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Hold styr pd

viskositeten ved

produktion af
komplekse voesker

Med et nyudviklet md&leinstrument kan
kontrol af viskositet automatiseres.

Af Anders L. @stergdrd og
Fridolin Okkels, Fluidan ApS

Hvor svert kan det vaere? Ret svert,
faktisk! I malingproduktion ma 10-
60 procent af de producerede batches
efterjusteres, fordi viskositeten ikke
rammer plet i fgrste forsgg. Ved kontinu-
ert produktion af seber og vaskemidler
kan fabrikken lave mange tons, som ikke
holder specifikationen, fgr processen
bliver justeret ind - og i situationer med
hyppige skift af recept, nar man darligt
at fa processen under kontrol, fgr den
naste skal i gang.

Roden til problemet er variationer i

16

ravarer og procesforhold, som kan fgre
til uventede viskositetsudsving, selv om
man fglger pracist den samme recept
som sidst. Og nar den eneste made

man kan male viskositeten pa, er ved

at udtage en prgve og hver gang bruge
15-90 minutter pa at male pa offline-
instrumenter, sa kan man ikke etablere
et effektivt kontrol-loop, hvor udsving
hurtigt bliver opdaget og bragt under
kontrol. Vi har udviklet et procesreo-
meter (RheoStream), som abner for helt
nye kontrolmuligheder, da det fuldauto-
matisk maler produktets viskositet hvert
1-3 minut og videregiver maleverdien til
fabrikkens kontrolsystem.

Automatisk kapillarreometer

til ikke-newtonske vcesker

Der findes mange rigtig gode inline
viskosimetre, som opfylder vigtige
funktioner ved proceskontrol. Imidlertid
er de bedst egnet til maling af newtonske
vasker, som er kendetegnet ved, at vis-
kositeten ikke varierer ved en @&ndring
af forskydningshastigheden (shear rate).
For mange tykke vesker (for eksempel
maling) @ndrer viskositeten sig med
forskydningshastigheden. Viskositeten
afha@nger ogsa af vaeskens tempera-

tur (typisk 2-5 procent per °C), og da
béde den lokale forskydningshastighed
og temperaturen kan variere omkring
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Det nye kapillarreometer installeret i en malingfabrik.

det punkt, hvor et procesviskosimeter
er installeret, vil sddan et instrument
ikke male veesken ved de standard-
betingelser, som ligger til grund for
produktspecifikationen.

I denne artikel fokuseres pa maling af
ikke-newtonske vasker, som er forskyd-
ningsfortyndende (shear thinning). For
eksempel kan viskositeten af en maling
vere omkring 20 Pa-s ved en forskyd-

ningshastighed pa 1 s, men kun 0,1 Pa-s
1

ved en forskydningshastighed pa 1.000 s™.

Viskositet er en kritisk kvalitetspara-
meter for maling, og skal derfor kontrol-
leres for hver eneste batch. Der findes
ingen procesinstrumenter, som maler
maling-viskositet palideligt, og derfor
er industrien henvist til at lave manuelle
malinger pa prgver udtaget fra produk-
tionen. Nogle fabrikker bruger meget
simple malemetoder lokalt pa fabriks-
gulvet, mens andre tager prgverne med
pa QC-laboratoriet og bruger egentlige
reometre med god kontrol over tempe-
ratur og forskydningshastigheder. Med
RheoStream stiles der mod at lgse disse

til en procesparameter, som kan kontrol-
leres og reguleres automatisk.
RheoStream er et fuldautomatisk
kapillarreometer, som installeres pa
en stander teet ved den tank eller det
rgr, hvor vasken skal males (figur 1).
Vasken flyder ind i instrumentet, som
dermed kan overtage kontrollen af bade
forskydningshastighed og temperatur.
Kernen i reometeret er et kapillarrgr
med en differenstrykmaling. Viskosite-
ten bestemmes som:

_e
=32

hvor 1 er viskositeten, ¢ er for-
skydningsspandingen og y er
forskydningshastigheden.

Forskydningssp@ndingen er pro-
portional med det malte differenstryk.
Forskydningshastigheden afhaenger
af vaeskens flydehastighed gennem
kapillarrgret.

I RheoStream kontrolleres flydeha-
stigheden af en sprgjtepumpe, og ved at
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omfatte et spend af forskydningshastig-
heder. For eksempel er malingproducen-
ter interesserede i viskositeten ved en
lav forskydningshastighed (for eksempel
under 10 s™), som er karakteristisk for
lagring og langsom omrgring, og de er
ofte ogsa interesserede i viskositeten ved
for eksempel 1.000 s, som repraesente-
rer pafgring med pensel eller rulle (figur
2, side 18). Instrumentet bliver derfor
programmeret til at pumpe vasken
gennem kapillarrgret i en sekvens af
flydehastigheder, som dekker det spend
af forskydningshastigheder, som den en-
kelte bruger har behov for at analysere.

Maling af kleebemiddel i en
kontinuert produktionsproces
En stgrre producent af hvid lim” oplg-
ser polyvinylalkohol (PVOH) i en konti-
nuert proces, som typisk holdes i gang i
dage eller uger, herunder med flere skift
af ravarebatch og leverandgr. Producen-
ten udtager i dag prgver cirka hver time,
og de analyseres manuelt pa QC-labora-
toriet med et standard Brookfield visko-
simeter. Der gar typisk 45 minutter fra
en prgve udtages, til resultatet foreligger,
og der produceres flere tons i denne
periode. Med RheoStream installeret
maéles viskositeten hvert 3. minut ved
den gnskede forskydningshastighed. Den
friske oplgsning af PVOH er 60-70°C,
nar den suges ind i instrumentet, hvor et
kglesystem sgrger for, at temperaturen
holdes pa de gnskede 20+0,5°C. Figur 3,
side 18, viser et forlgb pa cirka 2%2 dggn
(med enkelte stop).

Der ses generelt en god overens-
stemmelse med QC-metoden, som dog
viser lidt stgrre udsving, som tilskrives
den manuelle handtering af prgven og
malingen, herunder at tiden fra prgve-
udtag til maling varierer en del. I den
viste maleperiode var kapillarreometeret

udfordringer, og dermed at ggre reologi variere pumpehastigheden kan malingen programmeret til at foretage en grundig
RheoStream installation RheoStream funktion
> Proces udstyr RheoStrean FC instrument
026 svejsestuds Racind
Strgm
24V DC
Aflgb ® ®
Skylle-
/Kglevand
' GENTAG
Spild ud Kglevand ud - hvert 1-3 min
(1) En prove udtages fra processen (6) ... hvor der méles et differenstryk (AP) for
(2) Sprgjetepumpen kontrollerer flow i pulser (3) hver puls
() Temperaturkontrolsystemet sikrer den (7) Viskositeten beregnes og vises i fabrikkens
valgte maletemperatur kontrolsystem
(5 Prgven flyder gennem et kapillarrgr Brugt prgve samles i et affaldssystem
Figur 1. S&dan fungerer RheoStream.
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Figur 2. Viskositet af maling og sammenhceng mellem typiske héndteringer og forhold
omkring malingen og shear rate (forskydningshastighed).

selv-skylning hvert 90. minut. Det giver
korte ophold i den ellers kontinuerte
strgm af viskositetsdata fra instrumentet
(ses som stiplet linje uden x’er). Med det
nye reometer kan producenten nu undga
de hyppige ture til QC-laboratoriet; de
undgar at feerdes i produktionsomradet,
som er ATEX-zone (mulig eksplosions-
fare), og forst og fremmest opnar de at
have nar-realtids information om visko-
siteten, sa de kan justere oplgsningspro-
cessen automatisk.

Maling af maling i en
batchproces

Batchproduktion af maling foregar ved
sekventiel tils@tning af ravarerne i en
blandetank. Viskositeten kontrolleres
ved maling af samples bragt til QC-
laboratoriet, nar malingen er ferdig-
blandet og er overfgrt til en lagertank.
RheoStream kan lgbende monito-

rere viskositeten og kan dermed tillade
operatgrerne eller kontrolsystemet at
feerdigjustere batchens viskositet under
de sidste tilsetninger af ravarer, hvor-

ved en efterfglgende, lengerevarende
justeringsproces af reologien helt kan
undlades. Et eksempel er vist i figur 4
med malinger fra en testinstallation hos
en international malingproducent.

Her er reometeret installeret pa en

blandingstank, hvor den fglger @ndrin-
gerne i viskositeten, mens de sidste
ingredienser tilszttes undervejs i den
afsluttende fortyndingsproces (bla serie).
Malingproducentens egne viskositetsma-
linger (dubletter) udtaget pa cirka samme
tid er tilfgjet (rgde romber). De malte
viskositeter kan ogsa erstatte manuelt
malte QC-viskositeter. I eksemplet i figur
5 er instrumentet installeret i forbin-
delse med et recirkuleringssystem hos
en anden malingproducent, hvorved
viskositeterne fra indholdet i de tilknyt-
tede blandetanke kan males. Figuren
viser malinger af en reekke forskellige
batches med RheoStream-mélingerne

pé den lodrette akse, sammenlignet med
den nuvaerende manuelle QC-metode pa
den vandrette akse. Data pa grafen stam-
mer fra maling under produktion af 14
forskellige typer af maling.

Den gode overensstemmelse viser,
hvordan det nye reometer kan male
palidelige viskositetsvaerdier over en stor
gruppe forskellige malinger, og ggr det
muligt for producenten at erstatte den
tidskreevende manuelle procedure og
efterfglgende manuelle justering af vis-
kositeten med en fuldautomatisk og langt
hurtigere procedure. PA DTU har The
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Figur 4. Viskositeten af maling i den afslutfende fortyndingsfase. 8 batches.
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Figur 3. Kontinuert viskositetsmaling i kloelbemiddelproduktion.
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= 70 H Viskositet og reologi
'OE) o ,,/’ Viskositet er et mal for en vaskes
@ 60 o .-~ © modstand mod at flyde. Hvor tyk er
g el vasken?
S % o Reologi er en bredere term - ka-
x50 mg) rakterisering af deformation af
= . materialer.
E 40 /%f Viskositet er dertped en af flere .
o e parametre, som tilsammen beskriver
§ e en vaeskes flydeegenskaber.
© 30 X>) ‘o Viskositet er forholdet mellem
§ o f(_)rskydm_ngsspaﬂ:r.ldmg og forskyd-
% L ningshastighed (ligning 1).
> 20 | Newtonske vaesker har samme
% e viskositet ved alle forskydningsha-
Z 10 17 stigheder: Kraften, som skal til for
2 L7 at forskyde, er proportional med for-
= el skydningshastigheden (for eksempel
0 - omrgring). Eksempler er vand, olie
0 10 20 30 40 50 60 70 og honning.
Producentens QC viskositetsmaling [instrumentspecifik enhed)] Mange vasker bliver tyndere (lavere
viskositet), nar de forskydes (for
Figur 5. Sammenligning of viskositet af maling méit med manuel QC-metode og med eksempel omrgres) hurtigere. Det
automatisk kapillarreometer installeret i processen. gelder for eksempel maling, fly-
dende vaskemidler og lotioner. Disse
Hempel Foundation Coatings Science Igbende til manuel viskositetskontrol, er betegnes ikke-newtonske.
and Technology Centre (CoaST), som det et klart tegn p4, at kontrollen af reologi Nar viskositeten af ikke-newtonske
er en del af Kemiteknik, undersggt en er vigtig, og at normale viskosimetre ikke veasker skal méles, mi man have
tidligere prototype af RheoStream. I et har veret en lgsning. Vi har her nevnt styr pa forskydningshastigheden i sit
ph.d.-projekt blev mélinger sammenlig- kleebemidler og maling som eksempler. maleudstyr.
net med laboratorie-reometer-malinger Andre processer, som har lignende forhold,
af en rekke modelmalinger med serligt er fremstilling af blek, hudplejeprodukter,
fokus pa tixotrope malinger [1]. flydende vaskemidler og s@ber/shampoo
samt visse fgdevareprocesser, for eksempel Referencer
Andre anvendelser chokolade og ketchup. 1. Shicong Luo, Claus Erik Weinell, Fridolin
Procesviskosimetre anvendes i mange in- Okkels, Anders Landeira @stergird, Sgren
X . . . . . Kiil, On-line, non-Newtonian capillary
dustrier, primert til monitorering af new- E-mail: rheometry for continuous and in-line
tonske vaesker. Hvis en produktionsvirk- Anders L. @stergard: coatings production; J. of Coatings
somhed i stedet har valgt at udtage prgver anders.ostergard @fluidan.com Technology & Research; 18, p. 611-626 (2021).
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