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Kurzfassung

Im Zuge dieser Masterarbeit wurde ein bestehender Laborofen zum Brennen von Eisenerz-Pellets
umgebaut und automatisiert. Der Umbau der Maschine umfasste die Anderung des Heizsystems von
einer kombinierten Beheizung mittels elektrischem Lufterhitzer und Gasbrenner auf ein rein
elektrisches System. Die Mdglichkeit zur Nutzung des Brenners blieb bestehen, wurde aber in der
Automatisierung nicht berlicksichtigt. Die saugende Gasfiihrung mittels Seitenkanalverdichter und der

restliche Ofenaufbau — inklusive des langlichen zylindrischen Versuchsraums — blieben unverandert.

Weiters wurde die Automatisierung geplant und mit den dafiir notwendigen Betriebsmitteln
aufgebaut. Eine speicherprogrammierbare Steuerung (SPS) und eine Bedieneinrichtung
(Touchscreen), mit den eigens fir diese Arbeit entwickelten Programm und Bedienoberflache,
Ubernehmen die Steuerung und Temperaturregelung des Ofens. Die Maschine ermdglicht einen
gezielten Versuchsablauf und eine gesammelte Datenaufzeichnung. Die Funktionalitdt und Sensibilitat
der Versuchseinrichtung mit zusatzlich aufgebauter Gasmessung wurden anhand der mineralselektiven

Kalzinierung von karbonatischem Eisenerz erfolgreich getestet.

Abstract

In this master thesis an existing laboratory kiln for the induration of iron ore pellets was modified and
automated. The modifications included changing the heating system from a combined gas burner and
electric heater system to sole electric heating. The possibility of using the gas burner was preserved
but not included in the automation. The other main features of the kiln like the gas transport by

suction and the mechanical build were kept as before.

The automation was planned and set up with suitable equipment. A programmable logic controller
(PLC) and a touchscreen as the human machine interface (HMI) in combination with custom built
programs and user interfaces are used to control the kiln. The machine provides a stable platform for
controlled experiments and concentrated data acquisition. The functionality and sensitivity of the
machine were successfully tested together with a supplementary gas measurement system during

experiments concerning the mineral selective calcination of carbonatic iron ore.
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Einleitung

1. Einleitung

1.1. Problemstellung

Die Erzcharakterisierung der VA Erzberg GmbH erfolgte bisher (iber die Bestimmung der
Elementgehalte mittels Roéntgenfluoreszenzanalyse (RFA) an zerkleinerten Teilproben des
Bohrschmants. Eine Prognose der Aufbereitbarkeit ist mit den dabei ermittelten Elementgehalten
allerdings nicht mdoglich. Die dazu benétigten Mineralgehalte konnten bis jetzt nur durch aufwandige
und/oder teure Verfahren wie Thermogravimetrie (TGA), Differenz-Thermoanalyse (DTA),

Glihverlustbestimmung oder Réntgenbeugung (XRD) bestimmt werden.

Das groBte Problem all dieser Verfahren ist die benétigte Probenmenge und -feinheit und die damit
verbundene Probenvorbereitung (Probenahme, -zerkleinerung und -teilung). Ein neues
Analyseverfahren, das eine groBere Probenmasse in einer geringeren Feinheit verwenden kénnte und
eine Aussage Uber die Mineralgehalte treffen wiirde, ware somit ein groBer Fortschritt fir die

Erzcharakterisierung und Prognose der Aufbereitbarkeit.

Einen mdglichen Ansatz fiir ein solches Verfahren bietet die selektive Kalzinierung von Karbonaten bei
gleichzeitiger Messung des entstehenden Kohlenstoffdioxids (CO2). Da die Kalzinierung der einzelnen
Karbonate bei unterschiedlichen Temperaturen ablduft, ist es durch eine stufenweise Kalzinierung
vielleicht mdglich, die Gasabgabephasen der einzelnen Karbonate durch gezielte Temperatursteuerung
zu trennen. Dadurch ware es moglich lber die eindeutig einem Karbonat zuordenbare CO2-Menge

dessen Gehalt zu berechnen.

Die Vorteile des von Ass.Prof. Dr. mont A. Bohm vorgeschlagenen Analyseverfahrens gegeniber der
Glihverlustbestimmung waren die direkte Verwendbarkeit der Bohrschmantproben zur Messung (kein
Aufmahlen notwendig) und die Trocknung im selben Gerdt und Arbeitsgang (bei zusatzlicher
Feuchtemessung). Weiters wiirde das langwierige Abkiihlen und Wiedererhitzen der Proben bei
diesem Verfahren entfallen, da keine Zwischenwdgungen fiir die einzelnen Karbonate notwendig sind.
AuBerdem kann der beider Glihverlustbestimmung auftretende Masseverlust durch explosionsartig
entgasende Korner in der Schittung vermieden werden. Aufgrund der erzwungenen Durchstrémung
mit frischem Gas kann eine Konzentration des anfallenden Gases vermieden werden und die

Entsduerung unbehindert ablaufen.

Erste Versuche einer Gasmessung mit geringen Probenmengen wurden bereits durchgefiihrt,
allerdings war das Ziel dieser Untersuchungen die Aufnahme von Schwefeldioxid bei der Kalzinierung.
Fir den Test des Messprinzips an gréBeren Probemengen ware am Lehrstuhl eine Pellet-

Brenneinrichtung vorhanden, die fiir die notwendigen Versuche angepasst werden kdnnte.



Einleitung

1.2. Pellet-Pot

1.2.1. Maschinenbeschreibung

Abbildung 1: Pellet-Pot — Ausgangssituation

Im Rahmen einer angestrebten Projektkooperation mit Primetals Technologies Austria GmbH wurde in
den Jahren 2011-2013 ein Mini-Pellet-Pot fiir Brennversuche mit (Eisenerz-)pellets konzipiert und
gebaut, dessen Grundaufbau und Funktionsprinzip in Abbildung 1 bis Abbildung 3 ersichtlich ist. Er ist

als Downdrafteinrichtung bis zu Temperaturen von 1400 °C einsetzbar. [1]

Der Pellet-Pot kann mit einem elektrischen Lufterhitzer in Kombination mit einem Gasbrenner beheizt
werden (elektrische Luftvorerhitzung bis 650 °C), wobei die Ansteuerung des Lufterhitzers durch
einen Leistungssteller erfolgt. Die Gasdurchstromung wird durch einen saugend betriebenen
Seitenkanalverdichter am Ende der Gasstrecke erzeugt, dessen Drehzahl durch einen
Frequenzumrichter gesteuert wird. Der Vorteil der saugenden Betriebsweise liegt darin, dass der
Austritt von heiBen Prozessgasen vermieden und damit die Verbrennungsgefahr wesentlich verringert

werden kann.

Durch einen Kihler wird das Prozessgas vor dem Seitenkanalverdichter auf eine fiir diesen
verarbeitbare Temperatur gebracht. Der Kihler ist als Warmetauscher in einem mit Wasser gefillten
Fass ausgefiihrt. Die Stromung des Prozessgases erfolgt in einem in Spiralen ausgelegten, rostfreien
Wellschlauch, der wiederum im Kiihlwasser liegt. Die wichtigsten Betriebsmittel der Maschine sind in

Tabelle 1 aufgelistet.



Einleitung

Betriebsmittel Hersteller Herstellerbezeichnung
Lufterhitzer Leister LE 10000 S o.E.
Leistungssteller JUMO TYA 202
Temperaturregler JUMO Quantrol LC100

Seitenkanalverdichter CreativeBlower RJET K030SS/3/2

Frequenzumrichter ABB ACS310-03E-17A2-4

Brenner Eigenbau

Tabelle 1: Pellet-Pot — Auflistung der eingebauten Betriebsmittel

Der Pellet-Pot besitzt einen langlichen, zylinderformigen Reaktionsraum von @ 90 x 250 mm und der
unterziigig durchstromt wird. Der Reaktionsraum mit einem Volumen von ca. 1.600 cm?
(Probenmasse: ~ 2,5 kg, bei Schiittdichte 1,6 g/cm?®) wird nach unten hin von einem Rost mit 5 mm
Stababstand begrenzt. Dieses MaB ergab sich aus dem urspriinglichen Verwendungszweck, dem
Brennen von Pellets, mit denen der gesamte Reaktionsraum gefiillt wurde. Abbildung 2 zeigt rechts
oben den leeren Reaktionsraum mit den in die Mitte ragenden Thermoelementen und darunter eine

Befiillung mit Cylpebs, die eine ahnliche GroBe wie Pellets aufweisen.

Abbildung 2: Pellet-Pot — links: Reaktionsraum von auBen, rechts: Reaktionsraum leer und beftllt

Die Messtechnik bestand urspriinglich aus verschiedenen Einzelmessgerdten (zwei 4-Kanal-
Temperaturmessgerate, zwei Druckmessgerdte, ein Multimeter flr die Luftmassenmessung und eine
Lambda-Sonde samt dazugehoriger Auswerteeinheit zur Messung des Sauerstoffgehalts). Eine
automatische Aufzeichnung fand nur fiir die Temperaturen im Pot statt, alle anderen Messdaten

mussten handisch mitgeschrieben werden. Abbildung 4 zeigt beispielhaft die mit kombinierter
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Beheizung (Lufterhitzer und Brenner) erzielten Temperaturverldufe, die mit dem urspriinglichen
Aufbau des Pellet-Pots erreicht wurden.
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Abbildung 4: Pellet-Pot — Urspriinglicher Aufbau — Temperaturverlauf (Quelle: [1])

1.2.2.  Vorhandene Bauteile zur Automatisierung

Zusatzlich zu den verbauten Betriebsmitteln wurden zu einem spateren Zeitpunkt einige fiir die
Verbesserung und Automatisierung der Maschine bendtigte Bauteile beschafft, aber nicht mehr

aufgebaut. Zu diesen Bauteilen zahlen eine vollstandige speicherprogrammierbare Steuerung (SPS,
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bestehend aus zentraler Steuerungseinheit (CPU) und Ein- und Ausgabemodulen) und ein
Touchscreen als Benutzerschnittstelle (Human Machine Interface, HMI) zur Bedienung der Maschine.
Dazu passend wurden die Software-Lizenzen zur Programmierung von SPS und HMI gekauft. Alle

bisher aufgezahlten Produkte stammen von der Firma Siemens.

Weiters wurden die wichtigsten Teile der Gasdruckregel- und Sicherheitsstrecke fiir den sicheren
Einsatz des Brenners beschafft. Zur Einhausung der elektrischen Gerate wurde auBerdem ein leerer
Schaltschrank gekauft. In Tabelle 2 sind die bereits vorhandenen Bauteile und die Software-Lizenzen

zur Automatisierung der Maschine aufgelistet.

Bauteil Hersteller Herstellerbezeichnung

SPS — CPU Siemens S7-1200 - CPU 1215C DC/DC/DC
SPS — Analogausgabemodul Siemens SM 1232 AO 2 x 14 bit
SPS — Analogeingabemodul Siemens SM 1231 AI 8 x 13 bit
SPS — Analogeingabemodul Siemens SM 1231 TC 8 x 16 bit
fur Thermoelemente, 2x
SPS — Analogeingabemodul Siemens SM 1231 RTD 4 x 16 bit
flr Widerstandsthermometer
HMI — Touchscreen mit

) r ! Siemens KTP400 Comfort

4 Hardwaretasten

SIMATIC Step 7 Basic

Software — Programmierung SPS Siemens
(TIA-Portal V13)

SIMATIC WinCC Comfort

Software — Programmierung HMI | Siemens
(TIA-Portal V13)

Schaltschrank Rittal AE 1360.500

Tabelle 2: Pellet-Pot — Auflistung der vorhandenen Bauteile und Software fiir die Automatisierung

1.2.3. Vorhandene Dokumentation

Die vorhandene Dokumentation bezieht sich groBtenteils auf die abgebrochene Planung der
Automatisierung und die dafiir beschafften Betriebsmittel. Dazu zéhlen ein Ubersichtsschaltplan,
Uberlegungen zu den Regelungsstrecken und der Messtechnik und Fotos vom urspriinglichen
Versuchsaufbau im Technikum des Lehrstuhls. Von der eigentlichen Planung des Pellet-Pots und den
bereits durchgeflihrten Versuchen sind nur wenige Dokumente vorhanden, unter anderem die
Herstellerdokumentation der meisten Betriebsmittel, einige Illustrationen, Sicherheitsiiberlegungen zur
Gasdruckregel- und Sicherheitsstrecke und Prasentationen zur Darstellung der Funktionsweise und
Verwendung des Pellet-Pots. AuBerdem sind einige Excel-Dateien zur Verbrennungsrechnung sowie

Daten flir drei Versuche vorhanden. [1]
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1.2.4. Vorversuche

Im Herbst 2017 wurden nach dem erneuten Zusammenbau des Pellet-Pots Vorversuche durchgefiihrt
um die Funktion der einzelnen Betriebsmittel sowie des Gesamtsystems zu Uberpriifen. Dazu wurde
der Pot mit Cylpebs gefiillt, die als Alternative fiir die eigentlich verwendeten Pellets dienten. Nach
den ersten Inbetriebnahmetests der Einzelkomponenten wurden Versuche zur Uberpriifung der
erreichbaren Temperaturen durchgefiihrt. Dabei konnten einige, flir die spatere Planung der

Automatisierung, interessante Beobachtungen gemacht werden.

Die Anlage funktionierte bis auf einige kleine Probleme sehr gut, allerdings war jeder Maschinenteil
einzeln am jeweiligen Steuerungsgerét zu bedienen. Eine schnelle Anderung der Betriebsparameter
war nicht mdglich, da die Steuergerate nicht daflir ausgelegt sind und die Steuerparameter
normalerweise Uber elektrische Signale vorgegeben werden. Der in Abbildung 5 ersichtliche, damalige

Aufbau der Elektrik war auBerdem fiir eine dauerhafte Verwendung nicht geeignet.

Abbildung 5: Pellet-Pot — Ausgangssituation — Elektrik und Messtechnik

Durch einen fehlenden Regler fiir die Betriebsfrequenz des Seitenkanalverdichters konnten die
Versuche nur mit am Frequenzumrichter eingestellten Festdrehzahlen durchgefiihrt werden. Der

Luftmassenstrom hing somit stark von der Temperatur im Pellet-Pot ab. Eine manuelle Nachstellung
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der Frequenz war aufgrund der sich schnell andernden Temperaturen nicht méglich. Die Regelung des

Lufterhitzers war gut eingestellt und funktionierte problemlos.

Da nur ein Temperaturmessgerat eine Aufzeichnungsfunktion besaB, konnten nur vier Temperaturen
automatisch aufgezeichnet werden. Die restliche Datenaufzeichnung erfolgte handisch, daraus
resultierte eine Aufzeichnungsrate von einem Messdatensatz pro Minute, abschnittsweise auch
weniger. Zusammen mit der Steuerung der Maschine war eine Bedienperson damit vollkommen
ausgelastet. Wenn Probleme aufgetreten sind musste die Aufzeichnung der Messdaten unterbrochen
werden, um reagieren zu kénnen. Ein geordneter Ablauf Uber die gesamte Versuchsdauer war

dadurch schwierig zu erreichen.

Im Zuge der Vorversuche musste festgestellt werden, dass die Temperaturen fiir die Kalzinierung in
der Probe mit rein elektrischer Beheizung nicht erreicht werden konnten. Die maximale
Ausgangstemperatur des Lufterhitzers von 650 °C reichte nicht aus, um die Warmeverluste vor dem
Pot ausgleichen zu kdnnen. Die Temperatur von 720 °C zur Ankeritkalzinierung war selbst theoretisch
nicht zu erreichen. Die langliche Form des Reaktionsraum und die Abkiihlung am Rand durch die
feuerfeste Auskleindung verlangsamten auBerdem auch die Durchwarmung der Probe. Dieses Problem
wurde auch wahrend der urspriinglichen Versuche mit dem Gasbrenner festgestellt und eine

Anderung der Pot-Geometrie geplant [1].

Ein weiteres Problem, das durch die Warmeverluste zwischen Lufterhitzer und Pot auftrat, war die
starke Erwarmung dieses Bereichs. Es konnten Oberflachentemperaturen von bis zu 300 °C gemessen
werden. Eine Beriihrung der Maschine musste somit auf jeden Fall vermieden werden. Durch die
auftretende Warmestrahlung war der Aufenthalt im Nahbereich des Pots sehr unangenehm. Zusatzlich
entstehen durch die Oberflache des gewellten Kihlerrohrs bei manchen Luftmassenstrémen bzw.

SKV-Frequenzen starke Pfeifgerdusche die einen Gehdérschutz notwendig machten.

Eines der in den Pot eingebauten Thermoelemente wurde anscheinend bei vorangegangenen
Versuchen beschadigt. Das keramische Schutzrohr um das oberste Thermoelement wies einen Bruch
auf, war aber prinzipiell noch funktionstlichtig. Wahrend der Vorversuche wurde noch eine zweite
Schutzhiille beschadigt. Die Ursache fiir die Beschadigung konnte nicht gefunden werden,

wahrscheinlich trat sie aber wahrend des Befiillens oder Entleerens des Pots auf.

Grundsatzlich war festzustellen, dass eine gezielte Versuchsfiihnrung mit dem urspriinglichen Aufbau
nicht mdglich war. Die Bedienung und Datenaufzeichnung beanspruchte eine einzelne Bedienperson
vollstandig. Etwaige zusatzliche Tatigkeiten konnten nicht erfolgen, ohne eine der vorher genannten
Aufgaben zu vernachlassigen. Eine Automatisierung der Maschine war auf jeden Fall notwendig, um

die Maschine in den Tests des geplanten Analyseverfahren einsetzen zu kdnnen.
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2. Aufgabenstellung

Umrlsten eines bestehenden Pellet-Pots auf automatisierten, elektrisch beheizten Betrieb bis zu
Temperaturen von 750°C, Implementierung einer Gasmessstrecke und Funktionstests mit

Spateisensteinerz.

Die notwendigen Arbeiten zum Aufbau einer funktionsfahigen Maschine und dem Test des
Messprinzips des vorgeschlagenen Verfahrens zur Erzcharakterisierung lassen sich in drei groBtenteils
voneinander unabhdngige Arbeitspakete einteilen, den Umbau des Pellet-Pots, die Automatisierung
und den Test des Analyseverfahrens. Die Aufgabenstellungen jedes Themenbereichs werden
nachfolgend genauer beschrieben. Zu Beginn muss aber auf einige wichtige Rahmenbedingungen

eingegangen werden.

Der Grundaufbau des Pellet-Pots soll weitestgehend erhalten bleiben. Bereits vorhandene
Komponenten sollen verwendet und notwendige weitere durch Lehrstuhimittel beschafft werden. Die
Anpassungen sollen moglichst riickbaubar ausgefiihrt werden, um den Pellet-Pot weiterhin fiir
unterschiedlichste Verwendungszwecke einsetzen zu kénnen. Die umgebaute Maschine soll zur
Uberpriifung des Messprinzips und als Grundlage fiir eventuelle weitere Untersuchungen verwendet
werden, ein Produktiveinsatz ist nicht geplant. Die Sicherheit von Mensch und Maschine hat in allen

Planungs- und Durchfiihrungsschritten oberste Prioritat.

Der Pellet-Pot soll flir den Test des Analyseverfahrens von der Hybridbeheizung
(Gasbrenner/Lufterhitzer) auf ein rein elektrisch beheiztes System umgestellt werden. Aus diesem
Grund soll ein Lufterhitzer ausgewahlt werden, mit dem eine Temperatur von mindestens 560 °C
(Kalzinierungstemperatur von Spateisenstein) in der Probe erreicht werden kann. Wenn mdglich
sollten Temperaturen bis zu 720 °C erreicht werden kdnnen, um auch Ankerit und andere Karbonate
kalzinieren zu koénnen. Bei der Auswahl soll vor allem auf die mechanische Kompatibilitat zum

bisherigen Aufbau der Maschine geachtet werden.

Aufbauend auf der bestehenden Maschine soll eine Detailplanung der Automatisierung durchgefiihrt
und ein Schaltschrank entsprechend der zu erstellenden Planungsdokumente aufgebaut werden. Die
Automatisierung soll die Bereiche elektrische Einrichtung, Messtechnik, Steuerung und Bedienung
umfassen. Die Steuerung mittels der vorhandenen speicherprogrammierbaren Steuerung (SPS) soll
den sicheren Betrieb der Maschine gewahrleisten. Fir Standardversuche soll ein Automatikmodus mit
zwei Heizstufen und einstellbarem Heiz- und Kihlverhalten programmiert werden. Fir erfahrenere
Bediener soll es durch einen eigenen manuellen Modus mdglich sein auch komplizierte
Versuchsablaufe durchzufiihren. Um diese Anforderungen zu erfiillen, muss die Maschine Uber diverse

Regler fur den Lufterhitzer und den Seitenkanalverdichter verfiigen. Neben dem Betrieb der Maschine
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soll die Steuerung die Messwerte und Einstellparameter aufzeichnen und fir eine spatere Auswertung
in geeigneter Form abspeichern. Die Bedienung soll so einfach gestaltet werden, dass eine sichere

Verwendung der Maschine nach einer kurzen Einschulung méglich ist.

Der Test des Analyseverfahrens umfasst die Entwicklung eines Probenbehdlters und einer
Gasmessstrecke zur Verwendung in Verbindung mit dem Pellet-Pot. Die mit dem Versuchsaufbau
durchzufiihrenden Versuche sollen vor allem das Messprinzip, die Differenzierbarkeit der CO2-Abgabe
der Karbonatminerale bei verschiedenen Temperaturen, lberprifen. Dabei sollen Erkenntnisse fiir ein
etwaiges Berechnungsmodell zur Bestimmung der Mineralgehalte in Erzproben gewonnen werden.
Weiters soll durch die Versuche ein ausfihrlicher Abschlusstest der Automatisierung des Pellet-Pots

erfolgen.
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3. Zusammenfassung

Im Zuge dieser Masterarbeit wurde der Pellet-Pot des Lehrstuhls fiir Aufbereitung erfolgreich auf eine
rein elektrische Beheizung umgestellt. Dazu wurde ein passender Lufterhitzer ausgewdhlt und
eingebaut. Um die Warmeabstrahlung und die Verbrennungsgefahr zu verringern, wurde der Bereich
zwischen Lufterhitzer und Reaktionsraum mit Mineralwolle gedammt. Weiters wurden die fehlenden

fur den Betrieb der Maschine notwendigen Temperatur- und Drucksensoren beschafft und eingebaut.

Um den Betrieb der Versuchsmaschine zu erleichtern, wurde die Automatisierung des Versuchsablaufs
der Anlage geplant und durchgefiihrt. Dafiir war es notwendig, die gesamte elektrische Einrichtung in
einem Schaltschrank unterzubringen. Die Planung und Durchfiihrung der Automatisierung und des
Aufbaus des Schaltschranks wurde auf Basis der geltenden Normen durchgefiihrt. Die bereits
vorhandenen Bauteile konnten gréBtenteils verwendet werden. Weitere notwendige Betriebsmittel
wurden im Zuge der Arbeit ausgewahlt, beschafft und verbaut. Ein GroBteil der elektrischen Planung
wurde im Programm ,EPLAN" der Fa. ,EPLAN Software & Service GmbH und Co. KG" durchgefiihrt.

Die Steuerung der Maschine mittels SPS umfasst ein eigens fiir den Pellet-Pot angefertigtes
Programm, das im ,TIA Portal (V13)" der Fa. ,Siemens AG" umgesetzt wurde. Bei der
Programmierung wurde vor allem auf einen sicheren Betrieb der Maschine geachtet. Die Bedienung
erfolgt Uber einen Touchscreen mit eigens entwickelter Bedienoberflache. Die Maschine kann
entweder durch ein zweistufiges Heizprogramm automatisch oder in einem manuellen Modus fiir
komplizierte Versuchsabldufe vom Bedienpersonal gesteuert werden. Zur gezielten Versuchsfiihrung

wurden mehrere Regler in das Programm eingebaut und wahrend der Inbetriebnahme parametriert.

Die Maschine wurde im Rahmen des Tests eines Analyseverfahrens zur Bestimmung der
Mineralgehalte der Karbonate in karbonatischem Eisenerz erfolgreich getestet. Dazu wurden zusatzlich
ein Probenbehalter und eine externe Gasmessstrecke entwickelt und aufgebaut. Das Messprinzip der
selektiven Kalzinierung zur Differenzierung von Karbonaten konnte durch Versuche fiir Spateisenstein
bestdtigt werden. Andere enthaltene Karbonate wie Ankerit, Dolomit und Kalzit konnten aufgrund der
Uberlappung der CO.-Abgabe nicht unterschieden werden. Im Zuge der Durchfilhrung des Tests
wurde ein Modell fiir die Berechnung der Karbonatgehalte und der auftretenden Massenverluste auf
Basis der Gasmessung erstellt und eine Auswertesoftware in Python entwickelt. Die damit
berechneten Masseverluste korrelierten mit den tatsachlich gemessenen Massenverlusten. Die
Bestimmung des Spateisensteingehalts von Eisenerzproben sollte nach einer Kalibrierung der

Gasmesstrecke mdglich sein.
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4. Anpassungen am Pellet-Pot

Die veranderten Anforderungen an den Ofen machten einige Anpassungen am Pellet-Pot notwendig.
Neben der rein elektrischen Erhitzung der Luft waren als Voraussetzung fiir die Automatisierung auch
einige Anderungen an der Messtechnik notwendig. Die Griinde fiir die Anpassungen und deren

Planung und Durchfiihrung werden in den nachfolgenden Kapiteln beschrieben.
4.1. Messtechnik

Fir die einzufihrende Automatisierung wurde eine leichte Anpassung des Messkonzepts notwendig.
Zur Uberwachung und Steuerung einzelner Maschinenteile wurden vor allem zusitzliche
Thermoelemente eingebaut. Weiters wurde die Differenzdruckmessung (ber ein externes Messgerat
durch zwei Relativdrucksensoren ersetzt, die direkt in die Steuerung eingebunden werden kdénnen. In

Abbildung 6 ist das vollstandige Messkonzept mit den Bezeichnungen der Sensoren zu sehen.
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A Elektrische Helzpatrone

B Gasbrenner

C Pelletpot - Hohe 250mm (320mm} und Durchmesser 90mm
D Abgasrohr - Durchmesser 66mm aus Edelstahl

E Seitenkanalverdichter

F Wdarmetauscher

Abbildung 6: Pellet-Pot — Vollsténdiges Messkonzept
(Hintergrundgrafik aus [1])

4.1.1. Thermoelemente

Zur Steuerung der Maschine und um ein vollsténdiges Prozessabbild zu erhalten, wurden zusatzliche
Thermoelemente eingebaut. Zur Absicherung des Seitenkanalverdichters wurden je ein

Thermoelement im Ansaug- und Abgasbereich (-BT08 & -BT09) verbaut. Damit kann die Leistung des

11
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Lufterhitzers im Falle einer zu hohen Temperatur nach dem Kiihler herabgesetzt oder komplett
abgeschaltet werden. Zusatzlich wurde im Luftansaugkanal des Lufterhitzers ein weiteres
Thermoelement installiert (-BT01), um die Temperatur des angesaugten Gases und die

Umgebungstemperatur zu tiberwachen.

Abbildung 7: Pellet-Pot — Zusatzliche Temperatursensoren

4.1.2. Drucksensoren

Bisher wurde die Differenzdruckmessung tber den Pot mit einem Handgerat durchgefiihrt, das keine
Aufzeichnung der Messwerte zuldsst und nicht in die Steuerung eingebunden werden kann. Um eine
durchgehende, automatische Druckmessung zu ermdglichen, wurden zwei Relativdrucksensoren
beschafft. Der Einbau erfolgte nebeneinander am Gertist der Maschine und die Verbindung zum Pot
wurde mittels flexibler Schlauche hergestellt. Dadurch sind die Sensoren vor Wdrme und beim
Hantieren mit dem Pot vor Beschadigungen geschiitzt. Die vorhandenen Druckmessanschlusspunkte

konnten fiir den Einsatz mit den neuen Drucksensoren wiederverwendet werden.
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Abbildung 8: Pellet-Pot — Drucksensoren

Der Messbereich der Sensoren von -250 bis 50 mbar wurde so gewahlt, dass der gesamte erwartete
Arbeitsbereich des Seitenkanalverdichters abdeckt werden konnte. Die wichtigsten technischen Daten
der Drucksensoren sind in Tabelle 3 aufgefiihrt, alle weiteren Informationen sind in der

Dokumentation des Sensors zu finden.

Eigenschaft Wert
Hersteller Endress + Hauser
Bezeichnung Cerabar PMC21-4QW5/125
Bestellcode PMC21-AAIM1EJWAIJA
Messbereich -250 ... 50 mbar
Genauigkeit +1 mbar
Messwertsignal Strom, 4 ... 20 mA
Prozessanschluss G Va"

Tabelle 3: Technische Daten — Drucksensoren — E+H Cerabar PMC21

Es wurde Uberlegt die Drucksensoren durch ein Wassersackrohr vor der Einwirkung der
Gasatmosphdre im Ofen zu schiitzen. Diese Idee wurde allerdings verworfen, da keine aggressiven
Gase zu erwarten waren und eine eventuelle Hitzeeinwirkung auf den Drucksensor vorher die flexible
Anschlussleitung zerstort wiirde. AuBerdem hatten die Wassersackrohre einen zusatzlichen Kontroll-

und Wartungsaufwand erzeugt.
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4.1.3. Gasmessung und Luftfeuchtigkeit

Es wurden Uberlegungen zum direkten Einbau einer CO.- und Luftfeuchtigkeitsmessung in die
Maschine gemacht. Die Idee wurde allerdings verworfen, nachdem die Komplexitat der notwendigen
Gasaufbereitung fiir beide Sensortypen erkannt wurde. Die meisten kommerziell verfligbaren
Sensoren sind vor allem fir die Verwendung im Bereich der Raumklimatisierung ausgelegt und damit
nicht fir den Einbau in eine Industrieanlage geeignet. Sensoren fir erschwerte
Umgebungsbedingungen existieren zwar, sind aber wesentlich teurer. Ein weiterer Grund der gegen
den Einbau eines Gassensors sprach, war die Flexibilitdat (einfacher Anschluss und mehrere
Gassensoren) und die wesentlich héhere Genauigkeit des bereits vorhandenen Gasmessgerats. Auf die

Luftfeuchtigkeitssensoren wurde verzichtet, da sie fiir diese Aufgabenstellung nicht bendétigt wurden.

4.2. Elektrik

4.2.1. Austausch Lufterhitzer

Schon wahrend der Vorversuche (siehe Kapitel 1.2.4 Vorversuche) stellte sich heraus, dass die
gewiinschte  Mindesttemperatur von 560 °C mit dem eingebauten Lufterhitzer (max.
Ausgangstemperatur: 650 °C) nicht erreicht werden kann. Es kam im Bereich vor dem Reaktionsraum
zu hohen Warmeverlusten, die mit einem starkeren Lufterhitzer ausgeglichen werden sollten. Die
Wabhl fiir das Austauschgerat fiel auf einen Lufterhitzer des gleichen Herstellers, allerdings mit 900 °C
Ausgangstemperatur. Damit sollte es mdglich sein auch die héhere gewilinschte Temperatur zur
Kalzinierung von Ankerit zu erreichen. Der mechanische Aufbau war bis auf die langere Bauform
gleich zum urspriinglichen Gerdt, was den Einbau erleichterte. Die technischen Daten des neuen

Lufterhitzers sind in Tabelle 4 aufgelistet.

Eigenschaft Wert
Hersteller Leister
Bezeichnung LE 10000 HT
Netzanschluss 3~ 400V AC/ 15 kW
Max. Ausgangstemperatur 900 °C
Min. Luftstrom bei max. Leistung 1200 I/min (~ 72 m3/h)

Tabelle 4: Technische Daten — Lufterhitzer — Leister LE 10000 HT

4.2.2. Leitungsflihrung

Im Zuge der Anderungen am Pellet-Pot wurden die Leitungen der Sensoren in Kabelkanale verlegt
und zu einem gemeinsamen Endpunkt am Gerist gefiihrt. Damit konnten die Sensorleitungen
gesammelt in einem, an beiden Enden am Schaltschrank und Gerlist befestigtem, flexiblen Schutzrohr

Uber den Boden gefiihrt werden. Die Leitungen mit héheren Querschnitten (Einspeisung, Lufterhitzer
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und Seitenkanalverdichter) werden weiterhin einzeln tber den Boden gefiihrt und sind, wenn mdglich
an beiden Enden mit Klemmen mechanisch befestigt. Damit ist eine Zugentlastung der
Anschlusspunkte gewdhrleistet. Durch die getrennte Leitungsflihrung der Energielibertragungs- und

Messleitungen kénnen Stérungen aufgrund von elektromagnetischen Feldern minimiert werden.
4.3. Mechanik

4.3.1. Befestigung Lufterhitzer

Durch die langere Bauform des leistungsstarkeren Lufterhitzers musste die Befestigung angepasst
werden. Das alte Gerat wurde nur an der Luftausgangsseite gehalten und hing damit in der Luft, dies
war beim neuen Gerat aufgrund der Lange nicht mehr méglich. Es wurde ein zusétzliches Holzgestell
am Rahmen des Pellet-Pots angebaut, um das Gewicht des Lufterhitzers sicher abstiitzen zu kénnen.

Die Befestigung und der Lufterhitzer sind in Abbildung 9 zu erkennen.

Abbildung 9: Pellet-Pot — Lufterhitzer und Befestigung

4.3.2. Dammung

Die bisherige Dammung der Pellet-Pots bestand hauptsachlich aus Feuerfestmaterial in Form von
feuerfestem Leichtbeton (Flllmaterial: Hohlkugelkorund, Durchmesser: 0—3 mm, Dichte: 1,37 g/cm3)
im HeiB- und Brennerbereich. Zusatzlich ist im Bereich vor dem Gasbrenner an der Innenseite lose

Mineralwolle angebracht. Im Bereich nach dem elektrischen Lufterhitzer war keine Dammung
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angebracht, da ein GroBteil der Energie erst mit dem Brenner eingebracht wurde und eine Dammung
deshalb fiir nicht notwendig erachtet wurde. An dieser Stelle ist der Gasstrom nur durch ein Rohr aus

ca. 2 mm dickem Stahlblech von der Umgebung getrennt.

Um den Warmeverlust zu vermindern, wurde jener Teil des Pellet-Pots, vom Lufterhitzer bis zum
Eingang des Reaktionsraums, zusdtzlich auBen geddammt. Als Dammmaterial wurden bereits
vorhandene Mineralwollplatten verwendet, die im Zuge des urspriinglichen Pellet-Pot Projekts gekauft
worden sind. Neben der Vermeidung von Energieverlusten, schiitzt die Dammung auBerdem vor
Verbrennungen durch unabsichtliches Beriihren der Metalloberflache. Bei einem Vergleich der
Aufwarmgeschwindigkeit unter 200 °C konnten allerdings keine Unterschiede zwischen gedammten
und ungedéammten Zustand festgestellt werden. Abbildung 10 zeigt einen Vergleich der Gasstrecke

vor und nach dem Anbringen des Dammmaterials.

Abbildung 10: Pellet-Pot — ungedammt/gedammt
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5. Automatisierung/Schaltschrank

Die Automatisierung des Pellet-Pots soll die Durchfiihrung von Versuchen auf der Maschine
vereinfachen indem so viele Aufgaben wie mdglich von der Steuerung Gbernommen werden. Eine der
Hauptaufgaben ist die Regelung des Luftmassenstroms und der Temperatur zur Einhaltung konstanter
Versuchsbedingungen. Zusatzlich soll die Steuerung den Bediener entlasten, indem im Hintergrund
alle Messwerte und relevante Betriebsparameter aufzeichnet werden. Dadurch kann sich der Bediener

voll auf die Versuchsdurchfiihrung konzentrieren.

Der Schaltschrank, das zentrale Element der Automatisierung, soll alle frei berihrbaren,
spannungsfiihrenden Bauteile aufnehmen und gleichzeitig alle Bedienelemente an einem Punkt
konzentrieren. Die Einhausung der Betriebsmittel soll diese auBerdem vor Schmutz und Staub aus der
Umgebung schiitzen und somit eine lange Lebensdauer sicherstellen. Der Schaltschrank soll
freistehend und fahrbar gestaltet werden, um ihn zusammen mit dem Ofen an einen anderen
Aufstellungsort bringen zu kdnnen. Die Verbindung zum Pellet-Pot ist dementsprechend flexibel zu

gestalten.
5.1. Sicherheitskonzept

Die auf dem Schaltschrank und dessen eingebauten Betriebsmitteln basierende Automatisierung der
Maschine soll vor allem einen sicheren Betrieb gewahrleisten. Das eingesetzte Sicherheitskonzept
beruht auf einem mehrstufigen Ansatz zur Vermeidung und Minimierung der Auswirkungen
gefahrlicher Betriebszustéande. Die Gefahren kdnnen dabei sowohl auf Menschen in der Umgebung als
auch auf die Maschine selbst bezogen sein. Die Grundlage fiir die Beurteilung der Gefahrdung bildete

eine im Zuge dieser Arbeit durchgefiihrte Risikoanalyse, deren Ergebnis in Anhang A zu finden ist.

Die unterste Ebene des Sicherheitskonzepts beinhaltet die grundsatzliche elektrische Sicherheit der
Maschine, darunter fallen zum Beispiel die ausschlieBliche Verwendung CE gepriifter Bauteile, die
Anbindung dieser Bauteile mit der Stromstdarke entsprechend ausgelegten Leitungen und deren
Absicherung durch passende Leitungsschutzschalter. Damit kann die Maschine und das
Bedienpersonal gegen elektrischer Fehlfunktionen oder Beschadigungen einzelner Betriebsmittel

geschitzt werden.

Darauf aufbauend muss die Programmierung der SPS — unabsichtlich aber auch absichtlich
herbeigefiihrte — gefahrliche Betriebszustdnde verhindern. Dazu sind Verriegelungen ein gutes Mittel,
sie blockieren bestimmte Aktionen, die negative Auswirkungen auf die Maschine haben kdnnten.
Weiters muss die Steuerung auf die Einhaltung der Grenzwerte der Betriebsmittel achten. Dazu
mussen diese mit passenden Sensoren lberwacht werden, um wenn nétig korrigierend in den Prozess

eingreifen zu kénnen.

Wenn ein potenziell gefahrlicher Betriebszustand eintritt, der durch die Steuerung nicht korrigiert

werden kann, soll eine automatische Abschaltung der Maschine eingeleitet werden. Falls die
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Steuerung einen gefdhrlichen Zustand nicht erkennen sollte, soll am Schaltschrank eine leicht
erreichbare Not-Halt-Einrichtung angebracht werden, die vom Bedienpersonal handisch ausgeldst

werden kann und ebenfalls eine kontrollierte Abschaltung zur Folge hat.

Der Grund fir die Wahl eines Not-Halts im Gegensatz zu einem Not-Aus liegt in der
schnellstmdglichen, kontrollierten Abschaltung der Maschine, da bei einem einfachen Trennen der
Stromversorgung kein Sicherheitsgewinn erzielt werden kann. Die Begriindung dafiir liegt in den
hohen Temperaturen an den Oberflaichen und im Inneren des Pellet-Pots, die das Hauptrisiko
darstellen. Dieses Risiko wiirde durch eine Trennung der Energieversorgung und damit wegfallende
interne Kihlung sogar noch verstarkt werden. Da Verletzungen so nicht verhindert werden, aber
durch die unkontrollierte Abschaltung Schdden an der Maschine entstehen kénnen, gibt es zwei
Griinde die gegen einen direkten Not-Aus sprechen. Als letzte Sicherheitseinrichtung soll es trotzdem

moglich sein, die Maschine liber den Hauptschalter abzuschalten und von der Energieversorgung zu

trennen.
5.2. Planung
5.2.1. Elektrik

Die Planung der Elektrik musste als erstes durchgefiihnrt werden, da die meisten anderen
Planungsschritte darauf aufbauten. Der erste Schritt bestand in der Aufnahme der technischen Daten
aller vorhandenen Betriebsmittel und deren Uberpriifung zum Einsatz in der Maschine. Fehlende
Herstellerdokumentation wurde ergdnzt und zusammen mit den bestehenden Dokumenten gesichtet

und zusammengefasst, um einen Ausgangspunkt fiir die restliche Planung zu haben.

Die fir die Automatisierung notwendige speicherprogrammierbare Steuerung (SPS) und dazu
passende Module fiir die Sensoren und Kommunikation mit anderen Betriebsmitteln wurden schon im
Zuge des vorangegangenen Projekts gekauft. Die (ber die SPS-Module vorhandenen Ein- und
Ausgange waren auch fiir das neue, erweiterte messtechnische Konzept ausreichend, somit brauchten
hier keine Nachkaufe getatigt werden. Fir die Bedienung waren neben dem vorhandenen
Touchscreen noch weitere Bedienelemente (Not-Halt-Pilz, Reset-Druckknopf, Signallampen, Summer)

notwendig, die erst beschafft werden mussten.

Ein GroBteil der elektrischen Planung fand im Programm EPLAN der Firma ,EPLAN Software & Service
GmbH & Co. KG" statt, die freundlicherweise eine Bildungslizenz zur Verfigung stellte. Mit Hilfe der
technischen Daten aus Herstellerdokumentation konnten die Stromlaufplane, die Basis der gesamten
elektrischen Planung, in EPLAN erstellt werden. Dafiir wurden, wenn diese vorhanden waren,
vorgefertigte Schaltpldne, Symbole und Artikeldaten fiir die Betriebsmittel aus der im Programm
integrierten Bibliothek verwendet. Weitere Datensatze, die lokal nicht vorhanden waren, konnten aus
dem Internet heruntergeladen werden. Fir wieder andere Betriebsmittel, die in beiden Quellen nicht

verfligbar waren, mussten diese Daten noch erzeugt und eingetragen werden.
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Der Vorteil bei der Verwendung von EPLAN fiir die Planung besteht vor allem in den automatischen
Auswertungen. Diese konnen, aus den erstellten Stromlaufplanen und den in den Betriebsmitteln
hinterlegten Daten, unter anderem Betriebsmittellisten, Klemmenpldne und Anschlussbelegungslisten
automatisch erzeugen. Bei einer Anderung der zugrundeliegenden Daten werden auch die
Auswertungen automatisch aktualisiert. Die Gesamtplanung ist somit immer konsistent und auf dem

neuesten Stand.

Auf Basis der erforderlichen Stromstarken aus der technischen Dokumentation der Hauptbetriebsmittel
konnte eine Anschlussstromstarke fir die gesamte Anlage von 32 A errechnet werden. Die
Energieversorgung sollte Uber eine neu zu errichtende CEE-Steckdose erfolgen. Die dafiir notwendige
Planung wurde von der Gebaudetechnik der Universitat und einem externen Elektriker Gbernommen.
Fir die Gleichstromkreise wurde errechnet, dass die vorhandenen Netzteile ausreichend Strom zu
Verfligung stellen konnten. Die erforderlichen Stromstarken wurden auBerdem zur Berechnung der
notwendigen Leitungsquerschnitte innerhalb und auBerhalb des Schaltschranks und deren

Absicherung durch Leitungsschutzschalter verwendet.

Als nachster Schritt wurden die notwendigen Hilfsbetriebsmittel wie Stromverteiler,
Leitungsschutzschalter, Klemmen, usw. ausgewahlt und in EPLAN als Artikel hinterlegt. Der letzte
Arbeitsschritt bestand in der Auswahl der Verbrauchsmaterialien (Leitungen, Aderendhiilsen, ...) und
der Ermittlung der bendtigten Mengen. Die Erstellung der Bestelllisten erfolgte dann fast vollkommen
automatisch aus den in EPLAN hinterlegten Informationen. Die elektrische Dokumentation ist in

Anhang B beigelegt.
5.2.2. Mechanik

Auf Basis der Betriebsmittelliste aus EPLAN und einer vorlaufigen Planung des Montagelayouts in
AutoCAD konnte der ungefdhre Platzbedarf im Schaltschrank ermittelt werden. Dabei fiel schnell auf,
dass der bereits vorhandene Schaltschrank zu klein sein wird. Es wurde entschieden einen gréBeren
Schaltschrank zu kaufen, der dieselbe Breite und Tiefe hatte, allerdings um das Doppelte hdher war.
Dadurch konnten alle Bauteile, mit genligend Platz fiir Kabelkandle, untergebracht werden. Die

technischen Daten des neuen Schaltschranks sind in Tabelle 5 aufgelistet.

Eigenschaft Wert
Hersteller Rittal
Bezeichnung AE 1260.500
Abmessungen 600 x 1200 x 300 mm
Eigengewicht 48 kg
Abfihrbare Leistung (AT = 20 K, freistehend) 242 W
Tragkapazitat 3000 N

Tabelle 5: Technische Daten — Schaltschrank — RITTAL AE 1260.500
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Die Positionen der Betriebsmittel im Schaltschrank wurden nach dem folgenden Schema von oben

nach unten geplant:

Wechselstromverteilung und Wechselstromabsicherung
Stromversorgung, Gleichstromabsicherung und -verteilung
Steuerung (SPS)

Leistungsbauteile (Frequenzumrichter, Leistungssteller)

i AN

Einspeiseklemmen, Ein- und Ausgangsklemmen, Erdungsschiene fiir geschirmte Leitungen

Mit dieser Positionierung der Betriebsmittel ist eine einfache und logische Verfolgung des Stromflusses
maoglich. AuBerdem wird damit der Leistungsteil vom Steuerungsteil getrennt. Das endgiiltige Layout

der Montageplatte des Schaltschranks wurde in EPLAN erstellt und ist in Anhang B enthalten.

Bei der Planung der Verkabelung innerhalb des Schaltschranks wurde auf eine Trennung der
Starkstromleitungen von Steuer- und Messleitungen geachtet, um eine moglichst hohe
elektromagnetische Vertraglichkeit zu erzielen. Die Starkstromleitungen wurden bevorzugt auf der
linken Seite und die restlichen Leitungen auf der rechten Seite verlegt. Diese Positionierung wurde
auch bei der Planung der Kabeldurchfiihrungen auf der Unterseite des Schaltschranks und bei der

Leitungsverlegung auBerhalb des Schaltschranks beibehalten.

Die Position der Bedienelemente auf der Schaltschranktiire wurden gemeinsam mit dem fahrbaren
Gestell geplant. Bei der Hohe der Bedienelemente vom Boden wurde darauf geachtet, fiir mdglichst
viele Personen eine ergonomische Bedienung zu ermdglichen. Die HOhe des Touchscreens als
Hauptbedienelement wurde mit 155 cm festgelegt. Die Signallampen sollten auf derselben Hohe wie
das Display angebracht werden, wahrend der Not-Halt-Pilz, der Taster zum Zurlicksetzen des Not-
Halts und der Hauptschalter weiter unten geplant wurden, um sie leichter erreichbar zu machen. Der
Hauptschalter wurde zur einfacheren Verkabelung auf der gleichen Hohe an der Seite des

Schaltschranks positioniert.

Die Abmessungen des fahrbaren Gestells fiir den Schaltschrank ergaben sich aus den Abmessungen
des Schaltschranks und den gewiinschten Hohen fiir Bedienelemente. Die Fertigungszeichnung fir
das fahrbare Gestell des Schaltschranks ist in Anhang C zu finden. Die darin unterste eingezeichnete
Querstrebe wurde zusatzlich eingeplant, um die ein- und abgehenden Leitungen daran befestigen zu

konnen und die Leitungsdurchfiihrungen am dariberliegenden Schaltschrank zu entlasten.
5.2.3. Thermische Auslegung

Aufgrund der in der Dokumentation der Betriebsmittel angegebenen Verlustleistungen konnte die
abzufiihrende thermische Gesamtleistung ermittelt werden. Die ermittelte Gesamtverlustleistung lag
mit 413 W hoher als die vom Schaltschrank ohne Kiihlung abfiihrbare Leistung von 242 W bei 20 K
Temperaturdifferenz. Dadurch wurde es notwendig eine zusatzliche Liftung in den Schaltschrank

einzuplanen.
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Die gewahlte Liftung kann, bei einer Temperaturdifferenz von 20 K, weitere 280 W abfiihren. Somit
kann im Schaltschrank jederzeit eine Temperatur von unter 50 °C gewahrleistet werden. AuBerdem
verringert sich die Schutzklasse des Schaltschranks durch die IP54 Kennzeichnung der
Lifter6ffnungen nur geringfligig. Ein Schutz gegen Staub und Spritzwasser ist flir die eingebauten

Betriebsmittel somit weiterhin gegeben.

Betriebsmittel | Verlustleistung Anmerkung
Frequenzumrichter 110,8 W
Leistungssteller 96,4 W
Netzteil 24 V 30,0 W | max.
Netzteil 15V 9,0 W | max.
Netzteil 5 V 10,0 W | max. (geschatzt)
SPS CPU 12,0W
SPS AI 23W
SPS AO 1,8W
SPSTC1 15w
SPSTC 2 1,5W
Summe 275,4 W
Sicherheitsfaktor 1,5
Gesamt 413,0 W

Tabelle 6: Schaltschrank — Verlustleistungsberechnung

Die Liftung wurde so geplant, dass die angesaugte AuBenluft, durch den Eintritt am rechten unteren
Ende, zuerst auf die Leistungskomponenten trifft. Der Luftaustritt liegt auf der gegeniiberliegenden
Seite am oberen Ende des Schaltschranks. Um einen Uberdruck im Schaltschrank zu erhalten und
damit einen moglichen Staubeintritt durch andere Offnungen zu verhindern, wurde der Liifter an der
Eintrittsoffnung eingebaut. Er wird aktiviert, wenn eine Temperatur von 30 °C im oberen Teil des
Schaltschranks erreicht wird. Im Leerlauf und bei niedriger Last bleibt der Schaltschrank somit passiv
gekiihlt.

Bei der berechneten Verlustleistung tritt im Gleichgewicht eine Temperaturdifferenz von ca. 16 °C
zwischen dem Schaltschrankinnenraum und der Umgebungsluft ein. Bei der maximalen
Umgebungstemperatur von 30 °C ergibt sich so eine Temperatur im Schaltschrank von 46 °C. Bei
dieser Temperatur funktionieren alle Betriebsmittel ohne Einschrénkungen. Die Berechnungen zur

thermischen Auslegung des Schaltschranks sind in Anhang D zu entnehmen.
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5.2.4. Bedienkonzept

Die Bedienung der Maschine soll zentral iber den Schaltschrank erfolgen. Das Bedienkonzept wurde
darauf ausgerichtet, dem Bedienpersonal die wichtigsten Informationen so einfach wie mdglich
darzustellen, um schnell auf die jeweilige Situation reagieren zu kénnen. Dazu wurde geplant den
derzeitigen Maschinenzustand optisch durch Signallampen und in speziellen Situationen (Fehler,
Gefahr, Anderung des Zustands) zusétzlich akustisch (iber einen lauten Summer mitzuteilen. Die

Uberlegungen zur Positionierung der Bedienelemente werden in 5.2.2 Mechanik dargelegt.

Messwerte und zusatzliche Informationen sollen Gber das HMI mit Touchscreen abgerufen werden,
wobei die wichtigsten Informationen gebiindelt am HMI-Startbildschirm dargestellt werden, der eine
Ubersicht {iber die gesamte Maschine bieten soll. Die Navigation am Bildschirm soll durch eine immer
sichtbare Statuszeile am oberen Bildschirmrand ermdglicht werden. In der Statuszeile wurden
auBerdem weitere Anzeigeelemente geplant, die Informationen zum Betriebszustand der Maschine
(Maschine lauft, Fehler, Datenaufzeichnung, Not-Halt aktiviert) darstellen kénnen. Weiters ist in der
Statuszeile eine Anzeige der Systemzeit geplant, um diese als Referenzzeit fiir Versuche verwenden zu

koénnen.

Die Hardwaretasten unter dem Touchscreen sollen fiir wichtige und haufig verwendete Funktionen
verwendet werden. Dies beinhaltet zum Beispiel den Aufruf des Startbilds und die Anzeige der derzeit
anstehenden Meldungen. AuBerdem soll auch das Hauptmen, Uber das die restlichen Einstellungen

und Funktionen erreicht werden kdénnen, durch eine Taste aufrufbar sein.

In Abbildung 11 ist das geplante Layout fiir das HMI dargestellt. Die Erstellung der einzelnen Bilder fiir
das HMI soll parallel zur Programmierung erfolgen. Die endgiiltige Ausgestaltung der Bilder und
Menistruktur sollte erst wahrend der Inbetriebnahme erfolgen, um mdglichst viele Erkenntnisse iber

die Ablaufe des Prozesses in die Bedienoberflache einflieBen lassen zu kdnnen.
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Abbildung 11: Automatisierung — HMI-Konzept

Eine der wichtigsten Funktionen des HMI wird es sein, informative Meldungen beim Auftreten
auBerordentlicher Betriebszustande der Maschine anzuzeigen. Wahrend die Signallampen und der
Summer auf Probleme aufmerksam machen koénnen, sollen die Meldungen genauere Informationen
liefern, wo Probleme aufgetreten sind oder wo sie in Zukunft auftreten kénnten und Vorschlage zur
Behebung derselben liefern. Damit soll es dem Bedienpersonal mdglich gemacht werden, gezielter
reagieren zu koénnen und eventuell unerwiinschte Betriebszustande schon vor dem Eintreten

abzuwenden.
5.2.5. Programmierung

Es wurden zwei grundsatzliche Betriebsmodi geplant, Automatik und Manuell. Im Automatikmodus soll
ein Temperaturprofil mit jeweils zwei Heiz- und Haltestufen und einer Kihlstufe fiir einen bestimmtes
Thermoelement abgearbeitet werden. Im manuellen Modus sollen die Einstellungen jederzeit vom
Bediener gedndert und somit auch kompliziertere Versuche durchgefiihrt werden kénnen. Beide Modi
sollen auf demselben Hauptprogramm aufbauen, um grundlegende Funktionen nicht doppelt
programmieren zu missen. Prinzipiell sollen Programmablaufe, die mehrmals verwendet werden, in
Funktionen gepackt werden (wie z.B.: die Berechnung eines Relativdrucks aus einem eingelesenen
Stromwert). Anderungen an der Funktion werden dann an allen Einsatzorten automatisch

Uibernommen, eine mehrfache Korrektur entfallt.

In beiden Modi sollen verschiedene Mdglichkeiten zur Regelung des Lufterhitzers und des
Seitenkanalverdichters verfligbar sein. Die Regelung der Heizleistung soll entweder {ber die
Gastemperatur am Lufterhitzerausgang oder Poteingang erfolgen. Zusatzlich soll es im manuellen
Modus moglich sein die Anlage mit einer festgelegten Heizleistung zu betreiben, dabei ist nur die
interne Regelung des Leistungsstellers in Betrieb. Bei der Ansteuerung des Seitenkanalverdichters

sollen drei verschiedene Fahrweisen ermdglicht werden, eine Luftmassestromregelung, eine Regelung
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der Differenzdrucks (zwischen Poteingang und -ausgang) oder die Einstellung einer Festdrehzahl

(feste Frequenz).
Das in einer Endlosschleife laufende Hauptprogramm soll die folgenden Abschnitte enthalten:

e Ausfihrung der Sicherheitsfunktionen/Not-Halt

e Erfassung und Berechnung der Messwerte

« Uberpriifung des Maschinenzustands (Fehler, Warnungen, automatische Abschaltung)

o Ausfiihrung des Automatikmodus (nur wenn der Automatikmodus aktiv ist)

¢ Ansteuerung von Seitenkanalverdichter und Lufterhitzer (inklusive Verriegelungen)

e Kommunikation mit dem HMI (Reaktion auf Benutzereingaben, Auslésung von Meldungen,

Weitergabe der fiir die Bedienung und Datenaufzeichnung benétigten Variablen)

Zusatzlich wird es zwei weitere Programme geben, die in regelmaBigen Zeitabstanden ausgefiihrt
werden sollen. Darunter fallen die sekiindlich ausgeldste Datenaufzeichnung und die in einem
kiirzeren Zeitabstand (< 100 ms) ausgefiihrte Regelschleife. Wahrend die Datenaufzeichnung nur eine
Variable setzen soll, die nach der Abarbeitung durch das HMI zurlickgesetzt wird, soll die Regelschleife
die Stellwerte flr die Aktuatoren vorgeben. Dies beinhaltet die folgenden Schritte in der Reihenfolge

der Aufzahlung (jeweils fiir die aktivierte Regelung des Seitenkanalverdichters und des Lufterhitzers):

die Erfassung und Berechnung der RegelgréBen (Istwerte),
die Auswahl der Sollwerte, je nach gewdhlter Regelung,

die Ausfiihrung der Regelalgorithmen und

H w =

die Ausgabe der jeweiligen Stellwerte.
5.3. Durchfiihrung

5.3.1. Mechanik

Der Aufbau des Schaltschranks begann mit dem Bestiicken der Montageplatte. Dazu wurden zuerst
die Montagelocher fiir die Kabelkandle, Tragschienen und Bauteile gebohrt. Weiters wurden die
Locher flir den Anschluss der spateren Schutz- und Funktionserdungen gebohrt, da die Montageplatte
gleichzeitig als zentraler Erdungspunkt dient. Nach der Montage der zurechtgeschnittenen
Verdrahtungskandle und Tragschienen (35 mm Hutschienen) wurden die beiden gréBten Bauteile, der
Frequenzumrichter und der Leistungssteller angebracht. Danach wurden alle weiteren Bauteile auf

den Montageschienen befestigt.

In das Gehduse des Schaltschranks wurden die notwendigen Offnungen fiir die Bedienelemente und
die Bellftung geschnitten. Die Schnittkanten wurden mit Klarlack versiegelt, um mdglichem Rost
vorzubeugen.  Diese  Arbeitsschritte  wurden  fiir die  Schaltschranktire und die
Kabeldurchflhrungsplatte wiederholt. Danach wurde die bestiickte Montageplatte in den liegenden

Schaltschrank gehoben und befestigt. Der Schaltschrank samt Montageplatte wurde aufgestellt und
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die Bedienelemente und Bellftung montiert. AbschlieBend wurden die Beschriftungen der

Bedienelemente an den Schaltschrank angebracht.

Abbildung 12: Schaltschrank — Aufbau

Das fahrbare Gestell des Schaltschranks wurde wie geplant aus Stahlformrohren gefertigt. Die
vorbereiteten Einzelteile wurden verschweiBt und die Rollen befestigt. Aus Stabilitdtsgriinden mussten
die urspriinglich auf der Riickseite geplanten Rollen auf die Vorderseite verlegt werden. Den Abschluss
der mechanischen Arbeiten bildete die Montage des verdrahteten Schaltschranks auf dem fertigen
Gestell.

5.3.2. Elektrik

Die Verkabelung des Schaltschranks erfolgte nach den zuvor erstellten Planen. Dabei wurde vor allem
auf die Einhaltung der elektromagnetischen Vertraglichkeit (Trennung von Leistungsleitungen und
Messleitungen, ordnungsgemaBe Schirmauflage, usw.) der Maschine geachtet, um spater schwer zu
findende Fehler aufgrund gegenseitiger elektromagnetischer Beeinflussung (EMV) zu vermeiden. Im
linken Bildteil der Abbildung 13 ist die Trennung von Versorgungsleitungen (links) und Mess- &

Steuerleitungen (rechts) gut zu erkennen.
Die Verkabelung wurde in folgender Reihenfolge durchgefiihrt:

Einspeisung
Schutz- und Funktionserdungen
Frequenzumrichter und Leistungssteller (Versorgung und Ausgangsstromkreise)

Gleichspannungsnetzteile und Liiftung

ARSI S

Gleichspannungsverteilung
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Steuerstromkreise
Messstromkreise

Bedienelemente auf der Tire

e

Anschluss der externen Betriebsmittel

g

Abbildung 13: Schaltschrank — Elektrik

An der zugrundeliegenden Planung mussten wahrend der Inbetriebnahme nur zwei Fehler korrigiert
werden. Einerseits waren vier Thermoelemente bei der Verkabelung vertauscht worden und
andererseits war der Steuerungsausgang fiir den Lufterhitzer nicht funktionstiichtig. Der erste Fehler
konnte durch den richtigen Anschluss der Thermoelemente leicht behoben werden. Fir den
Steuerungsausgang war es notwendig einen Optokoppler zwischen die SPS und Leistungssteller
einzubauen, da die internen Schaltungen der beiden Gerate nicht kompatibel waren. Sonst wurden
wahrend der Inbetriebnahme nur die bereits geplanten Anderungen, der Einbau des

leistungsfahigeren Lufterhitzers und der Anschluss an die starkere Einspeisung, durchgefiihrt.
5.3.3.  Programmierung

Aufgrund der einfachen Programmstruktur wurde eine inkrementelle Strategie gewahlt und die
Programmteile in getrennten Funktionsmodulen erstellt, getestet und in das Gesamtprogramm
eingefiigt. Zu Beginn wurde sichergestellt, dass die bereits angeschlossenen Aktuatoren
(Seitenkanalverdichter und Lufterhitzer) aufgrund von Programmierfehlern nicht unbeabsichtigt tber

ihre Schaltausgange aktiviert werden konnten. Die spateren Logik- und Funktionstests des Programms

26



Automatisierung Pellet-Pot

erfolgten deshalb mittels der am Schaltschrank eingebauten Signallampen und iber Anzeigen am HMI
in einer Art Simulationsmodus. Die Sicherungen der Schaltausgange verblieben bis zum Start der

endglltigen Inbetriebnahme im Programm.

Zeitgleich mit den Sicherungen der Ausgdnge und der Ansteuerung der Signaleinrichtungen (Lampen
und Summer) wurde die grundlegende Programmstruktur aus der Planung umgesetzt. Diese bestand
aus dem kontinuierlich ablaufenden Hauptprogramm, in das nacheinander die spater programmierten
Module eingefligt wurden. Begonnen wurde mit den grundlegenden Sicherheitsfunktionen (siehe Not-
Halt-Funktion) und der Inbetriebnahme der Temperatursensoren. Im Zuge dieses ersten Arbeitspakets
wurden auBerdem noch die Ansteuerung und Verriegelung der beiden Aktuatoren programmiert. Die
Verriegelungen beinhalten einerseits die Einschaltsperre des Lufterhitzers bei nicht eingeschaltetem
Seitenkanalverdichter und die Ausschaltsperre des SKVs bei zu hohen Temperaturen im Pellet-Pot.
Diese Sperren wurden im Zuge der Fertigstellung weiterer Programmteile erweitert (z.B.:

Mindestluftmassenstrom fiir das Einschalten des Lufterhitzers).

Im zweiten Arbeitspaket wurde zusammen mit der Einbindung der restlichen Sensoren
(Drucksensoren, Massenflusssensor und Lambdasonde) die Datenaufzeichnung in Betrieb genommen.
Auf der SPS wird dazu jede Sekunde eine Variable gesetzt. Die eigentliche Datenaufzeichnung lauft im
Hintergrund auf dem Computer des HMI und speichert Uber ein, durch die gesetzte Variable
aufgerufenes, Visual Basic Skript die Messwerte und Betriebsparameter in eine ,csv"-Datei auf einem
USB-Stick. AbschlieBend setzt sie die Variable auf der SPS zuriick und signalisiert ihr somit die
erfolgreiche Speicherung eines Datensatzes. Die Messdaten kénnen somit nach einem Versuch einfach

auf einen Computer Ubertragen und weiterverarbeitet werden.

Den Abschluss der Programmierarbeiten bildeten die Funktionen des Automatikmodus und die
Einrichtung der Regelschleife. Diese unterbricht alle 25 ms das derzeit ausgefiihrte Programm und
fihrt die Algorithmen der derzeit laufenden Regelfunktionen aus. Die Regler sind von Siemens
programmierte Standardbausteine, die flexibel konfiguriert werden kénnen. Die Einstellung der
Regelparameter wurde erst wahrend der Inbetriebnahme durchgefiihrt, da dazu Messungen des
Systemverhaltens im laufenden Betrieb notwendig waren. Die grundlegende Programmierung war
damit abgeschlossen und der Pellet-Pot funktionstiichtig, die endglltige Programmstruktur ist in

Anhang E dargestellt.

Im Zuge der Inbetriebnahme wurden vor allem noch zuséatzliche Sicherheitsfunktionen und
Verbesserungen an verschiedenen Programmteilen implementiert. Weiters wurde die Kommunikation
mit dem HMI verbessert und Logik zur Erkennung von Fehlern und Stérungen in der Hardware
eingebaut, damit aussagekraftige Meldungen an das Bedienpersonal gegeben werden kénnen. Zu
erwahnen ist auch, dass manche Regelparameter wahrend der Inbetriebnahme mehrmals geéndert
werden mussten, vor allem nach dem Einbau des neuen Lufterhitzers und dem Erreichen der vollen

Heizleistung mit der neuen Einspeisung. AuBerdem wurde wahrend der Versuche im Rahmen der
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Erzcharakterisierung ein zusatzlicher Temperaturregler implementiert, mit dem die Regelung der

Probentemperatur mdglich ist.

Zum Abschluss der Inbetriebnahme wurden mdglichst viele Szenarien von Einzelfehlern aber auch
Fehlerkombinationen getestet und das Programm entsprechend der Ergebnisse der Tests angepasst.
Dabei wurden unter anderem Grenzwertiiberschreitungen, Sensorausfalle, Schaden an Betriebsmitteln
und absichtliche Fehlbedienungen der Maschine simuliert. Wo es mdglich und sinnvoll war, wurden
Meldungen zu diesen Fehlern in das HMI programmiert, um eine einfache und schnelle

Fehlerbehebung zu ermdglichen.
5.3.4. Not-Halt-Funktion

Der eingebaute Not-Halt-Pilz beendet den laufenden Prozess so schnell wie mdglich. Dies beinhaltet
die sofortige Abschaltung des Lufterhitzers. Der Seitenkanalverdichter bleibt solange in Betrieb bis die
alle Temperaturen unter 45 °C gefallen sind, erst dann schaltet auch er sich ab. Die Programmierung
ist so gestaltet, dass auch kritische Betriebszustande zu einem automatischen Not-Halt fihren. Dieser

verhalt sich wie der oben beschriebene manuell ausgeltste Not-Halt.

Die Wiederinbetriebnahme ist in beiden Fallen nur durch die Riicksetzung des Not-Halt-Pilzes (durch
Drehen im Uhrzeigersinn) und der nachfolgenden Betdtigung des Reset-Tasters mdglich. Das
abschlieBende Zuriicksetzen ist nur moglich, wenn der kritische Betriebszustand beendet wurde,

ansonsten wird der Reset ignoriert und der Not-Halt bleibt aktiv.
5.3.5. Bedienung und Bedienoberflache des HMI

Die Signallampen am Schaltschrank werden wie geplant eingesetzt, um den derzeitigen
Betriebszustand einfach verstandlich anzuzeigen. Um wichtige Ereignisse hervorzuheben wird
zusatzlich der eingebaute Summer eingesetzt. Bei Fehlern und Warnungen wird am HMI eine Meldung
generiert, die eine nahere Beschreibung des Problems enthdlt. Die Meldungen von Fehlern miissen
quittiert werden (d.h.: das Lesen der Meldung muss bestatigt werden) bevor das HMI wieder fiir
andere Aufgaben zur Verfligung steht. In Tabelle 7 sind alle Betriebszustande und Ereignisse

aufgefiihrt, die die Signaleinrichtungen melden kdnnen.
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Signal Bedeutung

Griine Lampe (blinkend) Anlage Betriebsbereit (Grundzustand)

Griine Lampe (durchgehend) Anlage in Betrieb

Gelbe Lampe Warnung

Rote Lampe Fehler, Not-Halt

WeiBe Lampe — SKV SKV in Betrieb

WeiBe Lampe — Lufterhitzer Lufterhitzer in Betrieb

Summer (kurzer Einzelton) Néachster Abschnitt im Automatikmodus &

Bestatigung des Reset-Tasters

Summer (langer Einzelton) Warnung

Summer (intermittierend) Fehler

Tabelle 7: Bedienung — Signale und deren Bedeutung

Die Umsetzung des Bedienkonzepts fiir das HMI wurde mit dem grundlegenden Bildaufbau
(Statuszeile und Startbild) begonnen. Die Detailimplementierung einzelner Bilder erfolgte gleichzeitig
mit der Erstellung der damit verbundenen Programmteile. Durch die Wiederverwendbarkeit der einmal
konfigurierten Bedienelemente konnte die graphische Oberflache schnell und mit einheitlichem Design

umgesetzt werden.

Aufgrund der geringen GroBe der vorhandenen Bedieneinheit kénnen die Schaltflachen zum Starten
und Stoppen der Maschine nicht dauerhaft angezeigt werden. Sie werden durch Betdtigung einer der
vier vorhandenen Hardwaretasten des Touchscreens (Taste F3) eingeblendet. Das hat den Vorteil,
dass eine unabsichtliche Betatigung fast unmdglich ist. Die weiteren Tasten flihren zum Startbild
(Taste F1), der Meldungsibersicht (Taste F2) und die Letzte blendet das Hauptmeni ein (Taste F4).
Somit sind die wichtigsten Funktionen und Informationen durch nur einen Tastendruck erreichbar und

der verfiigbare Platz am Bildschirm kann optimal ausgenutzt werden.

Alle nicht zeitkritischen Funktionen sind Uber das einblendbare Hauptmenii erreichbar. Dazu zahlen
die Auswahl des Betriebsmodus, die Parameter filir den jeweiligen Betriebsmodus, die
Datenaufzeichnung sowie alle weiteren Einstellungen und Funktionen. Der Zugriff auf kritische
Systemfunktionen, wie die Reglereinstellung und das im Hintergrund laufende Betriebssystem, ist erst
nach einer erfolgreichen Anmeldung am System mit Benutzernamen und Passwort méglich. Damit

kdonnen ungewollte Veranderungen verhindert werden.

In der Reglereinstellung wurde die Rezepte-Funktion der Visualisierungssoftware eingesetzt, damit
lassen sich einmal gefundene Regelparameter unter einem Rezeptnamen abspeichern und spater
wieder laden. Dadurch kann die Regelung schnell flr verschiedene bekannte Anwendungsszenarien

angepasst werden, ohne immer alle Werte erneut eingeben zu miissen.
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SIEMENS SIMATIC HMI

|Grundbild

B |isee

0,0 %

7,2 mbar

+0,4 mbar

7.5 mbar

Abbildung 14: Automatisierung — HMI-Grundbild mit Statuszeile im oberen Bereich
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6. Inbetriebnahme

6.1. Reglereinstellung

Die Einstellung der PID-Regler (Proportional-, Integral- und Differentialanteil) erfolgte nach den
Regeln Chien, Hrones und Reswick [2]. Dieses Verfahren kann bei proportionalen
Verzbgerungsstrecken mit oder ohne Totzeit angewendet werden. Zur Bestimmung der
Regelparameter wird zuerst die dynamische Reaktion der RegelgroBe aufgrund einer sprunghaften
Anderung der StellgréBe aufgenommen (Sprungantwort der Regelstrecke) und daraus die
RegelstreckenkenngrdBen Stationdrverstarkung, Verzugszeit und Anstiegszeit ermittelt. Anhand dieser
Messwerte kénnen danach die Regelparameter anhand von einfachen Formeln berechnet werden. Die
Abfolge der Berechnung wird nachfolgend anhand des Beispiels der Temperaturregelung fiir den
Lufterhitzerausgang am  Pellet-Pot  erldutert. Abbildung 15 zeigt die Ermittlung der

Regelstreckenkenngréen anhand einer angenommenen Sprungantwort.

i Tw .. Verzugszeit
i i Anstiegszeit
s Eingangsgrofie
Toe ... Ausgangsgrofie
| ; ks ... Stationdrverstéirkung

Abbildung 15: Reglereinstellung — RegelstreckenkenngréBen nach Chien, Hrones, Reswick
anhand einer Sprungantwort (Quelle: [2])

Nach dem Einschalten der Datenaufzeichnung und des Seitenkanalverdichters (Luftmasseregelung:
50 kg/h, normaler Betriebspunkt) wurde der Lufterhitzer mit einer Heizleistung (StellgréBe) von 70 %
eingeschaltet. Durch die Aufzeichnung der Temperatur am Lufterhitzerausgang (RegelgréBe) erhdlt
man die dazugehdrige Sprungantwort dieser Regelstrecke. Aufgrund des in Abbildung 16 (linker
Bildteil) dargestellten Temperaturverlaufs kann die Erwdrmung der Luft auf eine Endtemperatur von
677 °C (obere horizontale Linie) abgelesen werden. Durch Subtrahieren der Starttemperatur von
24 °C (untere horizontale Linie) ist die Temperaturerhdhung (653 °C) aufgrund der gewahlten
Heizleistung berechenbar. Es ergibt sich eine stationdre Verstdarkung von 9,33 °C/% an diesem

Betriebspunkt.
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S:AﬁzTende_Tstart=677—24=§=9’33 (1)
Axe  Penge — Pstart 70-0 70
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X, RegelgroBe [-]
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Abbildung 16: Reglereinstellung — Sprungantwort — Temperatur Lufterhitzerausgang

Zur Bestimmung der Regelparameter miissen die Verzugszeit und die Anstiegszeit abgelesen werden.
Dazu wird die Tangente im Wendepunkt der Kurve konstruiert und mit dem Start- und Endniveau der
RegelgréBe zum Schnitt gebracht werden. Die Zeit von der sprunghaften Anderung der StellgréBe zum
ersten Schnittpunkt der Tangente ist die Verzugszeit und gibt die Zeit bis zur ersten Reaktion der
RegelgroBe auf die Anderung der StellgroBe an. Die Anstiegszeit ist durch den Zeitabstand der beiden

Schnittpunkte definiert und gibt an wie lange die RegelgréBe benétigt, um den Endwert zu erreichen.

20% Uberschwingen aperiodisch
(D =~ 0.45) (D= 0.8)

Regler Stérung Fiithrung Storung Fithrung
P: kr 0.7x 0.7x 0.3z 0.3z
PI: ki 0.7x 0.6z 0.6z 0.35z

T 23T, T, 47T, 1.27,
PID: kr 1.2 0.95x 0.95z 0.6

Tw 27T, 1.35T, 24T, Ty

Ty 0.4277, 0477, 0.427T, 0.57,

Tabelle 8: Reglereinstellung — Regelparameter nach Chien, Hrones, Reswick (Quelle: [2])
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Mit der stationdren Verstarkung, der Verzugszeit und der Anstiegszeit ist die Regelstrecke ausreichend
beschrieben und es kann eine HilfsgroBe x berechnet werden, die fir die Berechnung der
Regelparameter bendétigt wird. Die Berechnung der Regelparameter erfolgt nun durch Einsetzen der
Werte in die Formeln der Tabelle 8. Dabei kann neben dem einzusetzenden Regler und der
Reglerbetriebsart (Stérung oder Fiihrung) auch das Uberschwingverhalten des geschlossenen
Regelkreises ausgewahlt werden. Fir das gewahlte Beispiel wird ein PID-Regler zur Filihrung ohne
Uberschwingen (aperiodischer Grenzfall) ausgewihlt. Die Regelparameter kénnen damit wie folgt
berechnet werden:

1. Berechnung der HilfsgroBe

. 77
E = ——— =075 (2)

X HilfsgroBe [-]
Ty  Anstiegszeit [s]

T, Verzugszeit [s]
2. Berechnung der Reglerverstarkung (P-Anteil des Reglers)

kg =0,6-x=0,6-075= 045 (3)

kg  Reglerverstarkung [-]
3. Berechnung der Nachstellzeit (I-Anteil des Reglers)
Tn=Tyg=77s (4)
Ty  Nachstellzeit [s]
4. Berechnung der Vorhaltezeit (D-Anteil des Reglers)
Ty=05-T,=65s (5)
Ty  Vorhaltezeit [s]

6.2. Automatikmodus — Test 1 — Differenzdruckregelung

In den nachfolgenden Diagrammen ist ein erfolgreicher Test des Automatikmodus mit Regelung des
Seitenkanalverdichters aufgrund des Differenzdrucks Uber die Probeschiittung dargestellt. Da die
Leistung aufgrund des elektrischen Anschlusses zu diesem Zeitpunkt noch begrenzt war, wurden

bewusst niedrige Zieltemperaturen gewahlt. In Tabelle 9 sind die Einstellungen der Anlage angefiihrt.
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Einstellung Wert
Regler Luftmasse Differenzdruck, 20 mbar
Regler Temperatur Pot Eingang
Wartezeit 1 min
Vorheiztemperatur 65 °C
Vorheizzeit 5 min
Vorheizhaltezeit 3 min
Heiztemperatur 150 °C
Aufheizzeit 15 min
Haltezeit 3 min
Abkdhlzeit 10 min
Temperaturtoleranz 1%

Tabelle 9: Inbetriebnahme — Automatikmodus — Test 1 — Einstellungen

Die Temperaturtoleranz gibt an, ab welcher Temperaturabweichung vom Sollwert der Haltezeit-

Countdown begonnen werden soll (gilt fiir Vorheizen und Heizen). Die Haltezeit wird erst gestartet,

wenn sich die Temperatur im durch die Temperaturtoleranz angegebenen Bereich befindet, somit ist

eine zu kurze Haltezeit aufgrund von Verzogerungen beim Aufheizen ausgeschlossen.

Temperatur [°C]

300

250

200

150

100

50

—— Heater Setpoint Auto [°C]
= T3 Pot In [°C]
— T2 Heater Out [°C]

T
15:50 16:00

16:40

I
16:10 16:20 16:30

Zeit [hh:mm]

Abbildung 17: Inbetriebnahme — Automatikmodus — Test 1 — Temperaturverlauf
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Abbildung 18: Inbetriebnahme — Automatikmodus — Test 1 — Differenzdruckverlauf
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Abbildung 19: Inbetriebnahme — Automatikmodus — Test 1 — Differenzdruckregelung

6.3. Automatikmodus — Test 2 — volle Leistung

Bei diesem Test wurde die Lufterhitzer-Ausgangstemperatur geregelt. In vorhergegangenen Tests
wurde festgestellt, dass bei einem Luftmassenstrom von 50 kg/h eine Temperatur von 850 °C gerade
noch erreicht werden kann, welche als Endtemperatur festgelegt wurde. Als Vorheiztemperatur
wurden 560 °C gewdhlt. Die vollstandigen Einstellungen sind in Tabelle 10 dokumentiert. Die

Hauptziele dieses Tests waren die Funktion des Reglers bei héheren Temperaturen zu testen und
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einen ungefahren Wert fiir die Aufheizzeit zu erhalten. Die Heizzeiten sind absichtlich sehr kurz

gewahlt worden, um das System an seine Leistungsgrenze zu bringen.

Einstellparameter Wert
Regler Luftmasse Luftmassestrom, 50 kg/h
Regler Temperatur Lufterhitzerausgang
Wartezeit 1 min
Vorheiztemperatur 560 °C
Vorheizzeit 5 min
Vorheizhaltezeit 10 min
Heiztemperatur 850 °C
Aufheizzeit 5 min
Haltezeit 15 min
Abkdhlzeit 5 min
Temperaturtoleranz 0,5 %

Tabelle 10: Inbetriebnahme — Automatikmodus — Test 2 — Einstellungen

Der Vergleich von Soll- und Ist-Temperatur ist in Abbildung 20 dargestellt. Bei der Vorheiztemperatur
von 560 °C ist ein leichtes Uberschwingen von 10 °C zu sehen, das durch eine weniger aggressive
Reglereinstellung vermieden werden konnte. Allerdings wiirden sich dadurch vermutlich die
Aufheizzeiten verldangern. Aufgrund der Tragheit durch die Warmekapazitat der Proben ist eine

Anpassung nicht notwendig.

Das Erreichen der Endtemperatur gestaltet sich durch die Wahl an der Grenze zur Maximaltemperatur
schwierig. Die Heizphase verlangert sich dadurch um 12 min (von 5 auf 17 min). Es ist gut zu
erkennen wie die Solltemperatur zunachst noch gehalten werden kann und ab 11:16 die Heizleistung

nicht weiter erhoht werden kann und damit ein Abflachen der Temperaturkurve eintritt.

In Abbildung 21 sind die Temperaturverlaufe im Pot gezeigt. Es ist zu beachten, dass das Thermo-
element T3 am Eingang des Pots wahrend des Aufheizens die hdchste Temperatur messen sollte, dies

aufgrund einer Beschadigung nicht kann. Ein Tausch war fir diesen Test zeitlich nicht mehr moglich.
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Abbildung 20: Inbetriebnahme — Automatikmodus — Test 2 — Temperaturvergleich
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Abbildung 21: Inbetriebnahme — Automatikmodus — Test 2 — Temperaturen im Pot

Der Vollstandigkeit halber ist in Abbildung 22 der Verlauf des Luftmassenstroms dargestellt. Die
Erhéhung des Luftmassenstroms von 50 kg/h auf 70 kg/h erfolgte nach Ablauf der Abkiihlphase des

Automatikmodus, um die Abkihlzeit zu weiter zu verringern.
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Abbildung 22: Inbetriebnahme — Automatikmodus — Test 2 — Luftmassenregelung

6.4. Verbleibende Probleme der Maschine

Im Zuge der Inbetriebnahme und Versuche sind einige Probleme an der Maschine aufgetreten, die im

Zuge dieser Arbeit nicht behoben werden konnten.
6.4.1. Leck im Gaskihler

Wahrend eines Tests der Maschine wurde Uber eine undichte Stelle in der Verbindung von Abgasrohr
und Kihlschlauch Wasser angesaugt. Der Kiihler war zu diesem Zeitpunkt fast voll befiillt und das
Verbindungstiick somit unter Wasser. Uber Nacht fiillte sich der Kiihlschlauch mit immer mehr
Wasser. Beim Start am ndchsten Tag erzeugte der Seitenkanalverdichter genug Unterdruck, um

dieses Wasser anzusaugen und durch den Verdichtungsraum in den Abgasauslass zu beférdern.

Nach dem Bemerken des Problems durch die auftretenden Gerdusche wurde die Maschine stillgelegt
und das Kiihlwasser aus dem Fass ausgelassen. Zum Trocknen des Seitenkanalverdichters wurde
dieser zerlegt und mit Hilfe einer HeiBluftpistole getrocknet. Beim Wiederzusammenbau wurde der
Lifter des Antriebsmotors leicht beschadigt, da dieser von der Antriebswelle in das Luftansauggitter
gedruickt wurde. Nach der Reparatur konnte allerdings keine nachteilige Wirkung auf die Kahlleistung

und Funktion des Liifters im Betrieb festgestellt werden.

Das Leck konnte zwar leicht gefunden werden, eine Reparatur wdre allerdings duBert aufwendig
gewesen, da der gesamte Kiihleraufbau zerlegt und die Verbindung neu geschweiBt werden miisste.
Da die geringe Menge angesaugter Falschluft den Betrieb nicht stort wurde entschieden keine

Reparatur durchzufiihren. Es wurde beschlossen den Kihler nur bis 5 cm unter die Unterkante des
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Verbindungsstiicks zu befillen, um einen Wassereintritt zu vermeiden. Allerdings ist zu beachten, dass
beim Absenken des Pots auch das gesamte Abgasrohr und damit auch das Verbindungsstiick
abgesenkt wird. Vor dem Ausbau des Pots sollte deshalb der Kiihlwasserspiegel um 10 cm verringert

werden.
6.4.2. Lambda-Sonde

Die urspriingliche Planung sah vor, dass die Lambda-Sonde mittels 4-20 mA Stromsignals ihren
Messwert an die SPS Ubermittelt, allerdings konnte der Stromausgang des Messwandlers nicht in
Betrieb genommen werden. Der Messwandler und die SPS wurden deshalb auf ein 0-10V
Spannungssignal umgestellt. Eine dadurch ausgeldste Beeintrachtigung der Signalqualitét konnte nicht

festgestellt werden.

Im weiteren Verlauf der Inbetriebnahme wurde auBerdem erkannt, dass die Beschaltung des
Storungsausgangs des Messwandlers nicht mit dem Digitaleingang der SPS zusammenpasste und
somit immer eine Stérung an der SPS gemeldet wurde, auch wenn das nicht der Fall war. Da die
Lambda-Sonde fiir den Betrieb der Maschine ohne Gasbrenner nicht essenziell ist, wurde beschlossen

dem Fehler nicht weiter nachzugehen und die Stérungsmeldung zu ignorieren.

Wahrend der Kalzinierungsversuche zeigte die Lambda-Sonde nicht plausible Sauerstoff-
Konzentrationen an und der Wert sank beim Betrieb mit Umgebungsluft mit jedem weiteren Versuch.

Eine grundsatzliche Beschadigung der Lambda-Sonde oder des Messwandlers ist nicht auszuschlieBen.
6.4.3. Erwarmung bei langem Betrieb

Es musste festgestellt werden, dass sich der gesamte Pot wahrend des Betriebs stark aufheizt. Vor
allem im oberen Bereich vor dem Brenner, der (ber keine interne Dammung verfliigt, wird die
Oberfldche sehr heiB. Durch das im Zuge der Anpassungen auBen angebrachte feuerfeste
Dammmaterial wird zwar ein die Temperatur an der Oberflache niedriger gehalten, allerdings treten

nach einiger Zeit trotzdem Temperaturen von bis zu 300 °C auf.

Das diinne Metallrohr im direkten Anschluss an den Lufterhitzer wird im Dauerbetrieb bei maximaler
Heizleistung auf die Temperatur der im Inneren gefiihrten Luft von 900 °C erhitzt und beginnt unter
der Déammung rot zu glihen. Auch in anderen Abschnitten der Maschine treten hohe
Oberflachentemperaturen auf und das Gerlist erwarmt sich in der Nahe der Aufhangung des Pots auf
bis zu 100 °C.

Die Temperatur des Pellet-Pots muss deshalb wahrend des Betriebs laufend kontrolliert werden und
die Maschine bei zu starker Erwarmung abgestellt werden. Vor allem die Temperatur des Gerists ist
aufgrund der angebauten Kabelkandle und Messgerate regelméBig zu kontrollieren. Die Umgebung
des Pellet-Pots muss wahrend des Betriebs frei von brennbaren Materialien gehalten werden und der

Aufenthalt von Personen in unmittelbarer Nahe ist zu vermeiden. In Abbildung 23 sind die jeweilig
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héchsten gemessenen Oberflachentemperaturen an verschiedenen Teilen der Maschine dargestellt.

Die Messung dieser Werte erfolgte beriihrungslos mittels eines Infrarotthermometers (testo 830-T4).
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Abbildung 23: Inbetriebnahme — Maximale Oberfldachentemperaturen am Pellet-Pot

6.4.4. Abgasabsaugung

Ein weiteres Problem stellt das warme Abgas dar, das nach dem Seitenkanalverdichter aus der
Maschine austritt. Derzeit wird das Abgas liber einen Absaugriissel in die Abluftanlage des Gebaudes
geleitet. Allerdings wurde wahrend der Inbetriebnahme festgestellt, dass der Volumenstrom der
Absaugung zu gering ist, ein Teil des Abgases tritt somit in den Raum aus. Dadurch erwarmt sich der
Raum (im Sommer auf Gber 35 °C) und die Luftqualitat verschlechtert sich. Zur Abhilfe wurde der
Raum wahrend des Betriebs durchgehend geliiftet, dadurch steigt allerdings die Larmbelastung der

Umgebung.
6.4.5. Ein- und Ausbau des Pots

Die Handhabung des Pots beim Ein- und Ausbau aus der Maschine ist durch das Gewicht und die
Einbauposition schwierig. Durch die Hilfe einer zweiten Person kdnnte die Belastung zwar verringert
werden, allerdings ist das aufgrund der engen Platzverhaltnisse schwierig. Fiir dieses Problem konnte
keine zufriedenstellende Losung gefunden werden. Eventuell kdnnte die Handhabung des Pots durch
zusatzliche Hilfsmittel verbessert werden. Beim Handling des Pots ist weiters auf die feuerfeste
Auskleidung zu achten, da diese leicht beschadigt werden kann. Auch beim Ein- und Ausbau der

Thermoelemente mit Keramikschutzhiille ist besondere Vorsicht geboten.
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6.4.6. Klhlwassertemperatur

Durch die hohen Gastemperaturen erwarmt sich das Kiihlwasser an der Oberflache schnell und
beginnt nach einiger Zeit zu Kochen. Dieser Umstand macht es notwendig das Kiihlwasser regelmaBig
zu tauschen (ca. jede Stunde) und erschwert dadurch die Versuchsdurchfiihrung. Weiters kommt
hinzu, dass der Kihler Gber keinen eingebauten Abflusshahn verfiigt und deshalb (ber einen Schlauch
entleert werden muss. Ein kontinuierlicher Tausch des Kiihlwassers ist dadurch nicht mdglich, ware
aber eine sinnvolle Ergdnzung der Maschine. Der Einbau eines Abflusshahns in das Fass wurde nicht
durchgefiihrt, da dazu eine komplette Zerlegung des Kiihlers notwendig gewesen ware und dies aus

Zeitgriinden nicht moglich war.

Durch den entstehenden Wasserdampf steigt die Luftfeuchtigkeit im Aufstellungsraum stark an und
fihrt zusammen mit der Warmeabgabe der restlichen Maschine zu einem unangenehmen Raumklima.
AuBerdem kondensiert ein Teil des Wasserdampfs am direkt Uber dem Fass montierten
Seitenkanalverdichter. Um die Sicherheit und Lebensdauer zu erhéhen ware eine Trennung von Kiihler

und Seitenkanalverdichter sinnvoll.
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7. Erzcharakterisierung

7.1. Literaturstudie Kalzinierung

Um einen Uberblick {iber die Kalzinierung der Karbonate zu erhalten wurde eine Literaturstudie
durchgefiihrt. Besonderes Augenmerk wurde auf die Temperaturbereiche gelegt, in denen die
Zersetzung der Karbonate ablauft, da sie fiir die die Planung des Verfahrensablaufes wichtig sind. Es
wurde festgestellt, dass die meisten Untersuchungen mit Probemengen durchgefiihrt wurden, die mit
handelsiiblichen Analysegeraten (TGA, DTA, DSC) leicht zu analysieren sind. Die dabei verwendeten
Probenmassen bewegten sich in einem Bereich von einigen zehn Milligramm bis einigen Gramm, um
Beeinflussungen der Umgebungsbedingungen durch die ablaufende Reaktion zu vermeiden. Auch die
eingesetzten KorngroBen von meistens < 100 upm oder feiner befinden sich in einem Bereich, der fir

das angedachte Analyseverfahren nur begrenzte Aussagekraft hat.

Unter Kalzinierung versteht man die Zersetzungsreaktion, die bei allen Karbonaten ab einer
bestimmten Temperatur einsetzt und zu einer CO2-Abgabe fiihrt. Diese Zersetzungs- oder auch
Entsduerungstemperatur ist charakteristisch fiir das jeweilige Karbonatmineral, kann sich aber
aufgrund der Umgebungsbedingungen (Zusammensetzung der Gasatmosphdre, Probenmenge,
Durchstromung der Probe, Verunreinigungen der Probe) verschieben. Die Zersetzung lauft meistens
einstufig ab es gibt aber auch Minerale, die unter bestimmten Bedingungen mehrstufige Zersetzungen

Uber Zwischenprodukte aufweisen (z.B.: Dolomit, Ankerit).

Mineral Kalziniertemperaturbereich Quellen
Spateisenstein 400 — 600 °C [31, [4], [5], [6], [7]
Ankerit 650 — 850 °C [8], [9], [10]
Dolomit 650 — 900 °C [11], [9], [12]
Calcit 650 — 950 °C [11], [13]

Tabelle 11: Temperaturbereiche der Kalzinierung ausgewahlter Karbonate

Tabelle 11 zeigt die Temperaturbereiche in denen die Kalzinierung der fiir den Erzberg relevanten
Karbonate ablauft. Es ist zu erkennen, dass eine Differenzierung von Ankerit, Dolomit und Kalzit
schwierig ist, da eine starke Uberlappung der Temperaturbereiche auftritt. Die Gasabgabephase von
Siderit bzw. Spateisenstein sollte jedoch eindeutig abgrenzbar sein. Die angegebenen Bereiche
spiegeln eine breite Menge von Zusammensetzungen der einzelnen Minerale wider und sollten als
Richtwerte verstanden werden und nicht als feste Grenzen. In Abbildung 24 sind die

Temperaturbereiche noch einmal graphisch dargestellt.
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Abbildung 24: Erzcharakterisierung — Gasabgabebereiche der relevanten Karbonate

Im Folgenden soll kurz auf die bei der Kalzinierung von Spateisenstein ablaufenden Reaktionen
eingegangen werden, im Besonderen auf die Reaktionen in sauerstoffhaltiger Atmosphére. Die
nachfolgende Literatur bezeichnet Siderite mit Verunreinigungen ebenfalls als Siderit. In der weiteren
Betrachtung werden mit Mg, Mn und in Kleinstmengen auch Ca verunreinigte Siderite als

Spateisenstein bezeichnet.

Gallagher und Warne (1981) [3] haben mit einer Kombination von Analyseverfahren (TGA, XRD, TM,
EGA) den Beweis erbracht, dass die Zersetzung von Spateisenstein tiber Wistit (FeO) und CO:
ablauft. Der entstehende Wistit ist allerdings nur im Vakuum stabil, ist eine Gasphase vorhanden
reagiert Wistit mit dem abgegeben CO: sofort zu Magnetit (FesO4) unter Bildung von CO. Sollte
Sauerstoff in der umgebenden Gasatmosphdre vorhanden sein oxidiert auch der Magnetit sofort zu
Hamatit (Fe203). Bei Versuchen in Sauerstoffatmosphdre konnten Gallagher und Warne (1981) das
Zwischenprodukt Fe3O4 aufgrund der Reaktionsgeschwindigkeit nicht feststellen. Weiters geben sie an,
dass die Zusammensetzung und die Menge der gebildeten Zwischenphasen (Spinelle) neben der
Atmosphare auch stark von den Verunreinigungen im Spateisenstein abhangen, da die zweiwertigen
Verunreinigungen im Spinellgitter eingebaut werden kénnen. Eine Zunahme der Verunreinigungen im
Spateisenstein fihrt laut Gallagher und Warne (1981) zu einer Abnahme der Curie-Temperatur der

Spinelle.

Zum Verhalten von Ankerit und Dolomit wahrend der Kalzinierung sei nur gesagt, dass die dabei
charakteristischen Temperaturen und auftretenden Reaktionen stark von den Umgebungsbedingungen
und der Zusammensetzung der Minerale abhangen und nicht pauschal beantwortet werden kdénnen.

Genauere Informationen kénnen der Literatur entnommen werden. (Quellen: siehe Tabelle 11)

43



Erzcharakterisierung

7.2. Analyseverfahren zur Erzcharakterisierung

7.2.1. Beschreibung des Analyseverfahrens

Das von A. Bohm vorgeschlagene Analyseverfahren auf Basis einer mineralselektiven Kalzinierung soll
zur Ermittlung des Spateisensteingehalts in Bohrschmantproben des steirischen Erzbergs dienen. Die
Proben sollen in einem mehrstufigen Prozess erhitzt und die dabei abgegebene CO2-Menge gemessen
werden. Ziel ist es die Haltetemperaturen so zu wahlen, dass eine bestmdgliche Differenzierung der
Gasabgabephasen der unterschiedlichen Karbonate erreicht wird. Die in den einzelnen Stufen
abgegebene Gasmenge soll zur Berechnung der Mineralgehalte der zugeordneten Karbonate

herangezogen werden.

Die Voraussetzung fiir die eindeutige Zuordnung sind sich nicht tberschneidende Gasabgabephasen,
zumindest fiir Spateisenstein sollte dies laut der Literatur moglich sein. Die Temperaturbereiche der
Kalzinierung von Ankerit, Dolomit und Kalzit lberschneiden sich stark, eine Differenzierung dieser

Minerale wird als unwahrscheinlich eingestuft.

Aus der Literatur vor allem aber aus Versuchstatigkeit am Lehrstuhl ist bekannt, dass die Entsduerung
von Spateisenstein des Steirischen Erzbergs bei 560 °C vollstédndig ablauft. Die Ankeritentsduerung
beginnt friihestens bei ca. 600 °C, damit kann die Haltetemperatur der ersten Stufe
(Spateistensteinstufe) mit 570 °C gewahlt werden. Die Haltetemperatur wird eher niedrig gewahlt, um
einen eventuellen Start der Zersetzungsreaktionen anderer Karbonate zu verhindern oder deren
Reaktionsgeschwindigkeit zumindest so niedrig wie mdéglich zu halten. Die Temperatur wird so lange
gehalten, bis der gesamte Spateisenstein kalziniert ist. Das Reaktionsende sollte durch ein Absinken
der CO2-Konzentration im Gasstrom auf null oder nahezu null erkennbar sein. Die Haltetemperatur fiir
die zweite Stufe kann nicht festgelegt werden, da die mit dem Pellet-Pot erreichbare Temperatur der

Probe nicht eindeutig festlegbar ist (Temperaturbereich: 750 — 800 °C).

Zur Bestimmung der abgegebenen COz-Inhalts muss der CO2-Gasvolumenstrom Uber die gesamte
Versuchsdauer gemessen werden. Die Bestimmung des CO2-Gasvolumenstroms wird durch die
gleichzeitige Messung der CO2-Konzentration und des dazugehérigen Gesamtvolumenstroms erreicht.
Der Mineralgehalt kann dann, wie zu Beginn erwahnt, aufgrund der abgegebenen CO:-Menge
berechnet werden. Der Versuchsablauf des Analyseverfahrens ist in Abbildung 25 graphisch

dargestellt.
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Abbildung 25: Erzcharakterisierung — Geplanter Versuchsablauf

7.2.2. Modellannahmen

Die Gase werden fir die Berechnungen als ideal angenommen. Die angesaugte Frischluft wird als
trocken angesehen, eventuelle Reaktionen der Luftfeuchtigkeit mit der Probe werden bewusst
ignoriert. Die Zusammensetzung der Umgebungsluft wird mit der in Tabelle 12 aufgelisteten
Zusammensetzung angenommen. Weiters wird vorausgesetzt, dass die gemessene
Gaszusammensetzung reprasentativ flir den gesamten Messgasvolumenstrom ist, das gesamte
Reaktionsgas beim Messgerat ankommt und die Messwerte keine systematischen Messfehler
enthalten. Die Sensoransprechzeiten von bis zu 40 s werden nicht berlcksichtigt, es wird

angenommen, dass die aufgezeichneten Messwerte fiir die jeweilige Zeit der Aufzeichnung gelten.
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Gas Konzentration in Luft
Stickstoff (N2) 78,08 %
Sauerstoff (02) 20,95 %
Argon (Ar) 0,93 %
Kohlenstoffdioxid (COz) 0,04 %

Tabelle 12: Luftzusammensetzung (Annahme fir die Berechnung)

Die vielleicht wichtigste Annahme ist, dass in der Spateisensteinstufe (erste Stufe) bis 570 °C nur
Spateisenstein reagiert. Diese Annahme ist ein essenzieller Teil des Messprinzips des
Analyseverfahrens und muss durch die Versuche bestatigt werden. Das reagierende Karbonat in der
zweiten Stufe wird als Ankerit angenommen. Die fiir das Modell verwendeten Stoffmengenanteile von

Spateisenstein und Ankerit wurden von A. Béhm (2018) (ibernommen und sind in Tabelle 13

angegeben.
Bestandteil Spateisenstein Ankerit
FeO 53,21 % 21,53 %
MgO 3,83 % 5,90 %
MnO 3,20 % 1,76 %
Ca0 0,56 % 28,06%
CO2 39,20 % 42,75 %
Gesamt 100,00 % 100,00 %

Tabelle 13: Zusammensetzung von Spateisenstein und Ankerit (Angabe als Stoffmengenanteil)

(Quelle: [14])

Fir die Reaktion der Probe werden folgende Annahmen getroffen. Es wird angenommen, dass das
gebildete FeO vollstandig zu Fe203 oxidiert, gleiches gilt fiir die Oxidation von MnO zu Mn20s. MgO

und CaO werden unter den Versuchsbedingungen als stabil angenommen.
7.2.3. Validierung des Verfahrens

Die Validierung des Messprinzips erfolgt auf Basis der wahrend der Versuche aufgezeichneten
CO2-Konzentrationsverlaufe. Fir jedes Karbonat muss Uberpriift werden, ob es einen eindeutig
abgrenzbaren und zuordenbaren Gasabgabebereich gibt. Ein Gasabgabebereich sollte davor und
danach eine gewisse Zeit eine CO2-Konzentration von nahezu null aufweisen, um als abgegrenzt
gelten zu kénnen. Die Zuordnung zu einem Karbonat erfolgt mittels der in der Literatur angegebenen

Temperaturbereiche.
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Die Bestimmung der Genauigkeit des Analyseverfahrens erfolgt durch den Vergleich der berechneten
Massenabnahme durch die Gasabgabe und der tatsachlich gemessenen Massenabnahme. Um eine
Abschatzung der Mineralgehalte vornehmen zu kénnen, sollte die Abweichung zwischen diesen
Werten nicht gréBer als £5 % sein. Fir diesen Vergleich und das Verfahren selbst ist es wichtig, dass

alle ablaufenden Reaktionen berticksichtigt werden.

Die Validierung soll durch Versuche mit verschiedenen Mineralproben im dafiir angepassten Pellet-Pot
des Lehrstuhls fiir Aufbereitung und Veredlung durchgefiihrt werden. Eine passende Gasmesstrecke

ist auf Basis des vorhandenen Gasmessgerats wahrend der Testversuche zu entwickeln.
7.2.4. Alternatives Analyseverfahren

In Kleinstmengen (40 mg) wurde ein ahnliches Verfahren zur quantitativen Bestimmung von
Karbonaten bereits getestet [15]. Die Aufheizgeschwindigkeit im Messgerat liegt bei 20 °C/min. Pillot
et al. (2014) verwendeten ein ,,Rock-Eval 6" Analysegerat der Firma ,Vinci Technologies SA" das einen
IR-Sensor zur Messung von CO und CO: einsetzt und die verwendeten Proben auf 850 °C erhitzen

kann. Es besteht die Moglichkeit den Versuch mit N2 (Pyrolyse) oder Luft (Oxidation) durchzufiihren.

Pillot et al. (2014) beschreiben die Maoglichkeit auch Mischungen von Karbonaten deren
CO2-Abgabebereich sich Uberschneiden zu ermitteln, allerdings wird nicht ausgefiihrt wie die
Ermittlung der Mineralgehalte in diesem Fall durchgefiihrt werden soll. Es werden nur Beispiele
gezeigt, in denen die CO;-Abgabe der einzelnen Minerale eindeutig getrennt werden kann (z.B.:
Magnesit-Kalzit, Magnesit-Dolomit). Die durch die CO2-Messung errechnete Zusammensetzung wich
nie mehr als 1 % von der tatsachlichen Zusammensetzung ab. Es ist zu beachten, dass in dieser
Studie nur Kleinstmengen an Proben (40 mg) eingesetzt wurden und selbst diese manchmal zu einer

Sattigung der CO2-Messung fiihrten.
7.3. Probenbeschreibung

Alle fiir den Test des Analyseverfahrens verwendeten Proben stammen direkt vom steirischen Erzberg
(Osterreich) und wurden bei unterschiedlichen Probenahmen gezogen. Die angegebenen

Elementgehalte wurden mit der automatisierten RFA-Anlage am Erzberg bestimmt.
7.3.1. Gebrochenes Roherz

Diese Probe entstammt der Aufbereitungsanlage am Erzberg. Sie wurde im Zuge
Erzaufbereitungsiibung im Jahr 2017 am Schwertriibezyklon genommen. Bei dieser Beprobung
wurden alle Strome des Zyklons bei verschiedenen Schwertriibedichten und Aufgabedriicken beprobt,
um die Trenncharakteristik des Schwertriibezyklons ermitteln zu kénnen. Die Probe stammt aus dem
Aufgabestrom bei einer Trenndichte von 3,0 g/cm?, einem Aufgabedruck von 1,6 bar und wurde am

10.07.2017 um 10:15 mit der Bezeichnung ,Aufgabe 1" gezogen.

Die Aufgabe des Schwertriibezyklon enthélt in der Kornklasse 10/1 mm (entspricht der gesamten

AufgabekorngréBenverteilung) noch samtliche Bestandteile des Roherzes. Das Erz ist an diesem Punkt
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in der Aufbereitungsanlage nur zerkleinert und klassiert worden, eine Sortierung fand noch nicht statt.
Es sollten alle wichtigen Karbonate des Roherzes vom Erzberg enthalten sein, damit stellt die Probe
ein gutes Testmaterial fir das Messprinzip dar. Durch vorangegangene Untersuchungen ist die

chemische Zusammensetzung bereits bekannt und wird in Tabelle 14 beschrieben.

Fe CaO | MgO Mn Si02 | Al203 S P Na20 | K20 | Hg (ppm)

25,03 | 13,18 | 6,14 1,48 | 5,97 1,40 ( 0,05 | 0,03 | 0,04 | 043 1,06

Tabelle 14: Probe ,Schwertriibezyklon-Aufgabe™ — Chemische Zusammensetzung
(Angaben in Masse-%, auBer Hg)

7.3.2. Spateisensteinstandard

Um eine Referenz fiir die Reaktion von Spateisenstein zu erhalten, wurde ein bereits bestehender
Spateisensteinstandard verwendet. Dieser Standard wurde im Zuge der aufbereitungstechnischen
Projektstudie von Christoph Hocher im Jahr 2018 [16] hergestellt und basiert auf derselben
Schwertriibezyklonbeprobung wie das Roherz. Die Ausgangsprobe stammt jedoch aus dem
Schwergutstrom des Schwertriibezyklons und nicht aus der Aufgabe. Sie enthdlt deswegen

hauptsachlich jene Minerale mit einer héheren Dichte wie Spateisenstein und Ankerit.

Der Spateisensteinstandard wurde hergestellt, indem das Schwergut durch Siebung in zwei
Kornklassen und durch eine Schwimm-Sink-Analyse jeder Kornklasse in weitere Dichteklassen
unterteilt wurde. Diese Probe ist die Fraktion mit der hochsten Dichte (> 3,5 g/cm?3) in der Kornklasse
4/1 mm, die genaue Probenbezeichnung ist ,STZ_10/07/17_2_3.0_4/1_10". Auch an dieser Probe

wurde die chemische Zusammensetzung bestimmt, sie ist in Tabelle 15 dargestellt.

Fe CaO | MgO Mn Si02 | Al203 S P Na20 | K20 | Hg (ppm)

39,35 | 1,80 | 3,48 | 2,29 3,0 0,75 | 0,046 | 0,025 | 0,035 | 0,267 57,33

Tabelle 15: Probe ,Spateisensteinstandard™ — Chemische Zusammensetzung
(Angaben in Masse-%, auBer Hg)

7.3.3. Ankeritstandard

Der Ankeritstandard besteht aus zerkleinerten Handstiicken vom Erzberg (Klaubeprobe
A. Stadtschnitzer 2014) die mit einem Backenbrecher auf 100% < 6,3 mm und danach mit einer
Stabmuhle auf 100% < 1 mm weiter zerkleinert wurde. Eine chemische Zusammensetzung ist nicht

bekannt.
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7.4. (Gasmessgerat

Abbildung 26: Gasmessung — Gasmessgerat (testo 350 XL)

Die Gasmessung erfolgt mit einem testo 350 XL Abgas-Analysegerat und der dazugehorigen testo 454
Kontrolleinheit. Das Gasmessgerat kann sechs in Serie geschaltete austauschbare Gasmesszellen
aufnehmen. In der verwendeten Konfiguration waren Messzellen flir Sauerstoff, Schwefeldioxid,
Stickstoffmonoxid, Stickstoffdioxid, Kohlenstoffmonoxid (COlow) und Kohlenstoffdioxid (CO2i)

eingebaut.

Das Messgas wird Uber eine interne Pumpe in das Messgerat gesaugt. Nach dem Eintritt in das
Messgeradt wird die Luft mittels eines Filters von Staub befreit und durch ein Peltierelement gekihlt.
Nach der Gasvorbereitung wird das Messgas nacheinander durch die Messzellen und abschlieBend aus
dem Messgerat geleitet. Die Kohlendioxidmessung ist Uber Infrarotabsorption realisiert, wahrend die
restlichen Messzellen auf elektrochemischen Messprinzipien basieren. Bedingt durch das Messprinzip

der Zellen ist die Ansprechzeit relativ lang (bis zu 40 s).

Uber die Kontrolleinheit kdnnen die Parameter fiir die Messung eingestellt werden und die Messwerte
auf dem eingebauten Speicher abgelegt werden. Die Einstellparameter beinhalten neben der
Messfrequenz, die Messdauer, die Verdinnung fiir die CO-Messzelle und die Spildauer. Die Parameter
kdnnen auf einem von vier Speicherpldatzen abgelegt und spater wieder geladen werden. Der
integrierte Messdatenspeicher reicht bei der maximalen Messfrequenz von einer Messung pro Sekunde
fur eine Versuchszeit von ca. 4 Stunden. Mit Hilfe der testo Comfort-Software kdnnen die Messwerte

auf einen Computer Ubertragen und in andere Dateiformate exportiert werden.
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Die Genauigkeiten der einzelnen Zellen sind in Abbildung 27 angefiihrt. Im fiir die Versuche
relevanten Messbereich von 0 bis 25 % des Infrarot-CO2-Sensors ergibt sich eine maximale
Abweichung von 0,55 %, bei Messungen von 25 bis 50 % eine Abweichung von maximal £1,25 %.
Die Genauigkeit des CO-Sensors wird mit +2 ppm im unteren Messbereich von 0 bis 39 ppm
angegeben. Bei CO-Messungen von bis zu 500 ppm betragt die Abweichung maximal 25 ppm (£5 %
des Messwerts). Kreuzabhdngigkeiten zwischen den verwendeten Gasen sind laut Datenblatt nicht

vorhanden oder werden im Messgerat kompensiert [17].

Probe type Temperature [3] CO (H2 COlow - (H2 . N0 meas. (optionfor  NOlow g moc so2

2
measuramant measurement compensated) measurament measurement
Meas. rangs 4010 +1200 | 4,0 VOl % | 010 +10000 0 to +600 Oto GO, max | O to 3000 010300 pRM | &0 soopem 0110 5000 ppm
“C a, pprm SO ppm SO Vol. % GO, ppm
Apcuracy +0.6% of mv | £0.8% of fav +5% of mv +5% of mv Calculated 5% of mv +5% af mv +5% of my 5% of mw (+100
+1 digit (+100 to 010 +25 Vol, | 1+20010 +2000 | (14010 +600 | from O, (+100 te [+40 to +300 | (+100 to +500 | 1o +2000 ppm
+1200 °C) % O,) p‘;g‘éof] _ ppm CO) ;ggg'g PPm ppm NO) ppm NO,) Q?Gé ,
+0.5 °C [-40 L +2 pprm GO (0 ) +2 ppm NO [0 | £5 ppm NO, Forn e
B +2001 to +10% of mw o 2 (+2001 1o +5000
o +99.9 °C) +10000 ppm to +39.9 ppm (+2000 to +2000 | 10+39.8 ppm | (010 +98.9 ppm S0,
co) co) ppm MO NG PRmM NO;\] £5 ppm 50,
=10 ppm SO D =5 pam NO D e +58 o S0,
ta +198 ppm +00 ppm MO
GO}
Rasolution 0.1°C (-40t0 | 0.01 Vol. %O, | 1 ppm CO (0 0.1 ppm CO 0.01 Vol % 1 ppm NO (0 0.1 ppm MO 0.1 ppm NO, 1 ppm SO, (0
+1200 °C) (Oto +25 Vol | to +10000 [0 to +500 GO, to +3000 ppm | {Oto +300 [0 to +500 o +5000 ppm
% Oy) ppm SO ppm CO) NO) ppm NC) pom NG, 50
Reaction time 205 408 40 & 203 30s d0s 405 30s
Reaction type tas tag oy tas e to tag tan

Probe type Efficiency = gas loss  Differential Differential Velocity CP2 meas.
pressure 1 pi e 2 (IR)

Meas. range 0o +120 % -20 1o +99.9 -200 to +200 -40 to +40 Oto +40m's O to 50 Vol. %
% qh hPa hPa co,
Accuracy +1.5% of mv | £1.5% of mv +0.3 Vol. %
+1 digit (-B0 to -200 [-40 to -3 hPa) Cco,
hPa) +1.5% of mv + 1% of mv (D
+1.5% of mv |+3 to +40 to 25 vol. %
(+60to +200 | hPa) coy)
nFa) +0.03 hFa (- =0.5 Vol. %
+0.5 hPa ( 2.99to +2.89 Co,
49,9 to +48.9 | hPa) + 1.6% of my
hFa) (=25 10 B0 Vo,
% 00,)
Rasolution 0.1 % (0to 0.1 % ga (-20 |01 hPa(-200 | 0.01 hPa (40 | 01 mis (O to 0.01 Wal. % 2O,
+120 %) to +99.9 % to +200 hPa) to +40 hPa) +40 mys) 01025 Vol %
ah) S0y
0.1 %l % COo,
(=25 Vol % GO
Raaction tima <108
Reaction type ta

Abbildung 27: Gasmessung — Gasmessgerat testo 350-XL — Technische Daten der Sensoren

(Quelle: [18])

Das Messgerat wurde vor dem Versuch ,,PPV-002-IB" von der Fa. ,testo GmbH" in Wien Uberpruft und
die defekte Gaskiihlung und Sauerstoffmesszelle ausgetauscht. Dabei wurde eine Abweichung der
CO2-Messzelle von +1 % bei einer Konzentration von 10 % festgestellt (Messfehler von +10 %), die
vermutlich durch das Alter der Zelle hervorgerufen wird [19]. Da die Uberpriifung des Messprinzips
auch mit einem ungenauen Gasmessgerat mdglich ist, wurde auf einen Austausch der Messzelle

verzichtet und entschieden die Versuche in diesem Zustand durchzufihren.
7.5. Probenbehalter

Da der Pellet-Pot zum Brennen von Eisenerzpellets gebaut wurde, ist eine Probenkorngrée von unter
10 mm nicht vorgesehen. Zur Verwendung von feineren Proben muss daher entweder ein zusatzlicher

feiner Siebbelag Uber den groben Rost (5 mm) gelegt werden oder die Proben in einen eigenen
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Behalter gefiillt und dieser danach in den Reaktionsraum gestellt werden. Da die zu untersuchenden
Proben einen hohen Feinanteil (< 1 mm) enthalten, werden und damit einen hoheren
Stromungswiderstand als Pellets besitzen, wurde die Variante mit einem zusatzlichen Behalter
gewahlt. Durch die Verwendung eines Probenbehalters kann der heie Hauptgasstrom ungehindert
um den Behalter flieBen, wahrend der fiir die Reaktion der Probe und die Gasmessung benétigte
Messgasstrom durch die Probe gesaugt wird. Durch die Umstromung mit dem Hauptgasstrom erfolgt
eine gleichmaBigere Erhitzung der Probe (ber die gesamte Héhe des Behalters. Abbildung 28 zeigt

das Funktionsprinzip des Probenbehalters.

Hauptgasstrom

Hauptgasstrom umstromt und

/7 erwarmt den Probenbehélter

‘/l/ Reaktionsgas wird durch die

Y Probe abgesaugt und
/L .
l ausgeleitet

- Reaktionsgas
—_—— ]

Abbildung 28: Probenbehalter — Funktionsprinzip

Es wurde entschieden einen nach oben offenen zylindrischen Probenbehalter zu fertigen, der ca. 2/3
des Querschnitts des Pellet-Pots ausfiillt. Im Behdlter hdlt ein herausnehmbarer Siebtrager
(Maschenweite: 500 pm) die Probe zuriick. Der Siebtrager wird von oben in den Reaktionsraum des
Pots eingesetzt und kann mit einem Siebbelag mit geringerer Maschenweite belegt werden. Dadurch
kénnen noch feinere Proben verwendet werden, ohne diese vorher absieben zu missen. Fir die

Versuche im Zuge dieser Arbeit wurde ein Siebgewebe mit einer Maschenweite von 100 pm benutzt.

Im unter der Probe durch den Siebtrager entstehenden Hohlraum kann durch das Aufbringen eines

Unterdrucks das entstehende Gas abgesaugt werden. Der dafir notwendige Unterdruck kann
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entweder durch das Messgerat, den Seitenkanalverdichter oder eine externe Vakuumpumpe erzeugt
werden. Durch einen ausreichenden Messgasstrom sollte sichergestellt werden, dass das Reaktionsgas
nur nach unten abgezogen wird und keine Verluste Uber den um den Behdlter flieBenden
Hauptgasstrom auftreten. Durch die gezielte Absaugung des Messgases wird heif3e Frischluft aus dem
Hauptgasstrom in den Probenbehdlter gezogen. Dadurch kann eine héhere Reaktionsgeschwindigkeit

erreicht werden, die wiederum zu einer kirzeren Versuchsdauer flihren sollte.

Der weitere Gastransport erfolgt durch ein ansteckbares zweiteiliges Rohr, das durch eine der
Durchfiihrungen fiir die Thermoelemente aus dem Reaktionsraum herausgefiihrt werden kann. Die
Abdichtung der zwei Verbindungsstellen des Rohrs erfolgt mit hitzebestdandiger Dichtmasse (It.
Datenblatt bis zu 1500 °C). Durch die gewéhlte Gasfiihrung ist keine Anderung am Grundaufbau des

Pellet-Pots notwendig und somit eine vollstandige Riickbaubarkeit der Veranderungen gewahrleistet.
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Abbildung 29: Probenbehalter — Ringférmiger Proberaum — Fertigungszeichnung

Zusatzlich wurde noch ein zweiter zylindrischer Behalter gefertigt, der im Inneren ein weiteres Rohr
zur Durchstromung des Behalters besitzt. Der Querschnitt des Probenraums ist in diesem Fall ein Ring
statt einem Kreis. Dadurch wird die Probe von zwei Seiten erhitzt, und die Erwarmung sollte noch
schneller erfolgen. Nachteile dieses Behalters sind die geringere maximale Probenmasse und die
kompliziertere Fertigung. Die Fertigungszeichnung dieser Variante des Probenbehadlters ist in
Abbildung 29 dargestellt.
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Probenbehalter Probenvolumen Probenmasse
Kreisquerschnitt 320 cm? 530g
Ringquerschnitt 280 cm? 461 g

Tabelle 16: Probenbehélter — M6gliche Probenmengen (angenommene Schiittdichte: 1,65 g/cm?)

Alle Bauteile wurden aus Edelstahl (Werkstoffnummer: 1.4301) gefertigt und durch WIG-SchweiBen
zusammengefiigt. Eine Ubersichtszeichnung und die Fertigungszeichnungen fiir die Probenbehilter,
Siebtréger und die Gasrohre sind im Anhang F zu finden. Die fertigen Einzelteile des Probenriickhalte-
und Gasflihrungssystems sind in Abbildung 30 gezeigt. Die maximal mdglichen Probenvolumina und

abgeschatzten Probenmassen sind in Tabelle 16 fiir beide Probenbehaltervarianten angegeben.

Abbildung 30: Probenbehalter — Einzelteile
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7.6. Gasmessstrecke

Erzcharakterisierung

Geratetyp Hersteller Herstellerbezeichnung Technische Daten
Gasreglersteuergerat Brooks Read Out & Control 4 Kansle
(GRS) Instrument BV Electronics 0154
Kalibrierung:
Gasvolumenstromregler | Brooks Smart-Series Digital Mass | 0 — 1 Nm3/h “Mischgas”;
(GVR1) Instrument BV Flow Controller 5850S pe = 1 bar;
pmax = 100 bar
Kalibrierung:
. . 0-1Nm3/h
Gasvolumenstromregler | Brooks Smart-Series Digital Mass | . . .\
Air with some PPM S0O>";
(GVR2) Instrument BV Flow Controller 5850S Da = 2 bar:
a = l;

pmax = 100 bar

Volumenstrommessgerat
(Rotameter)

Porter
Instrument
Company Inc.

Model 150 Gas Purge
Rotameter, B-250-6
(Glass)

Eigene Kalibrierung:
(siehe Anhang G)

Anschluss fir ein

Infrarot-Thermometer testo 830-T4 Thermoelement
vorhanden
Druckmessgerat testo 435-4 ---
-20 ... +70 °C
Drahtloser
o Feuchtemodul Compact | (£0,3 °C)
Luftfeuchtigkeits- testo . .
3 Professional + Griff 0 ... 100 %rF
messfiihler
(£2 %rF)

Tabelle 17: Gasmessung — Messgerate

Die Gasmessstrecke beginnt mit dem Austritt des Gasrohrs des Probenbehélters aus dem Pellet-Pot.
Der Weitertransport des Messgases erfolgt durch ein weiteres Metallrohr (L = 50 cm, ID = 8 mm) das
mittels einer Schneidringverschraubung I8sbar mit dem Austrittsrohr verbunden wird. Die Wahl von
Edelstahl als Werkstoff dieser Bauteile erfolgte unter der Beriicksichtigung der hohen
Gastemperaturen im Messgas. An dieses Rohr wurde in allen Versuchen ein Temperatursensor (-BT05,
normalerweise im Hauptgasstrom eingebaut) mit Isolierband bzw. spdter zusadtzlich mit Drahten
befestigt, um eine Abschdtzung flir die Temperatur des austretenden Messgases zu erhalten. Der
Austritt des Gasrohrs, das Verbindungsrohr und der daran angebrachte Temperatursensors sind in

Abbildung 31 dargestellt.
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Abbildung 31: Gasmessstrecke — Austritt der Messleitung aus dem Pot

In der ersten Ausbaustufe endete die Gasmessstrecke am Ende des Rohrs und das Messgerat wurde
direkt Uber einen hitzebestandigen Schlauch angeschlossen. Die Erzeugung des notwendigen
Unterdrucks und die Messung des Gasvolumenstroms erfolgten durch das Gasmessgerat. Der Aufbau
ist in Abbildung 34 (a) skizziert und wurde nur fiir Versuch ,PPV-001-IB" verwendet. Es zeigte sich,
dass der vom Gasmessgerdt erzeugte Gasstrom (ca. 1 |/min) fir die Absaugung der Reaktionsgase zu
schwach war. Dadurch wurde die Konzentration von CO2 und CO im Messgasstrom sehr hoch und

flhrte zu einer Sattigung beider Messzellen im Gasmessgerat.

In der zweiten Version der Gasmessstrecke wurde die Erzeugung des Unterdrucks bzw. Gasstroms
von einer Luftpumpe (Kompressor) dbernommen, um den Messgasvolumenstrom zu erhéhen. Am
Ende des Metallrohres wurde ein Gaskiihler, bestehend aus einem spiralférmigen Kupferrohr in einem
Kibel mit Wasser, mittels einer zweiten Schneidringverschraubung verbunden. Am kalten Ende des
Kihlers befand sich ein Y-Stiick zur Teilung des Messgasstroms. Der erste Teilstrom fiihrte direkt in
das Gasmessgerat. Der Zweite fihrte (ber die Luftpumpe, ein Rotameter (,Lauda™), einen
Gasvolumenstromregler (GVR1, siehe Tabelle 17) und ein weiteres Rotameter (,Porter™) zum

Gasauslass.

In einem Testversuch ohne Probe konnte die Funktion des Gaskihlers und des Gasreglers bestdtigt
werden. Der Regler wurde auf 30 % eingestellt, was umgerechnet einem Gasvolumenstrom von ca.
5 I/min entsprechen sollte. Der Skalenwert des Rotameters blieb zwar Uber die gesamte Testdauer
konstant, der daraus berechnete Volumenstromwert (ca. 9 |/min) entsprach aber nicht dem am
Gasregler eingestellten. Tests mit anderen Geratereihenfolgen (z.B.: Luftpumpe vor Gasregler und
Rotameter) brachten ebenfalls keine Ubereinstimmung von Reglersollwert und mittels Rotameter

gemessenem Gasvolumenstrom (beide auf Normbedingungen riickgerechnet). Die Abweichung vom
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eingestellten Wert wurde durch die von den Kalibrierbedingungen abweichenden Betriebsbedingungen

hervorgerufen.

Da der Regler den Gasstrom aber zumindest konstant halten konnte wurde der nachste Versuch ,PPV-
002-IB" mit dem in Abbildung 34 (b) gezeigten Aufbau durchgefiihrt. Die Luftpumpe wurde direkt
nach dem Y-Stiick eingesetzt, danach der Gasregler und das bereits verwendete Rotameter vor dem
Gasauslass. Alle Verbindungen nach dem Kihler wurden durch flexible Schlduche hergestellt. Zur
Ermdglichung einer nachtraglichen Korrektur des Gasvolumenstroms wurde vor dem Rotameter der
Differenzdruck (Messgerdt: testo 435-4) zur Umgebung gemessen. Dazu sollte spater eine

Kalibrierung des Rotameters erfolgen.

Aufgrund mehrerer Messbereichsiiberschreitungen des CO2-Sensors wahrend des Versuchs, war eine
Auswertung nicht moglich. Die Aufkonzentration des Reaktionsgases wurden wieder durch einen zu
schwachen Messgasvolumenstrom (ca. 2 I/min mit der Luftpumpe + ca. 1l/min mit dem
Gasmessgerat) ausgeldst. Nach einigen weiteren Tests wurde erkannt, dass der Gasregler aufgrund
der sich verandernden Gaszusammensetzung nicht korrekt funktionieren konnte. Der Regler wurde
auf ein konstantes Gasgemisch kalibriert, das Messgas weist aber eine schwankende
Zusammensetzung auf. Der Versuch eine Gasmessstrecke mit konstantem Gasvolumenstrom
aufzubauen, war daher nicht mit einfachen Mitteln zu erreichen. Es wurde entschieden den

Gasvolumenstrom nicht zu regeln sondern einfach nur zu messen.

Fir den nachsten Versuch wurden die Luftpumpe und der Regler aus der Gasmessstrecke entfernt.
Durch die Verwendung des stillgelegten By-Passes des Pellet-Pots, konnte der Seitenkanalverdichter
zur Bereitstellung des notwendigen Unterdrucks (-40 bis -50 mbar bei ca. 7 |/min) herangezogen
werden und fiir einen gréBeren Messgasvolumenstrom sorgen. Weiters wurden die Reihenfolge des
Rotameters und des Drucksensors in der Gasstrecke vertauscht. Der genaue Messaufbau ist in
Abbildung 34 (c) ersichtlich. Mit diesem Aufbau wurde der erste erfolgreiche auswertbare Versuch
»PPV-003-IB" durchgefiihrt.

Bei der Auswertung des Versuchs wurde allerdings noch ein Fehler im Volumenstrommesssystem
gefunden. Es wurde ein Temperatursensor im Gasstrom vergessen, wodurch eine exakte Bestimmung
des Gasvolumenstroms nicht mdglich war. Die Temperatur des Messgases wurde behelfsmaBig mit
der Temperatur des Gases im Gasmessgerat angenommen, was zumindest eine Abschdtzung des
Gasvolumenstroms ermdglichte. Wie vermutet, zeigte sich in spateren Versuchen, nach dem Einbau
des Messgastemperatursensors, dass die Gastemperatur im Gasmessgerat nicht mit der eigentlichen
Temperatur des Messgases Ubereinstimmt (siehe Abbildung 32). Mit der Verwendung des
Seitenkanalverdichters zur Erzeugung des Messgasstroms konnte ein Gasvolumenstrom von mehr als
7 I/min erreicht werden, das entsprach einer Verdopplung des Volumenstroms gegeniiber des

vorangegangenen Versuchs und ermdglichte einen ausreichenden Gasaustausch.
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Abbildung 32: Gasmessung — Vergleich Gastemperaturen —
Temperatur Messgerat (orange), Temperatur Messgasstrom (blau)

Als Vorbereitung flir den nachsten Versuch wurde die Kalibrierung des Rotameters durchgefiihrt.
Diese erfolgte durch den zuvor erwdhnten Luftvolumenstromregler (GVR2 ,Air with some PPM SO2"),
wobei die Kalibrierbedingungen des Reglers vollstéandig eingehalten wurden (2 bar Druck
eingangsseitig, synthetische Luft als Gas) und der Regler dadurch einwandfrei arbeiten sollte. Die
vollstdndige Kalibrierkurve des Rotameters ist in Anhang G zu finden. Der Messaufbau fiir die

Kalibrierung ist in Abbildung 33 dargestellt.

Die Gastemperatur und der Absolutdruck nach dem Rotameter wurden zur Angabe des Bezugspunkts
der Kalibrierung gemessen und dokumentiert. Der Absolutdruck konnte aus dem o&rtlichen Luftdruck
und dem nach dem Rotameter gemessen Differenzdruck errechnet werden. Der Luftdruck konnte von
der Webseite der ZAMG (Zentralanstalt fiir Meteorologie und Geodynamik) [20] Gbernommen werden.
Mit Hilfe der Kalibrierkurve, des berechneten Absolutdrucks, der molaren Masse von synthetischer Luft
und der Gastemperatur koénnen samtliche Einflussfaktoren auf die Gasvolumenstrommessung
korrigiert werden. Mit der laufenden Messung dieser GroBen wahrend des Versuchs kann der
angezeigte Gasvolumenstrom korrigiert und dann auf Normbedingungen rickgerechnet werden. Mit

dem Normgasvolumenstrom kann die abgegebene Gasmenge berechnet werden.

Brooks
MFC

ZAMG” testo 830-T4

© 9,
=

— oo
Brooks Rotameter testo 435-4
Controller .Porter”

Abbildung 33: Gasmessung — Aufbau zur Kalibrierung des Rotameters

Nach der Kalibrierung des Rotameters und den Vorbereitungen fiir den Versuch ,PPV-004-1B" wurde
die endgliltige vierte Version der Gasmessstrecke aufgebaut. Das Y-Stiick nach dem Kihler wurde

entfernt und der Kihler wurde direkt mit dem Rotameter verbunden, um den gesamten
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Messgasvolumenstrom messen zu kénnen. Eine Verwendung der ungenauen Volumenstrommessung
des Gasmessgerdts war somit nicht mehr notwendig. Nach dem Rotameter wurden ein
Thermoelement (Messgerat: testo 830-T4) und ein Druckmessgerat (testo 435-4) analog zum
Messaufbau in der Kalibrierung eingebaut, um die Gastemperatur und den Differenzdruck zur
Umgebung messen zu konnen. Erst danach erfolgte die Abzweigung des Teilgasstroms fiir das
Messgerat. Zusatzlich musste flr die Korrektur des Gasvolumenstroms der absolute Luftdruck erfasst
werden. Der endgiiltige Messaufbau ist in Abbildung 34 (d) dargestellt, er wurde fiir alle weiteren

Versuche verwendet.

Die Datenaufzeichnung zur Messgasvolumenstrommessung erfolgte handisch, da die verwendeten
Messgerate nicht in die Automatisierung eingebunden werden konnten und Uber keine eingebaute
Aufzeichnungsfunktion verfligen. Ein Messdatensatz, bestehend aus Skalenwert des Rotameters,
Messgastemperatur, Messgasdifferenzdruck und der Uhrzeit der Messung, konnte jede Minute erfasst
werden. Der Absolutdruck wurde ca. halbstindlich wahrend des Versuchs abgerufen und notiert. In
der Auswertung wurde der Mittelwert der aufgezeichneten Messwerte verwendet. Zusatzlich wurde die
relative Luftfeuchtigkeit in der Umgebungsluft (Messgerdt: testo 435-4, Funksensor: testo
~Feuchtemodul Compact Professional") jede halbe Stunde gemessen und aufgezeichnet, da diese
eventuell spater fiir Korrekturen in der Auswertung oder fiir die Erklarung von eventuellen Fehlern

gebraucht werden kénnte.

Eine detailliertere Ubersicht tiber den Gesamtaufbau ist in Anhang H dargestellt.
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a) testo 350-XL
Messgas
— 3|3
H o m\[/:
-BT05
(Pellet-Pot)
b) testo 350-XL

]

aa|° Brook AN
rooks
MFC testo 435-4

SO

Rotameter

-BT05 Gaskiihler Luftoumpe € Rotameter
(Pellet-Pot) pumpe  lauda Porter”
— oo
— oo
Brooks
Controller
C) testo 350-XL

[: g ~
a
oo|°®

F Messgas
e
LL_1] 0 \ A A

® I

Hauptgasstrom
testo 435-4
-BT05 Gaskiihler Rotameter
(Pellet-Pot) .Porter’
d) testo 350-XL
Ols
F Messgas testo 830-T4 oag|®
s
L1 mﬂ'\vn\/AV

-BT05 Gaskiihler Rotameter
(Pellet-Pot) Porter” testo 4354 Hauptgasstrom

® © ®

ZAMG” testo 435-4  testo 435-4
Funksensor Funksensor

Abbildung 34: Gasmessung — Entwicklung der Gasmessstrecke

7.7. Versuchsauswertung

Nachfolgend sind die Datenverarbeitungs- und Berechnungsschritte zur Ermittlung des
Spateisensteingehalts und des Masseverlusts der Probe beschrieben. Die gesamte Datenverarbeitung
erfolgt in einem Python-Skript unter der Verwendung einiger frei verfligbarer Programmmodule. Die
Auswertung der Versuchsdaten wére zwar auch in einem Tabellenkalkulationsprogramm méglich
gewesen, allerdings ist die Zusammenfiihrung der mit unterschiedlichen Messfrequenzen

aufgezeichneten Datensatze schwierig durchzufiihren, weshalb die Wahl auf Python fiel.
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7.7.1. Datenvorbereitung

Das Ziel der Datenvorbereitung ist es alle Messdaten in digitaler Form konzentriert in einem Ordner
am Auswertecomputer vorliegen zu haben. Dazu ist es sinnvoll einen Versuchsordner zu erstellen in
dem spater alle Datendateien abgelegt werden. Die Messdatenaufzeichnungsdatei des Pellet-Pots
kann direkt vom USB-Stick auf den Auswertecomputer kopiert werden. Diese Datei muss zur
automatischen Auswertung das Prafix ,pp-data® im Namen enthalten und als ,csv"-Datei vorliegen,

beide Voraussetzungen werden von der Originaldatei bereits erfiillt.

Die Messwerte flir den Messgasvolumenstrom miissen, da sie nur handisch im Versuchsprotokoll
aufgezeichnet wurden, zuerst digitalisiert werden. Zu diesem Zweck existiert eine vorbereitete Excel-
Tabelle, in die die Daten (bertragen werden missen. Die ausgefillte Datei ist unter

»gas_flow_measurements.xIs" im Versuchsordner abzuspeichern.

Die Messdatensatze aus dem Gasmessgerat miissen mittels serieller Schnittstelle (RS232) auf einen
Laptop mit dem Programm ,testo Comfort-Software™ (ibertragen und von dort auf einem USB-Stick
zum Auswertecomputer Ubertragen werden. Eine Hilfestellung zur Vorbereitung der Daten ist in

Anhang I zu finden.
7.7.2. Programmablauf

Nach dem Starten des Auswertungsprogramm muss zuerst der Versuchsname eingegeben werden,
danach wird automatisch eine vordefinierte Ordnerstruktur und die Versuchsdatei erstellt. Die
Versuchsdatei soll zu jeder Zeit der Auswertung einen Uberblick iiber den Versuch, die Probe, die
Messdateien und die bereits erfolgten Datenverarbeitungsschritte und Ergebnisse bieten. Dazu
muissen die Versuchsdaten handisch in die Versuchsdatei eingetragen werden. Im nachsten Schritt
mussen die vorbereiteten Messdateien in den am Bildschirm angegebenen Rohdatenordner des

Versuchs kopiert werden.

Die eigentliche Auswertung erfolgt dann groBtenteils automatisch, nur an einigen Stellen miissen
Entscheidungen von der Bedienperson getroffen werden. Diese handischen Eingriffe in den
Programmablauf wurden durch Probleme im derzeitigen Versuchsaufbau bzw. Verfahrensablauf
notwendig und beinhalten unter anderem, die Korrektur der Startzeit von Gasmessdaten, die Auswahl
eventueller Nullwerte fir die CO2- und CO-Messung und die Wahl der Start- und Endzeiten der

einzelnen Karbonatstufen.

Die Ergebnisse eines Berechnungsschritts werden im Zuge der Auswertung immer in neue Spalten
abgespeichert. Wenn die Korrektur einer Rohdatendatei notwendig ist, wird die korrigierte Fassung in
einem eigens daflir angelegten Ordner abgespeichert. Aufgrund dieser beiden MaBnahmen ist
sichergestellt, dass nach dem Abschluss der Berechnungen alle Zwischenergebnisse vorliegen und
nachvollzogen werden kdnnen. Die Ergebnisse der Auswertung werden in der Versuchsdatei und

zusatzlich in einer Excel-Datei abgespeichert.
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In Anhang ] ist der Ablauf der Datenverarbeitung genauer beschrieben. Eine Beschreibung der
eingesetzten Python-Umgebung und eine Anleitung zur Installation derselben ist in Anhang K zu

finden.
7.7.3. Berechnung

Die folgenden Berechnungsschritte basieren auf den Annahmen des Modells des Analyseverfahrens
und werden vom Python-Auswertungsprogramm  am  Computer  umgesetzt. Das
Auswertungsprogramm bietet noch einige zusatzliche Funktionen, die aber fiir die eigentliche
Berechnung des Spateisensteingehalts und des Massenverlusts nicht relevant sind und deshalb hier
nicht beschrieben werden. Beispiele dafiir sind unter anderem die Korrektur der
CO2-Konzentrationswerte aufgrund des Messfehlers des Gasmessgerats und die Nullwertkorrektur von
CO2- und CO-Konzentration. Im Folgenden wird angenommen, dass alle notwendigen Korrekturen

bereits durchgefiihrt wurden.
Indexerkldrung:

e Index i: Zeitpunkt der Datenaufzeichnung

e Index j: Stoff in einem Stoffgemisch
Berechnungsgang:

1. Laden der Versuchsdatei

2. Laden der kombinierten Messwertdatei

3. Korrektur der CO2-Konzentration
a. Anwendung eines Korrekturfaktors (optional)
b. Nullung der CO2-Konzentration (optional)

4. Nullung der CO-Konzentration (optional)

5. Berechnung der Gaszusammensetzung

a. Berechnung der CO2-Konzentration fiir die Bestimmung der Mineralgehalte

(pCOZ;calc;i = (pCOZ;i - (pCOZ;enV ( 6 )
Pco,;calci CO»-Konzentration fiir die Berechnung [%]
@co,;i Korrigierte gemessene CO»-Konzentration [%]

@coenv CO,-Konzentration in der Umgebungsluft [%] (0,04 %)

b. Umrechnung der CO-Konzentration von ppm in %

_ (pCO;i;ppm
Pcoi = 710000 (7)
@cosi CO-Konzentration fur die Berechnung [%]
®co;i;ppm Korrigierte gemessene CO-Konzentration [ppm]
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c. Berechnung der Summe der Konzentrationen von Oz, CO2 und CO

©0,+C0,+C0;i = Po,;i T Pco,;i T Ccosi (8)

©o,+co,+co;i Summe der Konzentrationen von O, COz und CO [%]

©o,;i 0O,-Konzentration [%]

d. Berechnung der Summe der Konzentrationen von Stickstoff und Argon im Messgasstrom

(restliche Gase, nehmen an keiner Reaktion teil)

On,+ari = 100 — @0, 1c0,+c0i (9)

ON,+Ar;i Summe der Konzentrationen von N, und Ar [%]

e. Berechnung der Konzentrationen von Stickstoff und Argon im Messgasstrom
(N2 und Ar reagieren in diesem Prozess nicht, deshalb bleiben die Verhaltnisse zwischen
diesen beiden Gasen gleich und es kann das Verhaltnis in Umgebungsluft angenommen
werden)

i. Berechnung der Konzentration von N2 im Messgas

Onoi = © . PNgair
Nzl R (pN2+Ar;air ( 10 )
ON,;i N»-Konzentration [%]
ON,;air Nz-Konzentration in Luft [%] (78,08 %)

ON,+Ar;air Summe der Konzentrationen von Nz und Ar in Luft [%] (79,01 %)

ii. Berechnung der Konzentration von Ar im Messgas

Pari = @ . PAr;air
At NatAr (PN2+Ar;air ( 11 )
Par;i Ar-Konzentration [%]
PArair Ar-Konzentration in Luft [%] (0,93 %)

f. Berechnung der mittleren molaren Masse des Mischgases
(fir die ndherungsweise Berechnung unter Voraussetzung eines idealen Gases werden

die Stoffmengenanteile x; mit den Volumenanteilen ¢; gleichgesetzt)

A
Mgaszzxj-Mj (12)
=1
Mgas Molare Masse des Messgases [g/mol]
Z Anzahl der Bestandteile des Messgases [1]
Xj Gehalt des Stoffs j im Messgas [1]
M; Molare Masse des Stoffs j [g/mol]
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Z
l\_/[gaszz(pj'lvlj (13)
@ Konzentration des Stoffs j im Messgas [1]

6. Interpolation der Gasvolumenstromdaten
a. Originaldatensatze markieren
b. Lineare Interpolation von:
i. Skalenwert Rotameter
ii. Relativer Druck hinter dem Rotameter
iii. Temperatur hinter dem Rotameter
7. Berechnung des Gasvolumenstroms
a. HilfsgréBen berechnen

i. Absoluten Luftdruck im Messgasstrom nach dem Rotameter berechnen

Pgas;i = Pabs;env T Prel;i (14)
Pgas;i Absolutdruck im Messgasstrom [bar]
Pabs;env Absolutdruck in der Umgebung [bar]
DPrel;i Relativdruck zwischen Messgasstrom und Umgebung [bar]

ii. Absolute Gastemperatur nach dem Rotameter berechnen

Tkelvin;i = Tcelsius;i + 273,15 °C (15)
Tkelvin;i Absolute Temperatur im Messgasstrom [K]
Teelsius;i Temperatur im Messgasstrom [°C]

b. Ermittlung des angezeigten Gasvolumenstroms
(Annahmen: Gas = kiinstliche Luft, Temperatur = Kalibriertemperatur,
Druck = Kalibrierdruck)
Der Gasvolumenstrom wird ermittelt, indem der abgelesene Skalenwert mit der
Kalibrierkurve des Rotameters verglichen wird. Das Rotameter wurde im Bereich von 0 —
1 m3/h iber 10 Messpunkte kalibriert. Die Berechnung des angezeigten

Gasvolumenstroms erfolgt durch lineare Interpolation des Skalenwerts zwischen den

Messpunkten.
Ving;i = f(SV) (16)
Vind:i Angezeigter Messgasvolumenstrom [I/min]
f lineare Interpolation
SV; Skalenwert Rotameter [1]

63



Erzcharakterisierung

c. Berechnung des Korrekturfaktors fiir die Umrechnung von angezeigtem

Gasvolumenstrom zum tatsachlichen Gasvolumenstrom
Der angezeigte Luftvolumenstrom bezieht sich auf die Verhaltnisse bei der Kalibrierung
des Rotameters. Da der Zusammenhang zwischen Gasvolumenstrom und Gasmassestrom
Uber die Dichte besteht und die Dichte von Temperatur, Druck und molarer Masse des
Gases abhangig ist wird, missen Korrekturen fiir jede dieser Eigenschaften durchgefiihrt
werden (Erklarung der Korrekturen siehe: [21] [22] [23]):
Kalibrierbedingungen: M., = 28,8 g/mol; p.,; = 0,9457 bar; T, = 296,6 K

= Kinstliche Luft > tatsachliche Gaszusammensetzung

= Kalibriertemperatur - tatsachlicher Temperatur

= Kalibrierdruck - tatsachlicher Druck

Mcal Pcal Tgas-i
Kai = pones Te 17
Y \/MgaS:i Pgas;i Tea ( )

Ky Korrekturfaktor ,,angezeigt" - ,tatsachlich® [1]

Mcal Molare Masse des Kalibriergases (synth. Luft) [g/mol]
Mgag;i Molare Masse des Messgases [g/mol]

Peal Absolutdruck im Kalibriergasstrom [bar]

DPgas;i Absolutdruck im Messgasstrom [bar]

Tqas;i Absolute Temperatur im Messgasstrom [K]

Teal Absolute Temperatur im Kalibriergasstrom [K]

d. Berechnung des Korrekturfaktors fiir die Umrechnung von tatsachlichem
Gasvolumenstrom zum Gasvolumenstrom bei Normbedingungen
(Gasmassenstrom bleibt gleich, Bezugspunkt @ndert sich)
Normbedingungen: py = 1013,25 mbar; Ty = 273,15K

pgas;i TN pgas;i 273.15 K
Kpj = ot - = T (18)
Pn  Tgasi  1,01325bar  Tgyg;
Ky, Korrekturfaktor ,tatsachlich™ - ,Normbedingungen®
e. Berechnung des Korrekturfaktors fiir die Umrechnung vom tatsachlichen
Gasvolumenstrom zum Gasvolumenstrom bei Standardbedingungen
(Gasmassenstrom bleibt gleich, Bezugspunkt @ndert sich)
Standardbedingungen: pgrp = 1000 mbar; Tgrp = 273,15 K
Pgasii Tstp  Pgasii 273,15K
Ks;i = ’ T 1bar . (19)
Pstp Tgas;l 1 bar Tgas;l
K3, Korrekturfaktor ,tatsachlich® - ,Standardbedingungen®
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f. Berechnung des Gasvolumenstroms bei tatsachlichen Bedingungen

Vact;i

Vacti = Vindii * Kuii

Tatsachlicher Messgasvolumenstrom [I/min]

g. Berechnung des Gasvolumenstroms bei Normbedingungen

Vnorm;i

Vnorm;i = Vacti * K2;i

Messgasvolumenstrom bei Normbedingungen [l/min]

h. Berechnung des Gasvolumenstroms bei Standardbedingungen

Vstp;i

VSTP;i = Vact;i * K3;i

Messgasvolumenstrom bei Standardbedingungen [I/min]

8. Berechnung des kumulativen CO2-Volumens

a. Berechnung des CO2-Volumenstroms

VCOZ;norm;i

VC02;norm;i = Vnorm;i *Pcoy;i

CO,-Teilgasvolumenstrom bei Normbedingungen [I/min]

b. Berechnung des CO2-Volumens pro Zeitschritt

AVnorm;COz;i

At

AVCOZ;norm;i = VCOz;norm;i - At

CO; Normvolumen pro Zeitschritt [I]

Lange eines Zeitschritts [s]

¢. Berechnung des kumulativen CO2-Volumens

VCOZ;norm;i

i
VCOZ;norm;i = AVCOZ;norm;k
k=0

Kumulatives CO,-Normvolumen bis Zeitschritt i [I]

9. Berechnung des kumulativen CO-Volumens
(Wiederholung der Schritte von CO: fiir CO)

a. Berechnung des CO-Volumenstroms

VCO:norm;i

VCO;norm;i = Vnorm;i * Qco;i

CO-Teilgasvolumenstrom bei Normbedingungen [I/min]

(20)

(21)

(22)

(23)

(24)

(25)

(26)
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b. Berechnung des CO-Volumens pro Zeitschritt
AVeoinorm;i = VCO;norm;i - At (27)
AVporm:coii  CO-Normvolumen pro Zeitschritt [I]
c. Berechnung des kumulativen CO-Volumens

i
VCO;norm;i = AVCO;norm;k ( 28 )
k=0

Veo:normi Kumulatives CO-Normvolumen bis Zeitschritt i [I]

10. Berechnung des in der Spateisensteinstufe abgegebenen Gasvolumens

a. Ermittlung der Start- und Endzeit der Spateisensteinstufe (Temperaturverlauf)

tstart;spat = Ustart

(29)
tend;spat = thample=const
tstargspat Startzeitpunkt der Spateisensteinstufe [hh:mm:ss]
tstart Gewahlter Startzeitpunkt (normalerweise: Start der Messung) [hh:mm:ss]
tend;spat Endzeitpunkt der Spateisensteinstufe [hh:mm:ss]
U eampre=const  Z€itpunkt an dem die Probentemperatur tberall gleich ist (580 °C)
[hh:mm:ss]
b. Berechnung des CO2-Gasvolumens in der Spateisensteinstufe
VC02;spat;norm = VCOZ;norm;tend;Spat - VCOZ;norm;tStart;Spat (30)
Vco,;spat;norm CO,-Normvolumen in der Spateisensteinstufe [I]
VEo,norm;tengspat Kumulatives Normvolumen CO; am Ende der Spateisensteinstufe [I]
VCo,norm teargspat Kumulatives Normvolumen CO, am Start der Spateisensteinstufe [I]
c. Berechnung des CO-Gasvolumens in der Spateisensteinstufe
VCO;Spat;Norm = VCO;Norm;tEnd;Spa»c - VCO;Norm;tStart;spat (31)
Veo;spat;Norm CO-Normvolumen in der Spateisensteinstufe [I]
Veo;Norm;tgnaspat Kumulatives Normvolumen CO am Ende der Spateisensteinstufe [I]
Veo;Norm;tseartspat Kumulatives Normvolumen CO am Start der Spateisensteinstufe [I]

11. Berechnung des in der Reststufe abgegebenen Gasvolumens
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a. Ermittlung der Start- und Endzeit der Reststufe (Temperaturverlauf)

tstart;rest = Lend;spat

(32)
tend;rest = Tend
tstart;rest Startzeitpunkt der Reststufe [hh:mm:ss]
tend:rest Endzeitpunkt der Reststufe [hh:mm:ss]
tend Gewahlter Endzeitpunkt (normalerweise: Ende der Messung) [hh:mm:ss]
b. Berechnung des CO2-Gasvolumens in der Reststufe
VCOZ;rest;norm = VCOZ;norm;tend;rest - VCOZ;norm;tstart;rest ( 33 )
Vco:rest:norm CO,-Normvolumen in der Reststufe [I]
Vo, inormitengrest Kumulatives Normvolumen CO, am Ende der Reststufe [I]
Veo,imormityarerest Kumulatives Normvolumen CO, am Start der Reststufe [I]
c. Berechnung des CO-Gasvolumens in der Reststufe
VCO;rest;norm = VCO;norm;tend;rest - Vcoinormitstart;rest ( 34 )
Vco:rest:norm CO-Normvolumen in der Reststufe [I]
Veoinorm;tendrest Kumulatives Normvolumen CO am Ende der Reststufe [I]
Veo;norm;tegartrest Kumulatives Normvolumen CO am Start der Reststufe [I]

12. Berechnung des Masseverlusts aufgrund der Reaktion von Spateisenstein (Spateisensteinstufe)

a. Berechnung der Kohlenstoffmenge im CO2-Gasvolumen (entspricht der CO2-Menge)

VCOZ;spat;norm _ VCOz;spat;norm

N¢.Co,ispat = =
CiC0zispat = Ty o morm - 262% (35)
’ mo

N¢;co,;spat CO,-Stoffmenge in der Spateisensteinstufe [mol]

Vim;co,morm  Molares Volumen von CO; bei Normbedingungen [l/mol]
b. Berechnung der Kohlenstoffmenge im CO-Gasvolumen (entspricht der CO-Menge)

VCO;spat;norm _ VCO;spat;Norm

Nc.cospat = =
CiCOspat = Ty o 22402 L (36)
’ mol
Nc,co;spat CO-Stoffmenge in der Spateisensteinstufe [mol]

Vin:comorm  Molares Volumen von CO bei Normbedingungen [I/mol]
c. Berechnung der Gesamtkohlenstoffmenge

Nc;spat = Nc;co,;spat T Ne;co;spat (37)

Ng;spat Stoffmenge Kohlenstoff in der Spateisensteinstufe [mol]
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d. Berechnung der Stoffmengen mit der Zusammensetzung von Spateisenstein

NFe;spat
nMn;spat
NMg;spat

nCa;spat

Xj;spat

gj;spat
My

NEe;spat = Ng;spat * XFe;spat
NMp;spat = Nc;spat * XMn;spat
(38)

Npg;spat = N¢;spat XMg;spat

Nca;spat = Ncjspat - XCa;spat

Stoffmenge von involviertem Eisen in der Spateisensteinstufe [mol]
Stoffmenge von involviertem Mangan in der Spateisensteinstufe [mol]
Stoffmenge von involviertem Magnesium in der Spateisensteinstufe [mol]

Stoffmenge von involviertem Kalzium in der Spateisensteinstufe [mol]

8j;spat * Mj
Xj;spat =vm -
Zk=1 8k;spat Mk
m
mit: ZXj;spat =1 (39)
=1
jEk

k € {Fe, Mn, Mg, Ca}

Teilchenzahlanteil von Element j an der Eisenposition von Spateisenstein [1]
Anzahl verschiedener Elemente an der Eisenposition von Spateisenstein [1]
Gehalt von Element j an der Eisenposition von Spateisenstein [1]

Molare Masse von Element k [g/mol]

e. Berechnung der Masse des abgegebenen CO2 anhand der gesamten Kohlenstoffmenge

Arnspat;COZ

Mco,

Arnspat;COz = —Ng;spat * MC02 (40)

Massenanderung aufgrund der CO,-Abgabe in der Spateisensteinstufe [g]

Molare Masse von CO; [g/mol]

f. Berechnung der Masse Spateisenstein anhand der gesamten Kohlenstoffmenge je nach

Zusammensetzung des Spateisensteins

Mspat = XFe;spat - Mg

Mspat

Ni;spat

Mgpat

+ XMn;spat IV XMg;spat ’ MMg + NC;spat “Mc + NO;spat Mo
= Xresspat - 55,845 + Xymispat - 54938 + Xygispat - 24,305 + 112,011 + 2 - 15,999

(41)
mit: XFe + XMn + XMg =1
Molare Masse von Spateisenstein [g/mol]
Teilchenanzahl von Element i in Spateisenstein [1]
Molare Masse von Element i [g/mol]
Mgpat = Ng;spat - Mspat (42)

Masse Spateisenstein [g]
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g. Berechnung der Masse des durch FeO aufgenommenen Oz, bei Annahme einer

vollstdndigen Oxidation zu Fe203

4 FeO (s) + 02 (g) = 2 Fe203 (s)

=> Aufnahme von %2 Oz pro Fe-Atom

Arnspat;Oz;Fe =+40,25- NEge;spat * MOZ ( 43 )

Amgpat0, Massenanderung aufgrund der O, Aufnahme in der Spateisensteinstufe [g]

Mo Molare Masse von O, [g/mol]

2

h. Berechnung der Masse des durch MnO aufgenommenen Oz, bei Annahme einer Oxidation

zu Mn20s3
4 MnO (s) + 02 (@) 2 2 Mn203 (s)
=> Aufnahme von %2 Oz pro Fe-Atom
Arnspat:Oz:Mn =+0,25- NMn;spat M02 (44)

Amgpai0,,mn - Massenanderung aufgrund der Oz Aufnahme von Mn in der

Spateisensteinstufe [g]

i. Berechnung des Masseverlusts durch Spateisenstein

Arnspat = AInspat;COZ + Anlspat;oz;Fe + Arﬂspat;oz;Mn ( 45 )

Amgpae Gesamtmassendnderung in der Spateisensteinstufe [g]

13. Berechnung des Masseverlusts aufgrund der Reaktion der restlichen Karbonate

a. Berechnung der Kohlenstoffmenge im CO2-Gasvolumen

n _ VCOZ;rest;norm _ VCOz;rest;norm
C;COy;rest V. 1 ( 46 )

m;COy;norm 22'262m_0]

N¢;co,rest CO,-Stoffmenge in Stufe Rest [mol]
b. Berechnung der Kohlenstoffmenge im CO-Gasvolumen

VCO;rest;norm _ VCO;rest;norm

tecorest T comorm 22 4072 - (47)
’ mol
NC,COosrest CO-Stoffmenge in Stufe Rest [mol]
¢. Berechnung der Gesamtkohlenstoffmenge
Ngirest = N¢;coyrest T Ne;corest (48)
NG rest Stoffmenge Kohlenstoff in Stufe Rest [mol]
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d. Berechnung der Masse des abgegebenen CO2 anhand der gesamten Kohlenstoffmenge

Amrest;C02

Amyest,co, = —Ngrest - Mco, (49)

Massendnderung aufgrund der CO»-Abgabe in Stufe Rest [g]

e. Berechnung der Stoffmengen mit der Zusammensetzung von Ankerit

Ngerest = Nerest * XFe;Ankerit

NMn;rest = Nc;rest * XMn;Ankerit

(50)
Nypgrest = Ncjrest * XMg;Ankerit
Neairest = Nejrest © XCajAnkerit
NFe.rest Stoffmenge von involviertem Eisen in Stufe Rest [mol]
NMnrest Stoffmenge von involviertem Mangan in Stufe Rest [mol]
NMgrest Stoffmenge von involviertem Magnesium in Stufe Rest [mol]
Nearest Stoffmenge von involviertem Kalzium in Stufe Rest [mol]
X _ 8jAnkerit " M
i Ankerit =
Jifinkerit Z{(n=1 8k;Ankerit * Mk
m
mit: Z Xj;Ankerit =1 ( 51 )
j=1
jek
k € {Fe, Mn, Mg,Ca}
Xjirest Teilchenzahlanteil von Element j in Ankerit [1]
m Anzahl verschiedener Elemente in Ankerit [1]
8jirest Gehalt von Element j in Ankerit [1]
My Molare Masse von Element k [g/mol]
f. Berechnung der Masse des auf durch FeO aufgenommenen O, bei Annahme einer
vollstandigen Oxidation zu Fe203
Anlre'st;OZ;Fe =+0,25- Npe;rest * M02 (52)
Amyest0,,7¢  Massenanderung aufgrund der O; Aufnahme von Fe in Stufe Rest [g]
g. Berechnung der Masse des durch MnO aufgenommenen O, bei Annahme einer
vollstandigen Oxidation zu Mn203
An‘lrest;Oz;Mn =+0,5- NMp;rest MOZ (53)

Amrest;Oz;Mn

Massenanderung aufgrund der O, Aufnahme von Mn in der Stufe Rest [g]
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h. Berechnung des Masseverlusts durch die restlichen Karbonate
Amyege = AMyegr;co, + AMyest;0,;re T AMrest;0,;mn
AMyegt Gesamtmassendnderung in Stufe Rest [g]
14. Berechnung des Gesamtmasseverlusts
Am = Amgp,e + AMpegy

Am Gesamtmassendnderung [g]

Erzcharakterisierung

(54)

(55)
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7.8. Versuchsdurchflihrung

7.8.1. PPV-001-IB ,Erster Test"

Dieser Versuch wurde hauptsachlich als Test aller Systemkomponenten angesehen, ein verwertbares
Versuchsergebnis wurde nicht unbedingt erwartet. Als Probe diente die zuvor beschriebene Aufgabe
des Schwertriibezyklons. Um ein Bild fiir die Arbeiten zu bekommen, die zur Vor- und Nachbereitung

des Versuchs durchgefiihrt werden miissen, werden diese Arbeiten hier genauer beschrieben.

Das Einsetzen des Probenbehdlters und das gleichzeitig durchzufiihrende Anstecken des
Gasflihrungsrohrs an den Probebehdlter gestalteten sich aufgrund der engen Platzverhaltnisse
schwierig. Durch das Aushdrten der Dichtmasse muss dieser Vorbereitungsschritt relativ schnell
durchgefiihrt werden, was den Vorgang noch zusatzlich erschwert. Die Beflillung wurde mittels eines
Trichters durchgefiihrt und konnte ohne Probleme durchgefiihrt werden. Die Probenhdhe im Behalter
wurde mittels Messschieber gemessen, um sie spater mit der Hohe nach dem Versuch vergleichen zu

kdnnen und dadurch eventuelle Verdnderungen in der Schiittung feststellen zu kénnen.

Der Versuch wurde mit der ersten Version der Messgasstrecke durchgefiihrt, dazu wurde das
Messgerdt einfach direkt mit dem Ende des verlangerten Gasfiihrungsrohr des Probenbehalters
verbunden. Die Kiihlung des Messgases erfolgte durch das lange Metallrohr und den internen
Gaskiihler des Messgerats. Die Volumenstrommessung wurde ebenfalls vom Gasmessgerat

Uubernommen.

Die Temperatur in der Probe wurde durch ein flexibles Thermoelement ca. 1-2 cm unter der
Probenoberflache im Probenbehdlter gemessen. Das Thermoelement wurde am Anschluss BT14
(Temperaturmessung im nicht verwendeten By-Pass) angesteckt und Uber die Durchfiihrung von
Temperatursensor BT10 in den Pellet-Pot verlegt. Der Temperatursensor BT10 musste dazu
ausgebaut werden und konnte dadurch fiir diesen Versuch nicht verwendet werden. Zusatzlich wurde
der Temperatursensor BT05 vom Hauptgasrohr auBen auf das verlangerte Gasfiihrungsrohr befestigt,

um einen Anhaltswert fiir die Abgastemperatur zu erhalten.
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Versuchsnummer PPV-001-1B

Probe »Zyklon Aufgabe"
SKV Regelung Luftmasse — 50 kg/h
Temperaturregler Poteingang
Gasmessstrecke Version 1

Probenmasse vorher 458,54 g

Probenmasse nachher | 313,35g

Masseverlust absolut 145,19 g

Masseverlust relativ 31,7 %
Flllhéhe vorher 106 mm
Flllhéhe nachher 107 mm
Flllhéhe Differenz + 1 mm

Messgasvolumenstrom | ~ 1 |/min

Tabelle 18: PPV-001-IB ,Erster Test" — Versuchsdaten

Am Beginn des Versuchs wurde die Sprungantwort der Probentemperatur bei einer Heizleistung von
50 % aufgezeichnet, um beim nachsten Versuch schon einen Temperaturregler fir die
Probentemperatur verwenden zu kénnen. Die Aufzeichnung funktionierte problemlos und der Regler
konnte auf Basis dieser Messungen parametriert werden. Nach dem Abschluss dieses Tests wurde der
Temperaturregler fiir die Gastemperatur oberhalb der Probe auf 500 °C gestellt und auf das Ausregeln

der Temperatur gewartet.

Als die Temperatur in der Probe 400 °C erreicht hatte (ca. um 11:30), begann sich auch messbares
CO2 zu bilden und die CO2-Konzentration stieg in den nachsten Minuten weiter stark an. Um 11:40
musste die Gasmessung aufgrund der Sattigung der CO2- und der CO-Messzelle das erste Mal
abgebrochen werden. Nach dem Erreichen der 500 °C Poteingangstemperatur wurde der Sollwert auf
600 °C erhoht. Kurz nach dem Erreichen der gewiinschten Gastemperatur begann die
Probentemperatur auf tiber 600 °C zu steigen, anscheinend flhrt die exotherme Oxidation von FeO zu
Fe203 zu einem unkontrollierten Ablauf der Reaktion (thermisches Durchgehen der Reaktion) und die
Probe kann sich so sogar Uber die Gastemperatur hinaus erwarmen. Der Sollwert der Gastemperatur

wurde daraufhin wieder auf 500 °C zuriickgestellt.

Um 11:55 bei einer Probentemperatur von 600 °C wurde versucht die Gasmessung wieder zu starten,
jedoch waren sofort wieder beide Messzellen gesattigt und die Messung musste wieder abgebrochen
werden. Erst um 12:25 konnte das Abklingen der Reaktion durch einen erneuten Versuch der

Gasmessung aufgezeichnet werden. Die CO-Konzentration war nach dem Abklingen 0 ppm und die
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CO2-Konzentration kam bei knapp 1 % zum Stillstand. Die Probetemperatur sank aufgrund der

fehlenden zusatzlichen Energie der Oxidation in dieser Zeit von 600 °C auf 550 °C ab.

Um 12:41 wurde mit der Anderung des Sollwerts auf 750 °C die zweite Stufe gestartet, die
CO2-Konzentration war zu diesem Zeitpunkt auf vernachlassigbare 0,13 % abgesunken. Durch diese
niedrige Konzentration war die Spateisensteinstufe von der Reststufe eindeutig abgrenzbar. Bei einer
Probentemperatur von 650 °C, mit einer leichten Verzdgerung nach der Erhdhung der Heizleistung,
begann die Entsduerung erneut und die Messzellen wurden wieder Uberlastet. Die Solltemperatur

wurde danach wieder auf 720 °C gesenkt, um die Gasabgabe vielleicht etwas zu verlangsamen.

Um ca. 13:11 wurde erneut versucht die Messung zu starten, dadurch stieg die Probentemperatur
sichtlich an, obwohl sich weder die Gastemperatur oberhalb des Pots noch der Energieeintrag in die
Maschine gedndert hatte. Dieser Effekt ist wahrscheinlich auf das Absaugen, des hauptsachlich aus
CO2 und CO im Lickenraum der Schiittung bestehenden Messgases zuriickzufiihren, da dadurch

wieder frischer Sauerstoff zur Probe kommt und somit die Oxidation von Eisen wieder starten konnte.

Wahrend die Probentemperatur bis auf 750 °C anstieg, nahm die CO:-Konzentration in der
mittlerweile durchlaufenden Messung immer weiter ab. Nach einem Absenken der Probentemperatur
auf unter 700 °C verlangsamte sich die Reaktion zusatzlich, nahm aber nach dem erneuten
Aufwarmen auf 750 °C wieder zu. Nach einer Versuchsdauer von knapp 6 Stunden wurde beschlossen
den Versuch durch ein langsames Zurlicknehmen der Temperatur zu beenden, dadurch sollte es
moglich sein die Temperatur zu finden, bei der die Reaktion aufhdrt zu laufen. Wahrend die
CO2-Konzentration zu Beginn der Abkiihlung 7 % betrug, sank sie bei 650 °C auf 1 % und bei 550 °C
kam sie vollsténdig zum Erliegen. Es wird vermutet, dass die weiterlaufende Entsduerung in diesem

Temperaturbereich auf Kalzit zuriickzufiihren ist.

Wéhrend des Versuchs musste mehrmals das Kihlwasser getauscht werden, um den
Seitenkanalverdichter nicht zu stark zu erwarmen. Der Austausch des Kihlwassers gestaltete sich
durch die beengten Platzverhaltnisse und einen fehlenden Wasserablass im Kihler duBerst schwierig.
Das Wasser musste Uber einen Schlauch abgezogen werden, aufgrund der hohen Wassertemperatur

war dies aber nicht einfach durchzufiihren.

AbschlieBend ist anzumerken, dass der abgezogene Messgasstrom mit ungefahr 1 I/min (It
Gasmessgerdt) auf jeden Fall zu niedrig war. Eine Erh6hung der Konzentration von CO2 und CO (iber
die maximal zuldssigen Konzentrationen der Messzellen konnte somit nicht verhindert werden. Fir den
ndchsten Versuch musste eine starke Gasabsaugung installiert werden. Eine Auswertung des Versuchs
war aufgrund der Probleme mit der Gasmessung nicht mdglich. Tabelle 18 enthalt die wichtigsten
Versuchsdaten. Eine Ubersicht mit den wichtigsten Messdatenverldufen tiber den gesamten Versuch
bietet Abbildung 35. Die Automatisierung des Pellet-Pots arbeitete wahrend des gesamten Versuchs

einwandfrei.

Weiters ist zu erwdhnen, dass die Probe beim Entfernen aus dem Probenbehdlter in 5 getrennten

Schichten abgetragen wurde. Optische Unterschiede zwischen den Schichten konnten dabei nicht
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festgestellt werden. Davor wurde die Hohe der Probe im Behdlter erneut gemessen, es konnte keine
Veranderung gegeniiber der Hohe vor dem Versuch festgestellt werden. Der Ausbau, die Zerlegung
und die Reinigung des Probenbehdlters und der Gasflihrungsleitung konnten ohne Probleme
durchgefiihrt werden.

Das Gasmessgerat wurde nach dem Versuch zum Austausch der Sauerstoffzelle und des
Gaskiihlsystems nach Wien zur Fa. testo GmbH gebracht, dabei wurde weiters festgestellt, dass der
CO2-Sensor nicht mehr einwandfrei arbeitet und eine Abweichung von bis zu 10 % aufweist. Da die

Genauigkeit flr einen Test des Messprinzips aber ausreichte, wurde entschieden die Versuche mit
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Abbildung 35: PPV-001-1B ,Erster Test" — Versuchsablauf

7.8.2. PPV-002-IB ,Externe Gaspumpe"

Beim zweiten Versuch gab es gegeniiber dem ersten Versuch zwei groBe Anderungen. Einerseits
wurde die Gasmessstrecke verandert (Umbau auf Version 2, siehe Kapitel 7.6 Gasmessstrecke),
andererseits konnte die Probentemperatur in diesem Versuch direkt geregelt werden. Weiters wurde

ein zweites flexibles Thermoelement zur Messung der Probentemperatur im unteren Bereich des
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Probenbehalters eingebaut. Damit sollte die GleichmaBigkeit der Durchwarmung Uberpriift werden.
Das obere Thermoelement wurde an den Anschluss BT13 und das untere an Anschluss BT14
angesteckt. Beide dadurch verdrangten Temperatursensoren waren flir diesen Versuch nicht wichtig
und wurden einfach weggelassen.

Der Versuchsablauf war prinzipiell sehr &dhnlich zum Vorangegangenen. Die Gasabgabe der
Spateisensteinstufe war wieder deutlich erkennbar und wahrscheinlich abgeschlossen, wahrend die
vollstandige Reaktion in der zweiten Temperaturstufe nicht abgewartet werden konnte. In der
Spateisensteinstufe  traten = wieder  Unterbrechungen  der  Messung aufgrund  der
Messbereichsiiberschreitungen von CO2 und CO auf. Eine Auswertung des Versuchs war deswegen
ebenfalls nicht maglich.

Versuchsnummer PPV-002-1B

Probe ~Zyklon Aufgabe®
SKV Regelung Luftmasse — 50 kg/h
Temperaturregler Probe oben
Gasmessstrecke Version 2

Probenmasse vorher 51045¢

Probenmasse nachher | 368,93 g

Masseverlust absolut 141,52 g

Masseverlust relativ 27,7 %
Flllhéhe vorher 124 mm
Flllhéhe nachher 124 mm
Flllhéhe Differenz +0 mm

Tabelle 19: PPV-002-1B ,Externe Gaspumpe" — Versuchsdaten

Auffallig wahrend des Versuchs war der Ausfall des Lufterhitzers durch einen Programmierfehler um
16:00, der allerdings schnell Kkorrigiert werden konnte. Weiters konnte die exotherme
Oxidationsreaktion in der Spateisensteinstufe beobachtet werden. Wahrend die Probentemperatur im
unteren Bereich des Probenbehdlters beim Erhitzen um bis zu 100 °C gegenliber der
Probentemperatur oben nachlief, konnte am Ende der Spateisensteinkalzinierung ein starkes
Uberschwingen der unteren Probetemperatur beobachtet werden. Dieser Effekt wird durch die
selbsterhitzende Reaktionsfront (exotherme Oxidationsreaktion) in der Probe ausgeldst und erschwert
die Temperaturregelung erheblich. Durch ein vorsichtigeres Erhitzen in der Spateisensteinstufe sollte
dieses Verhalten vermeidbar sein. Anhand des Uberschwingens beider Sensoren konnte die Zeit fiir

die vollstéandige Durchwdrmung der Probe grob abgeschatzt werden, sie betragt ungefahr 20 min.
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Das groBte Problem mit diesem Versuch war wieder der unzureichende Messgasvolumenstrom, der

die Reaktionsgase nicht schnell genug wegférdern konnte und somit die Messzellen (iberlastete.
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Abbildung 36: PPV-002- IB , Externe Gaspumpe" — Versuchsablauf

7.8.3. PPV-003-IB ,Gasmessung"

Der Schwerpunkt des dritten Versuchs lag in der Durchfiihrung eines auswertbaren Versuchs. Mit der
erneuten Anpassung der Messgasstrecke sollte eine ausreichende Durchstréomung des Probenbehélters
erfolgen und eine Uberlastung der Messzellen vermieden werden kénnen. Die Erwdrmung der Probe
sollte diesmal noch vorsichtiger erfolgen, um ein thermisches Durchgehen der Reaktion und damit
eine Bildung von zu groBen CO2- und CO-Mengen vermeiden zu kénnen. Die wichtigsten Daten zum
Versuch sind in Tabelle 20 zusammengefasst. Der Versuchsablauf mit den wichtigsten Messgréfen

wird in Abbildung 37 gezeigt.
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Versuchsname PPV-003-1IB
Probe »~Zyklon Aufgabe"
SKV Regelung Luftmasse — 50 kg/h
Temperaturregler Probe oben
Gasmessstrecke Version 3
Probenmasse vorher 477,23 g
Probenmasse nachher 352,17 g
Masseverlust absolut 125,06 g
Masseverlust relativ 26,2 %
Flllhéhe vorher 119 mm
Flllhéhe nachher 119 mm
Flllhéhe Differenz 0 mm

Tabelle 20: PPV-003-IB ,Gasmessung" — Versuchsdaten

Im GroBen und Ganzen wurden die geplanten Ziele des Versuchs erreicht. Die Reaktion konnte durch
eine Kombination aus langsamerer Erwarmung und den hodheren Messgasvolumenstrom besser
kontrolliert werden und dadurch in einer zusammenhdangenden Messung erfasst werden. Die
Differenzierung der Spateisensteinreaktion ist im CO2- und CO-Konzentrationsverlauf gut zu erkennen,
wobei auch zu erwdhnen ist, dass bei dieser vorsichtigen Versuchsfiihrung allgemein weniger CO
entsteht als sonst. Die Temperatur der maximalen CO2-Abgabe ist bei ca. 540 °C erreicht und stimmt

damit gut mit der Literatur Gberein.

In der Reststufe sieht man, dass die Reaktion nach einem kleinen Peak bei ca. 700 °C im weiteren
Verlauf gehemmt wird. Ein Grund fir diese Geschwindigkeitsbeschrankung konnte nicht gefunden
werden. Grundsatzlich sind zwei Mdglichkeiten denkbar, einerseits die Limitierung durch das
Gleichgewicht mit dem entstehenden CO:, andererseits die Limitierung durch die der Probe zugefiihrte
Energie (Temperatur). Die CO2-Konzentration andert sich nach dem Erreichen des Plateaus bis zum
Abbruch des Versuchs nur mehr geringfiigig. Beim Abkiihlen wurde wieder versucht die Temperatur
zu ermitteln bei der die letzte CO2-Abgabe erfolgt. Wie bei Versuch PPV-001-IB liegt diese Temperatur
bei 550 °C.

Um die Aufzeichnung der Messdaten zukiinftig zu vereinfachen wurde eine Vorlage fiir ein
Versuchsprotokoll (siehe Anhang L) erstellt, damit soll es ermdglicht werden alle wichtigen

Versuchsdaten gesammelt erfassen zu kénnen.

Durch die kontinuierliche Gasmessung war eine Auswertung des Versuchs maglich, allerdings wurde
noch keine Temperaturmessung implementiert, die zur vollstandigen Korrektur des Gasvolumenstrom

notwendig gewesen ware. Diese Temperatur wurde in der Auswertung durch eine ahnliche
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Temperatur ersetzt, um wenigstens eine Abschatzung des Spateisensteingehalts und des
Massenverlusts zu erhalten. Die in Tabelle 21 angefihrten Versuchsergebnisse scheinen trotzdem
zumindest plausibel zu sein.

Spateisensteingehalt 65,2 %
Berechneter Massenverlust -154,30 g
Gemessener Massenverlust -125,06 g
Abweichung absolut -29,24 g
Abweichung relativ -23,38 %

Tabelle 21: PPV-003-1B ,,Gasmessung" — Auswertungsergebnisse
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Abbildung 37: PPV-003-IB ,,Gasmessung" — Versuchsablauf
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7.8.4. PPV-004-IB ,Spateisensteinstandard"

In diesem Versuch wurde die endgliltige vierte Version der Gasmessstrecke das erste Mal verwendet,
sie bindet den fehlenden Temperatursensor ein und kann deshalb den Messgasvolumenstrom
vollsténdig korrigieren. Dieser Versuch mit Spateisensteinstandard wird durchgefiihrt um den Verlauf
der CO2-Abgabe von ,reinem" Spateisenstein ermitteln zu kdnnen und somit einen Vergleich mit den
in der Literatur gefundenen Werten durchfiihren zu kénnen. Weiters konnte anhand dieser Probe
getestet werden ob eine normale Beendigung des Versuchs mit einem definierten Ende der
CO2-Abgabe mdglich ist. Die Versuchsdaten sind in Tabelle 22 aufgefiihrt.

Versuchsname PPV-004-1B
Probe ~Spateisensteinstandard"
SKV Regelung Luftmasse — 50 kg/h
Temperaturregler Probe oben
Gasmessstrecke Version 4
Probenmasse vorher 170,66 g
Probenmasse nachher 117,62 g
Masseverlust absolut 53,04 g
Masseverlust relativ 31,1 %
Flllhéhe vorher 37 mm
Flllhéhe nachher 37 mm
Flllhéhe Differenz 0 mm

Tabelle 22: PPV-004-1B ,Spateisensteinstandard" — Versuchsdaten

Wie aus dem Versuchsablauf in Abbildung 38 zu erkennen ist, ist in der Probe wirklich fast
ausschlieBlich Spateisenstein vorhanden. Die in ihrer Menge auBerst gering ausfallende zweite
CO2-Abgabephase ist wahrscheinlich auf verwachsenen Ankerit zuriickzufiihren, was sich auch mit den
Temperaturen decken wiirde. Dieser Versuch ist der Einzige, der nicht abgebrochen werden musste,
sondern bis zum Ende durchgefiihrt wurde. Allerdings ist es méglich, dass bei héheren Temperaturen

noch weitere Reaktionen stattgefunden hatten.

Obwohl der Versuch ahnlich vorsichtig wie der vorangegangene Versuch durchgefiihrt wurde, konnte
ein hoher Temperaturanstieg in den tieferen Schichten der Schiittung nicht verhindert werden. Die
Temperatur fallt — wahrscheinlich aufgrund der fehlenden Moderationswirkung der anderen Minerale —
mit 680 °C auBerst hoch aus. Aufgrund der hohen Temperatur beschleunigt auch die Gasabgabe des

Spateisensteins und sattigt beinahe beide Gassensoren.
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Die Auswertungsergebnisse sind in Tabelle 23 angeflihrt. Der zu hohe Spateisensteingehalt ist
konsistent mit der positiven Abweichung des berechneten Masseverlust im Vergleich mit dem
Gemessenen.

Spateisensteingehalt (112,2 %)
Berechneter Massenverlust -64,91 g
Gemessener Massenverlust -53,04 g
Abweichung -11,87 g
Abweichung -22,39 %

Tabelle 23: PPV-004-1B ,Spateisensteinstandard" — Auswertungsergebnisse
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Abbildung 38: PPV-004-1B ,Spateisensteinstandard™ — Versuchsablauf
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7.8.5. PPV-005-IB ,Nullmessung"

Zur Uberpriifung des Analyseverfahrens wurde auch eine Nullmessung mit einer inerten Probe
(Cylpebs aus Stahl) durchgefiihrt. Dazu wurde der erstmals der Probenbehalter mit kreisférmigem
Querschnitt verwendet. Das Uberschwingen der Temperatur bei diesem Versuch ist wahrscheinlich auf
das verwendete Material zurlickzufiihren (andere spezifische Warmekapazitdt), da es bei anderen
Versuchen noch nicht aufgetreten ist. Die Auswertung lieferte wie zu erwarten keinen Massenverlust,
auf eine Angabe der Versuchsdaten und Auswertungsergebnisse wird deshalb verzichtet. Die

Nullmessung wurde somit erfolgreich durchgefiihrt.
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Abbildung 39: PPV-005-IB ,Nullmessung" — Versuchsablauf
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7.8.6. PPV-006-IB , Ankeritstandard"

Zur Uberpriifung ob durch reinen Ankerit ein Ende der Reaktion herbeigefiihrt werden kann wurde ein
Versuch mit einem Ankeritstandard durchgefiihrt. In Tabelle 24 sind die wichtigsten Daten zu diesem

Versuch angefiihrt.

Versuchsname PPV-006-1IB
Probe ~Ankeritstandard"
SKV Regelung Luftmasse — 50 kg/h
Temperaturregler Probe oben
Gasmessstrecke Version 4
Probenmasse vorher 125,04 g
Probenmasse nachher 90,01 g
Masseverlust absolut 35,03 ¢
Masseverlust relativ 31,1 %
Flllhéhe vorher 38 mm
Flllhéhe nachher 36 mm
Flllhéhe Differenz -2 mm

Tabelle 24: PPV-006-1B , Ankeritstandard" — Versuchsdaten

Am Anfang des Versuchs wurde vermutlich eine kleine Menge Spateisenstein kalziniert, was an dem
kleinen Peak von 400 bis 560 °C ersichtlich ist. Der Ankerit beginnt bei ca. 600 °C zu reagieren. Der in
Abbildung 40 ersichtliche Knick in allen Kurven bei einer Zeit von 17:50 entstand durch das
Umschalten von Temperaturregelung auf maximale Heizleistung. Um 18:30 kann ein CO2-Peak
festgestellt werden, allerdings kann die Abnahme nicht lange verfolgt werden, da eine Uberhitzung
der Maschine ein Abschalten notwendig machte. Die in dieser Phase reagierenden Karbonate
entsduern duBerst langsam. Wie schon einmal erwahnt ist es nicht sicher was die
Reaktionsgeschwindigkeit beschrankt (chemisches Gleichgewicht oder fehlende Energie flir die
endothermen Reaktionen). Die in Tabelle 25 angefiihrten Auswertungsergebnisse flir den Versuch
zeigen die bis jetzt hdchste Abweichung aller Versuche, sie ist aber nicht viel gréBer als bei den

anderen Versuchen.
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Spateisensteingehalt 6,7 %
Berechneter Massenverlust -44,50 g
Gemessener Massenverlust -35,03 g
Abweichung absolut -9,47 g
Abweichung relativ -27,03 %

Tabelle 25: PPV-006-1B , Ankeritstandard" — Auswertungsergebnisse
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Abbildung 40: PPV-006-1B , Ankeritstandard™ — Versuchsablauf
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7.8.7. PPV-007-IB ,Kleine Probenmenge"

Zum Abschluss der Versuchsreihe wurde Versuch PPV-003-IB mit einer kleineren Probenmenge
wiederholt, um eventuell Erkenntnisse Uber den Einfluss der Probenmasse auf das Verfahren
gewinnen zu koénnen. Die in Abbildung 41 dargestellten MessgroBenverlaufe zeichnen ein sehr
ahnliches Bild wie die von Versuch PPV-003-IB. Auch die gemessen Massenverluste sind bei beiden
Versuchen sehr ahnlich. Wenn es einen Einfluss der Probenmenge auf das Versuchsergebnis gibt, ist

er nicht so einfach aufzudecken.

Versuchsname PPV-007-1IB
Probe »~Zyklon Aufgabe®
SKV Regelung Luftmasse — 50 kg/h
Temperaturregler Probe oben
Gasmessstrecke Version 4
Probenmasse vorher 88,07 g
Probenmasse nachher 64,19 g
Masseverlust absolut 23,88 g
Masseverlust relativ 27,1 %
Flllhéhe vorher 20 mm
Flllhéhe nachher 20 mm
Flllhéhe Differenz 0 mm

Tabelle 26: PPV-007-1B ,Kleine Probenmenge™ — Versuchsdaten

Die Auswertungsergebnisse in Tabelle 27 zeigen einen sehr dhnlichen Spateisensteingehalt wie bei
Versuch PPV-003-IB. Die wesentlich geringere Probenmasse hat anscheinend nur geringe

Auswirkungen auf die Analysenergebnisse.

Spateisensteingehalt 66,8 %
Berechneter Massenverlust -30,15¢
Gemessener Massenverlust -23,88 g
Abweichung absolut -6,27 g
Abweichung relativ -26,26 %

Tabelle 27: PPV-007-1B ,Kleine Probenmenge™ — Auswertungsergebnisse
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7.9. Diskussion der Ergebnisse

7.9.1. Erkenntnisse aus den Versuchen

Der Pellet-Pot des Lehrstuhls hat sich flir den Test des Analyseverfahrens als prinzipiell geeignet
herausgestellt, ist allerdings aufgrund des eigentlichen Hauptverwendungszwecks nicht ideal.
Wahrend die Spateisensteinstufe aufgrund der zusatzlichen exothermen Reaktion (Oxidation von FeO)
schnell ablauft, war der vollstandige Verlauf der restlichen Karbonatreaktion in der zweiten Stufe nur
in einem Versuch (PPV-004-IB ,Spateisensteinstandard") beobachtbar ohne die Apparatur zu
Uberlasten. Der limitierende Faktor in der zweiten Stufe ist somit die Reaktionsgeschwindigkeit, eine
genauere Eingrenzung des eigentlichen Problems ware eventuell mit weiteren Untersuchungen

maoglich.

Die Gasabgabe des Spateisensteins in der ersten Stufe des Verfahrens ist eindeutig abgrenzbar,
allerdings geht die CO2-Konzentration im Messgasstrom nicht ganz auf null zuriick. Es ist als
wahrscheinlich anzusehen, dass im Hintergrund eine andere Entsduerungsreaktion beginnt. Welches
Karbonat dafiir verantwortlich, konnte nicht ermittelt werden und war nicht Gegenstand der
Untersuchungen.  Aufgrund  der  niedrigen  Temperatur  (im  Vergleich mit den
Entsduerungstemperaturen der anderen Karbonate) und der hohen CO:-Konzentration durch die
schnelle Entsduerung des Spateisensteins wird diese Hintergrundreaktion aber vermutlich iber einen
GroBteil der ersten Stufe stark verlangsamt und ist wahrscheinlich vernachlassigbar. Durch die
Zuordenbarkeit der abgegebenen Gasmenge und der dargestellten, bisher erzielten Korrelation
erscheint eine Bestimmung des Spateisensteingehalts auf Basis der selektiven Kalzinierung zur

Erzcharakterisierung realistisch.

Der Beginn der Reaktion des Spateisensteins bei ca. 450 °C wird durch einen Anstieg der
CO-Konzentration im Messgas angezeigt. Das CO entsteht durch die Reduktion von CO: durch die
Oxidation von FeO zu Fe30s4 und Fe203. Wenn genligend Sauerstoff vorhanden ist bleibt die
CO-Konzentration unter 100 ppm, steigt die CO2-Konzentration jedoch Uber ca. 50 % an (verbunden
mit einer O2-Konzentration von weniger als 10 %) entsteht plétzlich eine gréBere Menge CO und
dessen Konzentration im Messgas steigt stark an (> 400 ppm). Nachdem die gesicherten
Messbereiche des Gasmessgerats auf 50 % CO2 bzw. 500 ppm CO begrenzt sind, ist es wichtig die
CO2-Konzentration zu jedem Zeitpunkt unter 50 % zu halten, da so auch der Messbereich von CO

eingehalten wird.

Eine weitere interessante Beobachtung in der ersten Stufe war der Energiebeitrag des Spateisensteins
bei groBeren Probenmengen. Diese zusatzliche Energie entsteht durch die der
Spateisensteinentsauerung folgenden exothermen Oxidation von FeO zu Fex0s. Sie erhitzt die
umliegende Probe und das Gas im Probebehdlter, was zu einer Beschleunigung der Reaktion fihrt.
Wenn die eintretende Frischluft zu heiB ist, kann die zusétzliche Energie zu einer Uberhitzung der

Probe (Erwarmung in den Bereich der zweiten Stufe) in den tieferen Schichten flihren (gut zu sehen in
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Versuch PPV-004-IB ,Spateisensteinstandard™). Dadurch ist es mdglich, dass auch andere
Entsauerungsreaktionen beginnen abzulaufen. Eine Verhinderung dieses Effekts ist nur durch ein

vorsichtiges Erhitzen der Probe im Reaktionsfenster mdglich.

Eine Unterscheidung der Karbonate in der zweiten Stufe ist bei den durchgefiihrten Versuchen nicht
maoglich, da hier keine abgrenzten CO:-Abgaben erfolgten. Nach dem Erliegen der
Spateisensteinreaktion und dem Starten der zweiten Stufe beginnt die CO2-Abgabe bei ca. 600 °C
erneut. Wahrend die Temperatur an der Probenoberflache kontinuierlich bis zu 770 °C weiter ansteigt,
bleibt die Temperatur tiefer in der Probe bei ca. 725 °C konstant (siehe Versuch ,PPV-006-IB"). Dies
deutet auf einen Abschluss der Reaktion an der Oberfldche und eine weiterhin laufende Reaktion in
der Probe hin. Es kdnnte sein, dass dem Gas durch die ablaufenden endothermen Reaktionen so viel
Energie entzogen wird, dass eine weitere Aufwarmung der tieferen Probenschichten nicht mdglich ist.
Eine Begrenzung der Reaktion aufgrund der CO2-Konzentration wird durch diese Beobachtung
unwahrscheinlicher.

Versuch Spateisenstein- Massenverlust Abweichung
gehalt [%] | gemessen [g] | berechnet [g] | absolut [g] | relativ [%]
PPV-003-IB 65,2 -125,06 -154,30 -29,24 -23,38
PPV-004-1B 112,2 -53,04 -64,91 -11,87 -22,39
PPV-005-IB 0,0 0,00 -0,02 -0,02 ---
PPV-006-1B 6,7 -35,03 -44,50 -9,47 -27,03
PPV-007-1B 66,8 -23,88 -30,15 -6,27 -26,26

Tabelle 28: Zusammenfassung der Auswertungsergebnisse

Die Auswertung der Versuche mit dem vorgeschlagenen Modell ergibt ausnahmslos einen zu hohen
berechneten Masseverlust gegeniiber dem gemessenen Verlust, wobei die relative Abweichung von
gemessenem zu berechnetem Massenverlust stark korreliert. Die CO2-Konzentrationsmessung mit der
alten Messzelle wird als Hauptgrund fiir die Abweichungen angesehen und koénnte eine Abweichung
mit konstantem Faktor erkldren. Eine Zusammenfassung der Auswertungsergebnisse ist in Tabelle 28

dargestellt.

Um eine Aussage lber die Genauigkeit des Analyseverfahrens nach einem Austausch der Messzelle
und Kalibration des Messsystems treffen zu kdnnen, wurden die CO2-Konzentrationsmesswerte mit
einem Korrekturfaktor von 0,8 (entspricht der durchschnittlichen Abweichung von +25 % aller
Versuche) multipliziert und erneut ausgewertet. Das Ergebnis dieser Auswertung ist in Tabelle 29
dargestellt.
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Versuch Spateisenstein- Massenverlust Abweichung
gehalt [%] | gemessen [g] | berechnet [g] | absolut [g] | relativ [%]
PPV-003-IB 52,6 -125,06 -124,26 0,80 0,64
PPV-004-1B 91,2 -53,04 -52,73 0,31 0,58
PPV-005-IB 0,0 0,00 -0,01 -0,01 ---
PPV-006-1B 53 -35,03 -35,68 -0,65 -1,87
PPV-007-1B 53,8 -23,88 -24,23 -0,35 -1,49

Tabelle 29: Zusammenfassung der Auswertungsergebnisse nach Korrektur der CO2-Konzentrationen

Abbildung

42 zeigt den Unterschied zwischen den berechneten

und gemessenen

Massenveranderungen. Die bereits erwahnte Korrelation der Massendifferenzen ist in diesem

Diagramm gut erkennen und zeigt die mdgliche Genauigkeit des kalibrierten Messsystems.
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Abbildung 42: Auswertung — Vergleich Massenanderung berechnet/gemessen

(schwarz: Originalmessdaten, griin: korrigierte Messdaten)
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Alle Produkte enthielten eine ferromagnetische Phase, die beim Abmessen der Fillhéhe des
Probenbehalters nach dem Versuch auf dem Messschieber hdangen blieb. Dieser Ferromagnetismus ist
vermutlich durch die Bildung eines Ferrits (Fe, Mn, Mg)s04 wahrend des Versuchs zu erkléren, der
samtliche Verunreinigungen des Spateisensteins aufnimmt, wahrend das reine Eisen zu Fe20s
weiteroxidiert (siehe: [3], [8]). Andere Erkléarungen der ferromagnetischen Eigenschaften der
Versuchsprodukte, wie die Bildung von metallischem Eisen oder FeO, sind aufgrund der oxidierenden
Reaktionsbedingungen wahrend des gesamten Versuchs unwahrscheinlich. Aufgrund der nicht

vollstdndigen Umsetzung von Fe304 zu Fez0s ist eine Anpassung des Modells anzudenken.

Zusammenfassend ist zu sagen, dass das Messprinzip flir Spateisenstein bestatigt wurde, und es fir
die restlichen Karbonate abgelehnt werden muss. Wenn die vorgeschlagenen Verbesserungen an der
Versuchsdurchfiihrung (nur Spateisensteinstufe durchfiihren) und dem verwendeten Messaufbau
(Reparatur des Gasmessgerats, Uberpriifung der Gasvolumenstrommessung) umgesetzt werden,
sollte die Genauigkeit des Analyseverfahrens auch mit dem derzeitigen relativ einfachen Aufbau und
Berechnungsmodell ermittelt werden kénnen. Eine Genauigkeit von mindestens 5 % sollte mit dem

korrigierten Messaufbau auf Basis der bis jetzt gesammelten Daten durchaus mdglich sein.
7.9.2. Probleme aufgrund des Versuchsaufbaus

Die Versuchsdauer wird vor allem durch die erreichbaren Aufheiz- und Abkihlgeschwindigkeiten
begrenzt. Ein nicht unwesentlicher Faktor dabei sind die groBen Totmassen, die in Form von
Einbauten im Bereich zwischen Lufterhitzer und Pot vorhanden sind. Diese beinhalten unter anderem

den Brennerstein, den Brenner und die feuerfeste Auskleidung der Brennkammer.

Ein weiteres Problem kénnte eine Limitierung der Reaktionsgeschwindigkeit durch den geringen
Gasvolumenstrom durch die Probe darstellen. Es fallt auf, dass sich die Messgasvolumenstrome in den
verschiedenen Versuchen nicht wirklich unterscheiden. Es ist deshalb wahrscheinlich, dass der
Gasvolumenstrom in diesem Aufbau nicht durch die Probendispersitat limitiert wird, sondern durch die
Gasmessstrecke selbst. Eine Erhdhung des Unterdrucks oder eine Verminderung des
Stromungswiderstands in der Gasmessstrecke, wiirde eine Erhéhung der Messgasvolumenstroms mit
sich bringen und die somit vielleicht die Reaktionen schneller ablaufen lassen, da die Reaktionsgase

schneller wegbefordert werden.

Die, bei zu schneller Erwdrmung entstehende, heiBe Reaktionsfront kann im derzeitigen
Versuchsaufbau mit nur zwei Temperatursensoren in der Probe nur schwer kontrolliert werden. Der
erste Temperatursensor an der Probenoberflache kann die Selbsterhitzung der Probe nicht messen, da
sie an dieser Stelle nur in geringem MaBe auftritt. Der untere Temperatursensor kann die erhdhte
Temperatur zwar erkennen, aber die Maschine nicht mehr darauf reagieren, da die
Spateisensteinentsauerung dann schon beinahe vollsténdig abgeschlossen ist. Bei groBen
Probenmengen miissten weitere Temperatursensoren zwischen der Oberflache und den untersten

Schichten eingebaut werden, um die Temperatur in der gesamten Probe regeln zu kénnen. Alternativ
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dazu kann die Erhitzung der Probe vorsichtiger erfolgen und damit ein thermisches Durchgehen der

Reaktion verhindert werden, allerdings fiihrt dieses Vorgehen zu langeren Versuchen.

Bei der Vorbereitung der Versuche sind diverse Probleme bei der Handhabung der Bauteile des
Messsystems aufgetreten. Der Einbau des Probebehalters in den Pellet-Pot gestaltet sich aufgrund der
beengten Verhaltnisse duBerst schwierig. AuBerdem ist die Installation der Messfiihler im
Probenbehdlter schwierig, da verhindert werden muss, dass diese den Probenbehdlter selbst

berihren.

Die handische Aufzeichnung des Gasvolumenstroms mit all seinen notwendigen Messwerten ist
auBerst zeitaufwandig. Licken in der Datenaufzeichnung entstehen vor allem dann, wenn andere
Aufgaben, wie zum Beispiel der Austausch des Kiihlwassers, gleichzeitig erledigt werden miissen. Eine
Integration der Gasvolumenstrommessung in die Automatisierung wiirde eine wesentliche
Erleichterung der Versuchsdurchfiihrung bringen. Dazu miissten zusatzliche Sensoren angeschafft und

die Steuerung dementsprechend angepasst werden.
7.9.3. Weiterfuhrende Untersuchungen

Eine der wichtigsten offenen Fragen ist die direkte Verwendbarkeit von Bohrschmant in diesem
Analyseverfahren. Die héhere Feinheit der Probe fiihrt zu einer Erhéhung des Stromungswiderstands
mit allen Folgen beziglich der Verringerung des Gasvolumenstroms bei gleichen Druckverhaltnissen
oder notwendiger Erhohung des Differenzdrucks Uber die Probe, um den Volumenstrom
aufrechtzuerhalten. Der Druckabfall wird in der GroBenordnung der Sintermischung liegen und ist

technisch beherrschbar. Dahingehende Versuche sind im Laufen.

Zur Bestatigung des Analyseverfahrens fiir die Spateisensteinstufe missen Versuche mit einem
geeichten oder zumindest kalibrierten Gasmengenmessgerat durchgefiihnrt werden, was beim
derzeitigen Gasmessgerat durch Tausch der Sensoren und Kalibrierung mit Referenzgasen moglich ist.
Weiters muss die Gasvolumenstrommessung mit Referenzgasstromen gepriift und gegebenenfalls
erneut kalibriert werden. Die Genauigkeit des Analyseverfahrens muss im Anschluss mit
Spateisenstein-Kalibrierstandards erarbeitet werden. Dadurch konnte die Unsicherheit der
Zusammensetzung der restlichen Karbonate umgangen und die Massezunahme durch
Sauerstoffaufnahme in der zweiten Stufe einfach umgangen werden. Der berechnete Massenverlust

kdnnte dann ohne Probleme direkt mit dem gemessenen Massenverlust verglichen werden.

Zur Beschleunigung des Versuchsablaufs miisste gepriift werden, ob ein erhéhter Gasvolumenstrom in
der Probe den Reaktionsablauf in der zweiten Stufe beschleunigt. Damit kdnnte abgeklart werden ob
die Anreicherung von CO: im Probenbehélter die Reaktionsgeschwindigkeit beschrénkt oder ob die
Beschrankung der Geschwindigkeit durch die fehlende Energie fiir die endothermen Reaktionen
ausgeldst wird. Allerdings ware es denkbar, dass der erhéhte Gasvolumenstrom auch die
Spateisensteinstufe beschleunigen kénnte und dadurch die Reaktion schwerer zu kontrollieren ware.

Dieses Problem koénnte durch einen regelbaren Messgasvolumenstrom behoben werden.
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Obwohl die durchgefiihrten Versuchsergebnisse einen Verlust von Reaktionsgas nahezu sicher
ausschlieBen, wirde eine Kontrollmessung im Hauptgasstrom weitere Sicherheit in dieser Sache
bringen. Wenn dabei im Hauptgasstrom keine erhdhte CO2-Konzentration festgestellt wird, kann ein
Austreten von Reaktionsgas aus dem Probebehdlter und der internen Messgasfiihrung ausgeschlossen
werden. Da der Messgasstrom vor dem Seitenkanalverdichter wieder mit dem Hauptgasstrom

vereinigt wird, ist eine Messung des Hauptgasstroms allerdings nicht ohne weiteres mdglich.

Ein ganzlich anderer Ansatz ware es die Probe vollstdndig vom Hauptgasstrom durchstromen zu
lassen. Dadurch wirden sich einige Erleichterungen gegeniber dem derzeitigen Aufbau mit der
externen Gasmessstrecke ergeben. Einerseits wirde die Anreicherung der Reaktionsgase im
Probebehalter durch die starkere Durchstromung erschwert, andererseits kdnnte die Gasmessung
direkt im Hauptgasstrom erfolgen und wiirde diese dadurch wesentlich vereinfachen. Allerdings ware
die Messung des Gasvolumenstroms wahrscheinlich etwas schwieriger, da der Hauptgasstrom
wesentlich gréBer als der Messgasstrom ist. Der im Lufteinlass eingebaute Luftmassenstrommesser
kdnnte nur zur Ermittlung des Gasvolumenstroms herangezogen werden, wenn der Pellet-Pot entlang
der gesamten Gasstrecke vollkommen dicht ware. AuBerdem ware zu Uberpriifen ob der
Seitenkanalverdichter (iberhaupt den notwendigen Gasstrom erzeugen kann, da der Druckverlust iber
die Probe gegenliber dem umstrémten Probenbehalter wesentlich héher ware. Die Verwendung eines
Probenbehalters ware aber auch in diesem Aufbau unumganglich, da der Pellet-Pot nicht fiir die
Aufnahme von Proben unter 10 mm konzipiert wurde und die Proben damit in die vielen Offnungen

und Zwischenrdume eindringen wirden.
7.9.4. Bedeutung fir die Entwicklung eines Analyseverfahrens

Das Messprinzip des Analyseverfahrens kann flir die Spateisensteinstufe bestdtigt werden. Eine
Abschatzung des Spateisensteingehalts in der Probe sollte lber die abgegebene Gasmenge mdglich
sein. Nimmt man die relative Abweichung der berechneten Abweichung von gemessenem und
berechneten Massenverlust als Basis fiir die Betrachtung der Genauigkeit, ist bei einem kalibrierten
Gasmesssystem mit einer Messgenauigkeit von mindestens +5 % zu rechnen, was ein sehr gutes

Ergebnis fiir einen so einfachen Messaufbau darstellen wiirde.

Eine direkte Berechnung des Ankeritgehalts auf Basis der abgegebenen Gasmenge kann mit dem
derzeitigen Messaufbau ausgeschlossen werden, da die restlichen Karbonate in der Probe gleichzeitig
reagieren und somit eine eindeutige Zuordnung der Gasmenge zu einem Karbonat nicht mdglich ist.
Ohne weitere Annahmen im Modell ist somit auch eine Berechnung der restlichen Karbonatgehalte

nicht moglich.

Eine endgiiltige Uberpriifung des Analyseverfahrens fiir die Spateisensteinstufe wére nur durch
Versuche mit einem vollstdndig kalibrierten Gasmesssystem mdglich. Dabei verbleibende
Abweichungen zwischen berechnetem und gemessenem Massenunterschied kdnnten nur mehr durch

ein fehlerhaftes Modell oder Messungenauigkeiten erklart werden.
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7.9.5. Vorschlage zur Entwicklung einer produktiv einsetzbaren Maschine

Anhand der zuvor erklarten Probleme und Nachteile des eingesetzten Aufbaus fiir dieses
Analyseverfahren, konnten einige Verbesserungsvorschlage fiir die Entwicklung einer produktiv
einsetzbaren Maschine erarbeitet werden. Diese basieren auf den Erfahrungen, die wdhrend der

Versuche mit dem Pellet-Pot gemacht wurden.

Eines der groBten Probleme des derzeitigen Aufbaus ist das Handling des Pots und des darin
eingebauten Probenbehalters. Der Einbau des Probenbehalters und der Anschluss der Messgasstrecke
muss aufgrund der Zweckerweiterung des urspriinglichen Pellet-Pots ohne Sichtkontrolle durchgefiihrt
werden und ist deshalb selbst mit Erfahrung nur schwer durchzufiihren. Weiters gestaltet sich das
Einbringen der Thermoelemente in den Probenraum aufgrund der beengten Platzverhaltnisse
schwierig. Auch die Handhabung des Pots ist durch sein Gewicht und seine Form nicht einfach und
erfordert viel Kraft vom Bedienpersonal. Die Ausflihrung des Probebehdlters als auswechselbare

Patrone konnte hier Abhilfe schaffen.

Die Patrone konnte samtliche Teile der Gasfiihrung und Thermoelemente bereits integriert haben und
somit den komplizierten Zusammenbau des Pots vermeiden. Mit fest eingebauten Thermoelementen
wirde auBerdem deren schwierige Positionierung wegfallen. Dadurch ware auch der Einsatz mehrerer
Temperatursensoren in der Probe einfacher mdglich und die Erhitzung kénnte gezielter gesteuert
werden. Die nicht unbedingt an der Patrone bendtigten Sensoren kdnnten fest in der Maschine
verbaut werden und wiirden somit die Anzahl der Verbindungen zwischen Patrone und Maschine

verringern.

Weiters konnte durch das Ersetzen der feuerfesten Auskleidung und dem Einsatz von zwei Lagen
hitzebestéandigem Stahl (getrennt durch Dammmaterial) das Gewicht wesentlich reduziert und damit
die Handhabung vereinfacht werden. Ein weiterer positiver Effekt der verringerten Masse wdre eine
wesentlich kirzere Versuchszeit durch die Beschleunigung von Erhitzen und Abkihlen. Mit dem
Einsatz mehrerer Patronen kdnnte die Zykluszeit eines Versuchs noch weiter gesenkt werden, da die
ndchste Probe schon wahrend des laufenden Versuchs vorbereitet und die Vorherige bereits entleert

werden kdnnte.

Durch einen vereinfachten Aufbau konnten die Aufheiz- und Abkuhlzeiten wesentlich verkiirzt werden,
indem der Hauptgasstrom durch mdglichst kurze und gerade Verbindungsstiicke geleitet wird. Dies ist
durch das Weglassen des Brenners und einer Vereinfachung der Abgasfiihrung sicher durchfiihrbar.
Durch das Wegfallen der Temperaturen iber 1000 °C koénnten (berall die feuerfesten Ausmauerungen
entfallen und die Masse des Gesamtaufbaus gesenkt werden, dadurch wirden zudem die Aufheiz- und

Abkdihlzeiten weiter gesenkt werden.

Eine weitere Vereinfachung des Systems wirde eine driickende Gasfiihrung bieten, da die Kihlung
des Seitenkanalverdichters nicht mehr notwendig ware und der Kiihler nicht mehr so wichtig ware.

Die heiBen Abgase kdnnten direkt in die Umgebung abgegeben werden oder in einem Warmetauscher
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flir eine Vorheizung der angesaugten Luft vor dem elektrischen Lufterhitzer herangezogen werden.
Dies konnte die Effizienz der Maschine steigern und okologischen FuBabdruck des Verfahrens
verbessern. Ein Nachteil der driickenden Gasfiihrung ist allerdings der Austritt von heiBem Gas im
Falle eines Lecks in der Gasstrecke. Durch die Vereinfachung und damit einhergehende Verkleinerung

der Maschine ware sogar der Anbau an ein Bohrgerat denkbar.

Zur besseren Integration in den betrieblichen Ablauf waren auBerdem noch weitere Verbesserungen
bei der Datenverarbeitung denkbar. Die gewonnenen Analysedaten konnten direkt auf einem
zentralen Server gespeichert und ausgewertet werden und wiirden damit den Zugriff anderer Systeme
auf die Analyseergebnisse mdglich machen. Dazu misste zuvor die Gasmessung in die Maschine

integriert werden, was allerdings kein allzu groBes Problem darstellen sollte.

Weiters ware es auch denkbar das Handling der vorbereiteten Patronen zu automatisieren, um somit
die Sicherheit weiter zu erhdhen und eventuell die Versuchszeit durch die Entnahme noch heiBer
Patronen und dem Abstellen in einem eigenen Abkihlbereich und dem Laden einer neuen Patrone in
die heiBe Maschine noch weiter zu verringern. Zur Sicherheit des im Maschinenbereich befindlichen
Bedienpersonals und zum Schutz der Maschine vor duBeren Einflissen misste die Maschine
vollsténdig eingehaust werden. Dadurch kdnnten mit einer MaBnahme gleichzeitig Verbrennungen an

heiBen Oberfldchen und Beschadigungen an der Maschine vermieden werden.
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Anhang D - Thermische Auslegung - Schaltschrank Pellet-Pot

Thermische Auslegung - Schaltschrank Pellet-Pot

Berechnung der Gesamtverlustleistung

Betriebsmittel Verlustleistung| Anmerkung
Frequenzumrichter 110,8 W
Leistungssteller 96,4 W
Netzteil 24 V 30,0 W{max.

Netzteil 15V 9,0 W|max.
Netzteil 5V 10,0 W|max. (geschatzt)
SPS CPU 12,0 W
SPS Al 2,3W
SPS AO 1,8 W
SPSTC 1 1,5W
SPSTC 2 1,5W
Summe 275,4 W
Sicherheitsfaktor 1,5
Gesamt 413,0 W

Berechnung der Gleichgewichtstemperatur

Bezeichnung Wert Anmerkung
Verlustleistung 413,0 W
Umgebungstemperatur 30,0 °C

delta_ T Bezug 20,0 °C
Warmeabgabe Gehause 2420 Wldelta T=20K
Warmeabgabe Lfter 280,0 W|delta T =20 K
Kihlleistung Gehause 191,5W

Kuhlleistung Lifter 2216 W

Klhlleistung 413,0 W

delta T 15,8 °C
Schaltschranktemperatur 45,8 °C

berechnet mit Solver in Excel
Bedingung: Verlustleistung = Kuhlleistung

1M



8 7 6 | 5 4 3 2 1
0 ~Start - Hauptprogramm [OB1]
kontinuierlich®
50 »otart - Regelung [OB32]
alle 25 ms*
M1 ,Messung / Messwerte" M51 ~SKV-Messwerterfassung”
M2 ,SKV/Lufterhitzer Messwerte* M52 »SKV-Sollwertauswahl*
M3 ,,FehlerNVar‘pungen M53 |SKV-Regelung"
Temperatur
M4 +Not-Halt* M54 ~SKV-Stellwertausgabe“
M5 LAutomatikmodus* M55 L,Lufterhitzer-Messwerterfassung*
M6 LLufterhitzer-Verriegelungen® M56 L,Lufterhitzer-Sollwertauswahl“
A | |
M7 LLufterhitzer-Steuerung*” Ms7 LLufterhitzer-Regelung”
M8 ,SKV-Verriegelungen® M58 L,Lufterhitzer-Stellwertausgabe*“
M9 ~SKV-Steuerung”
| 70 ,Start - Archivierung [OB30]
jede Sekunde einmal”
M10 ,Fehler/Warnungen
Allgemein*”
71 - .
| ~Setze Archivierungsbit”
M11 ,HMI-Kommunikation*
M12' | SCB safe off
Datum Name Pellet-Pot Steuerung:
Bearb. [28.09.19  |JAG Hauptprogramm
Gepr. |28.09.19 JAG Regelung
Norm Archivierung
4 pp-main Blatt
8 O et Aufbereiing "Main [OB1]", "CY_25ms_Control [0B32]", 1/1
und Veredlung "CY_1s_Archiving [OB30]"
Zust: Anderung Datum [Name | (Urspr.) (Ers. f.) |(Erst. d.)
8 7 6 | 5 4 3 | 2 1




@60,3

247

\égf
60

@56,3

Schnitt A-A

@20

A

w
o
7.5

Einzelteile:

Rohr - 260,3 x 2 x 151,5 mm
Rohr - 260,3 x 2 x 94 mm
Rohr - 820 x 2 x 150 mm

Ringplatte - 860,3 x 816 x # mm (eine Seite Stufe & mm, andere Seite 1,5 mm, beide 856 mm)

Ausschneiden mit
Trennscheibe

@16
Plan abschleifen
A
auf Radius 0,5 mm \ a1 \\\_ I
abschleifen /"
><’_\\B
beide Fugen I ]
liberschweiB3en — A i /
danach schleifen N—
| &
Ausschneiden mit 18,75
\_Trennscheibe
—
Detail B
@10

Anschlussrohr - 810 x 1,5 x 27 mm (Stufe auf ©8,5 fir 15 mm)

@1

A

Fertigung: I
Anschlussrohr drehen, Stufen in Deckel drehen ~ Y
210 mm Loch in Deckel bohren, Anschlussrohr in Deckel schweif3en o [Fa) L
Rohr 260,3 x 2 x“94 mm - - P
Eckpunkte der Offnungen bohren (85 und 210 mm) 8,50x45
Offnungen mit Trennscheibe ausschneiden (siehe Anmerkungen) @85 0,00
Rohr 860,3 x 2 x 94 mm auf Deckel aufschlagen (fest verbunden) 7-0,05
Rohr 860,3 x 2 x 151,5 mm auf andere Seite aufsftecken und verspannen
beide Fugen verschwei3en
Firma Erstellt von Gedndert von Gepriift von Bemerkungen
Montanuniversitat Leoben JAG JAG
Lehrstuhl fir Aufbereitung ) _ - -
Franz-Josef-Strafe 18 LEh{ST.ujrl‘c[Iu\:le!:\-:dﬂifr:!;tung Erstellt am Gedndert am Gepriift am
8700 Leoben 21.03.2019 11.04.2019
Projekt Dokumentenart Version MaBstab
Pellet-Pot Fertigungszeichnung -—- -—
Titel Sachnummer Blatt Format
Probenbehalter 1 AL




1x45°

@21
@25

@50

@5k

Bauteile:

Rohr - @54 x 2 x 10 mm
Rohr - 825 x 2 x 10 mm
Siebring - @54 x 821 - MW 500 pm

Fertigung:

Siebring auf Rohrstucke aufschweil3en
(Sieb grob zugeschnitten auf Rohre
klemmen und von der Seite schweif3en,
uberstehende Siebfeile werden durch
die Hitze abgetrennt)

wIG, 23A
Firma Erstellt von Gedndert von Gepriift von Bemerkungen
Montanuniversitat Leoben JAG JAG
Lehrsfuhl fir Aufbereifung Lehrstuhl fir Aufbereitung || Erstellt am Geéndert am Gepriift am
Franz-Josef-StraBe 18 und Verediung
8700 Leoben 21.03.2019 | 11.04.2019
Projekt Dokumentenart Version MaBstab
Pellet-Pot Fertigungszeichnung -—- 11
Titel Sachnummer Blatt Format
Probenbehalter - Siebfrager 2 AL




@1

1)
&
@10

.y 0.25x45 Schnitt AA 0,25x45 |
2
$<
15
160

+0,05
¢8'5—0,00

Firma Erstellt von Gedndert von Gepriift von Bemerkungen
Montanuniversitat Leoben JAG JAG

Lehrsfuhl fir Aufbereifung Lehrstuhl fir Aufbereitung || Erstellt am Geéndert am Gepriift am

Franz-Josef-StraBe 18 und Verediung

8700 Leoben 21.03.2019 | 11.04.2019
Projekt Dokumentenart Version MaBstab
Pellet-Pot Fertigungszeichnung -—- 11
Titel Sachnummer Blatt Format
Probenbehalter - Gasrohr 3 AL




A-A

0,50x45"

@10

0,50x45°

@85

+0,05
-0,00

15

35

)
4/
A—] g3 15
°S
o 30
e — &
Fertigung:

2. 45° Schnitte

1. 2x Drehteile mit Stufen auf 28,5

Q\Q 3. Schweil3en
Firma Erstellt von Gedndert von Gepriift von Bemerkungen
Montanuniversitit Leoben JAG JAG
Lehrstuhl fir Aufbereitung . ) " -
Franz-Josef-Strafe 18 Lehrstuhl fiir Aufbereitung || Erstellt am Gedndert am Gepriift am
8700 Leoben e 2103.2019 | 11.04.2019
Projekt Dokumentenart Version MaBstab
Pellet-Pof Fertigungszeichnung -——- 1:1
Titel Sachnummer Blatt Format
Probenbehalter - Knie L AL
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Anhang I — Vorbereitung der Auswertung

Anhang I — Vorbereitung der Auswertung

Ausgangsdaten
Es folgt eine Liste der fir die Auswertung notwendigen Daten:

¢ Datenaufzeichnung Pellet-Pot
(Messwertdatei vom USB-Stick: ,,pp-data-YYYYMMDD-HHMMSS.csv")
e Gasmessdaten (testo 350 XL)
(am Gasmessgerat, Messdateniibertragung wird nachfolgend erklart)
e Versuchsprotokoll (in Papierform)
o Mehrmals in unregelmaBigen Abstanden erfasst:
= Absolutdruck Leoben (ZAMG)
= Luftfeuchtigkeit (testo 435-4)
o Laufende Messung flir Gasvolumenstrom:
= Skalenwert des Rotameters (,,Porter Instrument Company”, B-250-6)
= Temperatur Messgas (testo 830-T4)
= Relativdruck Messgas (testo 435-4)

Zusammenfuhrung der Messdaten

Die drei zuvor aufgelisteten Datensatze liegen bis auf die Datenaufzeichnung des Pellet-Pots nicht in
einer verarbeitbaren Form vor und missen fiir die Auswertung vorbereitet und zusammengefiihrt

werden. Die folgende Auflistung beschreibt die dafiir notwendigen Arbeitsschritte.

1. Versuchsordner erstellen (Versuchsname als Ordnername)
2. Ubertragung der Messdaten vom USB-Stick des Pellet-Pots in den Versuchsordner (Maschine
abschalten!)
3. Digitalisierung der Messdaten des Versuchsprotokolls
(Abspeichern als ,gas_flow_measurements.xlsx™)
a. Zeit (HMI-Systemzeit)
b. Messwerte zur Bestimmung des Messgasvolumenstroms
i. Volumenstrom (Skalenwert, Rotameter)
ii. Temperatur
iii. Relativdruck

c. Anmerkungen (optional)

1/2



Anhang I — Vorbereitung der Auswertung

4. Vorbereitung der Gasmessdaten

a. Auslesen der Messdaten aus dem Gasmessgerat mittels ,testo Comfort-Software™

iv.

V.

Verbindung testo 454 mit Laptop (,,Windows 98", Toughbook) mittels RS-232
Offnen der ,testo Comfort-Software™

Verbindung des Messgerats mit dem Computer

(Messgerdt in der Liste links doppelklicken, die verfiigbaren Datensatze erscheinen
in derselben Liste)

Laden des gewiinschten Datensatzes mittels Doppelklick

Abspeichern der Messwertdatei am Laptop

b. Exportieren der Messwertdateien (fir jede Messwertdatei durchfiihren)

Vi.

Offnen der Messwertdatei (falls zwischendurch geschlossen)
Rechtsklick in die Messwerte der gedffneten Messwertdatei >
Alle Datensatze markieren

Rechtsklick - ,Kopieren®

Excel 6ffnen

Rechtsklick - ,Einfligen®

Messwertdaten als ,.xIs" abspeichern

I\\

(Nullwerte mit ,,-null® und Messungen mit ,,-messung" im Dateinamen, siehe unten)

c. Messwertdaten mit USB-Stick ibertragen

Bezliglich der Datei- und Ordnerbenennung der Versuchsdaten hat sich fliir die Gasmessdaten

folgendes Schema bewahrt ,Versuchsname\[laufende Nummer]-[Datentyp]-[laufende Nummer zum

Datentyp]" wobei das Feld Datentyp die Werte ,-messung" (fiir eine Messung) oder ,-null* (fir eine

Nullmessung) annehmen kann. Eine beispielhafte Dateistruktur des Versuchsordners ist nachfolgend

angefiihrt.

PPV-003-IB\

1-null-1.xls

2-null-2.xls

3-messung-1.xls

4-null-3.xls
gas_flow_measurements.xlsx
pp-data-20190527-151502.csv

PPV-004-1B\

1-null-1.xls

2-null-2.xls

3-messung-1.xls

4-null-3.xls
gas_flow_measurements.xlsx
pp-data-20190527-151502.csv

(Nullmessung vor Start des SKV)

(Nullmessung nach Start des SKV)

(Messung)

(Nullmessung nach Versuchsende; T < 100 °C)
(digitalisierte Gasflussmessung)

(Messdatei des Pellet-Pots)

2/2



Anhang J — Auswertungsablauf

Anhang J — Auswertungsablauf

1. Erstellung der Versuchsdatei und Vorbereitung der Messdaten (Benutzeraktionen notwendig)
Manuelle Eingabe der Versuchsnamens (Benutzeraktion)
Erzeugung der Ordnerstruktur

Erzeugung der Versuchsdatei mit vorausgefiillten Beispieldaten

a o To 9

Manuelle Eingabe der Versuchs- und Probendaten in die Versuchsdatei auf Basis des
Versuchsprotokolls (Benutzeraktion)
e. Kopieren der Messdateien in den angegebenen Ordner (Benutzeraktion)
f. Automatische Erkennung der Messdateien
g. Abspeichern der aktualisierten Versuchsdatei
h. Ausgabe der Versuchsdaten zur Uberpriifung
2. Vorbereitung der Daten der Gasmessung (Korrektur der Startzeit) (Benutzereingabe
erforderlich)
a. Laden der Versuchsdatei
. Laden der ersten Gasmessdatei (,X-messung-Y.xls")
. Ausgabe der Startzeit der Messdatei

. Benutzerabfrage ,Startzeit okay?" (Benutzereingabe, ja/nein)

b
C
d
e. (optional) Eingabe einer neuen Startzeit (Benutzereingabe)

f. (optional) Erneute Benutzerabfrage ,Startzeit okay?" (Benutzereingabe)

g. Korrektur aller Zeiten auf Basis der gewahlten Startzeit

h. Ausgabe der korrigierten Gasmessdaten als Diagramm

i. Abspeichern der korrigierten Gasmessdaten

j. Abspeichern des Pfads der korrigierten Messwertdatei in der Versuchsdatei
3. Vorbereitung der Daten der Gasvolumenstrommessung (Automatisch)

a. Laden der Versuchsdatei

i

Laden der Messdatei der Gasvolumenstrommessung (,,gas_flow_measurements.xlsx™)
Zeitstempel aus Zeit der Messwertdatei und Datum der Versuchsdatei erzeugen
Visualisierung der Gasvolumenstrommessung

Abspeichern der korrigierten Gasvolumenstrom-Messdaten

-~ 0O a o

Abspeichern des Pfads der korrigierten Messwertdatei in der Versuchsdatei
4. Korrektur der Zeitstempeln der Messdatei des Pellet-Pots (Automatisch)
(Notwendig, weil manchmal zwei Datensatze in einer Sekunde abgespeichert werden)
a. Laden der Versuchsdatei
b. Laden der Messdatei des Pellet-Pots (,,pp-data-YYYYMMDD-HHMMSS.csv")
c. Korrektur der Messdaten
d. Abspeichern der korrigierten Pellet-Pot-Messdaten

e. Abspeichern des Pfads der korrigierten Messwertdatei in der Versuchsdatei

1/2



Anhang J — Auswertungsablauf

5. Zusammenfiihrung der Messdaten (Automatisch)

IS L A

f.

Laden der korrigierten Messwertdatei des Pellet-Pots
Laden der korrigierten Gasvolumenstrommessdatei
Laden der korrigierten Gasmessdatei

Kombination der Messwerte

Abspeichern der kombinierten Messwertdatei

Abspeichern des Pfads der kombinierten Messwertdatei in der Versuchsdatei

6. Bestimmung der Nullwerte fiir die Gasmessung

a.

b.
(o
d.

Fir jede Nullmessung (Automatischer Ablauf):
i. Laden der Nullmessung
ii. Laden der Referenzgasmessdaten
ii. Korrektur der CO2-Messwerte mittels CO2-Korrekturfaktor
iv. Berechnung der mittleren Konzentration Gber den Zeitraum der Nullmessung von
COz2 und CO
v. Ausgabe der mittleren Konzentrationen
vi. Erstellung und Abspeichern eines Diagramms mit der Nullmessung
Auswahl der zu bericksichtigenden Nullmessungen (Benutzereingabe)
Berechnung des Mittelwerts der ausgewahlten Nullmessungen

Abspeichern der Mittelwerte und ausgewahlten Nullmessungen in der Versuchsdatei

7. Vorberechnung der notwendigen Werte fiir die Auswertung

a.
b.

5 Qe - 0 a o

j.

Laden der kombinierten Messwertdatei

Korrektur der Uberschriften der Messwertdatei

Korrektur der CO2-Messwerte mittels CO2-Korrekturfaktor
Nullung der CO2- und CO-Messwerte

Berechnung der Messgaszusammensetzung

Berechnung des CO2- und CO-Volumenstroms im Messgas
Berechnung des CO2- und CO-Volumens je Zeitschritt
Berechnung des kumulativen CO2- und CO-Volumens
Abspeichern der fertigen Messwertdatei

Abspeichern des Pfads der fertigen Messwertdatei in der Versuchsdatei

8. Berechnung laut Berechnungsvorschrift (fiir Spateisenstein-Stufe und Rest-Stufe)

a.

i

-~ 0®0 a o

Laden der fertigen Messwertdatei

Berechnung des gemessenen Massenverlusts

Berechnung von Spateisensteingehalt und -masse
Berechnung des Masseverlusts auf Basis des Modells
Vergleich von berechnetem und gemessenem Massenverlust

Abspeichern der Ergebnisse in der Versuchsdatei

2/2



Anhang K — Eingesetzte Software

Anhang K — Eingesetzte Software

Das Auswertungsprogramm bendtigt zur Ausfiihrung die passende Python-Umgebung. Die Installation
von Python und der notwendigen Pakete ist am einfachsten mit der Python-Distribution Anaconda
durchzufiihren. Diese Distribution enthalt alle fir die Ausfihrung der Auswertungssoftware
notwendigen Module und verwaltet deren Abhangigkeiten. Mit Hilfe des darin enthaltenen Jupyter

Notebook als Arbeitsumgebung kann Python einfach im Browser verwendet werden.

Die Installationsanleitung von Anaconda ist unter folgendem Link zu finden:

https://docs.anaconda.com/anaconda/install/ (Python 3.7 Version)

Die ersten Schritte mit Anaconda und Jupyter Notebook werden auf dieser Webseite beschrieben:

https://docs.anaconda.com/anaconda/user-guide/getting-started/

Auflistung der eingesetzten Software

Python 3.7.2
Module:

e matplotlib 3.0.2

e numpy: 1.16.2

e pandas: 0.24.1

e xlrd: 1.2.0

o xlwt: 1.3.0

e Xxlsxwriter: 1.1.7

e setuptools: 40.8.0

e python-dateutil: 2.8.0
e pytz: 2018.9

e scipy: 1.2.1

Start der Auswertung

Es ist darauf zu achten, dass Python im richtigen Ordner ausgefiihrt wird. Der Quellcode muss als
~Pp_analyzer.py" im aktiven Ordner vorhanden sein. Das Auswertungsprogramm wird in Python Uber
folgende Befehle gestartet:

from pp analyzer import PelletPotAnalyzer as PPA

ppv = PPA()

ppv.run analysis ()

Danach ist nur mehr auf die Anweisungen im Programm zu achten.

Auf einen Druck des vollstandigen Quellcodes wurde aufgrund des Umfangs verzichtet.
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Versuchsprotokoll

Versuch:

Datum:

Probe:

Versuchsziele

Pellet-Pot

Versuchsziel

OK

Versuchsziel

OK

Zusammenfassung

Start

Ende

Masse vorher

Masse nachher

Hohe vorher

Hohe nachher

Luftdruck (abs.)

Luftdruck (abs.)

Luftfeuchtigkeit Luftfeuchtigkeit
Temperatur Temperatur
Anmerkungen

Seite 1/4



Versuchsprotokoll Pellet-Pot
Ablauf
Zeit Tatigkeit, Ereignis Zeit Tatigkeit, Ereignis
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Versuchsprotokoll Pellet-Pot
Volumenstrommessung (Porter Rotameter) — Teil 1
Zeit Skala | dp [mbar] | Temp. [°C] Zeit Skala | dp [mbar] | Temp. [°C]
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Versuchsprotokoll Pellet-Pot
Volumenstrommessung (Porter Rotameter) — Teil 2
Zeit Skala | dp [mbar] | Temp. [°C] Zeit Skala | dp [mbar] | Temp. [°C]
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