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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit beschiftigt sich mit der Entwicklung eines Sensors zur zeitnahen Erfassung
klebender Verunreinigungen in Faserstoffsuspensionen. Der Sensor zielt auf jene klebenden orga-
nischen Substanzen, die mit dem Altpapier eingetragen werden und sich bevorzugt in der Papier-
maschine ablagern und dort Storungen verursachen. Diese klebenden Verunreinigungen, die als
Stickys bezeichnet werden, beeintrichtigen auch das produzierte Papier und machen sich bei der
Weiterverarbeitung storend bemerkbar.

Die bestehenden Sticky-Bestimmungsmethoden sind durchweg zeitaufwéndige Offline-Methoden
und eignen sich daher nicht zur laufenden Prozessiiberwachung. Unterschiede in der Sticky-
Beladung im Altpapiereintrag oder Verdnderungen in der Sticky-Abtrennung bei der Altpapierauf-
bereitung bleiben in der Praxis meist unerkannt. Eine laborgestiitzte Prozessiiberwachung rechnet
sich bestenfalls, wenn es zu wiederholten massiven Produktionsstérungen oder Reklamationen
kommt. Kleinere und mittlere Unternehmen haben weder die labortechnische Ausriistung noch das
Personal, um selbst Sticky-Analytik zu betreiben.

Die entwickelten Messmethoden basieren auf dem optischen Effekt potentiell klebender Partikel in
Faserstoffsuspensionen an der Phasengrenze eines lichtleitenden Mediums. Der Effekt tritt bei der
Anndherung und der Anlagerung von Partikeln mit vergleichbarer oder hoherer Brechzahl wie das
optische Medium auf. Mit faseroptischen Lichtwellenleitern lassen sich klebende Verunreinigun-
gen eindeutig detektieren, die sich auf der Oberfliche anlagern. Faserstoffkomponenten und Sti-
ckys, die den Lichtwellenleiter nur streifen, erzeugen dhnliche Signale, die sich mit den untersuch-
ten Methoden nicht in ausreichender Schirfe trennen lassen.

Der entwickelte Impaktor liefert Information zur Art und GroBenverteilung der Partikel, die von
der Stromung an das Messfenster getragen werden. Eine Kamera beobachtet den Weg der Objekte,
die sich dem lichtdurchfluteten Messfenster nihern und durch ihre Brechzahl in Erscheinung tre-
ten. Adhésionskrifte bremsen Stickys mehr oder weniger stark ab. Es lassen sich Partikel beobach-
ten, die bis zum Stillstand abgebremst werden und kurzzeitig am Messfenster kleben, ganz im Ge-
gensatz zu anderen Bestanteilen der Faserstoffsuspension. Dadurch wird eine Differenzierung zwi-
schen Stickys und nicht klebrigen Partikeln moglich. PartikelgroBe und deren Geschwindigkeit
werden aus den Messdaten bildanalytisch ausgewertet und eine Sticky-Beladung berechnet.

Die Messergebnisse der Impaktormethode von Faserstoffen aus der Praxis korrelieren mit offline
im Labor ermittelten Sticky-Konzentrationen. Der im Rahmen dieses Projektes als Demonstrator
entwickelte online Sticky-Sensor kann nun zur Marktreife gebracht werden.

Das Ziel des Vorhabens wurde erreicht.
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1 Einleitung

Mit dem Altpapier werden jene klebenden organischen Substanzen in die Altpapieraufberei-
tung eingetragen, die der Papierhersteller als Stickys bezeichnet. Klebende Verunreinigungen
im Faserstoff und in Kreislaufwéssern neigen dazu, sich an Papiermaschinenbespannungen
wie Filzen und Sieben sowie an Zylindern und Walzen abzulagern. Im Papier fiihren sie zu
Fehlstellen, die in der Weiterverarbeitung zu Stérungen flihren und den Gebrauchswert ein-
schrinken. Diese klebenden Verunreinigungen stellen mittlerweile eines der groften Proble-
me bei der Wiederverwertung von Altpapier dar. Anders als papierfremde Bestandteile lassen
sich Stickys bei der Altpapiersortierung und der Altpapieraufbereitung nur schwer entfernen.

Aber auch Harze in Primérfaserstoffen wie Zellstoffen und Holzstoffen sowie Papierhilfsmit-
tel mit hydrophobem Charakter fiihren regelméBig zu klebenden Ablagerungen an Maschi-
nenteilen und Papiermaschinenbespannungen. Die Neigung klebende Ablagerungen zu bilden
héngt von chemischen und physikalischen Randbedingungen, wie z. B. der Temperatur, dem
pH-Wert, der Konzentration an geldsten und kolloidal geldsten Substanzen sowie der Stro-
mungsgeschwindigkeit ab. Haufig werden mineralische Adsorbentien wie Talkum und Ben-
tonite eingesetzt, um klebende Verunreinigungen zu bekdmpfen. Um Verunreinigungen an
das Fasermaterial zu binden und Ablagerungen zu vermeiden, werden auch kationische Poly-
mere (Fixiermittel) dosiert.

Untersucht man die chemische Zusammensetzung von Ablagerungen in der Papiermaschine,
so findet man folgende wesentliche Bestandteile:

e Polyvinylacetate (PVAc),

e Polyacrylate (PAA),

e Harzester und Harzsduren,

e Styrol-Butadienverbindungen (SBR) und
e Ethylenvinylacetat (EVA).

Polyvinylacetate, Polyacrylate und Styrol-Butadienverbindungen sind typische Vertreter syn-
thetischer Latizes, wie sie iiblicherweise als Binder in Streichrezepturen eingesetzt werden.
Sie sind als Polymere wichtige Bestanteile von Haftklebern (Pressure Sensitive Adhesive
PSA) und Hot-Melts. In letzteren findet sich auch das Ethylenvinylacetat. Diese Polymere
geben den Klebern den inneren Zusammenhalt durch Kohésion, wihrend Harzbestanteile die
Adhisionskraft bestimmen. Die mit dem Altpapier eingebrachten potentiell klebenden Stoffe
konnen mit den zugegebenen chemischen Hilfsstoffen unterschiedliche Konglomerate bilden
(Koazervatbildung), so dass man unter den wechselnden Randbedingungen mit der Ablage-
rungsanalytik nicht auf konkrete Verursacher schlie3en kann.

Eine viel zitierte Kategorisierung klebender Verunreinigung stammt von Moreland'. Einen
Einblick in die Mannigfaltigkeit von Art und Herkunft wesentlicher Inhaltsstoffe von Ablage-
rungen gibt Abb. 1.
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ORGANIC DEPOSITS

SYNTHETIC /\ NATURAL
ADHESIVES /

PRINTING INKS

COATING  WOOD
/ J' \ / ¢ \ BINDERS DERIVATES

Solvent Hot Dispersion Absorbing Radiation Xerographic Latex Pitch
adhesives melt adhesives Evaporating Curing toner
adhesives

Oxidizing UV-IR
Styrene butadiene rubber (SBR), Ethylen vinyl actetate

v R/

Mineral oil Epoxy acrylate SBR SBR Fatty acids
(EVA), Polyvinyl acetate (PVAc), Polyvinyl acrylate, Wax Polyol acrylate Polyvinyl acrylate PVAc Rosin acids
Polyethylene, Polyisoprene, Polyisobutene, Polybutadiene, H/C resins Urethane acrylate Polyester Polyvinyl acrylate Fatty esters
Polyamide, Polyurethane, Polyvinyl alcohol, Alkyd resins  Polyester acrylate  Polyvinyl butyral
Polyvinyl propionate, Palyvinyl ether, Polyester,

Rosin esters  Hydroxyl polyester
Unsaturated

fatty acids

Acrylic acid ester, Block copolymeres, Wax,
Natural or modified wood resins

Styrene acrylate

Abb. 1:  Haiufige Inhaltsstoffe von Ablagerungen in altpapierverarbeitenden Anlagen

Anders als bei der Riickfiithrung gestrichener Produktionsabfille ist das Spektrum an poten-
tiell klebenden Verunreinigungen im Altpapiereintrag schwer tiberschaubar. Die permanente

oder nur unter bestimmten Randbedingungen auftretende Klebrigkeit machen die Erfassung
von Stickys und ihre Identifizierung extrem schwierig
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2 Stand des Wissens

Zahlreiche Veroffentlichungen beschiftigen sich mit der Zusammensetzung und dem grund-
legenden Verhalten potentiell klebender Verunreinigungen. Aufgrund unterschiedlichen In-
haltstoffe, wie in Abb. 1 dargestellt, und den daraus erwachsenen zahllosen Kombinationen
birgt das Thema eine Komplexitét, deren Darstellung sich hier auf die fiir das Forschungsvor-
haben wesentlichen Aspekte beschriankt. Neben der Klassifikation klebender Verunreinigun-
gen und Methoden zu deren Bestimmung wird im Weiteren auf die in den Papierkreislauf
eingebrachten Klebstoffe und auf die Theorie des Fiallungsmechanismus eingegangen.

Zum Stand des Wissens gehdren die aus der physikalischen Optik bekannten Grenzfldchen-
phianomene sowie die stromungstechnischen Grundlagen zur Beschreibung der Prallstromung
im Impaktor. Neben dem Stand des Wissens werden auch die theoretischen Zusammenhénge
hergeleitet und die mathematischen Grundlagen fiir das Projekt geschaffen.

2.1 Klassifikation klebender Verunreinigungen

Klebende Bestandteile konnen bei der Verarbeitung von Primédr- und Sekundirfaserstoffen
auftreten. Stickys ist die Bezeichnung fiir klebende Partikel, die aus dem Rohstoff Altpapier
resultieren. Sie lassen sich nach folgenden Merkmalen klassifizieren:
Klassifizierung nach Herkunft / Entstehung
e Primaérstickys und
e Sekundirstickys.
Klassifizierung physikalisch-chemisch (unter Priifbedingungen)
Abtrennbarkeit,
e Adhision / Klebrigkeit,
e Oberfldchenenergiedichte und
e GroBe.

Wihrend Primérstickys mit dem Rohstoff eingetragen werden, entstehen Sekundirstickys
durch chemisch-physikalische Einfliisse im Prozess.

Makro- und Mikrostickys unterscheiden sich nach ihrer Abtrennbarkeit unter Priifbedingun-
gen. Trennkriterium ist in der Regel die Schlitzweite einer Laborsortierung. Empfohlen wird
die Verwendung einer Schlitzweite von 100 um. Fiir die Untersuchung von Altpapierstoffen
zur Herstellung von Verpackungspapieren sind Schlitzweiten von 150 pm mdglich.

Die im Siebriickstand detektierten Stickys stellen Makrostickys dar, wahrend die im Durch-
lauf befindlichen klebrigen Partikel als Mikrostickys bezeichnet werden.

Kolloidale und geloste Substanzen werden nicht als Mikrostickys bezeichnet. Wenn sie kleb-
rig sind oder klebrig werden kdnnen, stellen sie das Potenzial fiir Sekundérstickys dar. Me-
thoden zum Nachweis von Mikrostickys miissen mindestens eines der Klassifizierungsmerk-
male Anzahl, GroBe oder Gewicht sowie mindestens eines der Klassifizierungsmerkmale Ad-
hision/Klebrigkeit oder Oberflichenenergiedichte detektieren®.



Schlussbericht zum AiF-Forschungsvorhaben Nr. 14168N ,, Zeitnahe Erfassung klebender Verunreinigung in Faserstoffsuspensionen *

2.2 Methoden zur Bestimmung klebender Verunreinigungen

Zur Erfassung klebender Verunreinigungen und ihrer Charakterisierung gibt es bislang auf
nationaler oder internationaler Ebene nur fiir die Bestimmung der Makrostickys standardisier-
te Messmethoden wie z. B. INGEDE-Methode 4, TAPPI T277 pm-99 und ISO 15360-2. Ein-
zelne Firmen haben eigene Messgerite und Methoden entwickelt, die auf ihre speziellen Be-
diirfnisse und Anforderungen ausgerichtet sind® *. Dementsprechend variieren Selektivitit,
Zeitaufwand und Aussagekraft. Chemische Analysemethoden beleuchten alleine die Zusam-
mensetzung von Ablagerungen, geben aber keine Auskunft {iber die Konzentration ihrer Be-
standteile im Faserstoff. Auch das Anfdrben kolloidal suspendierter Teilchen im Filtrat mit
einem Fluoreszenzfarbstoff und die Auswertung mit einer laseroptischen Anordnung, dem so
genannten Pitch-Counter, betrachten nur einen Teil des Stoffgemischs®.

Die meisten Methoden zielen darauf ab, mit unterschiedlichen Mitteln die Stickys aus der
Suspension abzutrennen und anschlieBend einer geeigneten Auswertung zuzufiihren®. Die
Abtrennung erfolgt im Wesentlichen durch:

* Sortierung mit Laborsortiergeraten,

* Adsorption an einer Oberfldche,

 Ausfillung mikrodisperser Partikel mit anschlieBender Filtration bzw. Adsorption
oder

* Extraktion mit Losungsmitteln.

Unter diesen vier Konzepten nutzt nur die Adsorption die Klebrigkeit der Stickys tatséchlich
als Trennprinzip aus. Da die Klebrigkeit jedoch die einzige gemeinsame Eigenschaft von Sti-
ckys darstellt, finden sich Adsorptionsschritte auch in einigen Methoden anderer Konzepte.

Neben den Methoden mit Abtrennung der Stickys aus dem Stoff gibt es auch Methoden, die
auf die Abtrennung der Stickys verzichten. Als Vertreter der direkten Bestimmungsmethoden

von Stickys sind die Laborblattmethoden zu erwihnen’®,

Zahlreiche quantitative und halbquantitative Methoden basieren auf Probeblittern, deren zeit-
aufwindige Herstellung und Auswertung den Einsatz als Online-Messung ausschlieBt. Ahnli-
ches gilt fiir Absorptionsmethoden, bei denen ein Absorbens mit der Suspension benetzt wird,
um nach einer gewissen Zeit die Gewichtszunahme durch angelagerte Partikel zu bestimmen.
Als Adsorbens kommen Papiermaschinensiebeg’ 10, Papiermaschinenﬁlze”, Kunststofffo-
lienstiicke'® '3, PE-Flaschen™ und sogar PP-Schaum'® zum Einsatz. Die Anstromung erfolgt
hauptsidchlich iliber Turbulenzerzeugung in der Suspension, beispielsweise mit einem Riihrge-
rdt oder wie im Falle des ersten Pira-Tack-Tests iiber eine Diise. Lediglich das von der BASF
entwickelte Impinging-Jet-Verfahren ermdglicht es, das Anlagerungsverhalten bei der senk-
rechten Anstromung einer Glasplatte mitzuverfolgen.

Im Rahmen des AiF-Forschungsprojekts ,,Wirksame Bekdmpfung von Mikro- und Sekun-
dérstickys durch Modellierung von Entstehungsmechanismen von Sticky-Ablagerungen®
(AiF-Nr. 12581 BG) wurden Methoden zur Stickybestimmung untersucht'®. Tab. 1 zeigt eine
Ubersicht von Messmethoden.

Die Untersuchung kommt zum Ergebnis, dass bislang lediglich die ARS-Methode (Adsorpti-
on am rotierenden Sieb)17 und die INGEDE-Makrostickymethode in der Lage sind, Praxis-
stoffe sinnvoll zu differenzieren.
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Tab. 1: Einordnung von Methoden zur Stickybestimmung

Substrate Stickyanalyse Ablagerungsanalyse Sekundarsticky-
bildungspotenzial

Stoff Sortiermethoden FAC-Methode

(INGEDE-Methode 4, | ARS-Methode

TAPPI T 277 pm-99, | Modifizierte INGEDE-
ISO 15360-2) Methode 9

Filtrat/Siebwasser | Sortiermethoden ARS-Methode INGEDE-Methode 6
(INGEDE-Methode 4, | INGEDE-Methode 9 CTP-Methode
TAPPI T 277 pm-99, | CTP-Methode
ISO 15360-2) PIRA-Methode

Superfiltrat Impinging Jet-Methode | Pitch Counter-Methode

Die bestehenden Sticky-Bestimmungsmethoden sind durchweg zeitaufwindige Offline-
Methoden und eignen sich daher nicht zur laufenden Prozessiiberwachung. So bleiben die
Schwankungen technologischer Randbedingungen (z.B. pH-Wert, Ladungshaushalt, Tempe-
ratur, Stoffdichte, Hilfsmitteldosierung, Faserstoffinhaltsstoffe) unberiicksichtigt.

Fehlen diese EinflussgroBen, so besteht die Gefahr der Uber- oder Unterdosierung der zur
Storstoffbekdmpfung eingesetzten Fixiermittel. Diese greifen in den Ladungshaushalt des
Papiermaschinenkreislaufs ein und verdndern die Entwésserungseigenschaft der Faserstoft-
suspension und die Zurilickhaltung auf dem Papiermaschinensieb (Retention), was sich in der
Papierqualitdt und in der Fracht potentiell klebender Verunreinigung im Kreislaufwasser nie-
derschldgt. Wegen der starken gegenseitigen Beeinflussung miissen Fixier- und Retentions-
mittel prazise abgestimmt werden. Zur genauen Dosierung von Chemikalien zur Bekdmpfung
klebender Partikel in der Faserstoffsuspension fehlt jedoch ein geeigneter Online-Sensor.

Die wissenschaftlich-technische Problemstellung liegt in der Quantifizierung klebender Ver-
unreinigungen direkt im Faserstoffstrom. Ein Online-Sensor erdffnet die Moglichkeit, kleben-
de Verunreinigungen unter Produktionsbedingungen gezielt zu bekdmpfen und Produktions-
storungen durch Ablagerungen zu vermeiden. Mit einem solchen Sensor ldsst sich die Dosie-
rung der Hilfsstoffe optimieren. Dies ermoglicht eine Senkung der Produktionskosten, redu-
ziert den Anfall von Ausschuss und fiihrt zu geringeren Stillstandszeiten bei hoheren Erldsen
aus verbesserter Papierqualitdt und weniger Reklamationen.

Die besondere Herausforderung bei der Konzeption eines Online-Sticky-Sensors liegt darin
begriindet, dass neben mindestens einem der Partikelmerkmale Grofe oder Gewicht auch die
Klebrigkeit der Teilchen unter definierten Bedingungen detektiert werden muss.

2.3 Potentiell klebende Verunreinigungen und ihre Ablagerungsneigung

Grob wird unter drei Arten von Storstoffen unterschieden:
=  Stickys, die aus dem Altpapier stammen,
= Pitch aus Frischfaserstoffen (Harze) und
=  White Pitch aus gestrichenem Ausschuss.

Da es aber grofle Schwierigkeiten gibt, die Verunreinigungen zu identifizieren, geschweige
denn zu quantifizieren, spricht man meist von Stickys im Allgemeinen. Eine Hochrechnung
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des durch diese Storstoff-Problematik entstehenden Schadens gibt Hamann'® mit 170 Mio.
Euro fiir die deutsche Papierindustrie im Jahr 1996 an. Verldssliche Zahlen sind allerdings
schwer zu bekommen.
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Abb. 2: Einsatz unterschiedlicher Klebstoffe in der Papierindustrie [14]

2.3.1 Stickys aus HeiRklebern (Hotmelts)

HeiBkleber werden fliissig aufgetragen und hérten beim Abkiihlen aus. Eine weitere chemi-
sche Vernetzung durch Wasser aus der Umgebung ist zudem moglich. Sie entfalten ihr
Schadpotential bei hohen Temperaturen und Druck. Wichtigste Einsatzgebiete sind Buchrii-
cken und Magazine sowie das Kleben von Schachteln. Eingesetze Klebstoffe sind Ethylen-
Vinyl-Acetat, Styren-Butadien-Kautschuk, Polyethylen, Polyamid, Polyurethan und Poly-
isopren. Alles tendenziell hydrophobe Substanzen, die schon aus diesem Grund zum Ausfal-
len oder Ablagern neigen. Dazu kommen noch zum Teil modifizierte Harze, die als Klebrig-
macher (Tackifier) fiir die nétige Anfangsklebrigkeit beim Auftrag sorgen19’ 20

2.3.2 Stickys aus Dispersionsklebstoffen

Dispersionskleber bestehen aus fein dispergierten Polymeren, die zwischen zwei Oberflichen
durch Dispersionswechselwirkungen vermitteln kénnen. Diese Dispersion wird in der wéssri-
gen Phase wihrend des Auftrags durch Polyvinylalkohole stabilisiert. Nach dem Auftrag wird
das Wasser durch Verdunstung und Wegschlagen ins Papier entzogen und die kolloidal ver-
teilten Partikel verschmelzen zu einer Klebstoffschicht. Dazu ist eine Mindest-Film-
Bildungstemperatur nétig, die fiir normale Anwendungen nahe der Raumtemperatur liegen
sollte. Daraus folgt allerdings auch eine Plastifizierung dhnlich der Hotmelts bei Temperatu-
ren von 60°C bis 150°C je nach Polymerisationsgrad. Damit ergibt sich bei der weiteren Ver-
arbeitung die gleiche Problematik wie bei Hotmelts. Die Verarbeitungspalette an Polymeren
fiir Dispersionskleber ist mit Polyvinylacetat, Polyethylen, Vinyl-Propionat und Acrylat dhn-
lich wie bei Hotmelts .

2.3.3 Stickys aus Haftklebern (PSA)

Haftklebstoffe (Pressure Sensitive Adhesives) sind extrem hochviskos und entropie-elastisch.
Aufgrund ihrer Verformbarkeit und Benetzungseigenschaften kdnnen sie an fast allen Materi-
alien bei Druck haften. Diese bestéindige Klebrigkeit unter allen Bedingungen auch lange nach
ihrem Auftrag unterscheidet sie von den anderen Sticky-Quellen. Typische Einsatzbereiche
fiir Haftkleber sind Klebebédnder, Klebeetiketten und Couverts. Die wichtigsten Materialien
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hierfiir sind Poly-Butadien-Kautschuk, Naturkautschuk, Polyisobuten, Polyvinylether und
Polyacrylat. Dazu kommt noch eine Vielzahl anderer Hilfsmittel, die die notigen Eigenschaf-
ten fiir den jeweiligen Anwendungszweck sicherstellen:

= Polymere (30 % bis 50 %),
= Harze / Tackifier (20 % bis 40 %),
=  Weichmacher (bis zu 40 %),

= Fiillstoffe (bis zu 10 %) und
= Stabilisatoren (bis zu 2%).

Bei Haftklebstoffen auf Naturkautschukbasis ist das Polymer alleine fiir die Klebrigkeit ver-
antwortlich wihrend bei synthetischem Kautschuk Block-Copolymere die adhdsiven Gruppen
tragen. Polymere auf Acrylatbasis entfalten zusammen mit Harzen ihre Klebrigkeit. Wasser-
16sliche Dispersionen verfiigen zusétzlich iiber Feuchte- und Viskositatsregulatoren. Bei der
Aufbereitung von Altpapier werden diese Substanzen freigesetzt und tragen unter entspre-
chenden Umgebungsbedingungen zur Bildung von Sekundarstickys bei.

2.3.4 Fallung kolloidal geloster Substanzen

Retentionsmittel und andere Hilfsstoffe in der Papierindustrie sind wasserldslich oder zumin-
dest kolloidal 16slich. Von daher sollten vordergriindig keine Probleme durch Ausfillen oder
Ablagern auftreten. Vor allem aber bei pH-Anderungen, bei der Schockbekdmpfung mit Siu-
re, Lauge oder Biozid gegen Schleim und Ablagerungen ist ein vermehrtes Auftreten von Se-
kundirstickys zu beobachten; hierzu gehdren nicht nur Elektrolyte, die durch polymere Gege-
nionen geféllt werden, sondern auch Substanzen einheitlicher Zusammensetzung.

Denn es reichern sich diese durch die Zwischenreinigung schwer oder gar nicht erfassbaren
Substanzen im Kreislaufwasser an. Prinzipiell neigen alle gleichartigen Substanzen zum Aus-
fallen mit ihresgleichen, denn es ist energetisch am giinstigsten, mit Molekiilen der gleichen
Art umgeben zu sein, weil dann die Oberflachenenergie absinkt. Bei hinreichend niedriger
Konzentration bleibt eine kolloidale Losung lange Zeit stabil; steigt die Konzentration aber
tiber einen kritischen Wert an, so ist mit einem Ausfallen der gelosten oder molekular disper-
gierten Substanz zu rechnen, auch wenn abstof3ende elektrische Krifte existieren?’.

Ein Modell fiir diesen Zusammenhang gibt die Theorie nach B. Derjaguin, L. Landau, E. J.
W. Verwey und J. T. G. Overbeek (DLVO-Theorie) an. Sie geht von abstoenden elektri-
schen Kriéften zwischen den einzelnen kugelformigen dispergierten Teilchen aus, anziehende
Kréfte sind die Van-der-Waals-Kréfte zwischen zwei Dipolen. Die quantenmechanische Deu-
tung nach London sieht folgenden Zusammenhang fiir die Anziehung durch induzierte Dipole
vor:

bia

Vi=— (1)

r6
Dabei sind:

= VA der Potentialverlauf der anziehenden Kraft

= bl2 eine Materialkonstante fiir die beiden beteiligten Atome

= rder Abstand zwischen den beiden Dipolen
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Eine AbstoBung ergibt sich iiber folgenden Zusammenhang:

0

I/}';"”" = — / L”‘,’;" x*2xmx HdH (2)

Fiir kugelformige Partikel ldsst sich iiber Integration der Potentialverlauf fiir die anziehenden

Krifte wie auch fiir die abstoBenden Krifte berechnen:

4% R*T *7y
z % F

2 % 7 , — 2, ,:—*"*'F’U — L,r.«ph - ~ rsph

* Tk @k ek eg = ( ) % ¢ fi 12412 " 3)
Damit lésst sich eine kritische Lange bestimmen, bei der anziehende und abstoende Krifte
sich die Waage halten. Wird diese Lénge unterschritten, fallen die beiden Kolloide auf einan-
der zu und verschmelzen zu einem Partikel. Kritische Linge und Konzentration:

Ax 22 1 2% Fx¢,
-1 ) R
X Ky oy ———(tanh—————)" o< Cpp
(tanh( :_:;;z ))? Vhrit g2 .:’(’( 4« RxT ) kit (4)

Dabei sind:

" ke die kritische Lange, bei deren Unterschreitung die Flockung einsetzt

A die Hammakerkonstante

= 2 die Ladungszahl der Gegen-Ionen

= [ die Faraday-Konstante

* ¢ die kritische Konzentration, bei deren Uberschreitung die Flockung einsetzt

= V;*" das Potential der abstoSenden Kraft

. 1"]’?’5 = 2% €% € P2 ¥ ¢~"*% das Potential einer geladenen Platte
= V" die anzichende Kraft nach London fiir eine Kugel

= @ der Radius der Kugel

= H der Abstand des betrachteten Punktes auf der Kugeloberfliche von der Verbin-
dunglinie Kugelmitte - Kugelmitte

= ¢ die Dielektrizititskonstante

= ¢, die elektrische Feldkonstante

= ¢, das Potential der geladenen Wand
= 4 die Debye-Linge

=} der Abstand zwischen den Partikeln
= [? die Gaskonstante

= T die absolute Temperatur

=~ der Aktivitdtskoeffizient
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Abb. 3: Potentialverlaufe nach der DLVO-Theorie

Geschieht das Zusammentreffen in groBem Malistab, bilden sich makroskopische Teilchen,
die als Sekundérstickys in der Papierproduktion selber entstehen. Gefordert wird dieser Pro-
zess im Siebwasser durch die stetige Verdampfung, dazu kommt noch der Effekt der Aussal-
zung, bei der die schwerer loslichen Polymere zugunsten von einatomigen, leicht 19slichen
Salzen ausfallen. Besonders auffillig ist hier der grof3e Einfluss von hoch geladenen Gegen-
ionen, zu denen natiirlich auch die eingesetzten Retentionsmittel selber zdhlen. So ist bei ver-
mehrtem Einsatz von Retentionsmitteln und anderen Prozesschemikalien sowie stark ge-
schlossenen Wasserkreisldufen auch mit einem vermehrten Auftreten von Sekundarstickys zu
rechnen. Deren Entstehung im Papierherstellungsprozess selber und die hohe Oberfléachen-
energie dieser Teilchen in statu nascendi sorgen fiir eine besonders starke Klebrigkeit, hohe
schidigende Wirkung und schlechte Sortierbarkeit. Eine Uberwachung des Siebwassers mit
einem sehr schnell reagierenden System kann helfen, die Entstehungsmechanismen zu verste-
hen und die Ursachen zu bekdmpfen.

BASF unterscheidet die Storstofffracht nach der gewichtsspezifischen Ladungsdichte und der
PartikelgroBe, wie in Abb. 4 dargestellt. Demnach bestehen etwa 10 % des Storstoffvolumens
aus l6slichen Verbindungen oder Makromolekiilen. Diese Storstoffe konnen eine sehr hohe
Ladung tragen und auf diese Weise mit kationischen, chemischen Additiven, wie z. B. Reten-
tionsmittel, Verfestiger sowie Leimungsmittel, in Wechselwirkung treten.
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Abb. 4:  Ladungsdichte und TeilchengroBe bei Storstoffen (Quelle: BASF)

Bei den unloslichen Partikeln spielt deren Oberflichenladung eine untergeordnete Rolle. Die
Ablagerungsneigung dieser Partikel nimmt aus hydrodynamischen Griinden mit zunehmender
PartikelgroBBe zu. Der in Abb. 5 gezeigte Zusammenhang zwischen Partikeldurchmesser und
Ablagerungswahrscheinlichkeit ist fiir die Auslegung einer Nachweismethode von grundle-
gender Bedeutung.

-
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Ablagerungswahrscheinlichkeit

[
>

Abb. 5:  Ablagerungsneigung in Abhingigkeit der Partikelgrofle (Quelle: BASF)

2.4 Grundlagen zum optischen Messprinzip

Das Messprinzip basiert auf der lokalen Stérung der Totalreflexion von Lichtstrahlen in ei-
nem optisch dichteren Medium an seiner Grenzflache zu einer Faserstoffsuspension.

Ausschlaggebend sind die Randbedingungen, unter denen Energie der elektromagnetischen
Welle an der Grenzschicht entzogen wird und Partikel erscheinen lisst, die eine vergleichbare
oder eine hohere Brechzahl als das lichtleitende Medium besitzen.

Auf diesem Prinzip beruhen heutzutage die meisten Fingerabdruck-Scanner, um Kontaktstel-
len der Haut auf einem Messfenster sichtbar zu machen. Das Prinzip wird im Kontaktanteil-
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messgerdt eingesetzt, um die Oberflaichenbeschaffenheit von Papier unter Variation des An-
pressdrucks zu untersuchen.

2.4.1 Lichttransport

Die fundamentalen physikalischen Zusammenhdnge des Lichttransports auch in Verbindung
mit dem Medium Papier sind seit langem bekannt und gut dokumentiert??. Im Folgenden
werden die wichtigsten Grundlagen dargestellt und durch neueste Erkenntnisse auf dem Ge-
biet der Lichtwellenleiter erginzt, soweit sie fiir zur Entwicklung des Messsystems beitragen.

2.4.1.1 Lichttransport in einer Kunststofffaser

Lichtwellenleiter sind dielektrische Leiter, in denen sich elektromagnetische Energie ausbrei-
ten kann. Ihre Ubertragungseigenschaften hingen vom geometrischen Aufbau und den physi-
kalischen Eigenschaften des verwendeten Materials ab. Bei den in dieser Arbeit eingesetzten
Lichtleitern handelt es sich um Stufenindexfasern, die aus einem Polymethylmethacrylat-Kern
(Plexiglas) mit einer fluorierten Polymerummantelung. Der Mantel ist als optisch diinneres
Medium fiir den Lichttransport durch Totalreflexion in der Glasfaser verantwortlich. Das
Prinzip der Totalreflexion ldsst sich aus dem Snelliusschen Brechungsgesetz folgendermallen
ableiten:

Ein Lichtstrahl, der die Phasengrenzflache zweier transparenter Medien mit den Brechungsin-
dizes n; und n;, passiert, wird teilweise reflektiert und teilweise gebrochen. Der Winkel des
reflektierten Strahls zur Flaichennormalen entspricht dem Winkel des einfallenden Strahls. Der
Winkel des gebrochenen Strahls hiangt nach dem Gesetz von Snellius von den Brechungsindi-
zes der beiden Medien ab?>:

sin®; _n,
sin®, n, )

Dabei sind ®; und @, die Winkel des einfallenden bzw. gebrochenen Strahls zur Flichennor-
malen. Der Brechungsindex n; eines Mediums ist gegeben durch den Quotienten aus der Pha-
sengeschwindigkeit einer Lichtwelle im Vakuum ¢y und der Phasengeschwindigkeit in einem
betreffenden Medium c;.

€y

n=—r ()

1

Tritt ein Lichtstrahl von einem optisch dichteren Medium mit der Brechzahl n; in ein optisch
diinneres Medium mit der Brechzahl n; ein, wird er nach Gleichung (5) vom Einfallslot weg
gebrochen. Der Brechungswinkel ®, steigt mit zunehmenden Einfallswinkel ®; an, bis beim
Einfallswinkel @ der Brechungswinkel ®,=90° wird. O ist der Grenzwinkel der Totalrefle-
xion. Fiir ®;>0r gibt es keinen gebrochenen Strahl mehr, sondern nur noch einen total reflek-
tierten Strahl. Auf diese Weise wird der Lichtstrahl in der Faser gefiihrt. Da ein optisch dich-
terer Faserkern von einem optisch diinneren Mantel umgeben ist, verhindert Totalreflexion
den seitlichen Austritt aus der Faser.

Nur Lichtstrahlen, die innerhalb eines bestimmten Winkelbereichs in die Stirnfliche eines
Faserkerns eintreten, erfahren Totalreflexion und konnen sich in der Faser fortpflanzen. Der
maximale Winkel zur Faserachse, bei dem noch Totalreflexion der eintretenden Lichtstrahlen
erfolgt heiflt Akzeptanzwinkel ®,, (vgl. Abb. 6). Er ist ein MaB fiir das Lichtaufnahme- und
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Lichtabstrahlvermogen eines Lichtwellenleiters. Der Sinus des Akzeptanzwinkels wird nume-
rische Apertur (NA) bezeichnet®*,

NA = sin Oy =+ln —n3 (7)

Die folgende Abbildung zeigt die Einkopplung und die Wellenleitung des Lichts in einer Fa-
ser:

Abb. 6: Einkopplung im Winkel ®  der numerischer Apertur NA fiir Grenzwinkel ©,

Wegen der Welleneigenschaften des Lichts ist nicht bei jedem Einfallswinkel eine Ausbrei-
tung von Lichtwellen in der Faser mdglich. Infolge von Interferenzen kdnnen sich Lichtwel-
len ausloschen, verstdrken oder abschwéchen. Fiir eine bestimmte Wellenldnge gibt es des-
halb eine diskrete Anzahl von Winkeln, bei denen die Moglichkeit zur Ausbreitung besteht.
Die Wellenfronten, die ausbreitungsfahig sind, nennt man Eigenwellen oder Moden. Es gibt
Moden hoher Ordnung mit Einfallswinkel ®; nahe ®1 und Moden niedriger Ordnung mit G,
nahe 90°, die nahezu parallel zur Faserachse den Wellenleiter durchlaufen. Wie viele Moden
sich in einem Lichtwellenleiter fortpflanzen konnen, hingt vom Radius des Faserkerns r, von
der Wellenlénge des eingestrahlten Lichts A und von der numerischen Apertur NA ab. Da die
Forderung der Totalreflexion erfiillt sein muss, existiert eine maximale Zahl von ausbrei-
tungsfahigen Moden in einem LWL. Aus der normierten Frequenz f, in der die angegebenen
Parameter enthalten sind, ldsst sich die Zahl der maximal ausbreitungsfahigen Moden M ni-

herungsweise bestimmen?®:

M~ 4(1] (f>>1) (8)
T
mit

f 27z-r'

NA )

So koénnen beispielsweise bei der numerischen Apertur einer Faser von 0,46, einem Kern-
durchmesser von 980 um und einer Lichtwellenlinge von 650 nm 1,92 Millionen Moden ge-
fithrt werden, falls es sich um einen ungekriimmten Lichtleiter handelt.

2.4.1.2 Evaneszentes Feld

Bei einer genaueren, wellenoptischen Betrachtung der gefiihrten Moden in einem Wellenleiter
muss beriicksichtigt werden, dass es an jedem Reflexionspunkt zu einer Interferenz von ein-
fallender und reflektierter Lichtwelle kommt. Aufgrund dieser Interferenz bildet sich an je-
dem Reflexionspunkt eine stehende Welle aus, die senkrecht auf der Grenzfliche zwischen
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Faserkern und Fasermantel steht. Abb. 7 zeigt eine stehende Welle im transversal elektrischen

Mode niedrigster Ordnung (TE(-Mode). Die Wellenfunktion ist eine Losung der Maxwell-

schen Gleichungenze.

// Fasemantel
Eg
Faserkern
(Quarzglas)
Ad

Abb. 7: Ausbildung des evaneszenten Feldes bei einer TE) Mode

Eindringtiefe des
evaneszenten
Feldesd g

Unter Voraussetzung der Stetigkeit und Differenzierbarkeit der Wellenfunktion, darf die
Grenzfliche zum Fasermantel nicht abrupt auf Null sinken. Die stehende Welle klingt deshalb
innerhalb des Fasermantels exponentiell mit zunehmenden Abstand von der Phasengrenzfla-
che ab, d. h. sie dringt iiber eine endliche Wegstrecke in den Fasermantel ein (Tunneleffekt).
Das resultierende elektromagnetische Feld im Fasermantel wird als quergeddmpftes oder eva-
neszentes Feld bezeichnet. Daraus ergibt sich, dass ein bestimmter Anteil an Lichtintensitét
im Fasermantel gefiihrt wird, wie Abb. 7 veranschaulicht.

Die Eindringtiefe des evaneszenten Feldes di hdngt von der Wellenlédnge des Lichts A, von
den Brechungsindizes der beiden Medien n; und n, und vom Einfallswinkel der Lichtwelle ©,
ab und kann nach der folgenden Gleichung bestimmt werden:

A

2
. .zﬁ.\/smz o _(”j (10)
n

Der Einfallswinkel ®; kann Werte annehmen, die zwischen dem Grenzwinkel der Totalrefle-
xion Ot und 90° liegen, damit der Lichttransport in der Faser durch Totalreflexion stattfindet.
Wenn sich ®; dem Grenzwinkel @1 annihert, nimmt die Eindringtiefe des evaneszenten Fel-
des dg nach Gleichung (10) zu. Das bedeutet, dass Moden hoher Ordnung (®; nahe ®r) eine
grole Eindringtiefe in den Fasermantel haben, wihrend bei Moden niedriger Ordnung (®,
nahe 90°) die Eindringtiefe gegen Null geht. Fiir eine Wellenldnge A von 650 nm und die Bre-
chungsindizes n; = 1,492 (Kern) und n, = 1,33 (Wasser) erhilt man einen Grenzwinkel @1 von
63°. Somit errechnet sich z. B. fiir eine gefiihrte Mode, deren Einfallswinkel ®; mit 64° nahe
O geschitzt wird, eine maximale Eindringtiefe dg von 604 nm. Damit liegt dg in der GroBen-
ordnung der eingestrahlten Welleldnge A.

dE:
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2.4.1.3 Dampfungsverluste in Lichtwellenleitern

Ein weiterer Parameter, der zur Beschreibung der Eigenschaften eines Lichtewellenleiters
bendtigt wird, ist die Dampfung. Beim Transport eines optischen Signals durch einen LWL
treten Verluste auf. Ursachen dafiir sind Streuung, Absorption und Strahlungsverluste. In der
Praxis wird die Ddmpfung iiblicherweise in dB angegeben, und folgendermallen berechnet:

P
a-l [dB]—-lO'lgFO (11)
Dabei ist P die Lichtleistung an einer bestimmten Position innerhalb der Faser. Py ist die in die
Faser eingekoppelte Lichtleistung. Unter der Annahme, dass alle Ddmpfungsmechanismen
iiber die Lénge | des LWLs konstant bleiben, ist die Abnahme der Lichtleistung als Funktion
der Faserldnge P(l) durch das Lambertsche Gesetz gegeben:

P()=P, -’ (12)

Wird ein Lichtimpuls mit der Leistung P, eingekoppelt, nimmt seine Intensitit beim Durch-
laufen der Faser exponentiell ab, so dass er nach einer Faserstrecke | nur noch die Leistung P
besitzt. Der Dampfungskoeffizient a setzt sich additiv aus den jeweiligen Koeffizienten der
oben genannten Ddmpfungsmechanismen zusammen,”’ wenn diese iiber die Faserldnge kon-
stant bleiben.

oa=as+oyt+op (13)

Dabei sind as, aa und ag die Ddmpfungskoeffizienten fiir Streuung, Absorption und Strah-
lung.

2.4.1.4 Lichtstreuung in Lichtwellenleitern

In einem homogenen Medium kann sich eine Welle ungehindert ausbreiten. Wenn die Welle
aber auf ein Hindernis trifft, das die Homogenitét auf irgendeine Weise hindert, dann sendet
dieses Hindernis Streuwellen aus. Beispiele fiir solche Inhomogenititen sind Molekiile,
Staubpartikel, Dichteschwankungen, Risse, Blasen oder andere Hindernisse. Der Streumecha-
nismus wird je nach GroBe der Streuzentren entweder Mie-Streuung, oder Rayleigh-Streuung
bezeichnet. Bei der Mie-Streuung ist die Grolenordnung der Streuzentren gréfer oder gleich
der eingestrahlten Wellenldnge A, wéihrend die Streuzentren der Rayleigh-Streuung klein im
Vergleich zur eingestrahlten Wellenlénge sind. Man kann allerdings davon ausgehen, dass die
Mie-Streuung bei qualitativ hochwertigen Fasern vernachldssigbar klein ist, so dass as dem
Rayleigh-Koeffizienten ar gleichgesetzt werden kann. Der Koeffizient ar wird nach folgender
Gleichung berechnet®:

87’

as:aR:7-An4-VS (14)
Demnach héngt der Rayleigh-Streukoeffizient or nicht nur von der eingestrahlten Wellenlén-
ge 7[4, sondern auch vom Streuvolumen An*'Vs ab. Dabei ist An die Abweichung der Brech-
zahl in einem Wiirfel mit dem Volumen Vs von der mittleren Brechzahl des Mediums. Je
grofer also die Brechzahlschwankungen in einem Medium sind und je kurzwelliger das Licht,

desto stirker ist die Rayleigh-Streuung.
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2.4.1.5 Lichtabsorption in Lichtwellenleitern

Bei Lichtverlusten in einem LWL durch Absorption muss zwischen Eigenabsorption und
durch Verunreinigungen verursachte Absorption unterschieden werden. Die materialbedingte
Eigenabsorption, die auch als intrinische Absorption bezeichnet wird, kommt zum einen
durch Elektroneniibergédnge in UV-Bereich zustande. Zum anderen treten im Glas Wechsel-
wirkungen zwischen Molekiilgruppen und Lichtenergie auf, die zu Molekiilschwingungen
fiihren. Die dadurch entstehenden Absorptionsbénder liegen im nahen Infrarotbereich (NIR)
und steigen mit zunehmender Wellenldnge an. Dadurch ergibt sich nur ein schmaler, fiir den
Transport von Lichtenergie in einer Glasfaser geeigneter Welleldngenbereich, der sich vom
UV- zum NIR- Bericht erstreckt. Hinzu kommen noch die extrinsischen, durch Verunreini-
gungen hervorgerufenen Absorptionsverluste. Sie entstehen beim Herstellungsprozess durch
im Glasverbleibende OH™ und Metallionen.

10

0,01 '
0,75 1,0 1,25 1,5 1,75

A (um)
Abb. 8:  Uberlagerung von Absorption und der Rayleigh Streuung

Kunststofffasern zeigen im reinen und fehlerfreien Zustand grundsétzlich gleiche Damp-
fungscharakteristika, nur dass bei ihnen im Allgemeinen die elektronischen und molekularen
Absorptionsschwinze stirker ausgebildet sind und sie deshalb keine so niedrige Gesamt-
ddmpfung haben, wie das reine Quarzglas.29

Die folgende Abbildung zeigt die Ddmpfung der eingesetzten Kunststofffaser. Bei einer Wel-
lenldnge von 650 nm betrigt die Dampfung weniger als 0,2 dB/m.
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Abb. 9: Spektrale Dampfung der eingesetzten Faser. (Quelle: Toray)

Das in der Faser transportierte Licht kann im evaneszenten Feld absorbiert werden, wenn sich
Analytmolekiile im Fasermantel anreichern, die bei der eingestrahlten Wellenldnge eine Ab-
sorptionsbande aufweisen. Ein Mal fiir die durch Absorptionsvorginge verursachte Ddmp-
fung ist der Absorptionskoeffizient , der sich aus dem im evaneszenten Feld transportiertem

Lichtanteil n, dem molaren Extinktionskoeffizienten &, und der molaren Analytkonzentration
im Fasermantel Cy; ergibt.

a.=1&,Cy (15)

2.4.1.6 Strahlungsverluste in gekrimmten Lichtwellenleitern

Strahlungsverluste in einem LWL entstehen zum einen, wenn die Brechzahldifferenz zwi-
schen Faserkern und Mantel z. B. durch Anreicherung von Chemikalien im Fasermantel ver-
mindert wird (vgl. Abb. 10), oder zum zweiten durch Kriimmungen des LWLs. Im Folgenden
werden die Strahlungsverluste in gekriimmten Fasern néher untersucht.

Die Lichtausbreitung wird durch eine Kriimmung gestort, was dazu fiihrt, dass es vor allem
bei Moden hoher Ordnung zur Abstrahlung durch Auskopplung aus der Faser kommt. Die
nachfolgende Abbildung verdeutlicht, wie sich der Einfallswinkel ®; eines Lichtstrahls durch
eine Kriimmung mit dem Radius R auf @, verkleinert. Alle Moden mit ®, < ®1 werden aus-
gekoppelt.
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Abb. 10:  Totalreflexion in einer geraden und einer gekriimmten Faser

Fiir die Anzahl der Moden Mg, die bei einem bestimmten Biegeradius R noch den LWL
durchlaufen kann, ndherungsweise folgendermaflen bestimmt:
2

. 3
M,=M-M - 1 J_ 34 (16)
R 2 4r-n, -R

M ist die durch einen ungekriimmten LWL transportierte Zahl an Moden gemiB Gleichung
(8). Demnach sinkt die Zahl der im Lichtleiter gefiihrten Moden mit abnehmendem Biegera-
dius.

Ein in folgender Gleichung betrachteter Anteil des im evaneszenten Feld transportierten
Lichts 1, zeigt, dass das im Mantel gefiihrte Licht mit sinkender Modenzahl steigt.”®

4 a2 1
7 3.JM 37-r-NA 17

Die Moden niedriger Ordnung gehen an einer Faserkriimmung zu Moden héherer Ordnung
iiber, welche eine groflere Eindringtiefe in den Fasermantel besitzen. Durch das Biegen der
Faser wird also ein groBerer Lichtanteil in das evaneszente Feld gedrdngt, wobei allerdings
die insgesamt in der Faser gefiihrte Lichtintensitit aufgrund der Lichtauskopplung abnimmt.

Die Kriimmung der Faser bewirkt ebenfalls eine Verminderung der numerischen Apertur, da
durch die Auskopplung von Moden hoher Ordnung beim Biegen der Faser der Akzeptanz-
winkel @y, praktisch verringert wird.

Die Strahlungsverluste sind nicht von der Faserlinge abhingig. Auch wenn die numerische
Apertur iiber eine lingere Faserstrecke den verringerten Wert behilt, werden keine weiteren
Moden ausgekoppelt, da die Moden, welche die Bedingungen der Totalreflexion nicht mehr
erfiillen, bereits nach wenigen Zentimetern die Faser verlassen haben. Es wird hierbei voraus-
gesetzt, dass der Biegeradius konstant bleibt.
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Da die Strahlungsverluste, die aufgrund der verminderten numerischen Apertur hervorgerufen
werden, unabhéingig von der Faserldnge sind, treffen die Gleichungen (11) und (12) nicht
mehr zu. Im Ddmpfungskoeffizienten ag werden nur solche Strahlungsverluste beriicksichtigt,
die iiber die gesamte Faserldnge 1 konstant bleiben, also z.B. durch Mikrokriimmungen oder
Defekte im LWL hervorgerufene Strahlungsverluste. Aus diesem Grund wird die Dampfung,
die durch verminderte numerische Apertur verursacht wird, in einem Faktor NA®- N4, in

folgender Gleichung beriicksichtigt:

NA® o
P(Z):W-Po-e (18)
mit
o=0g+ oa (19)

Dabei ist NA die numerische Apertur der ungekriimmten und unbeladenen Faser und NA die
aufgrund von Biegungen in der Faser verminderte numerische Apertur.

Nachfolgend wird gezeigt, dass auch die Brechungszahl des, auflen an den gebogenen Kern,
angrenzenden Mediums einen Einfluss auf den Intensitétsverlust hat.

Die Lichtwelle kann beziiglich ihrer Periodizitit in der Ausbreitungsrichtung durch die, in der
folgenden Abbildung eingezeichneten, Linien gleicher Phase (Wellenberge) charakterisiert
werden.

Poyntingvektol

1
E ! I Mantel } i
v o | | -
‘—J:P—-l-"d-—-l———-'———{— ==

e

= .'i_.._........!......_..;._. -t g, .
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i ! /I ] I I
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Ubergangsebene = |

Krimmungsradius

Abb. 11:  Lichtstrahl in gekrimmter Single-Mode-Faser (Quelle: Siemens)

Die in der Welle enthaltene Energie ist stets senkrecht zu diesen Phasenfronten. Die lokale
Richtung und GroBe des Phasenflusses wird durch die eingezeichneten Polygonvektoren rep-
rdsentiert. Da alle Polygonvektoren in der geraden Faser parallel zur Faserachse verlaufen,
und damit keine Komponente senkrecht zur Ausbreitungsrichtung aufweisen, bleibt sowohl
Form als auch die Energie des Lichtstrahls erhalten, das heif3t der Strahl wird verlustfrei ge-
fiihrt.
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In der gekriimmten Faser ist die Phasengeschwindigkeit ¢,/n in der inneren Teilwelle kleiner
als die der AuBeren, da ng, stets groBer als ng ist. Die nun lokal unterschiedlichen Phasenge-
schwindigkeiten bewirken, dass die Phasenfronten einschwenken und um die Kriimmungs-
achse der Faser rotieren. Rotiert die ebene Phasenfront beziiglich der Kriimmungsachse um
einen Winkel ¢, so muss die Wellenfront auf der Innenseite der Kriimmung einen kleineren
Weg s, als auf der AuBlenseite zuriicklegen (s= @*R). Um die Phasenfront nicht zu ,,verbie-
gen®, muss daher die lokale Phasengeschwindigkeit der Lichtwelle linear mit dem Abstand R
zur Kriimmungsachse ansteigen. (v= de/dt *R). Dies geht jedoch bis zu einem kritischen Ab-
stand, an dem die Phasenfront ihre maximal mdgliche Phasengeschwindigkeit c/n; erreicht™.
Dariiber hinaus ,,hinken* die Phasenfronten mit steigendem Abstand immer stirker nach, wo-
durch sie entgegen der Ausbreitungsrichtung gebogen werden. Manche der Polygonvektoren
bekommen Komponenten, die senkrecht zur Ausbreitungsrichtung stehen und es kommt zum
Leistungsverlust des Lichtstrahls.

Hieraus folgt die Annahme, dass wenn der Mantel der Faser auf der Auflenseite abgeschliffen
wird, und wenn die Faser anschlieBend mit Partikeln verschiedener Brechungsindizes tangiert
wird, ein Intensitdtsunterschied aufgrund der Art der Partikel messbar wird. Das liegt darin
begriindet, dass die obere Begrenzung der Phasengeschwindigkeit durch die Brechzahl des
AuBenmediums n, {iber die Beziehung c,/n, vorgegeben ist.

Mit kleinerem Kriimmungsradius konnen Partikel erfasst werden, deren Brechungszahl unter-
halb der des Kerns liegen. Das liegt unter anderem daran, dass sich die Dichte des Materials
im duleren Bereich des Faserkerns senkt und im Inneren, durch das Stauchen der Faser, er-
hoht wird.

2.4.1.7 Einfluss von Partikeln auf lichtleitende Schichten

Grundsichlich miissen hierbei zwei Fille unterschieden werden. Im ersten Fall wird ange-
nommen, dass die klebende Verunreinigung eine neue Phasengrenze zum Kern bildet. Im
zweiten Fall wird angenommen, dass die Partikel in den Bereich des evaneszenten Feldes
gelangen, jedoch keinen Kontakt zum Kernmaterial ausbilden und somit keine neue Phasen-
grenze bilden.

Fall 1:

Der rot dargestellte Pfeil in Abb. 12 steht stellvertretend fiir einen fiir einen Lichtstrahl, der
sich im LWL ausbreitet. Trifft dieser Lichtstrahl auf einen an der Leiteroberfliche haftenden
Sticky mit einer hoheren Brechungszahl ng, wird die Bedingung fiir eine Totalreflexion nicht
mehr erfiillt, der Strahl wird gebrochen und breitet sich im Partikel aus. An der inhomogenen
Oberfldche der Stickies wird der Lichtstrahl zum grofiten Teil gestreut und reflektiert.

Der Lichtstrahl wiirde in diesem Extremfall komplett ausgekoppelt werden. Das wird in der
Abbildung deutlich, bei der die Eingangsintensitit Iz mit einem groBen Pfeil gegeniiber der
Ausgangsintensitdt [, dargestellt ist. 14 ist verschwindend gering.



Schlussbericht zum AiF-Forschungsvorhaben Nr. 14168N ,, Zeitnahe Erfassung klebender Verunreinigung in Faserstoffsuspensionen *

N.<N«<Ns

Abb. 12:  Mdglicher Strahlenverlauf bei einer Sticky-Anlagerung

Fall 2:

Abb. 13 illustriert den Fall, dass der Sticky nicht die nétige Adhédsion zum Faserkern aufbau-
en kann, um daran zu haften, aber die Annéherung gro3 genug ist, um in das evaneszente Feld
des Lichtwellenleiters einzudringen.

N.<N«<Ns

Abb. 13:  Strahlenverlauf bei einer Sticky-Anndherung

Der ankommende Strahl wird an der Phasengrenze zum Teil total reflektiert, zum anderen in
das Stickmaterial getunnelt. Diese Leitung des Lichtstrahls iiber eine Grenzschicht hinweg
wird behinderte Totalreflexion genannt und tritt auf, falls die Dicke einer total reflektierenden
Schicht hinreichend diinn wird, d. h. d<dg (vgl. Gleichung (10)) und auf der anderen Seite ein
Medium mit ng > ngsin O liegt, in dem die Welle ausbreitungsfihig ist. Die Welle breitet sich
im Medium ns mit verminderter Amplitude weiter aus®'. In welchem Verhiltnis der Strahl
und seine Leistung geteilt werden, hdngt in erster Linie von dem Abstand d des klebenden
Partikels zum Faserkern ab.

Abb. 14 zeigt das Prinzip eines Strahlenteilerwiirfels. Durch Andern des Abstands Ax kann
das Teilerverhiltnis variiert werden. Die Strahlenbreite soll die Intensitét symbolisieren.
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Abb. 14: Strahlenteilerwiirfel, der auf behinderter Totalreflexion beruht

2.4.1.8 Bestimmung des minimalen Kriimmungsradius

Damit die Erfassungsrate und die Empfindlichkeit der Sensorfaser maximiert werden, muss
der Biegeradius der Faser moglichst klein sein. Auf diese Weise wird der im Mantel gefiihrte
Lichtanteil n erhoht. Mit Erniedrigung des Biegeradius verringert sich allerdings die iibertra-
gene Leistung. AuBBerdem kann das Kernmaterial nur bis zu einem gewissen Radius bruchfrei
gebogen werden. Abb. 15 skizziert die geometrischen Grundlagen zur Bestimmung des mini-
malen Kriimmungsradius, bei dem die Moden hochster Ordnung erzeugt werden.

Abb. 15:  Strahlenverlauf im gekriimmten LWL
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Unter der Annahme, dass der Strahl die Innenwand des LWLs tangiert und mit dem Grenz-
winkel Or an der Aulenwand gebrochen wird, ergibt sich eine einfache trigonometrische Be-
ziehung:

. Ri
sin®, = E (20)
Mit
d=R-R; 21)
ergibt sich die Beziehung:
. _ R -d
sin®, = R, (22)

Mit den beiden Brechzahlen des Kerns ng = 1,492 und des Mantels ny = 1,419, folgt fiir den
Grenzwinkel Ot nach Gleichung (5 ein Wert von 72°.

Stellt man die Gleichung nach R; um und ersetzt sin @t durch ny/n; aus Gleichung (5, folgt
die folgende Gleichung zur Bestimmung des minimalen Kriimmungsradius:

d
_m (23)

n

R =

2.4.1.9 Lichttransport in einer Scheibe

Die dargestellten Grundlagen fiir den Lichttransport in LWL lassen sich prinzipiell auf Mess-
fenster tibertragen.

2.5 Grundlagen zur Abscheidung von Partikeln im Impaktor

Ein Impaktor besteht aus einer Diise, die auf eine Prallplatte gerichtet ist, wie in Abb. 16 skiz-
ziert. Normalerweise dient er der Abscheidung von Partikeln wie Schwebstoffen und Ruf} aus
der Luft oder Abgasstromen. Bei der Sticky-Messung dient allerdings eine Stoffsuspension
als Medium. Durch den Stoffstrahl bildet sich eine Staupunktstrémung aus, durch die die Sus-
pension umgelenkt wird. In der Kriimmung der Stromlinien erfahrt die Suspension eine Be-
schleunigung, die zum Sedimentieren von spezifisch schwereren Partikeln fiihrt. Diese sedi-
mentieren auf die Platte zu und beriihren sie im Idealfall dort. Sollen Partikeln abgeschieden
werden, so ist es wichtig, dass sie dort dauerhaft haften bleiben. Fiir die Detektion der Stickys
ist das allerdings nicht erforderlich; sie miissen lediglich so lange Kontakt mit der Oberflache
haben, bis sie erfasst sind.
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Abb. 16:  Beschriftung der Hauptachsen und 3D-Darstellung eines Impaktors

2.5.1 Wirksamkeit des Impaktors

Nach Spurk®® Iisst sich die rotationssymmetrische Prallstromung, eine Potentialstromung, wie
sie beim Impaktor vorkommt, durch folgenden Polynomansatz beschreiben:

¢ = % * (27 +y? — 22%) (24)

Damit ergibt sich fiir die einzelnen Geschwindigkeiten:
der uw =z

@ = > = E (25)
dx u - 2%
dz w2z (26)
dy v —y

dz w2z (27)

Da es sich um ein rotationssymmetrisches Problem handelt, ist fiir die weitere Handhabung
die Zusammenfassung der Koordinatenachsen x und y als Radius r zweckmaBig.

Vat+yr=r (28)

Betrachtet man die Bewegung eines in der Suspension enthaltenen Teilchen in Abhédngigkeit
der Zeit und dem Ausgangsort zur Zeit t = 0, so erhdlt man die Beschreibung der Bewegung
durch die materielle oder Lagrangesche Betrachtungsweise. Dazu gehoren Ort, Geschwindig-
keit und Beschleunigung in Abhéngigkeit der Zeit:

& xe =r(t,€) (29)
Ex e = 2(1,€.) (30)
ax& xe™ =u,(t§,) 31)
—2xax& xe " = (,£.) (32)
a® *x & x e =b,(t,&,) (33)
dxa®*x & oxe 2 =b_(t,€.) (34)

Seite 27 von 71
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Dabei sind:
= ¢ eine Konstante,
= ¢, die Hammakerkonstante,
= ¢ der Abstand von der Rotationsachse in radialer Richtung und
= ¢ die betrachtete Zeit als Laufvariable.

Fiir die weitere Berechnung sei angenommen, dass sich das suspendierte Partikel nur so we-
nig von der urspriinglichen Stromlinie entfernt, dass es gerechtfertigt ist, die auf der Bahnlinie
auftretenden Kréfte zur Berechnung der Sedimentation heranzuziehen.

Aufgrund des Dichteunterschiedes Partikel - umgebende Fliissigkeit erfahrt das Partikel eine
Kraft, die es von der Stromlinie abbringt:
Apxb, xV =6pxa’x& e «V =F, (35)
Apxb.xV =0pxdxa’x& xe ™ xV =F, (36)

Diese Kraft sorgt fiir eine Stoke'sche Sedimentation® mit der Geschwindigkeit v, bzw. v. von
der Stromlinie weg:
Apxa®«& e« V =3 %7 % 2% T paptikel * Uy (37)

Af) % 4 % (4’-2 * E: * (f_?m ¥V o=3xm*2x TPartikel * U= (38)

Diese Strecke erhélt man genau wie die urspriingliche Lage iiber Integration der Zeit. Interes-
sant ist natiirlich nur der Bereich bis zu einer Zeit 7}, in der das Partikel das Detektionsfenster
seitlich verlisst. Fiir die Ubersichtlichkeit der Gleichungen wurde hier die Zeit des nicht abge-
lenkten Partikels verwendet; die Auslegung wird damit etwas konservativer. Die beiden Stre-
cken werden addiert; befindet sich das Partikel im "negativen" Bereich der z-Achse, wenn es
seitlich aus dem Messfenster austritt, dann hat es die Platte beriihrt (7 < 0). Die Bahnen von
Partikeln, die bei gleichem Radius und gleicher Entfernung zu Scheibe starten, bilden dabei
eine Oberflache:

Abb. 17:  Dreidimensionale Darstellung der Staupunktstrémung als Oberfldche
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Setzt man alle Vorgaben in die Gleichungen ein und vereinfacht das System, so erhilt man
folgenden Zusammenhang:
_ T}J’tu'fﬂa-f * Uk ﬂ]{) * (RDF _ 6!)
R
Ex (2% e ¥ Uz * Ap* (Rpr — &) * (Rpp + &) + 9xnx & % £2) _
9% Rhpxn*l

RpF =R (39)

2 (40)
Dabei sind:

= Rprder Radius des kreisformigen Messfensters, das das Partikel beriihren soll,

"  rparticer der Radius des als kugelformig angenommenen Partikels,

= . die senkrechte Austrittsgeschwindigkeit des Strahls aus der Diise,

= Ap der Dichteunterschied Partikel und umgebendes Medium,

= ¢, die Austrittsentfernung des betrachteten Partikels in radialer Richtung vom Diisen-
mittelpunkt (sieche Bezeichnung in Abb. 16),

= ¢ der Abstand der Diise von der Prallplatte,

= g die Viskositdt des umgebenden Mediums,

= R der Radius des Partikels zur Zeit 7} und

= 7 dir Hohe des Partikels tiber der Platte zur Zeit 7T3.

Damit sollten alle Partikel innerhalb eines Radius R¢;,.,. auf der Platte abgeschieden werden.

Bei der angenommenen Gleichverteilung der Geschwindigkeit iiber den gesamten Diisen-
durchmesser miissen damit alle Partikel innerhalb von einem Radius R¢,.er- = % auf die
Platte auftreffen. Dazu ist bei gegebenen Stoffdaten sowie Diisenabstand und Diisendurch-

messer nur die Geschwindigkeit «. variabel.

Damit ergibt sich mit den zuvor verwendeten Symbolen fiir die notwendige Geschwindig-

keit . 50:
9 % 1) * RGH-::: * Ef =1 (41)
_ — =50
2 I Partikel * A{) * (RDF - RG}‘(':}:) * (RDF + RG"\('”:)

Oder anders ausgeriickt der Partikelradius, der bei einer bestimmten Geschwindigkeit gerade
noch zur Hélfte abgeschieden wird:

3% /1 * Rgren- * -
\/E * \/'“': * A{J * R%{:'rn: - R%F * Uk A{)

= Rso (42)

Allerdings bildet sich im Vergleich zu einem mit Luft betriebenen Impaktor eine deutliche
Grenzschicht auf der abzuscheidenden Fliche, so dass ein gewisser Restimpuls nétig ist, um
die Platte zu erreichen.

Das untenstehende Bild zeigt eine ungestorte Stromlinie im Vergleich zum spezifisch schwe-
reren Sticky. Je steiler die Bahn die Null-Linie schneidet, desto groBer ist der Restimpuls. In
der Praxis gleitet das Teilchen die Scheibe nach der Beriihrung entlang und verlédsst das Mess-
fenster seitlich.
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Abb. 18:  Stromlinie des Transportmediums und die eines Stickys im Vergleich

2.5.2 Abscheidungsgrad in Abhangigkeit der Partikelgrofie

Von jeder in der Suspension vorkommenden Grof3enklasse wird bei vorgegebenen Stoffdaten,
Impaktorgeometrie und Stromungsgeschwindigkeit nur ein bestimmter Prozentsatz abge-
schieden. Dies muss bei der Auslegung des Impaktors und beim Vergleich mit konventionel-
len Methoden berticksichtigt werden. Die folgende Gleichung ermittelt die Trefferquote bzw.
die Detektionswahrscheinlichkeit Pp fiir Partikel im Impaktor:

py = (Z9x 0 €4 V165 1D # 1y * w2 x D2 +8Lx P * D) 43)

g ged a2 A\ n2 -2
16 * }Pm'ﬁk(‘f * “': * AJ{] * E:‘

2.5.3 Restimpuls bei Annéherung an das Messfenster

Das Partikel erreicht auf der abgelenkten Bahn die Platte nach einer Zeit 75. Ist 75 kleiner als
T, beriihrt es die Platte innerhalb des Messfensters:

& ) _ . E}*q*f?
_(53 " "I”(l I‘?sri‘u r'fik'r'?”rf;s'irwir‘) = T2 (44)

U,

Mit den getroffenen Annahmen erreicht das Partikel die Platte mit einer Geschwindigkeit

Uz auft P
1500%& -

L2
Qaerpef =

= aaal . .2 ¢ . & _
1500 x* (‘5‘533 * ?Pm'!i}’vwf * A-'{J * Sr + n* L’:)(]‘ '_2*;-?, ik .I*u:*._\pxcf,.

(45)

= U= quftr.
o zauft
Dieser Restimpuls muss ausreichen, um die Grenzschicht zu durchdringen bzw. nahe genug
an die Messfenster zukommen, um detektiert zu werden. Eine Verformung des Partikels an
der Glasscheibe ist fiir den Kontrast der Abbildung zudem wiinschenswert.

2.6 Zusammenfassender Stand des Wissens

Als Makrosticky werden klebende Bestandteile aus dem Altpapier bezeichnet, die von einer
Laborsortierung bei Schlitzweite von 100 um zuriickgehalten werden. Das AiF-
Forschungsprojekt 12581 BG zeigte, dass lediglich die ARS-Methode und die INGEDE-
Makrostickymethode in der Lage sind, Praxisstoffe sinnvoll zu differenzieren. Als zeitauf-
wiandige Offline-Methoden eignen sie sich nicht zur laufenden Prozessiiberwachung.
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Der Anteil von Dispersionsklebern, Hei3klebern und Haftklebern an den im Papierkreislauf
eingesetzten Klebstoffen betrdgt iiber 70 %. Ihre Bestanteile finden sich regelmédBig als kleb-
rige Ablagerungen in der Papiermaschine. Diese Ablagerungen bilden sich aus Primarstickys,
potentiell klebenden Partikel, die in Stufen der Altpapierautbereitung nicht ausgeschleust
wurden, und Sekundérstickys, die sich im Prozess bilden.

Einflussgrofen bei der Entstehung von Sekundarstickys liefert die DLVO-Theorie. Sie bilan-
ziert die Krifte zwischen kolloidal gelosten Substanzen. Von diesen Kréften hiangt auch die
Ablagerungsneigung von Substanzen auf einer Sensoroberflache ab.

Die physikalischen Effekte bei Anndherung von Partikeln an lichtleitende Schichten bilden
die Grundlage des Messprinzips. Hemmung der Totalreflexion durch Anlagerung oder Aus-
kopplung von Energie (Tunneleffekt) durch Partikel im Nahfeld werden ebenso beschrieben,
wie Randbedingungen fiir die Auslegung eines optischen Sensors.

Die Berechnungsgrundlagen zur Abscheidung von Partikeln in der Prallstromung eines Im-
paktors werden hergeleitet. Die Formeln fiir die Detektionswahrscheinlichkeit und fiir den
Restimpuls bei Anndherung an das Messfenster sind im Rahmen des Forschungsprojekts ent-
standen.

Die dargestellten Grundlagen und die daraus abgeleiteten Formeln bilden die theoretische
Basis fiir die Ausgestaltung der Messmethode und die Auslegung des Sensors.
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3 Entwicklung der Sticky-Bestimmungsmethode

Im Rahmen des Forschungsprojekts waren zwei Losungsansdtze zu untersuchen, um einen
davon zur Messmethode weiter zu entwickeln. Der erste Ansatz beruht auf einem faseropti-
schen Lichtwellenleiter, welcher in die zu untersuchende Faserstoffsuspension taucht. Der
zweite Ansatz nutzt die Prallstromung eines Impaktors, um Stickys zu separieren und mittels
eines lichtdurchfluteten Messfensters zu detektieren.

Ziel der Versuchsaufbauten war es, die theoretischen Grundlagen zu iiberpriifen, Randbedin-
gungen zu untersuchen und die Moglichkeiten der Systeme zu bewerten.

3.1 Konzeption des Versuchsaufbaus mit Lichtwellenleiter

Die Grundidee fiir den Einsatz einer Faseroptik zur Detektion klebender Verunreinigungen ist
die hohe Sensitivitdt. Wegen der Reihenschaltung der Grenzflachen steigt die Empfindlichkeit
proportional zur Lange des Lichtleiters. Abb. 19 skizziert eine Lichtleiter-Spule, die von Sus-
pension umstromt wird. Die Erfassungsrate kann iiber den Biegeradius der Faser d. h. iiber
den Spulendurchmesser D verdandert werden.

Faserstoffsuspensmn

R e A e I

Lichtleiter-Spule

LaSer YIRS . MESEEEEEEEEREEER DetEktor

Abb. 19:  Grundkonzept eines Sensors mit Lichtwellenleiter

Ein Halbleiterlaser speist den Lichtleiter. Eine Fotodiode als Detektor erfasst die Dampfung
des Lichtsignals, welche durch Partikel im Nahbereich der Grenzflache oder durch Anhaftun-
gen am Lichtleiter verursacht werden. Ein Regelkreis fiihrt ggf. die Leistung des Lasers nach.

Das Konzept sieht die Moglichkeit einer rotierenden Spule vor, um Zonen unterschiedlicher
Anstromung zu realisieren. Abb. 20 illustriert die gleichsinnige Anstrdomung mit geringen
Scherkriften als Kontaktzone und die gegensinnige Anstromung mit hohen Scherkréften als
Reinigungszone.
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Abb. 20:  Stromung am rotierenden Sensor

3.2 Realisierung des Versuchsaufbau mit Lichtwellenleiter

Im Folgenden werden die Messtechnik, die Bedienungssoftware und die Messapparatur fiir
die Versuche am Lichtwellenleiter beschrieben.

3.2.1 Aufbau der Messtechnik

Die Messstrecke besteht aus einer Laserdiode als Sender, dem Lichtleiter als Sensor und einer
Fotodiode mit speziellem Vorverstirker als Empfianger. Abb. 21 skizziert den messtechni-
schen Aufbau mit der Zerlegung des Empfangsignals in ein niederfrequentes DC-Signal und
ein hochfrequentes AC-Signal.

Laserdiode Fotodiode mit Vorverstarker und Filter
/!
x / \\IK
/'

DC-Signal AC-Signal

zur Messung bis 200 MHz

der Intensitat zur Partikel-
messung

Lichtwellenleiter (LWL)
als Sensor

Abb. 21: Messtechnischer Aufbau mit Lichtwellenleiter

Als Lichtquelle wird eine Laserdiode verwendet, die Licht einer Wellenldinge von 650 nm
emittiert. Diese Laserdiode der Firma Flexpoint ist mit einem SMA Anschluss versehen und
weist dadurch eine hohe Koppeleffizienz zu der eingesetzten Multimode-Kunstofffaser der
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Firma Toray auf. Die Ausgangsleistung der Diode betridgt konstante 3 mW bei einer Versor-
gungsspannung von 5 V. Sie fdllt mit ihrer Leistung unter die Laserklasse 3R. Da diese La-
serklasse unter Beachtung der Sicherheitsvorschriften BGV B2 als gefdhrlich fiir Augen und
Haut angesehen wird, muss wihrend des Aufbaus des Messkreises darauf geachtet werden,
dass der Laser nicht eingeschaltet ist. Nachdem der Laser {iber den Lichtwellenleiter (LWL)
mit der Fotodiode verbunden ist, fillt das nun geschlossene System in die Laserklasse 1. Die
elektronische Verriegelung des Messkreises wurde von einem Laserschutzbeauftragten ge-
priift und die die Unbedenklichkeit des Aufbaus bestétigt.

Das von einer Laserdiode ausgehende Licht wird in einen als Sensor priparierten Lichtwel-
lenleiter eingespeist und bis zur Fotodiode weitergeleitet. Die Lichtleistung aus der Sensorfa-
ser trifft auf die aktive Fldche der Fotodiode und wird in Strom umgewandelt. Die Stirke des
Stroms ist proportional zur iibertragenen Lichtintensitdt. Die Silikon Fotodiode Typ PDB-
C503-ST der Firma Fotonic Detectors INC ist verstérkt fiir den Einsatz im blauen Wellenlén-
genbereich vorgesehen, kann aber in einem Wellenldngenbereich zwischen 350 und 1100 nm
eingesetzt werden. Die Reaktionszeit betrdgt 5 ns, was einer Bandbreite von 200 MHz ent-
spricht. Die Empfindlichkeit betrdgt bei einer Wellenldnge von 650 nm etwa 0,5 A/W.

Der Vorverstirker DHPCA-100 der Firma FEMTO wandelt den Fotostrom mit einstellbarer
Transimpendanz von 102 bis 10° V/A in Spannung um. Ein im Vorverstirker integrierter Tief-
pass mit einer wahlbaren Grenzfrequenz von 1 MHz oder 10 MHz dampft das DC-gekoppelte
Signal. Es wird zur Messung der Lichtleistung in einer A/D-Wandlerkarte digitalisiert und
mittels des Programms Testpoint aufgezeichnet. Das ungediampfte, AC-gekoppelte Signal
wird in einer zweiten Stufe nochmals verstarkt und mit Hilfe der Oszilloskop-Karte CompuS-
cope 82G-8M und dem Programm GageScope mit einer Auflésung von bis zu 200 MHz dar-
gestellt.

3.2.2 Bedienungssoftware

Fiir die Messungen wurden die Programme Testpoint und GageScope verwendet und sollen
an dieser Stelle nochmals kurz erkldrt werden. Wéahrend, wie bereits vorher erldutert,
Testpoint fir die Messung und Aufzeichnung des DC-Signals zustdndig ist, dient GageScope
der Aufschliisselung der sehr schnellen AC-Signale.

3.2.2.1 Testpoint

Testpoint der Firma CEC Capital Equipment ist eine graphische Programmierumgebung zur
Erstellung von Programmen zur Prozesssteuerung, Prozessdatenverarbeitung und deren Visu-
alisierung. Mit Testpoint erfolgt die Uberwachung des Messkreises insbesondere die Steue-
rung des Lasers und seine Verriegelung.

Fiir Langzeitversuche wird das Signal kontinuierlich aufgezeichnet, bis es mit dem ,,Stop*
Button beendet wird. Die Abtastrate ist im Fenster ,, Timer in s* bis 0,1 s einstellbar. Gleich-
zeitig wird das aktuelle DC-Signal des Vorverstérkers als digitaler Wert und als Trend ange-
zeigt. Die Skalierung der Trenddarstellung kann mit Hilfe der beiden Schieber optimal einge-
stellt werden.

Daneben bietet das Programm die Mdoglichkeit, schnelle Messreihen von jeweils maximal
2048 Punkte mit bis zu 100.000 Werten/s aufzunehmen. Dabei werden die gewiinschte An-
zahl der Messpunkte und die Abtastrate in die entsprechenden Felder eingegeben und die
Messreihe mit ,,Start begonnen. Nachdem alle Messpunkte aufgezeichnet worden sind, hort
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das Programm eigenstindig auf und zeigt den Intensititsverlauf als Trend. In beiden Betriebs-
arten kann das Ergebnis mit dem ,,Data* Button gespeichert werden. Abb. 22 zeigt die Benut-
zeroberflache zur Steuerung von Laser und Datenerfassung.

= Panell !EE
DC-Monitor Min Max Laser -
0.57697 =k ® =
OFF
Sampies 2055 |
Ratennz[125__]| [a5 ] [57] | paa || swe |
|Timer ins |0.25 |
KFPCI Inzpect

0.7

0.6

DC-Monitor

0.5
a 50 100 150 200 250

Abb. 22: Bedienungsoberfliche des Testpoint-Programms

3.2.2.2 GageScope

GageScope ist die Steuer- und Datenvisualisierungssoftware des CompuScope 82G-8M. Das
Programm ist in der Lage, Signale bis zu 200 MHz kontinuierlich zu erfassen. Neben vielen
Einstellungen, bei denen die Anzahl der Messpunkte oder die Auflosung der Signalbreite und
der Amplitude variiert werden kdnnen, ist die variable Einstellung des Triggers wichtig fiir
die Messungen. Der Trigger kann auf einen bestimmten positiven, oder negativen Wert einge-
stellt werden und zeichnet somit nur Signale an, die diesen Wert iiber- oder unterschreiten.
Auf diese Weise konnen fiir Probenreihen, typische Kurvenverldufe herausgearbeitet werden.
Bei der ,,Single shot“ Einstellung wird eine einzelne Sequenz aufgezeichnet, sobald der Trig-
ger auslost. Im kontinuierlichen Modus wird mit jedem Trigger eine Datensequenz aufge-
zeichnet. Hierbei kdnnen mit Hilfe der Mittelwerteinstellung bis zu 1000 Signalformen gemit-
telt und angezeigt werden. Abb. 23 zeigt die Benutzeroberflache als Screenshot.

Die Skalierung der Achsen kann jederzeit variiert werden. Die Aufldsung der Zeitachse ist auf
jeder Kurve vermerkt. Die Auflosung der Ordinate ergibt sich aus der Einstellung des Ver-
starkungsfaktors. Rasterpunkte in der Benutzeroberfliche helfen den Signalverlauf zu ver-
messen.

Lost ein Partikel durch Storung der Lichtleitung eine Messsequenz aus, so ergibt sich die
Dauer des Signals aus der Lage des ersten Spannungseinbruchs und dem Punkt, an dem die
Kurve wieder die Ausgangslage erreicht. Im Falle des Uberschwingens wird die Zeit zwi-
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schen dem ersten Spannungseinbruch und dem ersten Maximum. Die Signalhdhe ergibt sich
aus der Differenz des Minimums und des Maximums.
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Abb. 23:  Bedienungsoberfliche von GageScope

3.2.3 Aufbau des Versuchsstands

Das Grundkonzept fiir einen Sensor mit Faseroptik sieht einen Spulenkorper vor, der mit einer
Kunststofffaser umwickelt ist. Der Mantel der Faser konnte zur Aktivierung {iber dem kom-
pletten Spulenumfang abgeschliffen und poliert werden. Wegen der auf 3 mW beschrinkten
Leistung des Lasers, der Komplexitit der Vorgidnge an der Phasengrenze und wegen besserer
Zuordnung der Messsignale wurde die Spule auf eine einzige Windung reduziert und nur ei-
ner Stelle aktiviert.

3.2.3.1 Aufbau der Lichtleiter-Spule

Die Versuche zur Untersuchung der physikalischen Effekte am gekriimmten Lichtleiter und
zur Simulation unterschiedlicher Anstromungen erfolgten zweckméBigerweise an einer Licht-
leiter-Spule mit nur einer halben Windung. Wie in Abb. 24 skizziert, wurde eine lokal be-
grenzte Stelle des Lichtwellenleiters aktiviert.

Der Kriimmungsradius, der die Sensitivitdt und den Erfassungsbereich bestimmt, wird durch
Scheiben mit unterschiedlichem Durchmesser eingestellt. Der Anstromwinkel verschiebt sich
mit der Position der aktivierten Stelle am Umfang der drehbar gelagerten Scheibe. Ein Biigel
fixiert die Messschleife im oberen Teil der Halterung.
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Abb. 24: Messschleife

3.2.3.2 Messapparatur fur unterschiedliche Relativgeschwindigkeit

Die Untersuchung der Ablagerungsneigung von Stickies bei unterschiedlichen Stromungsge-
schwindigkeiten erfolgt mit Hilfe eines Ankerriihrers, wie in Abb. 25 skizziert.
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Abb. 25:  Anstromung der Messschleife mit unterschiedlicher Relativgeschwindigkeiten

Neben der tangentialen Anstromung durch den Ankerriihrer kann die Messschleife zusdtzlich
{iber einen externen Antrieb transversal bewegt werden. Die Uberlagerung der Strdmungsfel-
der simuliert die in Abb. 20 dargestellten Zonen mit geringer und hoher Scherrate.

Mit dieser Konstruktion kdnnen unterschiedliche Relativgeschwindigkeiten an der aktivierten
Sensorfaser erzeugt werde. Als Gefdal wird ein zylindrischer 7,5 1 Behélter benutzt, dessen
Offnung groB genug ist, um die Halterung der Sensorfaser kollisionsfrei traversieren zu las-
sen. Die Strecke, die die Messstelle durchlduft betrdgt etwa 8 cm. Die Temperatur kann mit-
tels eines Tauchsieders variiert werden. Die benutzten Antriebe sind von der Firma Heidolph.
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Die Umdrehungsgeschwindigkeiten von 45-300 U/min und 300-2000 U/min kénnen stufen-
los eingestellt werden.

3.2.3.3 Messapparatur mit stationarer Messspule

Um geringere Probenmengen untersuchen zu kénnen und die Temperatur besser zu kontrollie-
ren, taucht die Messschleife mit der aktivierten Sensorstelle in ein, zu etwa 600 ml gefiilltes
1000 ml Becherglas, das auf einem magnetischen Heizriihrer steht. Gerilihrt wird mit einem
5 cm langen Riihrfisch. Nach dem Einschalten der Heizfliche wird die Temperatur der Probe
mit Hilfe eines elektronischen Thermometers kontinuierlich iiberwacht.

3.3 Versuchsaufbau mit Impaktor

Die Entwicklung des Impaktors erfolgte in zwei Stufen. In der ersten Stufe erfolgte die stro-
mungstechnische Auslegung der Diise. An diesem ersten Impaktor wurden unterschiedliche
Messfenster und Beleuchtungsvarianten in Verbindung mit einer Hochgeschwindigkeitskame-
ra erprobt. In einer zweiten Entwicklungsstufe flossen die Erkenntnisse und Erfahrungen aus
dem ersten Impaktor ein und miindeten in einer komplett {iberarbeiteten Version II. Fiir die
Versuche standen eine drehzahlgeregelte Impeller-Pumpe mit Durchflussmesser und eine
Monopumpe mit Regelgetriebe zur Verfligung.

3.3.1 Impaktor Version |

Der Impaktor besteht aus einem geschlossenen Impaktorgehduse. Darin befinden sich eine
Diise, eine Glasscheibe als Messfenster sowie die Beleuchtung. Die Kamera zur Aufnahme
der optischen Effekte ist mittels eines Stativs am Versuchaufbau befestigt. Die Bauplidne zu
dem in Abb. 26 skizzierten Aufbau finden sich im Anhang A.

Eine Grundplatte aus Aluminium tragt das runde Gehéuse aus Plexiglas sowie die Beleuch-
tung. Darauf ist das gldserne Messfenster mit einem runden Niederhalter aufgebracht. Das
runde, dichtende Gehduse verbindet Deck- und Bodenplatte und wird mit Zugschrauben ver-
bunden. Die Deckplatte tragt den Diisenhalter mit der darin hdhenverstellbaren Diise.

Platzfir G
Beleuchtung® : g
7o Schlauchstutzen
» SDise
~ Niederhalter

Scheibe
— Bodenplatte

Abb. 26:  Aufbau des Impaktors
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Der Impaktor kann direkt mit Faserstoffsuspension beaufschlagt werden. Alternativ dazu ist
es moglich, ihn mit Wasser zu betreiben und die zu testende Stoffsuspension zuzugeben.

Uber die in Abb. 27 gezeigte Dosierstelle kann direkt vor der Diise eine Probe im Strémungs-
zentrum eingespritzt werden. So dient der Wasserstrom auflen nur als Hiillstrom und es kann
mit weniger Probenmaterial gearbeitet werden. Zudem besteht die Moglichkeit, z. B. zur Ka-
librierung, eine bestimmte Menge stoBweille zuzugeben.

utzen fur
icky-Zufuhr

Zudosierlanze

Zentrierung

Abb. 27:  Lanze fiir die Dosierung von Probenmaterial im Strémungszentrum

Die Beleuchtung sitzt so unter der Glasscheibe, dass das direkte Licht und Streulicht von der
innen weil} beklebten Niederhalterscheibe moglichst vollstindig in die Scheibe einkoppeln.

Verwendet werden jeweils 10 LUMILED LEDs der Farben weil3, rot und blau auf einer Tra-
gerplatte. Als Stromquelle dient ein Schaltnetzteil. Fiir die Halogenbeleuchtung kommen 18
Halogenbirnen a 20 Watt zum Einsatz.

Als Glasscheibe wird Fensterglas verwendet. Acrylglas zeigt sehr schnell Verschleiflerschei-
nungen und ist damit ungeeignet. Um die Lichtverluste durch Abstrahlung auf den Niederhal-
ter gegentiber der Lichtquelle gering zu halten, ist die Glasscheibe teilweise mit weiller, opa-
ker Folie beklebt. Um die Einstrahlung von Streulicht in die Suspension zu vermeiden, emp-
fiehlt es sich, das Messfenster um den von der Kamera erfassten Bereich nicht mit Folie zu
bekleben. Absorption von Licht ldsst sich zudem vermeiden, wenn die LED-Tréger und die
gesamte Trigerplatte sowie die Rander der Bodenplatte einschlielich der Kabel mattweif3
eingefarbt werden.

Der Niederhalter ist im AuBenbereich bis zum Innenradius der Lichtquelle ebenfalls weil3, der
Bereich um das Messfenster ist schwarz lackiert, damit kein gestreutes Licht aus dem mit
Wasser gefiillten Spalt zwischen Niederhalter und Folienschicht in die Suspension einge-
strahlt wird. Die Oberflache der Diise ist geschwiérzt, um den Kontrast fiir die Stickys zu er-
hohen. Der Strahlengang zur Kamera wird mit einem Zylinder aus schwarzem Karton licht-
dicht abgedeckt. So wird zudem Lichteinfall aus der Umgebung in die Suspension vermieden.

Kamera

WeiBe Folie Niederhalter

:ocler Lack Scheibe Lichﬁolle:/
‘ ==k =N '/ |

A | |

=

Bodenplatfte

LEDs auf
Trgemplatte  Duse  Abschirmung

Abb. 28:  Einkopplung von Licht in das glaserne Messfenster
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Im Freiraum unter dem Messfenster konnen problemlos Halogenlampen statt LEDs unterge-
bracht werden Die Glithlampen werden auf einem Silikonstreifen aufgereiht und in die Nut
eingelegt. Eine Fixierung ist aufgrund der Vorspannung im Silikonstreifen nicht nétig. Da die
Birnen im Unterschied zu den LEDs beim Betrieb sehr heifl werden, ist nur ein sehr kurzer
Betrieb moglich. Der Folienring auf der Scheibe kann unveréndert iibernommen werden. Die
maximale installierbare elektrische Leistung betrdgt 340 Watt.

3.3.2 Impaktor Version Il

Die Version II zeichnet sich durch einen unkomplizierten Aufbau aus. Der Diisenabstand lésst
sich leicht einstellen. Die Beleuchtungseinheit kann mit einem Handgriff entfernt werden und
gibt eine darunterliegende Halterung des Messfensters frei. Das Messfenster ldsst sich mit
wenigen Handgriffen austauschen.

3.3.2.1 Mechanischer Aufbau

Die iiberarbeitete Grundeinheit verbindet Diisenhalter und Messfenster. Der verstellbare Dii-
senhalter und die Diise mit ihrer parabelférmigen Offnung sowie das Messfenster sind kom-
patibel zu Impaktor I. Die Suspension wird nun in einer umlaufenden Kammer gesammelt
und abgefiihrt, wie in Abb. 29 skizziert. Die Fiillmenge des Impaktors ist deutlich niedriger.
Alle Teile sind einfach zu 6ffnen und leicht zu reinigen. Die Kammer fiir die Beleuchtung ist
fiir die 250 W Stiftsockellampen ausgelegt. Die Wéarmeabfuhr erfolgt iiber das Gehduse und
die Suspension.

Beleuchtung

I Messfenster I
Dilse
Verstellbarer Umlaufende
Auslauf -
Disenhalter Kammer
Zulauf

Abb. 29:  Impaktor II: Prinzipieller Aufbau
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Ein O-Ring dichtet das Messfenster ab. Eine Hochgeschwindigkeitskamera befindet sich in
einem Abstand von ca. 70 cm liber dem Impaktor. Eine schwarze Papphiilse zwischen Mess-
fenster und Objektiv schirmt Umgebungslicht ab.

3.3.2.2 Beleuchtung

Bis zu 10 Halogenlampen zu jeweils 250 W bei 24 V lassen sich am dufleren Rand des Mess-
fensters platzieren. Mit der im Vergleich zu Impaktor I vielfach hoheren Lichtleistung er-
scheinen Stickys deutlich heller. Das Netzteil wird von einem PC gesteuert. Eine Vorwérm-
zeit von 5 s reicht fiir stabile Beleuchtungsverhiltnisse wihrend der Aufnahmen.

Die in Abb. 30 abgelichtete Halterung fiir das Messfenster verfiigt {iber schriag angeordnete
Langlocher fiir die optional horizontale Anordnung der Stiftsockellampen iiber dem Mess-
fenster. In dieser Anordnung geniigt eine elektrische Leistung von 1,75 kW d. h. eine Bestii-
ckung mit 7 Halogenlampen fiir Messungen mit der Hochgeschwindigkeitskamera.

—

.i"/

o

Abb. 30:  Einspannung des Messfenster mit Aussparungen fiir Halogenlampen

3.3.3 Bildanalytischer Teil

Die Hochgeschwindigkeitskamera Vosskiithler HCC-1000 erfasst die Prallstromung mit 1024
x 1024 Bildpunkten (Pixel) bei einer Auflosung von ca. 48 um/Pixel. Mit dieser Ortsauflo-
sung lassen sich Stickys mit einer Lange von 100 um sicher detektieren. Die maximale zeitli-
che Auflésung des Kamerasystems betridgt 462 Bilder/s (fps) bei 2,2 ms Belichtungszeit im
Normalbetrieb. Die Verschlusszeit lasst sich im Shutter-Modus elektronisch verkiirzen, um
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Objekte im Stromungsfeld noch schérfer abzubilden. Dies geht jedoch auf Kosten der Bild-
wiederholrate. Sie betrdgt bei 1,07 ms Verschlusszeit 231 fps.

Die Kamera hat einen Bildspeicher von 512 MBytes, so dass maximal 512 Bilder in voller
Auflésung gepuffert werden. Die Kamerasoftware iibertragt die Bilder iiber eine serielle IE-
EE-1394-Schnittstelle (Firewire) auf die Festplatte des angeschlossenen PCs. Die Transferrate
betrdgt derzeit etwa 3 bis 4 Bilder/s. Der Kamerahersteller hat ein Software-Update angekiin-
digt, mit dem kiinftig deutlich héhere Ubertragungsraten moglich sein sollen. In der aktuellen
Konfiguration werden Bildsequenzen von 1,1 s Liange im Normalmodus oder 2,2 s Lange im
Shutter-Modus zyklisch alle 3 min wiederholt. Dies entspricht 20 Messzyklen/h, unabhingig
von der Betriebsart der Kamera.

Die zyklisch abgelegten Bildsequenzen werden mit MATLAB® bildanalytisch ausgewertet.
MATLAB ist eine leistungsfdhige Programmiersprache fiir technische Anwendungen. Das
Auswerteprogramm filtert storende Einfliisse und Randeffekte, bereitet die Bildinformation
auf, detektiert Objekte in der Prallstromung, vermisst deren GroBe und Geschwindigkeit, um
Anzahl und GroBenverteilungen potentiell klebender Verunreinigungen zu ermitteln. Die
bildanalytische Erfassung von Stickys ist ein wesentlicher Bestanteil des Sensors. Sie be-
stimmt mafigeblich die Erfassungsrate und die Genauigkeit der entwickelten Messmethode.

3.3.3.1 Vorverarbeitung der Bilder

Eine Programmschleife liest die einzelnen Bilder einer Messsequenz. Im ersten Schritt wird
ein kreisrunder Bildausschnitt um das Zentrum der Prallstromung isoliert. Die dazu notwen-
dige Maske berechnet sich aus den Bildkoordinaten der Diise und ithrem Radius in Bildpunk-
ten. Sind die Daten fiir die Messanordnung nicht hinterlegt, so erscheint ein interaktives Bild-
fenster. Per Mausklick werden die in Abb. 31 dargestellten diagonalen Linien so positioniert,
dass sie mit dem Rand der geschwérzten Diise abschlieen. Lage und Groe der Diise werden
abgespeichert. Das Programm ermittelt daraus die Position der Kamera und deren tatséchliche
Auflésung in pm/Pixel.

Abb. 31: Interaktive Positionsbestimmung der Diise im Messfenster

d

Die stromende Fasersuspension vor geschwirzte Diise erscheint dunkel. Lediglich am dufleren
Rand der Diise erhellt Streulicht die Fasern, so dass diese wie eine graue Corona um die Diise
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sichtbar werden. Die unregelmédfigen Konturen am Bildrand stammen von der schwarzen
Papphiilse zur Abschirmung des Messfensters gegen Fremdlicht.

Abb. 32 zeigt links die generierte Maske, welche den Randbereich ausgeblendet und rechts
daneben das zur besseren Darstellung invertierte Bild der Prallstromung. Partikel, die Licht
aus der Scheibe auskoppeln erscheinen im invertierten Bild dunkel. Im gezeigten Bild heben
sich zwei Partikel bereits deutlich von der Stromung ab.

Abb. 32:  Generierte Maske blendet die Randzonen im invertierten Bild aus

Weitere Schritte sind notwendig, um bewegte Objekte aus dem Bild zu extrahieren. Ein Lo-
sungsansatz zur Zerlegung des Bilds in statische und dynamische Anteile liefert die sogenann-
te Shading-Korrektur. Dieses klassische Verfahren korrigiert eine einseitige Ausleuchtung
von Bildern dadurch, dass mittels eines passenden Filters die Storung isoliert und anschlie-
Bend vom Original abgezogen wird. Ublicherweise werden Tiefpass-Filter eingesetzt, um eine
einseitige Ausleuchtung zu isolieren.

Stickys unterscheiden sich vom restlichen Bildinhalt dadurch, dass sie kurzzeitig als helle
Punkte im Bild erscheinen. Es bietet sich daher an, stérende Bildinformation iiber eine zeitli-
che Mittelung zu isolieren. Diese zeitliche Mittelung ldsst sich als Filter mit begrenztem Im-
pulsansprechverhalten (Finite Impulse Response, FIR) oder unbegrenztem Impulsansprech-
verhalten (Infinite Impulse Response, IIR) realisieren.

Das gleitende Mittel y(¢,,) errechnet sich aus m Originalbildern x(t,..t,_,,) gemal

m

y(t,) = Z bjw(t,—;) (46)

j=0

und wird auch als Moving-Average-Modell (MA-Modell) bezeichnet. Es handelt sich dabei
um einen FIR-Filter.

Der entsprechende IIR-Filter wird auch als Auto-Regressions-Modell (AR-Modell) bezeich-
net. Das gefilterte Signal y(¢,) ergibt sich im einfachsten Fall aus dem vorherigen Signal
y(t,—1) und dem aktuellen Originalbild x(Z,). Ein Filter n-ter Ordnung ist {iber folgende all-

gemeingiiltige Formel definiert:

y(ty) = x(t,) + ) ay(tu-) (47)
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Um den statischen Anteil in den Bildern der Prallstromung zu isolieren, bedarf es eines Tief-
pass-Filters mit relativ niedriger Grenzfrequenz. Ein Filter mit niedriger Grenzfrequenz be-
deutet beim MA-Modell entsprechend viele Werte in die Mittelung einzubeziehen, wéahrend

ein IIR-Filter mit vergleichbarer Grenzfrequenz bereits als Filter 1. Ordnung den Zweck er-
fullt.

Das Hintergrundbild der Bildsequenz wird mit Hilfe eines IIR-Filters 1. Ordnung nach fol-
gender Formel berechnet:

'.U(T-,u) — (]- - ”‘)‘Ir(t;x) + ”'y(t;:—l) (48)
mit
x(t,) Aufnahme zum Zeitpunkt £,
y(0) = z(0) Initialisierung des Filters zu Beginn der Bildsequenz und
a=0,99 empirisch ermittelter Filterkoeffizient.

Mit Hilfe eines zweidimensionalen FIR-Filters wird das aktuelle, in der Zeitachse geglittete
Hintergrundbild y(¢,) auch in der Bildebene geglattet, um lokale Stérungen zu eliminieren.
Diese Stérungen konnen z. B. durch Vibrationen des Aufbaus, durch pendelnde Anhaftungen
am Messfenster oder durch Rauschen in der Signaliibertragung verursacht werden. Die zwei-

dimensionale Filtermatrix htp ist von der GroBe m = n = 9 mit konstanten Koeffizienten
htp(i,j) = 1/mn = 1/81.

Das korrigierte Bild z(#,,) ergibt sich aus der Aufnahme x(¢,) zum Zeitpunkt ¢, abziiglich des
IIR- und FIR-geglatteten Hintergrundbilds y(¢,,—;) zum Zeitpunkt ¢,,_,

z(t,) = a(ty) — y(tu-1) (49)

Abb. 33 zeigt als Negative das aktuelle Originalbild, das in der Zeitachse gemittelte und im
Ortsbereich geglittete Hintergrundbild sowie das daraus resultierende, korrigierte Bild. Am
unteren Bildrand des Hintergrundbilds kann man eine lokale Verschmutzung des Messfens-
ters erkennen, die im korrigierten Bild zwar geschwicht, aber nicht vollstindig ausgeblendet
erscheint. Daneben sind im Negativ des Originals zwei Stickys als dunkle Punkte zu erken-
nen, die im korrigierten Bild deutlicher hervortreten.

Abb. 33:  Originalbild abziiglich Hintergrundbild ergibt korrigiertes Bild

Das resultierende Bild z(¢,) beinhaltet alle zu detektierenden Objekte. Die Grenze zwischen
Partikel und Hintergrund hingt vom Auftreffpunkt ab. Das Rauschen im Hintergrund, das
durch Fasern im Streulicht erzeugt wird, nimmt von der Mitte der Prallstrémung zum Diisen-
rand zu. Abb. 33 veranschaulicht den Effekt. Der Auswertealgorithmus beriicksichtigt das mit
steigendem Radius abnehmende Signal-Rausch-Verhiltnis.
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Diese lokaladaptive Schwelle (threshold) ergibt sich aus der Grauwertverteilung des Bildes.
Dazu werden Mittelwert Z¢.,.. und Standardabweichung ¢, in einem Bereich von 100
Pixeln um das Zentrum der Prallstromung d. h. in einem Radius von ca. 5 mm berechnet so-
wie Mittelwert Zp,-q4., und Standardabweichung o pg,.4.. in einem 100 Pixel breiten Randbe-
reich der Diise ermittelt. Auf der Basis der gaullschen Normverteilungskurve und empirischen
Versuchen wurde fiir das Zentrum eine Toleranzschwelle von 6-facher Standardabweichung
k = 6 (6-Sigma) und im Randbereich 8-fache Standardabweichung i = 8 gewihlt. Die Grau-
wertschwellen threscente, und thresp,, 4., €rgeben sich aus folgender der Beziehung:

thres = z2 + ko (50)

Die Schwellenwerte steigen mit der Stoffdichte an. Damit wird Gewéhrleistet, dass Fasern
und storende Bestandteile, wie z. B. Luftblasen, detektiert werden. Bei Stoffdichten von
0,37 % bis 1 % steigen die Schwellenwerte liblicherweise von 7 auf 25 Grauwerte im Zent-
rum und von 18 auf 55 Grauwerten im Randbereich, um eine Gréenordnung zu nennen.

Diese Schwellenwerte werden fiir die Digitalisierung des Bilds linear vom Zentrum zum Rand
hin interpoliert. Abb. 34 zeigt das Binirbild als logische Verkniipfung des korrigierten Bildes
mit der lokaladaptiven Schwelle.

Abb. 34:  Korrigiertes Bild verkniipft mit lokaladaptiver Schwelle ergibt ein Binarbild

Das in Abb. 34 dargestellte Bindrbild stellt die Grundlage fiir die quantitative Bewertung dar,
d. h. an diesem Bild werden GroBe, Lage und Ausrichtung der Objekte ermittelt. Zuvor er-
folgt die Zuordnung der detektierten Bildpunkte zu einem Objekt. Dieser Schritt ist notwen-
dig, da bei einer Binarisierung von Grauwertbildern regelméBig Objekte in Teilobjekte frag-
mentiert werden.

Die Rekonstruktion von Objekten erfolgt in drei Schritten. Zunédchst wird eine bindre Maske
erzeugt, in der Bereiche deutlich groBer sind als im Binérbild. Fragmentierte Bereiche im Bi-
nérbild wachsen in dieser Maske zusammen. Im zweiten Schritt werden die zusammengeho-
renden Bereiche durchnummeriert. Bei diesem sogenannten Labeling erhélt jeder Bildpunkt
die zugehdrige Nummer des Bereichs, d. h. sein Label. Bildpunkte, die keinem Bereich zuge-
ordnet sind, besitzen das Label 0. Die Verkniipfung der Label mit dem urspriinglichen Binér-
bild liefert zusammengehdrige Objekte unverfilschter Grofe und Lage. Statische Objekte
werden vor dem Labeling maskiert, um deren wiederholte Erfassung auszuschlieBen.

Abb. 35 zeigt die Erzeugung der bindren Maske mit erweiterten Bereichsrandern. Zunéchst
werden Bereichsridnder mittels einer quadratischen Operatormaske von 3x3-Pixel erodiert, um
einzelne, alleinstehende Punkte zu entfernen, die bei der anschlieBenden Dilatation storen
konnten. Die Dilatation vergroBert mit einer kreisformigen Operatormaske die Bereichsrénder
um 20 Bildpunkte.
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Abb. 35:  In Pfeilrichtung zundchst Erosion und dann Dilatation des Binérbildes

Die in Abb. 35 gezeigte bindre Maske zum Zeitpunkt ¢, wird mit einem um 30 Bildpunkte
dilatierten Bindrbild vom Zeitpunkt #,_; maskiert. Die vergleichsweise groflere Maske aus
dem Vorginger blendet statische Objekte zuverléssig aus, wie Abb. 36 demonstriert.

| P o (]

Abb. 36:  Verkniipfung einer Maske mit threm Vorgénger blendet statische Objekte aus

Die Bereiche der von statischen Objekten befreiten bindren Maske werden beim Labeling
durchnummeriert. Die Multiplikation mit dem urspriinglichen Bindrbild liefert Objekte mit
eindeutig zugeordneten Bildpunkten. Abb. 37 zeigt die Verbindung von gelabelter Maske,
urspriinglichem Binérbild und resultierendem Bild mit diskreten Objekten.

Bereich mit Label 1

i Objekt 1
. L
* >
Bereich mit Label 2 Objekt 2

' il \

Abb. 37:  Multiplikation einer gelabelten Maske mit einem Bindrbild

Die einzelnen Objekte werden hinsichtlich ihres Flacheninhalts, ihrem flichengleichen Kreis-
durchmesser, der Linge von Haupt- und Nebenachse, ihr Hauptachsenwinkel, ihr Perimeter
und der Schwerpunktskoordinaten vermessen. Die statistische Aufbereitung liefert Groflen-
verteilungen nach Anzahl und Fliche. Die Stickybelastung ergibt sich im Bezug auf den beo-
bachteten Volumenstrom und der Stoffdichte der Suspension.
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4 Ergebnisse

Ziel des Forschungsvorhabens ist die Bestimmung von Art und GréBenverteilung klebender
Partikel in Faserstoffsuspensionen durch die Messung optischer Effekte an der Phasengrenze
zwischen Suspension und Messfenster. Das zu entwickelnde Messverfahren soll es ermdogli-
chen, die Belastung des Faserstoffstroms durch klebende Verunreinigungen zeitnah, d. h. on-
line, zu quantifizieren.

Im Folgenden werden die grundlegenden Erkenntnisse aus den Versuchen an faseroptischen
Lichtwellenleitern und mittels Impaktor dargestellt.

4.1 Versuche mit Lichtwellenleiter

Die Versuchsaufbauten mit faseroptischen Lichtwellenleitern beleuchten die fundamentalen
physikalischen Zusammenhinge des Lichttransports sowie das prinzipielle Verhalten gegen-
iiber sieben untersuchten Klebstoffe und weiterer Substanzen. Sie liefern wichtige Erkenntnis-
se und Erfahrung im Umgang mit Faseroptik und der Erfassung von Signalen in unterschied-
lichen Medien.

4.1.1 Grundlegende Beobachtungen und Erfahrungen

Der im Kapitel 2.4.1.6 beschriebene Strahlungsverlust in gekriimmten Lichtleitern ist deutlich
zu beobachten. Hellrot leuchtet die austretende Strahlung des Halbleiterlasers bei {iberzogener
Kriimmung der Faser. Gleichzeitig sinkt die Intensitit des Empfangssignals. Dies betrifft die
Kriimmung am einstellbaren Durchmesser der Sensorschleife sowie die Fiihrung des Lichtlei-
ters in den Zuleitungen. Hier ist entsprechende Sorgfalt geboten, um Stérungen bei der Ver-
suchsdurchfiihrung zu vermeiden. Eine Uberdehnung der Faser fithrt meist zu einer irreversib-
len Schidigung im Mantel ggf. auch im Kern. Diese Schadstellen leuchten und sind daher
meist gut zu erkennen.

Die StoBempfindlichkeit der Faseroptik ist ein aus den Vorarbeiten unbekannter Effekt. Das
Anschlagen des Lichtleiters 16st hochfrequente Impulse aus, die den Transimpedanzverstarker
durchlaufen und im GageScope erscheinen. Schon das leichte Antippen des Lichtleiters mit
dem bloBen Finger erzeugt erhebliche Storimpulse. Vermutlich verursachen lokale Dichte-
schwankungen eine signifikante Stérung der Lichtleitung. Damit steht das Storsignal in direk-
ter Konkurrenz zum Nutzsignal, das auf einer Stérung der Lichtleitung durch klebende Verun-
reinigungen basiert.

Das Anschleifen erfolgt am besten bei eingeschaltetem Laser. Wahrend der Mantel vorsichtig
entfernt wird, sinkt das DC-Signal um 20 bis 30 % und die Schleifstelle leuchtet rot. Das Sig-
nal steigt bei der Behandlung der Faser mit fliissiger Politur auf bis zu 96 % des urspriingli-
chen Wertes an und es tritt deutlich weniger Licht aus. Beim Eintauchen der frisch polierten
Faser in Wasser kann gelegentlich ein geringfiligiger Anstieg des Transmissionssignals ge-
messen werden. Die Hohe des Signals nach der Politur ist ein MaB fiir die erreichte Oberflé-
chengtite.

Die Empfindlichkeit der Messeinrichtung ist sehr hoch. Vor allem die durch die Faserfiihrung
hervorgerufenen Storungen verfélschten die Messsignale. Aus diesen Beobachtungen lassen
sich drei essentielle Aussagen fiir die Entwicklung eines Sensors machen:

1. Freie Faserwege vermeiden. Biegeschwingungen der Faser verursachen Stérungen.
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2. Verbindungen zwischen Laser, Faser und Fotodiode fixieren. Die Ein- und Aus-
kopplung von Licht reagiert empfindlich auf Vibrationen.

3. Faser vor Beschadigungen schitzen. Wird der Mantel durch Biegung oder duBere
Einfliisse wie z. B. starke Temperaturwechsel rissig, so entstehen unkontrolliert sensi-
tive Stellen z. B. flir Lage oder Luftfeuchtigkeit.

Diese Fehlerquellen erschweren die Versuchsdurchfithrung und beeintrichtigen die Einsatz-
moglichkeit der Faser als optischen Sensor.

4.1.2 Erkennung von Substanzen unterschiedlicher Brechzahl

Bring man fliissige Substanzen unterschiedlicher Brechzahl auf die angeschliffene Stelle der
Faser, so wird die Lichtleitung mehr oder weniger gestort. Der Versuch beweist die Richtig-
keit der Messidee. Die Messung erfolgt mit der Lichtleiterschleife gemi3 Abb. 24.

Die Brechzahlen dieser Substanzen wurden mittels eines Refraktiometers gemessen. Im fol-
genden Blockdiagramm werden die erzielten Intensititsminderungen gezeigt.

Intensitatsverlust 29
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Abb. 38: Intensititsverlust bei Beriihrung mit Substanzen unterschiedlicher Brechzahlen

Der Versuch am gekriimmten Lichtleiter bestdtigt die Theorie, der zufolge sich die Erfas-
sungsgrenze in Richtung niedrigerer Brechzahlen verschieben ldsst, wie Abb. 39 illustriert.

Erfassungsgrenze: 1,445 <n < 1,472

Verlust in %

1
1,300 1,350 1,400 1,450 1,500 1,550 1,600
Brechzahl der Anlagerung

Brechzahl des Faserkerns: n = 1,492

Abb. 39:  Erfassungsgrenze des gekriimmten Lichtleiters fiir unterschiedliche Brechzahlen
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4.1.3 Sensibilitat gegentiber Zellstoff- und Holzstofffasern

Der Versuchsaufbau mit bewegter Messschleife, wie in Abb. 25 skizziert, liefert fiir hoch ver-
diinnte Holzschliffsuspensionen mit einer Stoffdicht unter 0,1 % keine faserstoffspezifischen
Signale. Das beobachtete Signal korreliert eindeutig mit der traversierenden Bewegung des
Lichtleiters, unabhingig von der Faserstoffdichte.

Die Messapparatur mit stationdrer Messspule, wie in Kapitel 3.2.3.3 beschrieben, liefert da-
gegen Signalverliufe, die der Faserstoffdichte zuzuordnen sind. Abb. 40 zeigt die hochfre-
quenten Anteile einer Zellstoffsuspension mit unterschiedlicher Stoffdichte. Die oberste Kur-
ve ist die Wasserreferenz. Die zweitoberste Kurve zeigt den Verlauf fiir vereinzelte Zellstoff-
fasern bei einer Stoffdichte unter 0,1 %. Die beiden unteren Kurven wurden bei einer Stoff-
dichte von 3 % aufgezeichnet.

Abb. 40:  Signale unterschiedlicher Faserstoffdichte iiber eine Zeitdauer von 9,4 ms

Bei einer angenommenen Faserbreite von 30 um und bei einer Linge von 1,5 mm ergeben
sich bei einer konstanten Riihrerdrehzahl von 250 min™ typische Signalbreiten im Bereich
von 34 ps bis 2,9 ms.

Das Signal der hochverdiinnten Probensuspension weist Spannungsspitzen von 42 mV und
Signalbreiten von 350 ps auf. Vereinzelte Ausschlige treten in unregelméifBigen Abstinden
auf. Bei einer Stoffdichte von 3 % zeigen sich breitere Signale mit hoherer Amplitude, als im
hochverdiinnten Bereich. Das DC-Signal zeigt einen Intensitétsriickgang von etwa 3 %.

4.1.4 Erkennung von Stickys im Altpapierstoff

Die Messapparatur mit stationdrer Messspule beinhaltet ein beheizbares Riithrwerk. Eine Fa-
serstoffprobe einer Kartonfabrik liefert bei Zimmertemperatur und einer eingestellt Riihr-
erdrehzahl von 500 min" keine eindeutigen Signalausschlige. Wird die Suspension jedoch
auf etwa 80 C erhitzt so ist eine irreversible Schwichung des Signals in Hohe von 7,6 % zu
beobachten.

Nach dem Versuch wurde der LWL ausgebaut und unter einem Mikroskop auf sichtbare Ab-
lagerungen hin untersucht.
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Abb. 41:  Sensorfaser in Draufsicht (links) und seitlicher Betrachtung (rechts)

Unter dem Mikroskop konnten Ablagerungen festgestellt werden. Wie in der oberen Abbil-
dung ersichtlich ist, handelt es sich um Partikel in der GréBBenordnung kleiner als 100 um, die
sich vereinzelt oder schichtweise auf der hydrophoben Oberfliche ablagerten. Auf der Innen-
fliche des benutzten Becherglases wurden nach der Temperaturerh6hung ebenfalls Ablage-
rungen festgestellt.

4.1.5 Erfassung von Makrostickys in Modellsuspensionen

Die Sticky-Modellsuspension gemdl INGEDE-Methode 12 beinhaltet eine Fldchenbelegung
von 133 cm? PSA-Ettiketten je 300 g holzfreies Kopierpapier. PSA-Kleber und Kopierpapier
sind hausintern festgelegt. Die Uberpriifung erfolgt nach INGEDE-Methode 4.

Die Probe zeigte bei Zimmertemperatur keine signifikanten Signalverldufe. Erst ab einer
Temperatur von 45°C liefert der Versuchsaufbau Signale, die Makrostickys zugeornetwerden
konnen. Abb. 42 zeigt drei typische vom GageScope aufgezeichnete Signale mit einer Ampli-
tude von rund 110 mV.

U I

Abb. 42:  Drei typische Makrosticky-Signale entlang eines Zeitbereichs von 10 ms
Nach erneuter Erhitzung der Suspension auf 45°C am Folgetag konnten mit der Faseroptik

keine Makrostickys detektiert werden. Die Verdnderung des Anstromwinkels brachte keine
Verbesserung.

Seite 50 von 71



Schlussbericht zum AiF-Forschungsvorhaben Nr. 14168N ,, Zeitnahe Erfassung klebender Verunreinigung in Faserstoffsuspensionen *

Abb. 43 zeigt den Signalverlauf bei Kontakt der sensitiven Flidche des Lichtleiters mit PSA.
Ausgehend vom konstanten Pegel von iiber 0,88 V fiir ungestorte Lichtleitung in Wasser, fill-
te der Pegel beim Anpressen des Klebstoffs auf unter 0,8 V. Ohne Anpressdruck stellt sich ein
Pegel von etwa 0,85 V ein. Mit dem Abldsen des Klebers stellt sich wieder der Ausgangspe-
gel ein. Der Versuch lésst sich beliebig oft wiederholen.

PSA in Wasser
0,9

Intensitat in V

0,78 T T T T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Messpunkte
Abb. 43:  Signalverlauf bei direktem Kontakt der Messfliche mit PSA

Die tiefsten Werte erreichte der Graph stets bei maximalem Anpressdruck der Probe an die
Messstelle. Betrachtet man die Minimalausschlidge wihrend einer Messreihe, so konnen Aus-
sagen liber die Konstanz des Anpressdrucks gemacht werden. Bei konstantem Anpressdruck
erreichten die Minima stets einen vergleichbaren Wert. Der Anpressdruck und der, sich durch
die Klebrigkeit der Proben einstellende, Haftungswert kann nach folgender Gleichung in Zu-
sammenhang gebracht werden:

— ]Ausgang - Haﬁungswert

K -100]%

]Ausgang — Minimalwert [ 0] D
K kann Werte zwischen Null fiir nicht klebrig und Eins fiir sehr klebrig annehmen, wobei K
sowohl fiir die Klebrigkeit der Probe in Luft und in Wasser ermittelt werden kann. Die fol-
gende Tabelle gibt die gemittelten K-Werte der verwendeten Proben an, die mit einer Loch-

schablone von 2 mm & appliziert wurden:

Tab. 2: K-Werte verschiedener Proben
Probe Buchensulfit | Pattex (Shalt) | PSA Klebeband
Kius 11,4 % 29,1 % 78.8 % 93,7 %
Kwasser 15,2 % 31,6 % 40,7 % 93,7 %

Der K-Wert von PSA im Medium Luft ist nahezu doppelt so grofl wie in wéssriger Umge-
bung. Dies deckt sich mit der Erfahrung aus der Praxis, dass potentiell klebende Partikel in
einer Faserstoffsuspension relativ geringe Adhédsionskrifte ausbilden. Bei einem niedrigen K-
Wert nicht mit einer Anlagerung an die Sensorfliche zu rechnen. Der K-Wert kann bei hohe-
ren Temperaturen stark ansteigen und ist damit ein MaB fiir die Ablagerungsneigung.

Vergleichende Untersuchungen erfolgten an klebrigen und nicht klebrigen Feststoffen. Fol-
gende Stoffe besitzen einen hoheren Brechungsindex als die Faseroptik:
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e Pattex Kraftkleber

e Klebstoff eines doppelseitigen Klebebands (TESA)

e Pattex Holzleim

e Strichbindemittel: Basoplast PR 8172

e Leimungsmittel: Alkylketendimer

e Verpackungskleber Adhesin A 7088

e PSA Klebstoff eines Etikettenpapiers: Polyvinylacrylat
e Pflanzen-Ol

So zeigt Abb. 44 beispielhaft den Signalverlauf bei Kontakt der Sensorfliche mit einem Trop-
fen Ol. Die obere Kurve wird von einem Tropfen erzeugt, der sich in Faserrichtung bewegt,
d. h. die Messflache iiberstreicht. Im Gegensatz dazu zeigt die untere Kurve den Effekt eines
Tropfens, der senkrecht auftrifft, also die Fliche als Ganzes benetzt und abtropft.

bt dira o4

Abb. 44:  Signalverlauf bei Kontakt der Messfliche mit Ol

Der Vergleich deutet auf einen proportionalen Zusammenhang zwischen getroffener Fliche
und Intensititsverlust hin.

Die Messungen mit unterschiedlichen Materialien bestitigen die gefundenen Zusammenhinge
zwischen Brechzahl, Kontaktanteil und Signalintensitét.

4.2 Versuche mit Impaktor

Die Untersuchen am Impaktor umfassen die Messzelle und deren Basiseinstellungen. An Mo-
dellsuspensionen erfolgte die Entwicklung bildanalytischer Auswertealgorithmen. Weitere
Versuche erfolgten an Suspensionen und Kreislaufwasserproben aus industrieller Altpapier-
aufbereitung.

Die fiir die Entwicklung des Impaktors wesentlichen Versuche sind im Folgenden dargestellt.
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4.2.1 Versuche unterschiedlicher Beleuchtung

Die Auswahl der Lichtquelle ist fiir das Messprinzip und fiir den nachhaltigen Betrieb des
Impaktors von grundlegender Bedeutung. Untersucht wurden Licht emittierende Dioden
(LED) mit unterschiedlichen Wellenldnge sowie Halogenlampen.

4.2.1.1 Beleuchtung mit Licht emittierenden Dioden

Je nach Beleuchtungsart lassen sich Unterschiede im Kontrast zwischen den hell aufleuchten-
den Stickys und dem Hintergrundrauschen unterschiedlich gut erkennen. Gewlinscht ist natiir-
lich ein besonders hoher Kontrast.

Rotes Licht ldsst die Fasern sehr gut erkennen, vor allem Holzschliff streut im roten und gel-
ben Wellenldngenbereich besonders stark und sorgt so flir bemerkbare Streuung in die Sus-
pension hinein, so dass das Rauschen im Hintergrund besonders storend ist. Bessere Ergeb-
nisse liefert weilles Licht; noch ein wenig kontrastreicher ist dagegen blaues Licht. Faserstoffe
absorbieren im kurzen Wellenldngenbereich erheblich mehr Licht, was auch storendes Streu-
licht mit einschlief3t.

Die Unterschiede sind jeweils so gut mit dem bloBen Auge auf den Hochgeschwindigkeits-
aufnahmen zu erkennen, dass es dafiir keine bildanalytische Auswertung.

Die Beleuchtung mit 10 Hochleistungs-LEDs mit einer elektrischen Leistung von insgesamt
30 Watt, geniigt fiir eine Auflosung von ca. 0,2 mm/Bildpunkt. Fiir hohere Auflosung ist die
LED-Beleuchtung zu dunkel.

4.2.1.2 Beleuchtung mit Halogenbirnen

Im Vergleich zur LED-Beleuchtung liefert eine Beleuchtungseinheit mit achtzehn 20 Watt
Halogenbirnen deutlich mehr Licht. Die elektrische Leistung von 360 Watt erfordert zusatzli-
che Malnahmen zur Warmeabfuhr.

Die Detektionsschérfe ist im Vergleich zu weillen oder blauen LEDs nicht eingeschrénkt. Je-
doch reicht die Lichtleistung nicht aus, um bei kiirzeren Belichtungszeiten Stickys zu detek-
tieren.

Versuche mit weitaus hoheren Lichtleistungen kdnnen mit dem Impaktor der Version II ge-
fahren werden. Das Potential der Hochgeschwindigkeitskamera wird bereits bei etwa 1,8 kW
der maximal 2,5 kW Lampenleistung erreicht.

4.2.2 VVersuche mit unterschiedlichen Substraten

Als Substrat eignen alle klaren Medien mit einer Brechzahl um 1,5 mit moglichst hoher Ver-
schleiffestigkeit und hinreichender Bruchsicherheit. Acrylglas hat sich im Punkt Verschleil3-
festigkeit nicht bewéhrt. Normales Fensterglas hélt den Temperaturdifferenzen nicht Stand.
Das temperaturbestindige Borosilikat-Glas zeigte in den Versuchen als ausreichend bestin-
dig. Es wird im Impaktor als Messfenster mit einer Starke von 5 mm erfolgreich eingesetzt.

Versuche mit Einscheiben-Sicherheitsglas (ESG) konnten wegen langer Lieferzeiten inner-
halb der Projektlaufzeit nicht mehr durchgefiihrt werden.
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4.2.3 Auswahl des Detektors

Die Hochgeschwindigkeitskamera Vosskiihler HCC-1000 bietet gegentiber der hochauflosen-
den Kamera PCO-4000 eine erheblich hohere Bildfrequenz, so dass innerhalb einer Messse-
quenz von 512 Bildern die Suspension liickenlos erfasst werden kann. Die hohere Dynamik
(14 Bit) der PCO-4000 bringt in dieser Applikation keinen Vorteil.

Messreihen unterschiedliche Objektive mit Auflosungen von 200 um/Pixel, 48 pm/Pixel und
24 um/Pixel zeigten eine hinreichende Bildqualitét bei der mittleren Auflosung.

4.2.4 Versuche zur Dusengeometrie und Duseneinstellung

Bei der einfach gebohrten Diise kommt es zu einer Riickstromung, so dass die Suspension
zwischen Diise und Messfenster rotiert. Mitgefiihrte Stickys werden regelmifBig mehrfach
gegen die Scheibe gefordert, was die Zihlung - vor allem in Hinblick auf die automatische
Auswertung - sehr erschwert, was folgende Skizze verdeutlicht.

Offene Duse mit Rotation Geschlossene
und mitgefuhrten Stickies  Stromungsoberflache

Abb. 45:  Rotation der Strdmung bei nicht geflihrter Stromungsoberflache

Abhilfe schafft hier eine Diise mit parabelformigem Auslauf, so dass die Prallstromung keine
freie Oberfldche hat. So wird die Riickstromung effektiv vermieden. Der richtige Abstand zur
Scheibe ldsst sich leicht einstellen: Wenn es zu keiner Riickstromung mehr kommt, ist der
Abstand zur Scheibe in Ordnung. Allerdings féllt damit der Freiheitsgrad des Diisenabstands
weg, der aber bei der unbearbeiteten Diise kaum Einfluss auf Riickstromung und Qualitédt der
Detektion hat. Winkelabweichungen bei Impaktor Version I konnen mit Hilfe von vier Spann-
schrauben am Gehéduse korrigiert werden, bis die Stromung in alle Richtungen gleich erfolgt.
Dieses Problem wurde bei Version II konstruktiv geldst, so dass lediglich der Diisenabstand
zum Messfenster einstellbar ist.

Fiir eine hinreichend genaue Stromungsfiihrung ist eine Bearbeitung der Diise mit einer CNC-
Maschine erforderlich. Die Diise ist elektrochemisch dauerhaft geschwérzt, um Reflexion von
Streulicht zu minimieren.

4.2.5 Modellsuspension

Die Modellsuspension nach INGEDE-Methode 12 mit definiertem Gehalt an Stickys aus
PSA-Etiketten erlaubt eine Bewertung des Messsystems unter der Annahme, dass sich der mit
den Etiketten flachig aufgebrachte Klebstoff sich als Film auf dem Messfenster dhnlich abbil-
det, wie auf dem Laborblatt. Da sich Klebstofffilme einrollen konnen oder nicht eben das
Messfenster des Impaktors beriihren, ist diese Annahme nur eingeschréankt giiltig.
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Die Makrosticky-Messungen nach INGEDE-Methode 4 und die Mikrosticky-Bestimmungen
mittels PMV-Hausmethode bilden die Referenz fiir den Impaktor. Im Folgenden wird gezeigt,
wie sich der Gehalt an Makrostickys und Mikrostickys in den Grofenklassen tliberlappen.

Es ist sinnvoll und notwendig, die nach der PMV-Hausmethode gemessenen Mikrostickys mit
in die Bewertung einzubeziehen, da die Modellsuspension als Basis die Versuche aus beiden
Komponenten besteht. Bei dieser Mikrosticky-Bestimmungsmethode wird das Filtrat aus der
Makrosticky-Messung nach INGEDE-Methode 4 aufgefangen und abfiltriert. Die Filterblatter
werden analog der Makrosticky-Bestimmungsmethode ausgewertet.

Die groBten Unterschiede zeigt die anzahlgewichtete GroBenverteilung, wie aus Tabelle 3 der
Labormessung ersichtlich.

Tab. 3: Mikro- und Makrostickys der Modellsuspension nach Anzahl
GroRenklassen in um
1000 - 2000 - 3000 - 10000 - Gesamitsticky-
100-200 200 - 400 400-600 600 - 1000 2000 3000 10000 20000 anzahl
931 1.599 6.060 17.084 17.489 3.269 406 0 46.837
Makros 883 1.145 6.275 17.561 18.921 2.648 620 0 48.054
Mw, Anzahl/kg 907 1.372 6.168 17.322 18.205 2.959 513 0 47.446
Verteilung, % 2 3 13 37 38 6 1 0 100
34.299 56.668 23.860 7.456 2.983 0 0 0 125.265
Mikros 28.632 32.211 16.702 7.158 1.193 0 0 0 85.896
Anzahl/kg 31.465 44.439 20.281 7.307 2.088 0 0 0 105.581
Verteilung, % 30 42 19 7 2 0 0 100
Gesamtstickys
¥ Anzahl/kg 32.372 45.811 26.449 24.629 20.293 2.959 513 0 153.026
Verteilung, % 21 30 17 16 13 2 0 0 100

Abb. 46 veranschaulicht die Dominanz die zahlreichen kleinen Partikel aus der Mikrosticky-
messung bei der GroBenverteilung nach Anzahl.
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Der Impaktor liefert fiir die Modellsuspension eine anzahlgewichtete Groflenverteilung die
zwischen der Makrosticky- und der Mikrostickymessung liegt. Abb. 47 zeigt, dass kleine Sti-
ckys im GroBenbereich zwischen 100 pm und 200 um im Vergleich zur Labormessung unter-
reprisentiert sind.
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Abb. 47:  Vergleich der Groenverteilung nach Anzahl

Von technologischer Bedeutung ist weniger die Verteilung nach Anzahl als die flichenge-
wichteten Anteile. Wegen der fldchigen Gestalt korrelieren diese Werte mit der Stickyfracht
im Faserstoff.

Die zahlreichen kleinen Partikel aus der Mikrostickymessung verdndern die flichengewichte
GroBenverteilung der Makrostickys in der Modellsuspension nur geringfiigig, wie aus Tabel-
le 4 ersichtlich.

Tab. 4: Mikro- und Makrostickys der Modellsuspension nach Flidche
Grofenklassen in um
1000-  2000-  3000-  10000- Gesamtsticky-
100-200 200-400  400-600 600-1000 000 3000 10000 20000 ache
15 146 1.283 8.852 26572  14.637  3.775 0 55.279
Makros 11 105 1.320 8769 28906 11318  5.865 0 56.294
mmz/kg 13 125 1.301 8810 27739 12978  4.820 0 55.786
Verteilung, % 0 0 2 16 50 23 9 0 100
641 4.399 4.340 2789  3.892 0 0 0 16.061
Mikros 477 2.493 2.935 2780  1.265 0 0 0 9.950
Mw, mmz/kg 559 3.446 3.637 2784 2578 0 0 0 13.005
Verteilung, % 4 26 28 21 20 0 0 0 100
Gesamtstickys
T mma/kg 572 3.572 4.939 11504  30.317  12.978  4.820 0 68.792
Verteilung, % 1 5 7 17 44 19 7 0 100
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Abb. 48 zeigt die Dominanz der Makrostickys bei der Gewichtung nach Stickyfliche.
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Abb. 48:  GroBenverteilung von Mikro- und Makrostickys nach Fliche

Vergleicht man die mit dem Impaktor gemessene flaichengewichtete GroBenverteilung mit der
Labormessung, so zeigt sich eine gute Ubereinstimmung der Messmethoden, wie Abb. 49
veranschaulicht.
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Abb. 49:  Vergleich der flaichengewichteten GréBenverteilung
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Die Versuche mit der Modellsuspension wurden mit unterschiedlicher Faserstoffdichte im
Bereich zwischen 0,38 % und 1,0 % durchgefiihrt, um das Verhalten des Sensors bei den in
der Praxis iiblichen Schwankungen der Konsistenz zu iiberpriifen.

Als Testparameter dient die mittlere, innerhalb einer Messsequenz von 512 Bildern erfasste
Stickyflache herangezogen. Die in Abb. 50 dargestellten Messwerte demonstrieren, dass der
Impaktor Stickyflachen unabhingig von der Stoffdichte detektiert.
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Abb. 50:  Vergleich der flichengewichteten GroBenverteilung

4.2.6 Messungen an Faserstoffen einer Altpapieraufbereitungsanlage

Neben Modellsuspensionen wurden Faserstoffsuspensionen und Kreislaufwasser einer indus-
triellen Altpapieraufbereitungsanlage mit dem Impaktor analysiert. Die Faserstoffe stammen
aus dem Suspensionsstrom einer Flotationsstufe zur Druckfarbenentfernung. Der Impaktor
wurde zudem mit Deinkingschlamm getestet.

Trotz der unterschiedlichen Konsistenz von Kreislaufwasser, es handelte sich um Triibfiltrat
eines Scheibenfilters, und Faserstoff, liefert der Impaktor gute Bilder. Sogar im Dein-
kingschlamm zeichnen sich Stickys als helle Partikel deutlich von der Suspension ab. Die
Beleuchtung liefert ausreichend Licht.

Dauerhafte Ablagerungen oder erschleilbedingte Triibung des Messfensters wurden nicht
beobachtet. Jedoch konnen sich groBere Partikel zwischen Diise und Messfenster verkeilen
und die Prallstromung storen. Diese Partikel verlassen den Impaktor, sobald der Spalt zwi-
schen Diise und Messfenster kurzzeitig vergrofert wird. Beim Demonstrator geschieht dies im
laufenden Betrieb iiber das Absenken der Diisenhalterung um eine viertel Umdrehung mit der
Hand. In der Praxis muss dieser Vorgang automatisiert werden, damit der Impaktor nicht ver-
stopft. Die Bildanalyse kann hierzu das notwendige Signal liefern.
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Die Zuverlassigkeit der Komponenten ist als hoch einzuschétzen. Bis auf die Diisenabsen-
kung gibt es keine zu bewegende Teile. Sollte die Diise relativ hdufig bewegt werden, um

verkeilte Partikel zu entfernen, so kann es zur Undichtigkeit an der Dichtung der Diisenhalte-
rung kommen.

Der Wartungsaufwand hélt sich in iiberschaubaren Grenzen. Das Messfenster wird von der
Bildanalyse iiberwacht und muss nur gelegentlich ausgetauscht werden. Die Standzeit hingt
von der jeweiligen Faserstoffsuspension ab. Hierzu liegen noch keine Erfahrungswerte vor.
Die Halogenlampen sollten nach etwa 1000 h gewechselt werden, was bei einer Betriebsdauer

von ca. 10 s / Messsequenz und einer Zykluszeit von 180 s einem Zeitraum von rund 2 Jahren
entspricht.

Die Versuche mit unterschiedlichen Suspensionen demonstrieren die vielseitigen Einsatzmog-
lichkeiten des Impaktors in der Praxis. So zeigt Abb. 51 den Effekt der Sticky-Abtrennung bei
der Entwésserung eines Faserstoffs auf die flichengewichtete Groenverteilung. Die grofleren
Stickyfraktionen des Faserstoffs gelangen nicht liber Scheibenfilter in das Triibfiltrat.
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Abb. 51:  Vergleich der flichengewichteten GréBenverteilung von Praxisproben

Das Potential des Impaktors als Online-Sensor zur Prozessoptimierung und Qualitétsiiberwa-
chung kann mit letzter Sicherheit nur im Praxistest abschlieBend bewertet werden. Ein noch

zu losendes Problem ist dabei der Vergleich der Messwerte des Impaktors mit denen der La-
bormethode.

Anders als die Modellsuspension beinhalten Praxisstoffe nicht nur flachige Stickys aus Haft-
etiketten, sondern eine undefinierte Mischung aus unterschiedlichen Applikationen. Volumi-
ndse Stickys werden bei der Makrosticky-Messung nach INGEDE Methode 4 flachgepresst
und ausgeschmolzen. Die PartikelgroBen der Labormessung lassen sich daher nicht ohne wei-
teres mit denen der Impaktor-Messung vergleichen.
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5 Interpretation

Die Erfahrungen und Erkenntnisse aus den Versuchen mit der Faseroptik helfen bei der Inter-
pretation der Versuchsergebnisse mit der Impaktor-Methode.

5.1 Analyse der Ergebnisse mit Lichtwellenleiter

Mit Hilfe der Faseroptik konnten grundlegende Untersuchungen zum Messprinzip und zur
Klebrigkeit potentiell klebender Verunreinigungen in Faserstoffsuspensionen durchgefiihrt
werden. Dabei erweist sich der Lichtwellenleiter als hochst empfindlicher Sensor aber auch
als empfindlich im Sinne seiner Handhabung. Andererseits kann die Faseroptik sehr flexibel
und direkt in Faserstoffsuspensionen eingesetzt werden.

Die beobachteten Effekte bei der Anndherung von Partikeln, wie Stickys und Fasern, gehen
von der Storung der evaneszenten Welle aus. Die massive Storung der Totalreflexion durch
Kontakt mit der Sensorfldche ist in wéssriger Umgebung eher die Ausnahme. Dieser Kontakt
kann aber stromungstechnisch forciert werden. Unter besonderen Randbedingungen, wie z. B.
hohen Temperaturen, findet eine spontane, dauerhafte Anlagerung statt.

Die Faseroptik kann als Sensor fiir die Klebrigkeit eingesetzt werden. Mit Hilfe des K-Wertes,
der sich aus dem Signalverlauf errechnet, der sich bei Anndherung und Kontakt mit einer Pro-
be ergibt, lassen sich bei iiberschaubaren Aufwand Substanzen unter Variation der Umge-
bungsbedingungen testen.

Die Analyse der Signale aus den Versuchen mit Faserstoffsuspensionen brachte keine befrie-
digende Losung zur Quantifizierung von Stickys und deren GréBenverteilungen. Das Problem
liegt in der Uberlagerung unterschiedlicher Suspensionsbestanteile. Nur bedingt kénnen Sig-
nalbreiten und Amplituden einzelnen Fasern zugeordnet werden. Vielfadltig sind Art und Wei-
se, wie eine Faser die Sensorfliche passiert. Bei hoheren Stoffdichten wird die Messstelle
nicht mehr von einzelnen Fasern, sondern iiberwiegend von Flocken gestreift. Moglicherwei-
se kann aus dem Messprinzip mit der Faseroptik ein Stoffdichtesensor entwickelt werden.
Dessen ungeachtet liegt das groBite Potential in der Erfassung von Mikrostickys in einer ggf.
erhitzten Probe.

5.2 Analyse der Ergebnisse mit Impaktor

Die Stirke des Impaktors liegt in der Kombination physikalischer Effekte mit einem bildge-
benden Detektor. Die Prallstromung separiert Partikel und bringt diese nahe genug an das
Messfenster, um von der evaneszenten Welle erfasst zu werden. Eine Hochgeschwindigkeits-
kamera detektiert das von Partikeln aus dem Messfenster ausgekoppelte und gestreute Licht.
Die entwickelten bildanalytischen Algorithmen werten die aufgezeichneten Bildsequenzen
hinsichtlich Partikelanzahl und Partigelgrof3e aus.

PartikelgroBenverteilungen des Impaktors lassen sich mit denen der Labormessung unter der
Annahme vergleichen, dass Stickys ihre Gréfe bei der Labormessung durch Flachpressen und
Ausschmelzen nicht signifikant &ndern. Diese Annahme kann fiir Modellsuspension mit ihren
iiberwiegend flachigen Stickys getroffen werden, jedoch nicht fiir Suspension aus der Praxis.

Die Partikelgrofenverteilung, die mit dem Impaktor an Modellsuspensionen ermittelt wurde,
zeigt einen zur Labormessung relativ geringen Anteil an kleinen Partikeln im Intervall von
100 um bis 200 um. Eine mogliche Ursache liegt in Separation von Partikeln in der Prall-
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stromung. Die Wahrscheinlichkeit, ob ein Partikel das Messfenster tangiert, kann fiir kugel-

formige Partikel berechnet werden. Abb. 52 veranschaulicht die theoretische Detektionswahr-

scheinlichkeit fiir eine Austrittsgeschwindigkeit der Suspension an der Diise von vy = 20 m/s.
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Abb. 52:  Theoretische Detektionswahrscheinlichkeit bei vo = 20 m/s (= 2 bar)

Wie sich flachige Stickys in der Stromung verhalten, ldsst sich mit diesem Modell nicht be-
rechnen. Offensichtlich werden mehr kleine Partikel erfasst als die dargestellte Kurve erwar-
ten ldsst.

Betrachtet man die flichengewichtete Grofenverteilung, so fillt der Unterschied zur Labor-
messung geringer aus. Es ist jedoch zu beriicksichtigen, dass Makrostickys in der Modellsus-
pension dominieren, die sich mit dem Impaktor gut erfassen lassen.

In der Praxis soll ein Online-Sensor in erster Linie Trends zuverldssig erfassen. Erst in zweiter
Linie steht die Frage, welche Genauigkeit wird im Vergleich zu einer Labormessung erreicht.
Insofern haben die Versuche an Modellsuspensionen und Suspensionen aus der Praxis die
Funktionstiichtigkeit des Demonstrators gezeigt.
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6 Anwendung und Ausblick

Ein mogliches Einsatzgebiet der Faseroptik ist die Messung von Mikrostickys, die sich bei
Temperaturen um 80°C dauerhaft anlagern. Denkbar ist der Einsatz im Bereich einer Disper-
gierung ohne zusitzliche Heizung oder mit einer Probenerhitzung an einer beliebigen Position
im Prozess. Beide Applikationen erfordern eine zyklische Reinigung der Sensorfliche. Die
sukzessive Belegung der Sensorflache ldsst das DC-Signal bis auf einen Schwellenwert fiir
die Sensorreinigung sinken. Diese Anordnung kommt ohne teure Hochfrequenztechnik aus.

Der Impaktor eignet sich fiir die zeitnahe Erfassung von Makrostickys in Faserstoffsuspensio-
nen. Er kann prinzipiell zur Qualittsiiberwachung und zur Prozessoptimierung in den Verfah-
rensstufen eingesetzt werden, um z. B. die Abscheidung von Makrostickys bei der Feinreini-
gung oder bei der Druckfarbenentfernung zu bewerten. Denkbar ist auch der Einsatz des Im-
paktors zur Uberwachung von Kreislaufwissern und deren Reinigung.

Der im Rahmen dieses Projektes als Demonstrator entwickelte Impaktor kann nun als online
Sticky-Sensor zur Marktreife gebracht werden.
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Anhang A:

Technische Zeichnungen
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