindet sich in einem Druckbehélter mit eingebautem Riihrer,der unter leichten Un-
terdruck gesetzt werden kann. Nach dem Entgasungsvorgang wird der Behélter durch
ein Bodenventil an die Schneckenpumpe angeschlossen und diese fordert die Gief3lo-
sung zur Schlitzdiise (siehe Abbildung 28). Dort wird der Polymerfilm aufgebracht und
mit der angegeben Geschwindigkeit in den Trockner geférdert. Das Band hat dank der
Trommelheizung in der Umlenk- und Antriebstrommel beim Gieiprozess die gewiinschte
Temperatur. In Abbildung 29 wird gezeigt, wie an der Umlenktrommel nach dem Trock-
nungsprozess der fertige PVOH-Film abgezogen wird. Weiter ist in Abbildung 29 das
Infrarotsystem zur Wassergehaltsbestimmung in Verwendung am LabCaster dargestellt.

In den Tabellen 3, 4, 5, 6 und 7 ist eine Ubersicht der in den Experimenten verwende-

ten Parametern angefiihrt. In jeder Tabelle ist links der vorgegebene Wérmeiibergangs-
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Abbildung 28: Darstellung des frisch aufgegossenen Films mit der Schlitzdiise links im
Bild.

Abbildung 29: Darstellung des Abziehverhaltes des Polymerfilms nach der Trocknung an
der Umlenktrommel

koeffizient « fiir den Diisenkasten und die Kanalstromung angegeben. Die Formeln in
Kapitel 5.1 Versuchsaufbau und -vorbereitung erlauben eine Umrechnung auf den jeweils
einzustellenden Volumenstrom (Vpg und Vi ). Die angegebene Temperatur ist jene, auf
die der eingestellte Fluidvolumenstrom aufgeheizt wird. In den Tabellen rechts ist die
Bandgeschwindigkeit, mit der der Polymerfilm durch den Trocknungskanal gefordert
wird, angegeben.
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Tabelle 3: Parameteriibersicht des Versuches vom 11.07.2019 mit , Kuraray 10wt-%"als

Versuchssubstanz
Nr. Qpandseitig| Xluftseitig Tempe_ Dicke VDK VK Uband
(a2 (a2 ratur(K)| (pm) (m?/h) | (m*/h) | (m/min)
V1 50 10 90 550 645 1040 0,2
V2 50 10 70 500 620 1050 0,2

Tabelle 4: Parameteriibersicht des Versuches vom 15.07.2019 mit ,,Ampalaca Gum®“als

Versuchssubstanz
Nr. Upandseitig| Nluftseitig Tempe_ Dicke VDK VK Uband
(o) | GY) | ratur(E)| (um) | (mi/h) | (m?/h) | (m/min)
V3 50 18 55 300-350 | 620 2270 0,2
V4 50 18 80 300-350 | 630 2330 0,2
V5 29 10 90 300-350 | 280 1040 0,2
V6 50 18 100 300-350 | 640 2365 0,2

Tabelle 5: Parametertibersicht des Versuches vom 16.07.2019 mit ,Kuraray 10wt-% “als

Versuchssubstanz
Nr. Qpandseitig| Xluftseitig T@mpe_ Dicke VDK VK Uband
(2 (2 ratur(K)| (pm) (m*/h) | (m*/h) | (m/min)
Vi 50 18 80 300 630 2330 0,2
V8 50 10 90 300-350 | 630 1050 0,2

Tabelle 6: Parametertibersicht des Versuches vom 17.07.2019 mit ,Kuraray 7wt-% “als

Versuchssubstanz
Nr. Qpandseitig| Xluftseitig Temp@— Dicke VDK VK Uband
(2x (z2g) | ratur(K) (um) (m?/h) | (m®/h) | (m/min)
V9 60 10 70 275 820 1050 0,2
V10 | 60 10 100 300 840 1110 0,2
Vi1l | 60 10 85 350 830 1090 0,2
V12 | 60 10 85 350 830 2320 0,4
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Tabelle 7: Parameteriibersicht des Versuches vom 18.07.2019 mit ,Kuraray 7wt-%"als

Versuchssubstanz
Nr. Upandseitig| Xluftseitig Temp@— Dicke VDK VK Vband
() | (o) | ratur(F)| (um) | (m*/h) | (m*/h) | (m/min)
V13 60 17 70 350 850 2150 0,2
V14 25 10 70 350 235 1120 0,2
V15 50 18 80 350 630 2320 0,2
V16 50 18 80 300-350 | 630 2320 0,4

5.3 Ergebnisse

Die Versuche wurden mit Hilfe des in Abschnitt 2.3 LabCaster vorgestellten Messsys-
tems iiberwacht und mittels Matlab-Tool ausgewertet. Das [-Red Messsystem nimmt
alle 3 Sekunden ein Spektrum iiber den gesamten Nahinfrarotbereich auf und sichert
diese im lokalen Speicher. Fiir die Auswertung werden diese Daten aus- und in Matlab
eingelesen. Erfahrungswerte zeigen, dass die charakteristischen Peaks der Absorbanz fiir
Wasser bei der Wellenzahl 6800 cm ™" und 8330 c¢m ™! liegen.

40 T T T e —
|——6800 1/cm

|——8330 1/em

38T

30+

Peak(-)

|
0 03 06 0.9 1,2 1,5 18 2,1 24
Zeit(s)

Abbildung 30: Aufgenommen fiir den Versuch V6 - Darstellung der Wasserpeaks bei den
charakteristischen Wellenzahlen, die blaue Kurve zeigt den Peak bei 6800

em ™! und die orange Kurve bei 8330 cm ™.

In Abbildung 30 sind die beiden Wasserpeaks (blau bei 6800 ¢~ und orange bei
8330 em™!) dargestellt. Es kann ndherungsweise behauptet werden, dass die beiden
Kurven jeweils eine Gerade bilden. Der Mittelwert der blauen Kurve liegt bei 34,52,

42



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

[ 3ibliothek,
Your knowledge hub

jener der orangen bei 19,83. Diese Werte beschreiben die Hohe des dimensionslosen
Peaks. Um verwertbare Daten zu bekommen, wird eine Referenzmessung auf der Waage
vorgenomimen.

700 i T T T

~~ 6800 1/cm
6001 | 8330 1/em I

500 - NP ]

100 - e 1

0 -~ e | 1 1 1 !
78 78.5 79 79.5 80 80.5 81 81.5

Gewicht (g)

Abbildung 31: Darstellung des Gewichts iiber den Peak der Referenzmessung auf der
Waage (Versuchssubstanz: ,Ampalaca Gum*); die blaue Kurve beschreibt
den Peak bei 6800 cm ™! und die orange Kurve bei 8330 ¢m ™!

In Abbildung 31 ist die Referenzmessung auf der Waage (siehe Abschnitt5.2 Versuchs-
durchfihrung) zu sehen. Wieder sind die beiden charakteristischen Peaks (blau bei 6800
em~! und orange bei 8330 ¢m ') abgebildet. Die Kurven zeigen den nichtlinearen Zu-
sammenhang zwischen dem Wasserpeak und dem Gewicht. Am Ende ist eine Messung zu
sehen, in der sowohl der Peak, als auch das Gewicht am geringsten sind. Diese Messung
wurde aufgenommen, nachdem die Probe fiir mehrere Stunden im Trockenschrank war
und bezeichnet daher das Trockengewicht. Mit Hilfe des aus Abbildung 31 ermittelten
Peaks kann nun das passende Gewicht abgelesen werden. Im konkreten Fall betriagt es
77,14 g. Uber folgende Schlussrechnung kann auf den Wassergehalt geschlossen werden:

Gewicht opmirierr — Trockengewicht

Wassergehalt = (43)

Anfangsgewicht — Trockengewicht

77,14 —77,0583  0,0817
~ 80,09 — 77,0583 3,0317

x = 0,02695 (44)

Aus der Gleichung 44 geht hervor, dass der Wassergehalt bei ca. 2,7% liegt. Zusétzlich
zum I-Red System wurde noch die Nassfilmdicke (ca. 350 pum) und die Trockendicke (ca.
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45 pm) aufgenommen. Mit einem Feststoffgehalt der GieBlosung von 13 Massenprozent
ist das Ergebnis von 2,7% Restfeuchte bestéatigt.
Anschlielend sind die Ergebnisse der restlichen Versuche tabellarisch dargestellt. Die
Versuche sind alle nach dem oben vorgestellten Prinzip ausgewertet. In den folgenden
Tabellen 8, 9, 10, 11 und 12 sind die Versuchsergebnisse zusammengefasst. Zuséatzlich
zum Ergebnis in Form der Trockendicke und dem Wassergehalt sind nocheinmal die
wichtigsten Parameter der Versuche angegeben. Die Trockendicke wurde mittels Mi-
krometerschraube am abgezogenen Film gemessen, der Wassergehalt mittels IR-System

(siche Abschnitt2.3 LabCaster)

Tabelle 8: Ergebnisiibersicht der Versuche vom 11.07.2019 mit ,Kuraray 10wt-%"als

Versuchssubstanz
Nr. Qbandseitg | Cuftseitig | 1'empe— | Nassdicke | Trockendicke | Wassergehalt
(a2x (a2 ratur(K) | (pm) (pm) (%)
V1 50 10 90 550 55 X
V2 50 10 70 500 48 X

Tabelle 9: Ergebnisiibersicht der Versuche vom 15.07.2019 mit ,Ampalaca Gum®“als

Versuchssubstanz
Nr. Qbandseitg | Quftseitig | 1'empe— | Nassdicke | Trockendicke | Wassergehalt
GV G | ratur(K) | (um) | (um) (%)
V3 50 18 55 300 - 350 | 52 15
V4 50 18 80 300 - 350 | 50 11,9
V5 29 10 90 300 - 350 | 48 2,3
V6 50 18 100 300 - 350 | 45 2,7

Die Restfeuchte lasst sich sowohl durch den angegebenen Restwassergehalt als auch
durch die Trockendicke exakt angeben. Einige versuchsbedingte Ungenauigkeiten gilt es
allerdings bei der Auswertung zu berticksichtigen.
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Tabelle 10: Ergebnistibersicht der Versuche vom 16.07.2019 mit ,Kuraray 10wt-%"als

Versuchssubstanz
Nr. Obandseitg | QUuftseitig | Lempe— | Nassdicke | Trockendicke | Wassergehalt
(a2 (a2 ratur(K) | (pm) (pm) (%)
V7 50 18 80 300 30 0,5
V8 50 10 90 300 - 350 | 35 2,1

Tabelle 11: Ergebnistiibersicht der Versuche vom 17.07.2019 mit ,Kuraray 7wt-%"als

Versuchssubstanz
Nr. Qbandseitg | Quftseitig | 1'empe— | Nassdicke | Trockendicke | Wassergehalt
GV G | ratur(K) | (um) | (um) (%)
V9 60 10 70 275 20 3,4
V10 60 10 100 300 20 0,5
V11 60 10 85 350 25 1,1
V12 60 10 85 350 29 1,3

Tabelle 12: Ergebnisiibersicht der Versuch am 18.07.2019 mit ,Kuraray 7wt-%"als

Versuchssubstanz
Nr. Qbandseitg | Cuuftseitig | 1empe— | Nassdicke | Trockendicke | Wassergehalt
() | Gie) | ratur(K) | (um) | (um) (%)
V13 | 60 17 70 350 22 2,1
V14 | 25 10 70 350 22 1,6
V15 50 18 80 350 20 1,19
V16 50 18 80 300 - 350 | 20 1,12

Wie bereits in Abschnitt 3.1 Auswahl der Versuchssubstanz hat PVOH stark schaum-
bildende Eigenschaften. In Abbildung 32 sind kleine Luftblasen im frisch aufgegossenen
Film zu sehen. Aufgrund der relativ schnellen Trocknung werden diese im aushéarten-
den PVOH eingeschlossen (sieche Abbildung 33). Am Ende erschwert dies eine korrekte
Bestimmung der Trockendicke und verfilscht die Messung mittels Infrarotsystem.

Weiter schwankt der Feststoffgehalt der Losungen geringfiigig. Beim Herstellungspro-
zess verdampft Wasser und muss wieder hinzugefiigt werden, was zusétzlich zu Unge-
nauigkeiten fithrt. Die GiefSlosung muss taglich neu hergestellt werden, da es unter den
gegebenen Voraussetzungen nicht moglich ist, diese in groffen Mengen herzustellen und
zu lagern.

Die Ungenauigkeiten bei den Versuchsergebnissen haben einen geringfiigigen Einfluss
auf das Endergebnis und sind im Rahmen von wissenschaftlichen Versuchsdurchfiihrun-
gen unvermeidbar. Damit soll auf die konkreten Abweichungen der theoretischen und
idealen Ergebnisse der Simulation im Verhéltnis zur Praxis hingewiesen werden.
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Abbildung 32: Foto beim Giefien von PVOH (V7) mit kleinen eingeschlossenen Luftbla-
sen aufgrund der schaumbildenden Eigenschaften der GiefSlosung

Abbildung 33: Foto beim Abziehen von PVOH (V7) mit kleinen eingeschlossenen Luft-
blasen aufgrund der schaumbildenden Eigenschaften der GiefSlosung
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6 Gegeniiberstellung Interpolation und experimentelle
Daten

6.1 Erlauterung des Matlab-Skriptes

In Abbildung 34 und 35 sind Flussdiagramme, welche den Ablauf des Matlab-Skriptes
beschreiben, dargestellt. In Abbildung 34 ist die Ubersicht zu sehen, in Abbildung 35
die gasseitig kontrollierte und diffusionsdominierte Trocknung im Detail.

Start }
l KIT
Simulationsdaten
Randbedinungen
& - Prozessparameter Parametermatrix
Startwerte
L

Abbildung 34: Darstellung einer Ubersicht des Matlab-Skriptes in einem Flussdiagramm

Als Eingabe dienen die vom KIT erstellten Simulationen, die Randbedindungen der
Interpolation und die Stoffwerte des verwendeten Stoffsystems. Aus den Simulationen
wird die Parametermatrix erstellt, mit deren Hilfe die Werte fiir die Interpolation ermit-
telt werden. Vor dem Beginn miissen Startwerte (Starttemperatur, Anfangswassergehalt,
etc.) defininiert werden. In den Abbildungen 36 und 37 ist das Matlab-Skipt fur die ers-
te Phase der Trocknung zu sehen. Mit Hilfe dieser Startwerte kann der Anfangszustand
des infinitesimalen Volumselement bestimmt werden. Die Schleife startet mit i = 2, ge-
danklich bewegt sich das Volumselement um eine Langeneinheit weiter und der zweite
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Zustand wird berechnet. Nach der Bestimmung der Aktivitat nach Flory-Huggins wird
der Faktor errechnet. Dieser ist mafigeblich dafiir, dass der Wassergehalt fiir den néchs-
ten Zustand ermittelt werden kann.

Start: gasseitig kontrollierter Stofftransport . -
Start: diffusionskontrollierte Trocknung
und Phasengleichgewicht

rametermatrix: Ermittiung der

stungsrate beim aktuelien

Zustand anhand des berechneten

berechneten Wassergehalts Wassergehalts

| l

Berechnung des Lisen der
Faktors Bilanzgleichungen

! I

Berechnung des

Losen der

Bilanzglelchungen

nachsten Schritt

Gnde. diffusionskontrollierte Trc:knung

Referenztabellen

l

Ende: gasseitig kontrollierter
Stofftransport und Phasengleichgewicht

Abbildung 35: Darstellung des der drei Trocknungsphasen im Detail in einem
Flussdiagramm.

Die Verdunstungsrate und die Referenzwerte fiir den Faktor werden mit dem zuvor
bestimmten Wassergehalt aus der Parametermatrix der Referenzwerte gesucht. In Ab-
bidlung 37 sind die in Abschnittj Interpolation aufgestellten Bilanzen zu sehen, in der
die Temperatur fiir den nachsten Zustand wird ermittelt. Hier wird im ersten Schritt von
einer Referenzkurve 1 auf eine Kurve mit vorgegebenen Randbedingungen extrapoliert
und im zweiten Schritt von einer Referenzkurve 2 auf eine Kurve mit denselben vorgege-
benen Randbedingungen. Fiir die Interpolation wird die jeweils durchgefiihrte Rechnung
am Schluss gewichtet. In diesem konkreten Fall wird bei einem Wassergehalt von x = 0,3
die Schleife unterbrochen und es beginnt die Berechnung fiir die diffusionskontrollierte
Trocknung (siche Abbildung 38).

Die Rechnung fiir die diffusionskontrollierte Trocknung startet, nachdem die Phase
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for i=2:1000 %Schleife vom 2. Schritt bis zum Ende
if x Neul(i)>0.3 % gasseitig kontrollierter Stofftransport nur bei einem Wassergehalt

k-3

gréfier 0,3 gegeben, danach beginnt die diffusionskontrollierte Phase

$Aktivitdt nach Flory-Huggins:

£Berschnung Volumenanteil des Polymers

% PVOH Neul(i) = mass PVOH Neu./(mass H20 Neul (i)+mass PVOH Neu):

phi_ PVOH Neul (i) = (x PVOH Neul (i)./g PVOH)/(x PVOH Neul(i)./g PVOH+x Neul(i)./g H20):

x PVOH Refl(i) = mass PVCH Refl./(mass H20 Refl(i)+mass PVOH Refl):

phi PVOH Refl(i) = (x PVOH Refl(i)./g PVOH)/(x PVOH Refl(i)./g PVOH+x Refl(i)./g H20):
%Berechnung des Wechselwirkungsparameters

zeta Neul(i) = 5.9340-5.4566* (1-phi PVOH Neul(i))~0.0725;

zeta Refl(i) = 5.9340-5.4566* (1-phi PVOH Refl(i))~0.0725;

%Berechnung der Bktivitat

a Neul (i) = exp(log(l-phi PVOH Neul(i))+phi PVOH Neul (i)+zeta Neul(i)*phi PVOH Neul(i)~2):
a Refl(i) = exp(log(l-phi PVOH Refl(i))+phi PVOH Refl(i)+zeta Refl(i)*phi PVOH Refl(i)"2);
%Berechnung des Sattdampfdruckes mit der Gleichung von Antoine:

ps Neul(i) = exp(23.1946-(3813.98/((T Neul (i)+273.15)-46.29)});

ps_Refl(i) = exp(23.1946-(3813.96/ ((T Refl(i)+273.15)-46.29)));

%Berechnung des Faktors der gasseitig kontrollierten Trocknung und des Phasengleichgewichts
f1(i) = ((alphaRir Neu)*1/(T Neul(i)+273.15)*1log((1-0.0043)/(1-a Neul(i)*(ps Neul(i)/p))))/
({alphaRir Refl)*1/(T Refl(i)+273.15)*1og((1-0.0043)/(1-a Refl(i)*(ps Refl(i)/p))}));

%Berschnung des aktuellen Wassergehalts mit der Verdunstungsrate aus dem vorherigen Schritt
mass H20 Neul(i+l) = mass H20 Neul(i) - f1(i)*deltamass_H20 Neul (i):
% Neul(i+l) = mass H20 Neul (i+l)/(mass PVCH Neutmass H20 Neul(i+l)):

$Ermittlung der Verdunstungsrate und Referenzwerte beim aktuesllen Wassergehalt aus der
%Referenztabelle

[valuel(i), indl(i)] = min(abs(B(:,1)-x Neul(i+l))):

[Zeilel (i), Spaltel(i)] = ind2sub(size(B), indl(i));

deltamass H20 Neul (i+l) = B(Zeilel(i),Spaltel(i)+1);

T Refl(i+l) = B(Zeilel(i),Spaltel(i)+2);

mass H20 Refl(i+l) = B(Zeilel(i),Spaltel(i)+4);

% Refl(i+l) = B(Zeilel(i),Spaltel(i)):

Abbildung 36: Darstellung des Matlab-Skriptes Teil 1. Hier ist der Beginn der Scheife
fiir den gasseitig kontrollierten Stofftransport zu sehen.

iben der
alphaAir Neu*delta 1*(TAir_Neu-T_Neul(i))+alphaBelt Neu*delta 1*(TBelt Neu-T_Neul(i))-fl(i)*deltamass H20 Neul (i) *H_H20;
P11(i) = sigma*delta l*E1*((TRir_Neu+273.15) "4~ (T_Neul (i)+273.15)"4);

P21 (i) sigma*delta l*E2* ((TBelt_Neu+273.15) *4-(T_Neul (i)+273.15)"4);

%Losung der Bilan

delta T1(i) = (Q1{i)+P11(i)+P21(i)}/

(mass_belt*cp belt+((x_Neul(i)*mass_PVOH_Neu/ (1-x Neul(i)))+mass_FVOH_Neu)* (x_Neul (i) *cp_H20+(1-x_Neul(i))*cp_PVOH));
T Neul(i+l) = T Neul(i)+delta T1(i);% Temperatur fur dén nachsten Schritt

hungen £iiz die Lasung der Bilanz

ichung nach der Temperaturdifferenz

Wassergehalt den Wert won 0,3 wird die Schleife unterbrochen und die Re

Abbildung 37: Darstellung des Matlab-Skriptes Teil 2. Hier ist das Ende der Scheife fiir
den gasseitig kontrollierten Stofftransport zu sehen.

der gasseitig kontrollierten Trocknung abgeschlossen ist. Hier wird fiir beide Referenz-
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for i=ns:1000
ch

iz dem b

RErmittlung der ¥ i ungsrate beim akutellen Wa
[valuel (i), ind min(abs(B(:,1)-x Neul(i))):
[2eilel (i), Spaltel(i)] = ind2sub(size(B), indl(i));
deltamass H20 Neul(i) = B{Zeilel(i),Spaltel(i)+1);

3Ermittlung der Verdunstungsrate beim aktuellen Wassergehalt
[value2{i), ind2(i)] min(abs (B2(:,1)-x Neu2(i)));
[Zeile2(i), Spalte2(i)] = ind2sub(size(B2), ind2{i));
deltamass H20 Neu2{i) = B2(Zeile2(i),Spalte2(i)+1):

gGewichtung der Verdunstungsrate und des Wassergehalts filir den aktuellen Zustand
x _Neu(i) = (1/3)*x Neul(i)+(2/3)*x Neu2(i);
deltamass H20 Neu(i) = (1/3)*deltamass H20 Neul(i}+(2/3)*deltamass_H20 Neu2(i);

enztabelle 1 und Referenztabelle 2

$Berechnung des Wassergehalts zur Zustandsermittlung in Ref
mass H20 Neul(i+1) mass H20 Neul (i) - deltamass H20 Neu(i);
x_Neul (i+1) = mass_H20 Neul(i+l)/(mass_PVOH Neutmass H20 Neul(i+1));
mass_H20 Neu2(i+1) = mass_H20 Neu2(i) - deltamass H20 Neu(i):|
x NeuZ (i+l) = mass H20 NeuZ2(i+l)/(mass PVOH Neutmass H20 Neu2({i+l)):

reiben der Gleichungen fiir die L&sung der Bilanz
alphahir Neu*delta 1*(TAir Neu-T Neu(i))+alphaBelt Neu*delta 1* (TBelt Neu-T Neu(i))-deltamass H20 Neu(i)*H H20;
sigma*delta 1*E1*((TAir Neu+273.15)~4-(T_Neu(i)+273.15)"4);
sigma*delta 1*E2* ((TBelt Neu+273.15)~4-(T Neu(i)+273.15)"4):

er Bilanzgleichung nach der Temperaturdifferenz

delta T (i) = (Q(i)+P1(i)+P2(i))/

(mass _belt*cp belt+((x Neu(i)*mass_PVOH Neu/(l-x Neu(i)))+mass_PVOH Neu)* (x_Neu(i)*cp H20+(1-x Neu(i))*cp BVCH)):

T Neu(i+l) =T Neu(i)+delta T(i):% s

o

=

@ ¥R
oo

sten Schritt

end

Abbildung 38: Darstellung des MatLab Skriptes Teil 3. Hier ist die Schleife fur die dif-
fusionskontrolliere Trocknung zu sehen.

tabellen die zum aktuellen Zustand passende Verdunstungsrate ermittelt. Beide Werte
werden dann mit Hilfe einer Gewichtung auf einen aussagekraftigen Mittelwert zusam-
mengefasst. Aus dieser neuen Verdunstungsrate wird der Wassergehalt fiir den nachsten
Zustand errechnet. AnschlieBend wird auch hier wieder die Bilanz tiber das infinitesimale
Volumenselement aufgelost um die Tempeartur im nachsten Zustand zu errechnen.

6.2 Vergleich Simulationen und Experimente

Im Folgenden werden die Simulationen mit den experimentellen Daten verglichen. Im
Abschnitt 5.3 Ergebnisse sind die experimentellen Daten aufgelistet. Im Rahmen dieser
Arbeit werden Experimente mit drei verschiedenen Versuchssubstanzen durchgefiihrt:
JAmpalaca Gum®, ,Kuraray 7wt-%“und ,Kuraray 10wt-%".

Fiir den Vergleich mit den Simulationen ist die Versuchssubstanz ,,Kuraray 7wt-%*die
geeignetste Wahl. Die Eigenschaften des PVOH héngen stark vom Verseifungsgrad und
der Kettenlange der Versuchssubstanz ab. Im Rahmen der Versuche kommt ,Kuraray
Twt-%“den in den Simulationen verwendeten Daten am néchsten. Bei der Herstellung
von ,Ampalaca Gum“wird nur ein teilverseiftes Poval verwendet, weiter sind Zusatz-
stoffe und Tenside beigemengt. Das ,Kuraray 7wt-%"“bzw. ,Kuraray 10wt-%*“wird aus
pulverformigem PVOH direkt vor den Experimenten ohne Zusatzstoffe hergestellt. Das
10%-ige PVOH ist durch seine hohe Viskositat fiir die schlechte Giefieigenschaft verant-
wortlich und fiithrt zu méiger Oberflachengiite.
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Abbildung 39: Foto beim Gielen von PVOH (V11) - ein homogener durchsichtiger Film
ist zu sehen.

Abbildung 40: Foto des abgezogenen PVOH-Films (V11) - der Film weist interessante
optische Eigenschaften auf.

Die resultierenden Folien entsprechen nicht 100%ig dem industriellen Standard in
Bezug auf Gleichméfigkeit und Transparenz. In den Abbildungen 39 und 40 sind Fotos
der bei der Versuchsdurchfiihrung zu sehen. Im oberen Bild ist der Giefler und den
Einlauf in den Trocknungskanal erkennbar. Es ist ein gleichméfiger Film ohne Luftblasen
oder Fremdeinschlisse (vgl. Abbildung 39) zu sehen. Das Ergebnis des Films ist auf dem
unteren Bild zu sehen. Das Produkt weist eine gleichméfige Oberfliche auf. Dadurch ist
auch die auf dem endlosen Stahlband befindliche Schweifinaht zu sehen.
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Abbildung 41: Darstellung des Wassergehalts von Sim 4 aus Tabelle 2. Hier bezeichnet
der Startpunkt den Anfangswassergehalt des Experiments.

In Abbildung 41 ist der Wassergehalt tiber die Trocknerldnge dargestellt. Diese Simu-
lation stellt Sim 4 aus Tabelle 2 dar. In Abbildung 41 ist nicht die gesamte Trocknerlange,
sondern nur der signifikante Ausschnitt dargestellt. Die Simulation wird bei einer Tem-
peratur von T = 90°C, einem luftseitigen Warmeiibergangskoeffizienten von a = 10
% und einer Nassfilmdicke von 300 um durchgefiihrt. Zum Vergleich mit der Simul-
atltion wird der Versuch V11 (siche Tabelle 6) verwendet. Hier ist auch ein luftseitiger
Warmeiibergangskoeffizient von a = 10 m‘g’K und eine Temperatur von T = 85°C ge-
wahlt. Die Auftragsdicke wird mit Hilfe eines Nassfilmkamms ermittelt und kann daher
nur auf £50 pm genau bestimmt werden. Die verwendete Versuchssubstanz ,Kuraray
Twt-%“hat einen Wassergehalt von 93%. In der Simulaltion wird allerdings mit einem
Anfangswassergehalt von 95% gearbeitet. Daher ist der Startpunkt des Vergleichs nicht
bei Trocknerlinge L = 0 m. In Abbildung 41 ist der Startpunkt bei L. = 7 m markiert,
jener Punkt bei dem in der Simulation 2% des anfinglichen Wassergehalts verdampft
ist. Die Simulation wurde fiir eine Trocknerlange von L. = 1000 m durchgefiihrt. Dies
konnte in der Pilotanlage LabCaster nicht nachgestellt werden. Bei einer Geschwindig-
keit von v = 0,2 -~ und einer Trocknerlédnge von 2 m beim LabCaster ergibt sich eine
Versuchszeit von 10 Minuten. Die simulierte Bandgeschwindigkeit betrdagt v = 10 -
das heifit, dass nach L = 100 m die Simulation den Endwassergehalt des Experimentes
voraussagen soll. Durch den verschobenen Startpunkt (L = 7 m) wird bei einer Lénge

von L = 107 m der Wassergehalt x abgelesen. (sieche Abbildung 42).
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Abbildung 42: Darstellung des Wassergehalts von Sim 4 aus Tabelle 2. Am Punkt L =
107 m kann der Wassergehalt x = 0,015 abgelesen werden.

Das Ergebnis des praktischen Versuchs kann in Tabelle 13 abgelesen werden. Wie zu
sehen, ist ein Wassergehalt von 1,1% mit Hilfe des IR-Systems bestimmt. Aus Abbildung
42 ist ersichtlich, dass die Simulation einen Wassergehalt von 1,5% prognostiziert.

Tabelle 13: Ergebnisiibersicht des Versuchs V11 von 17.07.2019 mit , Kurraray 7wt-%"als

Versuchssubstanz
Nr. Qbandseitg | Quuftseitig | 1'empe— | Nassdicke | Trockendicke | Wassergehalt
(7 (a7 ratur(K) | (pm) (pm) (%)
V11 60 10 85 350 25 1,1
6.3 Fazit

Im vorhergehenden Abschnitt 6.2 Vergleich Simulationen und Experimente wird je-
weils eine Simulation (Sim 4) und ein experimenteller Versuch (V11) ausgewéhlt, um
diese miteinander zu vergleichen. Wie bereits erwédhnt, wird ein Versuch mit der Sub-
stanz ,Kuraray 7Twt-%"ausgewahlt, da diese Stoffzusammensetzung der simulierten am
nachsten kommt. Dennoch kann der exakte Wert nicht vorausgesagt werden. Der durch
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die Simlation ermittelte Wassergehalt an der Stelle L = 107 m betragt 1,5%. Der ex-
perimentell bestimmte Wert liegt bei 1,1%. Die entstandene Abweichung liegt demnach
bei 0,43%, bezogen auf den Anfangswassergehalt von 93% (siehe Gleichung 45):

0,015 — 0,011 _ 0,004

_ —0.004 4
0,93 0,93 0,0043 (45)

Unter Berticksichtigung aller Ungenauigkeiten ist dieses FErgebnis sehr zufriedenstel-
lend. Es ist zu beachten, dass die experimentellen Randbedingungen nicht vollsténdig
mit den simulierten iibereinstimmen. Bei der experimentellen Versuchsdurchfithrung ist
die Nassfilmdicke auf 350 um bestimmt worden. Die Messung erfolgt mit Hilfe eines Nass-
filmkamms, welcher auf = 50 pm misst. Die exakte Bestimmung der Filmstérke tiber
die gesamte Versuchsdauer ist nicht moglich. Aufgrund von Unebenheiten im Stahlband
und Schwankungen bei der Pumpenférderung kommt es zu Abweichungen des punktu-
ell gemessenen Werts. Der ideal eingestellte Wert von 300 pm in der Simulation bietet
daher eine gute Ndherung zur experimentellen Filmdicke. Bei eingehender Betrachtung
der Daten wére zu erwarten, dass der experimentelle Wassergehalt hoher liegt. Die Er-
gebnisse zeigen allerdings den gegenteiligen Effekt.

Eine mogliche Erklarung ist der Aufbau der Pilotanlage der Berndorf Band GmbH. Der
Trocknungskanal ist 2 m lang, aus diesem Grund werden 2 m fiir die Umrechnung auf
die ideale Simualtion verwendet. Bei genauerer Betrachtung der Anlage in Abschnitt 2.3
LabCaster, erkennt man dass der Film bereits vor dem Trocknungskanal aufgegossen
wird. Das Band ist an dieser Position bereits aufgeheizt und die Trocknung beginnt. Die
reprasentative Stelle in der Simulation verschiebt sich zu kleineren Wassergehaltswer-
ten. Weiter ist die Messtechnik nicht direkt am Ende des Trocknungkanals angebracht.
Es ist nicht ermittelbar, wie weit die Trocknung des Films bereits beim Einlauf in den
Kanal fortgeschritten ist. Die exakte Bestimmung des Startpunktes der Simulation ist
daher nicht gegeben. Eine Moglichkeit dieses Problem zu eliminieren ist, zuséatzlich zur
Trocknungszone eine definierte Einlaufzone zu simulieren.

Eine weitere Fehlerquelle ist die Nassfilmdicke. In der tatsdchlichen Durchfithrung der
Trocknung ist es schwierig, eine gleichméfige Dicke zu gieflen. In der Eingangsphase muss
zunachst eine passende Einstellung gefunden werden, erst anschlieend kann von einer
naherungsweisen Gleichméfigkeit ausgegangen werden. Im Rahmen der Experimente ist
versucht worden, die Anfangsphase wegzulassen und nur die gleichméflige Schlussfolie
auszuwerten. Nichtsdestotrotz sind auch hier Ungenauigkeiten eingeflossen. Im industri-
ellen Grofibetrieb fallen derartige Probleme grofiteils weg. Die perfekten Einstellungen
werden bestimmt und anschliefend wird der Betrieb kontinuierlich gefahren.

Ein weiterer Punkt der fiir Ungenauigkeiten sorgt, ist der Standort der Pilotanlage in
Verbindung mit dem IR-Messsystem. Die Anlage steht in einer Mehrzweckhalle direkt
neben einem Wareneingangstor. Beim Offnen des Tors sorgen der Luftzug und even-
tuelle Staub- und Schmutzpartikel fiir einen Fehler in der Messung. Im industriellen
Grofibetrieb ist daher besonders auf die Anlagenumgebung zu achten.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurde die Interpolation von Offline-Simulationsdaten fiir die Echtzeit-
Prozesssteuerung von Filmtrocknern untersucht. Im ersten Schritt wurden die drei ver-
schiedenen Trocknungsphasen bei der Film- und Folienherstellung definiert - der Stoff-
transport in der Gasphase, das Phasengleichgewicht und die diffusionsdominierte Trock-
nung. Anhand dieser Charakterisierung wurden Literaturformeln gesucht und in einen
sinnvollen Zusammenhang gesetzt. Die Haupteinflussgrofien der Trocknung wurden er-
mittelt, zueinander ins Verhaltnis gesetzt und eine Parametermatrix aufgestellt. Dieser
Satz an Randbedingungen wurde an das KIT (Karlruhe Institut fiir Technologie) tiber-
mittelt, um dort entsprechende Simulationsdaten zu erwerben.

Fir die Phase der gasseitig kontrollierten Trocknung wurde eine Differentialgleichung
aufgestellt. Um eine numerische Losung zu erhalten, wurden entlang der Trocknung
infinitesimale Volumenelemente defniert. Die Differentialgleichung wurde anschlieSend
mittels explizitem Eulerverfahren numerisch gelost. Anhand der Literaturformeln ent-
stand ein Faktor, mit dem die Referenzsimulationsdaten beaufschlagt werden konnten,
um so auf eine Kurve mit neuen Randbedingungen zu extrapolieren. Das Phasengleich-
gewicht wurde mit Hilfe des Zusammenhangs von Flory und Huggins beschrieben. Hier
handelt es sich nicht um ein predikatives Losungsverfahren, sondern es wurden praktisch
ermittelte Werte benotigt.

Die dritte defnierte Trocknungsphase sollte anhand eines Kurven-Fitting-Modells be-
schrieben werden. Der erwartete funktionelle Zusammenhang zwischen den einzelnen
Trocknungssimulationen konnte allerdings nicht gefunden werden. Aus diesem Grund
wurde eine lineare Interpolation umgesetzt. Aus zwei Kurven eine mittlere errechnet
wurde. Zusatzlich zum ermittelten Literaturfaktor wurde die Interpolation auch fiir die
beiden ersten Trocknungsphasen angewandst.

Um eine Vorstellung zu bekommen, wie die idealen Simulationen zur industriellen
Praxis passen, wurden Versuche an der Pilotanlage LabCaster durchgefiihrt. Es wurden
hierbei drei verschiedene Zusammensetzungen von PVOH getestet. Im Rahmen einer
Versuchswoche wurden insgesamt 16 Experimente mit verwertbaren Ergebnissen erzielt.
Diese wurden mit Hilfe des Fourier-Transform-Infrarotspektrometers der Firma I-Red
ausgewertet.

Auf Basis der Formeln aus der Literatur konnten die ersten zwei Trocknungsphasen
gut extrapoliert werden. Die Interpolation lieferte gute Ergebnisse beziiglich der dif-
fusionskontrollierten Trocknung und konnte auch eine Verbesserung der ersten beiden
Phasen herbeifiihren. Daraus folgt, dass es eine gute Ubereinstimmung mit den prakti-
schen Versuchsergebnissen gab.

Der noch existierende Fehler in der Interpolation konnte im Rahmen dieser Arbeit
nicht weiter reduziert werden. Bessere Ergebnisse im Bereich der gasseitig kontrollier-
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ten Trocknung und im Phasengleichgewicht sind zu erwarten, wenn der Flory-Huggins
Zusammenhang mit eigens fiir dieses Stoffsystem durchgefithrten Sorbtionsergebnissen
interpoliert wird. Weiter ist zu erwarten, dass bei einer Optimierung der Volumenele-
mentgrofle eine weitere Ergebnisverbesserung erzielt werden kann.

In der diffusionskontrollierten Phase gibt es einen Punkt mit Verbesserungspotential.
Die Randbedingungen fiir die Simulationen sollten sowohl eine reprasentative Darstel-
lung der ersten beiden Phasen der Trocknung, als auch der Diffusionsphase bieten. Mit
der Anzahl von 18 Simulationen konnte dem nicht gentige getan werden. Aufgrund der
formalen zeitlichen Begrenzung und aus Budgetgriinden wurden in diesem Rahmen kei-
ne weiteren Simulationen in Auftrag gegeben.

In der konkreten industriellen Praxis ist anzuraten, zunachst eine genaue Analyse
des Stoffsystems anzustellen und anhand dessen experimentelle Stoffdaten zu sammeln.
Darauf basierend sind die Simulationen durchzufithren. Es ist davon auszugehen, dass
dies zu einer besseren Ubereinstimmung von Theorie und Praxis fithrt. Im Rahmen die-
ser Arbeit wurde mit vorhanden Stoffdaten aus fritheren Experimenten gearbeitet, die
in diesem Rahmen nicht exakt nachzustellen waren. Weiter ist eine engere Setzung der
Parametermatrix anzuraten. Im Zuge der Arbeit wurde bewusst ein breites Spektrum
an Randbedingungen abgesteckt, um auch Extremfélle der Praxis untersuchen zu kon-
nen. Bei einer Matrix, in der die Parameter enger beieinanderliegen, kénnten vermutlich
bessere Ergebnisse erzielt werden.

Ziel der weiteren Forschung zu diesem Thema koénnte sein, sich auf ein konkret defi-

niertes Stoffsystem zu stiitzen. Die Wahl der jeweiligen Randbedingungen zunéchst auf
eine Trocknungsphase konzentriert werden sollte.
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